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OZET

Tiirkiye’nin %72 civarinda oldugu tahmin edilen bor madeni kaynaklarindan
ileri teknolojiye doniik uc iiriinler eldesinin global ticaret dlceginde milli gelir
paymin oldukca yiiksek olacagi bilinmektedir. Bu amacla Hegzagonal BN
yiiksek sicakhik refrakterligi, 1sil iletkenlik, kimyasal inertlik ve kolay
islenebilirlik ozellikleri sebebiyle yiiksek sicakhgin olustugu niikleer

reaktorlerde notron absorplamada kullamilmaktadir.

Demir esash celik gibi malzemeler havacilik ve tip endiistrisi yaninda daha
bircok alanda kullamlmaktadir. Ozellikle radyasyonun yogun olarak
kullanildig1 radyoloji gibi birimlerde bu malzemelerin kullanilmasi 6nemini
daha da artirmaktadir. Bunun yaninda niikleer enerji santrallerinde nétron
kacis1 en onemli sorun oldugundan notron kaynakh radyasyonun zirhlanmasi
daha onemli ve zordur. Niikleer enerji iiretimi sirasinda hasil olan radyoaktif
fisyon iiriinlerinin cevreye sizmasim onlemek amaciyla araya bir takim fiziksel
engeller konulur. Insanlar ve cevre oncelikle bu engeller vasitasiyla korunurlar.
Bunlarin tasarimlari, bu engellere zarar verebilecek olasi anormal ¢alisma
sartlarina gore yapilir. Bu caliyma da, AISI 1040 celiginin tiim yiizeyi kati
borlama teknigi ile 800-900°C’de bir saat siireyle kaplanmistir. Isinlama

calismalar1 TAEK — SANEM laboratuvarlarinda yiiriitiilmiistiir. Sonuc¢ olarak



35 pm h-BN kaplama kalinh@inda kaplanmamis celige gore %35,8 oraninda

notron absorpladig tespit edilmistir.
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ABSTRACT

Turkey has approximately 72% as estimated for boron mineral resources and it
is known that obtaining of high-tech end products from boron resources in the
scale of the global trade, national income would be very high. Hexagonal BN has
high temperature refractiveness, good thermal conductivity, chemical inert
structure and easy processability properties, so it can be used as neutron
absorber in nuclear reactors in which high temperature occurs. Neutron
capture is an important problem in nuclear energy centrals because of to
prevent irradiation and also to increase nuclear energy efficiency. With this
aim, it is necessary to improve radiation shielding properties of materials. Lead
and steel materials can be used in shielding. Design of these shielding materials
has been occured according to compulsive working conditions. Also, boronizing
is a method to provide extra shielding capability for materials. In this study, all
surfaces of AISI 1040 steel material was coated with solid boronizing technique
at 800-900°C temperature with one hour in a foundry furnace. Irradiation
studies were obtained at TAEK-SANAEM laboratories in coated steel and
noncoated steel materials. As a result, percent 5,8 neutron absorbing was
obtained at 35 pm coating thickness in h-BN coated steel according to noncoated

steel.
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Bu calismada kullanilmis baz1 simgeler ve kisaltmalar, agiklamalari ile birlikte
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1. GIRIS

Bor nitriir, tasidig1 yiiksek 1s1l sok direnci, 1s1l iletkenlik, elektriksel yalitkanlik,
kimyasal kararlilik ve yaglayiciik gibi {stiin 6zelliklere sahip sentetik bir
malzemedir. Bu 6zellikleri nedeniyle metalurjik yliksek sicaklik uygulamalarinda,
elektrik-elektronik endiistrisinde, seramik kompozit malzemelerin yapiminda ve
kimya endiistrisinde toz, sekillendirilmis kiitleler, sprey ve macun bigimlerinde
kullanilmaktadir ve yeni kullanim alanlar1 bulmaya yonelik bir potansiyeli de sahip
oldugu ozelliklerde barindirmaktadir [1]. Bor nitriiriin ii¢ farkli kristal formu
mevcuttur; hekzagonal formu (h)BN, kiibik formu (c)BN. Ugiincii ticari Bor Nitriir
tipi ise kimyasal buhar indirgenmesi ile iiretilen Piroliktik Bor Nitriir’diir. Bunlar ¢ok
farkl fiziksel 6zelliklere sahiptirler ve ¢ok farkli uygulamalarda kullanilirlar [2,3].
Her bir yapmin farkli 6zellikleri vardir. Dogada bulunmayan yapay bir malzeme olan
hegzagonal bor nitriir bor ve azotun bir araya getirilmesiyle {iretilmektedir.
Hekzagonal bor nitriir sicaklik ve basing etkisiyle kiibik bor nitriire

doniistiiriildiigiinde elmas sertligine benzer 6zelliklerine sahip olmaktadir [4,5].

Tiirkiye’nin % 72 civarinda oldugu tahmin edilen bor madeni kaynaklarindan ileri
teknolojiye doniik uc iirlinler eldesinin global ticaret 6l¢eginde milli gelir payinin
oldukc¢a yiiksek olacagi bilinmektedir. Ozellikle bor sektdriinde diinya piyasasina
hakim olmamiza ragmen, iilkemiz kosullarinda islenmis bor {iriinleri ve tiirevleri
tiretilmemektedir. Ulkemiz % 100 B,Os bazinda, diinya bor iiretiminde ABD’den
sonra ikinci sirada yer almaktadir. 2006 yili verilerine gore 6giitiilmiis ve kristalin
borik asit fiyat1 390 $/ton+KDV iken islenerek satilabilir hale getirilen {iriiniin degeri
katlanarak artmaktadir [6,7]. Satig fiyatlar1 miktara ve kaliteye bagli olarak
degismektedir. Yapilan pazar arastirmalarina gore refrakter kalite bor nitriiriin 50.000
$/ton civarinda satilmaktadir. Seramik kalitenin fiyati ise 52.000-66.000 $/ton
arasindadir. Yiksek saflik tiplerinde ise siparisin biiylikliigiine ve kaliteye bagh

olarak fiyat 200-400 $/kg arasinda seyretmektedir [1].



2. BOR NiTRUR (BN) GENEL OZELLIiKLERi

Bor Nitriir, bor ve azot elementlerinin olusturdugu, kimyasal formiili BN olan,
kimyasal metotlarla iiretilen bir bilesiktir. Bor’un (B) molekiil agirligr 10,811 g/mol
olup, 2075°C ile 2175°C arasinda ergir. Koyu gri rombohedral kristalleri metalik
parlakliga sahiptir ve yogunlugu 2,34-2,55 gr/cm”’tiir. Kahve-koyu kahverengi amorf
tozlarin yogunlugu 2,37-2,40 gr/cm’’diir. Bor kati yakit olarak kullamlabilir. Yanma
sonucu olusan enerji karbon igin 94 kcal/mol iken bor igin 308 kcal/mol’diir. Ince
amorf bor tozlar1 oda sicakliginda okside olur ve 1stya duyarlidir, 6zellikle oksitleyici
ortamda oksitlenip nem kapmaktadir. Ince tozlar hava ortaminda 800°C’de tutusur.
Azot ile 1200°C’de karbon ile 1300°C’de reaksiyona girer. Bor p tipi yarn iletken
katk1 maddesidir [8]. Azot (N), mol agirlig1 14,007 g/mol’diir, oda sicakliginda gaz
fazinda olup -170°C’de siv1 fazdadir. Periyodik tabloda karbona komsu olan bor ve
azot elementleri 1:1 bilesikler olusturabilir ve bunlar yapay malzemelerdir. BN
bilesikleri karbonun polimorflari ile ayni kristal yapiya sahiptir ve ozellikleri hangi

kristal yapida olduguna baglidir.

Bor nitriiriin ilk sentezinin ardindan bu konudaki ¢alismalar uzun bir siire laboratuar
meraki olarak devam ettirilmistir. Gelismis iilkelerde 1970’1i yillarda baslatilan ileri
seramikler konusunda yapilan c¢alismalar sirasinda ise basingsiz olarak
sinterlenmemesi sebebiyle diger kovalent bagli bilesikler gibi bir kenara terk
edilmistir. Daha sonralar1 ¢ok yiiksek sicakliklara ve basinglara ¢ikabilen preslerin
gelistirilmesiyle suni elmas {iretilebilmis ve bor nitriir tekrar ilgi odagi haline
gelmistir. Bor nitriir, kompozit malzemelerde katki malzemesi olarak da
kullanilmaktadir. Ancak kovalent bagli olmasi sebebiyle sinterlenmesi i¢in bazi katki
maddeleri gerektirmektedir. Sinterleme mekanizmasinin daha iyi anlagilmasi i¢in
hegzagonal bor nitriirde kafes ve baglarin olusumu, kristalitlerin gelisimi gibi

konularin aydinlatilabilmesi gerekmektedir [9].

Bir ¢ok ozellikleri bir arada bulundurmasi nedeniyle BN kullanimi her gecen giin

artmaktadir. Diger malzemelere gore yogunlugu c¢ok diisiiktiir, yiiksek sicaklik



kararlilig1 (ergime sicakligt 2600°C normal ergime davranisi gostermez, 2300°C'de
azot atmosferinde siiblime olur), kimyasallara karsi dayanim (asitlere ve ergimis
metallere kars1 korozyon direnci), 1s1l soklara kars1 kararli olusunun yani sira kolay
islenebilirligi, milkemmel elektrik yalitkanli§i ve yiiksek 1s1l iletkenlik ozelligi
bulunmaktadir [10,11]. Baz1 fiziksel, kimyasal ve elektrik ozellikleri, grafitle ve
refrakter kullanimda rakip malzeme olan aliimina ile kiyaslamali olarak Cizelge

2.1.”de verilmistir.

Cizelge 2.1. Bor nitriiriin diger yiiksek sicaklik malzemeleri ile kiyaslamali olarak

ozellikleri [1].

OZELLIKLER BN ALUMINA TEKNIK GRAFIT
Yogunluk 2,15-2,20 3,7-3,9 1,66 £ %10
Sertlik Mohs 2 Mohs 9 -
Erime noktasi >3000°C
(azot ortaminda) 2015°C 3700 £ 100°C
2730°C
Elektrik direnci 1,7><1()13 1x10'6 109x107°
Ohm-cm (25°C’de) (14°C’de) (25°C’de)
3,1x10% 3x10" 8-15x10*
(1000°C’de) (300°C’de) (1000°C’de)
Dielekrik
4,15 9,0-10,0 ;
katsayisi




Cizelge 2.1. (Devami) Bor nitriiriin diger yiiksek sicaklik malzemeleri ile kiyaslamali
olarak ozellikleri [1].

Termal genlesme
0,7 (L) 32 (1)
katsayisi 6-10
7,5 (// 46 (//
(cm/cm °Cx10®) @ “
Calisma
Sicaklig1 (°C)

Havada 1000 1600-1700 330
Azot ortaminda 3000 2000 1650
Klor ortaminda 700 - -

Termal iletkenlik
W/meC 36 (/) 17-30 138 (/)
34 (1) 95 (L)

Bor nitriiriin ii¢ tane kristal sekli yaygin olarak bilinmektedir, bunlar:

2.1. Kiibik Bor Nitriir (c-BN)

Kiibik bor nitriir kristal yapis1 ve diger 6zelikleri yoniinden elmasa benzer. Saf kiibik
bor nitriir renksiz, iyi bir elektrik yalitkanidir. Yiiksek sicaklik (1500°C), yiiksek
basing (8 Gpa) teknikleri ile hekzagonal-kiibik kafes doniisiimii ile elde edilen kiibik
bor nitriir c-BN, elmastan sonra ikinci en yiiksek sertlik degerine sahiptir. Teorik

yogunlugu 3,48 g/cm’'tiir. Sekil 2.1.’de c-BN’e ait kristal yapis1 goriilmektedir.
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Sekil 2.1. Kiibik Bor Nitriir yapisi [12]

2.2. Pirolitik Bor Nitriir

Kimyasal buhar indirgenmesi ile iretilir. Pirolitik bor nitriiriin kullanma alanlar
kismen sicakta sikistirilmis bor nitriirle cakisir. Bu yiizden potalarda ve firin
parcgalarinda kullanilabilir. Cesitli tiplerdeki kalip sekilleri ve kaplarin kaplanmasinda
ve sicakta calisan memelerin iiretiminde kullanilmaya uygundur. Pirolitik bor
nitriirden ayrica 1s1 kalkani, elektrik kablolarinin 1s1 izolasyonu, indiiksiyon 1sitma
bobinleri tasiyicilari, elektrik direngleri ve yiiksek sicaklik kondansatorleri, infrared

cam ve plarizatorleri tiretilebilir.
2.3. Hekzagonal Bor Nitriir (Grafit ozdesi)
Kristal yapisi, yaumusaklik, tabakali olmas1 ve kayganlik 6zellikleri nedeniyle grafite

benzer. Beyaz grafit olarak da adlandirilir. Teorik yogunlugu 2,27 g/cm’'tiir [4,13].
Sekil 2.3.’de h-BN ve grafitin kristal yapilar1 goriilmektedir.
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® B atom
O N oatom

(a) (b)
Sekil 2.2. (a) Hekzagonal bor nitriir yapist, (b) Grafit yapisi [14]

an= 2504 A

O Coatom

Sekil 2.3. Hekzagonal bor nitriir yapist

Hegzagonal BN’iin kalitesine gore ticari siniflandirilmasi ve kimyasal kompozisyonu

Cizelge 2.2.’de gortilmektedir.

Cizelge 2.2. Bor nitriir ticari kalite siniflandirmasi [15]

Kompozisyon (%)
Komponent Refrakter kalite Seramik kalite Yiiksek kalite
BN 92 -96 > 98,5 > 99,5
B,0; 5-7 0,1 <0.03
Oksijen* 5 0.5-1.5 0.3




Cizelge 2.2(Devami) Bor nitriir ticari kalite siniflandirmasi [15]

Karbon 0.1 0.1 0.1

Metal impiiriteler 0.2 0.2 >0.01

* B,0s’in oksijen igerigini de gostermektedir.

2.3.1. h(BN) ozellikler

* h(BN) yapisal yonden grafite, goriiniim olarak aliiminaya benzeyen, Beyaz renkte,

zehirsiz, gecirimsiz ve kaygan bir malzemedir.

« Seramik malzemeler iginde en diisiik yogunluklu olanidir (2,27 g/cm’)

* Cok yiiksek sicakliklara dayaniklidir (inert atmosferde 3000°C'ye kadar, hava
ortaminda 1400°C'ye kadar).

» Isil sok direnci oldukga yiiksektir. 0-2000°C arasindaki 1s1 soklarina karsi
dayaniklidir.

* Bircok ergimis metal veya ciiruflar ve ergimis camlar tarafindan 1slatilma 6zelligi

diistiktiir.

» Miikkemmel elektrik yalitim 6zelligine ve 1s1l direncine sahiptir.




3. URETIM YONTEMLERI VE KULLANIM ALANLARI

3.1. Bor Nitriir Tozlarimin Uretim Yéntemleri Tarihcesi

Bor nitriir ilk olarak 1840’larda Ingiliz Kimyaci, W.H.Balmain tarafindan ergimis
borik asit ve potasyum siyaniir kullanilarak hazirlanmistir. Ne yazik ki, bu yeni
bilesik kararli degildi ve kararli bir bor nitriir elde edebilmek i¢in ¢ok sayida
girisimlerde bulunulmas1 gerekmistir. Farkli tiretim yontemlerinin teknik zorluklar1
ve bu yapay yontemlerle elde edilen malzemenin yiiksek maliyeti nedeniyle bor
nitriir ile ilgili calismalar yaklasik 100 y1l boyunca laboratuar arastirmasi boyutunda
kalmistir. 1950’lerde Carborundum ve Union Carbide Firmalar1 sanayi 6lgeginde bor
nitriir tozu hazirlamay1 basarmis ve sekil verilmis bor nitriir parcalarint ticari
uygulamalara uygun sekilde gelismis sicak presleme teknikleri ile islemistir [16-17].

Malzeme bilimcilerinin bor nitriire ilgileri, malzemenin essiz 6zelliklerine, bu
ozelliklerin ise farkli konularda genis bir uygulama alani saglamasina baglidir. Tiim
diger malzemelerde oldugu gibi, bu miikkemmel 6zellikler esas olarak B-N atomlari
arasinda kurulan bag tipine, malzemelerin farkli kristal yapilarina ve bu iki yapi

arasindaki faz doniisiimlerine dayanir [16].

Bor nitriir ile ilgili kaynaklar 1842°ye dek uzanmaktadir. Ancak, Alfred Stock ve
meslektaglarinin 60 yil kadar once yaptiklari ilham verici g¢aligmalar ve bor
hidriirlerin aragtirilmasinda gelistirdikleri basit deneysel teknikler, bor azot
tirevlerinin detayli incelemelerinin yapilmasi icin gereken kaynagi saglamistir.
1926°da Stock ve Pohland diboranin amonyak ile girdigi ve borazin (-BH-NH);
“inorganik benzen” ile sonuglanan tepkimesini incelediler. Bu olay modern bor azot
kimyasinin dogusu olarak da nitelendirilebilir. Yine de 1950’lere dek bu konunun
arastirilmasina ¢ok az sayida inceleme grubu gercek anlamda katkida bulunmustur.
1960’lara kadar gerceklestirilen ¢aligmalarin ticari beklentiden bagimsiz sekilde ve

temel olarak basit arastirma giidiisiiyle yapilmis olmasi ilgi ¢ekicidir [2, 18-19].



Ancak gelismis seramiklerin miihendislik veya diger islevsel malzemeler olarak
kullanilmas1 i¢in yapilan ilk ticari aragtirmalarda bor nitriir, diger baz1 kovalent
bilesiklerle birlikte katkilar hakkindaki bilgilerin az, sicak preslemenin ise pahali bir
yontem olarak bilinmesi nedeniyle bir kenara birakilmistir. Daha sonralari, sicak pres
uygulamalarinin yiiksek sicaklik ve basinglara ¢ikabilmesiyle birlikte, kiibik bor
nitriir elde edilmistir ve bor nitriir arastirmalar1 daha ¢ok ilgi toplamaya baslamistir

[16].

3.2. h-BN Toz Endiistriyel Uretim Yontemleri

Bor nitriir endiistriyel alanda asagida agiklanan dort yolla tiretilmektedir. Bunlardan
birinci metot; karbon, bor oksit ve azot gazinin 1450-1650°C arasinda reaksiyona
sokulmasidir. Bu reaksiyon asagida goriilmektedir. Literatiirden edinilen bilgiye gore

bu metot, diinyada bor nitriir iretiminde en yaygin olan prosesdir.

a) Bor nitriir iiretiminde kullanilan birinci metot; karbon, bor oksit ve azot gazinin
1450-1650°C arasinda reaksiyona sokulmasidir. Bu reaksiyon asagida goriilmektedir.
Literatiirden edinilen bilgiye gore bu metot, diinyada bor nitriir iretiminde en yaygin
olan prosesdir. Bu prosesde once B;Os ve komiir tozlar1 karistirilip bir peletleme
diskinde peletlenmektedir. Bu peletler elektrik 1sitmali bir firina yiiklendikten sonra
azot gazi ortaminda yaklasik 2 saat siireyle 1450-1650°C de 1sitilmaktadir. Boylece ,
asagida verilen reaksiyona gore bor oksit, karbon tarafindan rediiklenmekte ve acgiga

cikan B ise derhal azot ile reaksiyona girerek bor nitriir olugturmaktadir.

B,O; +3C+ N, —» 2BN +3CO (31)

Uretilen Bor nitriir yaklagik olarak %92 BN icermektedir, Icinde safsizlik olarak
B,0; ve kiil vardir. Firindan alinan iirlin, i¢indeki safsizliklarin uzaklastirilmasi igin,
1/1 oraninda karistirilmis hidroklorik asit/su c¢ozeltisinde li¢ edilmektedir. Lig
¢ozeltisi disk filtreden gegirilmek suretiyle, bor nitriir filtrede tutulmaktadir. Buradan

elde edilen bor nitriir refrakter ve seramik kalitelerde olmaktadir.
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b) Bor oksit’in Amonyak gazi ile inert bir dolgu malzemesinin (genellikle
trikalsiyum fosfat) varliginda 900°C de nitriirlenmesi ve reaksiyon sonrasi saflastirma

ve kristalizasyon amaciyla 1s1l iglem uygulanmasi[16]
B,0O3; + 2NH;3 ------ > 2BN +3H,0 (T =900°C) (3.2)

c) Bor oksit veya boraks’in, iire ve melamin gibi azot igeren organik bilesikler ile

1000 °C nin {izerinde nitriirlenmesi [20-21].
B,0; + CO(NH,) -—--> 2BN + CO, ©2 H,0 (T >1000°C) (3.3)

d) Kalsiyum Hekzaboriir ve bor oksit’in, azot gazi ile 1500 °C’nin {izerinde

nitriirlenmesi [22].
B,05+ 3 CaBg +10 Ny ------ >20 BN + 3Ca0O (T >1500°C)
3.3. h-BN Kullanim Alanlar

* Cok yiiksek 1s1l iletkenligi sebebiyle kesme aletlerinde kullanilir. Elmasin aksine
yiiksek 1s1l dirence sahip olup, ¢ok yiiksek sicakliklara dayaniklidir (1370°C'ye
kadar). Elmasla karsilastirildiginda kiibik bor nitriiriin en 6nemli avantaji, demir veya
diger metaller ile temasinda veya havada yiiksek sicaklikta sahip oldugu ¢ok yiiksek
karaliligidir. Cok kristalli kiibik bor nitriir endiistriyel alanda son birkag yildir
kullanim alan1 bulmaktadir. Ferro malzemeler ile reaksiyon direnci ve miikemmel
abrasif direnci ile kombine edilen ¢(BN) diger takim malzemelerden daha yiiksek
sicakliklarda ve daha yiiksek hizlarda sert malzemelerin islenmesinde

kullanilmaktadir.

* Sertlestirilmis celiklerin islenmesinde kullanilir. Bor nitriir kesici aletler, islenme

esnasinda sivi kullanilmadan ¢ok yiiksek hizli iglenme i¢in uygundur.
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* Yiiksek sicakliklarda kesici alet ve agindirici olarak kullanilir.

* Mekanik soklara kars1 yliksek dayanimi sebebiyle dokiimle ve dovmeyle iiretilen

parcalarin islenmesinde kullanilir.

* Asindirict malzeme olarak kullanilir (kii¢iik kristaller halinde asindirici diskler
icerisine ilave edilerek demirli metallerin asindirilmasinda kullanilir). Yiiksek sertligi
ve yiiksek sicakliklara dayanimi sebebiyle kiibik bor nitriirden iiretilmis parcgalar
yiiksek dayanima ve uzun Omre sahiptirler. Ayrica, yiliksek 1sil iletkenlige sahip
olmasi, asindirict1 disk olarak kullanom esnasinda olusan 1smin  kolaylikla

uzaklastirilabilmesinde bir avantajdir.

* 50 HRc'den daha sert demir bazli malzemelerin ve 35 HRc'den daha yiiksek sertlige
sahip kobalt ve nikel bazli malzemelerin taslanmasinda, islenmesinde ve

parlatilmasinda kullanilir.



Cizelge 3.1. Hegzagonal bor nitriiriin kullanim alanlar1 [23]
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4. BOR NITRURUN PAZAR DURUMU

4.1. Pazar Durumu Ve Ureticiler

* Diinya bor nitriir tiiketimi yaklasik 900 ton/yildir. Bunun yarisinin refrakter kalite
ve yarisinin da seramik kalite oldugu varsayimima gore Diinya pazar yaklasik
43.650.000 $ “dur.

* 1994-1999 yillar arasinda kiibik bor nitriir'iin asindirict olarak tiiketiminde yillik
ortalama biiylime oranlart ABD'de %9, Avrupa'da %8 ve Pasifik iilkelerinde %8
olmustur.

* Alet, takim sektoriinde kiibik bor nitriir tiiketimi yilda %10 biiyiimektedir [1].

Cizelge 3.2. Bilinen Bor Nitriir {ireticileri [24]

Kita Firma Ismi Urettigi Uriin
ABD Advanced Ceramic Corp. BN
American Elements Corp. BN
Atomergic Chemetals Corp. BN
GE Superabrasives (c)BN
Morgan Advanced Ceramic (c)BN
Performance Materials Inc. PBN
Saint Gobain Advanced Ceramics (h)BN
(Avrupa’da mevc.)




Cizelge 3.2.(Devami) Bilinen Bor Nitriir tireticileri [24]
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Avrupa Boride Ceramics & BN
Composites BN
Wacker Ceramics BN
H. C. Starck Group, BN
Germany
UK Abrasives Inc., UK
Asya Denki Kagaku Kogyo, BN
Japonya BN
JSC Halogen, Russia (h)BN
JSC Zaporozhabrasive, BN
Ukrayna BN
Kawasaki Steel PBN
National Nitride (c)BN
Technologies Co, Taiwan (c)BN
Shin-Etsu Chemical co.,
Japonya
Showa Denko KK,
Japonya
Sumitomo Electric,
Japonya
Afrika De Beers Industrial (c)BN

Diamonds, G. Afrika

4.2.- TUKETIM MiKTARLARI

* 1992 yilinda ABD ve Bat1 Avrupa’da 170 ton bor nitriir tiiketilmistir.
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* 1994 yilinda ABD, Bat1 Avrupa ve Japonya’da 220-250 ton civarinda tiiketilmistir
[25].

* 1998 yilinda ABD ve Bat1 Avrupa’da 650-700 ton bor nitriir tiiketilmistir [26].

* 1998 yilinda ABD’de 500 tondan fazla bor nitriir tiikketilmistir.Bunun ¢ok biiyiik bir

kism1 hegzagonal bor nitriirdiir [26].

* 1998 yilinda Bat1 Avrupada 150 - 200 ton bor nitriir tiikketilmistir [26].

* 1998 yilinda japonyada 120-150 ton hegzagonal, 6 ton kiibik bor nitriir tiiketilmistir
[26].

* 1998 yilinda ABD, Bati1 Avrupa ve Japonya’da 770-900 ton bor nitriir tiikketilmistir
[26].

* Etimine firmasinin 2003 yilinda hazirladig1 bir rapora gore, diinya toplam bor nitriir

tiretimi 1000 ton dolaylarinda tahmin edilmektedir [25].

4.3.Fiyatlar

Satig fiyatlar1 miktara ve kaliteye bagli olarak degismektedir. Yapilan pazar
aragtirmalarinda, refrakter kalite bor nitriiriin 50.000 USD/ton civarinda satildig1
goriilmiistiir. Seramik kalitenin fiyatinin ise 52.000-66.000 USD/ton arasindadir.
Yiiksek saflik tiplerinde ise siparisin biiytlikliigiine ve kaliteye bagli olarak fiyat 200-
400 USD/kg civarlarinda seyretmektedir [1].



16

5. KARAKTERIZASYON METOTLARI

5.1. Taramal elektron mikroskobu (SEM)

Taramali Elektron mikroskobu (SEM), elektronlar1 kullanarak 6rnek yilizeyinden
yuksek c¢oziiniirliiklii gorlintii alinmasim1  saglayan sistemlerdir. SEM, Ornek
ylizeyinin {i¢ boyutlu goriintiilerinin belirlenmesinde son derece kullanigh bir

yontemdir.

Temel olarak Taramali elektron mikroskobu, Tungsten, Lantan hekza borit katottan
veya alan emisyonlu (FEG) elektron tabancasindan ortaya ¢ikan elektronlarin
kullanimi  incelenecek malzeme ylizeyine gonderilmesi sonucu olusan
etkilesmelerden yararlanilmasi esasina dayanir. SEM’ler genel olarak bu elektron
enerjisi 200-300°eV dan 100 keV’a kadar degisebilir. Bu amagcla, yogunlastirici
elektromanyetik mercekle (condenser lense) toplanan, objektif mercekle odaklanan
elektron demeti, yine elektromanyetik saptirict bobinlerle 6rnek ylizeyinde tarama
islemini gerceklestir. Bir taramali elektron mikroskobunda goriintii olusumu temel
olarak; elektron demetinin incelenen 6rnegin yiizeyi ile yaptig fiziksel etkilesmelerin
(esnek, esnek olmayan carpigmalar ve digerleri) sonucunda ortaya ¢ikan sinyallerin

toplanmasi1 ve incelenmesi prensibine dayanir.

Bunlardan ilki, gelen elektron demetindeki elektronlarin, malzemedeki atomlarla
yapmis oldugu esnek olmayan c¢arpisma sonucu (yani, Ornek ylizeyindeki
atomlardaki elektronlara enerjilerini transfer ederek) ortaya ¢ikan ikincil
elektronlardir. Bu elektronlar 6rnek yilizeyinin yaklagik 10 nm’lik bir derinliginden
ortaya ¢ikarlar ve bunlarin tipik enerjileri en fazla 50 eV civarindadir. ikincil
elektronlar foto ¢ogaltict tiip yardimiyla toplanip, 6rnegin tarama sinyali konumuyla

iligkilendirilerek ylizey goriintiisii elde edilir.

Elektron demeti ile incelenen 6rnek yilizeyindeki malzeme arasindaki etkilesmede

ortaya c¢ikan diger bir elektron grubu ise geri sagilma elektronlar1 adi verilen
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elektronlardir (bu elektronlar, yiizeye gelen elektron demeti ile yaklasik 180°ac1
yapacak bicimde sagilirlar). Geri sagilma elektronlari, ylizeyin derin bdlgelerinden
(yaklasik 300 nm’ye kadar) gelen daha yiiksek enerjili elektronlardir. Bu enerjideki
elektronlar bir foto cogaltici tiip tarafindan tespit edilemeyecek kadar yiiksek
enerjiye sahip olduklarindan, genellikle quadrant foto dedektorlerle (yani kati hal
dedektorleri) yardimiyla tespit edilir. Bilindigi iizere bu tiir dedektorler lizerine gelen
elektronlarin indiikledigi elektrik akimin siddetine gore ¢ikis sinyali verirler (kisaca
hatirlatmak gerekirse, incelenecek Ornekteki yliksek atom numarasina sahip bir
atomdan sagilan elektronun enerjisi kiiglik atom numarali bir atomdan sagilana gore
daha yiiksektir). Sonu¢ olarak ikincil elektronlar incelenen 6rnegin kompzisyonu

hakkinda bilgi verir.

Gelen elektron demetinin incelenen oOrnek ylizeyi ile yapmis oldugu diger bir
etkilesme ise (yaklasik 1000 nm derinlik civarinda), karakteristik X 1sinlarmin ¢iktig
durumdur (enerjileri keV mertebesindedir). Buna gdre Ornege ¢arpan elektron,
ornekteki atomun i¢ yoriingesinden bir elektron kopmasina neden olunca, enerji
dengelenmesi geregi bir {ist yoriingedeki elektron bu seviyeye geger ve gecerken de
ortama bir X 1s1n1 yayar ve buna da karateristik X 1511 ad1 verilir. Bu X 15111 mesela
10 mm* gapindaki bir Si (Li) dedektorle algilanir, ortaya ¢ikan sinyal yiikselticiye,
oradan ¢ok kanall1 analizore ve daha sonra da SEM sistemin bilgisayarina gonderilir.
Sonugta ortaya ¢ikan karakteristik X 1s1mi1 (ki bu 1s1nin enerjisi her atoma 6zeldir),
SEM’de incelenen malzemenin element bakimindan muhtevasinin nitel ve nicel

olarak tespit edilmesine yardimci olur.
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TARAMALI ELEKTRON MIKROSKOBU

i}

3

Sekil 5.1. SEM ¢alisma prensibi

5.2. X-Isin1 Kirinimi (XRD) Yo6ntemi

Kristal atomlarinin geometrik diizeni ve aralarindaki mesafe hakkindaki ¢ogu bilgi
bu yontemle elde edilmektedir. Bundan dolay1 X 1smlart kirinimi (XRD) kristalin
bilesiklerin kalitatif olarak taninmasinda pratik ve uygun bir yontemdir. X-1sm1
kirinimi, asir1 miktarlardaki X 1sm1 verilerini isleyebilen c¢ok yiiksek hiza sahip
bilgisayarlarin kullanimiyla biiyiik olclide gelismistir. XRD teknigi, bir kristal
diizleminin birim hiicre boyutlariyla birlikte kristalin atom diizlemleri arasindaki
uzaklig1 belirleyebilen bir tekniktir. X 1siminin i¢inden gegtigi madde elektronlari
arasindaki etkilesme neticesinde sacgilma olusur. Eger X-isinlar1 bir kristaldeki
diizenli ortam tarafindan sacilirsa, sagilmay1 yapan merkezler arasindaki uzaklik X-
1sininin dalga boyu ile ayni mertebeden oldugu i¢in sagilan 1ginlar yaapici ya da

yikici girisim yaparlar. Bu durumda kirinim meydana gelir.

XRD caligsmalarinda, dalga boyu sabit X-1sinlar1 kullanilir. X-1ginlar1 kaynagi olarak
X-151mu tiipleri kullanilmaktadir. Dalga boyu sabit X-1ginlar1 elde etmek i¢in, 1sitilan
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bir tungsten filamandan 1s1 tahriki ile yayinlanan elektronlar elektromanyetik bir alan
icinde hizlandirilir. Hizlandirilarak yiiksek enerji kazandirilan bu elektron demeti bir
anota (bakir gibi) carptiginda, elektronlar anotun elektron kabuklarina girerler.
Yiiksek enerjili elektron demeti ¢ekirdege yakin kabuktaki bir elektrona ¢arparak onu
yerinden ¢ikartirsa, elektron kaybindan dolayr atom kararsiz hale geger ve bos kalan
elektronun yeri daha yiiksek enerjili kabuktaki bir elektron tarafindan doldurulur. Bu

elektron gecisinden kaynaklanan enerji farki, karakteristik X-1s1m1 fotonu olarak

yaymlanir. Yayinlanan enerji;
g=nC (5.1)

bagmntisiyla belirlenir. Burada; h: planck sabiti (6,62x107* I.s), ¢: 151k hizi (3x10°
m/s), A ise X-1s1ninin dalga boyudur.

Sodutma suyu girisi

Sogutma suyu gikigi

To-prak
Berilyum
pencere

Metal hedef (Cu,
LY — |

X-Isinlan

,.%w F__,
Tungsten tel Odaklama kabi
(katot)
Havasi
E—
\ / bosaltlmig tiip

Yiksek __, o
potansiyel | Teli1sitica

N — devre

Sekil 5.2. Bir X-1s1m1 tiipii
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Bir yariktan gecirildikten sonra paralel hale getirilen X-1s1nlar1, daha sonra doner bir
masa tizerine yerlestirilmis kristal diizlemine gelir. X-1511 kirinimi, basit bir ifadeyle
bir kristal diizlemine gonderilen X-1sinlarin kristalin atom diizlemlerine ¢arparak
yansimasi olayidir. Ancak buradaki yansima 15181n bir ayna diizleminden yansimasi
olayindan ¢ok farklidir. Kirinim olayinda, gelen X-1sinlar1 kristal ylizeyinin altindaki
atom diizlemlerine ulasir, yani kirmim yiizeysel bir olay degildir. Diizensiz yapida
(amorf) bir kristal diizlemine gelen X-151n1 demeti kristal diizlemlerine herhangi bir
aciyla carparsa, kirmim gerceklesmez. Ciinkii kristal diizlemlerinden yansiyan X-
isinlarinin  aldiklart yollarin uzunluklar1 farkli oldugundan, s6z konusu i1sinlar
arasinda faz farki olusur ve bu isinlar birbirlerini sondiiriirler. Bunun sonucu olarak
herhangi bir kirmim (difraksiyon) piki gozlenmez. X-1s1m1 demetinin atom
diizlemlerine Bragg agis1 olarak bilinen belirli bir a¢1 ile ¢arpmasi durumunda ise
yansityan 1ginlar tarafindan aliman yol, dalga boyunun (A) tam katlarina esit
olacagindan, i1smlar aym faza sahip olur. Kirimima wugrayan, yani atom
diizlemlerinden yansiyan X-isinlarinin ayni fazda olmasi durumunda difraksiyon

deseni olusgur.

5.3. Fourier Transform Infrared Spektrofotometresi (FTIR)

IR spektroskopisi, molekiillerin, elektromanyetik spektrumun goriiniir bolge ile
mikrodalga bolgeleri arasindaki bolgede kendilerine 06zgii dalga boylarinda
absorpsiyon yapma oOzelliklerine dayanir. Bir IR spektrumu, dalga sayisina karsi
absorbansin grafige alinmasiyla elde edilir. Dalga sayis1 frekansla dogru orantilidir.
Bundan dolay1 da IR de, frekans, yaygin bir sekilde dalga sayisiyla es anlamli olarak

kullanilmaktadir.

E = h.v esitligi 15181 enerjisi ile frekansi arasindaki iliskiyi verir. Isigin frekansi ile
enerjisi arasinda dogrudan bir iligki vardir ve frekans arttikga enerji artar. Bu ikisi

arasindaki oran sabiti h Plank sabiti olarak bilinir.

E=hc/A; v=c/A (5.2)
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Molekiiller ¢esitli enerji diizeylerinde bulunabilirler. Ornegin herhangi bir
molekiildeki baglar gerilebilir, biikiilebilir, donebilir ve elektronlar bir orbitalden
digerine gegebilir. Baglar sadece belirli frekanslarda gerilebilir biikiilebilir ya da
donebilir ve elektronlar belirli enerji diizeyleri arasinda gegis yapabilir. IR
spektrofotometresinde 1sinlar molekiillerin titresim ve donme hareketi nedeniyle

sogrulurlar.

E| enerji diizeyine sahip bir molekiil lizerine 151n gonderildiginde 151n molekiilden
gecerek dedektore ulasir. Eger 1sin molekill tarafindan sogurulmazsa kaynak
tarafindan yayilan 1sin miktar1 dedektére ulasan 1smnin miktarina esit olacaktir.
Spektrum, dedektor tarafindan algilanan ve zaman iginde degisen 1s1mn miktarinin
(enerji miktarmin) grafige gecirilmesidir. Her ge¢is tiirli farkli miktarda enerji

gerektiren bir olaydir [27-28].
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6.BORLAMA VE BORLAMA YONTEMLERI

6.1.Borlama

Borlama, diffiizyon mekanizmasiyla  gergeklestirilen  yiizey  sertlestirme
islemlerindendir. Borlama, metalik malzemenin yiizeyine borun yayindirildigi termo
kimyasal bir islemdir. Borla ylizey sertlestirme, esas olarak borun yiiksek sicaklikta
celige yaymim olayidir. Demir ve demir dis1 bircok alasim ile sinterkarbiir ve
seramik malzemelere uygulanabilir. Borlanacak malzemeler, 6zelliklerine gére 700—
1000 °C sicaklik araliginda, yaklasik 1-12 saat siire ile kati, macun (pasta), sivi veya

gaz fazindaki bor verici ortamlarda bekletmek suretiyle yapilan bir islemdir [29].

Borlu tabakanin 6zellikleri, borlanan ¢eligin bilesimine, borlama sicakligina, siiresine
ve 1s1l isleme baglhidir. Borlamayla ¢elik yiizeyinde olusan tabaka c¢ok sert olup ayrica
sementasyon da oldugu gibi sertlestirmeye gerek kalmaz. Borlu tabakada bor Fe,B
ve FeB seklinde bulunur. Bor, ¢eliklerde alasim elementi ve yiizey sertlestirici ve

ayrica gelik iiretiminde ciiruf yapici olarak kullanilir.

Borlama islemi uzun bir geg¢mise sahiptir. Celiklerde bor yaymmmyla yiizey
sertlestirme, ilk kez 1895 yilinda Moissan tarafindan yapilmistir. 1970'li yillardan
itibaren borlama konusunda ¢aligmalar hizlanmistir. Giinlimiizde borlama, teknolojik
olarak gelismis ve endiistride, 6zellikle alternatif bir ylizey sertlestirme yontemidir.
Almanya'da kati ortamda borlama, Rusya'da ise sivi ortamda borlama bir ¢ok
endiistriyel alanda basariyla kullanilmaktadir. Nitriirasyon, karbiirizasyon v.b.
konvansiyonal yiizey sertlestirme iglemlerinde (600-1100) HV'lik bir ylizey sertligi
elde edilirken, borla ylizey sertlestirmede (borlama) 1500-2000 HV'lik sertligin
yaninda c¢ok diigiik siirtinme katsayilar1 elde edilmektedir. Endiistriyel
uygulamalarda, hem daha az gevrek olmasi ve hem de borlama sonrasi 1s1l iglemlere

izin vermesi bakimindan Fe;B'den olusan tek fazli boriir tabakalar tercih edilir [30].
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Demirli malzemelerin borlanmasin da, malzeme yilizeyinde FeB ve Fe B ile bu

bilesiklerin karisimindan olusan tek veya cift fazli boriir tabakalar1 elde edilir.

Alagimli geliklerde ve diger malzemelerde kendi alasim elementlerinin boriirleri

olusur. Cizelge 6.1.’de ¢esitli malzemelerde borlama ile elde edilen bortirler ve

mikro sertlik degerleri verilmistir [31]. Ozellikle demir ve gelik tiirii malzemelerde,

borlama islemi sonucunda ana yapinin disinda boriir tabakasi ve gecis bolgesinden

olusan iki farkli yapi1 ortaya ¢ikmaktadir.

Cizelge 6.1. Cesitli metallerde elde edilen boriir fazlar1 ve mikro sertlikleri [31]

Borlanan alt yiizey

| Boriir tabakasindaki |
m = = jwrl - o

Bordr tabakasinin
| . _sertigi (HV)

| S

- Fe FeB " 1900-2 100 .
~ . Fe,B 18002000, = = =~
e n 2

Co CoB 1850
Co.B 1500-1600
Co.sB 700-800
Ni NiB; 1600
Ni, B 1500
Ni,B 900
Mo Mo B 1660
MoB; 2330
MCI_EEE 2400-2700
L) W.B 2800
Ti TiB 2500
TiB; 3370
Nb NbB. 2200
NbB, -
Ta Ta;B .
TaB; 2500
Hf HfB, 2900
Zr ZrB; 2250
Re ReB 2700-2900

Endiistriyel uygulamalarda kullanilan malzemelerin korozyon, siirtinme ve asinma

gibi tribolojik etkiler neticesinde azalan kullanim Omiirlerinin artirilmas: ylizey

bolgesinin iyilestirilmesi ile miimkiindiir. Asinma ve korozyondan dolay: diinya da

her y1l 6nemli malzeme kayiplar olmaktadir. Ulkelerin korozyon nedeniyle kayiplari
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gayri safi milli hasilatlarinin %3,5-5"1 arasinda degismektedir. Yalniz Tiirkiye'deki

1991 yili kayb1 4,5 milyar dolar olarak tahmin edilmektedir [32].

6.2. Boriir Tabakasi

Bu tabaka malzemenin en dis ylizeyi ile yiizeyin altindaki parmaksi (disli) kisim
arasina verilen addir. Bu bolgeye difiizyon bolgesi de denmektedir. Bu tabaka

borlayict ortamdan saglanan aktif bor, FeB veya Fe B olusumu i¢in, esas malzeme
tarafindan tiiketilen miktardan daha fazla oldugu islem sartlarinda sadece FeB veya
Fe,B olugsmaz ayn1 zamanda Fe,B’a gore borca daha zengin olan reaksiyon iriinleri

de meydana gelebilir. Boriir tabakasinin kalinlig1 malzemenin kimyasal bilesiminin
yani sira islem sicaklig, islem yontemi ve siiresine baghdir [33]. Sekil 6.1.’de bor

tabakasi, gecis bolgesi ve ana yapinin gematik resmi verilmistir.

Sekil 6.1.Bor tabakasi, gecis bolgesi ve ana yapinin sematik resmi [34].

Genellikle, bor tabakasinda testere disi seklinde tek bir Fe,B fazinin olusumu istenir.
FeB ve Fe,B cift fazli tabakanin olusmasindan daha fazla arzu edilir, ¢iinkii FeB fazi

borca zengindir. Bu faz yaklasik agirlik¢a %16,23 oraninda bor igerir. Bu istenmez

¢linkli FeB fazi diger demir bor fazlarindan daha gevrektir. Fe,B fazi agirlik¢a %8,93

bor igerir. FeB ve Fe,B fazlar1 ¢ok farkli 1s1l genlesme katsayilarina sahiptir. aFeB
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fazinin 1511 genlesme katsaymin 23x10°/°C iken, aFe B faziminki ise 7,85x10°%/°C dir.

Boriir tabakasinda, catlak olusumu ve kabuk gibi kalkma ve yirtilmalar ¢ift fazlh
tabakalarda ve FeB fazinda c¢ok sik olusur. Bu c¢atlaklara bir mekanik yiik
uygulandig1 zaman pul pul ve yaprak yaprak dokiilmelere yol agmaktadir [35].

FeB ve Fe B fazlari birbirlerine ¢ekme ve basma gerilmeleri uygulamakta ve fazlar

arasinda yiizeye paralel ve dik c¢atlaklar olusturmaktadir. Dolayisiyla boriir
tabakasinda miimkiin oldugunca ¢ok az oranda FeB fazinin olusturulmasina
calisilmalidir. Boriir tabakasinin  kalinligi, kaplanan malzemenin kimyasal

bilesiminin yani sira islem sicakligi, siiresi ve yontemine baghdir [33].
6.3. Gecis Bolgesi

Bu bolge, boriir tabakasi ile ana yap1 (matris) arasinda kalan bolgeye verilen addir.
Borlama islemi esnasinda, ¢elik bilesiminde bulunan elementler bu bdlgede yeniden

dagilarak sekillenirler. FeB ve Fe,B tabakalarmin karbon, silis gibi elementleri

¢oziindiirememesi nedeniyle bu elementler yiizeyden igeri dogru itilir. Bu bolgede
bulunan bor, boriir olusturamayacak miktardadir. Bunun neticesiyle de bu gecis
bolgesinin meydana geldigi bilinmektedir. Gegis bolgesi, mikroyap1 bakimindan esas
malzeme ve boriir tabakasindan farklidir. Bu bélgenin kalinligi, boriir tabakasinin
kalinliginin 10-15 kat1 kadardir [36]. Bor tane irilesmesine sebep oldugundan gegis

bolgesinde malzemenin taneleri irilesmekte ve sertligi de artmaktadir.
6.4. Borlama Yontemleri

Esas itibariyle bir yaymma iglemi olan borlama, karbiirleme ve nitriirlemeye benzer.
Diflizyon yoOntemi olan borlama termokimyasal bir islemdir. Uygun islem
sicakliklarinda metal malzemenin yiizeyine yayinan bor, metal ile bir ve birkag inter
metalik fazdan meydana gelen bir tabaka olustururlar. Bu iglemin esas1 borla metalin

bir arada bulundugu bor verici ortamda kimyasal veya elektro-kimyasal reaksiyonlar
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neticesinde borun metal yilizeyine yayinmasi olayidir. Borlama ortami ise, bor
kaynag1 (bor veya bilesikleri), aktivator, dolgu veya deoksidantlardan olusur.
Aktivatorler tabakanin diizenli biiylimesine ve olusumuna etki ederler. Dolgu ve
deoksidantlar ise borlama sicakliginda oksijeni tutarak rediikleyici bir ortam
olustururlar ve ayrica borlama maddelerinin ana malzemeye yapismalarini Onlerler.

Borlama sonucu olusan bortir tabakasinin 6zelliklerini sdyle siralayabiliriz [37].

1- Cok ytiksek sertlik

2- Yiiksek 1sinma direnci

3- Alt ylizeye iyi tutunma 6zelligi

4- Yiiksek sicaklik dayanimi

5- Yiiksek sicaklarda sertligini koruma 6zelligi

6- Demir malzemelerinkine uygun genlesme kat say1s1

6.4.1. Kat1 (Toz) ortamda borlama

Yiizeyi borlanacak malzeme, toz halindeki bor verici ortam icinde 800-1000°C
sicakliklarda 4-10 saat bekletilerek borlama islemi yapilir. Borlama tozu isiya
dayanikli ¢elik sa¢ kutu icine konur ve borlanacak parca bu tozun i¢ine gémiiliir. Bu
toz, par¢anin tiim yiizeylerinde en az 10 mm kalinliginda olmalidir. Kutularin agzi
bir kapak ile kapatilarak dnceden belirli bir sicakliga 1sitilmig firina konur. Ve firin

kapagi kapatilarak firin ici sicakligi borlama sicakligina yiikseltilir.

Bir siire bekletildikten sonra kutu firindan alinarak sogutulur ve parca i¢inden
cikarilir. Bu sirada ¢elik kutunun kapagi kutunun iizerinde kendi agirligr ile
durmalidir. Sementasyonda oldugu gibi sikica kapatilmasina gerek yoktur. Eger
islem normal atmosfer de yapilacaksa kapak sikica kapatilir. Bu yontem koruyucu
gaz atmosferi icinde de yapilabilir. Yontem ucuzdur ve 6zel bir teknik gerektirmez.
Borlama ortaminin ana bilesini borkarbiir, ferrobor ve amorf bordur. Borkarbiir

digerlerine gore ucuzdur. Amorf borun saf halinin ¢ok pahali olusu ve saf ferroborun
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eldesinin endiistriyel olarak ¢ok zor olmasi bu metotlarin birakilmasina neden
olmustur. Diger bor verici toz ortam bor karbiir ise amorf bor ve ferrobordan ucuz
olup, bilesimi zamana gore sabittir. Elverisli tane boyutunun ve etkin aktivatoriin
secimi ile iyi sonuglar alinmistir. Biitiin bunlara ragmen amorf bor tuzuna aktivator
olarak amonyum kloriir eklenerek yapilabilir. Ferrobor ortaminda yapilan borlama
sonucu elde edilen tabaka teknik acidan kullanilamaz. Aktivatér dolgu maddeleri ile
kullanilabilir. Kat1 ortam borlamasinda kullanilan bazi borlama bilesiklerine ait

ornekler % agirlik olarak asagida verilmistir [30].

—

. % 60 B4C + %5 B103; + %5 NaF + %30 Demir oksit
. % 50 Amorf bor + %] NH4F.HF + %49A1,0;

. %100 B4C

. %(7,5-40) B4C + % (2,5-10) KBF4 + %(50-90) SiC
. %84 B4C + %16 Na;B40,

. %95 Amorf bor+%5 KBF4

. %20 B4C + %5 KBF4 + %75 Grafit

. %(40-80) B4C + %(20-60) Fe,0;

. %80 B4C + %20 NayCO03

O 00 I N »n Bk~ W DN

6.4.2. Macunlama (Pasta) Ile borlama

Borlama icin kullanilacak tozlar macun haline getirilir ve borlanacak parganin
tizerine 2 mm kalinlikta siiriiliir. Parca yiizeyine siiriilen macun derhal sicak hava
akiminda, on 1sitma odasinda veya kurutma firininda maksimum 150°C’de
kurutulmasi gerekir. Gerektigi taktirde macun fiizerine tekrar birka¢ kez daha
siiriilebilir. Kurutma isleminden sonra macun ile kaplanmis parcalar onceden
sitilmis firina konur ve firin agz1 kapatilarak borlama sicakligina isitilir. Belirli siire
bu sicaklikta tutulan pargalar disar1 alimir. Ve sogumaya terk edilir. Pargalar
soguduktan sonra yiizeyinde yapigmis olan artiklar temizlenir ve bdylece borlama

yapilmis olur. Bu ydntemle borlama mutlaka koruyucu gaz ortaminda yapilmasi
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gerekir. Aksi takdirde kotii bir boriir tabakasi olugur. Bu yontemle kismi borlama
yapilabilir. Bor korbiir (B4C), kriyolit (Na3AlFs) ve baglayicit olarak da hidrolize
edilmis etilsilikat karisimindan macun yaparak borlama yapilmistir. Bu yontemde

kullanilan koruyucu gazlar; Argon, Formier Gazi, NH; ve saf azottur.

6.4.3. S1v1 borlama

Borlama sartlarinda ortam sividir. Borlanacak malzeme 800-1000°C arasindaki
sicakliga sahip sivi bir borlu ortam iginde 2-6 saat bekletilerek bor yaymimi
gerceklestirilir. Stvi ortamda borlama tuz eriyi iginde elektrolitli veya elektrolitsiz

(daldirma) ve derisik ¢ozeltide olmak iizere yapilabilir [38].

Daldirma yOntemi

Elektrolizsiz ergitilmis tuz eriyigi veya normal sivi ortam borlamasi olarak da
adlandirilir. Bu yontem genelde B4C’in kat1 faz1 ile siv1 sodyum klorit (NaC1l) den
ibarettir. Bu da boraksin viskozite azaltma yontemleriyle elektrolit olarak erimesi

esasina dayanir [39].

Ortamin esas bilesemi boraks olup, aktivatdr olarak B4C, SiC, Zr, B, vs. kullanilir.
Kloriirlerin karisimi veya klortirler ile floritlerin karisimina bor karbiir ilavesi ile ya
da erimis boraks banyolarina bor karbiir ilave edilerek yapilir. Bu yontem ucuz ve
fazla ihtisas istemez. Fakat termal sok, borlamadan sonra parganin temizlenmesi,
biiylik boyutlu ve kompleks parcalara uygulanmamasi, metodun kotii yonleridir.

Caligsma sicakligi 800-1000°C ve borlama siiresi 2-6 saattir.
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Elektroliz yontemi

Yiiksek sicaklikta tuz banyosu, elektrolit is pargasi katot ve grafit cubuk anot olarak
islem gerceklestirilir. Tuz banyosu ise ergitilmis borakstir. Bu yontem laboratuvar
calismalarinda gayet iyi sonuglar vermistir. Ancak ergimis boraksin viskozitesinin
cok yiiksek olmasi, endiistriyel uygulamalarda sicakligin homojenligini engeller yani
boraks eriyinin yiliksek viskozitesi 850°C’nin altinda borlamay1 pratik olarak
imkansiz kilar. 850°C’nin iizerinde ise banyodaki diizgiin sicaklik dagilimi oldukca

giiclesir.

Farkli akim siddetleri, ozellikle karmasik sekilli parcalarda boriir tabakasinin
kalinliginin diizgiin olmasina neden olur. Bu yontemde is pargasi bir tuz tabakasiyla
kaplanir ki bunu temizlemek oldukg¢a masraflidir. Elektrolizle borlama da anodun bir
tarafinda ince boriir tabakasi olusur. Bu da golge etkisi yaparak degisik ve diizensiz
kalinliklara sebep olur. Sodyum kloriir ve borasit anhidritin karigimi ile yapilan
calisma sonucu banyodaki sicaklik dagilimimin esit oldugu, parcalarin daha kolay
yikandig1 ve viskozitenin azaldigi goriilmektedir. Ayrica NaCl, B4C ve NaBF
bilesiminden olusan tuz eriyinde diger problemler ¢ikmaktadir. Bu yontemin tesisati
pahalidir. Karigik sekilli parcalarda homojen kalinlikli tabaka olusumu oldukca
zordur. Islem 800-1000°C arasinda 0,5-5 saat siire ile yapilir. Banyo bilesimlerinde
0,2 A/em” akim yogunlugu, 600-700°C sicaklik ve 2-6 siire sartlarin1 kullanarak sade
karbonlu celikte 15-70 um kalinlikta borlu tabaka elde edilmistir [39]. Elektrolizin
ana bilesimi boraks ve borik asittir. Ana bilesene ilaveten NaF, NaCl gibi
aktivatorler kullanir. Bu aktivatorlerden ayrica banyonun akiskanligini artirmasi
istenir.

Derisik ¢ozeltide borlama

Boraks ve Borasitli anhidriti igeren derisik ortamlarda yiiksek frekansli isitmayla
deneyler yapilmistir. Belli bir bor diflizyonu saglandigi halde birlesik tabakalar elde

edilememistir. Boraks ve borasidi anhidriti iceren degisik miktarli ¢ozeltilerde
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yapilan deneyler kapali boriir tabakasi vermemis ve 1000°C’de 10 dakika siire ile 0,1
A/em® ve 450 kHz frekans ile doymus boraks ¢ozeltisinde tabakalar elde edilmistir.
Bu yontem esnasinda agiga ¢ikan bor halojenleri ilgili (uygun) asit olusumlari altinda
su ile kuvvetli reaksiyona girerler. Bu sebeple derisik ¢ozeltide borlama basarili

olmamustir [39].

6.4.4. Gaz ortamda borlama

Gaz ortamin bilesimi, basinct ve gazin tanktan akis hizi borlamaya etki eden
faktorlerdir. Gaz ortamda borlama yapmak i¢in bor verici ortam olarak bor
halojenleri, diboran B,Hg ve organik bor bilesikleri kullanilir. Bu bor vericilerden
BF; , BCI; , BBr; saf veya su ile; B,Hg su ile ve (CHj3); B/(C,Hs);B olarak
kullanilirlar. Bunlardan diboran (B,Hs) ile beraber bor halojenleri kullanilirsa ¢ok
olumlu sonuglar elde edilir. Fakat diboran zehirli ve patlayicidir. Ayrica diboranin
hidrojen ile inceltilmesi ¢ok pahali olup 150°C’ye yakin sicakliklarda ayrisir. Bu
nedenle sicak bir parca ilizerine uygulamak i¢in sogutmak gerekir. Bu da islemi
karigik hale getirir. Biitiin bunlara ragmen bir¢ok arastirmaci diboran ve su ile gaz

ortamda borlamay1 yapmislardir [38].

Organik bilesiklerden bortrimetil ve bortrietil yiiksek oranda karbon ihtiva ettikleri
icin, borlama sonucu olusan boriir tabakasi yani sira yiiksek karbonlu bir tabakada
olusur. Bdylece borlama ile yayilan karbon olusan tabaka kalintisin1 bozar. Bor
halojenleri ise uygun halojen bilesimlerinin tesekkiilii ile korozyona neden olurlar.
Amerika’da gelistirilen bir yontem ise bor ve borkarbiirden ayrisan bir gaz faziyla
yapilan borlamadir. Bunun esasini ise, bortriklorit ile hidrojen karigtirilarak 1300-
1500°C’de sicak grafit cubuk iizerine gonderilir ve bor karbiir olusumu saglanir. Bu
yontem ilk etapta daha yiliksek ergime sicaklifina sahip malzemelere
uygulanmaktadir. Bu yontemle Fe esasli malzemelerin yani sira silika, mullite, Ti,

Ni, Co ve W’da basartyla borlanmistir [39].
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Bor triklorit ile yapilan borlama esnasinda ayrisarak serbest kalan klor, ortamdaki
mevcut hidrojen ile birleserek HC1 olusturur. Olusan klor ve HCI1, atmosfer ve
sicaklik oranlarmma gore borlanan demir ile reaksiyona girer. Bu durum ise gaz ile
borlamada asil problemi teskil eder. Ciinkii borlama ¢elikte yapildiginda demir klorit
olusur. Bu ise demir broriiriin olusumunu engeller ve bdylece korozyona neden olur.
Eger islem gaz1 %150 oraninda Azot ve geri kalan1 Hidrojenden olursa az miktardaki
bortriklorit aktif bor tasiyici olarak etkide bulunur. Bunun sonucu olarak da boriir
tabakasinin yapisi pratik olarak atmosferde en az miktarda bulunan BC1‘ten dolay1
BCl15’iin miktarindan bagimsizdir. Bu yontemde ise siirelerin kisa olmasi gerekir.
Gaz ortamda borlama esnasinda bor verici olarak Hidrojen ve Azottan olusan tasiyici
gaz i¢indeki bortriklorit olursa ve BC13 ile Hidrojen oranlar1 ayarlanirsa islem hacmi
HC1 ve Hy’den olusan gaz ile dolarsa parca ylizeyi korozyona ugramaz. Asagidaki

gaz bilesenleri kullanilarak borlama yapilabilir.

1)BCl;/H, = 1/15
2) B,Hg

3) BoH, /Hs = 1/50
4)BCl; + H2

5) (C,Hs ); B

6) (CH; ); B

6.4.5. Plazma (iyon) borlama

Gaz ortamda 300-700 Pa basingla borlama yapmak miimkiindiir. islem sicaklig1 diger
borlama ydntemlerine kiyasla diismekle ve borlama siiresi kisalmaktadir. Reaktif
gazin daha iyi kullanimu ile islem atmosferinde BC13 buharinin miktar1 azaltilir. Bu
yontemde islenen parga ylizeyinin aktiflenmesi katodik piiskiirtmeden dolay1
(6zellikle islemin baslangic asamasinda, yani 1sinma esnasinda) akkor isik ile
basarilir. Yiizey diflizyonu ve kimyasal emilme gibi yiizey islemlerinin biiyiik 6l¢iide

yiikseltilmis ylizey enerjisinden dolay1 yiizeydeki kimyasal reaksiyonlar katalitik etki
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ile hizlanirlar. Bunun sonucu olusan iyon ve elektronlar elektrik alanina etkide
bulunurlar. Sistemi besleyen enerji, bu iyon ve elektronlar tarafindan iletilir.
Elektriksel alanin etkisi altinda iyon ve elektronlar gaz molekiillerin bu sicakliga ait
ortalama enerjisinden daha yiiksek bir enerji kazanirlar. Elektronlar ile molekiillerin
carpigmasinda sonu¢ olarak molekiillerin bir kisim enerjisi iletilir. Bu durum, bu
sartlar altinda, sistem ic¢indeki partikiiller (iyonlar, atomlar, molekiiller)’in uygun
sayilar1 yiiksek enerji ile mevcut olduklarindan ve atmosferdeki bu sicaklikta dengeli
enerji dagilimin1 anormal akkor 151k sagilimi olmadan karsilanabildigi i¢in basarilir.
Gaz ortamda termik aktiflenme sonucu meydana gelen kimyasal reaksiyonlar
aktiflenmis malzeme yiizeyinin katalitik etkisi ile hizlanirlar. Bu yontem genelde
BCl13-buhart ile hidrojenin olusturdugu gaz karisiminda yapilmaktadir. Bu ortamda
BCl13-buhar1 ve hidrojenden olusan atmosfer i¢cinde plazma (iyon) borlama esnasinda
kloritin hidrojen ile indirgenmesi boriir tabakasinin olusumuna ait ayrintili rolii
oynar. Ilgili reaksiyon, indirgenme reaksiyonunun tahrik edildigi katodik bdlge
icindeki atomik hidrojenin varligina bagli olarak akkor 1sik sacilimi ile olusur.
Reaksiyon sonucu acgiga ¢ikan bor katodik piiskiirtme ile aktiflenen malzeme
ylizeyine emdirilir. Reaksiyon gidisinin yiikseltilmis hizi gaz karisimindaki fazla
hidrojene baglhdir. BCls-buhar1 ve hidrojen karisiminin kullanilmasinda hacmin
%10’unu teskil eden BCl; miktar1 ile gaz fazindaki kimyasal reaksiyonlar ile
kimyasal emilmis bor miktar1 ve hatta is pargasinin kenar tabakasina borun
yayinmasi arasindaki dinamiksel denge elde edilir. Karisimda BC1;3-buhar kisminin

artmasi gevrek ve gozenekli tabakalarin olusmasina neden olur.



33

7. NUKLEER REAKTORLERDE NOTRON YAKALAMA

7.1. Niikleer Enerji

‘J aGtran
fisyon

ruani

notron ) ——— % - ) nitron
hedef ﬁ fisyon
cekirdek iiriinii

.,__] notron

Sekil 7.1. Fisyon reaksiyonu

Niikleer enerji, atomun cekirdegiyle ilgili bir olay olup, iki sekilde elde edilebilir.
Bunlardan birincisi, iki kiiglik ¢ekirdegin birlestirilmesi, yani fiizyon, ikincisi ise
bliyiilk bir c¢ekirdegin pargalanmasi, yani fisyondur. Konumuz ikincisini

kapsamaktadir [40].

7.2. Fisyon Reaktorleri

Fisil ¢ekirdek; yavas (termal) ndtron absorpsiyonu sonucu iki ayri ¢ekirdege bdliinen
cekirdeklere denir. Uranyum, dogada bulunan yegane fisil elementtir. Dogal hali
sayica; % 99.274 oraninda U-238, % 0.7205 oraninda U-235 ve bir de, cogunlukla
gbzardi edilen %0.0055 oranindaki U-234 izotoplarindan olusur. Bunlardan fisil olan
U-235’in parcalanmasi sonucunda agiga; ‘fisyon {iriinii’ denilen orta agirlikta iki
cekirdekle, yliksek kinetik enerjiye sahip, yani ‘hizli’ iki veya {i¢ ndtron ¢ikar. Sekil
7.1’de bahse konu reaksiyon verilmistir. Bu nétronlar diger U-235 c¢ekirdeklerine
carparak, onlarin da bdliinmesine yol agabilir. A¢iga yine, fisyon lirlinleriyle birlikte
iki veya tiger notron daha ¢ikar. Boylelikle, ndtron sayisinin nesilden nesile artig1 bir

‘zincirleme tepkime’ olusturulabilir. Bir nesildeki n6tron sayisinin bir 6éncekindekine
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orani, ‘etkin ¢ogalma faktorii’ olarak adlandirilip, k ile gosterilir. Yeterli sayida U-
235 igeren bir sistemde, k’nin degeri 1’den kiigiik, 1’e esit veya 1’den biiyiik olabilir
ve ilgili hallerde sistemin sirasiyla; ‘kritik alti’, ‘kritik’ veya ‘kritik {istii’ oldugu
sOylenir. Kritik {istii bir sistemde, sayisal yogunlugu giderek artan fisyon tepkimeleri
yer alirken, her pargalanmadan, 200 milyon elektronvolt (MeV) kadar enerji agiga
cikmaktadir. Bunun 165 MeV kadar fisyon iiriinlerinin kinetik enerjisi seklindedir.
Elektronlarimin 10 ile 18 kadarini geride birakarak firlayan bu iyonlar, civardaki
cekirdeklerle carpigsmalar sonucunda, kisa mesafelerde durdurulurlar. Kinetik

enerjilerini ortama aktarip, ortami 1sitmaktadirlar. Bir karbon

Sekil 7.2. Niikleer reaktoriin kalbi

atomunun yanmasiyla acia ¢ikan kimyasal enerji 4 eV kadar olduguna gore; U-
235’in bir grami, 2,5 ton saf komiire, kilogram ise yiizlerce ton TNT ye esdegerdir.
Bu kiyaslama ayni zamanda, uranyum kiitlesinin birim hacmi basma enerji iiretim
hizinin, yani 0zgil giicliniin, bir komiir kazanindakinin milyon katina kadar
ulagabilmesi anlamina gelir. Boyle bir tepkime zinciri kontrol altina alinip, enerji
tiretim amaciyla kullanilabililir. Bunun i¢in, kritik iistii olabilen bir uranyum kiitlesi
kompozisyonunun olusturulmasi gerekir. Bu ise, fisyondan aciga ¢ikan nétronlarin,
sistemden disar1 kacarak veya fisyonla sonuclanmayan ‘parazit yutulmalara

ugrayarak ziyaninin, olabildigince alt diizeyde tutulmasini gerektirir. Boyle bir kritik
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istli sistemin igine notron gonderildiginde, notron sayisi hizla artmaya, birim
zamanda iiretilen enerji miktar1, yani giic tirmanmaya baslar. Istenilen gii¢ diizeyine
ulasildiginda, sistemi; i¢ine fisyona ugramayan gii¢lii nétron yutucularindan olusan
‘kontrol ¢ubuklar1’ sokmak suretiyle kritik hale indirmek miimkiindiir. Bundan sonra
sistem, ulasilmis olan gili¢ diizeyinde enerji iiretimini siirdiirlir. Giiclin tekrar
artirilmasi istendiginde, ¢ubuklar1 bir miktar disar1 ¢ekmek yeterlidir. Tam tersine,
cubuklarin daha fazla sokulmasi, sistemi kritikalt1 hale getirip, gii¢ diizeyini azaltir.
Kontrol ¢ubuklarinin igerdigi yutucu miktari, tiimiiyle sokulmalar1 halinde tepkime
zincirini durdurmaya fazlasiyla yetecek diizeyde secilir. Sekil 7.2°de bir niikleer

reaktor kalbi verilmistir [40].

Tabi bu arada, uranyum kiitlesinin erimemesi i¢in, i¢inde {iretilen enerjinin sistemden
uzaklagtirilmasi, yani sogutulmasi gerekir. Sogutucu olarak ilk akla gelen, fiziksel
Ozelliklerini yakindan tanidigimiz suyu kullanmaktir. Ancak, dogal uranyumdaki fisil
U-235 oran1 zaten ¢ok diisiik iken, normal sudaki hidrojen ¢ekirdeklerinin ndtron
yutma egilimi yiiksektir. O kadar ki, normal suyla sogutulan bir dogal uranyum
kiitlesini, hacmi sonsuz olsa bile, kritik hale getirmek miimkiin degildir. Halbuki,
D,0 molekiillerinden olusan agir su, hidrojen yerine, onun zaten bir nétron yutmus
hali olan déteryum ¢ekirdeklerini igermektedir ve bu cekirdeklerin nétron yutma
egilimi, hidrojene oranla ¢ok daha diisiiktiir. Dolayisiyla, agir suyla sogutulan, uygun
biiylikliik ve geometrideki bir dogal uranyum kiitlesi, kritikiistii hale getirilebilir. Is1
iretimi yogun, yani birim hacim basmma giic diizeyi yiiksek olabildiginden,
uranyumla suyun arasindaki 1s1 aktarim ylizeyinin olabildigince genis tutulmasi
gerekir. Uranyum kiitlesi bu yiizden, ince uzun ‘yakit ¢ubuklari’ halinde iiretilip,
aralarinda su gezdirilir ve suyun uranyumla kimyasal tepkimeye girmesini 6nlemek
i¢in, yakit cubuklarinin her biri, zirkonyum alasimindan birer zarfin igine yerlestirilir.
Yalniz, zarfin i¢ine konan uranyumun metal halinde olmamasi1 lazimdir. Ciinkii
uranyum metalinin kararli hali; 667,7°C’ye kadar alfa (‘ortorombik’), 667,7°C ile
774,8°C arasinda beta (tetragonal), 774,8°C’den sonra, 1132,2°C’deki ergime

noktasina kadar da gama (cisim merkezli kiip) fazidir. Sicaklik degisimleri sirasinda
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metalin faz degistirmesi, hacminin biiyiilk oranda degiserek, zarfi patlatmasina yol
acacaktir. Halbuki uranyumun seramik hali olan UO,, hem bu agidan kararlidir, hem
de 2827°C gibi ¢ok daha yiiksek bir sicaklikta erir. Dolayisiyla reaktdr yakiti
elemanlarinda, genelde uranyumun bu oksit hali kullanilir. Sekil 7.3’de ticari olarak

en ¢ok kullanilan basingli agir su reaktdr sistemi verilmistir [40].

T Bulian ismerve
IS

i

Horuma kalw denar

Sekil 7.3. basingli agir su reaktor sistemi

Bu durumda, herhangi bir ¢gubukta yer alan bir fisyondan agiga ¢ikan hizli bir nétron,
yiiksiiz oldugundan kolayca disar1 ¢ikabilerek, cubuktan cubuga seyahat edebilmekte
ve aralarindaki sudan da geg¢mektedir. Bu arada, agir sudaki hafif doteryum
cekirdeklerine c¢arptikca yavaslar. Neyse ki; U-235’in, ‘termal’ de denilen yavas
notronlar karsisinda fisyona ugrama olasilii, hizli nétronlarinkine oranla daha
yiiksektir. Dolayisiyla, agir suyun varligi, sistemin kritikiistii durumu pekistirir.
Adeta bir tagla iki kus vurulmus olmakta ve sistemi sogutan su, hem de
kritikiistiiliigii artiran bir ‘yavaslatic1’ islevi gérmektedir. Buharlagmasi halinde, her
iki islevi de zaafa ugrayacaktir. Bu istenmiyorsa eger, kaynamasini onlemek i¢in
yiiksek basing altinda tutulmasi gerekir. Boyle bir reaktore ‘basingli agir su reaktorii’

(‘Pressurized Heavy Water Reactor’, PHWR) denir. Agir suyun emdigi 1s1, ikincil bir
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sogutma devresindeki normal suya aktarilir. Bu normal su bir buhar lretecinde
buharlastirildiktan sonra, tiirbinlerden gecirilip elektrik iiretiminde kullanilir. Kanada

tasarim1 CANDU reaktorii bu tipten, dogal uranyumla ¢alisan, agir su sogutmali1 bir

reaktordiir [40].

Karbonun nétron yutma tesir kesiti de keza, hidrojeninkine oranla ¢ok diisiiktiir. Ote
yandan kiitle numaras1 diisiik oldugundan, karbon ayni zamanda iyi bir ndtron
yavagslaticisidir. Dolayisiyla, dogal uranyuma dayali bir sistem, su yerine karbon,
ornegin karbondioksit sogutucu ve grafit yavaslatici kullanilarak da kritikiistii hale
getirilebilir. Boyle bir reaktore, ‘gaz sogutmali reaktor’ denir. Uranyumun metal hali,
karbondioksitle tepkimeye girmediginden, bu reaktdrlerde yakit olarak kullanilabilir.
Ingiltere’de tasarimlanmis olan ‘Magnox’ ve AGR (‘Advanced Gas Reactor’) bu

tiptendir.

Normal suyla ¢alisan kritikiistii bir sistem ise, ancak uranyumdaki U-235 oraninin
yiikseltilmesiyle miimkiindiir. Buna ‘zenginlestirme’ islemi denir ve degisik
yontemlerle yapilabilir. Normal suyla ¢alisan ve zenginlestirilmis uranyum kullanan
bir reaktor, diger yonlerden, agir sulu bir reaktdr gibi ¢alisir. Bu reaktorlere, ‘basinglh
su reaktorii’ (‘Pressurized Water Reactor’, PWR) denir. Diinya’nin halen ¢alismakta
ve elektriginin %16 kadarini iiretmekte olan, toplam 365 GW giiciindeki 443 ticari
niikleer reaktdriinden 268’1 bu tiptendir. Yakit olarak, U-235 igerigi %2-5 oraninda

zenginlestirilmis uranyum kullanirlar.
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Arastirma reaktorleri ise, hacimleri gorece kiigilk oldugundan, daha yiiksek

zenginlikte yakit kullanmak zorundadir. Parmak kurali olarak, %20’ye kadar
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Sekil 7.4. Bir ton kullanilmis yakittan kaynaklanan st diizey aktivite

zenginlestirilmis olan uranyuma, ‘diisiik zenginlikte uranyum’ denir. %20’nin {sti,
‘yiiksek zenginlikte uranyum’ sayilir. Ote yandan, ortalama kinetik enerjisi gorece
yiiksek bir notron niifusuyla c¢alisan reaktorlerin ‘hizli” oldugu sdylenir ve U-235’in
hizli nétronlar karsisinda fisyona ugrama olasiligi, yavas notronlara oranla ¢ok daha
diisiik oldugundan; boyle reaktorlerde kullanilan yakitin daha zengin olmasi gerekir.

Hizli ya da termal bir reaktoriin yakitindaki U-235, hizli ya da yavas notronlarla
fisyona ugrarken, U-238 izotopu, sadece hizli nétronlarla boliinebilir. Bu arada, bir
yavas notron yuttugunda, iki B~ bozunmasindan gegip, Pu-239 izotopuna doniisiir.
Pu-239, yavas notron absorpsiyonu ile fisyona ugrama olasiligi daha yiiksek
oldugundan, U-235’ten bile daha iyi bir yakit malzemesidir. Uygun tasarimli bir
reaktor, birim zamanda tiikettigi U-235’ten daha fazla Pu-239 {iretebilir. Boyle
calisan, net olarak yakit liretmekte olan bir reaktoriin "iiretken" oldugu sdylenir. Bu

islem, yavas notronlar yerine hizli nétronlarla daha kolay basarilabilir. Ciinkii, hizli
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bir notronun fisyona yol agma olasiligi gorece diisiik olmakla beraber, bu diisiik
olasilik gerceklestigi takdirde boliinmede agiga ¢ikan notron sayisi daha fazladir.
Yani, ortalama enerjisi yiiksek olan bir ndtron niifusuyla ¢alisan bir reaktdriin
‘ndtron ekonomisi’ daha iyidir. Bu ylizden de "lretken" reaktorlerdeki ndtronlar,
fisyondan ¢iktiktan sonra yavaslatilmazlar. Suyun yavaslatict etkisinden kaginmak
icin sogutucu olarak, su yerine Ornegin sivi sodyum kullanilir ve bu tiirden

reaktorlere "hizli liretken reaktor” denir [40].

Reaktor kalbindeki g¢ekirdek bdliinmelerinin yol actigi ‘fisyon firtinleri’ yiiksek
enerjilerle dogar. Iginde bulunduklar1 malzeme tarafindan sonunda durdurulur, fakat
bu arada, etraftaki c¢ekirdeklerle ¢arpisarak, malzemenin yapisinda epeyce hasar
yaratirlar. Ayrica kendileri kararsiz olup, olusumlarindan belli bir siire sonra, bagka
cekirdeklere doniisiirler. Bu arada; gama 1sinlar1  denilen yiliksek enerjili
elektromanyetik radyasyon veya helyum cekirdeklerinden olusan alfa pargaciklari, ya
da elektron veya pozitron gibi kati parcaciklar yayinlarlar. Bu tiirden etkinlige sahip
olan c¢ekirdeklerin, ‘radyoaktif’ oldugu sOylenir. Herhangi bir radyoaktif izotopun,
baslangigtaki sayisinin ve dolayisiyla da 1sima giiclinlin yariya inmesi i¢in gereken
siireye ‘yar1 dmiir’ denir. Bu siire ¢ekirdegin tiirtine bagl olup, bazilari i¢in saniyenin
kiigiik bir kesri, bazilar1 digerleri i¢in ise binlerce yildir. Radyoaktif ¢ekirdeklerin
bozunmasi ¢ogu kez, diger radyoaktif ¢ekirdeklerin olusumuyla neticelenir. Bunlar
da bozunduklarinda, daha baska radyoaktif ¢ekirdeklere doniisebilir. Ote yandan,
kalpteki diger bazi cekirdekler de notron yutarak, keza radyoaktif hale gelirler.
Bunlardan bazilarinin, kalbi sogutan suya karismasit miimkiindiir. Kaldi ki; suyun
icerisinde notronlar dolasmakta, suyu olusturan ¢ekirdekler tarafindan yutulmaktadir.
Ornegin hidrojen, bir nétron yutup déteryum, doteryum bir ndtron daha yutup
trityum olabilir. Bunlardan trityum radyoaktiftir. Keza, sudaki oksijen bir nétron
yutup radyoaktif bir izotopa doniisebilir. Dolayisiyla, kalbi sogutan ‘birincil devre’
suyu, reaktor igerisinde donilip durdukg¢a radyasyon biriktirir ve bu suyun disari
sizmamasi gerekir. Kisacasi; birkag ay siireyle ¢alistirilan bir reaktoriin kalbinde 800

kadar farkli c¢ekirdek olusur ve kalpte, calisma giiclinlin her megawati igin
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ImegaCurie (1 Curie = saniyede 37 milyar bozunum) diizeyinde bir radyoaktivite
stogu birikir. Bu stogun yakin civarda yol agtig1 aktivitenin, reaktér ¢alisanlarinin
giivenligi acisindan sart kosulan iist sinirin altina indirilebilmesi icin, reaktor kalbinin
etrafi birka¢ metre kalinliginda kursunlu veya bizmutlu betondan yapilmis bir

‘biyolojik zirhla’ ¢evrilidir.

7.3. Radyasyon Riski

Radyasyonu olusturan pargaciklar, mikroskopik birer mermi gibidirler. Onlerine
citkan malzeme igerisinde durdurulup sogurulana kadar, o malzemeye enerji
aktarirlar. Malzeme tipki, lizerine bir tabanca ile defalarca ates edilen celik bir levha
gibi 1sinir. Bundan 6te, radyasyon pargaciklari, yollar iizerindeki molekiil baglarimi
kirarak, maddenin yapisinda degisikliklere de yol agar. Eger malzeme uzun molekiil
zincirlerinden olusuyorsa, 1smmimin kirdigit molekiil parcalar1 bazen de, yine
radyasyon 1sinlarinin etkisi sonucu, gelisiglizel yerlerinden birbirlerine baglanir.
Yani radyasyon, tipki bir oksijen tilipliniin ucundaki alev gibi; uzun molekiil
zincirlerini baz1 yerlerinden kesmekte, diger bazi yerlerinden de, pargalari kaynak
edip birlestirmektedir. Bu olguya ‘radyasyonla polimerizasyon’ da denir ve bazi
plastik tiirleri bu yontemle sertlestirilir. Ancak bu olay eger canli bir organizmada yer

aliyor ise, bu; organizmanin aleyhinedir.

Canli hiicreler ¢ogunlukla, uzun protein zincirlerinden olusmaktadir. Hiicrenin
radyasyona maruz kalmasi halinde, bu molekiiler baglardan bazilar kirilir ve ortaya
cikan pargalardan bazilari, gelisigiizel sekillerde baglanir. Bu molekiiller artik ise
yaramaz olmustur ve tamir edilmeleri gerekir. Ciinkii aksi halde, hiicrede arizal
molekiil yapilar1 birikecek, hiicrenin metabolizmas1 degisecektir. Nitekim, hiicrenin
bu tiir hasarlar1 gidermek i¢in, belli bir tamir kapasitesi vardir. Hatta geliskin
organizmalardaki hiicreler, molekiilleri tek tek kontrol edip rastlanan hasarlilar1 tamir
etmek yerine, tiim molekiilleri belli araliklarla, hasarli olsun veya olmasin, pargalayip

yeniden insa etmeyi tercih ederler. Ancak, hiicrenin tamir kapasitesi sinirlidir ve bu
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sinir asildiginda, hasarli molekiiller birikmeye, hiicrenin yasamsal etkinlikleri
aksamaya baslar. Ornegin kil dibi hiicreleri, dis kaynakli radyasyona karsi 6n
cephede yer alirlar ve radyasyona karst asir1 duyarlhidirlar. Dolayisiyla asiri
radyasyona maruz kalan insanlarin, saglar1 dahil, viicutlarindaki tiiyler dokiiliir. Keza
goziin kornea tabakasi, radyasyona karst duyarlidir; polimerizasyona ugrayarak
seffatligin1 yitirir ve bilindigi gibi, buna ‘katarakt hastali§i’ denir. Bunlar

radyasyonun ‘somatik’ etkileridir.

Radyasyonun bir de "genetik" etkileri var. Eger radyasyon hiicre cekirdegine
ulasacak olursa, buradaki DNA'nin yapisinda bazi degisikliklere yol agar ve insanin
ozelliklerini belirleyen sifreyi, adeta yeniden ve gelisigiizel bir sekilde yazar.

Hiicrenin faaliyetlerini yoneten emir komuta zinciri degismistir. Hiicre,

Cizelge 7.1. Alinan Isin Miktarinin Degisik Dozlardaki Etkileri

Doz Anlam
6000 mSv | Bir anda alindiginda 6liime yol agabilir.
1000 mS 24 saatlik bir siire igerisinde alindiginda, 6rnegin, yorgunluk gibi
v -
‘radyasyon hastalig1’ septomlarina yol acabilir.
Radyasyonla calisan bir insanin 5 yilda almasma izin verilen en
100 mSv ) .
yliksek doz miktari.
Bir Finlandiyalinin, binalardaki radon gazi ve teshis amaglh x-151m1
4 mSv -
kaynaklarindan yilda aldig1 ortalama doz.
2 mSv Ugakta ¢alisan birisinin yilda aldig1 kozmik 1sinim dozu.
0,1 mSv Bir akciger x-151n1 goriintiilemesinde alinan doz.
0,01 mSv Bir dis¢inin x-1511 goriintiillemesinde alinan doz.

aksayan faaliyetleri dolayisiyla dlebilir veya daha da kétiisii, hizli bir lireme ¢abasina
girerek kanserlesir. Ornegin kemik iligi hiicreleri iizerindeki radyasyon baskisi,
‘16semi’ye yol acabilir. Ote yandan, eger ¢ekirdegi hasar goren hiicre, sperm veya
yumurtalar1 olusturan "haploid" hiicrelerden birisi ise, bu hiicrenin délleyecegi yavru,

yapisal bozukluklarla dogar [40].
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Bu ¢ergevede, iyonlagtirici radyasyonun canli organizmalar iizerinde yol agacagi
fiziksel etkinin, hedef canlida birim kiitle bagina sogurulan enerji miktariyla orantili
olmasi1 beklenir. Bu yiizden, ‘radyasyon dozu’ 6l¢iisii olarak kullanilan ‘Uluslararasi
Standart’ (SI) birimi ‘Gray’ (Gy); 1 kg’lik yuamusak doku basina 1 Joule sogurulmus
enerjiye esdeger olarak alinmistir. Ancak, belli bir radyasyon dozunun hedef dokuda
yol agabildigi ‘biyolojik hasar’, yalnizca sogurulan enerji miktarina degil;
radyasyonun tiirline, organizmanin cinsine, dokunun niteligine ve organ hacmine de
baglhidir. Dolayisiyla, hedef dokudaki biyolojik etkinin Ol¢iisii olarak, sogurulan
enerji miktarinin boyutsuz bir ‘biyolojik etkinlik faktorii’ ile ¢arpilmasi sonucunda
elde edilen ‘esdeger doz’ kullanilir. Bu ‘esdeger doz’un SI birimi ‘Sievert’ (Sv) olup,
Gray ile ayni, yani J/kg birimine sahiptir. Fakat, Gray radyasyonun fiziksel etkisini
Olgerken, Sievert biyolojik etkisini 6l¢gmektedir.

Radyasyon doganin yabanci oldugu bir unsur degildir. Yerkabugunun her tarafinda
degisen oranlarda; toprakta, kayalarda, suda ve havada, radyoaktif ¢ekirdekler var.
Bunlardan bazilar1 bitkilere, oradan da besin zinciriyle, biz dahil diger canlilarin
biinyelerine gecer. Bu ‘dogal radyasyon’a yol agan ¢ekirdeklerin basinda potasyum,
uranyum ve toryum gelir. Potasyum atomlarinin da %0,0118 kadar1 radyoaktit K-40
izotopundan olusmaktadir. Dolayisiyla, potasyumca zengin besin kaynaklarindan,
yilda 0,4 mSv kadar doz almir. Bu c¢ekirdeklerin etkinligi zamanla azaldigindan,
ornegin K-40’m Diinyamizdaki simdiki diizeyi, hayatin bagladigi zamanin yarisi
kadardir. Ote yandan, dogal fon doz hiz1, baz1 yerlerde 1,5 mSv/y kadar diisiik
olabildigi gibi, diger baz1 yerlerde 100 mSv/y’1 agabilir. iran’in kuzeyindeki Ramsar
bolgesinde 260 mSv/y’a ulagirken, bolge sakinlerinde hiicre genetigi agisindan

anlamli bir fark gézlenmemistir [40].

Bu dogal radyasyon kaynaklarina ek olarak, bir de insan yapimi kaynaklar vardir.
Sivil halki radyasyona maruz birakan en biiylik yapay kaynaklar; teshis amach x-
1s1nlar1, niikleer tip ve radyasyon tedavisi gibi tip yontemleridir. Bu alanda kullanilan

radyoaktif c¢ekirdeklerden bazilari sunlardir; 1-131, Tc-99, Co-60, Ir-192, Cs-137.
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Ayrica, tlikettigimiz unsurlardan da radyasyon alinir. Giinde 1,5 paket sigara igen
birisi, tiitlindeki Po-210 izotopunun aktivitesi nedeniyle, yilda 1,3 mSv doz alir.
Yangin alarmlarinda radyoaktif amerisyum, gazli fenerlerin gémleklerinde toryum
kullanilir. Ayrica, bina ve yol insaat malzemeleri, yanicit gazlar, televizyonlar ve
elektron tiipleri, 1s1ldayan saatler ve kadranlar, havaalan1 x-1g11 sistemleri, floresan

lamba starterleri radyasyon kaynagi olugturmaktadir.

Ote yandan, dogal ve yapay radyasyon kaynaklarmin etkileri aynidir. Uluslararasi
Radyolojik Korunma Kurulu (‘International Radiological Protection Comission’,
IRPC) insan kaynakli radyasyon dozunun toplum bireyleri i¢in yilda 1 mSv’i,
radyaoktif maddelerle calisan yetiskinlerin mesleki radyasyon dozunun yilda 20
mSv’i asmamasini dngdrmiistiir. Ornegin yiiksek ucus pilotlari, aldiklar1 yillik doz
miktar1 agisindan, radyasyonla ¢alisanlar arasinda ilk %5’e girerler. Yilda aldiklar
ortalama doz, 2 mSv’tir. Olagan kosullarda calisan bir niikleer santral ¢alisaninin

yilda aldig1 doz ise, 1,8 mSv kadardir. Ancak bir de, ‘olaganiistii’ durum olasiliklar1

vardir [40].
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8. RADYOAKTIVITE VE NOTRON ABSORPLAMA

8.1. Isinlama Sistemi (**' Am-Be Izotopik Nétron Kaynagi)

Izotopik nétron kaynaklari genel olarak uzun yart omre sahip dogal bir alfa
yayinlayici ¢ekirdek ile diisiik nétron baglama enerjisine sahip ¢ekirdeklerin bir
araya getirilip harmanlanmast ile elde edilir. *°Ra, **°Pu ve **' Am ¢ekirdekleri dogal
alfa yaymlayicilaridir. Bu gekirdeklerden ¢ikan alfa parcaciklari *Be cekirdeklerine
carparak siirekli bir notron kaynagina doniistirler. Tiirkiye Atom Enerjisi Kurumu
Saraykdy Niikleer Arastirma ve Egitim Merkezi (SANEM) Laboratuvarinda nétron
calismalar1 kullanilan **' Am-Be nétron kaynagi 16 cm uzunluklu ve 4 cm cagindaki
celik bir mahfaza icersinde har¢ halinde harmanlanmis **'Am ve *Be atomlarindan
olusur. **'Am ¢ekirdegi dogal bir alfa yaymlayicisidir. **'Am’den yayinlanan alfa

parcaciklarinim, diisiik notron baglanma enerjili *Be ¢ekirdeklerine carpmasi sonucu

2Be + a - (130)> 2C+ in (8.1)

reaksiyonu ile nétron agiga cikar. Bilesik ¢ekirdek modeline gore ¢ok kisa bir siire
(~10™? s) igin asin kararsiz (13C)" bilesik gekirdekleri olusur ve daha sonra bu
bilesik ¢ekirdek notronlar salarak karali 2C cekirdegine doniisiir. Dogal alfa
yaymlayicist “*'Am ¢ekirdeginin yar1 6mrii T;,=432,2 yildir. **'Am-Be nétron
kaynag1 Ci basmna saniyede 2,2x10° nétron yaynlar. Ciplak kaynagin 1m mesafede
Ci basmma gama dozu 2,5 mR/h ve nbtron dozu 2,2 mrem/h’tir. 2 Am-Be
kaynagindan ¢ikan notronlar sabit bir enerji degerinde olmayip ortalama enerjisi 4,46
MeV olan siirekli bir enerji spektrumuna sahiptir. Kaynagin nétron enerji spektrumu

Sekil 8.1°de verilmistir [41].

Izotopik nétron kaynaklarmin uzun dmiirlii ve hemen hemen sabit ndtron ¢ikisina
(<10® n/s) sahip olmalari ekonomik olarak bir avantajdir. Ancak, acilip kapanma

ozelligi olmadigindan siirekli zirhli bir halde olmalart sarttir [41].
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Her biri 592 GBq aktiviteye sahip ii¢ adet **' Am-Be kaynaktan olusacak bir 1sinlama
sistemi icin, Oncelikle optimum termal ve hizli nétron 1sinlamasinin
gergeklestirilebilecegi bir 1s1nlama geometrisi tasarimlanmalidir. Kaynak nétronlarin
yavasglatmak ic¢in notron sagilma tesir kesiti, bu 6zellige bagli olarak yavaglatma
oran1 yiiksek malzemeler kullanilmalidir. Hem bol bulunan, hem ucuz olan ve hem
de yavaglatma orani nispeten yiiksek olan en uygun malzemeler hidrojen oram
yiiksek olan malzemelerdir. Dolayistyla, hizli nétronlar1 yavaslatmak ic¢in su,
polietilen ve parafin gibi malzemeler kullanilabilir. Notron yavaglatici malzeme
olarak parafin segilebilir. Parafin yavaslatici olarak 70 cm kenar uzunluklu ve 60 cm
yukseklikli eskenar bir prizma blok olarak kullanilarak ve bu blok kaynak odasinin
tabanina yerlestirilerek ¢alismalar yapilir. **' Am-Be nétronlarini maksimum termal
ndtron akisina yaklagik olarak 3,5cm kalinlikli parafinin yavaglattigi deneysel olarak
belirlenmistir. 17 cm kenar uzunluklu hayali bir eskenar {i¢ggenin parafin
yavagslaticinin cisim merkezine yerlestirildigi goz Oniine alinirsa, iiggenin kenar
ortaylarindan iiggen diizlemine dik olarak gecen 4,35 cm i¢ ¢apli PVC borulara
! Am-Be nétron kaynaklar1 yerlestirilir. Uggenin tepe i¢ ¢apl ii¢ adet PVC borudan
olusan konvansiyonel nétron (termal ndtron) 1smnlama hiicreleri yerlestirilir. U¢genin
agirlik merkezine ise i¢ ¢ap1 1,4 cm olan paslanmaz celikten bir hizli nétron 1s1nlama

hiicresi yerlestirilir [41].

12}

Siddet
(eeyfi
birim)

Nétron enerjisi (MeV)

Sekil 8.1. **' Am-Be nétron Kaynagi icin Notron Enerji Spektrumu
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Sekil 8.2. 3x592 GBq **' Am-Be Nétron Isinlama Sistemi
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Sekil 8.3. 3x592 GBq 21 Am-Be Notron Isinlama Sisteminin Ustten Goriiniigii

8.2. Sayim Sistemi

Sayim sistemi, ORTEC DSPEC jr. 2.0 smart birimi ve HPGe dedektérden olusan bir
gama spektrometresidir. HPGe dedektor 68,8 mm capli ve 67,9 mm yiikseklikli es
eksenli silindirik geometriye sahiptir. Dedektor, +3500 V DC gerilimle
calismaktadir. ©°Co’m 1332,50 keV enerjili gama piki i¢in dedektor ¢ozme giicii 1,73
keV, bagil verimi % 58,4 ve Pik-Compton oran1 75:1’dir.
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Spektrometrede alinan gama spektumlari, spektrometreyle baglantili bir bilgisayar
sisteminde bulunan Maestro-32 veya Gamma Vision-32 yazilimlarindan birinde

degerlendirilmektedir [41].

8.3. Notron Madde Etkilesmesi

P Radyoaktif Beta Pargacii
f Gekie . Qekirdek
£
> Y s
/ " \ \%
|
NS e 2% Urdin Cekirdek
Gelen ron }.,:‘:"{
Bilesik Gekirdek

Gecikmeli Gama
Igaru

Sekil 8.4. Bir Hedef Cekirdegin, Gama Isinlarinin Yaymimiyla Son Bulan, Notron

Yakalama Siirecini Gosteren Diyagram [41].

Kararli ¢ekirdeklerden olusan bir hedef, bir nétron kaynagindan ¢ikan notronlarla
isinladigt zaman Sekil 8.4’te verilen modele uygun olarak nétronlar hedef
cekirdekler tarafindan absorplanir ve kararsiz (radyoaktif) cekirdekler olusur.
Radyoaktif ¢ekirdek olusur olugsmaz bir bozunma olasiligina sahiptir. Bu, bir t
siiresince hedef cekirdekler nétronlarla 1sinlanirken, belli bir reaksiyon hizi ile
radyoaktif cekirdeklerin olugsmasinin yaninda, olusan radyoaktif cekirdeklerin de
belli bir olasilikla bozundugu anlamina gelir. Bu sdylediklerimizi matematiksel

olarak ifade edersek

‘Z—’Zz Nyo®— AN (8.2)
denklemi yazilir. Burada A’da In2/T,); esittir. T,;’de yarilanma Omriinii ifade eder.

Ayrica burada denklemin solundaki terim radyoaktif ¢ekirdek olusum hizi, esitligin

sagindaki ilk terim reaksiyon hizi ve ikinci terim olusan radyoaktif c¢ekirdeklerin
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bozunma hizidir ve olusan radyoaktif ¢ekirdeklerin azaltic1 6zellige sahiptir. Esitligin
saginda ilk terimdeki Ny hedefteki kararli ¢ekirdeklerin sayisini, ¢ Bu diferansiyel
denklem c¢oziiliirse ve baglangic sartlari uygulanirsa, notronlarda bir 7 1sinlama

stiresince 1sinlanan hedefte

N()O'CD

—(1—e™) (8.3)

N(t) =

kadar radyoaktif ¢ekirdek olusur [41].

Olusan bu radyoaktif ¢ekirdeklerin bir gama spektrometresinde sayimini yapabiliriz.
Daha once radyoaktif cekirdeklerin birim zamandaki bozunma hizina aktivite
dendigini daha once belirtilmisti. Isinlamanin sona erdigi andaki aktiviteye Ay

denirse Es. 8.3’ten

Ag=NxL=Nyoc ® (1 — e ) (8.4)
olur. Buna gore 1sinlanan hedefin bir t zaman sonraki aktivitesini yeniden
A(t)=Age™ (8.5)
yazilabilir. Isinlama sona erdikten sonra spektrometrede sayim baslayincaya kadar
gegen siireyi ty, spektrometredeki sayim siiresini t. ve herhangi bir gama enerji piki

icin spektrometreden elde edilen fotopik alanini D ile gosterirsek, fotopik alani, Es.

8.5°1n (ty .t + ty ) araligindaki integrali ile orantil1 olur:
D=kAo =" e Mt (8.6)

Burada k bir sabit olup, dedektor verimi (g) ve ilgili gama 1sm1 siddeti (I) ile

orantilidir. Boylece, Es. 8.6 nin integralinden
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_A()SI

D==

(eMtw) (1 — e~Atc) (8.7)

elde edilir. Agyerine Es. 8.4’deki degeri konur ve Ny = mf# alinirsa

_mfe®dNyel

D AW

(e~Mw) (1 — e~Me) (1 — e~2t) (8.8)
genel (konvansiyonel) aktivasyon esitligi elde edilir. Burada m hedefin kiitlesi, N
Avogadro sayisi, f hedef elementteki ilgilenilen izotopun izotopik bollugu ve W ilgili

izotopun atomik kiitlesidir [41].
8.4. Gama Pik Alanlarimin Hesaplanmasi

Bir gama spektrumundaki pikler genellikle bir normal dagilimla (Gausyen dagilimi)
temsil edilirler. Ancak spektrumda birden ¢ok gama 1511 olmasi ve Compton
sagilmalar1 yiiziinden pik sekilleri biraz da olsa normal dagilimdan saparlar. Pik
alanlar genellikle Covell Metodu denen bir metotla hesaplanir. Bir gama spektrumu
normal gama pikleri ve dogal fondan olusur. Dogal fon genel olarak siirekli, pikler
ise kesiklidir. Bu yiizden pik kendisi ve dogal fon denen iki bilesen ile temsil edilir.
Pikin kendisinin net alanin1 hesaplamak i¢in bu iki bilesenden olusan toplam alanda
dogal fon alami ¢ikarilmahidir. Bir pikin spektrumdaki goriiniimii Sekil 8.5.’deki
gibidir ve net alan asagidaki gibi hesaplanir [42]:

C A
D=>"x- [(E) B, + BZ)] (8.9)
Burada;
u Ilgilenilen fotopikin baslangi¢ kanal numarasi,

\% [lgilenilen fotopikin baslangi¢ bitis numaras,



A [lgilenilen pikin kapsadig1 kanallarin sayis1 (A = v-u+1),

Xa a. kanaldaki sayma miktari

u+K-1
B, = ( Z xa> /k fotopikin sag tarafindaki dogal fon sayiminin ortalamasi,

a=u

B, = ( % Xa) Ik fotopikin sag tarafindaki dogal fon sayiminin ortalamast,
a=v—K+1

K Pikin u¢ noktalarindaki kanal sayisi,

Xu u. kanaldaki sayim,

Xy v. kanaldaki sayim

Sekil 8.5. Pik alaninin hesaplanmasi [42]

50
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9.DENEYSEL CALISMALAR

9.1. Yapilan Deneyler

9.1.1.h-BN Sentezleme ¢alismalari

Bor nitriir iiretiminde ilk olarak bor oksit ve azot gazi 1450-1650°C arasinda
reaksiyona sokularak sentezlenmeye ¢alisilmistir. Bu reaksiyon asagida
goriilmektedir. Bu metod, diinyada bor nitriir iiretiminde en yaygin olan prosesdir.
Bu prosesde once B,;0Os; ve komiir tozlari karistirilip bir peletleme diskinde
peletlenmektedir. Bu peletler elektrik 1sitmali bir firina yiiklendikten sonra azot gazi
ortaminda yaklasik 2 saat siireyle 1450-1650°C de 1sitilmaktadir. Boylece , asagida
verilen reaksiyona gore bor oksit, karbon tarafindan rediiklenmekte ve agiga ¢ikan B

ise derhal azot ile reaksiyona girerek bor nitriir olusturmaktadir.

B,0; + 3C + N, —» 2BN + 3CO (9.1)

Uretilen h-BN’de yaklasik olarak % 92 BN igermesini beklenmektedir. I¢inde
safsizlik olarak B,O; ve kiil bulunmaktadir. Firindan alinan {iriin, i¢indeki
safsizliklain uzaklastirllmasi igin, 1/1 oraninda karigtirllmig hidroklorik asit / su
¢ozeltisinde li¢ edilmistir. Li¢ ¢ozeltisi disk filtreden gegirilmek suretiyle, bor nitriir
filtrede tutulmustur. Ancak bu metod kullanilarak elde edilen BN saflig1 istenilen
diizeyde olmamistir. Bu yilizden baska bir metotta sentezlenmeye ¢alisilmistir.

Diger kullanilan metot bor oksit’in amonyak gazi ile inert bir dolgu malzemesinin
(genellikle trikalsiyum fosfat) varliginda 900 °C de nitriirlenmesi ve reaksiyon sonrasi
saflagtirma ve kristalizasyon amaciyla 1sil islem uygulanmasi olmustur [16].

Reaksiyon asagidaki gibidir;

B,O; + 2NHj3 ------ > 2BN +3H,0 (T=900°C) (92)
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Bu metotla da sentezlenen BN istenilen saflikta ve miktarda olmadigi igin,
deneylerde kullanilan h-BN Anadolu Universitesi Malzeme Miih. Béliimiinde

sentezlenendir.
9.1.2. h-BN Karakterizasyon ¢calismalari

Bundan sonra ilk asamada temin edilen ticari bor nitriiriin karektarizasyonu yapilmis
ve bu amagla XRD (X-Istm1 Kirinimi), SEM (Taramali Elektron Mikroskobu ile
Goriintiileme), FTIR spektrometresi sonuglart alinmistir. Bu sonuglar literatiirdeki

hegzagonal bor nitriir sonuglar ile karsilagtirilmistir.

XRD, SEM ve FTIR spektrometresi analizlerinde genel olarak izlenen yol su sekilde

olmustur;

1. Analiz edilen numuneler toz halinde kullanilmustir.

2. Numune 1 gramin iizerinde olacak sekilde ¢alisilmustir.

3. Ornek hazirlama sirasinda &rnegin tutucuya sabitlenmesi ve deney sonunda
tutucudan alinma islemi sirasinda bozulma, kirlenme, deformasyon, kirilma, v.b.
meydana gelmemesi i¢in 6zel eldivenle ¢alisilmistir.

4. Metal dis1 malzeme oldugu i¢in Au-Pd/C kaplanarak iletken hale getirilmistir.

5. Analiz sonuglar1 bir CD’ye kaydedilerek, calisma bitiminde alinmig ve sonuglar

ilgili boliimlerde verilmistir.
9.1.3. Temizleme islemi

Celik disk numuneler isleme alinmadan 6nce temizleme islemi uygulanmistir. Bu
islem su sekildedir;
1.Disk numune 6n temizlemeden gecirildi. Bu islem saf su kullanilarak yapildu.

* %

2.Ultrasonic cleaner cihazinda 5 dakika boyunca KarbonTetraKloriir ile ylkandi}
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3. Ultrasonic cleaner cihazinda 5 dakika boyunca Deiyonize su ile yikandi.
4.Ultrasonic cleaner cihazinda 5 dakika boyunca aseton ile yikandi. *
5. Ultrasonic cleaner cihazinda 5 dakika boyunca alkol ile yikandi. } -

6. Saf sudan gegcirilip kurutuldu.

** Biitiin bu islem arasinda disk numuneler saf sudan geg¢irilip kurutulmustur.

Temizleme islemi tamamlandiktan sonra c¢elik disk numuneler her biri hassas

terazide tartilarak gramlari not edildi. Bu agirliklar Boliim 9.1.6°da verilmistir.
9.1.4. Hegzagonal Bor Nitriir kaplama calismalar:

Kaplama yapilan gelik AISI 1040 c¢eligi olup aynm 6dlciilerde (2 cm ¢apinda, 0,4 cm
kalinliginda) 2 adet ¢elik disk alinarak biri aynen tutulmus, diger ¢elik diskin komple
ylizeyi hegzagonal bor nitriirle kaplanmistir. Celik disk numuneler temin edildikten
sonra analizi yaptirillmig ve bu analiz AISI 1040 c¢eligi sertifika degerleri ile

kiyaslanmistir. Yapilan analizler ve kiyaslamalar sonuglar boliimiinde verilmistir.

Kaplamaya hazir gelen celik disk numunelerden biri alinarak kaplama islemine
gecilmistir. Bu asamadan sonra karisikliga yol agmamak i¢in Hegzagonal bor nitriir
kapli ¢elik disk numuneye 2 nolu numune, diger ¢elik disk numune 1 nolu numune

olarak isimlendirilmistir.

Kaplama asamasinda ilk olarak Sputtering (piiskiirtme) yontemi denenmistir. Bu
kapsamdaki calismalar Gazi Universitesi Fizik Béliimii biinyesindeki STARLAB
laboratuarlarinda yapilmistir. Ancak hegzagonal bor nitriiriin erime sicakliginin ¢ok
yluksek olmasindan dolayr istenilen sonu¢ elde edilememistir. Burada bulunan
cihazla yalnizca bazi elementler i¢in uygun olup, bu yodntemle kaplamada
kullanilmaktadir. Bu yontemle kaplama yapilmak istedigi taktirde hegzagonal bor

nitriire uygun aparatlar getirilmesi gerekmektedir.
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Ardindan gaz ortamda borlama (6.4.4.) yontemi kullanarak Tiirkiye Aton Enerjisi
Kurumu Saraykoy Niikleer Arastirma Ve Egitim Merkezi (SANEM) laboratuarinda
kaplama yapilmaya calisilmistir. Ancak ilk denemede ortaya ¢ikan sonugla burada da

karsilagilmis olup bu yiizden istenilen dl¢lide kaplama yapilamamustir.

Bu yontemlerle istenilen sonucun elde edilememesinden dolay1 klasik borlama
yontemi olan kat1 borlama yontemi denenmistir. Yiizeyi borlanacak 2 nolu numune,
toz halindeki bor verici ortam i¢cinde 800- 1000°C sicakliklarda 2 saat bekletilerek
borlama islemi yapilmistir. Borlama tozu 1s1tya dayanikl ¢elik sa¢ kutu i¢cine konmus
ve borlanacak 2 nolu numune bu tozun i¢ine gomiilmiistiir. Bu toz, parganin tiim
ylizeylerinde esit miktarda olacak sekilde konulmustur. Potanin agzi bir kapak ile
kapatilarak onceden belirli bir sicakliga 1sitilmis firina konmus ve firin kapagi
kapatilarak firin i¢i sicakligit borlama sicakligina yikseltilmistir. Bir siire
bekletildikten sonra kutu firindan alinarak sogutulmus ve parca i¢inden ¢ikarilmistir.
Cikan hegzagonal bor nitriir kapli numunenin grami tartilarak not edilmistir. Kati
borlama islemi Sincan Organize San.Bolgsinde faaliyet gosteren Yesilyurt Dokiim

Ltd.Sti. imkanlar1 dahilinde yuritiilmiistiir.
9.1.5. Fe Elementinin en muhtemel ndotron reaksiyonlar:

Notron Absorplama Calismalart Tiirkiye Atom Enerjisi Kurumu Saraykdy Niikleer
Aragtirma ve Egitim Merkezi (SANEM) nétron calismalart laboratuvarinda
yapilmistir. Demir elementinin dogada bulunan izotoplar1t ve izotopik bolluklari
sirastyla >*Fe (%5.9), °Fe (%91,52), °"Fe (%2,24), **Fe (%0,28)’ dir. Demir element
noétron kaynagina kondugunda dogada bulunan izotoplar1 su asagidaki notron

reaksiyonlarini verebilirler:
*Fe +n — *Mn + p (9.3)

*Fe +n — Mn + p 94)
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*’Fe+n— ""Mn+p 9.5)

*Fe +n — PFe + Y (9.6)

Kararlt demir izotoplariin nétronlarla yaptig1 bu reaksiyonlara bakildiginda, ilk ii¢
reaksiyonun sadece yliksek enerjili (hizl1) nétronlarla meydana gelmesi miimkiindiir.
(n,p) reaksiyonlar1 esik reaksiyonlardir. Cekirdek bir nétron yuttuktan sonra, bir
yiiklii parcacik olan protonu ¢ekirdek potansiyelinden firlatabilmesi i¢in gelen ndtron
en azindan ¢ekirdegin Coulomb engelinin yiiksekligi kadar enerjiye sahip olmalidir.
Dordiincii reaksiyona bakildiginda, reaksiyon sonunda ¢ikan pargacik bir y-1sinidir.
v-1sinlan yiiksiiz ve kiitlesiz olduklarindan ¢ekirdek disina yayinlanabilir. Dolayist
ile bu reaksiyonun meydana gelebilmesi i¢in gelen nétronun belli bir enerjiye sahip
olmasi gerekmez ve bu reaksiyon en fazla yavas (termal) nétronlarla baskindir. Bor
izotoplarindan '°B’nun en énemli niikleer 6zelligi termal notronlara karsi cok yiiksek
absorpsiyon tesir kesitine sahip olmasi (I', = 3940 b) ve bunun aksine hizli ntronlara
kars1 ise neredeyse tamamen gegirgen olmasidir. Bunun anlami h-BN ile kaplanmis
ve kaplanmamig numunelerde ilk ii¢ reaksiyon ayni hizda vuku bulurken, dordiincii
reaksiyonun hizinin h-BN kaplanmis numunede daha az olmasi beklenir. Zira '°B
termal nétronlart absorplar ve demir ¢ekirdeklerine erisme siddetini azaltir. h-BN
kaplanmamis numunede ise, gelen termal ndtron siddetinde bir azalma olmadigindan

(n,y) reaksiyon hizinin h-BN kaplanmis numunedekinden daha hizli olmas1 beklenir.

Demirin kararli izotoplar1 i¢in en muhtemel nétron reaksiyonlart ve bu reaksiyonlar

icin niikleer parametreler Cizelge 9.1.°de verilmistir [43-44].
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Cizelge 9.1. Kararli Fe izotoplarinin en muhtemel nétron reaksiyonlar1 ve niikleer

parametleri [43-44]

Izotop ve Reaksiyon Tesir Yari Gama Gama enerjisi
bolluk (%) Kesiti Omiir | Enerjisi, keV | siddeti, I (%)
*Fe (5,8) | *Fe(n,p)’*Mn | 472 mb* | 312,5 834,83 99,98
glin
%Fe (91,72) | *Fe(n,p)**Mn | 38,8 mb** | 2,5885 846,75 98,87
saat 1810,72 27,19
2113,05 14,34
*Fe (0,28) | “Fe(n,y)Fe | 1,2 mb*** | 44,496 142,65 1,02
gun 192,35 3,08
1099,22 56,5
1291,56 432

*5,71 MeV notron enerjisinde
**7,72 MeV notron enerjisinde

***Termal notronlar i¢in

9.1.6. Isinlama ve sayim hesaplamalar

Hazirlanan h-BN kaplanmis ve kaplanmamis numuneler nétron 1sinlama sisteminin

termal notron

yerlestirildi.

isinlama  hiicrelerine numune

isinlama  kilavuzlart  vasitasiyla

*¥Fe(n,y)Fe reaksiyonu sonucu olusan *’Fe ¢ekirdeklerinin yar1 6mrii yaklasik 44,5

giin oldugu i¢in (1-e™) esitligi geregince en azindan %15 “’Fe ¢ekirdekleri aktivitesi

elde edilmek amaciyla 1sinlama siiresinin 10 giinden daha az olmamasina dikkat

edildi. Numuneler i¢in 1sinlama, bekleme ve saymm siireleri Cizelge 9.2.°de

verilmistir.




Cizelge 9.2. Numuneler i¢in 1s1nlama, bekleme ve sayim stireleri
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Numune Isinlama Siiresi Bekleme Siiresi Sayim Siiresi
(saat) (dakika) (saniye)
Kaplamasiz 258 5 200000
h-BN kaplanmis 331 5 200000

Cizelge 9.2.de belirtilen 1s1nlama siireleri sonunda numuneler 1sinlama sisteminden
aliarak, sayim sistemine nakledildi. Numunelerin her ikisi i¢in de bekleme ve sayim

stireleri esit alind1 ve bu siireler siras1 5 dakika ve 200000 saniyedir.

Isinlama stirelerinin farkli olmasinin nedeni, tek bir sayim sistemi oldugundan bir
numunenin sayimmi yapilirken, diger numune de olusan aktifligin 6lmesi i¢indir. Yani
aktivite kaybini onlemek icin, ikinci numunenin 1ginlanmasina devam edilmistir.

Ancak 1s1nlama siiresi diizeltmesi yapilmistir.

Kaplamasiz numune 10 g hassasiyetine sahip dijital terazide tartilarak kiitlesi
belirlendi ve bu kiitle 10,1491 g olarak olgiildii. h-BN kaplanmis numune ise
kaplama islemi yapilmadan 6nce ve kaplama islemi yapildiktan sonra ayni terazide

ayri ayr tartilarak kiitleler kaydedildi. Bu kiitleler sirasi ile 11,7859 ve 11,9003 g’dir.

Sayim sisteminde sayimmi yapilan numunelerin ayr1 ayri gama spektrumlari alindu.
Alman gama spektrumlarinda **Fe(n,p)**Mn, “°Fe(n,p)**Mn ve *“Fe(n,y)’Fe
reaksiyonlarindan ileri gelen ve Cizelge 9.1.’de verilen gama 1s1n1 piklerinin hepsini
gbozlemledik. Ancak biz sadece borun termal nétron absorplama yetegini
arastirdigimiz i¢in **Fe(n,y)* Fe reaksiyonu sonucu yayimlanan E,=142,65keV,E, =
192,35 keV, E, = 1099,22 keV ve E, = 1291,56 keV enerjileriyle ilgilenmemiz
gerekir. En siddetli *’Fe gama enerjisi 1099,22 keV oldugundan, dlciimlerimizde

1099,22 keV enerjili gama pikini kullandik.
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h-BN nétron absorpsiyon yetenegini belirlemek i¢in kaplamasiz ve h-BN kaplanmig
numunelerin nétron aktivasyonu sonucu alinan gama spektrumlarmin 1099,22 keV
enerjili gama pik alanlarinin karsilastirmamiz gerekir. Bunun i¢in gama pik
alanlarina karsilik gelen Es. 8.8. bir kere kaplamasiz numuneden elde edilen pik
alani, bir kere de h-BN kaplanmis numuneden elde edilen pik alani i¢in yazip kendi

aralarinda oranlamamiz gerekir. Kaplamasiz ve h-BN kaplanmis numuneler igin

sirastyla,

Dy =TLESRAEL (g=Rtwa) (1 — eMen) (1 — e~Htin) 9.7)
D, = T2LE0RASL (o Mtwz) (1 — e tez) (1 — e~Hiz) (9.8)
esitlikleri yazilabilir. Burada ty; = ty2 ve t.1 = t.» oldugunda ve kiitleler disinda

diger niikleer parametreler de ayni oldugundan, bu esitliklerde sadece 1sinlama siiresi
ve kiitle normalizasyonu yapilmasi gerekmektedir. Celik numuneler %98,349
oraninda demir i¢ermektedir. Boylece kaplamasiz numunenin demir kiitlesi m =
9,9815 g ve h-BN kaplanmis numunenin demir kiitlesi m = 11,7038 g “dir. Es. 9.7 ve

Es. 9.8’in sag taraflar1 ve 1s1nlama normalizasyonu yapildiginda,

my (1—e i1y 1 1
m, (1—e *i2) 1,173 1,254
1
1,471

elde edilir. Dolayis: ile kaplamasiz numuneden elde edilen E, = 1099,22 keV pik
alanina normalize etmek icin kaplamasiz pik alanmm k = 1,471 normalizasyon
katsayis1 ile ¢arpmamiz gerekir. Kaplamasiz ve h-BN kaplanmis numunelerden elde

edilen E,=1099,22 keV pik alanlarinin spektrumdan alinan degerleri sirast ile;

D, = 28349 ve D, =39430’dur.
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Ayrica bu verilerin spektrum goriintiileri Resim 10.8. ve Resim 10.9’da verilmistir.

Normalizasyon islemi yapildiginda;

Dinor _ 28349 x1,471

Danor 39430
=1,058
olarak bulunur.

9.2. Kullanilan Cihazlar

® Taramali elektron mikroskobu (SEM) ile goriintiillemede kullandigimiz
JEOL JBM 7000P’dir. TAEK- Tiirkiye Atom Enerjisi Kurumu Isinlama
laboratuvarindaki SEM ile, metal malzemelerde yapilabilecek her tiirlii katki
ve faz degisikleri, Metal-metal, iletken-yar1 iletken, yar iletken-yar1 iletken
tabakalarin kontak yapilari, kristal yapilarin kontak yapilari, Biyoteknolojik
numunelerin incelenmesi yapilabilmektedir. Ayrica tozlarin, seramik ve
diger malzemelerin ylizey ve kesitlerinin, yiiksek biiylitme oranlar ile
(x500.000'e kadar) morfolojik ve kimyasal analizi i¢in kullanilmaktadir.

SEM’e numune hazirlama seti Resim 9.1°de verilmistir.

Resim 9.1. SEM i¢in numune hazirlama seti
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® Malzeme yiizeyi ve kesitinde bulunan her tiirli hatalar (6rnegin sir yiizeyinde
bulunan siyah nokta, pinhole ve diger hatalar) rahatlikla incelenebilir ve nano
boyutunda bolgelerin  kimyasal analizleri, faz haritalamasi, renkli
kompozisyon gériintiilemesi vb. yapilabilir. ikincil elektron ve geri sagilan
elektron goriintli sistemi taramali elektron mikroskobu; tamamen bilgisayar
kontrollii, dijital islemcili ve bor-uranyum arasi tim elementleri kapsayan

EDX sistemi ile noktasal ve genel element analizi yapilir. Kullanilan SEM

cithazinin goriintlisii Resim 9.2°de verilmistir.

Resim 9.2 SEM (Taramal1 Elektron Mikroskobu ile Gériintiileme) Cihazi

® Caligmalarimizda kullanilan XRD cihazi, TAEK-Saraykdy Niikleer
Arastirma Merkezi Miidiirliigli Isinlama laboratuarinda bulunan Bruker D8
Advance difraktometresidir. X-Isin1 Kirmnimi (X-Ray Diffractometer-XRD)
cihazi ile polikristal yap1 analizi yapilabilmektedir. Bakir hedefli X-1g1n1
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tiipiine sahip bu cihaz ile, (-180°C ile +1600 °C) sicaklik araliginda,
malzemelerin faz analizleri ve kristal yap1 ¢oOziimlemesi ¢aligmalari
yiriitiilmektedir. Calismalarimiz esnasinda kullanilan XRD cihazi Resim

9.3’te goriilmektedir.

Resim 9.3. XRD cihazi, Bruker D8 Advance difraktometresi

® FT-IR, FT-Raman Spektrometre ve IR Mikroskop
Kullanilan cihaz Perkin Elmer Spektrum 100 FT-IR Spectrometer cihazidir.
FTIR analizleri TAEK-Saraykoy Niikleer Arastirma Merkezi Miidiirligi
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Isinlama laboratuarinda biinyesinde gergeklestirilmistir. Bu cihazla analiz

edilen spektral bolgeler ;

Yakin infrared (NIR-IR)
Orta infrared (MID-IR)
Uzak infrared (FAR-IR)

Mevcut Aksesuarlari;
ATR aksesuar1 ( CCD Kamera ile istenilen noktanin ATR spektrumu, Yiizey

karakterizasyonu, Film-plaka yiizey analizi, Boyalar, Kaucuk, Kaplamalar)

Fotoakustik aksesuari (Toz ve Karbon siyahi katkili ornekler, Coziicii

adsorpsiyonu ve Kimyasal yapi tayini)

Siyirma agist aksesuar1 (Smart apertured grazing angle) (Yansitici ince yiizey

kaplamalari, Metal {izerine absorpsiyon)

Difiiz yansima (Diffuse reflectance) aksesuar1 (Coziicii adsorpsiyonu ve

Kimyasal yap1 tayini)

Polimer gerilimi 6l¢gme (Polymer stretching) aksesuari

Cift yonlii ve sicaklik kontrollii kosullandirma hiicresi (Dual environmental

chamber for smart collector-Temperature controller)

Sicaklik kontrollu sabit kalinlikta film hazirlama seti

FT-Raman goriintiileme aksesuar1 (Kat1 ve sivi drneklerin CCD kamera ile

gorilintli analizi)

Kullanilan cihaz Resim 9.4’te verilmistir.
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Resim 9.4. Perkin Elmer Spektrum 100 FT-IR Spectrometer cihazi

® Celik disk numunelerin temizlenmesinde kullanilan cihaz Bondolin

Sonorex’ ait Ultrasonic Cleaner cihazidir.Bu cihaz Resim 9.5’te verilmistir.

Resim 9.5. Bondolin Sonorex’ ait Ultrasonic Cleaner cihazi
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Kaplama asamasinda ilk olarak Sputtering (piiskiirtme) yontemi denenmistir.
Laboratuvardaki 3” alttaglara piiskiirtme yapabilen piiskiirtme sistemi bulunmaktadir.
Sistem, yalitkan kaplamalar yapmak icin i¢in 2 RF piiskiirtme kaynagi, metal
kaplamalar yapmak icin 3 magnetron piiskiirtme kaynagina sahiptir. Sistem iki
vakum odasindan olugsmaktadir. Girig odasinda yiikleme magazini ve ters piiskiirtme
sistemi vardir. Ters piiskiirtme, plazma ile yiizeyden asindirma yaparak ylizey
temizligi saglamada kullamlir. Ikinci oda ise silindir bigimli olup, piiskiirtme
kaynaklar1 ve silindirik koordinatlarda hareket edebilien numune tutacagindan
olugmaktadir. Sistemin temel basing degeri 10-8 mbar civarindadir. Sistemde cesitli
maskeler kullanarak kaplama islemi yapilabilmektedir. Reaktif gazlarin kullanimiyla
Zn0O, TiO2, TiNO temelli malzemeler biiyiitiile bilmektedir. Sputtering (piiskiirtme)

cihazinin goriiniisii Resim 9.6’da verilmistir.

Resim 9.6. Sputtering (piiskiirtme) cihazi
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® Gaz ortamda borlama islemi igin kullanilan cihaz 1970 Ingiliz yapimi
Edward cihazidir. TAEK-Saraykoy Niikleer Arastirma Merkezi Midiirligii
Malzeme  laboratuvarinda bu c¢alisma gergeklestirilmistir. Bu islem
sirasinda kullanilan cihazin ve kontrol panelinin goriintiisii Resim 9.7 ve

Resim 9.8’te verilmistir.

Resim 9.7. Edward cihazi

=

Resim 9.8. Edward cihazi kontrol panel
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® **'Am-Be izotopik N6tron Kaynag
*'Am-Be Izotopik Noétron Kaynagi ve sayim sisteminde kullanilan gama

spektrometresinin fotograflart Resim 9.9 ve Resim 9.10’da verilmistir.

Resim 9.9. **' Am-Be izotopik N6tron Kaynagi

Resim 9.10. izotopik Nétron Kaynag1 Sayim sistemi ve gama spektrometresi
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10.SONUCLAR VE ONERILER

10.1. XRD Sonugclari

Numuneye ait XRD sonuglart Sekil 10.5’te verilmistir. Sekilde goriildiigii gibi siyah
¢izgi numunemize ait pikler olup, kirmizi ¢izgiler ise programda kayitl olan h-BN
ait literatiirdeki pikleri vermistir. Bu sekilde 2teta agisina karsi cizilen degerleri
gostermektedir. Burada goriildiigii tizere (002), (100), (101), (004), (103), (104),
(110), (112) ve (006) yansimalar1 birebir eslestiginden tam kristal yapida yiiksek
saflikta h-BN elde edildigi tespit edilmistir. Ayrica (100) ve (101) piklerinin
tamamen ayrilamamis olup yari-kristal yap1 olan turbostratik BN’den hegzagonal BN

yapisina gegis saglandigi goriilmektedir. [45,46,47,48].

002 bor nitrlr
] 100
1CCCC—: l 102
] 110 112
1 k “1M103 104 [ )4\ 006
c-""|""I"".\I""I"''|"''I""|""I""-I""I'"'II""I""“l""I""|'"'I.""'I""I"".

2-Theta - Scale
Ebor nitriir - Fle: bor nitrir raw - Type: ZThiTh lockad - Start: £.000 " ~ End: 100.000 * - Sap: 0.100 * - Stap ime- 3. 5 - Tamp.- 25 *C (Room) - Time Started: 1305616126 5 - 2-Theta: 5.000 ° - Theta: 2.500 * - Chi: 0.00 * - Phi: 0.00
Cperalions: mport
EH-[T‘J—EIIEE[CI - Boron Mitride - BN - - 90.00 % - d x by: 1. - WL 1.5408 - Hexagonal - 3 2.50393 - b 2.50399 - ¢ 5.66120 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 120.000 - Primittve - P-6m2 (167} - 2 - 261700 - Mc POF 2.2- 50

Sekil 10.1. Numuneye ait XRD ciktisi
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10.2. FTIR Sonuglar

Numunemize ait FTIR sonuglar1 Sekil 10.2.°de verilmistir. Burada goriildiigii tizere
1335 cm™' ve 760 cm™' gegirgenlik bandi dolayinda iki kuvvetli karakteristik pik
tespit edilmistir. 1335 cm ™' dolayindaki pik sp” baglarindan ve 760 cm ™' dolayindaki
pik ise B-N-B baglarindaki titresimlerden kaynaklanmaktadir. Bu sonuclarla
literatiirde tespit edilen 1380 cm™' ve 814 cm™' deki dalga araligma oldukga yakin

degerler tespit edildiginden sonuglara uyum saglanmistir [45,49,50,51].

bomirur
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Sekil 10.2. Numuneye ait FTIR ¢iktist
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10.3. SEM Sonuclari

Numunemize ait Taramali elektron mikroskop goriintiileri Resim 10.1. ve Resim
10.2.°de verilmistir. Goriintiiler incelenecek olursa aglomeralar igeren tabakali bir
yapilar ve kristalize tabakali bir yapilar goriilmektedir. Ayrica tabakalarin ana tabaka

ylizeyine paralel oldugu tespit edildi [16].

SANAEM SEI 20.0kVY  X4,000 1pm WD 9.9mm

Resim 10.1. Numuneye ait SEM goriintiisii
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SANAEM SEI 20.0kVY X10,000 1pm WD 9.6mm

Resim 10.2. Numuneye ait SEM goriintiisii

Bu goriintiileri literatiirden elde ettigimiz h-BN goriintiileri ile karsilastirirsak
goriintiilerin benzer yapilar1 gosterdigi goriilecektir [22]. Literatiirden elde ettigimiz

goriintiiler Resim 10.3. ve Resim 10.4.’te verilmistir.

Resim 10.3. h-BN SEM goriintiisii [48]
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Resim 10.4. h-BN SEM goriintiisii [48]

Niikleer reaktorlerde dnemli bir husus olan ndtron yakalamada kullanilan zirhlama
malzemelerinden olan c¢elik ve benzeri kursun kaplamalarda bor tiirevlerinin
kullanigshi olmasi sebebiyle bu c¢alismada AISI 1040 celigine h-BN kaplamasi
yapilmistir [52].

10.4. AISI 1040 Celik Numune Sonuglari

Kaplama yapilacak celik AISI 1040 celigi secilmistir. Bunun sebebi ise bu ¢eligin
islenebilirliginin kolay olmasi, endiistride ¢cok miktarda ve kolay bulunabilmesidir.
Celik disk numuneler temin edildikten sonra analizi yaptirilmistir. Celik disk

numunelerimize ait analiz sonuclar1 Sekil 10.3te verilmistir.



Quantification of sample AlISI 1040

- RM.S.: 0.001
~ Sum before normalization: 39.9 % N
L ~ Normalised to: 100.0 % -
Sample type: Solid
| “Correction applied for medium: No
Correction applied for film: None
Results database: iq+

Results database in:

c:\program files\panalytical\s J)_erq\userdata
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'Analyte | Calibration Compound  Measured Used Concentration!Calculation|
| status | formula (kcps) | (kcps) (%) method
<C> | NotFound | - 0.000 |  0.000 0.415| Fixed
Si Calibrated Si 0.833 | 0.833 0.170 | Calculate
P | Calibrated Pl 0.242 | 0.242 0.014 | Calculate
S | Calibrated S 0.189 0.189 0.011] Calculate |
K | Calibrated | K 00341 0034 0.00541 Calculate
Cr | Calibrated | Cr 0.094 | 0.094 0013| Calculate
Mn | Calibrated | Mn 3.728| 3.728 0.888 | Caicuiate
Fe | Calibrated | Fe. 378.969 | 378.969 98.349 | -Calculate
Ni | Calibrated | Ni|  0.060| 0.060 0.044 | Calculate
As | Calibrated As| 0328 0328 0.042 | Calculate
| Cu | Calibrated Cu| 0076| 0.076| 0.050 | Calculate |
Sekil 10.3. Celik Numuneye ait analiz degerleri
Yapilan bu analiz AISI 1040 celigi sertifika degerleri ile kiyaslanmigtir. AISI 1040

celigine ait sertifika degerleri Sekil 10.4°te verilmistir.



1D
i B
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CERTIFICATE OF REFERENCE MATERIAL N20732
PLAIN CARBON STEEL (AISI 1040)
IPT 14A
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12

This reference material is used for the calibration of apparatus, for the assessment of the accuracy of a measurement

method and to demonstrate the chemical traceability in classical and instrumental analysis.

Plain Carbon Steel {wﬁﬁ ‘addition of copper) and NBR 6006-80, ASTM A510-82, SAE J403g e AlS| specification,
designated as 1040.
This material is in the form of chip, sized between 0,600 mm and 0,840 mm size

nings (20 and 30 mesh).

L

I3 S

= s F—: =
2 =52 &5 2 o, i [T v oo E
e 1EZS | z# | z¥s | ks I52F I152E 1S3 |30
METHOD g8 |28g | b | B32 £2 |5s8 288 |SEE |5R3
G LI S 1582 | ef |ece | g |fR8 |sBE |sdE |edt
g5 |TgE | Tg | 77| BT |2¥% (2% |@%8 [
[=3 - g (=3
0,418 0,284 0,685 0,029 0,038 0,278 0,104 0,0986° 0.030i
0,106 0,097
0,414 0,296 0,699 0,031 0,035 0,276 0,108° | 0,096° 0.033
0,292 a 1
i 1 103 0,031
RESULTS 0,413 0,287° 0,704 | 0,027 0,033 0,278 0,10 0,
0,415 0.294° | 0,694° 0,028 0,035 0,279 0,106 0,105 0,027
0,414 0,282 0,702° | 0,031° 0,039 0,278" 0,100 5,103" 0,628

*The certified value is the best estimate of the true value, and is based on the grand mean of the means of six determinations,

g_le_rl’ormed by each laboratory that participated of the Collaborative Certification Program. )
he uncertainty of the certified values and the limits of the confidence intervals were calculated using Student t distribuﬁoq. vylth

95% confidence level (in conformance with ISO Guide 35 -1989 - Certification of Reference Materials - General and Statistical

Principles — International Organization for Standardization).

Additional Information: The laboratories determined the content of soluble aluminum using Flame Atomic

Absorption Spectrometry resulting in the mean value of 0,009% as soluble Al.

ANALYTICAL METHODS

a. UV-Visible Spectrophotometry (molybdenum blue) g. Titrimetry (ferrous ammonium-permanganate)

b. Flame Atomic Absorption Spectrometry h. UV-Visible Spectrophotometry (diphenylcarbazide)

c. UV-Visible Spectrophotometry (periodate) i. UV-Visible Spectrophotometry (thiocyanate - stannous
d. Titrimetry (iodide-thiosuifate) chloride / buthyl acetate)

e. Gravimetry (dimethylglyoxime) j. Gravimetry (alpha-benzoinoxime)

f. UV-Visible Spectrophotometry (dimethylglyoxime)

Instituto de Pesquisas Tecnolégicas do Estado de Siio Paulo S.A. - IPT - Cidade Universitiria - CEP 06608-801 - Sio Paulo - 5P
ou Calxa Postal 0141 - CEP 01084-970 - S0 Paulo — SP — Telefons (011) 3767-4000 — Fax (011) 3767-4089 — www.ipt.br
Servigo de Atendimento ac Cliente — SAC — Tels.: (011) 3767-4126 ¢ 3767-4456

Sekil 10.4. Celik Numuneye ait sertifika degerleri

Disk numunelerdeki element degerlerinin sertifika degerleri i¢inde kaldig1 goriilmiis,

celik disk numunelerimizin ¢alisma yapmak i¢in uygun oldugu tespit edilmistir.
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10.5. h-BN ile Kaplama islemi Sonuclar

Yiizeyi borlanacak 2 nolu numune, toz halindeki bor verici ortam i¢inde 890- 900°C
sicakliklarda sabit tutularak 1 saat bekletilmis ve ¢elik disk numune {izerine borlama
islemi yapilmistir. Resim 10.5°de. borlama islemi yapilan firmin goriintiisi
verilmistir. hBN tozu, celik disk numunenin tiim yiizeylerinde esit miktarda olacak

sekilde konularak borlama islemi yapilmistir.

Resim 10.5. Borlama islemi yapilan firinin goriintiisii

Sonu¢ olarak disk numunemiz borla kaplanarak, Sekil 10.5.’te goriildiigii iizere

yapilan borlama isleminde kalinligin yaklagik olarak 35 pm oldugu tespit edilmistir.



75

30 —=£— Borur tabakasi
—— Gegis bolgesi

P
(3 < =
3 g !
D % e -
2 20 1200 g
3 B
2 B R
E 10 - 100 g
774
0 . | L | i I | i | 0
c 10 {4320 30" . 4D 80RO

Borlama Suresi (dakika)

Sekil 10.5. Fe;B ve Gegis Bolgesi Kalinliginin Borlama Siiresi ile Degisimi [53]

10.6. Hegzagonal Bor Nitriiriin Notron Absorplama Sonuclari

Kaplamasiz ve h-BN kaplanmis numunelerin termal noétronlarla isinlamasi ile
*¥Fe(n,y)Fe reaksiyonu sonucu olusan *’Fe radyoaktif ¢ekirdeklerinin yayinladig
en siddetli gama 1511 enerjilerinden 1099,22keV ve 1291,56 keV enerjili gama 1511
pikleri ve bu piklere ait karakteristik degerler (pik enerjisi, pik alan1 dogal fon degeri,
vb.) Resim 10.6., Resim 10.7., Resim 10.8. ve Resim 10.9.’da verilmistir. Deneylerin
degerlendirmesinde en siddetli pik olan 1099,22 keV enerjili pikin alanlar

kullanilmistir.

Bu resimlerdeki verilerin 3. siitunlari net pik alanlarinit vermektedir. Gortildiigii gibi
1099,22 keV gama enerjisinde kaplamasiz numune i¢in net pik alan1 d = 28349 ve h-
BN kaplanmis numune i¢in net pik alan1 D = 39430 degerlerine sahiptir. Kaplamasiz
ve h-BN kaplanmig numuneler i¢in D pik alanlarina karsilik gelen Es. 8.8.’deki biitiin

niikleer parametreler ayni olmakla beraber, isinlama siireleri ve demir kiitleleri
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farklidir. Bu yilizden bu esitlik kaplamasiz ve h-BN kaplanmig numuneler i¢in ayri
ayr1 yazilarak oranlandi ve kaplamasiz numune h-Bn kaplanmis numuneye normalize
edildi. Bir baska ifade ile kaplamasiz numune i¢in kiitle ve 1ginlama siireleri birim
kabul edilerek h-BN kaplanmis numunenin bu birimler cinsinden degerleri tespit

edildi ve bu degerler kiitle ve 1s1nlama siireleri i¢in sirasiyla,

™ — 1173
mp

1 — e Mia
(—_) = 1,254
(1 — e*ti2)

olarak belirlendi. Kaplamasiz numuneden elde edilen D = 28349 pik alani, bu kiitle
ve 1sinlama siiresi normalizasyon katsayilar1 ile carpilarak h-BN kaplanmig
numuneye normallestirildi ve D o = 41701 elde edildi. Boylece artik her iki alan da

h-BN kaplanmis numunenin pik alani cinsindendir ve birbirlerine oranlanabilirler.

izee 10 1.96 7 37z Rb-89 0. 0000
ATS0 .87 1.96 146 5127 Ke-88 0.0000
ARET . 47 1.96 214 5474 Ta=182 0.0000
1280 .41 1.96 208 5147 J-2198 0.0000
ig71.80 1.97 a8 2764 Th-160 0.0000
A74.854 1.90 140 s002 Na-22 0.0000

1274 .80 1.88 176 5322 Eu=184 0.0000

1299.189 1.98 2B41 6655 Bu-182 0.0000
1912.12 2.00 Q24 s462 Th=160 0.0000
18117.43 ®.01 83 s460 Bx-82 0,0000
1028.89 2.02 104 5579 Bb-124 0.0000
1332.851 2.0z 13172 5190 Co-60 0.0000
1343 .59 1.08 gan 6472 Cw~136 0.0000

Resim 10.6. 1291,56 eV enerji seviyesinde 1 nolu numuneye ait degerler
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S min, m=10.1491 g.Spc { KHF -EDIRNE -13-18NISAN201

Resim 10.7. 1291,56 eV enerji seviyesinde 2 nolu numuneye ait degerler

Kaplamasiz numune i¢in normallestirilmis pik alaninin h-BN kaplanmis numuneden
elde edilen pik alanindan daha biiylik olmasini bekleriz. Ciinkii kaplamasiz numune
h-BN ile kaplanmadigindan **Fe(n,y)’Fe reaksiyon hizi daha yiiksektir. Halbuki h-
BN kaplanmis olan numune i¢in termal notronlarin bir kismini absorplayacagindan

h-BN kaplanmis numunede **Fe(n,y)*Fe reaksiyon hizi daha diisiik olacaktr.



KD W O plelelul e

0.5 104 1808 Ca-138 0.0000

1,81 1286 4415 Bi-207 0,0000
1,02 188 5822 4Unknowns

1.0 154 LEET J=134 0.0000
1.00 159 5408 Rb=85 0.0000
1.03 a41 £411 Eu=1582 0.0000
1.83 : s002 :

1.085 < 28348 > 6894 < Fe-89 ) 0, 0000
T 0.0000
1.88 9 5514 <Unknowns»

1.87 L} s26a J=134 0. o000
1.87 124 5207 Ke-08 0. 0000
1.88 17 ity Ca-138 0, 0080

Resim 10.8. 1099,22 eV enerji seviyesinde 1 nolu numuneye ait degerler

78
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L FwMGa) [ Badiground o

- 1048.07 1.80 140 AS50 Cu=136 0.0000
1053.27 1.80 165 376 <Unknowns>
1063 62 0.49 77 5487 Bi-207 0.0000
1072.33 1.82 153 4008 J-134 o.0000
1076.62 1.2 1586 6145 Rb-86 0.0000
1085,80 1.3 44 3305 Eu-152 0,0000
1085.62 1.83 118 ke e 11 Bu=152 0.0000

- . own.
1099 .22 1.84 29430 x 71850 < Fa-58 ) 0.0000
1 > 1.886 B82S 0.0000
1141.32 1.87 n 5835 Ke-00 0.0000
1146.98 1,00 16 T2 Ta-131 0.0000
() 0 ()
Crts g

i

Resim 10.9. 1099,22 eV enerji seviyesinde 2 nolu numuneye ait degerler

Netice olarak, normallestirilmis kaplamasiz numunenin 1099,22 keV pik alaninin h-
BN kaplanmig numunenin 1099,22 keV pik alanima orami h-BN termal notron

absorplama yetegini verecektir ve bu deger

Dl,nor
D,

= 1,058
olarak bulunmustur. Bu da yaklasik 35 pum kalinlikli h-BN ile kaplanmis celigin
kaplamasiz celige gore %5,8 oraninda termal ndtron absorplama yetenegine sahip

oldugunu gosterir.
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Bu sonug degerlendirilecek olursa; disk numune yiizeyinin kaplama kalinligi 35 pm
olmasina ragmen nétron absorplama sonucuna bakildiginda bu diizeyde bir kaplama
kalinlig1 ile sonucun gayet iyi ciktig1 sdylenebilir. Degisik kalinliklarda kaplama
yapilarak elde edilen sonuclar birlikte degerlendirilebilir ve h-BN kalinligina kars1
ndtron absorplama grafigi ¢izilebilir. Ayrica bu grafik optimize edilerek max. ndtron
absorplamaya kars1 gerekli kalinlik bulunabilir. Farkli degerdeki kalinliklar bunlara
karsilik gelen nétron absorplama miktar1 ve bu kalinliklardaki kaplamaya kars: fiyat

analizleri yapilabilir.
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