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Seramik Proses Kontrolü İçin Mikrogirişimler 

YVİlliam B. Campbell and James V. Shlvers 

Dept. of Ceramic Engineering, Ohio State 

University. Columbus 

Özet: Mikro- titreşimler, birçok seramik 
ürünlerin testi için etkin, hasarsız bir yöntem 
olduğu kadar, seramik proses kontrolü için de 
gerekli bilgiyi toplar. Bu yazıda, okuyucunun 
mikro-titreşimleri ne zaman kullanacağı ve 
nasıl başlanılacağı konusunda yeterli bilgiye 
sahip olması amacı güdülmüştür. 

Elektromanyetik uygulamada ve materyal 
testinde yeni bir buluş, mikro-titreşim proses 
kontrolü ve hasarsız test yöntemidir. Doğru-
dan ve sürekli nem ölçmelerine ilâveten bu 
yöntem, çatlak ve hata tesbiti, porozite ve yo-
ğunluk belirlenmesi ve fizikî boyut ölçmeleri 
için geniş bir kullanılış sahasını sunmaktadır. 
Mikro-titreşim denetleme yöntemleri, yerinde 
ölçmeleri, toplam üretim testini ve yaş durum-
da kontrolü gibi avantajları getirmektedir. Bu 
özellikler, yüksek kapasite ve süratli proses 
koşullan altında kaliteli ürünlerin ekonomik 
olarak üretilmesi ve işyeri analitik ve kontrol 
teçhizatlanması ihtiyacı için büyüyen eğil imi 

öngörmektedir. Halen ultrasonik, radyografik 
ve sızma testleri seramik sanayiinde en çok 
kullanılan hasarsız test yöntemleridir. Bu ve 
diğer kullanılan hasarsız testler için usuller ve 
detaylan; Ronald Press tarafından yayınlanan 
R.C. Mc Master tarafından yazılmış «Nondest-
ruetive Testing Handbook» adlı kitapta toplan-
mıştır. 

Ana prensipler : 

Mikrogirişimler, dalga uzunluklan, hava-
sız yerde veya vakumda 1 mm — İ m arasında 
olan elektromanyetik radyasyonun bir şekli-
dir. Bu dalga uzunlukları 300 GHZ — 0.3 GHz 
ye karşı gelen frekanslan temsil eder ve elek-
tromanyetik dizide radyo dalgalan ve enfraruj 
radyasyonun arasında bulunur. Mikrogirişim-
ler, elektromanyetik radyasyonlar gibi ışık hı-
zında gitmesine rağmen, pişmemiş ve pişmiş 
seramikler ve birçok plastikler ve mensucat gi-
bi bütün dielektrik maddelerden genellikle ko-
layca geçerler. Mikro-girişimlerin hem demirli 

Çeviren : Güner Sümer, Seramik Y. Mühendisi-

Yanmca Seramik Fabrikası - İZMİT 

ve hem de demirsiz metaller tarafından tama-
men yansıtılması, radar tutma özelliğinin iyi 
bir özelliğidir. 

Mikrogişimler optik kanunlarına uyarlar 
ve dielektrik malzemelerden geçtikçe dahili 
hatalar ve yüzeyler nedeniyle yansımaya ve 
dağılmaya uğrarlar. Mikrogişimler doğru hat-
ta yol alır ve görülebilen ışığa benzer şekilde 
yansır, kırılır ve girişime tabi olurlar. Daha 
uzun dalga uzunluklan nedeniyle, görülebilen 
radyasyonun mikroskopik nesnelerle (10—3 mm) 
ulan girişimine benzer şekilde makroskopik 
maddelerle (mm) girişim oluştururlar. Diğer 
elektromanyetik radyasyon gibi, aksi yönde gi-
den aynı frekansdaki iki dalga kesiştiğinde 
benzer dalgalar meydana getirir, tki dalga da 
ışık hızında hareket etmesine rağmen, netice 
sürekli bir dalgadır. 

Dağılım kesit alanı diye isimlendirilen bir 
nesne tarafından dağıt ı lan mikrogir iş im enerji 

miktan, nesne ebatının ve çarpan mikrogirişim 
dalgaları bir fonksiyonudur. Mikrogirişim süz-
mesinin amplitudu ve hızı, dielektrik malzeme-
tarafından değişebilir. Bu değişmeler genellikle 
dielektrik sabitesi ve kayıp açı tanjantı olarak 
ölçülür. 

Kayıp açı tanjantı, malzemede bu enerji 
kaybının veya mikrogirişim absorpsiyor.unun 
bir ölçüsüdür. Dielektrik sabitesi ve kayıp açı-
sı tanjantı, materyalin bileşimine, bünyesine, 
homojenliğine, uyma durumuna, nem yüzdesi-
ne ve yoğunluğuna bağlıdır. Uygulama proses 
teçhizatlanması, faydalı ve değerli mikrogirişim 
kontrol sinyallerine sebep olur. 

Sıvı haldeki su molekülü, mikrogirişim 
sahasında geniş bir gevşeme alanı gösterir. Su 
molekülü, 1 — 40 GHz arasındaki geniş bir 
frekans aralığında mikrogirişim enerjiyi emer 
ve dağıtır. Aynca, suyun dielektrik sabitesi 
mikrogirişim alanında hâlâ büyüktür ve su ile 
olan mikrogirişim dahili teması kuvvetlendirir. 
Kesin sonuç şudur ki su, mikrogirişimlere kuru 
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metal olmayan malzemenin oluşturduğu tesir-

den birkaç bin kez daha fazlasıyla etken ola-

caktır. Mikrogirişimler, kimyasal olarak bağ-

lanmış su içindeki değişmelere az veya hiçbir 

etkinlik göstermez. Bunun nedeni su dipolunun 

serbestçe dönememesi ve alana uyamamasıdır. 

Teçhizatlanma : 

Aşağıdaki ana elektrik devresi mikrogiri-
şim proses kontrolları ve hasarsız testler için 
gereklidir: 

1) Bir ultradengeli mikrogirişim jenera-

törü (Kaynak), 

2) Bir ultradengeli mikrogirişim alıcısı 

(Alıcı), 

3) Sonuç okumaları için uygun sinyal pro-
ses devreleri. 

Bu ünite, bir hareketli klystron devresini 
bir ultradengeli mikrogirişim kaynağı olarak 
kullanır ve bir yan-iletken diod devresi ile bir 
hassas alıcıdan oluşur. Bu tip bir sistem 
10,000,000—1 arasında dinamik güç ölçme ala-
nına sahiptir. Hem faz ve hem de amplitidu de-
ğişiklikleri ölçülür. Bunlar her ışık hüzmesi için 
verilen frekansda sadece müşterek iki değiş-
kendirler. Mikrogirişimlerin optik özellikleri 
nedeniyle hem transmisyon ve hem de yansıma 
yönleri olanaklıdır, özel uygulamalarda mer-
cekler ve aynalar mikrogirişim ışınlarını odak-
ta toplamak yaymak ve şekillendirmek için kul-
lanılabilir. 

Mikrogirişim testi için ana malzemenin 

maliyeti $ 2.500 — S 15.000 arasında değişir 

ve mevcut test modlarının sayısına bağlıdır. 

Bir refrakter şekli kontrol için basit bir kay-

nak - alıcısı daha düşük maliyeti verir. Tam bir 

mikrogirişim test laboratuvan için $ 20,000'e 

yakın bir yatırım gerekir. Mikrogirişim teçhi-

zatının işletme masrafı küçüktür. Kaynaktaki 

güç tübünün (klystron) ortalama 3000 saatlik 

ömrü vardır ve kısa bir zamanda yandan de-

ğiştirilebilir. Genellikle ticari üniteler için ye-

terli olup, her çevrede akım devresinde çalı-

şır. 

Proses Uygulamaları: 

Mikrogirişim radyasyonunun değişkenliği 
bir çok proses uygulamalarına kolayca uyma-
sını olanaklı kıldığı gibi test matervalına uy-
gun bir mikrogirişim frekansının seçimini de 
olanaklı kılar. Bu, proses hattı tesisleri için ge-
nellikle ihtiyaç duyulan gerekli elastikiyete 
katkıda bulunur. 

Nem ölçmeleri: 

Mikrogirişim nem geyçi tipik olarak trans-

misyon esasına dayanmaktadır ve Tablo l'de 

listelenen malzemelere uygulanabilir. Burada 

belirtilen mikrogirişim teknikleri ve teçhizat 

gazlara veya elektriği ileten malzemelere uy-

gulanamaz. 

TABLO 1. Mikrogirişim Nem ölçümleri için Uygun Materyal Formları. 

Tozlar Sıvılar Tanecikler 

Tanecikler Yan Koyu Sıvılar İplikler 

Katı Maddeler Hamurlar İnce Zarlar 

Pul Şeklindeki Maddeler Dokumalar ince Levhalar 

Yonga Şeklindeki Maddeler Teller Balyalar 

Akım Devresi Tesisleri: 

Sürekli okuma için, transmisyon okuma 
karşılığı devrenin bir tarafına ve alıcıda aksi 
tarafına yerleştirilmiştir. Devre tesisi en çok 
kullanılan biridir, çünkü devrenin sert duvarla-
n sabit bir numune kalınlığını sağlar ve test 
duyarlığını iyi kılar. Devreler normal olarak 
sondaki kovalar altına veya çıkışına konulmuş-
tur, ancak, küçük yan devrelerini ölçme için 
ana devreden geçici olarak aynlabilir. 

Hacim Şekilleri : 

Drenaj borusu veya yüksek gerilim izola-
törleri gibi büyük materyallerde, pişmemiş du-

rumda kaynak ve alıcıyı sert alet üzerine koya-
rak ve ölçme başlığını test materyalına göre 
ayarlayarak test yapılabilir. 

Konveyör Kayışı: 

Toz halindeki materyalin sabit bir kalınlı-
ğı nem ölçümü için gereklidir, ölçme aletinin 
yukan devresine yerleştirilen küçük bir ayarla-
ma kesicisi genellikle yeterlidir. 

İnce Levhalar: 

İnce materyale veya ince kaplamaların bir 
parçasına test uygulamak için transmisyondan 
geçime ender olarak yeıerlidir, çünkü mikro-
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girişim, materyalden sadece bir defa geçer. 

Birçok ince parçalar için, sinyaldeki değişiklik 

duyarlıklı ölçüm için yeterli değildir. Bir çok 

yünlü transmisyon veya yansıtıcı ölçme aracını 

kullanarak, sinyal başlık yüzeyleri arasındaki 

fark yavaş yavaş ölçme derecesine erişinceye 

kadar geri düşme gösterir. Mikrogirişim, arada-

ki açıklığın genişliğine ve uzunluğuna bağlı ola-

rak materyalden sayısal olarak 30 veya 40 defa 

tekrar geçer. Bu çoklu geçişler materyalden ge-

çiş sayısına doğru orantılı olarak, nem yüzdesi-

nin mikrogirişim duyarlığını artırır. 

Boru Tesisi: 

Sıvıların devamlı okunması, transmisyon 
ölçme başlığını proses akışı boyunca yerleşti-
rerek yapılabilir. Pencereler metal borunun ters 
taraflarında bulunmalıdıı. Alıcı ve verici, trans-
misyon testi için pencerelere karşı yerleştiril-
miştir. Devre testinden sonra, bir boru tesisi 
yapılır. 

Kalınlık Ölçmesi : 

Interferometre prensipleri (dikeysel giri-
şimler) kalınlık ölçmesi için esastır. Bir ma-
teryalin yüzeyleri arasında, dikeysel bir girişim 
meydana geldiğinde, yüzeyden verilen mesafede 
özel bir faz ve amplitud durumu oluşur. Ma-
teryal kalınlığı sürekli olarak değiştiğinden, 
dikeysel girişim şekli sürekli ve tasarlanan de-
ğişimi gösterir. Yansıtma amplitudu, maksi-
mum noktada dalga uzunluğu kalınlığının 1/4 
üne ve minimum noktada dalga uzunluğunun 
1/2 sine erişir. Yansıma amplitudunun, her 
test frekansı ve belirli materyal için doğru-
dan doğruya ilişkisi kurulabilir. 

Çatlama Tesbltl: 

Mikrogirişimler bir çok yeşil veya pişmiş 
seramiklerde boşluktan, levhaları, porosite, 
yabancı maddeleri ve diğer çatlaklan tesbit 
edebilir. Hem yansıma ve hem de dağılım 
modları kullanılabilir, çünkü çatlaklar ve ke-
sikler gerçekten materyal içindeki dahili yü-
zeylerde veya sınırlardadır. 

Uygun bir helezonu (reflektörü) ile ampli-
tud - hassasiyetli reflektometre en çok kulla-
nılan devredir. Standard hasarsız uygulama 
cümlesinden, teçhizat orijinal olarak bilinen 
hata büyüklüğü ve yoğunluğu referanslanna 
göre ayarlanır. Referans test esasını saptamak 
için sinyal okumalan kurulur. 

Mikrogirişim hassasiyeti frekansa bağlıdır. 
Test hassasiyeti, artan test frekansı ile artar. 
1 inch boyundaki safhalar 9.4 GHz'de sap-
tanabilir. Daha küçük uzunluklar, 30, 50 veya 

75 GHz'lik frekanslan gerektirir. Mikrogiri-

şim testin bir zayıflığı, aşın sıkı safhalan iz-

leyememcsidir. Ekseri durumlarda, mikrogiri-

şim yöntemi, ultrasonikler için çok kalın veya 

çok ince olan materyallerde veya bir sıvı kupl 

etme durumu olanaklı olmadığında seçilir. 

Mikrogirişim dağılımı, metal olmayan ma-

teryallerde boşluklan, poroziteyi ve katı ya-

bancı maddeleri tesbit eder. Hatalı yer tara-

fından dağıtılan enerji yayılan ışına dik olarak 

alınır. Bazen birden fazla alıcı kullanılır ve 

vericiye yakın olarak kurulur. 

Titreşim ölçmeleri: 

Bir osilaskop üzerinde bir mikrogirişim 

reflektometre çıktısı sinyali verildiğinde tipik 

bir titreşim şekli elde edilir. Gaye olarak hem 

titreşim frekansı ve hem de amplitud elde edi-

lebilir; aynca dampin şekillerinden bazı elas-

tiki özellikler elde edilebilir. Bir mikrogirişim 

vibrometresi mekanik temas olmadan ölçmele-

ri yapar; bu şekilde test kısmının yüklenmesi 

veya dengesizlenmesi engellenmiş olur. Kay-

dedilen frekans «dc» ile birkaç yüz MHz ara-

sında değişebilir. Sonuç sadece osiloskop 

sınırlandınlır. 

i 

Grafik, i . Btyaz. bir parselin rrutmiilılt. 
nem yü*dtsijt\t\ ölçümü. Cçin. ayar tjrirj 
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Numune Uygulamalar: 

Üç Boyutlu Beyaz Porselen : 

Üç boyutlu bir beyaz porselen ürününde 

nem yüzdesinin ayarlanması, uzun alan sonda-

ları (boyun - levhası) ile transmisyona bağlı-

dır. 800 ml-lik bir beher sondalar arasına ko-

nulmuştur ve 500 gramlık kuru masse ile dol-

durulmuştur. Başlangıçta 25 gr su ve 25 % lik 

nem elde edilinceye kadar 10 gramlık ekleme-

ler yapılır. Ayarlama eğrisi Grafik l'de gösteril-

miştir. 

Su molekülünün döner frekansı daha çok 

sıcaklığa bağlıdır ve bir mikrogirişim nem ölç-

me değişkeni gibi değişen sıcaklıklara gerek 

gösterir, üç sıcaklıkta bulunan dört nem yüz-

desi sıcaklık bağlılığını kurmak için yeterli bil-

giyi sağlamıştır. Grafik 2, mikrogirişim nem 

ölçmelerinin sıcaklığa olan bağlılığını göster-

mektedir. 
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Grafik 1. Mikroşirifim rıem ûlçmeJerin 

TematreLİur Uaylthfı . 

SAFİHALAR : Safiha ayarlanmasında bir 

inç-karelik boyun levhalı bir mikrogirişim ref-

lektometre kullanıldı. İki seramik tuğlası yavaş 

yavaş 10 oyun kâğıdı ile ayrıldı ve başlangıç 

okumaları kaydedildi. Elde edilen done bu saf-

hada tamamen doğrusal idi. 

Tuğlayı 0.0,'den 0.1 inçe doğru 0.01 inç 

aralıklarıyla ayırarak ve karşı gelen rakamları 

kaydederek bir hava açıklığı levha ayan elde 

edildi. Elde edilen done Tablo 11'de listelen-

miştir. Yarım dalga girişimi maksimumu nok-

tası aşıldığında erişilen karakteristik tekrara 

dikkat ediniz. 

TABLO I I HAVA BOŞLUĞU YANSITMA 

ÖLÇMELERİ 

Boşluk (İnç) Metre Okuma (x!00) 

0.01 81 

0.02 75 

0.03 72 

0.04 69 

0.05 65 

0.06 60 

0.07 63 

0.08 67 

0.09 69 

0.10 71 

Çatlaklar î 

Aluminyum oksidli A ve B ayar bloklarının 

bir serisi mikrogirişim reflektometre ile ince-

lendi. Bütün durumlarda mikrogirişim ünitesi 

her bloktaki standard boşlukları tesbit ede-

bildi. Bu bloklar, ultrasonik hassasiyet ölçme-

leri için standard ayarlama üniteleridir. 

Kontrol edilmiş hataları içeren test numu-

neleri, birbirine 90 derece dik duran kaynak ve 

alıcı ile mikrogirişim dağılımı vasıtasıyla kon-

trol edildiler. Hatalı numuneler, 1) Döküm nu-

muneleri içindeki cam taneleri, 2) Döküm nu-

muneleri içindeki metal habbeleri, 3) Nümune 

eksenine 0,30,45 ve 60 derecede çekilen vakum 

pres numuneleri içindeki teli ihtiva etti. Bütün 

hatalar kolaylıkla tesbit edildi. 
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«Microvvaves for Continuous Control the 
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Hidrometalurjide Yüksek Sıcaklık ve Basıncın Önemi(1> 

Prof. Dr. Turgut GÜNDÜZ - Cenıll OĞUZ 

A.Ü. Fen Fakültesi 

Doğal kaynaklardan metalleri elde etme 

hidrometalurjisi başlıca üç basamaktan oluşur. 

Bunlar sırasıyla: 

1. Metal cevherini çözme, 

2. Metal çözeltisini konsantre hale getir-

me, 

3. Konsantreden metali elde etmedir. 

Sözü edilen bu basamaklar çeşitli sıcaklık 

ve basınçlarda gerçekleştirilebilir. Bu basamak-

lardan birine uygulanan yüksek sıcaklık veya 

yüksek basınç, prosesi büyük ölçüde değişti-

rebilir. örneğin bazı metal sülfatlarının çözü 

nürlükleri yüksek sıcaklıkla büyük ölçüde aza-

300 " 

5 200 

c 

" S . 1 0 0 

100 200 
sıcaklık (°C) 

Şekil 1 

! 11 Bu yazının hazırlanmasında R. DERRY'nin 

«Pressure Hydrometallurçy» (Minerals Sci. 

Enqnq. V. 4. N. 1. 1972) makalesinden bü-

yük ölçüde yararlanılmıştır. 

lir, (Şekil — 1). Bundan başka indirgeme ve 

yükscltgemeyi daha kısa zamanda ve daha et-

kili yapmak için hidrojen ve oksijenin sulu or-

tamda yüksek sıcaklıkta derişik çözeltileri ya-

pılır. Bunun için sözü edilen gazların sistem-

deki basınçları artırılır. (Şekil — 2 ve Şekil — 

3). Böylece reaksiyonu istenen yöne sürükleyen 

iki faktör (sıcaklık ve konsantrasyon) birden 

uygulanmış olur. ŞeJdl — 3'den kolayca görü-

leceği gibi metal sülfürlerin tam olarak metal 

sülfatlara yükseltgenmesi ancak 175°C'nin üs-

tünde gerçekleşmektedir. 

Şekil 2 

Tuzların Çözünürlüğü 

Tuzların sudaki çözünürlüğü genel olarak 

sıcaklıkla artar, öyle ki bu artış bazan suyun 

kritik noktasının üstündeki sıcaklıklarda bile 

devam eder. Buna karşılık sülfatların çözünür-

lüğü sıcaklıkla büyük ölçüde azalır ve 150 — 

250°C de litrede birkaç grama kadar düşer, 

(Şekil — 1). Sülfatların çözünürlüklerinin bu 

şekilde düşmesi yalmz ortamın sıcaklığının et-

kisiyle değil, bu sıcaklıkla birlikte yükselen 
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basıncın da etkisiyle olur. Böyle sıcaklığın 

yükselmesiyle çözünürlüğün azalmasında, söz 

konusu sülfatın kristal yapısında bulunan su-

yun önemi büyüktür. Kristal suyu azaldıkça 

çözünürlük de azalır. örneğin, magnezyum 

sülfat oda sıcaklığında sulu ortamda MgS04. 

7H20 kristallerini, 200 — 250"C de ise MgS04. 

H.O kristallerini meydana getirir. 

Bu arada, her sülfatın çözünürlüğünün aynı 

şekil ve derecede azalmıyacağını belirtmek de 

yerinde olur. Bundan yararlanarak bir arada 

bulunan mangan sülfat ve magnezyum sülfatı 

ayırmak mümkün olmuştur. Böyle ayırmalar 

büyük ekonomik değeri olan ayırmalardır. 

Çünkü, buharlaştırma için gerekli enerjiden 

tasarruf edilmiş olur. 

Ticari Yöntemler 

Hidrometalurjide basınç denemesi ilk kez 

1859 yılında Beketoff tarafından yapılmıştır. 

Bu araştırıcı kapalı bir cam tüp içinde AgNOs 

çözeltisini H , ortamında ısıtarak metalik gü-

müş elde etmeyi başarmıştır. 

Bu denemeden sonra birçok araştırıcılar 

liçing * ve çöktürme reaksiyonlarında, yüksel-

tilmiş sıcaklık ve basınçlardan yararlanarak 

metalleri yükseltgen, nötral ya da indirgen or-

tamlarda filiz veya konsantrelerinden elde et-

mişlerdir. Bu yöntemlerin çoğu değilse bile 

bir kısmı geliştirilerek tam kapasiteli endüst-

riyel kuruluşlarda uygulanmıştır. Bunlardan 

belli başlıları Tablo — l'de özetlenmiştir. 

TABLO 1 — SANAYİDE KULLANILAN HİDROMETALURJİK BASINÇ YÖNTEMLERİ 

Ham madde Uygulanan basınç sistemi özelliği 
Kazanılan 

metal 

Boksit NaOH ile liçing Al 

W ve Mo filiz, konsa. NaOH,Na2CO.t ile liçing W, Mo 

Uranyum filizleri Na2C03 ile liçingi 

» ile » ve Hj indirgemesi , 

U 

U 

Sülfür konsantreleri NH, ile L. ve H 2 indirgemesi Ni, Co 

Filiz ve kalsineler NH„H„S04 ile L., H 2 ind. Ni, Co 

Filiz H2S04 ile L.; L. ve H 2 ind. Ni Cu1 

Laterit filizi H2S04 ile L. ve H2S çöktürmesi Ni, Co 

Çöktürülmüş sülfürler H2S04 ile.; NH^'lı ve asidik çözeltilerden H ; ind. Ni, Co 

As'li Konsantreler H.S0 4 ile L. ve NH:l'lı çözeltiden H2 ind. Co 

Hurda bakır NH3'1i çözeltiden H2 ind. Cu 

Tavlanmış bakır Asidik çözeltiden H 2 ind. Cu 

1 Cu elektroliz ile elde edilir. 

Bayer tarafından geliştirilen hidrometalur-

jik basınçla liçing yöntemiyle boksit filizinden 

A12Os elde edilir. Bu yöntem liçing yöntemle-

rinin en önemlisi olarak kabul edilmektedir. 

Söz konusu yöntemde boksit buharla ısıtılan 

otoklavlarda kostik sodayla gevşetilir. Çalışma 

* Liçing Ileaching): Katı fazda bulunan bir 

maddeyi, basınç ve sıcaklığın etkisi altın-

da, başka bir madde ile çözelti fazına al-

ma işlemidir. 
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sıcaklığı boksitin hidratasyon durumuna bağlı-

dır. örneğin 3 sulu boksit için kullanılacak 

kostik soda konsantrasyonu 130 — 200 g/l, sı-

caklık 120 — 140°C; bir sulu boksit için kostik 

soda konsantrasyonu 260 — 450 g/l, sıcaklık 

180 — 250°C olmalıdır. İşlemlerin dayandığı 

reaksiyon denklemleri: 

AloO.,. xH„0 + 2NaOH » 

2NaAIO„ + (x + ,) H ,0 

Denklemden de görüleceği gibi reaksiyon sıra-

sında gaz çıkışı olmaz ve artırılan basınç yük-

sek sıcaklıktaki su basıncı kadardır. Sodyum 

alüminat çözeltisine aşı kristalleri (Tri hidrat 

hidrarjilit) atıp 50°C ye soğutmakla saf (Al(OH)s 

elde edilir. 

Sürekli reaktörlerde yapılan reaksiyon za-

manı genel olarak birkaç saattir. Fakat zama-

nı, sıcaklığı artırmakla kısaltmak mümkündür, 

örneğin, Bonn yakınlarındaki bir kuruluşta 

(1) yatay borulu reaktörlerde reaksiyon zama-

nı, 300"C sıcaklıkla 2,5 saniyeye kadar düşürül-

müştür. 

Basınç altında bazik liçing yöntemleriyle 

teknikte W ve Mo da elde edilir, örneğin, Lon-

dra'da bir şirket (2) Mo bulundurmayan filiz-

lerden W'ı 130"C sıcaklık ve 0,5 MN/m2 (MN/ 

m- = milyon nevton/m2) toplam basınç altın-

da NaOH ile liçing yaparak elde etmektedir. 

Ayrıca, Kaliforniya'da (3) seheelit (CaW04) 

konsantrelerinin soda ile liçing yöntemi aynı 

amaçla kullanılmaktadır. 

Uranyumu filizlerinden ayırmak için ba-

sınç altında liçing yöntemi Kanada, Rusya ve 

Yugoslavya'da uygulanmaktadır. İşlem zamanı, 

sıcaklık ve basınç yükseltilerek oldukça kısal-

tılmıştır. örneğin, Kolarado'daki bir pilot ku-

ruluşta (4), 82°C sıcaklık ve atmosfer basıncın-

da 70 saatte filizlerdcki uranyumun % 90 ı, 

120'C sıcaklık ve 0,48 MN/m2 basınç altında 

6 saatteyse % 97 si elde edilmiştir. En uygun 

şartlar ise 150"C sıcaklık ve 0,14 MN/m2 basınç 

ile sağlanmıştır. 

tlginç bir yöntem de Yugoslavya'da uygu-

lanmaktadır. Bu yöntemle uranil karbonattan, 

150°C sıcaklık ve 1,5 MN/m2 basınç altındaki 

otoklavlarda liçing yapılarak UO, elde edil-

mektedir. yöntemde liçing işleminden önce 

hidrojenle indirgeme yapılarak elde edilen ve 

kısmen sinterleşmiş UO., topaklan katalizör 

olarak kullanılmaktadır: 

UO , + + H , ^ U O o + 2H + 

Çökmeler katalizör topaklan üzerinde oluşur. 

Yalnız 3 — 5 mg/1 U bulunduran çıkış çözeltisi 

basınçlı liçing hücrelerine tekrar gönderilir. 

Son 20 yılda hidrometallurjide oldukça ge-

lişmiş olan basınç tekniği Ni ve Co'ın elde edil-

mesinde de kullanılmaktadır. NtS konsantre-

lerine liçing uygulanırken basınçlı NHS ve in-

dirgen olarak H, kullanılır. 80 — 95'C de 0,8-

0,9 MN/m2 atmosfer basıncı altında iki basa-

maklı olan liçing esnasında çözünme eksoter-

mik olduğundan otoklav dıştan soğutulur. Olu-

şan reaksiyonlar : 

NİS : FeS + 70, + 10NHS + 4HaO -*» 

Ni(NH3)6 S04 + 2Fe.,03.H,0 + 2(NH«), S.Oj 

2(NH4)., S.Oj + 20j -*> 

(NH4)2 S.,0„ + (NH4)2S04 

Amonyum politiyonat 

(NH4),S30,, + 202 + 4NH3 + H.,0 

(NH4)SO.,NH2 + 2(NH4)..S04 

Amonyum sülfamat 

Denklemde görüldüğü gibi sülfür halindeki kü-

kürt, tiyosülfat ve politiyonat ara kademelerin-

den geçerek sülfamat ve sülfata yükseltgenir. 

Yöntemde kullanılan amonyağın fazlası desti-

lasyonla tekrar kazanılır. Burada doymamış 

sülfür bileşikleri konsantredeki bakınn sülfür 

halinde çökmesini sağlar. Geri kalan bakır ise 

basınç altında H,S ile tamamen tutulur. Böy-

lece elde edilen çözelti 45 — 50 g/l Ni, 1 — 2 

g/l Co ve 350 g/l (NH4)2 S04 ihtiva eder. Daha 

sonra 175 — 220°C sıcaklık ve 3 MN/m2 üstün-

deki basınç altında H2 ile indirgenir. Fınnlar-

da 40 — 50 kez tekrarlanan bu indirgemelere 

Batch indirgemesi denir. Çıkış çözeltisinde ka-

lan 1 g/l konsantrasyonundaki Ni ve Co uygun 

yöntemlerle tekrar kazanılabilmektedir. 

Uygulanan özel Yöntemler 

Tablo — l'de toplu olarak gösterilen ve 

yukarda kısaca açıklanmış olan ticari yöntem-

lerle Al, W, Mo, U, Ni, Co ve Cu elde edilmek-

tedir. Bunlann dışında her metal için geliştiril-

miş olan özel yöntemlere de kısaca değinmek 

yerinde olur. 

Molibden : 

Sülfür konsantreleri, liçingden önce kav-

rularak oksit haline dönüştürülür. Basınç al-

tındaki liçing işlemlerinde Na2CO.„ NaOH, KOH 

veya NH4OH kullanılır. Bunlardan en uygunu 

KOH'dir. Çünkü filizde bulunan herhangi bir 

renyum (Re) bileşiği önce potasyum perrenat 

(KRe04) haline dönüşür, sonra iyon değiştirici 

veya uygun bir çözücü ile uzaklaştınhr. 

(1) Ver-Alum-Werke, Bonn IAlmanya) 

(2) Metallurqial Co. Ltd., Londra (İngiltere) 
(3) Union Carbide, Kaliforniya (A.B.D.) 

(4) National Lead Company's, Kolarado 

(A.B.D.) 
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Molibdat halindeki çözeltilerde ise basınç-
lı H; veya CO ile indirgenerek Mo02 çöktürü-
lür. İndirgen olarak H, kullanıldığında reaksi-
yon 200°C sıcaklık ve 6 MN/m2 kısmî basınç 
altında yürür. Burada katalizör olarak metalik 
Mo kullanılır: (Mo) 

Mo04-s + Ha — —-> MoO, + 2 OH— 
Reaksiyon ortamında % 1 den fazla Cu isten-
mediğinden, fazla Cu, sülfür halinde çöktürü-
lerek ayrılır. % 60 — 65 olan verimi artırmak 
için metalik Ni veya PdCL gibi katalizörler 
kullanılır. 

Nikel • Kobalt : 

Hidrometalurjik basınç yöntemiyle Ni ve 
Co'ı diğer metallerden ayırmak mümkündür. 
Bu amaçla bir Amerikan şirketi (5) fazla mik-
tarda magnezya ihtiva eden Ni filizlerine asi-
dik ortamda basınçlı liçing yöntemi uygula-
mıştır. Şekil — 4'ten de görüleceği gibi bu 
yöntemde Co ve Ni, hidroksitleri halinde çök-
türülerek Ni rafinerisine gönderilirken MgO de 
MgS04 haline dönüştürülür. MgS04 çözeltisi 
deriştirilerek konsantre haline getirilir ve 230oC 
de buharlaştınlmaksızın MgS04.H20 kristalle-
ri halinde çöktürülür. Bu sıcaklıkta yalnız 
5 g/l MgS04 çözeltide kalır. 

MgO' l î Ni 
f i l i z i 

^ Basınçlı ay ı rma 

MgO 
Temel ayırma 

Sey.(NM- Co) Çözel. 

rFe (pasta) 

Saf (Nİ+Co)Çözel. 

r 8 ^ Hidroksit Çökmesi U(Ni+Co)hid-f/ı' râf/ncrısfne 

MgS04 Çözel 

Buharlaştırmadan 

MgO 

230*C 

MgSpj.HiO krist. 

Sıcakta bozunma 

H2S04 tesisi 

SO, 

Şekil 4 

II) American Metal Climaz Patent. (U.S. 
Pat. 3. 446. 144) 

önemli diğer bir yöntem ise Şekil — 5'de 

gösterilmiştir. Burada laterit filizi 230 — 240°C 

deki hidrotermal şartlar altında önce S ile kav-

rularak sülfür haline dönüştürülür. Sonra çözü-

nebilir NiS04 elde etmek üzere pH 4 — 6 ya-

pılarak 200°C ve 2.75 MN/m- atmosfer basıncı 

altında oksitlenir. Bu arada filizden gelen Fe 

de Fe..03 halinde çöker. Elde edilen karışıma 

demir tozlan katılır ve 150'C sıcaklıkta se-

mentasyon yöntemi uygulanır. Yöntemin so-

nunda demir magnetik olarak nikelden ayrılır. 

HSO — HTCP (sulu ortamda sülfürleştirme, 

oksitleme - y. sıcaklık sementasyonu) yöntemi 

olarak bilinen bu işlem, % 13 — 2 Ni ihtiva 

eden filizler için ekonomiktir. 

Ni Uteri t 

(Ni+Fe) oksit 

S ve su S ü l f ü r e şme 

235°C , 3MK^rf 

0 a Oks idasyon 

200°C 2,75MN/rrf 

(Ni+Fe)sülfür 

pHA-6 

Toz Fe 

N İ S O ^ F e / V ) 

Sementasyon 

150°C 

Tavlanmış Ni(%30) 

Şekil 5 

Bakır: 

Bakır sülfür filizleri, paslanmaz çelikten 

yapılmış otoklavlarda, NHs'lı (NH4)2S04 çözel-

tisi ile 85'C sıcaklık ve 0,7 MN/m2 basınç al-

tında 9 saat müddetle liçing yapılır. Bu yöntem 

ile 65 g/l Cu ihtiva eden konsantrelerden 18 

g/1 Zn yanında % 96 Cu ve % 80 Zn birbirin-

den ayrılabilmiştir. 

Çıkış çözeltisi, tiyosülfat, politiyonat ve 

sülfamat gibi kükürdün çeşitli tuzlarını birara-

da bulundurur. 250°C sıcaklık ve 4 MN/m2 

basınç altında çalışılırsa, bunlar oksihidroliz 

halinde kontrol altına alınabilirler. 
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CUjS-f6NH3 + (NH4)2S04+5/20j >2Cu (NH3)4S04 +11,0 

CUS + 4 NH 3 + 2 0 2 »Cu (NH 3 ) 4 S0 4 

2CuFeS2+12NH3+1702+(2+n)H20 > 2Cu(NH3)4S04+ 2(NH422S04+Fe203.nH20 

2Cu5FeS4 + 36NH3+2(NH4)2 S04 + 37/202+(n_2)H20 »10Cu(NH3)4S04+Fe203.nH20 

Amonyağın fazlası kısmen H,S04 ile nötr-

lcştirilir ve çözelti, 200°C de 4,2 MN/m2 başm-

andaki H2 ile indirgenerek Cu elde edilir. 

Bakır sülfürlerin basınç altmda asidik or-

tamlardaki liçingleri nisbeten düşük sıcaklık-

larda yapıldığında elementel kükürt ele geçer. 

CUjS-f 2HjS04 + 02 2CuS04 + S°+2H20 

Çözeltideki Cu, elektrolizle veya H2 ile basınç 

altm indirgenerek kazanılır. 

Kalkopirit konsantreleri doğrudan doğruya 

asitli basınç altında liçing yapılırsa: 

CuFeS + 2HjS04+02 

2FeS04 + H jS0 4+^0 2 

Fe2(S04)3 + 6H20 -

reaksiyonlan oluşur. 

CuS04+FeS04 + 2S' + 2H20 

>Fe2(S04)3+H20 

->2Fe (OH) 3 + 3H2S04 

Bu yöntemde 110 — 120'C de kısmi 02 ba-

sıncı 3,5 MN/m2 olan şartlarla 2,5 saat liçing 

yaparak en iyi sonuç almır. Çözeltiden süzerek 

CuS04 ayrıldıktan sonra S, sıcakta süzme veya 

uygun bir çözücü ile çekerek ayrılır. Daha 

yüksek sıcaklıklarda çalışıldığında Cu2S, ele-

mentel S oluşturmadan sülfat haline yükselt-

geııir. 

Çinko : 

Çinko için geliştirilen yöntemler halen 
laboratuvar çapında olup. sanayie uygulana-
mamaktadır. Amerikalı araştırıcılar NH3'lı 
ekstraksiyon sıvısından Zn elde etmek için 2 

ayrı yöntem geliştirmişlerdir. Bunlar : 
ayrı yöntem geliştirmişlerdir. 

Bunlar : 

1 — Elektroliz etmek. 

2 — Amonyağı destillemekle çöktürülen 

ZnS0,'ı kalsinasyon ile ZnO'e dönüştürdükten 

sonra indırgiyerek Zn elde etmektir. 

Termodinamik olarak Zn , çözeltiden Ha 

ile indirgenemez, ancak NH3'lı Zn — Cu liçing 
çözeltisinden Zn , Cu indirgendikten sonra 
ZnCOj halinde çöktürülerek ayrılır. 

Rus aarştıncıların kullandığı bir yöntem-
de ise Cu - Zn çözeltisinden Cu, ZnS yardımıyla 
150 — 175°C de özel bir işlemle uzaklaştırılır: 

ZnS + Cu+ J -» CuS + Zn+2 

Bir diğer yöntemde de ZnS konsantreleri 
basınç altında sulu asitlerle ZnS04 haline dö-
nüştürülür. Burada elementel S ele geçer. Bu 
işlemlerde oksijen taşıyıcı olarak Fe iyonları 
kullanılır: 

ZnS+HjS04(sey.) 

Fe2(S04)3+H28 

2FeS04+H2S04 + VfcO a -

—» ZnS04 + HjS 

2FeS04 + H2S04+C» 

— > Fe2(S04)3+H20 

Toplam reaksiyon: ZnS-fH2S04 +
 1

/60J ZnS04 + S* + HjO 

Reaksiyon sıcaklığı genellikle S'ün E.n. al- < 

tında olmahdır. Aksi taktirde eriyen S, metal 

sülfür parçacıklarını bir koruyucu tabaka ha-

linde sararak reaksiyon hızım düşürür. Bunun 

la birlikte, kullanılan asit/ZnS oranı düşürü-

lürse (aşın ZnS kullanarak,) reaksiyon sıcak-

lığı 105°C den 150°C ye kadar çıkarılabilir. Bu 

indirgeme için otoklavda tutma zamanı 2 saat-

tir. Bu yöntemi kullanarak bir pilot kuruluşta 

% 96 — 98 Zn ve % 80 — 85 S elde edilmiştir. 

Söz konusu yöntem, atmosferi kirleten SO, 

gazı oluşmasını önlediğinden dolayı da aynca 

değer kazanır. 

Eğer daha yüksek sıcaklıklarda çalışılırsa 
liçing sırasında ZnS tamamen ZnS04'a yük-
seltgenir ve elementel S oluşmaz. 
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Sonuç: 

Söylenenleri özetleyecek olursak, hidrome-

talurjide basınç ve sıcaklık yöntemleri sınai 

olarak Al, W, Mo, U, Ni, Co ve Cu'ın farklı ham 

maddelerden elde edilmesinde kullanılmakta-

dır. Araştırma safhasında olan yöntemlerle de 

Zn, Pb, Fe, Ti, As, Se, Te, Mn, Cr, Sn, Nb ve 

Ta'ın filiz veya konsantrelerinden elde edilme-

lerine çalışılmaktadır. 

özellikle elementel S veren şartlarla, sül-

fürlü filizlerin basınç altında liçing yöntemleri 

sanayide hava kirlenmesini önlemesi yönünden 

de oldukça önemlidir. 

Basınç altındaki hidrometalurjik yöntem-

ler, gittikçe gelişerek, hurda karışımlardan me-

talleri tekrar kazanmakta kullanılmaktadır. Bu 

gelişmeler kompleks konsantrelerinin zengin-

leştirilmesinde fiziksel işlemlerin yerini almaya 

başlamıştır. 

Metalurjik yöntemlerin gittikçe fazla kul-

lanılması, çözücü ile çekerek ayırma işlemleri-

ni de geliştirecektir. Bu gelişmeler sonucunda 

organik fazlardan doğrudan doğruya basınçla 

indirgiyerek metal elde etme yöntemleri bü-

yük önem kazanacaktır. 
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50. Yıl Sanayi Kongresi Kitabı 
Odamızdan ödemeli Olarak isteyiniz. 
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