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OZET

ELEKTRO COZUNDURME-BIRIKTIRME iLE ELMAS TESTERE HURDA
SOKETLERINDEN METAL TOZ URETIMI

Onur KARASUNGUR
Yuksek Lisans Tezi
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Ana Bilim Dah
Danisman: Dog. Dr. Levent Cenk KUMRUOGLU
2019, 71+xvi sayfa

Elmas testere, tas ocaklarindan ¢ikan dogal taglarin (mermer, granit, andezit, bazalt ve
benzeri) yani sira, beton/asfalt, ates tuglasi, bims, fiber cement gibi pek ¢ok
malzemenin kesiminde kullanilan malzemelere verilen genel addir. Elmas testere
soket adi1 verilen kesici uglarin dairesel bir ¢elik gévdeye kaynatilmasi ile elde edilir.
Soketler bir takim metal tozlarmin ve sanayi elmaslarmin karisimi olup, yiiksek 1s1 ve
basinca tabi tutularak (sinterlenerek) elde edilir. Elmas testerelerin kullanimi sirasinda
soketler aginmakta ve kirilmaktadir, islevini yitiren soketler (iiretim sirasinda hasarl
cikanlar, calisma boyundan daha kisa duruma gelen soketler) herhangi bir islemle
yeniden kullanilir duruma doniistiirilmemektedir. Ancak soketlerin biinyesinde
barindirdigi elmasi ve degerli metallerin geri kazanilmasi, hem maliyet diistiriilmesi
hem de dogal kaynaklardaki azalmalardan etkilenmeyi daha aza indirmek agisindan
dnemlidir. Bu nedenle tez ¢calismasinin amaci, elmas testerelerin kullanimindan sonra
veya soketlerin imalat1 sirasinda hurdaya ¢ikmis olan soketlerden metal tozlarmin ve

sanayi elmaslarinin elektrometalurjik yontemlerle geri kazanimini aragtirmaktir.

Soketlerin kaynatildig1 ¢elik diskin (gdovdenin) standart ¢aplar1 18 santimetreden 200
santimetreye kadar degismektedir. Dolayisiyla soketlerin boyutlar1 da kullanilan
diskin boyutlarma gore degismektedir. Ancak disk ve soket boyutlar1 her ne olursa
olsun genel olarak soket yiiksekliginin %80°1 kullanilabiliyor geriye kalan %20’lik
kismi1 kesme iglemini yapamiyor. Bu durumda her elmas testere lizerindeki soketlerin

yaklagik %20°lik kism1 hurdaya ¢ikmaktadir. Hurda soketler icerisinde kalan sanayi
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elmaslarinin ve degerli metallerin geri kazanimi tez ¢alismasi olarak seg¢ilmistir.
Literatiirde verilen giliglii asitlerin ve c¢oktirme kimyasallarmin kullanildig:
hidrometalurjik uygulamalara alternatif olabilecek elektrometalurjik yontemlerle
hurda testere soketlerinden elmas geri kazanimi ve degerli metal tozu iiretimi
amaglanmaktadir. Tezin sonucunda, dogal kaynaklarin daha verimli kullanilmasinin
yaninda atiklarin bertarafi ve azaltilmasmin getirdigi maliyeti azaltmaya yonelik
proses gelistirilecegi gibi konu ile ilgili literatlirdeki boslugu doldurmaya yonelik

sonuglarm iiretilmesiyle de 6zgiin katkilar saglanacaktir.

Hurda elmas testere soketlerinden elmas ve degerli metal tozunun yeniden
kullanilabilir sekilde elde edilmesi calismalarinda elektrometalurjik metotlardan
elektrolitik ¢ozundurme-biriktirme yontemi kullanilacaktir. Bu g¢aligmalarda hurda
soket (elektroliz hiicresinde anot) ve paslanmaz celik bir plaka (katot) elektriksel
iletkenligi yiiksek bir elektrolit icerisine daldirilacaktir. Hiicreye soket yapisindaki
metallerin ayrigsma gerilimlerinin (pargalanma voltaji) iizerinde potansiyeller
uygulayarak anot olarak baglanan hurda soketteki metallerin ¢6ziinmesi, katotta
toplanmalar1 ve bu sirada elektrolizden etkilenmeyen elmaslarin hiicrenin tabaninda
toplanmasi saglanacaktir. Diisiik metal konsantrasyonuna sahip elektrolitlerde yiiksek
akim yogunlugu ile elektroliz yapildiginda metaller toz formunda ¢okelmektedir. Toz
formundaki metaller toz metalurjisi alaninda kullanim i¢in uygundur. Bagka bir
ifadeyle ~10 A/dm? veya daha yiiksek akim yogunluklar1 iizerinde elektrolitteki metal
iyonlar1 toz boyutunda (~50 pum) katotta biriktirilecektir. Kullanilan elektrolite bagl
olarak katot Uzerinde biriken metal, kurum gibi, toz boyutunda olmaktadir. Bu metal
tozlarinin morfolojisi ve 0zellikleri asir1 voltaj, akim yogunlugu, elektrolitin sicakligi
gibi parametrelere bagl olarak degismektedir. Dolayisiyla metal tozlarmin morfolojisi
ve goriiniir yogunlugunun akim yogunlugundan, elektrolitin karistirma hizindan,

elektrolit kompozisyonundan ve sicakligindan nasil etkilendigi de arastirilacaktir.

Anahtar Kelimeler; Hurda elmas testere soketi, elektro c¢dzindirme-biriktirme,

elmas geri kazanimi, toz metal iiretimi, bakir tozu
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ABSTRACT

Powder metal extraction and recovery from diamond scrapped sawblades by
electro dissolution-deposition

Onur KARASUNGUR
Master Thesis
Department of Metallurgical and Materials Engineering
Advisor: Doc. Dr. Levent Cenk KUMRUOGLU
2019, 71+xvi pages

Diamond saw, is a generic term of the materials used to cut several kinds of materials
such as natural stones (marble, granite, andesite, basalt and etc.) that extracted from
mine and concrete/asphalt, fired brick, bims, fibre cement. Diamond saw is
manufactured by welding cutting tools known as socket to the outside of the circular
steel body. The sockets, which mix of certain type of metal powders and industrial
diamonds, are produced by sintering under high temperature and pressure. During the
cutting operation, diamond saws are worn out and fractured. The sockets, which are
lost of its function, (Sockets has Production Defects, Inadequate Size) cannot be reused
by any recycling process. On the other hand, recovery of diamonds and valuable metals
that is originated from sockets is important because of reducing the production cost
and to minimise the effects of decreasing on natural sources. For this reason the aim
of the dissertation study is to investigate the recovery of industrial diamonds and metal
powders from scrap sockets that used as diamond saw or sockets that have production

defect by electrometallurgy methods.

The standard diameters of the steel discs that is the sockets welded on it are vary from
18 cm to 200 cm. Therefore the dimensions of sockets may vary according to steel
discs size. Regardless of the dimensions of the disc and socket, generally only 80%
height of sockets can be used and remaining part (20%) of socket cannot be used
during cutting operation. In this case, 20% volume of the sockets on each diamond

saw is described as scrap. The recovery of industrial diamonds that existing inside of
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sockets and recoveries of valuable metals are selected as dissertation study. As an
alternative to hydrometallurgical applications that use strong acids in combination
with precipitating chemicals that refereed literature, aim to fabricate valuable metal
powder and diamond recovery from scrap saw sockets by electrometallurgical
methods. At the end of this dissertation, besides using natural resources productively
and reducing the cost which is caused because of reducing and putting the waste
products aside, a new process will be developed and this will give an original
contribution to the results occurred by filling the gap in the literature.

Through methods based on electrometallurgy, electrolytic dissolution-deposition
method will be used for the studies on reuse of recovered diamonds from scrap sockets
and precious metal powders. In these studies, scrap socket (as an anode in electrolysis
cell) and copper or stainless steel plate (cathode) will be immersed in electrolyte that
has high electrical conductivity. The over potential (decomposition voltage) will be
applied to the scrap sockets that biased as anode in electrolysis cell in order to collect
diamonds in the bottom of the cell that will be unaffected by electrolysis and metals
dissolved from anode will be deposited on the cathode. In the electrolytes that have
low metal concentration, by applying high current densities during electrolysis-
dissolved products from the anode may be precipitate as metal powder. Metals in
powder form are appropriate for use in the field of powder metallurgy. In other words,
for the 10 A/dm? or higher current densities, metal ions in the electrolyte will be
deposited on the cathode in the powder (~50 um) form. The metal deposited on the
cathode, depending on the electrolyte used, may be shaped in the powder form like
soot. This morphology of the metal powder and its features varies depending on such
parameters as the temperature of the electrolyte, over-voltage and current density.
Therefore, the effect of electrolyte composition, current density and temperature on

the morphology of metal powder and apparent density will also be investigated.

Key words: Scrapped sawblades, electro dissolution-deposition, diamond recovery,

powder metal extraction, copper powder



ICINDEKILER

Sayfa

O ZE T et vivii
AB ST RACT et a e IXX
ICINDEKILER ........cooooviviiiieeeeeee ettt e Xi
SEKILLER DIZINI .......c.cocooviviiiiiieeeeeeeeee e, Xiii
TABLOLAR DIZINIT ..o XVV
KISALTMALAR DIZANT.......cooooiiiiiii e, XVivi
| IR @] 1 23 1RO 1
2. DOGAL TAS (MERMER) KESME YONTEMLERI .................cccocoovnnn.. 2
2.1 Elmasli Tel KeSim Y ONteMi....uuuuuuuuuuuriuiiurirernrrinnensnnnnsnnnnnnnnennnnmnnnnnnnnn. 2
2.2 Katrak Lama Kesim YONTEMI ........coovveiiiiiiiiiiie i 3
2.3 Dairesel Testere Kesim YONTEMI ....c.coivveiiiiiiiiiieiie e 4

3. ELMAS TAKVIYELI KESICI UCLARIN DiZAYNI VE BILESIMI....... 7
3.1 Elmas Takviyeli Kesici Uglarm Tasarimi ve Bilesimi ............cccccvvieeennnns 7
3.2 Elmas Takviyeli Kesici Uglarm Matris S€gImi........uuvvvieeeeriiniiiiiieneeeennnnns 8
3.2.1 Bakir matrisli elmas takviyeli kesici uglar............cccvvvvviiiiininininnee, 9

3.2.1.1 Bakirm genel 6zelliKIeri.........coooviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiicieeees 9

3.2.1.2 Matriste bakir kullanimi............cccccooviiiiiiiie 11

3.3 Elmas Takviyeli Kesici Uglarin Elmas Se¢imi ...........ccocveeviveeiieeeinneenne, 11
3.3.1 Elmas takviyeli kesici uglarm elmas tipi ........ccceeeviviiiiiiiiiiinennnnnns 13

3.3.2 Elmas takviyeli kesici u¢larin elmas tane boyutu..............c.ccveeeenne 14

3.3.3 Elmas takviyeli kesici u¢larin elmas 6z kiitlesi...........cccceeeviinenenne 15

4. ELMAS TAKVIYELI KESICI UCLARIN URETIMI .........cccoovvinn. 16
4.1 Metal Matris Toz Karisimimin Hazirlanmasi ............cccceeeinnnnnninnniinnnnn. 16
4.1.1 Metal tozlar1 graniilasyon (tanecik) haline getirme........................ 17

4.2 Matris- Elmas Karisiminin Hazirlanmasi ..........ccccceeovvivveeeiiiiieee e 18
4.3 Matris Tozlarmi1 Soguk Presleme Islemi ..........c.c.ccoovvveviveiieereiceeereennns 18
4.4 Matris Tozlarmi Sicak Presleme ISlemi.........cocoovveveeveiciieciceeeeeeee 19
4.4.1 Sinterleme 1Slemi ... 21

4.5 Elmas Takviyeli Kesici Uglarin Capaklarin Temizlenmesi...................... 21
4.6 Elmas Takviyeli Kesici Uglarin Kalite Kontrolii..........c.ccocoveiiiiininnennn, 22
4.7 Elmas Takviyeli Kesici U¢larin Lehimleme / Lazer Kaynagi.................. 22

xi



4.8 Celik Testerenin Balans Alma ISlemi...........cccocvovieeveeriiieeeceeee e 22

5. TOZ URETIM YONTEMLERI .........cccccooviiiiiiiiiiieeceee e, 23
5.1 Mekanik Uretim Ile ToZ UTetimi ........c.ooveveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 23
5.2 Kimyasal Uretim YONteMIEri............cccceeeiiieiieieieieeeeeveeeee s 23
5.3 Atomizasyon YONTEMIETT .......ccvvviiiiiiiiieeee e 24
5.4 Buharlagtirma TekniKIeri ..........ccoueiiiiiiiiiiiiiiiiii e 24
5.5 Elektrolitik Yontemle Toz Uretimi ..........ccoceeveveveeivereeeeeceeeee e, 24

5.5.1 Elektrolitik yonteminde madde transferi ...........cccccceeviveviineninnnnn 25

6. LITERATUR TARAMASL.........c.coooiviiiiiiiiiieeseees s 27

6.1 Elektroliz Yontemi ile Toz Metal Uretimi Uzerine Yapilan Calismalar... 27

6.2 Hurda Elmas Testere Soketlerinden Elmas Geri Kazanimi Uzerine Yapilan

Hidrometalurjik Calismalar .............ccoooviiiiiiiiii e 29
7. MALZEME VE YONTEM ...oootiiieiiiieeceee ettt 30
7.1 Kullanilan Malzeme ve Cihazlar............ccccoeeiiiiiiiie e 30
A (0] 11 =11 OO PT PP 36
8.DENEYSEL CALISMALAR .........oooiiiiiiiieee e 39
8.1 Bakir Esasli Soketlerin AnalizIeri .........cooviiiiiiiiiiiiiiiiiniiiiiccee e 39

8.2 Akim Yogunlugunun Elektro Coziindiirme-Biriktirme Prosesine Etkisi.. 41
8.3 Elektrolit Cu*? Derisiminin Elektro Coziindiirme-Biriktirme Prosesine

] RSP RPR 47
8.4 Elektrolitin Asitlik Derecesinin Elektro Cozindurme-Biriktirme Prosesine
] SRR 51

8.5 Elektrolit Sicakliginin Elektro Coziindiirme-Biriktirme Prosesine Etkisi. 55
8.6 Karistirma Hizinin Sulu Elektrolitte Coziinme-Biriktirme Prosesine

L TP 59
9.SONUCLAR VE ONERILER ..........c.ccotiiiiiieeee ettt e, 64

0.1, ONEIHIBE ettt ettt ettt et et et e e ee s 66
10. KAYNAKLAR ..ottt en ettt 67
OZGECMIS

xii



SEKILLER DiZiNi

Sayfa
Sekil 2.1 Elmas tel kesme yonteminin sematik gorinimii[6]. .....cccceevvvvvveeriiiiieennne 3
Sekil 2.2 Elmasli katrak lama SOKEt .........eeeiiiiiiiiiiiiiiie i 4
Sekil 2.3 Cift ayakli dairesel testereli blok kesim makinesi ........c.ccccovevriuveeiineeiinnnnns 5
Sekil 2.4 (a)lslenmis testere, (b)elmas uglar1 ¢ikarilmis testere, (c)elmas uglarm....... 6
genel goriinisii, (d)elmas ucun yakindan gorintisii [15] ...ooeevvvveeeeiiiiinnnenne 6
Sekil 3.1 Endiistride yaygin olarak kullanilan soket ¢esitleri............cccvvvvieeeeiininnnnnn. 7
Sekil 3.2 Bakirin kristal yapis1 (ylizey merkezli kiibik)[21].......ccooiiiiiiiiie 9
Sekil 3.3 Dogal elmas; (a) ¢ok tabakal1 yiizey ve (b) oval bicimli yiizey ................. 12
Sekil 3.4 (a) Co ve (b) Ni esasli elmas taneciZi.........cccerrerriienieiiieiieneeee e 13
Sekil 3.5 Cesitli sentetik elmas taneciklerinin sematik ve matematiksel gosterimi...14
Sekil 4.1 Graniilasyon yapilmig matris tOZU. .........coocovviiiiiiiieeiiiiice e 18

Sekil 4.2 Serbest haldeki ve (a) soguk preslenmis (b) toz karisimlarinin grafit
kaliba yerleSimi.......cccvvviiiiiiiiciiiie e 19
Sekil 4.3 Sicak presleme isleminin sematik gorinimii. .........cccccvvveeiiiiiiiiiiiiiiienennnns 20
Sekil 4.4 Sicak presleme prosesinde 1sitma teknikIeri.........ccoeeeviviriiiniiiiiineee 21
Sekil 5.1 Cift tabaka yap1S1 [S1]..cuuueeieiiiieiiiiii e 26
Sekil 7.1 Deneylerde kullanilan soket ve 3161 paslanmaz celik.............ccccceeeeennns 31
Sekil 7.2 Deneysel ¢alismalarin yapiliSi........cccvvvveiiiiiiiiiiiiiiiiiiceeessiiiiece e 32
SeKil 7.3 XRF CINAZI.......uuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiee s nnnnnnnnnes 33
Sekil 7.4 Bakir siilfat elektrolitin fotografi...........eevviiiiiiiiiiiiiiiii 34
Sekil 7.5 Programlanabilir gli¢ Kaynagi..........cccuvveviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiee e 35
Sekil 7.6 Mastersizer 3000 lazer difraksiyonu partikiil boyut analiz cihazi.............. 35
Sekil 7.7 Mira3XMU-Tescan taramali elektron mikroskobu. .............cccveeeeiiiinnnennn 36

Sekil 7.8 Bakir-bakir siilfat ¢ozeltisi i¢in basit elektro ¢dzindirme-biriktirme
14Dz Toa ¥ 11 ) TP RO PP TPTPPPPP 37
Sekil 8.1 Deneysel ¢calismalarda kullanilan bakir esasli soketin optik mikroskop.....40
TOtOZIATIATL. 1o ————————— 40

Sekil8.2 Turanoglu Diamond Tools firmasina iirettirilmis ve deneysel caligmalarda
kullanilan bakir esash soketin SEM (EDS-Map) analizi sonuglart. .......... 41

Sekil 8.3 Akim yogunlugunun (a)anodik ve katodik verime etkisi, (b)sokette
azalmaya etkisi, (c)toz boyutuna ve yiizey alanina etkisi, (d)elektrolitteki
bakir derisiminin degisimine etkisi. ........cccorviuviiiiiiiiiieeiiiee e 44

Sekil 8.4 1-7 A/dm? akim yogunlugunda yapilan calismalarda deney sonrasi
a)katottun fotografi (b)anodun fotografi, (c)10-20 A/dm? akim
yogulugunda yapilan ¢aligmalarda deney sonrasi (c) katodun resmi

(d)anodun fOtOZIaT ....ceeiieiieeiiiie e 45
Sekil 8.5 Farkli akim yogunluklarinda iiretilen bakir tozlarina ait farkh
blyltmelerde SEM gorintlleri ...........ccovveiiiie i 46

Sekil 8.6 Elektrolit bakir derisiminin (a)anodik ve katodik verime etkisi, (b)sokette
azalmaya etkisi, (c)toz boyutuna ve yiizey alanina etkisi, (d)elektrolitteki

bakir derisiminin degisimine etkiSi. .........ccovvvviiiiiiiiiiieiiiiiee e 50
Sekil 8.7 Elektrolit bakir derisimi degisiminin toz morfolojisine etkisini gosteren
bakir tozlarma ait farkl biiyiitmelerde ¢ekilmis SEM goriintiileri. ........... 50

xiii



Sekil 8.8 Siilfiirik asit derisiminin (a)anodik ve katodik verime etkisi, (b)soketteki
azalmaya etkisi, (c)toz boyutuna ve ylizey alanna etkisi,(d)elektrolitteki

bakir derigiminin degigimine etKiSi. .......c.uvvreiiiirireiiiiiiie e 53
Sekil 8.9 Siilfirik asit derisiminin tane boyutuna etkisi gdsteren bakir tozlarna ait
farkl biiytitmelerde ¢ekilmis SEM gOrintlleri. ..........ccovvveeiiiiiieeniiiinneennn 54

Sekil 8.10 Sicakligin (a)anodik ve katodik verime (b)soketteki ¢oziinme miktarmna
ve katotta toplanan toz miktarina, (c)elektrolitteki bakir derisimine etkisi

Sekil 8.11 25 °C’de yapilan deney sonrasi (a)katodun fotografi (b)anodun
fotografi, 40-50-60 °C gibi yiiksek sicakliklarda yapilan deney sonrasi

(c)katottun_fotografi, (d)anodun fotografi. .........ccceevvvreiiveeiiiieeiiieiiinnn 58
Sekil 8.12 Sicakligin toz morfolojisine etkisi gosteren bakir tozlarma ait farki
biiylitmelerde ¢ekilmis SEM gOrintileri. ..........evvvveeeiiiiiiiiiiiiiiieeiiie 59

Sekil 8.13 Karistirma hizimin (a)anodik ve katodik verime etkisi, (b)sokette
azalmaya ve toplanan toza etkisi, (c)yiizey alan1 ve toz boyutuna etkisi

(d)elektrolitteki bakir derisiminin degisimine etkiSi.........ccceevvviivvvrnnnnenn. 62
Sekil 8.14 Karigtirma hizinin mikroyapi ve tane yapisina etkisini gosteren bakir
tozlarma ait farkl biiylitmelerde ¢ekilmis SEM goriintiileri...................... 63

Xiv



TABLOLAR DiZiNi

Sayfa
Tablo 3.1 Bakirin 6zelliKIeri [24]. ..oovvveeiiieeiiee e 10

Tablo 3.2 Asinan soketin 1 cm? alanindaki yiizeye ¢ikmis elmaslarm toplam sayis115
Tablo 4.1 Toz metalurjisi yontemi ile elmasl takimlarin tiretim akis diyagrami[18].

............................................................................................................................... 16
Tablo 7.1 Deneysel ¢aligmalarda kullanilan kimyasallar ve markalari..................... 34
Tablo 8.1 Hurda bakir soket olarak nitelendirilen soketlerin agirlik¢a % kimyasal..39
ANATIZI. e 39
Tablo 8.2 Akim yogunlugunun elektro ¢éziindiirme ve toz metal liretim prosesine .42
BEKIST. ..ttt 42
Tablo 8.3 Elektrolit bakir derisiminin etkisinin incelendigi deney verilerinin.......... 47
[ISTRIBNIMEST ... 47

Tablo 8.4 Siilfiirik asit derisiminin elektro ¢dziindiirme-biriktirme prosesine etkisi.51
Tablo 8.5 Elektrolit sicakliginin elektro ¢éziindiirme-biriktirme prosesine etkisi. ...55
Tablo 8.6 Karistirma hizinin katodik-anodik verime, ¢6ziinen soket miktarina ve

biriken toz miktarina, tane boyutuna ve elektrolitteki bakir derisimine
BEKIIEIT. e 60

XV



B4C
CBN
Co

CcO
CO2
CrsC>
Cu
CuSOq4

pm
mm
MPa
NH.4CI
Ni
SEM

XRF

KISALTMALAR DiZiNi

Amper

Bor Karbur
Kibik Bor Nitrar
Kobalt
Karbonmonoksit
Karbondioksit
Krom Karbr
Bakir

Bakir Stilfat
Dakika
Desimetrekare
Devir

Hidrojen

Gram

Sulfurik Asit
Litre

Molar

Metre Kup
Mililitre
Mikrometre
Milimetre
Megapaskal
Amonyum Klorir
Nikel

Taramali elektron mikroskopu
Volt

X s floresans

XVi



1.GIRIS

Tirkiye’nin, diinyanin en zengin mermer yatagi olarak bilenen ve 5,1 milyar m* (13,9
milyar ton) muhtemel dogal tas rezervine sahip oldugu tahmin edilmektedir. Tiirkiye,
diinya dogal tas rezervinin % 33’{line sahiptir. Tiirkiye’ de yillik dogal tag tiretimi 11,5
milyon ton civarmda olup isleme tesislerinin toplam plaka iiretim kapasitesi 6,5

milyon m? civarindadir [1].

Tiim dogal taglarin ham olarak ocaktan ¢ikartilmasinda ve plaka olarak iglenmesinde
elmasl kesici testereler kullanilmaktadir. Kesilecek dogal tasin sertligine gore farklh
ozellik ve sekillerde iiretilen soketler, g¢elik disk etrafina giimiis alasimiyla sert
lehimleme seklinde birlestirilir. Elmas kesici soketlerin imalati biiyiik oranda Tiirkiye’
de iiretilmektedir. Ureticiler kendi iiriinlerini gelistirerek, plaka iireticilerine hizmet
vermektedir. Bu kesicilerin émurleri kestikleri metre cinsiyle olcullr ve ortalama 400

- 800 metre kesme 6mriine sahiptir.

Soketlerin kesim 6mriiniin tamamlanmasi soketin asmarak belirli bir boyuta inmesi
anlamma gelmektedir. Bu boyut ise orijinal boyutun %5-10’u kadardir. Omrii biten
testereler soket iireticileri tarafindan fabrikadan ya da ocaktan toplanir. Toplanan bu
testereler Uzerinde kalan boyutu kii¢iilmiis soketler kopartilir, testerelerin yiizeyi
tiraglanip 6nceki soket baglant1 kalintilar1 temizlendikten sonra, temizlenmis testere
ylizeyine yeni soketler sert lehimlemeyle takilip, yeniden kullanicilara gonderilir.
Bunun nedeni soketlerin lehimlendigi ¢elik testerelerin ithal ve pahali olmasidir. Bir
celik testere Uzerinden soketlerin sokullp ve yeni soketlerin testere izerine lehimleme
islemi 3-4 kere yapilmaktadir. Testere iireticileri ¢elik testere tizerinden sokiilen 6mri

tiikenmis soketleri biriktirmekte ve atik olarak saklamaktadir.

Soket Uretiminde kullanilan sentetik elmas orani, biiylklikleri ve metal tozlarin orani
firmadan firmaya ve firmalarin kullanacagi dogal tasa gore degismektedir. Tozlarin
karisim oranlar1 ve {iretim formiilleri her firmanin kendi sirridir. %1-3 oranindaki
sentetik elmasi tutan matrisin bilesiminde; %30-50 demir (Fe), %20-50 bakir (Cu veya
CuSn) ve %10-30 oraninda kobalt (Co) esas olarak kullanilir. Bunlarmn diginda nikel,
grafit, tungsten karbiir, kalay tozlar1 istenilen soket Ozelligine gore katki olarak
eklenir[2].



2. DOGAL TAS (MERMER) KESME YONTEMLERI

Dogal tas ocaklarinda iiretilen sekilleri geometrik agidan diizgiin olmayan ham dogal
tag bloklarinin yiizeylerinin diizeltilmesi ve gereginden biiyiik bloklarin daha kiigiik
boyutta bloklar haline getirilmesi i¢in yapilan isleme sayalama adi verilmektedir.
Sayalanmis, yar1 sekilli veya sekilsiz dogal tas bloklarinin levhalara/plakalara
ayrilmasi isleminde, cesitli kesim sistemleriyle ¢alisan makinalar kullanilmaktadir.
Kesim iglemi, makinanin kesme donanimma gore asagidaki sistemlerle

yapilmaktadir[3].

> FElmasli Tel Kesim Yontemi
> Katrak Lama Kesim Yontemi
> Dairesel Testere Kesim Yontemi

2.1 Elmash Tel Kesim Yontemi

Elmas telin caligma esasi; kesilecek yiizeylerde diisey ve yatay olarak acilan iki
delikten gegirilen elmas telin makinenin volanindan (tamburundan) gecirilerek iki
ucunun birlestirilmesi ve motor tarafindan volanin hareketiyle elmas telin kayaci
kesmesidir (Sekil 2.1). Kesme islemini saglayan gergi kuvveti, elmas tel kesme

makinesinin bir ray tGzerinde geriye hareketi ile saglanmaktadir[4].

Elmasli tel kesme yontemi, her tiir mermer ocagi ve her tiirlii mermer yapisi i¢in uygun
degildir. Mermer kiitlelerin catlak ve eklemlerinden agilarak ¢ikartilip boliinmesi,

elmasli tel kesim yonteminden daha ekonomiktir.

Mermer ocaklarinda ¢atlak ve eklem sisteminde tel kesme yonteminin kullanilmasi
mermer kesme verimini arttirmayacagi gibi, mermer kesme veriminin diismesine
neden olacagi diisiiniilmektedir. Elmash tel kesim yontemi, catlak ve eklemleri az,

masif yapidaki mermerler i¢in uygun bir yontemdir[5].
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Sekil 2.1 Elmas tel kesme yonteminin sematik gériinimi[6].

Elmasl tel kesme yontemi mermerlerin daha kaliteli ¢ikmasi ve mermer blogunun
degerinin artmasmi saglamaktadir. Elmash tel kesme yontemi ile kesilen mermer
bloklarinin degeri %10-20 oraninda artmaktadir. Bunun nedeni; mermer bloklarin
yuzeylerinin daha diizgiin olacagindan kenarlar1 diizelmek igin ugrasilan zaman ve
maliyetin olmayacagmdandir. Ancak elmas tel kesme yontemi ilk yatirim maliyetleri

diger yontemlere oranla daha fazladir ve kalifiye elemana ihtiya¢ duyulmaktadir[4].

2.2 Katrak Lama Kesim Ydntemi

Katrak lama kesim yodntemi, sayalanmis veya ocaklardan gelen diizgiin yiizeyli
mermer bloklarm levha seklinde elde edilmesidir. Katrak lama kesim yontemi, mermer
bloklardan plaka seklinde mermer elde etmek i¢in kullanilan en hizli ve en ekonomik

yontem olarak mermer sektoriinde kullanilmaktadir.

Katrak lama kesim yontemi, testerelere 6zel kaynakla monte edilmis yaklasik 20-30
mm uzunlugunda, 4-5 mm genisliginde ve 6-7 mm yiiksekliginde dikdortgen prizma
seklinde sentetik elmas igeren soket adi verilen kesici uglarla yapilmaktadir. Sekil
2.2’de goriilen hazir katrak soketleri gorulmektedir. Bu katrak lama soketleri uygun
islemlerle testere lamasinin lizerine monte edilirler. Lama saclarin paslanmaya kars1

diger testerelere gore daha dayanikli oldugu bilinmektedir.



Uretim kapasitesinin yiiksek ve maliyetin diisiik olmasindan dolay1 elmash katrak
lamalarin kullanimmi arttirmasinin baglica nedenlerindendir. Amaca ve kesilecek

blogun cinsine ve ¢aligma prensiplerine gore elmasl katrak lama soketleri belirlenir.
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Sekil 2.2 Elmasli katrak lama soketi

2.3 Dairesel Testere Kesim Yontemi

Dairesel testere kesim yonteminde kullanilan kesici disklerin ¢aplart 200-300 mm
araligin da, 3-10 mm ¢apinda Uretilmekte ve 1000-5000 dev/dk hizlarda kesme
yapabilmektedir. Kesici diskler diskin govdesi ve diskin u¢ kisimlarinda bulunan
soketler olmak iizere iki kisimdan olusmaktadir. Kesici disklerin u¢ kisminda bulunan
soketler kompozit olarak imal edilmekte ve kesme islemini gerceklestirmektedir.

Kesici disk ise 6zel alasimli malzemelerden imal edilmektedir [8,9].

Kesici diskler, disk ¢apma gore uygun olarak secilen motorlardan giic alan kayis-
kasnak mekanizmasi, hareketi diskin bagli oldugu mile aktararak diskin donmesini
saglamaktadir. Diskin capina bagli olarak kullanilan flanglar diskte olusabilecek
salmimlar1 azaltmaktadir. Flasin ¢apinin artmasi diskte olusacak salinimi azaltmakta
fakat diskin talas derinligi (kesme uzunlugu) azalmaktadir. Bu nedenden dolay1
kesilecek malzemenin cinsine gore flans cap1 secilirken talas derinligi hesaba

katilmaktadir [10,11,12].
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Sekil 2.3 Cift ayakl dairesel testereli blok kesim makinesi

Dairesel testere kesim yonteminde iki temel kesme yontemi esas almarak kesme
islemleri yapilmaktadir. Dairesel testerenin doniis yonii ile makinenin ilerleme yonii
ayni oldugu sartlarda yapilan kesim islemi yukar1 kesme admni alirken, zit yonlerde
gerceklestirilen kesme islemi ise asagi yonli kesme islemi adlandirilmaktadir[13].
Yukar1 yonlii kesme yonteminin kullanilmasinin nedeni diger yonteme gore elmas
tiiketiminin az olmasidir. Asagi dogru kesme yonteminde, kesme islemi gergeklestigi
sire igerisinde sokette bulunan elmaslarin tizerine etki edecek kesme kuvvetleri,
kesme islemi baslangicinda maruz kalmaktadir. Bununla birlikte elmaslarin igerisinde
ani vurus ve darbe etkisinden dolayr gerilmeler meydana gelmekte ve bunun
sonucunda soketin yiizeyindeki elmas tanelerin kirilmasina neden olmaktadir. Bundan
dolay1 kesme isleminin devaminda gerceklesecek olan siirtiinmeden dolay1 kesme

verimliliginin diismesine neden olacaktir[14].



Sekil 2.4 (a)islenmis testere, (b)elmas uglar1 ¢ikarilmis testere, (c)elmas uclarm
genel goriiniisii, (d)elmas ucun yakindan goriiniisii [15]



3. ELMAS TAKVIYELI KESICi UCLARIN DiZAYNI VE BIiLESIMI

3.1 Elmas Takviyeli Kesici U¢larin Tasarim ve Bilesimi

Dogal tas ocaklarinda yaygin olarak kullanilan kesici uglar (soket) Sekil 3.1°de
goriilmektedir. Bu kesici uglarin sekli ve bilesimi ne kadar karmasik olursa kesici
uclarin maliyeti o kadar artmaktadir. Kesici uglarin karmasik sekillerde istenmesinin
temel nedenleri testere agzi, iiretim gereksinimleri kullanim 6zelliklerinden dolay1

karmasik sekiller se¢ilmektedir.

Sekil 3.1 Endiistride yaygin olarak kullanilan soket ¢esitleri

Ekonomik yonden diger soketlere gére daha ucuz oldugundan iiniform ve basit sekilli
soketler diger soketlere gore daha yaygin kullanilmaktadwr. Fakat kesme islemi
sirasinda soketlerin kesme veriminin ve hizla asinmadan dolay1 soket {iretici firmalar
daha farkli soket dizaynma ydnelmistir. Bunlardan biri olan konik bi¢imli soketler,
kesme islemi swrasinda siirtiinmeyi azalttigindan dolayr enerji tiiketimini

diistirmektedir.

Karmasik sekilli soketler arasindan kullanilan bir diger elmassiz tabanli soketler ise
iki temel nedenle tercih edilir. Bu nedenlerden biri elmassiz taban nedeniyle soket
iretimindeki elmas sayismin az olacagindan soketin iiretim maliyeti diismektedir.
Diger bir neden ise elmasl soketlere gore ¢elik govdeye kaynak edilebilirligi daha
avantajli oldugundan dolay1 tercih edilir[16]. Lazer kaynak isleminde elmassiz tabanli

soketler biiyiik avantaj saglamaktadir.



Sandvi¢ yapili soketlerde ise dis yiizeylerde asinma dayanimi ile orta tabakalarin
asinma dayanimi farklidir. Kesme islemleri sirasinda normal soketlerde soket yiizeyi
asmirken dis yiizeyler orta kisma goére daha fazla aginir. Bunun yaninda yan ylizeyler
kesme islemi devam ettikce azalarak soket kalmligi ¢elik govde kalinligina kadar
azalir. Bu durumda soketin kesme 6zelligini kaybetmesinden dolay1 soket tam olarak
asinmasa bile soketler testere yilizeyinden sokiiliip yeni soketler kullanilmak zorunda
kalir. Bunu Onlemek i¢in kenarlarin asmma dayanimi yiiksek olan yani daha az
asmmasini saglayan, orta kismimn ise kenarlara gore daha fazla asmmasini saglayan

sandvi¢ soketler tercih edilir.

3.2 Elmas Takviyeli Kesici Uclarin Matris Secimi

Elmas takviyeli kesici uglarm tiretiminde kullanilan metal matrislerin iki temel islevi
vardir. Bunlardan birincisi, kesme islemi sirasinda elmaslar1 sikica tutmasi ve matris
ylizeyinde aginan veya diisen elmaslarin yerine matris i¢inde bulunan diger elmasin
ylizeye ¢ikana kadar asmmmasidir. Burada temel ama¢ matris, elmas ya da cBN
tanelerin kesme 6zelliklerini yitirene kadar matris yiizeyinde tutmasi istenir. Matrisin
asir1 aginma sonucu matris ylizeyinde bulunan elmas tanelerin fazla miktarda ¢ikmasi
ve kesme islemi bitmeden 6nce matristen kopmasi istenmez. Bundan dolay1 soketlerin
matrisin kesilecek malzemenin asmabilirlik 6zelligine uyumlu olarak matris tozu

secilmektedir.

Sert ve yogun mineral dokulu bir dogal tagin kesilme islemi sirasinda matriste olusan
asinma direnci disiik olacaktir. Fakat yumusak ve kumlu dogal tasin kesilme islemi
srrasinda kum tanecikleri asindiric1 6zellik gostereceginden dolay1 matris ylizeyinde
asmma direnci yiiksek olacagindan matris ylizeyi daha ¢abuk asmacaktir. Bunlarin
olusmasini onlemek igin en 6nemli etkenler, metal-elmas ara ylzeyinde atomik

baglanma, mekanik dayaniklilik ve asinma hizinin kontroliinii kapsar[17,18].

Elmas tanelerinin matris igerisinde daha iyi tutunmasi i¢in matris icerisine karbiir
olusturucu elementler eklenmektedir. Bunun amaci, katilan karbiir olusturucuyla
elmas ylizeylerini 1slatarak matrise daha iyi tutunmasi amaglanmaktadir. Islatmadaki
amag¢ elmas tanelerin ylzeyinde karbirlerin ¢ekirdeklenerek bir ara yiizey tabakasi
olusturmasidir. Fakat bu karbiir tabakasinin istenilen kalinliktan fazla olmasi
durumunda elmasin kesici 6zelligini kaybetmesine neden olur. Ayni zamanda matrisin

icine eklenen karbiir yapicilar1 matrisin siinekligini diistirmektedir.
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Matrisin asinma direncini arttirmak i¢in eklenen CrsCz ve B4C ile elmas takviyeli
kesici uglarin isleme 6zelliklerinin biiyiik oranda arttirildigr goriilmiistiir[19]. Kesme
islemi sirasinda yapilan aragtirmalara gére matriste bulunan elmas tanelerinin %30’u
kesme islemi yapamadan diistigiini ve %3,3 ‘i ise kirildigin1 gézlemlenmistir[20].
Elmas maliyetinin ¢ok yiiksek olmasi ve kesme veriminin diismemesi igin elmas

tanelerinin matrise tutunmasi ¢ok 6nemli olmaktadir.

3.2.1 Bakar matrisli elmas takviyeli kesici uclar

3.2.1.1 Bakirin genel ozellikleri

Bakir, periyodik cetvelde 1B gecis grubu elementi, atom agirligi 63,54 g/mol, olan,
8,93 g/cm® yogunluguna sahip, atom numarasi 29, dogada az miktarda nabit (Cu ve az
oranda Ag, Bi, Hg, As ve Sh), genellikle sulfurld, oksitli halde bulunan semboli Cu

ile gosterilen elementtir. Bakir elementi Cu*! ve Cu*? degerliklerini alir.

Bakir hidrojenden pasif olup, civa, glimiis, altin ve platinden aktiftir. Bakira oksijensiz
asitler etki etmez, oksijenli asitler ise yiikseltgen olarak etki eder. Bakir atmosferik
sartlarda oldukc¢a dayaniklidir fakat kiikiirt ve bilesikleri asindirici etki yapar. Bakir
zamanla havani etkisiyle yiizeyi asinmaya ugrar buna bakir pasi (jingar) ad1 verilen
koruyucu bir bazik karbonat tabakasiyla kaplanir. Bu bazik karbonat tabakasi bakir
ylizeyinin yesilimtirak rengi almasina sebep olur. Bazi eski yapilarin ve bronz

heykellerin karakteristik rengi bazik karbonat tabakasi tabakasindan dolayidir.

Sekil 3.2 Bakirin kristal yapisi (ylizey merkezli kiibik)[21].



Tablo 3.1 Bakirin 6zellikleri [24].

Maddenin Hali Kat1
Simgesi Cu

Mohs Sertligi 2.5-3
Yogunlugu 8.93 gr/cm?®
Sivi Haldeki Yogunluk 8,02 gr/cm?®
Ergime noktasi 1083°C
Kaynama noktasi 2300°C

Ergime 1s1s1

43 kcal(1 kg ergimesi i¢in gerekli 1s1)

Is1 Kapasitesi

24,400 J/(mol K)

Kristal sekli Kubik

Degerligi 1-2

Atom Agirhg 63,546 g / mol
Spesifik Direnci 0,0178 Ohm/mm?
Atomik yaricap 1.57A

Atomik hacim : 7.1cm3/mol
Kovalent yarigap : 1.17A

Kristal yapist : Yuzey merkezli kiibik
Tyonik yarigap : 0.73A

Iyonlasma enerjisi : 745.5 kJ/mol

Elektrik direnci: 16,78 nQ.m (20 °C’de)
Isil iletkenlik : 401 W /(m.K)

Is1l genlesme: 16,5 um/(m.K)(25 °C'de)
Ses hizt: 3810 m/s (20 °C’de)
Vickers sertligi: 369 MPa

Brinell sertligi : 874 MPa

Ticari bakirlarin icerigi %99’dan fazla Cu igerir. Bakir icerigindeki oksijen miktarina
gore farkli siniflara ayrilabilir. Bu smiflar %0.04-0.05 Oksijen iceren, deokside
edilmis ve oksijensiz elektrolitik bakir olarak iice ayrilir. En Onemli deoksidan
elementleri Cinko (Zn), fosfor (P), silisyum (Si), kalsiyum (Ca), berilyum (Be),
aliminyum (Al) magnezyum (Mg)’dur. Deoksidant ilavesi ile bakirm oksijen igerigi
azalmaktadir fakat deoksidant eklenen bakirin elektrik iletkenligi diismektedir[22,23].

Ticari bakir yiiksek iletken Ozelliginden dolay1 elektrik sanayinde kullanilir.
Uygulamada elektrolitik bakirdaki oksijen miktar1 onemsiz bir ayrintidir. %0.04
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oksijen igeren elektrolitik bakirm hidrojen ortamimnda 400 °C’de 1sitilmasi hidrojen kati
bakirda yayilarak bakir iginde dagilmis halde bulunan Cu2O ile tepkimeye girerek su
buhari1 agi1ga ¢ikarmaktadir. Su buhari tane sinirlarinda birikerek bakirin kirilgan hale

getirir[22].

3.2.1.2 Matriste bakir kullanimi

Matriste bakir, kalay ve bronz alasim tozlarinin kullanilmas: halinde matrisin
yogunlasma degeri artar ve asinma direnci diiser. Bundan dolay1 bu tozlarla tiretilen
elmas takviyeli kesici uglar ¢ok diisiik abrasivlige sahip dogal taglarin kesme isleminde
kullanilir. Kalay bronzu (CuSni1) kullanilmasi halinde soket iiretiminde sicak
presleme sirasinda matriste sivi faz sinterlenmesi meydana gelir ve bu faz matriste
dolgu islevi goriir. Matrisi olusturan diger metal tozlar arasinda difiizyon alagimlama
derecesinin artmasini saglamaktadir. Diflizyon alasimlama derecesini istenilen degere
yiikseltmek igin 1sitma siiresi, basing ve sicaklik uygun olarak belirlenmesi gerekir.
Bunun yani sira kalay bronzunun farkli miktarlarda matrise ilave edilmesi matrisin

mikro yapisinda degisiklige neden olur.

Elmas takviyeli kesici u¢larda mikro yapi lizerine yapilan calismalarda %30 Co + a-
bronzu (%90 Cu + %10 Sn) kullanilarak yapilan ¢alismalar da 730 °C de 15 dakika en
iyi sonucun elde edildigi gorillmiistiir[25,26,27].

3.3 Elmas Takviyeli Kesici Uc¢larin Elmas Secimi

Sokette kullanilacak elmas tipi kesme islemi yapilacak dogal tasin 6zelligine gore
belirlenir. Bundan dolay1 kesme islemi yapilacak dogal tas ne kadar sert ise, sokette
kullanilacak elmas o kadar sert olmasi istenilir. Soket tretiminde mekanik dayanim,
1s1l kararlilik ve matrise tutunma 6zelligi gibi istenilen 6zellikler genis alanda dogal ve
sentetik elmas se¢me olanagi sagliyor. Dogal elmasin secilmesindeki amag sentetik
elmasa gore implirite (kirlilik, katki) miktaridir. Dogal elmas tanecikleri sekil 3.3

verilmistir.
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Sekil 3.3 Dogal elmas; (a) ¢ok tabakali yiizey ve (b) oval bicimli ylzey

Dogal elmaslar, metalik inkliizyonlar (kalintilar) icermezler ve termal kararliligi ¢cok
yuksektir. Sentetik elmas 800 °C’de sertliklerini kaybetmesine ragmen, dogal elmaslar
ise 1400°C’ye kadar sertliklerini korurlar [28]. Fakat sentetik elmaslar matrise tutunan
ylizeylerdeki gozeneklerin ¢ok fazla olmasindan dolayr matrise yapisma 6zelligine
sahiptir. Bundan dolay1 sentetik elmaslar mermer, kumtasi ve diistik sertlikteki dogal
taglarin kesiminde avantajlidir. Sentetik elmasta diizensiz olan elmas yuzeyi mekanik
dayanimi azaltir. Bundan dolay1 sert dogal taslarin kesim islemi sirasinda olusan
yiiksek sok kuvvetlerine dayanikli olmasi i¢in tasarlanan ovallestirilmis soketler

kullanilir[29].

Ovallestirilmis sekil ¢cok daha yiiksek kesme kuvveti gerektirdiginden dolay1r daha
dayanikli ve daha giicli makineler gereklidir. Fakat buna ragmen sinterleme
sicakligina dayanabildigi ve iretim maliyeti diger soketlere gore daha diisiik

oldugundan dolay1 avantajli oldugundan tercih edilmektedir.

Sentetik elmasin temel avantaji, kesme isleminde istenilen 6zellige gore tasarlanmasi
ve Uretilmesidir [30]. Soket tireticilerinin gesitli taleplere gére farkli tane boyutlarina
gore iki ayr1 sentetik elmas vardir. Sentetik elmasin i¢ yapisi i¢in Co esasl veya Ni
esaslt alasimlar olarak sentetik elmaslar yapilir. Kobalt esash sentetik elmaslarda
kobalt, matris ile sentetik elmasin ara tabakalar arasina girerek metalik kalint1 seklinde
goriiliir. Nikel esasli elmaslarda ise Ni sentetik elmas icerisine diizenli olarak dagilir
ve goriinilis olarak mitkemmel berraklik saglar. Bunun yaninda sicak presleme islemi
sirasinda iyi mekanik Ozellikler saglar [31,32]. Sekil 3.4°de iki farkli elmas tiirii
gorilmektedir.
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Kobalt esasli elmaslar, elmasin yiizeyinde kobalt kalntilar1 olmasindan dolay1 nikel
esasl elmaslarla kiyaslandiginda daha fazla catlama egilimi gosterir. Bundan dolay1
diisiik kesme igsleminde kesme islemi kolaylagsmaktadir, fakat agir kesme isleminde
kesme islemi gergeklesmemektedir. Dolayisiyla inkliizyon miktar1 ve 6zelligi elmasin
asinma davranigini olumsuz etkiler. Yapilan ¢alismalarda diizgiin sekile sahip kubik-
oktahedral sekilli elmaslar, koseleri keskin ve kaba yiizeyli elmaslara gore
dayaniklidir[33].

3.3.1 Elmas takviyeli kesici u¢larin elmas tipi

Sentetik elmaslarin sekli, kesme esnasinda saglamligi ve kirilmas: karakteristigi
acisindan etkilemektedir. Soket iiretim sirasinda daha az sentetik elmas kullanilmas1
matrise daha iyi tutunmasindan dolay1 kesme islemi sirasinda kesme verimi daha
yiiksektir. Matrise tutunma 6zelligi iyi olmayan sentetik elmaslar genellikle katrak
kesim iglemlerinde kullanilir[34]. Soket iiretiminde kullanilan bazi soketler sekilde

3.5’da verilmistir.
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Sekil 3.5 Cesitli sentetik elmas taneciklerinin sematik ve matematiksel gosterimi

Kiibik oktahedral yapili bir elmasm morfoloji indeksi, yukarida bulunan sekil 3.5’
bakildiginda 4/8 olarak goriilmektedir. Bu gosterimde ilk rakam kiipiin oktahedral
morfolojisine istiinligiini, ikinci rakam ise oktahedral morfolojisine tetrahedralin

istlinliigiinii ifade etmektedir.

3.3.2 Elmas takviyeli kesici uclarin elmas tane boyutu

Elmas tane boyutunun biylikliigli, matris yiizeyinden elmas ¢ikint1 yiiksekligini
belirler ve kesicinin kesme yiizeyinden agikligina etki eder. Kesme veriminin
maksimum olmasi i¢in, elmas boyutu ile kesilecek dogal tagin 6zellikleri arasinda bir

iliski olmalidir. Pratikte tavsiye edilen elmas tane boyutlar1 asagidaki gibidir[35,36].

» 50/60 US mesh—¢ok sert ince taneli malzemeler i¢in (¢akmaktasi),
» 40/50 US mesh-sert, ince taneli malzemeler icin ( granit, bazalt),

» 30/40 US mesh — orta sertlikteki malzemeler i¢cin (mermer),

» 20/30 US mesh — ¢ok yumusak malzemeler igin (iri taneli kiregtasi).

Yiizey 0Ozelligi miikemmel ve pah kirma islemleri i¢cin ince taneli elmaslar
kullanilmaktadir. Herhangi bir elmasin daha kiiciik boyutlu oldugundan dolay1 daha

dayanikli olacagindan daha sert dogal taslarin kesimi isleminde kullanilir.

[ri taneli elmaslar ise yiiksek kesim hizlarinda tercih edilmektedir. Ciinkii iri tanecikli
elmaslarin talag boslugu fazla oldugundan ve testerenin her doniisiinde kesilen dogal
tagin ylizeyinden daha kolay ¢ikmasindan tas daha temiz yiizeyli olarak kesilir. Fakat

bu sert malzeme ig¢in uygulanirsa matristen elmaslar kopar ve sentetik elmasin
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ylzeyinde asinmadan dolayr diizliikler olusur, bu da elmasn kesme islevini

kaybetmesine ve parlamasina neden olur[37].

3.3.3 Elmas takviyeli kesici uclarin elmas 6z Kkiitlesi

Soket igerisindeki elmas miktar1 agirlikca olarak hesaplanir. Teorik hacmi 1 m? olan
matriste 4,4 elmas bulunur (hacmin %25°1) ve diger konsantrasyonlar ise bu orana gore
hesaplanir. Soket iiretiminde hangi konsantrasyonu kullanacagini belirlemek i¢in
cesitli etkenler vardiwr. Bunun en temellerinden biri ise kesilecek malzemenin
ozelligine gore ayarlamaktir. Kesilecek dogal tasin daha ¢ok ufalanmasi ve asgmmasi
isteniyorsa elmas 6z kiitlesi yiiksek olmalidir. Soketlerde bulunan elmaslarin 6z

kitlelerinin azalmasiyla, her elmas basina diisen kuvvet orantili olarak artar.

Tablo 3.2 Asinan soketin 1 cm? alanindaki yiizeye ¢ikmis elmaslarin toplam sayisi

Elmas Konsantrasyon
Mesh %15 %20 %25 %30 %35 %40
25/35 14 19 24 29 34 38
30/40 22 30 37 45 52 60
35/40 26 34 43 51 60 68
40 /50 38 o1 63 76 88 101
50/ 60 65 87 109 131 153 174
60/ 80 85 114 142 170 199 227

Elmasin kaldirdig1 artan malzeme miktari ile belirli bir kritik noktaya ulasir. Sentetik
elmasin dayanim noktasi ve toklugu asildig1 zaman kesme islemi esnasinda elmas

parcalanmaya ya da matristen kopmaya baslar.
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4. ELMAS TAKVIYELI KESICi UCLARIN URETIMI

Elmas takviyeli kesici uglarin iiretiminde kullanilan en yaygin tiretim yontemi toz
metalurjisi ile tiretim yontemidir. Sicak presleme ¢ok yaygin olarak kullanilan iiretim
teknigi olmasi ile birlikte bunun yaninda basingsiz sinterleme, sicak izostatik presleme
gibi bir¢ok tiretim teknigi de uygulanmaktadir. Bu tretim tekniklerine ait akis semast
tablo 4.1°de gosterilmistir.

Tablo 4.1 Toz metalurjisi yontemi ile elmasli takimlarin iiretim akis diyagrami[ 18].

-—{ Karistirma Islemi ]

[ Soguk Presleme ]

A4 A A
[ Sicak Presleme ] I Sinterleme I

Cor)

v
[ Capak Alma Islemi ]

4.1 Metal Matris Toz Karisiminin Hazirlanmasi

Matris tozuna katilacak olan metal tozlarin tane boyutuna bakilarak daha oOnce
hesaplanip belirlenen kimyasal bilesime gore karistirilir. Matris tozlarmimn karistirma
islemleri genellikle kosegen, eksenden kagik karistiricilar veya {i¢ boyutlu
karistiricilarla yapilir. Matris i¢ine katilan metal tozlarin ¢ok farkli yogunluklarda
olmasina ragmen istenilen karigim sonuglari elde edilir. Matris tozundaki toz miktarini
azaltmak, tasima ve isleme asamalarinda olusabilecek segregasyonu onlemek igin

baglayic1 ve yaglayicilar metal tozlarin karigtirma asamasinda ilave edilir. Bunun
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yaninda daha sonraki islemler olan soguk ve sicak pres isleminde olusabilecek

oksidasyonu ve celik kaliplarm aginmasini engellemek i¢in de yaglayicilar ilave edilir.

Elmas takviyeli kesici uglarin {iretim yontemi sirasinda matris tozu soguk presde
hacimsel olarak basilacak ise ayrica ikincil graniilasyon yapilir. Bunun amaci matris
tozunun kalip i¢erisine kolay konmasi ve presleme karakteristigini daha iyi duruma
getirmektir. Bu graniilasyon iglemi farkl sekillerde yapilir[38]. Fakat pratikte ¢ok sik
olarak kullanilan iki yontem vardir. Bunlardan biri eski bir teknik olan spartan
graniilatorii olarak adlandirilan yiiksek hizli karigtirma teknigidir[39]. En son teknik
ise yuvarlama islemidir ve bu islem elmas pargaciklarin tek asamada graniile olmasini

saglar[40].

Isleme isleminden bagimsiz organik baglayicilarin toz parcaciklarini bir araya
getirmesinin yaninda mekanik dayanimda kazandirmaktadir. Organik baglayicilar,
sicak pres islemi sirasinda yapidan tamamen uzaklasarak uygun 6zelliklere sahip
olmalidir. Sicak pres isleminde organik baglayicilar yapidan uzaklagsmaz ise soketlerin
kalitelerini azaltir ve testereye lehimleme esnasinda problemlere neden olan kalici

g6zenekler olusur.

4.1.1 Metal tozlan grantlasyon (tanecik) haline getirme

Matris tozlarin soguk pres yapilmasi durumunda metalik tozlarin sikistirma ve akicilik
Ozelliklerini arttirmak amaciyla gerekli durumlarda graniilasyon yapilir. Bundan
dolay1 uygun c¢ozeltilerde ¢oziinebilen biitil mekatrilat, alkil mekatrilat, poliyinil
biitiral ve parafin gibi baglayicilar toz parcaciklarini bir araya getirmek ve mekanik
dayanimi arttrmak igin kullanilir. Graniilasyon yapilmis matris tozu sekil 4.1°de

gorulmektedir.
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Sekil 4.1 Graniilasyon yapilmis matris tozu.

4.2 Matris- Elmas Karisiminin Hazirlanmasi

Sentetik elmaslar matris tozlariyla karistrmadan O6nce ya alindiklari gibi ya da
yuzeyleri kaplanarak kullanilir[41]. Karisim islemi soket ile elmas arasindaki tutunma
Ozelligini biiyiik bir olclide etkilemektedir. Hem matris tozunun hem de elmas
kristallerinin homojen dagilmamasi soketin kesme islemi sirasinda kesme Omriinii
tamamlamadan Once asinarak kesme 6zelligini kaybetmesine neden olur.

Her bir elmasin ayr1 ayr1 yiizeyleri matris tozu ile kaplandiginda, soket i¢erisindeki
bolgesel elmas 6z kitleleri (kluster) elimine edilir ve bu matris icerisinde sentetik

elmaslarin homojen dagildigi anlamina gelir.

4.3 Matris Tozlarim Soguk Presleme Islemi

Soguk presleme islemi, matris tozunun kaliplarda sekil verilerek sicak presleme islemi
oncesi gerek duyulursa yapilan 6n islemdir. Soguk presleme islemi i¢in ek olarak
kaliba ihtiya¢ duyulmasina ragmen soguk pres yapilmis matris tozlar1 sicak presleme
islemi sirasinda grafit kalibin aginmasini ve iiretim miktarmi arttirmaktadir. Sekil 4.2
(b)’de goriildiigli lizere soguk presle Oncesi ve soguk preslenmis metalik tozlar
goriilmektedir. Soguk presleme islemi ¢ok tabakali (multilayer) soketlerin dretimi

sirasida bu islem zorunlu hale gelmektedir.
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Sekil 4.2 Serbest haldeki ve (a) soguk preslenmis (b) toz karigimlarinin grafit kaliba
yerlesimi

Geleneksel soguk presleme islemi diisiikk veya orta diizey basing seviyesinde gelik
kaliplarla yapilmaktadir. Soguk presleme isleminde iki farkli makine kullanilmaktadir.
Geleneksel preslerde kalibin igine gelen matris-elmas karisimi hassas terazilerde
tartildiktan sonra titresimli bir yol ile dogru miktarlarda kaliba doldurulmasi
prensibiyle calisir. Bir diger yontem olan geleneksel agirlik hacim ilkesiyle ¢alisan
presler, az oranda soket imalat1 yapilan yerlerde esneklik katmaktadir. Fakat maliyeti
yiiksek olmasindan ve graniile edilmis tozlarm kullanilmasi1 zorunlulugundan dolay,
seri iiretim yonteminde hacim ilkesiyle calisan (volumetrik) yontem daha hizh
calismasi, daha dayanikli olmasi, ¢elik kaliplarinin maliyetinin diisiik olmasi1 ve diger

soguk pres sarf malzemelerinin az olmasindan tercih edilir[42].

4.4 Matris Tozlarim Sicak Presleme islemi

Sicak presleme islemi, i¢ gozeneklerinden armdirilmis soket elde etmek i¢in basing ve
1s1 ile birlikte uygulanan yontemdir. Bu islemde 2-3 dakika gibi ¢ok az sirelere ve
diisiik sicakliklara ihtiya¢ duyulur. Fakat ¢ok yiiksek yogunluk istenildigi zaman
yiiksek basmglar uygulanir.

Soket tretim sektoriinde sentetik elmaslarin yiiksek sicakliklara karsi dayanimi
olmadigindan ve matrisin mekanik 6zellikleri yiiksek istendiginden elmas takviyeli
kesici uglarda hizli sicak presleme islemi yaygin olarak kullanilmaktadir. Genel
kullanimda, ytiksek sicakliklarda segment iiretiminde daha etkin, hem metal tozunu
hem de elmas tanesini oksidasyona karsi koruma yolu CO/CO2’ atmosferinin
kullanilmasiyla elde edilir. Cunkd bu yontemde verimlilik artarken elmas takviyeli
kesici ucun sicak pres esnasinda oksidasyona karsi korunmus olur. Sicak presleme

islemi sekil 4.3’de gosterilmektedir.
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Sekil 4.3 Sicak presleme isleminin sematik goriintimii.

Modern sicak preslerde azot atmosferinde 1sitilan grafit kaliplarin oldugu koruyucu
gaz Uniteleri bulunmaktadir ve bundan dolay1 grafit kaliplarin kullanim Omiirleri

fazladir. Sicak presleme isleminde ii¢ ayr1 1sitma teknigi vardir. Bunlar;

> Indiiksiyon bobini ile 1s1tma teknigi,
» Endirekt 1sitma teknigi,
» Direkt 1sitma teknigidir.

Bu tekniklerin 1sitma prensipleri sekil 4.4’de gosterilmektedir.
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Sekil 4.4 Sicak presleme prosesinde 1sitma teknikleri.

4.4.1 Sinterleme islemi

Sinterleme islemi, toz metalurji yontemi ile Uretilen elmas takviyeli kesici uclar igin
zorunlu bir yontemdir. Sinterleme islemi fazla olursa, elmas takviyeli kesici uglarin
olgii tamligl, mekanik dayanimi ve bilesimi sinirlandirilmis olur. Islem sirasinda
koruyucu gaz kullanimu yiiksek sicaklik ve uzun bekleme sliresinde matris ve sentetik
elmasin korunmasini saglar. Fakat yliksek sicakliklarda ve uzun siire beklemesi
durumunda tane biiyiimesi ve yeniden kristallesmeden dolay1 matris yumusar. Bunun
yaninda sinterleme islemi sirasinda matris tozunun i¢inde bulunan ince tozlarm
sinterlenmesiyle olusan iiniform olmayan yogunluk olusmasi, sinterleme isleminden

sonra soketlerin carpilmasina ve istenilen boyutlarda olmamasina neden olur.

4.5 Elmas Takviyeli Kesici U¢larin Capaklarin Temizlenmesi

Uretilen elmas takviyeli kesici uglarim testerelere daha iyi kaynatilabilmesi i¢in, iiretim
islemlerinden sonra temizlenmesi ve ¢apaklarinin alinmasi gerekir. Bu igslem ilk olarak
iiretilen elmas takviyeli kesici u¢larin kenarlarinda olusan ¢apaklari taglama makinesi
ile temizlenip daha sonra aliimina veya silisyum karbiir tanelerinin oldugu tamburda
dondurerek temizlenmesidir. Bu iglemler ile elmas takviyeli kesici uglarin testerelere
baglanmas1 i¢in yapilacak kaynak islemi swrasinda baglanmasini engelleyecek

kalmtilar temizlenmis olur.

21



4.6 Elmas Takviyeli Kesici Uclarin Kalite Kontrolii

Elmas takviyeli kesici uclarin kalite kontrol islemi sertlik iglemi ile sinirhdir ve
genellikle brinell sertlik 6l¢ctimii kullanilir. Elmas takviyeli kesici uclarin sertlik degeri
matris yapisindan etkilenir. Fakat soketin yapisinda herhangi bir zarar ya da
yogunlagma istenildigi gibi olmazsa sertlik degeri istenilen diizeyde olmaz ¢iinkii tam
yogunlagma olmayan malzemelerin toklugu diisiiktiir. Bu sorun ise matrisin sentetik
elmaslar1 tutma 6zelligini ve asinma direncini diistirmektedir. Bundan dolay1 elmas
takviyeli kesici uglarin kalite kontrol islemi sirasinda sertlik degerinde siiphe

duyulursa, soketin yogunlugu 6l¢iiliir ve bir diger kalite kontrolii olarak kullanilir[43].

4.7 Elmas Takviyeli Kesici U¢larin Lehimleme / Lazer Kaynagi

Elmas takviyeli kesici uglarin liretimi basarili bir sekilde yapildiktan sonra yan kalite
kontrolden gecirildikten sonra ¢elik bir testereye baglanmasi gerekir. Elmas takviyeli
kesiciuglarin celik testerelere baglanmasi icin lehimleme veya lazer kaynagi kullanilir.
Lehimleme islemi dogal taslarin sulu kesim testerelerinde kullanilir ve ayrica tekrar
tekrar ¢elik testerelere uygulanabilir. Lazer kaynagi ise seri liretimlerde kiiciik caph
kuru kesim testerelerde kullanilmaktadir. Lehimleme islemi ile elmas kesici uglarin
celik testerelere baglanmasinda kesme islemi sirasinda olusan 1s1 lehim noktalarini
yumusatir ve bundan dolayr hizli kesim islemlerinde soketlerin ¢elik testereden
koparak ayrilma olasiligr vardir. Lazer kaynaginin egilme dayanimi 1800 MPa
olmasina karsin, lehimleme isleminin egilme dayanimi ise 350 ile 600 MPa arasindadir
ve lazer kaynagi ile baglanan soketlerin celik testerede kopma riski yok denecek kadar
azdir[44].

4.8 Celik Testerenin Balans Alma islemi

Celik testereler taglandiktan sonra balans ayarmin yapilmasi gerekir fakat bu balans
ayar1 yapilmaz ise testere kesme islemi sirasinda salinim yaparak celik gévdenin
vaktinden 6nce kullanim 6zelligini kaybetmesine, soketlerin celik testere ylzeyinden
kopmasma ve kesme hizinin diismesine neden olur. Balansi alinan testere
kullanilmadan 6nce yeniden taslanmasi gerekir ve bu islem sirasinda soketlerin rahat

bir sekilde kesme islemini gergeklestirdigine de bakilir[45].
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5. TOZ URETIM YONTEMLERI

5.1 Mekanik Uretim Ile Toz Uretimi

Mekanik Gretim yontemlerinde darbe, asindirarak 6giitme, kesme ve basma olmak
lizere dort farkli 6glitme yontemi vardir. Bu 6giitme mekanizmalari, mekanik toz
iretim yontemleri ile birlikte yapilmaktadir ve mekanik yontemler sonucu olusan
tozlar diizensiz sekillidir. Bunun yaninda 6giitme yonteminin verimi az oldugundan
(%1-3 arasinda) ve gevrek malzemeler daha iyi Ogiitiildiigiinden dolay1r 6giitme
isleminde gevreklestirilmis malzemeler kullanilmaktadir[46]. Mekanik Gretim
yontemi, kuru tozlarin birbirine baglanmasi ve bu baglanmanin koparilmasi ile daha
ince ve daha homojen yapiya sahip dayanimi yiiksek malzemelerin dretiminde
kullanilir[47]. Belirli kosullar altinda, yar1 kararli ve tane boyutu 100 nm altinda ya da
amorf tozlar mekanik alagimlama yontemi ile yapilmaktadir. Diger mekanik tozlarda

da oldugu gibi mekanik toz tiretim yonteminde de Kirlilik buyik bir sorundur[46].

5.2 Kimyasal Uretim Ydéntemleri

Metal oksit, karbonatlar, nitratlar ya da halojenli bilesiklerin gaz ya da kati (karbon ya
da yuksek oranda reaktif metal) ile indirgenmesi ve metal tozlarin elde edilmesidir[48].
Bu yontem ile iiretilen tozun tane boyutu ve sekli tepkime sartlar1 ile ayarlanip ¢ogu
toz seklinde iiretilebilmektedir. Kimyasal sentezleme tozlarm kati, sivi ya da buhar

fazi reaksiyonlarina bagli olarak farkli yontemleri vardir[46].

Katmin gazla bozunmasi, metalik tozun oksit indirgenmesi ve hidrojen, karbon
monoksit, amonyak gazi gibi indirgeyiciler ile karistirilir ve 1sitilir[45]. Is1l bozunma,
toz pargaciklarinin buhar bozunmasi ve yogunlastirilmasi yontemi ile elde
edilmektedir. Sividan Cokelme, ¢oziinmiis bilesiklerin kimyasal islem ile elde edilen
cozeltinin 6gilitme islemi yapilarak toz haline getirilmesidir. En yaygm kullanilan
tozlar bakir, nikel ve kobalttir. Kimyasal islem ile ¢cokelmis tozlar 1 um boyutunda ve
toz Ozellikleri islem sartlar1 ile degismektedir. Gazdan ¢okelme, Vanadyum,
Molibden, Kobalt, Nikel ve Zirkonyum gibi metallerin klortrleri ya da oksitleri gazdan

cokelme ydntemi icin uygundur ve elde edilen toz az kirlilik ile tretilir[46].
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5.3 Atomizasyon Yontemleri

Tiim atomizasyon teknikleri enerjinin sivi metali parcalama islemi ile yapilmaktadir
ve ergitme, atomizasyon, soguma adimlarindan olusmaktadir. Fakat bu islemden sonra
tozun istenilen 6zellikleri kazanmasi i¢in yilizeyindeki oksitleri minimum seviyeye
getirmek, gazlardan uzaklastrma ve tane boyutu dagilimi gibi iglemler
yapilmaktadir[48].

Atomizasyon yontemi pahali bir yontemdir ancak yuksek dretim hizindan, alasim
yeteneginden ve iyi islem kontrolii ile farkli malzemelere uygulamasindan dolay1
alasim tozlarmin tiretiminde yaygin olarak kullanilir. Atomizasyon yonteminin en
belirgin 6zellikleri ortalama pargacik boyutu, parcacik boyut dagilimi ve pargacik sekli

ve bilesimini kapsar.

5.4 Buharlastirma Teknikleri

Buhar fazindan homojen c¢ekirdeklenme ile toz olusturulmasi, nano O6lgekli
parcaciklarin olusmasinda biiyiik katki vermistir. Bu islem atmosfer basincinin %10
u civarina basingli argon icinde malzeme uzaklastirilarak, diisiik basingta 1s1
kaynagindan uzaklasmasi ile 1s1 kaynagi diiser. Bunun sonucunda 1s1 kaynagindan
uzaklagmasi ile asir1 sogutulmus olur ve kiiciik pargaciklar buhardan dogrudan

cekirdeklenir.

Buharlagsma teknigi ile iiretilen tozun en iyi 6zelligi yiiksek saflik ve Kkiglk tane
boyutudur. Buhar veya pargaciklar atmosferle tepkimeye sokularak nitriirler, oksitler
ya da bilesikler olusturmakta ve bunun yanmnda kiigiik pargaciklarin tagima ve

depolamasi zordur.

5.5 Elektrolitik Yéntemle Toz Uretimi

Elektroliz yontemi ile iiretilen tozlar diger yontemlere gore elde edilen tozun daha saf
ve miikemmel o6zelliklere sahip olmasina ragmen kullanim alanlar1 siirhdir fakat
elektrolit yontemi ile Uretilen tozlar diger yonteme gore daha endistriyel uygulamalar
icin daha uygun sekil ve boyuta sahip partikiillerden olugsmaktadir. Bunun yaninda
elektroliz yonteminin temel avantaji genis aralikta yogunluga sahip toz liretmesidir.
Elektroliz yonteminde oksijen degeri az, yiiksek mukavemet, oksitlenme direnci
yiksek ve yiiksek safliga sahip dendritik partikiil seklinde metalik ve alasim tozlari
elde edilir[49].
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5.5.1 Elektrolitik yonteminde madde transferi
Elektroliz yontemi ile elde edilen metal veya alasim tozlarmin temel ilkeleri
rediiklenmesi amacglanan metal iyonunun katot ylizeyine ulasmasi anlamina gelen

madde transferi ve katot tirtin formunu etkileyecek limit akim kavramlar1 olugur.

Elektroliz yonteminde prosesin hizini etkileyen en biiyiik etken elektrolit arayiizeyine
ulasan iyon miktar1 ve bu iyonlarm sagladigi ara kademeler ve rediiksiyondur.
Elektrolitik yontemde, olusan iyonlarin ¢ozelti i¢inden elektrotlara ve elektrotlarda
olusan iyonlarn ¢ozeltiye kolayca gegmesi istenmektedir. Elektrolit araylzeyini
incelersek, kiitle transferi olarak bilinen bu karsilikli taginim olay1 {i¢ adimda

gerceklesmektedir[49,50]. Bu adimlar;

»  Elektrotlar arasindaki elektriksel alanda iyon gogii, migrasyon

»  Elektrot/elektrolit ara yiizeyinde iyon yaymmasi, diflizyon

»  Elektrot/elektrolit arasinda olusan veya olusturulan bagil hareket, konveksiyon
Iyon konveksiyonu, homojen bir ortamdaki kiireciklerin, siirtiinme kuvvetleri ile
frenlenis hareketi olarak tanimlanabilir. Iyon hareketliligi, neredeyse biitiin iyonlar
icin 40-100 cm?/s V degerinde (Bu deger 25 °C sicaklikta H* iyonlar1 icim 350, OH
iyonlar1 i¢in 200 cm?/s V ile istisnadir) ve iyon hareketliliginden yararlanilarak
migrasyon hizlar1 bulunur. Buna 6rnek olarak 18°C ve 3 V potansiyel fark altinda bir
Ag* iyonu elektrotlar aras1 4 cm olan mesafeyi li¢ saatte kat eder ve bunun pratikteki
anlami, elektrolitteki iyon konsantrasyonun diisiik oldugu elektrolizlerde, migrasyon

etkisinin yok denecek kadar az oldugu anlamina gelmektedir.
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Sekil 5.1 Cift tabaka yapis1 [51].
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Dis Helmholtz Tabakasi
I¢ Helmholtz Tabakas:

Konveksiyon etkisi elektrolit faz smirinda yok sayilabilecek kadar azalir. Bunun
sonucunda elektrot ylizeyinde (Nerst tabakasi) kiitle ve sarj transfer hizin1 sadece
difizyon mekanizmasi belirler. Sekil 5.1°de Nerst tabakasi goriilmektedir. Katodun
yanindaki elektrolit tabakasindaki metal iyon konsantrasyonu, katot yilizeyinde olusan
(Me™ + ne = Me’) reaksiyondan dolay: katot yiizeyi ile elektrolit arasmnda bir
konsantrasyon gradyenti olusturacak ve sekilde devamli azalacaktir. Bu konsantrasyon
gradyenti, metal iyonlarinin rediiksiyon hizi ile elektrot yiizeyine tasmim hizi

arasindaki farktir. Bu fark artan akim yogunluklarinda artarak limit akim degerine

ulagmaktadir[50,51].
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6. LITERATUR TARAMASI

6.1 Elektroliz Yontemi ile Toz Metal Uretimi Uzerine Yapilan Cahsmalar
8,33-8,82 mM Cu(NOs). ve 1,48 mM KNOs iceren 25°C deki elektrolit ve kursun
kalemden elde edilen 2,2 mm c¢apinda grafit ¢alisma ve karsit elektrot kullanilarak
bakir tozu iiretilmistir. Farkli gerilimlerde (3, 10 ve 15 V), akim yogunluklarinda (1.36
ve 0,03 mA/cm?) ve pH (4.36, 3.11 ve 3,00) degerlerimde iiretilen bakir tozlarinmn
karakterizasyonu yapilmistir[52].

Maksimovi¢ vd. galvano statik olarak iiretilen bakir tozlarmin akim yogunluguna baglh
olarak morfolojisinin nasil degistigini ¢alismislardir. Bu ¢alismada 145 g/L siilfiirik
asit ve 18 g/L bakir derisimine sahip 50 'C deki elektrolite 7.71, 10,28 ve 36,00 A/dm?
degerlerinde akim yogunlugu uygulamislardir. Diisiik akim yogunluklarinda (7,71 ve
10,28 A/dm?) iri (masiv) yapili dendritik toz olusumu gozlenmis, ancak yiiksek akim
yogunluklarinda (30,0 ve 36,0 A/dm?) bu yap1 yok olmustur. En kiigiik toz boyutu (~
50 pm) 30,0 A/dm? akim yogunlugunda elde edilmistir[53].

Cesitli bakir derisimlerinde (5, 10 ve 15 g/L Cu*?) 60 ‘C deki elektrolit ile galvano
statik olarak farkli akim yogunluklarinda (200, 250 ve 300 mA/cm?) bakir katot
iizerinde biriktirilmistir. Bu ¢aligmalarda artan akim yogunlugu ve elektrolit sicaklig1
ile toz partikiillerinin boyutunun diistiigii, fakat elektrolitin artan bakir derigimi ve

grafit elektrotun artan doniis hizi ile toz boyutunun arttig1 belirlenmistir[54].

Elektrolitik bakir tozlarmin morfolojisine ve goriinlir yogunluguna bakir iyonlarmin
derisimi ve elektrolit sicakliginin etkisi, yiiksek akim yogunlugunda ve galvano statik
sartlar altinda arastirilmistir. 150 mA/cm? ve 1000 + 20 mV (standart colomel elektrota
(SCE) kars1) potansiyelde gozenekli ve disperse bakir tozlar1 diisiikk bakir
konsantrasyonlarmda (0.120 M Cu*? + 0.50 M H,SOs) elde edilmistir. Bu sartlar
altinda bakir elektro birikimi ile paralel yliksek oranda hidrojen olusumu

g6zlenmistir[55].

Elektrolit 6zelliklerinin elektro kazanim ile toz bakir iiretimine etkisi arastirilmistir.
Ana elektrolit 6zellikleri olarak sicaklik, sirkiilasyon orani, Cu ve H2SO4 derisimi,
hiicrede kalma siiresi ve organik banyo reaktifleridir. Organik reaktifler haricindeki

biitiin parametrelerin artiginin proses lizerinde pozitif etkisinin oldugu belirlenmistir.
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Bu ¢aligmalarda uygulanan ortalama hiicre voltajlar1 2.853, 2.729 ve 2,430 V tur, artan

voltaj ile katodik akim veriminin arttig1 tespit edilmistir[56].

15 g/L Cu ve 140 g/L H2SO4 derisimine sahip elektrolitten 771-3600 A/m? arasindaki
akim yogunluklarinda ve %85-92 arasinda degisen akim verimlerinde bakir tozu
uretilmistir[57]. Doner silindir katotlu bir hiicrede gergeklestirilen (3.5 cm ¢ap, h: 5
cm ) arastrmada 10 g/L Cu?*, 100 g/L H2SOs iceren baslangic ¢ozeltilerinden bakiri
%78 akim verimiyle 3.97 kWh/kg Cu spesifik enerji tuketimi ile geri
kazanmuglardir[58].

Son zamanlarda elektronik hurdalardan bakir tozu iiretimine dair g¢aligmalara
rastlanmistir. Bunlardan birinde kirilmis ve 6giitiilmiis hurdalar mekanik ayristirma
islemlerinden sonra metalce zengin kistm amonyak ligine tabi tutulmus sonrasinda
solvent ekstraksiyonla bakirca zengin bir siyirma ¢ozeltisi elde edilmistir. Siyirma

¢ozeltisinden bakir 0,5 molar oleik asitle ¢ok ince toz formunda ¢oktiirtilmiistiir[59].

Baska bir elektronik hurdalardan bakir tiretimi (toz formda degil masiv yapida
iiretilmis) ¢alismasinda ise yine kirilmis ve Ogiitiilmiis elektronik hurdalar mekanik
ayristirma islemlerinden sonra metalce zengin kismi bir paslanmaz celik sepete
konarak elektroliz islemi ile bakir iiretilmistir[60]. Diger bir elektronik hurdalardan
bakir geri kazanimi ¢aligmasinda hurdadaki kursun ve kalaydan temizlenmis, bakir
iiretimi ¢alisilmis, bu amag i¢in elektroliz yontemi kullanilmis, kursun ¢okelmis, kalay

¢ozeltide kalmis ve 27 kWh/ton giig tiiketimi ile bakir katotta biriktirilmistir[61].

Yukaridaki ¢alismalarin hepsinde elektro kazanimda oldugu gibi (¢oziinmeyen anot
ve katot elektrot kullanimi) ¢6zeltiden bakir tozu {iretilmistir. Tez ¢aligmalarinda farkl
olarak anot elektrot olarak Kkullanilan hurda soketten bakir tozu uUretimi
gerceklestirilecektir. Bagka bir ifadeyle tez caligmalarinda yukaridaki ¢alismalardan
temel farki; yukaridaki caligmalarda ¢oziinmeyen elektrotlar kullanilarak ¢ozeltiden
toz iretimi gerceklestirilirken, tezde ¢ozliniir hurda soket anot kullanilarak toz metal

iretimi aragtirilacaktir. Ayni zamanda elmas geri kazanimda gergeklestirilecektir.
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6.2 Hurda Elmas Testere Soketlerinden Elmas Geri Kazanim Uzerine Yapilan
Hidrometalurjik Cahsmalar

Soket yapisindaki degerli metaller sicak-presleme ve sinterleme isleminden sonra daha
yogun ve daha soy bir karaktere sahip olmaktadir. Bu nedenlerle soket matris
yapisindaki metallerin oksitleyici sartlarda ligi hi¢ kolay olmamaktadir, yani soketteki
metallerin ¢Oziinmesi, basit metal elementlerinin ¢6ziinmesinden ¢ok daha zor
olmaktadir[62]. Bu nedenle hidrometalurjik ¢alismalarda genelde kral suyu gibi ¢ok
guclu asidik ¢ozeltiler kullanilmistir[62,63,64]. Skury vd. hurda elmas testere soketleri
oksitleyici reaktifler iceren ¢ok kuvvetli asit ¢ozeltisinde (300 mL HNO3z + 100 mL
HCI (kral suyu)) cozindirmektedir. Soketin tamamen ¢dziinmesinden sonra geride

kalan kati1 atik ¢cozeltiden filtre edilip yikanmustir.

Daha sonra filtre edilen ve yikanan kati atik 16 g K2Cr.O7 ve 50 mL H2SOs iceren
coOzeltiyle isleme tabi tutularak elmas haricindeki biitiin katilarin ¢oziindiiriilmesi
saglanmis ve boylece hurda soketten elmas geri kazanimini gergeklestirmislerdir[63].
Ancak bu ¢alismada kullanilan oksitleyici reaktiflerin ve ¢ézelti sicakliginin ne oldugu
belirtilmemistir. Celep vd. hurda soketten elmas geri kazanimi i¢in yaptig1 ¢alismada
kral suyu kullanilarak hidrometalurjik islemlerle elmas geri kazanimi yapmistir[64].
Wang vd. hurda soketi hacimce 3:2 oraninda saf hidroklorik ve nitrik asit iceren
cozeltide 96 'C ¢oziindiirebilmisler ve toz elde edebilmek icinde oksalik asit
kullanmiglardir[62].

Yapilan caligmalar gosteriyor ki hurda soketler ancak oksitleyici reaktifler varliginda
cok kuvvetli asitler ile yliksek asit derisimlerinde (6M) (¢ok korozif ortamlarda) ve
uzun siire ¢ozme islemleri ile ¢oziindiiriilebilir. Sonug olarak, hurda soketlerin matris
yapisindaki metallerin sicak-presleme ve sinterleme isleminden sonra daha yogun ve
daha soy bir karaktere sahip olmasi hidrometalurjik geri kazanim yontemlerinin
uygulanabilirligi sinirlanmaktadir. Ayrica bu hidrometalurjik islemlerde ¢6zeltiye
gecen metallerinde geri kazanimi i¢in ¢oktiirme reaktiflerine ihtiya¢ duyulmaktadir ve
ayrica ek iglemler olarak ¢ozelti aritimi, ¢oktiirme, elektrokazanim gibi islemler
yapilmast gerekmektedir. Fakat tez calismalarinda ise disiik sicaklik ve asit
derisimlerinde hem elmaslarin hem de metallerin toz formunda geri kazanimi
hedeflenmektedir ki bu durum hidrometalurjik yontemlere buyik bir Gstinlik

saglamaktadir.
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7.MALZEME VE YONTEM

7.1 Kullanilan Malzeme ve Cihazlar

Bu tez ¢aligmasinin amaci; kullanim 6émriinii doldurmus elmas takviyeli soketlerden
elektro ¢oziindlrme-biriktirme yontemi ile elmas takviyeli soketlerde bulunan degerli
metalleri ve elmaslar1 elde etmektir. Bu elmas esasl soketler ¢esitli firmalarin imal
ettigi kullanim 6mriinii doldurmus elmas takviyeli soketler olup bu tez kapsaminda
soket Uretimi yapan Turanoglu Diamond Tools (Sivas-Turkiye) firmasindan tedarik
edilmistir. Firma ticari olarak kullanilmaz hale gelen bu hurda soketleri bir varilde

biriktirmektedir ve herhangi bir geri doniigiim siirecine tabi tutmamaktadir.

Uretilen soketlerin bir yiizeyinde elektrokimyasal tepkimelerin gerceklesmesi igin
soketler tamamen epoksi ile kaplanmustir (Sekil 7.1). Epoksiye almman numunenin bir
yiizeyi zimparalanarak aktif yiizey alami elde edilmistir. Boylece elektrokimyasal
deneyler icin sabit bir aktif ylizey alani olusturulmustur. Epoksiye alinan tlim

numunelerin aktif yiizey alani 3,6 cm? olarak hesaplanmistir.

Katot olarak ise 3,6 cm? aktif yiizey alanma sahip epoksiye alinmis 316L paslanmaz
celik kullanilmistir. Epoksi malzemesi Epakem marka epoksi regine ve sertlestiriciden
olugmaktadir. Agirlik olarak 2:1 oraninda karistirilan epoksi regine ve sertlestirici 1s1
ac1ga ¢ikarana kadar karistirilarak homojen seffaf hale getirilmistir. Onceden kablo
baglantisi yapilan soketler 6zel olarak hazirlanmis kaliplara yerlestirilmis ve zerine

epoksi dokiilerek 24 saat kiirlenmistir.
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|
(a) Deneyde kullanilan soket (b) Epoksi ve kablo baglantisi yapilmig

soket

(c) katot olarak kullanilan 316L  (d) 6n yiizey katot olarak kullanilan
paslanmaz celik arka ylzey 316L paslanmaz

Sekil 7.1 Deneylerde kullanilan soket ve 316L paslanmaz ¢elik
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(a) Anot ve katotun deney i¢in sabitleme sekli

(b) Anot ve katotun hiicreye yerlestirme sekii
Sekil 7.2 Deneysel calismalarm yapilis
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Calismalarda kullanilan elektrotlar ve hiicre Sekil 7.2°de gorulmektedir. Anot ve katot
arasindaki mesafe 1 cm olarak belirlenmistir. Elektrotlar arasi mesafeyi sabit tutmak
ve elektrolitin manyetik balikla karistirilmasi sirasinda elektrotlarin sabit kalmasi igin
bu sekilde goriildiigii gibi bir diizenek hazirlanmistir. Elektrolit hacmi 150 mL olarak

belirlenmistir.

Hurda soketlerden rastgele bir miktar almarak bunlarin portatif Thermo Scientific
Gold+ marka XRF cihazi ile kimyasal analizi yapilmistir. Hurda soketlerin analizleri
General Metals modunda 120 saniye bekletilerek analiz edilmistir. Deney ¢alismalar1
icin hazirlanan elektrolitin analizleri deney Oncesi ve deney sonrasi elektrolitin
icindeki Cu*? derisimlerini Mining Cu/Zn modunda 120 saniye bekletilerek analiz
edilmis ve Sekil 7.3’de gosterilmektedir.

Sekil 7.3 XRF cihaz1
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Bu tezde yapilan deneysel calismalarda elektrolit hazirlamak i¢in kullanilan
kimyasallar tablo 7.1°de verilmistir. Uriinlerin katalog bilgileri kullanilarak gerekli
metal tuzu miktar1 hesaplandi ve saf su eklendi. Elektrolit igerisinde tuzlarin tam
¢oziinmesini saglamak i¢cin manyetik karistiricida karistirilmigtir. Daha sonra
belirlenen miktarlarda asit eklenerek elektrolitler hazirlanmistir. Sekil 7.4’de sirasiyla

bakir siilfat fotografi verilmistir.

Tablo 7.1 Deneysel ¢alismalarda kullanilan kimyasallar ve markalar1

Kimyasal Marka
(CuS04).5H,0 (%98) Sigma Aldrich
H2S04 (%98) Merck

Sekil 7.4 Bakir silfat elektrolitin fotografi

Elektrokimyasal deneyler sonrasinda elde edilen veriler dogrultusunda yapilan
caligmalar, Rigol DP832A programlanabilir giic kaynag: (Sekil 7.5) ile yapilmistir.
Bakir esasli soketlerin 6n ¢aligma sartlar1 deney stiresi 30 dk, akim yogunlugu 1 — 25
A/dm?, bakir derisimi 0- 50 g/L, siilfiirik asit derisimi 50- 200 g/L, elektrolit sicaklig

25 °C- 60 °C, elektrolit karistirma hizi 100 rpm ile 750 rpm arasinda degistirilmistir.
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Sekil 75 Programlanabilir gﬁglkaynagl

Sekil 7.6 Mastersizer 3000 lazer difraksiyonu partikiil boyut analiz cihazi

Hurda soketlerin, imal ettirilen soketlerin, deneyler sonrasi elde edilen toz
numunelerin toz metal boyut analizleri sekil 7.6°da verilmis olan Cumhuriyet
Universitesi Ileri Teknoloji Uygulama ve Arastrma Merkezinde (CUTAM)
Mastersizer 3000 lazer difraksiyonu partikil boyut analiz cihazi ile yapilmistir
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Sekil 7.7 Mira3XMU-Tescan taramali elektron mikroskobu.

Tozlarin yiizey incelenmesi ve ylzey analizleri igin Sekil 7.7°de verilmis olan
Mira3XMU-Tescan marka taramali elektron mikroskobu kullanildi. Taramali elektron

mikroskobu analizleri de CUTAM’da yapilmistir.

7.2’ YOontem

Hurda elmas esasli soketlerinden elmas ve degerli metal tozlarinin yeniden
kullanilabilir sekilde elde edilmesi ¢alismalarinda elektrometalurjik metotlardan
elektrolitik ¢cozundurme-biriktirme yontemi kullanilmistir. Bu yontem bakir-bakir
stilfat ¢ozeltisi icin Sekil 7.8’deki diyagramda basitge 6zetlenmistir. Bu sistemde anot
ve katot arasma akim uygulandiginda CuSO4—H>SO4—H>O tiirii elektrolitte sunlar

gerceklesmesi beklenmektedir:

Anotta anodik oksidasyon sonucu bakir Cu*? iyonlar1 halinde ¢oziinerek ¢dzeltiye
gecerken, elektronlar anot metal {izerinden devreye gecer. Bu sirada hurda soket

icindeki elmas ¢oziinmeyeceginden hiicrenin tabaninda birikir.

» Cu® - Cu*?+2e” (anot lizerinde gergeklesen reaksiyon)
» Anot lzerinden dis elektrik devresine iletilen elektronlar katoda ulasarak devreyi
tamamlamaktadir.

> Elektrolitin icindeki Cu*? iyonlar1 migrasyon sonucu katot yiizeyine ulagir.
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> Katot yiizeyine ulasan Cu*? iyonlar1 anottan iletilmis olan elektronlarla tekrar
birleserek metal formuna indirgenirler. Eger sistem yliksek akim yogunlugunda
elektrolit de diisiik bakir derisiminde ¢alistirilir ise katot {izerinde olusan bakir

toz formunda olacaktir.
Cu*?+ 2e~ > Cu® (katot lizerinde gerceklesen reaksiyon)

Bu elektrot reaksiyonlarindan, toplam reaksiyon olan, bakir elektro ¢oziindiirme-
biriktirme elektrolizinde enerji tiiketimi olmadig1 goriiliir. Ancak anodik ve katodik
reaksiyonlar kinetik engeli oldugundan asir1 voltajlar ve baglantilardaki direnglerden

kaynakl1 voltaj diistisleri de goz oniine alinmalidir.

ELEKTRO GOZUNME ve
BIRIKME DIYAGRAMI

Balar ve bakir silfat
cozeltisi ile gosterilmistir

Negatif soket elektrot ¢ozindr
Or: Cu, Fe, Covb
Anot hurda soket ¢ozindr

. Dogru EKII%-

TOZ FORMUNDA ic kavnad : _ .
METAL, Or Cu Hethangi gu¢ kaynag Oksidasyon ile karozyona udrar
I Negatif | ir iletken F‘oztmf Elektrolit: uygun bir
v katot ~ |Or:L316 ano metal tuzu cozeltisi
[‘:]['th:\lr;?;z'an elektrot |paslanmaz electrot Or: bakr sillfat
éirikirf Seyreltik  cinko siilfat vb
N bakr f cozels
siilfat Cu, Fe, Covb. metal
cozelltisi; atomlanmin tamami
/elek'trolit yikseltgenerek
Megatif iyonlar pozitif iyonlar olarak
pozitif elektrota coziindr ve metal
dogru giderler, tozlanni olugturmak

Pozitif iyonlar negatif
elektrota cekilir,

elektron alr, biylece
indirgenir

fakat onlar iizere negatif
degismez, / elektrota giderler

gercekte Cu
/ atomlar elektron

. -
Metal iygm} o et YO — vererek bakir +2

e hareleti iyonlanna
birikir von
ELMASLAR yilkseltgenir

(oksidasyon)

Sekil 7.8 Bakir-bakir siilfat ¢ozeltisi i¢in basit elektro ¢oztundurme-biriktirme
diyagramu.

Elektro ¢ozundurme-biriktirme deneme g¢alismalari, giic kaynagi belirlenen akim
yogunlugunu elde edecek sekil belirli bir akima sabitlenmis ve bu sabit akimda
degerinde 30 dk surelerde deneyler yapilmistir. Calisma elektrotu olarak ¢oziinmesini
istedigimiz soket baglanirken karsit elektrot olarak 316L paslanmaz ¢elik kullanilarak

deneyler yapilmistir. Yani soket anot ve 316L paslanmaz ¢elik katot elektrot olarak
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kullanilmigtir. Deney Oncesinde ve sonrasinda soket saf su ile yikanip temizlenip

kurutulduktan sonra hassas terazide tartilarak soketin ¢6ziinme miktar1 hesaplanmastir.

Anodik akim verimi= (WCéiziinen soket miktari (g) / WTeorik (g)) *100

Burada Wreorik () Faraday Kanunundan [W = (M = [ « t) / (nF)]

Katodik akim verimi= (WCéiziinen soket miktari (g) / WTeorik (g)) *100

Burada Wreorik (g) Faraday Kanunundan [W = (M = I * t) / (nF)]hesaplanmustir.

Burada W gram cinsinden anotta ¢oziinen metalin agirhigini, M metalin atomik
kiitlesini, I akimi, t saniye cinsinden islem siiresini, n indirgenme tepkimesinde
tilketilen elektronun mol sayismi ve F, Faraday sabitini (~ 96500 A-sn) temsil
etmektedir.

Deney sonunda katot olarak kutuplanan paslanmaz celik elektrot, filtre kagidinin
iizerinde saf su ile yikanarak elektrot iizerinde olusan tozlarin bu filtre kdgidinda
toplanmasi saglanmistir. Ayrica deney sonunda elektrolit bir filtre kagidindan
gecirilerek karigtirmadan dolayi elektrolit i¢ine diisen toz pargaciklarda toplanmistir.
Fitlere kagitlar1 Uzerindeki tozlar bol saf su ile durulanarak elektrolit ¢ozeltisinden
armdirilmig, etiivde kurutulmus ve tartilarak elde edilen toplam toz miktar
belirlenmistir. Bu veri anodik verim hesabindakine benzer sekilde katodik verim

hesabinda kullanilmustir.

On calismalarin deneme deneylerinden, literatiir verilerinden faydalanilarak, elektro
¢Ozilindiirme ve toz biriktirme prosesini etkileyen parametrelerin (akim yogunlugu,
elektrolit metal iyonu konsantrasyonu ve asit miktari, karistrma hizi ve sicaklik)
detayli olarak incelendigi deney grubundan olugsmaktadir. Bu amag¢ dogrultusunda toz
morfolojisi, toz tane boyut dagilimi1 anodik ve katodik verim gibi proses i¢in 6nemli

sonu¢ faktorleri incelenmistir.
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8.DENEYSEL CALISMALAR

8.1 Bakir Esash Soketlerin Analizleri

Kimyasal igerigine gore hurda bakir soket olarak degerlendirilen soketlerin XRF ile
yapilan agirlikg¢a ylizde kimyasal analiz sonuglar1 ve bunlarin ortalamasi Tablo 8.1°de
sunulmustur. Bu tablo incelendiginde ¢ok farkli kompozisyonlarda bakir esash
soketlerin oldugu goriilmektedir. Bu durum soket imalat¢1 firmalari kendine 6zgii ¢ok
farkli kompozisyonlarda bakir esasli soketler imal ettigini gostermektedir. Bakir esasli
soket olarak smiflandirilan bu tabloda kalay igerigi %10 nun altinda olan analizler
gruplandirilmistir. Ancak bazi firmalar bakir igerikli soket olarak %10’nun Gzerinde
kalay iceren soketlerde imal etmektedir. Dolayisiyla bakir ve bronz esasli soketlerde
kompozisyona gore net bir ayrim yapmak miimkiin olmamaktadir. Bu nedenle
Turanoglu Diamond Tools firmasi ile goriisiilerek bakir esasli soket olarak en fazla
kullanilan kompozisyonda bakir esasli soketler tirettirilmistir. Bu soketin analizi de

Tablo 8.1°de deney soketi satirinda sunulmustur.

Tablo 8.1 Hurda bakir soket olarak nitelendirilen soketlerin agirlik¢a % kimyasal

analizi.
Ornek Cu Sn Co Fe Si Al Ni Zn Ag
No
1 87,54 5,89 0,47 2,13 1,60 | 1,47 | 0,38 | 0,09 | 0,30
2 79,52 2,02 1,02 7,50 0,00 | 0,00 | 0,13 | 0,50 | 0,31
3 84,10 0,21 2,52 3,75 3,78 | 404 | 0,12 | 0,15 | 1,08
4 76,42 0,41 0,46 2,59 0,00 | 0,87 | 5,12 | 0,61 | 1,32
5 73,38 7,13 0,10 0,23 6,52 | 2,78 | 9,12 | 0,28 | 0,01
6 75,48 8,28 1,10 | 11,23 | 0,86 | 0,77 | 1,90 | 0,14 | 0,01
7 71,58 6,68 4,07 5,07 4,03 152 | 0,85 1,75 2,27
8 74,95 8,63 063 | 1233 | 0,67 | 0,38 | 1,96 | 0,12 | 0,01
9 67,25 6,65 8,08 | 14,15 | 1,17 | 0,92 | 1,42 | 0,10 | 0,00
10 72,21 8,12 477 | 11,18 | 1,71 1,25 | 0,24 | 0,20 | 0,00
11 67,85 7,74 5,96 3,67 284 | 2,10 | 0,79 | 6,26 | 1,17
12 69,46 7,76 580 | 10,72 | 3,33 | 2,03 | 0,35 | 0,21 | 0,00
Ortalama | 74,98 5,79 2,91 7,04 2,21 1,51 1,87 | 0,87 | 0,54
Deney 80,58 | 11,18 | 0,26 4,88 0,56 | 2,20 | 0,00 | 0,23 | 0,00
Soketi

Tablo 8.1’de kimyasal kompozisyonu Deney Soketi (bu soketler Turanoglu Diamond
Tools firmasina iirettirilmistir) olarak verilen soketin mikro yapist optik mikroskop
(Sekil 8.1) ve taramali elektron mikroskobunda (Sekil 8.2) incelenmistir. Optik
mikroskopta bakir soket mikroyapisi ile beraber sentetik elmas partikiillerin ara ylzey
uyumu ve mikroyapida nasil dagildigi anlagilmistir. Karsilagtirma amaci ile taramali
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elektron mikroskobu (SEM) incelemesinde haritalama yontemiyle hangi elementlerin
bir kat1 ¢dzelti olusturdugu veya birbiri i¢erisinde ¢dziinmeyen fazlarin belirlenmesine
calisilmistir. Cu soket i¢in optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobundan elde
edilen resim ve veriler Sekil 8.1 ve Sekil 8.2°de sunulmustur. Ornekteki bakir ve kalay
dagilimi incelendiginde kalayin bakir iceresinde ¢oziinerek kati ¢ozelti olusturdugu
goriilmektedir. SEM fotografinda goriilen koyu gri bolgelerde demirin yogunlastigi ve
herhangi bir metal ile etkilesime girmedigi varsayilabilir. Siyah bdlgelerde ise
aliminyumun yogun olarak bulundugu anlasilmaktadir. Cok az bulunan silisyumun

ise yapimin geneline homojen olarak dagildig varsayilabilir.

Sekil 8.1 Deneysel ¢alismalarda kullanilan bakir esasl soketin optik mikroskop
fotograflar1.
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Electron Image 1 Fe Ka1 CuKat

Sn La1 AlKa1 SiKat

Sekil 8.2 Turanoglu Diamond Tools firmasina iirettirilmis ve deneysel ¢alismalarda
kullanilan bakir esasli soketin SEM (EDS-Map) analizi sonuglari.

8.2 Akim Yogunlugunun Elektro C6ztundirme-Biriktirme Prosesine Etkisi

Uygulanan akim yogunlugunun katodik toz metal {iretimine ve anodik soket ¢oziinme
proseslerine etkilerini incelemek igin calismalar yapilmistir. Sekil 8.3’de akimin
katodik verime etkisini gdsterilmistir. Deneylerde akim yogunlugu 1 — 25 A/dm?
degistirilirken diger kosullar Bakir Derisimi: 15 g/L Cu*? Asit Derisimi: 100 g/L
H2S04, Sicaklik: 25 °C, Karistrma Hizi: 200 rpm olarak sabit tutulmustur. Bu

calismalarin sonuglar1 Tablo 8.2°de sunulmustur.
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Tablo 8.2 Akim yogunlugunun elektro ¢ziindiirme ve toz metal Gretim prosesine
etkisi.

Akim | Soket | Katotta | Anodik | Katodik | Elektrolit | Dv Dv Dv | Yizey
Yogun te Biriken | Verim Verim [Cu™?] 10 50 90 | Alam
lugu | COzln | Toz (g) (%) (%) Degisimi | (um) | (um) | (um) | (m%kg
(A/dm? | me (ppm) )
) (9)
2 0,009 0,017 20,9 39,6 -600 | 47,1 | 88,3 | 154 80,8
5 0,113 0,063 105,2 58,6 800 | 30,1 | 61,5| 118 | 118,6
10 0,228 0,154 106,1 71,7 800 | 12,4 | 33,0 | 653 | 2659
15 0,232 0,229 84,2 71,1 900 | 14,1 | 34,7 98 232,6
20 0,317 0,265 73,8 61,7 400 | 11,6 | 53,9 | 103 | 273,8
25 0,400 0,280 74,5 52,1 1300 | 7,78 | 24,4 | 63,4 | 373,8
Ticari bakir tozu 15,6 | 30,5 | 67,9 | 216,9

Bu tablodaki verilerin grafiksel sonuglar1 da Sekil 8.3’de grafiksel olarak verilmistir.

Sekil 8.3 (b)’de goriildiigii gibi uygulanan akim yogunlugunun artmasi ile katotta
toplanan toz miktar1 ile soketteki azalma miktarlar1 artmaktadir. Fakat katodik akim
verim grafigi incelendiginde (Sekil 8.3 (a)) maksimum katodik veriminin 10 A/dm? ve
15 A/dm? oldugu goriilmektedir. 10 ve 15 A/dm? akim yogunlugunda yapilan
deneylerde % 71 katodik verim oldugu goriilmektedir. 15 A/dm? akim yogunlugunun
iistiine ¢ikildiginda katodik verimin diistiigii gézlemlenmistir. Bu degerden sonra katot
yuzeyinde Hz gazi olusumunun basladig: diistiniilmektedir. Soyle ki hiicreye saglanan
elektronlarin bir kismi1 H* iyonlarmm katotta Hpg) indirgenmesinde kullanilmakta
buda dogal olarak katodik akim verimini diisiirmektedir. Akim yogunlugunun katot

elektrot izerinde elde edilen toz boyutuna etkisi Sekil 8.3 (¢)’de sunulmustur.

Toz karakterizasyonunda parcacik boyut analizi ve 6zgiil yiizey alaninin belirlenmesi
son derece Onemlidir. Ciinkii iretilen tozlarin topaklanmasi hakkinda bilgi
vermektedir. Depolanmis yiizey enerjisi, ylizey alami ile dogru orantili, parcacik
boyutu ile ters orantilidir. Depolanmis yiizey enerjisi ne kadar fazla ise topaklanma
egilimi o denli fazla olmaktadir. Toz boyutunun hesaplarken Lazer Kirmim teknigi
kullanildi. Malvern parcacik boyut analiz cihazi kullanilmistir. Uretilen tozun sekli
dentritik ve diizensiz oldugundan dolay1 esdeger kiiresel ¢aplar olarak Dv10, Dv50 ve
Dv90 otomatik olarak cihaz tarafindan hesaplanmistir. Bu degerler birikimli pargacik
boyut dagilimi grafiginden elde edilir. Pargcacik boyutu analizinde ticari bakir
tozlarinda Dv10, Dv50 ve Dv90 degerleri sirasiyla 15,6, 30,5 ve 67,9 pm olarak
Olclilmiistlir. Ayrica iretilen ve ticari olarak kullanilan tozlarin 6zgiil ylizey alan

degerleri otomatik olarak hesaplanmistir. Ticari soket iiretiminde kullanilan tozun
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ozgiil yiizey alan1 216,9 m?/kg olarak &lgiilmiistiir. Tablo 8.2°de uretilen ve ticari
tozlarm pargacik boyutu ve dzgiil yiizey alan1 agisindan incelendiginde 10 ve 15 A/dm?

akim yogunluklarinda iiretilen bakir tozlarin uyum iginde oldugu goriilmektedir.
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Sekil 8.3 Akim yogunlugunun (a)anodik ve katodik verime etkisi, (b)sokette
azalmaya etkisi, (c)toz boyutuna ve yiizey alanina etkisi, (d)elektro-
litteki bakir derisiminin degisimine etkisi.

Sekil 8.3 (d)’de ise elektro ¢dziindiirme deneyi sonrasinda elektrolit igerisindeki bakir
derisiminin degisimi goriilmektedir. 2 A/dm? yapilan deneyde elektrolit bakir
derisiminde diisiis goriilmektedir. 5 A/dm? ve bu akim yogunlugunun iistiinde yapilan
deneylerde ise elektrolit bakir derisiminin arttigi goriilmektedir. Elektrolit bakir
derisiminin artmasi anodik reaksiyonlarin, katodik reaksiyonlardan ¢ok daha hizli
ilerlemis oldugunu gostermektedir. Bu nedenle elektrolitteki bakir derigsimi bir miktar

artmustir. Diisiik amper yogunlugu ile yapilan galismalarda (2 A/dm? ) elektrolit bakir
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derisimi diistiigii goriilmektedir. Dolayisiyla iiretilen tozun bir kismimin elektrolite
eklenen bakirdan olustugu anlasilmaktadir. Bu durum zamanla elektrolitteki Cu*2“nin
diismesine neden olur. Bu durumda istenmez ¢iinkii hiicredeki bakir derisimini sabit
tutmak i¢in devamli hiicreye bakir tuzunun eklenmesi gerekir. Ciinkii tez ¢alismasinin
amact bakir tuzlarindan toz bakir tretimi degil, hurda soketin toz bakira
dOntistiiriilmesidir. Bu nedenden dolay1 ¢6zelti igerisindeki bakir derisimini
degistirmeden katotta toz birikimini saglayan 15 A/dm? akim yogunlugu segilerek 6n

calismalara devam edilmistir.

el |

(€)10-20 A/dm? (d)10-20 A/dm?

Sekil 8.4 1-7 A/dm? akim yogunlugunda yapilan galismalarda deney sonrasi
a)katottun fotografi (b)anodun fotografi, (c)10-20 A/dm? akim yo-
gulugunda yapilan ¢alismalarda deney sonrasi (¢) katodun resmi
(d)anodun fotografi

Sekil 8.4’de yapilan deneyler sonrasinda akim degisimiyle katot ve anot yiizeylerinin
degisimini gosteren fotograflar gosterilmektedir. Sekil 8.4 (a) ve 8.4 (b)’de 1-10
A/dm? akim yogunlugunda yapilan deneylerde katodun iistiinde bakir kaplama

olustugu goriilmiistiir. Anodun iistiinde ise siyah bir tabaka (anot slime) olugsmustur.
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Sekil 8.4 (c) ve 8.4 (d)’de ise 10-20 A/dm? akim yogunlugunda yapilan deneyler
verilmistir. Sekil 8.4 (c)’de katotta toz elde edildigi goriilmektedir ve katodun Ustlinde
kaplama olusmamustir. Yiiksek akim yogunluklarmnda (>10A/dm?) yapilan deneylerde

soketin ylizeyi temiz oldugu goriilmektedir.

View field: 830 pm BI: 14.00
SEM MAG: 250 x Det: BSE Performance in nanospace

b o =
P 3 St

g el e =
SEM HV: 200 kV WD: 9.75 mm MIRA3 TESCAN]
View field: 207 pm Bl: 14.00 50 pm
Performance in nanospace Performance in nanospace SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE Performance in nanospace

(d)2,5A/dm?SEM-1000X  (€)10 A/dm? SEM-1000X  (f)15 A/dm?SEM-1000X
Sekil 8.5 Farkli akim yogunluklarinda iiretilen bakir tozlarina ait farkl
blyutmelerde SEM goruntileri

Akim yogunlugunun artmasi ile manyetik alan artar. Manyetik alan arttik¢a bakir
iyonlarmi katot ylizeyine daha hizli ve farkli noktalara ¢arpmasi ile sonuglanir.
Sonucta cekirdeklenme bdélgeleri artar ve daha kiglk tane boyutuna sahip taneler
katotta olusur (Sekil 8.5).
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8.3 Elektrolit Cu* Derisiminin Elektro Coziindiirme-Biriktirme Prosesine
Etkisi

Bu boliimde elektro ¢oziindiirme deneylerinde, elektrolit bakir derigiminin etkisini

incelemek igin galismalar yapilmistir. Tablo 8.3 ve Sekil 8.6’de bakir derisiminin

katodik verime etkisi gosterilmistir. Deneylerde ¢ozeltinin bakir derisimi sirasiyla O -

50 g/L degistirilirken diger kosullar sabit tutulmustur.

Elektrolit bakir derisimi arttirildikga katodik verimin ve katotta toplanan toz
miktarinin benzer sekilde arttig1 goriilmektedir. Sekil 8.6 (a)’da 50 g/L Cu derigimi ile
yapilan deneyde %90 verim elde edilmistir. 50 g/ Cu derisimi ile yapilan deneyde
soket 0,215 g ¢oziinmiistiir (Tablo 8.3). 40 g/L Cu ile yapilan deneyde ise katodik

verim %84 olarak hesaplanmistir ve soket 0,275 g ¢6ziinmiistiir.

Culgnor = Cu?t + 2e~ E° = —0.227V (8.1)

Cu?t + 2e™ - Cugeor E° = +0.227V (8.2)

Tablo 8.3 Elektrolit bakir derisiminin etkisinin incelendigi deney verilerinin
listelenmesi

Elektro | Sokette | Katotta | Anodik | Katodik | Elektrolit | Dv Dv Dv Yi
lit ¢cdzun | biriken | Verim Verim [Cu*? | 10 50 90 zey
[Cu*q me Toz (%) (%) Degisimi | (um) | (um | (um) | Alam
(/L) ©); ©); (ppm) ) (m;/k
g

0 0,408 0,020 126,6 6,2 5500 - - - -

5 0,374 0,071 116,0 22,0 3190 - - - -
10 0,289 0,100 89,7 31,0 1200 145 | 356 | 56,3 | 2419
20 0,253 0,231 78,5 71,7 -900 172 | 41,7 | 102 | 1919
30 0,260 0,247 80,7 76,6 -600 39,3 | 96,4 | 180 | 83,96
40 0,275 0,273 85,3 84,7 -600 36,4 | 92,3 | 227 | 87,67
50 0,215 0,291 66,7 90,3 -600 359 | 137 | 374 | 77,39

Elektrolit bakir derisimi, elektro ¢oziindiirme—biriktirme deneylerinde 6nem arz
etmektedir. Anotta gergeklesen reaksiyon (8.1) numarali esitlikte verilmistir. Giig
kaynagindan verilen elektrik akim ile Cu*? katyonlar1 ve elektronlar agiga
¢ikmaktadir. Elektrolitteki Cu*? katyonlar diflizyon ve konveksiyon ile katoda tagmr.
Katot yiizeyinde yeterli bakir derigimine ulasildiginda (8.2) numarali reaksiyondaki
gibi bakir tozu katotta toplanwr. Buradan da anlasilacagi gibi elektrolit bakir
derisiminin belli bir degerin altinda olmas: ile katodik reaksiyonlarin gergeklesmesi
zorlagmaktadir. Katotta toz olusumunun gerceklesebilmesi igin elektrolitte bakir

derisimi yiiksek olmalidir veya uzun siire anodun elektrolizi ile elektrolit bakir

47



derisimi arttirilmalidir.  Elektrolit bakir derisiminin analizi i¢in deney Oncesi ve
sonrasi bakir derisimi XRF cihazi ile analiz edilmistir. Sekil 8.6 (b)’de goriildiigi tizere
bakir derigimi arttirildikga katotta toplanan toz miktarinin arttigir goriilmektedir.
Buradan anlagilacagi tiizere hem anodik hem de katodik reaksiyonlar
gerceklesmektedir. 40 g/l Cu derisimi ile yapilan deneyde, katotta toplanan toz
miktar1 (0,273 g) ile soketin azalma miktar1 (0,275 g) birbirlerine yakin degerler
oldugu goriiliiyor. Bu ise soketin ¢oziildiigii miktar kadar toz iiretildigi anlamina
geliyor. Bu sebeplerden dolay1 calismalara 40 g/l Cu derisimi kullanilarak devam
edilmistir. Ancak toz metal tane boyutu ise artan bakir derigimi ile artmakta bu durum
Sekil 8.6 (c)’deki grafikten gorilmektedir. Sekil 8.6 (d)’de goriildigii tizere diisiik
bakir derisimlerinde yapilan deneylerde anodik reaksiyon (soketin ¢oziinmesi)
gerceklesirken katot etrafinda yeterince bakir derisimi olamamasidan dolay1 toz
Uretimi istenen diizeyde olamamis ve elektrolit bakir derisimi artmustir. 40 g/L Cu
derisimi kullanilarak Uretilen toz metal tane boyutu ise artan bakir derisimi ile artmakta
bu durum Sekil 8.7’deki SEM fotograflarindan goriilmektedir.
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Sekil 8.6 Elektrolit bakir derisiminin (a)anodik ve katodik verime etkisi, (b)sokette
azalmaya etkisi, (c)toz boyutuna ve yiizey alanina etkisi, (d)elektrolitteki
bakir derisiminin degisimine etkisi.

Performance in nanospace Performance in nanospac Performance in nanospace

(d)0g/L Cu 1000X biyiitme (€)20g/L CulOOOXbUyUtm (f)40g/LCu 1000Xblyitme

Sekil 8.7 Elektrolit bakir derigimi degisiminin toz morfolojisine etkisini gosteren
bakir tozlarina ait farkli biiyiitmelerde ¢ekilmis SEM goriintiileri.
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8.4 Elektrolitin Asitlik Derecesinin Elektro Cozindirme-Biriktirme Prosesine
Etkisi

Sulfurik asit (H2SO4) derisiminin katodik ve anodik verime etkilerini incelemek i¢in

calismalar yapilmistir. Bu calismalarin sonuglar1 sayisal olarak Tablo 8.4’de

verilmigtir. Sekil 8.8’de Bakir derisiminin katodik ve anodik verime etkisi

gosterilmistir. Deneylerde stilfiirik asit derisimi 50-200 g/L araliginda degistirilirken

diger kosullar akim yogunlugu: 15 A/dm? Cu*? derisimi: 40 g/L, sicaklik: 25°C,

karigtirma hizi: 200 rpm olarak sabit tutulmustur.

Tablo 8.4 Siilfiirik asit derisiminin elektro ¢dziindiirme-biriktirme prosesine etkisi.

H.SOs | Sokette | Katotta | Anodik | Katodik | Elektrolit | Dv10 | Dv50 | Dv90 | Yuzey
Derigimi | ¢ozinme | biriken | Verim | Verim [Cu*?] (um) | (um) | (um) | Alam
(o/L) (9) Toz (%) (%) Degisimi (m2/kg)
(9) (ppm)
50 0,235 | 0,271 72,9 84,1 100 | 36,1 | 833 150 96,82
100 0,275 | 0,273 85,3 84,7 -200| 364 | 923 227 | 87,67
125 0,315 | 0,304 97,7 94,3 -380 | 46,8 135| 367 62,68
150 0,334 | 0,298 | 103,6 92,5 -500 | 355 | 96,0 200 95,54
175 0,264 | 0,303 81,9 94,0 -480 | 67,1 148 | 323 | 50,95
200 0,174 | 0,268 54,0 83,1 -700 | 226 | 734 | 313 130,7
Q) 120
100
80

Verim (%)
()]
o

40

20 r =o—Katodik Verim
= Anodik Verim

0 1 1 1 1 1 1 J

50 75 100 125 150 175 200 225
H,SO, Derisimi (g/L)
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Sekil 8.8 Siilfiirik asit derigiminin (a)anodik ve katodik verime etkisi, (b)soketteki
azalmaya etKisi, (c)toz boyutuna ve yizey alanina etkisi,(d)elektrolitteki
bakir derisiminin degisimine etkisi.

Sekil 8.8 (a) ve 8.8 (b)’de goriildiigii iizere elektrolit igerisine eklenen siilfiirik asit
derisiminin arttirtlmasi ile katodik verim ve katotta toplanan tozda artis goriilmektedir.
Ek olarak Sekil 8.8 (b)’de goriildiigii tizere soketin ¢6ziilmesine de katki saglamistir.
Bunun nedeni su sekilde agiklanabilir. Hidrojen katyonlarinin, bakir katyonlarina gore
mobilitesi daha fazladir. Elektrolit icerisindeki H* derisiminin artmasiyla elektrolitin
elektriksel 1iletkenligi artmaktadir.  Fakat siilflirik asit derisiminin fazlasiyla
arttirilmasi elektrolitin  viskozitesinin artmasina bu ise bakir iyonlarmin katoda
ulagmasini zorlastirmaktadir. Bunun yaninda korozyona sebep olabilecegi ve maliyeti
disirmek i¢in miimkiin oldugunca diisiik siilfiirik asit derisimleri ile c¢aligmak

isletmeler i¢in avantajhdir.
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(d) 50 g/L H2SO41000X (e) 100 g/L H2S041000X
Sekil 8.9 Siilflirik asit derisiminin tane boyutuna etkisi g0steren bakir tozlarmna ait
farkli biiyiitmelerde ¢ekilmis SEM goriintiileri.

Yapilan ¢alismalarda 125 g/L asit derisimi ile yapilan deneyde anottaki ¢oziinme
miktar1 0,315 g iken, katotta 0,304 g toz toplanmistir (Tablo 8.4). Bu degerlerin
birbirine yakin olmasindan da dolay1 125 g/L asit derisimi sec¢ilerek deneylere devam

edilmistir.

Sekil 8.8 (c)’deki grafikten ve Sekil 8.9’deki SEM fotograflarindan goriildigii gibi
artan asit derigsimi ile toz metalin tane boyutu diismektedir. Bu durum elektrolitin
iletkenliginin artmasindandir, ¢iinkii asit derisiminin artmasi elektrolit iletkenliginin

artmasina neden olmaktadur.
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8.5 Elektrolit Sicakhigimin Elektro Coziindiirme-Biriktirme Prosesine Etkisi

Sulu ¢ozeltilerde bakir soketlerin 6n ¢alismalarinda sicakligin etkisi de incelenmistir.

Bu ¢aligmalarin sayisal sonuglar1 Tablo 8.5’da goriilmektedir. Bu ¢alismalarda akim

yogunlugu, bakir derisimi, asit derisimi, karistirma hizi, siire sirastyla 15 A /dm?, 40

g/L Cu*?, 125 g/L H2SO04, 200 rpm, 30 dk olarak sabit tutulmustur. Sicaklik ise 25

°C’den 60 °C ye kadar degistirilmistir.

Tablo 8.5 Elektrolit sicakliginin elektro ¢oziindiirme-biriktirme prosesine etkisi.

Elektrolit | Sokette | Katotta | Anodik | Katodik | Elektrolit | Dv10 | Dv Dv | Yizey
Sicaklik | Azalma | Toplanan | Verim | Verim Cu* (um) | 50 90 Alam
°C (9) Toz (%) (%) | Degisimi (um) | (um) | (M7kg)
Q) (ppm)
25 0.315 0.304 97.729 | 94.316 -380 46,8 | 135 | 367 | 62,68
40 0.358 0.316 | 111.069 | 98.039 -480 943 | 1640 | 2620 | 7,46
50 0.37 0.296 | 114.792 | 91.834 500 747 | 1550 | 2590 | 11,22
60 0.332 0.284 | 103.003 | 88.111 2100 853 | 1570 | 2610 | 6,26
a) 140
120
100 .4&
S 80 f
= 40 . .
—o—Katodik Verim
20 ~#-Anodik Verim
O 1 1 1 J
0 20 40 60 80

Sicaklik (°C)
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Sekil 8.10 Sicakligin (a)anodik ve katodik verime (b)soketteki ¢oziinme miktarina
ve katotta toplanan toz miktarina, (C)elektrolitteki bakir derisimine etkisi

Sekil 8.10°de elektrolit sicakliginin anodik ¢oziindiirme biriktirme prosesine etkileri

verilmigtir. Sicakligin artmasi esitlik 1 ve 2’de belirtilen anodik ve katodik
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reaksiyonlarin  kinetigine olumlu katki saglamaktadwr. Anodik reaksiyonlar
gerceklesirken (soket ¢oziiniirken) bilindigi lizere anot yiizeyinde bakir iyonlarinca
zengin bir tabaka olusmaktadir. Anodun hemen Oniinde bakir iyonlar1 belirli bir
konsantrasyonun tstiine ¢iktiginda CuSOgs kristalleri olustururlar bu ise anodun

pasivasyonuna sebep olmaktadir.

Bunun yam sira yiiksek sicaklik elektrolit viskozitesini diigiirmektedir ve anot
yiizeyinde olusan CuSO4.5H20 kristallerinin ¢6ziinmesini saglayarak pasivasyonu
engellemektedir. Sekil 8.10 (a)’da goriildiigii tizere 40 °C’de yapilan deneyde katotta
toplanan toz ve katodik verim en yiiksek ¢ikmistir. Sicaklik daha fazla arttirildiginda
ise 50 °C’de soketteki ¢6ziinme miktarinda artis gortilmiis, 60 °C’de ise soketteki
azalmada diisiis goriilmiistiir. Sekil 8.10 (c)’de sicaklik artik¢a soketten ¢oziinen bakir
atomlarinin artmasiyla ¢ozeltinin bakir derisiminin arttig1 goriilmektedir. Dolayisiyla

katotta biriken toz miktar1 da diismiistUr.

()25 °C | (0)25 °C.
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(c)40-50-60 °C (d)40-50-60 °C
Sekil 8.11 25 °C’de yapilan deney sonrasi (a)katodun fotografi (b)anodun fotografi,
40-50-60 °C gibi yiiksek sicakliklarda yapilan deney sonrasi (C)katottun
fotografi, (d)anodun fotografi.

Bunun yani sira Sekil 8.11’de deney sonrasi soket ve katodun yiizeylerinin fotograflar1
gorilmektedir. 25°C’de yapilan deneylerde soket yiizeyinde siyah tabaka
goriinmezken 40°C ve istiindeki sicakliklarda soket ylzeyinde anot slime olarak
adlandirilan yiizeyde ¢oziinen bilesenlerin oksit formlar1 goriilmektedir. Bu tabaka
nedeniyle 6zellikle 60°C’de yapilan deneyde pasivasyona benzer bir davranig

sergilemis olmas1 muhtemeldir.

Sicakligm arttirilmasiyla ¢ozeltinin buharlagmasi artacaktir, enerji giderleri ortaya
¢ikacaktir bu nedenle deneylere 25°C sicaklikla devam edilmistir. Daha yiksek
sicakliklarda anot elektrot yiizeyinde ¢6zlinmeyi engelleyen pasiftabaka olusmakta bu

nedenle daha yiiksek sicaklilarda toz iiretim ¢alismalar1 verimsiz olacaktir.
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(d)25°C 1000X blyiitme (e) 40 °C-1000X biyutme (f) 50 °C-1000X buyitme
Sekil 8.12 Sicakligin toz morfolojisine etkisi gOsteren bakir tozlarmna ait farki
biiylitmelerde ¢ekilmis SEM goriintiileri.

Sekil 8.12°de 25°C, 40°C ve 50°C’de iiretilen metal tozlarmin SEM fotograflari
goriilmektedir. Bu fotograflar incelendiginde artan elektrolit sicakligi ile metal toz
boyutunun arttig1 goriilmektedir. Ayrica artan sicaklikla olusan tozlarin birbiriyle
yapisarak topaklandigi ve bu topaklarin dagilmadigi deneyler sirasinda gézlenmistir.
Bu nedenle yiiksek elektrolit sicakliginin bakir tozunun iiretimi icin risk igerdigi
kanaatine varilmistir. Ozellikle yiiksek Cu*? derisimi ve yiiksek sicaklik dagilmayan
ve masif yapida kalan topaklanmis bakir tozlarinin olusmasia neden olmaktadir. Bu

durum kismen Sekil 8.12°de ki SEM fotograflarindan da géziikmektedir.

8.6 Kanistirma Hizinin Sulu Elektrolitte C6ziinme-Biriktirme Prosesine Etkisi

Elektrolitin karistirma hizinin bakir elektro toz iiretme ve soket c¢oziinme
davraniglarmin incelenmesi i¢in c¢alismalar yapilmistir. Bu calismalarin sonuglar
Tablo 8.6°da verilmistir. Bu ¢alismalarda zaman, akim yogunlugu, elektrolit bakir

derisimi, asit derisimi ve elektrolit sicaklig1 sirastyla 30 dk. , 0,54 A(15 A /dm?), 40
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g/L Cu, 125 H2SOs ve oda sicakligi olarak sabit tutulurken elektrolit karistirma hizi

100 ile 750 rpm arasinda degistirilmistir.

Tablo 8.6 Karistirma hizmin katodik-anodik verime, ¢6ziinen soket miktarina ve
biriken toz miktarina, tane boyutuna ve elektrolitteki bakir derigimine

etkileri.
Karigtir | Sokette | Katotta | Anodik | Katodik | Elektr | Dv Dv Dv | Yizey
ma Coziinme | Biriken | Verim Verim olit 10 50 90 Alani
Hizi (9) Toz(9) | (%) (%) [Cu*?] | (um) | (um) | (pm) | (M?kg
(rpm) Degisi )
mi
(ppm)

100 0.333 0.306 103,3 94,9 -600 | 38.2 | 109 | 202 | 84.75
200 0.315 0.304 97,7 94,3 -380 | 46,8 | 135 | 367 | 62,68
350 0.407 0.303 126,3 94,0 200 63.5 | 141 | 248 | 54.85
500 0.316 0.284 98,0 88,1 300 80.2 | 208 | 590 | 37.92
750 0.383 0.282 118,8 87,5 -200 | 46.3 | 96.3 | 165 | 77.29
a) 140
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100
— 4
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Sekil 8.13 Karistirma hizinin (a)anodik ve katodik verime etkisi, (b)sokette
azalmaya ve toplanan toza etkisi, (C)yiizey alan1 ve toz boyutuna
etkisi (d)elektrolitteki bakir derisiminin degisimine etkisi

Tablo 8.6’daki verilerden Sekil 8.13’deki grafikler ¢izilmistir. Artan karistirma hizi ile
anodik ve katodik verimin artmasi, toz tane boyutunun ise diismesi beklenir. Clinkii
karistirma ile dogal iyon tasmimi artar. Ancak bu tablo ve sekildeki grafikler
dalgalanma gostermektedir. Yani beklenilen sonuglarmm olusmadigi kismen

soylenebilir.
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(d) 100 rpm-1000X (e) 200 rpm-1000X (f) 750 rpm-1000X
Sekil 8.14 Karistirma hizinin mikroyap1 ve tane yapisina etkisini gosteren bakir
tozlarma ait farkl biiylitmelerde ¢ekilmis SEM goriintiileri.

Ancak Sekil 8.14‘deki SEM fotograflar1 incelendiginde beklenildigi artan karigtirma

hiz1 ile toz tane boyutunun diistiigli goriilmektedir.
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9.SONUCLAR VE ONERILER

Yapilan elektro ¢ozindurme-biriktirme ¢alismalarinda akim yogunlugu arttik¢a katot
yiizeyinde biriken toz miktar1 artmaktadir ve akim yogunlugu 10 A/dm? ve altindaki
akim yogunlugunda katot ylizeyinde bakir kaplama olmaktadir. Uygulanan akim
yogunlugu arttik¢a sokette ¢0zlinme miktar1 artmaktadir. Sokette ¢6ziinme miktar1 ve
katotta toplanan toz miktarindan yola ¢ikarak hesaplanan anodik ve katodik verim
incelendiginde tezin en 6nemli etkenlerden biri olan anodik verimin katodik verimden
yilksek veya yakin bir deger olmasi istediginden en uygun akim yogunlugu 15 A/dm?
olarak belirlenmistir. 15 A/dm? akim yogunlugunda yapilan deneyin elde edilen tozun
tane boyutunun Dv50 degeri 34,7 um oldugu ve ticari bakir tozunun Dv50 degeri 30,5
um oldugu bilgisinden hareketle elde edilen bakir tozunun ticari toza yakin oldugu

anlasilmistir.

Elektro ¢oziindiirme-biriktirme c¢alismalarmda elektrolitteki Cu*? derisimi arttikga
katotta toplanan bakir toz miktar1 artmaktadir. Fakat elektrolitteki Cu*? derisimi
arttikca soketteki ¢Oziinme miktar1 azalmaktadir. Yani biriktirilmesi istenilen tozu,
sistem elektrolitten almaktadir dolayis1 ile soketten ¢Oziinen bakir miktari
azalmaktadir. Bu istemedigimiz bir durumdur. Anodik verimin (%85,3), katodik
verimden (%84,7) yiiksek ve yakin bir deger istediginden 40 g/L Cu*? derisimindeki
deger en uygun deger olarak belirlenmistir. Nihayetinde anodik verim ile katoik
verimin yakin degerlerde olmasi, katotta ¢oziinen kadar bakirin anotta birikmesi
anlamma gelmektedir. Elektrolitteki Cu*? derisiminin degismesinde dikkat edilen bir
diger parametre katot yiizeyinde biriken tozu elde ederken elektrolitte bulunan
baslangig Cu*? derisimi ile deney sonras1 Cu*? derisimi degerinin minimum olmasi
istenmektedir. Yani elektrolite ilk ilave ettigimiz Cu*? orani elektroliz boyunca sabit
kalmaktadir. Bu durum hem sistem parametrelerinin daha iyi kontrol edilmesine, hem
de toz kazanim oraninin en ideal sartlarda gerceklesmesine sebep olmaktadir. Buna
gore en uygun derisim parametresi olarak secilen 40 g/L Cu*? derisimi ile yapilan
deney sonrasinda elektrolitte yapilan XRF analizi neticesinde bakir derisimi
degisiminin -600 ppm oldugu tespit edilmistir, bu sonug ise hedeflenen parametreyi
desteklemektedir. Ozetle elektroliz sonucunda elektrolitten sadece 600 ppm Cu*?

eksilmistir.
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Elektrolit igerisine eklenen siilfiirik asit derigiminin artmasi ile katotta toplanan toz
miktar1 artmaktadir. Fakat sokette ¢oziinme miktar1 degerlendirilecek olursa, 150 g/L
H>SOs derisiminden daha yiiksek derisimlerde soketteki ¢oziinme miktar
azalmaktadir. Bunun nedeninin artan asit derisimi ile yogunlugun artmasi ve iyonik
mobilitenin azalmasmna bagli ¢6ziinme hizinin yavaslamasi veya Yyuzeyde
pasiflesmenin meydana gelmesi olarak diisiiniilmektedir. Elektrolit icerisine eklenen
stlftirik asit derisiminin anodik verim katodik verim degerleri birbirine yakin ve
anodik verimin katodik verimden yiiksek oldugu en uygun deger olarak 100 g/L. HoSO4
derisimi segilmistir. 100 g/LL HoSO4 derisimin uygun deger se¢ilmesini bir diger etkisi

elektrolitteki Cu*? derisiminin degisimi minimum olmasidur.

Elektrolit sicakligi artmasi ile soketin ¢6ziinme miktar1 50 °C ye kadar artmis ve 60
°C de azalmaktadir. Katot ylizeyinde ki bakir toz miktarina bakildiginda ise 40 °C ye
kadar artmakta ve 50 °C, 60 °C de azalmaktadir. Elektrolit sicakliginin artmasinin en
onemli etkisinden biri de elde edilen tozun elektrolit sicakligi ile asir1 derecede
artmasidir ve bunun yaninda sicaklik arttikca elde edilen tozun mikroyapisi degistigi
g6zlenmektedir. Elektrolit sicakligi arttikga tozun mikro yapisi dendrit yapidan
karnibahar diye adlandirilan tam kiiresel olmayan bir yapiya donmiistiir. Elektrolit
sicaklig1 50 °C ve 60 °C sicakliklarinda elektrolitteki Cu*? derisimi artmaktadir ve bu
tezin amacina uygun degildir. 40°C ve iistlindeki sicakliklarda soket yiizeyinde anot
slime olarak adlandirilan ylizeyde ¢6ziinen bilesenlerin oksit formlar1 goriilmektedir.
Bu tabaka nedeniyle 6zellikle 60°C’de yapilan deneyde pasivasyona benzer bir
davranis sergilemis olmas1 muhtemeldir. Elektrolit sicakliginin en uygun deger olarak

25 °C yani yaklasik oda sicaklig1 belirlenmistir.

Elektrolitin karistirma hizi katot yilizeyinde toplanan tozun miktarma etkisinin yok
denecek kadar az oldugu anlasilmaktadir. Soketteki azalama miktarina bakildiginda
ise elektrolitteki karistirma hizinin artmasi ile 200 rpm e kadar diisiip, 400 rpm de
arttigr ve 600 rpm de tekrar arttigi gozlenmistir. Tezin amacinda anodik verimin
katodik verime en yakin oldugu deger istenildiginde 200 rpm en uygun deger olarak
belirlenmistir. Elde edilen tozun mikro yapisinda elektrolitin karigtirma hizi arttik¢a
tane boyutu azalmaktadir ancak 750 rpm de bu tam tersi olarak tane boyutu artmustir.

Bunun nedeni ince tanelerin aglomera olmasindan dolay1 tane boyutu biiytimektedir.
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Yapilan c¢aligmalar sonucunda soketteki azalma miktar1 ve katotta toplanan toz
miktarma bakildiginda yani anodik verim ve katodik verimin en iyi oldugu deney
sartlar1 15 A/dm?, 40 g/L Cu*? derisimi, 100 g/L H,SOa, elektrolit sicakligi 25 °C,

elektrolit karistirma hizi 200 rpm olarak belirlenmistir.

9.1. Oneriler
Yapilan deneylerde en uygun sartlar se¢ilirken anodik verim ve katodik verime gore
belirlemek yerine elde edilen tozun tane boyutuna gore en uygun degerler

belirlenebilir.
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