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Yiikli, hizli bir parcacik kat1 bir yalitkan icerisinden gegtiginde yolu boyunca dar
bir hasar bdlgesi olusturur. Bu hasar par¢acik durduktan sonra da kalic1 olur. Iste buna
yiiklii pargacigin izi ya da niikleer iz denir.

Yapilan ¢alismada, radyasyona maruz kalmis ve bozulmamis dogal titanitlerdeki
fosil ve yapay fizyon izlerinin tavlanma kinetikleri arastirilmistir. Bunun i¢in tavlanma
deneylerinde kullanilacak numuneler, Avusturalya’nin Mt. Painter bdlgesinden
almmistir. Numuneler; mineral ayristirma, nétron bombardimani, tavlama, kaliplama,
zimparalama, parlatma, kesme, asitleme, sayma ve analiz etme asamalarma tabi
tutulmuslardir.

Bu asamalarin sonrasinda elde edilen verilere gore mineralin maruz kaldig:
sicakliklar arttikca iz silinmeleri de artmaktadir.

Boylelikle; sonuglarin daha 6nceki ¢aligsmalar1 desteklemesi ve titanit mineralinde
fizyon izlerinin tavlanma kinetigi ile 1ilgili ortalama bir fikrin ortaya c¢ikmasi

amaclanmistir.

Anahtar Kelimeler: Titanit, fizyon izleri, mineral ayristirma, ndtron bombardimani,

tavlama, ylizey parlatma, asitleme, tavlanma kinetigi.
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ABSTRACT
MSc THESIS

ANNEALING KINETICS OF FOSSIL AND INDUCED FISSION TRACKS IN
TITANITES

Mahmut Miikerrem GUNAYDIN

Adiyaman University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

Supervisor : Assoc. Prof. Dr. Mustafa TOPAKSU
Year: 2014, Number of Pages: 59
Jury : Assoc. Prof. Dr. Mustafa TOPAKSU
: Asst. Prof. Dr. Bayram TALI
: Asst. Prof. Dr. Necmettin NUR

When a heavy ionized particle travels at a high velocity through a solid, it creates
a narrow damaged-district along its way. This damage is permanent after the particle
stopped. This damaged-zone is called “track of ionized particle” or “nuclear particle”.

In this study, annealing kinetics of fossil and induced fission tracks in radiation-
damaged and pristine natural titanites have been investigated. The samples have been
taken from Mt. Painter of Australia. The first process is mineral separation, then
following steps are neutron irradiation, annealing, mounting, grinding, polishing,
cutting, etching, counting and analysing.

At the end of experiments, the data shows that track fading increases at elevated
temperatures.

The goal of the study is to support previous works and to suggest a common idea

about thermal annealing kinetics of fission tracks in titanite.

Keywords: Titanite, fission track, mineral separation, neutron irradiation, annealing,

surface polishing, etching, annealing kinetic.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

dk : Dakika

°C : Derece Selsiyus

cm : Santimetre

cm’ : Santimetre Kare

F : Fossil (Dogal)

F+1 : Fossil + Induced (Dogal + Yapay)

H,O : Su

HCl : Hidroklorik Asit

HD : High Definition (Yiiksek Netlik)

HF : Hidroflorik Asit

HNO; : Nitrik Asit

I : Induced (Yapay)

K-Ar : Potasyum - Argon

1 : Litre

MeV : Milyon Elektron - Volt

ml : Mililitre

mm : Milimetre

mm/s : Milimetre / Saniye (Hiz Birimi)

N/m’ : Newton / Metre Kiip (Ozgiil Agirlik Birimi)
nm : Nanometre

RPM : Revolutions per Minute (Dakikadaki Devir Sayist)
TEM : Transmission Electron Microscope (Gegirimli Elektron Mikroskobu)
s : Saniye

sa. : Saat

[ : Uranyum - 238

um : Mikrometre



1. GIRIS

1.1. Fizyon izleri Yontemi

U”%in kendiliginden fizyona ugramasi sonucunda meydana gelen vyiiksek
enerjili parcaciklarn kristalimsi yapilarda ve camlarda iz brrakmasi esasma
dayanmaktadir (http://goo.gl/VysI89). Fizyon izleri yontemi, yasi en az 20 000 yil olan
volkanik olusumlar: tarihlendirmede kullanilir (http://goo.gl/VysI89). Bu yontemi cam,
obsidiyen ve seramik esyaya uygulamak miimkiindiir (http://goo.gl/VysI89).

Bu yOntem bize gOmiilmenin ve erozyonun hizi hakkinda bilgi verir
(http://goo.gl/9gFkoW).  Bunlar  sicaklifa  duyarli  Olgim  sistemleri  ile
gerceklestirilmektedir (http://goo.gl/9qFkoW). Fizyon izleri, uranyumun parcalanmasi
sonucu (fizyon) kristal kafesinde meydana gelen bozulmalardir (http://goo.gl/9qFkoW).
Bu yapilar mikroskobik boyuttadir, ancak yiiksek biiylitmeli mikroskoplar ile
gozlenebilirler (http://goo.gl/9qFkoW). Minerallerin kafes yapilarindaki bu izlerin
olusum kosullar1 kapanim sicakligi ile orantihdir (http:/goo.gl/9qFkoW). Her bir
mineralin kapanim sicakligi farklhidir (http://goo.gl/9qFkoW). Ornegin, apatitte 80 -
1200 °C arasinda iken, zirkonda ise 200 - 3000 °C arasindadir (http://goo.gl/9qFkoW).

1.2. Fizyon Izleri

1.2.1. Fizyon izlerinin olusma nedeni

U”%in kendiliginden parcalanmasi (fizyonu) sonucu izler olusmaktadir
(Yegingil 1984). Ortalama her 2000000 parg¢alanmada kendiliginden fizyon olur ve bu
olayda 200 MeV’lik (milyon elektron-volt = 10'® kilowatt-saat) degerinde bir enerji
aciga cikar (Yegingil 1984). Olusan iki pargacik iyonize olmus durumdadir ve
cevrelerindeki elektronlar1 uyararak kristal yapi i¢cinde hasar olusturarak ilerlerler
(Yegingil 1984). Ilerleme sonucu olusan bu hasarli alanlarin her birine “fizyon izi”

denmektedir (Yegingil 1984).



Sekil 1.1. Fizyon izleri
(https://pangea.stanford.edu/research/groups/thermochronology/gfx/GVG%?2
0FT%20photo2.jpg)

1.2.2. iz olusum Kuram

Fizyon olaymi agiklayabilmek igin gelistirilmis birka¢ olay vardir. Bunlar
arasinda en gegerli olan1 Bohr ve Wheelher tarafindan gelistirilmis sivi damlacik
modelidir.

Katilarda, 6zellikle dielektrik ve yalitkan maddelerde iz olusum mekanizmasini
anlayabilmek icin, bir katiya ¢arpan yiklii pargaciklarin davranisini incelemeliyiz.
Katilar icerisinde hareket eden agir iyonlarin yavaslayarak durmalari iz olusumunun
temelini teskil eder. Yikli bir pargacik yalitkan bir madde igerisinden gegerken
enerjisini bu maddeye verir.

Enerji aligverisinin 3 sekli vardir;

1. Gelen pargaciklar hedefin atomlar1 ile esnek veya esnek olmayan

carpigmalara ugrarlar.

2. Parcaciklar, ortamdaki atomlar1 iyonize edebilir veya uyarabilirler. Diger bir

deyisle enerji, elektron yer degisimi ile transfer olabilir.

3. Ortamdaki atomlarla niikleer bir etkilesim olabilir.



Yukarida verilen etkilesim sekilleri asagidaki iz olusum kuramlarinin
olugsmasinda kullanilmistir.

Katilardaki izlerin 1sisal iglemler sonucunda olustugu belirlenmistir (Fleischer ve
Price 1975). Bu modele gore parcacik enerjisinin ana kismi elektronlara aktarilir ve
bunlar da bu enerjiyi kristal yapiya sicaklik seklinde verirler. Enerjili pargaciklar, ytiklii
parcacigin yolu cevresindeki bir kiigiik silindir i¢inde enerjilerini kaybederler ve bu
bolge 1smir. Eger bu sicaklik belli bir zaman i¢in muhafaza edilebilirse; erime, yeniden
kristallesme ve yiizey buharlagsmasi gibi islemler iz olusumu sonucunu dogururlar
(Fleischer ve vd. 1975).

Inorganik katilarda (kristaller ve camlar) izler boyunca olusan hasar, yer
degistirmis atomlardan olusmustur. Bu yer degistirme dogrudan atomik sagilmadan
degil; agir, iyonlastirabilen parcaciklarm kati iz detektorii igerisindeki elektronlarla olan
etkilesmesindendir. Bu modele iyon patlama kivileim modeli denir. Bu model Fleischer
ve vd. tarafindan 1965°te ortaya atilmistir. Modelde kati icerisinde ilerleyen yiikli
parcacik gittigi yol boyunca elektrostatik bakimdan kararsiz birgok iyon olusturur. Bu
iyonlar birbirlerini normal yerlesim bdlgelerinden i¢ taraflara dogru itmektedir. Bu olay

Sekil 1.2.’de gosterilmistir.
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Sekil 1.2. Fizyon izi olusum mekanizmasi (Fleischer ve vd. 1965)



Uranyum atomu fizyon sirasinda iki parcaciga ayrilir. Bunlara fizyon iirlinleri de
denir. Fizyon {riinlerinin hizi ¢ok fazladir. Bunlar pozitif yiiklii parcaciklardir.
Iyonlastirma giicleri ¢ok fazladir. Yoriingeleri iizerindeki atomlarin elektronlarmi
kopararak onlar1 iyonlastirirlar. Pozitif yiikli iyonlar birbirlerini iterek yer degistirirler.
Boylece, atomik yap1 igerisinde hasarli bir yerlesim bdlgesi olustururlar ve bu bolgeye
“fizyon 1z1” denir.

Asagida verilen yogunluk ve mevcut tasiyicilarin hareketliligi ile ilgili iki kosul,
izlerin neden sadece yalitkanlar ve zayif gegirgenlige sahip yar1 iletkenlerde
bulundugunu ag¢iklamaktadir.

a) Iyonlasmis bolgelerin yakininda, serbest elektronlarm bir maksimum
yogunlugu olmalidir. Bundan daha yiiksek elektron yogunluguna sahip
materyaller izleri depolamayacaklardir.

b) Izler; silikon, germanyum gibi yiiksek bosluk hareketliligine sahip
materyallerde kaydedilemezler. Ciinkii, iz boyunca iyonlasmis olan bdlge
esasta yliksek yogunlukta desikler toplulugudur. Bu desikler, boyle
materyallerde yer degistirebilirler ve kalict iz olusumunu engellerler.

Izlerden degisik bilgiler edinilebilir. Bu bilgilerin ne oldugu bizim gdzlem

olanaklarimiza baghdir.

1.2.3. izlerin asitle yikanmasi ve optik mikroskop gozlemi

Gizli fizyon izleri, sahip olduklar1 birka¢ nm’lik boyutlarindan dolay1 ancak
TEM (Gegirimli Elektron Mikroskobu) veya diger yiiksek ¢Oziintirliiklii mikroskobik
yontemlerle gozlenebilirler. Bununla birlikte numune yiliksek iz yogunluguna sahip
oldugu zaman da uygun bir bigcimde gdzlenebilir. Ancak bu, titanit, apatit, zirkon gibi
yerkabuguna ait mineraller i¢in genelde s6z konusu degildir (Paul 1993). Bu bakimdan,
optik mikroskop altinda diisiik bir biiyiitme oraninda izin gozlenebilmesi i¢in bir
biiylitme teknigine ihtiya¢ vardir. Mevcut tekniklerden en genel ve yaygin olarak
kullanilan asitle yikamadir (Tagami 2005).

Fizyon izleri asitle yikanarak biiyiitiilebilir, ¢iinkii izin i¢ tarafinin diizensiz olan
bolgesi, materyalin hasarsiz olan hacminin g¢evresinden daha hizli olarak ¢6ziiniir.

Bunun sebebi ise bag enerjisinin azalmasidir. Asitleme, belirlenmis sicaklik ve zaman



kosullar1 altinda yapilir. Materyalin yiizeyi ile kesisen izler, asitle yikanir ve gdzlem igin
biiyiitiilmiis olur (Fleischer ve vd. 1975, Bull ve Durrani 1987, Wagner ve Van den
Haute 1992). Boylelikle, fizyon izleri mikroskop altinda gozlemlenmeye hazir duruma

getirilmis olur.

1.3. Uygulama Alanlan

Potasyum-argon (K-Ar) yontemiyle tarihleme yapilamayan erken Paleolitik Cag
yerlesmelerinde (ve giiniimiizden yaklasik 20 yil Oncesine kadar iiretilmis camlar da
dahil olmak {izere insanligm her kiiltiirel evresinde) fizyon izi ile tarihlendirme
yapilabilmektedir (Bahn ve Renfrew 1998). Fizyon izleri yontemiyle, dogada bulunan
ve az miktarda uranyum igeren pek cok madde, 20 ile 10000000000 y1l arasindaki bir
yasa tarihlendirilebilir ama pek c¢ok maddeden sadece ¢ok az1 arkeolojiyi
ilgilendirmektedir (Yegingil 1984). Fizyon izleri yontemi, titanit, zirkon, apatit gibi
minerallere (Yegingil 1991), mineral igeren ¢canak ¢omlege (Bahn ve Renfrew 1998),
insan yapisi camlara, obsidyen aletlere, ates yakilan yerlere (yanmis toprak ve taslara),
statigrafik dizilere tarihlendirme yapmak i¢in; obsidyen hammadde kaynaklarmnin
belirlenmesi i¢in insanlar tarafindan isitilmamis obsidyenlere uygulanabilir (Yegingil
1984). 1 cm®lik bir numune tarihlendirme yapmak i¢in yeterli olabilirken (Yegingil
1984), arkeolojik yas tayini i¢in hata paymi %3’e diisiirebilmek icin 50 cm®’lik bir
alanda sayim yapmak gerekir. Kii¢clik numunelerde hata payr her zaman yiiksektir

(Yegingil 1991).

1.4. Fizyon lzleri ile Tarihlendirme Yapmak i¢in Kullamlan Yéntem
Radyometrik bir tarihleme ydntemi olan fizyon izi, 6lgiilen numunedeki U**
miktarmin ne kadarmin kendiliginden fizyona ugradiginin belirlenmesine dayanir
(Yegingil 1991). Izler kimyasal yikama sonrasinda bir optik mikroskop yardimiyla
goriilebilir (Yegingil 1991). Her iz bir U?* atomunun fizyon olaymi gdstermektedir
(Yegingil 1991). Insanlar tarafindan ya da herhangi bir doga olay: tarafindan 1sitilmis
maddelerde fizyon izleri iki tiirlidiir (Yegingil 1984). Bu izlerden ilki fosil
(spontaneous), digeri yapaydir (induced). Fosil izler yapay izlerden daha kiigliktiir



(Yegingil 1984). Yapay izler kullanim sirasinda maddenin insanlar tarafindan ateste ya
da giineste birakilarak 1sitilmasi ile fizyon saatinin sifirlanmasindan sonra olusan
izlerdir ve maddenin arkeolojik yasmin belirlenmesinde kullanilirlar (Yegingil 1991).
Ancak, tiim fizyon izlerinin 1simnma yoluyla silinebilmesi igin numunenin 500 °C’de 15
saat kadar 1sitilmas1 gerekmektedir, bu yiizden insanlarca 1sitilmis maddelerin ¢ogunda
fosil ve yapay izler birlikte bulunmaktadir (Yegingil 1984).

Fizyon izi ile tarithlemede iki temel sayim dnemlidir (Yegingil 1983). Bunlardan
ilki iz yogunlugudur ve 1 cm”ye diisen iz sayismi belirtmektedir, ikincisi ise iz
biiytiklugidiir (Yegingil 1983). Bu iki sayim birbirleriyle dogrusal bir iligki i¢inde
degildir (Yegingil 1983). Camlar i¢in fizyon izi biyikligi Olgiilirken biiyiik olan
caplar 6lciiliir (Yegingil 1985). iz yogunlugu ise maddenin yasina ve igerdigi uranyum
miktarma gore degisir (Yegingil 1984). Uranyum miktarmi 6lgmek i¢cin numune bir
niikleer reaktorde yavas notronla radyasyona tutulur (Yegingil 1984). Sonra tekrar
yikanir ve izler bir kez daha sayilir (Yegingil 1984). Kesin tarihlendirme yapilabilmesi
icin ¢ok sayida iz sayilabilir olmalidir (Yegingil 1984). 1z yogunlugu az (gencg) olan
numunelerde tarihlendirme pratik degildir ve ¢cok zaman alir (Yegingil 1984).

Obsidyenin kendi olusum yasini vermesi i¢in lavla birlikte yiizeye ¢iktiktan
sonraki zamanlarda isitilmamis olmasi gerekmektedir (Yegingil 1984). Obsidyenin
jeolojik yas1 (olusum yast) kaynagmin belirlenmesine yarar (Yegingil 1984). Ancak bu
yontem ¢ok sinirli olarak uygulanmis ve c¢ikan sonucglar ¢ok Onemli olmamistir

(Yegingil 1984).



2. KAYNAK OZETLERI

Fizyon izler1 ilk defa, Silk ve Barnes (1959) tarafindan yapilan bir deneyde, bir
mika parcasinda, gecirgen elektron mikroskobuyla gozlendi. Bowden ve Chadarton
(1962) radyasyona tutulmus numunelerdeki izlerin olusum sebebinin, iyonize olabilen
parcaciklarin c¢evrelerindeki elektronlar1 uyarmasi oldugunu sdyledi. Zirkon ve apatit
bulunduran bir mika parcasinda fosil fizyon izleri bir elektron mikroskobuyla gozlendi
(Price ve Walker 1962). Fizyon izlerini belirgin hale getirmek i¢in uygun kimyasal
maddeler kullanarak izler lizerinde c¢aligildi. Daha sonra yapilan ¢alismalarda iki mika
orneginden almmis sonuglardan yararlanilarak yas esitligi ¢ikarildi (Price ve Walker
1963). Basig, sicaklik ve radyasyonun fizyon izleri iizerindeki etkisi agiklandi
(Fleischer ve vd. 1965). Izlerin asitle yikanmas1 isleminin teknigi ve uygulamasi apatit,
titanit, zirkon gibi ¢esitli mineraller i¢in gelistirildi (Neaser 1967, 1969, Vanden Haute
1985). Fizyon izleri lizerindeki ¢alismalar ilerletilerek 1s1 etkisiyle iz yogunlugunda
meydana gelen azalma o6l¢iildii (Bigazzi 1967, Green ve vd. 1989). Bu sirada, nétron
akismin Ol¢timiiyle ilgili birgok dozimetre camlar1 gelistirildi (Carpenter 1972). Fizyon
izler1 ile ilgili elde edilen yaslar diger radyometrik yaslardan daha diisiik oldugundan
fizyon izleri ile yas tayininde diizeltmeler yapabilecek bazi yOntemler gelistirildi
(Paupeau ve Storzer 1973).

Fizyon izi tarihlendirmeleri; jeolojik ve termal tavlanmadan dolay1 fosil izlerin
kaybolmasindan dolay1 diizeltilmeye ihtiyag duyar. Eger uzunluk azalmalarmni,
yogunluk azalmalarina doniistiirerek egrilerin ayarlanmasi uygun olursa, tam boy izlerin
uzunluk dagilimi, bu tiir diizeltmeler saglayabilir. Biyotit, apatit ve titanit iizerinde
yapilan tavlama deneylerine gore, asitlenebilir iz uzunlugu ve iz yogunlugu arasinda
lineer bir iliski gozlemlendi. Ancak egrilerin egimleri ve kestigi noktalar mineralden
minerale cesitlilik gostermektedir. Asir1 asitleme, sadece biyotitte kismen silinmis
izlerin geri getirilmesinde belirgin etkiye sahiptir ve iz yogunlugundaki azalma daima iz
uzunlugundaki azalmanin ardinda gelir. Apatit ve titanitte iz uzunlugundaki azalma
%30’dan %50’ye ¢iktig1 zaman; iz yogunlugu, iz uzunlugu ile ayni oranda azalir.
%10’dan kiiciik kisalmalarda iz yogunlugu neredeyse etkilenmez ve %50’den kiiclik

disiislerde ise iz yogunlugundaki azalma oncekine agir basar (Nagpaul ve vd. 1974).



Titanitte fizyon izlerinin asitlenme karakteristikleri 1sisal tavlanmanin 6ncesinde
de sonrasinda da belirgin farkliliklar gosterir. Titanitte radyasyon zarar seviyesinin
artmastyla renkte, asitleme oraninda iz geometrisinde, goriilen asitleme etkisinde ve
asitlenmis izlerin acisal dagiliminda degisiklikler meydana gelir. Neticede, titanit
anizotropik bir mineral gibi davranir. Tim bu 6zellik degisimleri 1sisal tavlamayla
tersine cevrilebilir ve yine tiim bu 6zellik degisimleri ndtron bombardimant ile yeniden
elde edilemez. a hasari, bir izin kaybolmas1 i¢cin gereken sicakliktan daha diisiik bir
sicaklikta tavlanir. Bu nedenle titanitte isisal tavlama sonrasi dogal ve yapay izlerin
asitlenme karakteristikleri dogrudan kiyaslanamaz (Gleadow 1977).

Dogal apatit ve titanit kristallerinde yapilan tavlama deneylerinde daha dnce
tanimlanmayan iki tiir fizyon izi gozlemlendi. Birincisinin kararl izler, ikincisinin ise
sivi kapanimlarda bulunan izler oldugu belirlendi. Kararl izlerin, tiim izlerin tavlanmasi
icin gereken yeterli sicakligin iizerinde 1sitildiklarinda bile belirgin sekilde
kisalmadiklar1 gozlemlendi. Sivi kapanimlardaki izler, bir fizyon par¢aciginin fark edilir
enerji kayb1 olmaksizin sivi dolu kusurlu bir kapanimm i¢inden ge¢mesinden dolay1
asir1 uzunluklara sahiptir. Eger fark edilmezlerse her iki tiir iz, gizli iz - uzunluk 6l¢timii
icin yapilan sicaklik - zaman grafigini saptrabilir. Basit Olglimlerde bu tir gizli
hatalardan ka¢inilmalidir (Jonckheere 2000).

Titanitte 625°C ve 675°C sicakliklarinda yapilan tavlama deneylerinde
numunelerdeki iz yogunlugu ve iz uzunlugu tavlanma siiresince karmasik bir bicimde
azalir. Tavlanma swrasinda evre degisimi, geri ¢ekilen izlerin paralel tavlanmasi ve
atomik Olclide izler boyunca bozuk yapidaki farkliliklar bu azalmanin muhtemel
sebepleridir. Bu sonuglarm, 1sisal notron akiginmn hatali 6l¢iimiinden veya dogal - yapay
izlere sahip kristallerin farkli bir mineral yapisindan dolay1 oldugu diisiiniilemez. Ancak
bilinmeyen sistematik faktorlerin iz yogunlugu Olgiimiinii etkiledigi sodylenebilir

(Jonckheere 2000).



3. MATERYAL VE YONTEM
3.1. Deney Ortamm
Calisma swasinda yapilan analizler Freiberg Universitesi Jeoloji Enstitiisii

Laboratuvari’nda yiiriitiilmiistiir. Laboratuvar (Sekil 3.1.), fizyon izleri ¢aligmalar igin

kullanilacak donanima sahiptir.
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Sekil 3.1. Laboratuvar ortami

Yapilan caligmada, titanit mineralindeki fosil fizyon izlerinin ve radyasyona
maruz kalmis, fosil ve dogal minerallerdeki yapay fizyon izlerinin tavlanma kinetikleri

arastirilmustir.

3.2. Titanit Minerali

¢ Kimyasal Bilesimi: CaTiSiOs / CaTi[O|Si04] / CaCO;3; / KAL[(OH),|AlSi130,¢] /
(Mg,Fe*")sAl[(OH)s|AlSi3010]

e Kiistal Sistemi: Monoklinik

e Kiistal Bicimi: Kama bigimli, yapraklanmali, prizmatik, masif, kompakt, bazen
lamelli

e Jkizlenme: {100} iizerinde yaygin



o Sertlik: 5 - 5,5 (Mohs sertlik cetveline gore)

e Ozgiil Agirhk: 3,45 - 3,55 N/m’

e Dilinim: {100} belirgin

e Renk ve Seffafhik: Renksiz, sari, yesil, gri, kahverengi, giil kirmizis1 ve siyah;
seffaf — yar1 seffaf

e C(Cizgi Rengi: Beyaz

e Parlakhk: Recinemsi, elmas pariltil

e Ayiria Ozellikleri: Kristal formu, rengi

e Bulunusu: Siyenit, nefelin siyenit, diyorit ve granodiyorit gibi magmatik
kayalarda sik rastlanan bir mineraldir. Metamorfik kayalarda da bulunabilir

(http://www.mta.gov.tr/v2.0/madenler/mineraller/index.php?id=titanit).

Sekil 3.2. Titanit minerali (http://www.mta.gov.tr/v2.0/madenler/mineraller/xtita.jpg)
3.3. Tavlama Firim

Tavlama deneylerinde kullanilan firin mikroislemci kontrollii elektrikli bir firin

olup Sekil 3.3.’de gosterilmistir.

Sekil 3.3. Tavlafna firini
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Titanit mineralleri asagida goriilen firin ile 1sitilmistir. Sensor, firm agzindan
(Sekil 3.4.) iceri koyulur ve sicakliklar farkli pozisyonlarda olgiilerek en dogru ve

istikrarl pozisyona ulasilmaya ¢alisilir.

Sekil 3.4. Tavlama firininin i¢ kismi1

Fir, Sekil 3.5.’de gosterilen kontrol kismi sayesinde kontrol edilir. Biiyiik ve
kiiciik olmak {iizere iki gostergesi (Sekil 3.6.) ve bu gostergelerin hemen altinda kontroli
saglayan butonlar vardir. Boylece, ulasilmak istenen ve o anki sicaklik degerleri

gostergeler yardimiyla okunabilir.

Sekil 3.5. Tavlama firininin gostergeleri ve ayar diigmeleri

EUROTHERM

€ EUROTHERM 2132i

SF-WEE.

Sekil 3.6. Biiyiik ve kiigiik gostergeler
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Sekil 3.7.°de gosterilen sensor araciligiyla tavlama firin1 igerisindeki net sicaklik
degerleri Olciiliir. Bu sensor bir termometreye baghdir. Sensoriin firmn igerisindeki

pozisyon farkliliklar1 degisik degerlerin okunmasina neden olur.

Sekil 3.7. Sensor

Sensoriin firm igerisinde maruz kaldig1 sicakligi 6lcen termometre Sekil 3.8.°de

gosterilmistir. Sensor sekildeki gibi termometreye baglanir.

Sekil 3.8. Termometre

3.4. Tavlama Firimi icerisinde Sensoriin Pozisyon Kalibrasyonu ve Ol¢iimler

Sonrasinda Elde Edilen ve Referans Alinan Grafikler

3.4.1. Sensoriin iceri - disar1 hareketleri

Sensor, firin igerisinde iceri - disar1 hareket ettirilerek en uygun pozisyon
yakalanmaya calisilmistir. Bu kalibrasyon calismasi iki asamali gerceklestirilmistir. 11k
asamada termometredeki sicaklik (Cizelge 3.1.), ikinci agamada ise kiicliik ve biiylik
gostergelerdeki sicakliklar (Cizelge 3.2.) sabit tutulmustur. Elde edilen ¢izelgelere gore
grafikler (Sekil 3.9., Sekil 3.10.) olusturulmus ve sensoriin igeri - digar1 hareketinde en

uygun pozisyon bulunmustur.



a) Termometre sabit bir sicaklig1 gosterdigi zaman;

Cizelge 3.1. Sensoriin firn igerisinde iceri - disar1 hareketlerine karsilik termometrede
(sabit), firmm biiyiik ve kiiciik gostergelerinde okunan sicaklik degerleri

Gosterge
Kiigiik Biiyiik
Hareket
°O) Gosterge (°C) Gosterge (°C)
Mesafesi (cm)
16 650 709 720
17 650 691 708
18 650 688 700
19 650 684 697
20 650 685 698
21 650 690 700
22 650 696 706
23 650 704 714
Gostergelerde Sicakliklar
730
720 N °
710 . et
= 700 n N ... N M .
L ‘ : et
é 690_ ....'Oo. .O"...
s ®eeeeccced
% 680 - .......................................
670
660 -
650 {
16 17 18 19 20 21 22 23 24

Hareket Mesafesi (cm)

Termometre
Kiiglik Gosterge

Sekil 3.9. (Termometre sabitken) Sensoriin igeri - digar1 hareketine karsilik
gostergelerde okunan sicaklik degerlerinin degisimi
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b) Biiyiik ve kiiciik gostergeler sabit sicakliklar1 gosterdigi zaman;

Cizelge 3.2. Sensoriin firn igerisinde iceri - disar1 hareketlerine karsilik termometrede,
firinin biiyiik ve kiiclik gostergelerinde (sabit) okunan sicaklik degerleri

Gosterge
Termometre Kiiciik Bilyiik
Hareket
°O) Gosterge (°C) Gosterge (°C)

Mesafesi (cm)

16 682 741 754

17 693 741 754

18 699 741 754

19 702 741 754

20 700 741 754

21 695 741 754

22 688 741 754

23 677 741 754

Gostergelerde Sicakliklar

740 _ f.......?........:.......f.......:o.......:.......f.......:o.......:

720

Sicakhik (°C)

680

16 17 18 19 20 21 22 23 24

Hareket Mesafesi (cm)

Termometre
eeeecee  Kiiciik Gosterge

Sekil 3.10. (Biiyiik ve kiigiik gostergeler sabitken) Sensoriin igeri - disar1 hareketine
karsilik gostergelerde okunan sicaklik degerlerinin degisimi
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Elde edilen grafikler yorumlanmadan 6nce firinin i¢c kismmin ve sensdriin
Olgiilerinden bahsedilmelidir. Firmin eni 40 cm ve sensdriin uzunlugu 30 cm’dir.
Dolayisiyla 20 cm firmin tam ortas: olmaktadir.

Her iki sekilden de goriilecegi gibi, sensoriin en hassas kismi u¢ noktadan
itibaren 1 ile 2 cm arasindadir. Ozellikle ikinci grafik, sensdriin en hassas noktasmin
uctan 1 cm oldugunu gdésteriyor. Yani, sensoriin 19 cm’si firinin igerisinde oldugu
zaman daha dogru ve duyarhi sonuclar elde edilebilir. Ciinkii, bu noktada firmin ve
termometrenin gosterdigi degerler arasindaki farklilik azalmis olacak ve sonuglar kararli
olacaktir. Sensor, firmin en sicak noktasma yakin oldugu i¢in ¢evresel faktorler sensorii
fazla etkilemeyecek ve sicaklik dalgalanmalari asir1 olmayacaktir.

Ayni zamanda, firmin en hassas bolgesinin de orta noktasi oldugu s6ylenebilir.
Clinkii, sensoriin en hassas kismi firmin orta noktasinda bulundugu zaman sicaklik

farkliliklar1 en aza indirgenmis olacaktir.

3.4.2. Sensoriin sag - sol ve yukar - asag1 hareketleri

Sensoriin igeri - disar1 hareketinde uygun pozisyonun bulunmasi ile beraber sag -
sol ve yukar1 - asag1 hareketlerinde de pozisyon kalibrasyonu gereklidir. Bunun i¢in
sensOr, firin igerisinde saga, sola, yukariya ve asagiya dogru 0,5 cm, 1 cm ve 1,5 cm
hareket ettirilerek, her hareketi sonrasinda gostergelerde okunan degerler cizelgeler
halinde (Cizelge 3.3., Cizelge 3.4., Cizelge 3.5., Cizelge 3.6.) yazilmistir. Elde edilen
verilerle olusturulan grafikler (Sekil 3.11., Sekil 3.12., Sekil 3.13., Sekil 3.14.),

sensOrlin en uygun posizyonunu belirlemistir.
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a) Sensoriin saga dogru hareketi;

Cizelge 3.3. Sensoriin firn igerisinde saga dogru hareketine karsilik termometrede
(sabit), firmm biiyiik ve kiiciik gostergelerinde okunan sicaklik degerleri

Gosterge Termometre Kiiciik Biiyiik
Hareket . ) . ) )
Mesafesi (cm) (‘O Gosterge ("C) Gosterge (°C)
0,5 600 633 647
1 600 632 645
1,5 600 630 641

Gostergelerde Sicakliklar

640 ~

630 -

620 ~

Sicaklik (*C)

610 ~

600 -

i ; ; ; ;
0,6 0,8 1,0 1,2 1,4

Hareket Mesafesi (cm)

Termometre
eccoe Kuguk Gi')sterge

Sekil 3.11. (Termometre sabitken) Sensoriin saga dogru hareketine karsilik
gostergelerde okunan sicaklik degerlerinin degisimi
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b) Sensoriin sola dogru hareketi;

Cizelge 3.4. Sensoriin firn igerisinde sola dogru hareketine karsilik termometrede
(sabit), firmm biiyiik ve kiiciik gostergelerinde okunan sicaklik degerleri

Gosterge Termometre Kiiciik Biiyiik
Hareket
Mesafesi (cm) (0 Gisterge (°C) | Gisterge (°C)
0,5 600 633 644
1 600 631 642
1,5 600 629 639

Gostergelerde Sicakliklar

640
630— ........f""'"ll-'..------.---l------
§ .
<
%620-
S
7
600 -
T T T T T
0,6 0,8 1,0 1,2 1,4
Hareket Mesafesi (cm)
Termometre

XXX XYXX) Ku(;uk Gésterge

Sekil 3.12. (Termometre sabitken) Sensoriin sola dogru hareketine karsilik
gostergelerde okunan sicaklik degerlerinin degisimi
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¢) Sensoriin yukar1 hareketi;

Cizelge 3.5. Sensoriin firn igerisinde yukar1 dogru hareketine karsilik termometrede
(sabit), firmm biiyiik ve kiiciik gostergelerinde okunan sicaklik degerleri

Gosterge Termometre Kiigiik Biiyiik
Hareket . . . . .
Mesafesi (cm) O Gosterge ("C) | Gosterge ("C)
0,5 600 631 641
1 600 628 638
1,5 600 625 635
Gostergelerde Sicakliklar
640 -
630_ .......:00000.oooooo».oo... .
;G .......‘°°Oooo
=
= 620
g
7
610 -
600
06 0,8 1,0 1,2 1,4
Hareket Mesafesi (cm)
Termometre

eeccocoe Ku(}uk Gﬁsterge

Sekil 3.13. (Termometre sabitken) Sensoriin yukar1 dogru hareketine karsilik
gostergelerde okunan sicaklik degerlerinin degisimi
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d) Sensoriin asag1 hareketi,

Cizelge 3.6. Sensoriin firn igerisinde asag1 dogru hareketine karsilik termometrede
(sabit), firmm biiyiik ve kiiciik gostergelerinde okunan sicaklik degerleri

Gosterge Termometre Kiiciik Biiyiik
Hareket . ) . ) )
Mesafesi (cm) (C) Gosterge (°C) | Gosterge (°C)
0,5 600 637 647
1 600 635 645
1,5 600 631 642

Gostergelerde Sicakliklar

640 -
: ..............Q......

~ 630 )
S
—
=
§ 620 -
7

610 -

600 -

B - 0 12 1,4
Hareket Mesafesi
Termometre

XX xx Ku(}uk Gbsterge

Sekil 3.14. (Termometre sabitken) Sensoriin asag1 dogru hareketine karsilik
gostergelerde okunan sicaklik degerlerinin degisimi
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Sekil 3.11., Sekil 3.12., Sekil 3.13. ve Sekil 3.14.’e gore sensoriin firmin i¢
duvarma olan yaklasim hareketleri sicakligin artmasma sebep olmaktadir. Dolayisiyla,
gostergelerde okunan sicaklik degerleri arasindaki fark azalmaktadir. Elbette ki i¢

duvarlardaki sicaklik, bosluga oranla daha fazla olacaktir.

3.4.3. Sensoriin 20 cm icerideyken sicakhk artisi

Sekil 3.15.de goriildiigi gibi elde edilen grafik hemen hemen dogrusaldir.
Gostergelerde okunan degerler arasindaki fark artmaktadir ancak artim miktarlar
diisiiktiir; bu da firmin, i¢ duvarlarindaki sicaklik ile i¢ boslugundaki sicakliginin esit
olmadigmi1 gostermektedir. Sicaklik arttigi zaman c¢evresel faktorler tarafindan

kaybedilen veya sogurulan sicaklik artmaktadir.

Cizelge 3.7. Sensor firmin 20 cm igerisindeyken sicaklik arttirildiginda termometrede
ve firinin biiylik gostergesinde okunan sicaklik degerleri

Gosterge Termometre Biiyiik Fark
Hareket
Mesafesi (cm) (0 Gosterge (°C) (°C)
20 500 543 43
20 550 596 46
20 600 646 46
20 650 698 48
20 700 751 51
20 750 805 55
20 800 856 56
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Gostergelerde Sicakliklar

900

850 ~

800 ~

750 ~

700 ~

650

Biiyiik Gosterge (OC)

600

550 A

500 T T T T T T T
450 500 550 600 650 700 750 800 850

Termometre (OC)
Sekil 3.15. Sensor firmim 20 cm icerisindeyken biiyiik gostergede ve termometrede
okunan sicaklik degerlerinin degisimi

3.4.4. Sensoriin 1sinmasi ve sogumasi arasinda gecen siire

Sekil 3.16.’da goriilecegi lizere sensoriin 1s1nmasi ile sogumasi arasinda gecen
siire yaklasik olarak 12 dakikadir. Bu olaymn gerceklesmesi i¢cin dncelikle firinin
650°C’ye kadar 1smmasi1 beklenmistir ve sonra sensor ¢ikarilmistir. Sensor yaklagik 8
dakikada sogumaktadir. Ancak, sensoriin oda sicakligina ulagsmasi icin 2 dakika
beklenilir. Daha sonra, sensor miimkiin oldugu kadar eski pozisyonuna yerlestirilir ve 2

dakikada tekrar 650 °C’ye ulastig1 gdzlemlenir.

21



Process diagram
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6000 W 6000
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Sekil 3.16. Kalibrasyon deneyleri sirasinda sensoriin istenilen sicakliga ulagsmasi i¢in
gecen zamanin ve 1sinmasi ile sogumasi arasinda gecen zamanin 6l¢timii

3.5. Deneyin Yapilis Asamalan

3.5.1. Numune incelemesi ve hazirlanmasi

Tavlanma deneylerinde kullanilan numuneler, Avusturalya’nin Mt. Painter
bolgesinden alinmistir. Bdlgenin jeolojik yast oldukga fazla olmakla beraber,
minerallerindeki uranyum konsantrasyonu yiiksektir. Bolgeden alinan numuneler,
oncelikle pudra sekeri ile toz sekerinin biiytlikleri arasinda degisen dl¢giilerde 6gtitiilmeye
tabi tutulmuslardir. Bdylece, incelenebilir yiizey sayist arttirilmistir. Daha sonra,
kirilmis numuneler mineral ayristirilmasi islemine tabi tutulmustur. Amag, numuneleri
yabanct maddelerden arindirarak, saf titanit minerallerini elde etmektir. Sahip
oldugumuz titanit mineralleri, ayn1 Ozelliklere ve dogal fizyon izi yogunluklarina
sahiptir. Elde edilen saf ve kirilmis titanit mineralleri 3 kisma ayrilmistir. Bunlardan 2
kistm hi¢ tavlanmamistir ve kalan 1 kisim ise tiim fizyon izlerini kaybedene kadar
yaklasik 800°C’de tavlanmistir. Tavlanan ve tavlanmayan titanit minerallerinden bir
kisim, yapay fizyon izler1i olusturmak amaciyla reaktdre gonderilerek notron
bombardimanina tabi tutulmustur. Sonugta, 3 tiir titanit minerali elde edilmistir.
Bunlardan biri sadece dogal fizyon izlerine, digeri hem dogal hem yapay fizyon izlerine,

bir digeri ise sadece yapay fizyon izlerine sahiptir (Sekil 3.17.).
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Buraya kadar anlatilan islemlerin ayrintisina girilememistir, ¢iinkii numuneler bu

islemlerden gecmis sekilde tarafimiza hazir olarak ulagmustir.

Sekil 3.17. Tavlanma ve nétron bombardimani sonras1 numuneler

Her {i¢ tiir numune, yedekleri birakilmak kosuluyla 11 kisma ayrilmistir.
Toplamda 3x11=33 numune elde edilmistir. Bunlardan birer tanesi referans olmasi
itibariyle tavlanmamistir. Geriye kalan 30 numune ise, Cizelge 3.8.’de gosterilen 10
farkli sicaklikta 1 saat boyunca tavlanmistir. Tavlanma sicakliklarina, A. J. W.

Gleadow’un 1977°deki ¢alismasi referans alinarak karar verilmistir.

Cizelge 3.8. Kisimlandirilmis numuneler ve tavlanma sicakliklar1

Tavlanma
Numune Tiiri Fossil Fossil+Induced Induced No.
Siiresi (sa.)
400 400 400 1 1
450 450 450 1 2
500 500 500 1 3
@) 550 550 550 1 4
o 600 600 600 I 5
% 650 650 650 1 6
g 675 675 675 1 7
wn
700 700 700 1 8
725 725 725 1 9
750 750 750 1 10
Referans Referans Referans 11
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Her bir numuneye tiirlerini ve tavlanma sicakliklarini gosteren ve bu iki

ozelliklerinin birlesiminden olusan adlar verilmistir (Cizelge 3.9.).

Cizelge 3.9. Numune isimleri

Fossil (F) Fossil+Induced (F+I) Induced (I)
Not (N) F-N F+I-N I-N
400 F-400 F+1-400 1-400
450 F-450 F+1-450 1-450
500 F-500 F+I-500 1-500
550 F-550 F+I-550 I-550
600 F-600 F+1-600 1-600
650 F-650 F+1-650 1-650
675 F-675 F+1-675 1-675
700 F-700 F+1-700 1-700
725 F-725 F+I-725 1-725
750 F-750 F+I-750 1-750

Boylece, numuneler Sekil 3.18.’de gosterildigi gibi deney agamalarina hazir hale
getirilmistir. Bundan sonra numuneler sirasiyla; tavlama, kaliplama, zimparalama,

parlatma, kesme, asitleme, sayim, analiz asamalarina tabi tutulmuslardir.

of o
£
.

o Pt

P el T

L R

F8 T g ,‘f};‘,}

§ e :
& T | M5 | o wp

AN el S
AT AT Y

L i

Sekil 3.18. Kisimlandirma ve adlandirma sonras1 numuneler
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3.5.2. Deney asamalar ve yapilislan

3.5.2.1. Tavlama asamasi

3.5.2.1.1. Kullanilan arag¢ ve gerecler

1200 °C’ye kadar 1sitma yapabilen firm (Gero Typ SR 40-200/12) (Sekil 3.3.)
Is1 Sensorii (Dostmann-Electronic Typ: 2717-000) (Sekil 3.7.)

Termometre (Dostmann-Electronic T900 Series v3.079) (Sekil 3.8.)

800°C’ye kadar dayanikli i¢inde numunelerin tavlanacagi 6zel alasimli folyo

A S

Dostmann-Electronic tarafindan iretilen De-Graph adli yazilimi igeren bir
bilgisayar

6. Kronometre

3.5.2.1.2. Tavlama asamasinin yapihsi

Bu asamada, numuneler kararlastirilmis sicakliklarda tavlanma islemine tabi
tutulmustur. Amag, yiiksek sicakliklarda izlerin silinmeye baslamasimni gézlemlemek ve
tavlanmamis veya daha diisiik sicakliklarda tavlanmis titanit minerallerinin sahip oldugu
izlerin sayisiyla kiyaslayarak iz yogunlugundaki azalmay: tespit etmektir. Boylece,
tavlama deneyinden elde edilecek sonuglar kullanilarak, i1sinin titanit minerali
iizerindeki etkisi gozlemlenecek ve daha Onceki c¢alismalarla karsilastiriimasi
yapilabilecektir.

Oncelikle sensdriin ucuna yerlestirilmek iizere, folyodan kiigiik zarflar
hazirlanmistir ve bu zarflarin, sensoriin ucunda sabit durmasmi saglayan parcalar
kesilmistir (Sekil 3.19.). Saglhiga zarar verebileceginden folyoyla islemler yapilirken

eldiven giyilmesine dikkat edilmistir.
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Sekil 3.19. Hazirlanan zarflar ve tutturma pargalari

Ayni derecelerde tavlanacak olan titanit mineralleri, bu kiigiik zarflarin igine
dokiilmistiir. Agizlar1 sikica kapatilarak deney sirasinda dokiilmeleri engellenmistir

(Sekil 3.20.).

Sekil 3.20. Icerisinde titanit minerali bulunan zarflar

Bu zarflarin tizerine hangi 6rnege ait olduklar1 yazilmistir. Daha sonra, ii¢li de
sensoriin u¢ kismina yerlestirilerek folyodan kesilen pargalarla saglamlastirilmiglardir

(Sekil 3.21.).

-

Sekil 3.21. Sensoriin ucuna yerlestirilen titanit minerali ile dolu zarflar
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Bu islemden sonra sensor, firinin tam ortasina gelecek sekilde yerlestirilerek
kronometre baslatilmistir ve 1 saatlik es zamanl tavlanma deneyi yapilmistir (Sekil
3.22.). Daha Once yapilan kalibrasyon deneylerinin sonuglar1 gz Oniine alinarak
sensoriin ucundaki zarflar firnin tam orta noktasmna yerlestirilmistir. Onemli nokta
olarak; bu deneyler, 1 saatlik es zamanli ve es kosullu olarak gerceklestirilmistir. Ug
farkli tiirde ayn1 sicakliklarda tavlanacak numuneler, ayni anda tavlanma islemine tabi
tutularak esit kosullara sahip olmas1 saglanmistir. Bu sonuglarin giivenilirligi agisindan

oldukga 6nemlidir.

Sekil 3.22. Firina yerestirilen ucunda numuneler bulunan sensor

Bu islem her 10 farkli sicaklik i¢in tekrarlanarak toplam 30 6rnegin tavlanmasi
gerceklestirilmistir ve bu 10 farkl sicaklik i¢in grafikler elde edilmistir. Ancak sadece
400°C’de tavlanan numunelerin sicaklik-zaman grafigi 6rnek olmasi i¢in verilmistir
(Sekil 3.23.). Kalan 9 grafik de benzer sekildedir, sicakliklar ise Cizelge 3.8.°de
verildigi gibidir. Elde edilen grafikler, 1 saat boyunca tavlanan numunelerin maruz
kaldig1 sicakligin sabit bir degerde olup olmadigmi gdstermesi agisindan onemlidir.
Sekil 3.23.°deki grafik, 17.12-18.12 arasindaki 1 saatlik zaman diliminde numunelerin
tavlandigin1 gostermektedir. 16.46°’da sensor firina yerlestirilerek firmin istenilen
sicakhiga (400°C) ulasip ulasmadig1 kontrol edilmistir. Istenilen sicaklik elde edilince
sensor ¢ikarilmis ve ucuna mineral dolu zarflar yerlestirilerek 1 saatlik tavlama deneyi

baslatilmistir.
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Yine A. J. W. Gleadow’un 1977°deki makalesinde bahsettigi gibi, bu tavlanma
deneyleri sonucunda da titanit minerallerinde renk degisimi gozlenmistir. Baslangicta
koyu kahverengi ile siyah arasi bir renge sahip olan F ve F+I izlerin bulundugu titanit
minerallerinde tavlanma sonrasi, dereceye goOre renklerinde koyu sariya dogru bir
acilma gdzlenmistir. Buna gore; diisiik sicakliklarda tavlanan titanit mineralleri daha
koyu sari, yliksek sicakliklarda tavlanan titanit mineralleri ise sariya yakin bir renge
sahip olmuslardir. Yapay izlere sahip titanit mineralleri ise daha Onceden

tavlandiklarindan dolay1 sar1 renklerinde herhangi bir degisim gézlenmemistir.

Process diagram
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Sekil 3.23. Numunelerin tavlanmalar1 sirasindaki sicaklik ve zaman grafigi

Tavlama iglemi sonrasi gerceklestirilen asamalar sadece fizyon izlerini
mikroskop altinda gozlenebilir hale getirmeye yoneliktir. Boylece tavlama sonrasinda,
titanit minerallerindeki izlerde meydana gelen degisikliklere ait analizler
yapilabilecektir.
3.5.2.2. Kaliplama asamasi

3.5.2.2.1. Kullanmilan arag ve gerecler

1. Kalip kutular1 (Sekil 3.24.)
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2. Araldite 2020 (Regine) ve Araldite 2020B (Sertlestirici) - (Epoksi i¢in gerekli
swvilar) (Sekil 3.25.)

3. Vakum ve kaliplama makinasi (Struers CitoVac Typ: 05926219) (Sekil 3.26.)

4. Enjektor

5. Kaliplarin donmasi i¢in igerisinde bekletilen firin (Memmert) (Sekil 3.30.)

3.5.2.2.2. Kahiplama asamasinin yapihsi

Bu asamada, tavlandiktan sonra zarflarindan ¢ikarilan ve tiiplere konan
numuneler, mikroskop altinda incelenebilir hale gelmesi icin epoksi igerisinde
kaliplanmaistir.

Oncelikle, titanit mineralleri kalip kutularina yerlestirilmistir. Kullanilan kalip
kutulart silindirik ve tabanlar1 olduk¢a diizdiir (Sekil 3.24.). Tam ortalarina yine silindir
seklinde yaklasik 0,4 cm yarigapinda bir boru yerlestirilerek, bu boru yardimiyla titanit
mineralinin tanecikleri, birbirine olabildigince dokunmayacak ve diiz duracak sekilde
yavag ve dikkatli bir sekilde dokiilmiistiir. Ayrica, dokme sonrasinda mikroskop altinda
taneciklerin pozisyonlar1 olabildigince diizenlenmeye calisilmigtir. Bu, her 33 numune
i¢in tekrarlanmistir.

Titanit mineralleri kaplara dokiilmeden Once; kaplarin iizerine, minerallerin
tirtinli ve hangi sicaklikta tavlandiklarini belirten adlarmin yazili oldugu etiketler

yapistirilmistir.

Sekil 3.24. Kalip kutular1
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Daha sonra epoksi s1visi, regine ve sertlestirici kullanilarak hazirlanmistir (Sekil
3.25.)). Swvinin hazirlanmasinda, sivilarin birlesim oranlar1 epoksinin saglamligi
acisindan 6nemlidir. Onerilen oran 100 ml regineye karsilik 35 ml sertlestirici sivisidir.
Her numune i¢in yaklasik 5 ml karisim gerekecegi diisiiniiliirse, 33 numune igin
toplamda 202,5 ml karisim hazirlanmistir. Biraz fazla olmasmdaki amag, kaliplardaki
numuneler iizerine karigim, vakum cihazi igerisinde dokiiliirken hortumda hala yeterince
sivi olmasi ve hava kabarciklarinin kaliplara dolmasini engellemektir. Aksi halde, her
ne kadar dolum sirasinda hava vakum cihazi kullanilsa da kabarciklar epoksi i¢erisinde
donabilir ve bu da fizyon izlerinin incelenmesi sirasinda problemlere yol agabilir.

Dolayisiyla bu 6nlem, riskin ortadan kalkmasi i¢in gereklidir.

Sekil 3.55. Recine ve sertlestirici swvilari

Enjektorle kaplarindan belirlenen oranlarda alinan regine ve sertlestirici karisimi
akigkanliklarinin artmasi amaciyla yaklasik 5 dakika firinda bekletilmiglerdir. Ardindan
icerisinde bulunmasi muhtemel hava kabarciklarinin alimmasi i¢in vakum cihazinda
(Sekil 3.26.) bulunan Method-A modu kullanilarak 0,20 Bar basing altinda 10 dakika
boyunca vakuma tabi tutulmuglardir. Daha sonra, ¢ikarilip bir bardak igerisinde 2
dakika boyunca karistirilarak epoksi i¢in gereken sivi karigimi hazirlanmistir. Ardindan,
olusmus yeni kabarciklarin maksimum diizeyde alinmasi i¢in ayni sartlarda vakuma tabi

tutulmuslardir. Artik, bu agsamadan sonra sivi, kaliplama iglemine hazirdir.
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Skil 3.26. Vakum ve kahpamamn icerisinde yapildigi CitoVac cihazi

Vakumlama islemi sirasinda unutulmamasi geren ayrinti, stvi nakil hortumunun
cihaza bagli olmasidir. Ayn1 zamanda ¢evirme kolu yardimiyla siki bir sekilde kistirilip
i¢c ortamla dig ortamin baglantisi kesilmelidir. Aksi halde hava kabarciklarinin tahliyesi

miimkiin olmayacaktir (Sekil 3.27.).

Sekil 3.27. Sivi nakil hortumu ve sikistirma kolu

Titanit mineralleriyle dolu kalip kutulari, maksimum 8 tane alabilen vakum
cihazma yerlestirilmistir (Sekil 3.28.). Ardindan sivi dolu bardak, yukaridaki sekilde
gortildiigi iizere cihazda kendisine ait yere konulmustur. Stvi dolumu sirasinda vakum
cihazinda bulunan Method-B modu kullanilmis olup, dolumlar 0,40 Bar basing altinda

gergeklestirilmistir.
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Sekil 3.28. CitoVac cihazina yerlestirilen kalip kutular1

Cihaz bu sartlarda ¢alisirken, sikistirma kolu hafifletilerek sivi nakil borusundan
titanit minerali dolu kaplara sivi akitilmaya baslanmistir. Bu islem sirasinda, mineral
dolu kaplara; sivi, ¢ok diisiik hizda, damlalar halinde ve kenardan damlatilmak
kosuluyla akitilmistir. Boylelikle, yeni hava kabarciklarinin olusmasi engellenmis,
kenardan damlatilmasiyla da var olan havanin da siipiiriilme yoluyla tahliyesine
calisilmistir. Bu islem, sivinin, kabm yarisin1 doldurmasina kadar devam ettirilmistir

(Sekil 3.29.).

Sekil 3.29. Kalip kutularma epoksi akitilmast

Bir kap dolduktan sonra diger kaba gec¢is, cihaz altindaki tekerin
dondiiriilmesiyle gergeklestirilmistir. Cihaz igerisindeki tiim kalip kutularmin dolumu
sonrasinda, iglerindeki muhtemel hava kabarciklarimin atilmasini saglamak amaciyla
fazladan 10’ar dakika cihaz icerisinde vakuma tabi tutulmuslardir.

Bu siireg, 33 Ornegin de epoksiye gomiillmesi i¢in tekrarlanmigtir. Dolum

isleminin tamamlanmasmin ardindan kalip kutulari, epoksi sivisinin donmasini
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beklemek tizere 35°C’deki firma konulmustur (Sekil 3.30.). Burada, 2 giin bekletilmis

ve ardindan kutularindan ¢ikarilarak zimparalama islemine hazir hale getirilmistir.

-

Se‘ki.i‘?;.30. Kaliplarin igerisinde donduruldugu firin (Memmert)

Iki giiniin sonrasinda kaliplar kutularindan ¢ikartlmistir (Sekil 3.31.). Kaplarin
tizerine yapistirilan etiketlerde yazili adlar, kaliplarin ters taraflarina kazmmustir. Artik,

numuneler zimparalama islemine tabi tutulmaya hazirdir.

Sekil 3.31. Kaplarindan ¢ikarilan kaliplar

3.5.2.3. Zimparalama asamasi

3.5.2.3.1. Kullanilan arag ve gerecler

1. P#320 Zimparalama kagidi (Sekil 3.32.)

2. P#1200 Zimparalama kagidi (Sekil 3.35.)
3. Mikroskop (Olympus SZ61) (Sekil 3.36.)
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4. Demir levha (Sekil 3.33.)
5. Safsu (Sekil 3.35.)

3.5.2.3.2. Zimparalama asamasinin yapilisi
Deneyin bu agamasi iki adimdan olusmaktadir.

Birinci adimda kutularindan ¢ikarilan kaliplarin kenarlari, P#320 zimpara

kagidiyla (Sekil 3.32.) zimparalanarak oval hale getirilir.

{4

Sekil 3.32. P#320 zimpara kagidi

Oncelikle P#320 zimpara kagidindan uzunca bir par¢a kesilir. Demir bir levhaya
sarilarak sol elde sabit tutulan kalibin kenarlarina yavas ve etkili sekilde yukaridan

asagtya dogru zimpara edilir (Sekil 3.33.).

Sekil 3.33. Demir levhaya sarilmis zimpara kagidiyla kalip kenarlarinin zimparalanmasi
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Boylece, kaliplarin kenarlarindaki keskinlik alinmig olur (Sekil 3.34.). Donan
epoksi bu kisimlarda oldukc¢a keskindir. Amag, hem zimparalama asamasinin 2. adima,
hem de parlatma asamasinda kullanilan zimpara kagitlarinin yirtilarak zarar gérmesini

engellemektir.

Sekil 3.34. Kenarlar1 zimpara edilmis numuneler

Zmmparalama asamasmin ikinci adiminda, kaliplar tizerindeki mineral
taneciklerine P#1200 zimpara kagidi (Sekil 3.35.) yoluyla ulagilmaya caligilmistir.
Kutularindan yeni ¢ikarilan kaliplarda bulunan titanit minerali tanecikleri, ylizeye yakin
olmalarina ragmen iizerlerinde ince bir tabaka epoksi donmustur. Bu epoksinin
alimmasi, parlatma agamasinin saglikli bir bicimde gerceklesmesi agisindan onemlidir.
Aksi halde parlatma asamasinda kullanilan zimmpara kagitlart bu epoksi tabakasini

gecemeyecek; titanit minerallerinin  parlatilmas: ve izlerin gdézlenmesi miimkiin

olmayacaktir.
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Ikinci adimin yapilmasi su sekildedir, zimpara kagidinin iizerinde bir noktaya 1 -
2 damla saf su damlatilmistir. Kalip, damlanin {izerine konularak yaklasik 50 - 60 defa
daire hareketi yapacak sekilde asir1 basing uygulamaksizin dondiiriilmiistiir. Kagidin
kurumas1 halinde su takviyesi yapilmistir.

Kalibin kagit iizerinde dondiiriilmesi sirasinda, ilk 25 saniyede titanit
minerallerinin iizerindeki epoksi alinmis ve minerallere ulagilmis olur. Kalan 25-35
saniyede ise titanit mineralinin taneciklerinin hacimsel olarak yarisina ulasilmaya
calisilmistir. BOylece, her bir mineralin incelenebilir ylizeyi arttirilmis olur. Titanit
minerallerinin zimparalanmasi sirasinda ¢ok dikkatli hareket edilmis, asiriya kagmanin
mineral kaybina sebep olabilecegi riski goz dniinde bulundurulmustur. Her 5 saniyede
bir kalip, mikroskop (Sekil 3.36.) altinda incelenerek minerallerin, olabildigince temas

ylizeylerinin artip artmadigi kontrol edilmistir.

®

@
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Sekil 3.36. Olympus SZ61 marka mikroskop

Yeterli yiizeye ulasilmasma su sekilde karar verilmistir: Kalip {izerinde, titanit
minerallerinin ylizeylerine ulasilmasinin ardindan mikroskop altinda incelenen mineral
taneciklerinin zimparalanan ylizeyleri verilen 1siktan dolayr oldukca parlak, kalan
kisimlari ise epoksinin seffaf olmasindan dolay1 karanlik olarak gozlemlenebilmektedir.
Parlak kisim, karanlik kisma gore esitse veya karanlik kisim artik gozlenebilir degilse
zimparalama igleminin yeterli olduguna karar verilmektedir.

Bu adim, her 33 numune i¢in uygulanmis ve numuneler parlatma agamasina

hazir hale getirilmislerdir.
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3.5.2.4. Parlatma asamasi

3.5.2.4.1. Kullanilan arag ve gerecler

Parlatma cihazi (Struers RotoPol-35, Struers PDM-Force-20) (Sekil 3.37.)
P#2400 Parlatma kagidi (Sekil 3.39.)

1 um Parlatma kagidi (Sekil 3.44.)

3 um Parlatma kagidi (Sekil 3.43.)

6 um Parlatma kagidi (Sekil 3.41.)

OPS Parlatma kagidi (Sekil 3.45.)

Saf Su (Sekil 3.39.)

1 um Parlatma s1vis1 (Struers-Diamond Suspansion) (Sekil 3.44.)

e ®° A AR WD~

3 um Parlatma s1vis1 (Struers-Diamond Suspansion) (Sekil 3.43.)

[y
(=)

. 6 um Parlatma s1vis1 (Struers-Diamond Suspansion) (Sekil 3.41.)

11. OPS Parlatma stvis1 (Struers-Diamond Suspansion) (Sekil 3.45.)

12. Ethanol

13. Sonar temizleme cihazi (Bioblock-Scientific/Leo Ultrasonic Cleaner-Model:
Leo-80) (Sekil 3.38.)

14. Mikroskop (Zeiss Axio Imager 1Am) (Sekil 3.42.)

15. Kronometre (Sekil 3.54.)

3.5.2.4.2. Parlatma asamasinin yapihsi

Bu asamayla, zimparalama sonrasi olusan mineral yiizeylerindeki piiriizler
giderilmeye c¢alisilmistir. Bdylece, piirliz ve mineralin sahip oldugu kusur sayisi
minimize edilmis; asitleme sonrast goriinecek izlerle, piriz ve kusurlarin
karistirilmasinin 6niine gegilmeye caligilmistir.

Bu asamada kullanilan parlatma cihazi (Sekil 3.37.), zimpara yiizeylerinin
yerlestirildigi miknatisl boliim ve maksimum 8 6rnegin yerlestirilebildigi boliim olmak
iizere 2 ana kisimdan olusmaktadir. Her ikisi de dondiirme yapabilme yetenegine

sahiptir.
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Sekil 3.37. Parlatma ciha21

Bu asama bes adimdan olusmaktadir. Her bir adim sirasiyla uygulanarak mineral
ylizeyleri, miimkiin oldugunca piiriizlerinden arindirilmislardir. Her adimdan sonra
numuneler sonar temizleme cihazinda (Sekil 3.38.) 10 dakika boyunca temizlenmistir.
Amag, zimparalanan epoksinin veya epoksiden kurtulan mineral taneciklerinin numune
ylizeyinde kalmasmi engellemek, dolayisiyla bir sonraki adimda mevcut minerallere
zarar vermesini Onlemektir. Aksi halde, mevcut titanit mineralleri, bu yabanci
maddelerden dolay1 epoksiden kurtulabilir veya c¢izilmesi suretiyle goézlenemez hale
gelebilir. Cihaz araciligiyla temizlenen numuneler, ardindan ethanol ile
temizlenmislerdir. Ayrica, parlatma paletleri de ethanol ile yikanarak, aymi sekilde
yabanci maddelerden bu yolla arindirilmis olurlar. Temizlik islemi her adimdan sonra

tekrarlanmustir.

__,_...-F'-.__—H:_'_- .
Sekil 3.38. Ultrasonik temizleme cihazi

Parlatmanm ilk adiminda, P#2400 parlatma kagidi ve saf su (Sekil 3.39.)

kullanilmistir. Zimpara kagidi, metal bir daireye yapistirilarak cihaza yerlestirilmistir.

Ardindan numuneler, yerlerine yerlestirilerek parlatma gerceklestirilmistir.
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Sekil 3.39. P#2400 parlatma kagidi ve saf su

Numunelerin cihaza yerlestirilmesi ve parlatilmaya baslanmasi su sekilde olur;
Oncelikle parlatma kagidi cihaza yerlestirilir, ardindan alt kisim dondiiriilerek iizerine o
adimda kullanilacak sivi dokiiliir. Stvi, parmak yardimiyla tiim yiizeye yayildiktan sonra
haznelerin bulundugu kisimda da dondiirme baglatilir. Bu kisim, paletin kenarina
gelecek sekilde konumlandirilir. Numuneler, haznelere yerlestirildikten sonra kollarin
iizerinde bulunan kilit sistemiyle saglamlastirilir. Parlatma islemi bu sekilde baslatilmis

olur (Sekil 3.40.). Ayrica bu hazirlik agamasi tiim adimlar i¢in aynidir.

’ I. | ] _"
Sekil 3.40. Numunelerin cihaz iizerinde parlatilmaya hazirlanmasi

Birinci adimda cihaz, “Mode: Water Off-80 RPM” modunda ¢alistirilmistir. Su
el kullanilarak ekleneceginden dolay1r otomatik mod kapali tutulmustur. Numuneler,
kronometre aracilifiyla 5 dakika boyunca parlatilmaya tabi tutulmuslardir. Zimpara

kagidi, kayganligi arttirmak ve siirtinmeyi azaltmak i¢in daima saf su ile 1slak
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tutulmustur. Bu adimin tamamlanmasmin ardindan yukarida bahsedilen temizlik islemi
gerceklestirilmistir.

Ikinci adimda 6 pm parlatma kagidi ve 6 um parlatma sivist (Sekil 3.41.)
kullanilmistir. Bu adimda cihaz, “Mode: Water Off-100 RPM” modunda ¢alistirilmistir.
Sivi, el kullanilarak ekleneceginden dolay1r otomatik mod kapali tutulmustur. Ayrica,
bundan sonraki 3 adimda da ayni mod kullanilacaktir. Numuneler, 1 saatlik zaman
dilimlerinde parlatilmaya ve ardindan yukarida bahsedilen temizlik islemine tabi
tutulmuslardir. Asagidaki cizelgede (Cizelge 3.10.) numunelerin hangi adimda kag

dakika parlatma islemine tabi tutulduklar1 gésterilmistir.

L

Sekil 3.41. 6 um parlatma kagidi ve 6 pm parlatma sivisi

Bu ve sonraki iki adimda da el kullanarak sivi dokme islemi su sekilde
gerceklesmistir: Oncelikle s1vi kutusu iyice calkalanir ve sivi, donen paletin iizerine
tamamini 1slatacak sekilde dokiiliir. Ardindan parlatma islemi baslatilir. Bir siire sonra
palete dokunuldugunda, parmagin ucu 1sikta hafif¢e parliyorsa dokiilen sivi yeterlidir.
Kurumasi halinde asiriya kagmaksizin 2-3 damla tekrar damlatilir ve yukarida
bahsedilen kontrol iglemi ger¢eklestirilir. Bu, parlatma sona erene kadar devam ettirilir.
Anlatilan s1ivi dokme islemi sonraki iki adim i¢in de gecgerlidir.

Kullanilan zimpara kagidinda yapilan parlatma isleminin yeterli olup olmadigina
su sekilde karar verilir: Zimparalamadan sonra numune, mikroskop (Sekil 3.42.) altinda
yiiksek bir zoom segeneginde incelenir. Ilk adimdan kalma piiriizlerde ve mineralin
sahip oldugu kusurlarda bir azalma, epoksi ile mineral arasindaki boslukta yeterli
incelesme gozleniyorsa; numune bir sonraki adima hazir demektir. Elbette ki bu adimda
tim plriizlerin, kusurlarin ve kenar bosluklarinin gitmesi beklenmemelidir. Sonraki

adimlar, hepsini olmasa dahi tamamma yakinmi gotiirmeye yoneliktir. Inceleme islemi
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sonraki adimlarda da aym sekildedir. Amagc, titanit mineralini, epoksi ile yiizey
acisindan esit seviyeye getirip, mineral ylizeyini en iyi sekilde incelenebilir hale

getirmektir.

Sekil 3.42. Zeiss Axio Imager 1 Am marka mikroskop

Ugiincii adimda 3 pm parlatma kagidi ve 3 um parlatma sivist (Sekil 3.43.)
kullanilmistir. Numuneler farkli zaman dilimlerinde parlatilmaya tabi tutulmuslardir.
Zimparalama sirasinda yukarida bahsedilen sivi dokme, inceleme ve temizlik islemleri

bu adim i¢in de uygulanmistir ve cihazda, 2. adimdaki mod kullanilmastir.

Sekil 3.43. 3 um parlatma kagidi ve 3 pm parlatma sivisi

Dordiincii adimda 1 pm parlatma kagidi ve 1 pm parlatma sivisi (Sekil 3.44.)
kullanilmistir. Numuneler 20 dakikalik zaman dilimlerinde parlatilmaya tabi
tutulmuslardir. Zimparalama sirasinda yukarida bahsedilen sivi dokme, inceleme ve
temizlik islemleri bu adim i¢cin de uygulanmistir ve cihazda, 2. adimdaki mod

kullanilmstir.
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S‘Aekil 3.44. 1 pm parlatma kagidi ve 1 pm parlatma sivist

Besinci adimda OPS parlatma kagidi ve OPS parlatma sivist (Sekil 3.45.)
kullanilmistir. Numuneler 10 dakikalik zaman dilimlerinde parlatilmaya tabi
tutulmusglardir. Bu adimda siv1 dokiilmesi diger adimlara gore biraz farklidir. Parlatma
paleti cihaza yerlestirildikten sonra, alt kisim dondiiriiliir. Uzerine saf su dokiilerek
kadifeye benzer yapidaki palet iyice islatilir. Ardindan OPS s1vist dokiiliir ve numuneler
yerlestirilerek islem baslatilir. 10 dakikalik siirecte yine gerektigi zaman saf su ve sivi
takviyesi yapilir. Zimparalama sirasinda yukarida bahsedilen inceleme ve temizlik

islemleri bu adim i¢in de uygulanmistir ve cihazda, 2. adimdaki mod kullanilmastir.

Sekil 3.45. OPS parlatma kagidi ve OPS parlatma sivisi

Asagidaki cizelgede numunelerin hangi adimda ne kadar siire parlatildigi

gosterilmistir.
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Cizelge 3.10. Parlatma adimlarinda numunelerin parlatilma siireleri

N S| a0 (dk) 6pum (dk) | 3 pm (dk) 1 pm (dK) OPS (dk)

F-N 5 60 60 20 10
F-400 5 60 80 20 10
F-450 5 60 110 20 10
F-500 5 60 90 20 10
F-550 5 60 60 20 10
F-600 5 60 70 20 10
F-650 5 60 60 20 10
F-675 5 60 80 20 10
F-700 5 60 60 20 10
F-725 5 60 60 20 10
F-750 5 60 60 20 10
F+I-N 5 60 60 20 10
F+1-400 5 60 60 20 10
F+1-450 5 60 60 20 10
F+1-500 5 60 70 20 10
F+1-550 5 60 140 20 10
F+1-600 5 60 130 20 10
F+1-650 5 60 210 20 10
F+1-675 5 60 70 20 10
F+1-700 5 60 70 20 10
F+1-725 5 60 60 20 10
F+1-750 5 60 60 20 10
I-N 5 60 60 20 10
1-400 5 60 60 20 10
1-450 5 60 90 20 10
1-500 5 60 60 20 10
1-550 5 60 160 20 10
1-600 5 60 130 20 10
1-650 5 60 110 20 10
1-675 5 60 150 20 10
1-700 5 60 110 20 10
1-725 5 60 60 20 10
1-750 5 60 60 20 10

Artik numuneler bir sonraki islem olan kesme asamasina hazirdir.
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3.5.2.5. Kesme asamasi

3.5.2.5.1. Kullanilan arac¢ ve gerecler

Kesme cihazi (Struers Accutom-50) (Sekil 3.46.)
Kesme zimparas1 (EOD15) (Sekil 3.46.)
Cihaza ait demir levha

Iki tarafi yapiskanli bant

A

Misina benzeri ip

3.5.2.5.2. Kesme asamasinin yapilisi

Bu asamada numuneler yaklasik 2,65 mm kalinliginda kesileceklerdir. Kesim
isleminin amaci: Kaliplanmis numuneler oldukca kalin olmakla beraber arka taraflari
diiz degildir. Bu da yiizeyle temaslarinda e§imli durmalarina ve mikroskop altinda
incelenmeleri sirasinda sorunlara yol agmaktadir. Kesimle beraber kaliplar hem daha
diiz bir yiizeye sahip; hem fazla olan hacim ve agirliklarindan kurtulmus, hem de asit ile
yikama sirasinda daha rahat bir hareket kabiliyetine sahip olurlar.

Kullanilan kesme cihazinin (Sekil 3.46.), kesim isleminden 6nce yapilmasi

gereken ayarlar1 asagidaki gibidir.

e Speed: 3000 RPM

e Rotation: Off

e Water: On

e Thickness: 2,650 mm

e Feed Speed: %100

e Pre-Set Feed Speed: 0,050 mm/s
o Actual Feed Speed: 0,050 mm/s
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Sekil 3.46. Struers Accutom-50 marka kesme cihazi ve kesim zimparasi

Kesim islemine baslamadan Once, her Orne§in arka tarafina kazinmis olan
numune adlar1 bu kez, ¢ok daha kiigiik puntolarla 6n tarafta mineral olmayan bir kenara
kazmmmustir. Ciinkii, kesim islemi swrasinda, 3 kalip ayni anda kesileceginden
numunelerin karigmamasi i¢in bu islem gereklidir.

Yukaridaki cihaz ayarlamalar1 yapildiktan sonra, cihaza ait demir levha alinarak
iizerine iki tarafi yapigkanh giiclii bir bant yapistirilmistir. Bu bandin {izerine de ii¢ tane
kalip; bir tiiggenin koseleri seklinde ve birbirlerine temas edecek halde
yapistirilmiglardir. Demir levha kiigiik olmasindan dolayr ayni anda, ancak 3 tane
yapistirilabilmistir. Demir levha cihaza monte edilerek kesim igslemi baslatilmistir.

Yaklagik 15 dakikalik kesim isleminin ardindan, demir levha yerinden sokiilerek
iizerindeki numuneler yapiskan banttan, altindan ip gegirilerek ¢ikarilmistir. Aksi halde
direk c¢ikarmak, titanit minerallerinin yapiskan bant iizerinde kalmasina ve bu da
mineral kaybina sebep olabilir.

Kesilen kaliplarin arka taraflarma numune adlari, daha biiyiik puntolarla ve net
bir bicimde tekrar kazmmistir. Anlatilan bu islemlerin tamami 33 numune i¢in
tekrarlanmistir. Kesilen numuneler (Sekil 3.47.) sonar temizleme cihazi ve ethanol ile

tekrar temizlenerek asit ile yitkama asamasima hazir hale getirilmislerdir.

1]

Sekil 3.47. Kesim soas numuneler
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3.5.2.6. Asitleme asamasi

3.5.2.6.1. Kullanilan arag ve gerecler

w

. Giivenlik malzemeleri (Gozlik, onliik, eldiven) (Sekil 3.48.)

1 1 1HF:2HNO3:3HCI:4H,0 karsimi (Sekil 3.49.)
Manyetik ¢alkalayici (Fisherbrand Agitateur Magnetique 6 postes-Model:
10513) (Sekil 3.52.)

. Silindirik miknatis (Sekil 3.53.)
. Plastik numune kabi (4 adet) ve ekstra karisim sisesi

4
5
6.
7
8
9

Safsu

. Kronometre (Sekil 3.54.)
. Plastik masa
. Esnek lastik serit

10. Kiirdan
11. Yeteri kadar kagit mendil

3.5.2.6.2. Asitleme asamasinin yapihsi

Bu asamanin yapimi sirasinda gerekli giivenlik 6nlemleri mutlaka alinmalidir.

Asama, iki kisiyle yapilmali ve giivenlik gozligii, onliigii ve eldivenleri (Sekil 3.48.)

muhakkak giyilmelidir. Ciinkii, asit karisimi1 oldukca tehlikeli, bir damlas1 bile soka

ugratabilecek kadar risklidir. Bundan dolayi, bu asamada son derece dikkatli olunmus,

gerekli glivenlik tedbirleri alinmustir.

Sekil 3.48. Giivenlik gozliigii, onliigili ve eldiveni
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Bu asamayla titanit minerallerindeki izler mikroskop altinda goézlenebilir hale
geleceklerdir. Kullanilan 1THF:2HNO3:3HCI1:4H,0 asit karisimi (Sekil 3.49.), fizyondan
dolay1 olusan izlere dolarak kristal yapisindaki molekiilleri hareket ettirir. Boylece

izlerde, um cinsinden bir biiytime gerceklesir. Bu da, izi mikroskop altinda incelenebilir

hale getirir.

. : ;
Sekil 3.49. 1HF:2HNO;:3HCI:4H,O asit karisimi

Asamaya baslamadan once numunelerin ne kadar siire asitlenecegine karar
verilmistir. A. J. W. Gleadow’un 1977°deki makalesi referans alinarak, numune
tiirlerine gore asitleme siireleri ve asit karsimi belirlenmistir. Asagidaki ¢izelgede

(Cizelge 3.11.) numune tiirlerine karsilik asitlenme stireleri verilmistir.
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Cizelge 3.11. Numune tiirlerine karsilik asitlenme siireleri

Numune Numune Numune

No Siire (dk) No Siire (dk) No Siire (dk)

F-N 6 F+I-N 6 I-N 25
F-400 7 F+1-400 7 1-400 25
F-450 8 F+1-450 8 1-450 25
F-500 9 F+I-500 9 1-500 25
F-550 11 F+I-550 11 I-550 25
F-600 15 F+1-600 15 1-600 25
F-650 20 F+1-650 20 1-650 25
F-675 25 F+1-675 25 1-675 25
F-700 25 F+1-700 25 1-700 25
F-725 25 F+1-725 25 1-725 25
F-750 25 F+I-750 25 1-750 25

Makale esas almarak; I izlere sahip numuneler, ¢izelgede de goriildiigi gibi ayn1
sirelerde asitlenmislerdir. F ve F+I izlere sahip numuneler ise yine cizelgeden
goriilecegi gibi ayni sicakliklarda tavlanmis olanlar ayni siirelerde asitlenmislerdir.
Dolayisiyla numuneler, bu hususlar géz Oniinde bulundurularak hazirlanmiglardir.
Boylelikle F ve F+I izlere sahip numunelerden aym sicakliklarda tavlanmis olanlari
beraber hazirlanarak esit kosullarda asitlenmeleri saglanmistir. I izlere sahip olanlar ise

kendi aralarinda hazirlanarak asitleme islemine tabi tutulmuslardir. Buna gore,

F-N < F+I-N F-725 < F+I1-725
F-400 < F+I-400 F-750 < F+I-750
F-450 < F+I1-450 I-N < 1-400
F-500 < F+I-500 [-450 < 1-500
F-550 < F+I-550 [-550 < 1-600
F-600 < F+I-600 [-650 <« 1-675
F-650 < F+I-650 [-700 <« 1-725
F-675 < F+I-675 I-750

F-700 < F+I-700
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olacak sekilde birbirlerine lastik serit araciligiyla tutturulmuslardir. Bunun igin esnek,
lastik seritten ince bir par¢a kesilmistir. Ardindan, yukarida belirtilen sekilde secilen iki
numune almarak, bunlarin mineral olan yiizeyleri disa bakacak sekilde sirt kisimlari
birbirine degdirilerek tam ortadan seritle tutturulmuslardir. Serit, esnek olmasindan
dolay1 sarim sirasinda yeterli miktarda gerilerek iki numune saglamlastirilmis, seridin

kalan kism1 da bir kiirdana tutturulmustur (Sekil 3.50.).

Sekil 3.50. Lastik seritle birbirine ve kiirdana tutturulmus numuneler

Bu hazirlik agamasinin amaci sdyle agiklanabilir: Daha 6nce de belirtildigi gibi
asitlemede kullanilan asit olduk¢a tehlikelidir. Bunun yaninda asitlenme siireleri de
uzun olmakla beraber, bu siire boyunca birlestirilmis numuneleri masa yardimiyla
tutmak hem riskli hem de yorucudur. Dolayisiyla, birlestirilen numuneler hem esit
kosullarda asitlenecektir ki bu sonuglar i¢in 6nemlidir; hem de risk alinmaksizin kiirdan
sayesinde numuneler, kap icerisinde zahmetsiz bir sekilde tutulmus olacaktir (Sekil

3.51.).

ke
Sekil 3.51. Kap igerisinde numunelerin konumu
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Numunelerin asitlemeye hazirlanmasimin ardindan, asit ve manyetik ¢alkalayict
(Sekil 3.52.) da isleme hazir hale getirilmistir. 100 ml’lik plastik numune kabina
yaklagik 80 ml asit aktarilmistir. Asit dolu kap, manyetik calkalayicinin iizerine
yerlestirilerek; icerisine kiigiik, silindir miknatis (Sekil 3.53.) konulmustur. Cihazin
hemen yanma, saf su dolu 150 ml’lik iki numune kab1 eklenmistir. Ayrica ucu lastik,
esnek seritle kaplanmig plastik masa, kronometre (Sekil 3.54.) ve yeteri kadar kagit

mendil de cihazin yanma konularak deney diizenegi hazirlanmistur.

SN r——

Sekil 3.52. Manyeiklalkalaylm ve deney diizenegi

Sekil 3.53. Kiigiik silindirik miknatis Sekil 3.54. Kronometre

Deney diizenegi Sekil 3.52.’deki gibi hazirlandiktan sonra manyetik calkalayici
1 No’lu ¢alisma modunda calistirilir. Bu sirada silindirik miknatis donmeye baslamis
olur. Yukarida anlatilan bigimde hazirlanan numuneler, masa yardimiyla kiirdan kismi1
kabin iizerinde duracak sekilde aside daldirilir ve hemen kronometre baslatilir. Asit
karigimi igerisinde donen miknatis, karistirma yoluyla karisimin izlere daha etkili

bi¢cimde niifuz etmesini saglar.
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Yukaridaki ¢izelgede belirlenen siirelerde numuneler asitlendikten sonra, 6nce
birinci saf su kabinda bir miiddet bekletilir, lizerindeki asidin suya karismasi saglanir.
Daha sonra, ikinci saf su kabina konularak diger numunelerin de asitlenmesinin
bitimine kadar orada bekletilir. Boylece izlerin veya kusurlarin igerisine dolmus olan
asidin, tamamen suya karigsmasi saglanir. Bu, numunelerin tamamen asitten
arindirilmasi adina 6nemlidir.

Her 5 ¢ift Ornegin asitlenmesinin ardindan yeni asit kullanilmaya 0zen
gosterilmistir. Kullanilmis asit, ekstra karigim sisesinde muhafaza edilmistir. Tim
numunelerin asitlenmesinin ardindan, giivenlik Onlemleri dahilinde; plastik masa,
silindirik miknatis ve numune kaplar1 da su ile yikanarak temizlenmislerdir. Ayrica, tim
numunelerin yani sira asitle temas etmis deney malzemeleri de sonar temizleme
cihazinda temizlenerek ardindan ethanol ile yikanmis ve kagit mendillerle
kurulanmislardir.

Artik numuneler (Sekil 3.55.), izlerinin sayilmasi i¢in sayim agamasina

hazirdirlar.

b B i

Sekil 3.55. Asitleme sonrasi numuneler

3.5.2.7. Sayim asamasi

3.5.2.7.1. Kullanilan arag ve gerecler

1. Mikroskop (Zeiss Axio Imager 1Am) (Sekil 3.56.)
2. Sayag (Sekil 3.57.)
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3.5.2.7.2. Sayma asamasinin yapilisi

Bu asamada, her bir titanit minerali yiizeyindeki izler, mikroskop (Sekil 3.56.)
altinda sayilarak kaydedilmistir. BOylece, birim alana diisen iz sayis1 hesaplanarak
1smin  titanit mineralindeki fizyon izleri {lizerine etkisi gozlemlenmistir. Sayim
sonrasindaki asamada, iz yogunlugu hesaplanarak iz yogunlugu - sicaklik grafigi elde

edilmistir.

Sekil 3.56. Zeiss Axio Imager 1 Am marka mikroskop

Sayim asagidaki gosterilen (Sekil 3.57.) sayag ile yapilmistir.

Sekil 3.57. Sayag

Sayim sirasinda mineral ylizeylerinden en net, temiz ve sayilabilir olanlar1
secilmistir. Aksi halde kusurlar ve piiriizler iz olarak sayilabilir. Bu da sonuglari

etkileyecektir.
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Titanit mineralinin sahip oldugu fizyon izleri, gizli iz ve ylizey izi olmak {izere
iki tiirdiir. Sayimda yiizey izlerinin sayilmasina dikkat edilmistir. Buna su sekilde karar
verilmistir: Mikroskobun transmitted-light se¢enegi ile goriilen izlerin herhangi bir ucu,
reflected-light seceneginde siyah bir nokta olarak goriilebiliyorsa o iz “yiizeyle
kesigiyor” demektir. Bu durumda yiizey izi olur. Gortinmemesi halinde gizli iz olduguna
karar verilir. Ayni sekilde tespit edilen gizli izler ise, uzunluk 6lgtimlerinde kullanilirlar.

Sayimlar mikroskobun, transmitted-light seceneginde yapilmistir. 100x/0,75 HD
objektif ve 1,25x biiylitme secenegi kullanmilmistir. Yani izler, toplamda 125x
biiyliltmede sayilmistir.

Mikroskobun sag okiilerinde 10x10 olmak iizere toplamda 100 kiicliik kare
vardir. Bunlardan 2x2, yani toplamda 4 tanesi titanit minerali {izerinde en sayilabilir
ylizey iizerine getirilerek sayim yapilmistir. Kareler tek tek sayilarak iz sayilari
kaydedilmistir. Bu durumda her bir titanit minerali i¢in toplamda 4 kiigiik kare
sayilmustir.

33 numune i¢in sayim, yukarida anlatildig1 gibi yapilmastir.
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4. TARTISMA - SONUC

Tavlama deneyleri 33 numune iizerinde yapilmistir. Bunlardan 11 tanesinde
sadece fosil iz, diger 11 tanesinde hem fosil hem de yapay iz, kalan son 11 tanesinde ise
sadece yapay izler bulunmaktadir.

Asagidaki cizelgede (Cizelge 4.1.) her bir numunede sayilan toplam iz sayisi

verilmistir.

Cizelge 4.1. Numunelerde asitlenme siirelerine karsilik sayilan toplam iz miktarlar

Numune | Asitlenme Iz Numune | Asitlenme Iz Numune | Asitlenme Iz
No Siiresi Sayisi No Siiresi Sayisi No Siiresi Sayisi
F-N 6 14305 F+I-N 6 22349 I-N 25 753

F-400 7 14192 | F+I1-400 7 19845 1-400 25 1101
F-450 8 26957 | F+I-450 8 9698 1-450 25 1288
F-500 9 25895 | F+I-500 9 9876 1-500 25 500
F-550 11 19945 | F+I-550 11 14299 1-550 25 1298
F-600 15 14420 | F+I-600 15 6841 1-600 25 387
F-650 20 6514 F+I-650 20 3907 1-650 25 227
F-675 25 6347 F+I-675 25 3694 1-675 25 359
F-700 25 4112 F+I-700 25 3836 1-700 25 620
F-725 25 583 F+I-725 25 447 1-725 25 326
F-750 25 282 F+I-750 25 657 1-750 25 263
Cizelge 4.2. Iz yogunluklari
Yogunluk (x10° cm™) | Yogunluk (x10° cm™) | Yogunluk (x10° cm™)
Sicaklik (°C) F F+I I

N 17,4029 18,9392 2,7052

400 18,4725 18,6789 2,3210

450 18,4525 18,3239 2,5468

500 18,1461 17,8662 2,1256

550 17,2457 17,8791 1,9708

600 16,7954 16,6188 1,5669

650 15,5286 14,4432 1,7546

675 13,1623 13,2711 1,7610

700 8,0683 10,7524 1,4643

725 2,3605 1,2811 0,9783

750 1,3321 0,8379 0,5590
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Sekil 4.1. Iz yogunlugu-sicaklik grafigi

Sekil 4.1.°de gosterilen grafige gore tamamen yapay iz i¢eren numunelerde
diisiis dogrusala yakindir. Fosil ve hem fosil hem yapay iz iceren numunelerde,
sayilardaki net diisiis 600°C’de baslamigtir. Bu, diger sicakliklarda iz sayisinin
diismedigi anlamina gelmez. Ciinkii, titanit minerali 1s1 almaya basladikca, 1s1 miktarina
bagli olarak izlerde silinmeler meydana gelir. 600°C’nin altindaki sicakliklarda,
sicakliga bagli olarak 1s1 enerjisi azken, tavlanma siiresi 1 saatle sinirli olmasindan
dolayr izlerde tam bir silinme meydana gelmemistir. Fakat, 600°C’nin {izerindeki
sicakliklarda iz silinmeleri goriiniir bir bicimde artmistir.

Izdeki silinmeler, izin boyca ve ence kisalmasi seklinde olur. Ciinkii, bu siirecte
mineral igerisindeki hasarli bolgenin (iz) yer degistirmis iyonlari, enerjilerini
kaybederler ve kristaldeki normal pozisyonlarina geri donerler (Barnes ve Silk 1959).
Sicaklik arttik¢a izler tamamen kaybolur.

Bu durum kusurlu bolgelerdeki kararl izler ve sivi kapanimlardaki izler i¢in
gecerli degildir (Jonckheere 2000). Her ne kadar sayimlara dahil edilmese de titanit
mineralinde bu tir izlerin yliksek sicakliklara ragmen yapilarinda bir degisiklik

olmadig1 gézlemlenmistir.
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Ozellikle, 600°C’nin iizerinde tavlananan numunelerin fizyon izlerinde
silinmeler bariz bigimde arttig1 i¢in optik mikroskop altinda gozlenebilme olanagni
arttiran bir etkene ihtiya¢ vardir ki bu da asitle yikamadir. Asitle yikamada zaman
faktorii de onemlidir. Cok uzun siliren yikamalar, izlerin asir1 agilmasima sebep olur.
Dolayisiyla gozlem sirasinda; asir1 derecede acilan izi, kristal kusuru gibi gérmek
miimkiindiir. Bu da sayimlarin ve analizlerin dogrulugunu riske atar. Boyle bir risk
almamak ic¢in 600°C’nin altinda tavlanan numunelerin asitlenme siireleri kisith
tutulmustur.

Titanit i¢in apatitin sicaklik - zaman grafik modellemesine benzer bir model
heniiz gelistirilmemistir. Yapilan bu ¢alisma boyle bir modelin gelistirilebilmesine katk1

saglayacaktir.
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