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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

ALUMINA BUNYELERIN
PEKTIN KULLANILARAK JEL DOKUM ISLEMIYLE
URETIMI VE KARAKTERIZASYONU

Nuriye GOKTAS
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Kimya Miihendisligi Anabilim Dali
Damisman: Dr. Ogr. Uyesi Derya Yesim HOPA

Bu calismada, farkli oranlarda pektin ilavesiyle sekillendirilmis aliimina numunelerin
fiziksel ve mekanik 6zellikleri karsilagtirilmigtir. Jel dokiim islemi gézeneksiz silikon
kaliplarda gergeklestirilmistir. Dokiim sonrasinda kurutulan numunelere {i¢ nokta egme
mukavemeti testleri ve mikroyapt analizleri gerceklestirilerek degerlendirmeler
yapilmistir. Kurutulmus numuneler 1500 °C' de sinterlenmis ve sinterlenme sonrasi li¢
nokta egme mukavemeti, gozeneklilik tayinleri ve mikroyap1 incelemeleri
gerceklestirilmistir. Sonuglara gore pektin miktar1 ile birlikte jellesmeyi baslatan
jellestirici madde olan CaCly' iin miktarinin da ¢ok énemli oldugu goriilmiistiir. ikinci
seri olan %0.15 CacCl;, kullanilan biinyelerin yas mukavemet degerleri oldukga yiiksek
bulunmustur. Bu seride en yiiksek yas mukavemet degeri %1.5 pektin iceren numuneye
ait olup 8.61 MPa degerindedir. Standart numunenin yaklagik 11 MPa olan mukavemet
degerine olduk¢a yakindir. Basarili olan bu serinin pisirim sonrasi fiziksel ve mekanik
Ozellikleri de incelenmistir. Pigirim sonrasinda pektin miktart %1.5 degerinden daha
fazla artirlldiginda agik porozite artmakta ve goriiniir yogunluk degerleri azalmaktadir.
Pisgirim sonrasinda en yiiksek mukavemet degeri %1 pektin i¢ceren numuneye ait olmus
olup (158 MPa) mukavemet degeri standart numuneden (118 MPa) yiiksek
bulunmustur. Bu miktardan sonra artan pektin miktarinin pigirim sonrasi1 gézenekliligi
artirarak mukavemet degerinde diisiise neden oldugu sonucuna varilmistir. Mikroyapi

analizleri sonuglarina gore, pektin igeren numunelerin orta kistmlarinin yogun,



gozeneksiz bir yapida iken kenar bolgelerinde numuneyi terkedememis hava
kabarciklariin oldugu gozlenmistir. Bu durum artan pektin miktariyla birlikte agik
gozenekliligin artisin1  agiklamaktadir. Ayrica ileride yapilacak c¢alismalarda hava
kabarcig1 uzaklastirma isleminin daha etkili yapilmas1 durumunda pektin ile jel dokiim
yoluyla sekillendirilmis numunelerin daha yliksek mukavemet degerlerine sahip olarak

elde edilebilecegi diisiiniilmektedir.

2019, xii + 72 sayfa
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ABSTRACT
M.Sc. Thesis

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF ALUMINA BODIES VIA
GELCASTING BY USING PECTIN

Nuriye GOKTAS
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department ofChemical Engineering

Supervisor: Asst. Prof. Derya Yesim HOPA

In this study, the physical and mechanical properties of alumina samples formed by the
addition of pectin at different ratios were compared. The gel casting process was carried
out in non-porous silicone molds. Three point bending strength tests and microstructure
analyzes were performed to the dried samples. The dried samples were sintered at 1500
°C and three point bending strength, porosity determinations and microstructure
investigations were performed after sintering. According to the results, it was observed
that the amount of CaCl, which is the gelling agent which started the gelation together
with the amount of pectin is also very important. The second series, 0.5% CaCl,, was
found produced effectively by gel casting. In these samples, the highest strength value
belongs to the sample containing 1.5% pectin and it is 8.61 MPa which is very close to
that of the standard body (11 MPa). The physical and mechanical properties of this
successful samples after firing were also investigated. When the amount of pectin is
increased by more than 1.5% after firing, the open porosity increases and the apparent
density values decrease. The highest bending strength was obtained by using %1 pectin.
The strength value of this sample was 158 Mpa which is higher than that of standard
body (118MPa). It was concluded that increased amount of pectin caused decrease in
strength after increasing the porosity after firing. According to the results of
microstructure analyzes, it was observed that the middle parts of the pectin containing
samples were in a dense, non-porous structure and air bubbles could not be left in the
edge regions. This explains the increase in open porosity with the increasing amount of

pectin. In addition, for future works, it is thought that air bubble removal can be



obtained for higher strength values of samples formed by gel casting with pectin if air
bubble removal is done more effectively.

2019, xii + 72 pages

Keywords: Alumina, Gelcasting, Pectin
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SIMGELER ve KISALTMALAR DiZiNi

Simgeler

Al,O3 Aliimina veya alliminyum oksit

CaCl, Kalsiyum kloriir

Al Aliiminyum

Al(OH)3 Aliiminyum hidroksit

TiO, Titanyum dioksit

SiO, Silisyum dioksit

Fe 03 Demir oksit

Hzo Su

um Mikrometre

MPa Megapaskal

a - Al2O3 Alfa aliimina

v - Al,O3 Gama aliimina

((NaPO3)s) Sodyum hegzametafosfat

NaOH Sodyum hidroksit

Ca Kalsiyum

NaAlO, Sodyum aliiminat

Kisaltmalar

Al %0.5 Pektin ve %0.3 CaCl; iceren numune
A2 %1 Pektin ve %0.3 CaCl;, igeren numune
A3 %1.5 Pektin ve %0.3 CaCl; iceren numune
A4 %?2 Pektin ve %0.3 CaCl, igeren numune
Bl %1 Pektin ve %0.15 CaCl; iceren numune
B2 %1.5 Pektin ve %0.15 CaCl, igeren numune
B3 %2 Pektin ve %0.15 CaCl; iceren numune
B4 %2.5 Pektin ve %0.15 CaCl, igeren numune
DM Metilasyon derecesi

HMP Yiiksek metoksi pektin

LMP Diisiik metoksi pektin

MTA Maden Tetkik Arama Genel Miidiirliigii

S Standart numune

SEM Taramali Elektron Mikroskopu

XRD

X Isinlar1 Difraktometresi
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1.GIRIS

Son yillarda ileri teknoloji irtinii olarak gelistirilen seramiklerin geleneksel seramiklere
gore iistiin fiziksel ve mekanik ozelikleri bulunmaktadir. Ustiin fiziksel ve mekanik
ozelliklere sahip ileri teknoloji malzemesi olan seramik iiriinlerin kullanim alanlari
oldukga genistir. Yiiksek sicakliklara, asinmaya ve korozyona, asit ve bazlara karsi olan
direnci,  yiiksek sertlik oOzelligi, yiiksek dielektrik mukavemeti, hafifligi ve
biyouyumluluk gibi birgok 6zelligi bulunan seramik malzemeler havaciliktan saglik
alanina, laboratuvar malzemelerinden otomotiv sektoriine ve zirh malzemeleri yapimina

kadar pek ¢ok kullanim alanina sahiptirler.

Genis kullanim alanina sahip ileri seramik malzemeler olan aliimina seramiklerin
karmasik sekillerde ve gozeneksiz olarak iiretimine olanak saglayan jel dokiim yontemi
sik tercih edilen bir yontem olmakla birlikte dokiim isleminde kullanilan polimerlerin
cevre ve insan sagligina zararli olmasi nedeniyle c¢evre dostu biyopolimerler olan
polisakkaritlerin kullanimi1 giderek 6nem kazanmaktadir. Bu calismada, daha oOnce
alimina jel dokiim isleminde kullanilmamis bir polisakkarit olan pektin maddesinin
allimina jel dokiimiinde kullanilabilirligi aragtirllmistir. Bu tez ¢calismasinda, gida katki
maddesi olarak kullanilan diisiik metoksi pektinin aliimina jel dokim isleminde
kullanim1 arastirilmigtir. Pektin ¢esitli endiistriyel meyve ve bitki atiklarindan elde

edilebilen, dogada ve iilkemizde oldukg¢a bol bulunan bir polisakkarittir.

Bu c¢alismada farkli oranlarda pektin ve jellestirici ajan CaCl, kullaniminin aliimina jel
dokiimii iizerine etkilerini arastirmak Ttzere iki farkli seri halinde regeteler
tasarlanmistir. Birinci seride kiitlece % 0.5-2 araliginda degisen oranlarda pektin ve
kiitlece%0.3 CaCl, kullanilarak jel dokiim islemi yapilmstir. Ikinci seride ise kiitlece%
1-25 araliginda degisen oranlarda pektin ve kiitlece% 0.15 oraninda CaCl,
kullanmilmistir. Jel dokiim islemi gozeneksiz silikon kaliplarda gergeklestirilmistir.
Standart numune ise jellestirici kullanilmaksizin alg¢1 kalip igerisinde sekillendirilmistir.

Uretilen biinyelerin fiziksel ve mekanik 6zellikleri test edilerek karsilastirilmistir.



Dokiim sonrasinda kurutulan numunelere {i¢ nokta egme mukavemet analizleri
mukavemet cihazi kullanilarak, mikroyap1 analizleri taramali elektron mikroskobu
kullanilarak gerceklestirilmis ve degerlendirmeler yapilmistir. Ayrica, secilen yas
numunelerin porozite analizleri civa porozimetresi kullanilarak gergeklestirilmistir.
Kurutulmus numuneler 1500 °C' de sinterlenmis ve sinterlenme sonrast numunelerde
kiiciilme oranlar1 hesaplanarak yine ii¢ nokta egme mukavemet testleri ve mikroyapi
analizleri gergeklestirilmistir.Arsimet terazisi kullanilarak su emme, bulk yogunluk,

porozite tayinleri yapilmistir.

Yapilan birinci ¢alismada jel dokiim islemi gerceklestirilemediginden ii¢ nokta egme
mukavemet ve mikroyapt analiz sonuglar1 incelendiginde, standart numunenin
mukavemet sonucu 11.97 MPa iken diger numunenelerin en yiiksek sonucu Al
numunesine ait olup 2.81 MPa’dir ve olduk¢a diisiiktiir. Mikropyap1 analizleri

incelendiginde standart malzemeye gore olduk¢a gézenekli olduklart gézlenmistir.

Yapilan ikinci c¢alismada jel dokiim isleminin gerceklesmesi sonucunda yas
numunelere yapilan mukavemet ve mikroyapt analiz sonuglari incelendiginde B2
numunesinin mukavemet analiz sonucunun 8.61 MPa olup standart humuneye yakin
oldugu ve goézenekliligin ise birinci serideki numunelere gore daha az oldugu

gozlenmistir.

Ikinci ¢alisma numunelerinin sinterlenmesi durumunda yapilan ii¢ nokta egme
mukavemet test sonuclarinin standart numuneden diisiik ancak, yakin oldugu
gozlenmistir. Burada standart numunenin {i¢ nokta egme mukavemet sonucu 118.29
MPa%!1 pektin igeren B1 numunesinin sonucu ise 158.83 MPa olup daha yiiksek
cikmistir. Yapilan mikroyapi, yigin yogunluk ve porozite sonuglart incelendiginde Bl
numunesinin  gerek standart ve gerekse diger numunelerle kiyaslanmasi
durumundayiginyogunlugunun2.56 ile daha yiiksek, agik porozite sonucunun ise 33.95
ile daha diisiik oldugu ve mikroyap1 analiz sonucunda go6zenekliliginin diger

numunelere gore ¢ok daha az oldugu gozlenmistir.



2.LITERATUR BIiLGILERIi

2.1 Aliimina

2.1.1 Aliimina Tanimi ve Ozellikleri

Aliminyum (Al) modern diinyanin en gerekli olan metalleri arasinda yer
alir(Erdemoglu et al. 2018). Tabiatta, aliiminyum %8 oraniyla en ¢ok bulunan
metallerden biri olarak bilinir ve endiistride demirden sonra en genis kullanim alani olan
metaldir. Oksijen ve silisyumdan sonra yeryiiziinde en ¢ok bulunan tigiincii elementtir
(Ozgiin 2012). Aliiminyum, oksijenle kolaylikla bilesik olusturabildigi icin yeryiiziinde
her zaman oksitler halinde bulunur ve oksitli bilesikler seklinde pek ¢ok mineralin
yapisinda, kil ve boksitte yer alir (Hacioglu 2007). Aliiminyum {iretimi, aliimina
{iretimine baghdir ve aliimina iiretimi de boksit cevherinden iiretilmektedir(Ozgiin
2012). Yalnizca boksit cevherinin iretilmesi i¢in uygun olan Bayer prosesinde
aliminyum ve allimina tiretimi yillarca basarili bir sekilde yapilmistir(Erdemoglu et al.

2018).

Diinyada aliimina iretiminin%90°dan fazlas1 kaliteli boksit cevherlerinden Bayer
metodu kullanilarak tretilir(Sahin 1999). Aliimina (Al;O3), yeryiliziiniin %25’inde
bulunan aliimina, boksit mineralinin islenmesi ile tiretilir (Terzier 2011). Aliiminanin
biiylik bir boliimii ise aliiminyum iiretmek i¢in kullanilmaktadir(Girgin 1984). Bayer
metodu sonucunda elde edilen aliimina, boksit cevherinden gelen SiO,, Fe,O3 ve kostik
soda ile olan islemler sebebiyle NaO, safsizliklar1 igermektedir (Terzier 2011).Bayer
metodu kullanilarak {iretilen aliiminanin hemen hemen %931 aliiminyum {iretiminde,

geri kalan kismu ise kalsine ve &zel aliimina {iretiminde kullanilmaktadir (Int.Kyn.1).

Dogada korund adinda kristal olarak da bulunan aliimina sentetik olarak iiretilip
aliminyum oksit olarak da isimlendirilmektedir. Endiistride ¢esitli islemlerden gegerek
tiretilen aliiminadan(Ozgiin 2012)birincil aliiminyum, hurdadan ise ikincil aliiminyum
iiretilmektedir (Int.Kyn.2).Boksit cevherinden aliiminyumun iiretilmesinden nihai
rtinlerin olusturulmasina kadar aliiminyum deger zinciri Sekil 2.1°de verilmistir

(Int.Kyn.3).



Boksit

Birincil Aliiminyum
(Kulce)

Yari Mamdl Aliiminyum
(Ekstriizyon, Yassi Urtinler, Folyo,
iletken, Diger)

Sanayi Kullanimi
(Otomotiv, Ambalaj, Yap! insaat, v.s.)

ikincil Aliiminyum
(Kulce)

Geri Donlisim
(Hurda)
Nihai Kullanim @ -

Sekil 2.1 Aliiminyum deger zinciri (Int.Kyn.3).

Aliiminyum tiretimi diginda kullanilan aliiminyum hidroksit ve aliimina triinlerine 6zel
aliimina denilmektedir. Aliiminyum iiretimi i¢in kullanilan boksit cevheri aritildiktan ve
sinterleme ve kombinasyon isleminden sonra aliimina kimyasallar1 olarak bilinen aktif
aliimina, kalsine aliimina ve aliiminyum hidroksit iiretilmektedir. Boksitten elde edilen

aliimina iiriinleri Sekil 2.2°de gosterilmektedir (Int.Kyn.1).

.
Kaisine Kimyasal
Edilmis Kullar miar
Refrakter Auif
Asindirici AlGmier
AlOmina
Kimyasallar:
| | 1 1
Alominyum [ AKtif Alumina ) [Kals-ne Alunna]
Hidroksit .
I 1 1
Seramider Refrakterier Agindincilar

Sekil 2.2 Temel aliimina iiriinleri (int.Kyn.1).



[k 6zel aliimina, kalsine aliimina olarak Alcoa sirketi tarafindan asindirici elde etmek
icin kullanilmigtir. Bundan sonra diinyanin pek ¢ok yerinde aliimina iiriinleri {iretimi ve
kullanim alanlar1 olusturulmustur. Kalsine aliimina kimyasal olarak iige ayrilirlar.
Birincisi soda oram1 %0.1’den fazla, aliimina oram1 %99 ile 99.5 arasinda olan normal
sodali aliimina; ikincisi diisiik sodali olarak adlandirilan soda orani %0.1°den az,
allimina orani %99.7 olan; {iglinciisii minimum aliimina oran1 %99.9 olan yiiksek safliga
sahip altiminalardir. Yiiksek safligi olan aliiminalar hari¢ diger kalsine aliiminalarin
tiretimi, Bayer metodu ile boksit cevherinin aritilip aliiminyum hidroksit tiretilmesiyle
ve tretilen aliminyum hidroksite 1s1l islem uygulanmasiyla olur.Yiiksek safliga sahip
alimina aliiminyum igerikli tuzlarin sabit kalsine edicilerde veya doner firinlarda

kalsinasyonu ile iiretilirler(Int. Kyn.1).

Kalsinasyonun amaci Bayer metodu ile iiretilen aliiminyum hidroksitin biinyesinde
bulunan kimyasal ve fiziksel suyun doner firinlar kullanilarak ayristirtlmasidir (Okudan
2014).Daha  sonra  aliminyum  hidroksiti  a-aliminaya  doniistiirmektir
(Int.Kyn.1).Aliiminyum hidroksitin (Al(OH)3) degisimi denklemde verilmistir (Okudan
2014).

Al(OH)3100-250°C Al;03.3H,0 250-490 “C Al;03.H,0 490-950 °C yAl,03970-1250 °C
_— e —_— 5
a-Al,O3(serbest su kaybi)

Kalsinasyonun bir diger amaci ise farkli kimyasi ve kristal boyutlar1 olan kalsine
alimina tUretmektir. Bu iki amaca ulagsmak proses degiskenlerinden olan sicaklik,
atmosfer, zaman, empiiriteler ve minerallestirmek igin ilave edilen bilesiklerin

ayarlanmasi ile miimkiin olmaktadir.

Kalsine aliimina elde edilmesi asamasinda aliiminyum hidroksit biinyesindeki soda
orani a-allimina olusum sicakligini etkilemektedir. a-aliimina katki maddesi olmadan
1200°C’de genelde lum’den diisiik boyuttaki kristallerden olusur. Daha yiiksek
sicakliklarda ise (>1500) kristaller biiylir ve a-aliimina boyutlar1 da2-3 um arasinda
olur. Disiik sicaklikta, kristal yapist daha biiyiikk a-aliimina iretmek i¢in katki

maddeleri eklenir ve bunlar minerallestirici olarak adlandirilir. Bunlar bor asitleri ya da



tuzlar, klorin ya da florinlergibi kimyasallardir.Bu mineraller kalsine proseslerine ilave
edildiklerinde,10-20 um boyutlarinda hegzagonal yapiya sahip plakaya benzeyen a-

alimina kristalleri tiretilebilmektedir.

Yiiksek safliktaki aliiminalar da aliiminyum hidroksitten iiretilir. Bunun i¢in bir ¢ok
proses kullanilmaktadir. Genelde aliiminyumun yiiksek saflikta olan formlarindan ve

kristal yapil1 aliiminyum tuzlarindan iiretilir(Int. Kyn.1).

Dis goriiniis olarak beyaz bir toz olan aliimina, oksijen iyonlarinin aliiminyum iyonlari
tarafindan hegzagonal olarak sarilmasi ile kristal yapida olusur. Kaynama
noktas12080°C ve erime sicakligi 2050 °C olan aliimina ytiksek sicakliklara dayanabilen
bir malzemedir. Molekiil agirhg 101.96 g/mol, olusum serbest enerjisi ise -1582.4
kj/mol, reaktif indeksi ise 1.765’tir. lyi kalsine olmus aliimina suda ve mineral asit ve
bazlarda c¢oziinmezler. Rediikleyici ve oksitleyici ortamda 1900°C’ye kadar
kullanilabilir ve 1700-1800 °C gibi yiiksek sicakliklarda flor gazi1 disindaki gazlara

kars1 direng gosterir.

Aliiminanin baz1 6zellikleri su sekildedir.

- Termal sokdirenci

- Yiiksek sertlik

- Yiiksek sicakliklarda refrakterlik

-Yiiksek basma mukavemeti

- Abrasif aginmaya direng

- Biyouyumluluk

- Kolay hammadde tiretimi

- Cok genis bir araliktaki direng (hatta yiiksek sicakliklarda)
- Yiiksek dielektrik mukavemeti

- Yiiksek sicaklilarda yiiksek elektriksel direnci

- Mikrodalga radyo frekanslarin1 gegirgenligi(Yiiriiyen 2011).

Aliimina, seramik malzemesi olarak bilinir ve bazi safsizliklar bulunduran aliiminaya

ise zimpara tas1 denmektedir. Diisiik sicakliklarda farkli yapida ve formda bulunan



aliimina sicaklik 750-1200 °Carasinda iken o-aliimina formuna déniisiir ve ticari
kullanim alanina sahip olan aliimina ¢esidi de a-aliiminadir.

Aliimina tiretim yontemlerini; Avrupa ve Amerikan Bayer yontemi,elektrotermik,alkali
ve asidik yontemler, kavurma ve indirgeme yoOntemleri ve bayer yontemi olarak
siralayabiliriz. Ancak diinyada hala ticari aliimina iiretiminin ¢ogu Bayer prosesi ile

gerceklestirilmektedir(Terzier 2011).

2.1.2 Boksit ve Mineralleri

Boksit cevheri aliiminanin hammaddesidir ve aliimina iiretmek igin Bayer metodu
kullanilmaktadir (Erdemoglu et al. 2018). ismini Fransa’nmin Le Baux kasabasinda
bulunan maden yataklarindan alan boksit cevheri (Ozgiin2012). 1821 yilinda M.Pierre
Berthier tarafindan bulunmustur(int.Kyn.1). Diinyada farkli minerallere sahip olan ve
bol bulunan aliiminyumun hammaddesi olan boksit cevherinin temel bilesenleri
Al;03.2H,0 ya da Al,O3.nH,O olarak gosterilir ve boksit biinyesinde aliiminyum
oksitten bagka demir, titanyum ve silisyum oksitler de vardir. Boksit cevherinin

kimyasal bilesimi Cizelge 2.1’de verilmistir.

Cizelge 2.1 Boksit cevherinin kimyasal bilegimi.

Bilesen Miktar (%)
Al,O3 38-65
TiO, 0.5-8
SiO, 0.5-12
Fe,O3 3-30
H,O 10-34

Boksit cevherinin kimyasal bilesimi her birinde farkli olup c¢ikarildiklar1 yere gore
degisiklik gostermektedir. Boksit cevheri bilinyesinde bulunan farkli minerallerden
dolay1 farkli renklerdedir. Ornekverecek olursak biinyesinde demir bulunduran boksit
cevheri kirmizimsi renkte olmaktadir. Ergime sicakligi 2093 K civarinda olup 6zgiil
agirhg 2.5 — 3.5 glem® ve sertligi 1 — 4 mohs’tur(Ozgiin 2012). Boksit yeryiiziiniin

kazilmasi ile elde edilir ve acik ocak isletmeciligi ile yeralti madencilik sistemleri



kullanilarak iiretilir (Kalkinma Plani-8 Bes Yillik 2001). Uretilen boksit cevherinden
4.5 ton kullanilarak 2 ton aliimina, bundan da Iton aliiminyum {iretilebilmektedir

(Giinay 2006).

Aliimina ve hidratlar1 ise beyaz renktedir. Boksit minerolojik bilesimlerine gore iice

ayrilir.

Gibsitik (Al,03.3H,0) Boksitler
Bohmitik (Al,Os. Hzo) Boksitler
Diasporitik (Al,03.H,0) Boksitler(Int.Kyn.2).

Farkli bolgelerde bulunan boksitler karsilastirildiginda aralarinda biiylik farklar
bulunmaktadir (Sahin 1999). Diinyada farkl tiplerde boksit rezervi olan bazi iilkelerin
rezerv miktarlar1 ve toplam rezerv miktarina oranlari asagidaki ¢izelge 2.2°de verilmistir

(Int.Kyn.5).

Cizelge 2.2 Ulkelerin boksit cevheri rezerv paylari.

Ulke Boksit Tipi Rezerv Diinya toplam rezervi
(yiiz milyon ton) icindeki pay1 (%)
Avustralya  Gibsit,bohmit 87 26.37
Gine Gibsit 86 26.06
Brezilya Gibsit 29 8.79
Jamaika Gibsit 25 7.58
Cin Diasporit 23 6.97
Hindistan Gibbsit 14 4.25
2.1.2.1 Gibsit

Aliiminyum igerigi zengin olan mineraller olan feldispat, nefelin ve korund gibi
minerallerin bozunmastyla olusan gibsit olarak da adlandirilan gibsitik boksit, formiil
olarak (Al;03.3H,0) ya da y - Al;03.3H,0 diye adlandirilan, hegzagonal ve kristal

yapida olan y - aliimina trihidrattir.



Ozgiil agirhigr 2.3 — 3.4 g/cm® olup sertligi 2.5-3.5 mohs arasinda olan boksit cevher
cesididir. Gibsitik boksit 1sitildiginda kademeli olarak igeriginde bulunan kristal suyu
biinyesinden uzaklastirilmaktadir. Biinyesinde ti¢ mol olan suyun iki molii 583-603 K
sicaklik araliklarinda bir reaksiyonla, 803-823 K araliginda ise kalan bir mol suyun
biiytik kismi farkli bir reaksiyonla uzaklastirilmaktadir. Kalan kristal suyu bir molden
cok daha azdir ve 873 K sicakliktan sonra genis zaman ve sicaklik araliklarinda
uzaklastirilmaktadir. Sicaklik arttikca gibsitin dehidrasyon {irtinleri de farklilik
gostermektedir. Sicaklik 603K oldugunda bohmit ve y - aliimina karisimi, 823 K
oldugunda biiylik oranda y — aliimina, 1203 K’ni gectifinde o- aliimina elde
edilmektedir. Gibsitik boksitin kristal suyunun uzaklastirilmasindan dolay1 6zgiil yiizey

alam artmistir ve kullanim alan1 yaygmlasmustir (Ozgiin 2012).

2.1.2.2 Bohmit

Dogada genel anlamda demir mineralleri ile birlikte bulunan bohmit ortorombik kristal
yapidadir. Demir mineralinden dolay1 degisen kahve renklerinde bulunmaktadir. Sertligi
3.5 — 5.0 mohs, 6zgiil agirlig1 3.0 — 3.2 g/cm3 olan bohmit, bilesimi y - Al;03.H,0 sekilde

bir y - aliimina monohidrat’tir.

Dogada mineral olarak da bulunan bohmit, gibsitin dehidrasyonu ile de {iretilmektedir.
Gibsitik boksitin 603 K {izerinde dehidrasyonu ile bohmitik boksite doniisiimiine benzer
ozelliktedir. 803 — 823 K ‘de yukaridaki Cizelge 2.3' de goriildiigii gibi ikinci reaksiyon
gerceklesmektedir ve suyun biiyilik bir bolimii uzaklastirilmaktadir. Gibsitte oldugu gibi
daha yiiksek ve genis sicaklik araliklarinda ¢ok az kalmis olan kristal suyu
uzaklagtirlmaktadir. Yine gibsitte oldugu gibi 1203K sicaklik iizerinde o -
Al,Oz0lusmaktadir (Ozgiin 2012).

2.1.2.3 Diasporit

Kimyasal yap1 olarak bohmite benzer yapidadir fakat; kristal yapi olarak farklilik
gostermektedirler. Diasporit, ortorombik kristallerden olusana-aliimina monohidrat (a -
Al;03.H,0) yapisindadir. Bohmitin hafif metamorfizma vediyajenez ile degismesi sonucu

olusmustur. Diasporitin sertlik degeri 6.5 — 7.0 mohs olup digerlerine gore ¢ok yiiksektir.



Diasporit zimpara ve korundla berabergraniiler kil taglari ve dolomit ya da kristal sistlerin
igerisinde bulunmaktadir. Diasporitik boksitler 803-823 K araliginda bir sicaklikta kalsine
edildiklerinde bohmittekine benzer sekilde kristal suyu uzaklasir ve boksitte biiyiik bir
agirlik azalmasi olur. Sicaklik ytikseldikce boksitte bulunan ¢ok aza miktardaki kristal suyu
yavas yavas uzaklasir. 823 K sicakliktan sonra boksit a - Al,Oshalini alir ve digerlerinde

oldugu gibi ylizey alani artar.

Boksit gibsit, diasporit ve bohmit disinda bazi oksitler bulundurmaktadir. Demir, kalsiyum
ve silisyum oksit, titanyum dioksit yaninda kiikiirt, fosfor, ¢inko, nikel gibi safsizliklar da
barindirmaktadir (Ozgiin 2012).

Tiirkiye’de bulunan boksit rezervi diinyada bulunan toplam rezervin 1.8’ini olusturmakta ve
MTA' nin agiklamasina gore 68.91 milyon yon boksit rezervi bulunmaktadir.2010 yilinda
diinya boksit rezervi 38 milyar ton’durve o yilda diinyadaki boksit tiretimi 214 milyon ton

olmustur (Int.Kyn.3).

Boksit kaynagi olmayan iilkeler ithal boksitle aliimina ve aliiminyum ihtiyacini
karsilamaktadirlar. Bu konuyla ilgili ilging durumlarla karsilagilmaktadir. Hi¢ boksit
cevheri olmamasina ragmen aliiminyum iiretiminde dnde gelen iilkeler vardir. Ornek

olarak Kanada, tamamen ithal hammaddeye dayal1 aliimina elde etmektedir.

Boksit cevherinin sinirli olmasi veya bazi bolgelerde olmamasi, boksit dist
kaynaklardan aliimina iiretimi i¢in bilimsel ¢alisma yapilmasina neden olmustur. Bunun
icin dogada yaygin olarak bulunan, yiiksek aliiminyum oranina sahip olan ve diger
kaynaklara gore iiretim yontemleri daha ucuz ve kolay olan kil minerali en uygun
alimina hammaddesi olarak goriilmektedir. Bunun disinda alunit, nefelin, siyenit gibi

malzemelerde hammadde kaynagi olarak bilinmektedir (Erdemoglu et al. 2018).
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Sekil 2.3 Yillara gore diinya boksit iiretimi (int. Kyn.3).

2.1.3 Bayer Prosesi

Bayer prosesi 19. yiizyilin sonlarinda gelistirilmis bir yontemdir. Bu yontemi, saf
alimina (Al,O3) tiretmek i¢in Karl Josef Bayer gelistirmistir veBayer prosesi adiyla

giiniimiize kadar neredeyse hi¢ degismeden gelmistir.

Onceleri tekstil alaninda kullanilmak icin gelistirilen Bayer prosesi boyanan pamuk
ipliklerinin rengini sabitlestirmek i¢in kullanilmistir(Okudan 2014). Bayer prosesinde
istenilen boyutlarda kirilan boksit cevheri degirmende 6giitiilerek ham pulp olusturulur.
Bu karisim yiiksek basing ve sicaklikta NaOH ile reaksiyona sokularak sodyum
alliminat (NaAlO;y) cozelti seklinde silis, demir, titanyum gibi safsizliklarin oldugu sivi

faza alinir ve daha sonra ¢6ken atiklar kirmizi ¢camur olarak adlandirilir.

Bu atiklardan tamamen arindirilan NaAlO; bagka tanka gonderilir ve burada aliiminyum
hidroksit (Al(OH)3) kristali olarak ¢oktiiriiliir. Bu ¢okeltinin firmlarda kalsine edilerek
1100-1200°C’de suyu uzaklastirtlir. Bu islem sonunda aliimina elde edilir(Terzier
2011).
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Bayer prosesinin genel akim semasi Sekil 2.4." de gosterilmektedir.

N20OH 4 ton Boksit
\ \
— . .. 2 ton Kirmizt
Alimina Uretimi S Camur
0,67 ton Kok 2 ton AL,O;

\
Elektrolitik Azaltma

y

Gazlar (CO, CO,, F3,
HF)

\
1 ton Aliminyum

Sekil 2.4 Bayer Prosesi genel akim semasi (Okudan 2014).

2.1.4 Diinyada ve Tiirkiye’de Aliimina

Tiirkiye’de boksit cevheri 1938’den Once bilinmiyordu. MTA 1938 senesinde
Antalya’nin Akseki bdlgesinden numuneler alip incelemistir ve 1962-1965yillar
arasinda sondaj caligmalar1 yapmustir. Tiirkiye’de 60 milyon ton boksit rezervi tespit
edilmistir. Bu calismalarin sonucunda bohmitik tipte olan Konya Seydisehir
boksitlerinin yeterli rezerve sahip oldugu goriilmiis ve bu bdlgede birincil aliiminyum
iiretebilmek icin tesisler kurulabilecegi diisiiniilmiistiir (Yiiriiyen 2011). Ulkemizde
Seydisehir-Akseki bolgesini yaninda Yalvag-Sarkikaraagag, Zonguldak-Kokaksu,
Mugla-Milas-Yatagan, Alanya, Bolkardagi, Tufanbeyli-Saimbeyli bolgeleri de
bulunmaktadir (Giinay 2006).

Aliminyum oksite aliimina adi 1876’da De Mervea tarafindan verilmistir. Daha
onceleri Romalilar biiziicii ve kan durdurucu maddelere aliimen adini1 vermislerdir. Bu

kelime ingilizceye alumina olarak ge¢mistir ve halen bu sekilde kullanilmaktadir.

[Ik 1888°de Fransiz Herault ve Amerikan Hall’m gelistirdikleri ydntemle birincil

aliminyum tretimi ger¢eklestirilmistir. Endiistriyel aliimina {iretiminin ¢ogunda halen
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bu yontem kullanilmaktadir ve bu kriyolit aliimina (NasAlFg-AlO3) elektrolizine
dayanmaktadir. Son 25 yilda aliiminyum kullanimi yayginlasmistir. Aliiminyum
alagimlarinin dayanikliligi ve bu dayanikliligin aliiminyumun agirhi§ina oranla daha
fazla olmasi en Onemli 6zelligidir. Boksit cevherinin ¢ok oldugu iilkeler Jamaika,

Avusturya, Brezilya, Gine olarak bilinmektedir.

Son yillarda Bayer metodundan faydalanarak iiretim yapan endiistriyel isletme sayisi
artmistir. Diinyada hemen hemen 40 iilkede kurulmus olan aliimina tesislerinde Bayer
metodu ile tiretilen aliiminadan aliiminyum iiretmek i¢in Hall-Herault elektroliz metodu

kullanilmaktadir ve daha kaliteli ve ucuz olan aliiminyum tiretimi yapilmaktadir.

Tiirkiye’de aliiminyum tiiketimi diger iilkelere gore daha diisiiktiir. Kisi basma
Avrupa’da 13kg, Amerika’da 27 kg olan aliiminyum tiiketimi tilkemizde 3 kg’dir.
Boksit cevheri iiretimi agik ocak isletmeciligi ile yapilmaktadir. Latin Amerika ve

Avustralya en biiyiik boksit iireticisi olarak bilinmektedir(Yiiriiyen 2011).

Aliimina genelde boksit cevherinin ¢ikarildigi yerler ve yakin gevrelerinde elde
edilmektedir. Belli yerlerde ¢ikarilan boksitin hemen hemen {igte biri iiretilen
aliminanin ise yarisina yakini diinya ihtiyacini karsilamaktadir. Bat1 Avrupa ve Kuzey
Amerika gibi aliiminyum ireticisi olan ancak boksit bulunmayan iilkelere
gonderilmektedir. Ancak bu durum da maliyetinin artmasina neden olmaktadir.
Aliimina tiretiminin yapildig1 bazi {ilkeler ise Avustralya, Guyana, Brezilya,Venezuela

ve Surinam’dir (Int. Kyn.4).

Diinyada aliimina tiretimi 2010 senesinde 82.000.000 ton’dur. Ayni yil Cin 29.000.000
ton aliimina {iretmistir ve aliimina iireten iilkeler arasinda birinci konumda yer almigtir.
20.700.000 ton ile Avustralya, 17.300.000 to ile Giiney Amerika, Cin’den sonra
alimina iretiminde ikinci ve lgiincii sirada yer almaktadirlar. Diinyadaki toplam
aliimina {iretiminin %72’sini bu {i¢ iilke yapmaktadir (Int.Kyn.3). 2015 yilina
gelindiginde diinya aliimina tiretimil 15.247.000 ton olmustur(Erdemoglu et al. 2018).
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Sekil 2.5 Ulkelere ve yillara gore diinya aliimina iiretimi (Int. Kyn.3).

2.1.5 Aliimina Bazh Seramikler ve Kullanim Alanlar:

Aliminyum metali liretmek i¢in sentetik olarak liretilen aliimina; refrakter, pigment,
seramik eldesinde, kimyasal katki maddesi ve katalizor gibi malzemelerin iiretiminde ve
pek cok alanda kullanilmaktadir (Ozgiin 2012).Aliiminyum iiretmek icin aliiminanin
%90’dan c¢ogu kullanilmaktadir. Diisiik yogunluk, korozyona kars1 dayanimi, yliksek
sertlik ve yiiksek sicakliga karsi direnci aliimina tiiketiminin yayginlagmasina sebep
olmaktadir (Yiiriiyen 2011). Bunun yaninda kaplama ve ileri seramikler gibi bir ¢ok
mithendislik alaninda kullanildig1 i¢in en kullanish oksit seramiklerindendir. Bunun
nedeni alliminanin sert olmasi, bazlara ve asitlere karsi direngli olmasi, ¢ok yiiksek

sicaklik uygulamalarina izin vermesi gibi milkemmel 6zelliklere sahip olmasindandir.

Aliiminanin inert bir malzeme olmasi, oda sicakliginda siradan kimyasallarla reaksiyona
girmemesi gibi 6zelliklerindendir. Bu 6zellikler aliiminay1 havaciliktan tibbi implantlara
ve saglik hizmetlerine kadar ¢esitli uygulamalar igin akilli bir malzeme haline
getirmektedir (Saini et al.2013). Aliimina seramiklerin ticari olarak kullanimi1 ve {iretimi
20. yiizyilin baslarinda olmustur. Son yillarda ise yiiksek sicakliklara dayanikli
toklastirilmig aliiminalar tiretilmektedir. Aliimina ticari anlamda ilk olarak laboratuvar

malzemeleri ve buji yapiminda kullanilmistir (Int. Kyn.7).Aliiminalar yiiksek saflik
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derecesine sahiptirler. Asinmaya kars1 yliksek direngli olan aliimina, mekanik dayanimi
ve sert olusundan dolay1 tekstil endiistrisinde kullanilan kesici takimlarinda ve 6giitiicii
olarak kullanilan degirmenlerin bilyelerinin {iretimi i¢in kullanilmaktadir. Ustiin
Ozelliklerinden dolayr otomobil sogutma sistemlerinde, roket radonlarinda, isitma
sistemlerinin sirkiilasyon pompalarinda ve zirh malzemesi olarak da kullanim alani

bulunmaktadir.

Resim 2.1 (a) ileri teknoloji seramik malzemeleri, (b) Jet motoru (int.Kyn.6).

Askeri uygulamalarda bazi yiizeylerin balistik dayanimini arttirmak ic¢in aliimina
seramik plakalar kullanilir. Yogun ve poroz liriinler elde edilen aliiminanin ergitilmesi
ile poroz iirlin elde edilir. Poroz aliimina daha saftir ve saf olan aliimina baz1 cihazlarda
tam anlamiyla saydam bir malzeme olarak kullanilmaktadir. Bu 6zelliginden dolay1
biyomalzeme olarak dis ve eklem protezlerinde kullanilmaktadir (Yiiriyen 2011).Bir
¢ok alan i¢in ideal bir malzeme olan aliimina seramiklerin, otomotiv endiistrisinde,
katalitik yiizeylerde, elektronik yiizeylerde, c¢esitli mekanik aginma pargalarinda ve
bujilerde uygulama alanlar1 vardir. Otomobiller; valf plakalari, oksijen sensorleri gibi
pargalar,elektronik yiizeyler ve gostergeler, katalitik konvertorler, filtreler gibi pek ¢ok

malzeme bir dizi seramik igerir (Int. Kyn.8).

Aliimina, aliiminyum hidroksitlerin Bayer prosesinde kristal suyunun uzaklastirilmasi
icin uygulanan kalsinasyon iglemleri i¢in bir ¢cok ara fazdan sonra alfa ve gama olarak,
kristal ve kararli bir yapiya sahip iki farkli forma ulasir. Siki hegzagonal sistem ve

kristal yapiya sahip olan alfa aliiminanin(a-Al,O3) ergime sicakligt 2053 °C’ dir.
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(Yirtiyen 2011). Pek ¢ok cesit aliimina olmasma ragmen o-Al,O3 ticari kullanim
alanina sahiptir. Aliimina seramik 6zellikleri i¢erdikleri aliimina orani artik¢a iyilesir.

Seramiklere altimina katki yapilmasini nedenleri su sekildedir;

-Uretim kosullarina kars1 parga boyut toleransini arttirarak iiretimi kolaylastirmak,
-Sinterleme sicakligini diigiirmek,

-Ucuz ve diisiik saflikta aliimina kullanmak,

-Preslemede sekillendirme reolojisini kolaylastirmak,

-Son parga Ozelliklerini iyilestirmektir.

Aliiminyum tiretmekte olan Seydisehir tesislerinde elek alt1 diye biline aliimina alfa
yapisina donlismediginden ve Na orami yiiksek oldugundan seramik {iretimi i¢in

kullanilmamaktadir (Yiirtiyen 2011).

Aliiminanin mekanik uygulamalarinda %0.5 ‘e kadar Na,O igerigine izin verilmektedir.
Na,O igeriginin fazla olmasi endiistriyel kullanim i¢in kisitlayici bir faktordiir (Anand
2014).

Ileri teknoloji seramikler, metallerde oldugu gibi degisik yontemlerle sekillendirilirler.
Oncelikle reaksiyon yiizeyini arttirarak sinterlemeyi kolaylastirdig1 igin gok ince olan
seramik tozlar1 tercih edilmektedir. Bunun yaninda mukavemeti ve plastisiteyi
arttirmak, sinterlemeyi kolaylastirmak i¢in baglayici olarak regineler, inorganik (kil vb.)
ve organik (poli vinil alkol vb.)malzemeler kullanilmaktadir.Flokiilasyonu &nlemek
icinse deflokiilantlar kullanilmaktadir.Baglayicilar seramik malzemeye saglamlik
kazandirarak sekillendirmenin kolaylasmasi ve sinterleme islemleri sirasinda
malzemenin bozulmamasini saglar. Bunlardan inorganik baglayicilar seramik yapisinda

kalirken organik baglayicilar yanarak malzemeden uzaklasir.

Seramik malzemelerin sekillendirilmesinde kullanilan yontemler su sekildedir;
- Kuru presleme
-Sicak izostatik presleme

-Yar1 yas sekillendirme
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- El tornasinda ¢evirme

- Presleme

-Yar1 otomatik tornalar

- Soguk izostatik presleme

- Enjeksiyon

- Yas sekillendirme (slip dokiim)
- Serbest sekillendirme

- Deri sertliginde sekillendirme

- Ekstriizyon

- Otomatik tornalar

- Plazma sprey teknolojisiyle ile sekillendirme

-Serit Dokiim (Caliskan 2016).

Dokiim yontemlerinden biri olan slip dokiim metallerin sekillendirilmesinde kullanilan
bir dokiim yontemidir, fakat teknolojinin gelismesi ile birlikte seramiklerin
sekillendirilmesinde de kullanilmaktadir (Omatete et al. 1996). Ciinkii nispeten yiiksek
yogunluklu ve diisiik maliyetli seramik malzemeler iretilebilir. Bu dokiim yonteminde
kullanilan baglayic1 maddeler besleme malzemesine plastisite ve sekillendirme saglar.
Bazilar1 suda bazilar1 organik sivilarda ¢oziinen birgok baglayict vardir. Bu baglayicilar
seramik govdeye saglamlik katmak i¢in kullanilir. Baglayic1 madde pargalar arasinda
koprii olusturarak taze iriinlerin kolayca dokiilmesini saglar. Bulamagtaki baglayici
miktari, homojen ve flokiile edilmis bulamacin reolojik 6zelliklerini ve ayni zamanda

yogunluk ve mekanik mukavemeti de etkiler(Anand 2014).

Slip dokiim isleminde cesitli secenekler kullanilmaktadir. Bu secenekler su sekildedir;
1. Bosaltma dokiim

2.Cok pargal1 bir kaliba basit dokiim

3. Kat1 dokiim

4.Tek parcal1 bir kaliba basit dokiim

5. Basingli dokiim

6. Vakumlu dokiim

7. Savurma dokim
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8. Coziinebilir kaliba dokiim
9. Manderelli kalip icerisine dokiim
10. Jel dokiim(int.Kyn.9).

2.2 Jel Dokiim Islemi
2.2.1 Jel Dokiimii ile Sekillendirme

Jel dokiim prosesi, kompleks sekilli seramik malzemelerin iiretiminde avantaj saglayan
bir sekillendirme yontemidir (Munro et al.2011). Yas sekillendirme proseslerinden
camur dokiim islemi de kompleks sekilli malzemelerin sekillendirilmesinde
kullanilabiliyor olsa da yiikksek kalinlikli pargalarin iiretiminde yogunluk
degiskenlikleri, baglayic1 ve inorganik iyonlar gibi ¢Oziiniir maddelerin heterojen
dagilimi ve tanecik segregasyonu gibi problemler yasanmaktadir (Tari 2016). Yiiksek
yogunluklu aliimina seramiklerin iiretiminde jel-dokiim prosesi yaygin olarak

kullanilmaktadir (Tong and Chen 2004, Studartet al. 2002).

Jel-dokiim islemi, 1990' i yillarin basinda Profesér Omatete ve arastirma grubu
tarafindan diinyaya tamitilmistir. Esasen, seramik tozlarmin su bazli bir monomer
cozeltisi igerisinde dagilmasi ve sonrasinda bir baglatic1 ve katalizor etkisiyle karisimin
katilasmasi sonucunda istenilen sekli almasi esasina dayanmaktadir. Geleneksel jel-
dokiim prosesi yiiksek mukavemetli yas biinye iiretimine olanak tanimaktadir ve bu
sayede yas biinyeler islenebilmektedir..Ancak, geleneksel jel-dokiim yonteminde
kullanilan akrilamid monomeri norotoksik bir kimyasal oldugundan arastirmacilar

alternatif polimerlerin arayisi icerisindedir (Jiaa et al.2003).

[k jel dékiim islemi, ¢ok fonksiyonlu akrilat monomerlerinin organik ¢ziiciiler iginde
coziilmesiyle gelistirilmistir. Bu monomerler, serbest radikal baslaticilar tarafindan
polimerize edildiklerinde, yiiksek Ol¢lide c¢apraz baglanmis polimer c¢oziici jeller
olusturdular.Seramik tozu bu organik c¢ozelti i¢inde bulamag haline getirildiginde, bir
kaliba dokiildiiglinde ve polimerize edildiginde, seramik tozu kalibin seklini
almistir.Yas biinye havayla kurutularak, biinye tam yogunlukta sinterlenmis ve

baglayict yakilmistir. Bu sekildejel dokiim konsepti basarili bir sekilde kanitlanmistir.
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Cevresel sorunlarin 6ngoriilmesi ve organik ¢oziiciiniin giderilmesinin ek maliyetleri ve
¢ogu seramik¢inin suda ¢aligmayi tercih etmesi nedeniyle, ¢oziicii olarak su kullanimi

i¢in caba gosterilmeye baglanmustir.

Suda ¢oziinlir monomerler arayisi, biyoteknolojide jel elektroforezi i¢in kullanilan
akrilamid jel sistemine neden olmustur. Akrilamid sistemi miikemmel sonuglar

vermistir ve standart jel dokiim sistemi haline gelmistir.(Omateteet al.1996).

2.2.2 Jel Dokiim Isleminde Polisakkartilerin Kullanim

Gliniimiizde aliimina seramiklerin tiretiminde, jel-dokiim prosesinde kullanilmak iizere
insan saglhigina ve cevreye zararli olmayan dogal polimerlerin kullanimina yonelik ¢ok

sayida arastirma yapilmaktadir.

Calismalarda kullanilan dogal polimerlerden bazilar1 hayvansal kaynakli olan yumurta
beyazi proteini ve jelatindir (He et al. 2011, Chen et al. 1999). Bo Su ve arkadaslari
(2010), aliiminanin jel dokiim isleminde yumurta beyazi proteini kullandiklar
calismalarinda sinterleme sonrasi kiigiilmeyi %15 ve 3-nokta egme mukavemetini 314
Mpa olarak tespit etmislerdir (He et al. 2011). Chen ve arkadaslar1 (1999), jelatini
kullanarak aliimina bilinyenin jel dokiim ile iretildigi c¢aligmalarinda, sinterleme
sonrasinda %15 oraninda kii¢iillme ve 304.5 Mpa mukavemet (3-nokta egme)

degerlerini gézlemlemislerdir (Chen et al. 1999).

Aliimina seramiklerin jel dokiim igleminde kullanilmis olan bitkisel kaynakli polimerler
ise polisakkarit tiirevleridir. Bugiine kadar pektin polisakkaritinin aliimina jel
dokiimiinde kullanildig1i  bir c¢alisma yapilmamistir. Calismalarda kullanilan
polisakkaritler; agar, karragenan, alginat, keci boynuzu gami ve nisasta olmustur. Bu
polisakkaritleri igeren sistemler ile aliimina jel dokiim biinyeler tiretilmis ve karakterize

edilmistir (Olhero et al.2000, Chenhui et al.2008).

Agar ve ke¢i boynuzu gamini bir arada kullanarak aliimina jel dokiim gergeklestirilmis
ve yas biinye, baglayict uzaklastirilmis biinye ve sinterlenmis biinyelerin kiiciilme ve

yogunluk degerleri incelenmistir. Calismada hem polisakkarit ¢ozeltilerinin hem de
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polisakkarit iceren farkli kati oranlarima sahip aliimina silispansiyonlarinin reolojik
Olciimleri gergeklestirilerek jellesme davranmiglari analiz edilmistir. Polisakkaritlerin
karisimi agar/keci boynuzu gami=80/20 olacak sekilde sabit tutulmustur. Bu ¢ozeltiden
%0.5; %1 ve %2 oranlarinda kullanilmis ve kat1 igerigi hacimce %30,%40 ve %50 olan
tic farkli aliimina silispansiyonu iizerinde denemeler yapilmistir. Bu polisakkaritlerin
jellesme mekanizmasinin 6nce sicak su igerisinde ¢oziinme ve daha sonra soguma
sirasinda jellesme oldugu bilinmektedir. Bu nedenle tiim siispansiyonlar 60 °C' de
hazirlanmis ve ayni sicaklikta gozeneksiz kaliplara dokiilmiistiir. Dokiim isleminden
sonra oda sicakliginda sogutulmustur. Baglayict uzaklastirma 500 °C' de ve sinterleme
1600 °C' de yapilmistir. Calismanin sonuglarina gore, yas biinyelerin ve baglayici
uzaklagtirma sonrasi elde edilen biinyelerin kiiciilme ve yogunluk degerlerinin
neredeyse ayni olmasi nedeniyle baglayici uzaklastirma islemine gerek olmaksizin

tiretim yapilabilecegi gortilmiistiir.

Bu calisma ile, bu iki polisakkaritin sinerjik etkisiyle yeterince giiclii jeller
olusturulabildigi ve bu sistemin aliimina jel dokiim islemi icin yeterli oldugu
goriilmustiir. Calismada erisilen en yiiksek pismis yogunluk (%teorik yogunluk) %92.2
olmustur (Olhero et al. 2000).

Millan ve arkadaglar1 (2002), karragenanin aliimina biinyelerin jel dokiim isleminde
kullanimin arastirdiklar1 ¢calismada, oncelikle farkli konsantrasyonlara sahip ( kiitlece.
%1, 2, 3 ve 4) karragenan cozeltilerinin sicakliga bagl olarak reolojik davraniglarini
incelemislerdir. Bu ¢alisma ile c¢oziinme ve jellesme sicakliklari tespit edilmistir.
Karragenan ¢ozeltilerinin 60 °C gibi su i¢in buharlasmanin fazla olmadig: bir sicaklikta
tam olarak ¢oziindiigii ve 35 °C gibi oda sicakliginin {izerinde bir sicaklikta jellestigini
tespit etmislerdir. Jellesme sicakliginin oda sicakliginin altinda olmamasi, jellesme i¢in

dondurma islemine gerek birakmayarak bir diger avantajli durum olmustur.

Calismada agirlikca %80 oraninda aliimina iceren siispansiyona agirlikca %0.25
karragenan eklenerek celik kaliplara dokiilmesi ve jellesme i¢in sogutulmasi sonrasinda
elde edilen yas biinye %58.2 teorik yogunluga sahiptir. Yas biinye, 1500 °C' de 2saatlik

pisirim sonrasinda %98.2' lik teorik yogunluga erismistir. Toksik olmayan ve ¢ok ucuz
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olan karragenanin yiiksek yogunluklu aliimina seramiklerin iiretimine uygun oldugu

goriilmiistiir (Millan et al. 2002).

Xie ve arkadaslar1 (2001), sodyum alginatin aliimina jel dokiim prosesinde kullanimini
arastirdiklar1 ¢aligmada, sodyum alginatin jellesmesi i¢in +2 degerlikli katyon kaynagi

*2'vi kullanmuslardir. Oncelikle birgok kalsiyum kaynag: tuz igerisinden, 60 °C

olarak Ca
gibi sodyum alginatin da ¢oziindiigii yiiksek sicakliklarda sudaki ¢oziintirligi yliksek
olan tuzu (Ca(103),. 6H,0) belirlemislerdir. Bu sekildeki ¢oziiniirliik davranisi, jel
dokiim prosesinde Ca*? katyonlarinin ¢ozeltiye daha yavas sekilde verilmesini ve
boylelikle dokiim prosesini kontrollii bir sekilde yapmaya olanak tanimaktadir. Ciinkii

dokiim ve kaliptan alma islemleri i¢in belirli bir siireye ihtiya¢ duyulmaktadir, ¢ok ani

jellesme ve katilasma istenmez.

Calismadaki dikkat ¢ekici olan bir diger nokta zeta potansiyeli 6l¢iim sonuglaridir. Oda
sicakliginda, tek basina aliimina siispansiyonunun izoelektrik noktas1 pH 6 iken, alginat
ilavesiyle pH 2.1' e diismiistiir. Bu durum, oda sicakliginda dahi aliimina partikiilleri
yiizeyine sodyum alginat absorpsiyonunu ve ¢ift tabaka kalinlagsmasin1 géstermektedir.

Yapilan viskozite Olglimleriyle alginat, kalsiyum tuzu beraberinde aliimina
stispansiyonunun 60 °C' de jellestigi tespit edilmistir. Jellesme mekanizmasini anlamak

acisindan bu ¢alisma 6nemlidir (Xie et al 2001).

Jia ve arkadaslart (2002), iki farkli ¢alismada yine sodyum alginatin aliimina jel
dokiimiinde uygulanmasini incelemislerdir. Bu ¢alismalarinda, jel dokiim islemini bir
jellestirici ajan yardimiyla daha kontrollii ve son iiriin kalitesini artirma yoniinde
kullanmiglardir. Kullanilan jellestirici ajanin  ((NaPOgs)s) jellesme siiresini ani
olusumdan 18 dakikaya ¢ikararakkontrollii bir jellesme sagladigini tespit etmislerdir. Bu
sekilde, sodyum alginat ile gerceklestirilen jel dokiim isleminin endiistriyel
uygulanabilirligini artirmay1 hedeflemislerdir. Calisma sonucunda kuru kiiciilme %15.7
ve kuru mukavemet 8 MPa olarak; 1600 °C' de sinterleme sonrasi son iiriiniin teorik

yogunlugu %98.7 ve pismis mukavemet degeri 320.4 MPa olarak tespit edilmistir.
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Aliiminanin jel dokiim isleminde kullanilmis olan bir diger polisakkarit ise modifiye
nisastadir. Minatti ve arkadaslar1 (2008), modifiye nisastayr jellestirici olarak
kullandiklar1 proses ile aliimina jel dokiim biinyeleri liretmislerdir. Calismada hacimce
%55 kati icerikli aliimina siispansiyonuna agirlikca %0.5 oraninda modifiye nisasta
ilave ederek iiretilen aliimina biinyelerin sinterleme sonrast %93 teorik yogunluga ve
325 MPa mukavemete sahip oldugu goriilmiistiir. Chenhui ve arkadaglart (2008), %1
oraninda modifiye nisasta kullanarak jel dokiim islemini gergeklestirdikleri aliimina
blinyelerin 1700 °C' de sinterleme sonrasi teorik yogunlugunun %93 oldugunu

belirlemislerdir (Jia et al. 2002, Chenhui et al. 2008).

Bu tez caligmasinda, jellesme davranist sodyum alginata benzer bir mekanizma ile
ortamda Ca*? varligina dayali olan bir polisakkarit olan pektinin aliimina jel dokiimiinde

kullanilabilirligi aragtirilmustir.

2.3 Pektin

Pektin, su igerisinde diigilk konsantrasyonlarda bile jellesme ozelligi gosteren bir
hidrokolloiddir. Bu nedenle pektinin jellestirici ajan olarak ticari kullanim1 yaygindir.

Son yillarda jellestirici 6zelliginin yanisira stabilizator ve kalinlagtiric1 olarak kullanimi
da anlagilmistir. Bu nedenle kullanim alan1 genislemistir. Gida, ilag, boya, polimer gibi

cok cesitli endiistrilerde reoloji modifiye edici olarak kullanilir (Fraeye et al. 2010).

Pektini ticari olarak basarili kilan bir diger 6zelligi de meyve artiklarindan iiretiliyor
olmasidir. Meyve artiklarinin katma degeri yiiksek bir madde olan pektine doniisiimii
onemlidir. Glinimiizde pektin ticari olarak en yaygin sekilde esansiyel yag iiretiminden
arta kalan narenciye kabuklarindan (%85.5), meyve suyu iiretiminden arta kalan elma
kiispesinden (%14) ve seker eldesi sonrasi arta kalan seker pancari kiispesinden (%0,5)
izole edilerek tretilmektedir. Pektin, bitki hiicrelerinin birlesim noktalarinda yer alan
ara lamellerde ve birincil hiicre duvarlarinda bol miktarda bulunmaktadir. Bu

polisakkarit bitkiye dayanim ve esneklik saglamaktadir (Chan et al. 2017).
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Kimyasal olarak pektin, birbirlerine kovalent bagli galakturonik asit birimlerinden
olusan bir anyonik polisakkarittir. Pektin, yapisinda bulunan monomerler olan
galakturonik asit birimlerinin birbirlerine baglanmasiyla olusan bir biyopolimerdir.
Galakturonik asit molekiillerinden bazilar1 metoksillenmis (metil-esterlesmis) olabilir.
Metanol ile esterlesmesinin derecesine bagli olarak pektinin ticari olarak
smiflandirilmasinda, metilasyon derecesi (MD) denilen bir kavram kullanilir. MD,
galakturonik asit birimlerinin metil-esterlesme derecesidir. MD, yiizde olarak ifade
edilen bir biiyiiklikk olup metil-esterlerin galakturonik asit birimlerine mol cinsinden
oranidir. MD, pektinlerin jellesme davranisini etkileyen énemli bir parametredir. DM’
nin degerine gore diisiik metoksi pektin (LMP) ve yiiksek metoksi pektin (HMP) olmak
tizere iki tiir ticari siniflandirma mevcuttur. Diisiik metosi pektinde DM<%50 ve yliksek

metosi pektinde MD>%50" dir (Einhom-Stoll 2017).

Yiksek metoksi pektin ile diisik metoksi pektinin jellesme mekanizmalar
birbirlerinden oldukga farklidir. Yiiksek metoksi pektinde, diisiik pH ortamlarinda
yiiksek miktarda sukroz varliginda birbirine komsu galakturonik asit birimleri arasinda
meydana gelen hidrojen baglar jellesmeye neden olur. Hidrojen baglanmalari yanisira
hidrofobik etkilesimler jellesmeyi saglayan giiclii bir etkendir (Chan et al. 2017,
Kastner 2012).

Diistik metoksi petkin, “yumurta kutusu” modeli (egg-box model) olarak adlandirilan
mekanizma ile jellesir. Diisiik metoksi pektin ortamda 2 degerlikli metal katyonlari
varhiginda ve genis bir pH araliginda jellesir. Jellestirici olarak en yaygin sekilde

kullanilan Ca*? katyonlaridir.

Iki farkli zincire ait olan iki karboksilat arasinda meydana gelen kalsiyum kopriileri

sayesinde jellesme olusur. Kalsiyum kd&priileri iyonik karsilikli baglanmalar ile olusur.

Komsu galakturonik asit zincirleri, yapilarindaki karboksil gruplarinin elektrostatik ve
iyonik baglanmalar ile aralarinda kalsiyum iyonlarini barindiran “yumurta kutusu”
modelini olusturarak makro seviyede jel yapisini olustururlar. Genel olarak, yumurta

kutusu seklindeki olusumlar elektrostatik etkilesimler vasitasiyla, daha sonra hidrojen
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baglart olusumuyla ve Van der Waals etkilesimleriyle kararli hallerini korurlar.

Kalsiyum konsantrasyonunun artmasi daha kuvvetli jel olusumuna olanak tanimaktadir

(Chan et al. 2017).

Yaptigimiz tez ¢alismasinda daha genis pH araliginda jellesme saglayan diisiik metoksi
pektin kullaninilmistir. Diisiik metoksi pektinin olusturdugu jellerde jel kuvveti, diisen

sicaklikla ve artan Ca*? konsantrasyonuyla birlikte artmaktadir (Chan et al. 2017).
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3. MATERYAL ve METOT
3.1 Materyal

Bu ¢alismada, yiiksek saflikta (%99.9) alfa faz aliimina (a-Al,O3) kullanilmis olup Alfa

Aesar firmasindan temin edilmistir.

Calismada kullanilan saf su Afyon Kocatepe Universitesi Kimya Miihendisligi

Laboratuvarindan temin edilmistir.

Bu calismada kullanilan pektin gidalarda kullanilmakta olan toz halindeki diisiik
metoksilli pektin olup Katki Diinyasi adli firmadan temin edilmistir.

Calismada kullanilan kalsiyum kloriir (CaCl,)Sigma Aldrich firmasindan temin
edilmistir.Beyaz renkte, kokusuz, higroskopik toz olan kalsiyum kloriirhava ile temas
edince tozlanan kristallerinem ¢ekici olarak da bilinir. Molekiil agirligi 110.98
g/mol’diir. Gida, tarim, insaat,petrol rafinerileri dahil pek cok alanda kullanilmaktadir

(Int.Kyn.10).

Calismada kullanilan Dolapix CE64 adi verilen ticari bir deflokulant Zschimmer &
Schwarz firmasindan temin edilmistir. Dolapix CE 64, alkali icermeyen organik, kopiik
yapmayan ¢oziindiiriicii  bir maddedir.Kat1 igerigi yiiksek olan malzemelerin
liretilmesini miimkiin kilar.Uriin sivi oldugundan ve bu nedenle komplikasyonsuz
ayrildigindan, deflokiilasyon etkisi malzemeye eklenmesinden hemen sonra baslar. Bu
nedenle, deflokulanti malzemeye hizli, homojen bir sekilde dahil ederek ayarlamak her
zaman miimkiindiir. Deflokulant, yiiksek kat1 igerige sahip silispansiyonun slip
yogunlugunu arttirmak, sekillendirilmis malzemenin kurutma hizini arttirmak, kurutma
kiiciilmesini ve sekillendirilen iiriinlerde olusan catlak ve carpikliklar1 azaltmak gibi
avantajlar saglamaktadir .Dolapix CE 64, polimetakrilik asidin amonyum tuzunun sulu
¢ozeltisidir (PMAA-NH4).
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Deflokiile Siispansiyon | I Flokiile Suspanstyon |

Yogun Olarak
Paketlenmig Tabaka

Sekil 3.1 Deflokulant ve flokulant kullanilan siispansiyonlar (int.Kyn.10).

3.2 Metot

3.2.1 Kullanilan Cihazlar ve Yontem

Aliimina tozunun tane boyutu analizi Afyon Kocatepe Universitesi Maden Miihendisligi
Boliimii'nde bulunan ve Resim 3.1 (b)’de goriilen Malvern, Mastersizer 2000 marka

lazerli tane boyut analiz cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir.

Calismada kullanilan aliiminanin faz analizi Afyon Kocatepe Universitesi Teknoloji
Uygulama ve Arastirma Merkezi Laboratuarinda (TUAM) bulunan veResim 3.1 (d)‘de
goriilen Bruker marka D8 Advance Model X-iginlari kirmimi cihazi ile XRD

yontemiyle gerceklestirilmistir.

Reolojik analizler Afyon Kocatepe Universitesi Maden Miihendisligi laboratuarindaki
Resim 3.1 (c)’de goriilen Anton Paar Rheolab QC marka reometre cihazi kullanilarak

gerceklestirilmistir.
Aliimina malzemenin saf su ve deflokiilant ile ¢amur olusumu Afyon Kocatepe

Universitesi Malzeme Miihendisligi Laboratuvarinda bulunan Sermas marka bilyal1 jet

degirmende gergeklestirilmistir.
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Malzemelerin sinterleme islemi Afyon Kocatepe Universitesi Malzeme Miihendisligi

Laboratuarinda bulunan laboratuvar tipi firinda gergeklestirilmistir.

Aliimina seramiklerin yas ve sinterlenmis numunelerinin {i¢ nokta egme mukavemet
analizleri Afyon Kocatepe Universitesi Malzeme Miihendisligi laboratuarindaki

Autograph Shimadzu AG-1S 100kN marka cihaz kullanilarak gergeklestirilmistir.

Sinterleme Oncesi ve sonrasinda numunelerin mikroyap1 analizleri Afyon Kocatepe
Universitesi Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi Laboratuarinda (TUAM)
bulunan ve Resim 3.1 (a)’da goriilen Leo marka Taramali1 Elektron Mikroskobu (SEM)

kullanilarak gergeklestirilmistir.

Malzemelerin su emme analizi Afyon Kocatepe Universitesi Malzeme Miihendisligi

laboratuvarindaki Ser Ac Adapter marka Arsimet terazisi kullanilarak yapilmistir.

Porozite analizi Afyon Kocatepe Universitesi Teknoloji Uygulama ve Arastirma
Merkezi Laboratuvarinda (TUAM) Micromeritics marka Civa Porozimetre Cihazi

kullanilarak gerceklestirilmistir.
Malzemelerden vakumla hava kabarciklar1 giderim islemi Afyon Kocatepe Universitesi

Kimya Miihendisligi laboratuvarindaki Blue Poard marka vakumlu etiivde

gergeklestirilmistir.

27



(d)
Resim 3.1 (a) Taramali elektron mikroskobu (SEM), (b) Tane boyut analiz cihazi, () Reometre,
(d) X-1ginlar1 kirinimi cihazi (XRD).

Bu c¢alismada, yiiksek kararlilik ve yogunluga sahip alfa aliimina ve pektin kullanilarak
tiretilen aliimina biinyelerin fiziksel ve mekanik o6zellikleri arastirilmistir. Pektin
kullanilarak olusturulan aliimina biinyelerin olusturulmasinda gerceklestirilen islemlerin

akim semast Sekil 3.1°de gosterilmistir.
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Camur Hazirlama

Pektin Cozeltileri | Il
Hazirlama Karigtirma
Y I ¢
Reolojik Analizler 1
Dokiim
v Karakterizasyon
Vakum ile Hava Kabarciklari
Giderme - Yas numune: 3
v nokta egme
mukavemet, SEM ile
Jellesme ve Koagiilasyon mikroyapi analizleri
. - Sinterlenmis
¢ numune: pisme
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emme,
Y bulkyogunluk,goriiniir
Kurutma L, yogunluk, agik
porozite, gdzeneklilik,
¢ SEM ile mikroyap1
Sinterleme —| analizleri

Sekil 3.2 Deneysel ¢alismalar semasi.

3.2.2 Pektin Cozeltileri Hazirlama ve Reolojik Analizleri

Bu ¢alismada farkli konsantrasyonlara sahip pektin ¢ozeltileri, saf su igerisinde Resim
3.2°de goriildiigii gibi pektinin 55-65 °C ‘de manyetik karistiricili 1sitici kullanilarak
¢Oziilmesiyle olusturulmustur. Calismada, ortamda glikoz olmadigi durumlarda da
jellesme oOzelligi gosterebilen diisiik metoksilli pektin kullanimi tercih edilmistir.
Pektinin jellesmesinde ortamda Ca*? iyonlar1 varligi gerektigi i¢in kalsiyum kaynagi
olarak CaCl, kullanilmis olup homojenize olmus pektin ¢ozeltisine farkli
konsantrasyonlarda CacCl; ilave edilip karistirilmaya devam edilmistir.Farkli miktarlarda
CaCl, ilavesinin pektin ¢ozeltilerinin reolojik &zelliklerine etkisi gdzlenmis olup,
olusturulan pektinli ¢ozelti bagska bir manyetik karistiricida 1 saat siire ile oda

sicakliginda karigtirilmistir.
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Jel kivamina gelen ¢ozelti bir giin siire ile +4 °C sicaklikta buz dolabinda bekletilip
reolojik analizleri yapilmistir. Hazirlanmis ve reolojik analizlerde kullanilmis olan

pektin ¢ozeltilerine ait formiilasyonlar Cizelge 3.1' de sunulmustur.

Cizelge 3.1 Reolojik analizde kullanilan kompozisyonlar.

Kiitlece saf su Pektin CaCl,

Numuneler @) Konsantrasyonu Konsantrasyonu
(kiitlece %) (kiitlece %)

P1 100 0.5 0.3
P2 100 0.5 0.5
P3 100 1 0.3
P4 100 1 0.5
P5 100 15 0.3
P6 100 15 0.5
P7 100 2 0.3
P8 100 2 0.5

A ]

. \& A
1

&
8> oy
AP -

(@ ®)

Resim 3.2 (a) Pektin, (b) Jellesmis pektin.
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3.2.3 Siispansiyon Hazirlama ve Standart Biinyelerin Olusturulmasi

Bu c¢aligmada tiim aliimina siispansiyonlarinin kati konsantrasyonu hacimce %50 olacak
sekilde ayarlanmistir. Resim 3.3’te de goriildiigii gibi aliimina tozunu sulu siispansiyon
haline getirebilmek i¢in saf su ve Dolapix CE64 adi verilen ticari bir deflokulant
kullanilmistir.Sahit numune olarak pektin igermeyen bir aliimina siispansiyonu hazirlanmig
ve jet degirmende 4 saat karistirilarak homojen bir hal almasi saglanmistir. Daha sonra
degirmenden alinan malzeme,algt kalip kullanmilarak klasik dokiim yontemiyle
sekillendirilmistir. Pektin igermeyen ve al¢1 kalipta sekillendirilen bu numune standart (S)

olarak isimlendirilmistir.

@ ®)

(d)

Resim 3.3 (a) Aliimina,(b) Jet degirmeni, (c) Al¢1 kaliplar, (d) Standart biinyeler.
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3.2.4 Pektin Kullamlan Aliimina Biinyelerin Jel Dokiim Islemi

Jet degirmeninden alinan aliimina siispansiyonlar farkli oranlarda pektin ve CaClile
homojen olacak sekilde manyetik karistiricida karigtinnlmistir. Jel dokiim yoluyla
siispansiyonlarin kaliplanmasi islemi i¢in daha oOnceden etiivde 60 °C' ye 1isitilmig
gozeneksiz silikon kaliplar kullanilmistir. Jellesme sirasinda numunelerin igerisindeki
olusan hava kabarciklar1 Resim 3.5’teki 60 °C' deki vakumlu etiiv kullanilarak 30 dakika
boyunca giderilmistir. Sonrasinda numuneler kaliplar igerisinde 24 saat boyunca oda
sicakliginda bekletilerek kaliplardan ¢ikarilmigtir. Kaliptan ¢ikarilan numuneler oda
sicakliginda 48 saat kurumaya birakilip daha sonra analizleri gergeklestirilmistir. Birinci
seri deneysel caligmanin karisim oranlart Cizelge 3.2 ’de ve ikinci seri deneysel
calismanin oranlar1 Cizelge 3.3 *de verilmistir.Iki seri arasindaki temel farklilik CaCl,

konsantrasyonunun degistirilmesi olmustur.

Cizelge 3.2 Birinci seri karisim oranlari.

Numuneler Aliimina kati Pektin CaCl,
Konsantrasyonu Konsantrasyonu konsantrasyonu
(hacimce %) (kiitlece %) (kiitlece %0)

S 50 - -

Al 50 0.5 0.3

A2 50 1 0.3

A3 50 15 0.3

A4 50 2 0.3

Cizelge 3.3 Ikinci seri karisim oranlar.

Numuneler Aliimina kat1 Pektin CaCl,
Konsantrasyonu Konsantrasyonu konsantrasyonu
(hacimce %) (kiitlece %0) (kiitlece %0)

S 50 - -

Bl 50 1 0.15

B2 50 15 0.15

B3 50 2 0.15

B4 50 2.5 0.15
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Yapilan birinci ve ikinci ¢alismadaki karisimlarin kivamlart Resim 3.4°te gosterilmistir.

Resim 3.4 (a),(b)Birinci seri, (c),(d) ikinci seri.

Ikinci seri galismada da birinci ¢alismada uygulanan islemler uygulanmistir. Resim
3.4’te de goriildiigii gibi birinci seri ¢aligmada jel dokiim iglemi siispansiyonun yogun
kivamindan dolay1 giigliikle gergeklestirilirken ikinci seri ¢alismada ise, jel dokiim
isleminin rahat bir sekilde gerceklestigi gdzlemlenmistir. Ikinci galisma sonucu elde
edilen numuneler kaliplardan ¢ikarildiktan sonra yas olarak ve sinterlenerek

karakterizasyon analizleri yapilmistir.
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Resim 3.5 (a) Vakumlu etiiv, (b) Alimina biinyeler.

3.2.5 Sinterleme

Bu c¢alismada, standart numunelerin ve ikinci seri numunelerin jel dokiim yontemiyle
olusturulan aliimina biinyelerin sinterleme isleminin yapilmasi i¢in laboratuvar tipi
elektrikli firin kullanilmistir. Dijital kumpas yardimiyla boy dl¢limleri alinan standart ve
jel dokiim aliimina biinyeler, pektinin uzaklastirilmast ve biinyelerin daha saglam bir
yaptya sahip olmasi i¢in sicakligr dakikada 10 °C artacak sekilde ayarlanan laboratuvar
tipi elektrikli firinda sicaklik 1500 °C’ye ulasana kadar bekletilmistir. Sicaklik 1500
°C’ye ulastiginda ise 1 saat bekletilen malzemeler ertesi giin firindan alinmistir.

Sinterlenen numunelerin fiziksel ve mekanik testleri yapilmistir.

(b)

Resim 3.6 (a) Alimina biinyeler, (b) Laboratuar tipi elektrikli firmn.
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3.3 Karakterizasyon
3.3.1 Porozite Ol¢iimii

Civa porozimetresi, toz veya yigmsal numunelerde por boyutu, por boyut dagilimi ve
yiizey alan1 dlgiimleri ile kiitlesel yogunluk tayininde kullanilmaktadir. Olgiim, civa gibi
reaktif ve 1slatici olmayan bir sivinin, yeterli basing uygulanmadigi takdirde ince porlara
giremeyecegi prensibi iizerine kuruludur. Cihaz, uygulanan basinca karsi hiicrede azalan
civa miktarini, hiicre uglari arasindaki kapasitans degisiminden tayin eder. Por boyutu
ise basmcin fonksiyonu olarak hesaplanir. Civa porozimetresi katalizdr, seramikler,
mineral ve maden {riinleri, sinterlenmis materyal, yapt malzemeleri, biyolojik
implantlar, membranlar, adsorbanlar, aktif karbon, zeolit, ilag hammaddeleri, metalurjik
tozlar, asindiricilar ve polimerler gibi malzemelerin gozeneklilik ve boyutsuz hacim

dagilimlarinin hesaplanmasinda kullanilmaktadir.

Ikinci seri calismada elde ettigimiz yas aliimina numunelerin porozite analizleri
yaptlmistir. Bu numunelerin sinterlenmesi sonrasi ise kuru agirhiklart alinan
sinterlenmis numuneler Resim 3.7 (a)’da oldugu gibi beherler i¢cinde bulunan saf suda

wsiticilar yardimiyla 2 saat boyunca kaynatilmigtir.

Resim 3.7 (a) Biinyelerin kaynatilma islemi, (b) Arsimet terazisi.
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Kaynama sonrasi sogumaya birakilan malzemelerin bir siire sonra Resim 3.7 (b)’de
goriilen Arsimet terazisinde yas ve askida agirlik 6l¢imii yapilmistir. Buradaki verilere
gore malzemelerin su emme, yigin yogunluk, goriiniir yogunluk ve agik porozite
oranlar1 asagidaki formiillere gore hesaplanmistir ve sonuglar bulgular kisminda ¢izelge

halinde verilmistir.

Su Emme = =2100 (3. 1)
Yigin Yogunluk = % (3.2)
Gorinir Yogunluk = BTBA (3.3)
Acik Porozite = g%i 100 (3.4)

A=Askida Agirlik, B=Kuru Agirlik, C=Yas Agirlik
3.3.2 Kiiciilme

Sinterleme sonrasi aliimina biinyelerde meydana gelen kiigiilme miktarinin belirlenmesi
icin kuru ve sinterlenmis numunelerin dijital kumpas ile 6l¢iimleri yapilarak asagidaki
formiil yardimiyla pigsme kiictilmeleri hesaplanmistir ve sonuglar ise bulgular kisminda
cizelge halinde verilmistir.

Li-L,

%Pisme Kiiciilmesi = 100 (3.5)

b

le Kuru numunenin uzunlugu (mm),

L2: Pismis (sinterlenmis) numune uzunlugu (mm)
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3.3.3 U¢ Nokta Egme Mukavemeti

Bu calismada malzemelerin mekanik dayanimini 6lgmek i¢in biitiin 6rneklere li¢ nokta
egme mukavemet testi uygulanmistir. Analiz i¢in sekli uygun olmayan numuneler
zimpara yardimi ile diizgiin bir sekle sokulmustur. Deney dijital kumpas yardimiyla en
ve yiikseklikleri 6lgiilen birinci ve ikinci ¢alisma sonucu elde edilen yas numunelerin ve
sinterlenmis olan ikinci ¢alisma numunelerinin {i¢ nokta egme mukavemet cihazindaki
mesnetler arasmma diizglin bir sekilde yerlestirilerek kirilma olusana kadar kuvvet
uygulanmasi seklinde yapilmistir. Denemeler ii¢ tekrarl olacak sekilde diizenlenmis ve

cikan degerler bulgular kisminda ¢izelge ve grafikler halinde verilmistir.

(b)

Resim 3.8 (a) Dijital kumpas, (b) Ug nokta egme mukavemet analiz cihaz1.

3.3.4 Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) ile Mikroyap1 Analizleri

Cihaz f{izerinde ikincil elektron (secondary electron), geri yansiyan elektron
(backscattered electron) ve X 1sinlar1 (EDX- Energy Dispersive X-ray Spectroscopy)

detektorii bulunmaktadir.
Bu galismada iletken olmayan aliimina numuneler {i¢ nokta egme mukavemet testi

sonrasiyas ve sinterlenmis olanaliimina numuneler,karbonla kaplanarak cihaza

konulmustur ve biinyelerin mikro yapilar1 incelenmistir.
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4. BULGULAR

4.1 Aliiminanin Ozellikleri
4.1.1 Hammaddenin Tane Boyutu Analiz Sonuclari

Tane boyutu analiz sonuglar1 Sekil 4.1°de sunulmustur. Analiz sonuglarina gére a-Al,O3
"nin d(10), d(50) ve d(90) degerleri sirasiyla 1.24 um 3.38 um ve 8.99 um olarak tespit

edilmistir.

10

Hacim (20)
-~

0 | | | | | Ll | |
0.1 1 10 100 1000
Tane boyutu (jum)

Sekil 4.1 Aliimina tozu tane boyut dagilimi.

4.1.2 Aliiminanin XRD Analiz Sonucu
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Sekil 4.2 Aliimina tozunun XRD faz analizi.
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Yapilan analiz sonucuna gore herhangi bir safsizlik pikine rastlanmamaistir ve kullanilan

allimina tozunun yalnizca a-Al203 ' dan olugmakta oldugu anlasiimistir.

4.2 Pektin Cozeltisinin Reolojik Sonuclari

Bu arastirmada, pektin ve pektin kullanilan aliimina ¢6zeltilerinin reolojik analizleri
gerceklestirilmis ve sonuglar Sekil 4.3-4.6' da verilmistir. Bu grafiklerde kesme
oranindaki  degisimin  viskozite {izerindeki etkisi  goriilmektedir.  Grafikler
incelendiginde pektin miktarindaki ve CaClomiktarindaki degisimlerin, viskozite

miktarindaki degisimi etkiledigi gézlenmistir.

0,08 -
0,07 -
0,06 -
0,05 -

0,04 - =—0,5-0,3
0,03 - —#8-0,5-0,5

0,02 -
0,01 - \s‘*‘__‘_’_‘
0 T T T 1

0 50 100 150 200
Kesme orani (1/s)

Viskozite (Pa.s)

Sekil 4.3 %0.5 pektin ve %0.3 ve %0.5 CaCl, bulunduran ¢ozeltilerin reolojik analiz grafigi.

Sekil 4.3 ve Sekil 4.4 swrasiyla kiitlece %0.5 ve %1 pektin ¢ozeltileri icin iki farkl
CaClymiktar1 kullaniminda viskozite degisimini gostermektedir. Grafiklere gore pektin
miktarindaki degisim viskoziteyi etkilemektedir. Buna gore, %1 pektin kullanilan

cozeltilerin viskozite degerleri her durumda %0.5 kullanilan ¢ozeltiden yiiksektir.

CaClymiktarinin viskoziteyi etkiledigi gozlenmistir. Hem %0.5 hem de %21 pektin
kullaniminda CaClomiktart arttikga viskozite degerlerinin arttigi  gozlenmistir.
Jellestirici olan CaCly' {in artmasi pektin molekiillerinin birbirine yakinlasmasini

saglamis ve viskozitenin artmasina neden olmustur.
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Sekil 4.4 %1 pektin ve %0.3 ve %0.5 CaCl, bulunduran ¢ozeltilerin reolojik analiz grafigi.
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Sekil 4.5 %1.5 pektin ve %0.3 ve %0.5 CaCl, bulunduran ¢ozeltilerin reolojik analiz grafigi.
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Sekil 4.6 %2 pektin ve %0.3 ve %0.5 CaCl, bulunduran ¢ozeltilerin reolojik analiz grafigi.

Sekil 4.5 ve Sekil 4.6 sirastyla kiitlece %1.5 ve %2 pektin ¢ozeltileri i¢in iki farkli
CaClymiktar1 kullaniminda viskozite degisimini gostermektedir. Grafiklere gore pektin
miktarindaki degisim viskoziteyi etkilemektedir. Buna gore, %2 pektin kullanilan

¢ozeltilerin viskozite degerleri her durumda %1.5 kullanilan ¢ozeltiden yiiksektir.

CaClymiktarinin ise viskoziteyi dnemli miktarda etkilemedigi gozlenmistir. Hem %1,5
hem de %2 pektin kullaniminda CaClymiktar arttikga viskozite degerlerinin 6nemli

Olciide degismedigi gozlenmistir.

Buna gore, pektin miktarinin yiiksek oldugu cozeltilerde (%1.5 ve %?2) jellestirici
miktariin viskozite iizerindeki etkisinin, pektin miktar1 diisiik olan ¢ozeltilerdekinden
(%0.5 ve %]1) daha az etkili oldugu goriilmistiir. Bir baska deyisle, pektin miktar

arttikca jellestiricinin viskozite lizerindeki etkisi azalmaktadir.
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4. 3 Pektin Kullanilan Aliimina Cozeltilerinin Reolojik Analiz Sonuglari

Sekil 4.7, aliimina siispansiyonunda pektin miktarindaki degisimin viskozite {izerindeki

etkisini gostermektedir.
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Sekil 4.7 Aliimina siispansiyonlarinin degisen pektin miktarina gore reolojik analiz sonuglari.

Sekil 4.7' deki grafikte, aliimina siispansiyonlarinda degisen pektin miktariyla birlikte
farkli kesme oranlarindaki viskozite degisimi gozlenmistir. Aliimina ¢ozeltilerinin kati
konsantrasyonu hacimce %50' de sabit tutulmustur. Pektin miktarlar kiitlece %0.5, 1 ve
1.5 olarak degistirilirken CaCl, miktar1 kiitlece %0.15 olarak sabit tutulmustur. Sonuglar
degerlendirildiginde, artan pektin miktariyla birlikte tiim kesme oranlart ig¢in
viskozitenin arttig1 gozlenmistir. %0.5 ve %1 pektin igeren aliimina siispansiyonlarinin
viskozitesi basta kesme incelmesi davranigi gostermesi ve sonrasinda Newtonian
davranig gostermesi nedeniyle dokiim islemi i¢in elverislidir. Ancak, pektin miktar
%1.5' e ¢cikarildiginda artan kesme oraniyla birlikte viskozitenin arttig1 gdzlenmistir. Bu

durum kesme kalinlagmasi olup dokiim islemini zorlastiran bir davranis bigimidir.
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4.4 Yas AliiminaBiinyelerin Yogunluk ve Porozite Analiz Sonuclari

Dokiim isleminden sonra pisirim Oncesindeki numuneler yas numune olarak
adlandirilmistir. Yas analizler, birinci seri dokiim islemindeki yasanan zorluklar
nedeniyle segilen grup olan ikinci seri tizerinde test edilmistir. Birinci seri numunelerde,
jellestirici olan CaCly' iin miktarinin kiitlece %0.3 olmast hizli bir sertlesmeye neden
olmus ve dokiim igin gerekli siirenin ¢ok kisa olmasiyla sonuglanmistir. Ikinci seri
numuneler kiitlece %0.15 oraninda CaClyigeren gruptur. ikinci seri numunelerde dokiim
icin yeterli slire saglanmis ve elde edilen yas numuneler test edilmistir. Test sonuglari

Cizelge 4.1' de ve grafikler halinde Sekil 4.8 ve 4.9' da sunulmustur.

Cizelge 4.1 ikinci seri yas numunelerin porozite analizi.

Numuneler Yign Yogunluk (g/cm®) Porozite (%0)
S 2.16 44.04
Bl 2.23 41.76
B2 2.22 42.73
B3 1.99 47.40
B4 2.15 4351

Ikinci seri numunelerin porozite analiz sonuglar1 incelendiginde pektinli numunelerin
standart numuneye yakin degerlerde oldugu gbzlenmistir. Ancak sirasiyla %1 ve %1.5
oraninda pektin iceren B1 ve B2 numunelerinin yigimn yogunluk degerlerinin diger
malzemelere ve standart malzemeye gore yiiksek, porozite degerlerinin ise diisiik
cikmasi dikkat cekicidir. Bu durumda, %1 ve %1.5 pektin ilavesinin aliimina jel
dokiimiinde uygun yigin yogunluk ve porozite saglama konusunda elverisli olduklari

sOylenebilir.
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Sekil 4.8 Ikinci seri yas numuneleriny1gin yogunluk grafigi.
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Sekil 4.9 Ikinci seri yas numunelerinin porozite grafigi.

Sekil 4.8 ve Sekil 4.9' da genel bir davranis bigimi olarak yiginsal yogunlugu yiiksek

olan numunelerin porozite degerlerinin diisiik oldugu gézlenmektedir.
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4.5 On-Pisirim Sonras1 Su Emme Analiz Sonuclari

On-Pisirim islemi sadece ikinci seri numunelere uygulanmistir. Sinterleme islemi &n-
pisirim olarak adlandirilmistir ¢iinkii tam olarak gozenek giderimi saglanamamaistir.
Cizelge 4.2' de yer alan su emme analiz sonuglar1 incelendiginde B1 numunesinin agik
porozite ve su emme oranlarinin digerlerine gore diisiik, yi1gin yogunluk sonuncunun ise
yiiksek olmasi ile ikinci seri sinterlenmis numunelerin yas olarak yapilan porozite
analizi sonuglarina benzerlik gdstermektedir. B3 numunesinin ise su emme ve agik
porozite sonucu yiiksek, yigin yogunluk sonucu ise daha diisiik oldugu
goriilmektedir.Burada tam olarak gézenek giderimi saglanamasa da standart numune ile
karsilagtirma yapmak miimkiin olmustur. %1 oraninda pektin ile gerceklestirilen jel
dokiim isleminin (B1 numunesi) standart biinyeye gore daha diisiik su emmeye sahip

olmasi olumlu bir bulgudur.

Cizelge 4.2 % 0.15 CaCl, ilaveli numunelerin pisirim sonrasi fiziksel 6zellikleri.

SuEmme  YiginYogunluk Goriiniir Acik Porozite
Numuneler (g/cm®) (g/cm?) Yogunluk(%) (%)
S 14.2 2.52 3.91 35.68
Bl 13.2 2.56 3.88 33.95
B2 13.9 2.53 3.89 35.14
B3 17.2 2.25 3.68 38.83
B4 14.5 2.48 3.88 36.02

4.6 On-Pisirim Sonrasi Kiiciilme Sonuclar

Bu c¢aligma sonucuna gore pektin igeren numunelerde standart numuneye gore daha
fazla kiigtilme oldugu goriilmektedir. Bu durumstandart numune disindaki numunelerde
bulunan pektinin sinterleme islemi sonunda numunelerden uzaklasmasi ile kiigiilmenin
standart numuneye gore yiiksek c¢ikmasini agiklamaktadir.Daha onceden Bo Su ve
arkadaglar1 (2010), aliimina jel dokiim isleminde yumurta beyazi proteini kullandiklar

calismalarinda sinterleme sonrasi kii¢iilme oraninin %15 oldugunu géstermislerdir.
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Yine Jia ve arkadaslar1 2002’ desodyum alginatin aliimina jel dokiimiinde uygulanmasini
incelemislerdir ve kii¢iilme oranmmi %15.7 bulmuslardir. Bizim ¢alismalarimizda bu
oranin diisiik c¢ikmasinin sebebi olarak sinterleme isleminin tam anlamiyla
yapilamamasi diisliniilmektedir. Yiiksek su emme sonuglariyla birlikte diisiik kiigiilme

degerleri birlikte tam sinterleme olmadigini dogrular niteliktedir.

Cizelge 4.3 Ikinci seri numunelerinin sinterleme sonras kii¢iilme yiizdeleri.

Numuneler Pektin (kiitlece %0) Kiiciilme (%0)
S - 3.89
Bl 1 4.39
B2 1.5 4.13
B3 2 4.18
B4 2.5 5.03

4.7 U¢ Nokta Egme Mukavemet Analizi Sonuglar

Ug nokta egme mukavemeti testleri her iki serinin yas numunelerine ve ikinci serinin
pisirilmis numunelerine uygulanmistir. Cizelge 4.4 ve Cizelge 4.5 ile Sekil 4.10 ve

Sekil 4.11 yas numunelerin mukavemet degerlerini géstermektedir.

Cizelge 4.4 Birinci seri (% 0.3 CaClI2 kullanilmas1 durumunda) yas mukavemet.

Numuneler  Pektin (kiitlece %) Uc¢ Nokta Egme Mukavemeti (MPa)

S - 11.97
Al 0.5 2.81
A2 1 2.68
A3 1.5 1.76
A4 2 1.83
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Sekil 4.10 Standart ve A1,A2,A3,A4 numunelerinin (Birinci seri) yas mukavemet grafigi.

Cizelge 4.4' de ve Sekil 4.10' da yer alan sonuglar degerlendirildiginde pektin i¢eren
numunelerin mukavemet degerlerinin standart numuneye gore oldukca diisiik oldugu
gozlenmistir. Bu durumun nedeni olarak yiiksek miktarda kullanilan CaClorant
diisiiniilmektedir. Jellestirici olarak kullanilan ortama Ca*? saglayan CaCl; miktarinin
fazla olmasi slispansiyonlarin aniden jellesmesine neden olarak hava kabarciklariin
uzaklagmasina firsat vermemistir. Bu durum aniden sertlesen numunelerde gézenekli bir

yap1 olusumuna neden olmustur. Sonug olarak mukavemet degerleri diisiik ¢ikmustir.

Cizelge 4.5 Ikinci seri (% 0.15 CaCl, kullanilmas1 durumunda) yas mukavemet.

Numuneler Pektin (kiitlece %) Uc Nokta Egme Mukavemeti (MPa)

Bl 1 5.73
B2 1.5 8.61
B3 2 5.89
B4 2.5 7.30
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Sekil 4.11 Standart ve B1,B2,B3 ve B4 numunelerinin(ikinci seri) yas mukavemet grafigi.

Cizelge 4.5°de ve Sekil 4.11' de yer alan sonuglar degerlendirildiginde % 0.15 CaCl,
kullanilmasi durumunda yas mukavemet degerlerinin %0.3 CaClokullanimina goére
onemli dl¢tlide arttig1 gozlenmistir. Cizelge 4.5' teki en yliksek mukavemet degeri %1,5
pektin igeren numuneye ait olup 8.61 MPa degerindedir. Ayn1 miktarda (%1.5) pektin
kullanilan ancak % 0.3 CaClsilavesiyle jellestirilen siispansiyonun mukavemet degeri
onceki seride 1.76 MPa olarak gozlenmistir (Cizelge 4.4). Bu durum CaCl,miktarinin

onemini vurgulamstir.

Jia ve arkadaslar1 2002°de iki farkli ¢calismada sodyum alginatin aliimina jel dokiimiinde
uygulanmasini incelemislerdir ve kuru mukavemet degerini 8 MPa olarak tespit
etmiglerdir. Bu durumda ikinci seride yer alan B2 numunesinin yas mukavemet

degerinin literatiir ile uyumlu oldugu goriilmiistiir.
Basarili sonuglar alinan ikinci seri, bir bagka deyisle % 0.15 CaCl,ilaveli numuneler ve

standart numune 1500 °C' de 6n-pisirim islemine tabi tutulmustur. Pigirilen numunelere

ait li¢ nokta egme mukavemeti testi sonuglar1 Cizelge 4.6' de ve Sekil 4.12' sunulmustur.
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Cizelge 4.6 Ikinci seri (% 0.5 CaCl, kullamldiginda) sinterlenmis malzeme mukavemeti.

Numuneler Pektin (kiitlece%o)

Uc Nokta Egme Mukavemeti (MPa)

S : 118.29
Bl 1 158.83
B2 15 71.68
B3 2 62.41
B4 2.5 43.56
180
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E_« 140
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B 80
=
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Sekil 4.12 Sinterlenmis S,B1,B2,B3 veB4 numunelerinin (Ikinci seri) mukavemet grafigi.

Sonuglara gore, %1 pektin kullanilan numune mukavemet degerinin standart numuneye
gore yiiksek oldugu oldugu gozlenmistir. Standart numnune mukavemet degerinin
118.29 MPa olmasina ragmen %1 pektin iceren numune degeri 158.83MPa’dir. Bl
numunesinin standart ve diger numunelere gore su emme, porozite degerlerinin diisiik
olmasi, y1gin yogunluk degerinin ise yiiksek ¢ikmasi mukavemet degerinin yiiksek olma
sebepleri arasinda goriilmektedir. On-pisirim oncesinde yas mukavemet degeri en
yiiksek olan B2 numunesinin pisirim sonrast mukavemeti B1' den sonra ikinci en
yiiksek mukavemet degeri olmustur. Bu duruma artan pektin miktariyla birlikte yapidan

uzaklasan pektinin geride biraktig1 gézenek miktarinin yiikselmesi sebep olmustur. B2

numunesi B1' e gore daha fazla miktarda agik gézeneklilige sahiptir.
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On-pisirim sonras1 mukavemet degerlerini literatiirde yer alan degerlerle saglikli bir
sekilde karsilagtirmak miimkiin degildir ¢iinkdi literatiirde yer alan degerler tamamen
sinterlenmis numunelere aittir. Literatiirde verilen 6rneklerin pisirim sonrasi kiigiilme
degerleri bizim ¢alismamizdakilerden c¢ok daha vyiiksektir. Ornegin, Zhang ve
arkadaglarinin 2013’te gellan sakizi kullanilarak hazirladiklar1 aliimina ¢ozeltisinin jel
dokiim sonrasinda sinterlenmis olarak yapilan ii¢ nokta egme mukavemet testi sonucu
en yiiksek 300+£13, en diisiik 274+19 degerlerinde bulunmustur. Mukavemet degerleri
verilen bu numunelerin kiigiilme degerleri sirasiyla ylizde 19.62 ve yiizde 18,32' dir. Xu
ve arkadaslarinin 2015°te Curdlan polimeri kullanarak hazirladiklar1 aliimina
¢oOzeltisinin jel dokiim sonrasi sinterlenerek yapilan iignokta egme mukavemet test
sonucu 325+25 MPa c¢ikmistir. Kumar ve arkadaslarinin ise 2007’de akrilamid
monomerleri kullanarak olusturduklar1 aliimina ¢dozeltisinin jel dokiim sonrasi
sinterlenerek yapilan {i¢ nokta egme mukavemet test sonucu ise 280 = 80 MPa
cikmigtir. Tekrar belirtmek gerekir ki bu caligmalarda da numuneler tam olarak
sinterlenmistir. Bizim numunelerimiz ise 6n pisirime ugramistir, tam pisirim s6z konusu
degildir. Bu nedenle iic nokta egme mukavemetleri literatiir ile saglikli bir sekilde
kiyaslanamamistir. Basing altinda sinterleme gibi teknikler kullanilarak tam sinterleme
saglanmas1 ve mukavemet degerlerinin belirlenmesi sonrasinda saglikli bir karsilastirma

yapilabilir.

4.8 Aliimina Biinyelerin SEM Analiz Goriintiileri

Birinci seri yas numunelerin taramali elektron mikroskobundan elde edilen ikincil
elektron gortntiileri farkli biiylitme oranlart i¢in alinmis ve Sekil 4.13-4.27 arasinda
verilmistir. Buna gore birinci ¢alismadaki yas numunelerin standart numuneye ve ikinci
calisma numunelere gore olduk¢a gozenekli olduklart gdzlenmistir. Bu durumu ii¢ nokta
egme mukavemet degerlerinin ¢ok diisiik olmas1 da agiklamaktadir. Jel dokiim islemi
sirasinda jellesmenin ¢ok hizli olmasi ve buna bagh olarak hava kabarciklarinin

numunelerden uzaklastirilamamasi bu durumun temel sebebidir.
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B Signal A=SE1  Mag= 200X 100 m
WD= 17mm EHT = 20.00 kV s

Sekil 4.13 Standart numuneye ait ikincil elektron goriintiisii (200 kez biiyiitme).

BN inal A = SE Mag= 500X ' S 20 pm
WD= 19 mm EHT = 20.00 kV

I

Sekil 4.14 Standart numuneye ait ikincil elektron goriintiisii (500 kez biiytitme).
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Sekil 4.13 ve Sekil 4.14' de goriildiigii lizere standart numunede hava kabarcigi olusumu
gozlenmemistir. Bu durum standart numunenin yiiksek olan yogunluk ve mukavemet
degerlerinin bir kanit1 niteligindedir. Sekil 4.15 ve 4.16' da birinci seri numunelerinden
%0.5 pektin kullanilmis olan Al numunesine ait ikincil elektron goriintiileri
sunulmustur. A1 numunesinde farkli boyutlarda ¢ok sayida hava kabarcig1 gézlenmistir.
Hava kabarciklar1 dokiim islemi sirasinda jellesmenin ¢ok hizli olmasindan
kaynaklanmis ve Al biinyesinin gozenekli ve yas mukavemeti diisilk bir numune
olmasina sebep olmustur. Sekil 4.17-4.22 arasinda ise birinci serinin diger biinyeleri
icin ikincil elektron goriintiileri verilmistir. A2, A3 ve A4 biinyelerinin ikincil elektron
goriintiileri incelendiginde, Al ile benzer sekilde tiim biinye igerisine dagilmis farkl
boyutlarda kabarciklarin varligi gézlenmistir. Bu serinin yag mukavemet degerlerinin
diisiik olmasinin sebebinin bu goézenekli yapilar1 oldugu tespit edilmistir. Artan pektin
miktariyla birlikte gozenek sekillerinin tam kiiresellikten uzaklastigi gézlenmistir. Bu
durumun sebebi, artan pektin miktariyla birlikte viskozitenin artmasit ve buna bagh
olarak gozenek igindeki havanin yiiksek basing altinda ezilerek tam yuvarlak bir

gbzenek olusturamamasidir.

BN Signal A = SE1 Mag= 100X ' ' 300 pm
WD= 21mm EHT = 20.00 kV 0.5-1

Sekil 4.15 Al numunesine ait ikincil elektron goriintiisii (100 kez biiyiitme).
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IR Signal A = SE1 Mag= 500X 30 um
WD= 20mm EHT = 20.00 kV 0.5-1 —

BN G icnal A = SEA Mag= 100X
WD= 19 mm EHT = 20.00 kV 11

Sekil 4.17 A2 numunesine ait ikincil elektron goriintiisii (100 kez biiyiitme).
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PAD oy Signal A = SE1 Mag= 500X 30 pm
WD= 19mm EHT = 20.00 kV 11

Sekil 4.18 A2 numunesine ait ikincil elektron goriintiisii (500 kez biiyiitme).

N Signal A = SE1 Mag= 100X ' 300 m
WD = 24mm EHT = 20.00 kV 151

Sekil 4.19 A3 numunesine ait ikincil elektron goriintiisii (100 kez biiyiitme).
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a0 ey Signal A = SE1 Mag= 500X 20 um
WD= 24 mm EHT = 20.00 kv 1.5-1 —

I Signal A = SET Mag= 100X ' 300 pm
WD= 16mm EHT = 20.00 kV 21

Sekil 4.21 A4 numunesine ait ikincil elektron goriintiisii (100 kez biiyiitme).
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B i gnal A = SE Mag= 500X o 20 um
WD= 16mm EHT = 20.00 kV 21 L

Sekil 4.22 A4 numunesine ait ikincil elektron goriintiisii (500 kez biiyiitme).

Ikinci seride elde edilen yas numunelerin ikincil elektron goriintiileri farkli biiyiitme
degerleri icin Sekil 4.23-4.30 arasinda sunulmustur. Mikroyapr goriintiileri
incelendiginde bu seride genel olarak birinci seri numunelerden daha az fakat standart
numuneden daha fazla gdzenekliligin oldugu goriilmektedir. Bu numunelerde jel dokiim
islemini gerceklestirmek icin yeterli siire olmasina ragmen hava kabarciklarinin tam
olarak uzaklagmadiklar tespit edilmistir. Tiim numuneler igerisinde B3 numunesi ise
oldukga fazla gozenege sahiptir. B3 numunesine ait porozite degerleri incelendiginde
diger numunelere gore yigin yogunluk degerinin diisiik, porozite degerinin ise yiiksek
oldugu goriilmektedir. Mukavemet degeri ise 5.89 MPa olup 5.73 MPa olan Bl

numunesine yakin ancak diger numunelerden diisiik degerde bulunmaktadir
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' e ‘nibia T RPN :
P4 o ey Signal A = SE1 Mag= 200X 100 pm
WD = 20mm EHT = 20.00 kV 1

BN ional A=SE1  Mag= 500X 20
WD= 20 mm EHT = 20.00 kV 1 i

Sekil 4.24 B1lnumunesine ait ikincil elektron goriintiisii (500 kez biiyiitme).
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BN Signal A=SE1  Mag= 200X ' o 100 pm
WD= 19 mm EHT = 20.00 kV 135

BN <inal A = SE Mag= 500X ' 30 um
WD= 19 mm EHT = 20.00 kV 15 —

Sekil 4.26 B2 numunesine ait ikincil elektron goriintiisii (500 kez biiyiitme).
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zesse T Mag= 50X ' 200 um
WD= 19 mm EHT = 20.00 kV 2 i

B ignal A=SE1  Mag= 500X 30 pm
WD= 19 mm EHT = 20.00 kV 2 —

Sekil 4.28 B3 numunesine ait ikincil elektron goriintiisii (500 kez biiyiitme).
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P40 ey Signal A = SE1 Mag= 500X 20 pm
WD= 18 mm EHT = 20.00 kV 25 —

B Signal A=SE1  Mag= 200X 200 pm
WD= 18 mm EHT = 20.00 kV 25

Sekil 4.30 B4 numunesine ait ikincil elektron goriintiisii (200 kez biiyiitme).
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On-pisirim sonrast numunelerin taramali elektron mikroskobugériintiileri Sekil 4.31-
4.38 arasinda sunulmustur. Sinterlenmis numunelerin mikroyap: analiz goriintiileri
incelendiginde biinyelerinde bulunan hava kabarciklarinin tamamen uzaklasmadigi
goriilmektedir. Numunelerin orta kisimlari gozeneksiz olsa bile kenar bolgelerde
gozenekler uzaklagamadan kalmistir. Yas analizlerde oldugu gibi B3 numunesinin
digerlerine gore daha gozenekli oldugu goriilmektedir. Bu durum sinterleme sonrasi
yapilan su emme analiz sonuglar1 incelendiginde de yigin ve goriiniir yogunlugunun
diger numunelere gore diisiik; su emme, porozite degerlerinin yiliksek degerlerde
olmasmi agiklamaktadir. Bl numunesinin mikroyap1 analiz sonuglarina bakildiginda
gozeneklilik bulunmamaktadir. Bu durum B1 numunesinin yigin yogunluk degerlerinin
yiiksek, porozite, su emme degerlerinin diisiik olmasiyla ve iic nokta egme mukavemet

degerinin yiiksek ¢cikmasiyla da agiklanabilmektedir.

BN ional A = SE1 Mag= 150X ) 100 pm
WD= 18 mm EHT = 20.00 kv —

[7]

Sekil 4.31 Sinterlenmis standart numuneye ait ikincil elektron goriintiisii (150 kez biiyiitme).
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Signal A = SE1 Mag= 150X 100 pm
WD= 17 mm EHT = 20.00 kV 1-orta |

Sekil 4.32 Sinterlenmis B1 numunesine ait orta bolgeden alinmis ikincil elektron goriintiisii(150
kez biiylitme).

100 pm

ZEISS SgnaIA—SE1 Mag= 150 X
Y WD = 18mm EHT = 20.00 kV 1-k

Sekil 4.33 Sinterlenmis B1 numunesine ait kenar bolgeden alinmis ikincil elektron goriintiisii
(150 kez biiytitme).
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ZEISS Signal A =SE1 Mag = 150 X 100 pm
WD= 19 mm EHT = 20.00 kv 1.5-0 —

Sekil 4.34 Sinterlenmis B2 numunesine ait orta bolgeden alinmig ikincil elektron goriintiisii
(150 Kkez biiyiitme).

N Signal A = SE1 Mag= 150X 200 pm
WD= 15mm EHT = 20.00 KV 20

Sekil 4.35 Sinterlenmis B3 numunesine ait orta bolgeden alinmus ikincil elektron goriintiisii
(150 kez biiyiitme).
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SR Signal A = SEA Mag= 150X 100 m
WD= 15mm EHT = 20.00 kV 2K —

Sekil 4.36 Sinterlenmis B3 numunesine ait kenar bolgeden alinmis ikincil elektron goriintiisii
(150 kez biiyiitme).

I Signal A = SEA Mag= 150X ] 200 um
WD= 19 mm EHT = 20.00 kV 2.5-0

Sekil 4.37 Sinterlenmis B4 numunesine ait orta bdlgeden alinmis ikincil elektron goriintiisii
(150 kez biiyiitme).
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BN cional A=SE1 Mag= 150X ] 200 ym
WD= 20 mm EHT = 20.00 kV 2.5-K

Sekil 4.38 Sinterlenmis B4 numunesine ait kenar bolgeden alinmig ikincil elektron goriintiisii
(150 kez biiyiitme).
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5. TARTISMA ve SONUC

Bu calismada farkli oranlarda pektin ilavesiyle sekillendirilmis aliimina numunelerin
fiziksel ve mekanik Ozellikleri karsilagtirilmistir. Standart numuneler igin alg1 kalip
kullanilmistir. Jel dokiim islemi ise gozeneksiz silikon kaliplarda gergeklestirilmistir.
Dokiim sonrasinda kurutulan numunelere ii¢ nokta egme mukavemeti testleri ve
mikroyap1 analizleri gergeklestirilerek degerlendirmeler yapilmistir. Kurutulmus
numuneler 1500 °C' de sinterlenmis ve sinterlenme sonrasi {i¢ nokta egme mukavemeti,

gozeneklilik tayinleri ve mikroyap1 incelemeleri gergeklestirilmistir.

Sonuglara gore pektin miktar1 ile birlikte jellesmeyi baslatan jellestirici madde olan
CaCl,' iin miktarmin da ¢ok &nemli oldugu gériilmiistiir. Ikinci seri olan %0.15 CaCl,
kullanilan biinyelerin yag mukavemet degerleri oldukea yiiksek bulunmustur. Bu seride
en yiiksek mukavemet degeri %1.5 pektin igeren numuneye ait olup 8.61 MPa
degerindedir. Standart numunenin yaklasik 11 MPa olan mukavemet degerine olduk¢a
yakindir. Basarili olan bu serinin pisirim sonrasi fiziksel ve mekanik ozellikleri de

incelenmistir.

Pisirim sonrasinda pektin miktar1 %]1.5 degerinden daha fazla artirnldiginda acik
porozite artmakta ve gorliniir yogunluk degerleri azalmaktadir. Artan pektin miktarinin
pisirim sonras1 gozenekliligi artirarak mukavemet degerinde diisiise neden oldugu
sonucuna varilmistir. Standart numune ve pektin igeren numunelerin tiimii tam olarak
sinterlenmis olmaktan oldukga uzaktir. Yiiksek gozeneklilik ve diisiik kii¢iilme degerleri
tam bir sinterleme saglanamadigim1i  gostermektedir. Ancak bu ¢alismada
gerceklestirilmis olan 6n pisirim islemi karsilastirma agisindan yararli olmustur. Bunun
yaninda sinterleme sonrasit %1 pektin kullanilan numunenin mukavemet degerinde
standart numuneye gore bir artis gézlenmistir. Standartnumune mukavemet degerinin
118.29 MPa olmasina ragmen %1 pektin i¢geren numune degeri 158.83MPaolarak tespit
edilmistir. Numunelerdeki hava kabarciklarinin uzaklastirilmasinin yaninda sinterleme
sartlarin  degistirilmesi  durumunda  mukavemet degerlerinin  artabilecegi

ongoriilmektedir.
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Mikroyapt analizleri sonuglarina gore, pektin iceren numunelerin orta kisimlarinin
yogun, gbzeneksiz bir yapida iken kenar bolgelerinde numuneyi terkedememis hava
kabarciklarinin oldugu gozlenmistir. Bu durum artan pektin miktariyla birlikte agik
gozenekliligin artisin1  agiklamaktadir. Ayrica ileride yapilacak calismalarda hava
kabarcig1 uzaklastirma isleminin daha etkili yapilmast durumunda pektin ile jel dokiim
yoluyla sekillendirilmis numunelerin daha yliksek mukavemet degerlerine sahip olarak

elde edilebilecegi diistiniilmektedir.

Ikinci seride iiretilen biinyeler sinterlenerek {ic nokta egme mukavemet analizi
yapilmistir ve analiz sonuglarinin standartlar altinda oldugu gozlenmistir. Burada daha
saglikli bir sonug¢ alabilmek icin sinterleme, sicaklik ve sartlarinin degistirilebilecegi
Ongoriilmiistiir. Bu ¢alismada % 2 pektin kullaniminda su emme, agik porozite oraninin

diger numunelere gore fazla oldugu gozlenmistir.

Aliimina biinyelerde pektin kullanilarak olusturulan c¢ozeltilerin silikon kaliplara
dokiimiinden sonra vakumlu etiivde biinyelerdeki hava kabarciklarinin ve suyun
uzaklastirlmasi icin 60 °C’de yarim saat bekletilmisti ancak yaptirilan analizlerde
bilinyelerdeki hava kabarciklarinin uzaklasmadigi goriilmistiir. Gelecek caligmalarda

bekleme siiresinin uzun tutulmasiyla bu sorunun ortadan kalkabilecegi 6ngoriilmiistiir.
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