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OZET

ALUMINYUM OKSIT PARTIKUL KARAKTERISTIKLERININ PARLATMA
SUSPANSIYONLARININ OZELLIKLERINE ETKISI

Tayfun OZMEN
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali
Anadolu Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Temmuz, 2016

Danigman: Prof. Dr. Ender SUVACI

Bu tezde Tiirkiye’de iiretimi olmayan diisiik tane boyutlu yiiksek saflikta aliimina
(Al20Og) tiretimi, tiretilen aliiminadan kararl bir slispansiyon olusturulmasi ve elde edilen
kararl1 aliimina silispansiyonlarinin parlatma performanslarinin incelenmesi ele alinmistir.
Bu sebeple, ortalama tane boyutu 91 pum olan metaliirjik aliiminyum trihidroksit
[AI(OH)z], tekrar ¢ozdiiriip-¢oktiirme yontemi ile tane boyutu kontrol edilerek ortalama
tane boyutu yaklagik 1 pum olan yiiksek saflikta (%99.94 ve iizeri) Al(OH)s sentezi
gerceklestirilmistir. Sentez sonrasi elde edilen Al(OH)s tozlar1 kalsine edilerek a-
alliminaya doniistliriilmiistiir. Elde edilen aliimina tozlar1 karakterize edilmis, yaklasik
ozelliklere sahip ticari Al2Oz3 tozlan tedarik edilerek iiriin 6zellikleri karsilastirilmistir.
Uretilen ve ticari alinan aliimina tozlar1 bir dispersiyon ortami icerisinde dagitilarak
¢okme davraniglar1 incelenmis, kararli bir siispansiyon elde etmek i¢in gerekli toz ve
dispersiyon ozellikleri belirlenmistir. Partikiilleri askida tutmak icin 0 ile 1.50 mg/m?
oranlarinda polielektrolit (Darvan C-N) malzemesi kullanilmistir. 0.001 mg/m?
polielektrolit ilavesinin {iretilen aliimina partikiilleri askida tutmaya yeterli oldugu
goriilmistiir. Olusturulan kararl siispansiyonlar aliiminanin asindiric1 6zelliginden 6tiirti
metal yilizeylerin parlatilmasi amaciyla kullanilmistir. Daha sonra parlatilan ylizeylerin
yiizey piirlizliilik dereceleri karakterize edilerek, iiretilen tozun parlatma performansi
ticari {iriinler ile karsilastirilarak elde edilen sonuglar sunulmustur. Uretilen aliimina
partikiilleri ile olusturulan parlatma siispansiyonu boyali metal yiizeylerde ortalama %76
tyilestirme saglayarak, karsilastirilan 3 ticari tozdan ortalama olarak daha iyi performans
gostermistir.

Anahtar  Kelimeler:  Heterojen ¢oktiirme, Aliimina, Siispansiyon,
Sedimentasyon, Parlatma



ABSTRACT

EFFECT OF ALUMINUM OXIDE PARTICLE CHARACTERISTICS ON
POLISHING SUSPENSIONS PROPERTY

Tayfun OZMEN
Department of Materials Science and Engineering
Anadolu University, Graduate School of Sciences, July, 2016
Supervisor: Prof. Dr. Ender SUVACI

In this thesis, nano particle sized, high purity alumina (Al2O3) production which
does not have any production in Turkey, stable suspension preparation from producing
alumina and polishing performanses of alumina suspensions are considered. Sythesis of
1 um average particle sized and high pure (%99.94 and higher) aluminum trihydroxide
[AlI(OH)3] is succeed from metallurgical grade 91 um average particle sized AI(OH)s,
with controlling the particle size by dissolution-precipitation method. After production,
calcination of AI(OH)s powders is occured in order to transform a-Al2Os.
Characterizations of calcined alumina is performed. Then, similar commercial products
are supplied and comparisations between producing alumina is occured. Stabilizations of
commercial and calcined aluminas in a dispersion are performed with polielectrolyte
(Darvan C-N) addition between 0 and 1.50 mg/m? in order to understand the effective
powder and dispersion properties for stable suspension. 0.001 mg/m? polielectrolyte
addition were enough for produced alumina particles which become unsettled. Obtained
stable suspensions are used as a polishing paste on metal surfaces because of alumina’s
high hardness property. Then surface qualities of polishing samples are characterized and
performance results of producing and commercial powders are compaired and presented.
After polishing, producing powders included suspension provides %76 average surface
quality increment. Therefore, the result becomes higher from 3 commercial powders
included suspensions.

Keywords: Heterogeneous precipitation, Alumina, Suspension, Sedimentation,
Polishing
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ETIiK ILKE VE KURALLARA UYGUNLUK BEYANNAMESI

Bu tezin bana ait, 6zgiin bir ¢alisma oldugunu; ¢aligmamin hazirlik, veri toplama, analiz
ve bilgilerin sunumu olmak {izere tiim asamalarinda bilimsel etik ilke ve kurallara uygun
davrandigimi; bu ¢alisma kapsaminda elde edilemeyen tiim veri ve bilgiler i¢in kaynak

gosterdigimi ve bu kaynaklara kaynakcada yer verdigimi; bu calismanin Anadolu
Universitesi tarafindan kullanilan “bilimsel intihal tespit programi”yla tarandigini ve
hicbir sekilde “intihal icermedigini” beyan ederim. Herhangi bir zamanda, ¢calismamla
ilgili yaptigim bu beyana aykir1 bir durumun saptanmast durumunda, ortaya ¢ikacak tiim

ahlaki ve hukuki sonuglara razi oldugumu bildiririm.

Tayfun OZMEN
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1. GIRIS

Aliminyum oksit, daha yaygm adiyla Aliimina; optik, manyetik, mekanik,
elektronik, kimyasal, termal 6zellikleri ve diinya iizerinde bulunan en yaygin inorganik
seramik malzeme olmasi sebebiyle bir¢ok farkli endiistride Ogiitiicii ortam (Rue ve
Company 1984; Jackson ve Mills, 2000), kesici u¢ (Mondal ve ark., 1992; Kumar ve ark.,
2006) cam katkis1 (Dias ve ark., 2016; Ahmad ve ark., 2016), ve refrakter malzemesi
olarak (King D. F., 1966; Simonin ve ark., 2000) kullanilmaktadir. Bunun yaninda
alumina, kompozit seramik olarak zirh (Heimann, 2009) ve dental uygulamalarda (Wolf
ve ark., 1996; Zhu ve ark., 2003), transparan seramik olarak floresan lambalarinda
(Hanneman ve ark, 1969), ve kalsine edildigi sicakliga bagl olarak degisen yiiksek sertlik
ozelligi ile metal ve seramik yiizeyleri asindirma ve parlatma (Rittenger ve ark 2013;
Asghar ve ark., 2014; Dylla-Spears ve ark., 2014) amaci ile giiniimiiz ihtiyaglarina uygun

yenilik¢i ¢oziimler getirmektedir.

Asindirma ve parlatma islemleri otomotiv, beyaz esya endiistrisi ve mutfak esyalari
icin geleneksel estetik goriintiiniin 1iyilestirilmesinin yaninda CD, ince film altliklar
(Hong ve ark., 2010; Yun ve ark., 2009) gibi elektronik {iriinlerde optik camlarda
(Marinescu ve ark., 2012) ve medikal uygulamalarda kullanilabilmektedir. Asindirma
amact ile sert olan dogal malzemelerin yam1 sira sentetik malzemelerde
kullanilabilmektedir fakat genellikle asindirma ve parlatma endiistrisinin biiylik bir
bolimii 5 malzeme iizerine odaklanmistir. Bu malzemeler silisyum karbiir (SiC),
aliminyum oksit (aliimina, Al>03) ve garnettir. Diger ikisi olan elmas ve kiibik bor karbiir
(CBN) malzemeleri ise 0zelliklerinden otiirii siiper agindiricilar olarak bilinmektedirler.
Bu geleneksel {i¢ asindirict ile siiper asindiricilar arasinda hem 6zellik olarak hem de
maliyet olarak biiyilik farklar mevcuttur. Fakat elmas ¢ok yiiksek sertlige sahip olmasina
ragmen celik yiizeylerine uygun olmamasi ve yiiksek maliyet sebebiyle gelikler i¢in
aliiminadan daha kullanigsizdir (Marinescu ve ark., 2013). Aliimina bu nedenle ortalama
sertlik derecesi (2500 kg/mm? knoop sertligi ve 9 mohs sertligi), diisiik maliyeti, kolay
ulagilabilirligi ve kolay iiretilebilmesi sebebiyle parlatma amacyla bir¢ok uygulamada

sertligi daha yiiksek olan malzemelere gore daha kullanigli olabilmektedir.



2. ALUMINA’NIN URETIiM YONTEMLERI VE KULLANIM ALANLARI
2.1. Aliimina Ozellikleri

Aliiminanin son yillarda kesin olmamakla birlikte 25 farkli kat1 faz1 tanimlanmustir.
Bu fazlar (ya da formlar) trihidroksitler, oksit hidroksitler ve aliiminalardan olusmaktadir.
Trihidroksitler 3 farkli formdan olusur ve bunlar gibsit, bayerit ve nordstrandite olarak
adlandirilir. Oksit hidroksitler ise bohmit ve diaspor olarak ikiye ayrilirlar. Aliiminalar
ise chi, eta, gamma, delta ve kappa (gecis aliiminalar1) formlarindan ve en kararli form
olan alfa (korund) fazindan olusur. Korund yani a-aliimina, aliiminyumun termodinamik
olarak kararli tek oksitidir. Korund kristalleri birim hiicre boyutlar1 a=55°17" a=5.420
+0.010 A olan hekzagonal-rombohedral kristal sistemi igerisinde sirasiyla D®d ve R3C
uzay grubunda bulunurlar. Tablo 2.1’de aliiminyum trihidroksitler, oksit hidroksitler ve

oksitlere ait 6zellikler, kristal yapilar1 ve uzay gruplari sunulmustur.

Tablo 2.1. Aliiminyum hidratlar, oksitler ve aliiminalara ait kristal yap1 ve ozellikleri

Fazlar Formiil Kristal Uzay Mohs Yogunluk
Sistem Grubu Sertligi g/ml
Gibsit a-Al,03.3H,0 | Monoklinik C5h 2.5-3.5 242
Trihidroksitler Bayerit B-Al;03.3H,0 | Monoklinik C5h 2.53

Nordstrandite | Al,03.3H.0 Monoklinik
Oksit Bohmit a-Al,03.H,0 | Ortorombik DY";h 3.5-4 3.01
Hidroksitler Diaspor B-Al,03.H,0 | Ortorombik D'3h 6.5-7 3.44
Chi Kiibik 3.0
Eta Kiibik(spinel) | Oy 2.5-36

Gegis Gama Tetragonal 3.2
Altiminalari Delta Tetragonal 3.2
Teta Monoklinik C%h 3.56
Kappa Ortorombik 3.3

Korund Alfa a-AlO3 Hekzagonal- D%:d 9 3.96-3.98

Rombohehral

Kaynak: Gitzen, 1970



Sekil 2.1°de a-aliiminann kristal yapisi gosterilmistir. Bu yapi1 kristallografi
icerisinde daha ¢ok korund yapis1 olarak bilinir (Pauling ve Hendricks, 1925; Wefers ve
Misra, 1987). Korund kristal kafesi hekzagonal siki paketlenmis oksijen iyonlarinin
(0001) diizlemine paralel katman olusturmasi ile elde edilir. Sadece 2/3 oktahedral
bosluklar1 Al*2 iyonlari tarafindan doldurulmaktadir. Siki paketli yapiya sahip olmast ile
kafes parametreleri kullanilarak hesaplanan teorik yogunluk 3.98 g/cm?® degerine ulasir

(Philips ve ark., 1980).

Sekil 2.1. Korund kristal yapisindaki atomlarin diizeni; kiigiik daireler oksijen biiyiik daireler aliiminyum

atomlarimi temsil etmektedir.

Kaynak: Pauling ve Hendricks, 1925

a-AlxOs sertlik degeri Mohs sertlik skalasinda 9.0 olarak gosterilmektedir (Shepard,
1857; Tabor, 1953). Ayrica a-Al,03 1.8544 Vickers ve 2500-3000 kg/mm? Knoop sertlik
degerlerine sahiptir fakat bu degerler aliimina tane boyutu, kristal yapist (kalsinasyon
derecesi) ve kimyasal saflik 6zelliklerine bagl olarak degisiklik gosterebilmektedir. a-
Aliimina 2051.0 £9.7°C ergime noktast yaklasitk 3530°C buharlasma noktasi
sicakliklarina sahip olmastyla birgok termal uygulamada kullanilmaktadir. Bunlara ek
olarak aliimina oda kosullarinda sirastyla 0.086 cal/sec. cm. °C termal ve 101" mhos
elektriksel iletkenlige sahiptir. Termal ve elektriksel iletkenlik degerleri, sicaklik ile

degisiklik gosterdigi bilinmektedir (Gitzen, 1970).



2.2. Aliimina Kullamim Alanlar1 ve Parlatma islemi

Aliiminyum trihidroksitler, gecis aliiminalar1 ve a-aliimina malzemeleri kendilerini
olusturan boksit cevherinin dogada en ¢ok bulunan inorganik malzeme olmasi sebebiyle
endiistride uygulama alani olarak biiyiik bir 6neme sahiptirler. Aliminyum trihidroksitler,
alev geciktirici ve duman Onleyici Ozellikleri sebebiyle ve polimer sistemlerinde
(termoset olarak epoxy, polyester, poliiiretan, termoplastik olarak akrilik, PVC, elastomer
olarak kauguk, neopren vb.) (Zhang ve ark., 2005; Hauriea ve ark., 2006; Laoutid ve ark.,
2009) ve aliminyum bilesiklerin elde edilmesinde (aliimina, aliiminyum siilfat,
aliminyum floriir, sodyum aliiminat vb.), cam endiistrisinde, kozmetik, ilag ve kagit

uygulamalarinda hammadde olarak biiyiik 6l¢iide kullanilmaktadirlar.

Aliimina ise yiiksek ergime noktasi (<2050 °C), termal iletkenliginin oldukca diisiik
olmasi, asidik ve bazik ortamlardaki kararliliklar1 sebebiyle refrakter (King, 1966;
Simonin ve ark., 2000) ve kroze malzemesi olarak, erime ve pisme sicakligini diisiiriip
baloncuk olusumunu engelledigi i¢in cam endiistrisinde (Dias ve ark., 2016; Ahmad ve
ark., 2016), metallerin erime noktasini yiikseltmek igin metal yiizeylerine kaplama
malzemesi (emaye, sir vb.) olarak, yiiksek sertlik (9.0 Mohs sertlik degeri) ve asindirma
ozelligi sebebiyle malzemelerin kesilmesi amaciyla (Mondal ve ark., 1992; Kumar ve
ark., 2006), seramik ve metal malzemelerin &giitiilmesinde (Rue ve Company 1984;
Jackson ve Mills, 2000) ve parlatilmasinda (Rittenger ve ark 2013; Asghar ve ark., 2014;
Dylla-Spears ve ark., 2014) kullanilmaktadir.

Endiistride parlatma islemi en c¢ok, tir, yat, gemi, ucak, helikopter, araba,
motorsiklet gibi ulagim araglarinin motor pargalarindaki siirtiinmeyi azaltma ve dnleme
ya da kullanilan diger metal parcalarda ve govde yiizeylerinin estetik amagli parlatilmasi
amaciyla tercih edilmektedir. Son yillarda diinya ¢apinda 60 milyonun iizerinde kisisel
otomobil, toplamda ise yilda 80 milyondan fazla motorlu tasit tretildigi tahmin
edilmektedir. Ayrica giiniimiizde diinya iizerinde 1 milyarin {izerinde motorlu tasitin
kullanildig1 diisiiniildiigiinde, parlatma isleminde kullanilan parga sayisinin ne kadar fazla

ve parlatma endiistrisinin ne denli biiylik bir sektor oldugu goze ¢arpmaktadir.

Araglarda govde yiizeyi 5 tabakadan olugmaktadir. Birinci tabaka aracin metal
govdesi, ikinci ve liglincli tabakalar sirasiyla astar ve boya, son olarak ta seffaf koruyucu

tabaka seklindedir. Sekil 2.2.’de bu tabakalar gosterilmistir.



Sekil 2.2. Ara¢ govdesinin kesit gésterimi

Seffaf koruyucu tabakanin iizerinde zamanla bazi ¢izikler olusur ve boya bu ¢izikler
yiiziinden daha soluk gériinmeye baslar. Parlatma islemi ile koruyucu tabaka tizerindeki
cizikler giderildiginde boya daha parlak hale gelir ve parlatma islemi gerceklesmis olur.
Numune ylizeyinde gergeklestirilen parlatma islemine ait bir gorsel Sekil 2.3.°te

gosterilmistir.

Numune Yiizeyi
/ \

Parlatma Partikiilleri

Parlatma Kecesi

Sekil 2.3. Numune yiizeyinde ger¢eklestirilen parlatma islemi

Sekil 2.3.’te gosterilen sert partikiiller kegce yardimiyla numune yiizeyinde
gezdirilerek cizikler giderilir ve Sekil 2.2.”de gdsterilen boya tabakasi1 daha gortiniir yani
parlak hale gelir. Bunun nedeni aslinda ¢iziklerin parlatma ile ¢iplak goziin gorebilecegi
minimum degerin (=100 pum) altma indirilmesi ve goriilmemeye baslamasi olarak
diistintilebilir. Sekil 2.4.te numune yiizeyindeki ¢iziklerin inceltilerek giderilmesi

adimlarla gosterilmistir.

1 2 3 4

AN T )
A

Sekil 2.4. Parlatma islemi ile giderilen ciziklerin gosterimi




Sekil 2.3. (1)’de gosterilen ¢izikler partikiillerin ylizeyde gezdirilmesi ile incelmeye
baslarlar ve sirastyla Sekil 2.3. (2), (3) ve (4)’teki gibi goriinmeye ve ¢iplak goziin

gorebilecegi minimum degerin altina inmeye baslarlar.

Parlatma siireci yiizeyin piirlizliilik seviyesine gére bazi adimlardan olusabilir. Bu
adimlar asindirma, kaba parlatma, parlatma, ince parlatma ve siiper ince (nano) parlatma
seklindedir. Bunun nedeni slispansiyonlari olusturan partikiillerin tane boyutlarinin farkli
olmasidir. Bu sayede yiiksek piiriizliiliikk degerine sahip yiizey oncelikle iri partikiiller
iceren siispansiyonlarla daha sonra daha diisiik tane boyutuna sahip partikiiller igeren
siispansiyonlar ile parlatilir ve piiriizliiliik seviyesi her bir adimda daha da diisiiriilerek

minimum seviyeye indirilir. Bu adimlar ve tane boyutlar1 Tablo 2.2.’de gosterilmistir.

Tablo 2.2. Parlatma adimlari, tane boyutlary, kullanilan partikiiller ve dagitict ortamlar

Siniflandirma Tane Boyutu Partikiil Dagitici Ortam
Asindirma (> 40 um) a-Al,O; Su
Elmas
Kaba Parlatma (6-3 um)
Silika Yag
Parlatma (3-1pum)
SiC
ince Parlatma (0.3-0.05 pm) Organik Coziiciiler
Garnet [X3Y5(Si0y4)s]
" - (Etilen glikol, alkol, gliserol,
Siiper Ince (Nano) Parlatma (>0.05 pm) Ce0,, Cr,0;, MgO, Fe,05, CBN, | yh)
vb

Parlatma partikiilleri segilirken malzemenin sertligi gdz Oniinde bulundurulur.
Parlatma isleminde en ¢ok tercih edilen malzemeler a-Al2O3, elmas, silisyum karbiir
(SiC), silika (SiO2) ve garnettir. a-aliimina, elmas ve silisyum karbiirden daha diisiik
sertlige sahip olmasina ragmen maliyetinin diisiik olmasi sebebiyle daha ¢ok tercih edilen
bir malzemedir. Seryum oksit, krom oksit, magnezyum oksit, demir oksit, kiibik bor nitriir
gibi malzemeler de bazi simirli uygulamalarda kullanilabilmektedir. Diger bir 6nemli
hususta parlatma amaciyla kullanilan partikiillerin bir dagitici ortam igerisinde ¢ok 1yi bir
sekilde dagitilmasidir. Bu sekilde partikiillerin topaklanmasi 6nlenerek homojen bir
sekilde dagilmalar1 saglanir. Dagitict ortam Tablo 2.2.’de gdsterildigi gibi su, yag ya da
organik c¢oziiciiler olabilir. Dagitict ortam secimi parlatilacak yiizeye ve kullanilacak

partikiile gore yapilir.



2.3. Aliimina Uretim Yontemleri

a-alimina ¢ok farkli yontemlerle elde edilebilmektedir. Kullanilan yontem, tane
boyutu, kristal yapisi, saflik derecesi gibi 6zelliklerin belirlenmesine etki eder. a-aliimina
elde etmek icin baslica yaklasimlar; 6giitme (Panchula ve Ying, 1997), sol-jel
karisimlarin kalsine edilmesi veya yakilmasi (Ibrahim ve Abu-Ayana, 2008; Li ve ark.,
2006; Li ve ark., 2007; Li ve ark., 2008), aliiminyum hidroksitlerin, ge¢is aliiminalarin
(rho, chi, gamma, delta, kappa ve theta) veya aliimina tuzlarinin kalsinasyonu ya da
hidrotermal sentez ile (Sharma ve ark., 1998; Suchanek, 2010) yiiksek sicaklik ve buhar
basinci yardimiyla a-aliiminaya doniistiiriilmesi seklindedir. Bu yontemler arasinda a-
alimina elde etmek i¢in en yaygin yontem bayer prosesi ile elde edilen aliiminyum
trihidroksitin - AI(OH)s kalsinasyonudur (Misra, 1986). Sekil 2.5.’te aliiminyum
trihidroksitler, aliiminyum oksit hidroksitler ve gecis aliiminalarinin atmosferik basingta

dontigiim sicakliklart verilmistir.

100 300 s00 700 Q00 1100 “C
] I | I I | | I | | | |
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Diaspore — i Alpha
| | l | | | | 1 | | | N
400 600 800 1000 1200 1400 K

Sekil 2.5. Aliiminyum trihidroksitler, oksit hidroksitler ve gegis aliiminalarin doniigiim sicakliklar:

Kaynak: Wefers ve Misra, 1987

Gegis fazlarindan a-aliiminaya doniisiim sicakligi 1100 ile 1150 °C (Stumpf ve ark.,
1950; Rooksby, 1958; Papee ve Tertian, 1958) veya 1200 ile 1300 °C (Gorbunova ve
Vaganova, 1939; Arakelyan ve Chistyakova, 1962) arasinda bir deger alabilir. Bu
kalsinasyon sicaklik farklilig1 kalsine edilen toz icerisinde bulunan safsizlik miktar1 ve
tane boyutuna baglidir (Misra, 1986). Aliminyum trihidroksit tiretiminin biiyiik bir kismi1

a-alimina eldesi i¢in kullanilir. Aliimina {iretiminin ara basamagi olan aliiminyum
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trihidroksit iiretiminin ise en dnemli kaynagi boksit cevheri saflagtirma tesisleridir. Diinya
alimina iiretiminin %94 ten fazlas1 Bayer prosesi ile boksit cevherinin saflagtirilmasi
seklinde olmaktadir. Bayer prosesine ait akim semasi Sekil 2.6.’da gosterilmistir. Bu
prosesin %30-60 Al,Os ve %7 den az SiO; igeren boksitler igin ekonomik oldugu
goriilmistiir. Dogada bulunan boksit cevheri ¢ogunlukla gibsit, bohmit ve diaspor
fazlarindan bir ya da daha fazlasindan meydana gelir. Sekil 2.6.’da gosterilen tiretim akim
semasindaki gibi Oncelikle boksit cevheri tane boyutu diistiriilerek ¢ozdiiriilmeye
hazirlanir. Aliiminyum hidroksitler amfoter 6zelliklerinden otiirii sadece yiiksek asidik
veya bazik ortamlarda ¢oziliniirler. Sekil 2.7.’de Al(OH)3’in ¢oziiniirliigiiniin pH ile
degisimi gosterilmistir. Grafikte pH’1n 5 ile 8 arasinda Al(OH)z ¢oziiniirligiiniin oldukca
diisiik oldugu goriilmektedir. Bu ylizden boksit mineralinin ¢dzdiiriilmesi i¢in ¢oziicii
pH’ i 5’ten diisiik veya 8’den biliylik olmasi gerekmektedir. Boksit cevherinin
¢ozdiiriilmesi icin genellikle yliksek pH’lar tercih edilir. Bunun sebebi asidik ortamda
calismanin ekonomik olmamasi ve sistemi diisik pH’tan Otlirli korozyona ugratip

kontaminasyona sebep olmasidir (Gitzen, 1970).

NaOH

Havest

| Tane Boyutunun Dustrilmesi ‘

Giiglii géizelti - l‘ Safsrliklarm Ank
s | e, | e
—— AN(OH); kristallerinin
Yogunlagtrma ¢Oktiralmesi
J{ Cokindzk
Son Uriiniin Ayrilip

Yikanmast

Zayif ¢ozelti

J’ Al(OH);

l

Alimina
AlLO;

Sekil 2.6. Bayer prosesine ait akim semasi

Kaynak: Misra, 1986
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Sekil 2.7. Al(OH); ¢oziiniirliigiiniin pH ile degisimi
Kaynak: Wefers ve Misra, 1987

Bu nedenle Sekil 2.6.’da gosterilen boksit ¢ozdiirme prosesinde pH’1 yiikseltmek
icin yiiksek derisimli sodyum hidroksit kullanilir. Genel olarak ¢6zdiiriilen malzemelerin
¢ozinlrligli sicaklikla artabilir, azalabilir ya da sabit kalabilir. Sekil 2.8.’de

¢Oziiniirliiglin sicaklik ile degisimleri gosterilmistir.

A
,ié C B
5
=
‘R
:Q
o
Sicaklik, T

Sekil 2.8. Coziiniirliigiin sicaklik ile degisimi
Kaynak: Rahaman, 2003
Grafikte ‘A’ egrisi izotermal ¢oziiniirliigli gostermektedir. ‘B’ egrisi ¢oziintirligiin

sicaklikla arttig1 ‘C’ egrisi ¢oziiniirliiglin sicaklikla azaldigi durumlarn gdstermektedir.

Boksit Sekil 2.8.’de (b) egrisinde gosterildigi gibi sicaklikla artan bir ¢oziiniirlige



sahiptir. Bu nedenle boksitin ¢ozdiriilmesi esnasinda sicaklik yaklasik 150°C’ye
cikarilmaktadir. Sicaklik artisiyla sistem doygunluk seviyesinin iizerine ¢ikar. Sekil
2.9.°da LaMer diyagraminda doygunluk seviyeleri ve c¢ekirdeklenme adimlari
gosterilmistir. Sekil 2.9.’da gosterilen LaMer diyagraminda ‘I’ nolu bolge ¢oziinme
bolgesidir. Coziinme islemi sicaklik yardimiyla Cmin doygunluk seviyesinin iizerine
cikana kadar devam eder. Daha sonra sistem icerisindeki ¢oziinmeyen safsizliklarin
(demir, titanyum ve silisyum oksitler) uzaklastirilmasi i¢in filtre islemi uygulanir. Filtre
islemi ile uzaklastirilan safsizliklar kirmizi ¢amur olarak adlandirilir. Bunun nedeni
safsizliklarin kirmizimst bir renk almasindan kaynaklanmaktadir. Doygun sistem
icerisindeki safsizliklar uzaklastirildiktan sonra ‘II” nolu bolgede sisteme ¢ekirdek ilavesi
yapilarak heterojen ¢ekirdeklenme gergeklestirilir. Siiper doygunluk seviyesinin (Cmaks)
asilmas1t durumunda ise sistem kendi kendine c¢okmeye baglar bu da homojen
¢ekirdeklenme olarak adlandirilir. Homojen c¢ekirdeklenme tane boyutu kontrol

edilemedigi i¢in istenen bir durum degildir.

Kritik siiper doygunluk seviyesi

Cmaks ————————————————————————————————————————————————
S Cekirdeklenme
>,
8 O S, G
£ i i Diflizyon ile tane biliylimesi
@
2 — : | T -
N ' ! Coziinme
: :
[ | R i
| |
: :
Coziinme | |

Sdre

Sekil 2.9. LaMer diyagrami

Kaynak: Lamer ve Dinegar, 1950
Sekil 2.6.’da ¢oktiirme isleminden sonra Al(OH)s partikiillerin ayrilip yikanarak
sodyum hidroksitten arindirilir. Daha sonra ayristirilan AI(OH)s partikiilleri kurutularak

1000 ile 1200°C arasinda kalsine edilerek a-aliiminaya doniistiiriiliir. Hidroksit ¢oktiirme

verimi, kostik ¢ozelti icerisindeki ¢oziinmiis aliimina miktarina baglidir. Bu parametreler,
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cozeltiden taneciklerin maksimum miktarda geri kazanimi ve istenilen tane boyut
dagilimma gore belirlenir. Aliimina-kostik konsantrasyonu, sicaklik, karistirma hizi,
kullanilan ¢ekirdegin tane boyutu gibi kristallendirme kosullarindaki degisiklikler,
coktiirtilen hidroksitin ¢ok farkli 6zellikler kazanmasina ve farkli degerlerde {iriinler
olusmasma sebep olur. Istenilen uygulama alanina yénelik belirlenen o6zellikler,
aliminyum trihidroksitin ¢oktiiriilmesi sirasinda ¢oktiirme parametreleri ile kontrol edilir

(Misra, 1986).
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3. KOLLOIDLER VE KOLLOID STABILIZASYONU
3.1. Kolloid Yapisi

Kolloid sistemler, genel olarak bir dagilan faz ile dispersiyon ortami veya siirekli
fazdan olusan sistemlerdir. Kolloid sistemlerde dagilan faz ile dispersiyon ortami kati,
stivi veya gaz olabilir. Omegin duman, hava igeresinde dagilan kat1 partikiillerden
olusurken hava icerisinde dagilan su molekiilleri ise sis olusumuna sebep olur. Giinliik
hayatta kullandigimiz boyalar da sivi igerisinde dagitilmis kiiclik kat1 partikiillerden

olusmaktadir. Tablo 3.1°de ¢esitli kolloid sistemlere 6rnekler gosterilmistir.

Tablo 3.1. Kolloid sistemlere ornekler

Ornek Kolloid Sistemi Dagilan Faz Dispersiyon Ortam
Pigmentli Plastikler Kat1 Siispansiyon Kati Kati
Boya Stv1 Siispansiyon Kat1 Stvi
Tereyagi Emiilsiyon Sivi Kat1
Siit Emiilsiyon Sivi Sivi
Strafor Kat1 Kopiik Gaz Kati
Tirag Kopiigii Kopiik Gaz Sivi
Duman Kat1 Aerosol Kati Gaz
Sis Sivi Aerosol Sivi Gaz

Kaynak: Myers, 1999

Kolloid sistemler Tablo 3.1’de belirtilen farkli hallerdeki dispersiyon ortamlar1 ve
dagilan fazlar ile uzun yillardir biyoloji, ilag, meteoroloji, kozmetik, boya, yaglayici, gida,
seramik ve daha bir¢ok farkli endiistride ve bilim alaninda kullanilmaktadir. Kolloid
sistemlerde dagilan fazin tane boyutu 1-1000 nm (Myers, 1999) arasinda oldugu tarif
edilmektedir. Fakat farkli kaynaklarda tane boyutu araligi 50 A ile 50 um (Pashley ve
Karaman, 2004) arasinda oldugu belirtilmektedir. Dagilan fazi1 olusturan kati partikiillerin
sekilleri baz1 yonlerde farklilik gosterebildigi igin kolloid sistemlerde tane boyutunu
sinirlandirmak ¢ok dogru olmamaktadir. Bunun yerine bir¢cok farkli kaynakta kolloid
sistemlerin tane boyutuna gore siniflandirildigr bilinmektedir. Dagilan fazin 1 nm’den
diisiik oldugu durumlarda molekiiler dispersiyon, 1 nm ile 1 pm arasinda oldugunda
kolloidal dispersiyon, 1 pum’den biiyiik oldugu durumlarda ise kaba dispersiyon olarak

adlandirilmaktadir (Celebi, 2009).
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3.2. Kolloid Stabilizasyonu

Kolloid davranislari, karakteristikleri ve stabilizasyonu anlatilirken, birgok farkli
terim kullanilmaktadir. Bunlardan bazilar1 koagiilasyon, flokiilasyon, kremlesme, tekil
dagilim, c¢ogul dagilim ve sedimantasyon seklindedir. Asagida terimler kisaca

anlatilmastir.

Koagiilasyon: Dispersiyon ortaminda bulunan partikiiller siki paketler halinde bir araya
gelirler ve ¢cokerek yogun bir agregat olustururlar. Coken agregatlari tekrar birbirinden
ayirarak dispersiyon tabanindan uzaklastirmak ve sistem igerisine yeniden dagitmak
miimkiin degildir. Koagiilasyon sirasinda partikiillerin ¢cokme hizlar1 yavastir. Cokelti
olustugunda {istte kalan sivi bulanik haldedir. Bu nedenlerle koagiilasyon kolloid

sistemlerinde istenen bir davranis degildir.

Flokiilasyon: Dispersiyon ortaminda bulunan partikiiller daha zayif baglarla bir araya
gelirler ve aglomereler olusturarak cokerler. Cokeltiyi eski haline getirmek igin az
miktarda calkalamak yeterlidir. Partikiiller kolaylikla birbirlerinden ayrilarak sistem
icerisine tekrar dagilirlar. Flokiilasyon sirasinda partikiiller daha hizli ¢okerler. Cokelti
olustugunda {istte kalan siv1 berrak haldedir. Flokiilasyon kolloid sistemlerinde istenen
bir davranistir. Hazirlanan siispansiyonun tekrar karigtirildiginda eski haline gelmesi

tercih edilir. Koagiilasyon ve flokiilasyon davraniglar1 Sekil 3.1°de gosterilmistir.

Kremlegme: Koagiile veya flokiile olusumunun daha az yogun bir sekilde dispersiyon

ortamindan ayrildig1 durumdur.

Tekil dagilimli: Dispersiyon ortami igerisindeki biitiin partikiillerin hemen hemen esit

tane boyuna sahip oldugu durumdur.

Cok dagilimli: Dispersiyon ortami igerisindeki partikiillerin genis tane boyut araligina

sahip olmasi durumudur.

Sedimantasyon: Kremlesmede oldugundan farkli olarak, koagiile veya flokiile olusumu

dispersiyon ortamindan daha yogundur ve tabanda ¢okelti olusturur.
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Sekil 3.1. Dispersiyon igerisinde bulunan partikiillerin (a) flokiilasyon ve (b) koagiilasyon davranislar:

Dagilan fazin tane biiyiikliigiinii ve tane sekli kolloid sistemler i¢in oldukga
onemlidir. Bu iki 6zellik iirliniin gorlintisiine, ¢cokme hizina, tekrar dagilabilirligine ve
dolayisiyla fiziksel stabilitesine etki eder. Kolloidal partikiillerin sekilleri, kiire seklinde
olabildigi gibi, kiiciik elips, igneler, cubuklar seklinde veya gevsek bagli iplikler seklinde
de olabilir (Celebi, 2009). Kolloid sistemin stabilitesine etki eden 3 temel kuvvet vardir.

Bunlar;

(1) Dispersiyon ortami igerisinde bulunan partikiillerin yogunluklarina bagli olarak
¢okme veya yiizme egilimi gostermelerine etki eden yer ¢cekimi kuvveti,

(2) Dispersiyon ortaminin hareket etmeye karsi gosterdigi direng kuvveti olan
vizkoz siiriikleme kuvveti,

(3) Partikiillerin ve molekiillerin kinetik enerjisi (Brownian hareketine sebep olan

kuvvetler) seklindedir.

Yukaridaki ilk iki kuvveti goz oniine aldigimizda, partikiillerin ve dispersiyon ortaminin
yogunlugu ve partikiillerin yarigapina bagl olarak ¢okme hizi hesaplanabilmektedir.
Cokme hiz1 V, partikiilleri kiire kabul edersek yaricap r, dispersiyon ortaminin vizkozitesi
1, partikiillerin ve dispersiyon ortaminin yogunluk farki p,, — p,,, ve yer ¢ekimi kuvveti
ile vizkoz siiriikleme kuvvetinin esit oldugunu diisiiniirsek ¢cokme hiz1 Stokes denklemi

ile aciklanir.

Fyizkoz = 6TV = 4'7Tr3g(pp —pw)/3 = Fyer(;ekimi (1)
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Vv (Stokes denklemi) (2)

Stokes denklemi incelendiginde dispersiyon ortami igerisinde bulunan partikiillerin
capinin karesi oraninda degistigi goriilmektedir. Bu nedenle kiiglik partikiillerin ¢6kmesi
¢ok daha uzun siirerken, iri partikiiller ok daha hizli bir sekilde ¢okecegi anlagilmaktadir.
Ayrica dispersiyon ortaminin viskozitesi ile ¢okme hizinin ters orantili olarak degistigi
de goriilmektedir (Pashley ve Karaman, 2004). Dispersiyon ortami igerisindeki
partikiillerin ¢6kmesini engelleyerek, sistem icerisinde homojen dagilmasi ve stabilize
edilmesi 3 farkli etki ile saglanabilir. Bunlar elektrostatik, sterik ve elektrosterik
stabilizasyon mekanizmalaridir (Napper, 1983). Elektrostatik stabilizasyon partikiillerin
etrafindaki yiizey ytikleri ile saglanirken, sterik stabilizasyon icin sisteme partikiillerin
etrafin1 saracak bir polimer ilave edilir. Elektrosterik stabilizasyon icin ise sisteme

eklenen polielektrolit, partikiillerin yiizeyinde elektriksel cift tabaka yaratarak itme
Kuvveti saglar (Cesarano ve Aksay, 1988; Lewis, 2000).

3.2.1.Elektrostatik stabilizasyon

Dispersiyon ortami igerisindeki partikiiller dipol-dipol (van der Waals kuvvetleri)
etkilesimleri ile bir araya gelerek aglomere olmaya ve enerjilerini azaltmaya calisirlar.
Partikiiller dispersiyon ortami igerisinde Stern katmani ve Gouy-Chapman katman ile
birlikte hareket eder. Sekil 3.2°de partikiil yiizeyindeki Stern katmani, Gouy-Chapman
(Elektriksel cift tabaka) katmani gosterilmistir. Partikiillerin dispersiyon igerisinde
Olciilen zeta degeri, Gouy-Chapman katmaninin elektriksel potansiyel degerini verir.
Sekil 3.2°de partikiil ylizeyindeki elektriksel ¢ift tabaka ve zeta potansiyeli gosterilmistir.
Partikiillerin dispersiyon ortami igerisinde dipol-dipol etkilesimleri ile birbirlerine
yaklagmasi elektriksel cift tabakalarin ¢cakismasina sebep olur. Bu ¢akisma ile ortaya
c¢ikan partikiiller aras1 itme kuvvetlerine elektrostatik kuvvetler ad1 verilir. Sekil 3.3’te

dipol-dipol etkilesimleri ve elektrostatik itme kuvvetleri gosterilmistir.
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Sekil 3.2. Partikiil yiizeyinde bulunan Stern ve Gouy-Chapman katmanlari

Kaynak: Adair ve ark., 2001

Elektrostatik stabilizasyon partikiillerin ylizeyinde bulunan elektriksel ¢ift
tabakalar sayesinde partikiillerin birbirini itmesi ile saglanir. Bu nedenle dispersiyon

igerisindeki partikiillerin yiizey yiikleri ve zeta potansiyel degerleri olduk¢a 6nemlidir.

Stern katmani

Diftiz katmani

Gouy-Chapman,
elektriksel ift tabaka

Dipol-dipal (van: der Waals kuvvetleri

Elektrostiatik ljkuwet er

Potansiyel

Sekil 3.3. Dipol-dipol ¢ekme ve elektrostatik itme kuvvetleri

Kaynak: Adair ve ark., 2001
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3.2.2.Sterik stabilizasyon

Sterik stabilizasyon, dispersiyon ortami igerisine eklenen yiiksiiz polimerlerin
partikiil yiizeyine adsorbe olmasi ile saglanir. Eklenen polimer, lyofobik bir bas ve
lyofibik bir kuyruktan (zincir) olusur. Lyofobik kuyruk kismi sivi sevmedigi icin
partikiillerin ylizeyine yapisirken, lyofilik kismi ise dispersiyon sivisina yapisir. Bu
sayede polimer zincirleri partikiiller ile dispersiyon ortami arasinda bir bariyer olusturur
ve bu bariyer partikiillerin birbirlerine yaklasarak aglomere olmalarin1 engeller. Sekil

3.4’te polimer yapis1 ve sterik stabilizasyon gosterilmistir.

Polimer Yapisi

Lyofobik kuyruk

{ )\ \ Lyofilik bag

.

’

_®
e e
\.\o

e

. '/./.

Sekil 3.4. Partikiil yiizeyine adsorbe olan polimer yapisi, sterik stabilizasyon

3.2.3. Elektrosterik stabilizasyon

Elektrosterik  stabilizasyon, elektrostatik ve sterik stabilizasyonun  bir
kombinasyonu seklinde diisiiniilebilir. Elektrosterik stabilizasyonda dispersiyon ortamina
eklenen polimer sterik stabilizasyonun aksine art1 veya eksi yiiklii olmaktadir. Partikiiliin
yiizeyine adsorbe olan polimer (polielektrolit) ile partikiillerin ylizey yiikleri (zeta
potansiyelleri) arttirilir ve birbirlerini itmeleri saglanarak aglomere olmalar1 engellenir.

Sekil 3.5’te elektrosterik stabilizasyon gosterilmistir.
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Kolloid Sistemi

Sekil 3.5. Elektrosterik stabilizasyonun gésterimi
3.2.4. DLVO teorisi

Siispansiyonlarda partikiiller arasindaki etkilesmeler DLVO teorisi ad1 verilen teori
ile Derjaguin, Landau, Verwey ve Overbeek tarafindan agiklanmistir. Bu teori, elektriksel
cift tabaka ve van der Waals kuvvetlerini partikiiller aras1 mesafeyi inceleyerek agiklar
(Napper, 1983; Adair ve Suvaci, 2001). iki yiiklii partikiil arasindaki etkilesme,
partikiiller arasindaki mesafenin bir fonksiyonu olarak potansiyel enerji egrileri seklinde
Sekil 3.6’da gosterilmistir. Sekil 3.6’da ¢ekme enerjisi Va, itme enerjisi Vr, toplam enerji
Vr = V4 + Vi seklinde gosterilmistir. Partikiiller aras1 uzaklik ¢ok yakin veya ¢ok uzak
oldugunda, ¢cekme enerjisi, aradaki orta uzaklikta ise, itme enerjisi baskindir. Net enerji
egrisi iki minimum (A ve C) ve bir maksimum (B) igerir. Partikiiller birbirine ¢ok yakinsa,
potansiyel enerji negatif degere ulasir ve egrinin baslangic kisminda goriilen derin birinci
minimum noktast (A) olusur. Bu noktada partikiiller birbirlerine sikica yapisarak
cokerler. Uzaklik arttik¢a itme kuvvetleri etkinleserek itme enerjisi yiikselir ve bir
noktada en yiiksek degere ulasir (B). Itme enerjisi yiiksek oldugunda, potansiyel engel de
yiiksek olur ve partikiillerin carpismasi engellenir, sistem koagiile halde kalir. Cokme
tamamlandiginda kiigiik partikiiller biiytik partikiillerin arasindaki bosluklari doldurur ve
sik1 baglanmis bir yapr olusur. Bu yapiy1 ortadan kaldirabilmek ig¢in yiiksek enerji
engelinin kaldirilmasi1 gerekir. Calkalama ile sistem kolayca eski haline gelmez ve
partikiiller birbirlerini kuvvetle ¢cekerek siki bir kek olustururlar. Partikiiller aras1 uzaklik

arttiginda, enerji engeli hala biiyliktiir ve potansiyel enerji 6nce sifir olur ve ikinci bir
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minimum (C) degere ulasir. Burada partikiiller birbirine daha gevsek baglarla

baglanmistir ve ¢alkalama ile kolayca yeniden dagilabilirler.

Etkilesim enerjisi (kT)

V,= van der Waals (¢cekme)
kuvvetleri

—_—
1
~—

(A

0 10 20 30 40 50 60

Partikiiller aras1 mesafe (nm)

Sekil 3.6. DLVO teorisinin sematik gosterimi

Kaynak: Adair ve ark., 2001

Partikiiller aras1 uzaklik 1000-2000 A' diir. Bu mesafe gevsek bagl floklarin
olusmasi i¢in yeterlidir (Acartiirk, 2009). Bu bolgede enerji engeli asilarak dayanikli
flokiile siispansiyonlar hazirlanabilir. Monodispers bir sistem elde etmek {izere
partikiillerin birbirini itebilmesi i¢in zeta potansiyelin belirli bir degerde olmasi gerekir.
Bu kritik deger slispansiyona 6zgiidiir. Kararli ve iyi dagitilmis bir siispansiyon yapmak

i¢in izlenebilecek adimlar Sekil 3.7°de sunulmustur.
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Malzemenin cinsi nedir?
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Sivi Siirecler -— 00000
Yizey Yuki Mekanizmalari
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herhangi bir 6gutmeye ihtiyag
Zeta potansiyel dlgimi |
| Hayir
Sedimentasv'cn deneyleri |
Elektrostatik kuvvetler
tabilizasyon igin yeterli mi?
Evet
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v
Algi dékiim ve karakterizasyonlar |

Kullanilan malzeme herhangi bir ¢6zinmeye ugramadan
dispersiyon ortaminda dagitilabiliyor mu?

Malzemenin ¢bziinmesi yiizey
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Hayir
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v
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Sekil 3.7. Kolloid stabilizasyonu i¢in izlenebilecek adimlar

Kaynak: Adair ve ark., 2001
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4. YUZEY PURUZLULUGU OLCUM TEKNIiKLERI

Yiizey plriizliliginin mikro boyuttan nano boyuta veya atomik boyuta gore
degerlendirilmesi metotlar arasinda bazi farkliliklar olusmasina sebep olur. Fizikg¢iler cok
ince boyut hatta molekiiler piirtizliiliik detaylarina ihtiya¢ duyarlar. Bu detaylar genellikle
diisiik enerjili elektron kirinimi, molekiiler 1s1n metotlari, alan emisyon mikroskobu,
taramali tiinelleme mikroskobu ve atomik kuvvet mikroskoplar1 gibi metotlarla elde
edilir. Diger yandan, ¢ogu endiistriyel ylizey piirtizliiliigii icin ise optik ya da mekanik
mikroskobik metotlar yeterli olmaktadir. Yiizey piiriizliiliigii 6l¢timii i¢in ¢esitli bircok
aygit kullanilmaktadir. Bu cihazlar, cihazin numuneye temas ettigi ve numuneye herhangi
bir temasin olmadigi seklinde ikiye ayrirlar. Temash ol¢iimlerde sivri ve keskin uglar
Ozellikle daha yumusak yiizeylere zarar verebilmektedir. Bu Olclimlerde yiizeye
uygulanan kuvvetin olabildigince diisiik olmas1 malzemeye zarar verip 6l¢iim kalitesini

etkilememesi agisindan 6nemlidir.

[1k pratik igneli 6l¢iim cihaz1 Abbott and Firestone (1933) tarafindan gelistirilmistir.
1939 da ise Rank Taylor Hobson ilk ticari igne tipli cihazin1 Talysulf adiyla tanitmistir.
Gilinlimiizde temasa dayali igne tipli 6l¢iim cihazlarinin elektronik giiclendirme ile
calismasit olduk¢a yaygindir. Bu igne tipli Ol¢iim cihazlar (profilometreler) ISO
tarafindan da kabul gordiigli icin numunelerde referans amaciyla kullanilmaktadir.
Profilometreler yiizey piiriizliliigiinii ¢esitli degerlerle ve sembollerle ifade ederler. Sekil
4.1°de yiizey plrizliligi 6l¢iim parametreleri gosterilmistir. Sekilde gosterilen Ra
aritmetik ortalama piiriizliilik degeri (wm), Rz belli bir yilizey uzunlugunda birbirini takip
eden 5 maksimum degerin aritmetik ortalamasi, Rmax ise bu degerlerin en biiyiigiidiir.

Rz degeri hesaplamasi (1) nolu denklemde sunulmustur.

Rz, Rz, Rz, Rz, Rz J

Rmax

Sekil 4.1. Yiizey piiriizliiliigii ol¢iim parametreleri

21



Rz = Rz1+Rz3+Rz3+Rz4+Rz5

: 1)

Sekil 4.2’de ise ayn1 Ra degerine sahip ¢esitli yiizey profilleri gosterilmistir. Ayni
Ra degerine sahip yiizeylerin profilleri birbirinden olduk¢a farkli oldugu agikca

goriilmektedir. Bu yiizden yiizey piiriizliiliigiinii sadece Ra degeri ile belirtmek ¢ok
anlamli olmayabilir (Bhushan, 2001).

Sekil 4.2. Ayn: Ra degerine sahip ¢esitli yiizey profilleri

Kaynak: Bhushan, 2001
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5. AMAC

Yukarda anlatilanlara ek olarak o-Al2O3 (korund) partikiillerinin agindirma ve
parlatma amaci ile kullanilmasinin en 6nemli sebebi, Mohs sertlik skalasindaki 9.0
(Shepard, 1857; Tabor, 1953) degeri ile elmastan (Mohs: 10.0) sonra en sert malzeme
olmasi ve {retim maliyetinin diger asindiricilara gore diisiik olmasindan
kaynaklanmaktadir. Bunun yani sira hidrat formlari, kalsine edildigi sicakliga bagli olarak
degisen gecis fazlari, kimyasal saflik derecesi ya da degisen partikiil ve kristal tane
boyutlar1 Mohs sertlik degerinde 6nemli degismelere yol agmaktadir. Bayer prosesi ile
tiretilen aliiminyum hidratlarin parlatma performanslarinin artan kalsinasyon derecesi ve
azalan ortalama tane boyutlar ile arttig1 bilinmektedir (Russell ve Lewis, 1954). Bu
nedenle asindirma ve parlatma isleminde kullanilacak aliiminanin nasil {iretildigi biiyiik

Oonem tasimaktadir (Gitzen, 1970).

Yiiksek saflikta aliimina iiretmek i¢in en ucuz yontem metaliirjik kalitede aliimina
kaynaklaridir. Bayer prosesi, ekonomik olmasi ve uygulanabilirligi agisindan en c¢ok
tercih edilen metaliirjik aliimina liretim metodudur (Misra, 1986; Hind ve ark., 1998).
Ancak elde edilen metaliirjik bayer aliiminalar diisiik kimyasal saflig1 ve tane boyutlarinin
yiiksek olmasi sebebiyle metal aliiminyum eldesi disinda kimyasal alanlarda kullanilmak
icin uygun degillerdir. Kimyasal ve 6zel uygulamalarda kullanmak i¢in yiliksek kimyasal
safliga sahip ultra ince taneli aliiminalar, 6giitme (Panchula ve Ying, 1997), sol-jel
karisimlarin kalsine edilmesi veya yakilmasi (Ibrahim ve Abu-Ayana, 2008; Li ve ark.,
2006; Li ve ark., 2007; Li ve ark., 2008), ya da sodyum aliiminat ¢ozeltilerinin
coktiirtilmesi (Blanks, 2000; Isupov ve ark., 2001) ile elde edilebilir. Fakat 6giitme
metodunun diisiik tane boyutlarina (<1.5-2 pm) inmek i¢in yiiksek miktarda enerji
kaybina sebep oldugu bilinmektedir. Bu ylizden arastirmalar daha diisiik taneli
aliminyum trihidroksit iiretmek igin direk c¢oktiirme metoduna yonelmistir. Direk
coktiirme metodunda modifiye edici olarak en az %1 aliiminyum siilfat kullanilmasinin
diisiik ¢oktiirme sicakliginda ve diisiik sodyum aliiminat konsantrasyonunda ¢okme gibi
avantajlara sahip oldugu bilinmektedir (Bhattacharya ve ark., 2001). Fakat diisiik tane
boyutuna sahip aliiminyum trihidroksit iiretmek icin bayer c¢ozeltisine ¢Oziinmiis
aliminyum siilfat ilavesinin diisiik verimle 20-30 um ortalama tane boyutuna sahip iri
partikiillerin elde edilmesine sebep oldugu goriilmiistiir. (Bhattacharya ve ark., 2001,

Pradhan ve ark., 2001). Coktiirme esnasinda ince taneli ve yiiksek ylizey alanina sahip
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(>1 m?/cm?®) ortalama tane boyutu diisiik (Dso < 12.5 pm) ve yiiksek miktarda cekirdek
ilavesinin (>15 g/L ¢ekirdek) heterojen ¢ekirdeklenme saglayarak verimi arttirdigi ve tane
boyutunu 2-3 pum’ye disiirdiigii bilinmektedir (Lee ve ark., 2009). Bunun nedeni
heterojen ¢ekirdeklenmenin kinetik olarak homojen cekirdeklenmeye gore avantajli
olmasidir. Fakat ¢ekirdeklenme, farkli asir1 doygunluk seviyelerinde farkli siirecler
tarafindan  kontrol edilmektedir. Diisiik doygunluk seviyelerinde heterojen
cekirdeklenmenin baskin oldugu, yiiksek doygunluk seviyelerinde ise homojen
cekirdeklenmenin gerceklestigi bilinmektedir (Chernov, 1984; Liu, 2000). Ek olarak
heterojen ¢ekirdeklenme esnasinda sicaklik, eklenen ¢ekirdek miktari, eklenen ¢ekirdegin
yiizey alani, ¢oktiirme siiresi, kostik soda konsantrasyonu, eklenen aliiminyum siilfat
konsantrasyonu, parametrelerinin ¢oktiiriilen aliiminyum trihidroksitin tane boyutuna

olan etkileri bilinmektedir (Bhattacharya ve ark., 2001; Lee ve ark., 2009).

Partikiillerin tane boyut dagilimi1 kolloid stabilizasyonu i¢in olduk¢a Onemli
parametrelerdir. Yer ¢ekimi kuvveti, vizkoz siirliklenme kuvveti ve Brownian hareketi
sebebiyle kiiclik partikiillerin ¢okme siiresi, dagitict ortamin yogunlugundan yiiksek
olsalar bile oldukca uzun siirer. Fakat kolloid sistemin icerisinde bulunan iri veya
aglomere olmus partikiiller askida uzun siire kalamayarak hizlica ¢okerler (Pashley ve
Karaman, 2004). Bu yiizden sistem icerisindeki partikiiller elektrostatik, sterik veya
elektrosterik stabilizasyon mekanizmalariyla homojen olarak dagitilarak aglomere
olmalar1 ve ¢okmeleri onlenir (Napper, 1983). Bu mekanizmalar ile ylizey ve kolloid
kimyas1 glinlimiizde biyoloji, ilag, kozmetik, gida, yaglayici, seramik, tarim, kimyasallari,
boya ve daha bircok uygulamada kullanilmaktadir (Myers, 1999). Cesitli seramik
uygulamalarda kullanilan aliimina partikiilleri igeren siispansiyon sistemlerinde pH ve
zeta potansiyel degerlerinin ¢okme miktar1 (sediment yiiksekligi) iizerine etkileri
bilinmektedir (Cesarano ve ark., 1988; Singh ve ark., 2005). Aliimina parlatma
siispansiyonlarinda da bu mekanizmalar partikiilleri homojen dagitmak ve ¢okmelerini
Onleyerek parlatma performansinin arttirilmas: amaciyla kullanilmaktadir (Lei ve ark.,
2012; Huang ve ark., 2014). Yapilan ¢aligmalarda 0.14 um ortalama tane boyutuna sahip
parlatma siispansiyonunun igerisine kontrollii olarak eklenen 0.5 um, 1.0 um ve 1.5 pum
partikiillerin, tane boyut dagilimini genislettigi, artan tane boyutu ve konsantrasyon
miktar1 ile dogru orantili olarak yiizey piiriizliliigiinii arttirdigr ve yeni derin ¢iziklere
sebep oldugu goriilmiistiir. Ayn1 calismada artan iri tane boyutu ve konsantrasyon ile

numune ylizeyinden kaldirilan malzeme miktariin arttifi goriilmiistiir. Bu calismada

24



slispansiyon igerisine eklenen iri partikiil tane boyutunun artmasiyla malzeme yiizeyinde
daha derin cizikler olustugu ve en derin ¢iziklerin 1.5 pm boyutunda partikiil i¢eren
stispansiyon ile parlatilan numunede oldugu gériilmektedir. Bunun nedeninin eklenen iri
partikiiller ile tane boyut dagiliminin artmasi ve iri partikiil basina diisen uygulama
basincinin artmasi olarak disiiniilmiistiir. Yine ayni c¢alismada optimum parlatma
performansi i¢in bu iri partikiilleri siispansiyonlardan uzaklastirmanin en dogru yol
oldugu diistiniilmiistiir (Basim ve ark., 2000). Yapilan baska ¢alismada ise ortalama
partikiil boyutlar1 10 nm, 20 nm, 50 nm, 80 nm, 110 nm ve 140 nm olan siispansiyonlarla
malzeme yiizeyleri parlatilarak partikiil boyutunun ylizey kalitesine olan etkisi
arastirilmistir. Numune ylizeyinden kaldirilan malzeme miktarinin (MRR) 80 nm ile
parlatilan numunede en yiiksek, 10 nm ile parlatilan numunede ise en diisiik oldugu
goriilmiistiir. Bu ¢calismada malzeme kaldirma miktarinin 110 nm ve 140 nm ile parlatilan
numunelerde diislise ugradigr gortilmistiir. Artan uygulama basinci ve dondiirme hizinin,
numune ylizeyinden malzeme kaldirma miktarini arttirdigi ve 45 kPa basing ve 0.9 m/s
dondiirme hizlarinda en yiiksek degerine ulastigi goriilmektedir. Parlatma veriminin
mikron boyutlu asindiricilara nazaran nano boyutlu parlatma siispansiyonlarinda artan
konsantrasyon ile arttig1 anlagilmistir (Zhou ve ark., 2002). Fakat bu ¢aligmalar SiO2
partikiilleri kullanilarak yapilmistir. Literatiirde aliimina partikiilleri kullanilarak tane
boyut ve dagilim farkliliklarinin ve parlatma performansi tizerindeki etkilerini arastiran
bir ¢calisma bulunmamaktadir. Yukarida anlatilan tiim bu eksiklikleri gidermek adina bu
caligsmanin amagclarini bilimsel ve teknolojik amaglar olmak iizere 2 grupta toplayabiliriz.

[lki bilimsel amaglar olarak;

1) Ulkemizde iiretimi yapilmayan diisiik tane boyutlu (<1 pm) ve dar tane boyut
dagilimma sahip yiiksek kimyasal saflikta aliimina iiretimini gerceklestirmek
icin gerekli mekanizmalarin tespit edilmesi

2) Parlatma amaci ile kullanilacak aliimina siispansiyonu hazirlamak igin gerekli
mekanizmalarin tespit edilmesi, sedimentasyon deneylerinin yapilarak kolloid
stabilizasyonlarinin anlasilmasi ve uygulanmast

3) Uretilen aliimina partikiilleri kullanilarak hazirlanan parlatma siispansiyonu ile
ticari alman 5 farkli Ozellikteki aliimina partikiilleri ile hazirlanan
siispansiyonlarin ~ parlatma  performanslarmin  karsilastirilarak ~ hangi
parametrelerin parlatma performanslar1 iizerinde etkileri oldugunun tespit

edilmesi ve anlasilmasi
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seklinde siralanabilir. ikincisi ise teknolojik amaglar olarak;

1) iri tane boyutlu ve diisik kimyasal safliga sahip metaliirjik aliiminyum
trihidroksit tozu kullanilarak {ilkemizde iiretimi olmayan yiiksek safliga sahip
(>%99.94) diisiik tane boyutlu (<1 pum) ve dar tane boyut dagilimina sahip
allimina iiretiminin gerceklestirilmesi ve katma deger saglanmast

2) Genis bir uygulama alanina sahip tretilen aliimina partikiilleri kullanilarak
parlatma performanslari test edilmis parlatma amaci ile kullanilacak iilkemizde
iiretimi olmayan siispansiyonlarin gelistirilmesi

3) Elde edilen siispansiyonlar ile boyali metal yiizeylerin parlatilmasi ve
performans testlerinin  gergeklestirilerek, iretilen partikiillerin  kalite

kontroliiniin saglanmasi
seklinde siralanabilir.

Bu tezin organizasyonunda 1. boliim konu hakkinda genel bilgi sahibi olunmasi igin
““Giris”” olarak belirlenmistir. 2. boliimde ise Aliimina’nin One ¢ikan o6zellikleri
paylasilarak, {iretim yontemleri ve kullanim alanlarindan bahsedilmistir. 3. boliimde
kolloidler hakkinda bilgiler verilerek kolloid stabilizasyonu saglamak i¢in kullanilacak
yontemler ve adimlar paylasiimistir. 4. boliimde yilizey islemleri ve 6lglim teknikleri
aciklanmigtir. Paylasilan bu bilgiler neticesinde 5. boliimde ise c¢alismanin amaci
sunulmustur. 6. boliimde deneysel ¢alismalar paylasilarak, kullanilan yontem ve metotlar
aktarilmistir. 7. bolimde yapilan deneysel ¢alismalarin sonuglar1 yukarida belirtilen
amaglar1 yerine getirmek lizere sirasiyla paylasilmistir. Son olarak 8. boliimde ise
sonuglar degerlendirilerek tartisilmis ve gelecekte yapilabilecek calisamalar i¢in bazi

onerilerde bulunulmustur.
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6. DENEYSEL CALISMALAR

Yukaridaki amaclara ulasabilmek i¢in tez siiresince yapilan g¢alismalar 3 baslikta

toplanabilir.

i. Cozdirme-Coktirme metodu kullanilarak  a-Al203 toz sentezi ve
karakterizasyonu

ii. Uretilen ve ticari olarak alman o-Al,O3 malzemeleri ile kararli siispansiyon
hazirlama calismalar1 ve karakterizasyonlari

iii. Hazirlanan kararli o-alimina silispansiyonlar ile numune yiizeylerinin

parlatilmasi ve karakterizasyonu

6.1. Cozdiirme-Coktiirme Metodu Kullamlarak a-Al2O3 Uretimi ve
Karakterizasyonu

6.1.1. Cozdiirme-Coktiirme metodu kullanmilarak, diisiik ve dar tane boyut

dagihimina sahip AI(OH)s sentezlenmesi

Bu ¢alismada, bayer metodu ile iiretilmis yiliksek tane boyutuna sahip (ortalama
91 um), safligi diisiik olan (kiitlece %94.53) metaliirjik aliminyum trihidroksitten
[Al(OH3)], yiiksek saflikta (kiitlece > %99.9) diisiik tane boyutlu (<1 um) aliimina tiretimi
gerceklestirilmistir. Bu hedef kapsaminda, ¢6zdiirme ¢oktiirme metodu kullanilmistir.
Bbayer prosesi ile itiretilmis iri aliiminyum trihidroksit (ATH) tozlarin1 ¢6zdiirebilmek
icin Oncelikle, distile su (<0.1 puS/cm iletkenlik seviyesinde) igerisinde 4 M (Molar)
sodyum hidroksit (NaOH), manyetik karistiric1 yardimiyla ¢ozdiiriilerek, ¢6zelti pH’nin
yaklasik 14 seviyelerine gelmesi saglanmistir. Daha sonra iri taneli yaklasik 800 g ATH
tozu, sisteme yavas yavas eklenerek ¢ozdiirlilmiistiir. Sicaklik, sistem karistirilirken
kademeli olarak yiikseltilerek yaklagik =110°C ye ulastirilmistir. Bu islem sonucunda
hazirlanan sodyum aliiminat (NaAlO2) ¢ozeltisi igerisinde bulunan demir(Il)oksit ve
silika igeren safsizliklardan uzaklastirilmak i¢in buhner hunisi metoduyla 8um acikliga
sahip filtre kagidi kullanilarak filtrelenmistir. Safsizliklardan 6tiirii rengi kirmizimsi olan
cozelti, filtre isleminden sonra berrak bir goriiniim almistir. Coktiirme amaciyla
kullanilacak aliminyum siilfat Al2(SOs)3, saf su igerisinde 4.25 M derisiminde
hazirlanmigtir. Aliiminyum siilfat ¢ozeltisinin pH seviyesi yaklasik 1.0 olarak
Olciilmiistiir. Coktiirme islemi i¢in bu iki ¢dzelti hacimce %75 sodyum aliiminat, %25

aliminyum stilfat olacak sekilde 15 dakika boyunca, 60°C sicaklikta karistirilmistir.
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Sodyum aliiminat ¢dzeltisine eklenen aliiminyum siilfat ¢ozeltisi, sistemin pH seviyesini
14.0’dan yaklasik 13.5’e diisiirmiistiir. Bu sayede sistemin ¢6zebilecegi ATH seviyesi
disiiriilerek A1(OH)3 ¢ekirdeklerinin (birincil) olusmasi saglanmistir. Daha sonra elde
edilen ATH birincil ¢ekirdekleri, hazirlanan sodyum aliiminat ¢dzeltisi i¢erisine hacimce
%30 oraninda eklenerek, 45-50°C sicaklikta 3 saat boyunca karigtirtlarak ikincil AI(OH)3
cekirdekleri elde edilmistir. Bu elde edilen ikincil ¢ekirdekler tekrar sodyum aliiminat
¢oOzeltisine hacimce %30 oraninda eklenerek ikinci asama tekrarlanmis ve iicilinciil yani
son Al(OH)s ¢ekirdekleri elde edilmistir. Sentez sonrasi elde edilen AI(OH)s taneleri saf
su ile 6 kez yikanarak santrifiij yardimiyla 5000 rpm’de sivisindan ayristirilmistir. Daha
sonra Al(OH)s tanecikleri ve az miktardaki su karisimi 90°C de etiivde 1 ila 3 giin
siiresince kurutulmustur. Kurutulan tozlar 1300°C’ de 1 saat kalsine edilmistir. Sekil
6.1’de ¢ozdiirme-¢oktiirme yontemiyle liretilen aliiminyum trihidroksit tozlarinin iiretim

akis semasi1 gosterilmistir.

28



Hacimce %70

Gibsit
v

Cozdirme

v

v

Filtre Etme —»  Atik camur

Direkt Coktlirme
(pH 13.5, 500 rpm, 15 dakika)

«4—Hacimce %25 Al;(S0a4)3

v

Hacimce %30

Heterojen Cekirdeklendirme
(pH 13.5, 300 rpm, 3 saat)

v

Hacimce %30

Heterojen Cekirdeklendirme
(pH 13.5, 300 rpm, 3 saat)

v

Santrifiij ve yikama

v

Kurutma
(90°C, 1-3 giin)

v

Kalsinasyon
(1350°C, 45 dakika)

v

Karakterizasyon

(XRD, XRF, SEM, BET, Tane boyut analizi)

Sekil 6.1. Cozdiirme-¢oktiirme yontemi ile hedef a-Al,O3 toz iiretimi akis semast
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6.1.2. Uretilen AI(OH)s, a-Al20s ve ticari alman a-Al203 tozlarinin

karakterizasyonlari

Cozdirme-coktiirme metodu ile tane boyutu kontrol edilerek 3 asamada
sentezlenerek kalsinasyon ile a-Al2O3 fazina doniistiiriilen hedef malzeme ve ticari olarak
alman P2, WRA FG (Almatis, Ludwigshafen Germany), CR6, CR30F (Baikowski,
France), H43M (Showa-Denko, Japonya) tozlarinin faz gelisimleri, X-1ginlar1 kirmimi
teknigi ile (XRD; Rigaku-Rint 2200) 10-80° araliginda 4°/dakika ¢ekim ve 0.02° tarama
hiztyla incelenmistir. Uretilen AI(OH)s ve a-Al2O3 tozlarinin yari kantitatif kimyasal
analizleri X-iginlar1 fliioresans spektrometresi (XRF; Rigaku ZSX Primus) ile
belirlenmigtir. Tozlarin tane boyutlar1 ve dagilimlar lazer kirinim teknigiyle (Malvern
Mastersizer 2000 Hydro S) olciilmiistiir. Ayrica tozlara ait yiizey morfolojileri, tane
boyutlar1 ve dagilimlar1 taramali elektron mikroskobu (SEM; ZEISS EVO 50 EP) ile
Ol¢iilmiistiir. Tozlarin toplam yiizey alan1 6lgiimleri Brunauer-Emmett-Teller metodu
(BET, Quantachrome Autosorb 1) ile lgiilmiistiir. Uretilen ve ticari alinan tozlarm
izoelektrik noktalar1 Smoluchowski yaklasimi ile (Mastersizer Zetasizer Nano ZS)

Olclilmiistiir.

6.2. Uretilen ve Ticari Olarak Alinan a-Al203 Malzemeleri ile Kararh Siispansiyon

Hazirlama Cahsmalar: ve Karakterizasyonlari

6.2.1. Uretilen ve ticari olarak ahnan a-Al2O3 tozlar ile siispansiyon hazirlama

calismalar

Uretilen SRG ve ticari olarak alinan (P2, WRA FG, CR6, CR30F, H43M) a-Al,O3
tozlart ile kararli siispansiyonlar hazirlamak i¢in yapilan denemelere ait miktarlar Tablo
6.1.’de paylasilmistir. Topaklanmay1 engellemek ve aliimina partikiillerini birbirinden
ayirmak i¢in polielektrolit (Darvan C-N, Vanderbilt Co, ABD) kullanilmistir.
Polielektrolit miktar1 Darvan C-N ¢ozeltisindeki %25 aktif kism1 g6z Oniine alinarak
hesaplanmistir. Daha sonra bu karisimlar 250 ml polietilen (PE) siselere koyularak, 3 mm

lik zirkon bilyeler ile degirmende 14 saat karistirilmigtir.
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Tablo 6.1. Aliimina, polielektrolit ve saf su miktarlar

Numune Al203 Toz miktari Dagitici miktar Saf su miktar
No (kiitlece %) (mg/m3) (g)
1 5 0 76
2 5 0.060 75.992
3 5 0.120 75.994
4 5 0.180 75.995
5 5 0.240 75.997
6 5 0.256 75.998
7 5 0.300 75.999
8 5 0.358 75.99
9 5 0.507 75.98
10 5 0.764 75.97
11 5 1.200 75.96
12 5 1.270 75.95
13 5 1.530 75.94

6.2.2. a-Al203 tozlar ile hazirlanan siispansiyonlarin karakterizasyon ¢alismalari

Degirmende 14 saat boyunca karistirilan silispansiyonlar 16x160 mm
boyutlarindaki test tiiplerine doldurularak partikiillerin ¢okme miktarlari 1 saat ile 2 hafta
arasinda diizenli araliklarla incelenmistir. Partikiillerin ¢dkme miktar1 sediment
yiiksekliginin toplam siispansiyon yliksekligine orani hesaplanarak ol¢iilmiistiir. Sekil
6.2.°de sediment yiiksekligi, toplam siispansiyon yiiksekligi ve yaklasik % oranlar
(sediment yiiksekligi/toplam silispansiyon yiiksekligi) gorsel olarak gosterilmistir.
Hazirlanan siispansiyonlarin zeta-potansiyel lgtimleri zeta potansiyometresi (Malvern
Instrument Nano ZS) ile dl¢lilmiistiir. Sekil 6.3.’te siispansiyon hazirlama ¢alismasina ait

akis semasi1 gosterilmistir.
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Sekil 6.2. Toplam siispansiyon yiiksekligi, sediment yiiksekligi ve birbirlerine olan oranlari

Saf su a-Al,03(% 5 ag.) Darvan C-N
%(94.9-95.0 ag.) ¢ (0-1.53 mg/m?)
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Sekil 6.3. Siispansiyon ¢alismalart akig semasi

6.3. Hazirlanan Kararh Siispansiyonlar ile Numune Yiizeylerinin Parlatilmasi ve
Karakterizasyonu

6.3.1. Numune yiizeylerinin parlatilmasi

Boyali metal ylizeyler yaklasik 2x2 cm boyutlarinda kesilerek kiigiiltiilmiistiir.
Kesilen boyali metal parcalar, kalip icerisine yerlestirilerek polyester recine ile kaliba
alinmistir. Kaliba alinan boyali metal yiizeyler otomatik parlatma cihazi (Struers Tegra)

ile 10 N yiik, 120 rpm hizinda saat yoniiniin tersine dondiiriilerek parlatilmistir. Yapilan
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1, 3, 5 ve 7 dakikalik parlatma denemelerinde 3 dakikadan sonra boya iizerindeki seffaf
koruyucu tabakanin kalkmaya baslamasi sebebiyle piiriizliiliigiin tekrar artmaya bagladigi
gozlemlenmistir. Bu nedenle boya ilizerindeki tabakay1 kaldirmamak i¢in parlatma stiresi
3 dakika olarak belirlenmistir. Bu siireye bagh yiizey piirlizliligi grafigi Sekil 6.4.’te

sunulmustur.
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Sekil 6.4. SRG siispansiyonu ile stireye bagli parlatma performansi

Sekil 6.4. incelendiginde yiizey piiriizliigiiniin (Ra, Rz ve Rmax) 3 dakika sonunda
artmaya bagladigr goriilmektedir. Numuneleri parlatma esnasinda 250 mm c¢apinda
sentetik neopren kece (Struers MDChem) kullanilmistir. Parlatma deneyleri 2 farkli
adimda gergeklestirilmistir. Birinci adimda agirlikca %25 kat1 icerikli P2, WRA, CRS6,
CR30F, H43M ve SRG tozlart ile hazirlanan siispansiyonlar kullanilarak 3 er farkh
numune yiizeyi dakikada 6 ml siispansiyon damlatilarak parlatilmistir. Diger adimda
agirlikga %5, %10, %15 ve %20 CR30F ve SRG tozlari ile hazirlanmis siispansiyonlar
ile 2 ser adet numune yiizeyi parlatilarak katt miktarinin parlatma performansi iizerindeki
etkisi incelenmistir. Sekil 6.5.’te numunelerin otomotik parlatma islemi ve Sekil 6.6.’da

parlatma adimlar1 gosterilmistir.
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Sekil 6.5. Boyali metal yiizeylerin parlatilma islemi

6.3.2. Parlatilan boyah metal yiizeylerin karakterizasyonu

Polyester recine ile kaliba alinan boyali yiizeylerin ylizey 6zellikleri parlatma
islemlerinden 6nce ve sonra, optik mikroskop (Nikon Eclipse MA100) ile 5X biiyilitmede
incelenmistir. Daha sonra ayni yiizeylerin piriizliilik karakteristigi parlatma
islemlerinden 6nce ve sonra profilometre cihazi (MahrSurf M 300) ile dl¢iilmiistiir. Sekil

6.6.’da parlatma islemine ait akis semas1 gosterilmistir.

I Boyali metal yiizeyler

l

Otomatik Parlatma (3dk)
10N, 120 rpm, 6ml/dk

(Ag. %25 kat1 igerikli) (Ag. %5, %10, %15, %20 kat1 icerikli)
(P2, WRA, CR6, CR30F, SRG, H43M “ > (CR30F, SRG siispansiyonlar1)
stispansiyonlari)
v
_ Karakterizasyon

(Optik Mikroskop, Profilometre)

Sekil 6.6. Parlatma islemlerine ait akim semasi
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7. SONUCLAR

7.1. Cozdiirme-Coktiirme metodu kullanilarak hedef a-Al2O3 toz sentezi ve
karakterizasyonu

7.1.1. Cozdiirme-coktiirme isleminde kullanilacak hammaddenin
karakterizasyonu

Cozdirme c¢oktiirme yontemiyle iiretilen yiiksek saflikta ve diisiik tane boyutuna
sahip Al(OH)3 (Gibsit) i¢in kullanilan iri taneli ve diisiik saflikta metaliirjik AI(OH)s3
oncelikle XRD, XRF, tane boyut analizleri ve SEM goriintiileri ile karakterize edilerek,
tozun karakteristik Ozellikleri belirlenmistir. Sentez 6ncesi kullanilan bu iri taneli

metaliirjik gibsite ait XRD desenleri Sekil 7.1. de gosterilmistir.
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Sekil 7.1. Cozdiirme-¢oktiirme islemi dncesi kullanilan hammaddeye ait XRD desenleri

XRD desenleri incelendiginde, kullanilan hammaddenin gibsit fazinda oldugu
tespit edilmistir. Saflik seviyesinin ¢6zdiirme ¢oktiirme ve filtrasyon islemleri sonrasinda
ne denli gelistirildigini anlamak i¢in ¢ozdiirme ¢oktiirme islemi Oncesi kullanilan
metaliirjik gibsit tozunun saflik derecesi XRF analizi ile kontrol edilmistir. XRF analizi
eritis yontemi ile uygulanmistir. Tablo 7.1.’de XRF sonucu paylasilmistir. Sentez 6ncesi
metaliirjik gibsit tozunun safliginin yiiksek teknolojik uygulamalarda kullanilabilmesi
icin olduk¢a diisiik (%94.53) oldugu goriilmektedir. Ayrica kostik soda (Na20)
safsizliginin %0.64 ile oldukga yiiksek oldugu anlasilmaktadir.
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Tablo 7.1. Cozdiirme-¢oktiirme islemi oncesi kullanilan Al(OH);tozuna ait XRF sonucu

Bilesenler Kiitlece (%)
Al;Os 94.53

Na20 0.64

BaO 0.30

SiO; 0.23

Fe20s 0.18

Cozdiirme ¢oktiirme isleminde kullanilan A1(OH)3z tozunun ortalama tane boyutu
91 um olarak oSlgiilmiistiir. Sekil 7.2. de kullanilan iri taneli AI(OH)3’in tane boyut

dagilimina ait grafik gosterilmistir.
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Sekil 7.2. Kullanilan Al(OH)s hammaddesine ait tane boyut grafigi

Sekil 7.2.’deki tane boyut grafiginde dio, dso Ve dgo sonuglari paylasilmistir. Sekil
7.2.”deki sonuca gore dio (tanelerin yiizde 10’luk kism1) 57.5 um’den, dso (tanelerin yiizde
50°1ik kism1) 91.8 pm’den, dgo (tanelerin yiizde 90’ ik kism1) 144.4 pm’den kii¢iik oldugu
tespit edilmistir. Kullanilan hammaddenin tane boyut dagiliminin tek boyunlu oldugu
Sekil 7.2.°de goriilmektedir. Baslangic malzemesi olan Al(OH)3 tozlarinin morfolojik
ozelliklerini karakterize etmek i¢in taramali elektron mikroskobundan faydalanilmistir.
Sekil 7.3.te baslangi¢ tozuna ait farkli biiyiitmelerde ¢ekilen SEM goriintiileri
paylasilmistir. Goriintiilerde kullanilan hammaddenin oldukga iri partikiiller igerdigi

acikca goriilmektedir.
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Sekil 7.3. Cozdiirme ¢oktiirme prosesinde kullanilan baslangic hammaddesine ait farkly biiyiitmelerde

alman SEM goériintiileri
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7.1.2. Cozdiirme-coktiirme metodu ile a-Al203 sentezlenmesi
Cozdiirme-¢oktiirme metodu ile iri tane boyutuna sahip metaliirjik AI(OH)sz, ilk

adimda direkt ¢oktiirme (birincil ¢ekirdeklenme), ikinci ve {igiincii adimlarda heterojen
cekirdeklendirme (sirastyla ikincil ¢ekirdeklenme ve son iirlin) yontemi ile tane boyutu
kontrol edilerek sentezlenmistir. Cézdiirme isleminde NaOH c¢ozeltisi, ¢oziicii ortamin
pH seviyesinin arttirllmasi amaci ile kullanilmigtir. Bunun nedeni Aliiminyum
trihidroksitin amfoter o6zelliginden Otlirii sadece giiglii asidik ve bazik ortamlarda
¢ozinirligiiniin bulunmasidir (Wefers ve Misra, 1987). Sekil 7.4. te AI(OH)z malzemesi
icin ¢oziiniirliik-pH diyagrami sunulmustur. Diyagramda pH’in 5 ve 8 arasinda oldugu
bolgede kararli fazin AI(OH)z oldugu goriilmektedir. pH seviyesinin orta derecede oldugu
bu bolgede alliminyum trihidroksit ¢oziiniirligii cok diisiiktiir. Sistemin pH seviyesi 8’in
lizerine ¢iktiginda kararli fazin AI(OH)™* iyonuna déniiserek tozun ¢dziinmeye basladig1
anlasilmaktadir. Diyagramda ayrica AI(OH)s ¢Oziiniirliigiiniin pH’1n artmasi ile arttig1
acikca goriilmektedir. Cozdiirme islemi, yapilan calismalarda Sekil 7.4.te ‘1’ ile
gosterilen pH’1n 13.5-14.0 oldugu bolgede gerceklestirilmistir. Coktiirme islemi ise Sekil
7.4.°te pH’in ve Al(OH)s ¢Oziiniirligiiniin daha diisiik oldugu ‘2’ nolu bodlgede
gerceklestirilmistir.
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Sekil 7.4. Al(OH)s tozuna ait pH-¢oziiniirliik diyagrami
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Gergeklestirilen birincil ¢ekirdeklenme (direkt ¢oktiirme), ikincil ve Tigiinciil
¢ekirdeklenmeler (heterojen g¢ekirdeklenme) ile elde edilen tanecikler faz analizi ile
kontrol edilmistir. Sekil 7.5.’te 3 adimda gerceklestirilen c¢ekirdeklenmelere ait XRD

desenleri sirasiyla sunulmustur.
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Sekil 7.5. Cekirdeklenmelere ait XRD sonuglari

Sekil 7.5.’te direk ¢oktiirme yontemi ile elde edilen birincil ¢ekirdeklerin tamamen
gibsit fazina donlismedigi, bayerit ve gibsit fazlarmin aym1 anda bulundugu
goriilmektedir. Bunun nedeni direkt ¢oktiirme metodu esnasinda ¢oktiirme isleminin ¢ok
hizl1 gergeklesmesi ile doniisiim icin gereken siirenin yeterli olmadigi diistintilmektedir.
Birincil c¢ekirdekler kullanilarak heterojen ¢ekirdeklenme ile elde edilen ikincil
cekirdeklerin ise tamamen gibsit fazina doniistiigii Sekil 7.5.’te goriilmektedir. Ikincil
cekirdeklerin, heterojen c¢ekirdeklenme metodu ile daha yavas bir sekilde elde edilmesi
ile gibsit doniisiimiiniin tamamen gerceklestigi anlasilmaktadir. Ikincil cekirdekler
kullanilarak heterojen ¢ekirdeklenme metodu ile elde edilen {igiinciil ¢ekirdeklerin (son
irtin) de tamamen gibsit fazina donistiigi Sekil 7.5.teki XRD desenlerinde
goriilmektedir. Heterojen ¢ekirdeklenme ile elde edilen gibsit tanecikleri, safsizliklardan
uzaklagtirmak icin 6 kez saf su ile yikanmis, ve her defasinda santrifiij yardimiyla da
stvisindan uzaklastirilmistir. Yikama esnasinda sistem igerisindeki NaOH safsizligini
gidermek i¢in saf suyun sicaklig1 70-80 °C ‘ye kadar ¢ikartilmistir. Bu sayede taneciklerin

arasina sikisan Na* iyonlarinin suda ¢6ziinerek giderilmesi amaglanmstir. Elde edilen
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son lriine ait yikama-santrifiij oncesi ve sonrast kimyasal analiz, Cizelge 7.2.°de

sunulmustur.

Tablo 7.2. Elde edilen son iiriine ait ytkama oncesi ve sonrast XRF sonuglar

Bilesenler Yikama Oncesi Coktiiriilen Son Yikama Sonrasi Coktiiriilen Son
Uriin (% ag.) Uriin (% ag.)
Al;O3 94.249 99.537
Na.0O 5.166 0.052
SiO; 0.124 0.130
SOs3 0.182 0.027
CaO 0.073 0.062
Fe203 0.204 0.191

XRF sonuglarina bakildiginda yikama oncesi AloO3z miktarinin kiitlece yaklasik
%94.25 oldugu goriilmektedir. 6 kez yapilan yikama ve santrifiij sonrasinda Al>O3
miktarmin kiitlece yaklasik %99.54 seviyesine yiikseldigi goriilmektedir. Daha fazla
yikama ve santrifiij yapilmasmin bu saflik seviyesini ¢ok fazla iyilestirmedigi
goriilmiistiir. Bu nedenle iiretilen toz kaybin1 6dnlemek i¢in yikamanin ve santrifiijiin 6
kez yapilmasi uygun goriilmiistiir. Saflastirilan gibsit taneleri etlivde kurumaya
birakilmistir. Kurutma isleminden sonra elde edilen gibsit tozlarmmin morfolojik
ozellikleri SEM goriintiileri ile incelenmistir. Sekil 7.6.’da direk ¢oktiirme ile elde edilen

birincil ¢ekirdeklere ait farkli biiyiitmelerde ¢ekilen SEM goriintiileri bulunmaktadir.
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Sekil 7.6. Direkt ¢oktiirme metodu ile elde edilen birincil ¢ekirdeklere ait farkl biiyiitmelerde alinan SEM
goriintiileri
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Sekil 7.6. (Devam) Direkt ¢oktiirme metodu ile elde edilen birincil ¢ekirdeklere ait farkll biiyiitmelerde
alman SEM goriintiileri
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Goriintiilerde direkt ¢oktiirme metodu ile ¢oktiiriilen birincil ¢ekirdeklerin oldukca

aglomereli bir yapida oldugu ve tane boyut dagiliminin oldukca genis oldugu Sekil 7.6.

(a) ve (b)’de agikca goriilmektedir. SEM goriintiilerinde partikiillerin direkt ¢oktiirme

metodu sirasinda hizli ¢6kmeden kaynaklanarak birbiri tizerine biiyiidiigii ve 10 um

boyutlarina kadar aglomereler olusturdugu goriilmektedir. Birincil ¢ekirdeklenmeye ait

Sekil 7.6. (c) ve (d)’deki SEM goriintiilerinde ise birincil tane boyutunun aglomere

olmayan bolgelerinde oldukca diisiik ve mikron alt1 seviyelerinde oldugu agikca

gorilmektedir. Bunun nedeni Sekil 7.7.’de Lamer diyagraminda gosterildigi gibi doygun

halde bulunan sisteme aliiminyum siilfat ilavesi ile hizlica ¢okmeye baglamasi, daha sonra

partikiillerin tane biiylimesi bolgesinde birbiri lizerine hizlica biiylimesinin sebep oldugu

disiiniilmektedir (Lamer ve Dinegar, 1950).

Konsantrasyon

Cmaks

Crnin

Doygun sodyum alliminat ¢6zeltisine
hacimce %30 ¢ekirdek ilavesi

/

Sire

Sekil 7.7. Lamer diyagrami

Kaynak: Lamer ve Dinegar, 1950

Elde edilen birincil g¢ekirdekler kullanilarak heterojen g¢ekirdeklenme metodu ile

elde edilen ikincil ¢ekirdeklerin morfolojik 6zellikleri SEM goriintiileri ile incelenmistir.

Sekil 7.8.”de farkl1 biiyiitmelerde ¢ekilen SEM goriintiileri paylasiimigtir.
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Sekil 7.8. Birincil ¢ekirdekler kullanilarak heterojen c¢ekirdeklenme ydntemi ile elde edilen ikincil
cekirdeklere ait farkl biiyiitmelerde ¢ekilen SEM goriintiileri
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Sekil 7.8. (Devam) Birincil ¢ekirdekler kullanilarak heterojen ¢ekirdeklenme yontemi ile elde edilen ikincil

cekirdeklere ait farkl biiytitmelerde ¢ekilen SEM goriintiileri
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Sekil 7.8. (a)’daki SEM goriintiisiinde birincil ¢ekirdekler kullanilarak heterojen
coktiirme metodu ile elde edilen ikincil ¢ekirdek goriintiilerinde partikiillerin birincil
cekirdeklerde oldugu gibi yer yer aglomereler halinde bir araya geldikleri goriilmektedir.
Sekil 7.8. (a) ile Sekil 7.6. (a) ile karsilastirildiginda aglomere miktarindaki diistis acikca
goriilmektedir. Bunun nedeninin doygun bayer ¢ozeltisi igerisine hacimce %30 oraninda
eklenen birincil c¢ekirdeklerin ¢okme esnasinda bir ylizey olusturarak heterojen
cekirdeklenmeye yardimer olmasi gosterilebilir (Chernov, 1984; Liu, 2000). Heterojen
cekirdeklenmenin daha yavas ve uzun siireli gergeklestirilmesi ile aglomere miktarinin
azaldig1 ve tane boyut dagiliminin daha dar hale geldigi Sekil 7.6. (b) ve (¢)’deki birincil
cekirdek gortntileri ile Sekil 7.8. (b) ve (c)’deki ikincil ¢ekirdek goriintiileri
karsilastirildiginda acikg¢a anlagilmaktadir. Birincil tane boyutunun ikincil ¢ekirdeklenme
ile bir miktar ytikseldigi, Sekil 7.6. (d) ile Sekil 7.8. (d) goriintiisii karsilastirildiginda
anlagilmaktadir. Bunun neden olarak ¢ozelti icerisine eklenen birincil g¢ekirdeklerin,
ikincil ¢ekirdekler i¢in heterojen bir ¢okme yiizeyi yaratmasi ve ¢oken taneciklerin
birincil ¢ekirdeklerin iizerine biiylimesi gosterilebilir. Elde edilen ikincil ¢ekirdekler bir
sonraki adimda {i¢iinciil ¢ekirdeklerin olusmasi i¢in gereken heterojen yiizeyler olarak
hacimce %30 oraninda kullanilmistir (Sekil 6.1.). ikincil cekirdekler kullanilarak
heterojen ¢ekirdeklenme metodu ile iiretilen son iiriinlerin morfolojik 6zellikleri SEM

goriintiileri ile incelenmistir. Sekil 7.9.’da son tliriine SEM goriintiileri paylasilmistir.
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Sekil 7.9. Tkincil cekirdekler kullanilarak heterojen gekirdeklenme yontemi ile elde edilen son
cekirdeklere ait farkl biiytitmelerde ¢ekilen SEM goriintiileri
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Sekil 7.9. (Devam) Ikincil ¢ekirdekler kullanilarak heterojen cekirdeklenme yontemi ile elde edilen son

cekirdeklere ait farkl biiytitmelerde ¢ekilen SEM goriintiileri
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Sekil 7.9. (a)’daki SEM goriintiisiinde, 3. adimda gergeklestirilen heterojen
cekirdeklenme sonrasi elde edilen son ¢ekirdeklerde az miktarda da olsa aglomereler
oldugu fakat Sekil 7.9. (b) ve (c)’deki goriintiilerde tane boyut dagiliminin birincil ve
ikincil c¢ekirdek goriintiileri ile kiyaslandiginda oldukca dar hale geldigi agikca
goriilmektedir. Heterojen c¢ekirdeklenme esnasinda ¢okme yiizeyi olusturmak igin
kullanilan ikincil ¢ekirdeklerin tane boyut dagiliminin, birincil ¢ekirdeklere oranla daha
dar olmasi, ¢oken taneciklerin daha homojen bir yiizeyde biiylimesine sebep oldugu
sOylenebilir. Bu sayede elde edilen son {iriiniin daha homojen bir tane boyut dagilimina
sahip hale geldigi ¢ikarilabilir. Direkt ¢oktiirme metodu ile ¢oktiiriilen birincil, heterojen
¢ekirdeklenme metotlartyla ¢oktiiriilen ikincil ve tgilinciil ¢ekirdekler arasindaki tane
boyut iligkisini daha iyi anlayabilmek icin ¢Oktiiriilen taneciklere tane boyut analizi
yapilmistir. Birincil, ikincil ve tigiinciil ¢ekirdeklenmelere ait tane boyut analizi sonucu
Sekil 7.10.’da sunulmustur. Bu sonuca gore birincil ¢ekirdeklerin tane boyut dagiliminin
SEM goriintiilerini destekler nitelikte, olduk¢a genis ve 3 boyunlu oldugu agikca
goriilmektedir. Ikincil ¢ekirdeklenme ile tane boyut dagiliminin daha dar bir hale geldigi
fakat taneciklerin iki boyunlu bir dagilima sahip oldugu anlasilmaktadir. Elde edilen son
tiriiniin ise tane boyut dagilimi tek boyunlu ve oldukga dar bir hale geldigi grafikte agikca
goriilmektedir. Cekirdeklerin SEM goriintiileriyle kiyaslandiginda tane boyut analizinin

bu goriintiilere paralel sonuglar verdigi goriilmiistiir.

12
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Sekil 7.10. Birincil, ikincil ve iigtinciil (son iiriin) ¢ekirdeklere ait tane boyut analizi sonuglar
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Cekirdeklere ait dio, dso Ve doo degerleri Tablo 7.3.’te paylasilmistir. Bu degerlere
baktigimizda birincil ¢ekirdeklerde deo degerinin oldukga yiiksek oldugu bu degerin
yiiksek aglomerasyon seviyesinden kaynaklandig1 diisiiniilmiistiir. Ikincil ve iigiinciil
cekirdeklenme ile diisen aglomerasyon seviyesi sayesinde dgo degeri son iiriinde en diisiik
degerine ulagmistir. Cekirdeklere ait SEM goriintiilerinde birincil tane boyutlariin 200
ile 300 nm arasinda oldugu diisiiniildiigiinde, tane boyut 6l¢limii sirasinda partikiillerin
igerisinde bulunan aglomerelerin tek birer tane olarak algilandigi bu nedenle de ortalama

tane boyutunun SEM goriintiilerine nazaran daha yiiksek sonu¢ verdigi ¢ikarilabilir.

Tablo 7.3. Birincil, ikincil ve iigiinciil ¢ekirdeklere ait tane boyut sonu¢lart

dio (um) dso (um) dgo (um)
1. Cekirdekler 0.1 4.2 44.8
2. Cekirdekler 0.1 1.8 7.6
Son Uriin 1.1 2.2 4.1

Cozdiirme ¢oktliirme metodu ile 3 adimda (direkt ¢oktiirme ve 2 defa heterojen
¢oktiirme) elde edilen diisiik ve dar tane boyutlu AI(OH)s, a-Al203 fazina doniistiiriilmek
icin 10 °C/dk sicaklik artisiyla 1300 °C de 1 saat kalsine edilmistir. Sekil 7.11.’de
kalsinasyon rejimi gosterilmistir. Kalsinasyon sicakligi belirlenirken 1200 °C, 1250 °C,
1300 °C ve 1350 °C sicakliklarda ve farkl siirelerde kalsinasyon denemeleri yapilmistir.
1200°C sicakligin doniisiim i¢in yeterli olmadigi 1250°C sicaklikta yapilan denemede ise
firnin tepe sicakligina ¢ikmasinin uzun siirdiigli goriilerek deneylerin tekrar edilebilir
olmasi agisindan maksimum sicakligi daha yiiksek firinlarda 1300 ‘C ve 1350 °C
sicakliklart denenmistir. 1300 °C sicaklikta 1 saat yapilan denemenin a-Al,O3 doniistimii

icin yeterli oldugu goriilerek kalsinasyonlar bu sicaklik ve siirelerde gerceklestirilmistir.

1300°C, 1saat

10°C/dk 10°C/dk

24°C 24°C

Sekil 7.11. 3 adimda iiretilen AI(OH)3’in kalsinasyon rejimi
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Kalsine edilen AI(OH)s tozlarina faz analizi uygulanarak gelisimleri tespit
edilmistir. Kalsinasyon sonrasi tozlarin XRD desenleri Sekil 7.12.’de sunulmustur.

Kalsine edilen tozlarin hedef malzeme olan a-Al>O3 fazina doniistiigii tespit edilmistir.
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Sekil 7.12. Kalsinasyon sonrasi elde edilen a-Al;Oztozuna ait XRD deseni

Kalsinasyon sonrasi tane boyut gelisimini incelemek i¢in tozlara tane boyut
analizi yapilmistir. Sekil 7.13.°te kullanilan hammadde, birincil, ikincil, ii¢linciil
cekirdeklenmeler ve kalsinasyon ile hedef malzeme olan a-Al2O3 tozlarin tane boyut
analizi sonuglar1 sunulmustur. Sekil 7.13.’deki grafik incelendiginde kullanilan baslangi¢
hammaddesinin ortalama tane boyutunun iiretilen birincil, ikincil ve {igiinciil ¢ekirdekler

ile kiyaslandiginda oldukga ytiksek oldugu goriilmektedir.

16

g 1. Cekirdekler
14 —— 2. Cekirdekler
Son Uran AI(OH),

Kalsinasyon Sonrasi a-Al,O,
Baslangic Hammaddesi
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Sekil 7.13. Kullanilan hammaddeden iiretilen hedef malzeme a-Al,03’ya kadar elde edilen tozlarin tane

boyut analizi sonuglar
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Kullanilan hammadde ile iiretilen partikiiller arasindaki tane boyut farklarini1 daha
iyi gorebilmek icin Tablo 7.4.’te kullanilan hammaddeden elde edilen hedef malzemeye
kadar biitiin siireglerdeki tozlarin dio, dso Ve dgo degerleri paylasilmistir. Bu degerler
incelendiginde ¢ozdirme ¢oktiirme metodu ile kullanilan baglangic hammaddesinin
ortalama tane boyutu hedef malzeme eldesi ile 91.8 uym’den 3.1 pum’ye distiriilmiistiir.
Baglangic hammaddesine ait dio degeri 57.5 um’den figiinciil ¢ekirdeklenme ile 1.1
um’ye doo degeri ise 144.4 um’den ile 4.1 um’ye diisiiriildiigii goriilmektedir. Yapilan
kalsinasyon islemi ile ayn1 degerler tane boyutu bir miktar artarak 1.3 pm ve 6.1 pm’ye
yiikseldigi goriilmektedir. Sekil 7.13. ve Tablo 7.4. incelendiginde baslangic
hammaddesinin tane boyut dagiliminin da ¢6zdiirme ¢oktiirme metodu ile oldukga dar bir
hale getirildigi goriilmektedir. Yapilan hesaplama ile tane boyut dagiliminin 4.5 pm
oldugu anlasilmistir. Bu degerin ile 3. ¢ekirdeklenme ile elde edilen Al(OH)s’ten bir

miktar daha genis oldugu goriilmektedir.

Tablo 7.4. Kullanilan hammadde, birincil, ikincil, iigiinciil ¢ekirdekler ve kalsinasyon sonrasi elde edilen
hedefiiriine ait d10, d50, d90 degerleri

d(0.1) pm d(0.5) pm d(0.9) pm
Basglangic Hammaddesi 57.5 91.8 144.4
1.Cekirdekler 0.1 4.2 44.8
2. Cekirdekler 0.1 1.8 7.6
Son Uriin AI(OH); 1.1 2.2 4.1
Kalsinasyon Sonrasi a-Al;O3 1.3 3.1 6.1

Kalsinasyon sonrasi elde edilen o-Al203 tozunun morfolojik ozellikleri SEM
gorlntiileri ile incelenmistir. Sekil 7.14.’te iiretilen a-Al203 *ya ait farkli bityiitmelerde
SEM goriintiileri paylasilmistir. Sekil 7.14. (a) ve (b)’deki goriintiiler incelendiginde a-
Al>O3 tozlarinin aglomere igermedigi ve oldukga dar bir tane boyut dagilimina sahip
olduklart goriilmektedir. Sekil 7.14. (c) ve (d)’deki goriintiiler incelendiginde tozlarin
birincil tane boyutunun 1 pm’nin altinda oldugu anlasilmaktadir. Tablo 7.4.’te sunulan
tane boyut degerlerinin Sekil 7.14.’teki SEM goriintiilerinden daha yiiksek ¢ikmasinin
sebebi, tane boyut analizi sirasinda topaklanan partikiillerin bir araya gelerek tek bir tane

seklinde algilanmasindan kaynaklandig: diistiniilmektedir.
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Sekil 7.14. Kalsinasyon sonrast elde edilen o-Al,03 tozuna ait SEM goriintiileri
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Sekil 7.14. (Devam) Kalsinasyon sonrasi elde edilen a-Al;Oz tozuna ait SEM goriintiileri
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7.1.3. Ticari alinan a-Al203 tozlarimin karakterizasyonu
Bu caligmada, parlatma deneylerinde kullanmak iizere {irettigimiz tozlarin

performanslarin1 6lgebilmek adina referans olabilecek, piyasada bulunan ve parlatma
amaciyla Uretilmis farkli 6zelliklere sahip (ortalama tane boyutu, tane boyut dagilima,
ylizey alani, kimyasal saflik vb.) 4 farkli Al>O3 tozu karakterize edilerek o6zellikleri
belirlenmistir. Ticari alinan H43M Al(OH)3 tozu ise, dncelikle 1300°C de 1 saat kalsine
edildikten sonra karakterize edilmistir. Ticari olarak alinan 3 farkli iireticiye ait bu 5 farkli
Ozellikteki Al>O3 tozlarinin oOncelikle faz gelisimleri incelenmistir. Tozlarin XRD

desenleri Sekil 7.15.’te sunulmustur.

| |
(=]
— B,
S
[_\/H:
"
— Bl
w
r}g.
L\RE—
F
2
=4
5
"
n
-
w
E —;,%‘
3 [

g . |‘I - ‘|\ | | p\
a1 ) g g U JU A JIUIN
B - ) H43I\;‘i
& ] A M A M A
N 1 | h WRA FG
a ﬂ ‘QJ\ Ji S | S W\ W
A\ J\ A ﬁ AN
20 ' 3I0 ' 4IO . 5I0 ‘ GIO I 70

20(")

Sekil 7.15. Ticari alinan P2, WRA FG, CR6, CR30F ve H43M tozlarina ait XRD sonuglart

Sekil 7.15.’te ticari alinan alumina tozlarimin ve AI(OH)3 olarak alinip kalsine
edilen H43M tozunun a-Al203 fazinda olduklari tespit edilmistir. Lazer kirinimi teknigi
ile Olgiilen ticari ve tiretilen a-Al203 tozlarinin tane boyut sonuglar1 Sekil 7.16.’da, dio,
dso ve dgo degerleri ise Tablo 7.5.’te sunulmustur. Sonuglara gére P2 tozuna ait ortalama
tane boyutunun 7.6 um (dso) ile en yiiksek degere sahip oldugu goriilmektedir. Ikinci en
yiiksek ortalama tane boyutuna sahip olan tozun 4.6 um ile WRA FG oldugu, sirasiyla, 3
asamada {liretilen ve kalsine edilerek a-Al,O3’ya doniistiiriilen SRG tozunun 3.1 pm ile
ticlincii en biiyiik ortalama tane boyutuna sahip oldugu anlasilmaktadir. Ticari olarak
alinip kalsinasyon ile a-Al203’ya doniistiiriilen H43M tozunun ortalama tane boyutunun

2.3 pm oldugu, CR30F ve CR6 tozlarmin ise sirasiyla 1.4 um ve 1.0 um ile en diigiik

55



ortalama tane boyutlarina sahip olduklar1 goriilmektedir. Sekil 7.16.’da P2, WRA ve CR6
tozlarmin iki boyunlu tane boyut dagilimlarna sahip olduklar1 goériilmektedir. SRG,
H43M ve CR30F tozlarinin ise homojen (tek boyunlu) tane boyut dagilimlara sahip

olduklar1 goriilmektedir.
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Sekil 7.16. Ticari alinan ve iiretilen tozlara ait tane boyut analizi grafigi

Tablo 7.5. Ticari alinan ve iiretilen tozlarin dyo, dso Ve doo tane boyut degerleri

Ticari Tozlar d(0.1) pm d(0.5) pm d(0.9) pm
P2 1.3 7.6 28.4
WRA FG 1.4 4.6 18.4
CR6 0.3 0.9 2.0
CR30F 0.6 1.4 3.4
H43M 1.1 2.3 4.6
SRG 1.3 3.1 6.1

Ticari alinan tozlarin morfolojik 6zelliklerini tespit etmek amaciyla uygulanan
SEM analizleri Sekil 7.17. ve 7.18.’de sunulmustur. Sekil 7.17. (a)’daki P2 tozunun SEM
goriintiisiinde, tane boyut analizini destekler nitelikte olduk¢a genis bir tane boyut
dagilimina sahip oldugu, 1 um alt1 ve yaklasik 8 um ¢apina sahip partikiillerin bir arada
bulundugu goriilmektedir. P2 tozunun Sekil 7.18. (a)’daki daha yakin biiylitmede alinan
SEM goériintiisiinde 1 pm alt1 tane boyutuna sahip taneciklerin varligi daha net
goriilmektedir. Sekil 7.17. (b) ve 7.18. (b)’deki SEM goriintiilerinde WRA FG tozunun
ortalama olarak 2 um ve daha yiiksek tanecikler igerdigi ve P2’ye nazaran daha homojen
bir tane boyut dagilimi sergiledigi anlasilmaktadir. Sekil 7.17. (c) ve (d)’deki SEM
goriintlilerinde CR6 ve CR30F tozlarinin olduk¢a yakin tane boyut dagilimlarina sahip
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olduklart goriilmektedir. CR6 ve CR30F tozlarina ait Sekil 7.18. (¢) ve (d)’deki daha
yakin biiyiitmelerdeki goriintiilerinde CR30F tozunun CR6’dan ¢ok daha kiiciik taneler
icerdigi fakat dagilim olarak CR6 tozunun daha homojen oldugu sdylenebilir. Sekil 7.17.
(e)’deki SEM goriintiistinde kalsinasyon sonrasi elde edilen H43M tozunun tane boyut
dagilimin 3.0 um olarak 6l¢iilmiistiir. Sekil 7.17. (e)’de biitiin taneciklerin birbirine ¢ok
yakin ve 1 pm’den diislik tane boyutuna sahip olduklar1 goriilmektedir. H43M’in Sekil
7.18.’de yer alan daha yakin goriintiisiinde, tozlarin boyut dagiliminin olduk¢a homojen

ve 1 um altinda oldugu daha net goriilmektedir.

Ticari alinan ve tiretilen tozlarin siispansiyon ¢alismalarinda ortalama tane boyut ve
tane boyut dagilim Ozelliklerinden cok toplam yiizey alami 6zelligi kritik bir rol
oynamaktadir. Tozlarin BET toplam yiizey alam1 6zellikleri belirlenerek, siispansiyon
calismalarinda bu veriler kullanilmistir. Tablo 7.6.’da ticari alinan ve liretilen SRG tozuna

ait yiizey alanlar1 paylagilmistir.

Sekil 7.17. Ticari alinan (a) P2, (b) WRA FG, (c) CR6, (d) CR30F, (e) H43M tozlarimin SEM gériintiileri
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Sekil 7.17. (Devam) Ticari alman (a) P2, (b) WRA FG, (c) CR6, (d) CR30F, (e) H43M tozlarimin SEM

goriintiileri
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Sekil 7.17. (Devam) Ticari alinan (a) P2, (b) WRA FG, (c) CR6, (d) CR30F, (e) H43M tozlarimin SEM

goriintiileri
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Sekil 7.18. Ticari alinan (a) P2, (b) WRA FG, (c) CR6, (d) CR30F, (e) H43M tozlarinin SEM goriintiileri
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Sekil 7.18. (Devam) Ticari alinan (a) P2, (b) WRA FG, (c) CR6, (d) CR30F, (e) H43M tozlarimin SEM

goriintiileri
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Sekil 7.18. (Devam) Ticari alman (a) P2, (b) WRA FG, (c) CR6, (d) CR30F, (e) H43M tozlarimin SEM

goriintiileri

Tablo 7.6. Ticari alinan P2, WRA FG, CR6, CR30F, H43M ve iiretilen SRG tozlarina ait BET yiizey
alani sonuglar

Ticari Tozlar BET (m%g)
P2 10.5
WRA FG 2.4
CR6 10.3
CR30F 29.4
H43M 6.0
SRG 6.2

Tablo 7.6.”da yer alan sonuglar degerlendirildiginde, en yiiksek yiizey alanina sahip
olan tozun 29.4 m%/g ile CR30F oldugu goriilmektedir. Tablo 7.5.’te paylasilan tane boyut
analizi sonuglarina gére CR6’dan daha yiiksek ortalama tane boyutuna sahip olan CR30F
tozunun, Tablo 7.6.’da BET analizinde daha yliksek ylizey alanina yani toplam olarak
tanelerin daha kiiciik tane boyutuna sahip oldugu anlasilmistir. Tablo 7.6.’da ikinci en
yiiksek yiizey alanina sahip olan tozun ortalama tane boyutu en yiiksek toz olan P2 oldugu

goriilmektedir. Bunun nedeni P2 tozunun igerisinde bulunan oldukga kiigiik taneciklerin

62



yiizey alanmi arttirmasi, icerisinde bulunan biiyiik taneciklerin ise ortalama tane
boyutunu arttirmasindan kaynaklandigi sdylenebilir. En diisiik ortalama tane boyutuna
sahip homojen bir dagilima sahip CR6 tozu ise iigiincii en yiiksek yiizey alanina sahip
oldugu goriilmektedir. Sirastyla SRG ve H43M tozlar1 6.2 m?/g ve 6.0 m?/g toplam yiizey
alanlaria sahip olduklar tespit edilmistir. Bu iki tozun tane boyut analizi sonug¢larinin
da birbirine ¢ok yakin oldugu Sekil 7.14. ve Tablo 7.5.’te tespit edilmistir. Toplam ylizey
alan1 en diisiik olan toz ise 2.4 m?%/g ile WRA FG olmustur. Tablo 7.7.’de ticari a-Al,03
tozlarimin XRF kimyasal bilesimleri paylasilmistir. Tablo 7.7.de P2 tozunun saflik
degerinin kiitlece %99.29 Al,O3, WRA FG tozunun kiitlece %99.51 Al,O3 oldugu
anlagilmistir. CR6, CR30F ve H43M tozlarinin ise sirastyla kiitlece %99.69, %99.51 ve
%99.42 kimyasal safliga sahip olduklar1 goriilmektedir.

Tablo 7.7. Ticari alinan P2, WRA FG, CR6, CR30F ve H43M tozlarinin XRF sonucu

Bilesenler P2 WRA FG CR6 CR30F H43M
Al,03 99.29 99.51 99.69 99.51 99.42
Na,O 0.345 0.188 0.085 - 0.073
SiO; 0.131 0.083 0.077 0.155 0.032
Ca0 0.048 0.057 0.025 0.058 0.034
Fe20s3 0.186 0.115 0.120 0.276 0.441

Sekil 7.19.’da ticari ve tiretilen a-Al2Ostozlarina ait zeta potansiyel analiz sonuglart
sunulmustur. Sekil 7.17.’deki sonuclar degerlendirildiginde P2’nin izoelektrik noktasinin
7.5, WRA FG’nin 7.45, CR6’nin 8.3, CR30F’in 8.4, H43M’in 8.0 ve iretilen SRG

tozunun ise 7.5 oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 7.19. Ticari alinan P2, WRA FG, CR6, CR30F, H43M ve iiretilen SRG tozlarmna ait zeta potansiyeli

sonuglar
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7.2. Uretilen ve Ticari Alinan a-Al203 Malzemeleri ile Kararh Siispansiyon
Hazirlama Cahsmalar: Karakterizasyon Sonug¢lari

Ticari P2, WRA FG, CR6, CR30F, H43M ve iiretilen SRG a-Al203 tozlarinin
yiizeylerini kaplayarak askida kalmalarina yardimci olmasi amaciyla 0 ile 1.53 mg/m?
miktarlar1 arasinda (Tablo 6.1) polielektrolit malzeme (Darvan C-N, Valderbilt, ABD)
kullanilarak ¢esitli sayilarda sedimantasyon deneyleri yapilmistir. P2 a-Al2O3 tozu
kullanilarak  gerceklestirilen sedimantasyon deneyi sonuglari  Sekil 7.20.°de
paylasilmistir. Sonuglar degerlendirildiginde, polielektrolit igermeyen birinci 6rnekte 1
saat sonucundaki ¢6kme miktart %1.6 olarak ol¢iilmiistiir. Polielektrolit icermeyen bu
ornekte partikiillerin askida kalmasi, partikiiller arasi statik kuvvetlerle agiklanabilir.
Partikiilleri askida tutan bu statik etkileri gérmek i¢in numunelerin zeta potansiyel
degerleri Ol¢iilmiistiir. Numunelere ait zeta potansiyel sonuglart Sekil 7.21.°de
sunulmustur. Sonuglar degerlendirildiginde birinci numuneye ait zeta potansiyeli
degerinin -30.7 £4.5 mV oldugu goriilmektedir. £30.0 mV zeta potansiyeli degerinin de
partikiilleri askida tutmaya yetecek yeterli statik etkiye sahip oldugu bilinmektedir.
Birinci numuneye ait bu sonugclar, partikiillerin birbirlerini statik kuvvetler ile iterek

askida kaldiklarin1 kanitlamaktadir.
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Sekil 7.20. P2 tozuna ait sedimentasyon deneyi sonuglari
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Sekil 7.20.’de P2 tozu ile yapilan 2 ile 13 arasindaki sedimentasyon deneylerinde
numunelerin hepsinin 1 saat sonunda askida kaldigi, sediment yiiksekliginin toplam
siispansiyon yiiksekligine oraninin %5 ile %1 arasinda degistigi goriilmektedir. Sekil
7.21.’deki zeta potansiyeli sonuglarma baktigimizda, bu numuneler i¢in polielektrolit
miktari arttikca, zeta potansiyeli degerinin dogrusal bir sekilde arttig1 goriilmektedir. 1.53
mg/m? ile en fazla polielektrolit iceren 13 nolu numunenin -56.2 +£9 mV ile en yiiksek
zeta potansiyeli degerine ulastig1 ve bu numunenin 1 saat sonunda yaklasik %1 sediment
yiiksekligi ile en az ¢oken numune oldugu agikga goriilmektedir. Sonuglara gore
partikiilleri askida tutan kuvvetlerin polielektrolit katkisi ile statik kuvvetlerden
elektrostatik kuvvetlere gectigi anlasilmaktadir. Bu etkiyi dogrulamak adina numunelerin
sedimantasyon deneyleri dncesi pH degerleri dlgiilerek Sekil 7.22.’de sunulmustur. Sekil

7.22.°de eklenen polielektrolit miktar1 ile pH seviyesinin giderek diistiigii goriilmektedir.

10 — Polielektrolit konsantrasyonu (mg/mz)
m P2
0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T
-Q,2 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 1,6
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-20 4

Zeta potansiyeli (mV)

-60 <
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Sekil 7.21. P2 tozu ile olusturulan siispansiyonlara ait zeta potansiyeli sonuglari

Sekil 7.19.’da pH seviyesinin diismesi ile P2 tozuna ait zeta potansiyeli degerinin
artarak izoelektrik noktasina (7.5 pH, =0.00 mV) yaklastig1 goriilmektedir. Sekil 7.22.’de
ise numunelere ait pH degerinin diigmesine ragmen Sekil 7.21.’de numunelere ait zeta
potansiyeli degerlerinin arttig1 goriilmektedir. Bu sonuglar degerlendirildiginde
partikiilleri askida tutmaya yardimei olan partikiiller arasi etkin olan itme kuvvetlerinin
polielektrolit ilavesi ile statik kuvvetlerden elektrosterik kuvvetlere gectigi agikga

goriilmektedir.
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Sekil 7.22. P2 tozu ile olusturulan siispansiyonlara ait pH degerleri

WRA FG 0-Al;O3 tozu kullanilarak 0 ile 1.53 mg/m? miktarlar1 arasinda
polielektrolit iceren 7 farkli sedimantasyon deneyi yapilmistir. Sekil 7.23.te WRA FG

tozu kullanilarak hazirlanan numunelere ait sedimantasyon sonuglart sunulmustur.
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Sekil 7.23. WRA FG tozu ile hazirlanmus siispansiyonlara ait sedimentasyon deneyleri

Polielektrolit igermeyen 6giitme dncesi 1 nolu numunedeki partikiillerin 1 saat

sonunda askida kalamadig1 ve hizlica ¢okerek %13.6 sediment yiiksekligine ulastigi
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goriilmektedir. Sekil 7.24.te WRA FG ile hazirlanan siispansiyonlara ait zeta potansiyeli

sonugclar1 paylagilmistir.
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Sekil 7.24. WRA FG tozu ile hazirlanmus siispansiyonlara ait zeta potansiyeli sonuglart

Sonuglarda 1 nolu numuneye ait zeta potansiyeli sonucunun -40.9 £5.5 mV oldugu
anlasilmaktadir. Sonuca gore partikiillerin askida kalma bolgesinde (zeta potansiyelinin -
30.0 mV’dan daha diisik ve 30 mV’dan daha yiiksek) olmasina ragmen WRA FG
partikiillerinin hizlica ¢oktiigii goriilmektedir. Sekil 7.23.’teki 6glitme Oncesi 2 ve 3 nolu
sedimantasyon deneylerinde de partikiillerin askida kalamayip 1 saat sonucunda hizlica
coktiigi goriilmektedir. Sekil 7.24.’teki 2 ve 3 nolu numunelere ait zeta potansiyeli
sonuglarinin sirastyla -39.5 +£7 mV ve -47.0 +4.5 mV olmasina ragmen elektrosterik
kuvvetlerin partikiilleri askida tutmaya yeterli olmadig1 sdylenebilir. Bunun sebebi olarak
Stoke yasasinda belirtilen, ¢ékme hizinin (v) ortalama partikiil ¢apmin karesi (d?)
oraninda artmas1 gosterilebilir (Pashley ve Karaman, 2004). Bu nedenle diisiik tane
boyutuna sahip tozlar i¢in yeterli olan zeta potansiyeli degerleri tane boyutu yliksek
tozlar1 askida tutmaya yeterli olmayabilir. Bu diislincenin dogru olup olmadigini anlamak
icin ¢giitiilen WRA FG tozuna ait tane boyut grafigi Sekil 7.25.’te sunulmustur. Tozun
Ogiitme Oncesi ve 6gilitme sonrasi dio, dso Ve doo sonuglart da Tablo 7.8.’de gosterilmistir.
Sekil 7.25.°teki grafik degerlendirildiginde, toza ait tane boyut dagiliminin 6giitme
sonrast 8.2 pum’den 2.1 pum’ye distiigii goriilmektedir. Tablo 7.8.’deki degerlere
bakildiginda ortalama tane boyutunun ogiitme ile 4.6 pm’den 1.6 um’ye distigi

gorilmektedir.
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Sekil 7.25. WRA FG tozunun 90 dakika ogiitiilmesi sonrasi tane boyut sonucu

Tablo 7.8. WRA FG tozunun ogiitme dncesi ve sonrast dio, dso Ve doo degerleri

d(0.1) pm d(0.5) pm d(0.9) pm
WRA (Ogiitilmemis) 14 46 184
WRA (1.5 Saat Ogiitiilmiis) 0.8 1.6 2.8

Ogiitiilen WRA FG tozu 0 ile 0.51 mg/m? miktarlari arasinda 5 farkli numune ile
tekrar hazirlanarak siispansiyon haline getirilmis ve sedimantasyon deneyleri yapilmistir.
Sekil 7.23.’te ikinci denemeye ait sonuglar gosterilmektedir. Sonuglara gére ortalama
tane boyutunun azalmasi ile 1 ve 2 nolu numunedeki partikiillerin 1 saat sonunda yine
askida kalamayarak ¢oktiikleri sirasiyla %15 ve %16 sediment yiiksekligine sahip
olduklar1 anlasilmaktadir. Sekil 7.24.’teki ikinci denemeye ait 1 ve 2 nolu numunelerin
zeta potansiyeli sonuglart sirasiyla -18.1 £5.5 mV ve 37.4 £8 mV seklindedir. Zeta
potansiyeli degerlerinin partikiilleri askida tutmaya yeterli olmadig: diistiniilebilir. Sekil
7.23.’deki ogiitme sonrasi1 denemeye ait 3, 4 ve 5 nolu numunelerin ise 1 saat boyunca
askida kaldigi, sediment yiiksekliklerinin sirasiyla %3.9, %1.65 ve %1.37 oldugu
goriilmektedir. Bu numunelere ait zeta potansiyeli sonuglarinin da sirasiyla -48.0 £8.5
mV, -45.8 £9.5 mV ve -47.0 £4.5 mV oldugu Sekil 7.24.’te goriilmektedir. Bu zeta
potansiyeli degerlerinin de partikiilleri askida tutmaya yeterli oldugu goriilmiistiir. Sonug
olarak ogiitme oOncesi denemedeki 1, 2 ve 3 nolu siispansiyonlarin zeta potansiyel

degerleri -30 mV’tan yiiksek olsa bile, icerisinde bulunan partikiillerin tane boyutunun
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yiiksek olmasi, askida kalmalarini engellemistir. Sekil 7.23.’te goriildiigii izere dgiitme
sonras1 denemede tane boyutunun diisiiriilmesi ile 3, 4 ve 5 nolu siispansiyonlarin 1 saat
boyunca askida kalarak ¢okmemeleri bu tezimizi kanitlar niteliktedir. Sekil 7.23.’te
Ogiitme Oncesi denemeye ait 4, 5, 6 ve 7 nolu siispansiyonlar askida kaldiklar
goriilmektedir. Bu siispansiyonlara ait zeta potansiyeli degerleri sirasiyla -46.3 £6.5 mV,
-47.6 £8 mV, -48.9 8.5 mV ve -50.9 £8.5 mV seklindedir. Bu sonuglara gore
ogiitilmemis WRA FG partikiillerini askida tutmak icin zeta potansiyeli degerinin
yaklasik -47 mV’dan yiiksek olmas1 gerektigi ¢ikarilabilir. Sekil 7.26.’da WRA FG ile
hazirlanmis siispansiyonlara ait pH grafigi sunulmustur. Grafige gore 6glitme Oncesi
polielektrolit miktari ile pH seviyesinin diistiigli goriilmektedir. Sekil 7.19.’da paylasilan
WRA FG’ye ait pH-zeta potansiyel iliskisi grafiginde, diisen pH seviyesi ile zeta
potansiyelin arttig1 ve izoelektrik noktaya (7.5 pH, =0.00 mV) ulastig1 goriilmektedir.
Sekil 7.24.’de ise polielektrolit ilavesi ile pH seviyesinin diismesine ragmen zeta
potansiyelinin arttig1 goriilmektedir. Bunun da polielektrolit malzemesinin WRA FG
partikiillerini kaplayarak, eksi yiikle yiikledigi ve partikiiller aras1 elektrosterik bir itme

kuvveti yarattiginin kanit1 olarak gosterilebilir.
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Sekil 7.26. WRA FG tozu kullanilarak olusturulan siispansiyonlara ait pH sonuglari

Ticari CR6 a-Al203 tozu kullanilarak yapilan sedimantasyon deneylerine ait

sonuglar Sekil 7.27.’de paylasilmistir. Yapilan deneyde 1 ve 2 nolu numunelerin askida

69



kalamayarak 1 saat sonunda sediment yiiksekliginin sirasiyla %21.6 ve %23.1 oldugu
goriilmiistiir. Numunelerin Sekil 7.28.’deki zeta potansiyel degerlerine baktigimizda 1
nolu numune ic¢in -22.1 £5.5 mV, 2 nolu numune i¢in de -32.0 +5 mV oldugu
gorilmektedir. Numunelerin zeta potansiyelleri partikiillerin askida kalmasi i¢in gereken
kritik degerinden (-30 mV) diislik ve ¢ok yakin oldugu goriilmektedir. Bu sebeple 1 nolu
numune i¢in elektrostatik 2 nolu numune icin elektrosterik kuvvetlerin yeterli olmadig
sOylenebilir. Sekil 7.27.’de gosterilen 3 ile 13 arasindaki biitiin numuneler 1 saat boyunca
askida kalarak, sediment yiikseklikleri %1.4 ile %?2.22 arasinda deger almistir. Sekil
7.28.’deki sonuglara bakildiginda askida kalan 3 ve 13 arasindaki numunelerin zeta
potansiyelleri -44.4 £13 mV’tan baslayarak -65.0 £8.5 mV degerine dogru artmustir.
Biitiin bu zeta potansiyel degerleri kritik deger olan -30.0 mV’tan yiiksek oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 7.27. CR6 tozu ile gerceklestirilen sedimentasyon deneyleri
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Sekil 7.29.°da CR6 tozu ile hazirlanan siispansiyonlara ait pH sonuglari

paylasilmigtir.

Polielektrolit konsantrasyonu (mg/m?)
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Sekil 7.28. CR6 ile hazirlanan siispansiyonlara ait zeta potansiyeli sonug¢lar

9,30
m CR6
9,25

9,20

9,15 =

pH

9,10
9,05
9,00

8,95

T T T T T T T T T T T T T T T
-0,2 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 1,6

Polielektrolit konsantrasyonu (mg/mz)

Sekil 7.29. CR6 tozu ile hazirlanan siispansiyonlara ait pH grafigi

Sonuglara gore siispansiyonlara ait pH degerlerinin yaklasik 8.9 ile 9.3 arasinda
degistigi goriilmektedir. Sekil 7.19.°da yer alan pH-zeta potansiyeli grafiginde bu
degerlere karsilik gelen polielektrolit icermeyen zeta potansiyeli degerlerinin -10.0 mV
ile -20.0 mV araliginda oldugu, polielektrolit ilavesi ile Sekil 7.28.’deki zeta potansiyeli

degerlerinin -65.0 £8.5 mV degerine kadar yiikseldigi goriilmektedir. Bu verilere gore
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polielektrolit malzemesinin partikiillerin ylizeyi kaplayarak eksi yiikle yiikledigi

sonucuna varilmaktadir.

CR30F a-Al>03 tozu ile hazirlanan siispansiyonlara ait sedimantasyon deneyleri
Sekil 7.30.’da sunulmustur. Sekildeki verilere gore 1, 2 ve 3 nolu numunelerin 1 saat
icerisinde askida kalamadiklar1 ve hizlica ¢okerek toplam siispansiyon yliksekliginin
sirastyla %42.0 %39.8 ve %44.3’linde ¢okelti olusturduklar1 gézlemlenmistir. Sekil
7.31.’de paylasilan zeta potansiyeli sonuglarina gore 1, 2 ve 3 nolu numunelerin sirasiyla
-349 +£5mV, -27.2 +4.5 mV ve -27.03 £4.5 mV deger aldiklar1 goriilmistiir. Bu degerin
partikiilleri askida tutmaya yeterli olan -30.0 mV degerine ¢ok yakin ve yiiksek olduklari
goriilmiistiir. Bu sebep ile partikiillerin askida kalamayip c¢okelti olusturduklar
disiiniilmtstiir.  Sekil  7.30.’da  paylasilan diger numunelere ait sonuglari
degerlendirdigimizde 3 ile 13 arasindaki numunelerin 1 saat sonunda askida kalarak
toplam siispansiyon yiiksekliginin %1.3 ile %3.5 araliginda ¢okelti olusturdugu
goriilmiistiir. Bu numunelere ait zeta potansiyeli sonuglari degerlendirildiginde, biitiin
numunelerin zeta potansiyel degerleri -45.6 £4.5 mV ile 59.5 £8.5 mV araligindadir. Bu

degerler partikiillerin askida kalma bolgesi (<-30.0 mV) icerisindedir.
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Sekil 7.30. CR30F ile hazirlanan stispansiyonlara ait sedimentasyon sonuglart

72



Polielektrolit konsantrasyonu (mg/m?)
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Sekil 7.31. CR30F ile hazirlanan siispansiyonlara ait zeta potansiyeli sonuglari

Sekil 7.32.°de CR30F ile hazirlanan siispansiyonlara ait pH sonuglar
paylasilmistir. Sonuglara gore polielektrolit igcermeyen numunenin 8.3 pH’ sahip oldugu,
polielektrolit iceren numunelerin ise 8.6 ile 8.8 pH araliginda oldugu goriilmektedir. Sekil
7.19.°da CR30F tozuna ait polielektrolit icermeyen zeta potansiyeli sonuglarina gore, bu
pH degerleri arasinda zeta potansiyelinin -2.0 ile -14.0 arasinda oldugu goriilmektedir.
Polielektrolit ilavesi ile bu pH araligindaki zeta potansiyeli degerleri Sekil 7.31.’de
goriildiigii tizere -59.5 +£8.5 mV degerine kadar ylikselmistir. Bu sayede elektrosterik

kuvvetler yardimi ile partikiiller birbirlerini iterek askida kalmiglardir.
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Sekil 7.32. CR30F tozu ile hazirlanan siispansiyonlara ait pH sonuglart
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Al(OH)3 fazinda ticari olarak alinip, 1300 °C de 1 saat kalsine edilerek a-Al.O3
fazina dontistiiriildiikten sonra sedimantasyon deneyleri yapilan H43M tozuna ait 1 saat
sonundaki ¢okme deneyleri Sekil 7.33.’te sunulmustur. Polielektrolit igermeyen 1 nolu
numunedeki partikiillerin 1 saat sonunda askida kalamayip toplam siispansiyon
yiiksekliginin %25’inde ¢okelti olusturduklar1 goriilmektedir. Sekil 7.34.’te H43M tozu
hazirlanan siispansiyonlara ait zeta potansiyeli sonuglar paylasilmistir. 1 nolu numunenin
-23.7 £5.5 mV zeta potansiyeline sahip oldugu, bu deger ile partikiilleri askida tutmaya
yetecek yeterli itme kuvvetine sahip olmadig1 gériilmiistiir. Sekil 7.33.’te 0.25 mg/m?
polielektrolit iceren 2 nolu siispansiyonundaki partikiillerin 1 saat sonunda askida kalarak
toplam stlispansiyon yiiksekliginin yalnizca %?2’lik kisminda ¢okelti olusturduklar
goriilmektedir. 2 nolu numunenin Sekil 7.34.’teki grafikte 2 nolu numunenin -46.3 £5.5
mV zeta potansiyeli degerine sahip oldugu goriilmektedir. Bu zeta potansiyeli degerinin
partikiillerin askida kalmasina yetecek miktarda itme kuvveti olusturdugu
anlasilmaktadir. Sekil 7.33.’te sirastyla 0.51 mg/m? 0.76 mg/m? ve 1.01 mg/m?
polielektrolit igeren 3, 4 ve 5 nolu numunelerdeki partikiillerin 1 saat sonunda askida
kalarak, c¢okelti miktarinin polielektrolit artisiyla %1.6 den %1.5’e diistiigi

goriilmektedir.
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Sekil 7.33. H43M tozu ile hazirlanan siispansiyonlara ait sedimentasyon sonuglart
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Polyelektrolik konsantrasyonu (mg/mz)
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Sekil 7.34. H43M tozu ile hazirlanan siispansiyonlara ait zeta potansiyeli sonuglart

Sekil 7.34.’te 3, 4 ve 5 nolu numunelerin zeta potansiyel degerlerinin sirasiyla -
51.0 £10.4 mV, -52.7 £10.2 mV ve -53.1 £12 mV oldugu goriilmektedir. Bu zeta
potansiyel degerlerinin partikiilleri askida tutmaya yetecek yeterli itme kuvveti yarattig
goriilmektedir. Sekil 7.35.te H43M ile hazirlanan siispansiyonlarin pH degerleri
sunulmustur. H43M tozu ile hazirlanan 2, 3, 4 ve 5 nolu numunelerin sirasiyla pH
degerleri polielektrolit ilavesiyle diistiigli goriilmektedir. Sekil 7.19.da H43M tozuna ait
izoelektrik noktasini gdsteren grafikte pH’in 9.5 ile 10 oldugu bodlgede zeta potansiyel
degerinin -17 mV ile -25 mV arasinda degistigi goriilmektedir. Sekil 7.34. ve 7.35.’teki
veriler degerlendirildiginde ise polielektrolit miktarinin artmasiyla pH seviyesinin
diistiighi buna ragmen zeta potansiyelinin artarak -53.1 +12 mV degerine ulastigi
goriilmektedir. Kisaca polielektrolit ilavesi ile H43M partikiillerinin negatif yiikle

kaplanarak askida kalmalarin1 yardimci olacak itme kuvvetinin saglandig goriilmektedir.
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Sekil 7.35. H43M tozu ile hazirlanan siispansiyonlara ait pH sonuglari
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Uretilen SRG 0-Al,O3 tozu ile hazirlanan siispansiyonlarin sedimantasyon
sonuclart 7.36.’te sunulmustur. Sekil 7.36.’daki sonuglar degerlendirildiginde biitiin
numunelerin 1 saat sonunda askida kaldiklar1 goriilmiistiir. Sekil 7.37.’de gdsterilen
numunelere ait zeta potansiyeli sonuglarina gore biitiin numunelerin zeta potansiyelleri
partikiilleri askida tutmaya yetecek yeterli elektrosterik kuvvete sahip oldugu
goriilmektedir. Sekil 7.36’da gosterilen 1 nolu numunede bulunan partikiiller
polielektrolit igermemesine ragmen askida kaldiklar1 goriilmistiir. Bunun sebebi Sekil
7.37.’de gosterilen zeta potansiyelinin -40.5 £8.5 mV deger alarak partikiiller arasi statik

itme kuvveti yaratmasidir.
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Sekil 7.36. SRG tozu ile hazirlanan siispansiyonlarin sedimentasyon sonuglari

Polielektrolit iceren biitlin numunelerdeki partikiiller -48.0 mV {izerinde zeta
potansiyel degerine sahip olarak elektrosterik kuvvetler ile askida kalmisladir. Sekil
7.38.”de SRG tozu ile hazirlanan siispansiyonlara ait pH sonuglar1 verilmistir. Sonuglar
degerlendirildiginde pH degerlerinin polielektrolit ilavesi ile 10.59°dan 9.11°e dogru
diistiigli gortilmustiir. Polielektrolit ilavesi olmadan diisen pH seviyesi ile zeta
potansiyelinin arttigi Sekil 7.19.’da goriilmektedir. Polielektrolit ilavesi ile pH
seviyesinin diismesine ragmen zeta potansiyelinin de diistigi Sekil 7.37.’de
gosterilmistir. Bu sonuglar polielektrolit malzemesinin partikiillerin yiizeyini kaplayarak

eksi yiikle yiikledigini gostermektedir.
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77

1,4



7.3. Hazirlanan Kararh Siispansiyonlar Kullanilarak Boyalh Metal Yiizeylerin
Parlatilmasi

7.3.1. Ticari ve iiretilen a-Al203 kullanilarak %25 kat1 oraminda hazirlanan
siispansiyonlar ile numune yiizeylerinin parlatilmasi

Ticari P2 kullanilarak hazirlanan %25 kat1 igerikli siispansiyonlar ile parlatilmig

3 farkli numuneye ait parlatma sonuglar1 Tablo 7.9.’da gdsterilmistir.

Tablo 7.9. P2 siispansiyonlart ile parlatilmis numunelere ait piiriizliliik sonuglar

No: Siispansiyon Parlatma Oncesi Parlatma Sonrasi Piiriizliiliik
Yiizey Piiriizliiliigii Yiizey Piiriizliiliigii Gelisme Miktar
(nm) (nm) (%)
1 P2 0,102 +0,040 0,021 +0,006 79,4
2 P2 0,083 +0,021 0,033 +0,019 60,2
3 P2 0,095 +£0,018 0,019 +0,004 80,0

Tablo 7.9.’da sunulan parlatma sonuglar1 degerlendirildiginde P2 siispansiyonu ile
parlatilmis 1, 2 ve 3 nolu numunelerin parlatma 6ncesi 0.102, 0.083, 0.095 pm olan
ortalama yilizey pirtzlilikleri sirasiyla 0.021, 0.033, 0.019 pm seviyelerine
diisiiriilmistiir. Parlatma islemi uygulandiktan sonra 6lgiilen piiriizliiliikk hata pay1 1 ve 3
nolu numuneler i¢in £0.040 ve 0.018 pum seviyelerinden sirasiyla 0.006 ve 0.004 pm
seviyelerine diisiiriilerek daha homojen bir yiizey kalitesi elde edildigi Tablo 7.9.’da
goriilmektedir. 2 nolu numuneye ait 6l¢iilen pliriizliiliikk hata paymin ise parlatma islemi
ile cok gelistiremedigi goriilmektedir. Parlatma islemi ile ylizey piiriizliliigiintin 1, 2 ve
3 nolu numune igin sirastyla %79.4, %60.2 ve %80.0 oraninda gelistirildigi
goriilmektedir. 2 nolu numunenin yiizey piiriizliilligiiniin %60 ile en az olmasinin sebebi,
purtizliilik hata oraninin gelistirilememesi gosterilebilir. P2 siispansiyonu ile parlatilan 1
nolu numuneye ait parlatma oncesi ve sonrasina ait 151k mikroskobu goriintiileri Sekil
7.39°da paylasilmistir. Paylasilan goriintiilerde ¢iziklerin giderilerek yiizey kalitesinin
onemli Olciide gelistirildigi goriilmektedir. Sekil 7.39. (b)’deki goriintiilerde kirmizi oklar
ile gosterilen c¢izik dikkatle incelendiginde, parlatma oOncesi Sekil 7.39. (a)’daki
gorintiilerde yer almadig1 anlagilmaktadir. Bu ¢iziklerin parlatma esnasinda P2 tozunun
icinde bulunan iri partikiillerden kaynaklandig: diistiniilmektedir. Sekil 7.39.’da P2 ile
parlatilan 2 nolu numuneye ait goriintiiler paylagilmigtir. Parlatma 6ncesi goriintiilerde
yer alan ciziklerin parlatma islemi ile giderildigi goriilmektedir. Sekil 7.39. (b)’deki
parlatma sonras1 goriintiilerde yer alan ¢iziklerin ise, 7.38. (a)’daki parlatma sonrasi

goriintiilerinde yer almadig1 goriilmektedir.
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Sekil 7.39. P2 siispansiyonu ile parlatilan 1 nolu numuneye ait (a) parlatma oncesi (b) parlatma sonrasi
151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.40. P2 siispansiyonu ile parlatilan 2 nolu numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma sonrasi

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.41. P2 siispansiyonu ile parlatilan 3 nolu numuneye ait (a), (c), (e) parlatma dncesi (b), (d), (f)

parlatma sonrasi i1g1k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.41.”de P2 siispansiyonu ile parlatilmis 3 nolu numuneye ait 151k mikroskobu
gorlintlileri sunulmustur. Sekil 7.41. (b)’deki parlatma sonrasina ait gorilintii
incelendiginde, (a) daki parlatma Oncesi goriintiide yer alan ciziklerin tamaminin
giderildigi goriilmektedir. 3 nolu numunenin yiizeyinde 1 ve 2 nolu numunedeki gibi
parlatma sirasinda herhangi bir ¢izik olusmadig1 goriilmektedir. Parlatma &ncesine ait
biitiin ¢iziklerin giderilmesi ve parlatma esnasinda yeni ¢iziklerin olugsmamasi ile 3 nolu

numunenin yiizey piirlizliiliigii %80 oraninda gelistirilmistir.

Ticari WRA FG kullanilarak hazirlanan %25 kati igerikli siispansiyonlar ile

parlatilmig 3 farkli numuneye ait parlatma sonuglar1 Tablo 7.10.’da gosterilmistir.

Tablo 7.10. WRA FG siispansiyonlart ile parlatilmis numunelere ait piiriizliiliik sonuglart

No: Siispansiyon Parlatma Oncesi Parlatma Sonrasi Piiriizliiliik
Yiizey Piiriizliiliigii Yiizey Piiriizliiliigii Gelisme Miktar
(nm) (nm) (%)
1 WRA FG 0,096 +£0,035 0,033 +0,013 65,6
2 WRA FG 0,084 +0,020 0,024 +0,004 71,4
3 WRA FG 0,104 £0,035 0,027 +£0,010 74,0

Tablo 7.10.’daki sonuglar degerlendirildiginde, parlatma islemi ile 1, 2 ve 3 nolu
numunelerin ortalama piiriizliiliikk degerlerinin 0.096 um, 0.084 pm ve 0.104 pum’den
strasiyla 0.033 um, 0.024 um ve 0.027 um seviyelerine diistiigii goriilmektedir. Parlatma
islemi sonrast 1, 2 ve 3 nolu numunelerin yiizey piirtizliiliikleri sirasiyla %65.6, %71.4 ve
%74.0 oraninda gelistirildigi goriilmektedir. WRA FG siispansiyonu ile parlatilan 1 nolu
numuneye ait 151k mikroskobu goriintiileri Sekil 7.42.’da sunulmustur. Sekil 7.42. (a)’da
gosterilen ‘1°, 2° ve ‘3’ nolu ¢iziklerin Sekil 7.42. (b)’deki parlatma sonras1 goriintiilerde
giderilemedigi goriilmektedir. Sekil 7.42. (c)’deki parlatma Oncesi ¢iziklerin parlatma
islemi ile 7.42. (d)’deki parlatma sonrasi goriintillerde giderildigi fakat parlatma
esnasinda yeni ¢iziklerin olustugu goriilmektedir. Sekil 7.42. (c)’de paylasilan goriintiide
bu yeni ¢izigin yer almadigi, bu ¢izigin parlatma esnasinda siispansiyon igerisindeki iri
WRA FG partikiillerinden kaynaklandigi tespit edilmistir. Sekil 7.43.’te WRA FG
siispansiyonu ile parlatilan 2 nolu numuneye ait parlatma oncesi ve parlatma sonrasina
ait goriintiiler paylagilmistir. Parlatma sonras1 Sekil 7.43. (b)’deki goriintiide yer alan
kirmiz1 daire igerisinde gosterilen ¢izigin parlatma sonrast Sekil 7.43. (a)’da yer almadig
tespit edilmistir. Sekil 7.44.”te WRA FQG ile parlatilan 3. numuneye ait 151k mikroskobu

goriintlileri paylagilmistir.
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Sekil 7.42. WRA FG siispansiyonu ile parlatilan 1 nolu numuneye ait (a), (c) parlatma éncesi (b), (d)

parlatma sonrasi i1g1k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.42. (Devam) WRA FG siispansiyonu ile parlatilan 1 nolu numuneye ait (a), (c) parlatma éncesi (b),

(d) parlatma sonrasi 151k mikroskobu gériintiileri
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Sekil 7.43. WRA FG siispansiyonu ile parlatilan 2 nolu numuneye ait (a) parlatma oéncesi (b) parlatma

sonrast stk mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.44. WRA FG siispansiyonu ile parlatilan 3 nolu numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma

sonrasi g1tk mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.44. (b)’deki parlatma sonrasina ait goriintiilerde yer alan ‘1’ ve ‘2’ nolu
cizikler Sekil 7.44. (a)’da kesikli ¢izgiler ile gosterilmistir. Parlatma oncesine ait Sekil
7.44. (a)’da bu c¢iziklerin yer almadigi, ¢iziklerin parlatma esnasinda olustugu

gorilmektedir.

Ticari CR6 kullanilarak hazirlanan %25 kati icerikli siispansiyonlar ile parlatilmis

3 farkli numuneye ait parlatma sonuglar1 Tablo 7.11.’de gosterilmistir.

Tablo 7.11. CR6 siispansiyonlari ile parlatilmis numunelere ait piiriizliiliik sonuglar

No: Siispansiyon Parlatma Oncesi Parlatma Sonrasi Piiriizliiliik
Yiizey Piiriizliiliigii Yiizey Piiriizliiliigii Gelisme Miktar
(nm) (um) (%)
1 CR6 0,099 +0,040 0,025 +0,007 74,7
2 CR6 0,106 +£0,042 0,034 +0,005 67,9
3 CR6 0,091 +0,034 0,041 +0,024 54,9

Tablo 7.11.°deki sonuglar degerlendirildiginde, parlatma islemi ile 1, 2 ve 3 nolu
numunelerin ortalama piiriizliiliik degerlerinin 0.099 um, 0.106 pm ve 0.091 um’den
strastyla 0.025 pm, 0.034 pm ve 0.041 um seviyelerine diistiigii goriilmektedir. Parlatma
sonras1 numunelerin ylizey piiriizliilikleri sirasiyla %74.7, %67.9 ve %54.9 oraninda
gelistirilmistir. Parlatma sonrasi en diisiik yiizey piiriizliiliigli 3 nolu numuneye aittir. Ek
olarak 3 nolu numunenin parlatma sonrasinda yiizey piriizliligi +£0.024 pm degisiklik
gostermektedir. Bu da 3 nolu numunenin yiizeyinin oldukc¢a heterojen bir dagilima sahip
oldugunu gostermektedir. Sekil 7.45.’te CR6 ile parlatilan 1 nolu numuneye ait 151k
mikroskobu goriintiileri sunulmustur. Goriintiilerde kirmizi daireler ayni bolgeleri
gostermektedir. Sekil 7.45. (a)’daki 1 nolu numunenin yiizeyindeki c¢izikler parlatma
islemi ile biiyiik ol¢iide giderildigi Sekil 7.45. (b)’de goriilmektedir. Sekil 7.46.”da CR6
ile parlatilan 2 nolu numuneye ait goriintiiler paylagilmistir. Goriintiilerde ayn1 bolgeler
kirmiz1 daire igine alinarak gosterilmistir. Sekil 7.46. (b)’deki kirmiz1 oklarin arasinda
yer alan ciziklerin parlatma Oncesinde 7.46. (a)’daki goriintiilerde yer almadig
goriilmektedir. 2 nolu numune yiizeyindeki ¢iziklerin parlatma islemi ile giderildigi fakat
parlatma esnasinda yiizeyde yeni cizikler olustugu anlagilmistir. CR6 siispansiyonu ile

parlatilmis 3 nolu son numuneye ait gortintiiler Sekil 7.47.’de sunulmustur.
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CR6 siispansiyonu ile parlatilan 1 nolu numuneye ait (a) parlatma oncesi (b) parlatma sonrasi

Sekil 7.45.

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.46. CR6 siispansiyonu ile parlatilan 2 nolu numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma sonrasi

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.47. CR6 siispansiyonu ile parlatilan 3 nolu numuneye ait (a) parlatma oncesi (b) parlatma sonrasi

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.47. (a)’daki parlatma Oncesi goriintiide yer alan 1 ve 2 nolu derin ¢izikler
ve daha bircok kiiciik ¢izigin parlatma islemi sonunda azaldigi fakat tamamen
giderilemedigi goriilmektedir. Ayrica Sekil 7.47. (b) ve (a)’daki goriintiiler
karsilastirildiginda 3 ve 4 nolu g¢izikler gibi birgok yeni ¢izigin parlatma esnasinda
olustugu goriilmektedir. Sekil 7.44. (b)’deki goriintiide parlatma sonrasi olusan 3 ve 4
nolu ¢izikler kesikli ¢izgiler ile Sekil 7.47. (a)’da gosterilmistir. 3 nolu numunenin ylizey
plriizliliigiiniin parlatma sonrast %354.9 oraninda gelistirildigi distiniildiigiinde,

numuneye ait ylizey goriintiileri de bu durumu desteklemektedir.

Ticari CR30F kullanilarak hazirlanan %25 kati igerikli siispansiyonlar ile

parlatilmis 3 farkli numuneye ait parlatma sonuglar1 Tablo 7.12.’de gosterilmistir.

Tablo 7.12. CR30F siispansiyonlari ile parlatilmis numunelere ait piiriizliiliik sonuglar

No: Siispansiyon Parlatma Oncesi Parlatma Sonrasi Piiriizliiliik
Yiizey Piiriizliiliigii Yiizey Piiriizliiliigii Gelisme Miktar:
(nm) (um) (%)
1 CR30F 0,086 +£0,018 0,015 £0,002 82,5
2 CR30F 0,066 +0,010 0,019 +0,003 71,2
3 CR30F 0,107 £0,036 0,020 +0,003 81,3

Tablo 7.12.’deki sonuglar degerlendirildiginde, 1, 2 ve 3 nolu numunelerin yiizey
ptriizliliikleri 0.086 pm, 0.066 um ve 0.107pm’den sirasiyla 0.015 pm, 0.019 pm ve
0.020 pm’ye disiiriilmiistiir. Parlatma islemi ile birlikte numune yiizeyleri sirasiyla
%82.5, %71.2 ve %81.3 oraninda iyilestirilmistir. Parlatma sonras1 ylizey pirtizliliigi
hata oranlarinin da 0.002 pm, 0.003 pm ve 0.003 pm ile olduk¢a diisiik olduklar
goriilmektedir. Bu veriler 151¢inda numune ylizeylerinin parlatma sonrast ¢ok daha
homojen bir yiizey kalitesine sahip olduklar1 sdylenebilir. Sekil 7.48.°de CR30F ile
parlatilan 1 nolu numuneye ait 151k mikroskobu goriintiisii sunulmustur. Sekil 7.48. (a) ve
(b)’deki goriintiilerde ayn1 bolgeler kirmizi daire igerisinde gosterilmistir. Sekil 7.48.
(a)’daki parlatma oncesi numune yiizeyinde yer alan ¢iziklerin parlatma isleminden sonra
numune ylizeyinden tamamen giderildigi goriilmektedir. Sekil 7.49.°da CR30F ile
parlatilan 2 nolu numuneye ait goriintii paylasilmistir. Sekil 7.49. (a)’da gosterilen
numune yiizeyindeki ¢iziklerin parlatma islemi ile tamemen giderildigi goriilmektedir.
Sekil 7.50.’de CR30F ile parlatilan 3 nolu numuneye ait 151k mikroskobu goriintiileri
paylasilmistir.
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Sekil 7.48. CR30F siispansiyonu ile parlatilan 1 nolu numuneye ait (a) parlatma oncesi (b) parlatma

sonrasi g1tk mikroskobu goriintiileri

92



Sekil 7.49. CR30F siispansiyonu ile parlatilan 2 nolu numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma

sonrasi g1tk mikroskobu goriintiileri
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CR30F siispansiyonu ile parlatilan 3 nolu numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma

Sekil 7.50

sonrast 151tk mikroskobu gériintiileri
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Goriintiilerde ayn1 bolgeler kirmizi daire ile gosterilmistir. Sekil 7.50. (a)’da
parlatma Oncesine ait goriintiide yer alan biitiin ¢iziklerin, CR30F siispansiyonu ile
parlatildiktan sonra numune yiizeyinden giderildigi goriilmektedir. Parlatma sonrasi
giderilen ¢izikler ile birlikte numunenin ortalama piiriizliilik degeri %81.3 oraninda
gelistirilmistir. CR30F partikiilleri kullanilarak hazirlanmis siispansiyon ile parlatilan 1,

2 ve 3 nolu numunelerin yiizeylerinde yer alan biitiin ¢izikler giderilmistir.

Ticari H43M kullanilarak hazirlanan %25 kati igerikli siispansiyonlar ile

parlatilmis 3 farkli numuneye ait parlatma sonuglar1 Tablo 7.13.’te gdsterilmistir.

Tablo 7.13. H43M siispansiyonlar ile parlatilmis numunelere ait piirtizliiliik sonuglar

No: Siispansiyon Parlatma Oncesi Parlatma Sonrasi Piiriizliiliik
Yiizey Piiriizliiliigii Yiizey Piiriizliligii Gelisme Miktar:
(nm) (nm) (%)
1 H43M 0,098 +0,026 0,018 +0,003 81,6
2 H43M 0,106 +0,045 0,015 +0,002 85,8
3 H43M 0,091 +0,031 0,018 +0,005 80,2

Tablo 7.13.’teki sonuglar degerlendirildiginde, 1, 2 ve 3 nolu numunelerin
strastyla 0.098 pm, 0.106 pm ve 0.091 um olan ortalama ylizey piiriizliiliik degerleri
parlatma islemi ile sirastyla 0.018 um, 0.015 pm ve 0.018 pm degerlerine diisiiriilmiistiir.
Parlatma islemi sonrasi 1, 2 ve 3 nolu numunenin ortalama yiizey puriizliliigii sirasiyla
%81.6, %85.8 ve %80.2 oraninda gelistirilmistir. Sekil 7.51.’de H43M ile parlatilan 1
nolu numuneye ait 151k mikroskobu goriintiileri paylagilmistir. Goriintiilerde yer alan ayni
bolgeler kirmizi daire ile gosterilmistir. Sekil 7.51. (a)’da yer alan 1 nolu numuneye ait
ciziklerin Sekil 7.51. (b)’deki parlatma sonrasi goriintiillerde tamamen giderildigi
goriilmektedir. H43M ile parlatilan 2 nolu numuneye ait 151k mikroskobu goriintiileri
Sekil 7.52.°de sunulmustur. 2 nolu numuneye ait Sekil 7.52. (a)’da yer alan parlatma
oncesi goriintiilerinde bulunan ¢iziklerin parlatma islemi ile 1 nolu numunede oldugu gibi
tamamen giderildigi Sekil 7.52. (b)’de goriilmektedir. H43M ile parlatilan 3. Numuneye
ait 151k mikroskobu goriintiileri Sekil 7.53.’te paylasilmistir. 1 ve 2 nolu numunede oldugu
gibi Sekil 7.53. (a)’da yer alan c¢iziklerin, parlatma islemiyle tamamen giderildigi Sekil
7.53 (b)’de goriilmektedir.
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Sekil 7.51. H43M siispansiyonu ile parlatilan 1 nolu numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma sonrast

15tk mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.52. H43M siispansiyonu ile parlatilan 2 nolu numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma sonrast

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.53. H43M siispansiyonu ile parlatilan 3 nolu numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma sonrast

151k mikroskobu goriintiileri
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Uretilen SRG tozu kullanilarak hazirlanan %25 kati icerikli siispansiyonlar ile

parlatilmis 3 farkli numuneye ait parlatma sonuglar1 Tablo 7.14.’te gdsterilmistir.

Tablo 7.14. SRG siispansiyonlart ile parlatilmis numunelere ait piiriizliliik sonuglart

No: | Siispansiyon Parlatma Oncesi Parlatma Sonrasi Piirtizliluk
Yiizey Piirazltliga Yiizey Piiriizliiliigih | Gelisme Miktan
(nm) (nm) (%)
1 SRG 0,084 +0,019 0,024 £0,010 71,4
2 SRG 0,096 +0,042 0,017 0,003 82,3
3 SRG 0,104 +0,030 0,028 +0,011 73,1

Tablo 7.14.’te yer alan parlatma sonuglarina gore, 1, 2 ve 3 nolu numunelerin sirastyla
0.084 um, 0.096 pm ve 0.104 um olan ortalama yiizey piiriizliiliikleri parlatma islemi ile
strastyla 0.024 um, 0.017 pm ve 0.028 pm’ye diisiiriilmiistiir. Tablo 7.13.’te parlatma
islemi ile birlikte numunelerin yiizey puriizlilikleri sirastyla %71.4, %82.3 ve %73.1
oraninda iyilestirildigi goriilmektedir. Parlatma islemi sonrasinda 2 nolu numune
yiizeyinin % 82.3 ile en ¢ok gelisme gosteren numune oldugu goriilmektedir. Sekil
7.54.’te SRG ile parlatilan yiizeyi %71.4 oraninda iyilestirilen 1 nolu numuneye ait 151k
mikroskobu goriintiileri paylagilmistir. Parlatma 6ncesi ve parlatma sonrast goriintiilerde
ayn1 bolgeler kirmizi daire ile gosterilmistir. Sekil 7.54. (a)’da gosterilen parlatma dncesi
numune iizerinde yer alan ‘1’ nolu biiylik ¢izigin parlatma sonrasi biiyiik Olciide
giderildigi Sekil 7.54. (b)’de goriilmektedir. Parlatma islemi sonrasi numune yiizeyinde
noktasal 4 adet hata bulundugu Sekil 7.54. (b)’de kirmiz1 oklarla gdsterilmektedir. Bu
noktasal hatalar sebebiyle 1 nolu numunenin ylizey piiriizliiliigiinii ancak %71.4 oraninda
gelistirilebildigi goriilmektedir. Sekil 7.55.°te %82.3 ile numune yiizeyi en yliksek oranda
gelistirilen 2 nolu numuneye ait 151k mikroskobu goriintiileri paylasilmistir. Sekil 7.55.
(a)’da yer alan ¢iziklerin parlatma sonras1 Sekil 7.55. (b)’de tamamen giderildigi sadece
kiiclik bazi noktasal hatalarin yer aldigir goriilmektedir. Sekil 7.55. (b)’de yer alan
noktasal hatalar kirmiz1 oklar ile gdsterilmistir. SRG siispansiyonu ile parlatilan 3 nolu

numuneye ait 151k mikroskobu goriintiileri Sekil 7.56.’da paylasilmistir.
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Sekil 7.54. SRG siispansiyonu ile parlatilan 1 nolu numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma sonrast

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.55. SRG siispansiyonu ile parlatilan 2 nolu numuneye ait (a) parlatma dncesi (b) parlatma sonrast

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.56. SRG siispansiyonu ile parlatilan 3 nolu numuneye ait (a) parlatma oncesi (b) parlatma sonrasi

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.56. (a)’daki parlatma Oncesi goriintiilerde yer alan ¢iziklerin parlatma
islemi ile 1 ve 2 nolu numunede oldugu gibi biiyiik 6l¢iide giderildigi Sekil 7.56. (b)’de
goriilmektedir. Parlatma islemi sonrasinda numune ylizeyinde yer alan ‘1’ nolu kiigiik
cizik ve 1 adet noktasal hata kirmiz1 oklarla gosterilmistir. Gosterilen bu kiigiik ¢izik ve
noktasal hatanin numune ylizey kalitesini etkileyerek Cizelge 7.20.’de paylasilan

parlatma performansi oraninin %73.1°de kalmasina sebep olduklar1 sdylenebilir.

Ticari P2, WRA FG, CR6, CR30F, H43M ve iretilen SRG tozlar1 kullanilarak
hazirlanan siispansiyonlarin 3’er numune iizerindeki parlatma performanslarina ait grafik
Sekil 7.57.’de sunulmustur. Grafik degerlendirildiginde yiizey kalitesini %85.8, %81.6
ve %80.2 oranlartyla en ¢ok gelistiren siispansiyonun %82.5 ortalama degerine sahip

H43M siispansiyonu oldugu goriilmektedir.
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ekil 7.57. Siispansiyonlara ait % parlatma performanslari
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Parlatma performansi olarak 2. sirada ise %82.5, %81.3 ve %71.2 oranlariyla %78.3
ortalama parlatma performansina sahip CR30F siispansiyonu oldugu goriilmektedir.
Cozdirme-¢oktiirme yontemiyle 3 asamada sentezlenerek kalsinasyon ile elde edilen
SRG partikiillerinin parlatma performanslart %71.4, %82.3 ve %73.1 olarak Ol¢tilmiistiir.
SRG siispansiyonunun ortalama parlatma performansi (%75.6) ile en iyi 3. degeri aldig1
anlagilmaktadir P2 partikiilleri ile hazirlanan siispansiyonun %79.4, %60.2 ve %80.0
oraninda yiizey kalitesini arttirdig1 goriilmektedir. WRA FG partikiilleri ile hazirlanan

103



siispansiyon kullanilarak parlatilan numunelerin yilizeylerinin ise %65.6, %71.4 ve %74.0
oraninda iyilestirildigi gorilmektedir. En diisiik % parlatma performansi ise %65.8
ortalama parlatma performansi ile CR6 partikiilleri kullanilarak hazirlanan siispansiyona
ait oldugu goriilmektedir. En iyi performansi gésteren H43M, CR30F ve SRG tozlarinin
Sekil 7.16.’daki tane boyut analizi sonuglarinda ve Tablo 7.5.te  tane boyut
dagilimlarinin sirastyla 3.0, 2.4 ve 4.5 pm olduklar1 goriilmektedir. Bu sonuglarla
parlatma performansinin tane boyut dagilimi (tek boyunlu olup olmamasi) ile bir iliskisi
oldugu goriilmektedir. Diger yandan Tablo 7.5.’te CR6 tozunun en diisiik ortalama tane
boyutuna sahip olmasina ragmen Sekil 7.17. ve Sekil 7.18.’de CR30F tozundan daha
biiyiik tanelere sahip oldugu goriilmektedir. CR6 tozunun Tablo 7.5.’te en diisiik ortalama
tane boyutuna sahip olmasina ragmen en kotii parlatma performansi géstermesinin sebebi
topaklanma egilimi olabilir. CR6 tozunun Tablo 7.6.’daki BET yiizey alan1 sonucunun
ise 10.3 m%/g ile CR30F’in 29.4 m?/g olan yiizey alanindan diisiik oldugu gériilmektedir.
Sekil 7.57.’deki H43M, CR30F ve SRG’nin 3 numuneye ait parlatma performanslari
arasinda farkin oldukc¢a az oldugu goriilmektedir. Diger yandan P2 ve CR6 ile parlatilan
numunelerin arasinda yaklasik %20’lik performans farklar1 oldugu goriilmektedir. Bu
farkin sebebinin tozlarin tane boyut dagiliminin genis olmasindan ve igerlerindeki iri
partikiillerden kaynaklandig diisiiniilmektedir. Sekil 7.39. ve 7.47.’deki 151k mikroskobu
goriintlilerinde P2 ve CR6 ile parlatilan numunelerin yiizeylerinde parlatma esnasinda

yeni ¢iziklerin olugmasi bu diisiinceyi kuvvetlendirmektedir.

Piirtizliliik ol¢iimiinde 4. boliimde anlatildigl gibi yiizey kalitesini sadece Ra
degerleriyle ifade etmek yeterli olmayabilir. Yiizey profilleri Sekil 4.2.’deki gibi ayn1 Ra
degerine sahip olmasina ragmen birbirinden ¢ok farkli olabilirler. Bu nedenle farkli
siispansiyonlar ile parlatilan yiizeylerin Rz ve Rmax degerleri de birbirleri ile
karsilastirilarak yorumlanmistir. Rz ve Rmax degerleri Siispansiyonlarin Sekil 7.57.”deki
Ra performanslarina gore P2, WRA FG, CR6 (1. grup) ve H43M, CR30F, SRG (2. grup)
olarak 2 gruba ayrilarak degerlendirilmistir. Sekil 7.58.’de P2, WRA FG ve CR6 ile
parlatilan numunelere ait Rz degerleri paylagilmistir. Grafikte mavi ile gosterilen barlar
parlatma oOncesi, kirmizi ile gosterilen barlar ise parlatma sonrast degerlerdir. Grafikte
parlatma sonrasi en diisiik Rz degerine sahip olan numunenin 0.11 pm ile P2
siispansiyonu ile parlatilan 3 nolu numune oldugu goriilmektedir. Bu 3 nolu numunenin
Sekil 7.57.de Ra degerine gore %80 oraninda iyilestirildigi goriilmektedir. Sekil

7.58.’deki grafikte parlatma sonrasi en yiiksek Rz degerine sahip olan numunenin ise CR6
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ile parlatilan 3 nolu numune oldugu goériilmektedir. Bu numunenin ayni zamanda Sekil
7.57.de en diisiik % parlatma performansina sahip oldugu goriilmiistiir. Bu 3 parlatma
stispansiyonu i¢in Sekil 7.57. ve Sekil 7.58.’deki grafikler karsilastirildiginda Ra ve Rz
degerlerinin uyumlu olduklar1 goriilmektedir. Kisaca yiiksek Rz degerine sahip
numunelerin parlatma performanlarinin diisiik oldugu, diisik Rz degerine sahip olan
numunelerin ise yliksek parlatma performanslarina sahip oldugu anlasilmaktadir. Ayni

zamanda bu degerler siralama olarak ta birbirleriyle uymaktadir.
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Sekil 7.58. P2, WRA FG ve CR6 ile parlatilan numunelere ait Rz piiriizliiliik degerleri

Sekil 7.59.’da parlatma performanslar1 daha ytiksek olan 2. grup H43M, CR30F ve
SRG ile parlatilan numunelere ait Rz degerleri paylasilmistir. Yesil ile gosterilenler
parlatma Oncesi, kahverengi ile gosterilenler ise parlatma sonrast Rz degerleridir. Bu
degerler incelendiginde en diisiik Rz degerine sahip numunenin CR30F ile parlatilan 1
nolu numune oldugu goriilmektedir. Fakat parlatma sonras1 Rz degerlerine bakildiginda,
Sekil 7.58.’deki degerlerin aksine biitiin degerlerin birbirine oldukca yakin olduklari
goriilmektedir. Sekil 7.58.’de parlama sonras1 Rz degerleri arasindaki fark 0.19 pm iken
Sekil 7.59.’da Rz degerleri (en yiiksek ile en diisiik) arasindaki fark yalnizca 0.07 pm dir.

Bunun nedeni, daha dar tane boyut dagilimina sahip olduklari i¢in daha homojen ve
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yiiksek parlatma performansina sahip H43M, CR30F ve SRG siispansiyonlarinin Rz
degerlerinin de birbirine daha yakin ve hata oranlarinin oldukc¢a dar oldugu gosterilebilir.
Bu ii¢ siispansiyonun aksine daha kotii performans sergileyen P2, WRA FG ve CR6
stispansiyonlari ile parlatilan numunelerin Rz degerleri arasindaki fark ve hata oranlarinin
daha yiiksek oldugu agikca goriilmektedir. Genel olarak bu iki grafikteki parlatma
oncesindeki Rz degerlerine ait hata oranlarinin olduk¢a genis oldugu, bu degerlerin
parlatma islemi ile oldukca dar hale geldigi goriilmektedir. Sekil 7.58.’de P2 ile parlatilan
1 nolu numunenin parlatma 6ncesinde en yiiksek Rz degerine sahip olmasina ragmen,
parlatma islemi ile digerlerinden daha diisiik bir deger aldig1 goriilmektedir. Ayni sekilde
P2 ile parlatilan 2 nolu ve CR6 ile parlatilan 3 nolu numunenin parlatma oncesinde
digerlerine oranla daha diisiik Rz degerlerine sahip olmalarina ragmen, parlatma islemi
ile daha yiiksek Rz degerlerine sahip olduklar1 goriilmektedir. Bunun nedeninin parlatma

islemi sirasinda partikiillerin yeni ¢izikler olusturmasi sebebiyle oldugu diisiiniilebilir.
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Sekil 7.59. H43M, CR30F ve SRG ile parlatilan numunelere ait Rz piirviizliiliik degerleri

Sekil 7.60.’ta P2, WRA FG ve CR6 siispansiyonlari ile parlatilan numunelere ait
parlatma Oncesi ve parlatma sonrasi Rmax degerleri paylasilmistir. Bu degerler

incelendiginde Rmax degerlerinin Rz degerleri ile paralel bir sekilde degistigi
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goriilmektedir. P2 ile parlatilanlar arasinda en yliksek Rz degerine sahip 2 nolu numune
Sekil 7.60.’ta da kendi i¢inde en yiiksek Rmax degerine sahiptir. WRA FG ile parlatilan
numunelerde de en yiiksek ve en diisilk Rz ve Rmax degerlerinin ayni numuneler oldugu
gorilmektedir. Fakat 7.58.’de CR6 ile parlatilan 3 nolu numunenin en yiiksek Rz degerine
sahip olmasina ragmen 7.60.’ta 2 nolu numuneden daha diisiik Rmax degerine sahip
oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni Sekil 7.58.’de CR6 ile parlatilan 3 nolu numunenin
hata oranmin en genis olan numune oldugu ve oOl¢iime gore bu degerin onemli Olgiide
degisebilecegi soylenebilir. Sekil 7.60.’taki CR6 ile parlatilan 2 ve 3 nolu numunelerin
Rmax degerlerine ve iist hata oranlarima bakildiginda 3 nolu numunenin 2 nolu
numuneden daha yliksek Rmax degerine sahip olabilecegi goriilmektedir. Kisaca Sekil
7.58. ve 7.60.’taki degerler sapma miktarlar1 da gbz Oniinde bulunduruldugunda
degerlerin birbirine paralel olduklar1 goriilmektedir. Sekil 7.60.’taki Rmax degerleri ayni
zamanda Sekil 7.57.’deki Ra degerlerini de desteklemektedir. En yiliksek Rmax
degerlerine sahip CR6 ile parlatilan 2 ve 3 nolu numuneler, P2 ile parlatilan 2 nolu
numune ve WRA FG ile parlatilan 1 nolu numunenin Sekil 7.57.”de de en diisiik Ra yiizey

gelisimini gosterdikleri goriilmektedir.

P21 P22 P23

Sekil 7.60. P2, WRA FG ve CRG6 ile parlatilan numunelerin Rmax degerleri
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Sekil 7.61.’de CR30F, H43M ve SRG ile parlatilmig numunelere ait Rmax degerleri
paylagilmistir. Bu degerler incelendiginde parlatma oOncesi numunelerin Rmax
degerlerinin oldukga genis oldugu goriilmektedir. Fakat parlatma islemi ile birlikte Rmax
degerleri 0.12 pm ile 0.3 um arasina indirilmistir. Ayn1 zamanda oldukc¢a genis hata
(sapma) oranlarma sahip numunelerin parlatma islemi ile birlikte olduk¢a daraldig:
goriilmektedir. En yliksek Rmax degerine sahip olan SRG1 ve SRG3 numunelerinin Sekil
7.59.’da da en yiiksek Rz degerlerine sahip oldugu anlasilmaktadir. Bu numunelerin
yiizey plriizliliginiin Sekil 7.57.’de %71.4 ve %73.1 gelisme gdstererek H43M ve
CR30F ile kiyaslandiginda bir miktar diisiik performans sergiledikleri goriilmektedir.
Fakat Sekil 7.57.’de SRG1 ve SRG3 numunelerinin parlatma performans miktarlar
CR30F2 nolu numuneden daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Sekil 7.61.’deki CR30F2
numunesine ait Rmax degerine bakildiginda 0.14 pm ile SRG1 ve SRG3 numunelerinden
daha diisiik bir deger aldig1 goriilmektedir. CR30F2 numunesinin parlatma performansi
olarak SRG1 ve SRG3’ten diisilk olmasina ragmen daha homojen bir ylizey profiline
sahip oldugu sdylenebilir. Ayrica SRG1 ve SRG3 nolu numunelerin parlatma dncesinde
SRG2 numunesinden daha diisiik Rmax degerine sahip olmasina ragmen parlatma
sonrasinda daha yliksek Rmax degerlerine sahip olmasinin sebebi, parlatma esnasinda
yiizeyin partikiiller tarafindan ¢izilmis olabilecegini gostermektedir. Genel olarak Sekil
7.61.°deki Rmax degerleri ve hata oranlar1 Sekil 7.60.’taki degerlerinden daha diisiik
oldugu goriilmektedir. Sonug olarak parlatma islemi ile birlikte Ra, Rz ve Rmax degerleri
g0z Oniinde bulunduruldugunda daha dar tane boyut dagilimina sahip H43M, CR30F ve
SRG siispansiyonlarinin P2, WRA FG ve CR6 siispansiyonlarina oranla daha 1yi yiizey

kalitesi sagladiklar1 sGylenebilir.
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Sekil 7.61. CR30F, H43M ve SRG ile parlatilan numunelere ait Rmax degerleri

7.3.2. CR30F ve SRG Tozlar1 Kullanilarak %5, %10, %15 ve %20 Kati icerikli
Siispansiyonlar ile Numune Yiizeylerinin Parlatilmasi

Ticari CR30F ve tretilen SRG o-Al203 tozlar ile %5, %10, %15 ve %20 kati
oranlarinda hazirlanan siispansiyonlar kullanilarak parlatilan numunelere ait parlatma
performanslart  Sekil 7.58.°de sunulmustur. Hazirlanan parlatma siispansiyonlari
kullanilan aliimina ismi ve kati igeriklerine gore CR30F-5 (%5), CR30F-10 (%10),
CR30F-15 (%15), CR30F-20 (%20), SRG5 (%5), SRG10 (%10), SRG15 (%15), SRG20
(%20) seklinde isimlendirilmistir.
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Sekil 7.62. CR30F ve SRG kullanilarak %5, %10, %15 ve %20 kati oranlarmmda hazirlanan
stispansiyonlara ait parlatma performanslari

Sekil 7.58.’deki parlatma sonuglar1 degerlendirildiginde SRGS siispansiyonunun
yiizey prtizliliigini %79.7 ve %74.5 oraninda iyilestirdigi goriilmektedir. Ayn1 kati
oraninda hazirlanan CR30F-5 siispansiyonu ile parlatilmis numuneye ait yiizey
purtizliiliklerinin ise %76.0 ve %60.0 oranlarinda iyilestirildigi goriilmektedir. SRG ile
hazirlanan siispansiyonun katt oram1  %5’ten %10’a ¢ikarildiginda, parlatma
performanslarinda ¢ok degisme olmadigi Sekil 7.58.’de goriilmektedir. CR30F-10
siispansiyonu kullanilarak yapilan parlatma isleminde ise yilizey piiriizliiliigliniin %85.8
ve %81.9 oranlarinda geliserek en yliksek degerlerine ulastigi anlasilmaktadir. SRG
stispansiyonundaki kati oraninin %15’e ¢ikarilmasina ragmen parlatma performanslarmin
SRGS5 ve SRG10 siispansiyonlarina gore diisiis yasayarak %77.9 ve %70.4°e geriledigi
goriilmektedir. %15 kati oraninda hazirlanan CR30F-15 siispansiyonu da numune
yiizeylerini %76.2 ve %65.2 oranlarinda gelistirerek %10 kat1 igerikli CR30F-10
siispansiyonundan daha diisiik degerler almistir. Sekil 7.58.’de %20 kat1 igerikli SRG-20
sispansiyonu ile parlatilan numune yiizeylerinin %78.8 ve 77.9 oraninda gelistirildigi
goriilmektedir. CR30F ile ayni oranda hazirlanan CR30F-20 siispansiyonu ise numune
yiizeylerini %80.7 ve %71.4 oranlarinda iyilestirmistir. Bu sonuclar degerlendirildiginde
SRG ve CR30F partikiilleri kullanilarak hazirlanan siispansiyonlarda kati miktarini
attirmanin performans iizerinde bir etkisi oldugu goriilmemistir. CR30F siispansiyonlari

arasinda en 1yi performanslar1 % 85.8 ve %81.9 ile %10 kat1 oranina sahip siispansiyonlar
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sergilerken SRG i¢in en yliksek deger olan %79.7°ye SRGS5 ve SRG10 siispansiyonlari
ile ulagilmistir. Ortalama olarak bakildiginda ise %20 kat1 oranina sahip SRG
siispansiyonu 2 farkli numune i¢in de %77 lizerinde yiizey iyilestirmesi saglayarak en iyi
performans1  gosterdigi  distintilebilir. Ek olarak Sekil 7.58.’deki sonuglar
degerlendirildiginde SRG partikiilleri ile hazirlanan %5, %10, %15 ve %20 kat1 icerikli
slispansiyonlara ait parlatma performanslariin birbirlerine ¢ok yakin oldugu ve
degerlerin sadece %80 ile %70 arasinda degistigi goriilmektedir. Diger yandan CR30F
ile hazirlanan siispansiyonlara ait parlatma sonuglarinda ise en iyi ile en kotii parlatma
performanslar1 arasinda %15.8’lik bir fark oldugu goriilmektedir. Bu performans
farkliliklarina CR30F tozuna ait Sekil 7.17. (d)’deki SEM goriintiilerinde bulunan iri
partikiillerin veya topaklanmalarin yiizeyde yeni c¢izikler olusturarak sebep oldugu

diistiniilmektedir.

Yiizey pirizliliginiin sadece Ra degeri goz Oniinde bulundurularak
yorumlanmasinin dogru sonuglar vermeyecegini diisliinerek numunelere ait Rz ve Rmax
degerleri de yorumlanmistir. Sekil 7.63.’te CR30F ile parlatilan numunelere ait Rz
degerleri paylasilmistir. Bu degerler incelendiginde en diisiik Rz degerlerine agirlikca
%10 kat1 partikiil iceren silispansiyonlar ile ulasildigr goriilmektedir. Kat1 miktarinin
artmastyla Rz degerinin arttig1 %20 kat1 iceren siispansiyon ile parlatilan 2 nolu numune
ile maksimum degerine ulastig1 goriilmektedir. %20 kati igerikli 2 nolu numuneye ait
Sekil 7.62.’deki parlatma performansina bakildiginda %71.4 ile CR30F-5 ile parlatilan 2
nolu numuneden ve CR30F-15 ile parlatilan 2 nolu numuneden yiiksek olmasina ragmen
Rz degeri bakimindan bu numunelerin gerisinde kaldig1 goriilmektedir. Bu nedenle artan
kat1 miktar1 ile yiizey kalitesinin genel olarak arttirilldig: fakat yiizeyde daha derin
ciziklerin olustugu sdylenebilir. Bu teoriyi Sekil 7.64.’te gosterilen CR30F ile parlatilmis

numunelere ait Rmax degerleri de desteklemektedir.
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Sekil 7.64.’te CR30F-20 ile parlatilan 2 nolu numunenin parlatma 6ncesi Rmax
degeri CR30F-10 ile parlatilan 2 nolu numunenin parlatma oncesi Rmax degerinden
diisiik oldugu goriilmektedir. Buna ragmen parlatma islemi ile birlikte Rmax degeri
CR30F-10 ile parlatilandan olduk¢a yiiksek bir deger almistir. Ayn1 zamanda CR30F-20
ile parlatilan 2 nolu numunenin alt ve {ist hata oranlarinin oldukca genis oldugu
goriilmektedir. Bu veriler 1s1ginda katt oraninin artmasi ile siispansiyon igerisinde
bulunan iri partikiillerin ya da topaklarin artmasi yiizeyde yeni ¢iziklerin olugmasina
sebep oldugu disiintilmiistiir. Bu nedenle % parlatma performans: artmasina ragmen
yiizeyde daha fazla ¢izik olugsarak Rz ve Rmax degerlerinin arttig1 sdylenebilir. Sekil
7.65.’te artan % kat1 orani ile artan iri partikiillerin ya da topaklanmalar ile yiizeyde daha
fazla cizik olusturmasi sekilsel olarak gdsterilmistir. Sekil 7.65.te oldugu gibi kati
miktarinin artmastyla iri partikiil miktarinin da arttig1 bu sebeple iri partikiillerin malzeme
yiizeyinde daha fazla c¢izik olusturarak Rz ve Rmax degerini olumsuz yonde ettigi

distiniilmektedir.
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%5 Kati Icerikli %20 Kat: Icerikli

Siispansiyon Siispansiyon

Sekil 7.65. (a) ag. %5 kati igerikli CR30F siispansiyonu (b) ag. %20 kati icerikli CR30F siispansiyonu ve
yiizeyde olusturduklar: ¢izikler
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Sekil 7.66.’da SRG ile parlatilan numunelere ait Rz degerleri verilmistir. Bu
degerler incelendiginde parlatma Oncesi Rz degerlerinin birbirinden oldukg¢a farkli
olmasina ragmen parlatma islemi ile birlikte Rz degerlerinin hepsi hemen hemen ayni
seviye geldigi gorilmektedir. Sekil 7.66.’daki Rz degerlerini gosteren grafikte kati
miktarinin Rz degeri iizerine bir etkisi olmadigi goriilmektedir. Sekil 7.63.’te gosterilen
CR30F ile parlatilmis numunelere ait Rz grafigi ile karsilastirildiginda, kat1 oraninin
artmasma ragmen herhangi bir degisiklik olmamasi, silispansiyon igerisindeki SRG
partikiillerinin Sekil 7.14.’te gosterilen SEM goriintiilerinde CR30F partikiillerinden daha

homojen bir tane boyut dagilimina sahip olmasi1 gosterilebilir.
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Sekil 7.66. SRG ile parlatilan numunelere ait Rz degerleri

Kisaca stispansiyon igerisindeki CR30F kati oraninin artmasi yeni derin ¢iziklere
sebep olurken SRG partikiillerinin tane boyut dagiliminin homojen olmasi bu etkiyi
ortadan kaldirmaktadir. Sekil 7.67.’deki SRG ile parlatilan numuneye ait Rmax degerleri
de bu tezimizi desteklemektedir. Sekil 7.67.’de gosterilen parlatma ncesi Rmax degerleri
birbirinden oldukga farkli olsalar da parlatma islemi ile birlikte ayn1 seviyelere geldikleri
goriilmektedir. Sekil 7.64.’teki CR30F-20 ile parlatilan numunelere kiyasla Sekil
7.67.’deki SRG20 ile parlatilan numunelerde Rmax degeri ve hata oranlar1 diger kati

oranlarindan ¢ok farkli olmadiklar1 goriilmektedir. Bunun nedeni daha 6nce belirttigimiz
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gibi tane boyut dagilimi olduk¢a homojen olan SRG partikiilleri slispansiyon igerisindeki
kat1 oranlarinin artmasina ragmen yeni c¢izikler olusturmayarak ylizey kalitesinde yeni

deformasyonlara sebep vermedigi sdylenebilir.

SRG SRG SRG SRG SRG SRG SRG SRG
%5 %5 %10 %10 %15 %15 %20 %20

B Parlatma dncesi
B rariatma sonrasi

4,5

4

w
w (6]

I\)
(O]

ParazlGlik Rmax (um)
o =
(9] = (9] N

o

Sekil 7.67. SRG ile parlatilan numunelere ait Rmax degerleri

CR30F ve SRG partikiilleri kullanilarak farkli kati oranlarinda hazirlanan
siispansiyonlar ile parlatilan numune yiizeyleri 151k mikroskobu ile incelenerek daha
detayli arastirilmistir. CR30F partikiilleri kullanilarak %35 kat1 oraninda hazirlanan
CR30F-5 siispansiyonu ile parlatilan numuneye ait 151k mikroskobu goriintiileri Sekil
7.68.’de sunulmustur. Parlatma Oncesi ve sonrast goriintiilerinde ayni bolgeler kirmizi
daire igerisinde, yiizeydeki cizikler kirmiz1 kesikli ¢izgilerle, noktasal hatalar ise sar1
kesikli cizgilerle gosterilmektedir. Sekil 7.68. (A)’da numune yiizeyinin parlatma
oncesinde olduk¢a genis ¢iziklere sahip oldugu goriilmektedir. 1, 2 ve 3 olarak
numaralandirilan ¢iziklerin genisliklerinin yaklasik olarak 20 pm oldugu anlasilmaktadir.
Numune yiizeyi CR30F-5 ile parlatildiktan sonra kii¢iik ciziklerin giderildigi fakat daha
genis olan ¢iziklerin tamamen giderilemedigi Sekil 7.68. (B)’de goriilmektedir.
Giderilemeyen bu genis c¢izgiler CR30F-5 siispansiyonunun parlatma performansini
diisiirerek %60°’ta kalmasina sebep olmustur. Sekil 7.69.’da CR30F-10 ile parlatilan
numuneye ait 151k mikroskobu goriintiileri sunulmustur. Sekil 7.69. (A)’da parlatma

oncesi numune ylizeyindeki cizikler goriilmektedir. Parlatma islemi ile ¢iziklerin biiyiik
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Olctide giderildigi Sekil 7.69. (B)’de goriilmektedir. Parlatma sonrasi 151k mikroskobu
goriintlisiinde sar1 daire icerinde gosterilen kiiciik noktasal hatanin parlatma Oncesi
gorlntiisiinde yer almadigi tespit edilmistir. Bu hatanin parlatma isleminde olustugu

anlasilmaktadir.
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Sekil 7.68. CR30F-5 siispansiyonu ile parlatilan numuneye ait (a) parlatma oncesi (b) parlatma sonrasi

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.69. CR30F-10 siispansiyonu ile parlatilan numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma sonrasi

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.70.’te CR30F-15 ile parlatilan numuneye ait gorintiiler paylasilmistir.
Goriintiilerde ayn1 bolgeler kirmizi daireler ile gosterilmistir. Sekil 7.70.’teki parlatma
Oncesi gorilintiisiinde numune yiizeyindeki ¢izikler goriilmektedir. Parlatma isleminden
sonra numune ylizeyinde herhangi bir ¢izik goérilmemektedir (Sekil 7.70. (B)). CR30F
partikiilleri kullanilarak %20 kati oraninda hazirlanan CR30F-20 siispansiyonu
kullanilarak parlatilmis numuneye ait goriintiiler Sekil 7.71.’de sunulmustur. Sekil 7.71.
(A)’daki parlatma Oncesi goriintiisiinde numune yiizeyindeki cizikler ve hatalar
goriilmektedir. Parlatma islemi ile birlikte ylizey kalitesi arttirilarak cizikler giderildigi
Sekil 7.71. (B)’de goriilmektedir. Goriintiiler degerlendirildiginde, CR30F-5, CR30F-10,
CR30F-15 ve CR30F-20 ile parlatilan numunelerdeki ¢izikler biiyiik 6l¢iide giderilmistir.
Sadece CR30F-5 ile parlatilan numunede 20 pm genisliginde ¢izikler bulundugu
goriilmiis, parlatma islemi ile bu genis cizikler giderilememistir. Bu ¢iziklerin parlatma
ile azaltilmasina ragmen tamamen giderilemeyecek diizeyde derin oldugu goriilmiistiir.
Diger numunelerde bulunan ¢izikler ve hatalar farkli oranlardaki siispansiyonlar
kullanilarak giderilmistir. Sonu¢ olarak silispansiyonlarda kullanilan kati miktarinin

parlatma performansi {izerinde bir etkisi oldugu goriilmemistir.
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Sekil 7.70. CR30F-15 siispansiyonu ile parlatilan numuneye ait (a) parlatma oncesi (b) parlatma sonrasi

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.71. CR30F-20 siispansiyonu ile parlatilan numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma sonrasi

151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.72.”de SRGS siispansiyonu ile parlatilan bir numunenin parlatma 6ncesi ve
parlatma sonrast 151tk mikroskobu goriintiileri paylasilmistir. Bu goriintiilerde ayni
bolgeler kirmiz1 daireler ile, ¢izikler kirmizi kesikli daireler ile, noktasal hatalar da sar1
kesikli daireler ile gosterilmistir. Sekil 7.72. (A)’da gosterilen numuneye ait ¢iziklerin
SRGS5 ile parlatildiktan sonra biiyiik boliimiiniin giderildigi fakat bazi noktasal hatalarin
bulundugu Sekil 7.72. (B)’de goriilmektedir. Goriintiiler incelendiginde, Sekil 7.72.
(B)’de sar1 renkli daire igerisinde gosterilen noktasal hatalarin Sekil 7.72. (A)’daki
parlatma Oncesi goriintiilerde yer almadigi anlasilmaktadir. Bu nedenle bu noktasal
hatalarin parlatma esnasinda olustugu diistiniilmektedir. Sekil 7.73.’te SRGI10 ile

parlatilmis numuneye ait 151k mikroskobu goriintiileri sunulmustur.
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Sekil 7.72. SRGS siispansiyonu ile parlatilan numuneye ait (a) parlatma oncesi (b) parlatma sonrasi stk

mikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.73. SRG10 siispansiyonu ile parlatilan numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma sonrasi 151k

mikroskobu gériintiileri
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Sekil 7.73. (A)’da numune ylizeyinin parlatma oncesi goriintiisiinde, oldukea ¢izik
oldugu goriilmektedir. Numune ylizeyi SRG10 ile parlatildiktan sonra c¢iziklerin
giderildigi Sekil 7.73. (B)’de goriilmektedir. Ayrica numunenin parlatma sonrasi
gorilintiisiinde bulunan 1 nolu ¢izigin ve noktasal hatalarin numuneye ait parlatma 6ncesi
goriintlilerde bulunmadigi tespit edilmistir. Bu ¢izik ve noktasal hatalarinda SRGS5 ile
parlatilan numunede oldugu gibi parlatma esnasinda oldugu tespit edilmistir. Sekil
7.74.’te SRG15 ile parlatilan numuneye ait goriintiiler paylasilmistir. Sekil 7.74. (B)’de
parlatma sonrast numune ylizeyinde bulunan 1 nolu ¢izik ve noktasal hatalar
gosterilmistir. Bu hatalarin parlatma Oncesi Sekil 7.74.’teki goriintiide yer almadigi
acikca goriilmektedir. SRG20 ile parlatilan numuneye ait goriintiiler Sekil 7.75.’te
paylasilmistir. Sekil 7.75. (B)’deki parlatma sonrasi goriintiide sar1 kesikli daire igerisine
alinmis noktasal hatanin Sekil 7.75. (A)’da bulunmadig1 goriilmektedir. Sonug¢ olarak
SRGS, SRG10 ve SRG15 numunelerinde oldugu gibi bu hatanin da SRG20 ile parlatma

esnasinda oldugu tespit edilmistir.
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. SRG15 siispansiyonu ile parlatilan numuneye ait (a) parlatma oncesi (b) parlatma sonrasi isik

74

Sekil 7

Mmikroskobu goriintiileri
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Sekil 7.75. SRG20 siispansiyonu ile parlatilan numuneye ait (a) parlatma éncesi (b) parlatma sonrasi 11k

mikroskobu goriintiileri
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8. DEGERLENDIRME VE ONERILER

Bu tez ¢alismas1 3 asamada gergeklestirilmistir. [lk asamada iri tane boyutuna (dso=
91 um) sahip metaliirjik aliimina kaynagi baslangic malzemesi olarak kullanilmis ve
diisiik tane boyutlu (< 1 um), yiiksek saflikta (>%99.94) Al(OH)3 ve a-Al2Os3 iiretimi
gerceklestirilmistir. Bu tozlarin iiretimi ¢ozdiirme ¢oktiirme metodu kullanilarak 3
adimda gerceklestirilmigtir. Birinci adimda direkt ¢oktiirme metodu ile elde edilen
partikiiller, ikinci adimda heterojen ¢ekirdeklenmenin gerceklestirilmesi i¢in sisteme
¢ekirdek ilavesi olarak eklenmistir. Elde edilen ikincil partikiiller {i¢iincii adimda tekrar
heterojen ¢ekirdeklenme amaci ile sistem igerisine eklenerek tiretim gergeklestirilmistir.
Direkt ¢oktliirme metodu ile elde edilen partikiillerin tane boyut dagiliminin oldukg¢a genis
oldugu goriilmiistiir. Ikincil partikiillerin eldesi ile tane boyut dagiliminin daraldig: fakat
ortalama tane boyutunun arttig1 gézlemlenmistir. Elde edilen son iiriinde ise tane boyut
dagilimi en dar halini almigtir. Fakat son {iriiniin ortalama tane boyutu da 1. ve 2. adimda
elde edilen partikiillerden daha yiiksek Ol¢tilmiistiir. 3 adimda gergeklesen liretim ile tane
boyutunun bir miktar artmasina ragmen tane boyut dagilimi énemli Sl¢iide daraltildig
gbzlemlenmistir. Heterojen c¢ekirdeklenmenin tane boyutunu kontrol etmek icin direkt
¢coktiirme metoduna gore avantajli oldugu tespit edilmistir. Kullanilan ¢ekirdek tane
boyutunun ve tane boyut dagiliminin iretilen iiriinii etkiledigi goriilmiistiir. Tozlarin
yikanmas1 esnasinda Na2O safsizliginin giderilmesi amaci ile saf suyun yaklagik 80°C
cikarilmasinin daha etkili oldugu gézlemlenmistir. Ayrica yikama ve santrifiij isleminin
6 kez tekrarlanmasiin %99.94 saflik icin yeterli oldugu, yapilan daha fazla yikamanin
saflik seviyesini arttirmadigi tespit edilmistir. Kalsinasyon isleminin 1300°C’de 1 saat
gergeklestirilmesinin o-Al203 doniisiimii i¢in yeterli oldugu goriilmistiir. Kalsinasyon
sonucunda ortalama tane boyutunun bir miktar artmasina ragmen tane boyut dagiliminin

genislemedigi goriilmiistiir.

Tez ¢alismasmin ikinci asamasinda tretilen ve ticari alinan a-Al2Oz partikiilleri
kullanilarak %5 kat1 igerikli siispansiyonlarin sedimentasyon ¢aligmalar1 yapilmstir. 0 ile
1.50 mg/m? arasinda farkl1 oranlarda eklenen Darvan C-N polielektrolit malzemesi ile
pH’m 7.5 oldugu ortamda partikiilleri askida tutmaya yeterli elektrosterik itme kuvveti
saglanmaya calisilmistir. 30 mV ile 40 mV arasinda bir zeta potansiyel degerinin ¢ok iri
olmayan partikiilleri askida tutmaya yeterli oldugu tespit edilmistir. Ortalama tane boyutu

(dso) 4.6 um ve toplam yiizey alani 2.4 m?/g olan WRA FG partikiillerini -47.0 £4.5 mV
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zeta potansiyel degerinin askida tutmak i¢in yeterli olmadig1 goriilmiistiir. Bu nedenle
WRA FG partikiillerinin tane boyutu 1.6 pm’ye diisiiriilerek sedimentasyon ¢alismasi
tekrarlanmistir. Tekrarlanan deneyde 48.0 £8.5 mV zeta potansiyel degerinin partikiilleri

askida tutmaya yetecek yeterli itme kuvvetini sagladigi goriilmistiir.

Tez ¢aligmasinin iiglincli asamast 2 boliimden olugmaktadir. Birinci bdliimde %5
kat1 oran1 ile sedimentasyon deneyleri yapilan P2, WRA FG, CR6, CR30F, H43M ve
SRG partikiilleri kullanilarak %25 kat1 oranina sahip kararli siispansiyonlar
hazirlanmigtir. Bu silispansiyonlar kullanilarak boyali metal yiizeyler 10 N yiik ve 120
rpm doniis hizlarinda 3 dk boyunca parlatilmistir. Parlatilan yiizeylerin Ra, Rz ve Rmax
degerleri incelenerek, partikiillerin  Ozellikleri ile parlatma performanslar
iliskilendirilmistir. En yliksek yiizey iyilestirmesini %82.5 ile H43M siispansiyou
saglarken, 2. en iyi %78.3 ile CR30F siispansiyonu, 3. en iyi ise % 75.6 ile liretilen SRG
partikiilleri ile hazirlanan siispansiyon olmustur. P2, WRA FG ve CR6 siispansiyonlari
da sirasiyla %73.2, %70.3 ve %65.8 oraninda ylizey iyilestirmesi saglamistir. Bu verilere
ek olarak elde edilen Rz ve Rmax degerleri de incelendigi zaman, daha iyi yiizey
kalitesinin tane boyut dagilimi dar ve homojen olan partikiiller (H43M, CR30F ve SRG)
ile hazirlanan siispansiyonlar ile elde edildigi anlasilmistir. P2 ve CR6 partikiillerinin
igerisinde bulunan iri tanelerin yiizeyde ¢izikler olusturarak, yiizey kalitesini bozdugu ve
sonuglarda biiyiik dalgalanmalara sebep oldugu tespit edilmistir. Ortalama tane boyutu en
yiiksek olan WRA FG ile parlatilan numunelerin sonuglarinda dalgalanmalar goriilmedigi
ama yiizey iyilestirmesinin de diisiik oldugu tespit edilmistir. Diisen tane boyutu ile
plirtizliiligiin azaldigi, tane boyut dagiliminin artmasi ile de yeni ¢iziklerin arttig1 tespit
edilmistir. Numune ylizeylerine ait goriintiilerde de parlatma sonrasi ¢iziklerin ve
noktasal hatalarin biliyiik kisminin parlatma esnasinda olustugu kanitlanmistir. Parlatma
deneylerinin ikinci boliimiinde CR30F ve SRG partikiilleri ile agirlik¢a %S5, %10, %15
ve %20 kat1 oranlarinda siispansiyonlar hazirlanmistir. Hazirlanan bu siispansiyonlar ile
boyal1 metal yiizeyler parlatilarak kati oraninin yiizey iyilestirilmesi lizerine olan iligkisi
arastiritlmistir. CR30F ile hazirlanan siispansiyonlarda en iyi performansin %10 kati
icerikli silispansiyon ile edildigi goriilmiistiir. Artan kati orani ile yiizeyi iyilestirme
oraniin artmadigi daha ziyade yeni ¢izikler olusturarak Rz ve Rmax degerini arttirdigi
tespit edilmistir. Bu etkiye CR30F tozuna ait SEM goriintiilerinde bulunan iri tanelerin
veya aglomerelerin sebep oldugu diisiiniilmektedir. SRG ile hazirlanan siispansiyonlarda

da artan kat1 oran ile yiizey iyilestirme arasinda 6nemli bir baglanti bulunamamustir.
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Fakat CR30F ile parlatilan numunelerde oldugu gibi artan kati1 oran1 ile Rz ve Rmax
degerinde Onemli bir artig gorlilememistir. Buna SRG partikiillerinin CR30F ile
kiyaslandiginda SEM goriintiilerinde olduk¢a homojen olmasi ve iri partikiiller
barindirmamasi gosterilebilir. Tane boyut analizinde olduk¢a dar bir dagilima sahip
CR30F tozunun SEM goriintiilerinde bazi iri partikiillere sahip olmasi kat1 oraninin
artmasi ile malzeme ylizeyinde daha fazla deformasyona sebep oldugu sdylenebilir.
Kisaca tane boyut dagiliminin yiizey kalitesinin arttirilmasina yeni ¢izikler olusturarak

olumsuz etki ettigi tespit edilmistir.

Bu ¢aligmanin ardindan diigiik tane boyutuna ve dar tane boyut dagilimina sahip
yiiksek saflikta AI(OH)3 ve a-Al203 {iretimi miimkiin kilinmistir. Bu galigmaya ek olarak
iiretim adimlar1 optimize edilerek adimlarin azaltilmasi ile maliyetlerinin diistiriilmesi ve
biiyiik ¢apli tiretim igin gerekli kosullar iizerine ¢alismalar yapilabilir. Elde edilen kararli
siispansiyonlarin raf Omiirleri tizerine c¢alismalar yapilarak, vizkozitenin ¢dkme
davranigina olan etkileri aragtirilabilir. Ek olarak, partikiiller sedimente olduktan sonra
tekrar karismasinin  kolaylastirilmas:  iizerine sistematik deneyler tasarlanarak
arastirmalar yapilabilir. Parlatma verilerinde elde edilen sonuglara ek olarak kullanilan
partikiillerin tane boyut dagilimi kontrollii bir sekilde genisletilerek Rz ve Rmax degerleri
lizerine olan etkileri daha detayli aragtirilabilir. Uretilen SRG partikiilleri ile hazirlanan
slispansiyonlarin parlatma performanslari boya igermeyen metal yiizeyler iizerinde test
edilerek metal ylizeyler lizerinde etkili olup olmadig1 arastirilabilir. Ayrica ticari CR6
tozunun tane boyutunun oldukg¢a diisiik olmasina ragmen en kotii parlatma performansina
sahip olmasi partikiillerin topaklanma egiliminden kaynaklandig: diisiiniilmektedir. Bu
partikiiller ile hazirlanan siispansiyona topaklanmay diistirecek ¢esitli katkilar (yaglayici

vb.) ilave edilerek parlatma performansi tekrar incelenebilir.
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