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INCE TANE BOYU ANALIZINDE KULLANILAN YONTEMLER

Fine Partide Size Analyzing Techniques

Saruhan SAKLARA
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OZET

Bu yazi, 6zellikle madencilik sektoriinde kullanimi yaygin olan ince tane boyu analiz yontemlerinin
teori ve uygulamalarint kapsamaktadir. Son yillarda adini sik¢a duyuran lazer kirinimi ve X-isint
sedimantasyonu ile birlikte elektriksel diren¢ (Coulter-Counter), mikroskop, vb. yontemlerde amaca
uygun analiz yonteminin secilmesi agisindan karsilagtinlmistir. Guivenilirligi en yiiksek yontemin,
mikroskop yonteminden sonra elektriksel direng yontemi oldugu sonucuna varilmaistir.

Anahtar Sozciik: Tane Boyu Analizi

ABSTRACT

In this paper, fine particle size analyzing techniques used in the mining industry were explained with
their physical foundations. The techniques gaining popularity in recent years such as X-ray
sedimentation and laser diffraction were evaluated together with electrical resistivity, microscopy and
the like for the purpose of choosing the suitable technique for a particular job. It has been concluded
that the most reliable technique is microscopy followed by electrical resistivity (Coulter-Counter).
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1. GIRIS

Tane boyu analizi, cevher hazirlamanin her
adiminda kullanilan bir yontemdir. Ozellikle
serbestlesmenin saptanmasinda, kirma, oglitme,
siniflandirma  ve susuzlandirma gibi birim
islemlerin tasariminda, performans analizinde
veya prosesin kontrol ve anlasiimasinda
basvurulan ana araglardan biridir. Bir cevher
icin;  boyut kiicliltmeden smiflandirmaya,
flotasyon veya yercekimi gibi zenginlestirme
devrelerinden tikner alt akimina, hatta elde
edilen nihai Urlintin niteliklerinin belirlenmesine
kadar her asamada tane boyu analizi yapmak
zorunludur.

Tane boyu analizleri genellikle 38 mikrona kadar
olan iri boylarda standart laboratuvar elekleri
kullanilarak  yapilmaktadir. Bunun nedeni
yontemin cok basit ve az masrafli olusu, ayrica

malzemenin fraksiyonlarina rahatlikla
ayrilabilmesidir. Tane boyu analizinde esas
problem standart laboratuvar elekleri ile

inilemeyecek boyutlarin analizinin, mevcut
yontemlerden hangisi ile yapilacagidir. Varolan
yontemler kendi icerisinde tekrarlanabilir
sonuclar vermesine ragmen, birbirleri arasinda
farkliliklar olmaktadir. Ayrica, farkli yontemlerin
kullandig1 fiziksel temelden kaynaklanan avantaj
ve dezavantajlar da  bulunmaktadir. Bu
nedenlerden oOtiiri bu c¢alismada ince boyut
dagilimlarinin analizinde kullanimi yaygin olan
ana yontemlerin degerlendirilmesi yapilarak
konunun tartigsmaya acilmast amaclanmustir.

2. INCE TANE BOYU ANALIiZINDE
KULLANILAN YONTEMLER

Tane boyu analizi cevher hazirlamanin yamsira
kimya, giibre, ¢imento, astronomi, meteoroloji,
farmakoloji vb. alanlarda da kullanilmaktadir.
Ornegin, hiicre ve molekiillerin veya bunlarin bir
araya getirdikleri topaklarin da boyut analizleri
yapilmaktadir. Bu kapsamda, ince boyutlu
taneler icin 400'lin tizerinde analiz yontemi
belirtilmistir (Barth ve Flippen,1995). Ancak,
cevher hazirlama miihendisliginin ilgilendigi en
alt tane boyu birka¢c um'la sinirlanabilir. Bu
alanda kullanimi en yaygin olan yontemler;
sedimantasyon  ve eliitrasyon  teknikleri,
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mikroelek, mikroskop, elektriksel direng ve isin
sacinimi olarak siniflandirilabilir.

2.1. Sedimantasyon Yontemleri

Sedimantasyon yontemleri genel olarak kati
tanelerin sivi veya gaz bir ortam igerisinde
yercekimi  kuvvetinin  etkisiyle  ¢okelmeleri
esasina dayanir. Akigkan bir ortam icerisinde
bulunan hafif veya kiiciik boyutlu taneler,
kendilerinden daha iri veya daha agir olan
tanelere gore daha yavas cokelir. Dolayisiyla,
tanelerin akigkan ortam icerisindeki ¢okelme
hizlar1 bunlarin irilikleri hakkinda bilgi verir.

Sedimantasyon yontemlerinde, cokelme hizi ve
tane capmi iliskilendiren = Stokes esitligi
kullanilarak, tanelerin ¢okelme hizlarindan tane
boyu hesap edilir (Esitlik 1).

/ 18-V, - T]~
" I IPs - PPg
d)
Burada;

D :Tanecapi, m
V. : Cokelme hizi, m/s

t

r\ : Vizkozite, kg.m/s’

p, : Tanenin yogunlugu, kg/m’
g : Yercekimi ivmesi, m/s’
dir.

Ancak, bu esitlik kiiresel taneler ve serbest
¢okelmenin olusabilecegi ideal kosullar icin
gecerlidir. Laminar akis kosulu i¢in belli bir tane
boyu araliginda (1-60 um) kullanilabilir. Bu
esitlikte, cokelen taneye etki eden 2 ana kuvvet
vardir; bunlar yercekimi ve diren¢ kuvvetleridir.
Oysa pratikte taneler kiiresel degildir. Ayrica,
yercekimi ile direng kuvvetlerinin haricinde tane
lizerine etki edebilecek diger kuvvetler de soz
konusu olabilir (Taneler arasi itme-cekme
kuvvetleri-Van der Waals-, Brownian hareketi
vb.). Dolayisiyla, Stokes esitliginden bulunan
cap tanenin yaklasik capidir. Buna Stokes Capi
veya Cokelme Cap1 da denir.

Sedimantasyon yontemleri igerisinde kullanimi
en yaygin olanlar1 dekantasyon, Andreasen pipet,
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fotosedimantasyon ve x-1smi1
olarak siniflandirilabilir.

sedimantasyonu

2.1.1. Dekantasyon

Ince boyutlu tanelerin analizinde kullanilan en
basit ve en eski yontemlerden biridir. Olgekli bir
kap icerisindeki siispansiyondan belli zaman
araliklarinda sifonlama yapilarak farkli tane boyu
fraksiyonlarinin elde edilmesine dayanir.

Ayirmin yapilacagi tane boylarina ve sifonlama
derinligine karar verildikten sonra, Stokes esitligi
kullanilarak, bu boyutlar icin ¢okelme hizlar
hesaplanir. Mesafe ve hiz bilindigi i¢in cokelme
zaman hesap edilebilir. En iri tane boyu icin,
belirlenen cokelme zamaninin sonunda ¢okelme
mesafesinin bittigi noktadan sifonlama yapilir.
Bu sekilde, bu boyut ve daha iri olan kismin
¢Okelme kabindan disar1 alinmasi saglanir. Ayni
isleme daha ince boylar i¢in de devam edilerek
numune boyut gruplarina ayrilir.

Yontem, ince tane boylari icin ¢ok uzun ¢okelme
zamanlan gerektirir. Ayrica, dogru sonug
alabilmek icin deneylerin en az 5 tekrarl
yapilmasi  Onerilmektedir  (Wills, 1985).
Glinlimtuizde, hassas ¢aligmalarda basvurulan bir
yontem olmamakla birlikte, ucuz ve basit bir
yontem olusu, yaygin olarak kullanimini
saglamistir.

2.1.2. Andreasen Pipet

Andreasen pipet, Ozel Olgiilli, yarim litrelik
silindirik bir cam kaptir. Ust kisminda bulunan
10 ml'lik hazneye, siispansiyonun alt kismindan

numune cekebilecek sekilde tasarlanmigtir.
Deneylerde, %3-5 kat1 iceren siispansiyon, belli
zaman araliklarinda  hazneye cekilerek

Andreasen pipetten disar1 alinir ve numunenin
boyutlandirilmasi Stokes esitligi ile yapilir.

Yontem, beher dekantasyonu ile ayni c¢alisma
prensibine sahiptir. Fakat Andreasen pipetin
tasarimi, deneylerin daha kontrollii ve basit
sekilde yapilmasimi saglar. Kendi smifi igindeki
yontemlerle karsilastirildiginda, disiik maliyeti
Andreasen Pipet yonteminin en biiylik avantaji
olarak goriilmektedir.
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2.1.3. Fotosedimantasyon

Yontem, numune siispansiyonunun belli bir
kesitinde, zamanla cokelen tanelerin neden
oldugu derisim degisiminin, kesitten gecirilen
151k ile Olclilmesine dayanir. Cokelme kabindan
gecen 151k, karst tarafta bulunan bir fotosele
ulagir ve buna bagl bir galvonometre yardimiyla
elektrik akimi (foto-akim) olarak olgiiliir.
Boylece, zamana bagli olarak, siispansiyonun
Olcim zonunda olusan derisim azalmalari,
elektrik akimmdaki degisime donistiiriilmiis
olur. Cokme yiikseklikleri ve buna karsilik gelen
¢okme zamanlan, siispansiyon derisimi vb.
parametreler bilindigi i¢in Lambert-Beer yasasi
ve Stokes esitligi kullanilarak tane boyu dagilimi
belirlenir.

Isigin siispansiyondan gectigi ol¢iim zonunda,
¢okmenin bagladig1r ilk anlarda, asagi ¢Oken
tanelerin yerleri, yukardan gelenlerle
dolduruldugu i¢in derisim degismeyecektir.
Fakat, siispansiyonda bulunan en iri taneler
(dmax) ol¢lim zonunun yiizeyinin altina gectikten
sonra, gecen 1sik veya Olgiilen elektrik miktari
artacaktir. Cunku suirekli olarak d_, boyutundan
daha ince taneler cOkecektir.  Boylece,
sispansiyondaki en iri tanenin belirli bir
derinlikten cokmesi saglandiktan yani boyut
dagilimindaki en iri boy bulunduktan sonra,
herhangi bir t aninda, kat1 derisimi degisimine
neden olan tane boylant (d,) veya fraksiyon
siirlart Stokes esitligi kullanilarak hesaplanir.

Fraksiyon agirliklarinin bulunmasinda Lambert-
Beer yasasindan faydalanilir. Buna gore herhangi
bir t aninda Olgiilen 131k azalmasimin miktar
(Esitlik 2), bu anda olglim zonunda bulunan ve
d, capindan daha ince tanelerin ylizey alani ile
orantilidir (Esitlik 3).

D=log(I/1,) 2
Burada;

D : Isik azalmasi (optik yogunluk),

I, : Safsivi varken elde edilen akim siddeti,

I : Herhangi bir t aninda elde edilen akim

siddeti
dir.
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Cizelge 1. Fotosedimantometre Analiz Sonuglarinin Degerlendirilmesi (Ailen, 1992).

Zaman | Cokme Tane |Ort.Tane| Optik AD % Kiim. ADx % | Kim.
(dak.) | Yiik. Boyu Boyu | Yog. (D) Alan % dort Agir. %
(cm) (um) (um) ) )
1 18 50 45,8 0,495 | 0,020 | 4,0 |100 9,15 10,6 |100
2 18 41,5 35,5 0,475 | 0,068 | 13,7 | 96,0 24,11 | 28,0 | 894
4 18 29,4 25,1 0,407 | 0,086 | 17,4 | 82,2 21,59 | 25,0 | 61,4
8 18 20,8 17,8 0,321 0,081 | 16,4 | 64,8 14,38 | 16,7 | 36,4
16 18 14,7 13,2 0,240 | 0,046 | 9,3 48,5 6,05 7,0 19,7
20 14 11,6 10,3 0,194 0,042 | 85 39,2 4,31 5,0 12,7
24 10 8,9 7,7 0,152 0,040 | 8,1 30,7 3,06 35 7,7
28 6 6,4 4,9 0,112 0,052 | 10,5 | 22,6 2,56 3,0 4,2
32 2 3,45 1,7 0,06 0,060 | 12,1 12,1 1,04 1,2 1,2
Toplam - - 0,495 | 100 - 86,23 100 -
yapildigr yiikseklik ve zaman bilindigi icin bu
D = -K-k-C-L-  [In<i’ 3) yuksekliklerde cokecek tanelerin Stokes capi
rf=0 bilinir. Ornegin -A+B um fraksiyonu icin A
boyuna karsilik gelen D degeri 15 cm'den
Burada; okunuyorsa, B  boyunun D  degerinin
K: Isik azalma Katsayist, okunabilmesi icin ayni1 derinlige ¢Okmesi

k: Sekil faktort,

L : Isigin siispansiyon icinde aldig1 mesafe, cm
C : Siispansiyon derisimi, g/cm’
d :tane boyu, cm
n : Tane sayisi,
nd’: t amindaki ve d_ capindan kiigiik olan
tanelerin, 1s18in  sispansiyon icindeki
ilerleme

dogrultusuna dik olan kesit alani, crk
dir.

Dolayisiyla, At zaman araligi icin elde edilen AD
degisimi, o fraksiyonun alan1 ile dogrudan
orantihdir. Suspansiyon derisimi  (C), kap
genisligi (L) gibi parametrelerin carpimi belirli
bir sistem i¢in sabit oldugundan (Kc), daha genel
bir ifade ile Esitlik 3 asagidaki gibi yazilabilir
(Esitlik 3.1, AA: Fraksiyon kesit alani).

AD = -K

-AA 3.1)

Fotosedimantometre ile deney siiresince (zamana
bagh olarak) optik yogunluktaki degisim ol¢uliir.
Farkli  ¢okme  yiiksekliklerinden  okumalar
yapilir. Cokmenin baslatildig1 an ile okumalarin
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gerekmez. B boyu ince oldugundan, daha az bir
derinlikten daha kisa bir zamanda c¢oker.
Sonucta, deney suresince siispansiyon
yuzeyinden gittikce daha diisiik derinliklerden
okuma yapilarak analiz tamamlanir. Bu sayede
analizin, daha kisa stirede bitmesi saglanir.

Bu durum Andreasen pipet veya beher
dekantasyonu yapilirken her seferinde ylizeye
daha yakin bir noktadan sifonlama yapilarak,
analiz stiresinin kisaltilmasina benzetilebilir.

Pratikte bu teknikler icin boyle birsey mimkiin
olmasa da, analiz kabindan numune alinmadigi
ve okumanin cok kisa siirede yapilmasindan
dolayi, fotosedimantasyonda mumkiin
olmaktadir. Ornegin, siispansiyon yiizeyinin 2
cm altina kadar optik yogunluk (D) okumasi
yapilabilmektedir.

Belirlenen fraksiyonlar icin elde edilen AD
degerleri kullanilarak yiizeye bagli tane boyu
dagiimi  hesaplanir.  Fraksiyon kesit alani,
fraksiyonun ortalama tane boyu ile carpilirsa (AD
x dort), o fraksiyonun ortalama hacmi bulunur.
Numunedeki tanelerin  yogunluklarinin esit
oldugu disiiniilerek, agirliga bagh tane boyu
dagilimi da elde edilir (Cizelge 1).
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Analizin ¢ok diisiik bir kat1 derisiminde
yapilmas1 gereklidir (hacimce %0,5-1 kati).
Ayrica, analiz siiresince siispansiyona digaridan
bir miidahale yapilamaz. Boylece tam bir
"serbest ¢Okelme" saglanir. Zaman ve okuma
derinligi ayar1, bir model kullanilarak bilgisayar
kontroliinde gerceklesir (Caron vd., 1996).
Sicaklik degisimi, vizkoziteyi etkiledigi igin
analiz sirasinda sicaklik sabit bir degerde tutulur.
Fakat, daha iyi sonuclarin alinabilmesi icin, elde
edilen verilere bir model yardimiyla sekil
diizeltmesi yapilmasi gerekmektedir (Hostomsky
vd., 1996).

2.1.4. X-Isim Sedimantasyonu

Yontem, fotosedimantasyonla benzer c¢aligma
prensibine sahiptir (Sekil 1). Fraksiyonlarin
boyutlandirilmast yine Stokes esitligi ile yapilir.
Fakat, Lambert-Beer yasasinin bu sistem igin

tanimi  farklidir.  Buna gore (I/I)) oran:
gecirgenlik, -log(I/I,) ise absorbans olarak
tanimlanir.  Bu durumda, teorinin X-151m1

sedimantometre icin kullanim sekli asagidaki
Esitlik 4'teki gibidir:

T= (1/1)= expl-(a.<>+a,(>)Li-ahL2] (4)
Burada:

(I/1,) : Gegirgenlik (T),

as, a,, an: Strastyla; swvinin, katinin ve hiicre
duvarinin x-1sm1 absorbsiyon sabitleri,

(), : Sivinin agirlik orani,

(G)k : Katinin agirlik orani,

L] : Hiicrenin ic genigligi, cm

L2 : Toplam hiicre duvari kalinlig1, cm
dir.

Katr ve sivi agirlik oranlan toplami 1 oldugu
distnilirse ((>s+<|)k-)> Esitlik 4'te <), yerine 1-<]),
konulabilir. Ayrica belirli bir sistem icin a, a,
ah, L1 ve L, gibi parametreler sabit oldugundan,
bunlarin carpimlart da sabit olacaktir (S).

Dolayisiyla Esitlik 4, asagidaki Esitlik 4.1
seklinde yazilabilir:
T=1/I,=exp(-S(>k)  veya

D= In(T)= in (I/I,)= -Sfc (4.1)
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Cikeme Hicresi

X-Igm Kaynag:

Sekil 1.X-1sm1 sedimantometresi

Burada optik yogunluk (D), X 1sin1 yogunlugu
olarak tanimlanir. Sonucta, X-151n1
sedimantasyonunda, X-igininin gegirgenligi (T)
veya 1gsm  yogunlugu (D), slispansiyondaki
katilarin  yiizey alani  yerine, dogrudan
agirliklarinin bir fonksiyonu olmaktadir. Analiz
siiresince D degisimi olgiiliir (Sekil 2). Istenen
boyut araliklari icin belli zaman araliklarindaki
AD degerleri bulunarak tane boyu dagilimi
hesaplanir (Cizelge 2).

T0.14
TOI2 -
B
T 0.1 %
+0.08 %’
i
1006 &
&
1
<+ 0.04 £S
]
1002
<~ Zaman
; } e t 0
20 15 10 5 0
1 5 9 13 17 Derinlik

Cop

Sekil 2. X-151m sedimantometre analiz sonucu

Cokmenin baglatildigr an, X-1gm1 ile hiicrenin en
alt kisminda belli bir ¢okelme yiiksekliginde
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Cizelge 2. X-Isin1 Sedimantometre Analiz Sonuglarinin Degerlendirilmesi (Ailen, 1992).

Zaman | Okuma Yiiksekligi | Tane Boyu D AD % Agirlik| Kiim.%

(dak.) (cm) (Mm) 0
2 17,1 20 0,137 0 0,0 100,0
2,8 17,1 17,5 0,137 0,002 L5 100,0
4 17,1 14,6 0,135 0,007 5,1 98,5
5,6 17,1 12,3 0,128 0,019 13,9 93,4
8 17,1 10 0,109 0,025 18,2 79,6
10 14,0 8,4 0,084 0,0285 | 20,8 61,3
12 11,0 6,8 0,0555 | 0,0281 20,5 40,5
14 8,1 53 0,0274 | 0,0182 13,3 20,0
16 5,1 3,9 0,0092 | 0,0026 19 6,7
18 2,0 2,3 0,0066 | 0,0066 4.8. 4,8

0,137 100,0

okuma yapilir. Gegirgenligin (D) degistigi nokta,
siispansiyondaki en iri boyutun ol¢ciim zonundan
gectigi anlamina gelir. Siispansiyon yiizeyinden
gittikce azalan derinliklerde okumalar
(taramalar) yapilarak, analiz kisa siirede
tamamlanir (-15 dak).

En cok bilinen X-igm1 sedimantometresi,
Micromeritics firmasmnin Urettigi  Sedigraph
serisidir (Sedigraph-3000, 5000 vb.).

Cihazin analiz aralign  300-0,2 um olarak
belirtilmekle birlikte bu durum Stokes yasasinin
simirladigt  alam  agmaktadir.  Micromeritics
miihendisleri (Webb ve Orr, 1997), bu durumu
Reynolds sayisinin - maksimum bir degerde
tutulmasi ile agiklamaktadir (Re < 0,3).

Bu yontemde, teorinin disinda, analizde 151k
yerine X-isini kullanilmasinin getirdigi diger bir
farklilik, analiz hiicresi taramasinin daha hizli ve
net bir sekilde yapilabilmesidir. Bu ise daha
yiiksek ¢oziiniirliikk anlamina gelmektedir.

Suda c¢Oziinebilen veya suyla 1slanmayan
(hidrofob)  taneler, bu yoOntemde sorun
olusturmaktadir. Kil gibi 0zgiil yiizey alam ¢ok
yiiksek olan malzemelerde de cOkme problemi
oldugundan, elde edilen sonuclar yaniltici
olabilmektedir (Rawle, (a)). Ayrica organik
malzemeler icin absorblama o6zelliklerinden
dolay1 uygun bir yontem degildir.
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2.2. Eliitrasyon Yontemleri

Eliitrasyon, akigkan bir ortam icerisindeki (su
veya hava) tanelerin, akiskanin hizina  karst
¢okmeleri saglanarak boyutlandiriimasidir. Boyle
bir akigkan ortamda, iri taneler yiiksek, ince
taneler daha diisiik akigkan hizlarinda c¢okebilir.
Bu diisiince ile eliitratorlerde genellikle yiiksek
akiskan hizindan disiik akigkan hizina dogru
dizayn edilen kolonlar kullanilir. Boylece, alt
sinirt 5 ile 10 um arasinda degisen fraksiyonlar
elde edilebilmektedir. Fraksiyonlarin smirlar
Stokes Esitligi yardimiyla hesaplanir.

Eliitrasyon tekniklerinin ana dezavantaji olarak,
akiskanin kolon i¢indeki hizinin sabit olmamasi
gosterilmektedir. Hiz, kolonun kenarlarinda
minimum, ortasinda maksimum olacak sekilde
parabolik bir profil verir. Eliitrasyon hizi olarak
bu maksimum hiz esas alinmasina ragmen
tanelerin kolon icindeki konumlar1 ayirim
boyunca buna her an wuygun olmayabilir.
Eliitratorlerin  tasarimlarindan da kaynaklanan
laminar akis kosulundan sapmalar, hassas
analizlerin yapilmasini zorlagtirmaktadir. Ancak,
baz1 elutratorlerde santrifij kuvvetinden de
faydalanmilarak  ayirmm  etkinligi  artirimistir.
Ozellikle Avustralya'da yaygin olarak
kullanilmakta olan cok siklonlu boyutlandinci
(Cyclosizer) bu tip eliitratorlere Ornek olarak
verilebilir.
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2.2.1. Cok Siklonlu Boyutlandinci

Ayegit, genel olarak birbirine seri olarak bagli ve
ters yerlestirilmis 5 adet hidrosiklondan
olusur. Pompa sistemi, termometre ve akisolcer
gibi donanimlarin yardimiyla ekipmana beslenen
numune, siklonlarda 5 farkli fraksiyona ayrilir.
Sistem, siklonlarin kesme boylan 44, 33, 23, 15
ve 11 um olacak sekilde imal edilmistir. Kesme
boyundaki bu diistis, akig dogrultusundaki her
siklonda besleme giris ¢apt ve dalma borusu
(vortex) capindaki azalmadan kaynaklanir. Bagka
bir deyisle, merkezka¢ kuvvetinin siddeti
artirillarak daha ince tanelerin bu kuvvetten
etkilenmeleri saglanir.

Siklonlarin kesme boylar1, kuvars (2,65 g/cm’)
icin standart kosullarda (yogunluk, sicaklik, akis
hizi ve zaman) elde edilen degerlerdir. Farkli
yogunluktaki mineraller ve deney kosullari igin
asagidaki Esitlik 5 kullanilarak yeni kesme
boylan hesaplanir.

d.=d, 1f.1.-1, 6)
Burada

de : Efektif kesme boyu,

d_ : Her siklon i¢in standart kesme
boyu,

f] : Yogunluk diizeltme faktori,
f, : Sicaklik diizeltme faktort,
f, : Akis hiz1 diizeltme faktorti,
f, : Zaman duizeltme faktort
dir.

Esitlikteki  diizeltme faktorleri, kuvars icin
belirlenen standart kosullar ve Stokes esitligi
kullanilarak elde edilmektedir (Warman Ltd.,
1976).

Eliitrasyon teknikleri icin olumsuz gorugler
olmakla beraber (Ailen, 1992), cok siklonlu
boyutlandinci ile diger tekniklerle rekabet
edebilecek hassasiyette analiz yapilabilecegi de
belirtilmektedir (Napier-Munn vd., 1996).

Sedimantasyon ve eliitrasyon tekniklerinde
analiz hassasiyetini etkileyen faktorlerden biri,
her ikisinin de, numunedeki tanelerin hepsinin
ayn1 yogunlukta oldugu kabulini yapmalaridir.
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Aslinda diger tekniklerde de genellikle aym
kabul yapilmakla birlikte, yogunlugun
sedimantasyon ve eliitrasyon tizerindeki etkisi
daha fazladir. Ornegin, numunenin serbestlesme
derecesine gore taneler arasindaki yogunluk
farkinin 6nemli bir seviyeye ¢ikmasi s6z konusu
olabilir. Dolayistyla bu yontemler kullanilirken
numunedeki minerallerin yogunluk farklarmin
dikkate alinmas1 gerekmektedir.

2.3. Mikroskop Yontemleri

Tanelerin dogrudan gozlenip, oOlclimlerinin
yapildigi  tek yontem olmasindan dolay1
genellikle referans yOntem olarak kabul edilir.
Yontem, tanelerin referans daireler (graticules)

veya Olcekler yardimiyla boyutlandirilarak,
mikroskopta tane sayimina dayanir. Bazi
uygulamalarda mikroskop gorlntiisi

fotograflanarak da sayim yapilmaktadir.

Mikroskop goriintiisii iki boyutludur ve tane
sekli  dogal olarak  kiiresellikten  sapma
gostermektedir. Sayim isleminde bu nedenlerden
kaynaklanabilecek problemlerin giderilmesi ve
standart kosullarin saglanabilmesi icin farkli
geometrik anlam olan tane caplart
tanimlanmustir (Feret capi, Martin ¢ap1 vb.). Bu
caplardan birisi secilerek tane sayimi yapilir.
Mikroskopta taranacak alan sayist1 ve bunlarda
sayllan tane adeti Uzerine Kkesin bir say1
belirtiimemekle beraber iyi bir analiz i¢in en az
100 farkh alanin, bir bakista en az 6 sayim
yapacak sekilde taranmasi Onerilmektedir (Ailen,
1992). Bununla birlikte, yogunlugu 2,5 olan ve
10 um'lik tanelerden olusan 1 gr'lik numunede
760 milyon adet tane sayilmistir. En iyi
operatoriin giinde en fazla 2000 tane sayabilecegi
diistiniilse bile hicbir zaman dogru ornekleme
yapilamayacagi da belirtilmektedir (Rawle (b)).

Tane boyu dagiliminin hesaplanmasinda, tane
hacminin agirligi ile orantili oldugu kabuli
yapilmaktadir. Baska bir deyisle numunedeki
tim tanelerin yogunluklart esit kabul edilir.
Asagidaki  Esitlik 6 veya aym esitligin
istatistiksel olarak daha gelismis bicimleri
kullanilarak, sayim sonuglari agirlikca ylizde
cinsinden kiimiilatif degerlere dontstiirtiliir.

dW=x’-dN (6)
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Burada;

x : Tane boyu, um

W: Tane boyu grubunun agirligi, gr
N : Sayilan tane miktari

dir.

Yukardaki esitlik, bir fraksiyon veya boyut igin
uygulanirsa,  "nd’p/(£nd’)p"  (p=yogunluk)
hesabr her fraksiyon icin % agirligi verir. Bu
yonteme agirlbk  dagilimi denilmekle birlikte
ayni analiz, sayisal dagilim kullanilarak da
yapilabilir. Fakat, genellikle kullanilan yontem
agirhik dagilimidir. Cizelge 3'te gorildigi gibi
say1 ve agirlik dagilimi birbirinden ¢ok farklidir.

Cizelge 3. Mikroskop Sayim Sonuglariin
Degerlendirilmesi
Tane | Sayilan | Hacim % %
Boyu | Tane (nd’) | (Agir.) | (Sayr)
(d,um) | Adeti
(n)
40 2 128.000 23,0 0,1
20 10 80.000 14,3 0,5
10 100 100.000 17,9 4,7
5 2000 250.000 448 94,7
Toplam | 2112 558.000 | 100,0 100,0

Mikroskopla tane boyu analizi, uzun zaman
icinde  dikkatin  dagimamasin1  gerektirir.
Dolayisiyla zaman alict  ve  yorucudur.
Operatoriin yetenegi bu yontemde digerlerime
gore daha fazla Onemlidir. Ayrica, tanelerin tist
uste gelmelerini Onleyecek sekilde homojen-
dagitilmis numunenin mikroskop lameli {lizerine
yerlestirilmesi de yontemin zorluklarmdandir.

SEM (scanning electron microscopy) veya TEM
(transmission electron microscopy) gibi ileri
teknolojik imkanlar1 kullanan mikroskoplarla
0,001 um'ye kadar analiz yapilabilmektedir.
Fakat, bu tekniklerle (SEM ve TEM) yapilan
analizlerin numune hazirligi, ¢ok daha ayrintili
ve oldukca uzun kimyasal bir islem dizisi
gerektirmektedir.

Mikroskop yonteminin en gelismis sekli, gortintii
analiz  edicilerdir.  Bunlar, fotograf veya
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dogrudan mikroskop gorintiisiiniin bir kamera
ile taranmas1 ve bu sekilde taneler ile ilgili her
turll bilginin elektronik olarak degerlendirilmesi
seklinde caligirlar. Taranan bolge 650.000 adet
kiiclik resim parcgalarina boliinerek, oldukca
detayli ve hassas analiz yapabilmektedir. Bu
ekipmanlarin dezavantaji olarak teferruath bir
bilgisayar donanimina sahip olmalar1 ve pahali
oluslan gosterilmektedir.

2.4. Mikroelek

Elek agiklign mikron mertebesine kadar inebilen
mikroeleklerin tiretimi ile elek analizi 5 um gibi
ince boyutlara kadar yapilabilmektedir. Ancak,
yontem pratikte nadiren kullanilmaktadir. Buna
neden olarak, Chatterjee (1998) insanlarin yeni
gelismelere kars1 isteksiz olmalarim
gostermektedir.

Mikroeleklerle analiz genellikle 1 veya 5 gr
numune kullanilarak yag eleme ile yapilir.
Burada karsilagilan ana problem, suyun ylizey
geriliminden dolayr elegin kii¢iik deliklerinin
kapanmasi ve elemeye karsi biiyiik bir direncin
olusmasidir. Bunun Oniline gecebilmek icin
ultrasonik veya elektromanyetik titresimciler,
basing farki olusturan pompa sistemleri veya
bunlarin  kombinasyonlarini iceren yas eleme
diizenekleri gelistirilmistir (Hidaka ve Miwa,
1979). Daha etkili ve daha pratik bir yontem
Finch ve Leroux (1982) tarafindan Onerilmistir.
Bu yontemde eleme, ultrasonik bir banyonun
icinde el ile yapilir. Ultrasonigin kiivetine giden
elek alti malzeme bir behere alinarak, ayni
isleme daha ince bir mikroelekle devam edilir.
Az miktardaki numunenin (1 ile 5 gr arasi) bu
sekilde bir elekten gecirilmesi sadece birkac
dakika almaktadir. Boylece 30-40 gr'lik bir
numune 10 um'ye kadar fraksiyonlarina seksen
dakikada ayrilabilmektedir. Bu yontemin basaril
uygulamalarina Ornek olarak Ersayin (1986)
veya Giilsoy (1995)'un calismalarn verilebilir.

Elek analizinin dayandig1 tek fiziksel parametre
tanenin boyutudur. Bagka bir deyisle analiz,
yogunluktan bagimsizdir. Bu durum yontemin en
biyiik avantajidir.  Ozellikle yogunluk farki
yliksek mineraller igeren numuneler igin
mikroelek cazip goriinmektedir. Diger oOnemli
bir nokta, yontemin ¢ok basit ve kolay anlasilir
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olmasidir. Boylece, elde edilen sonuclar daha
kolay yorumlanabilmektedir.

Referans numunelerle veya coulter-counter gibi
giivenilir tekniklerle cok iyi uyumlar elde
edilmesine ragmen (Daeschner, 1968), bugiin
mikroelekler ince dagilimlarin analizi i¢in diger
yontemlere gore daha az tercih edilmektedirler.

Bunun bir nedeni, mikroeleklerin c¢ok nazik
olmalarindan dolay1 operatorlerin yonteme sicak
bakmamalari, aynca 1sin sagmimi ve elektriksel
direnc gibi yontemler ile analizlerin daha pratik
ve hizl olarak gerceklestirilebilmesidir.

2.5. Elektriksel Direng

Genellikle "Coulter-Counter” olarak
isimlendirilen bu yontem, tanelerin elektrik
akimina karst gosterdikleri direnc ile bunlarin
hacimleri arasindaki iliskiden faydalanilarak
yapilan tane boyu analizidir. Yontemi ilk
gelistiren Coulter firmasi oldugu icin daha cok
bu adla anilan teknik, "Elzone" veya
"Multisizer" gibi ticari isimlere de sahiptir.

Klasik bir coulter-counter cihazinin calisma
prensibi Sekil 3 ve 4'te gosterilmistir. Bir
elektrolit icindeki numune (10-20 mg), alt
kisminda dairesel bir agiklik bulunduran cam
tipln icine vakumlanir (Sekil 3). Bu agikligin
¢api, analizi yapilacak numuneye gore pratikte
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30 um'den 800 um'ye kadar degisebilir.
Elektrotlar arasina uygulanan potansiyel farki ile
elektrik akimi olusturulur. Taneler agikliktan
gecerken, bu elektrik akimina karst hacimleri ile
orantili olarak direnc gosterirler. Sekil 3'te bu
durum ayrintili olarak gosterilmistir.

Aygit Olclimden once belli bir tane hacmine
karsihik gelen direnc farkim verecek akim
degerine ayarlanir. Buna esik (threshold) ayari
denir. Bu sekilde sadece istenen direng
farkliigin1 veren bir boyut ve daha irilerin
sayimi saglanir.

Sekil 4. Tanelerin 6l¢giim zonunda algilanmast
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Civa kolonunun hareketi ile belli hacimdeki
siispansiyon tiip icine cekilir. Bagka bir deyisle
numune siispansiyonundan cam tiip i¢ine cok
kiigiik hacimli (genellikle 0,5 mi) yeni bir
numune almir. Bu sirada civa kolonu elektronik
sayicimin baglama probunu harekete gecirir. Her
bir tanenin tlipe girisiyle Olgiilen direng
farklihiklar1 voltaj sinyaline dontstirilir ve
giiclendiriciden  (amplifier) gecirilerek esik
devresine ulastirilir. Sadece esik ayarima ulasan
veya gecen sinyaller sayilir. Bu iglem, civa
kolonu elektronik sayicmm durma probuna
ulasana kadar devam eder.

Bu sirada elde edilen sinyaller bir osiloskoba
beslenerek ekran tizerinde de goriintiilenir. Tane
boyu analizi, farkli tane hacimlerine karsilik
gelen akim  degerleri icin  slrdirilerek
tamamlanir.

ilk ol¢iimde, en yiiksek direng farkim verecek
akim degerine ayarlanarak oncelikle iri tanelerin
sayimi saglanir. ikinci 6lciimde daha ince bir
boyu Olcebilmek icin akim diistriilerek daha
diisiik bir direnc farkinda sayim yapilir. Fakat,
tipe c¢ekilen her numunede aym tanelerin
bulunmasindan dolay1 Onceki ol¢iimde sayilan iri
'taneler tekrar sayilmis olur. Ciinki iri taneler,
daha ince taneler i¢in ayarlanan daha disiik
direnc farklarini rahatlikla gecebilirler.
Dolayisiyla, analiz boyunca cihazin sayacindan
kiimiilatif elekiistii degerleri okunur. Cihazin
tasarimindan kalibrasyonuna kadar yontemin
dayandigi temel yasa Esitlik 7'de verilmistir.
Temel fizik yasalarindan biri olan bu iligki Sekil
5'te verilen sisteme uygulanmistir.

<
)

Sekil 5. Tip aciklig1 ve tanenin boyutlari
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R = pjf (7)
Burada;

R (ohm); uzunlugu / (m), kesiti A(m’®) olan ve p
ozdirencine (ohm.m) sahip cismin direncidir.

Acikligin  tane olmadigi andaki elektrolitle
doldurulan kisminin direnci (Ro) ve tanenin
direnci (R)), Esitlik 7 ile bellidir. Tanenin aciklik
i¢inde bulundugu andaki toplam direnc, elektrolit
ile tanenin paralel baglh olmasi durumuna
karsilik gelir (R). Dolayisiyla, tanenin gecmesi
ile olusan diren¢ farki AR=R-Ro olacaktir.
Silindire esdeger hacimli kiire igin boyut
parametrelerinin ayarlanmasi ve bazi elektriksel
kabuller ile asagidaki Esitlik 8 elde edilir.

3 P
&R=1—.5%'po‘(l—;“} ®

Uygulamada po/p oraninin ihmal edilebilecegi
bulunmustur. Sonug¢ olarak aygitin  Olctiigl
direnc farki Esitlik 8'e gore belli bir elektrolit ve
tlip agikligr i¢in dogrudan tane hacmi ile orantili
olur.

Yontemin baglica tartisilan yOnleri hatali gecis
ve son nokta belirlemesidir. Teoride tanelerin
idealde tiip agikligindan teker teker gectikleri
varsayilir. Fakat pratikte taneler, ikili, Uiclii veya
bir kiime seklinde ust Uste gelerek acikliktan
gecebilirler ve hatali okumalar yapilabilir. Bunu
onlemek icin analiz sonunda elde edilen ham
veriler olasilik esitlikleri ile diizeltilir. Bu amagla
gelistirilen  esitlikler i¢inde Coulter Ltd.
(1984)'in  onerdigi, muhtemel hatali gegis
oranimin %10 olma ihtimali i¢in kullanilan esitlik
genel kabul gormiistiir (Ailen, 1992). Diger
tartisma konusu olan "son nokta" kavramu,
yontemin en alt oOlgiim boyunun sicaklik
degisimleri ve elektronik glrdlti ile smirh
olmasimi ifade eder. Toplam hacmi olusturan tiim
taneler bu yontemle sayillamaz. Pratik alt boy 1
um'dir. En alt boyun altindaki tane sayist ya da
miktart, cesitli  extrapolasyon  teknikleri
kullanilarak bulunabilmektedir. Bu tekniklerdeki
ana dislince, sayllamayan miktarin 100'den
¢ikarilmasina dayanir.
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Sepiyolit gibi gozenekli mineraller haricinde
hemen hemen her tiirli malzemeyle gilivenilir
sonuglar aliabilmektedir. Yontemin en Onemli
avantaji, bulunan capin "esdeger hacim c¢ap1”
olmasidir. Tane seklinin ol¢im tzerindeki etkisi
kaldirilmigtir. Clinkii boyut ifadesi geometrik ve
fiziksel olarak kuvvetli bir temele oturtulmustur.

Ayrica, diger tekniklerde elde edilemeyen
yiksek cozlnirliiglin  saglanmast bir diger
onemli avantajdir (Hildebrand ve Row, 1995).

Saniyede 10.000 sayim yapilabilmektedir. Bu
gibi  nedenlerden  otiiri  Coulter-Counter
mihendisleri bu yontemin rakibi olan lazer
tekniginden daha {stiin = oldugunu ileri
siirmektedirler (Berg, 1992).

2.6. Lazer Isim Sacmim

Isin sagmimu ifadesi; lazer 1sin1 sacinimi, x-1gint
sagmimi, notron saginimi, velosimetre,
turbidimetre, foton korelasyon spektroskopisi vb.
birbirinden farkli bircok teknik i¢in kullanilan
genel bir ifadedir. Bunlar cogunlukla 1 um'un
altinda analiz yapan "sub-mikron" taneciklere
uygun tekniklerdir. Bu teknikler arasinda cevher
hazirlama miihendisligini ilgilendiren teknik,
"diisiik acili lazer 1simm1 sacimimi” (Low Angle
Laser Light scattering-LALLS) veya daha genel
adiyla "lazer kirinimi"” yontemidir.

2.6.1.Teori

Genel olarak lazer kirmnimi cihazlarinda, 1s1831n
temel Ozelliklerinden faydalanilir. Isik bir cisimle
veya bir ortamla karsilastigi zaman sagmima
ugrar. Isik sacinimi baslica 4 farkli fiziksel olay1
icerir. Bunlar; yansima, kirilma, sogurum ve
kirinimdir.

Isik, yogunlugu farkli bir ortamla karsilasirsa
normalle bir aci1 yaparak yansir ve ortam
gecirgense kirtlir. Bir miktar 1sin ise taneler
tarafindan sogurulur. Kirilma, sogurumdan farkl
bir fiziksel olay olmakla birlikte, vektorel
¢ozliimler ile kirllma indisi, "gercek" ve
"sogurulan” kirilma indisi seklinde kisimlarina
ayrilabilmektedir. Bu teknikte de, kirilma
indisinin tanelerce sogrulan kismi hesaplanarak,
sogurum bir oOlclide dikkate alinir ve daha
ayrintilt sonuclar elde edilir.
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Isik, kendi dalga boyu ile karsilastirilabilecek bir
engelle karsilasirsa, yansima ve kirilmanin
disginda ayrica "kirinim"a ugrar ve o cismin
kendine 0zgii kirtnim deseni olusur. Kirmim
deseni, 15181n cisimle belli bir acida sagmimmdan
meydana gelir. Bu desenin sekli, kirimim agcisi,
cismin geometrik yapist (sekli, iriligi, ylizey
purizliligl), opak veya saydamligr (kirilma
indisi) vb. degiskenlere baghdir. Sekil 6.a'da
kiiresel bir tanenin klasik kirinim deseni
gorilmektedir.

Sekil 6-a. Kiiresel bir tanenin kirmim deseni

Belli bir agida (8) kirimima ugrayan isik, belli
uzakliktaki bir diizlemin tizerinde, farkli agilar ve
siddetlerde bir dagilim verir (Sekil 6.a). Bu
goruntili, ayni zamanda 1sinin kiiresel bir taneden
kirmimu ile belli bir alandaki 1sik dagilimi olarak
da tamimlanabilir. Isik siddeti dagiliminin
maksimum oldugu noktalar Sekil 5.a'daki
aydinlik kistmlara, minimum oldugu noktalar ise
karanlik kistmlara karsilik gelir. Isik siddetinin
ilk sifir oldugu ac1 ise Kkarakteristik "ilk
minimum" kavramini tanimlar. Ilk minimumun
belirledigi dairesel alan, bu desenin olusumuna
neden olan Kkiiresel tanenin boyutu ve kirinim
acist ile matematiksel olarak iligkilidir. Sekil
0.b'deki kirmmim deseninin olusturulabilmesi icin
isinlart toplayan ve bir noktaya odaklayabilen
yakinsak merceklerin kullanilmasi gerekir. Boyle
bir optik diizenegi, ilk olarak Fraunhofer 1800l
yillarin basinda kirinim deseninin matematiksel
¢oziimu icin onermistir. Glinlimiizde bu sekilde
olusturulan kirmim, genellikle (optik) fizikte
Fraunhofer kirinimi olarak adlandirilmaktadir.
Deneysel diizenegine ise "Fourier Optik" denir.
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Laser kinnim1 yonteminde kullanilan baslica iki
optik model mevcuttur. Bu modeller, kiire
seklindeki, tek bir taneden elde edilen kirimim
deseni icin gelistirilmistir. Bunlardan birincisi
Fraunhofer modelidir (Esitlik 9).

I, [ Jiasin(@) ]
10)=pz7 - [ asin(®)
9
J(asin(0)) P
= =t SN
Sl—S2—a |: aSlﬂ(Q)
Burada;
1(0) : 9 acisinda tane tarafindan kirinima
ugrayan toplam 1sin siddeti,
Io : Gelen 1s1nin siddeti,
a : Dedektor ile tane arasindaki mesafe,
mm,
a : Birimsiz boyut parametresi (a=7tx/A),
X : Tane boyu (um), X: Dalga boyu (nm),
k : Dalgaboyu katsayist (k=27t/A),
S1 ve S,: Sirastyla sagman 1ginin dikey ve paralel
bilesenleri,
I : Birinci derece Bessel fonksiyonu
dir.

Sacinim agist (0) ve gelen 1smin siddeti (Io)
biliniyorsa, bu model yardimiyla capt x olan bir
kiire icin 9 acisindaki toplam sacimim giddeti
bulunabilir. Aslinda 1(0), toplam 1sin siddeti
olarak belirtilmekle birlikte, ayn1 zamanda
kirmim deseninin belirledigi toplam alam1 da
ifade ettigi i¢in, bu esitligin integrali alinirsa bu

durumda desenin belirledigi alanin veya desenin
olusumuna neden olan kiirenin goreceli hacmi
bulunmus olur

Bu modele gore, 1sik siddetinin ilk sifir oldugu
nokta (ilk minimum), sin(0)=1,22A/x degerinde
olusur. Kullanigh ve diger modellere gore daha
basit olmasmin yamsira, Fraunhofer modelinin
bazi kisitlamalani  asagida  siralanmaktadir.
Rawle, (Rawle, 2000;Rawle (b)).

Modelin kullanilabilmesi, sacinim acisinin

olusumunda, 1518 tane ile ileri yonde
sagcmima ugramasi kosulunu gerektirir.
Yani, yana ve geriye dogru
sagman  13181n analizi bu modelle
yapilamamaktadir.

Taneler opaktir ve 15181 gecirmezler' ve tiim
tane boylan 15181 ayn1 verimde sacarlar

Isigin dalga boyundan genis olan taneler icin
gecerlidir, He-Ne lazeri icin bu boy 3
um'dir.

Bu nedenlerden otiirti, modelin kullanimini en
fazla 8-10"'ye kadar olan sacinim agilarn ile
kisitlamustir. iri taneler kiigiik saginim agilannda,
ince taneler ise biiyiik sacimim acilarinda 15181
sagtiklarindan, Fraunhofer modeli ancak belli bir
tane inceligine kadar kullanilabilmektedir. En alt
boyun smir i¢in 3 um belirtilmekle birlikte, bu
boyutun 25 um'ye kadar cikabilecegi de
belirtilmektedir (ISO 13320, 1999). Teori 19.
ylizyilin basinda gelistirilmis olmasina kargin, bu

Ik minimum

Karanhk

noktalar

/L,

Parlakhk en
fazla (max)

Istk Siddeti (Io)

(L,
A

N

]

sin(0)

Parlakhk
daha az

Sekil 6-b Kirinim deseninin siddet-ag1 degisimi
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teknikle tane boyu dagilim cihazlannm tretimi
20. yiizyilin sonlarina dogru gerceklesmistir.

(Hildebrand ve Row, 1995). Bu ilk iretilen
cihazlarda ancak belli bir aciya kadar ol¢iim
yapilabildiginden, yonteme "disiik acili lazer
1si1 sagcmimi” ismi verilmistir (LALLS).

Kullanilan diger optik model, Fraunhofer
modelinden daha gelismis olan Mie modelidir.
Isik sacmumi daha once bahsedilen dort olayin
(kirdlma, yansima,vd.) sonucudur ve Mie
modelinin bunlarin kirinima olan etkisini ortaya
koyma giicii daha yiiksektir. Bu model, kirilma,
ylizey alani, vb. parametreleri igerir ve
matematiksel olarak c¢ok daha komplekstir.
1980'li yillara kadar bu  parametrelerin
bilgisayarla ¢0zimii uzun zaman almasi
nedeniyle ilk cihazlarda sadece Fraunhofer
modeli kullanilmistir.  Ancak, 80'li yillardan
sonra bilgisayarlardaki hiz problemi
asildigindan, Mie modeli de laser kirinim
cihazlarinda kullanima girmistir. Mie modeli
1181 sacinima ugradigr her dogrultu (ileri, geri
ve yan saginim) i¢in kullanilabilmekte ve
150*'ye kadar olan saginim acilarinda da etkili
sonu¢  verebilmektedir. Mie modelinin
kullanmmini  saglayan dedektor ve bilgisayar
teknolojisindeki gelisme sonucunda, bu teknik
giinimiizde "disiik agili lazer 11 sagmimi”
yerine daha ¢ok lazer isin1 sagmimi veya lazer
kimmimi olarak isimlendirilmektedir. Tek bir
kiiresel tane igcin Mie modelinin genel sekli
Esitlik 10'daki gibidir.

16)= Eﬁ;{[sl (e}')]2 + [S2 (ﬁ')]2 } (10)

S1(9) ve S,(6) : Isik siddetinin, sacinim agist 9'ya
gore sirastyla dik ve paralel bilesenlerini belirten
kompleks fonksiyonlardir. Bu fonksiyonlar boyut
parametresi a ile dogrudan iligkilidir.

Mie modelinin kullanimi, tanelerin kirilma
indisinin bilinmesini gerektirir. Bu bilgiler
hemen her mineral icin cihazin bilgisayarinda
yukliidiir. Lazer 'kirtmim cihazlarinda, her iki
modelle de analiz yapabilme olanagi vardir.

Lazer kirmnimu tekniginde, tane boyu dagiliminin
belirlenmesinde kabul edilen ana diistince; belli
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bir boyut araligindaki tanelerin toplam kirinim
deseninin, bunlarin herbirinin kirinim deseninin
birer birer toplamina esit olmasina dayanir. Eger
bir tane icin Olgiilen toplam 1sik siddeti (le),
kirinim deseninin belirledigi alani tanimliyorsa, n
adet tane icin elde edilecek toplam siddet, toplam
alan1 tanimlayacaktir. Dolayisiyla, Esitlik 8 veya
9'un integrali n adet tane icin bunlarin toplam
(goreceli) hacmini verir.

Saginima
Ugrayan
Ism
Mercek Dedcktél'

Tane \
Akisi
He-Ne [ ] >
; > [1sik
Lazeri | > Azalma
4 U/' Dedektorii
Sagimma
Ugramayan Igin
P Elektronik
Yazict |« | Bilgisayar | «— Devre

Sekil 7. Lazer kirmim cihazi semasi

2.6.2. Uygulama

Tipik bir lazer kirmmim aygitinin optik semast
Sekil 7'de verilmistir. Bu aygitlarda, duraylilig
nedeniyle He-Ne lazeri (A,=0.633 um) kullanilir.
Numune bir vakum kaynagi yardimiyla lazer
1sin1 iginden gecirilir. Isin i¢inden gecen taneler,
boyutlan ile ters orantili acilarda 15181 sacarlar,
tri taneler kiiclik acilarda, ince taneler biiylik
acilarda 111 sacimima ugratirlar  (Sekil  8).
Sacman 1sinlar yakinsak bir mercek iizerinde
toplanir ve dedektor lzerine odaklanir.
Dedektorden elde edilen biitiin veriler elektrik
sinyaline donilistiiriiliir ve bilgisayara veri olarak
gonderilir. Saginima ugramayan 1sm ise, ayni
mercegin merkezi odaklama ozellig§inden dolay1
dedektoriin - ortasinda bulunan 151k azalma
dedektoriiniin - (obscuration dedector) tizerine
odaklanir.
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Boylece, bir anlik bir Olgiim zamaninda, m
boyutlu tanelerden elde edilen tim iginlar
dedektor tarafindan algilanmis olur. Bagka bir
deyisle, m boyutlu tanelerin "0" sagcinim
acisindaki toplam kirmmim deseni verisi (le) elde
edilir (Sekil 9).

Sekil 8. Tane iriliginin sacinim agisina etkisi

Bu islem, analiz siiresi icinde ylizlerce defa
tekrar edilerek, m boyutlu taneler i¢in en dogru le
verisinin elde edilmesi saglanir.

Iy P Is
. ]

Sekil 9. Klasik Fourier optik diizenegi

Bir tanecikten sagman 1sin, mercege ulasmadan
bagka bir tane veya taneler ile karsilasip tekrar
tekrar saginima ugrayabilir. Sonugta, tane boyu
dagiliminda hataya sebep olan bu olaya coklu
sacinim denir. Lazer kirinim cihazlarinda
karsilasilan bu sorunun asilabilmesi i¢in, deney
sirasinda hacimsel numune derisiminin minimum
bir degerde tutulmasi gerekir. Obskiiriisyon
dedektorii ile Lambert-Beer yasasi kullanilarak
(Esitlik 2,3) numunenin hacimsel derisimi deney
siresince siirekli kontrol edilir. Bu yontemle
coklu sacmimin  Oniine  gecilemese de
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(Nascimento vd.,1997), belli bir oranda tutulmasi
saglanmaktadir (Rawle, 2000).

Kullanilan dedektorlerin - genel yapist  Sekil
10'daki gibi i¢ ice ge¢mis yart dairesel kanallar
seklindedir. Bu kanallarin lzerine diisen
isinlarin, hangi kati acilarda (koninin tepe acisi-
steradyan) gelecegi, Olclim yapilmadan Once
bilgisayar hafizasinda yuikliidiir. Yani her kanalin
hangi ac¢i1 araliginda algilama yaptigi Onceden
bilinir. Mercegin odaklama mesafesi
bilindiginden, trigonometrik hesaplama ile
dedektorlerin  konumu ayarlanarak bu durum
saglanir (Kaye ve Havlik, 1973). Ayrica, bu
kanallarda hangi tane boyu araligina ait isinlarin
algilanacagr da onceden bilinmektedir. Sonug
olarak her bir kanal, O6nceden bilinen sacinim
acist ve tane boyu araliklart igin algilama
yapmaktadir. Sekil 10'da gosterilen dedektor
yapisi guniimiizde iretilen modern cihazlarda

artitk  kullanilmamakla  birlikte, algilama
geometrisi aynidir (Rawle, 2000).
n. kanal X
X
Aynt agida
sagman 15mlar X’

n. kanal

Sekil 10. Dedektor geometrisi ve algilama

Toplam kanal sayisi, analiz sonucunda elde
edilecek tane boyu fraksiyonlarinin sayisini
belirler. Ornegin, dedektér 30 kanaldan
olusuyorsa, 30 boyut fraksiyonu igin analiz
yapilmig olur. Bu sekilde tane boyu dagilim
egrisi elde edildikten sonra, bu fraksiyonlarin
sayisi, ("egri" bilindigi icin) matematiksel
¢oziimleme ile artirilabilmektedir.

Analiz sirasinda, lazer isininin 6l¢iim zonundan
farkli tane boyu fraksiyonlari ayn1 anda gecerler.
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Dogal olarak bu fraksiyonlarin icinde bulunan
taneler de ayn1 anda 1sm1 sagarlar. Merceklerin
belirtilen Ozelligi sayesinde, her bir fraksiyonda
bulunan boyutlar i¢in elde edilen toplam 1sn
siddetleri (Ie'lar), ilgili dedektor kanalina
odaklanarak algilanmig olur. Boylece, dedektor
uzerindeki her kanal bir anda, her fraksiyona ait
I, verilerini algllamig olur. Bu olaya "tarama"
(sweep) denir. Lazer kinnim cihazlarinda bir
tarama 2 ms (2x10™ sn) gibi cok kisa bir zaman
arahiginda gerceklesir. Aslinda bir tarama
numunenin toplam kinnim deseni i¢in alinan bir
numunedir. Bir analizde genel olarak 2000'in
lizerin'de tarama yapilir (Malvern, 1995) ve bu
sire 4-5 saniye kadardir. Yani alman numune
sayis1 artmlarak daha gilivenilir bir analizin
yapilmasi saglanir.

Kanal No:

Frekans

250
Isin Enerjisi

Sekil 11. Bes kanal igin elde edilen 151n giddetleri
(Is)(Boxinan vd., 1991}

400 T

ot A x"‘&

——Gelen Isin(l)
—x~(}gilen Isin(k)

Ort. kin Enerjisi
[
2
ey
®
K

¥anal No

Sekil 12. Ortalama 151n siddeti (Ie) ve gelen 1s1in
(Io) kanal sayis1 j* degisimi (Boxman vd., 1991)
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Sekil 11'de 1000 adet taramada elde edilen 1s1k
siddetlerinin 5 farklh kanal icin dagilimi
verilmistir. Herhangi bir kanal icin elde edilen
151k siddetleri sabit olmayip, Gauss dagilimi
gosterirler.  Bu  durum tanelerin  kiiresel
olmamalan, elektronik kisimlarin mikemmel
calisamamast  vb. nedenlerden kaynaklanir
(Boxman vd., 1991). Sonug olarak, bu degerlerin
her kanal i¢in ortalamasi almarak Sekil 12'de
verilen ortalama enerji degerleri bulunur.
Boylece tane boyu dagiliminin hesaplanmasi igin
gerekli bilgiler elde edilmis olur. Bilgisayarda
boyut dagiliminin hesaplanmasi ile birlikte tam
bir analiz siiresi cihazdan cihaza 20-60 saniye
arasinda degisir. Dedektor teknolojisinin gelisimi
ve Mie modelinin kullanimi ile 0,01-150°
arasindaki sacinim acilannda tane boyu analizi
yapilabilmektedir. Bu da bir deneyle genis bir
boyut dagiliminin analizi anlamina gelmektedir.

2.6.3. Tane Boyu Dagilimimin Belirlenmesi

Elde edilen verilerin, tane boyu dagilimina
dontstiirilmesinde izlenen genel yol "Philips-
Twomey" doniisiimii olarak adlandirilir (Chow
ve Tien, 1976). Bu doniisiimiin daha kolay
gosterilebilmesi icin Esitlik 8 ve 9, asagidaki
Esitlik 10 gibi gosterilebilir. Burada K, bu
esitliklerde yer alan sabitlerin carpimi, S(0, a)
ise Fraunhofer veya Mie modellerinin boyut
parametresi a'ya bagl bilesenleridir. Eger, birim
hacimdeki tane sayisi floc) (say1 yogunlugu) ise,
Esitlik 10'un a'ya (oc=roc/A) gore integrali,
AHOAQ  fraksiyonunun hacmini verecektir (Esitlik
11).

10) = K-S(,a) (10)

ul

I{6) = K\s{G,a)-f{a)-da (11)

’

a
Olgiim sirasinda yapilabilecek hatalar da goz
Oontine alimirsa, Esitlik 11'in matris gosterimi
asagidaki gibidir:

[LI=[A][f]+[G] (12)

Burada;

L : Olgiilen 151n siddeti (ortalama deger),
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: Sagimim matrisi (Coziim matrisi),

: Tane boyu dagilimi (ot1 ve a, boyut
araligindaki n adet tanenin goreceli
hacmi),

e : Her bir ol¢iimde yapilabilecek hata
dir.

>

Uygulamada ise, daha pratik olmasi i¢in sonuclar
asagidaki sekilde hesaplanmaktadir.

[fI=[L][A]-"+[e] (13)

Yukardaki doniistirme mantig1 ile verilerin
¢Ozimii yapilarak, hacime dayali tane boyu
dagiimi  hesaplanir.  Aslinda tane  boyu
dagilimimin  hesaplanmasi bu teknikte bir
problemdir ve bunun c¢oziimi uzun yillar
tartistimigtir (Koo ve Hirleman, 1992). Elde
edilen esitlikler oldukca karmasik  olup,
birbirinden farkli  sonuclar verebilmektedir.
Ayrica, Fraounhofer ve Mie modelleri igin
uretilen coziimler de kendi icinde farklidir
(Caroon ve Bortman, 1979; Dave, 1971).

Laser kirmmim aygit1 ureticileri, bu problemin
¢oziimiinde kendi gelistirdikleri algoritmalar
kullanirlar. Bagka bir deyisle, bu aygitlarda
standart bir ¢6ziim yolu kullanilmamaktadir (ISO
13320, 1999). Sonugta da dogal olarak ayni
numune icin cihazdan cihaza degisen boyut
dagilim verilerinin elde edilebilecegi
belirtilmektedir. Ayrica, bu algoritmalarda
tanelerin  kiiresel ve yiizey piuriizliliigiiniin
olmadigr  varsayilmaktadir. Bu nedenle,
sonuglara "sekil diizeltme" algoritmasi kullanim
secenegi verilmektedir.

Lazer kirmmimi teknigi son yillarda oldukg¢a
yayginlasmistir. Bunun baslica nedenleri olarak ;
yas veya kuru analiz yapabilme, analiz stiresinin
kisalig1, operatore bagimli , olmamasi,
tekrarlanabilirlik, kullanim basitligi, hemen
hemen her ¢esit numuneye uygulanabilir olmasi,
3 gr'dan 80 gr'a kadar numune kullanilabilmesi,
"on-line" sisteme doniistiiriilebilmesi sayilabilir.

Bunlara ek olarak, dinamik analiz araligi da
genistir. Ornegin, Beckman Coulter ve Horiba
firmalar1 0,04-2000 um veya Malvern 0,5-3500
um araliginda analiz yapabilen cihazlar
uretmektedir. Fakat, ISO 13320'de bu durumun
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giivenilir olmadigi, genis boyut araliklarinda
lazer kirmim  yonteminin  ¢oziinirligiinin
diistiigli belirtilmektedir.

3.YONTEMLERIN KARSILASTIRILMASI

Yukarida aciklanan her bir yontem farkli bir
fiziksel ozellige dayandigi i¢in, herhangi birinin
digerlerinden daha dogru analiz yaptigl
soylenemez. Ayrica, TUretici firmalarin bu
aygitlar1 gelistirmek icin yaptiklar1 ¢aligmalar ve
bu alanlarda yapilan bilimsel arastirmalar da goz
oniine alindiginda, boyle bir sonuca varmak
haksizlik olur (Davies, 1996; Provder, 1997).

Fakat sonucta dogal olarak, ayni. numune igin
farkh  yontemlerde  yapilan  analizlerdeki
fakliliklar'Sekil 13'te verilmektedir (Finch ve
Leroux, 1982; Napier-Munn, 1985; Chung and
Hogg, 1985; Chen ve Doo, 1986; Napier-Munn
vd., 1996). Ote yandan standart numunelerle
yapilan testlerde kullanilan farkli yontemlerle
(coulter, mikroskop, lazer vb.) elde edilen
sonuclarin uyumu da s6z konusudur (Hildebrand
ve Row, G. 1995).

100 y~o-Cydodzer 1T
—0- Mikroelek
| Lazer

- teore ,24/
il il

/AN
AN
i gl
1

8

8

Kum.% [
S

8

10
Tare Boyu{pm

Sekil 13. Aynm1 numune icin farklh tekniklerde

elde edilen analiz sonucglar1 (Napier-Munn vd.,
1996)

Bu calismada, numunenin uygun bir dagitici ile
analize hazirlanmasit tlizerinde durulmamustir.
Cilinkii "dagitma" her teknik icin standart bir
uygulamadir. Ancak bunun her zaman
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Sekil 14.Tane seklinin analiz yéntemi iizerindeki etkisi (Naito vd., 1998) -
(Al-oksit ve Ba-titanat: kiibik; Boron nitrit:pulsu; silikon nitrit: gubugumsu)

beklenildigi gibi sonuc vermediginin c¢arpici bir
ornegi Cizelge 4'te verilmistir (Okshin, vd.,
1992).

Cizelge 4. Lazer Kirinimi ve Mikroskop (SEM)

Yontemlerinin  Karsilastirmast  (Zirkondioksit-
Z10,-Okshin, vd., 1992)
Ultrasonikte Ortalama Tane <1 um (%)
Kalma Boyu, jim
Zamani, dak.
Lazer SEM Lazer SEM
0 8,7 2,2 5,3 40,0
15 5,8 2,5 10,0 62,1
25 6,0 0,9 9,7 76,4
35 52 0,7 11,0 86,6
45 6,0 0,7 9,5 82,6

Cizelge 4'teki, ortalama tane boyu ve % miktar
degerleri birbirinden ¢ok farkhidir. Uygun bir
dagitic1  kullanildiktan sonra siispansiyonun
ayrica ultrasonik isleminden gecirilmesi genel
olarak olctimleri olumlu etkilemektedir. Bu
olumlu etki, mikroskop tekniginde acikca
goriilmektedir.

Naito vd.(1998), tane seklinin analiz yontemi
uzerindeki etkisini aragtirmistir. Bu calismada
fotosedimantasyon, X-ismu  sedimantasyonu,
lazer kirimimi yontemleri, elektriksel direng
yontemiyle karsilastirilmistir. Ayni numune i¢in
herhangi bir yontemde bulunan ortalama cap,
elektriksel direng yoOnteminde bulunan c¢apa
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bolinerek NR90, NR,,
bulunmustur (Sekil 14).

ve NRio degerleri

Ornegin, lazer ki icin NRY0 degeri,
numunenin %90'nmm gectigi ortalama  tane
boyunun, elektriksel diren¢ yonteminde bulunan
ayni degere oranidir  (NR,0=D901 er/D90_ouiter)-
Bu cahisma, elektriksel direng yOnteminin
"esdeger hacim" buldugu diistincesine
dayandinlmistir.  Yani, elde edilen sonuglar
gorecelidir. Fakat, NR degerlerinin degisimi bir
fikir vermektedir. Farkli sekillerdeki numuneler
icin yapilan analizlerde tane seklinden en az
etkilenen teknigin X-1s1m1  sedimantasyonu
oldugu bulunmustur.

Her ne kadar X-1sm1 sedimantasyonu da sekilden
etkilense de, digerlerine gore daha azdir. Clinkii,
X-151mm1  sedimantasyonunun teorisi dogrudan
"absorblama" ya dayanmaktadir, bu da tane
seklinden bagimsizdir.

Coulter-Counter yontemi, mikroskoptan sonra en
glvenilir analiz teknigi olarak goriinmektedir.
Fakat laser kirmimi teknigi ile
karsilastirildiginda, yontemin goriinlir en biiylik
eksigi, dinamik analiz araliginin kisithh olmasidir

Belli ¢aplardaki tiipler ile ancak belli bir boyut
aralig1 analiz edilebilmektedir. Ornegin 140 j.m
arasindaki  bir numunenin analizi icin
kullanilacak tiip, 40-150 um'luk numunenin
analizi i¢cin kullanilacak  tiipten  farkhdir.
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Cizelge 5. Yontemlerin Genel Karsilagtirmasi

Yontem Analiz | Kullanim Yiiksek Dinamik Yas Kuru Tane | Maliye
Hiz1 Kolayligr | Coziiniirlik | Analiz Araligt | Analiz | Analiz Sekli
(Tane Boyu Etkisi
Aralig1)
X-Ismu
Sedimantasyonu © ©
Elektriksel Direng © ©
Laser Kinnim © © ©(?) © ©

Sonuc olarak bir tiiple genis bir dagilimin
analizi bu yontemle yapilamamaktadir.

4. SONUC

Aciklanan yontemler arasinda bir karsilagtirma
yapmak ¢ok zordur. Fakat genel olarak Cizelge
5'deki gibi bir degerlendirme  yapmak
miimkiindiir.

Cizelgede © isareti konulmayan yontemler,
bunlarin bu konuda kotii oldugu anlamina
gelmez. Fakat © isareti konulanlar, o teknigin
digerlerine gore daha iyi oldugu seklinde
yorumlanabilir. Buna gore en gilivenilir sonuclar
elektriksel diren¢ yonteminde, en hizli analiz ise
lazer kirrmiminda elde edilmektedir. Maliyet ise
aynt teknik iginiiretici firmaya gore biiyiik
farklilk verebilmektedir. Ancak, en pahali
yontem yine lazer kirinimidir.
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