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OZET

Demir Celik Atiklarindan Olan Tufalin Alternatif Yontemlerle
Degerlendirilmesi

Eren CIHANGIROGLU

Yiksek Lisans Tezi

FIRAT UNIVERSITESI
Fen Bilimleri Enstitiist

Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Teknolojileri
Mayis 2021, Sayfa: ix + 61

Dokiimhanede, haddehanede kiitiik ve sicak slab yiizeylerinin sogutulmasi isleminde yiiksek sicaklik
ve oksitleyici ortam nedeni ile slab, kiitiik ve ingot yiizeyinde olusan oksit tabakasi hadde tufali olarak
adlandirilmakta ve atik olarak goriilmektedir. Bu oksit tabakasi par¢a yiizeyinden genellikle yiiksek basingli
su ile temizlenmektedir. Tufalin biiyiik cogunlugunu viistit(FeO), manyetit(Fe;O4) ve hematit(Fe,O3) gibi
demir oksitli yapilar olusturmaktadir.

Tufalin, alternatif bir yontemle geri doniisiimiiniin arastirildigi bu calismada karbonize badem
kabuklar1 rediikleyici olarak kullanilmistir. Yapilan ¢alismalarda farkli tane boyutlarina getirilen tufal ve
karbonize badem kabuklarindan FeO/C oran1 80/20, 70/30 ve 60/40 olacak sekilde harmanlanarak peletler
hazirlanmig, mikrodalga firinda rediiksiyon islemine tabi tutulmuslardir. Tane fraksiyonlariin rediiksiyon
derecesine etkisinin arastirildigi deneylerde en uygun sonuglar -75 um tane boyutlu malzemede; FeO/C orani
70/30 olan numunelerin, 10 dakika mikrodalga rediiksiyona tabi tutulmalari sonucunda rediiksiyon
derecesinin %65,83’e kadar ¢iktig1 goriilmiistiir. Deneylerin sonraki asamasinda, ayni oranlardaki tufal ve
rediikleyici elemandan olusan karisim bir speks degirmende 120 dakika 6giitiilmiis, ardindan yine mikrodalga
firmda rediiksiyon islemi gerceklestirilmistir. FeO/C=60/40 olan o6gitiilmemis numunenin TG-DTA
egrisinde, iist-ekzotermik pikin yaklagik 200°C'de basladigi, 850°C'de sona erdigi ve %41,5 agirlik kaybi
oldugu goriiliirken, ayn1 numunenin 120 dakika speks degirmende o6giitiildiikten sonra, alman TG/DTA
analizinde ekzotermik reaksiyonlarin yaklagik 170°C'de basladigi, 650°C'de sona erdigi ve yaklasik %39
agirlik kayb1 oldugu goriilmiistiir.

Yiiksek enerjili degirmene (spex) konulan -75 um tane boyutlu malzemenin 6giitme isleminden 6nce
ve sonra partikiil boyut dagilimlarina (PSD analizleri) bakilmistir. PSD analizlerinde, spex cihazina beslenen
karisim igerisindeki rediikleyici miktarinin azalmasi ile agirlikli tane boyutunun arttig1 ve spesifik yiizey
alaninin ise azaldigi goriilmistiir. Yiizey alanlarina bakildiginda en yiiksek ylizey alani 5,92 m¥g ile
FeO/C=60/40 olan numunelerde elde edildigi goriilmiistir.

Mekanik aktivasyon islemlerinin ardindan gerceklestirilen mikrodalga rediiksiyonda %93,54
metallesme orani ile FeO/C orani1 60/40 olan numunenin 15 dakika mikrodalga firinda bekletilmesi sonucu
elde edildigi goriilmiistiir.

Bu malzemenin metal spektrometresi ile bilesimine bakilmis ve %93,4 Fe, %4,2 C, %0,65 Si, %0,08
Mn, %0,17 S, %0,1 P igerdigi tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Tufal, Mikrodalga Rediiksiyon, Badem Kabugu Koku, Yiiksek Enerjili Degirmen
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ABSTRACT

Evaluation of Scale From Iron and Steel Waste Using Alternative Methods
Eren CIHANGIROGLU

Master's Thesis

FIRAT UNIVERSITY
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Department of Metallurgical and Materials Engineering
Metallurgical and Materials Engineering Technologies
May 2021, Pages: ix + 61

The oxide layer formed on the slab, billet and ingot surface due to the high temperature and
oxidizing environment in the process of cooling the billet and hot slab surfaces in the rolling mill
in the foundry is called rolling scale and is seen as waste. This oxide layer is usually cleaned from
the surface of the part with high pressure water. Most of the scale consists of iron oxide structures
such as wustite(FeO), magnetite(Fe3O4) and hematite(Fe,O3).

Carbonized almond shells were used as reducers in this study investigating the recycling of
scale with an alternative method. Pellets were prepared by blending the FeO / C ratio of 80/20,
70/30 and 60/40 from scale and carbonized almond shells brought to different grain sizes in the
studies carried out, and they were subjected to reduction in the microwave oven. In the experiments
where the effect of grain fractions on the reduction degree was investigated, the most appropriate
results were found in -75 um particle size material; It was observed that samples with a FeO / C
ratio of 70/30 were subjected to microwave reduction for 10 minutes, resulting in a reduction degree
of 65.83%. In the next stage of the experiments, the mixture consisting of scaled and reducing
elements in the same proportions was ground in a spex mill for 120 minutes, and then the reduction
process was carried out in the microwave oven. In the TG-DTA curve of the unmilled sample with
FeO / C = 60/40, it was seen that the upper-exothermic peak started at about 200°C, ended at 850°C
and had a weight loss of 41.5%, while the same sample was milled in a spex mill for 120 minutes.
It was then found that the exothermic reactions started at about 170°C, ended at 650°C, and there
was a weight loss of about 39%.

Particle size distributions (PSD analyzes) of the -75 um particle size material placed in a
high energy mill (spex) were examined before and after the grinding process. When the PSD
analyzes were examined, it was seen that the weight of the grain size increased and the specific
surface area decreased with the decrease in the amount of reducer in the mixture fed to the spex
device. Looking at the surface areas, it was seen that the highest surface area was obtained in
samples with FeO / C = 60/40 with 5,92 m? / g.

In the microwave reduction performed after mechanical activation processes, it was observed
that the sample with 93.54% metallization rate was obtained by keeping the sample with FeO / C
= 60/40 in the microwave oven for 15 minutes.

The composition of this material was examined by metal spectrometer and it was determined
that it contained 93.4% Fe, 4.2% C, 0.65% Si, 0.08% Mn, 0.17% S, 0.1% P.

Keywords: Scale, Microwave Reduction, Almond Peel Scent, High Energy Mill
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1. GIiRiS

Katr atiklar, teknik ve saglik yoniiyle kosullara uygun bir sekilde bertaraf edilmediklerinde
hava, su ve toprak kirliligine neden olmalarindan dolay1 ¢evreye en az zarar verecek sekilde
bertarafini saglayacak yontemlerin kullanilmasi gerekmektedir. Niifus artisi, teknolojik gelismeler,
sanayi ve kentlesme kat1 atik miktar ve bilesimleri giderek artmaktadir. Kalkinma ¢abasinda olan
ve ekonomik zorluklarla kars1 karsiya bulunan gelismekte olan iilkelerin de tabii kaynaklarindan
uzun vadede ve maksimum bir sekilde faydalanabilmeleri i¢in atik israfina son vermeleri,
ekonomik degeri olan maddeleri geri doniisiime ve tekrar kullanma ydntemlerini uygulamalar
gerekmektedir. Demir, gelik, bakir, kursun, kagit, plastik, kauguk, cam, elektronik atiklar gibi
maddelerin geri doniisiimii ve tekrar kullanilmasi, tabii kaynaklarin tiikenmesini 6nleyecektir. Bu
durum; tlkelerin ihtiyaglarmi karsilayabilmek i¢in ithal edilen hurda malzemeye 6denen doviz
miktarini da azaltacak, kullanilan enerjiden biiyiik 6l¢iide tasarruf saglayacaktir.

Giiniimiizde demir ¢elik {iriinlerinin kullanimi son derece yayginlagsmis bir durumdadir.
Ilerleyen zaman igerisinde farkli iiretim metotlar1 gelistirilse de tufal olusumu demir elementinin
dogasi geregi engellenememektedir. Dokiimhanede, haddehanede kiitiik ve sicak slab ylizeylerinin
sogutulmas: isleminde yiiksek sicaklik ve oksitleyici ortam nedeni ile slab, kiitiikk ve ingot
ylizeyinde olusan oksit tabakas1 hadde tufali olarak adlandirilmakta ve atik olarak goriilmektedir.
Bu oksit tabakasi parga yiizeyinden genellikle yiiksek basingl su ile temizlenmektedir (Boyrazli
M., 2014). Tufalin biiyiik cogunlugunu viistit (FeO), manyetit (Fe;O4) ve hematit (Fe,O3) gibi
demir oksitli yapilar olusturmaktadir (Aranci E., 2018).

Son yillarda tufalin degerlendirilmesi amaciyla bir¢cok akademik ¢alisma yapilmis olup, bu
caligmalarin geneli tufalin tekrar rediiksiyonu veya ergitmesi ile ilgili olmustur. Yapilan literatiir
arastirmasinda, tufalin degerlendirilmesinin sadece iilkemiz i¢in degil, tiim diinya i¢in ¢ok dnemli
oldugu anlasilmigtir. Ciinkii, hem entegre demir gelik iiretim tesislerinde hem de EAF’da yilda
ac1ga cikan tufal, milyonlarca ton mertebesindedir. Ulkemizde demir cevheri rezervlerinin az
olmasi, var olan kaynaklarin birgogunun sorunlu olmasi, isletilebilir rezervlerin birka¢ on yil
igerisinde tiikenecek olmasi, tufalin degerlendirilmesi konusunu daha da 6nemli hale getirmektedir.

Bu yiiksek lisans tez ¢aligmasinin ilk boliimlerinde demir ¢elik {iretimi, tufal ve tufal
olusumu, mekanik aktivasyon, alternatif demir gelik tiretim yontemleri hakkinda teorik bilgiler
verilmistir. Deneysel ¢alismalar kisminda ise hem mekanik aktivasyona tabi tutulmus hem de
mekanik aktivasyona tabi tutulmamis ve farkli tane boyutlarindaki tufalin mutfak tipi bir
mikrodalga firinda farkl siirelerde rediiksiyonu incelenmis, elde edilen {irliniin karakterizasyon

caligmalar1 gerceklestirilmistir.
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2. DEMIR-CELIK URETIMI

Demir iiretimi M.O. 3000°li yillara kadar dayanmaktadir. Mezopotamya, Misir gibi dénemin
gelismis topluluklarinin oldugu bolgelerde demirden imal edilmis objelerin varligi demir iiretim
teknolojilerinin gegmise dayandigini bize gostermektedir (URL-1) (Aranci E., 2018).

Tarih boyunca demirin kullanim alanlar1 arttik¢a demir ihtiyact da artmistir. Demir {iretim
kapasitesinin artmasi ile yiliksek teknoloji {irlinleri {iretilmeye baslanmistir (Zimitoglu O., 2016)

(Aranci E., 2018).

2.1. Geleneksel Demir Celik Uretimi

Gelistirilen pik iiretim yontemleri demir cevherinin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin uygun
olmasina baglidir. Bu dzellikler ise cevherin igerdigi Fe, S, P ve alkali iceriginin yaninda cevher
tanelerinin mukavemet ve boyutuna baghdir (Boyrazli M., 2008). Gelencksel yontemler ile
iiretilecek pik demir icin cevherin kimyasal 6zellikleri ve tendrii belli bir standartta beslenmesi
gereklidir. Bu standartlar1 saglamak i¢in cevherden liretim yapan tesislerin igerisine cevher
hazirlama tesisleri de eklenmelidir.

Giiniimiizde cevherden iiretim yapan tesislerin en ¢ok kullandig1 yontem yiiksek firm ile pik
iretiminden sonra konverter ile gelik Uretimidir. Bu sekilde olan tesislerin igerisine, cevher
hazirlama tesisleri, kok komiirii hazirlama tesisleri, stirekli dokiim tesisleri gibi tesislerin eklenmesi
ile demir tiretim maliyetleri diisiiriilmeye ¢alismistir (Boyrazli M., 2020).

Yiiksek firin ad1 verilen firinlarda cevherden sivi pik iiretimi gerceklesmektedir. Sekil 2.1°de

yiiksek firinda pik iiretimi gosterilmektedir.

( / Sarjbesieme N

$arl

Konveydr

Blyik Can

/ , Stok hatty

Gaz temizleme

GOVDE

HAZNE ?
Curuf deligi /

Tiyer |

Sicak metal
alim deligi
Curuf srabasi Sicak metal arabas

Sekil 2.1.Yiiksek Firin Sematik Gosterimi (Aranct E., 2018)
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2.2. Alternatif Demir Celik Uretimi

Demir celik iiretiminde yaganan geligsmeler ile diinya {izerinde bulunan kaynaklar azalmistir.
Demir tendriiniin isletile bilirligi diismiis ve koklasabilen komiir rezervleri azalmistir. Yiiksek firin
tesislerinin ihtiya¢ duydugu yan tesislerin maliyetleri ¢ok ytlikselmistir. Bu durum alternatif iiretim
teknolojilerinin gelistirilmesini saglamistir. Bu gelisen teknolojilerde en 6nemli olan1 demir tanesi
veya slinger demir olarak adlandirilan {iriinlerin iiretimine yonelik olan ¢alismalardir (Aranct E.,
2018) (Boyrazli M., 2014).

Demir iiretiminde yiiksek firin kademesinin atlandigi literatiirde “DRI (direk rediiklenmis
demir)” olarak gegen siinger demir, 950-1100°C’de pelet haline getirilmis cevher, toz cevher veya
parca cevher kullanilarak kati ya da gaz rediikleyici rediiklenmesi sonucu elde edilen tiriindiir.

DRI asagida siralanmis olan bazi iistiin 6zelliklere sahiptir.

- Siinger demir, Elektrik Ark Ocaklarinda meydana gelen hurda maliyeti dalgalanmas1 ve
kalite standartlarinin degismesinden etkilenmez.

- Hurda — Siinger demir karigimi veya tamamen siinger demir kullanimi daha yiiksek
ergitme hizlarina ulasir. Bu sayede isletme verimliligi ve sonug tiriin daha iyi kontrol
edilebilir.

- Siinger demir igeriginin stabil olmasi, sarj isleminin daha rahat yapilmasina olanak saglar
ve rafinasyon siirecini daha rahat kontrol altinda tutmamizi miimkiin kilar.

- Dokiim sirasinda gegen siirenin azalmasina, firin performansinin artmasina ve sivi gelik
maliyetinin azalmasina katkida bulunur.

- Siinger demir igeriginin hurdadan daha kaliteli olmas1 yiliksek kaliteli ¢elik iiretimini
miimkiin kilar (Treptow R. S., 1998).

Diinyada siinger demirin iiretiminin gergeklestigi iki 6nemli proses Midrex ve HYL III
prosesleridir. Dogalgaz maliyetinin diisik oldugu yerde karbon kaynagi olarak dogal gazin
kullanildig saft firm proseslerdir (Midrex, 1997).

Midrex atmosferik basingta calisirken HYL yiiksek basingta calisir. HYL prosesi yiiksek
basing altinda calistigi i¢in daha kiiciik techizatlari kullanim imkani sunar. HYL nin rediikleyici
gaz konsantrasyonu yiiksek basing altinda fazla miktarda hidrojenden olugmasini saglarken, Midrex
igerisindeki rediikleyici gaz da daha fazla CO igermektedir (Sastri M.V.C., 1982) (Midrex, 1997).

Tablo 2.1°de en ¢ok kullanilan verimliligi en yiiksek iiretim yontemleri kendi arasinda

degerlendirilmistir.
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Tablo 2.1 Siinger Demir Uretim Yontemlerinin Avantajlar1 (Boyrazli M., 2020)

PROSES ADI

AVANTAJLARI

Midrex

Firin Porsesi)

(Saft

Endiistride kullanimi yaygmlasmistir. Verimi ¢ok yiiksektir. Diger proseslere gore uygulamasi

kolaydir. Farkli hammadde igerikleri ile calisabilir. Isitict ve doniistiiriilmiis gazlarin tekrar
kullanimini sagladigi icin prosesten uzaklastirilacak gaz ihtiyacini ortadan kaldirir.

Endiistride kullanimi yayginlagmustir. Verimi ¢ok yiiksektir. Dogal gaz veya cevherdeki kiikiirde

HYL (Saft Firin

Porsesi) kars1 hassas olmamasi, doniistiiriicii olmadig igin daha diisiik kurulum maliyeti, HYLSA’nin garanti
ettigi daha diisiik isletme maliyeti

FINMET Diisiik maliyetli demir cevheri tanelerinin dogrudan kullanimi, Kanitlanmis akiskan yatak teknolojisi

(Akigkan ile gaz iiretimi, cevher rediiksiyonu ve aglomerasyon islemlerinin ayr1 ayri yapilmasi nedeniyle daha

Yatakli Firin) diislik maliyetinin olmasi

Circored Disiik fiyath ince cevherlerin her hangi bir islem gerektirmeden kullanilmas1 CFB’ deki yiiksek 1s1

(Akiskan ve kiitle transferi kosullari, Diisiik yatirim ve igletim maliyeti

Yatakli Firin)

Circofer Diisiik fiyatli ince cevherlerin her hangi bir islem gerektirmeden kullanilmasi, yiiksek kaliteli {iriin

(Akiskan elde edilir ve kanitlanmig akigkan yatak teknolojisi

Yatakli Firin)

Demir Karbiir Diisiik sicaklikta calismasindan dolay: iiretim maliyeti diisiiktiir. Uriin oksitlenmeyecegi icin

(Akiskan depolama maliyeti diistiktiir. Demir karbiir ile gelik liretiminin daha ucuz olmast

Yatakli Firin)

SL/RN (Donel

Hazneli Firin)

Proses enerjisi olarak %100 oraninda koklagmayan komiiriin kullanilmasi, petrol ya da gaz
gerektirmemesi, Genis aralikta komiir tlirlerinin kullanilabilmesi, Yiiksek metalizasyon derecesi ve
sarj malzemelerinde en kisa 6n 1sitma siiresi saglayan yatak alt1 hava enjeksiyonu ile yiiksek 6zgiil
iiriin miktari, firindan ¢ikan malzemeyi sicak olarak ergitme iinitesine besleme imkani

Ozel dizayn edilmis hava tiipleri, yatak alt1 hava enjeksiyonu ve hizli sicaklik kaydetme imkanlar
ile emniyetli proses ve sicaklik kontrolii. Yiiksek isletme imkanlari, Cesitli atik gaz temizleme
sistemlerine uyum ve atik 1s1y1 geri kazanma imkani. Atik 1s1 geri kazanimu ile toplam enerjinin %30-

50 kadar1 buhar veya elektrik giicii iretiminde kullanilabilir.

ACCAR/OSIL

(Donel Hazneli

Firin)

Diisiik 6zgiil komiir tiiketimi, Istenen iiriin kalitesine daha hizl1 ulasma, Daha uzun kampanya &mrii,
t/m3/giin olarak daha yiiksek verimlilik, Eksenel hava verilen reaktorlerle karsilastirildiginda daha
diistik kaliteli komiirler daha iyi degerlendirilebilir, yaklagik analiz ve CV, kill yumugama sicakligi,

ssinma indeksi, ufalanma,

FASTMET

(Do6nel Hazneli

Firm)

Gostergelere gore Fastmet endiistrilesmis iilkeler dahil diinya ¢apinda kurulu birgok demir yapim
prosesi icinde en diisiik maliyete sahip olanlardan biri olacaktir. Uretim maliyetleri, diinyanin bircok
bolgesinde rekabet fiyatlariyla bulunabilen toz demir cevheri, kdmiir, kok ya da odun komiirii
kullanilarak en aza indirilmektedir. Hizli rediiksiyon, proses ayarlamasinin ¢abuk ve galistirmanin
kolay yapilmasina imkan saglar. Bu islem esnekligi, operatorlere iiriin kalitesini siki kontrol etme ve
iiretim planindaki degisiklikleri karsilama imkan1 saglar. Fastmet, tek bir doner hazneli firinda yilda
150.000-450.000 ton DRI’nin ekonomik iiretimini saglar. Proseste, kanitlanmig, karmagik olmayan
teghizat kullanildigindan yatirim maliyeti diistiktiir. Fastmet tesisi yerel ve ulusal ¢evre standartlarini
karsilayacak sekilde dizayn edilebilir. Cikan gaz klasik gaz temizleme sisteminde islenir. Geri

doniisiimle s1vi ve kat1 azaltilir
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Sekil 2.2 (a)’de geleneksel yontemler ile iiretilen pik iiretimi Sekil 2.2 (c)’de DRI iiretim
yontemi, Sekil 2.2. (b)’de de bu yontemlerden elde edilen {iriiniin siirekli dokiim hattina

beslenmesi gosterilmistir.

Geleneksel Yontem Hurda
Konverter

Peletleme
Demir Cevheri ‘
Komiir
Kok / =
“ Yiiksek Firin
a
Siirekli Dokiim Hatta

‘ Smterleme

\

Kireg T.m

&y [
Peletleme

‘ Demir Cevheri
- -

v
— DRI .-_‘

oS0 Kimiir / Dogal Gaz
Hurda

-
Sekil 2.2. Geleneksel Demir — Celik Uretimi & Alternatif Demir Celik Uretimi (URL-2)
15

Alternatif Yontem

EOF




3. TUFAL, TUFAL OLUSUMU VE TUFALIN KULLANIMI

Tufal, ¢elik lizerinde olusan ince bir oksit tabasidir. Yaklasik olarak 800 ©C’de nihai tiriiniin
sogumasi sirasinda, 1s1l iglem sonrasinda, sicak sekillendirme sonrasinda olusan pul pul dokiilen bir

tabakadir.

3.1. Tufalin Olusum Mekanizmasi

Demir-karbon alagimlarinin ara mamul, tavlama ve benzeri islemlerden gegerken yiizeyde
iic farkli demir oksit faz1 olusur. Bu fazlar sirasi ile FeO, Fe3O4 Fe,Os ‘diir. Metal yilizeyinde
olustugu yapisi Sekil 3.1’ de verilmistir (Cakiroglu O.L., 1995) (Salauze J., 1954).

¥e, Uy
Fe. O
3 "4
VB
&
Olcsit e {r? Fel
Tabakalar
Metal

Sekil 3.1. Tufal Olusum Mekanizmasi (Vladimir B.G., 1989)

Tufalin olusumu sirasinda metal yilizeyden sonra metale en yakin tabaka olan ilk viistit (FeO)
tabakas1 olusur. Sicaklik arttikc¢a viistit miktar1 da artar. Celik ylizey sicakligr 700°C’yi astiginda
tufal tabakasinin %951 viistitden olusacaktir. Viistit, 1370-1425°C gibi ergime sicakligina sahiptir.

Viistitden sonra tufal katmanlar1 arasinda bir ara faz olan manyetit(Fe;O4) tabakasi olusur.
Celik yiizey sicakligi 500°C’nin altinda oldugunda tufal i¢erisindeki manyetit miktari artar. Sicaklik
700°C’ye yiikselirken tabakalarda manyetitden viistite dogru bir doniisim baslar. Yiiksek
sicakliklarda manyetit, tufal yapisinin %4’{inii olusturmaktadir.

Manyetitten sonra gelen tabaka hematit (Fe2Os) olup Sekil 3.1°de goriildiigii gibi tufal
tabakasinin en dis yiizeyini olusturmaktadir. Hematit, gelik yiizey sicakliginin 800°C yi astig1
zamanlarda olusur. Tufal tabakasinin %1’ini hematit olusturmaktadir.

Tufal tabasi igindeki viistit, manyetit ve hematitin sicaklia ve oksit miktarina bagl olusumu

Tablo 3.1’de verilmistir.
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Tablo 3.1. Tufal Olusum Mekanizmasi ve Sekilleri (Goodlin W., 1991)

Tufal Olusumu Yapi Kinetik Mekanizma
Mekanizma Adi
(1.)Klasik T FepO3 Parabolik Demir lyonlaninin
Fe304 Wiistit lginde
FeO Diflizyonu
(2.)Bosluk Olusumu Parabolik Demir lyonlarinin
i Wiistit Iginde
Parabolikten Difilizyonu ve devamin-
Diigiik Hiz da ,FeO'nun yiiksek
degerlikii oksitlere
doniisiimii
(3.)Yiizey Lineer Faz Arabdlge difiiz-
Reaksiyonu 4 yonu ile arabdlge
T Parabolik sarlannin degisimi
/
4.)Psedokiasik Fe30g4™ - Parabolik Demir iyon Difiizyonu
(4. =Fea04 y y
FeO
TTTTTIRAE T
(5.)GazFaz| ——— Parabolik Demir iyon Difiizyonu
Hareketi 0ec? 0Q og 9, ve Oksijenin  metal
RS- AN iginde hareketi
T N etal
(6.YKinkve Bosluklar | oo Parabolik Karbon ihtiva eden gaz
S larin hareketi
(7.)Bosgluk ,Yarik Parabolik Tufalin yariimasi,demir
ve kirk FeO ]l | _Feo iyon difiizyonundan
posluk uzaklagma, oksijenin
el g SR, metale dogru Hareketi
(8.)Fayalit(Spinel) Fe2037) Parabolik Yavasg Diflizyon
Tabakasi == ""Fez0g —~ —
FeO
. T Nretai 17761017
(9.)lg Oksidasyon |- . Fep0g3 - Lineer Daralmig Kesitte
o Fe‘a?i_;l_:: ' difiizyon
o FeO Parabolik
T T
j,ll,f ff", %tal, ; I;’/“f,'.;’.," d
(10.)Erimig Silikatlar | _____ Fe203 Parabolik Si 'nin tufal/metal ara-
== FegQ4——- bélgesinde toplanmasi
FeO ile diisiik erime sicak-
e S S g | hgindaki silikatlanin
“@M}J olusumu
(11.)Kuvvetlendirme IS Parabolik Demir iyon Difiizyonu
Karigtirma *  FeO () Ni ile zengin bdlgenin
20, " ° o olugumu
.‘ iy 'fl (IF.‘ (H lu
P Metal UM
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3.2. Tufalin Kullanim Alanlar

- Batarya
Alkali akiiler i¢in negatif plakalarin {iretimini amaglayan bu yontemde, ince bakir levhalar
ve tufal iyice karistirilarak gelistirilen bazik malzeme amaci1 ile kullanilmistir (Salauze J., 1954).
- Katalizér Kimyasallar
Asetaldehitin asetik aside doniistiiriilmesi islemi katalizor olarak paslanmaz ¢elik tufali ve
rontgen 1smlarimi kullanilmaktadir (Gibson E. J., 1962).
- Cimento ve Klinker
Klinker ve ¢imento icin hidrokarbonlar tufal ile uzaklastirma amaglanir. Normalde
hammadde malzemesi 6nceden 1sitilir ve firina beslenir. Yakilma sirasinda firin igerisine tufal
beslenir bu sayede atmosfere atilacak olan zararli gazlar ile tufal bag kurar (Young R. D., 2004).
- Karsit Agirhk
Tufal, takonit madeni atiklari, oksijen firin1 temizleyici tanecikleri gibi iiriinler belirli
baglayicilar ile belirli oranlarda karistirilarak sicak sekil verme iglemi ile preslenir. Kullanimina
uygun sekilde kesilir ve paketlenir (DeVito L.B., 2007).
- Enerji ve Is1 Tasarrufu
Bu konuda alinmis olan patentte atik malzemelerin, clirufun ve demirin enerji verimli bir
sekilde ayrilmasini, yan {iriinlerin islenmesini i¢ceren yontem ve islem gelistirilmistir (Bratina J. E.,
2005).
- Ekzotermik Gii¢
Agir metal igeren atik maddeler yagh dgiitiiciiler ile islenir. 0 — 6 mm boyutuna gelen ince
taneler 1slak karbon iceren bulamagclar ile karistirilarak islem devam eder (Osing D., 1995).
- Hammadde
Demir-gelik fabrikalar1 igin endiistriyel atiklari (tufal vb..) amonyum kloriir li¢ ¢cdzeltisi ile
muamele ederek c¢ozelti elde edilir. Daha sonra yiiksek sicaklikta kavurma islemleri ile demir
cozeltiden ayrilarak hammadde kullanimina uygun hale gelir (Myerson A. S., 1996).
- Giibre
Giibrelemede gerekli olan N P K elementlerinden P(fosfor) i¢in gelistirilen yontemde ciiruf
ve tufal birlikte kullanilir. Standart demir iiretim ydntemlerinde ciirufa kacan P»Os farkli
yontemlerle demirden ayristirilir ve giibre yapiminda hammadde olarak kullanilir (Shigeru N.T.,
2002).
- Dokiimhane
Ozellikle siinger demir iiretimde siirtiinmeyi arttirmak amaci ile %10-50 oraninda siirtinme

malzemesi amaci ile kullanilmistir (Newell C.E., 1988).
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- Cam
Metil seliiloz gibi bir koyulastirici eklenmesini 6nlemek i¢in Agrega ve dsmento macunun
i¢ine renklendirici olarak tufalin eklenmesidir. Tufal hammadde ile karistirilabilir (Evans R., 1972).
- Demir Oksitler
Mevcut bulus, tufalden demir oksit liretme yontemi ile ilgilidir. Tufal, yabanci1 demir oksit
ile karistirilir ve elde edilen karisim, siyah, kahverengi veya kirmizi olabilen demir oksit pigmenti
tiretmek i¢in oksitleyici bir atmosferde 200°C ile 900°C sicakliga 1sitilir. Demir oksit kullanilir ve
iiretilen demir oksit pigmenti, agirlikli olarak Fe,Os ya da Fe;O4 veya her ikisinin bir karigimidir
(Low K.O., 2006).
- Demir Tuzlar
Bu bulus hidrometalurjik kimya ile ilgilidir. Demir tuzlarmin asit ligi i¢inde segilen
hematitlerin ¢okelmesiyle ilgilidir. Ag¢iklanan yontemde tufal yiiksek basingta ve sicaklikta nitrik

asit ile yikanmasiyla ferrik oksidin geri kazanilmasi yapilabilir (Koningen D., 2004).
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4. MIKRODALGA ENERJIiSI

Radar teknolojilerinde gii¢lii mikrodalga gonderici olarak kullanilan magnetron 1921 yilinda
Alber Wallace tarafindan gelistirildi (URL-3). Mikrodalga iiretimini yapan magnetron 1940 yilinda
Sir John ve Dr. H. A. Boot tarafindan ingiltere’de ugak radarlarinda kullanilmak iizere mikrodalga
iiretme amaciyla aktif olarak kullanilmaya baslandi. Amerikal1 bir miithendis olan Percy Spencer
1946 yilinda radar dalgalar1 ile c¢alisirken cebinde bulunan ¢ikolatanin erimesi sonucu
mikrodalgalarin enerjisinin yiyecekleri 1sittigini kesfetti (URL-4).

Elektromanyetik dalga olan mikrodalgalar 300 MHz’den 300 GHz’e kadar degisen
frekanslart ve 1 mm’den 1 m’ye kadar dalga boyuna sahip iyonize olmamig dalgalardir.
Mikrodalgalar, elektromanyetik spektrumda radyo dalgalar1 ile kizil otesi isinlar arasinda yer
almaktadir (Eskibalci M.F., 2007). Sekil 4.1°de elektromanyetik spektrum verilmistir. Bu

spektrumda dalga boyuna bagli olarak 1sinlara verilen isimler ve frekanslar gosterilmistir.

MRClhazIan Eneql Hat|an CepTeIefonlan Uydular Ismc»LambaIar Bronzla;ma lebl Cihazlar Nukleer
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Fotokimyasal Etki Kimyasal Baglarin Kopmasi

lyonize Olmayan Elektromanyetik Alanlar

Indiiklenmis Akim Isil Etki
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Sekil 4.1. Elektromanyetik Spekturum (URL-5)

ISM bant adi verilen uluslararasi telekomiinikasyon komisyonlarinca 1sitma enerjisi olarak
kullanilacak mikrodalgalarin frekanslar1 896, 915, 2450, 5800 ve 24125 MHZ olarak belirlenmistir.
Kiigiik ev aletlerinde genellikle 2450 MHz frekansinda olan mikrodalgalar, endiistriyel kullanimda
915 MHz tercih edilmektedir (Thostenson E.T., 1999).

Sekil 4.2°de bir mikrodalganin vektorler ile gosterilmistir. Birbirine dik olan elektrik alan ile
manyetik alanin hareketi elektromanyetik dalgay1 olusturur. 2450 MHz frekansinda olan
mikrodalganin toplam dalga boyu 12.2cm’dir.
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Sekil 4.2 Mikrodalga goriiniimii (Eskibalct M.F., 2007)

Mikrodalga Firinlarin Isitma Teknolojisi

Mikrodalgalarin kullanildig1 1sitma teknolojileri diger 1sitma teknolojilerine gore c¢ok
avantajlhidir. Bu avantajlari, enerjinin maddenin i¢inde dogrudan 1siya doniismesinden kaynaklanir.
Dogrudan 1s1ya doniismesi proseslerin aninda kontrol edilmesine ve elektriksel baski sonucu madde
yapisinda olusacak degisiklerin kontrol edilmesine olanak saglar (Eskibalc1 M.F., 2007).

Mikrodalga ile kurutma, pastdrizasyon, buz ¢dzme, sterilizasyon, temperleme, haglama ve
kurutma islemleri ¢ok hizli yapilabilir. Asagida bu proseslere drnekler verilmistir.

- Hava Akimi Altinda Biiyiik Kiitlelerin Kurutulmasi ve Kalsinasyonu

o Kagit ve Karton Sanayi
o Tesktil sanayi
o Cam Yiinii Uretimi
o Aktif Karbon Re jenerasyonu vb.
- Vakumlu Ortamlarda Isiya Hassas Malzemelerin Kurutulmasi
o llag Sanayi
o Kimya Sanayi
o Hazr Corba Imalat sanayi
- Isil Islemlerde
o Beton ve Kaya Pargalama, Aktivasyon Islemleri
o Seramik Sinterleme, Asfalt Re jenerasyonu
o Petrol Sondaji, Lastik ve Kauguk Vulkanizasyonu (Aranci E., 2018)

Isitma islemlerinde kullanilan mikrodalgalarin geleneksel 1sitma teknolojilerine gore
maddeye 1s1 verme sekilleri farklidir. Malzemelerin dielektrik ve manyetik 6zellikleri,
iletkenlikleri, boyutu ve yogunluklari, mikrodalga karsisindaki karakterizasyonu ve mikrodalga
frekans1 mikrodalgalarin penatrasyonunda etkilidir. Mikrodalga Sekil 4.3’de goriildigi gibi

geleneksel 1sitma teknolojilerine gore ters bir sekilde ¢alisir. Yiizey gelen mikrodalgalar: daha rahat

21



yansitabildigi i¢cin malzemenin absorbladig1 enerji, malzemeyi i¢ten disa dogru 1sitir. Bu sekilde

enerji kaynagina dogrudan bir temasi olmadan malzeme 1sitilmis olur.

Mikrodalgalar

Sicak

Malzeme

Soguk

Sekil 4.3. Mikrodalganin Isitma Ekisi (Gupta M., 2007)
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5. MEKANIK OGUTME

Mekanik 6gilitme islemi 6giitiicii igerisine konulan parcaciklarin mikron boyutuna indirmeyi
saglar. Bu sayede parcaciklarin ylizey alanlar1 artmis olur ve reaksiyona girmesi daha kolaylastirilir.
Kimyanin bir dali olan mekanokimya, mekanik enerji etkisi ile maddelerin kimyasal ve
fizikokimyasal doniistimlerini inceler. Heinicke tarafindan 1984 yilinda yapilan bu genel tanim
glinimiizde de yaygin olarak kabul edilir (Balaz P., 2003).

Mekanokimya terimi; Ostwald tarafindan 1887 de oOne siiriilmiistiir. Termokimya ve
elektrokimya gibi kimyanin bir dali olarak tanimlanmistir. Mekanik aktivasyon terimi ise 1952
yilinda Smekal tarafindan degirmenden kalan bir katinin reaksiyona girme yeteneginde artig
saglayan bir proses olarak tanimlanmigtir (Ostwald W., 1887). Mekanik enerji etkisi altina giren
minerallerden ii¢ davranig beklenir bunlar;

e Yapisal diizensizlik,
e Yapisal rahatlama,
e  Yapisal hareketliliktir.

Reel kosullarda, mineralin reaktifligini bu kosullarin hepsi etkilemektedir. Bu davranig
bi¢imlerinin sonucu olarak minerallerde asagidaki etkiler goziikkmektedir (Sener M., 2012).

- Kirilma, pargalanma, ylizey alani arttacag i¢in yeni yiizey olusumlari,
- Asinda ve taneler arasi malzeme aktarimi,

- Dislokasyon yogunlugunun artmasindan dolay1 kafes yapisinda diizensizliklerin
olugmasi kafes geriliminin artmasi,

- Polimorfik minerallerde, a- yapisindan - yapisina doniisiim gibi faz gegisleri,
- Foton, elektron ve kafes bilesenlerinin emisyonu,

- Dislokasyonlarin artmasindan dolay1 kafeslerin titresim ile uyarilmasi ve 1s1
artisi,

- Elektrostatik yiikklenme ve bosalma,
- Manyetik 6zellikler ve duyarlilik degisimi,
- Bozulma, kimyasal tepkimeler oksitlenme vb.

Mekanik aktivasyon islemleri icin ¢esitli degirmenler kullanimdadir. Ancak bu
degirmenlerin temel ¢alisma prensibi sikistirma, kesme ve darbeden olusur. Bu asamalar Sekil
5.1°de gosterilmistir.
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Sekil 5.1. Mekanik Ogiitme Prensibi Calisma Sekli (Balaz P., 2008)

- Spkes Degirmeni

Genel olarak 0.2 — 10 gram agirhiginda 6zellikle kuru numuneleri 6gtitmek i¢in kullanilir.
Bunlara yiiksek enerjili bilyeli degirmenlerde denilmektedir. Asil amaci haznesine konan
numunenin analitik incelige indirger ve mekanik alagimlama saglar. Sekil 5.2°de su anda piyasa
da kullanimi olan cihaz gosterilmistir. Numunenin sertligine goére numune haznesi, hazne
malzemesi, bilye orani ve bilye malzemesi segilerek hazne igerisinde konur. Hazne cihaza baglanir
ve ileri geri hareket ederken ayn1 zamanda numune haznesinin ucu sekiz ¢izer. Bu sayede eksenden

sapan numune haznesi i¢erisindeki numunelere mekanik aktivasyon uygular.

74500 300

MiXEn

—

Sekil 5.2. Yiiksek Enerjili Bilyeli Degirmen (Ats-Scientific, 2020)

Numune haznesinin malzemesi sertlestirilmis ¢elik, paslanmaz ¢elik, tungsten karbiirlii ¢elik,
aliminyum seramik, zirkonyum seramik, silisyum nitriir, akik, polistiren, metakrilat ve
polikarbonat olabilir. Bu ¢esitliligin olmasinin sebebi gelisen teknoloji ile bu cihazin kullanim
alanin artmasindan kaynaklidir. Mineral 6gilitmede, ilag sanayisinde, bitki ve hayvan dokusu

ogiitiillmesinde, boya sanayisinde kullanilmaktadir (Tekser, 2020).
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6. MATERYAL VE METOT

Bu calismada kullanilan materyaller ve metot ilerleyen boliimlerde agiklanmustir.

6.1. Kullanmilan Malzemeler

Tufal atiklarinin alternatif yontemlerle geri doniisiimiiniin arastirildigi bu ¢aligmada sarj
malzemesi olarak Kardemir Karabiik Demir Celik Sanayi ve Ticaret A.S.” den temin edilen tufal
atiklar1 ve piyasadan satin alma yoluyla temin edilen badem kabuklar1 kullanilmistir. Kullanilan
tufal atiklarinin kimyasal bilesimi Tablo 6.1°de, XRD analiz sonucu ise $Sekil 6.1” de verilmistir.

Indirgeyici rolii oynayan badem kabugu atiklarmin ise karbonizasyon islemi &ncesi ve
sonrast karbon kiikiirt analizi yapilmis, islem Oncesi ve sonrasi fotograflar1 Sekil 6.2 (a) ve (b)’de,

karbon kiikiirt igerigi ise Tablo 6.2°de verilmistir.

Tablo 6.1. Deneylerde Kullanilan Tufal Atiklarinin Kimyasal Bilesimi

BILESEN (%)

S Fe 66,43

P05 0,0113

ALO;3 0,256

MgO 0,266

MnO 0,522

NiO 0,0563

Cr20; 3,7

2 1 FeO

2 Fe,O,

T T T T T T T T
20 30 40 50 [s1e] rael 80 90
Z2-THETA

Sekil 6.1. Deneylerde Kullanilan Tufal Atiklarinin XRD Analizi



Sekil 6.2. (a) Badem Kabugu — (b) Karbonize Edilmis Badem Kabugu

Tablo 6.2. Deneylerde kullanilan badem kabugunun karbonizasyon 6ncesi ve sonrasi analiz sonucu

Karbonizasyon Oncesi Karbonizasyon Sonras1
Sabit Karbon S (%) Sabit Karbon (%) S (%) Kalorifik
(%) Giig (kal/g)
47,5 0,043 97,97 0,0014 8647,6

Deneyler igin temin edilen tufal atiklar1 dncelikle Sekil 6.3’te gosterilen Firat Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Uretim Metaliirjisi laboratuvarinda
bulunan Vommak marka bilyeli degirmende 6giitme islemine tabi tutulmustur. Ogiitme isleminin
ardindan elde edilen tozlarin, Sekil 6.4°da gosterilen, Ultralab marka titresimli Elek Sallama Cihazi
ve Elek Seti yardimiyla tane boyutu simiflandirmasi yapilmistir. eleme islemi sonucu tufal -
3554212 pm, -212+106 pm, -106+75 pm ve -75um tane boyutlarina ayrilmis ve her bir tane

araligindaki malzeme deneyler i¢in kapali kaplarda muhafaza edilmistir.
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Sekil 6.4. Elek Sallama Cihazi

-Badem Kabuklarimin Karbonizasyonu

Badem kabuklar1 karbonizasyon isleminden 6nce Sekil 6.3’ te gdsterilen bilyeli degirmende
2 saat dgiitiildiikten sonra Sekil 6.5 de gosterilen ve 6zel olarak iiretilmis, vida kapakli gelik pota
yardimiyla karbonizasyon islemi gergeklestirilmistir. Karbonizasyon islemleri icin Sekil 6.6’da
gosterilen Nevola-Reis 160/7 marka-model, 1600°C sicakliga kadar ¢ikabilen kamara tip kiil firin
kullanilmustir.
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Sekil 6.5. Karbonizasyon iglemi i¢in kullanilan Pota

Sekil 6.6. Kamara Tip Kiil Firini

Farkl1 sicaklik ve siirelerde karbonizasyon islemlerine tabi tutulan badem kabuklar1 %65-78

oraninda agirlik kaybina ugramistir.
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Sekil 6.7. Farkl: siire ve sicakliklarda gergeklestirilen karbonizasyon islemleri sonucu elde edilen
%C degerleri

Sekil 6.7°de goriildiigii gibi en iyi sonug¢ 800 °C’de 1440 dk. siireyle gerceklestirilmistir.
Karbonizasyon isleminin sonucu elde edilen karbonize {iriiniin karbon oranm1 %97,97, kiikiirt orant
%0,014 olarak tespit edilmis olup, ayn1 numunenin 1s1l degeri 8647,6 kal/g olarak ol¢iilmiistiir.

- Peletleme islemleri
Peletleme islemleri i¢in hazir hale gelen farkli boyutlardaki tufal ve karbonize edilmis badem
kabuklari; FeO/C orani1 60/40, 70/30 ve 80/20 olacak sekilde karistirilmais, , her bir karigima toplam
agirhigm %5’ i kadar CMC (baglayicit madde) ilave edilerek peletler iiretilmistir. Baglayici ilave
edilen karigimlar peletleme diskine alinmadan 6nce yaklasik 10 dakika boyunca homojen bir
dagilim saglanmasi amaciyla bir karigtirici vasitasiyla karigtirilmstir.
Pelet liretimi agsamasinda baglayici olarak kullanilan CMC, % 99,5 saflikta olup, teknik
CMC ve etil alkoliin ekstraksiyonundan tiiretilir. Krem rengi toz olup, suda kolayca ¢oziinebilen

yar1 sentetik polimer bir malzemedir(Sekil 6.8).
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Sekil 6.8. Karboksi metil seliiloz

Peletleme islemlerinde 6zel kompozisyonlar halinde hesaplanan miktarlarda hazirlanan
malzemeler ve baglayici, pelet kekinin igine ilave edilmis, hazirlanan bu harman tufalle birlikte
cam bir kavanoz i¢inde, 6zel aparatli bir mikser yardimiyla 10 dakika karistirilmistir. Hazirlanan
karisimin kiiresel pelet formunu alisi, Sekil 6.9°da gdosterilen laboratuvar olgekli peletleme
cihazinda gergeklestirilmistir. Peletleme cihazi 35 cm ¢apinda yatayla 45°’lik ag1 yapan, hiz ve
titresim kontrollii bir cihazdir. Yaklasik 1-1,5 kg malzeme alabilen titresimli bir haznesi mevcuttur
olup celik bir plaka iizerine monte edilmistir. Pelet Uretimi igin, 6nce diskin yiizeyine su
puskiirtiilerek disk yiizeyi nemlendirilmis, daha sonra titresim cihazi ¢alistirilarak toz malzemenin
yavas yavas diskin yilizeyine yapismasi saglanmigtir. Disk yiizeyi tamamen malzemeyle

kaplandiktan sonra pelet ¢ekirdeklerinin olusumu ve biliylimesi gergeklestirilmistir.

Plet tamburunun dénme hizi, besleyicinin besleme hizi ve siiresi hazirlik agamalarinda
yapilan gesitli deneyler sonucunda belirlenmistir. Olusan ¢ekirdekler su ile hafif¢ce nemlendirilerek
daha biiyiik capta peletlerin olusumu saglanmistir. Peletleme tamburunda 11-14 mm capli peletler

tamburdan alinarak gerekli testler igin ayrilmistir.
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Sekil 6.9. Laboratuvar 6l¢ekli peletleme diski

Peletleme islemi sonrasi elde edilen ham peletler, Sekil 6.10’da gosterilen Elektro-Mag-
M5040P marka-model hava sirkiilasyonlu etiivde, kuru mukavemet kazandirmak amaciyla kurutma
islemine tabi tutulmustur. Kurutulan peletler iiriin pelet olarak adlandirilmakta olup, bu peletlere

iiriin pelet basma dayanimi testi uygulanmstir.

Sekil 6.10. Peletlerin Kurutuldugu Etiiv
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Peletleme Oncesi harmanlarin olusturulmasi sirasinda, peletleme sonrasi rediikleme
asamasinda rediiksiyon oncesi ve sonrasi peletlerin tartilmasi amaciyla Sekil 6.11°da gosterilen

Radwag-AS220 R1 marka-model analitik hassas terazi kullanilmigtir.

Sekil 6.31. Analitik Hassas Terazi

- Rediiksiyon Deneyleri
Kurutulan peletler iizerinde Sekil 6.12°de sematik olarak gosterilen deney diizeneginde

rediiksiyon iglemleri gergeklestirilmistir.

Aspirator

v

AN

0, Besleme Deligi /£ 5
x
\\ Mikrodalga Firin
-
\_

02 TUPU = |

Sekil 6.12. Deney Diizenegi sematik goriiniimii
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Rediikleme islemleri icin Sekil 6.13°de gosterilen ve yine Firat Universitesi Miihendislik
Fakiiltesi Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Uretim Metaliirjisi laboratuvarinda bulunan Beko-
MOB20231BG marka-model i¢ haznesi paslanmaz ¢elik olan mikrodalga firn kullanilmistir.
Rediiksiyon parametreleri olarak rediiksiyon siiresi (2.5, 5, 10 dk.) kullanilmistir. Rediiksiyon
sirasinda modifiye edilen mikrodalga firin igerisine, pelete tesir edecek sekilde rediiksiyon

stiresinin yar1 siiresi boyunca %99.9 safliktaki oksijen gazi beslenmistir.

Sekil 6.43. Mikrodalga Firin

Tablo 6.3 te analizi verilen, 1400°C’ ye dayanikli aliimina plakalardan Sekil 6.14° te
gosterildigi gibi 6zel potalar hazirlanmistir. Bu sayede kullanilan firmna numunenin yiiksek
sicakliklara ulastigi zaman firina zarar vermesi 6nlenmistir. Ayni zamanda alt tarafindan agilan gaz
besleme bosluklar ile oksijen gazinin numunenin altindan yukar1 dogru ilerlemesi saglanmistir.
Pelet numunesi pota lizerine konulmadan 6nce, potanin en alt kismina aliimina cakillar, onun

iizerine seramik ylin ve seramik yiiniin lizerine ise pelet konulmustur.

NUMUNE
SERAMIK YUN

/)

ALUMINA

GAZ : [ CAKIL

DAGITM}\ . GAZ

BOSLUGU /BESLE'V]E
________ BOSLUGU

Sekil 6.54. Aliimina Numune Potasi
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Tablo 6.3. Aliimina Board Kimyasal Analizi

AlLO; %52
Si0s %47

Hazirlanan bu aliimina pota ile seramik yiin arasina, gaz ¢ikisini engellemeden, seramik
ylinin ya da numunenin erimesi ihtimaline karsi veya numunenin rediiksiyonu sirasinda
diisebilecegi diisliniilerek, potay1 korumak amaciyla aliimina ¢akillar1 kullanilmigtir.

Rediiksiyon caligmalart tamamlandiktan sonra rediikte edilmis her peletin rediiksiyon

dereceleri (1) numarali formiil kullanilarak hesaplanmustir.

x 100 (1

Wi_W.
%R=L—S
Wec+Wo

Burada %R rediiksiyon derecesini, W;, peletin rediiksiyon oncesi agirligini, W, peletin
rediiksiyon sonrasi agirhigimi, W, pelet blinyesinde bulunan karbon miktarimi, W, ise pelet

bilinyesinde bulunan oksijen miktarin1 gostermektedir.

- Mekanik aktivasyon calismalari

Tane boyutlarina gore yapilan rediiksiyon deneyleri sonucu elde edilen sonuglarin daha ileri
oglitme isleminde elde edilecek sonuglarla kiyaslanabilmesi igin -75 mikron boyutundaki tufal
karbonize tiriin karisimi yine FeO/C orani, 60/40, 70/30 ve 80/20 olacak sekilde karistirilip, yliksek
enerjili bir degirmen (speks) igerisinde dgiitme islemine tabi tutulmustur.

Mekanik aktivasyon ¢alismalari igin Sekil 6.15” te gosterilen MTI Corporation - SFM-3
marka-model Spex cihazi kullanilmustir. Icerisinde tungsten karbiirden 6zel olarak imal edilen bir
hazne (Sekil 6.16) bulunan bu cihaz sahip oldugu yap1 dolayisiyla yiiksek hizda eksantrik dairesel
hareketle, hazne igerisine konulan bilye ve dgiitiilecek malzemenin belli bir diizende degil karmasik
bir diizende hareket etmesini saglamaktadir. Bu sayede icerisindeki ogiitiilecek malzeme, daha
fazla darbeye maruz kalarak hem tane boyutunda daha fazla kiiciilme yani daha yiiksek yiizey alani
hem de tanelerin yiizey alanlarinda bir artisa neden olmaktadir.

Mekanik ogiitme sirasinda hazne icerisinde gerceklesen garpismalardan ve siirtiinmelerde
kaynaklanan, ¢ok yiiksek yerel sicakliklarin olusmasinda dolay1 kismi rediiksiyonun gergeklestigi
de gbz oniinde bulundurulmalidir.

Ogiitme islemleri igin kullanilan bilyeler yaklagik 4,5-5 mm ¢apinda, ortalama 1,053 gram

agirhiginda ve paslanmaz g¢elikten imal edilmislerdir.
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Sekil 6.15. Speks Degirmen

Sekil 6.16. Deneylerde kullanilmak {izere 6zel olarak iiretilmis 56 mm derinlik, 48 mm i¢ ¢ap ve 7 mm et
kalinligina sahip Spex haznesi

On denemelerde Spex haznesinde bulunan numunenin asir1 aktiflesmesi ve hazne kapaginin
acilir agilmaz, hava ile temas etmesi sonucu yanmasi sonucu, sonraki ¢aligmalar i¢in laboratuvar
ortaminda 6zel olarak iiretilen bir adet gaz besleme boliimil ve bir adet oksijen tahliye boliimii
bulunan kapakli plastik bir kutu kullanilmistir (Sekil 6.17). Kullanilan plastik kap ile kapagi

arasina, oksijen niifuziyetini en aza indirgemek amaciyla yalitim band1 monte edilmistir.
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Sekil 6.17. Deneylerde kullanilan 6zel olarak hazirlanmis, kapakli kutu

Mekanik aktivasyon (ileri 6giitme) islemleri bilye/malzeme oran1 10/1 olacak sekilde ve 120
dakika 6giitme siiresi iizerinden gergeklestirilmistir. Speksde 6giitiilen tozlar, speks haznesinden
kapakli kutu igerisinde azot atmosferinde alinarak kilitli posetlere konulmus ve kapakli kutu
acilarak alimmustir. Tozlarin aktif olmasindan dolayi, speksle 6giitme sonrasi hazirlanan peletler

elle hazirlanmugtir.

6.2. Yapilan Analizler ve Kullanilan Analiz Cihazlar:

Deneysel ¢aligmalar sonucu elde edilen iiriinlerin analizleri, asagida isim ve goriintiisii verilen

cihazlarda gergeklestirilmistir.

- SEM Analizi
Numunelerin SEM ve EDX analizleri, Sekil 6.18.’de gosterilen Firat Universitesi Merkez

Laboratuvarinda bulunan Zeiss EVO MA10 marka SEM cihazinda yapilmistir.
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Sekil 6.18. Numunelerin SEM ve EDX analizlerinin yapildig1 Zeiss EVO MA10 marka SEM cihazi

- XRD Analizleri

Hem 6gilitme hem de rediiksiyon islemlerinden sonra numunelerin XRD analizleri i¢in Firat
Universitesi Merkez Laboratuvarinda bulunan Bruker D8 Advance marka X-Isin1 Difraktometresi

kullanilmistir.

- Tane Boyut Dagilini (PSD) Analizi

Spekste yapilan 6giitme isleminden sonra numunelerin tane boyut dagilim analizleri Inonii
Universitesi Maden Miihendisligi Boliimii Cevher Hazirlama Laboratuvarlarinda bulunan
Mastersizer PRO2000 cihaziyla gergeklestirildi (Sekil 6.19). Bu cihazda, tane boyutu dlglimleri yas
yontem kullanilarak gergeklestirilmistir. Cihazin 6lgiim araligi 0,020-2000,000 um’dir. Bu analiz
yonteminde 6rnek {izerine kirmizi ve mavi lazer 15181 gonderilir, 6rnekten yansiyan ve kirilan lazer
15181 detektorler ile incelenir. Sagilan 15181n agis1 ve siddeti 6rnegin parcacik boyut dagilimini
belirler. Parcacik igerisinden gecen lazer 15181n1n sacilma agis1 parcacik boyutuna baglidir. Pargacik
boyutu diistiikce sacilma agis1 logaritmik olarak artar. Biiylik pargaciklarin sa¢ilma acilart diisiik,
sacilan lazer 1s181n1n siddeti yiliksektir. Kiiciik pargaciklarda ise sagilma agis1 yiiksek, sagilan lazer

151g1n1n siddeti diisiiktiir. Sonuglar her bir numunenin 3 kez 6l¢iim ortalamalaridir.
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Sekil 6.69. PSD Analiz Cihazi Malvern Mastersizer 2000

Ogiitme sonucu, numunelerdeki, sicakliga bagl olarak, agirlik kayiplarindaki degisimlerin
karsilagtirilabilmesi amaci ile her bir karigima ait, mekanik 6glitme islemi uygulanmamis ve 120
dk. boyunca mekanik 6giitme uygulanmis, numunelerin TG/DTA analizleri Firat Universitesi Fen
ve Insani Boliimler Fakiiltesi Fizik Boliimiinde bulunan TG/DTA analiz cihazinda yapilmistir.

Elde edilen her bir iiriin pelet, rediiksiyon iglemine tabi tutulmak {izere Sekil 6.12’de verilen
deney diizeneginde oldugu gibi aliimina ¢akil ve seramik yiin kombininden olusan pota iizerine
yerlestirilmistir. 2.5, 5 ve 10 dakika mikrodalga rediiksiyona tabi tutulan numunelerin rediiksiyon
dereceleri (1) numarali denkleme gore hesaplanmustir.

Rediiksiyon dereceleri hesaplanan peletlerin XRD, SEM ve EDX analizlerine bakilmistir.
XRD piklerinin degerlendirilmesi igin referans Firat Universitesi Merkezi Laboratuvarinda bulunan
Bruker cihazi literatiiriinde bulunan 2-Theta a¢1 degerleri kullanilmistir. XRD piklerinin 2-Theta
ac1 degerleri Tablo 6.4’de gosterilmistir.

Tablo 6.4. Referans XRD ag1 degerleri (Bruker, 2020)

1 —Fe;C 26 35,5 42 44 49 54 57 60 62 63 67 77
2 —-FeO 37 42 61 73 77

3 —Fe304 18 30 35,5 38 43 47 53,5 57 63 62,5 66 71
4 —Fe 425 445 47 49,5 56,5 655 76,5 78,5 825

5 —Fex0; 21,5 24,5 33 35,5 41,5 585 545 585 625 645 725 745
6 — CoosFeror 43 44 62 64,5 80

7 -FeC 40 425 45 51,5 53 69 79

8 — Fe304 32,5 345 38 42 44 47 51 59,5 66,5 77

9 —Fe;04 18,5 31 36,5 385 44,5 555 595 65 77
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7. BULGULAR VE TARTISMA

7.1. -212+4106,-106+75 ve -75 pm Tane Boyutuna Sahip Malzemelerin Mikrodalga
Rediiksiyon Deneyleri
Mikrodalga firinda farkli siirelerde gergeklestirilen rediiksiyon calismalart sonucu elde
edilen numunelerin rediiksiyon dereceleri (1) numarali formiil kullanilarak hesaplanmis ve elde
edilen sonuglar peletlemede kullanilan tane boyutu, rediiksiyon siiresi ve her bir peletin numune
isimleri ile birlikte Tablo 7.1,7.2 ve 7.3’de verilmistir. Bu tablolara dayanarak ¢izilen diyagramlar

ise Sekil 7.1, 7.2, 7.3’de verilmistir.

Tablo 7.1. -75 pm tane boyutlu malzemenin rediiksiyon dereceleri

Tane Boyutu (um) FeO/C Oram Rediiksiyon Siiresi (dk.) Rediiksiyon Derecesi (%)
2,5 43,71
80/20 5 43,98
10 43,11
2,5 54,31
-75 70/30 5 56,52
10 65,83
2,5 35,44
60/40 5 51,13
10 55,25
70
60 —=—80/20
] —e— 70/30
— —A—
< 50 60/40
‘©»
8
g 401
o}
o
S 30
=
(2]
=
3 20
@
o
10
0 T T T T T T T T T 1
0,0 2,5 5,0 7,5 10,0 12,5
Reduksiyon Suresi (Dak.)
Sekil 7.1. -75 pm tane boyutlu malzemenin rediiksiyon siiresine bagli olarak rediiksiyon

derecelerindeki degisim
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-75 pm tane boyutlu malzemenin rediiksiyon siiresine bagli olarak, rediiksiyon
derecelerindeki degisimi gosterir diyagram incelendiginde (Sekil 7.1); FeO/C orami 80/20 olan
numunenin rediiksiyon derecesinde rediiksiyon siiresi boyunca neredeyse sabit kalirken. 60/40
oranindaki malzemede 2,5 dakika rediiksiyon siiresinde %35,44 olan rediiksiyon derecesi, 10
dakika sonunda %55,25’e kadar yilikselmektedir. Ancak FeO/C orani1 70/30 olan numunelerin, 2,5
dakikalik rediiksiyon siiresi sonunda %54,31 olan rediiksiyon derecesi, 10 dakika sonunda
%65,83’¢ kadar ¢iktig1 goriilmiistiir.

-106+75 pm arasindaki malzemenin rediiksiyon siiresine bagli olarak rediiksiyon
derecelerindeki degisim Sekil 7.2°de verilmistir. Bu tane boyutu araligindaki malzemenin, ti¢ farkl
oran icin rediiksiyon derecelerinde belirgin bir artis gézlenmis, ancak -75um tane boyutundaki

malzemelerin rediiksiyon derecelerinin iizerine ¢ikilamamustir.

Tablo 7.2. -106 +75um tane boyutlu malzemenin rediiksiyon dereceleri

Tane Boyutu (um) FeO/C Rediiksiyon Siiresi (dk.) Rediiksiyon Derecesi (%)
2,5 2491
80/20 5 25,19
10 38,86
2,5 31,76
-106+75 70/30 5 40,76
10 47,69
2,5 38,76
60/40 5 51,55
10 52,01
—a— 80/20
70 —e— 70/30
—4a—60/40
~ 604
>
B
8 50+
(0]
@
2 40
o
= 1
2
= 30 /
ie)
3 ]
o
20 -
10
0 T T T T 1
0,0 25 5,0 75 10,0 12,5
RedUksiyon Siresi (Dak.)
Sekil 7.2. -106+75um tane boyutlu malzemenin rediiksiyon siiresine bagli olarak rediiksiyon

derecelerindeki degisim
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Tablo 7.3. -212+106 pum tane boyutlu malzemenin rediiksiyon dereceleri

Tane Boyutu (um) FeO/C Oram Rediiksiyon Siiresi (dk.) Rediiksiyon Derecesi (%)
2,5 10,55
80/20 5 23,92
10 30,51
2,5 14,5
-212+106 70/30 5 26,62
10 33,9
2,5 38,79
60/40 5 39,97
10 39,47
70 4
—a—80/20
60 —e—70/30
o —A—60/40
>
= 50
3
3
o 40+ A A —— 4
o
c
S
> 30
L
L)
3
& 20+
10
0 T T T T

1
0,0 2,5 5,0 7.5 10,0 12,5

RedUksiyon Sdresi (Dak.)

Sekil 7.3. -212+106um tane boyutlu malzemenin rediiksiyon siiresine bagli olarak rediiksiyon
derecelerindeki degisim

-212+106um tane boyutlu malzemede ise en yliksek rediiksiyon derecesinin FeO/C orani
60/40 olan numunede, %39,97 oldugu goriilmektedir. Tane boyutu irilestikge rediiksiyon siiresine
bagl olarak rediiksiyon derecesinde gozle goriiliir bir azaligin oldugu asikardir. Tane boyutlarinin
irilesmesi ile tanelerin ylizey alanlarinda bir diisiis olacak ve rediikleyici gazla ya da kat1 karbon
tanecikleri ile temas ylizeyi azalacaktir.

Bu malzemelerin XRD analizleri Sekil 7.4’de verilmistir.
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Sekil 7.4. -75 pm tane boyutlu, FeO/C oran1 70/30 olan numunelerin farkl: siirelerle
mikrodalga rediiksiyon islemine tabi tutulmasi sonucu elde edilen XRD pikleri
(tr =Rediiksiyon stiresi)
(3: Fe304, 4 :Fe)
(a: tg: 2.5 dk., b: tr: 5 dk., c: tr: 10 dk.).

Sekil 7.4’de -75 pm tane boyutuna sahip, FeO/C orani 70/30 olan numunelerin mikrodalga
firinda farkli siirelerde rediiksiyona islemine tabi tutulmalar1 sonucu elde edilen XRD pikleri
verilmistir. XRD analizlerinde 3 numarali pik manyetit (Fe3O4) 4 numarali pik ise metalik demir
pikini gostermektedir. Piklerin biiyiik cogunlugu manyetit ve metalik demir pikinden meydana
gelmistir.

Demirin oksijen ile olusturdugu ii¢ ayri oksit fazi vardir. Bunlardan hematit Fe>Os bilesimine
sahip olup stokiyometrik bir oksittir ve %30,05 oksijen igerir (Sekil 7.5). Manyetit bilesigi ise
diisiik sicakliklarda stokiyometrik bir oksit olup yiiksek sicakliklarda manyetit igerisindeki O/Fe
orani 4/3’den daha biiyiik olmaktadir(Sekil 7.5). Demirin olusturdugu ticiincii oksitli faz olan
viistitin 570°C’nin altindaki sicakliklarda kararsiz oldugu goriilmektedir. Viistit fazi igerisinde
Sekil 7.5’dan goriilebilecegi tizere sicaklik ve sistemin oksijen potansiyeline bagli olarak %23,2 ile
%25’den daha fazla degerler arasinda degisen miktarlarda oksijen bulunabilir. Demir oksitlerin
rediiksiyonu topokimyasal bir rediiksiyondur. Bir demir oksit taneciginin CO ile gerceklesen
rediiksiyonu Sekil 7.6’da temsili olarak gosterilmektedir. Demir oksitlerin indirgenmesi demire
bagli oksijenin sistemden alimmmasi veya bir bagka deyisle sistemin bilesiminin Sekil 7.5’de
gosterilen faz diyagraminda sagdan sola dogru degismesi anlamina gelir. Bu durumda Fe;Os
indirgeyici sartlara tabii tutulursa dnce Fe3O4’e dontisecektir. Fe;O4’lin indirgenmesi 570°C’den
yiiksek sicakliklarda viistit ve 570°C’den diisiik sicakliklarda ise demir fazinin ortaya ¢ikmasi

sonucunu doguracaktir. 570°C’den yiiksek sicakliklarda kararli olan viistitin indirgenmesi
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sonucunda da demir olusacaktir. Bu sdylenenler demir oksitlerin kademeli olarak indirgendigi ve

bu kademelerinde Fe->O; igin (2) ve (3) denklemine gore gergeklesecegi seklinde gosterilebilir.

Fe;O3 —> Fe3s0, ——>Fe T<570°C 2)

Fe;O; —> FesO4s ——>FeO ——> Fe T>570 °C 3)
Bir Fe,Os parcasinin CO veya H, ile indirgenmesinde reaksiyon yiizeyde baglar ve yiizeyde
gbzenekli bir demir tabakasi olusur. Zamanla bu demir tabakasinin kalinlig: artar ve nihayet parca

tamamen indirgenmis olur. Indirgenmenin heniiz tamamlanmadig durumda dista bulunan demir

tabakasi ile icte bulunan Fe,O; ¢ekirdegi arasinda FeO ve FesO4 tabakalar1 bulunur (Sekil 7.6).

1200+ Viistit Manyetit Hematit
+ FeO
) : 'FeO'
i i FeO | Fe,0:| O,
E """""" - - +
@ 800+ F8304 Fe304 Fe203
a+ FeO
600+ 570 °C
b at Fei0,
T T ol |

I
22' 24 26 128 30
Oksijen Orani (%) '
FeO FeiOs FesOs

Sekil 7.5. Demir Oksijen faz diyagrami

Fes0u
Fer0: ej— » Fe
—pe O

Sekil 7.6. Fe,Os’lin topokimyasal rediiksiyonu
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Sekil 7.7. -106 +75um tane boyutlu, FeO/C orani1 70/30 olan numunelerin farkl: siirelerle
mikrodalga rediiksiyon islemine tabi tutulmasi sonucu elde edilen XRD pikleri
(tr =Rediiksiyon stiresi)
(1: Fe3C,3: Fe304, 4 :Fe, 5: Fe203, 6: CoosFei1, 7: FeC)
(a: tr: 2.5 dk. b: tr: 5 dk., ¢: tg: 10 dk. ).

Sekil 7.5°de verilen XRD diyagramlarinda yapida sadece manyetit ve metalik demir fazinin
bulunmasi, deney asamasida, deney siiresinin 72’si siiresince verilen oksijenin kismen viistitin
rediiksiyonunda harcandigi ve daha sonra yiizeyde oksitlenmeye neden oldugu diisiincesini akla
getirmektedir.

Sekil 7.7°da verilen -106 +75pum tane boyutlu malzemenin XRD diyagramlarinda ise,
manyetit ve metalik demirin yani1 sira hematit ve demir karbiirlii yapilara da rastlannustir. flave
edilen karbonun bu tane boyutundaki malzemenin biinyesinde bulunan viistitle reaksiyona girip
kismen rediikleyici olarak rol almasi, kismen de mikrodalgadan dolay1 lokal ergime olmasi ve bu

kismi ergime bdlgesinde karbon taneciklerinin ergimis bolgede metalik demirin biinyesinde

¢Oziinmis olabilecegi seklinde yorumlanabilir.

7.2. Mekanik Ogiitme Deneyleri

3 farkl tane boyutundaki malzemelerle gerceklestirilen rediiksiyon deneylerinden elde
edilen sonuglara gore en yliksek rediiksiyon derecesinin, FeOQ/C = 70/30 olan, -75um tane boyutlu
malzemenin 10 dakika rediiksiyonu sonucu %65,83’de kaldig1 goriilmiis, sonraki ¢aligmalarda ise
yiiksek enerjili bir degirmende yapilan ileri 6giitme sonucu, numunelerin 6nce partikiil boyut
dagilim analizlerine ve TG/DTA analizlerine bakilmis, ardindan rediiksiyon islemine gegilerek,
rediiksiyon dereceleri, XRD analizleri, SEM ve EDX analizlerine bakilmistir.

-75um tane boyutlu malzeme yine FeO/C oranlar1 80/20, 70/30 ve 60/40 olarak ayarlanmig

ve 120 dakikalik mekanik 6giitme islemlerine tabi tutulmustur. Ogiitme sonrasi {iriinlerin partikiil
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boyutu dagilimi ve spesifik yilizey alani verileri Sekil 7.8, 7.9 ve 7.10°da ve Tablo 7.4, 7.5 ve 7.7°de

verilmistir.

7.2.1. Mekanik Ogiitme Deneyleri Karisimin PSD analizleri

Yiksek enerjili degirmene (spex) konulan -75 pm tane boyutlu malzemenin 6gilitme
isleminden Once ve sonra partikiill boyut dagilimlarma (PSD analizleri) bakilmistir. PSD
analizlerine bakildiginda, spex cihazina beslenen karigim igerisindeki kok miktariin azalmasi ile
agirlikl tane boyutunun arttig ve spesifik yiizey alaninin ise azaldigi goriilmiistiir. Sepeks igerisine
beslenen karigimdaki tufalin yogunlugu ve sertligi karbonize iiriine gére daha fazladir. Karigim
icerisindeki tufal miktarinin artmasi, hazne igerisinde bulunan toplam malzeme hacminin
azalmasina yol agcmig ve Ogilitme isleminde malzemenin daha az ve daha zor 6giitiillmesine ve
dolayisiyla yiizey alanlarinda bir diisiise sebep oldugu goriilmektedir.

Tablo 7.4, Tablo 7.5 ve Tablo 7.6’da verilen yiizey alanlarina bakildiginda en yiiksek yiizey
alan1 5,92 m?%/g ile FeO/C=60/40 olan numunelerde elde edildigi goriilmiistiir. Yine Sekil 7.8, Sekil
7.9 ve Sekil 7.10 incelendiginde FeO/C oran1 80/20 olan numunelerde (Sekil 7.8) malzemenin
agirlikli tane boyutunun 27 mikron. FeO/C oran1 70/30 olan numunede (Sekil 7.9) 20pm ve FeO/C

oran1 60/40 olan numunelerde ise (Sekil 7.10) 15um oldugu goriilmektedir.

7 1 100
6
1 80
g5
=z 4 1 60
g
= 3 {40
2
120
1
8.01 0.1 1 10 100 1000 3008
1 Partikiil Boyutu (pum)
%2 ] 100
3
R 25 1 80
J
& 2 1 60
E
o
& 15 {40
1
0.5 120
8.01 0.1 i) 10 100 1000 3008
2 Partikiil Boyutu(pm)
Sekil 7.8. FeO/C oram1 80/20 olan numunenin partikiill boyutu-hacim degisimini gosteren

diyagramlar, (1) 6giitiilmemis, (2) 120 dk. 6giitilmiis
45



Tablo 7.4. FeO/C oran1 80/20 olan, §giitlilmiis ve 6giitiilmemis numunenin PSD analiz sonuglari

T/K Ogiitme Siiresi(Dk.) Ag.Tane Boyutu(pm) Spesifik Yiizey Alam (m?/g)
80/20 0 50,656 0,376
80/20 120 27.214 3.38
7
4 100
6
- 5 7 80
S
g1 4 60
m 3 1 40
2
1 120
8.01 0.1 1 10 100 1000 3008
1 Partikiil Boyutu(pum)
3.5
41 100
3
_ 1 80
S 2.5
E 2 4 60
é 1.5
: 4 40
1
0.5 1 20
8.01 0.1 1 10 100 1000 3008
) Partikiil Boyutu(pum)

Sekil 7.9. FeO/C oran1 70/30 olan numunenin partikiil boyutu-hacim degisimini gosteren diyagramlar, (1)
ogiitiilmemis, (2) 120 dk. 6giitiilmiis

Tablo 7.5. FeO/C oran1 70/30 olan, 6giitiilmiis ve 6giitiilmemis numunenin PSD analiz sonuglari

T/K Ogiitme Siiresi(Dk.) Ag.Tane Boyutu(pm) Spesifik Yiizey Alam (m?*/g)
70/30 0 46.892 0.406
70/30 120 20.966 4.88
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Sekil 7.10. FeO/C oran1 60/40 olan numunenin partikiil boyutu-hacim degisimini gosteren diyagramlar, (1)
ogiitilmemis, (2) 120 dk. ogiitiilmiis

Tablo 7.6. FeO/C oran1 60/40 olan, 6giitiilmis ve 6giitiilmemis numunenin PSD analiz sonuglari

FeO/C | Ogiitme Siiresi(Dk.) Ag.Tane Boyutu(um) | Spesifik Yiizey Alam1 (m?/g)
60/40 0 53.878 0.368
60/40 120 15.831 5.92

7.2.2. Mekanik Ogiitme Deneyleri Sonrasi Karisimin TG/DTA analizleri

Termogravimetrik analiz yonteminde programli olarak arttirilan veya azaltilan sicaklik
sonucunda analiz edilecek maddenin kiitlesinde meydana gelecek olan degisimler, sicakligin veya
zamanin fonksiyonu olarak incelenir. Sonugcta elde edilen sicaklik kiitle egrilerine termogram veya
termal bozunma egrileri denilir. Sistemdeki firi 25-1600 °C arasinda, sicakligin istenilen siirelerde
istenildigi kadar arttirilabilecek seklide programlanabilir. Sicaklik artisi ile kiitle degisimi tespit
edilebilir. Ornekte meydana gelebilecek oksitlenme, buharlagsma, siiblimlesme ve desorpsiyon gibi

reaksiyonlar incelenebilir.
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DTA analiz yonteminde, numune ve termal olarak inert olan referans maddeye ayni1 sicaklik
programu uygulanir. ikisi arasindaki fark, sicakligm bir fonksiyonu olarak &lgiiliir. Bu iki madde
bir arada 1sitilir. Sicaklik diizgiin bir sekilde arttirilir. Isinin absorblandig1 veya agiga ciktigi her
numuneye uygulanabilir. Fiziksel olarak absorbsiyon ve kristalizasyon olay1 ekzotermik bir
olaydir. Desorbsiyon, siiblimlesme, erime ve buharlagsma olaylari ise endotermiktir. Kimyasal
olarak ise polimerlesme ve oksitlenme ekzotermik; bozunma, dehidrasyon ve indirgenme olaylar
ise endotermiktir (Unlii E., 2007).

PSD analizinin ardindan, mekanik 6gilitme yapilmis ve yapilmamis numunelerinin 6giitmeye
bagh olarak agirlik kayiplarinin ve endotermik ve ekzotermik reaksiyon gosterdigi sicakliklar
karsilastirmak amaciyla, TG/DTA analizleri yapilmistir.

Asagida Sekil 7.11°de verilen FeO/C=60/40 olan &giitiilmemis numunenin DTA egrisinde
(kirmizi renkli), iist-ekzotermik pik yaklasik 200 °© C'de baslamis ve yaklasik ve 850 © C'de sona
ermistir. Reaksiyonun 1. dereceden oldugu soOylenebilir. Termogravimetrik egriden, agirlik
kaybimin yaklasik 200°C’da baslayip, 850°C’de sona erdigi ve yaklasik %41,5 agirlik kaybi oldugu
gorlilmektedir. DTA ve TG analizleri birlikte degerlendirildiginde, 6giitiilmemis numune i¢indeki
karbonun yanmasi sonucu gergeklesen ekzotermik reaksiyonlarin biinyede karbonun tilkenmesi

sonucu 859°C’de tamamlandigini gostermektedir.

TGA DTA
% uVv
100000 —~—0o0u A 7 300.00
N Mid Poir 564.0(C
60-40 ogutulmemis.ti DTA Onsel 356.8C
3 60-40 ogutulmemis.ti TGA B
90.00t Endset 679.6°C 1
r Weight Los: -9.83¢&mg 4 200.00
-41.46(% :
80.00}
| o -4 100.00
70.00- 407.96C. |
| 334.11C "
859.8(C
[ 190.44
60.00- 8.0%kJ/g 1
i N 4 -0.00
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 7.11. FeO/C=60/40 olan 6giitiilmemis numunenin TG/DTA egrileri

Sekil 7.12.’de verilen ve FeO/C=80/20 olan 6giitiilmemis numunenin TG/DTA egrilerinde,
yine ekzotermik reaksiyonlarin yaklasik 200 ° C'de basladig1 ve yaklasik ve 750 ° C'de sona erdigi
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goriilmektedir. Reaksiyon yine 1. dereceden oldugu sdylenebilir. Termogravimetrik egriden, agirlik

kaybinin yaklasik 200°C’da baslayip, 750 °C’de sona erdigi ve yaklasik %24 agirlik kaybi oldugu

goriilmektedir.
TGA DTA
% uV
100.00-
Mid Poir 511.0€C
80-20 ogutulmem!s.t: DTA Onset 382.2(C
80-20 ogutulmemis.ti TGA Endset 587.5¢C 1 200.00
Weight Lost -5.83Zmg
-23.16%%
90.00+
1 100.00
Peak 419.9:C
80.00- Onsel 350.Q£C
) Endsef 736.1.C
Heal 135.7¢)
5.39/a; 7—4: 1 _0.00
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 7.12. FeO/C=80/20 olan 6giitiilmemis numunenin TG/DTA egrileri

TGA DTA
% uVv
100.00F ~
Mid Poir 483.0(C 4 300.00
120dk T-K 60-40.ta DTA Onsel 379.9<C
120dk T-K 60-40.ta TGA Endse! 616.6°C
90.00r Weight Lost 5¢mg
A 90%
-1 200.00
80.00+
4 100.00
70.00+ 371.0C
312.0C
369.87C
177.64
i S —
60.00 11.5%J/g 1 -0.00
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 7.13. FeO/C=60/40 olan 120 dakika speks degirmende 6giitiilmiis numunenin TG/DTA
egrileri
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Sekil 7.13.’de verilen ve FeO/C=60/40 olan 120 dakika speks degirmende Ogiitilmiis
numunenin TG/DTA egrilerinde, ekzotermik reaksiyonlarin yaklagik 170°C'de basladigi ve
yaklagik ve 650°C'de sona erdigi goriilmektedir. Termogravimetrik egriden, agirlik kaybiin
yaklasik 170°C’da baslayip, 650°C’de sona erdigi ve yaklasik %39 agirlik kaybi oldugu
goriilmektedir.

Sekil 7.14°de ise FeO/C=80/20 olan 120 dakika 6giitiilmiis numunenin TG/DTA egrileri
verilmistir. Sekil 7.14.’de verilen TG/DTA egrilerinde, ekzotermik reaksiyonlarin neredeyse
120°C'de basladig1 ve yaklagik ve 590°C'de sona erdigi goriilmektedir. Termogravimetrik analize
bakildiginda, agirlik kaybinin yaklasik 120°C’da baslayip, 590°C’de sona erdigi ve yaklasik
%12,89 agirlik kaybinin oldugu goriilmektedir.

Sekil 7.13 ve Sekil 7.14’de verilen egrilerden, reaksiyon derecelerinin yapilan giitme

nedeniyle degistigi anlasilmaktadir.

TGA DTA
% uV
110.00 120dk 80-20 T-K.ta DTA
120dk 80-20 T-K.tz TGA ]
1 150.00
Mid Poir 475.9C
100.00+ ~ -\ Onset 427.5(C
T Endse 564.7(C 1
Weight Los: -3.27%mg 1 100.00
i -12.89(% 1
90.00+ |
393.0C 4 50.00
199.4C ]
581.7:C
141.47J
80.00+ 5.57kJ/q |
4 -0.00
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 7.14. FeO/C=80/20 olan 120 dakika speks degirmende dgiitiilmiis numunenin TG/DTA egrileri

7.2.3. Mekanik Ogiitme Deneyleri Sonrast Numunelerin Rediiksiyon Deneyleri

Tiim kat1 hal reaksiyonlar1 reaktantlarin ara yiizeylerinde iiriin fazlarin olusumu ile gerceklesir.
Uriin fazlar reaktant fazlarin atomlarmin, {iriin fazlarinin arasindan difiizyonu ile gergeklesir ve bu
fazlar zamana bagli olarak biiylirler. Bu durum bir engel olusturarak reaksiyonlarin gelisimini
engeller. Bu sebeple, bu reaksiyonlarin istenilen seviyede cereyan edebilmesi icin yiiksek
sicakliklara ihtiya¢ duyulur. Mekanik aktivasyon, indirgeme reaksiyonlariin reaksiyon kinetigi
icin gerekli sartlar1 saglar. Mekanik aktivasyon esnasinda toz tanecikleri arasindaki tekrarlanan
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kaynak ve kirilma, taneciklerin ebatlarinin diigmesi ve yeni yiizeylerin reaktant tozu ile temas
etmesi sebebiyle reaktant toz tanecikleri arasindaki temas alanini artirir. Sonugta iiriin katmani
arasindan difiizyon olmaksizin reaksiyonun ger¢eklesmesi saglanmig olur. Bu islemin sonucunda,
mekanik aktivasyon esnasinda harici bir 1s1 kullanilmadan yiiksek sicaklikta geceklesmesi beklenen
reaksiyonlar daha diisiik sicakliklarda gergeklesir.

Bu boliimde mikrodalga firinda gergeklestirilen rediiksiyon islemine mekanik aktivasyon
isleminin etkisi incelenmistir. Bu amagla 120 dakika mekanik aktivasyon islemine tabi tutulan
numunelerin mikrodalga firinda 2,5 dakika, 5 dakika ve 10 dakika siire (rediiksiyon siiresinin 72’si
kadar oksijen gazi beslenerek) rediiksiyon islemi gergeklestirilmis, elde edilen numunelerin XRD,
SEM ve EDX analizleri yapilmustir.

Mekanik aktivasyon islemlerinin ardindan elde edilen belirli oranlardaki tufal/karbonize
badem kabugu toz karisimi, baglayici olarak toplam agirligin %5’i kadar CMC ilave edilerek
peletler iiretilmis ve lretilen peletler 50 °C sicaklikta 3 saat kurutulduktan sonra mikrodalga
rediiksiyon islemi gergeklestirilmistir. Gergeklestirilen islemler sonucu, peletin ergidigi ve elde
edilen iirliniin biiytik bir boliimiiniin metallestigi goriilmiistiir.

Mikrodalga rediiksiyon islemi i¢in, her bir iiriin pelet, ilk asamada yapilan deneylere benzer
sekilde aliimina board, aliimina c¢akil ve cam yiini kombininden olusan pota {izerine
yerlestirilmistir. Metalizasyon dereceleri asagida verilen (4) numarali denkleme gore hesaplanip
Tablo 7. 7’ ve Sekil 7.15’de verilmistir.

Metalizasyon derecesi, metalik halde bulunan demirin toplam demire oranidir.

Metalik Demir Agirligt Fe?®

100 =

Metalizasyon Derecesi = - =
Numunedeki Toplam Demir Agirligt > Fe

x 100 (4)

Tablo 7.3. 120 mekanik aktivasyon sonucu farklt FeO/C oranlarina ve rediiksiyon siiresine ait metalizasyon

dereceleri
Numune No  Ogiitme Siiresi (dk.) FeO/C Oram (%) Metalizasyon Siiresi (dk.) 11\)/[:::3:5?8():;3
127025 2,5 25,67
127005 70/30 5 28,62
127010 10 61,24
127015 15 64,23
128025 2,5 33,64
128005 o 80/20 5 36,88
128010 = 10 76,45
128015 15 77,32
126025 2,5 40,42
126005 60/40 5 51,09
126010 10 91,88
126015 15 93,54
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Sekil 7.15. Mekanik 6giitme sonrasi numunelerin metalizasyon siiresine bagli olarak metalizasyon
derecelerindeki degisim

Sekil 7.16, 7.17 ve 7.18 sirasiyla FeO/C=80/20, FeO/C=70/30 ve FeO/C=60/40 olarak hazirlanan

peletlerin mikrodalga rediiksiyon isleminden sonraki goriintiilerini vermektedirler.
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FeO/C=80/20

2,5 dak.

15 dak.

Sekil 7.16 FeO/C=80/20, olarak hazirlanan peletlerin mikrodalga rediiksiyon isleminden sonraki goriintiileri

FeO/C=70/30

2,5 dak.

10 dak.

Metal

Sekil 7.17 FeO/C=70/30 olarak hazirlanan peletlerin mikrodalga rediiksiyon isleminden sonraki goriintiileri
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FeO/C=60/40

Siddet (Rassal Birim)

Sekil 7.19.

2,5 dak.

10 dak.

126015

1 5 5 4 3

127015

3 4 i 23'1 " 3 !
1 2
Lo 'I“"’”MM' T 128015

20

30

40

50 60 70 80 90

2 Theta

120 dakika mekanik 6giitme uygulanmus, farkli karisimlara sahip numunelerin 15 dakikalik
mikrodalga rediiksiyonu sonucu XRD analizleri (128005; T/K=80/20, 127005; T/K=70/30,
126005; T/K=60/40)

54



Bu calismada kullanilan tufal esasli peletlerin indirgenme siirecinde hiz belirleyici
reaksiyonun karbonun oksitlenme reaksiyonlari oldugu diisiiniilse de literatiir taramasinda bu
durum net olarak ortaya konulmamistir. Bazi aragtirmacilar (Sun S., 1999) pelet i¢inde iletken 1s1
transferinin sinirlayici olabilecegini 6ne siirmektedir, bazi arastirmacilar (Pistorius P.C., 2000) ise
1s1 iletiminin belirli biiyiikliikteki peletlerin rediiksiyonunda 6nemli olmadigini vurgulamislardir.
Ancak caligmalarimizda pelet boyutunun, oksijen gazi beslemesinin, ortamda olusan gazlarin
vakumlanmasinin, rediiksiyon reaksiyonlarinin hizina dnemli oranda etki ettikleri goriilmiistiir.

XRD analizleri irdelendiginde, demir oksitli bilesimlerin rediiksiyonunda, karbon miktarinin
etkisi acikca goriilmektedir. Karbon miktar1 arttikga elde edilen metalik demir pikleri (42.5, 44.5,
47, 49.5, 82.5), XRD grafiginde de goriildiigii gibi daha yiiksek siddetlere ¢cikmaktadir. Metalik
demirin karakteristik pikleri karbonun artmasiyla daha yiiksek siddetlere ¢ikarken, tufal biinyesinde
bulunan diger demir oksitlerin (Fe>Os, Fe30s), indirgenerek viistit fazini (2 Theta = 37) olusturdugu

ve yine karbon miktarinin artmasiyla bu olusumun artt1g1 da Sekil 7.19’da goriilmektedir.

7.3. SEM/EDX Analizleri

FeO/C oram1 60/40 olarak hazirlanan numunelerin 120 dakika mekanik 6giitme uygulandiktan

sonra SEM ve EDX analizlerine bakilmis ve Sekil 7.20°da verilmistir.

SE MAG' 1000

X HY-20.0 KV WD6.9 min Px- 031 pm

Spectrum: Object 12

El AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [Wt.%] [at.%] [wt.%]
Fe 26 K-series 1332 40.73 49.14 17.81 1.67
C & K-series 371 35.18 42.45 71.54 10.85
0 8 K-series 86 6.97 8.41 10.64 3.72
Si 14 K-series 1 0.01 0.01 0.01 0.03

Total: 82.88 100.00 100.00

Sekil 7.20. FeO/C orani 60/40 olan numunelerin 120 dakika mekanik 6giitme uygulanmis numune
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b398 7~
SE MAG: 500 X HV: 20.0 KV WD: 5.2 hm Px: 0.62 ym

Spectrum: Object 20

El AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt. %]
Fe 26 K-series 1188 89.43 90.25 71.06 3.75
0 8 EK-series 70 7.31 7.38 20.29 4.25
C & K-series 7 2.34 2.36 8.65 3.89

Total: 99.08 100.00 100.00

Sekil 7.21. 15 dakikalik mikrodalga rediiksiyon islemi sonrasi elde edilen iiriiniin SEM ve EDX analizleri

Sekil 7.20°de goriildiigii gibi tanelerin biiyiik ¢ogunlugu 60 mikronun ¢ok altindadir. Segili
bolgeden alman EDX analizinde malzemenin Fe, C ve O’den olustugu goriilmektedir. Ayni
malzeme 10 dakika mikrodalga firinda rediiksiyon islemine tabi tutulmus ve malzemenin yiizeyinin
Fe agirlikli oldugu Sekil 7.21°de goriilmiistiir.

Bu malzemenin yiizeyi parlatildiktan sonra (Sekil 7.22) Foundry-Master metal
spektrometresi ile bilesimine bakilmis ve %93.4 Fe, %4,2 C, 9%0,65 Si, %0,08 Mn, %0,17 S, %0,1
P icerdigi tespit edilmistir.

Sekil 7.22. Foundry-Master Metal Spektrometresi Goriintiisii
Demir karbon denge diyagramina gore incelendiginde elde edilen iiriiniin karbon igerigi
bakimindan dékme demirler sinifinda oldugu sdylenebilir.
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8. SONUCLAR

Demir celik atiklarindan olan tufalin, alternatif bir yontemle geri doniisiimiiniin arastirildigi
bu calismada rediikleyici olarak karbonize badem kabuklar1 kullanilmustir.

Deneylerin ilk asamasinda farkli tane boyutlarina getirilen tufal ve karbonize badem
kabuklarindan FeO/C oran1 80/20, 70/30 ve 60/40 olacak sekilde peletler hazirlanarak mikrodalga
firnda rediiksiyon derecelerine bakilmistir. Ikinci asamada ise tufal ve rediikleyici eleman yine
ayn1 oranlarda hazirlanan karigim bir speks degirmende 120 dakika &giitiilmiis, ardindan yine
mikrodalga firinda rediiksiyon islemi gergeklestirildikten sonra asagidaki sonuglar elde edilmistir.

-75 um tane boyutlu malzemede; FeO/C orani 80/20 olan numunenin rediiksiyon derecesinde
rediiksiyon siiresi boyunca neredeyse sabit kalirken, 60/40 oranindaki malzemede 10 dakika
rediiksiyon islemi sonunda %55,25’¢ kadar yiikselmektedir. Ancak FeO/C orani 70/30 olan
numunelerin, 10 dakika sonunda rediiksiyon derecesinin %65,83’¢ kadar ¢iktig1 goriilmiistiir.

-106+75 pm arasindaki malzemede; ii¢ farkli oran i¢in rediiksiyon derecelerinde belirgin bir
artis gézlenmis, ancak -75um tane boyutundaki malzemelerin rediiksiyon derecelerinde elde edilen
degerlerin iizerine ¢ikilamamuistir.

-212+106 pm tane boyutlu malzemede ise; en yiiksek rediiksiyon derecesinin FeO/C orani
60/40 olan numunede, %39,97 oldugu goriilmiistiir. Tane boyutu arttik¢a rediiksiyon siiresine bagli
olarak rediiksiyon derecesinde gozle goriiliir bir azalisin oldugu anlasilmistir. Bu durum tane
boyutlarinin irilesmesi ile tanelerin yiizey alanlarinda bir diislis olmas1 ve rediikleyici gazla ya da
kat1 karbon tanecikleri ile temas yiizeyinin azalmasindan dolay1 oldugunu akla getirmistir.

-75pm tane boyutlu malzeme yine FeO/C oranlar1 80/20, 70/30 ve 60/40 olarak ayarlanmis
ve 120 dakikalik mekanik 6giitme islemlerine tabi tutulmustur.

Yiksek enerjili degirmene (spex) konulan -75 pm tane boyutlu malzemenin 6gilitme
isleminden Once ve sonra partikiill boyut dagilimlarma (PSD analizleri) bakilmistir. PSD
analizlerine bakildiginda, spex cihazina beslenen karigim igerisindeki rediikleyici miktarinin
azalmasi ile agirlikli tane boyutunun arttig1 ve spesifik yiizey alaninin ise azaldigi goriilmiistiir.
Yiizey alanlarina bakildiginda en yiiksek yiizey alan1 5,92 m?/g ile FeO/C=60/40 olan numunelerde
elde edildigi gorilmiistir.

FeO/C=60/40 olan &giitiilmemis numunenin DTA egrisinde, iist-ekzotermik pik yaklasik
200 ° C'de baslamis ve yaklasik ve 850 ° C'de sona ermistir. Reaksiyonun 1. dereceden oldugu
sOylenebilir. Termogravimetrik egriden, agirlik kaybinin yaklasik 200°C’da baslayip, 850°C’de
sona erdigi ve yaklasik %41,5 agirlik kayb1 oldugu goriilmektedir. DTA ve TG analizleri birlikte
degerlendirildiginde, oOgiitiilmemis numune i¢indeki karbonun yanmasi sonucu gergeklesen
ekzotermik reaksiyonlarin biinyede karbonun tiikenmesi sonucu 859°C’de tamamlandigini

gostermektedir. FeO/C=60/40 olan 120 dakika speks degirmende 6giitiilmiis numunenin TG/DTA
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egrilerinde, ekzotermik reaksiyonlarin yaklasik 170 ° C'de basgladig1 ve yaklasik ve 650°C'de sona
erdigi ve yaklasik %39 agirlik kaybi oldugu goriilmiistiir.

Mikrodalga firinda gergeklestirilen rediiksiyon islemine mekanik aktivasyon isleminin
etkisinin incelendigi c¢aligmalarda, 120 dakika mekanik aktivasyon islemine tabi tutulan
numunelerin mikrodalga firinda 2,5 dakika, 5 dakika, 10 dakika ve 15 dakika siire (rediiksiyon
stiresinin '4’si kadar oksijen gazi beslenerek) rediiksiyon islemi gerceklestirilmis, elde edilen
numunelerin XRD, SEM ve EDX analizleri yapilmustir.

Mekanik aktivasyon islemlerinin ardindan elde edilen belirli oranlardaki tufal/karbonize
badem kabugu toz karisimi, baglayici olarak toplam agirligin %5’1i kadar CMC ilave edilerek
peletler tretilmis ve iiretilen peletler 50°C sicaklikta 3 saat kurutulduktan sonra mikrodalga
rediiksiyon islemi gerceklestirilmistir. Bu numunelerin rediiksiyon islemlerinde en yiiksek verim
%93,54 metallesme orani ile 15 dakika mikrodalga firinda bekletilen numunede elde edildigi
gorilmiistiir.

FeO/C oran1 80/20, 70/30 ve 60 /40 olarak hazirlanarak mikrodalga firinda farkl: siirelerde
bekletilen numunelerin  XRD analizleri irdelendiginde, karbon miktarinin etkisi acikca
gorlilmektedir. Metalik demirin karakteristik pikleri karbonun artmasiyla daha yiiksek siddetlere
¢ikarken, tufal biinyesinde bulunan diger demir oksitlerin (Fe»O3, Fe30s), indirgenerek viistit fazint
olusturdugu ve yine karbon miktarinin artmasiyla bu olusumun arttig1 da goriilmiistiir.

FeO/C oram1 60/40 olarak hazirlanan numunelerin 120 dakika mekanik &giitme
uygulandiktan sonra hem 6giitme sonrasi hem de rediiksiyon islemi sonrasinda SEM ve EDX
analizlerine bakilmis ve PSD analizleriyle karsilastirilmistir. Ogiitmeden sonra tanelerin biiyiik
¢ogunlugunun mikron alt1 seviyelere indigi goriilmiis, ayn1 malzeme 15 dakika mikrodalga firinda
rediiksiyon islemine tabi tutulduktan sonra alinan SEM goriintiisiinde malzemenin metallestigi
anlagilmigtir. Bu malzemenin metal spektrometresi ile bilesimine bakilmis ve %93,4 Fe, %4,2 C,

%0,65 Si, %0,08 Mn, %0,17 S, %0,1 P igerdigi tespit edilmistir.
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ONERILER

1. Bu calismada rediikleyici olarak karbonize badem kabuklar1 kullanilmigtir. Ayni calisma kok
ve 6zellikle iilkemizde bol miktarda bulunan linyitle de yapilabilir.

2. Mevcut calismada herhangi bir fizibilite calismast yapilmamistir. Alternatif demir gelik iiretim
yontemlerinde elde edilen iiriinlerin maliyeti ile bu c¢alismada elde edilen {iriin maliyetinin
karsilagtirma ¢aligmasi yapilabilir.

3. Bu calisma mutfak tipi bir mikrodalga firinda gergeklestirilmistir. Sicakligin ve siirenin kontrol
altinda tutulabilecegi bir mikrodalga firinda yapilacak ¢alismada ¢ok daha 6nemli sonuglarin
elde edilebilecegi diistiniilmektedir.

4. Mikrodalga firinda en biiyiik problemlerden biri, kullanilacak pota malzemesidir. Bu ¢calismada
laboratuvar 6lgekli bir pota kullanildigindan, her ¢aligma sonunda pota malzemesi kirilarak
triin ¢ikarilmaya c¢aligilmistir. Bu islem igin uygun pota se¢imi amaciyla bir caligma

gergeklestirilebilir.
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