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OZET

Yiksek Lisans Tezi

GRAFENOKSIT NANOTANECIKLERI KATKILI ALUMINA SERAMIK URETIMI
VE KARAKTERIZASYONU
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Fen Bilimleri Enstitsu
Nanobilim ve Nanoteknoloji Anabilim Dali
Damsman:Dr. Ogr. Uyesi Ismail YILDIZ
ikinci Damsman: Prof. Dr. Atilla EVCIN

Bu calismada, yiiksek safliga sahip ticari alfa aliiminasina %1, 2 ve 3 oranlarinda grafen
oksit katkilandirilmasi yapilmistir. 200 bar basing altinda sekillendirilen numuneler
1300 °C’ de 4 saat sinterlemeye tabii tutulmustur. Numuneler su emme, bulk yogunluk,
gozeneklilik ve basma testi ile karakterize edilmistir ve SEM-EDX analizlerine tabii
tutulmustur. Grafen oksit ilavesi arttikca su emme ve gozeneklilik degerlerinde
azalmalar gozlemlenmistir. Sinterleme siiresi ve sicakligin etkisiyle porozitede
azalmalar meydana gelmistir. 3 nokta egme mukavemet testi igin %3 GO-NP katkili

numunelerde 372 MPa olarak gézlemlenmistir.

2021, x + 55 sayfa
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ABSTRACT
M.Sc. Thesis

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF GRAPHENEOXIDE
NANOPARTICLES ADDITIVE ALUMINA CERAMIC

Emine CELMELI
Afyon Kocatepe University
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Department of Nanoscience and Nanotechnology
Supervisor:Asst. Prof. ismail YILDIZ
Second Advisor: Prof. Atilla EVCIN

In this study, graphene nanoparticles were doped with high purity commercial alpha
alumina at 1, 2 and 3% ratios.The samples shaped under 200 bar pressure were
subjected to sintering at 1300 °C for 4 hours.The samples were characterized by water
absorption, bulk density, porosity and compression testing and subjected to SEM-EDX
analysis.As the addition of grapheneoxide nanoparticles increased, decreases in water
absorption and porosity values were observed.The porosity decreased with the effect of
sintering time and temperature.For the compression test, it was observed as 372 MPa in
3% GO-NP added samples.
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1.GIRIS

Gelisen teknolojiler, diisiik yogunlugu sahip, fiziksel ve kimyasal ortamlarda dayanikli,
yuksek sicakliklarda 6zelligini bozmadan kullanilmasi miimkiin olan malzemeleri 6n
plana ¢ikarmistir. Bu agidan bakildiginda, giiniimiizde metal malzemelere gore daha
yiiksek sicakliklarda kullanilabilen sertlik ve asinma direnci daha yliksek olan seramik

malzemeler 6nemli hale gelmistir.

Grafen hegzagonal olarak birbirine baglanmig karbon atomlarinin iki boyutlu nano
tabakasinin sagladigi genis ylizey alani, hafiflik, esneklik, mekanik ve biyouyumluluk
Ozellikleri ile biyomedikal uygulamalar i¢in gelecek vaadeden malzemeler arasindadir.
Grafen iki boyutlu, tek atom kalinliginda bulunan ve bag yapisi giiclii olan, elektrik
iletkenligi iyi olan, optik, termal, elektrokimyasal ve mekanik 6zellikleri iyi olan bir

malzemedir (Wenglong vd. 2019).

Gilinlimiizde aliimina seramik kullanimina olan ilgi artmaktadir. Alliimina tozlari
seramik iiretiminde genis bir yer kaplar, teknik seramikler ile cam, buji ve devre altlik
elde etmekte, geleneksel seramik Uretiminde ve bioseramik iiretiminde kullanilir.
Seramik malzemelerin kullanim alanlarini arttirmanin bir yolu da kompozit malzeme
olarak tretilmeleridir. Bundan dolay1 Aliimina seramikler gliniimiiz uygulamalarinda
kullanilmaya baglanilan grafenoksit ile kompozit olarak iiretilecektir. Uretilecek
kompozit malzemelerle, biyoseramik malzemelerin 6zelliklerinde iyilesmeler yapilmasi

diistiniilmektedir.

Grafen esasl kompozitler kok hiicrelerinin osteojenik (kemik olusumu) ve kondrojenik
(kikirdak  olusumu)farklilagmasini  neden olduklarindan kemik onarimi veya
rejenerasyonunda kullanildiginda biiyiik avantajlara sahiptir (Yoon vd. 2014). Diger
katki malzemeleri ile karsilagtirildiginda, grafen diisiik miktarda katki ile kompozitin
yiksek elastisite ve esneklik (dlzenli veya dlzensiz ylzeylere uyarlanabilirlik) gibi
mekanik 6zelliklerini bliyiik 6l¢iide arttirabilmektedir. Son zamanlarda biyomalzeme
arastiricilart mekanik ve biyoaktiflik o6zelliklerini arttirmak amaciyla ortopedik

uygulamalar i¢in grafen esasli hidroksiapatik bulk kompozit hazirlama olanaklari



tizerine gerceklestirdikleri ¢alismalarda Gr takviyesinin arttirilmasiyla elastik modiilii
ve kirilma toklugunu arttirdigi, biyouyumluluga ise gelistirici etki yaptigim

raporlamiglardir (Baradaran vd. 2014).

Aliiminanin ytiksek sertligi, elastik modiilii ve aginma direnci, yiiksek korozyon direnci
gibi iyi Ozelliklerinin yani sira anormal tane biiylimesi, diisiik egme mukavemeti ve
yavas catlak ilerlemesi gibi olumsuz 6zellikleri de goriilmektedir. Uygulanacak katki
oranlar1 ve lretim yontemleri ile Alimina seramik malzemesinin mekanik 6zelliklerinin

iyilesmesinde ¢ok biiyiik katki yapacaktir.



2. LITERATUR BILGILERI

2.1 Toz Metalurjisi

Bir toz, maksimum boyutunda 1 mm'den kii¢lik, ince boliinmiis bir kati olarak
tanimlanir. Cogu durumda tozlar metalik olacaktir, ancak ¢ogu durumda seramikler
veya polimerler gibi diger fazlarla birlestirilirler. Bir tozun 6nemli bir 6zelligi, nispeten
yiiksek yiizey alani/hacim oramidir. Pargaciklar, bir kati ve bir sivi arasinda bir ara
davranig sergiler. Tozlar, kaplar1 doldurmak veya bosluklar1 doldurmak i¢in yer¢ekimi
altinda akacaktir, bu nedenle bu anlamda s1v1 gibi davranirlar. Gaz gibi sikistirilabilirler.
Bununla birlikte, bir metalin plastik deformasyonu gibi, bir metalin sikistirilmasi geri
donddrilemez. Boylelikle bir metal tozu, islemden sonra bir katinin istenen davranisiyla

kolayca sekillendirilir (Guleryiiz 2010).

Toz metalurjisi, metal tozlarmin iiretimi, karakterizasyonu ve yararli miihendislik
bilesenlerine doniistiiriilmesi dahil olmak tiizere metal tozlarinin islenmesi tizerine

yapilan ¢alismadir (German2007).

2.1.1 Kisa Tarih

Seramik, un, tuz, seker, mineral tozlardir. Metal tozlarinin kullanimi diinyanin ¢esitli
yerlerine kadar izlenmistir. Misir'da demir tozu kullanimi MO 3000'lere kadar uzaniyor.
Ornegin, Hindistan'daki Delhi Siitunu olup, yaklasik 300 A.D'ye dayanmaktadir. Bu
stitun 6,5 ton indirgenmis demir tozundan yapilmistir. Modern toz metalurjisi ¢agi,
Edison i¢in dayanikli bir lamba filamenti gelistirmek icin tungsten tozu kullanan

Coolidge'e kadar uzanmaktadir (German 2007).

2.1.2 Toz Metalurjisini Kullanma Nedenleri

Bircok 0zellik toz metalurjisinin basarisina katkida bulunur. Toz metalurjisininbasarisina

katkida bulunan {i¢ ana kategori vardir.Dairelerin kesisimi, gelecekte toz metalurjisini



uygulamak i¢in ideal bir alani temsil etmektedir.

Tutsak uygulamalar, diger tekniklerle islenmesi oldukca zor olanlardir. ideal &rnekler,

eritmenin pratik olmadigi reaktif ve refrakter metallerdir.

Benzersiz  6zellik ornekleri arasinda gozenekli metaller; oksit dispersiyonu
giiclendirilmis  alasimlar, sermetler (seramik-metal kompozitler) ve semente
karblrlerdir. Bu benzersiz mikro yapilarin diger tekniklerle {iretilememesi, toz

metalurjisi kullanmanin bagka bir nedenidir (Gileryiiz 2010).

Son olarak, karmasik parcalarin ekonomik iiretimine dayanan bir¢ok uygulama vardir.

Otomotiv endiistrisi bu alanin giizel 6rneklerini sunuyor.

2.1.3 Toz Metalurjisinin Avantajlar: ve Dezavantajlari

Cizelge 2.1Toz metalurjisi avantajlar1 ve dezavantajlari.

Avantajlar Dezavantajlar

Karmasik sekiller olusturma yetenegi Toz uretim maliyeti
Y uksek mukavemet ozellikleri

Diisiik malzeme atig1 Sekillerin karmagikligini sinirlama
Iyi mikroyap1 kontroli Sinterleme sirasinda boyut degisikligi
Islemeyi ortadan kaldirir veya en aza Potansiyel is giicii saglik sorunlari
indirir

Yakin boyut toleranslarini korur

Ozellikleri ve boyutlar1 kolayca kontrol

edilir

Cok cesitli alasimlar

Seri Uretim

Maliyet ve enerji agisindan verimli

Toz metalurjisi ile tiretilen malzemelerin avantajlari oldugu kadar dezavantajlar1 da



vardir. Bunlarm iyi anlasilmasi, 6zel bir uygulamada toz metalurjisi kullaniminin olup
olmadigina karar vermek i¢in gereklidir. Cizelge 2.1 toz metalurjisinin ana avantajlarin

ve dezavantajlarini 6zetlemektedir.

2.1.4 Fiziki Ozellikleri

Pargacik biyiikliigii ve 6lgiim teknikleri; pargacik boyutu ve ortalama bir parcacigin
boyutlarmin nominal bir gostergesidir. Olgiim teknigine, olciilen parametreye ve

pargacik sekline baghdir. En yaygin 6l¢iim tekniklerinden ikisi asagida agiklanmustir.

Mikroskopi yontemi, goziin bir mikroskopta dagilmis pargaciklart hizla boyutlandirma
yetenegini kullanan parcacik boyutlandirmasi i¢in yaygin olarak uygulanan bir tekniktir.
Taramali elektron mikroskobu, ylizey topografyasini gosterdiginden ve kompozisyon
analizi icin X-iginlar1 saglayabildiginden avantajlidir. Cap, uzunluk, yiikseklik veya
alanin mikroskobik olarak sayilmasiyla bir frekans dagilimi olusturulabilir. Dagilim,

secilen parcacik boyutunun goreceli frekansini kaydedecektir (Gileryiiz 2010).

En yaygin kullanilan yontem, farkli ag boyutlarina sahip eleklerdir. Kafes boyutunu
belirtmek ic¢in en yaygin kural, in¢ basina tel sayisina dayanir. Elek analizi, azalan ag

acikliklara sahip bir dizi elekle baglar. Sekil 2.1'de gosterildigi gibi.

initial

screen

Increasing

mesh,

decreasing
| particle
size

Sekil 2.1Elek analizi (Giileryiiz 2010).



Parcacik sekli, paketleme, akis ve sikistirilabilirligi etkiler ve bir¢ok isleme 6zelligini
aciklamaya yardimcr olur. Sekil 2.2°de pargacik sekillerinin bir koleksiyonunu
veririlmistir. Parcacik sekli, boyut ve iiretim teknigine gére degisir. Gaz veya hava
atomizasyonu daha yuvarlak parcaciklar ve diizensiz sekiller iiretir. Diizensiz pargacik
sekli, dis dairenin ¢apinin esdeger kiiresel ¢apa oraniyla da ifade edilebilir(Guleryiz
2010).

r<—w—>l
| |
P
= /
! /
S/
Y /
| | &= ~J
iy e —~
Vi
a) sphere b) flake c) rounded d) irregular
trregular

Sekil 2.2Baz1 partikiil sekilleri (Gulerytiz 2010).

Sinterleme, kat1 haldeki atomik tasima olaylar ile erime noktasinin altindaki yiiksek
sicakliklarda partikiillerin birbirine baglanmasidir, ancak bir¢ok durumda bir siv1 fazin
olusumunu igerir. Parcaciklar, tozla iligkili yiiksek ylizey enerjisini ortadan kaldiran
atomik hareketlerle sinterlenir. Birim hacim basia yiizey enerjisi, parcacik capinin
tersine baglidir. Yiiksek 6zgiil ylizey alanlarina sahip daha kiigiik parcaciklar daha fazla

enerjiye ve daha hizli sintere sahiptir.

Temas halinde olan iki kiresel parcacigi diisiiniin. Toz kompaktlarda, her partikiilde bu
tir birgok temas vardir. Temas eden pargaciklar arasindaki baglarda, sinterleme
ilerledikce buylme ve birlesmeler gozlenir. Tiim temas noktalarinda, kati buhar ara

yUzundn yerini alacak sekilde bir partikiil sinir1 biiyiir.

Bir nokta temasi ile baslayan sinterleme sirasinda parcaciklar arasindaki bagin
gelistirildigi iki kiire sinterleme modeli vardir. Boydaki biiylime, partikiil temasinda

yeni bir partikiil sinir1 olusturur ve eger zaman yeterliyse, sonunda tek bir blyik



partikiil halinde birlesen ve nihai ¢ap1 orijinal ¢apin 1,26 katina esit olan iki partikiil
olusur(German 2007).

Cizelge 2.2Cesitli metallerin sinterleme sicakliklart ve siireleri (German 2007).

Malzeme Sicaklik (°C) Zaman (dk)
Bakair, piring ve bronz 760-900 10-45
Demir ve demir-grafit 1000-1150 8-45

Nikel 1000-1150 30-45
Paslanmaz celik 1100-1290 30-60
Alniko alasimlari 1200-1300 120-150

Ferritler 1200-1500 10-600

Tungsten karbur 1430-1500 20-30
Molibden 2050 120
Tungsten 2350 480
Tantal 2400 480

2.2 Sinterleme

Seramik tozlarmna sekil verilirken tozlar sikisma yaparak malzeme i¢indeki gézeneklilik
miktarinda azalma goriiniir. Kurutma islemi yardimiyla da bu gozeneklilik tamamen
azalir. Fakat, numune hala siki halde bulunmaz. Toz araliklarinda hala gozenekler
bulunur. Seramik malzemeleri genelde %25-60 araliginda gozeneklilige sahiptir.
Saydamlik, dayaniklilik ve 1s1 iletimi Ozellikleri i¢in malzeme biinyesinde ki
gbozenekliligin giderilmesi gerekir (Yildinm 2002). Sinterleme islemi, pres ile
sekillendirilerek elde edilen numuneye uygulanan 1s1l iglemdir. Pisme sirasinda yayilma
hiz1 arttigindan kendi aralarinda temas eden tozlarda basing etkisi, 1s1 etkisi ve atom
yayilimiyla tozlar birbirine daha fazla baglanir. Boylelikle densifikasyon saglanmis olur
ve gozeneklilik miktarinda azalma olur. Bu sirada por seklinde kiiresellesmeler
meydana gelir. Normal bir sinterleme isleminden sonra malzemede gozeneklilik
tamamiyle yok olur ve numune kompakt bir hal alir. Sinterlesme sirasinda gozeneklilik
ile porun degisimi ve tozlarin birbirlerine baglanmalari sekil 2.3’de verilmistir (Yildirim

2002).
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Sekil 2.3Sinterleme sirasinda, por morfolojisinin degisimi (Y1ldirim 2002)

Sekil 2.4°de iki degisik boyutta aliimina tozlarinin dagilimi i¢in farkli sicakliklarda 4
saat sonunda meydana gelen pisirme yogunlugu verilmistir. Oncelikle diisiik yogunluk
degerine sahip ufak tozlar artan yogunluklarda ve diisiik sicaklik altinda sinterlemeye
tabii tutulur. Ciinkii ylizey alanlar1 yiiksek 6zelliktedir. Bu basit bir sekilde sinterlemeye
gerekli olan hareket kuvveti, diisiik enerjiye sahip kati-kati ve kati-hava interfaz
evrelerinin meydana gelmesiyle birlikte tozlarin yiizey enerjilerinin azalmasindan

dolayidir (Oztiirk 2007).

Sinterleme asamasi biitlinliyle, numunenin taginmasini kapsar ve ilk olarak yiizeysel ve
hacimsel olarak atom yayilmasiyla beraber viskoz akisini kapsamaktadir. Malzeme
tasimini kolay bir sekilde gerceklestirmek icin bu proses artan sicakliklarda meydana
getirilir. Sinterleme asamasini destekleyen itici gl¢ serbest yiizey enerjisinde meydana
gelen azalmalardir. Cizelge 2.3’de sinterleme mekanizmalart verilmistir (Yildirim

2002).
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Sekil 2.4iki boyutlu aliimina tozlarinin densifikasyonu, sinterleme baslangici, aramamiil ve

sonug asamalart (Yildirim 2002).

Cizelge 2.3Sinterleme mekanizmalari.

Sinterleme Tasinim Mekanizmasi Itici Enerji
Tipi
Buhar fazi Buharlagma/Siibliimasyon Buhar basincindaki fark
Kat1 hal Yaymma Serbest enerjideki fark
Sivi hal Viskoz akis, yayinma Ylzey gerilmesi, kapiler
basing
Reaktif s1vi Viskoz akis, yayinma Yizey gerilmesi, kapiler

basing

Sinterleme islemine ugrayan numunenin ¢ogu 6zelliginde degismeler meydana gelir.

Seramik malzemelerde genellikle iletkenlik, yogunluk ve mukavemetlerinde artmalar

meydana gelir (Avci 1996).



2.2.1Kati-Hal Sinterlemesi

Yaymmayla beraber malzemedeki tasinimi kapsar. Bu asama i¢in lazim olan itici giig,
toz ylizeyi arasinda olusan serbest enerjinin boyun bolgesiyle farkindan olusur. Sekil

2.5’de kat1 hal sinterlemesi verilmistir (Y1ldirim 2002).

Partikailler temas
halinde

Diifizyonla boyun
olusumu

Partikiillerm
kenetlenmesi

Sekil 2.5Boyun tesekkiilii ile tozlarin kenetlenmesi (Yildirim 2002).

2.2.2Buhar Faz Sinterlemesi

Bu sinterleme yontemi yalnizca bazi sistemlerde 6nemlidir. Bu yontemde itici guc
yiizeyde olusan yamukluktan dolay1 buhar basincinda olusan farktan meydana gelir. Ote
yandan temasta bulunan tozlarin boyun bolgesinde olusan yamukluk capi negatif
degerdedir ve burada bulunan buhar basinci azdir. Sekil 2.6’da c¢okelmeyle ve
buharlagsmayla olusan sinterlemenin asamalar1 verilmistir. Porlarin morfolojisinde bu
yontem ile degisiklik meydana gelebilir. Ancak densifikasyon olay1r meydana gelmez

(Yildirim 2002).
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Sekil 2.6Buharlasma-kondenzasyonla sinterlemede ilk agama (Y1ldirim 2002).

2.2.3S1v1 Faz Sinterlemesi

Ergime sicakligi diisiik olan ve yiiksek olan tozlarda sinterleme esnasinda meydana
gelen bu yontem ergime sicakligi diisiik olan toz taneciklerinin ergime gostererek kati
partikiillerin etrafina dolanmas1 ve olusan sivi kdpriiniin destegiyle beraber olugmasidir.
Bu proses ti¢ farkli asamadan meydana gelmektedir. Bunlar;

- stvi akimiyla tekrardan diizenlenme,

- ¢6zinme ve tekrardan ¢okelme,

- kati-hal sinterleme prosesidir(Ercenk 2005).

Bu proses, genellikle silikat sistemlerine uygulanir. Bu sistemde meydana gelen sivi1 faz
oranlar1 faz diyagramindan goriilebilmektedir. Sekil 2.7’de  bu  yodntemin

uygulanabilecegi faz diyagramlari gosterilmistir (Yildirim 2002).

(a) L+h Sivt | (b) |
, L+4B
£
_'_.: ;'\ i LI+ﬁB i
= ' i
AR @ |
) %
AB+B AB+B
A AB B A B B
Bilesim Bilegim

Sekil 2.7S1vi-faz sinterlemesi ikili sistemler.
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Bu yontemde pres uygulanan tozlar sicaklik altinda sinterlenir. Sivi fazin meydana
gelmesiyle beraber biiziilme olusur. Bu sirada kati1 tanecikler sivi faz biinyesinde bir
diizen olusturur. Siv1 faz oran1 hep en diisiik sekilde belirlenir ve bu oran %20’yi asmaz.
Bu yontemde 1slatma agist da olabildigince diigiik tutulur. Bu sinterleme yonteminde
seramik tanecikleri azalan sicakliklarda ve az siirelerde sinterlenebilir. Bu duruma
istinaden bu proses ile olusturulan numuneler ¢ok yiiksek sicakliklar altinda kullanimaz.
Refrakter oOzellige sahip degillerdir. Sivi faz sinterleme yontemi sekil 2.8°de

gosterilmistir (Ercenk 2005).

Y (/_ v faz

S

Sekil 2.8S1vi-faz sinterlemesi (Ercenk 2005).

tane

2.2.4 Reaktif-Sivi Sinterlenmesi

Reaktif siv1 sinterleme yontemi sivi faz sinterlemesine benzemektedir. Ama sivi genel
olarak kaybolmaktadir. Bu yontem kati fazin sivi bilinyesinde belirli oranlarda
¢oziindiigii sistemlerde kullanilir. Reaktif sivi sinterlemesinde sivi haldeki negatif
yamukluk yarigapi, kati tanelere oranla negatif olan bir basin¢ olusturur ve tozlari

birlestirir (Yildirim 2002).

Sekil 2.9Tozlar arasindaki sivi damlasi, temas bolgesinde basma kuvvetlerine neden olarak

tozlar: bir arada tutar.
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2.2.5 Sinterlemeye Etki Eden Faktorler

Cizelge 2.4Sinterleme sirasindaki degisimler ve etkileri.

Sinterleme Esnasindaki Degisim Prosese Etki

Hizli sinterleme
Partikul boyutundaki azalma Yuksek mukavemet
Yuksek empdrite

Artan saglik tehlikesi

Yuksek maliyet

Stiredeki artis Tane blydlimesi

Uretimin yavaglamasi

Yiiksek yogunluk

Hizli sinterleme

Termal ayrisma
Sicakliktaki artig Tane blydlimesi
Yuksek maliyet

Firmm limiti

Gozenek kabalagmasi

Ham yogunluktaki artis Daha az bizilme

Alasim elementi katkisi Yuksek mukavemet

Diisiik mukavemet
Diisiik sinterleme sicakligi
Sinterleme katkilarindaki artis Hizli yogunlagma
Yiiksek ham yogunluk
Distorsiyon

Tane buyumesi

Sinterleme asamasini sicaklik, siire, toz tanecik boyu, yogunluk, firin igerisinde bulunan

koruyu atmosfer bilesimleri ve toz karisim bilesimleri etkiler. Cizelge2.4’de sinterleme

sirasindaki degisim ve etkiler gosterilmektedir (Atas vd. 2001).
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2.2.6Sinterleme Problemleri

Sinterleme sirasinda birgok problemle karsilagilabilir. Bu problemler, asir1 bir sekilde
yanma, ¢Okelme, baglayici malzemesinin yanmasi ve benzeri problemlerdir. Pisme
esnasinda meydana gelen kusurlarin bazilari sinterleme asamasina kadar uygulanan

yontemlerden kaynakli olabilir (Oztiirk 2007).

Soguk numuneler firin igerisinde fazla miktarda biinyesinde su buhar1 barindiran
gazlarla ya da diisiik sicakliklarda nemli havayla beraber 1sitilmasi biinyede ¢atlamalar
meydana getirir. Numune ylzeyine yogunlasan buhar, numune ist ylizeylerinde
yumusama meydana getirir. Bu esnada numune 1sitildiktan sonra sivinin hizli bir sekilde

buharlagmasindan dolay1 ¢atlak olusumu goriiliir (Oztiirk 2007).

Kiikiirt bilesikli yakitlar ile firin 1sitilirken firin igerisinde binyesinde SO, ve SOz
bulunduran yanici gazlar meydana gelir. Yanict gazlar numunenin neminden meydana
gelen buharla beraber siilfirik aside doniisiim saglarlar. Camur bilinyesinde yer alan
kalkin kalsiyum siilfata doniisiimiinii bu asit saglar. Bu ise malzeme iizerinde beyaz
lekeleri meydana getirir. Bu aksiliklerin meydana gelmemesi i¢in malzeme firin
icerisine kuru bir sekilde koyulmalidir. Ayrica firin i¢ine konulan malzemenin sicak

havayla kurutulmasi gerekmektedir (Oztiirk 2007).

2.3 Alimina

2.3.1 Alimina Uretim Suregleri

1887'de Karl Bayer'in patentinde aciklanan islem, birincil hammadde olan aliiminanin
bliyiik 6lgekli iiretimine ucuz bir yol saglayarak aliiminyum igin iiretim dongiisiiniin
tamamlanmasinda ¢ok onemli oldugunu kanitladi. Ironik bir sekilde, Bayer'in ilgisi,
aluminanin pamugun boyanmasinda sabitleme maddesi olarak kullanildigi tekstil
endiistrisine tedarik edilmesiydi. Bayer'in kesfi, gibsit (Al(OH)s3)"lin, asit soliisyonlarinin
noétrlestirilmesinden daha yararli bir kristalin formda alkali soliisyondan ¢okeldigiydi.

Bdylece boksitin sicak kostik ¢ozeltilerde sindirilmesi, demir ve silikanin ¢gogunu igeren
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¢oziilmemis kirmizi camurdan ayrilmast ve ¢okelmis gibsitin filtrasyonu ve
kalsinasyonu hizla standart aliimina iiretim yontemi haline geldi. Bu siirecin semasi
Sekil 2.10°da gosterilmektedir ve Bayer'in orijinal konsepti biiyiik 6l¢iide degismeden
kalir (Metson 2011).

Bauxite
Caustic
w
* Digestion ‘-\_‘:‘:%\
Liquor ) Ligquor
heating | flashing

/ A\

Settling = Washing
Evaporation J'

\ Filtration Red mud
Liguaor / disposal
heating Couoling

> Precipitation
Classification * Washing * Calcination * Alumina

Sekil 2.10Aliimina iiretimi i¢in Bayer siirecinin akis semas1 (Metson 2011).

Diistik dereceli ve ozellikle diasporik (AIOOH) cevherleri barindiran cevherler, Cin'de
kirec ile 6n aritma ve Kire¢-Bayer islemi gibi kombine islemlerle birlikte sindirimden
Once ve sonra aritma varyantlari getirmistir. Belirli boksit cevherlerini islemek icin
kiigiik 6l¢cekte baska islemler de kullanilmistir. Pedersen Siireci tipik boksitlerden daha
diisiik Al203/Fe2O3 oranina sahip laterit cevherlerinin islenmesine dayanmaktadir. Bu
tir cevherlerin kireg ve kok ile eritilmesi, bir pik demir Griint ve bir kalsiyum aliminat
ctrufu aretir. Ozellikle uygun hacimde genisleyen faz degisikliginden dolay:
soguduktan sonra pargalanan ciiruf, daha sonra bir sodyum aliiminat likorii olusturmak
icin sodyum karbonat ile stzilur. Gibsit daha sonra bu likdr akimmda karbondioksit

enjeksiyonu ile iiretilir. Islemin basitligi ve demir yan {iriiniiniin degeri, demir agisindan
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zengin cevherler icin bu segenegi ilgi ¢ekici hale getirmistir ve boyle bir tesis, Norveg'te
40 yildan fazla bir siiredir kiiclik 6lgekte isletilmektedir. Zaman zaman yiiksek celik
fiyatlari, siirecin uygulanabilirliginin yeniden incelenmesini gerektiriyor, ancak bu,

suanda geleneksel Bayer siireci ile rekabet etmiyor (Metson 2011).
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Sekil 2.11 Petersen islemi kullanilarak aliimina {iretimi i¢in bir akis semasi (Metson 2011).

Nefelin (Na, K) AISiOs'in islenmesi, 6zellikle Rusya'da aliimina tiretimi igin de
kullanilmistir. Mineral konsantresi kiregtasi ile sinterlenir ve alkali tiip sindirimi ve
sonraki islemlerden sonra elde edilen likor otoklavlanir ve elde edilen filtre keki
alumina Uretmek icin kalsine edilir (Sekil 2.12). Bu siirecin ekonomisinin anahtari yine
yan Uriin akiglarinin degeridir. Tlp sindiriminden gelen tortu bir ¢imento firinina
beslenirken, aliimina filtrasyonundan gelen siv1 da yiiksek saflikta potasyum ve sodyum
karbonatlar verecek sekilde islenir.3,9—4,2 mt nefelin cevherinin islenmesinin 1 mt
Al>03, 0,6-0,8 mt soda, 0,2-0,3 mt potas ve 9-10 mt Portland ¢imentosu verdigini
tahmin etmektedir(Metson 2011).
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Sekil 2.12Nefelin sinterlenmesine dayali aliimina iiretimi i¢in akis semasi.

2.3.2Alumina Mineralleri

Gilinlimiiz i¢in dogada 250 tiir aliminyum minerali bulunmaktadir. Bu minerallerin
%40’1m1 aliiminyum silikat olusturmaktadir. Aliimina genellikle hidroksit kariggmindan
elde edilen boksitten meydana gelmektedir. Boksit hidroksit minerallerinin (bohmit,
diaspor, gibsit) karistmiyla elde edilir (Ipek 2005). Oksit ve silikat karisimlariyla
meydana gelen korund, biinyesi ¢ok dayanikli oldugundan dolay1 aliiminyum eldesinde
ihtiya¢ duyulmaz. Degisik aliiminyum mineralleri ve Ozellikleri ¢izelge 2.5de

gosterilmistir (Taskin 2005).

17



Cizelge 2.5Aluminyum mineralleri.

Adi Formul %Al %AI203
A) Boksit

Mineralleri

Korund a-Al203 52,9 100

Gibsit v-Al203.3H20 34,6 65,4

Diasporit a-Al203.H20 45 85

Bohmit y -Al203.H,0 45 85
B) Alunit K20.3Al203.4503.6H20 19,6 85
C) Alum

Mineralleri

Alumojel Aly03.4S03.6H.0 15,8 29,8

Aluminit Al203.503.9H.0 15,7 29,7

Kainit K2S04.Al2(SO4)3.2H20 57 10,8

Halotrikit FeS04.Alx(SO4)3.24H20 58 11

2.3.3Aliiminanin Fazlari

Yer kabugunun belirli bir oran1 aliiminadan meydana gelmektedir. Birincil piskiiriik
kayac ve ikincil birikintiler blnyesinde alumina bulundurur. Serbest allimina kolay bir
sekilde elde edilemez. Genellikle bu mineraller hidratlardan meydana gelir (Ozdemir,
2004). Aliminyum hidroksit 250-1150 °C’lerde dehidroksilasyon edilmesiyle aliimina
meydana gelir (Birol vd. 2006).

Aktif allimina, su emme ve kataliz agamalarinda 6dnemli bir kullanim alanina sahiptir.
Bu asamalarda kullanimimi yiiksek poroz yapisi, yiizey alam1 ve ylizey kimyasi
saglamaktadir. Aktif aliimina, alliminyum hidroksitin 1s1ya tabii tutulup i¢indeki suyun
buharlastirilmasiyla meydana gelir. Diisiik sicaklik altinda %, m, y,p ve artan
sicakliklarda ise 9, «, 0 kristal yapili aliiminalar olusur. Giiniimiizde bu gecislerin hepsi
aktif alimina seklinde isimlendirilir. y ve n halleri biinyede beraber mevcutsa XRD

analizi ile bunlar birbirinden ayirt edilemezler, bundan dolay1 gama/eta seklinde
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isimlendirilirler (Birol vd. 2006).

Aliimina tabiatta yakut, safir, korund ve emary saf fazlarinda bulunur. Al,O3’iin o
fazindan olusmaktadirlar. Korund biinyesinde Fe2O3, TiO2, Cr203 ve SiO2 barindirir.

Hegzagonal rambohedral yapisinda gama Al203’de kristellesme meydana gelir
(Ozdemir 2004).

Sekil 2.13’de aliimina fazlarinin alfa-aliiminaya gecisi verilmektedir. Bu gecisler
aliminyum hidroksitin 1s1ya tabii tutulmasiyla meydana gelir. Sekilde gosterildigi gibi
gecislerin hepsi gibsitten meydana gelmektedir (Birol vd. 2006). Altiminyum oksit
cesitli polimorfik cinslere sahiptir. En kararlis1 korondumdur (ipek 2005).

v s ——

. B ¥ L L ¥ T N\ aml Y= 1 . L
Gibsit ]’ 2 7’| Chi _}ifé Kappa I‘““"‘ J

[ =

Bohmit _J - *f‘{ Gama l Delta I’Teldl Alfa

D

Bayent e [[la ] . 3 7 Teta l Alfa ]
Diaspor ]————* r Allfa Alomina ]
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
Sicakhk C

Sekil 2.13Aluminyum hidroksitlerin degisimleri (Ipek 2005).

2.3.4 Aliiminanin Alfave Gama Fazlarinin Dinamik Kararhhgi

Aliimina, biiyiik sertligi, yiiksek termal kararliligi ve kimyasal inertligi nedeniyle son
derece O6nemli bir malzemedir. Bu 0Ozellikler, katalitik ve kaplama endustrilerindeki
uygulamalara yol acar. Aliuminyum oksit (Al>Oz3), genis bir sicaklik araliginda stabil
olan cesitli yapisal polimorflarda bulunur. En kararli a-aliiminanin yam sira, cesitli
sozde gegis fazlar1 vardir. Bu fazlar (g, h, d, u olarak ifade edilir) genellikle bir oksitin

korundumundan 6nce olusur. Dehidrasyon sireci ile elde edilir ve 1100 °C'ye kadar ¢ok
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stabildir. G—d—u—asekansi, aliimina hidroksitten elde edildiginde sicaklik arttik¢a
meydana gelir (boehmit). Tim gegis fazlari, stabilite smirina kadar korunan 150
m?/g'den yiiksek yiizey alan1 ile ¢ok diisiik kristallik derecesine sahiptir. Ote yandan, o
fazi1 genellikle tek kristalleri olusturur. Gegtigimiz yillarda, aliiminanin dogasi,
ozellikleri ve gecis sirasinin anlasilmasina yonelik muazzam bir bilimsel g¢aba
odaklanmistir. Buna ragmen birgok soru hala cevapsiz birakiliyor. Ozellikle sasirtict

olan, ge¢is asamalarinin kararliligidir (Lodziana vd. 2003).

Gegis alliminalarinin atomik yapisinin detaylari hala tartisiliyor olsada, 1,46 g, d ve h
fazlarinin kusurlu bir spinel yapiya sahip oldugu konusunda bir fikir birligi var gibi
goriinmektedir. Gegis asamalarindaki oksijen atomlari, hafif bozulmus bir fcc alt 6rgii
seklinde diizenlenirken, katyonlar oktahedral ve tetrahedral alanlar arasinda dagitilir.
Korundun ve gegis fazlar1 arasindaki temel yapisal farkliliklar, oksijen alt orgiisiiniin
hcp yapist ve aliiminyumun bir fazdaki tek oktahedral koordinasyonudur (Lodziana vd.
2003).

2.3.5 Aliimina (Al203) Ozellikleri ve Uygulamalari

Allmina, silisli minerallerin yaygin bir bilesenidir. Genellikle safir ve yakut formunda
tek kristal halinde ve hidratlanmis oksit, boksit (Al203.H20) gibi biyik tortularda
olugur. Bayer siireci, a-aliminanin endiistriyel iretimi igin kullanilan ana tekniktir.
Diger oksitlerle dogal olarak kirlenmis olan boksit, Bayer isleminde
baslangigmalzemesi olarak kullanilir (Moulson vd. 1990). Bu, hammadde hazirlama,
sindirme, aritma, ¢okeltme ve kalsinasyonu igerir. Aliimina seramiklerinin iiretimi i¢in
pratik olarak tiim toz bu teknik kullanilarak hazirlanir. Daha saf bir aliimina {riini,
amonyum sap1 (NH4.Al(SO4),).12H,0) hazirlanarak yapilabilir (Liu 2011). Aliiminyum
oksit arasinda y-aliimina, termal olarak en kararli fazdir. Ornegin, y-aliimina 1000°C'nin
tizerinde a-aliiminaya doniisecektir. a-aliimina, Sekil 2.14'de sematik olarak gosterildigi
gibi, altigen bir yapiya ve birim basina iki aliimina molekiiliine sahiptir. U¢ oksijen,
licgenin merkezinin iistiinde ve altinda aliiminyumlarla bir eskenar iiggen olusturur. Bu

gruplardan biri kiipiin her kosesine, digeri kiipiin ortasina yerlestirilir.
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Sekil 2.14Aliiminadaki Al+3 iyonu etrafindaki oksijen diizenlemesinin sematik gosterimi.

Aliimina seramik, en ¢ok calisilan ve kullanilan ileri seramik malzemelerden biridir.
Cizelge 2.6, aliiminanin 6zelliklerini gostermektedir. Sinterlenmis a-aliiminanin bazi
secilmis Ozellikleri Gizelge 2.7'de gosterilmektedir. Listelenen a-aliiminanin safligi en
az%99,5'tir ve yogunluk teorik yogunlugun en az% 98'idir. Nominal tane boyutu
normalde 5 pm'dir. Kararl aliiminanin (korindon) ve kararsiz aliiminalarin yapilar1 ve

kafes parametreleri cizelge 2.8'delistelenmistir.

Cizelge 2.6Alliminanin 6zellikleri.

Ozellik Deger
Yogunluk (g/m®) 3.9
Erime sicakligi (°C) 2050
Gerilme direnci (Kpsi) 54
Elastik modul (psi.10°) 46
Kirilma toklugu (MPa m'/?) 4.3
Termal genlesme katsayisi 7.2
(10%/°C)
Termal iletkenlik (W/m°K) 30.3
Hacim direnci (Q-cm?/cm) >10%
Sertlik (Rockwell 45N) 82
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Cizelge 2.7Sinterlenmis a -aliiminanin bazi dzellikleri.

Ozellik Sicaklik
20 500 1000 1200 1400 1500
Bulk yogunlugu (g/cm?®) 3,984 3943 3891 3.868 3.845 3.834
Basing dayanimi (GPa) 3.0 1.6 0.7 0.4 0.3 0.28
Bukulme mukavemeti (MPa) 380 375 345 300 210 130

Cizelge 2.8Korundumun yapisi ve kararsiz aliiminalar.

Atama Yap1 Kafes parametleriaci (A)
a b C
Korundum Hegzagonal 4,758 12,991
Beta Kibik 7,90
Gama Tetragonal 7,95 7,79
Delta Tetragonal 7,97 23,47
Teta Monoklinik 5,63 2,95 11,86 103° 42"
Kappa Ortorombik 8,49 12,73 13,39

Malzeme kaynagimin nispi bollugu ve diisiik maliyeti, ticari uygulama i¢in ek bir
avantajdir. Alimina seramikler, diger gelismis seramiklerle yiiksek sicaklik stabilitesi
ve yliksek sicakliklarda mukavemetin korunmasi Ozelliklerini paylasir. Aliimina
seramikler, mikrodalga pencereler, kesici aletler ve buji yalitimi1 gibi son derece iyi
dielektrik 6zelliklere, yliksek mekanik mukavemete ve yiiksek termal iletkenlige ihtiyag
duyulan her yerde kullanilabilir. Ayrica, yiiksek yogunluklu, yiiksek saflikta (>%99,5)
AlO3 (a-alimina), klinik sekilde yaygin olarak kullanilan ilk biyoseramiktir
(Balkan2001).

2.3.6 Aliiminanin Kullanim Alanlari

Yiiksek safliga sahip aliiminanin %90°1 ve {lizeri aliiminyum maetalinin eldesinde
yaklasik olarak %10’luk kismindan ise kimyasal, asindirici ve refrakter eldesinde
yararlanilmaktadir. Korozyon dayanimi, yiiksek mukavemeti ile degirmen bilyesi

yapiminda da kullanim alanina sahiptir. Ote yandan tekstil endiistrisi, otomobil sogutma
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mekanizmalar1 ve zirh ve roket yapiminda da aliiminadan yararlanilir(Ozdemir2004).

Askeri uygulamalarda alumina seramiklerden de yararlanilir(Emrullahoglu vd. 2005).

Yiiksek sicakliklarda bu malzemelerin firin astar1 olarak da kullanim1 mevcuttur. Saflig1
ve asmma direnci gibi Ozelliklerinden dolay1 iplik mekigi sprey nozullarinda da

kullanilmaktadir (Taskin 2005).

Elektronik sanayisinde substrat olarak aliimine parcalarin her sene {iiretimi

gerceklesmektedir. Bujilerde yalitim igin yaygin olarak kullanilirlar (Ozdemir2004).

2.3.7Alumina Bazh Seramikler

Oksit kokenli seramik hammaddelerinde aliiminanin tiiketim orami oldukca fazladir.
Diistik maliyet ve yogunlukta olmasi, yiiksek korozyon daymimi ve sertlige sahip

olmasi aliiminaya olan ilgiyi arttirmistir (Yiiriiyen 2011).

Aliimina dogal mineral olan boksit biinyesinde bulunmaktadir. Diinyada altiminanin
%92’s1 aliminyum metalini elde etmek i¢in kullanilir ve %8’1 ise refrakter dolgu
maddelerinde, seramik eldesinde, agindiricilarda kullanilmaktadir. Bayer prosesi sonucu
meydana gelen aliminyum hidroksit, biinyedeki fazla kristal suyunun buharlagsmasi i¢in
uygulanan kalsinasyon agsamalar1 esnasinda degisik ara hallerden ge¢mesi sonucunda

gama ya da alfa kristal yapilar1 elde edilir (Yiiriiyen 2011).

Aliimina degisik modifikasyonlara sahip olmasina karsi, sadece a-Al203 ticari bir
sekilde kullanilmaktadir. Aliimina oraninin yiiksek olmasia bagli olarak iyi aliimina

seramikler elde edilir. %90 ya da iizeri aliimina kullanimi en iyisidir.
Tiirkiye’de Seydisehir Aliiminyum Isletmeleri’'nde genellikle elek alt1 ile tanimlanan

alliminalar alfa kristal yapisina gecis yapamamis ve bilinyesinde Na fazla bulundugu i¢in

seramik iiretiminde direkt olarak kullanilmaz (Yiirtiyen 2011).
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2.3.8 Aliimina Seramiklerin Bazi1 Uygulamalar:

Al;03, sertligi ve mukavemeti nedeniyle asindirict olarak yaygin sekilde
kullanilmaktadir. Endiistriyel elmasin yerine daha ucuzdur. Bir¢ok zimpara kagidi tlru
aliminyum oksit kristalleri kullanir. Diisiik 1s1 tutma 6zelligi ve diisiik 6zgiil 1s1s1,
bileme islemlerinde oOzellikle kesme takimlarinda genis kullaniminin arkasindaki
nedenlerdir. Yiiksek asinma direnci sayesinde CD/DVD'de cizik onarim Kkiti, dis
macununda dis parlatici, aliiminyumda kaplama malzemesi ve seramik bilyeli

degirmende taglama ortami gibi pek ¢ok farkli alanda kullanilabilir.

Alliminyum oksit, entegre devreler ic¢in bir substrat olarak kullanilan bir elektrik
yalitkanidir, ayn1 zamanda tek elektron transistorleri ve siiper iletken kuantum girisim
(SQUID) cihazlar1 gibi siiper iletken cihazlarin liretimi i¢in kuantum tiinelleme bariyer
filmleri olarak da kullanilir (Patnaik 2002). Ayrica buji izolatérleri yapmak igin de
kullanilir (Koglar 2013).

2.4 Grafen

Karbonun birkag allotropu vardir. Grafen, bir karbon atomunun allotroplarindandir.
Elmas, grafit, lonsdaleit, fullerene ve karbon nanotiip (CNT), karbonun diger en bilinen
allotroplaridir. Bu allotroplarin molekiiler yapilari sekil 2.15'de gosterilmektedir. Bu
allotroplar sirastyla elmas, grafit, lonsdaleit, fulleren C-60, fullerit C-540, fulleren C-60,

amorf karbon, karbon nanotip olarak adlandirilir.

Grafen, bal petegi seklindeki kafes yapisina sahip tek katmanli, karbon bazli bir
malzemedir. 2004'te Andre Geim ve Konstantin Novoselov, grafitten ilk grafen
katmanini iretmistir (Novoselov vd. 2005). Bu bulustan sonra grafenin ozelliklerini
arastirmak icin c¢esitli aragtirmalar yapilmistir. Grafenin olaganiistii 6zelliklere sahip
oldugu bulundu. Ornegin, Balandin ve ark. (Balandin vd. 2008) asil1 grafen levhanin 1s1l
iletkenligini deneysel olarak aragtirmis ve grafenin 4840-5300 W/mK civarinda iistiin
1s1l iletkenlige sahip oldugunu bulmustur. Bu, grafenin CNT'lerden ve diger gelismis
malzemelerden daha yiiksek termal iletkenlige sahip oldugunu gostermektedir. Bagka

bir arastirmada, Lee ve ark. (Lee vd. 2008) grafenin mekanik 6zelliklerini arastirdilar ve
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grafenin 1000 GPa young modiiliine sahip oldugunu ve bu da onu simdiye kadar dl¢iilen
en gliclii malzeme yaptigini elde ettiler. Grafenin iistiin mekanik ve termal 6zelliklerinin
yani sira, grafenin bakir veya aliiminyum tiizerine kaplandiginda sivi uygulamalar icin

de iyi bir korozyon bariyeri oldugu kesfedilmistir (Kousalya vd. 2013).

Sekil 2.15Karbon atoumun allotroplari (Kousalya vd. 2013).

Cizelge 2.9Tek katmanl grafenin 6zellikleri.

Ozellik Deger Referans

Young Modulu 1.0 TPA

Kirillma Mukavemeti 130 GPa (Lee vd. 2008)
Gerilme Direnci 100 GPa

Termal Iletkenlik 5000 W/mK (Blandin vd. 2008)
Kayma Modulu 280 GPa (X. Liu vd. 2012)
Boylamsal Ses Hiz1 20 km/s (Baimova vd. 2013)
Erime Sicakhg: 4900 K

Optik Gegirgenlik 97.70 % (Edwards vd. 2013)

Elektron Mobilitesi 250.000 cm?/Vs (Bolotin vd. 2008)

Bu caligmalar grafenin otomotiv, uzay ve elektronik gibi ¢esitli alanlarda pek ¢ok

uygulama i¢in takviye malzemesi olarak kullanilabilecegini gosterdi. Aliiminyum,
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elektronik, havacilik ve otomotiv endiistrilerinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Hafif
ve ucuzdur. Dahasi, yiiksek 1s1l iletkenlige ve diisiik 1s1l genlesme katsayisina sahiptir

(Han vd. 2018).

2.4.1 Grafen Oksit

GO ilk kez 1840'da Schafhaeutl ve 1859'da Brodie tarafindan rapor edildi. GO'nun
sentez yontemlerinin ve kimyasal yapisinin evriminin geg¢misi, Dreyer ve digerleri
tarafindan kapsamli bir sekilde gézden gegirilmistir.ve Compton ve Nguyen. Su anda
GO, 1958'de Hummers ve Offeman tarafindan 6nerilen yonteme gore hazirlanmaktadir;
burada grafitin grafit okside oksidasyonu, grafiti susuz konsantre stlfirik asit, sodyum

nitrat ve potasyum permanganat karisimai ile isleyerek gerceklestirilmektedir.

Baz1 degisiklikler Onerilmis olsa da, ana strateji degismemistir. Sonug¢ olarak, bu
yontemler genellikle degistirilmis Hummers yontemleri olarak adlandirilir. Yiizyildan
fazla bir siiredir gelistirilmis olmasina ragmen, GO'nun kesin kimyasal yapis1 hala tam
olarak net degildir, bu da kismi amorf karakteri nedeniyle GO'nun karmasikligina
katkida bulunmaktadir. Birkag erken arastirma, ayrik tekrar birimlerinden olusan
diizenli bir kafese sahip yapisal GO modelleri onermistir ve Lerf ve Klinowski
tarafindan Onerilen yaygin olarak kabul edilen GO modeli, stokiyometrik olmayan bir
modeldir, buradaki karbon diizlemi, hidroksil ve epoksi (1,2-eter) fonksiyonel gruplari
ile dekore edilmistir. Karbonil gruplar1 da, biiyiik olasilikla levha kenar1 boyunca
karboksilik asitler halinde, fakat ayn1 zamanda tabaka i¢inde organik karbonil kusurlari
olarak da mevcuttur. GO'nun son niikleer manyetik rezonans (NMR) spektroskopi
caligmalari, grafitik trombositlerin ¢evresinde 5 ve 6 tiyeli laktollerin yani sira esterlerin
ve lglinclil varligr da dahil olmak iizere Onerilen yapida kiiciik degisiklikler yapti.
ylzeydeki alkoller, ugaktaki epoksi ve alkol gruplar1 hala baskindir. Bu evrim hakkinda

daha ayrintili bilgi Dreyer ve digerleri tarafindan yapilan incelemede bulunabilir.
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Ideal bir grafen tabakasi yalmzca trigonal olarak baglanmis sp? karbon atomlarindan
olusur ve mikroskobik dalgalanmalardanayri olarak miikemmel diizdiir. Yogun bir
sekilde dekore edilmis GO tabakalari, grafen diizleminin biraz iistiine veya altina yer
degistiren kismen tetrahedral olarak baglanmis sp3 karbon atomlarindan olusur. Yapi
deformasyonu ve kovalent bagli fonksiyonel gruplarin varligi nedeniyle, GO tabakalar1
atomik olarak piiriizlidiir. GO'daki grafen benzeri bal petegi kafesinin diizensiz de olsa
korundugunu, yani fonksiyonel gruplara baglhi karbon atomlarinin biraz yer
degistirdigini ancak GO'daki birim hiicrenin genel boyutunun grafeninkine benzer
kaldigin1  gostermektedir. Sonu¢ olarak GO, karbon atomlarmin c¢ogunun sp?
hibridizasyonunu korudugu oksitlenmemis bolgelerle birlestirilmis, oksijen iceren

fonksiyonel gruplarla oksitlenmis alanlarin rastgele dagilimi olarak tanimlanabilir.

2.4.2Grafen’in Kullanim Alanlari

Kuantum Noktalari Bataryalar
Su Gegirmez Kaplamalar 7 Plastikler ve Pollmerler
Yapi Malzemeleri

Medikal Uygulamalar

Elektrokimya 3 Boyutlu Yazic1 Malzemeleri
Enerji Uretimi - TekiGok , . Otomotiv

Havacilik b =

lletken Miirekkep - - / ~ > Kauguk ve Sentetik Yaglayicilar
NEMS *
- Sensorler
Kaplamalar ve filmler ‘ : |
\ Elektronik Cihazlar
Dokunmatik Ekranlar ‘ Yari iletkenler

Basing Sensorleri, Optoelektronikler
Transistorler

Sekil 2.16Grafenin kullanim alanlari.
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2.4.3Grafenin Karakterizasyon Yontemleri

o

1 |
500nm

Sekil 2.18Grafenin TEM gorintusu.
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3. MATERYAL ve METOT

3.1 GO-NP ve Aliimina Tozlarin Ozellikleri

Calismada kullanilan Grafenoksit tozlar Nanografi Nano Technology firmasindan temin

edilmistir. Ozellikler gizelge 3.1°de verilmistir.

Cizelge 3.1Teknik ozellikler

Saflik 99,8+%
Ortalama tabaka sayisi Birkac
Ortalama Cap(um) 7,5
Spesifik Yiizey Alani(m?/g) >420
Karbon icerigi (%C) 60-80
Renk Siyah
E ]
5

10I00 ’ 12I50 , 15b0 , 17150 ‘ 20100

Raman Shift (cm™)

Sekil 3.1Raman analizi.
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2/18/2019 | det HV mag spot| WD | —500nm ——
1:39:39 PM | ETD |30.00 kV| 200 000 x | 3.0 |12.2 mm METU CENTRAL LAB

Sekil 3.2SEM analizi.

Calismada kullanilan Aliimina Nanokar Firmasindan temin edilmistir. Ozellikleri

cizelge 3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.2AlUmina teknik ozellikleri.

Kod NK18

Boyut 1-100 p
Saflik % 99,7
Klor Igerigi <50 ppm
Sulu Ortamda pH 6,93
Cok iyi elektrik yalitim1 1x10%-1x10% Qcm
Orta-¢ok yiksek mekanik gic 300-630 MPa
Cok yiiksek sikistirma giicli 2000-4000 MPa
Yksek sertlik 15-19 GPa
Orta derece 1s1 iletkenligi 20-30 W/mK
Diisiik yogunluk 3,75-3,95 g/cm?®
Mekanik yiik olmadan ¢aligsma sicakligi 1000-1500 °C
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3.2 Deneysel Calismalarda Kullanmilan Cihazlar

3.2.1 Firin

Sinterleme asamasi i¢in Afyon Kocatepe Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Polimer-
Kompozit Malzemeler laboratuvarinda bulunanREFSAN 27 Marka kamara tip firin

kullanilmustir.

Resim 3.1REFSAN marka firin.

3.2.2 Pres

Karisim tozlarma dikdortgen prizma sekli vermek igin, Afyon Kocatepe Universitesi
Mihendislik Fakdltesi Seramik laboratuvarinda bulunan ve 315 ton bara kadar basing

uygulayabilen Sahinler marka tek eksenli hidrolik pres kullanilmistir.

Resim 3.2Pres.
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3.2.3 Hassas Terazi

Numune agirhik tartimlari ve toz agirliklart icin Afyon Kocatepe Universitesi
Mihendislik Fakiltesi Polimer-Kompozit Malzemeler laboratuvarinda bulunan Kern
marka 0,001g hassasiyetli ve maksimum 620g tartim kapasiteli hassas terazi

kullanilmaistir.

Resim 3.3Hassas terazi.

3.2.4 SEM Cihaz

SEM-EDX incelemeleri yapabilmek i¢in numunelerin mikroyapi analizleri Afyon
Kocatepe Universitesi Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezinde bulunan LEO
1430 VP markali SEM cihazinda yapilmistir.

Resim 3.4SEM cihazi.
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3.2.5 Kullamlan Diger Cihazlar

Resim 3.5AND Marka Arsimet Terazisi.

Numunelerin su emme test analizleri igcin Afyon Kocatepe Universitesi Mihendislik
Fakdiltesi Polimer-Kompozit Malzemeler laboratuvarinda bulunan AND Marka Arsimet

Terazisi kullanilmistir.

3.3 Deneysel Calismalar

Yiiksek safliga sahip ticari alfa aliiminasi ve grafenoksit nano tanecikleri kullanilarak
iiretilen seramik kompozitlerin ¢esitli 6zellikleri arastirildi. Aliimina igerisine grafen
oksit nanotanecik ilavesi % 1, 2, 3 oranlarinda yapildi. Alimina/GO-NP toz

karisimlarina uygulanan yontemler Sekil 3.3°de verilmistir.

Karistirma(GO-NP-Alimina %99

saflik)
(74 caat)

U

Sekillendirme 1




Sinterleme
(1300 °C-4 saat)

Sekil 3.3Deneysel ¢aligmalar akim semast.

3.3.1 Karisim Hazirlama Asamasi

Karigim hazirlama asamasinda %1, 2, 3 oranlarinda aliimina ve grafen oksit
nanotanecikleri birlikte homojenizasyon saglanmasi i¢in kapali bir kutu igerisinde
bilyeli karistiricida 24 saat siireyle karistirildi. Aliimina ve grafen oksit nano tanecikleri

karisim oranlari ¢izelge 3.3’de verilmistir.

Cizelge 3.3Toz karigim oranlart.

Al203 (gr) GO-NP (gr)
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AGO0 Katkisiz 10 -

AG1 %1 Katkih 9,9 0,1
AG2 %2 Katkih 9,8 0,2
AG3 %3 Katkih 9,7 0,3

3.3.2 Sekillendirme Asamasi

Presleme kalip bosluguna doldurulan tozlara tek yonlii basing uygulayarak
sekillendirme esasina dayanmaktadir. Homojenligi saglanan aliimina esasli karigim
Sahinler marka tek eksenli hidrolik preste dikdortgen prizma sekilli kalipta, 200 bar
basing altinda 2-3 dakika bekletilerek sekil verildi.

Resim 3.6Presleme asamasi.

AGO AG1 AG2 AG3

Resim 3.7Preslenen numune gorintisu.
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3.3.3 Sinterleme Asamasi

Sekillendirme isleminin ardindan numunelerin dayanimlarini arttirmak i¢in, elde edilen
dikdortgen prizma sekilli numuneler sinterlemeye tabii tutulur. Sinterleme asamasinda
Refsan 27 marka kamara tip firinda numuneler 1300 °C’ de 4 saat siire boyunca 1s1l

isleme birakilmistir.

Resim 3.8Sinterleme asamasi numune goriintiileri.

Sinterleme sonrast numuneler oda sicakligina gelene kadar bekletilmistir. Oda
sicakligina gelen numuneler Kern marka hassas terazide tartilmis ve agirhiklari (Wk)
Olclilmiistiir. Bu islem sonrasinda numunelere % su emme, bulk yogunluk ve %
gozenek testleri uygulanmistir. Ardindan mekanik test olarak basma testi uygulanmaistir.
Morfolojik analizler i¢in ise SEM ve EDX analizleri yapilarak numune igerisindeki tane

boyutu ve dagilimi gézlemlenmistir.

3.3.4 Su Emme Testi

Su emme testinde Arsimet Prensibi kullanilmistir. Bu prensipte asagidaki formiil

kullanilmaktadir.

% Suemme = [(WD —WK)/WK].100(3.1)
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Wk: kuru numunenin havadaki agirligi

Woh: s1vi emmis numunenin havadaki agirligi

Resim 3.9Su emme testi.

Test icin Oncelikle numunelerin kuru agirliklart (Wk) Olctimleri alinmistir. Bu islem
sonrasinda numuneler askida kalmalar igin 1zgara tel igine yerlestirilmistir. Ardindan
1zgara tel 200 °C’de kaynatilan su haznesi igerisine birakilmistir. Birer saat arayla 6rnek

bir numune secilip suyun igerisinden ¢ikarilarak agirlig sabit kalincaya kadar tartilir.

3.3.5 Bulk Yogunluk
Bulk yogunlugu i¢in asagidaki formiil kullanilmistir.
pbulk = [WK /(WD — WA)]xpsivt (3.2)

Wa: s1vi emdirilmis numunenin su igindeki asil agirlig

psivi: kullanilan sivinin yogunlugu

Su emme testinden sonra sogutulan numunelerin bulk yogunlugunu bulmak i¢in AND

marka Arsimet terazisi kullanilmigtir. Test i¢in bir numune terazinin haznesine konulup
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suyun igerisine daldirilmigtir. Su emmis numunenin su ig¢indeki agirligi (Wa) degeri
OlcUlmiistiir. Suyun iginden alinan numune kuru bir pegete yardimi ile dis 1slakligi
alinarak tekrar bir tartim yapilmistir. Bu tartim ile su emmis numunenin havadaki

agirligi (Wp) bulunmustur.

Resim 3.10Bulk yogunluk testi numune gorintusu.

3.3.6 % Gozeneklilik Testi

Gozeneklilik testi asagidaki formiile gore hesaplanmistir.

Porozite = [(WD — WK)/(WD — WA)]x100 (3.3)

3.3.7 Basma Testi

Basma testi icin Afyon Kocatepe Universitesi Miuhendislik Fakiltesi Metalik
Malzemeler laboratuvarinda bulunan Autograph AG-IS 100 KN marka cihaz
kullamlmistir. Ug nokta egme testi icin oncelikle numunelerin boyut dlgiimleri
yapilmistir. Bu Olgimlerden sonra numune cihaza yerlestirilir ve cihazin programina
numune 6lculeri girilmistir. En son olarak her numune igin test yapilarak sonuglar elde

edilmistir.
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3.3.8 SEM-EDX Analizi

Saf aliimina ve grafen katkili numunelere 1s1l islem sonrasinda, sicaklik ve siire etkisiyle

numune biinyesindeki tane dagilimlarini kontrol etmek i¢cin SEM analizi yapilmistir.

3.4. Ikinci Cahsma

Satin alinarak temin edilen Grafen oksit nanotaneciklerde Aliimina matrisine katki
yapilmasi sonucu istenen sonuglar elde edilememistir. Bunun Uzerine Modifiye
Hummers Metodu ile grafenoksit kendi laboratuvarlarimizda sentezlenmis ve ayni
islemler onlara da uygulanmustir. Ilk calismada A ile baslayan numune kodu ikinci

calismada ise B ile baglayan numune kodu kullanilmstir.

Bu yontemde Grafit ve NaNOz buz banyosu (0-5°C) altinda tutulan 1000 ml'lik 6lgtlii
balonda H2SOs (%98) icinde siirekli karistirilarak karistirilir. Karisim bu sicaklikta 4
saat kanstirilir ve siispansiyona ¢ok yavas bir sekilde potasyum permanganat ilave
edilir. Ekleme hizi, reaksiyon sicakligini 15°C'nin altinda tutmak i¢in dikkatle kontrol
edilir. Karisim, ¢ok yavas su ilavesiyle seyreltildi ve 2 saat karistirilarak tutuldu. Daha
sonra buz banyosu c¢ikarilir ve karigim 2 saat 35°C'de kanistirilir. Yukaridaki karigim,
10-15 dakika boyunca 98°C'de bir geri akis sisteminde tutulur. 10 dakika sonra sicakligi
30°C'ye degistirdi, bu da kahverengi renkli ¢ozelti verdi. 10 dakika sonra tekrar 25°C'ye
degistirildi ve sicaklig1 2 saat korundu. Cozelti son olarak rengi parlak sariya doniisene
kadar H>O; ile karistirilir. 200 ml su iki ayr1 behere alinir ve hazirlanan esit miktarda
cozelti ilave edilir ve 1 saat boyunca siirekli karigtirilir. Daha sonra karigtirllmadan 3-4
saat bekletilir, burada GO partikulleri dibe ¢oker ve kalan su stizgecten gecirilir. Nihai
karisim, jel benzeri bir madde (pH-notr) olusana kadar %10 HCI1 ve daha sonra
deiyonize (DI) su ile tekrar tekrar santrifiij edilerek yikanir. Santrifiijjden sonra jel

benzeri madde 6 saatten fazla 60°C’de vakumla kurutulur.
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4. BULGULAR

4.1 Su Emme Testi

Test i¢in hazirlanan numunelerin ilk olarak kuru agirliklart (W) Olctilmiistiir. Cizelge
4.1’de numunelerin kuru agirliklart verilmistir. Kuru agirlik dlglimlerinin ardindan
200°C’ de kaynatilan su icerisine birakilan numuneler bir siire su igerisinde tutulmasinin
ardindan sogumaya birakilmis ve soguyan numunelerin su emmis agirliklari (Wp)

Ol¢tilmistiir. Elde edilen sonuclar ¢izelge 4.1°de verilmistir.

Cizelge 4.1 % su emme, % Gozeneklilik ve Bulk Yogunluk 6l¢iim sonuglari.

Numune Adi % SuEmme % Gozeneklilik  Bulk Yogunluk (g/cm?®)
AGO 1,82 6,06 3,33
AG1l 2,75 9,09 3,30
AG2 3,21 10,54 3,28
AG3 4,63 15,15 3,27
BG1 1,54 5,18 3,36
BG2 1,17 4,04 3,44
BG3 0,99 3,43 3,46
4.90
4.40 —e—A serisi —e—B serisi

Sekil 4.1% su emme grafiksel gosterimi.

% Katki Miktari
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Grafenoksit nano partikiil ilavesi arttikca su emme degerlerinde artma gézlemlenmistir.
Su emme degerlerindeki artmalar ile grafenoksitin alimina biinyesinde sinterleme etkisi
ile birlikte reaksiyona girip gaz ¢ikisina neden oldugunu gostermektedir. Su emme ve
gozeneklilik dogru orantili bir sekilde birbirini takip eder. Su emme Olgiimleri arttikca,

gozenekli yapida da artmalar meydana gelmektedir.

Ikinci calismada laboratuvarda sentezlenen grafen oksit ile yapilan ¢alisma da ise

beklenildigi gibi katki miktarinin artmasiyla % su emme degerlerinde diisme

gbzlemlenmistir.
19.00
—e—A serisi —@—B serisi
~ 15.00
=
()
g 11.00
:0
O
X
7.00
3.00 o
0 1 2 3

% Katki Miktari

Sekil 4.2Gozeneklilik sonuglart grafiksel gosterimi.

Literatiirde bazi1 uygulamalarda gozenekliligin diisiikk olmasi istenmektedir. Cizelge
4.1°deki sonuglara bakildiginda grafenoksit nano partikiil katkili karigtmlarda katk:
miktar arttik¢a gozeneklilikte artma oldugu gézlemlenmistir. Bu da yap1 biinyesinde su

emme artisina neden olan gézeneklerin varligini desteklemektedir.

Sinterleme siiresi ve sicakligin yani sira grafenoksit nano partikiil katki miktarinin
artmasi ile porozitede artmalar meydana gelmistir. Yap1 biinyesinde genellikle yiiksek
porozite istenmemektedir. Porozitenin azalmasiyla taneciklerin birbirine daha iyi

yapismasi ve sinterleme sonucu gozeneklerin kapanmasi beklenir. Bu durum ikinci
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calismada elde edilmistir. Modifiye Hummers Metoduyla iretilen grafen oksit
nanotanecikleri katkili aliiminanin katki miktarinin artisiyla gozenekliliginde azalma

meydana gelmistir.

3.48 —e—A serisi —e—B serisi

3.44
3.40
3.36
3.32 \
3.28

3.24

Bulk Yogunluk

3.20

% Katki Miktari

Sekil 4.3Bulk yogunluk grafiksel gosterimi.

Aliimina igerisine grafen nano partikiil katkisi ile birlikte bulk yogunlugunda azalmalar
gozlemlenmistir. Bu da, kompozit malzemelerde diisiik yogunluga sahip katki ilavesi ile
kompozitin yogunlugunda azalma olmasi ile benzer bir durumdur. Grafenoksit nano
partikiillerinin yogunlugu aliimina tozlarinin yogunlugundan daha diisiiktiir. Yapiya
ilave edilen grafen nano partikiil miktari arttik¢ca yogunluk diismeye devam eder.Labot-
ratuvarda sentezlenen grafen oksit katkili B serisine bakilacak olursa grafenoksit
katkisiyla bulk yogunlukta artma ve gozeneklerin bu nanotaneciklerde dolmasi

gerceklesmistir.

4.4 3 Nokta Egme Mukavemet Testi

Grafenoksit nano partikiil katkili ve katkisiz alimina numunelere sinterleme sonrasi

yapilan li¢ nokta egme testi sonuglari ¢izelge 4.2°de verilmistir.
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Cizelge 4.23 nokta egme testi 6l¢iim sonuglari.

Numune Adi 3 Nokta egme Testi (MPa)

AGO 330
AG1 290
AG2 282
AG3 276
BG1 346
BG2 358
BG3 372
370 _._M,m./_._gseriji/o
S
= 350
(]
€
g 330
8
>
2 310
€ 290
vy —— .
£ 270
(@]
=z
& 250
0 1 2 3

% Katki Miktari

Sekil 4.43Nokta Egme testi sonuglar1 grafiksel gosterimi.

Sonuglar kontrol edildiginde en yiiksek degerler katkisiz numunelerde 330 MPa olarak
gozlemlenmistir. GNP katkis1 genel olarak mekanik o6zellikleri arttirmasi beklenirken
meydana gelen gdzenekler mukavemette diisiise neden olmustur. Katkisiz aliiminaya
gore mekanik Ozelliklerin  distiigli  sonuglarda gdzlemlenmistir.Laboratuvarda
sentezlenen grafen oksit katkili numunelerde katkisiz numuneye goére 3 nokta egme

mukavemetinde artig gézlemlenmistir.
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4.5 SEM-EDX Analizi

Saf alumina ve grafen nano partikiil ile katkilandirilmis numuneler sinterleme sonrasi
SEM analizine tabii tutulmustur. Isil islemin ve siirenin etkisiyle yap1 biinyesinde ki
tane dagilim ve yapilar gézlemlenmistir. Ayrica yapi igerisinde gézeneklerde meydana
gelmistir. Bu gdzenekli yapinin tam homojen karistirtlamama ve kalip igiresinde
preslemeden kaynalandigi diisiiniilmektedir. %1, 2 ve 3 grafenoksit nano partikiil katkilt
numune gorintiilerinde katki oranindaki artigin grafenin yapi biinyesinde levha seklinde
meydana geldigi gozlemlenmektedir. %2 ve 3 GO-NP katkili numuneler i¢in bu durum

daha ne bir sekilde goriilmektedir.

b5 aay Signal A = SE1 Mag= 1000 KX
IRV WD = 16 mm EHT = 20.00 k¥

Sekil 4.5Saf Al,Os (AG0) SEM goriintiisii.

24m

SAF Al203
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O SonalAzSE1 Mag= 1000KX P
WAWD = 19mm EHT = 2000 kV e —

Ao kwy Signal A = SE1 Mag= 10.00KX 9% 2 Katkill

UJWD = 19 mm EHT = 20.00 kV
Sekil 4.7%2 GO-NP katkili (AG2) Al,0s SEM gériintiisi.
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I Signal A = SE1 Mag= 10.00KX

% 3 katkil
UCLYWD = 19 mm EHT = 20.00 kV S

J Signal A = SE1 Mag= 10.00K X
EHT =20.00 kV

Sekil 4.9 %1 GO-NP katkili Al,05 (BG1) SEM goriintiisu.

% 1 Katkil
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N Signal A = SE1 Mag= 10.00KX

WD= 18mm EHT = 20.00 kV % 2 Katkill

S ;i A = SE1 Mag= 10.00KX — 2pm
WA WD = 18 mm EHT = 20.00 KV = —

Sekil 4.11%1 GO-NP katkil1 Al,O3 (BG3) SEM goriintisi.
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104

Ju

0 2 4 6 8 10

Sekil 4.123 Nokta Egme testi sonuglar grafiksel gdsterimi.

0 2 4 6 8 10

Sekil 4.13GONP katkili alimina (AG3) EDX analiz goruntisu.

Sekil 4.12 ve4.13’ desaf alumina ve GO-NP katkist yapilmis numunelere ait EDX
analizi sonuglar1 verilmistir. Grafenoksit nano partikdllerinin karbon atomundan
meydana gelmelerinden dolayr EDX analiz sonuglarinda C piki meydana ¢iktig

gdzlemlenmistir.
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5. TARTISMA ve SONUC

Gergeklestirilen tez ¢alismasinda, giinlimiizde kullanilan alimina seramik malzemelerin
biyomedikal sektorde daha dayanikli, hafif, esnek, daha ucuz ve viicut yapisi ile uyumlu
olmas1 yoniinde icerisine grafenoksit nanotanecikleri katilarak iiretimi amaclanmaistir.
Bu dogrultuda yiiksek safliga sahip alcoa aliiminasina %1, 2 ve 3 oraninda grafenoksit
nanotanecik katkilandirilmasi yapilmigtir. 200 bar basing altinda dikdortgen prizma
seklinde preslenen numuneler 1s1l isleme tabii tutulmustur. Grafen/seramik kompozit
iretiminin yapilmasimi takiben %su emme, bulk yogunluk, %gozeneklilik ve basma

testlerinin yan1 sira SEM ve EDX gibi metalografik analizler uygulanmistir.

%Su emme testi sonuclarmi kontrol ettigimizde grafenoksit nanotanecik katkisi
arttirildik¢a su emme degerlerinde artmalar meydana gelmistir. Su emme degerlerinde
artma beraberinde gozeneklilik degerlerinde de artmaya neden oldugu goézlemlenmistir.
Ancak laboratuvarda sentezlenen grafen oksit kullanildiginda bu durumun tam tersi
gbézlemlenmistir. Katki miktariyla su emme ylizdesi azalmis, gézeneklilik de paralel

olarak azalma gostermistir.

Aliimina igerisine GNP katkist ile birlikte bulk yogunluk sonuglarinda da azalmalar
gozlemlenmistir. Su emme yiizdesi ve gdzenekliligin yiiksek olmasi bulk yogunlugu
diistirmistiir. Yapiya ilave edilen grafenoksit nanotanecik miktar1 arttikga yogunluk
degerinde de azalmalar devam ettigi gozlemlenmistir. Ancak ikinci ¢calismada kullanilan

grafenoksitlerde bulk yogunluk 3,33 g/cm® den 3,46 g/cm3e ¢ikmustir.

Literatirde gozeneklilik degeri %50 ya da altinda olmasi istenmektedir. Ikinci
calismadaki %Go0zeneklilik sonuglarin1 kontrol ettigimizde grafenoksit nanotanecik

katkisi arttikca gozeneklilik degerleri 6,06’dan 3,43 ‘e diisiis meydana gelmistir.
Basma testi sonuglarina bakildiginda en yiiksek degerler ikinci ¢alismada %3 GO-NP

katkili numunelerde 372 MPa olarak gozlemlenmistir. Deneysel ¢calismalarda kullanilan

ticari grafenoksit tozlarinin saf oldugu belirtilse de yapida dekompoze olabilecek
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bilesenlerden kaynakli safsizliklarin bulundugu % Su emme, gozeneklilik, bulk
yogunluk ve 3 nokta egme testinden anlasilmaktadir. Bunun {izerine yaptigimiz ikinci

calisma ile bu safsizlikliar elimine edilmistir.

Isil islem ve siirenin etkisiyle yap1 bilinyesinde ki yapilar ve tane dagilimlar
gozlemlenmistir. Yap1 icerisinde gozenekler meydana geldigi saptanmistir. Bu
gozenekli yapmin olusmasi tozlarin homojen bir sekilde karistirllmamasi ve yeterli
basingta preslenememesinden kaynaklandigi diistiniilmektedir. Katki orani arttikca

grafenoksit nanotaneler daha net sekilde goriintiilenmistir.

Grafenoksit nanotanelerinin karbon atomundan meydana gelmelerinden dolayr EDX

analiz sonuglarinda C piki meydana ¢iktig1 gozlemlenmistir.
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