ISTANBUL TEKNIK UNIiVERSITESi % FEN BiLIMLERI ENSTITUSU

NIKEL BOR MASTER ALASIMLARININ URETIMI VE GELISTIRILMESI

YUKSEK LiSANS TEZi

Kerem Can TASYUREK

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dah

Uretim Metalurjisi ve Teknolojileri Miihendisligi Program

HAZIRAN 2013






ISTANBUL TEKNIK UNIiVERSITESi % FEN BiLIMLERI ENSTITUSU

NIKEL BOR MASTER ALASIMLARININ URETIMI VE GELISTIRILMESI

YUKSEK LiSANS TEZi

Kerem Can TASYUREK
(506111230)

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dah

Uretim Metalurjisi ve Teknolojileri Miihendisligi Program

Tez Damismani: Prof. Dr. Onuralp YUCEL

HAZIRAN 2013






ITU, Fen Bilimleri Enstitiisii’niin 506111230 numarali Yiiksek Lisans Ogrencisi
Kerem Can TASYUREK in, ilgili yonetmeliklerin belirledigi gerekli tiim sartlari
yerine getirdikten sonra hazirladigi “NIKEL BOR MASTER ALASIMLARININ
URETIMI VE GELISTIRILMESI” baslikl tezini asagida imzalar1 olan jiiri
Oniinde basari ile sunmustur.

Tez Danismani : Prof.Dr. Onuralp YUCEL
Istanbul Teknik Universitesi

Jiiri Uyeleri : Doc¢.Dr. Cevat Bora DERIN ...
Istanbul Teknik Universitesi

Prof.Dr. Nilgiin KUSKONMAZ = ...,
Yildiz Teknik Universitesi

Teslim Tarihi : 2 Mayis 2013
Savunma Tarihi: 4 Haziran 2013






ONSOZ

Yiiksek lisans tez ¢alismam boyunca tez yonetimimi iistlenen degerli hocam Prof.
Dr. Onuralp YUCEL’e,

Tezin olusturulmasindaki maddi katkilarindan &tiirii Sentes-BIR A.S.’ye ve Izmir
Kalkinma Ajansina,

Calismalarim sirasinda yardimlar1 ile bana destek olan ve deneylerimi
gergeklestinqemde bliyiilk emekleri olan Aras. Gor. Murat ALKAN, Aras. Gor.
Mehmet BUGDAYCI ve Yiik. Met. Mith. Ahmet TURAN’a,

Deneylerdeki kimyasal analizlerin yapilmasinda biiyiik emegi gecen kimyager inci
KOL’a ve Hakan MORCALTI’ya,

Hayatim boyunca bana destek olan, herseyden ¢ok ben ve kardesimi diisiinen,
hayatlarindaki en biiylik amag¢ bizi mutlu ve basarili géormek olan annem Tiilay
TASYUREK e ve babam Kadim TASYUREK e ayrica bir abinin sahip olabilecegi
en harika kiz kardes oldugu i¢in kiz kardesim Elif Dilan TASYUREK ’e,

Sonsuz tesekkiirleri bir borg bilirim.

Haziran 2013 Kerem Can Tagylirek
(Metalurji ve Malzeme Miih.)



Vi



ICINDEKILER

Sayfa
ONSOZ ..ottt v
ICINDEKILER ..........oooviiiioeeeeeee ettt vii
KISALTMALAR .ottt be e sbee s ixi
CIZELGE LISTESI ........ooviiiiiieeeeeeeeeeeee ettt Xi
SEKIL LISTEST ...ttt Xiii
OZET ... XV
SUMMARY ottt e e e e ab e br e ae e XVii
L B 123 1T 1
2. LITERATUR CALISMASI .......ooiiiiiiieieeeee et 3
2.1 Nikel Esaslt Alagimlar..........cccooiiiiiiiiiiiie e 3
2.1.1 Nikel esasl alasimlarin kullanim alanlari..........c.ccceevveiieeiiiiie e 3
2.1.2 Nikel esasli alagim GrNEKIEr .........ccovveieiiiiie e 4
2.1.3 NIKel OKSIt (NIO) ...ocvieiiieieiie st 4
2.2 BOF MIINEIANT ... 5
2.2.1 Bor mineralinin OZEIIKIEr ..........ccoveiiiiieie i, 5
2.2.2 Bor minerallerinin kullanim alanlart...........c.ccoovvviiiiiiiniineee 6
2.2.3 BOr triokSit (B2O3) ..vveiveeiiiieiiieiieeie sttt 7
2.3 Nikel Bor Alagimlarinin Kullanim Alanlari ve Ticari Sekilleri..........ccccovveenen. 8
3. NIKEL BOR ALASIMLARININ URETIM YONTEMLERI........................... 9
RIBIC (5115 B ) 41155511 ) PSR 9
3.2 Karbotermik YONteIM.......coiiiiiiiiiiiiie it nee e 9
3.3 Ergitme Isleminde Daldirmali Tip Dogru Akim Elektrik Ark Firin1
Kullaniminin Avantajlart ..o 10
4. TERMODINAMIK VE KINETIiK INCELEMELER...........cccoccoviininiiniinnnn. 11
4.1 Nikel Oksit ve Bor Oksitlerin Rediiklenme Kosullarinin Incelenmesi............ 11
4.1.1 Termodinamik iNCEIEME ..........cooiiiiiii e 11
4.1.1.1 Borik asitten bor oksite gegis sartlarinin belirlenmesi............ccccoc...... 12
4.1.2 KINELIK INCEIBME ... 13
4.2 Alasim ve Karbiir Olusum Sartlarmin Teorik Incelemesi.........c.cococvvevevevennnee. 14
4.3 Nikel Bor Denge Diyagrami .........ccocceeiiiieiieninieiseesiese e 14
5. DENEYSEL CALISMALAR ........coooiiiiiiiiit e 17
5.1 Kullanilan Hammadde, Cihaz ve Aletler .......ccocccveiiiiiiiiiiiiiecee e 17
5.1.1 HAMMAAAEIET ......viiiiicieee e 17
5.1.2 CINAzZ VE AIELIET ... 19
5.1 Nikel Bor Deneyinin YapiliSi.....cocveceeiiiiiiiiiiiieereeee e 21
6. DENEY SONUCLARI.........coooiiiiiiiie et 23
6.1 Ergitme Deney SONUGIATT ........civiiiiiiiieie s 23
6.1.1 Odun komiirii ilavesinin nikel bordaki bor konsantrasyonuna etKisi......... 25
6.1.2 Odun komiirii ilavesinin nikel bordaki karbon konsantrasyonuna etkisi ... 25
6.1.3 Nikel bor deneylerinin elektriksel karakteristikleri............cccccovveiiennnnnn, 26
6.1.3.1 Voltaj degerlerindeki deZisimler..........ccoovviiiiriiniiciiieceeee e 26

vii



6.1.3.2 Akim degerlerindeki degiSimIer.........ccoccvvviiiiiiiiiiiiiie e 26

6.1.3.3 Gii¢ degerlerindeki degismeler...........cocoviiiiiieieicieneeee, 26
6.1.4 Elektrot hareketi Ve tiKetimi ..........c.ooveererreieiinecise e 27
6.2 Firin Siitunu ve Ust Elektrot Altinda Gelisen Olaylar.............ccccoccvevceevrnnnnn. 28
6.2.1 X-Isinlar1 analizler ve sektorlerin karakterizasyonu............cc.ccceevevveivnenenn, 29
7. DENEY SONUCLARININ IRDELENMESI .........c..ccooovvoiiiiieiicceeeeereen, 41

7.1 Nikel Borda Bor Konsantrasyonu ile Enerji Tiiketimi Degerleri Arasindaki
[liskinin Irdelenmesi ........c.ovcuevevivivececeeeeeeeeee e, 41

7.2 Nikel Borda Bor Konsantrasyonu ile Karbon Konsantrasyonu Arasindaki

[liskinin Irdelenmesi ........c.ovcueueveviececieeies e, 42
7.3 Firin Potasi Icinde Nikel Bor Olusum Mekanizmasinin Irdelenmesi .............. 43
8. GENEL SONUGCLAR .......ooiiiiiiiiiit ettt 45
KAYNAKLAR . ...ttt ettt nee s 47
ERLER ..ottt et nre s 51
OZGECMIS ...ttt 65

viii



KISALTMALAR

EAF
XRD
AAS
DC
AC

. Elektrik Ark Firmi

: X-1s1nlar Difraksiyonu Analizi

: Atomik Absorbsiyon Spektroskopisi
: Dogru Akim

. Alternatif Akim






CIZELGE LIiSTESI

Sayfa
Cizelge 2.1 : Ekonomik agidan dnemli bor mineralleri...........cocovvvvviiiieiiiieininiiinnns 6
Cizelge 2.2 : Baz1 6nemli ham bor ve rafine bor bilesiklerinin kullanim alanlarr....... 7
Cizelge 2.3 : Standardize edilmis ticari nikel bor alagimlarinin bilesimleri................ 8
Cizelge 3.1 : Karbotermik yontemle iiretilmis bor alagimlarinin bilesimleri ............ 10
Cizelge 5.1 : Deneylerde kullanilan NiO’nun kimyasal analiz sonuglari.................. 17
Cizelge 5.2 : Deneylerde kullanilan odun komiirii ve odun talasindaki kiil, ugucu
Ve sabit Karbon ylizdeleri.......cooviviiiiniiiiiieees e, 17
Cizelge 6.1 : Deneylerde kullanilan hammaddelerin yiizde cinsinden miktarlart. .... 23
Cizelge 6.2 : Nikel bor deney sonuGlari..........cccceevvieiiiiiiiiicie e 23
Cizelge 6.3 : Uretilen nikel bor metallerinin deney sonuglari............ccc..ccoevvververenens 24
Cizelge 6.4 : Nikel bor metallerinin kimyasal analiz sonuglart.............cccocoeervrnnene 24
Cizelge 6.5 : Sarja ilave edilen odun kdmiiriine bagli olarak elektrod tiiketimi ve
NAFEKELT ... 27
Cizelge 6.6 : Deney 1°de olusan bilesiklerin sektorel degisimi.........cocovvvrvrvrvenne 39
Cizelge 6.7 : Deney 2‘de olusan bilesiklerin sektorel degisimi............cceecvvenvrnnnnee 39
Cizelge 6.8 : Deney 3‘de olusan bilesiklerin sektorel degisimi..........ccoocvvrveiiriernnn. 40
Cizelge 6.9 : Deney 4‘de olusan bilesiklerin sektorel degisimi...........ccevcveervrnnnnne 40
Cizelge 6.10 : Deney 5°de olusan bilesiklerin sektdrel degisimi ...........ccocovvivvrnennn. 40
Cizelge 6.11 : Deney 6°da olusan bilesiklerin sektorel de@isimi .........cocvevvvvrvennnne 40
Cizelge 6.12 : Deney 7°de olusan bilesiklerin sektorel degisimi ..........ccccvervrrnene. 40

Xi



xii



SEKIL LiSTESI

Sekil 4.1 :
Sekil 4.2 :
Sekil 4.3 :
Sekil 4.4 :
Sekil 5.1 :
Sekil 5.2 :
Sekil 5.3 :
Sekil 6.1 :

Sekil 6.2 :

Sekil 6.3 :
Sekil 6.4 :

Sekil 6.5 :
Sekil 6.6 :
Sekil 6.7 :

Sekil 6.8 :
Sekil 6.9 :

Sekil 6.10 :

Sekil 6.11

Sekil 6.12 :
Sekil 6.13 :

Sekil 6.14
Sekil 6.15
Sekil 6.16 :

Sekil 6.17
Sekil 6.18

Sekil 6.19

Sayfa
Oksidlerin serbest enerjilerinin sicaklikla degisimi ........ccccceevvviverivenenne. 12
B203-H20 denge diagrami ..........cceeveeiiiieiiiiiie e 13
Nikel bor ve bor karbiir olusumu serbest enerji-sicaklik degisimi........... 14
Ni — B ikili faz denge diyagrami ..........c.cooovriirieiiienenc e 15
Hammaddelerden H3zBOs*lin XRD incelemesi.........c.ccooeovvviiiiiiniiinnnn, 18
Hammaddelerden NiO‘in XRD incelemesi........c.ccovveririririeneninineennenn, 18
Elektrik ark firini potasinin KeSiti........ccocvevveiviieiiieieciece e, 23
Nikel borda bor konsantrasyonunun sarjdaki sabit karbon miktarina
bagli olarak deISIMI.......cuveiueiiiieiiiiii e 25
Nikel borda karbon konsantrasyonunun sarjdaki sabit karbon
miktarma bagli olarak degiSimi.........ccooveiiiiiiiiiiiiieieeer e 26
Ark firm1 potasindan numune alinan sektorler...........ccovvvieniiiiniennnen, 28
Deney 1°de birinci dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD
INCEIBIMEST. ..ot 29
Deney 1°de ikinci dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD
INCEIBIMEST. ..ot 30
Deney 1°de dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik
kismin sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi .........ccccovevevvenenne. 30
Deney 1’de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu
XRD INCEIEMESI ... 31
Deney 2’de dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD incelemesi............ 31
Deney 2’de dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik
kismin sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi ..........ccccevvvveiennnn. 32
Deney 2’de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu
XRD INCEIEMESI ...t 32
: Deney 3’de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu
XRD INCEIEMESI ...t 33
Deney 4°’de dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD incelemesi.......... 33
Deney 4’de dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik
kismin sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi........c..cccocevvenenne. 34
Deney 4’de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu
XRD INCEIEMEST ... 34
Deney 5’de dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik
kismin sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi...........cccocevvennne. 35
Deney 5’de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu
XRD INCEIEMESI ....cviiiiic s 35
Deney 6’da dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD incelemesi.......... 36
Deney 6’da dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik
kismin sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi........c..cccocvevvennenne. 36
: Deney 6’da EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu
XRD INCEIEMEST ... 37



Sekil 6.20
Sekil 6.21

Sekil 6.22
Sekil 7.1 :

Sekil 7.2 ;

: Deney 7°de dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD incelemesi. .......... 37
: Deney 7°de dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik
kismin sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi.........ccccccevveivvenene. 38
: Deney 7°de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu
XRD INCEIEMESI ....ocviiiiiiicic 38
Nikel bor alagiminda bor konsantrasyonu ile enerji tiiketimi
arasindaki 11iSKI .......oeeiiiiiiic i 42
Nikel bor alagiminda bor konsantrasyonunun karbon konsantrasyonu
11€ AEZISIMI ...t 43

Xiv



NIKEL BOR MASTER ALASIMLARININ URETIMI VE GELISTIRILMESI
OZET

Nikel esasli alasimlarin olduk¢a genis bir yelpazede kullanim alanlar1 vardir.
Bunlarin baginda tiretim metaliirjisinde, yliksek sicaklik, korozyon, basing ve aginma
uygulamalar1 gelmekle beraber havacilikta tlirbin kanatlarinda, enerji sektoriinde
kullanilan bir¢ok parcada, ¢elik kalitesini arttirici ilaveler gibi temel uygulamalarda,
ferro manyetik hafizali alasimlarda ve termal kaplama tozu olarak kullanimi
gelmektedir.

Nikel bor alasimlarinin iiretimleri konusunda ¢esitli yontemler gelistirilmistir. Bu
yontemlerden en avantajli olan1 karbotermik rediiksiyon metodu ile derin daldirmali
ark ocaginda iretimidir. Bu yontemle odun komiirii, odun talasi, borik asit ve nikel
oksit ark ocaginda dogrudan indirgenmektedir. Odun talasi firin iginde gaz
gecirgenligi saglayabilen bir sarj siitunu olusturmaktadir ve odun koémiirii rediiksiyon
icin karbon kaynagi olarak kullanilmaktadir.

Calisma konusu kapsaminda, ergitme isleminde daldirmali tip dogru akim elektrik
ark firmi1 kullanimmin avantaji ise kiigiik tane boyutuna sahip cevher ya da
konsantrelerin kolaylikla islenebilmesi ve metalin yiiksek oranda kazanilabilmesidir.
Daldirmali tip firmmlarda yiikseklik arttirilarak ark bolgesinde olusan 1s1 ve
rediikleyici gazlarin sarj siitunu i¢cinde kalmasi saglamaktadir.

Tek fazli elektrik ark firinlarina, dogru akim (DC) trafolarindan giic beslenmeye
baslanmas1 6nemli bir gelisme olarak kabul edilmektedir. DC ark firinlarinin, g
elektrotlu AC (alternatif akim) firinlarina gore avantajlart elektrot tiiketiminin %40-
50 oraninda daha az olmasi elektrik enerjisinin ve refrakter asinmasinin daha az
olmasi, sarj i¢inde 1s1 dagilimimnin daha homojen olmasit ve ergimis fazin daha
hareketli olmas1 nedeniyle homojen {iriin elde edilmesi seklinde siralanabilir.

Bu calisgmada bor kaynagi olarak borik asit, nikel kaynagi olarak nikel Oksit,
rediikleyici madde olarak odun komiirii, sarj yogunlugunu azaltic1 ve sinter yapici
olarak odun talasi kullanilmigtir. Farkli oranlarda sarj harmanlari hazirlanarak nikel
bor master alagimi iiretmek amaci ile 270 kVa’lik daldirmali tip, tek fazli ve dogru
akim elektrik ark firmi1 kullanilarak ergitilmistir.

Deneysel c¢aligmalar sonucunda sarj bilesimi, enerji-elektrot tiiketimleri, firmin
elektriksel karakteristikleri ve ayrica firin i¢inde gelisen olaylar nikel bor master
alagimlarinin olusum mekanizmasini agiklamak tizere incelenmistir. Karakterizasyon
caligmalar1 kapsaminda elde edilen iriinlere AAS/ICP ve XRD teknikleri
uygulanmigtir.

Deneylerde farkli oranlardaki baslangic karisimi ve sabit karbon oranlar
denenmistir. Yapilan bu ¢alismalar sonucunda endiistriyel uygulamalarda
kullanilmak iizere standart kalitede lehim malzemesi Tliretilmis olup igeriginde
agirlikca % 84,12 Ni, % 15,08 B, % 0,11 Al, % 0,005 S, % 0,15 Si, % 0,40 Fe, %
0,18 C bulunmaktadir, nikel verimi % 88 ve bor verimi % 84 olarak hesaplanmuistir.
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PRODUCTION AND DEVELOPMENT OF NICKEL BORON MASTER
ALLOYS

SUMMARY

Nickel based alloys have a wide range of areas. The primary usage areas of nickel
based alloys are production metallurgy, high temperature, corrosion, pressure and
wear applications in aviation turbine wings coming together, many track used in the
energy sector, such as steel additions to improve the quality of basic applications, is
the use of ferromagnetic memory alloys and thermal coating powder.

In nickel boron metal alloys, boron is an essential alloying element in numerous
nickel alloys used in thermal spraying for hardfacing purposes. It provides significant
reduction of the melting point of pure nickel and allows production of dense, hard
coatings. An additional feature of technical importance in ternary alloys is its
tendency to form complex borides having a high hardness.

Various methods have been developed in the production of nickel-boron alloys. The
most advantageous method for the carbothermic reduction of these methods arc
furnace production of deep immersion.

In this method, charcoal, wood flour, boric acid and nickel oxide is reduced directly
to the arc furnace. A charging column in the oven can provide gas permeability of
wood shavings and wood charcoal is used as a carbon source for the reduction.

It is known to carbothermally reduce oxidic boron raw materials in a low shaft
electric arc furnace whose electrodes reaches toward the furnace bottom from aboce
and are of adjuctable height so that close to the furnace bottom, upon which melt of
the alloy is formed, a reducing zone is constituted into which the electrode extend.

The burden or charge above this zone consists of fine grained boron containing raw
material, fine grained oxides of the basic metal and small pieces of the basic metal as
well as carbon carriers. Above the reducing zone, this charge or burden is constituted
as a gas permeable burden layer.

In general, the electrodes are raised and lowered in accordence with the conductivity
of the burden, usually with an automatic control system.

The scope of the study, dipped type direct current electric arc furnace smelting
process, the advantage of the use of the small grain size and metal ores or
concentrates can be processed easily gained a high rate. Dip type furnaces in height
by increasing the arc column to remain in charge of providing heat and reductant
gases.

DC arc furnace, the three-electrode AC (alternating current) electrode advantages
over furnaces of electric power consumption is less than % 40-50 and is less
refractory wear, a more uniform heat distribution to be charged and melted in phase
due to a more homogeneous product from moving be listed as.
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Single-phase electric arc furnaces, direct current (DC) power transformers feeding
initiation is considered to be an important development.

Nickel boron master alloys can be produced with three main process;
aluminothermic, silicothermic and carbothermic methods. Production of nickel boron
with either aluminothermic method or silicothermic method, concentration of Al or
Si impurities exceed limits for manufacture of metal alloys.

The carbothermic method of nickel boron production yields a better product, which
satisfies the impurity limits set by the metal alloys industry.

High temperature brazing with nickel based filler metal, which has been widely used
as a cost effective means in high technology industries, has been demonstrated to be
able to produce high performans joints with excellent static and dynamic load
resistance as well as high corrosion resistance.

In brazing, the fusing dissolution of solid base metal in the molten liquid brazing
filler metal is inevitable, in particular for high temperature brazing. The main
beneficial aspect of the dissolution of base metal is that it can enhance the alloying
process of the brazed welds, thus improving the mechanical properties of the brazed
joints. When using nickelbased brazing filler metals to join stainless steels and high
temperature alloys, at high brazing temperatures (usually from 900 to 1200 °C).

Joints made with nickel based filler metals tend to be more brittle than joints made
with other filler metals. Care must be taken when using nickel filler metals
containing boron on thin sections due to the erosive nature of the molten filler metal
and the ability of this material to alloy with the base metal. Time and temperature
must be monitored very carefully to prevent the molten filler metal from perforating
the base metal.

Thermodynamic consideration of the reduction of NiO and B,Oj3 in the presence of
carbon shows that reduction sequence with solid carbon includes NiO, B,O3¢ and
B2Og3(). Nickel is reduced prior the boron, and the reduction of gaseous boron starts
at 1650 K. Reduction of the liquid phase starts at 1900 K.

Nickel is an element that can be alloyed with a variety of elements such as: iron,
chromium and cobalt having a high solubility. Ni-based alloys are used in several
industrial applications gas turbine parts,medical applications and nuclear systems,
whichmainly solve wear resistance, corrosion and thermal fatigue problems. These
features lead the development of new Ni-based alloys with mechanical properties
that prolong the lifespan.

Nickel based filler metals are used to braze ferrous and nonferrous high temperature
base metals. These braze filler metals are generally used for their strength, high
temperature properties and resistance to corrosion.

Some filler metals can be used up to 1800 °F (980 °C) for continuos service and
2200 °F (1205 °C) for short time service. Nickel based filler metals melt in the range
of 1630 to 2200 °F (890 to 1205 °C), but can be used at the higher temperature due
to diffusion of the melting point depressant elements from the filler metal into the
base metal.

Under these conditions, vapour pressure of B,O3 is 10 mm Hg. For this reason, it can
be concluded that the reduction of boric oxide with solid carbon tahe place
preferebtially in the gaseous phase.
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The affinity of boron for nickel is also higher than its affinity for carbon.
Consequently, at a high nickel concentration, the possibility of the formation of
nickel boron is higher than the possible formation of boron carbide.

The charcoal and wood chips in selected ratios of H;BO3; and NiO were mixed, and
mixture was fed to furnace which open heated arc. After 1-2 hours from start of
experimental run, the liquid metal was removed from the tapped holeat the bottom
and the arc was stopped.

When liquid metal was removing the furnace, its temperature was measured with a
optic pyrometer. And then the furnace left to coll for inspection. In the experimental,
evaluation, the metal boron that remained in the furnace were taken into
consideration.

The energy consumption was also evaluated accordingly. The changes in the
electrodes such consumption, erosion, shape and dimension were carefully inspected
and quantified.

H3BO3 and NiO ratios were used 1,11 and 1,3. These ratios changed the content of
carbon in the furnace. The production conditions of nickel boron were determined,
with the charge composition, applied voltage and current, resistance, energy and
electrode consumption.

The boric asid used was % 99,5 pure. The nickel oxide was more than % 99 pure.
The particle size of the charcoal and wood chips were 1 to 3 mm and 5 to 20 mm,
repectively.

In this study, a source of boron as boric acid and as a source of nickel nikel , charcoal
as reductant material, the charge density of the wood shavings are used as
constructive reduction and sintering. Nickel boron master alloy prepared by charging
different rates in order to produce blends dipped type 270 kVA, single-phase, direct
current electric arc furnace melted.

As a result of experimental studies, the composition of charge, energy and electrode
consumption and electrical characteristics of the furnace were investigated. The
events also nickel-boron master alloys in the oven in order to explain the mechanism
of formation were investigated.

From the study we observed that nickel boron (NiB) alloys is produced with regular
grade standarts via carbothermic reduction starting from boric acid (H3BO3) together
with high purity nickel oxide (NiO), charcoal and sawdust by using DC arc furnace.

Experiments have been carried out with using different initial mixture ratios
(H3BO3/NIO, etc.), with using different ratios of fixed C to initial mixtures. And The
analysis showed that the usefull brazing alloy has produced and the alloy had a
composition of % 84,12 Ni, % 15,08 B, % 0,11 Al, % 0,005 S, % 0,15 Si, % 0,40 Fe,
% 0,18 C by weight.
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1. GIRIS

Yiiksek teknoloji iceren endiistrilerde maliyet diisiirmek amacli etkin bir ara¢ olarak
kullanilan nikel esasli dolgu malzemeleri, yliksek sicakliklarda yapilan lehimleme
islemlerinde, miikemmel statik ve dinamik yiik direncinin yani sira, yiiksek korozyon

direncine sahip yliksek performansli lehim olanagi sunmaktadir. [1].

Nikel esasli alasimlarin olduk¢a genis bir yelpazede kullanim alanlar1 vardir.
Bunlarin basinda tliretim metalurjisinde, yiiksek sicaklik, korozyon, basing ve aginma
uygulamalar1 gelmekle beraber havacilikta tlirbin kanatlarinda, enerji sektoriinde
kullanilan bir¢ok parcada, ¢elik kalitesini arttirici ilaveler gibi temel uygulamalarda,
niikleer, kimyasal ve petrokimyasal uygulamalarda, ferromanyetik hafizal

alagimlarda ve termal kaplama tozu olarak kullanimi gelmektedir [2-3].

Bor bilesiklerinin ¢esitli metal veya ametal elementlerle yaptig1 bilesiklerin
gosterdigi farkli Ozellikler, elde edilen bu bilesiklerin bircok endiistride
kullanilmasia olanak saglamaktadir. Bor, bilesiklerinde metal disi1 bilesikler gibi
davranir, ancak farkli olarak saf bor, karbon gibi elektrik iletkenidir. Kristalize bor,
goriinim ve optik ozellikleri agisindan elmasa benzer ve neredeyse elmas kadar
serttir [4].

Gliniimiizde ferro bor ©On alagimlarinin {iretimi konusunda ¢esitli yontemler
gelistirilmistir. Bu {iretim yontemlerinden en avantajli olan1 karbotermik metotla
derin daldirmali ark ocaginda ferro bor iiretimidir. Bahsedilen bu yontemle odun
komiiri, odun talasi, borik asit ve demir oksit ark ocaginda dogrudan
indirgenmektedir. Odun talas1 firin igerisindeki gaz gecirgenligini saglayabilen bir
sarj slitunu olustururken,odun komiirii ise rediiksiyon i¢in karbon kaynagi olarak
kullanilmaktadir [5-6]. Bu tiretim yontemi ayni sekilde nikel bor master alasimlar

icin de uygulanabilmektedir [7].

Nikel esasli yiiksek sicaklik alagimlari igin deoksidan olarak da nikel bor
kullanilmaktadir [8]. Nikel esasli bor alasimlari, kabuk kaliba dokiim ydntemi

kullanilarak kap ve saat kordonu olarak kullanilabilmektedir [9]. Benzer sekilde nikel



bor master alagimlarinda % 60-70 Ni, % 20-30 B ve % 5-20 Al igeren alagimlar
tragbicagi, yari iletken ve otomobil lastikleri i¢in kayis iiretiminde kullanilmaktadir.
Agirlikga % 96’sm1 demir, nikel yada kobaltin olusturdugu bor alagimlari vakum

sistemlerinde lehim ve sizdirmazlik malzemesi olarak kullanilmaktadir [5].

Bu ¢alismada bor kaynagi olarak borik asit, nikel kaynagi olarak nikel oKsit,
rediikleyici madde olarak odun komiirii, sarj yogunlugunu azaltic1 ve sinter yapici
olarak odun talas1 kullanilmistir. Farkli oranlarda sarj harmanlar1 hazirlanarak nikel
bor master alagimi iliretmek amaci ile 270 kVa’lik daldirmali tip, tek fazli ve dogru

akim elektrik ark firininda ergitilmistir.

Deneyler sonunda sarj bilesimi, master alasimlardaki bor ve empiirite
konsantrasyonlari, enerji ve elektrik tiiketimleri ve firinin elektriksel karakteristikleri
incelenmistir. Ayrica firin icinde gelisen olaylar master alagimlarin olusum

mekanizmasini agiklamak tizere incelenmistir.



2. LITERATUR CALISMASI

2.1 Nikel Esash Alasimlar

Nikel dogada en yiiksek konsantrasyona sahip 5. element olarak bilinmektedir. Atom
numarast 28 olan element, gec¢is metallerinin ilk periyodunda, kobalt ve demir
arasinda bulunmaktadir. Atom agirligi 58,6934 g olan nikelin, kristal yapisi yiizey
merkezli kiibik yapidir (1455 °C ergime noktasina kadar). En dis yoriingesinde
bulunan d elektronlart ile gecis metallerinin sagladigi giiclii kohezyon kuvvetinden
kaynaklanan atomlar arasi kisa mesafenin bir sonucu olarak ortam kosullarinda
yogunlugu 8907 kg/m>dur. Bu 6zelligi ile nikel, uzay uygulamalarinda kullanilan
diger metallerle karsilastirildiginda, 6rnegin titanyum (4508 kg/m3) ve aliiminyum’a
gore (2698 kg/m®) ¢ok daha yogun bir metaldir [10-11].

Nikel endiistride, saf halde oldugu kadar farkli elementlerle de alasimlandirilmis
halde kullanilmaktadir. Endiistriyel uygulamalarda nikel ile alagimlandirilan baslica
elementler demir, krom, bakir, molibden ve kobalt ile birlikte bazi intermetaliklerdir.
Bu bahsi gegen elementler yapiya mukavemet, yliksek sicaklik dayanimi, esneklik,

korozyon direnci gibi 6nemli mekanik 6zellikler kazandirmaktadir [10-12-13].

2.1.1 Nikel esash alasimlarin kullanim alanlari

Nikel ve nikel esasli alagimlar basta korozyon direnci ve yiiksek 1s1 dayanimi
gerektiren uygulamalar olmak {izere, asagida siralanan birgok alanda

kullanilmaktadir [12]:

» Kimya ve petro kimya endistrisi: fanlar, valfler, pompalar, reaksiyon

tanklar1, boru sistemleri & transfer borulari,

* Seliiloz ve kagit fabrikalar1: boru takimlari, styirma bigaklari, beyazlastirma

elemanlari, temizleyiciler,

 Katot vidalari, floresan lambalari, anot ve pasif katotlar, 1s1 degistiriciler,

sicaklik kalkanlari,

» Uzay endiistrisi: niikleer reaktorler, roket motorlari, ugak parcalart [12-13].



Ayrica yiiksek nikel esasli alasimlar, bazi onemli fiziksel Ozellikleri sayesinde

gelismis uygulamalarda da kullanilmaktadir [13].
* Nikel-krom veya nikel-krom-demir alasimlar1: elektrik uygulamalari,
* Nikel-demir: manyetik ve diisiik siineklik gerektiren uygulamalar,

* Nikel-titanyum: sekil hafizali alagimlar olarak kullanilmaktir.

2.1.2 Nikel esash alasim ornekleri

Nikel ¢ok genis bir yelpazade alasimlandirilan bir metaldir ve bu alasimlandirma i¢in
bazi 6n sartlar mevcuttur. Bilindigi {izere bir¢cok nikel alagimi yiliksek oranlarda krom

ve kobalt igermektedir.

Nikel esasli siiperalagimlar ana element olarak ag. %30 ile ag. %70 arasinda degisen
oranlarda nikel ve 6nemli miktarda (ag. %30 ve iistii) krom igermektedir. Nikel
alagimlarinda ayrica diisiik oranlarda bor, zirkonyum ve karbon kullanimina da

rastlanmaktadir.

Bazi nikel esasli alagimlar, dayanim direnci ve korozyon direnci i¢in az miktarda

aliminyum, titanyum, niyobyum, molibden ve tungsten de igerebilmektedir [11].

2.1.3 Nikel oksit (NiO)

Diinya nikel oksit tiretimi 2011 yihi itibariyle 1,8 milyon ton civarma ulasmistir. Bu
hammadde ¢ogunlukla nikel alasimlarin iiretiminde kullanilan bir ara iriin olarak

tuketilir.

Nikel oksit ¢ogunlukla nonstokiyometrik bir yapiya sahiptir ve siyah renklidir.
Ancak yapisi stokiyemetrik yapida oldugunda ise rengi yesildir. Ergime sicakligi
1455 °C dir [14].

Sadece metal sektoriinde kullanilmayip ayn1 zamanda seramik endiistrisinde frit ve
porselen sirlar yapmak igin kullanilirlar. Sinterlenmis nikel oksit ise alasimli

celiklerin iiretiminde kullanilir.

Nikel metali normal kosullar altinda hava ile reaksiyon vermez. Yiiksek sicakliklarda

nikel ile oksijen arasindaki reaksiyon sonucunda nikel (II) oksit olusturur.

Nikel oksitin hidrojen, karbon veya aliiminyum ile yiiksek sicaklik altinda girdigi

tepkimelerde metalik nikel olusumu gozlenir [14].



2.2 Bor Minerali

Yerkabugunda 51. en yaygin element olan borun kimyasal sembolii “B” olup,
periyodik cetvelin 3A grubunun ilk ve en hafif tiyesidir [15-16]. Atom numaras1 5,
atom agirligr 10,81 g/mol, yogunlugu 2,84 gr/cms, ergime noktast 2092 °C ve
kaynama noktast 2550 °C olan, metalle ametal aras1 yar iletken 6zelliklere sahip bir
elementtir [15-17]. Diger fiziksel 6zellikleri; 1s1l genlesme katsayisi: 5-7 pm/(m-K)
(25 °C'de), knoop sertligi: 2100-2580 HK, Vickers sertligi: 5000 HV dir [18].

2.2.1 Bor mineralinin ézellikleri

Cesitli metal veya ametal elementlerle yaptigi bilesiklerin gosterdigi farkli 6zellikler,
bor bilesiklerinin birgok endiistride kullanilmasina olanak saglamaktadir. Bor,
bilesiklerinde metal dis1 bilesikler gibi davranir, ancak farkli olarak saf bor, karbon
gibi elektrik iletkenidir [2]. Bor, biri amorf ve altis1 kristalin polimorf olmak ftizere,
cesitli allotropik formlarda bulunur. Alfa ve beta rombohedral formlar en ¢ok
calisilmis olan kristalin polimorflaridir. Alfa rombohedral kristal yap1 1200 °C'nin
tizerinde bozulur ve 1500 °C'de beta rombohedral form olusur. Amorf form yaklasik
1000 °C'nin {lizerinde beta rombohedrale doniisiir ve her tiirlii saf bor ergime
noktasinin iizerinde 1sitilip tekrar kristallestirildiginde beta rombohedral forma

dontstr [19].

Dogada en az bulunan elementlerden birisi olan bor, yer kabugundaki ortalama
miktarinin 10 ppm’den az oldugu 6ngoriilmiistiir. Buna karsin bor, her tiirlii jeolojik
ortamda olusan minerallerde bulunur. Bor elementinin ¢ift yonlii 6zelligi, olagan
sayllmayan ender bilesiklerin olusmasina neden olur. Ug¢ degerli bor (B*) yiiksek
iyonik potansiyelinden (i=13.0) dolayr dogada serbest olarak bulunmaz, daima
oksijene bagli haldedir. Ortoborik asit halinde veya alkali metal ve alkali nadirmetal
boratlar halinde bulunur. Bu kovalent bagli bor—oksijen bilesiklerinin yapilart hem
baglarla 120° ag¢1 yapan BOgs’leri, hem de tetrahedral BOy’leri igerir. Borungesitli
metal veya ametal elementlerle yaptigi bilesiklerin gosterdigi farkli 6zellikler,
endiistride birgok bor bilesiginin kullanilmasina olanak saglamaktadir. Bor,
bilesiklerinde metal dis1 bilesikler gibi davranir, ancak, farkli olarak saf bor, karbon
gibi elektrik iletkenidir. Kristalize bor goriiniim ve optik dzellikleri agisindan elmasa
benzer ve neredeyse elmas kadar serttir. Dogada yaklasik olarak 230 c¢esit bor

minerali oldugu bilinmektedir [20].



Ancak 15 kadar1 ekonomik degere sahiptir (Cizelge 2.1). Yeryliziinde bor yataklar

birkag¢ yerde yogunlasmistir ve bunlarin yaklasik % 60’1 Tiirkiye’dedir [21].

Cizelge 2.1 : Ekonomik agidan 6nemli bor mineralleri [18-22].

Mineral Formiilil %B,0; %H;0 Bulindugu
Boraks Na,B407.10H,0 36,5 47,2 Kirka, Emet,Bigadig
Kernit Na,B407.4H,0 50,9 26,4 Kirka, ABD,Arjantin
Uleksit NaCaBs504.8H,0 43 35,6 Kirka, Emet,Bigadi¢
Pandermit CayB1p019.7H,0 49,8 18,1 Sultangayiri,Bigadic
Hidroborasit CaMgBO;;.6H,0 50,5 26,2 Emet,Rusya,Kafkasya
Inyoit Ca;Bs011.13H,0 37,6 42,2 Kazakistan,Arjantin
Asharit MgsB,0s5.H,0 414 10,7 Rusya,Cin
Datolit Ca,B,Si,09.H,0 21,8 5,6 Kazakistan
Meyerhoffenite Cay,B011.7H,0 46,7 28,2 Tiirkiye
Inderite Mg3Bs0O11.15H,0 37,3 48,3 Arjantin
Hovlit CayB10Si,0,1.5H,0 44,4 11,5 Meksika, Tiirkiye
Probertit NaCaB509.5H,0 49,6 25,6 ABD
Sassolin H3;BO3 56,3 47,3 Italya
Borasit Mg3B7013Cl 62,2 - Tiirkiye

2.2.2 Bor minerallerinin kullanim alanlari

Bor mineralleri, eser miktarlarda diinyanmn birgok yerinde gozlenir. Ote yandan,
ekonomik boyuttaki bor yataklarina Tirkiye, ABD, Rusya, Kanada, Arjantin, Sili,
Bolivya, Peru, Tibet, Cin, Hindistan, Iran, Suriye, Yeni Zelanda, Italya, Japonya,

Almanya ve Britanya adalarinda rastlanmistir.

Tiirkiye'nin bilinen borat yataklarinin tiimii Bati Anadolu'da yer almaktadir.
Gilintimiize kadar saptanmis olan borat yataklari, Marmara Denizi’nin gilineyinde,
dogu-bat1 dogrultusunda yaklasik 300 km'lik ve kuzey-giiney dogrultusunda ise 150
km’lik bir alan i¢inde Bigadi¢, Sultancayir, Kestelek, Emet ve Kirka bolgelerinde

bulunmaktadir.

Tiirkiye borat yataklari, diinyanin en biiyiik ve yiiksek tenorlii(sirasiyla % 30, % 29
ve % 25 B,0s3) kolemanit, iileksit ve boraks (tinkal) yataklar1 olup, diinya ihtiyacinin
biiyiik bir kesimini uzun yillar karsilayacak boyuttadir [20].



Cizelge 2.2 : Baz1 6nemli ham bor ve rafine bor bilesiklerinin kullanim alanlar1 [23].

Uriin Kullanim Alanlan

Kolemanit Tekstil kalite cam elyafi,bor alagimlari,niikleer atik
depolama,metalurjik curuf yapici

Uleksit ve Probertit Yalitim cam elyafi,borosilikat camlar
Borik asit Antiseptikler,bor alasimlari,niikleer uygulamalar,yangin
geciktiriciler,naylon,tekstil,fotografe¢ilik,giibre, katalistler,

emaye, sir, cam elyaf

Susuz boraks Giibreler,cam elyaf,cam,metalurjik curuf
yapicilar,emaye,sir,yangin geciktiriciler

Sodyum perborat Deterjan ve beyazlaticilar, tekstil, dezenfekten,bazi dis
macunlari
Sodyum metaborat Yapistirici,deterjanlar,zirai ilaglama,tekstil,fotografeilik
Sodyum pentaborat Yangin geciktiriciler,giibreler
Rafine boraks Yapistiricilar
dekahidrat
Rafine boraks Cimento,ila¢ ve kozmetikler,korozyon onleyici,bocekve
pentahidrat mantar zehirleri,elektrolitik rafinasyon,giibreler,yangin

geciktiriciler,cam,cam elyafi,deri ve tekstil

2.2.3 Bor trioksit (B,O3)

Bor trioksit beyaz renklidir ve camsi yapiya sahiptir. Susuz borik asit olarakta
adlandirilir. Borik asidin basing ve vakum altinda 300 °C ye kadar 1sitilmasi ile elde
edilir [24].
H3;BO; — HBO, + H,O (27)
2HBO, — B203 + H,0 (28)

Ergime sicaklig1 trigonal yapidaki bor trioksit i¢in 450 °C iken, tetrahedral yapidaki
bor trioksit i¢in 510 °C dir. Kaynama noktasi ise 1860 °C olmakla birlikte 1500 °C

de siiblimlesmeye baglar.

Bor trioksit; bor ve bor karbiir gibi bor bilesiklerinin elde edilmesini saglayan

reaksiyonlarda baslangi¢ malzemesi olarak kullanilmaktadir [24].



2.3 Nikel Bor Alasimlarimin Kullanim Alanlari ve Ticari Sekilleri

Nikel bazli yiiksek sicaklik alasimlari i¢in deoksidan olarak da nikel bor kullanilir
[8]. Nikel bazli kristal yapili bor alasimlari, kabuk kaliba dokiim yo6ntemi

kullanilarak kap ve saat kordonu olarak kullanilmaktadir [9].

Nikel bor master alagimlarinda % 60-70 Ni, % 20-30 B ve % 5-20 Al igeren
alagimlar tragbicagi, yart iletken ve otomobil lastikleri i¢in kayis iiretiminde
kullanilmaktadir. Agirlikca % 96’sin1 demir, nikel yada kobaltin olusturdugu bor
alasimlar1  vakum sistemlerinde lehim ve sizdirmazlik malzemesi olarak
kullanilmaktadir [5]. Nikel bor alasimlart normal, diisiik karbonlu ve ¢ok diisiik

karbonlu olarak gruplara ayrilmistir (Cizelge 2.3).

Cizelge 2.3 : Standardize edilmis ticari nikel bor alasimlarinin bilesimleri [25].

Normal Diisiik Cok Diisiik
Element Deger (Ag.%) Karbonlu Karbonlu
g7 (AE.%) (AE.%)
Bor Arasi 15-20 14-18 14-18
Silisyum  Maksimum 0,60 0,50 0,50
Aliminyum Maksimum 0,20 0,20 0,20
Demir Maksimum 3,0 3,0 3,0
Kukurt Maksimum 0,005 0,005 0,005
Fosfor Maksimum 0,02 0,02 0,02
Karbon Maksimum 1,0 0,15 0,05
Nikel Maksimum  Geri Kalan Geri Kalan Geri Kalan




3. NIKEL BOR ALASIMLARININ URETIiM YONTEMLERI

3.1 Genel Yontemler

Nikel bor master alasimlar1 tiretim yontemleri rediikleyici madde olarak kullanilan
elementin adiyla anilir. Rediiktant olarak aliiminyum, silisyum, zirkonyum, titanyum

ve karbon kullanilabilir [5-26-27].

Bor iceren alagimlarin liretiminde en yaygin olarak kullanilani silisyum, aliminyum
ve karbondur. Aliiminotermik veya silikotermik yontemlerle elde edilen alagimlar

yiiksek oranda aliiminyum ve silisyum i¢ermektedir.

Karbotermik yontemle {iretilen alagimlarda ise minimum empiirite igerigi s0z
konusudur [5]. Bu sebeple, tez ¢alismasi sirasinda yapilan bu deneylerde nikel bor

master alasimlari liretimi i¢in karbotermik yontem secilmistir.

3.2 Karbotermik Yontem

Aliiminotermik ve silikotermik yontemlerle elde edilen alagimlarin empiirite
acisindan zengin olmasi, 6zellikle rediikleyici madde olarak kullanilan aliiminyum ve
silisyumun, alagimlarin kullanimini  smirlayan boyutlara ¢ikmasi durumunda

karbotermik yontemin kullanilmasini zorunlu olmaktadir [28].

Hahn ve arkadasari tarafindan karbotermik metodla, ark firininda tek kademede nikel
bor alagimi liretilmistir. Yapilan bu caligmada nikel bor iiretmek amaciyla hammadde

olarak nikel, borik asit, odun komiirii ve odun talasi kullanilmistir.

Hammaddelerin sarj harmani yapilip ark firminda ergitilmesi sonucu iiretilen nikel

bor % 17,7 B, % 0,15 C ve % 0,1 Al icermektedir.
Enerji tiikketimi ise 36 kWh/kg olarak gerceklesmistir. Bor kazanim verimi % 91,5
olarak gerceklesmistir [27].

Aym yontem ITU Kimya-Metalurji Fakiiltesinde ferro bor iiretmek amaciyla
uygulanmis, borik asit, hematit, odun komiirii ve odun talasindan olusan sarj harmani

100 kVa’lik tek fazli daldirmali tip dogru akim ark firminda ergitilmistir.



Karbotermik yontemle iiretilen ferro bor % 18 B, % 4 Si, % 0,2 C ve % 0,3 Al
icermektedir. % 95 Bor kazanim randimanina ulasilmigtir. Enerji tiiketimi 35.5

kWh/kg olarak gergeklesmistir [29].

Cizelge 3.1 : Karbotermik yontemle {iretilmis bor alagimlarinin bilesimleri
(ASTM A323-05) [7].

Alagim B(%) C(%) Al(%) Si(%)
Nikel Bor 16-18 0,10-0,20 0,02-0,05 0,2-0,5
Kobalt Bor 16-18 0,10-0,20 0,02,-0,08 0,2-0,5
Ferro bor 18-20 0,10-0,20 0,02-0,05 0,2-0,5

3.3 Ergitme Isleminde Daldirmali Tip Dogru Akim Elektrik Ark Firmm
Kullaniminin Avantajlari

Kiiciik tane boyutundaki cevher yada konsantreler ark firininda kolaylikla islenebilir.
Operasyon sartlarinin kolay olmasi ve iiretimi amaglanan metalin yliksek oranda
kazanimi ark firinlarinin avantajidir. Bu tip firinlarda yiikseklik arttirilarak ark
zonunda olusan 1s1 ve rediikleyici gazlarin sarj siitunu i¢inde kalmasi saglanabilir

[30-31].

Tek fazli elektrik ark firmlarina, dogru akim (DC) trafolarindan gii¢ beslenmeye
baslamasi onemli bir gelisme olarak kabul edilmektedir. DC ark firinlarinin, g
elektrotlu AC (alternatif akim) firinlarina gére avantajlari elektrot tiikketiminin %40-
50 oraninda daha az olmasi, sarj iginde 1s1 dagilimimin daha homojen olmasi ve
ergimis fazin daha hareketli olmasi nedeniyle homojen iiriin elde edilmesi seklinde

siralanmaktadir [29].
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4. TERMODINAMIK VE KINETIiK INCELEMELER

4.1 Nikel Oksit ve Bor Oksitlerin Rediiklenme Kosullarinin incelenmesi

Bor igeren alagimlar oksitli bilesiklerinden rediiksiyon ile iiretilmektedir. Kullanilan
rediikleyici madde miktar iiriin kalitesini ve metal verimi dogrudan etkilemektedir.
Nikel oksit ve bor oksit rediiksiyonlarinin kosullarin1 belirlemek amaciyla yapilan

termodinamik ve kinetik inceleme asagida verilmistir.

4.1.1 Termodinamik inceleme

Nikel oksit ve bor oksitin serbest enerjilerinin, sicakligin fonsiyonu olarak degisimi
ve CO, CO; ile rediiklenmelerine iliskin grafik Sekil 4.1°de gosterilmistir. Gortildiigii

gibi mevcut oksitler arasinda bor oksit, nikel oksitten daha kararlidir [40].

Karbonmonoksit haricinde biitiin oksitlerin kararlilig1 artan sicaklikla azalmaktadir.
Bu sekil nikel ve bor oksitlerinin rediiksiyonunda rediikleyici madde se¢imi ig¢in
kullanilabilir. Uygun sartlar yaratildiginda oksijene ilgisi daha fazla olan element,

daha zay1f oksitler i¢in rediiktant olarak kullanilabilir.

Rediiksiyon reaksiyonunun gerceklesebilmesi 1i¢in oksitlerin olusum serbest
enerjilerinin arasinda en az 40 kJ degerinde bir farkin bulunmasi gerekmektedir [33].
Bu nedenle nikel ve bor oksitler i¢in uygun rediikleyici maddeler aliiminyum,

silisyum ve karbondur.

Rediikleyici madde olarak kat1 karbonun kullanildig1 sartlarda oksitlerin rediiklenme
siras1 NiO ve ByO3()’dir. Nikel 450 °C’de bordan &nce rediiklenirken sivi boroksitin
rediiksiyonu 1627 °C’de gerceklesmektedir [32].

Nikel oksitin rediiklenmesi i¢in gerekli olan serbest enerji -350 kj ve bor oksitin

rediiklenmesi igin gerekli olan serbest enerji -550 kj dur.

Nikel ve borun rediiksiyon reaksiyonlarinin olusum serbest enerjileri arasinda 200
kj’luk bir fark vardir. Bu fark karbotermik rediiksiyon yolu ile nikel bor master

alagimlar tiretimi igin uygundur.
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Sekil 4.1 : Oksidlerin serbest enerjilerinin sicaklikla degisimi [40].

4.1.1.1 Borik asitten bor okside ge¢is sartlarimin belirlenmesi

Borik asit, kokusuz, tatsiz, havada kararli, beyaz kristaller seklinde bir maddedir.
Molekiil agirligr 61.83 ¢, erime noktasi 169 °C ve kaynama noktast 300 °C'dir.
Ozgiil agirhg 1.46 g/cm3tiir. Borik asit suda orta derecede ¢oziiniir. Sicak sudaki
¢Oziinlirligli soguk sudakinden fazladir. Alkol ve gliserinde ¢oziiniir. Borik asit bir

lewis asidi vazifesi yapan ve bir hidroksil iyonu olan ¢ok zayif mono bazik asittir.

Nikel bor fiiretiminde bor kaynagi olarak borik asitin secildigi durumda, artan
sicaklikla borik asit nemini kaybederek boroksite dontismektedir (Sekil 4.2). Borik
asit 175 °C'ye kadar 1sitilirsa su kaybederek metaborik asit (HBO) seklini alir.

Susuz borik asit olarak da adlandirilan bor oksit, ortoborik asidin dehidrasyonu ile

uretilebilmektedir.

Bu donlisim esnasinda sicakliga bagli olarak HBO, seklinde bilesiklerde
olusabilmektedir. Ortamdan uzaklasan su buhari miktarinin artmasi sivilasma
sicakligini artirmaktadir. 450 °C’den itibaren nem igermeyen boroksit viskozitesi

yiiksek kovalent bagli bir s1v1 olarak taninmaktadir [34].
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Sekil 4.2 : B,03-H,0 denge diagrami [34].
4.1.2 Kinetik inceleme

Literatiir  arastirmalarinda  boroksit rediiksiyonu kinetigi  hakkinda bilgi
bulunamamistir. Nikel oksitin rediiksiyon kinetigi hakkinda ise oldukg¢a az bilgi

bulunmaktadir.

Nikel oksitin karbotermal rediiksiyonu demir oksitin karbotermal rediiksiyonuna

olduk¢a benzemektedir. Genel nikel oksit rediiksiyonu;

NiO +C=Ni+CO (4.1)
NiO + CO = Ni + CO, (4.2)
CO,+C=2CO (4.3)

olarak verilebilir [34].

Artan sicakligin rediiksiyon hizini arttirdigi goriilmiistir. 74 um tane boyutundaki saf
NiO, ortalama 353 um tane boyutundaki odun komiirii ile farkli sicaliklarda
reaksiyona sokulmustur. 760 °C’de yapilan deneyin 15. dakikasinda NiO’nun % 40’1
rediiklenirken, 900 °C’de yapilan deneyin 15. dakikasinda NiO’nun % 95’i
rediiklenmistir [35].
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4.2 Alasim ve Karbiir Olusum Sartlariin Teorik incelemesi

Bor oksitin rediiklenmesi sonucu elde edilen elementel borun sistemde karbon ile
nikelin bulunmasi durumunda, alasim yada karbiir olusturmaya olan ilgisi Sekil
4.3’de gosterilmistir. Nikel bor, bor karbilir olusum serbest enerjilerinin sicaklikla
degisiminin verildigi bu sekilde goriilebilecegi gibi, alagim olusum serbest enerjileri,
karbiir olusum serbest enerjilerinden bes kez daha biiyliktiir. Bu sebeple nikelin

bulundugu sartlarda, karbiir olusmayip alasim olusmasi kuvvetle muhtemeldir.

0

-10 1 B+ 1/4C —»1/4B4C

(kj/mol B)
2;

& -60 1
= Sy
-807 Ni+B — NiB
904 //
'100 + + +
0 250 750 1250 1750
T (°C)

Sekil 4.3 : Nikel bor ve bor karbiir olusum Serbest enerjisi ve sicaklik degisimi [32].
4.3 Nikel Bor Denge Diyagram

Ni-B ikili faz denge diyagramin ilk olarak Schobel ve Stadelmaier gergeklestirmis
olduklar1 deneysel caligmalarin sonuglar1 iizerine olusturmuslar ve 90’l1 yillarin
sonunda gerceklestirilen termodinamik yaklagimlar sonucunda tekrardan derlenip

kabul edilmistir.

Sekil 4.4’te verilen ikili faz denge diyagramina bakildiginda, nikel boriirlerin
stokiyometrik oranlarda yer aldigi goriinmektedir. Sadece NiyBs nikel-boriir
yapisinin ortorombik ve monoklinik olmak {izere iki farkli kristal sistemine sahip
oldugu ve atomca % 41,4 — 43,6 arasinda B igeriginin bulundugu gosterilmistir.
Nikel i¢ginde minumum bor ¢oziiniirliigii % 0,083 B olarak belirlenmistir. Nikelin

ergime sicakligi 1455 °C, borun ergime sicakligi 2092 °C’dir [36].
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Sekil 4.4 : Ni — B ikili faz denge diyagrami [36].

Termal dongli esnasinda herhangi bir faz doniisiimii, alasimin yiiksek sicaklik
ozelliklerinin zayiflamasimna sebep olacagindan, YMK fazinin matris formunu

olusturmasi biiyiik 6nem arz etmektedir.

Bu durum ayrica alasimlarin mikroyapisal kararliligmmi analiz etmek icin faz
diyagrami bilgileri ve termokimyasal verilerle de iliskilendirilebilmektedir. Matris
fazinin YMK kristal yapisina sahip olmasinin yaninda alasim elementleri sonucu
¢Oziinmiis ya da ¢okelmis fazin kristal yapist da alasimin mikroyapisal kararliligim

belirlemek agisindan 6nemlidir [37].
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5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1 Kullamilan Hammadde, Cihaz ve Aletler

5.1.1 Hammaddeler

Nikel bor master alagimlarmin dogru akim elektrik ark firminda karbotermik
rediiksiyonla iiretilmesi amaciyla yapilan deneylerde bor kaynagi olarak % 99.5
safiyette borik asit (H3BO3) ve % 77.87 nikel igeren nikel oksit kullanilmistir
(Cizelge 5.1).

Bunlara ilaveten odun talas1 firin iginde gaz gegirgenligi saglayabilen bir sarj siitunu
olustururken, odun kdmiirii rediiksiyon i¢in karbon kaynagi olarak kullanilmaktadir.
Kullanilan odun talasi ve odun kémiirii kimyasal analizleri Cizelge 5.2°de verilmistir.

Hammaddelerin XRD incelemesi ise Sekil 5.1 ve Sekil 5.2°de verilmistir.

Cizelge 5.1 : Deneylerde kullanilan NiO’nun kimyasal analiz sonuglari.

Element Ag.(%)
NiO / Ni 99,03 /77,87
Fe 0.008
Ca 0.009
Mg 0.020
Co 0.045
Na 0.008
Si 0.011

Cizelge 5.2 : Deneylerde kullanilan odun komiirii ve odun talaginda kiil, ugucu ve
sabit karbon miktarlar1 (Agirlik¢a %).

Odun Komuri Odun Komiiri  Odun Komiiri

Analiz 1 5 3 Odun Talas1
Kiil 9,52 10,61 4,33 0,35

Ucgucu 25,30 29,94 15,79 89,49

Sabit C 65,18 59,45 79,88 10,16
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Sekil 5.2 : Hammaddelerden NiO‘in XRD incelemesi.
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5.1.2 Cihaz ve aletler

Bu ¢aligmada nikel bor master alagimlari iiretimine yonelik karbotermik rediikleyici
ergitme deneyleri daldirmali tip dogru akim elektrik ark firininda pilot capta

yapilmustir.

Uretilen metal, curuf ve sinter fazlar ile sarjin kimyasal analizleri Permin Elmer
marka Analyst 800 model atomik absorbsiyon spektrofotometresi (AAS) ile
yapilmistir. AAS sisteminin temel ¢alisma prensibi gaz halindeki ve temel enerji
diizeyinde bulunan atomlarin, mor-6tesi ve goriiniir bolgedeki 15181 absorblamasi

ilkesine dayanmaktadir.

AAS’de elementler, elementel hale donistiiriildiikten sonra buharlagtirilir ve
kaynaktan gelen 15in  demetine maruz birakilmakta, 1s1ma siddetindeki
absorbsiyondan  kaynaklanan azalmalar hesaplanarak ¢dzelti icerisindeki

elementlerin konsantrasyonlar1 hesaplanmaktadir.

XRD analizleri ise Rigaku, CuKa teknigi kullanilarak gerceklestirilmistir. Anot
malzemesi bakir olan ve 30 kV — 15 mA giicte calisan X-1smminin kullanildigi
analizlerde tarama acis1 20°-90° olarak secilmis olup 7° adim araliklarinda degerler

aliarak 1°/dakika hizlarda analizler tamamlanmistir.

Analiz i¢in numuneler 16 mm c¢ap1 ve 3 mm derinligi olan numune tutucular
igerisine yerlestirilmis olup, numune tutucular1 15 devir/dakika hizla doniis yapabilen
bolmeye konularak ¢ekimler yapilmistir. Elde edilen analiz ¢iktilar1 X’Pert
HighScore Plus 2.2b programi ve ICDD ile ICSD veritabanlar1 kullanilarak tahlil

edilmistir.

Deneysel calismalar sonucunda elde edilen alasimlarin sivi kimyasal analizlerinde
farkli yontemler kullanilarak ¢ozeltiler hazirlanmis olup, alasimlarda Ni, B, Al, S, Si,

Fe ve C elementlerinin yiizde bilesimleri dl¢iilerek hesaplanmistir.

Bor tayininde dikkat edilmesi gereken en Onemli husus, numunedeki borun
buharlasma kayiplari nedeniyle olusabilecek hatalarin 6niine gecilebilmesi igin
¢oziimlendirme kademesinde kaynatma iglemlerinden uzak durulmasi veya

kondansor kullanilmasi gerekliligidir.

Deneyler 270 kVA’lik, tek fazli, dogru akim, grafit astarli, 36 cm ¢ap, 90 cm
derinlige sahip, daldirmali tip elektrik ark firininda yapilmastir.
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Elektrik ark firininin teknik resmi Sekil 5.3’de verilmistir. 10 cm c¢apindaki

elektrotlarin her ikiside su sogutmalidir.

Bu elektorlardan iist elektrot (anot) yukariya/asagiya dogru hareketli; alt elektrot
(katot) ise sabittir.

Celik Govde

. Refrakter
Orgit

» Grafit Astar

s Ust Elektrod

Dokiim Alma
Deligi
3 Alt Elektrod

)

Sekil 5.3 :Elektrik ark firin1 potasinin kesiti [29].

Gii¢ kaynagindan ark firinina giic uygulamasi pano aracilig ile yapilmistir. Panodan
okunan akim ve voltaj gibi elektriksel degerler manuel olarak kaydedilmis ve

saklanmustir.

Dokiim alma deliginden metal akitilirken optik pirometre kullanilarak alagimin
sicakligr okunmustur. Bu islemlerin ardindan dokiim deliginden alinan metal ve pota
icerisinde bulunan sinter tabaka ve metal karisiminin kimyasal karakterizasyonu

yapilmistir.

Yapilan deneylerdeki sarj karisim oranmin, miktarinin ve ergitme siiresinin yapilan
her deneyin ve kimyasal karakterizasyon isleminin ardindan degistirilmesi nikel bor

master alagimlarinin iiretim parametrelerinin optimizasyonu amaci ile yapilmistir.

Uretim sirasinda daha 6nceden belirlenmis oranlarda hazirlanan sarjlar Sekil 5.3’de

goriildiigi gibi st elektrodun yan bosluklarindan elektrik ark firinina beslenmistir.
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5.2 Nikel Bor Deneyinin Yapilisi

Nikel bor master alagimlarinin dogru akim elektrik ark firininda karbotermik
rediiksiyonla iiretilmesi amaciyla yapilan deneylerde bor kaynagi olarak borik asit

(H3BO3) ve nikel igeren nikel oksit (NiO) kullanilmustir.

Bunlara ilaveten kullanilan odun talasi gaz gecirgenligini saglamasi amaciyla

kullanilirken, odun komiirii karbon kaynagi olmasi amaci ile kullanilmistir.

Uretimler, laboratuar tipi 270 kVa’lik, tek fazli, dogru akim, grafit astarli, 36 cm ¢ap
ve 90 cm yiikseklige sahip, daldirmali tip elektrik ark firminda yapilmistir. Komiir,
odun komiiri ve daha oOnceden belirlenmis oranda H3BO3/NiO karisimi sarj

olusturacak sekilde ark firinina beslenmistir.

H3BO3/NiO oranmin agirlikga farkli oranlarda sabitlendigi kosulda sarj igerisindeki
sabit karbon oranlari da degistirilmistir. Ik deneylerden elde edilen verilerden

faydalanarak diger deneylere gegilmistir.

On 1s1tilmis firn sarj ile agzina kadar doldurulmustur. Rediiksiyon ve ergitme islemi
basladiktan sonra sarjin kendiliginden asagiya dogru hareket etmesiyle firin agzinda
olusan bosluk yeni sarj ilavesi ile takviye edilmistir. Bdylece bor kayiplarinin 6niine

gecilirken, fir tabanindaki metal banyosuna dogru B,O3’lin akis1 saglanmustir.

Sarj karistminin firina verilmesinden itibaren min. 40 dakika ve max. 120 dakika
sonra firin tabaninda biriken s1vi metal potanin alt kismindaki dokiim alma deliginde
ergiyik metal grafit potaya alinmigtir ve optik pirometre ile dlgiilen dokiim sicaklig

not edilmistir.

Firinin sogumasi ile farkli derinliklerden alinan numuneler ve alagimlar XRD
(Rigaku, CuKa) ile incelenmis olup buna ilaveten alagimlara kimyasal analiz metodu

uygulanmigtir.

Nikel bor deneyleri icin sarj hesab1 stokiyometrik olarak % 15-20 bor iceren nikel
bor alasimlarinin iretimi hedef secilmistir. Sarjdaki H3BO3/NiO oraninin ve sabit

karbon miktariin alasimindaki bor konsantrasyonuna etkisi incelenmistir.
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6. DENEY SONUCLARI

6.1 Ergitme Deney Sonugclar:

Karbotermik yontemle elektrik ark firininda nikel bor master alasimi iiretim
parametrelerini belirlemek amaciyla yapilan deneylerin baslangi¢ sartlar1 Cizelge

6.1’de ve deney sonuglar1 Cizelge 6.2°de verilmistir.

Cizelge 6.1 : Deneylerde kullanilan hammaddelerin yiizde cinsinden miktarlari.

Odun Tahta Sabit
Komiiri  Talasi  Karbon

Deney H3BO3 Odun Sarj Miktar1

No ~Njo  Komiirii No (AL%)  (AR%) (A&%) (kg)
1 1,11 1 12,80 15,50 9,87 60,4

1,11 1 17,80 14,60 13,06 64,1
2 1,3 1 11,86 14,60 9,21 80,1
3 1,3 2 23,81 10,00 15,85 100
4 1,3 2 19,62 14,27 13,11 100
5 1,3 2 17,86 14,57 12,09 40
6 1,3 3 13,95 15,00 12,67 40
7 1,3 3 15,34 14,75 13,75 40

Cizelge 6.2 : Nikel bor deney sonuglari.

Deney  Nikel Bor EIektrlk_.EnerJ|S| Elektrot Tiik. Ele!'<trot Ergltm_e
No Miktart (kg) Tiik. (ar/kg iiriin) Tik. Stiresi
AEE) (kWhikg iirin) & 8 UTY (cm/saat)  (Dakika)
1 17,2 11,62 52,57 4,47 120
2 11,3 13,05 39,82 4,46 95
3 Metal Yok - - 4,66 90
4 8,1 26,40 153 4,66 90
5 51 23,72 92,15 3,42 70
6 2,8 45,00 142,85 3,00 40
7 4,5 35,66 88,88 4,12 40

Nikel bor deneylerinde, baslangic hammadde oranlar1 degistirilmis ve Ol¢timler

yapilmigtir. Deney sonuclar1 Cizelge 6.3 ve Cizelge 6.4’de verilmistir
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Cizelge 6.3 : Uretilen nikel bor metallerinin deney sonuglari.

Elektrik Ergitme

DeN”(fy Metal Enerisi Tilk. E(lil/‘limlfu‘;l; SlC]a?kOlll{}lln(lOC) Siiresi
(kWh/kg iiriin) &2 & (Dakika)
1 Dokim
1 2 Dokiim 11,62 52,57 1145 120
3 Pota Dibi
4 Dokiim
2 1 2 1177
5 Pota Dibi 305 398 %
3 Metal Yok - - - 90
6 Dokiim
4 . 26,40 153 1182 90
7 Pota Dibi
5 8 Pota Dibi 23,72 92,15 1275 70
9 Dokiim
6 10 Pota Dibi 45 142,85 1130 40
11 Dokiim
7 12 Pota Dibi 35,66 88,88 1180 40
Cizelge 6.4 : Nikel bor metallerinin kimyasal analiz sonuglart.
Metal Nikel Bor Ni B Al S Si Fe C
Miktari (kg) (Ag.%) (Ag.%) (Ag.%) (Ag.%) (Ag.%) (Ag.%) (Ag.%)
1 54 90,06 9,23 0,007 0,006 0,35 0,26 0,07
2 39 85,25 13,76 0,28 0,003 0,23 0,33 0,06
3 7,9 75,05 1840 0,35 0,007 0,68 0,23 1,62
4 53 88,89 10,46 0,017 0,017 0,35 0,20 0,04
5 6 89,13 9,51 0,28 0,28 0,38 0,19 0,31
6 1,6 84,12 15,08 0,11 0,005 0,15 0,40 0,18
7 6,5 82,88 14,76 040 0,014 042 0,22 1,3
8 51 82,85 1462 0,07 0,005 0,80 0,19 0,92
9 0,6 85,40 13,70 Eser 0,002 Eser 0,51 0,2
10 2,2 8591 1257 0,07 0,004 042 0,21 0,17
11 1,4 85,12 1390 0,06 0,003 0,50 0,23 0,11
12 3,1 84,98 13,10 0,11 0,002 0,39 0,35 0,31

Deney 3’de odun komiirii ve sabit karbon miktarimin yiiksek olmasindan dolay:

metal olusumu gozlenmemistir.
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6.1.1 Odun komiirii ilavesinin nikel bordaki bor konsantrasyonuna etkisi

Sarjdaki sabit karbon (odun komiirii ve talasindan gelen) miktarinin iiretilen nikel
bordaki bor konsantrasyonuna etkisi Sekil 6.1°de goriilmektedir. Sarjda sabit karbon
miktarmin artmasit ile bor konsantrasyonu % 10,46 B ile % 9,13 B araliginda
kalmistir. Sarjdaki sabit karbon miktart ag. %10 degerinin istiine ¢ikinca bor
konsantrasyonunun artti§1 goézlemlenmistir. Buna ilaveten sarjdaki sabit karbon
oraninin ag. % 13,06 ve ag. % 13,11 oldugu degerlerdeki bor konsantrasyonu farki

ise ergitme isleminin Deney 1°de 120 dak. ve Deney 4’de 90 dak. yapilmasindandir.

20
18
16
14

12

Nikel Borda Bor Kons. (Ag.%)

10

8 9 10 11 12 13 14 15
Sarjda Sabit Karbon Mik. (Ag.%)

Sekil 6.1 : Nikel borda bor konsantrasyonunun sarjdaki sabit karbon miktarina bagl
olarak degisimi.

6.1.2 Odun komiirii ilavesinin nikel bordaki karbon konsantrasyonuna etkisi

Sarjdaki sabit karbon miktarim iretilen nikel bordaki karbon konsantrasyonuna

etkisi Sekil 6.2°de goriilmektedir.

Sarjda sabit karbon miktarinin artmasi ile metal icerisindeki karbon konsantrasyonu
artmistir. Buna ilaveten sarjdaki sabit karbon oraninin ag. %13,06 ve ag. %13,11
oldugu degerlerdeki karbon konsantrasyonu farki ise ergitme ve dokiim sicakliklar

farkliliklarindan kaynaklanmaktadir.

Nikel bor master alagimi iiretimi deneylerinde karbon kaynagi olarak 3 farkli tip
odun kémiirti kullanilmistir. Bu komiirlerdeki sabit karbon, ugugu ve kiil yiizdesi

oranlar farklilik gostermektedir.
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Sekil 6.2 : Nikel bordaki karbon konsantrasyonunun sarjdaki sabit karbon miktarina
bagli olarak degisimi.
6.1.3 Nikel bor deneylerinin elektriksel karakteristikleri

Nikel bor deneyleri esnasinda kaydedilen elektriksel bilgiler, ergitme esnasinda
olusan olaylar1 ¢oziimleyebilmek amaci ile incelenmistir. Elde edilen elektriksel
katakteristikler daha sonraki deneylere de referans olacagindan grafik haline

getirilmigtir.

6.1.3.1 Voltaj degerlerindeki degisimler

Gii¢ kaynagindan firina uygulanan voltajin zamana goére degisimi ¢alisma rejimi
bakimindan birbirinden farkli icerikteki deneyler icin incelenmistir. Deneylerde
kullanilan H3BO3/NiO oran1 Deney 1°de 1,11 oraninda olup geriye kalan deneylerde
ise bu oran 1,3 olarak alinmistir. Deney 1°de sarjda sabit karbon miktar1 ag. % 9,87
ve ag. % 13,06, Deney 2’de sarjda sabit karbon miktar1 ag. % 9,21, Deney 3’de
sarjda sabit karbon miktar1 ag. % 15,85, Deney 4’de 13,11 olarak secilmistir. Deney
3’deki deneyde metal elde edilemezken, Deney 4’de standartlara uygun sekilde

iretilen nikel bor master alasimi rahatlikla disariya alinmastir.

PR

Sekil 6.5 incelendiginde, voltaj degerlerinin 20-100 V arasinda degistigi ve voltajin
20 V’un altina diismesi durumunda arkin kayboldugu goriilmektedir. Arkin
kaybolmasi voltajin 5-8 V arasinda kalarak kisa devre olugmasiyla sonuglanmistir.
Deneyin son boliimiinde ise voltaj arttirilmis, bu da enerji tiiketiminin artmasina

sebep olmustur. Sarjda sabit karbonun ag. %3,9 oldugu deneye ait olan Deney 5
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incelendiginde voltajin yogun olarak 30-60 V araliginda salindig1 goriilmiistiir. Kisa
devre voltaj1 ise 5-8 V arasinda degismistir. Voltaj degerleri Deney 6’da 25-80 V

arasinda degisirken, Deney 7 de ise 40-60 V arasinda degistigi gézlenmistir.

6.1.3.2 Akim degerlerindeki degisimler

Elektrik ark firinina uygulanan akimin zamanla degisimi Deney 1 i¢in 20-200 A,
Deney 2 i¢in 60-120 A, Deney 3 i¢in 50-180 A, Deney 4 i¢in 40-180 A, Deney 5 i¢in
100-140 A, Deney 6 i¢in 80-110 A ve Deney 7 i¢in 90-140 A araliginda oldugu

deneyler esnasinda Sl¢iilmiistiir.

6.1.3.3 Gii¢ degerlerindeki degismeler

Elektrik ark firinina uygulanan giic degerlerinin zamanla degisimi Deney 1 i¢in 20-
140 kW, Deney 2 i¢in 20-100 kW, Deney 3 i¢in 30-100 kW, Deney 4 i¢in 20-120
kKW, Deney 5 i¢in 50-70 kW, Deney 6 igin 45-90 kW ve Deney 7 i¢in 70-90 kW

araliginda oldugu deneyler esnasinda dl¢tilmistiir.

6.1.4 Elektrot hareketi ve tiiketimi

Nikel bor deneylerinde {ist elektrodun hareketi akim ve voltaj degerlerindeki

degisimleri géz Oniine alarak okunarak kaydedilmistir.

Sarja ilave edilen odun komiirii miktarina bagh olarak, iist elektrodun aginma hizi ve

tilketiminde goriilen degisim Cizelge 6.5’de verilmistir.

Cizelge 6.5 : Sarja ilave edilen odun komiiriine bagli olarak elektrot tiiketimi ve

hareketi.
Dene Sarjda Odun Sarjda Sabit  Sarj Elektrot Elektrot
N Y Komiri Karbon  Miktarn Tiik. (erkg ~ Tik.  Yén
(kg) (Ag.%) (kg) iiriin) (cm/saat)
1 19,1 11,51 1245 52,57 4,47 Asagi
2 9,5 9,21 80,1 39,82 4,46 Asagi
3 23,81 15,85 100 - 4,66 Yukari
4 19,62 13,11 100 153 4,66 Asagi
5 7,10 12,09 40 92,15 3,42 Asagi
6 5,58 12,62 40 142,85 3 Asagi
7 6,13 13,75 40 88,88 4,12 Asagi

Elektrotlarin pota iginde ergimis metale yakin olan ug kisimdan asindig gortilmustiir.
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Sarj ile dolu firma daldirilmis olan st elektrodun asimma hizi metalin banyoda
toplanma hizindan daha yiiksek olmus ve elektrot siirekli olarak asagiya dogru
indirilmistir.

Deney 3 de ise yiliksek oranda odun komiirii kullanilmasi dolayisiyla dokiimden

metal elde edilememis ve lirlin basina elektrot tilketimi hesaplanamamistir. Kesilen

ark dolayistyla elektrot yonii diger deneylerin aksine yukari olarak kaydedilmistir.

Deneylerde segilen H3BO3/NiO oraninin 1,3’e ¢ikarildigi durumdaki deneylerde ise
elektrot tikketim hizinin, H3BO3/NiO oraninin 1,11 oldugu duruma gore daha az

oldugu anlagilmstir.

6.2 Firn Siitunu ve Ust Elektrot Altinda Gelisen Olaylar

Ark firminda nikel bor {iretim kosullarinin optimizasyonu igin yapilan ergitme
islemleri sonunda, iist elektrod yukariya cekilerek ark durdurulmus firin potasi
sogumaya terk edilmistir. Firin potasi soguduktan sonra, firin igerisindeki
sinterlenmis sarj, farkli sektorlerden numune alinarak analiz edilmistir. Sektorler firin

yiiksekliginin 5 parcaya boliinmesi ile belirlenmistir (Sekil 6.3).

Ergimis alasimin metal alma deliginden alinmasi esnasinda optik pirometre ile
sicakligi Ol¢iilmiistiir. Nikel bor iiretimi deneylerinde, sivi metal dokiim degilinden

1145-1275°C araliginda 6l¢iilmiistiir.

+
Ust Elektrot —————
Sektorler

1
2
3
4
DS IR] LRG]S e SRR o R e, :

\\

Grafit Astar — | s

10 cm

Sekil 6.3 : Ark firini potasindan numune alinan sektorler.
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6.2.1 X-Isinlar: analizler ve sektorlerin karakterizasyonu

Sektorlerin incelenmesi nikel bor {retimi deneylerinin tiimiinde yapilmstir.
Sektorlerden alinan sinter fazi numuneleri ve deneyler sirasinda kullanilan
hammaddelerden H3BO3; ve NiO de X-iginlar1 analizine tabi tutulmustur. Deney 4,

Deney 5, Deney 6 ve Deney 7 ise bunlara ilaveten kimyasal analiz yapilmistir.

Pota agzindan asagiya dogru inildik¢e, XRD incelemelerinden ve buna bagli olarak
olusturulan c¢izelgelerden de anlasilmaktadir ark firininin agiz bolgesinden 80 cm

derinlikten sonrasinda nikel bor olusumu s6z konusudur.

Pota dibinden dokiim sirasinda disariya alinamamig metal alasim sinter tabaka ile
birlikte pota igerinde kalmis ve alinan numunelerde nikel bor olusumu, karbon ve

rediiklenmemis hammaddeler gézlenmistir.

Dokiimden alinan metal, sinter tabaka ve pota dibinde kalan metalin X-1s1nlari
karkterizasyonunun yapilmasinin ardindan elde edilen sonuglar Sekil 6.4, Sekil 6.5,
Sekil 6.6, Sekil 6.7, Sekil 6.8, Sekil 6.9, Sekil 6.10, Sekil 6.11, Sekil 6.12, Sekil 6.13,
Sekil 6.14, Sekil 6.15, Sekil 6.16, Sekil 6.17, Sekil 6.18, Sekil 6.19, Sekil 6.20, Sekil
6.21 ve Sekil 6.22°de verilmistir.

o: Ni:B
100 - -
80 -
° o

_, 604 5 -
LP)
g o
& o

40 +

| [ 1 Jy '
20 °°_ u
o

1 I | » 1 -] 1 » I 5 1

20 30 40 50 60 70 80 900
Tarama Acisi (26)

Sekil 6.4 : Deney 1°de birinci dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD incelemesi
(Odun Komiiri No= 1, H3BO3/NiO= 1,11, Cg= % 9,87, Ergitme
Siiresi= 60 dak.).
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Siddet

Sekil 6.5 : Deney 1’de ikinci dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD incelemesi
(Odun Komiirii No= 1, H3BO3/NiO= 1,11, Cyq= % 13,06, Ergitme

Siddet

Sekil 6.6 : Deney 1°de dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik kismin
sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi (Odun Komiiri No= 1,
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Tarama Acisi (28)

Siiresi= 60 dak.).
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H3BO3/NiO= 1,11, Cyi= % 13,06, Ergitme Siiresi= 60 dak.).
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Sekil 6.7 : Deney 1’de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu XRD
incelemesi. a) 20 cm derinlik, b) 40 cm derinlik, ¢) 60 cm derinlik, d) 80
cm derinlik, e) pota dibi. (Odun Kémiirii No= 1, H3BO3/NiO= 1,11, Cgy=
% 13,06, Ergitme Siiresi= 60 dak.).
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Tarama Acis: (26)
Sekil 6.8 : Deney 2’de dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD incelemesi (Odun
Komiirii No= 1, H3BO3/NiO= 1,3, Cyqpi= % 9,21, Ergitme Siiresi= 95
dak.).
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Sekil 6.9 : Deney 2’de dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik kismin
sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi (Odun Komiiri No= 1,
H3BO3/NiO= 1,3, Cspi= % 9,21, Ergitme Siiresi= 95 dak.).
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Sekil 6.10 : Deney 2°de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu XRD
incelemesi. a) 20 cm derinlik, b) 40 cm derinlik, c) 60 cm derinlik, d) 80
cm derinlik, e) pota dibi. (Odun Kémiirii No= 1, HzBO3/NiO= 1,3, Cypi=
% 9,21, Ergitme Siiresi= 95 dak.).
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Sekil 6.11 : Deney 3°’de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu XRD

Siddet

100 -

80 5

60

40 -

20 4

0

incelemesi. a) 20 cm derinlik, b) 40 cm derinlik, ¢) 60 cm derinlik, d) 80

cm derinlik, e) 82 cm derinlik, f) 85 cm derinlik, g) 88 cm derinlik, h)
90 cm derinlik. (Odun Komiirii No= 2, H3BO3/NiO= 1,3, Cgy= % 15,85,
Ergitme Siiresi= 90 dak.).
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Sekil 6.12 : Deney 4’de dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD incelemesi (Odun
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Sekil 6.13 : Deney 4’de dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik kismin

sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi (Odun Koémiirii No= 2,
H3BO3/NiO= 1,3, Cq= % 13,11, Ergitme Siiresi= 90 dak.).
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Sekil 6.14 : Deney 4’de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu XRD
incelemesi. a) 20 cm derinlik, b) 40 cm derinlik, c) 60 cm derinlik, d) 80
cm derinlik, e) pota dibi. (Odun Kémiirti No= 2, H3BO3/NiO= 1,3, Cspi=
% 13,11, Ergitme Siiresi= 90 dak.).
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Sekil 6.15 : Deney 5°de dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik kismin

Siddet

sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi (Odun Koémiirii No= 2,
H3BO3/NiO= 1,3, Cq= % 12,09, Ergitme Siiresi= 70 dak.).
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Sekil 6.16 : Deney 5’de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu XRD
incelemesi. a) 70 cm derinlik,b) 80 cm derinlik, ¢) pota dibi. (Odun
Komiirti No= 2, H3BO3/NiO= 1,3, Cypi= % 12,09, Ergitme Siiresi= 70

dak.).
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Sekil 6.17 : Deney 6’da dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD incelemesi (Odun
Komiirti No= 3, H3BO3/NiO= 1,3, Cs,= % 12,67, Ergitme Siiresi= 40

dak.).
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Sekil 6.18 : Deney 6’da dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik kismin
sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi (Odun Komiirii No= 3,
H3BO3/NiO= 1,3, Cq= % 12,67, Ergitme Siiresi= 40 dak.).
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Sekil 6.19 : Deney 6’da EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu XRD
incelemesi. a) 70 cm derinlik,b) 80 cm derinlik, c) pota dibi. (Odun
Komiirii No= 3, H3BO3/NiO= 1,3, Cypi= % 12,67, Ergitme Siiresi= 40
dak.).
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Sekil 6.20 : Deney 7°de dokiim sonrasi elde edilen metalin XRD incelemesi (Odun
Komiirii No= 3, H3BO3/NiO= 1,3, Cg,= % 13,75, Ergitme Siiresi= 40
dak.).
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Sekil 6.21 : Deney 7’de dokiim sonrasi elde edilen pota dibinde kalan metalik kismin

sinterlenmis sarj ile birlikte XRD incelemesi (Odun Komiirii No= 3,
H3BO3/NiO= 1,3, Cspi= % 13,75, Ergitme Siiresi= 40 dak.).
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Sekil 6.22 : Deney 7°de EAF Potasinin kesitlerinden alinan numunelerin toplu XRD
incelemesi. a) 70 cm derinlik,b) 80 cm derinlik, c) pota dibi. (Odun
Komiirii No= 3, H3BO3/NiO= 1,3, Cypi= % 13,75, Ergitme Siiresi= 40
dak.).
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Dokiim sonrasi elde edilen nikel bor master alagimlarinin XRD grafiklerine
bakildiginda Ni,B, NiB ve NisB; fazlarinin olustugu goriilmektedir (Sekil 6.4, Sekil
6.5). Ni,B bilesigi ag. % 8,4 B, NiB bilesigi ag. % 15,5 B ve NisB; bilesigi ag. %
12,1 B icermektedir.

XRD sonuglarina gore; Deney 1°de metal (1) Ni;B fazina ait olup kimyasal analiz
sonucu ag. % 9,13 B, Deney 1’de metal (2) NiB ve NisB; fazlarina sahip olup ag. %
13,76 B, Deney 1’de metal (3) NiB fazina ait olup ag. % 18,40 B, Deney 2’de metal
(4) NiB ve NiyB; fazina ait olup ag. % 10,46 B, Deney 2’de metal (5) NiB fazina ait
olup ag. % 9,51 B, Deney 4’de metal (6) NiB ve NiyB3 fazina ait olup ag. % 15,08
B, Deney 4’de metal (7) NiB fazina sahip olup ag. % 14,76 B, Deney 5’de metal (8)
NiB fazina sahip olup ag. % 14,62 B, Deney 6’da metal (9) Ni,B fazina sahip olup
ag. % 13,70 B, Deney 6’da metal (10) NiB fazina sahip olup ag. % 12,57 B, Deney
7°de metal (11) NiB ve NisB3 fazina ait olup ag. % 13,90 B, Deney 7’de metal (12)
NiB fazina ait olup ag. %13,10 B igcerdigi goriilmektedir.

Elektrik ark firm1 potasinin en {ist kesitlerinden alinan numunelerin XRD grafikleri
sonucunda karbon fazina rastlanmamasiin sebebi, firmin st kismi agik sekilde
sogumaya birakilmasinin {ist tabakalardaki karbon kaynaklarinin yanmasina neden

olmasidir.

Cizelge 6.6 :Deney 1’de olusan bilesiklerin sektorel degisimi (Derinlik).

Dengy 1 20cm 40cm 60cm 80cm Pota Dibi
Bilesikler
NiB X
NiO X X X X
Ni X
HBO, X
B(OH)3

H3BO3
C

X X

X

Cizelge 6.7 : Deney 2’de olusan bilesiklerin sektorel degisimi (Derinlik).

Deney 2
Bilesikler

20cm 40cm 60cm 80cm Pota Dibi

NiB
NiO
Ni
B(OH)s
HsBOs
C

X
X X X X X
X X

X
X X
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Cizelge 6.8 : Deney 3’de olusan bilesiklerin sektorel degisimi (Derinlik).

Deney 3 Bilesikler | 20cm  40cm 60cm 80cm 82cm 85cm 88cm  90cm
NiB X
Ni,B X
NiO X X X X X X X
Ni X X X X X X X
B(OH)3 X X
SiO, X
C X
B X X X

Cizelge 6.9 : Deney 4’de olusan bilesiklerin sektorel degisimi (Derinlik).

Deney 4 Bilesikler | 20cm 40cm 60cm 80 cm Pota Dibi
NiB X
NiO X X X X
Ni X X
B(OH)3 X
H3BO3 X X
C X

Cizelge 6.10 : Deney 5’de olusan bilesiklerin sektorel degisimi (Derinlik).

Deney 5 Bilesikler

70cm 80cm Pota Dibi

NiB
NiO
Ni
B(OH)s
HBO,
HsBOs
C

X
X X
X

X X X

X

Cizelge 6.11 : Deney 6’da olusan bilesiklerin sektorel degisimi (Derinlik).

Deney 5 Bilesikler

70cm 80cm Pota Dibi

NiB
NiO
Ni
B(OH)s
HsBOs
C

X
X X
X
X
X
X

Cizelge 6.12 : Deney 7’de olusan bilesiklerin sektorel degisimi (Derinlik).

Deney 5 Bilesikler

70cm 80cm Pota Dibi

NiB
NiO
Ni
C

X
X X
X X
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7. DENEY SONUCLARININ iRDELENMESI

Borik asit, nikel oksit, odun komiirii ve odun talasi kullanarak nikel bor master
alagimlart iiretmek amaciyla dogru akim elektrik ark firmminda yapilan ergitme
deneyleri sonucunda nikel bor master alagimlarinin {iretim parametreleri, hammadde
ve rediikleyici maddenin sarjdaki miktarlari, enerji ve elektrot tiikketim degerleri ve

elektriksel karakteristikleri belirlenmistir.

Bor konsantrasyonunun en yiliksek oldugu sartlar optimum sartlar olarak
belirlenmistir. Nikel bor master alagimlarinin iiretiminde, tiiketilen enerjinin
alasimlarm bor konsantrasyonunu dogrudan etkiledigi goriilmiistiir. Uretim esnasinda
olusan elektriksel karakteristikler ve alasimlarin bilesimleri; baslangi¢ sarj bilesimi

ile 6nemli oranda degismektedir.

Deneylerin ardindan fiiretim parametrelerinde yapilan degisiklikler, elde edilen
metallerin karakterizasyonu ve pota igerisindeki nikel bor olusum mekanizmasina

bakilarak birsonraki deney i¢in degistirilmistir.

Deneyler sirasinda rediiktan olarak {i¢ farkli tip komiir kullanilmistir. Buna ilaveten
deneyler sirasinda da baslangic hammadde karigimindaki sabit karbon oraninin son

tirlin lizerindeki etkisi incelenmistir.

7.1 Nikel Borda Bor Konsantrasyonu ile Enerji Tiiketimi Degerleri Arasindaki
Iliskinin irdelenmesi

Nikel bor master alasiminin iiretimi esnasinda, sarjda borik asit ve odun komiiriiniin
artist enerji sarfiyatini arttirict ve alasimdaki bor konsantrasyonunu yiikseltici etki
gostermistir.

Sarjda H3BO3/NiO oranmin 1,11 oldugu deneyde sarjda % 9,87 sabit karbon
bulunmasi durumunda % 9,13 B igeren alasim 11,62 kWh/kg nikel bor’luk enerji
sarfiyat1 ile Uretilmistir. Sarjdaki H3BO3/NiO oranmin 1,3’e arttirilip sarjda % 13,11
sabit karbon bulunmasi durumunda % 15,08 B igeren alasim 26,40 kWh/kg nikel
bor’luk enerji sarfiyati ile standart kalite de nikel bor master alasimi tretilmistir

(Cizelge 6.3).
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En yiiksek enerji sarfiyati ise sarjda H3BO3/NiO oraninin 1,3 oldugu deneyde sarjda
% 12,09 sabit karbon bulunmasi durumunda % 14,62 B iceren alasim 23,72 kWh/kg

nikel bor’luk enerji sarfiyati ile tiretilmistir.
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Sekil 7.1 : Nikelborda bor konsantrasyonu ile enerji tiikketimi arasindaki iliski.

7.2 Nikel Borda Bor Konsantrasyonu Ile Karbon Konsantrasyonu Arasindaki
fliskinin frdelenmesi

Nikel bor master alasiminda bor konsantrasyonunun artisi, alagimdaki karbon
konsantrasyonu arttirict ve azaltict etkilerde bulunmustur. Alasimdaki bor
konsantrasyonunun % 9,13’den 15,08’e artis1, karbon konsantrasyonunun %
0,07°den % 0,18’e artmasi ile sonuglanmaktadir. Grafikteki genel egilim ise nikel bor
alagimindaki bor oranmnin artmasi ile igerdigi karbon oraninda da artis meydana
getirdigi yoniindedir. Nikel bor alasiminda bor konsantrasyonunun artig1 alasimdaki
karbon konsantrasyonunun artmasi ile sonuglanmistir. Sekil 7.2°de nikel bor master

alagiminda bor konsantrasyonunun karbon konsantrasyonu ile degisimi verilmistir.

Bu sekilden goriildiigii gibi, H3BO3/NiO oranmmin 1,11 oldugu sartlarda bor
konsantrasyonunun % 9,13’den H3BO3/NiO oraninin 1,3 oldugu sartlardaki en

yiiksek bor konsantrasyonu olan 15,08’e yiikseldigi goriilmektedir.
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Sekil 7.2 : Nikelborda bor konsantrasyonunun karbon konsantrasyonu ile degisimi.

7.3 Firin Potasi i¢cinde Nikel Bor Olusum Mekanizmasinin irdelenmesi

Borik asit, nikel oksit, odun komiirii ve odun talas1 karisimindan olusan sarj firina
beslenip ergitildikten sonra firn sogumaya terk edilmis ve reaksiyon

mekanizmalarini ortaya ¢ikarmak amaciyla potanin sektorel incelemesi yapilmustir.

Sarj igindeki borik asit iist sektorlerde su kaybedip, bor oksite doniistirken, nikel
oksitte nikele rediiklenmeye baglamaktadir. Bu sektorlerde kismen de olsa nikel bor

alagimlar1 olusmaya baslamaktadir.

Potanin dip kisimlarinda genellikle nikel bor, nikel oksit, borik asit ve rediiklenmis
nikel goriilmektedir 6te yandan biitliin deneylerde nikel bor olusumunun yani sira
sinter tabakada bulunmasindan o&tiirii XRD grafiklerinin biitiinlinde karbona

rastlanmustir.
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8. GENEL SONUCLAR

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

Tek fazli dogru akimli 270 kVA’lik elektrik ark firininda, ticari standartlarda

nikel bor master alasimlariin iiretimi gergeklestirilmistir.

Ticari standartlara uyan nikel bor master alasimimin icerdigi elementler ve
agirlikga oranlar Deney 4’de % 84,12 Ni, %15,08 B, % 0,11 Al, % 0,005 S,
% 0,15 Si, % 0,40 Fe, % 0,18 C olarak clde edilmistir.

Deney 4’de ticari standartlarda tiretim yapilmis olup, nikel i¢cin kazanim
verimi; % 88 ve bor i¢in kazanim verimi; % 84 olarak hesaplanmistir. Verim
hesab1 yapilirken olusan sinter tabakalar ve alagimlarin kimyasal bilesimleri

ile agirliklart kullanilmigtir.

Nikel borda bor konsantrasyonunun % 9,13 B igeriginden % 15,08 B
degerine arttirilmasi, baslangi¢ sarj karigimindaki sabit karbon oraninin %

9,87 C igeriginden % 13,11 C degerine arttirilmasiyla saglanmistir.

Nikel borda bor konsantrasyonunun artmasi kg/iiriin bagina harcanan elektrik
enerjisini arttirmaktadir. Nikel borda bor konsantrasyonunun % 9,13’den, %
15,08’¢ artis1 enerji tiiketim degerini 11,62 kWh/kg {irtin’den, 26,40 KWh/kg

iirlin’e arttirmistir.

Nikel borda bor konsantrasyonunun artmasi karbon konsantrasyonunu
arttirmaktadir. Deneylerdeki en diisiik ve en yliksek % B degerlerine gére bor
miktarinin % 9,13 B igeriginden % 15,08 B degerine artmasi, karbon

oranmin % 0,07 C igeriginden % 0,18 C degerine artmasi ile sonu¢lanmistir.

Sarjdaki H3BO3/NiO oraninin 1,11°den 1,3’e arttirilmasi, alasimlardaki bor

konsantrasyonunu arttimistir.

Borik asit, nikel oksit, odun komiirii ve odun talasindan olusan sarj harmant
kullanilmigtir. Firin potasinin nispeten soguk olan iist bolgesinde borik asit
nemini kaybederek bor oksite dontismiistiir. Curuf olusurken ayni zamanda

rediiksiyon gerceklesmis ve nikel bor olusmustur.
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9) Rediiklenmeyen bor oksit yiiksek sicakliktaki yiiksek buhar basinci nedeniyle
firmin  Ust bolgesine dogru yiikselmistir. Bu bolgenin stirekli sarj

beslenmesiyle nispeten soguk olmasi sebebiyle bu bolgede yogusmustur.

10) Ark firminda yapilan ergitme deneylerinin okunan ve toplanan elektriksel
karakteristiklerin incelenmesi sonucu nikel borda voltajin 30-100V, akimin

50-200 A ve giiclin 20-140 kW arasinda salindig1 goriilmiistir.

11) Voltajin 20 V’nin altina diismesi kisa devreye sebep olmaktadir. Kisa devre

voltaj1 5-8 V dur.
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EKLER

EK A : Voltaj, Akim ve Gii¢ Degerindeki Degismeler
EK B : Deney Baslangi¢ Sartlar1 ve Sonuglari
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Sekil A.1 : Deney 1°e ait voltaj degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.2 : Deney 2’ye ait voltaj degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.3 : Deney 3’e ait voltaj degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.4 : Deney 4’e ait voltaj degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.5 : Deney 5’e ait voltaj degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.6 : Deney 6’ya ait voltaj degerlerinin zamanla degisimi.

54



Voltaj (V)

AKIM (A)

120

100

80

(o}
o

40

20

0 20 40 60 80 100 120
ZAMAN (DAK.)

Sekil A.7 : Deney 7’ye ait voltaj degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.8 : Deney 1’e ait akim degerlerinin zamanla degisimi.

55



AKIM (A)

AKIM (A)

220

200 -
180
160
140
120 4
1004
804
60
40

20

0 — 7T 1 1 T T T T T T T T T " 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
ZAMAN (DAK.)

Sekil A.9 : Deney 2’ye ait akim degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.10 : Deney 3’e ait akim degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.11 : Deney 4’e ait akim degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.12 : Deney 5’e ait akim degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.13 : Deney 6’ya ait akim degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.14 : Deney 7’ye ait akim degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.15 : Deney 1’e ait gii¢c degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.16 : Deney 2’ye ait gii¢c degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.17 : Deney 3’e ait gii¢c degerlerinin zamanla degisimi.

180 ~
160-.
140-
120-‘
100—‘
80—-
60;
‘0-

20 -

— T T
20 40 60 80 100 120 140 160 180
ZAMAN (DAK.)

Sekil A.18 : Deney 4’e ait gli¢ degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.19 : Deney 5’e ait gii¢c degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.20 : Deney 6’ya ait gii¢c degerlerinin zamanla degisimi.
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Sekil A.21 : Deney 7’ye ait gii¢c degerlerinin zamanla degisimi.
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EK B

Cizelge B.1 : Elektrik ark firininda ergitme deneyleri baslangig¢ sartlar1 ve sonuglari.

Odun Sabit Metal Metal Analizi Verim
Dﬁln(fy Komiirii HgNEOS Karbon Agirhg _ (AZ%) (%)

No 0 (Ag%)  (kg) B C |Ni B

1 1 1,11 9,87 54 913 007 | - -
111 13,06 39 1376 006 | - -

2 1 13 9,21 53 1046 004 | - -
3 2 13 15,85 - - - - -
4 2 13 13,11 16 1508 0,18 | 88 84
5 2 13 12,09 51 14,62 092 | 95 73
6 3 13 12,62 06 13,70 020 | 86 88
7 3 13 13,75 14 1390 011 | 92 73

Cizelge B.2 : Elektrik ark firininda ergitme deneyleri sonuglart.

Uretilen Nikel Borlarm Kimyasal Analizleri (Ag.%) Enerji Ergitme
Metal Tiiketimi Siiresi
Ni B Al S Si Fe C P (kwh) (Dakika)

1 9006 913 0007 0006 0.35 026 0.07 0025
2 8525 1376 028 0,003 023 033 006 0021 19985 120
3 7505 1840 0,35 0007 0,68 023 162 0018
4 8880 1046 0017 0017 035 020 004 0017

14746 95
5 8913 951 028 028 038 019 031 0019
6 8412 1508 011 0005 015 040 018 0009

21384 90
7 8288 1476 040 0014 042 022 13 0014
8 8285 1462 007 0005 080 019 092 0015 12097 70
9 85,40 13,70 Eser 0,002 Eser 0,51 0,2 0,013
10 8591 1257 007 0004 042 021 017 0017 126 40
11 8512 1390 005 0003 050 023 011 0018
12 8498 1310 011 0002 039 035 031 0,021 L7120 40
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Cizelge B.3 : Elektrik ark firininda ergitme deneyleri baslangi¢ sartlari.

Doy B0 MO (ol Ty Mikan  Komin

(kg) (kg) (kg) No
1 22,8 20,5 7,7 9,4 60,4 1

22,8 20,5 11,4 94 64,1

2 33,3 25,6 9,5 11,7 80,1 1
3 37,4 28,7 23,8 10,1 100 2
4 37,4 28,7 19,6 14,3 100 2
5 15,3 11,7 7,1 5,9 40 2
6 16,0 12,3 5,8 6,0 40 3
7 15,8 12,1 6,1 5,9 40 3

Cizelge B.4 : Ark firininda ergitme deneyleri enerji, elektrot ve deney sartlari.

Sabit Dokiim
Karbon  Sicakligi

Deney  H3BO3 Enerji Tiik. Elektrot

No "Nio  (kWh/kg iiriin)  Tiik. (gr) (A&.%) °C)
1 iﬂ 11,62 904,2 11,51 1145
2 1,3 13,05 449,9 921 1177
3 1,3 - 370 15,85 -

4 1,3 26,40 1239,3 13,11 1182
5 1,3 23,72 469,9 12,09 1275
6 1,3 45 400 12,62 1130
7 1,3 35,66 400 13,75 1180

Cizelge B.5 : Deney sonrasi eaf pota icerisinde olusan metalin 10 cm {ist bolgesinden
alinan numunelerin ve odun kémiiriiniin kimyasal analiz sonucu.

Numune Si(Ag.%) Al(Ag.%) Fe(Ag.%) Ca(Ag.%) Mg (Ag.%)

Odun Komiiri

0,69 0,16 0,31 3,42 0,13
No 3

Deney 1 0,40 0,13 0,14 0,25 0,03
Deney 2 0,34 0,09 0,06 0,46 0,02
Deney 3 0,77 0,14 0,07 0,30 0,05
Deney 4 0,44 0,17 0,07 0,33 0,07
Deney 5 0,86 0,18 0,15 0,75 0,06
Deney 6 Eser 0,07 0,07 0,10 0,04
Deney 7 0,70 0,05 0,06 0,09 0,03
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