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Abstract

Heart pumps blood for all tissues of the body. The deteriorate of this organ causes a severe illness, disability and death since
cardiovascular diseases involve the diseases that related to heart and circulation system. Determination of the significance of
factors affecting this disease is of great importance for early prevention and treatment of this disease. In this study, firstly, the
best attributes set for Single Proton Emission Computed Tomography (SPECT) and Statlog Heart Disease (STATLOG) datasets
were detected by using feature selection methods named RFECV (Recursive Feature Elimination with cross-validation) and SS
(Stability Selection). Secondly, GBM (Gradient Boosted Machines), NB (Naive Bayes) and RF (Random Forest) algorithms
were implemented with original datasets and with datasets having selected attributes by RFECV and SS methods and their
performances were compared for each dataset. The experimental results showed that maximum performance increases were
obtained on SPECT dataset by 14.81% when GBM algorithm was applied using attributes provided by RFECV method and on
STATLOG dataset by 6.18% when GBM algorithm was applied using attributes provided by RFECV method. On the other hand,
best accuracies were obtained by NB algorithm when applied using attributes of SPECT dataset provided by RFECV method
and using attributes of STATLOG dataset provided by SS method. The results showed that medical decision support systems
which can make more accurate predictions could be developed using enhanced machine learning methods by RFECV and SS
methods and this can be helpful in selecting the treatment method for the experts in the field.

Keywords: Cardiovascular disease, attribute importance, attribute selection, stability selection, recursive feature selection.

1. INTRODUCTION (SVM) and CLIP3 which is a combination of the decision

The heart is the organ which pumps blood to all tissues of the
body. If the heart fails, vital organs degenerate. Moreover,
death is inevitable if the heart stops working at all [1].
Cardiovascular diseases (CDs) cover related to heart and
circulation system diseases including coronary heart disease,
angina, heart attack, congenital heart disease and stroke [2].
These bring on a severe disease, disability and death [3].
Expert medical decision support systems are developed to
improve the ability of the field-specialists about the disease
[1]. Determination of the significance of factors affecting the
disease is of value importance for early preclusion and
treatment of this disease.

Diverse studies have highlighted this subject in literature.
These studies have been carried out using various datasets.
Some of these are as follows: Das et al. proposed an
integrated system of software solutions SAS 9.1.3 for heart
disease diagnose. By combining the predicted values
obtained from multiple predecessor models, Sensitivity of
80.95%, Specificity of 95.91% and Accuracy of 89.01%
were obtained in experiments performed on the data taken
from Cleveland heart disease dataset [1]. Ciecholewski
discussed the performances of Support Vector Machine

tree and rule induction algorithm on the SPECT images [4].
Ebenezer et al. modeled an intelligent system by using feed
forward multilayer perceptron and SVM, and they obtained
accuracies of 85% and 87.5% respectively by using these
algorithms [5]. Yang and Garibaldi introduced an
information extraction system for automatically identifying
risk factors for heart disease. They achieved promising
performance on the test data with an overall micro-averaged
0.915 of F-measure [6]. Kurgan et al. described a
computerized process of myocardial perfusion diagnosis
from cardiac SPECT images using six-step knowledge
discovery process. A set of features were extracted from
these images, and then rules were implemented by utilizing
the machine learning and heuristic approaches in their
studies [7]. Padmavathi et al. analyzed the performance of
predictive model on different medical datasets. The datasets
which include heart datasets, cancer and diabetes datasets are
of binary class and each dataset has a different number of
attributes. SVM classifier produced better percentage of
accuracy in classification according to their studies [8].
Rafaie et al. analysed the SPECT dataset containing the
records of 267 patients with a variety of heart diseases using
a combined the Rough Sets and neural network approach.
The feature space was reduced from 22 to 10 essential
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features by using the Rough Sets analysis. The reduced
feature set was tested in order to measure of classification
accuracy by using a neural network approach [9]. Prasad and
Biswas proposed two models, Binary Particle Swarm
Optimization-SVM  and  Novel Particle ~ Swarm
Optimization-SVM, for classification of several datasets.
According to their studies, the accuracy on test data is
84.64% for SPECT dataset by utilizing radial basis function-
SVM classifier [10]. Vanisree and Singaraju presented a
decision support system for Congenital Heart Disease
diagnosis occurring in the baby's heart during pregnancy.
Classification accuracy of 90% was achieved by using the
multi-layer feed forward neural network (MLP) [11]. Nalluri
et al. proposed hybrid intelligent systems in order to
diagnose ailments on benchmark datasets. SVM and
multilayer perceptron algorithms were optimized using
individual classifier parameters in order to evaluate the
efficiency of the models [12]. Durairaj and Sivagowry
implemented feature reduction using Particle Swarm
Optimization (PSO) algorithm and Ant Colony Optimization
(ACO) algorithm. PSO was better than ACO in terms of
accuracy [13]. Setiawan et al. developed a rule selection
method for filtering large number of extracted rules from
CAD dataset. The method has better quality compared to
previous rule selection methods for this disease [14]. In
another study, Setiawan developed a decision support system
including three stages: rule generation, rule selection and
rule fuzzification. Furthermore, the reduction of attributes by
using Rough Set theory was proposed and applied to select
the most important rules [15]. Raghu et al. developed a
decision support system for heart disease prediction using
medical situations such blood pressure and blood sugar.
Also, the author implemented web-based questionnaire
application [16]. Vijayashree and Narayanalyengar
examined the decision support systems supported by data
mining and hybrid intelligent techniques for the prediction
and diagnosis of heart disease [17].

The main aim of this study is two-fold. First is to detect the
importance of attributes for the disease on two datasets.
Second is to demonstrate the performance improvement of
probability based and tree based machine learning
algorithms by utilizing feature selection methods. In this
context, machine learning algorithms are implemented on
best attributes datasets and their performances are discussed
in the paper.

The rest of the paper is organized as follows. Section 2
presents the materials and methods. Section 3 gives
experimental study and results. Finally, the paper ends with
conclusions in section 4.

2. MATERIALS AND METHODS
2.1. Datasets
The performances of machine learning algorithms are

evaluated on SPECT dataset [18] which consists of cardiac
disease data including 22 partial diagnosis features (F1-F22)
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and 267 instances. SPECT dataset consist of binary features
describing the original SPECT images. Each instance is
classified as ‘normal’ and ‘abnormal’. STATLOG dataset
[19], which consists of heart disease data including 13
features and 270 instances. Absence or presence of heart
disease for each instance is categorized as 1 or 2 respectively.

2.2. Feature Selection and Machine Learning

Learning is the knowledge acquisition process. The
knowledge obtained from the real world is improved by
utilizing machine learning algorithms [20]. There are several
machine learning algorithms proposed in the literature.
These algorithms use datasets as input data for learning.
High-dimensional data analysis is a difficult process in
machine learning and data mining. Feature selection presents
an effective solution for this problem by removing irrelevant
and redundant data. This approach reduces computation
time, improves learning accuracy and facilities better
understanding for the model developed [21]. It aims to select
a subset of features from all features [22]. Many studies have
highlighted on this subject. For example, Liu et al. described
the importance of feature selection, and reviewed its
developments [23]. Zhou et al. implemented an online
feature selection system [24].

In this study, Recursive Feature Elimination with cross-
validation (RFECV) and Stability Selection (SS) methods
were utilized for improving performance of tree-based and
probability-based machine learning algorithms.

The selected learning algorithms for this purpose were
Gradient Boosted Machines (GBM), Random Forest (RF)
and Naive Bayes (NB).

RFE method selects best attributes using an iterative
procedure as follows [25]:

a) Classifier training
b) Calculating the ranking criterion for all features
¢) Eliminating the feature with lowest ranking

RFECV fit the RFE and automatically tune the number of
selected features.

The SS method provides information about the attributes of
the output variable. The method perturbs the dataset many
times. A small subset of features in dataset is selected with
the combination of ‘The Least Absolute Shrinkage and
Selection Operator (Lasso)’ and its successive regressions to
explain the output variable [26]. Randomized Lasso method
[27] can consistently select variables even if the required
constraints for consistency of the original Lasso method are
violated [26].

GBM fits new models consecutively during learning to
estimate the response variables more accurately. The main
idea behind this algorithm is to construct new base-learners
to have maximum correlation with the negative gradient of
the loss function associated with the entire ensemble [28].
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RF introduced by Breiman [29] is an ensemble learning
algorithm that is created by random decision trees. Main
difference from decision tree is that RF searches for the best
feature among the random subsets of features while decision
tree searches for the most important feature when splitting a
node. Therefore, this provides a wide diversity that results
with a better model.

NB classifier is based on Bayes’ theorem in which every pair
of features been classified is independent of each other [30].
It uses the probability theory in order to find the most
possible classifications [31]. This algorithm is suited when
the dimensionality of the input is high.

3. EXPERIMENTS AND RESULTS

Firstly, the datasets were divided as training and test set with
70% and 30% rates respectively and then RFECV (cross
validation value=5) and SS methods were implemented to
original datasets in order to determine best attributes. The
experiments are carried out with Python 3.6 programming
language by utilizing the sklearn library.

RFE method returns ‘True’ or ‘False’ values to indicate
whether a feature is important or non-important respectively
based on mathematical calculations. Besides, SS method
gives result considering a threshold value which is taken 0.25
as default. Attributes with the importance value greater than
this threshold value are accepted as important. In this
context, the numbers of attributes chosen by RFECV and SS
methods were presented in Figure 1.

RFECV
SS

SPECT STATLOG
Figure 1. Statistical information about the numbers of
selected attributes.
Also, the best attributes derived by SS and RFECV methods
which compute the importance of attributes for the SPECT
and STATLOG datasets demonstrated in Table 1 and 2.
According to these results;

a) Attributes; F1, F7, F8, F11, F14 and F22 are found
important by RFECV method for SPECT dataset. So,
the optimal number of important attributes is 6.

b) Attributes; F1, F2, F6, F7, F11, F13, F14, F16, F17, F19
and F22 are found important by the SS method for
SPECT dataset. So, the optimal number of important
attributes is 11.

c) Attributes; sex, chest paint type, fasting blood sugar,
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resting electrocardiographic results, exercise induced
angina, old peak, the number of major vessels and thal
are found important by RFECV method for STATLOG
dataset. So, the optimal number of important attributes
is 8.

Attributes; sex, chest paint type, resting blood pressure,
serum cholestoral, fasting blood sugar, resting
electrocardiographic results, maximum heart rate,
exercise induced angina, old peak, the slope of the peak
exercise ST segment, the number of major vessels and
thal are found important by SS method for STATLOG
dataset. So, the optimal number of important attributes
is 12.

Table 1. Information of attribute importance for SPECT

dataset obtained by feature selection methods.

RFECV* SS**
Attribute Importance Importance value

F1 True 0.64
F2 False 0.26
F3 False 0.19
F4 False 0.22
F5 False 0.04
F6 False 0.51
F7 True 0.76
F8 True 0.05
F9 False 0.09
F10 False 0.06
F11 True 0.67
F12 False 0.09
F13 False 0.64
F14 True 0.99
F15 False 0.03
F16 False 0.3
F17 False 0.58
F18 False 0.24
F19 False 0.38
F20 False 0.02
F21 False 0.18
F22 True 0.93
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Table 2. Information of attribute importance for STATLOG
dataset obtained by feature selection methods.

RFECV* SS**
Attribute Importance Importance value
age False 0.125
sex True 1.0
chest paint
type True 0.995
resting blood
pressure False 0.755
serum
cholestoral False 0.765
fasting blood
sugar True 0.57
resting
electrocardiog True 0.42
raphic results
maximum
heart rate False 0.905
exercise
induced True 1.0
angina
old peak True 0.97
the slope of
the peak
exercise ST False 10
segment
the number of
major vessels True 1.0
thal; fixed
defect;
reversible True 1.0
defect

* ‘True’ indicates important attribute
** Value greater than 0.25 indicates important attribute

In this study, accuracy (Acc), sensitivity (Sen) and
specificity (Spe) metrics were used for the evaluation of the
performances of these algorithms. The following equations
(1-3) define these metrics respectively [32]:

Acc= (TP + TN)/(TP + FP + TN + FN) (D)
Sen = TP/(TP+FN) 2
Spe = TN/(TN + FP) 3)

where TP is the number of patients correctly classified as
having heart disease, TN is the number of patients correctly
classified as not having heart disease, FP is the number of
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patients incorrectly classified as having heart disease and FN
is the number of patients incorrectly classified as not having
heart disease.

Experiments were performed on both original dataset and
best attributes sets to discuss effects of the attribute selection
methods on learning algorithms. Results presented in Table
3 indicate that;

For SPECT dataset, RFECV method increased the accuracy
of GBM from 56.79% to 71.6%, accuracy of RF was
increased from 72.84% to 76.54% and accuracy of NB was
increased from 71.6% to 77.78%. On the other hand, while
SS method was able to increase the accuracy of GBM to
59.26%, this method could not improve the accuracy of RF
and caused a decrease on accuracy of NB from 71.6% to
70.37%. Therefore, it can be clearly seen that the RFECV
outperforms the SS for SPECT dataset.

For STATLOG dataset, while RFECV method increased the
accuracy of GBM from 76.54% to 82.72%, accuracy of RF
from 80.25% to 82.72% and it decreased the accuracy of NB
from 85.19% to 81.48%. Besides, SS method increased the
accuracy of GBM to 79.01%, accuracy of RF to 83.95% and
accuracy of NB to 86.42%. As understood from results,
while RFECV method was more successful than SS method
when applied with GBM algorithm, success of the method is
less than SS when applied with RF. On the other hand, while
accuracy of NB was decreased when used with RFECV
method, it was increased when applied with SS method.

For SPECT dataset, it can be said that RFECV method was
more successful than SS method and best couple was
RFECV method with NB algorithm. On the other hand,
maximum increase on accuracy was achieved as 14.81%
when GBM algorithm was applied with RFECV method.
Besides, for STATLOG dataset, maximum increase on
accuracy was obtained as 6.18% when RFECV method was
applied with GBM algorithm and most successful couple
was SS method with NB algorithm.

Our proposed method achieved accuracy values 77.78% and
86.42% on the publicly available datasets SPECT and
STATLOG respectively. The performance of this study is
compared with existing methods as shown in Table 4.
Results of previous studies summarized in this table show
that hybrid use of metaheuristic optimization methods for
feature selection with machine learning algorithms such as
SVM and MLP give better performance enhancement than
using SS or RFECV methods.
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Table 3. The performance results of learning algorithms.
Machine Learning Algorithms
GBM RF NB
SPECT Dataset Acc Sen Spe Acc Sen Spe Acc Sen Spe
i 56.79% 51.43% 60.87%| 72.84% 54.29% 86.96% 71.6%  4857% 89.13%
Original Dataset
BZESQ{'SPECT 71.6%  4857% 89.13%| 76.54% 62.86% 86.96% 77.78% 62.86%  89.13%
gigsiltzc-r 59.26% 62.86% 56.52%| 72.78% 57.14% 84.78% 70.37% 37.14%  95.65%
STATLOG Dataset
Original Dataset | 76.54% 56.25% 89.80% | 80.25% 65.63% 89.8% 85.19% 71.88% 93.88%
RFECV- 82.72% 65.63% 93.88%| 82.72% 50.38% 97.96% | 81.48% 68.75%  89.80%
STATLOG ' ' ' ' ' ' ' ' '
SS-STATLOG 79.01% 62.5% 89.8% 83.95% 65.63%  95.92% 86.42% 71.88%  95.92%
Table 4. The comparison of the studies.
Acc% | Sen% | Spe%
SPECT Dataset
Rafaie et al. [9] 93.0 95.0 85.0
Prasad and Biswas [10] 84.64 - -
Nalluri et al. [12] - parameter optimized MLP base 89.51 91.93 77.27
Proposed Study - SS and NB base 77.78 62.86 89.13
STATLOG Dataset
Nalluri et al. [12] - parameter optimized MLP base 90.74 92.16 89.88
Ebenezer et al. [5] 87.5 84.44 89.8
Proposed Study - RFECV and NB base 86.42 71.88 95.92

4. CONCLUSION AND DISCUSSION

The determination of importance of attributes for any disease
play an important role in the detection and treatment of the
disease. And also, it helps to field specialists’ examinations.
CDs cause to death of many people. Any risk factor affecting
the CDs is of great importance for early hindrance and
treatment of this disease. In this context, the importance of
attributes for this disease are investigated by utilizing
RFECV and SS methods, and the best attributes sets are
obtained. Then, the machine learning models are carried out.
Experimental results showed that to achieve best results by
our proposed methods on heart disease prediction, it was
better to use NB algorithm with RFECV method on SPECT
dataset and with SS method on STATLOG dataset. It was
also observed that NB algorithm was affected badly with SS
method on SPECT dataset and with RFECV method on
STATLOG dataset. On the other hand, maximum accuracy
increases were obtained with GBM algorithm when used
with RFECV method on both SPECT and STATLOG
datasets. It was observed in the results that using SS or RFE
method for feature selection on SPECT and STATLOG
datasets showed lower performance than other methods
given in Table 4. Although the performances of SS and RFE
are lower than other methods applied to the problem, the
identification of important attributes can at least be a guide
in the field specialists’ examinations. Small biomedical
datasets such as SPECT and STATLOG involve too much
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noise and many local minima. This situation makes those
datasets resistant to classical machine learning algorithms
and this causes a decrease on performance of these
algorithms. Better solution to the problem could be achieved
using Rough Set theory which can be considered successful
on noise reduction and increasing the performance of
machine learning algorithms. On the other hand, hybrid use
of metaheuristic methods for optimizing the parameters of
machine learning algorithms could be also preferred for
having better results.
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Bu ¢alismada, metal-karbon nano-kompozit iiretimi hedeflenmistir ve katki malzemesi olarak kullanilacak olan nano-karbon
formlari (grafen), elektro eksfoliasyon yontemiyle iiretilmistir. Uretilmis olan grafen, alkol ve polimer bazli ¢dziiciilerde ¢oziiliip,
hidrofilik 6zellik elde edilmistir takiben metal tozlar1 bu ¢ozeltiye ilave edilerek homojen bir Grafen-Metal tozu karigimi elde
edilmistir. Uretilmis olan bu karisim tozlar direkt olarak tek eksenli pres ve soguk isostatik pres ile pes pese preslenmistir, daha
sonra argon ve azot atmosferinde sinterlenmis ve nihai olarak da mikroyapn tekstiirii, mekanik (sertlik, v.b) ve fiziksel 6zellikler
(porozite, yogunluk) él¢iilmiistiir ve karakterizasyon sonuglari tartisilmustir. {lave edilen ag..%3 Mg ve %1 Zr, Aliiminyumun
baslangic sertlik degerini 20-30 Hv den 80 HV ye yiikselmistir. Artan pres kuvveti ve artan sinterleme sicakligina bagli olarak
sertligin 80 HV ve {izeri seviyelerine yiikseldigi 6l¢iilmiistiir ancak belirli bir degerden sonra mekanik degerlerde azalma oldugu
Olglilmiistir. Bu alagima ilave edilen ag.% 0.05, 0.15, 0.3, 0.45 g grafen takviyesi de yine sertlikte ve mukavemette artig
saglamistir. Sertlik ve mukavemet degeri sirasi ile 100 HV ve 250 MPa daha iist degerlere {izerine yiikselmistir. Grafenin tiretimi,
kompozit takviye yontemi ve sinterleme siireci ile ilgili sistematik yeni bir yontem elde edilmistir ve bunun sonucunda grafen
ilave edilmesinin, matris i¢inde dolgu etkisi yaparak, mukavemet ve sertlik degerlerinde artisa yol agtig1 gozlenmistir. Ayrica
grafen takviyeli, Al-3Mg-1Zr alasimda aginma direncinin artigi gézlemlenmis ve toz sikistirma siirecinde stirtiinmenin azaldig
ve sikistirilabilirligin arttigi tespit edilmistir. Boyle bir sonucun 6zellikle ekstriizyon veya derin ¢ekme gibi islemlerde, sekil
verme islemleri sirasinda sirtiinme kuvvetlerini azaltarak ve deformasyon kabiliyetini artirarak, miihendislik fayda
saglayacagina inanilmaktadir.

Anahtar Kelimeler: Al-Mg3-1Zr Alasin, Grafen, Hafif Alasimlar, Nanokompozit, Mekanik Ozellikler

Investigation of the Effect of Graphene-Nano Carbon Based Reinforcement on
Physical and Mechanical Properties Added to Aluminum-Magnesium-Zirconium
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Abstract

In this work, metal-carbon nanocomposite production is targeted and nanocarbon forms (graphene) to be used as additive material
are produced by electro exfoliation method. The produced graphene was dissolved in alcohol and polymer-based solvents to
obtain a hydrophilic property, followed by the addition of metal powders to this solution to obtain a homogeneous Grafen-Metal
powder mixture. This powder mixture is directly pressed by single-axis press and cold isostatic press, then sintered in argon and
nitrogen atmosphere and finally microstructure textural, mechanical (hardness, etc.) and physical properties (porosity, density)
are measured and characterization the results are discussed. The added wt.% 3 Mg and 1% Zr increased the initial hardness value
of Aluminum from 20 to 30 Hv to 80 HV. It has been measured that the hardness increases to 80 HV and above depending on
the increased pressing force and the increased sintering temperature, but a decrease in mechanical values is measured after a

*Sorumlu Yazar: Sivas Cumhuriyet Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Metaliirji ve Malzeme Miih. Béliimii, Sivas, Tiirkiye;
kumru@cumhuriyet.edu.tr

Doi: 10.21541/apjes.445377


http://apjes.com/
https://orcid.org/0000-0001-6420-3761

L C KUMRUOGLU

Academic Platform Journal of Engineering and Science,7-2, 180-188, 2019

certain value. The graphene reinforcement added to this alloy at wt% 0.05, 0.15, 0.3, 0.45 g also provided increased hardness
and strength. The hardness and strength values increased above the values of 100 HV and 250 MPa, respectively. A systematic
new method of graphene production, composite reinforcement method and sintering process has been obtained and it has been
observed that the addition of graphene causes a filling effect in the matrix, leading to an increase in strength and hardness values.
In addition, it was observed that wear resistance in Al-3Mg-1Zr alloy with graphene reinforcement was observed to be increased,
and in the powder compacting process, friction decreased and compressibility increased. Such a result is believed to provide
engineering benefit, particularly in extrusion or deep drawing, by reducing the frictional forces and increasing the deformation

capability during forming operations.

Keywords: Al-Mg3-1Zr Alloy, Graphene, Light Alloys, Nanocompoziet, Mechanical Properties

1. GIiRIS

Otomotiv endiistrisinde kullanilan metal ve alagimlarinin
mevcut dayanimdan 6diin vermeden hafifletilmesi, gerek
COz salimmi (2020 Hedefi 95 g COo/km) gerekse yakit

tilketiminin azaltilmasi agisindan yasal diizenlemelere bagl
olarak Avrupa ve Amerika’da en Onemli aragtirma
konularindan birini olusturmaktadir. Bu baglamda birgok
liniversite ve otomotiv sanayi tarafindan arastirmalar
yapilmaktadir. Yapilan arastirmalar, tasarim, hafif metaller
ve karbon tabanli malzemeler iizerine yogunlagmaktadir.
Hafif metaller {izerine olan ¢alismalarda adres olarak Ti, Al
ve Mg alasimlari, bunlarin kompozit uygulamalar1 ve
alternatif iiretim teknolojileri 6n plana ¢ikmaktadir [1].
Bunun sonucu olarak otomotiv endiistrisi, son yillarda
yenilikgi malzeme arayislarina yonelmistir ki bunun
sonucunda vazge¢ilmez olan en 6nemli 6zellikler arasinda
hafiflik, yiiksek spesifik mukavemet, iyi korozyon direnci,
sekil verilebilirlik, dekoratif gorsellik, geri doniisiime
uygunluk  gelmektedir. Bu vazgecilmez  &zellikler
Aliminyum (Al) ve alasimlarinda toplanmaktadir [2].
Aliminyum alasimlarindan daha hafif bir metal alagimi olan
Magnezyum (Mg) ve Mg alagimlar1 da mitkkemmel spesifik
mukavemet, ses soniimleme kapasitesi, dokiile bilirlik, tekrar
kullanilabilirlik 6zellikleri ile yine cazibeli bir metal olarak
On plana ¢ikmaktadir [3,4]. Yukarida hafiflik, dayanimin ve
ekonomikligin {iglii olarak degerlendirilmesi sonucu
titanyumun yiiksek maliyeti nedeni ile otomotiv sektoriinde
kullanilmadigi ve yine korozyon dayanimindaki bariz
istlinliigli nedeni ile Al alagimlari {izerine yogunlagsmanin
rasyonel bir tercih olacag disiiniilmektedir. Ancak burada
hangi liretim yonteminin veya hangi elementlerin ne oranda
secilmesi sorusu ortaya ¢ikmaktadir. Jenerik bir malzeme
bilgisi, saf metallerin alasim elementi ilavesi ile
mukavemetlerinin artirabilecegidir. O halde Al igerisine yine
hafif olan Mg ile alasimlama dogru bir tercih olacaktir,
nitekim alasim elementleri ilavesi latis i¢erisinde “pinning”
mekanizmasi1 geregi dislokasyon hareketini engelleyerek
mukavemet artirmaktadir. Al-Mg alasiminda ¢6ziintirlik
siirt 450 °C de %17.4 Mg seklindedir ve bir solviis egrisi
icermektedir aym zamanda AlsMgzve Al;pMgi7 gibi
intermetalik yap1 olusumlar1 s6z konusudur [5]. Bu durum
Mg’un cok genis bir aralikta alasim elementi olarak
kullanilabilecegini ve ¢ozeltiye alinip ¢okelme sertlesmesi
ile mukavemet artirma termal isleminin miimkiin oldugunu
isaret etmektedir. Ancak genel anlamda 5000 serisi
alasimlarin Mg igerikleri incelendiginde, Mg ilavesinin
Al’un intirinsik bir malzeme 6zelligi olan Stacking fault
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enerjisini, 200 y (mJ m=) den 30 y (mJ m™2) degerlerine
kadar disiirmektedir (MorishigeaT,2011). Bu dusiis
malzemeni siirtinme ve galling direncini artirmakta ve ayni
zamanda ergime veya toz metaliirjisi boyutundan bakarsak
sinterleme sicakligim diistirecektir. Mg ilavesinin artmasi
%6 ya kadar olabilmekte bu durumda {igiincli bir alasim
elementi ilavesi, Al-Mg intermetaliklerinin azaltilmasi ve
keskin koseli yap1 veya tane sinir birikmelerini dnlemek
magiyla kaginilmaz olmaktadir. Yine bir diger problem ise
Mg un oksijene olan yiiksek afinitesine bagli olarak meydana
gelen oksitlenme problemi ve ergitme gii¢liigii olarak ortaya
¢ikmaktadir. Nitekim Mg alagimlarinin dokiimii ve 1sil
islemi ¢ogunlukla atmosfer kontrollii hatta agir elektrik
kesme gazlar1 kullanarak gergeklesmektedir. Aksi takdirde
izabe iglemi yeteri kadar verimli olmayip, MgOAI203 gibi
oksidasyon firiinleri sivi banyoya veya tane iglerine
yerlesmektedir. O halde Mg ilavesi i¢in %2-4 Aralig: ideal
goriinmektedir. Bu sebeple bu calismada Al icine ilave
edilen Mg seviyesi ag.% 3 olarak tercih edilmistir. Ancak
iiclincli bir alagim elementi ilavesi ile ¢oziiniirliik sinirlarinda
ince disperse olmus yeni intermetalik fazlar veya ¢okeltilerin
elde edilmesi ile ilgili bilinen bir uygulama ise Al-Mg
alasimina karbon ilavesidir.

Son yillarda Mg-Al alasimlarima Al-C master alagimi
seklinde tane inceltme ile ilgili caligmalar yapilmis, Al(c) -
Al,C3 formunda karbiirlerin olustugu ve tercihen tane
sinirlarinda biriktigi, ve %1 ila %2.5 arasinda kullanildigi ve
artan tane inceltici oranina bagli olarak, tanelerin inceldigi
Epma analizleri ile detekte edilmistir [6]

flave edilen Al-C master alasimmin, ergimis Al icinde
asagidaki reaksiyona gore 705 °C’de olustugu iddia
edilmektedir.

Al(l) + C(s) — ALCs(s)

Burada, asilama (tane inceltme) isleminin dokim ile
yapilmasi sonucu dentritik bir yap1 husule gelmis olsa da,
master alasgim sivi metal biinyesinde 30 dakika siire ile
bekletilip, daha sonra karistirilmasi gerekmektedir veya
dokiim esnasinda akan metale ilave edilmelidir. Bu iki
sistemde gerek ¢dziinen gaza bagli oksidasyon - segregasyon
ve tekrarlanabilirlik agisindan riskler tagimaktadir. Ozellikle
otomotiv sektorii gibi kalite Oncelikli sektorlerde limitler
i¢inde {iriin iiretmek i¢in ¢ok fazla deneme yanilmaya sebep
verecek veya yiiksek oranda fireli imalat yapilacaktir. Bunlar
ise iriinii ekonomik olmaktan uzaklastiracaktir. Ancak,
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EPMA analizleri detayli incelendiginde, tanelerin kavsaklari
arasinda ¢Oziinmiis karbonun yerlestigi anlasilmakta ve
bunun kontrol edilebilirligi agisindan master alagim
hazirlanmasinda Toz metaliirjisi yontemi uygulanmaktadir.
Toz metaliirjisi ile bastan sona kadar karbon takviyeli bir
Kompozit iiretimi, daha kontrol edilebilir bir proses olup,
grafit yerine nano-grafen (G) veya karbon tiiplerin (CNT)
kullanilabilme olasiligi  artacaktir.  Nitekim  dokiim
yonteminde ilave edilen grafenin gerek homojen dagilma
sorunu ve gerekse yiiksek sicakliklarda oksijenle reaksiyona
girerek oksitlene ve hatali bir yapiya doniisme sorunu ortaya
¢ikmaktadir. Bu durum maalesef goz ardi edilmekte ve
grafenin termal stabilitesinin 500 °C den itibaren bozulmaya
baglamasi [7] sonucu giiglendirici olmasi amaci ile ilave
edilen grafen bir fayda saglamakta, hatta oksijenle
reaksiyona girerek gaz formu olugturabilmektedir. Grafenin
termal dekompozisyonu Raman spektral analiz aracilig ile
izlenebilmektedir.

Bu caligmada toz metaliirjisi yontemi ile Al-3Mg-1Zr
alagimi %0.05, % 0.15 , % 0.3 ve % 0.45 nano-grafen ile
takviye edilerek fiziksel ve mekanik 6zellikleri
incelenmistir. Toz metaliirjisi ve Grafen {iretimindeki
izlenen yontemlerinin tercih edilme nedenleri ise makale
boyunca gerekgelendirilmistir. Yiizyillin malzemesi olarak
adlandirilan grafen, sp2 bagli karbon atomlarindan olusmus,
bir atom kalinhiginda 2-boyutlu (2D) planar bir tabakadir.
Olaganiistii mekanik, elektrik, termal ve optik 6zellikleri ile
bilimde ¢i1gir agan ve baglica materyal bilimi, nano-
elektronik ve yogun madde fizigi sahasinda 6nem kazanan
grafen, grafitin, nanotiipiin ve C60’in asil yapitasi olan
karbon allotropudur. Grafenin muhtesem ozellikleri, asil
olarak karbon atomlarinin iki boyutlu altigen bir yapida
dizilmis bu formundan kaynaklanmaktadir. Grafene dayali
malzemeler dogal olarak toksik olmayip, kimyasal ve termal
olarak toleransli ve mekaniksel yonden de giigliidiirler.
Grafen, yapisinda goreceli hizlarda elektron hareketine izin
veren elektron tiinellemenin gerceklesmesi sebebiyle iistiin
elektriksel iletkenlik ve yiiksek bir yiik-tagtyici hareketliligi
sergilemektedir (20 m2V-1s-1). Ayrica ¢ok yiiksek bir
spesifik yiizey alanina (2630 m2g-1, gram basina yarim bir
futbol sahasi alanina benzetilecek bir biiyiikliiktedir),
miikemmel mekanik giice ve sertlige (Young modiili ~1.0
TPa), iyi elastisiteye, 1s1l kondiiktiviteye (~5000 Wm-1K-1),
iistiin 1s1l iletkenlige, yiiksek genis bir elektrokimyasal
pencereye sahiptirler ve hem optik transparanlik (~ % 97.7)
hem de yiiksek elektriksel iletkenlik sunabilmektedirler
[8,9]. Grafen ve tiirevleri baglica enerji-depolanmasi ve
enerji doniisiim materyalleri, 1s1l ve elektriksel olarak iletken
giiclendirilmis nanokompozitler, nanoelektronikler ve
sensorler gibi bircok uygulama alaninda gelecek vaat eden
bilesenlerdir [10].

Bahsi gegen bu mithendislik uygulamalar1 grafenin biilyiik
oOlgekte elde edilebilmesini gerektirmekte ve bu sebeple buna
uygun etkili metodlarin gelistirilmesi gerekmektedir.
Literatiirde gilinlimiize kadar farkli ¢alisma gruplarinca
grafen, grafen oksit nano-plaka ve nano-gerit tretiminde
kullanilan ve/ya Onerilen sentezler 3 farkli yontem bagligi
altinda toplanmaktadir. Bunlar, kimyasal buhar ¢oktiirme
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metodu, grafit oksidin eksfoliasyonu ve elektrokimyasal
sentezleme yontemleridir. Diger sentezleme metotlar1  da
rapor edilmesine ragmen, GO grafit tozlarindan literatlirde
genellikle Hummers’ veya modifiye Hummers’ metoduyla
sentezlenmektedir [11]. Grafit oksit iiretmek igin grafitin
elektrokimyasal oksidasyonu ve GNs (grafen nano plakalar)
iretmek icin indirgenmesini takiben eksfoliasyonun,
kimyasal = oksidasyonu takiben yiiksek  sicaklikta
indirgenmeyle hazirlanan grafen nano plakalarindan daha
iistlin elektriksel 6zelliklere sahip oldugu rapor edilmistir.
Elektrokimyasal olarak eksfoliye grafen nano-plakalardan
yapilan gecirgen iletken filmler miikemmel bir iletkenlik
sergilemektedirler (% 96 gegirgenlikte grafen nano
plakalarin birim alani1 basina plaka direnci 210 Q’dur
[12,13]. Bu makalede kimyasal siire¢lere bagli olarak
kullanilan kimyasal ve inorganiklerin sonucu olan kirlenme
ve safsizliklardan etkilenmeden GO sentezlenmesi igin,
diisiik konsantrasyonlardaki asitlerin elektrolit olarak
kullanildig1 ve elektrokimyasal olarak ¢oziinme sirasinda
ultrasonik etki ile ekfoliasyon isleminin ve ¢dzelti igindeki
katmanli grafenin ayristigi daha g¢evreci, daha kolay, daha
kisa siirede sonuglanan elektrokimyasal sentezleme islemi
gerceklestirilmigtir.  Elde edilecek grafitin - oksidasyon
derecesi de elektrokimyasal sentez sirasinda uygulanan
voltaj ve elektroliz zamani ayarlanarak kontrol edilmistir.
Burada elde edilen Grafen plakalar, yukarida belirtildigi
iizere toz metal {iretim prensiplerine gore, bulk iiriin haline
getirilmis ve karakterize edilmistir.

2. MALZEME VE YONTEM
2.1. Grafen Uretimi

Caligmalar,  elektrokimyasal  eksfoliasyon  teknigi
kullanilarak yapilmis ve Grafen iiretimi, 6 mm ¢apinda 200
mm uzunlugunda % 99,99 safiyetteki, grafit elektrotlarin
anodik eksfoliasyonu ile siirdiiriilmiistiir. Anot ve katot
olarak ayni grafit elektrotlar kullanilmig olup, aralarindaki
mesafe 25 mm olarak belirlenmistir. Anot olan elektrot
elektrolit icine 3 cm, katot ise 6 cm daldirilip, yiizey/akim
yogunlugu etkisi hedeflenmistir. Deneyler 250-500 ml lik
cam beherlerde gergeklestirilmigtir ve fizerleri EPS ile
kapatilmigtir. ~ Elektrolitik  eksfoliasyon  deneylerinde,
elektrolit olarak farkli konsantrasyonlarda (%0.1- %0.5-
%0.25 M konsantrasyonlarinda) hazirlanmis Hummers’
¢ozeltisi kullanilmistir.

Bu ¢ozelti i¢in H2SO4 (Sigma-Aldrich,) HsPOs (Merck),
H202 (Sigma-Aldrich), KMnO4, HCI (Sigma-Aldrich)’ten
temin edilerek kullanilmistir. Elektro-eksfoliasyon islemeleri
sirasinda anot-katot arasina sonikasyon islemi yapilmis bu
sayede, hem anodun eksfoliasyon islemi hizlanmis hem de,
anottan c¢oklu katmanlar seklinde kopan Grafen tiirleri
ayrigmaya devam etmistir. Asidik konsantrasyonun artmasi
ile de yine 3 lii sinerjik bir eksfoliasyon iglemi yapilmis olup,
grafit ¢ubugun grafene ayrigmasi, bir hiicrede 1-3 g/saat
mertebelerine ulasmuigtir. Elektrolitik eksfoliasyon tertibati
Sekil 2 de verilmektedir.
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Sekil 1. Elektro-ultrasonik sinerjisi ile grafit elektrotun
grafene ayristirilmasi

Elekro eksfoliasyon islemlerinde anodik olarak bias edilen
grafit elektrota 10 V- 30 V arasinda gerilim uygulanmig ve
1-10 Amper akim ¢ekilmistir. Sonikasyon islemleri % 80
glicte darbeli olarak uygulanmistir. Sonik iglem her iki
elektrot arasina yerlestirilmis olup hem elektrotlara hem de
kopan grafit parcalarina etki gostermistir. Artan voltaj ile
akimin da arttigi ve toplamda anottaki azalmanin arttigi
gbzlemlenmistir, ancak burada ¢Oziinmenin Grafen
yapraklar1 seklinde degil zaman zaman grafit seklinde
oldugu tespit edilmistir. Bu durumda Anot grafit Sekil 1°deki
1 numarali rota ile gosterilen yontemdekine benzer bir anot
¢cozlinme Karakteri sergilemistir. Diisiik gerilimlerde ise 2
numarali eksfoliasyon tipi hakim olmustur. Artan
sonikasyon ve asit konsantrasyonu ile 1 numarada meydana
gelen mikronize grafit kopmalarit 6nlemis, tam bir konik
prizma seklinde katman katma ayrisma gerceklesmistir.
Sonikasyonun etkisi ile Grafen katmanlarini hem
elektrokimyasal etkilesimle hem de elektrolitteki asit ile
daha yogun ve yiizeyli bir temas alani olusturuldugu
distintilmektedir. Yine sonik destek ile, akimin siirekli gegisi
saglanmis lokal olarak diflizyona bagli bir polarizasyonun
olmasit 6nlenmistir. Bu sayede lokal asir1 akim ¢ekilmesine
baglt kopma yarigma gibi ¢oziinme hatalar1 bertaraf
edilmistir. Elektrolit hiicresinin {ist yiizeyi kapatilarak,
elektroliz iriinii gazlarin sistemden ¢ikis1 yavaslatilmis ve
kismi bir basing olusturulmasi hedeflenmistir. Deneyin
ilerlemesi ile disperse olarak ayrigan grafit elektrotun
boyutsal olarak kii¢iildiigli ve sistemden cekilen akimin
azaldigi, bunun ise siirekli bir proses olma zorlugu ortaya
¢ikarabilecegi tespit edilmistir. Bunun igin grafit ¢ubuk
siirekli olarak ¢ozelti igine dogru ittirilmis ve bu sayede
toplam ylizey sabitlenmeye ¢aligilmistir. Yine islem
sonucunda ayrigan karbon formlar1 filtreleme, yikama ve
merkezkag ile temizlenmis ve ayristirilmigtir. Bu sayede
25V-5A ¢aligma formunda ne ideal Grafen layer formu elde
edilmistir. Grafenin karakterizasyonu FTIR, XRD, SEM,
UVVis, Kararlilik Tayini gibi yontemler Bruker Alpha
Model 1003271/06 FTIR-ATR, Rigaku, Jeol 6000, Tescan
Mira3 Shimadzu UV spektrofotometresi, Malvern Zetasizer
Nano Z potansiyel cihazlart ile tespit edilmistir.
Elektrokimyasal eksfoliasyon sonucu elde edilen koyu renkli
dispersiyondan biiyiik ve kalin Grafen katmanlarmin veya
partikiillerini uzaklastirmak i¢in 20000 rpm’ de 5 dakika
boyunca yapilan santrifiij 6 kez tekrar edilmistir. Cokme
hizin1 artirmak i¢in santrifij donme hiz1 artirlmistir.
Nanoyapilar ve grafit partikiiller sivi siispansiyondan bariz
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¢okelme hiziyla ayrilmiglardir. Doénme hizi ve santrifiij
zamani boylelikle farkli uygulamalar igin grafit nano-
yapilarinin istenilen boyut dagilimini kesin bir sekilde
kontrol etmek i¢in ayarlanabilmektedir [14].

2.2. Toz Metaliirjisi Islemleri ile Grafen takviyeli alasim
iiretimi

Grafen iiretimini takiben yapilmasi gereken en Onemli is,
Grafenin nasil fonksiyonel bir bulk malzeme olarak
kullanilmasini tespit etmektir. Bu noktada iiretilen Grafenin
dispersant bir siv1 i¢erisinde (Etanol) dagitilmasimi takiben
bu siviya Al, %3 Mg ve %1 Zr (agirlikga) tozlart ilave
edilmis ve bir miktarda PVA gibi polimer ilave edilmistir.
Grafen toplma metal agirligina oranla agirlikga %0.05, 0.15,
0.3 ve 0,45 oranlarinda ilave edilmistir. Grafen, hexadecyl
trimethyl ammonium bromide (CTAB) igeren etanollii
¢ozeltiye ilave edilecek 20 dk boyunca ultrasonik isleme tabi
tutulup 1 saat manyetik olarak karistinlmistir. Burada
zamanla hem sonik karigtirma hem de 1sitma iglemi
yaptlmigtir. Buradaki amag¢ Grafenin sivi bir faz iginde
tamamen cksfoliye olmasidir. Kurutma ile sivi faz
buharlasirken diger Al, Mg, Zr metal tozlar1 ile Grafen
birbirini bir sarip iyi bir dagilim géstermesi amaglanmustir.
Nihayetinde tiim sivi ¢oziicli buharlastiginda ¢ok iyi
dagilmig Grafen ve metal tozlari karigimu elde edilmistir. Bu
Kompozit karigim, artik toz metaliirjisi adimlarina hazir hale
gelmistir. Bu asamadan sonra tozlar farkli gramajlarda (1-10
g) pres kalibina yerlestirilmistir. Kaliplarda 15 mm ve 5 mm
capinda numuneler {retilmistir. Burada 200 MPA basing
uygulanmis, 5 dakika beklenmig sonra numuneler
¢ikartilmigtir. Daha sonra azot gazi ile atmosfer korumast
yapilan bir tiip firinda 500-750 °C arasindaki sicakliklarda
Sinterleme islemleri yapilmistir, islem siiresi 2 saat
secilmistir. Sonrasinda yogunluk, mikroyapi, kesit inceleme,
sertlik, XRD, elektron mikroskobisi, siirtinme deneyleri
gerceklestirilmistir.

3. BULGULAR

Farkli gerilimler altinda elektrokimyasal olarak ekfolye
edilen grafit cubuklarin, elektrolit igine disperse edildikten
sonra sirast ile belirtilen Grafen tiretim rotasi takip edilmistir.
Grafen tretimi igin asagida verilen gerilim degerleri ve
stireleri  baslangi¢ kontrolleri igin kullanilmistir. Artan
gerilim degerlerine karsilik zaman sabit tutulmustur. 10
volttan daha diisik gerilimlerde eksfolye edilen Grafen
tabakalarinin sedimente oldugu ve ekstra asit ile agma islemi
gerektirdigi gézlenmistir. Artan gerilim degerlerinin tepkisi
oncelikle 300 Voltan agagi dogru diisiilmiistiir. 300 voltan 80
volt degerine kadar olan araliklarda katot iizerinde glow
discharge formunda sparklar tesekkiil etmis bu ise grafit
iizerinde mikro krater ve deforme grafit pullar seklinde bir
olusuma sebep olmustur. Bu nedenle 50 V dan daha yiiksek
gerilimlerde hem grafit pullari, tozlari, pelteleri seklinde
diizensiz bir ekfoliye islemi gerceklesmektedir. 50 ve 30
gerilim degerlerinde ise iiretilen grafit Grafen lamel formlari
daha makul ve stabil olmakla beraber 30 V gerilim degerleri
iizerinde flokiilasyon gerceklesmistir. Bu nedenle gerilim
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Araligr 10-30 V arasinda segilmistir, secilen bu aralikta
ekfoliye edilen Grafen formlarinin Zeta potansiyelleri Tablo
l.de verilmektedir. Ancak d{iretilen Grafen formlarinda
gerilim degerinin artmast ile sonraki siireglerde daha kararl
bir yap1 elde emek icin elektrokimyasal ekfoliasyon
siirelerinin artirilmast ve sisteme es zamanli sonikasyon
eklenmesi sayesinde uygulanan gerilim degerlerinin
azaltilmasi saglanmistir. 3 V gerilim 4 saat siirelerde grafit
cubuklar yiiksek bir verimle uygun zeta degerleri arasinda

kalmak kayd: ile elektrokimyasal yontemle ile
tiretilebilmistir.
Tablo 1. Gerilime kars1 Zeta potansiyeli
Zeta Potasiyel Uygulanan Siire
(mV) Gerilim (V) (Saat)
Sediment 10 0.5 saat
18-23 15 0.5 saat
20-25 20 0.5 saat
24-34 25 0.5 saat
Flocculation 30 0.5 saat

Elektrokimyasal yontemle iiretilen Grafen ve Grafen oksit
formlar1 kendi i¢inde tasnif edilmis, hatta klasik asit ligi ve
KMNO; (potasyumpermanganat) ilavesi ile yapilan
indirgeme yontemi ile kiyas edilmistir. Buradan elde edilen
Grafen formlarinin UV-Vis spektrumlari Sekil 2 de
verilmektedir. Bu sekilde goére 260 nm dalga boylarinda
Grafen formlar1 elektrokimyasal yontemle iiretilmis ve Gte
yandan artan KMNO, oraninin ise yine indirgeme de etkin
oldugu, piklerin siddetinin artmasi ve saga dogru kaymast ile
gozlenmistir.  Ancak  yiiksek oranlarda  kullanilan
permanganatin hem siddetlerde azalmaya sebep oldugu hem
de sonrasi yikama islemlerinde ekstra temizleme siireci
getirdigi bu siire¢ i¢in bilinmektedir.

-4h- 15V
OgKMnO4
_____ 1gKMnO4

- = -2gKMn04
— = = -3g KMnO4
—— -2gKMn04

——— -6gKMn04

Absorbance (a.u.)

——————————
—————

350 400 450
Wavelength (nm)

260 2.;0 360
Sekil 2. Farkli KMNO4 igerikleri ile ve elektrolitik olarak
tiretilmis Grafen yapilarinin UV-Vis spektrumu.
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Ayrica sabit gerilim degerinde siirenin etkisi incelenmis 30
dk ila 240 dakika arasinda eksfoliasyon yapilmistir. Sonug
olarak sabit gerilim altinda artan islem siirelerinde Grafen
katmanlarinin daha az olarak iiretildigi ve UV-Vis absorban
degerlerinde pik siddetlerinin arttig1 tespit edilmistir.

Yukarida yapilan ¢aligmalar elektrokimyasal olarak grafitten
ekfolye edilen Grafenin geleneksel asidik ve indirgeme
stiregli tiretime alternatif oldugunu gostermektedir. Nitekim
sekil 2 de 4 saat ve 15 volt gerilim altinda yapilan
caligmalarda elde edilen Grafenin UV-Vis spektrasimin
yiiksek siddeti ve agihm hali karakteristik Grafen ve
indirgenmis Grafen formlar1 ile uyum gostermistir.

Uygulanan potansiyelin elektrokimyasal eksfoliasyonla elde
edilen nanoyapilar iizerine etkisini incelemek amaciyla diger
kosullar sabit 10-100 V araliginda uygulanan potansiyelin
etkisi gozlenmigtir. 10 V’ tan diisiik potansiyellerin
eksfoliasyon prosesi verimsiz oldugu 70 V potansiyelden
daha yiiksek potansiyellerde grafit elektrotlarin kisa siirede
yiizeyde olusan asir1 gerilim ve gaz ¢ikisina bagli mikro ark
ve spark olusumu gozlenmis ve elektrotlar hasar gérmiistiir,
bu hasar elde dispersiyonda GO nano-pargaciklarinin
aglomere olmasi ve SEM ile yapilan yiizey incelemelerinde
yiiksek potansiyelin olusan grafen oksit nano-yapilarinda
hasarlara ve plakalarda kirilmalara, agilan katmanlarin ug
yiizeylerindeki gerilimin katlanma ve burugma gibi hasarlara
yol agmasi seklindedir.

30-70 V araliginda ise elektrolitin 1simnma siirecinin
hizland1g1 ve verimin diistiigii kayit edilmistir. Verim hem
tiretilen Grafenin tartimi, hem grafit elektrot agirlik kaybi
hem de iiretilen Grafen formlarinin gerek fiziksel ¢okme
testleri, UV Vis araliklar1 ve Zeta potansiyelleri ile tespit
edilmis ve dogru flretim igin hizli deney-kontrol
mekanizmasi tesis edilmistir. Bu bilgiler 1s181inda tezde 20V
calisma potansiyelinin en verimli oldugu kanaatine
varilmigtir.

* =
S l l
Surbry

(@)

Sekil 3. (a) Elektrokimyasal Grafen eksfoliasyon dncesi 155
mm boyda olan iki elektrottan anodik etkilesime girendeki
azalan grafit miktar1 (b) 20 V gerilim altinda anotta meydana
gelen huni formunda grafit elektrotun agilmast (c) 30 V
gerilim altinda anotta meydana gelen huni formunda grafit
elektrotun agilmasi
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Sekil 4. 20 V gerilim altinda ekfolye edilen Grafen
formlarinda beherin Alt kismina ¢6kelen, beherde askida
kalan, ve Hummer’s ile iiretilip askida kalan Grafen
yapilarmin UV-Vis spektrumu ve Askida kalan ve sonrasi
temizleme islemlerinden gegen grafene ait elektron
mikroskop goriintiisii

Sekil 4 ve verilen spektrumlarda elektrolitik yontem ile
uretilen ve askida kalan Grafen formlarinin UV-Vis
spektralarinin hafif sola dogru kaydigi ve Hummers ile
tiretilen Grafen kiyasla yukart dogru ¢iktigi gézlemlenmistir.
Bu tiir bir karakteristik egrinin indirgenmis ve birkag tabaka
Grafen spektrasina uyum gosterdigi diistiniilmektedir. Ayni
zamanda bu tiir liretim yontemlerinde tiretilen iiriin birgok
farkli geometrik sekil gosterebilmektedir. Bazi durumlarda
iiretilen Grafen grafit elektrot yiizeyinden agilirken eger
ortam oksitleyici ise olusan Grafenin oksitli oldugu, bazi
durumlarda uygulanan parametreye baghh ince grafit
yapraklari, karbon tiip ve sarmallar, topaklanmis Grafen
yumrulart seklinde olabilmektedir. Bazi durumlarda ise bu
yapilar birlikte bulunmaktadir. Bu durumun tespiti ve Grafen
formunun atomlar arasi mesafe ve dizilimleri ile ilgili X
iginlart teknikleri kullanilmaktadir. Uretilen grafenlerin
kristal yapisin1 Kkarakterize etmek igin XRD teknigi
kullanilmistir ve grafen/grafen oksit katmanlariin sayisi,
tabaka ara mesafeleri ve kristal boyutlarinin belirlenmesinde
faydali olmustur. Farkli gerilimler esit siirelerde {iretilen
iriinlere ait XRD grafikleri Sekil 5’de verilmektedir.
Kiyaslama olmasi agisindan baslangicta kullanilan grafit
elektrotun XRD grafigi de deneysel iiretilen Grafen formlart
ile beraber sunulmustur.

XRD tekniginde gordiigiimiiz piklerin siddetinin azalmasi,
ters orantili olarak d-mesafesinin arttigini gostermektedir.
Ayrica d-mesafesi arttik¢a pik kisalip genislemekte, siddeti
diismektedir, bu durum grafitin, grafit oksite ve sonrasinda
grafene donlismesi seklinde tanimlanmaktadir. Sekil 5 de
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verilen pikler grafit i¢in en siddetli pikin 26.5 derece ve diger
siddetli piklerin ise 26 44 ve 55 degerlerindedir. Grafen
oksit olarak tanimlanan ve {retim sirasinda oksitlenen
Grafenoksit icin karakteristik pik 206 10 derecede siddetli
bir pik ve 20-25 arasi daha diisiik siddetli bir pikin esligi
seklindedir (Lee 2017). Ancak Sekil 5 de 30 V gerilim
altinda tiretilen Grafen oksit i¢in anilan pikler ile beraber 20
27 derecede bir pik de goriilmektedir. Bu pik Lee ve
arkadaglarinin yaptigi calismadaki bulunmamakla beraber,
deney sirasinda elektrottan yer yer kopan nano grafit
partikiillerinin tekrar aglomere olmasinda kaynakli oldugu
diisiniilmektedir, yani 30 V gerilim altinda yapilan
calismada elektrolit i¢ine bir miktar grafit veya 1 nm de kalin
grafit yapraklart karismig ve sonrasinda ayrismanmustir (Lee
2017).

.
VN
!

" Grafen-20 V + Sonikasyor

r N — ’ i
o’ " Grafen oksit-20V

|y Grafen oksit-25 V

“~n_Grafen oksit-30 V

2 Grafit

Sekil 5. Elektrolitik iiretilen Grafen formalarimin XRD
grafikleri ve grafit ile karsilastiriimasi

Uygulanan gerilim 25 V seviyesine gerilemesi ile mevcut
grafit kirlenmesi azaltilmig ve x 1sinlart ¢ekilen toz i¢indeki
grafit seviyesi azalmistir, bu durum ilgili grafit pikinin
siddetinin  6nemli  seviyede azalmast ile izah
edilebilmektedir. Uygulanan gerilimin 20V seviyesine
diismesi ile Grafen formu ciddi bir sekilde ortaya ¢ikmakta
ve literatiir ile uyumlu pikler elde edilmektedir. Bu sonug
gerilim azalmasi ile {iiretilen Grafenin daha az hatal
olduguna isaret etmekle beraber yine bir miktar grafit
katmanlarinin oldugu anlagilmaktadir. Ancak yine bu
makalede denenen ve siirekli bir Grafen liretim prosesi
olmast i¢in tasarlanan kademeli Sonikasyon islemi ile
tamamen Grafen formu iretilebilmistir. Bu durum 20v
gerilim ile beraber 1/10 puls seviyesinde iki elektrot arasina
%75 gii¢ ile Sonikasyon islemi uygulanarak gergeklesmistir.
Bu iglem ile iki elektrot arasinda agilarak bir balerin etegi
formuna doniisen grafit elektrotlarin ara ylizeylerinde sikisan
ve gerekli iletim ve iyon iletimi saglamama durumundan
kaynaklandig: diistintilmektedir. Bu durumda Sonikasyon ile
iki elektrot arasinda siirekli elektrot bulunmakta ve ekfolye
islemi daha verimli hale gelmekte ve elektro ayrismaya
Sonikasyon asist etmektedir. Elbette multi layer grafenlerin
de yine elektrolit i¢inde ayrigmasimi da saglamaktadir.
Yapilan hesaplamalar sonucunda iiretilen Grafenin ortalama
0.4 nm kalmliginda oldugu tespit edilmistir, bu tespit igin
diizlemler arasi1 mesafe ve XRD verileri kullanilmistir.
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Uretilen Grafenin toz metaliirjisi yontemi ile bir bulk {iriin
haline getirilmesi islemi gergeklesmistir. Bu islemlerin
detaylar1 2.2.

Toz Metaliirjisi Islemleri bolimde verilmistir. Islemler
sonucunda iretilen ve 500°C derece ile 700 °C arasindaki
sicakliklarda sinterlenmistir bu iglemler 2 saat siirecinde
argon atmosferi altinda kontrollii 1sitma ve sogutma ile
gerceklestirilmistir.  Sinterleme igin 4 farkli sicaklik
kullanilmig ve bu sicakliklarda numunelerin fiziksel olarak
stabilitesi incelenmistir. Sinterlemede argon se¢imi hem
aliminyum, magnezyum gibi son derece oksitlenme egilimi
yiiksek tozlarin oksit formuna doniisiimiinii engellemek hem
de Grafen formunun oksit veya yanma ile bosluk yapisina
dénmesini engellemektir.

Sinterleme siirecinde yapilan 1sil iglemlerde maliyet ve
mekanik Ozellik ikilisinin beraber optimum oldugu bir
calisma ve {rlin kontrol stratejisi izlenmistir. Sinterleme
sicakliginin 600 °C den yiiksek olmasi durumunda, iglem
stiresinin kisalmasi gerekliligi agikardir. Nitekim 2 saat 700
°C yapilan Sinterleme siirecinde disk seklinde basilan
numunenin yanal bolgelerinde Sekil 6 da gosterilen tiirde
disa dogru s1vi metal basing farkindan kaynaklanan itici gii¢
ile dig ylizey baloncugu yapmustir (Sekil 6), bu durum sinter
sicaklik veya siire parametrelerinin yiiksek oldugu sonucunu
akla getirmektedir [15,16].

(b)

Sekil 6. (a) 700 C de Sinterleme islemi sonrasinda numune
yiizeyinde meydana gelen sivi fazin olusturdugu balon (b)
Sinter sicakliginin 100 °C azalmasi ile baloncuk olusumunun
onlenmesi

Kapiler siv1 faz akisi ile diga dogru olusan bu balonun
Onlenmesi i¢in islem sicakligi 600 °C ye disiiriilmiistiir, bu
sayede Sekil 6b de goriilen durum ortaya ¢ikmig ve balon
olusumu Onlenmistir.  Sinterleme sicakligindaki 100
derecelik  diistis Sinterleme  siiresini  kisalmay1
gerektirmemekle beraber, uzun Sinterleme siirelerinde
siddetli oksidasyon riski de bu sayede bertaraf edilmistir.

Benzer sekilde numune et kalinhigmin artirilmas: ile de
benzer sekilde balon olusumu dnlenmistir. Bu sekilde tespit
edilen yiiksek yogunluklu numunelerin sertlikleri ve
mekanik deneyleri icra edilmistir ve sonuglar Sekil 7 de
verilmistir.
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Sekil 7. Sinterlenen numunelerin sertlik ve gekme degerleri

Sekil 7, Sinterleme siiresi, yogunluk ve mekanik dayanim
acisindan optimize edilmis ve 600-650 °C de 2 saat argon
altinda sinterlenmis numunelerin  ortalama mekanik
degerlerini gostermektedir. ilave edilen Grafen, Grafen
oksit, ¢ok duvarli karbon nano tiip gibi bilesenlerin nano-
dolgu olarak takviye edilmesi ile mukavemet artirict gorev
yaptigi ve hatta ilave diger bazi 06zelliklerinde
gelistirmesinde  fayda  sagladigi  disiiniilmektedir.
Literatiirde, Grafenin bilyeli 6giitme, sicak pres ve sicak
ektriizyon gibi yontemler ile Kompozit {iretiminde dahi i¢
ozeliklerini kaybetmedigi ve matris ile iyi bir baglanma
gosterdigi belirtilmistir. Bu sayede mekanik o6zelliklerin
arttigr ifade edilmistir. Mekanik o6zelliklerin tespiti igin
kullanilan ¢ekme testlerinde gerilim degerinin arttigi ve
stineklikte ise kismi bir artma oldugu gézlenmistir [17]. Sekil
7 de gosterilen ¢ekme testinde de gerilim degerinin artan
Grafen ylizdesi ile arttigi sonrasinda ise tekrar azaldigi
gorilmiistiir. Literatiir bu noktada iki farkli test sonuglart arz
etmektedir veya deneysel ¢alismalar, ilave edilen Grafen
yiizdesinin belirli bir yilizdeden sonra daha fazla ilave
edilmedigini gostermektedir. Hongyan Yue ve arkadaslari
yaptiklar1 ¢alismada bakira %ag. 0,5, 1 ve 2 grafen ilave
etmisler ve %1 ve daha fazlasinin hem ¢ekme deneyinde
gerilme ve gerinme degerini hem de sertligi diistirdiigiinii
Olgmiiglerdir [18]. Yaptigimiz ¢alisma yine Hongyan ve
arkadaglarinin ~ sonuglarma  benzer sekilde  egilim
gostermistir. Stinek %0.3 grafen ilave seviyesine kadar
sertlik ve mukavemet artarken daha yiiksek seviyelerde ilave
edilen Grafen miktar1 igin mekanik Ozellikler gerileme
gostermistir. AlMglZr+0.15 Grafen kodu ile gosterilen
numuneye ait elektron mikroskop goriintiileri Sekil 8 de
verilmektedir. Sekil 8a. SE mod ve sinter sonrasi yiizey,
Sekil 8.b de ise mekanik test sirasinda kirllan numuneye ait
kirik yiizey goriintiileri verilmistir. Bu SEM goriintiileri
Sinterleme ile tanelerin birbirine mekanik olarak ve
metaliirjik olarak iyi bir kenetleme yaptigin1 ve Grafen nano
formlarin tane sinirlarinda kaymayr engelleyici ve ayni
zamanda kayma yOniiniin degistirilmesi igin yaglayici etki
yaptig1 diisiiniilmektedir. Sekil 8B ile gosterilen resimde ise
yine siinek bir davramis emaresi olan kigiik kraterler
olugsmaktadir. Bu durum gerilim ile beraber siinekligin de
paralel arttigmin akla getirmektedir. Metal matris
igerisindeki al, mg ve zr tozlarinin gerek soguk presleme ve
gerekse Sinterleme sirasinda Grafen ile muntazam bir
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sekilde sarilarak ve 6zellikler pres esnasinda olusan basinca
bagli olarak Grafenin metal tozlar arasindaki bosluklart
doldurmak sureti ile mikro yapiyr daha yogun hale
getirmektedir.

Sekil 8. Sinterleme islemi sorasi tane ve alt tanelere ait
elektron mikroskop goriintiisii ve kirik yiizey goriintiisii

Bu durum ise mekanik etkisi sirasinda tanelerin kaymasini
onleyerek gerilim degerini artirmaktadir benzer yaklasim
sertlik 6l¢iimii igin de gegerlidir. Grafenin mikro yapida
diger metalik taneleri gepegevre sarmasina ve dolgu olarak
gorev yapmasina bir yaklasim olarak Sekil 9 da
verilmektedir.

Sekil 9. da Grafenin bir uygun bir agicida agilmasi
sonrasinda ve Kompozit imalati sirasinda metal tozlarimin
etrafina sarilmasina ait gériintiiler verilmistir. Grafenin metal
etrafina veya kavsaklara homojen bir sekilde yerlesmesi arzu
edilmekte nitekim bu islem mekanik, fiziksel ve termal
ozellikleri dahi artirmaktadir. Ancak bu islem i¢in de bir
optimizasyon degeri tespit etmek gerekli olacaktir. Belirli bir
seviye sonrasi ilave edilen Grafen mekanik o&zelliklerin
diismesine ve hatta baslangi¢c alasim degerlerinden daha
diisiik seviyelere gerilemesine sebep olabilmektedir. Bu
durum gerilme degerinden 6dlgiilecegi gibi kirik yiizeyden de
mikro yap1 tekstliriniin  degismesi  seklinde de
anlagilmaktadir [18].

Yapilan calismada da Grafenin artan oranlarinin matris
tozlart arasinda homojen bir sekilde dagilma zorlugu ise
karsilagilan bir diger mithendislik problemidir. Genel olarak
miihendislik anlamda sorunsuz bir Kompozit imalati
yapildig1 varsayilirsa, mukavemetin artig sebebi a) Orowan
dayanimi, b) tane inceltme, c) dislokasyon jeneratorii, d) yiik
aktarimi prensipleri ile izah edilmektedir. Grafenin partikiil
etrafina sarilmasit Sinterleme sirasinda sinir  gégiinii
engelleyerek tane biiylimesini 6nlemektedir. Benzer sekilde
Grafenin yaptig1 araylizey bagi ise yiikkleme sirasinda yiikiin
bu arayiizeydeki bir koprii misali aktarilmasina neden
olmakta ve dayanima etki etmektedir. Ancak ilave edilen
fazla miktarda Grafen ise aglomerasyon yaparak, matrisin
kirilmasimi  gevrek  bir  kirilma  davranist  sekline
cevirmektedir. Ancak bu olumsuz ydniin yaninda, tesadiifi
olarak artan Grafen oraninin sikistirilma igin gerekli toplam
isin azalmasina yol actig1 tespit edilmistir.
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Bu durum ise yiiksek yiiklerde sikigtirilan metalin kalip
icinde hareketinden dolayr kalip duvarlarma uyguladig:
basing, karsi hareket ile siirtinme kuvvetlerinde azalmaya
neden olmustur. Bu deney diisiik yiiklii asinma cihazindan
Ol¢iilmiis asinma direncinin arttigi, siirtinme kuvvetinin
azaldig1 anlagilmigtir. Ancak bu konu baska bir makale
konusu olarak irdelenecektir. Ancak, yiiksek basinlar altinda
Grafenin yaglama etkisinin oldugu, toplam
sikistirilabilirligin %10 arttig1 tespit edilmistir. Grafen ilave
edilmis numunenin yiiksek sicakliklarda sinterlenmesi
neticesinde mekanik 6zelliklerin olumsuz etkilendigi fiziksel
incelemeler sonucunda anlagilmustir. Sinterleme
islemlerinde  siiplirme  gazi  olarak azotun da
kullanilabilecegi, bu durumda boslugun daha da azaldig
Arsimet deneyi ile tespit edilmistir.

4. DEGERLENDIRME VE SONUCLAR
Yeni nesil elektrokimyasal ayristirma yontemi ile klasik

yontemlere nazaran, son derece hizli ve ekonomik bir Grafen
iiretim sistemi gelistirilmigtir. Elektrolit olarak kirlilik arz
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etmeyecek elektrolitler ve Grafenin kendisi kullanilmustir.
Anodik ve Kkatodik ¢oziindiirme yapilmig anodik
coziindiirmede verimin daha yiiksek oldugu ancak
oksitlenmenin de miimkiin oldugu anlasgilmistir. 20-25 V
gerilim altinda 30 dk. Siirelerde Grafen {retildigi
anlasilmistir. Basit bir ayristirma ile iiretilen Grafenin ideal
ozelliklere yaklastig1 gorilmiistiir.

Aliiminyum metali 6nce magnezyum ile alagimlanmig ve
sonrasinda zirkonyum ile mekanik 6zellikler artirilirmstir.
Sonrasinda bu 3 li alagim Grafen takviyeli Al-Mg-Zr hafif
metal Kompozit alasimi haline, soguk baski ve akabinde
atmosfer  kontrollii ~ Sinterleme iglemleri  rutininde
getirilmistir.

% 0.3 grafen ilave edilmis 3 lii alasimda mekanik 6zelliklerin
pik yaptig1 artan degeler i¢in, bu yontemde olumsuz bir etki
baslangi¢ gosterdigi gdzlenmistir.

Sinterleme sicakligiin 600-650 °C araliginda olmast,
miihendislik anlamda en ideal yanit1 vermistir.
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Bu caligmada Weibull dagilimina sahip ilerleyen tiir tip 2 sansiirlii 6rneklemlerde parametre tahmini probleminde Newton
yontemine alternatif bir ¢6ziim Onerilmistir. Newton yontemi en ¢ok olabilirlik tahmininde siklikla kullanilmaktadir. Newton
yontemi popiiler olmasina ragmen en biiyiik dezavantaji en az iki kez tiirevlenebilir fonksiyonlar i¢in kullanilabilmesidir.
Olabilirlik fonksiyonu sansiirlii 6rneklemlerde tam 6rneklemlere gore fonksiyonel olarak daha kompleks bir yapida oldugundan,
tiirev ve diger hesaplamalar nispeten daha karigiktir. Bu ¢alismada en ¢ok olabilirlik yonteminde elde edilen denklem sisteminin
¢Oziimil icin Newton metodunun kullanimindaki kisitlamalara bir alternatif olarak Genetik Algoritma onerilmistir. Detayl1 bir
simiilasyon ¢alismasi yardimryla yan ve hata kareler ortalamasi ile iki yontemin performanslari degerlendirilmistir. Simiilasyon
sonuglarina gore onerilen yontemin karsilastirilan tim durumlar icin 6lgek parametresi icin daha iyi sonuglar verdigi, sekil
parametresi i¢in ise yanlar agisindan sonuglarin benzer oldugu ancak hata kareler ortalamasina gore bazi sansiir semalar1 i¢in
Newton yonteminin iyi sonug¢ verdigi bulunmustur.
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Abstract

In this study we suggested an alternative solution to the parameter estimation problem of the Weibull distribution based on
progressively Type-Il censored samples with Newton method. Newton is one of the widely used methods for solving the system
of equations especially in maximum likelihood estimation. Even though it is popular, the biggest disadvantage of the Newton
method is that it is a valid method for only functions that derivativable at least two times. Since the likelihood functions are in
more complex form for censored samples than in full samples, calculations of derivatives and related processes are more
complicated. We proposed to use the Genetic Algorithm an alternative to the limitations of the Newton method in solution of
system of equations in maximum likelihood estimation. Performance of these methods are evaluated by the simulated bias and
mean square error criteria by an intensive simulation study. Simulation results of the study showed that the suggested method
give better results than Newton method for scale parameter for all conditions. Also shape parameter results for simulated biases
are similar for GA and Newton method but Newton has better mean squared error values for some censoring schemes.
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1. INTRODUCTION

It is a common situation that not to obtain all the observations
completely in many studies such as statistics, engineering,
economics and medical researches. Data obtained such
studies are called censored samples. Such for example, in a
medical study, some observations may not be obtained
completely from various reasons such as the death of some
patients or dropped out from the treatment. In many life-
testing studies, exact failure times of units may not be
obtained completely by the experimenter in terms of time or
cost constraints, similar examples can be expanded anyway.

Type-1 and Type-Il are widely used two popular censoring
schemes in practice, especially life testing experiments.
During the observation of n items in an experiment, Type-I
and Type Il censoring are defined as by measuring failure
times and number of items, respectively. In Type-1 and Type-
Il censoring scheme, the experiment ends either at pre-
specified time T or number of failures m(m<n) achieved.

Progressive censoring gives more flexibility to researchers
compared to conventional Type-l and Type-Il censoring.
Consider testing n units on a life-test with censoring scheme
r= (", ). 1, (0 =1,2-+,m) indicates the number
of items to be removed from the test after ith failure time.
Progressive Type-11 censored sample(T2CS) can be obtained
according to pre-defined censoring scheme that describes the
number of failure times (m) with n-m censored from n units.

The books dedicated to progressive censoring by [1] and [2]
are basic sources including inference under progressive
Type-1 and Type-11 censoring. [3] introduced progressively
Type-I interval censoring by combining interval censoring
and progressive censoring on Type-l censored data. [4]
suggested conditional method for deriving exact confidence
intervals for location, scale and quantiles when data from
Type |l progressive censored samples. The application of
suggested method given on one and two parameter
exponential models. [5] suggested approximate solution of
parameters of Gaussian distributed Type-11 censored
samples. Approximate solution is used as a starting value of
iterative solution of the likelihood equations.

Lots of works especially focused on the Weibull (WE)
distribution parameter estimations are attracts the attention.
[6] have discussed the Bayes estimates of WE distribution
parameters under three different loss functions for
progressive censored data. [7] have compared performance
of the least square regression estimator and maximum
likelihood estimation (MLE) for modified WE distribution.
[8] have discussed parameter estimation of progressively
censored random removed samples from WE distribution.
[9] have derived maximum likelihood (ML) estimators for
parameters of WE distribution based on progressive
T2CS(s). [10] have derived parameter estimates of WE and
Lognormal distribution based on progressive T2CS(s) using
EM algorithm. [11] Discussed the ML estimates and Bayes
estimates of WE distribution based on adaptive Type-II
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progressive hybrid censoring. [12] have developed a non-
Bayesian two-sample prediction based on a progressive
Type-11 right censoring scheme and obtained ML prediction
for WE distribution. [13] proposed the use progressive
external censoring at each stress level where the Type-II
censoring is a special case, also obtained the ML estimates
for WE regression parameters. [14] have obtained the
unknown parameters of two-parameter inverse WE
distribution based on progressive T2CS(s). [15] have
obtained the MLEs of two-parameter exponentiated WE
distribution under adaptive progressive T2CS(s) .

Most of the works on MLE of WE distribution parameters
used newton method for solving the equation system
obtained by partial derivatives of likelihood function
according to distribution parameters. Even though it is
popular, the biggest disadvantage of the Newton method is
that it is a gradient based search algorithm which searches
the optimum values of parameters depending on the inverse
of the hessian matrix so it is valid only for functions that
differentiable at least two times. Since the likelihood
function is in more complex form for censored samples than
in full samples, calculations of derivatives and related
processes are more complicated. In this study we suggested
the Genetic Algorithm (GA) which is derivative-free
random search algorithm to MLE of T2CS for WE
distribution. Although there are many applications of GA on
different areas. There is no study such as the parameter
estimation of WE distribution in T2CS with GA in the
literature view. The importance of the work is in being the
first work in literature which uses GA for parameter
estimation in WE distributed T2CS(s).

2. WEIBULL DISTRIBUTION

WE distribution is one of the most widely used distribution
bearing the name from Waloddi Weibull has a lot of
applications in engineering and especially life time
experiments, in terms of versatility and relative simplicity
[16]. Probability density and distribution functions of the
two-parameter WE are respectively has the form:

B\ -, x>0
feap =) T e ®
and

-
Fx)=1-e¢\a )

where a and g are positive scale and shape parameters
respectively.

Let X1 X2:mems - » Xm—1:men Xmemen D€ Progressive T2CS

from a two-parameter Weibull distribution, with censoring
scheme

= (1,1 ).

The Likelihood function is given by
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c=nn—-1-r)n—-2-r—1)-
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The Log likelihood function can be written as

log L(a, B) = clog(B) — mBlog(a) + -

+(B - DX, loglx) — X%, + ) (%) ©)
and hence the likelihood equations for @ and g8 are
JogL@l) - 1B 4 pa~ B FT (i + D@ =0 (6)
and

dlogL(a,B) m ¢

g = i mlog(a) + ; log(x;) -

—3m G+ D) () 1og (%) = 0 ™

The MLEs of @ and £ can be obtained by solving the
equations (6) and (7). Equation (6) yields the MLE of « to
be

1
X 2/
@={ym, o+ 0af} "’ (®)
Equation (7), in conjunction with the MLE of a in (8),
reduces to

Zﬁl(ri+1)xiﬁ log(x;) -0
I, (ri+D)x P

5+ iy log(x) - ()

Since (9) can’t be solved analytically for f, numerical
methods can be employed such as Newton or etc.

3. QUASI-NEWTON ALGORITHM

Quasi newton algorithm is one type of learning algorithm
that searches the global minimum of the objective function
using quadratic approximation for unconstrained nonlinear
numerical optimization problems.

Some features of the method may restrict the user. In order
to be able to use the quasi-newton algorithm, the objective
function must be differentiable at least twice. Quasi-newton
uses gradient of objective function for estimating the hessian

along the Newton Raphson direction —H ' grad (f(g))

There are numerous Quasi Newton methods differs for the
way that which approximation used for calculation in inverse
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of Hessian matrix. Detailed information about the
approximations can be found from the studies of [22-24].

Quasi Newton steps for search the minimum of twice
differentiable objective function £ (x) can be given briefly as
follows:

Step 1: Define x, starting point, set k=0
Step 2: Estimate the H~! and calculate the search direction
Step 3: Calculate the new point by taking

[H™"e = grad (£ (x.))

Step 4: Check the convergence by selected criteria
(especially gradient).

Step 5: let k=k+1 and repeat from step 2 till convergence
satisfies.

Xi+1 = Xk

4. GENETIC ALGORITHM

GA is an evolutionary random search algorithm. GA has
wide applications on different branches and first introduced
by Holland in early 1960s and later developed by his student
Goldberg. GAs are randomized search algorithms and are
separated from classical optimization algorithms in terms of
some features. These can be summarized as follows [17]:

GA uses the coding of the solutions instead of the solution
values. GA searches for a set of points called population
instead of points at each iteration to achieve the optimal
solution.GA evaluates only the objective function to achieve
the optimal solution and does not need another auxiliary
knowledge such as derivatives of the objective function [18].
Thanks to this feature, it can be used to find the optimal
solution of the non-derivative objective functions

GA uses probabilistic transition rules instead of
deterministic rules. At each iteration every candidate
solution in the population represented by chromosome. GA
aims to achieve the optimal solution by applying genetic
operators to chromosomes and evaluates them by the fitness
(objective) function.

Because GA is inspired by natural selection and genetic
principles, it has genetic operators called crossover, mutation
and selection. Crossover and Mutation operators can be
applied in a GA as follows:

Crossover operation to be applied a chromosome defined by
the pre-defined crossover rate (Cr). Let be the randomly
generated crossover point indicator randomly generated
from Bernoulli(Cr) is [0 1 0 1] where 1 selects gene from
parent 1, O select genes from parent 2. For example let the
selected two parents P1:[2 3 4 5] and P2:[6 7 8 9] the next
generation C1 of these parents can be obtained as C1:[6 3 8
5] using crossover operator. This is called scattered
crossover.

Mutation operator can be applied to a chromosome in two
steps. At first step generate a random number according to
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pre-defined mutation rate (Mr) from Bernoulli(Mr) for each
gene in a chromosome. At the second step “1” values of
generated number indicates the mutation of the gene by
randomly regenerating it. Otherwise no change in gene. This
type of mutation operator called uniform mutation.

GA Steps for parameter estimation of progressively T2CS
from WE is as follows:

Let . X1min X2:mens > Xm—1:mems Xmamen D€ Type-2
progressively censored sample from a two-parameter WE
distribution with censoring scheme

r = (r,1n, - 1y,) and c given by in eq.(4).

Step 1: Define population size(N), select the coding type as
real coding. Set roulette wheel selection which gives high
fitness valued chromosomes more chance for selection to the
next generation as selection method. Crossover method be
the scattered crossover. Mutation method be uniform
mutation. Use elitist strategy.

Step 2: Let 6; = (a; f;) are positive valued chromosomes
which denotes the ith individual in a population as WE
distribution parameter estimates denoted by genes «; and f;
(i=1,2 --- N). Randomly generate chromosomes N times and
obtain Nx2 size initial population.

Step 3: Evaluate fitness of each chromosome by negative
signed value of log likelihood function given in Eq.(5).
Select the minimum fitness valued chromosome as elite
chromosome and solution of problem as best fitness.

Step 4: If the first run of program go to step 5 else check the
termination criteria (The difference of less than ¢ = 0.001
between consecutive iterations in best fitness). If the
criterium meets, go to step 9 otherwise go to step 5.

Step 5: Select parents for next generation using selection
method.

Step 6: Apply selected Crossover operator for diversity in
population.

Step 7: Use Mutation operator for avoid to local optimum
problem.

Step 8: Gotostep 3
Step 9: Set best chromosome as solution.

5. SIMULATION

A Monte Carlo simulation study is conducted to compare the
performance of Newton and GA on MLEs of Weibull
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distribution parameters. Matlab R2015a used for simulation
study. Simulation algorithm for GA coded by user in Matlab
according to section 4. Newton estimates were obtained by
using fminunc function by taking the starting values [0.01
0.01] and the objective function given in eq (5).

The progressive T2CS(s) are generated by using the
algorithm suggested by [19]. We consider the scale and
shape parameter setting respectively (a =1, =2) and (
= 0.5, = 1,8 = 2) for different values of sample size(n)
and number of failures (m) according to five different
censoring schemes which adopted from the study of [20].

The proposed GA for parameter estimation of progressively
T2CS from WE is defined as follows:

Population size(N) for each iteration set to 300. Scattered
Crossover method selected in order to ensure the diversity in
search space with the cross over probability by taking
Cr=0.90. Uniform mutation method selected for not to fall in
to risk of local optimum by taking mutation probability
Mr=0.01. Elitist strategy used for saving best solution at each
iteration for the next generation. WE distribution parameters
6 = (¢ f) are coded using real coding. It is also called
chromosomes and contains randomly generated real valued
two component which indicates the WE distribution
parameter estimates for each individual in population.
Negative signed value of Eq(5) is used for evaluating the
fitness of chromosomes. The chromosome with best fitness
value at each iteration selected as elite chromosome and kept
for next generation. Parent selection for next generation
applied using Roulette Wheel Selection which gives high
fitness valued chromosomes more chance for selection to the
next generation. The difference of less than & = 0.001
between consecutive iterations in fitness function is
determined as the termination criterion. The best fitness
valued chromosome at last generation gives the parameter
estimates of WE distribution.

All process replicated 1000 times. To assess the performance
of the GA and Newton, the simulated bias(Bias) and mean
square error(MSE) values given by eq. (10) and eq. (11) are
used. Significant differences between the methods are
determined by the Wilcoxon signed rank test which results
are given in Table 7.

_ Zi2%(0i-0)

Bias(é) == (10)
and

o~ 2
MSE(8) = 2=l Gt (12)

1000
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Table 1. Bias and MSE values of scale and shape parameters (0=1,  =0.5)

Simulated Simulated . o
State N m Scheme Biases (@) Biases () MSE (@) MSE (%)
GA Newton GA Newton GA Newton GA Newton
1 20 6 1 0.146 | -0.677 | -0.348 -0.236 | 0.702 9.608 0.174 0.124
2 20 6 2 0326 | -0.276 | -0.070 0.008 | 0.494 0.494 0.083 0.085
3 20 6 3 0.290 | -0.092 | -0.248 -1.309 | 0.349 0.660 1.667 1.826
4 20 6 4 0.154 | -0.825 | -0.277 -0.127 | 0467 1.066 0.146 0.094
5 20 6 5 0.156 | -0.902 | -0.318 -0.189 | 0.556 0.885 0.163 0.106
6 20 12 1 -0.035 | -0.922 | -0.211 -0.277 | 0.746 0.896 0.156 0.129
7 20 12 2 0.153 | -0.540 | -0.076 -0.108 | 0478 0.912 0.098 0.068
8 20 12 3 0.111 | -0917 | -0.247 -0.249 | 0.620 0.907 0.160 0.102
9 20 12 4 0.132 | -0.839 | -0.217 -0.211 0.539 0.952 0.147 0.088
10 20 12 5 0.103 | -0.900 | -0.251 -0.230 | 0.615 0.873 0.154 0.099
11 60 18 1 -0.376 0.037 | -0.137 -0.145 | 0.865 13.825 0.121 0.109
12 60 18 2 -0.214 | -0.840 | -0.178 -0.127 | 0.310 0.875 0.107 0.043
13 60 18 3 -0.172 | -0.962 | -0.274 -0.387 | 0.665 0.946 0.171 0.175
14 60 18 4 -0.182 | -0.974 | -0.312 -0.320 | 0.438 0.950 0.175 0.125
15 60 18 5 -0.178 | -0.965 | -0.277 -0.368 | 0.659 0.945 0.174 0.167
16 60 36 1 -0.532 | -0.048 0.003 0.083 | 0.907 6.405 0.105 0.088
17 60 36 2 -0.218 | -0.974 | -0.210 -0.239 | 0379 0.951 0.149 0.077
18 60 36 3 -0.283 | -0.914 | -0.104 -0.396 | 0.805 0.883 0.147 0.183
19 60 36 4 -0.234 | -0.986 | -0.181 -0.393 | 0.605 0.974 0.172 0.169
20 60 36 5 -0.268 | -0.981 | -0.095 -0.384 | 0.722 0.966 0.157 0.168
Table 2. Bias and MSE values of scale and shape parameters (o=1, f =1)
Simulated Biases Simulated Biases . o
State N m Scheme (@) B) MSE (@) MSE (£)

GA Newton GA Newton GA Newton GA Newton

21 20 6 1 0.025| -0.748 | -0.422| -0.616 0.397 0.661 0.579 0.417
22 20 6 2 0.419 | -0.297 0.048 | -0.006 0.342 0.374 0.418 0.232
23 20 6 3 0.109 | -0.695| -0.331] -0.468 0.377 0.632 0.499 0.263
24 20 6 4 0.244 | -0.547| -0.076 | -0.328 0.358 0.510 0.438 0.220
25 20 6 5 0.146 | -0.649 | -0.178 | -0.455 0.377 0.657 0.484 0.251
26 20 12 1 -0.087 | -0.883 | -0.558 | -0.567 0.486 0.801 0.642 0.358
27 20 12 2 0.089 | -0.616 | -0.155| -0.176 0.311 0.512 0.399 0.220
28 20 12 3 0.024 | -0.867 | -0.547 | -0.580 0.443 0.771 0.590 0.350
29 20 12 4 0.142 | -0.772 | -0.344 | -0.480 0.370 0.636 0.517 0.272
30 20 12 5 0.081 | -0.835| -0.476| -0.554 0.414 0.743 0.567 0.327
31 60 18 1 -0.415 | -0.933 | -0.830 | -0.793 0.417 0.872 0.738 0.633
32 60 18 2 -0.336 | -0.716 | -0.563 | -0.222 0.284 0.564 0.373 0.216
33 60 18 3 -0.397 | -0.908 | -0.783 | -0.676 0.367 0.828 0.664 0.458
34 60 18 4 -0.447 | -0.775 | -0.629 | -0.607 0.316 0.628 0.465 0.396
35 60 18 5 -0.416 | -0.871 | -0.764 | -0.666 0.357 0.764 0.624 0.445
36 60 36 1 -0.340 | -0.988 | -0.683 | -0.923 0.649 0.977 0.604 0.863
37 60 36 2 -0.260 | -0914 | -0.767 | -0.520 0.301 0.840 0.624 0.306
38 60 36 3 -0.216 | -0.983 | -0.833 | -0.783 0.448 0.966 0.760 0.645
39 60 36 4 -0.312 | -0.938 | -0.825 | -0.715 0.341 0.880 0.720 0.519
40 60 36 5 -0.230 | -0.982 | -0.815| -0.784 0.460 0.964 0.738 0.621
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Table 3. Bias and MSE values of scale and shape parameters (0=1, f =2)

Simulated Biases Simulated Biases . o
State N m Scheme (@) B) MSE (@) MSE (B)

GA Newton GA Newton GA Newton GA Newton
41 20 6 1 0.232 -0.221 -0.195 -1.349 0.337 0.431 1.848 2.029
42 20 6 2 0.444 0.169 -0.152 -0.759 0.347 1.719 0.521 0.980
43 20 6 3 0.285 -0.041 -0.157 -1.279 0.332 0.792 1.710 1.781
44 20 6 4 0.346 0.332 -0.093 -1.082 0.328 0.861 1.343 1.364
45 20 6 5 0.298 0.111 -0.159 -1.212 0.338 0.967 1.558 1.668
46 20 12 1 0.160 -0.775 -0.634 -1.556 0.431 0.648 2.510 2.425
47 20 12 2 0.269 -0.604 -0.345 -1.252 0.343 0.423 1.881 1.706
48 20 12 3 0.423 0.564 2.428 2.200 0.641 1.210 0.034 0.655
49 20 12 4 0.272 -0.631 -0.437 -1.349 0.395 0.427 2.068 1.849
50 20 12 5 0.265 -0.701 -0.629 -1.444 0.410 0.502 2.296 2.091
51 60 18 1 -0.481 -0.652 -1.634 -1.708 0.316 0.441 2.727 2919
52 60 18 2 -0.274 -0.493 -1.362 -1.232 0.189 0.436 1.889 1.742
53 60 18 3 -0.450 -0.637 -1.564 -1.550 0.292 0.543 2.506 2.479
54 60 18 4 -0.310 -0.104 -1.392 -1.176 0.152 0.683 1.987 1.850
55 60 18 5 -0.390 -0.441 -1.503 -1.451 0.225 0.560 2.318 2.311
56 60 36 1 -0.334 -0.941 -1.828 -1.738 0.401 0.887 3.399 3.021
57 60 36 2 -0.356 -0.820 -1.641 -1.542 0.302 0.676 2.726 2.380
58 60 36 3 -0.380 -0.919 -1.795 -1.718 0.366 0.845 3.269 2.954
59 60 36 4 -0.440 -0.790 -1.683 -1.587 0.326 0.628 2.877 2.523
60 60 36 5 -0.311 -0.905 -1.810 -1.602 0.347 0.821 3.315 2.579

Table 4. Bias and MSE values of scale and shape parameters (0=2, § =0.5)
Simulated Biases | Simulated Biases

State | N m | Scheme @) @®) MSE (@) MSE (8)

GA Newton GA Newton GA Newton GA Newton
61 20 6 1 -1.116 -1.795 -0.260 -0.229 2.388 3.702 0.140 0.097
62 20 6 2 -0.064 -0.068 0.001 0.046 1.510 4.475 0.051 0.061
63 20 6 3 -1.076 -1.977 -0.133 -0.297 2.567 3912 0.157 0.109
64 20 6 4 -1.055 -1.367 -0.121 -0.007 1.970 4.609 0.098 0.080
65 20 6 5 -0.871 -0.581 -0.208 -0.256 1.317 2.163 0.182 0.190
66 20 12 1 -0.976 -1.759 -0.187 -0.191 2.231 3.550 0.137 0.128
67 20 12 2 -0.191 -0.313 -0.021 -0.004 1.523 2.855 0.048 0.038
68 20 12 3 -0.936 -1.350 -0.150 -0.080 2.017 3.422 0.106 0.082
69 20 12 4 -0.724 -1.067 -0.116 -0.046 1.815 3.220 0.086 0.048
70 20 12 5 -0.957 -1.377 -0.141 -0.095 1.942 3.267 0.101 0.062
71 60 18 1 -1.095 -1.550 -0.189 -0.325 2.912 7.204 0.147 0.170
72 60 18 2 -0.690 -0.973 -0.077 -0.062 1.765 3.090 0.054 0.027
73 60 18 3 -1.090 -1.955 -0.284 -0.262 2.193 3.840 0.165 0.090
74 60 18 4 -1.293 -1.888 -0.237 -0.168 1.976 3.596 0.136 0.052
75 60 18 5 -1.146 -1.943 -0.290 -0.228 2.213 3.789 0.164 0.072
76 60 36 1 -1.212 -1.256 0.008 -0.311 3.394 7.679 0.116 0.160
77 60 36 2 -1.087 -1.782 -0.170 -0.178 1.643 3.460 0.096 0.049
78 60 36 3 -1.076 -1.977 -0.133 -0.297 2.567 3912 0.157 0.109
79 60 36 4 -1.177 -1.964 -0.210 -0.264 1.982 3.861 0.163 0.082
80 60 36 5 -1.103 -1.973 -0.133 -0.265 2.281 3.896 0.155 0.085
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Table 5. Bias and MSE values of scale and shape parameters (0=2, § =1)

Simulated Biases Simulated Biases . o
State N m Scheme (@) B) MSE (@) MSE (B)

GA Newton GA Newton GA Newton GA Newton
81 20 6 1 -1.195 -1.236 -0.387 -0.438 1.645 2.016 0.273 0.328
82 20 6 2 -0.019 -0.077 0.074 0.133 0.661 0.856 0.122 0.137
83 20 6 3 -1.399 -1.835 -0.750 -0.598 2.157 3.391 0.632 0.415
84 20 6 4 -0.486 -0.415 -0.116 -0.060 1.163 1.417 0.139 0.140
85 20 6 5 -0.875 -0.558 -0.226 -0.268 1.313 2.173 0.191 0.184
86 20 12 1 -1.241 -1.214 -0.574 -0.499 1.783 2.338 0.404 0.339
87 20 12 2 -0.252 -0.217 -0.087 0.160 0.833 0.851 0.113 0.224
88 20 12 3 -1.059 -1.061 -0.440 -0.168 1.506 1.954 0.271 0.426
89 20 12 4 -0.680 -0.724 -0.264 0.010 1.218 1.461 0.162 0.211
90 20 12 5 -0.927 -0.929 -0.384 -0.112 1.364 1.722 0.241 0.381
91 60 18 1 -1.447 -1.590 -0.678 -0.740 2.209 2.812 0.525 0.551
92 60 18 2 -0.831 -0.724 -0.254 0.038 1.201 1.454 0.141 0.187
93 60 18 3 -1.427 -1.650 -0.596 -0.541 2.133 2.838 0.423 0.351
94 60 18 4 -1.237 -1.194 -0.374 -0.238 1.638 1.913 0.212 0.343
95 60 18 5 -1.375 -1.482 -0.528 -0.490 1.976 2.474 0.342 0.367
96 60 36 1 -1.339 -1.930 -0.761 -0.790 2.170 3.731 0.673 0.660
97 60 36 2 -1.321 -1.434 -0.524 -0.166 1.872 2.246 0.331 0.171
98 60 36 3 -1.399 -1.835 -0.750 -0.598 2.157 3.391 0.632 0.415
99 60 36 4 -1.401 -1.513 -0.624 -0.600 2.083 3.828 0.456 0.382
100 60 36 5 -1.362 -1.618 -0.718 -0.295 2.068 2.721 0.571 0.283

Table 6. Bias and MSE values of scale and shape parameters (0=2,  =2)
Simulated Biases | Simulated Biases

State | N m | Scheme @) @®) MSE (@) MSE (8)

GA Newton GA Newton GA Newton GA Newton
101 20 6 1 -0.419 -0.285 -0.991 -1.034 0.476 1.156 1.148 1.329
102 20 6 2 -0.021 -0.001 -0.058 -0.121 0.179 0.185 0.233 0.236
103 20 6 3 -1.381 -1.373 -1.600 -1.551 1.981 2.231 2.606 2.442
104 20 6 4 0.114 0.511 -0.467 -0.623 0.412 0.838 0.436 0.618
105 20 6 5 -0.002 1.480 -0.732 -1.000 0.548 4.095 0.743 1.097
106 20 12 1 -0.972 -0.855 -1.326 -1.460 1.171 3.115 1.802 2.194
107 20 12 2 -0.340 -0.420 -0.849 -0.122 0.464 0.830 0.844 0.830
108 20 12 3 -0.780 -0.887 -1.209 -0.830 0.950 1.249 1.520 1.117
109 20 12 4 -0.312 -0.583 -1.018 -0.585 0.474 0.939 1.121 0.804
110 20 12 5 -0.598 -0.802 -1.154 -0.803 0.739 1.052 1.386 0.978
111 60 18 1 -1.023 -0.787 -1.291 -1.614 1.145 0.983 1.741 2.628
112 60 18 2 -0.491 -0.630 -1.016 -0.786 0.636 1.065 1.101 1.077
113 60 18 3 -1.038 -1.019 -1.239 -1.291 1.169 1.518 1.599 1.840
114 60 18 4 -0.490 -0.469 -1.042 -0.998 0.499 0.938 1.186 1.278
115 60 18 5 -0.811 -0.710 -1.137 -1.206 0.842 1.299 1.384 1.692
116 60 36 1 -1.455 -1.688 -1.671 -1.737 2.188 2.857 2.852 3.021
117 60 36 2 -1.246 -1.265 -1.348 -1.012 1.618 2.080 1.860 1.619
118 60 36 3 -1.381 -1.373 -1.600 -1.551 1.981 2.231 2.606 2.442
119 60 36 4 0.532 -0.605 -0.616 -1.644 1.671 4.864 2.488 2.723
120 60 36 5 0.373 -1.228 -0.717 -1.679 1.732 1.620 2.632 2.828
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Table 7. MSE and Bias statistics for GA and Newton algorithms

Simulated Biases (&) Simulated Biases (£) MSE (&) MSE (8)
GA Newton GA Newton GA Newton GA Newton
Mean -.466 -.867 -.535 -.602 1.023 1.952 .827 .786
Std. Error of Mean .051 .054 .051 .054 .069 179 .082 .081
Median -.366 -.877 -.361 -474 .654 975 447 .346
P value (Wilcoxon) .000 .738 .000 .001

Table 8. Censoring schemes used in the simulation study

Scheme No. (Ri, Ry, **Rin-1, Ri)
1 (0,0 -+ 0, n-m)
2 (n-m, 0, 0---, 0)
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Figure 2. Bias values for shape parameter

The Figurel-6 that represents the results of Table 1-6 can be
briefly summarized as follows. According to the bias
comparisons of the scale parameter given in Figure 1,
difference between GA and Newton is found statistically
significant at 5% significant level by Wilcoxon test
(p=.000<.05). The mean of simulated biases of GA is closer
to zero than Newton, also has less variability as shown in
Table 7. Shape parameter biases are quite similar for both
methods as shown in Figure 2. Wilcoxon test results showed
that shape parameter biases are found similar and there is no
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significance difference between two methods (p=.738>.05)
at 5% significance level.
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Figure 3. MSE values for scale parameter

According to the MSE comparisons of the scale parameter
given in Figure 3, difference between GA and Newton is
found statistically significant at 5% significant level by
Wilcoxon test (p=.000<.05). The mean of MSEs of GA is
smaller than Newton, also has less variability as shown in
Table 7. Although shape parameter MSEs looks quite similar
for both methods as in Figure 4, Wilcoxon test results
showed that shape parameter MSEs are found statistically
different for two methods (p=.001<.05) at 5% significance
level. Newton has smaller mean and less variability than GA
for shape parameter MSEs.
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Figure 4. MSE values for shape parameter

Bias comparisons for different censoring schemes of scale
and shape parameters according to Table 1-6 are also given
in Figure 5-8. Wilcoxon test results for comparisons of
methods for 5 different schemes are given in Table 9.
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Table 9. P values of Wilcoxon test for schemes

Scheme 1 2 3 4 5
Simulated .002 .000 .000 .001 .002
Biases (@)

Simulated .021 .052 132 .830 458
Biases ()

MSE (&) .000 .000 .000 .000 .000
MSE (B) .607 .011 .056 .040 153

B Newton ’

! 1 2 3 4 5
Scheme
Figure 5. Bias values of scale parameters for different
schemes

According to the bias comparisons of the scale parameter
given in Figure 5, difference between GA and Newton is
found statistically significant at 5% significant level by
Wilcoxon test for 5 different censoring schemes. (all p values
given at 2" row of Table 9 are smaller than .05) Bias means
of GA are closer to zero than those Newton’s for all schemes
as seen in Figure 5.

GA W Newton

Bias

e

1 2 3 4 5

L L |

Scheme

Figure 6. Bias values of shape parameters for different
schemes

According to the bias comparisons of the shape parameter
given in Figure 6, There is no significance difference
between two methods except scheme 1(p values given at 3"
row of Table 9) (p=.021<.05) at 5% significance level. Mean
bias of GA is closer to zero than Newton’s for scheme 1 as
seen in Figure 6.
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Figure 7. MSE values of scale parameters for different
schemes

According to the MSE comparisons of the scale parameter
given in Figure 7, difference between GA and Newton is
found statistically significant at 5% significant level by
Wilcoxon test for 5 different censoring schemes. (p values
given in Table 9 row 4 are smaller than .05) GA’s mean MSE
values are smaller than those Newton’s for all schemes as
seen in Figure 7.
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Figure 8. MSE values of shape parameters for different
schemes

According to the MSE comparisons of the shape parameter
given in Figure 8, difference between GA and Newton is
found statistically significant at 5% significant level by
Wilcoxon test for schemes 2 and 4. (p values given in 5" row
of Table 9) GA’s mean MSE values are higher than those
Newton’s for all schemes in Figure 8.

6. REAL DATA APPLICATION

In this section, we consider the data set representing the time
to deterioration of an insulating fluid between the electrodes
at a voltage of 34k.v. [21] [1] The data set consist of m=8
observation from n=19 unit with censoring scheme are
Xg.10 = (.19.78.96 1.31 2.78 4.85 6.50 7.35) and
R=(00303005).

We use Newton and GA method to obtain the point
estimations of the two-parameter WE distribution based on
progressive type 2 censoring scheme.
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Parameter estimates are found as ( @g, = 9.2253,
&Newton = 92254 y ﬁGA = 09743, ﬁNewton_ :09743)
Scale and shape parameter estimates are similar and
compliance with the results given in [21] for same data with
(@ = 9.2254, B = 0.9743).

7. RESULTS AND CONCLUSION

MLE is one of the most frequently used parameter estimation
methods especially for censored samples. Newton is one of
the widely used methods for solving the system of equations
especially in maximum likelihood estimation. Even though
it is popular, the biggest disadvantage of the Newton method
is that it is a valid method for only differentiable functions.
GA is very popular and derivative-free learning algorithm.
In this study we suggest GA for MLE of progressive T2CS
from WE distribution which has more complex likelihood
function than full case.

According to simulation results we compared the bias and
MSE performance of GA and Newton methods. As a result
of study our findings are as follows: GA is better than
Newton for scale parameter MLE in terms of Bias and MSE.
There is no difference between GA and Newton for shape
parameter biases of MLE. Newton is better than GA for
shape parameter MSE of MLE.

GA is better than Newton for scale parameter biases and
MSEs for all schemes. GA is better than Newton for Shape
parameter biases for schemel. There is no difference
between GA and Newton in terms of shape parameter biases
for schemes except schemel.

In terms of shape parameter MSEs Newton is better than GA
for scheme 2 and scheme 4 but there is no difference between
methods for other schemes.
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Oz

Bu ¢alismada agloflotasyon deneyleri yapilmis ve Zonguldak’ta faaliyet gdsteren bir komiir yikama tesisinin ince (<500pm)
atiklar1 kullanilmustir. %33.75 kiillii atiklar soya yag ile karistirilip aglomere edildikten sonra bir flotasyon hiicresine alinmis ve
bu hiicre iginde temiz komiir/yakit yiizdiiriilerek ayrilmistir. Yiizen temiz komiirlerin agirlik¢a verimi %56.40 olup, kiil igerigi
%14.80 bulunmustur. Net kalorifik deger 3620°den 5072 kcal/kg’a yiikseltilmistir. Ayrica, fosil bir yakit olan ve flotasyonda
yaygin olarak kullanilan gazyagi ile de testler yapilmis ve sonuglar soya yaginin sonuglari ile karsilagtirilmistir. Bir kollektor
olarak soya yag1 verimlilik ve se¢imlilik yoniinden gazyagina gore yaklasik %20 daha diisiik performans géstermistir.

Anahtar Kelimeler: Aglomerasyon, Agloflotasyon, Atik Kémiir, Flotasyon, Soya Yagi

Clean Fuel Production from Coal Washery Plant Wastes vith Soybean Oil
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Abstract

In this study, agloflotation experiments were conducted and fine (<500 um) wastes from a coal washing plant operating in
Zonguldak were used. 33.75% ash wastes were mixed with soybean oil and agglomerated, then taken to a flotation cell and clean
coal/fuel was floated in this cell. The yield of the floating clean coal was 56.40% by weight and the content of ash was 14.80%.
The net calorific value was increased from 3620 to 5072 kcal / kg. In addition, tests were conducted with kerosene, a fossil fuel
and widely used in flotation, and the results were compared with those of soybean oil. Soybean oil as a collector showed about
20% lower performance than the kerosene in terms of efficiency and selectivity.

Keywords: Aglomeration, Agloflotation, Waste Coal, Flotation, Soybean Oil, Waste

1. GIRIS neden olur. Ayrica, yiiksek kiillii toz kdmiiriin pazar1 kisitlt

olup, bu komiirler atik havuzlarinda ya da atik sahalarinda

Komiir madenciligi ve kOmiiriin hazirlanmast esnasinda
yiksek miktarlarda ince boyutlu toz komiir ortaya
¢ikmaktadir. Ozellikle Zonguldak havzasinda iiretilen
komiirlerin ¢ok kirtlgan olmasi nedeniyle toplam iiretimin
%15-20’si toz (<0.5 mm) kdmiirlerden olusmaktadir. Toz
komiirlerin zenginlestirilmesi maliyetli ve diigiik verimli bir
islemdir. Bu bakimdan komiir igletmecileri genellikle toz
komiirii zenginlestirmeden diislik kalorifik degerli olarak
satma yoluna giderler. Bu durum, basta cevre sorunlari
olmak iizere isletmeciler i¢in ¢esitli ekonomik kayiplara da

yillarca bekleyebilmektedir. Giiniimiizde yiiksek kiil igerikli
toz komiirlerin degerlendirilmesi iilke ekonomisi ve
gelecekteki enerji hammadde gereksinimleri agisindan
zorunluluk haline gelmistir. Onceleri herhangi bir temizleme
islemine girmeden, dogrudan tugla, ¢imento gibi sanayi
tesislerinde ya da termik santrallerde yakilan toz komiirler,
glinimiizde c¢esitli temizleme islemlerinden gegirilerek
demir-gelik sanayisi gibi yiiksek kalorifik deger gerektiren
¢esitli alanlarinda kullanilabilmektedir. Komiiriin kalorifik
degeri arttikca, komiir daha temiz bir yakit haline gelmekte
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ve pazart genigleyerek satig fiyah da o derece
yiikselmektedir. Literatiirden de bilindigi gibi, ortalama kiil
icerigi %50 olan Zonguldak havzasinda iiretilen tiivenan toz
komiirlerden flotasyon yontemi ile %6-12 killi temiz
komiirler tretilebilmektedir [1, 2]. Bu calismada daha
yiiksek miktarlarda baglayici yag (soya yagi) kullanilacagi
icin agloflotasyon yonteminin flotasyona gore daha basarilt
olacagi tahmin edilmektedir.

Flotasyon ya da agloflotasyon isleminin verimini etkileyen
en Onemli iglem parametresi toplayici (baglayici) tipi ve
miktaridir. Toplayicinin uygun segilememesi ve miktarimin
uygun olmamasi durumunda flotasyon verimi 6nemli 6l¢glide
diiser. Toplayicilar hidrokarbon zinciri igeren iyonlagan ve
iyonlasmayan organik bilesiklerdir. Iyonlasan toplayicilar
polar ve apolar gruplardan olusur. Bu toplayicilar polar ucu
mineral ylizeyine yapisarak minerale hidrofilik 6zellik
kazandirir. Suda ¢éziinmeyen emiilsiyon olarak kullanilan ve
mineral yiizeyini kaplayarak o yiizeyi hidrofob hale getiren
hidrokarbon yaglardan ibaret bilesikler iyonlagmayan
toplayicilardir. Bunlarin en 6nemlileri komiir flotasyonunda
da yaygin olarak kullanilan gazyagi, dizel, fuel oil gibi petrol
tirtinleri ve heniiz endiistriyel 6lgekte kullanimi bulunmayan
dogal bitkisel yaglardir [3-5].

Ulkemizde endiistriyel dlcekte komiire flotasyon nadiren
uygulanmaktadir. Bunun en Onemli nedeni; petrol
fiyatlarinin yiiksek olmasi ve yiiksek miktarlarda (0.5-1 kg/t)
petrol iiriinlerinin (gazyagi, dizel vb.) kullanilmasidir. Oysa,
pek cok iilkede ozellikle toz kdmiirlerin zenginlestirilmesi
icin flotasyon ydntemi yaygin olarak kullanilir. Ciinkii ¢ok
ince boyutlu taneleri flotasyona gore daha ekonomik olan
klasik gravite yontemleri (spiraller, masalar gibi) ile
zenginlestirmek miimkiin degildir. Tirkiye'de yilda ortalama
70 milyon ton diizeyinde komiir iiretilmekte ve bunun en az
1 milyon tonu ¢ok ince boyutlu oldugu icin -6zellikle linyit
komiirler- atik barajlarma gonderilmektedir. Tas kdmiirleri
ise hicbir igleme tabi tutulmadan pazari bulunursa dogrudan
termik santral yakitt olarak  degerlendirilmektedir.
Ekonomik bir flotasyon yonteminin bulunmast durumunda
bu komiirlerin kalorifik degeri arttirilabilir ve daha temiz
yakitlara doniistiiriilerek pazari genisletilebilir. Son yillarda
bitkisel yaglarin toplayici ya da baglayict olarak
kullanilmasiyla ilgili pek ¢ok ¢alisma yapilmistir. Komiir
flotasyonu i¢in petrol {irlinlerine alternatif olarak yemeklik
bitkisel yaglarin kullanilabilecegi pek ¢ok arastirmact
tarafindan  belirtilmistir.  Ayrica, kizartma islemleri
sonucunda olusan atik bitkisel yaglarin da agloflotasyonda
kullanilabilecegi belirtilmektedir [6-11]. Alonso vd. [7]
yapmis olduklar1 bir calismada, ham ve rafine bitkisel
yaglarin performansini gazyagi ile karsilagtirmali olarak
ortaya koymuslardir. Bu c¢aliymada, gazyaginin bitkisel
yaglara gore biraz daha verimli oldugu ancak maliyet
yoniinden bitkisel yagin ¢ok daha avantajli oldugu
belirtilmistir. Valdes ve Garcia [8] yiiksek kiillii komiir
atiklarina farkli bitkisel atik yaglarla (zeytin yagi (AB) ve 1:1
aycicek+zeytinyagi(JS)) aglomerasyon uygulamis ve kiil
gideriminde %480'lere varan bir bagsar1 saglamistir.
Aglomerasyonda yag konsantrasyonu %5 ile %50 arasinda
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degistirilmis ve yag konsantrasyonu arttik¢a kiil giderimi
diigmiistir.  Organik  madde  kazanimi ise yag
konsantrasyonuyla birlikte artmustir. Bitkisel yaglarin
icerisinde uzun zincirli yag asitleri bulundugu i¢in bu asitler
toplayicilik yaninda kopiirtiicii gérevi de goérmiis ve bu
yiizden aglomeratlar kopiirtiiciisiiz flotasyon ydntemiyle
toplanmustir. Das ve Reddy [9] Polanga ve Mahua bitkisel
yaglarin1 komiir flotasyonunda kullanmis ve koklasmayan
yiiksek kiillii kdmiiriin flotasyon yetenegini arttirmiglardir.
Chary ve Distar [11] yag aglomerasyonunda cesitli bitkisel
yaglar (jatropha yagi, karanja yagi, kauguk tohumu yagi,
pamuk tohumu yagi, aycigek yagi, soya yagi, kastor yagi,
palmiye yagi, susam ve Hindistan cevizi yag1) kullanarak
komiiriin  temizlenmesi icin en uygun olan yagi
arastirmislardir. En yiiksek organik madde kazanimi %94.72
ile karanja yagi ile elde edilmistir. Verimlilik indeksi degeri
yoniinden en yiliksek degeri (%68,50) veren soya yagi
olmustur. Daha sonra sirasiyla en yiiksek verimlilik
indeksleri karanja (%52.44) ve susam yagi (%50.86) ile elde
edilmigtir.  Hacifazlioglu ve Senol-Arslan [10] komiir
flotasyonunda kolektoér olarak aygicek yagi kullanmis ve
sonuglari gazyagi kolektorii ile karsilastirmustir. Aygicek
yag1 ve gazyagi i¢in temas agilari sirasiyla 88 ve 100 derece
bulunmustur. Aygigek yaginin gazyagina alternatif olarak
kullanilabilecegini ancak verimlilik yoniinden %20-30 daha
diisiik performans sagladigini belirtmislerdir.

Bu c¢alismada yapilan agloflotasyon isleminde, petrol iiriinii
gazyagina alternatif olarak soya yagi baglayict olarak
kullanilmigtir. Soya yaginin kullanilma nedeni, {ilkemizde
iiretilebiliyor olmasi, {iretim maliyetinin diisiik olmas1 ve
yapilmis olan ¢ogu g¢alismada yiiksek verimlilik saglamig
olmasidir.

2. MALZEME VE YONTEM
2.1. Tesis Atiginn Ozellikleri

Deneysel ¢aligsmalarda kullanilan atik numunesi, Zonguldak
Catalagzi beldesinde faaliyet gosteren bir kdmiir yikama
tesisinin atik havuzundan alinmustir. %26 nem igerigine
sahip olan numune homojen hale getirildikten sonra
konileme-dortleme ile azaltilarak deneylerde kullanilmustir.
Etiivde 105 °C’de tamamen kurutulmus numuneye
uygulanan kisa kimyasal analiz sonuglar1 Tablo 1’de
verilmistir. 1 kg’lik numuneye uygulanan yas elek analizi
sonucunda, tiim malzemenin 500 mikronun altinda oldugu
ve ortalama tane boyutunun (dsp) 30 mikron oldugu tespit
edilmigtir.

2.2. Deneylerde izlenen Yontem

Agloflotasyon deneyleri, 2 asamada gergeklestirilmistir. 1k
asamada Daihan marka HS-120A modeli bir karistirici
(stirrer) ile 2000 It’lik bir reaktor icerisinde, 1500 dev/dk’lik
bir karigtirma hizinda; 330 gr kuru komiir ve 1320 gr musluk
suyu kullanilarak %20 kat1 oraninda aglomerasyon deneyleri
yapilmistir. Ikinci asamada aglomerasyondan elde edilen
aglomeratlarin toplanmasi i¢in Denver marka flotasyon
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makinesi kullanilmistir. 10 dakikalik bir aglomerasyon
stiresi sonunda elde edilen aglomeratli piilp flotasyon
hiicresine alinmig ve aglomeratlar kopiirtiiciisiiz olarak 1000
dev/dk'lik karistirma hizinda yiizdirilmistiir. Yukaridaki
prosediir, soya yag1 ve gazyagi i¢in ayr1 ayri tekrarlanmigtir.
Aglomeratlarin toplandig1 flotasyon hiicresi (1) ve elde
edilen iiriinlerin goriintiileri (2) ve filtrasyonu (3) Sekil 1°de
gosterilmistir.

Sekil 1. Agloflotasyon deney diizenegi ve elde edilen
tirlinlerin gortintiileri [2]

Tablo 1. Kémiir Yikama Tesis Atigi Kisa Kimyasal Analiz

Sonuglari

Analiz Degeri
Kiil (%) 33.75
Ucucu Madde (%) 29.20
Sabit Karbon (%) 37.50
Toplam Kiikiirt (%) 0.70
Net Kalorifik Deger (kcal/kg) 5390
dso (um) 30

Deneylerde kullanilan soya yagi, yemeklerde kullanilan ve
ortalama fiyati 1.5 $§ olan yagdir. Figilarla alinmasi
durumunda yagin litre fiyat1 1 $’a kadar diismektedir.
Istanbul’da faaliyet gosteren bir petrol ofisinden temin edilen
gazyagmin litre fiyat1 ise 2$ civarindadir. Yukarida adi
anilan yaglarla yapilan deneylerin agloflotasyon kosullari
Tablo 2’de, agloflotasyon ami goriintiileri ise Sekil 2’de
gosterilmistir. Gonyometrede Sessile damla yontemi ile
yapilan temas agis1 6l¢iimlerinde gazyaginin temas agist 100,
soya yagininki 89 derece bulunmustur.

Soya yag1 ve gazyagi ile yapilan farkli yag dozajlarinda elde
edilen sonuglarin degerlendirilmesi igin “yanabilir verim” ve
“verimlilik  indeksi” formiillerinden faydalanilmustir.
Yanabilir verim ve verimlilik indeksi degerleri asagidaki
esitliklerle hesaplanmistir. Bu esitliklerde, Mt temiz
komiiriin % miktari, Kt temiz komiiriin % kiilii, Mb beslenen
komiirtin % miktar1 ve Kb beslenen komiiriin % kiil
degeridir.

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 200-204, 2019

Tablo 2. Agloflotasyon Deney Kosullar

Parametre Degeri
Toplayici 5, 50,100,200,300 kg/t
Kopiirtiicii 0 gt
Karigtirma Hiz1 1000 dev./dk
Kati Oram %20
Piilp Sicakligi 25°C

M, X(100 — K
vanabilinerim(@e) = U0 =KD oo
M, x(100 — K, )

Verimlilik Indeksi = Yanabilir verim x Artik kiilii/Temiz
komiir kil 2

Soya Yagi
>

A B
Fa 3
agloflotasyon ani

£

Sekil 2. Soya yag1 ve azyaglmn

goriintiileri
3.BULGULAR

5, 50, 100, 200 ve 300 kg/t yag miktarlarinda ayr1 ayr1 soya
yag1 ve gazyagi ile yapilmis olan agloflotasyon ¢aligsmalari
sonucunda elde edilen iiriinlerin kiil, yanabilir verim ve
verimlilik indeksi degerleri karsilagtirmali olarak Sekil 3-
5’de gosterilmistir. Sekil 6°da soya yag: ile {iretilen temiz
komiir ve elde edilen atigin goriintiileri verilmistir.

Sekil 3-5’deki verilere gore; en diisiik yag miktarinda (5
kg/t); soya yagmin iirettigi temiz komiiriin kiili %12.50,
agirlikga verimi %8.70 bulunmustur. Yanabilir verim ve
verimlilik indeks degerleri ise sirasiyla %10.83 ve 30.91°dir.
Ayni yag miktarinda gazyaginin tirettigi temiz komiiriin kiilii
%12.00, agirlikga verimi %10.50 bulunmustur.

Yanabilir verim ve verimlilik indeks degerleri ise sirasiyla
%13.95 ve 42.19°dur. Optimum yag miktarinda (200 kg/t) ya
da yiiksek yag miktarlarinda (300 kg/t), soya yaginin
agloflotasyondaki performanst gazyag: ile yaklasik olarak
aynidir. Soya yag1 gazyagina gore %10-%13’liik daha diisiik
bir verimlilik indeksi degeri vermistir. Bunun nedeni, soya
yaginin yapisinda bulunan oksijen guruplaridir [10].

Gazyag toplayicisi 6zellikle diisiik konsantrasyonlarda daha
verimli iken, soya yag1 yiiksek konsantrasyonlarda daha iyi
sonuglar vermistir. Agloflotasyonda soya yaginin yiiksek
konsantrasyonlarda  daha  yiiksek verim sagladigi
sOylenebilir.
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Sekil 5. Yag miktarina bagli olarak verimlilik indeksi
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Sekil 6. Soya yagi ile atik komiirden tiretilen temiz komiir
ve nihai atigin gorintisi

4. TARTISMA VE SONUC

Tesis atiklarindan flotasyon veya agloflotasyon yolu ile
temiz kOomiir iretiminde gazyagi, dizel, fuel oil gibi
genellikle petrol tiirevi reaktifler kullanilmaktadir. Bu
reaktifler maliyetli, tilkenebilir ve g¢evre dostu olmayan
reaktiflerdir. Ayrica petrol iiriinleri yenilenemez olup, yakin
gelecekte de tiikenecektir. Bu galismada, agloflotasyonda
toplayici olarak bitkisel soya yagi kullanilmistir. Soya yagi
ve gazyagi ile ayr1 ayri agloflotasyon ¢aligmalari yapilmis ve
elde edilen sonuglar kiil, yanabilir verim ve verimlilik
indeksi bakimindan karsilastirilmistir. Deneylerde
kopiirtiicti kullanilmamistir. Sonuglar gostermistir ki; soya
yagl temiz komiir iretebilme kapasitesi bakimindan
gazyag@na alternatif olarak kullanilabilecek bir yagdir. Oyle
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ki; %33.75 kiilli tesis atiklarindan %12-%16 kiillii temiz
komiirler iiretebilmektedir. Uretilen bu temiz komiirlerin alt
kalorifik degerleri 5000-6000 kcal/kg civarindadir. Ancak
soya yag1 verimlilik ve se¢imlilik yoniinden gazyagina gore
yaklasik %20 daha diisiikk performans gostermistir. Fosil
kaynaklarin hizla tikendigi giiniimiizde, soya yagmin
yenilenebilir ve diisiik maliyetli olmasi dnemli bir avantajdir.
Ancak buradaki en Onemli maliyet unsuru yiiksek
miktarlarda yag kullanilmasidir. Yagin geri kazanilmasinin
miimkiin oldugu durumda soya yagi ile agloflotasyon
yontemi ekonomik olabilir. Bu baglamda, yagin geri
kazanimma yonelik c¢aligmalarin yiiriitiilmesi veya atik
bitkisel yaglarla ¢aligmalarin yiiriitiilmesi ekonomik olarak
daha yapilabilir goziikmektedir.
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Bu calismada, bilgisayar ag trafiginde tehlike olusturabilecek zararli trafigin tespit edilmesi i¢in kullanilan veri madenciligi
algoritmalarinin performans degerlendirilmesi gergeklestirilmistir. i1k olarak, farkli 6zellik ¢ikarim algoritmalar1 ile NSL-KDD
veri setinden nitelik ¢ikarim islemi gergeklestirilmistir. Bu islem sonucunda farkli niteliklerden olusan yeni veri setleri
olusturulmustur. Bu veri setleri tizerinde farkli veri madenciligi algoritmalar1 kullanilarak anormal trafik tespiti igin testler
yapilmustir. Yapilan testler sonucunda, farkli veri madenciligi ve 6zellik ¢ikarim algoritmalarinin performans degerlendirmesi
sunulmustur.
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Abstract

In this study, performance evaluation of data mining algorithms used to detect harmful computer network traffic is
realized. Firstly, feature selection process is performed from the NSL-KDD dataset with different feature selection algorithms.
As a result of this process, different datasets are created by combining different attributes. Performans tests are conducted for
the detection of anormal traffic using different data mining algorithms on these data sets. As a result of the tests, performance
evaluation of different data mining and feature selection algorithms is presented.

Keywords: Anomaly traffic detection, data mining, performance analysis, feature selection algorithms

1. GIRIS Ayrica giiniimiizde 6zellikle internetin yayginlagmast ile veri
boyutlar1 olduk¢a biiylimiigtiir. Sistemlerin ve veri
glivenliginin saglanmasi i¢in bircok farkli yaklagim ve
yontem Ulzerinde c¢aligmalar devam etmektedir. Veri
giivenliginin saglanmasi, verinin erisim iznine sahip
olmayan kisilerin veriye erisiminin Onlenmesi, veriyi ele
gecirmesi ve veri lizerinde degisim gergeklestirmesi veya
veriyi bozmalarinin engellenmesi gibi islemlerin saglanmasi
ile miimkiin olmaktadir [1-3].

Bilisim ve iletisim teknolojilerinde meydana gelen hizl
gelismeler ile birlikte, bu sistemlere gergeklestirilen
saldirilar ciddi oranlarda artis gostermektedir. Elektronik
sistemlere  yapilan saldirilarin  Onlenmesi  ve  veri
giivenliginin korunmasi, bireyler ve kurumlarin en 6nemli
ihtiyaglarindan birisi haline gelmistir.
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Anormal igerigin tespit edilmesi i¢in tasarlanan saldir1 tespit
sistemlerinde kullanilan yapilar istatistiki metotlar, bilgi
tabanli uzman sitemler ve makine Ogrenmesi teknikleri
olmak {izere genel olarak {i¢ kategoriye ayrilmaktadir.
Saldirilarin  fark edilmesi ve engellenmesinde makine
o0grenmesi teknikleri saldir1 tespit sistemi tasarimlarinda
yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu sistemler sayesinde ag
trafigi lizerinde normal ve anormal yani saldir1 olarak
etiketlenecek igerige sahip veri fark edilerek, sistemin
saldirilardan zarar gérmesi engellenmeye ¢alisiimaktadir.
Ag trafigi lizerinde inceleme yapan saldir1 tespit sistemleri,
iki yaklasim ile ¢aligmaktadir. Anormallik tespit sistemleri
sistemin normal trafigi ile uyumunu inceleyerek, anormal
durumu tespit etmeye ¢alismaktadir. Yanlis kullanim tespit
sistemleri ise, sistemde kayitli olan yanlig kullanim imzalary/
kurallar1 iizerinden islem gergeklestirmektedirler. Fakat bu
sistemler yeni saldirilara karsi oldukg¢a savunmasiz
kalmaktadirlar[4-7].

Makine dgrenmesi teknikleri iginde yer alan veri madenciligi
algoritmalart da saldir1 tespit sistemlerinin tasarimlarinda
kullanilan en oOnemli bilesenlerinden birisidir. Veri
madenciligi algoritmalari, biiylik veri setlerinde depolanan
veriyi kullanarak, veri lizerinden anlamli ve ise yarayacak
bilginin ¢ikarimini saglamaktadir. Saldiri tespit sistemleri
tasariminda da ag trafiginde elde edilen veri kullanilarak
sistem egitilmekte ve anormal durumlarin tespiti i¢in bir
tasarim gerceklestirilmektedir. Veri madenciligi
algoritmalart genel olarak siniflandirma, kiimeleme ve
birliktelik analizi gibi yaklasimlarla veri {izerinde islem
gerceklestirmektedir.

Lee ve arkadagslari bilgisayar aglar1 tizerinde veri madenciligi
yontemleri kullanarak normal ve anormal trafigin ayirt
edilmesi igin bir ¢caligma gergeklestirmislerdir. Saldir1 tespiti
i¢in farkli algoritmalar1 kullanan uygulamalar gelistirmis ve
sonuglarint degerlendirmislerdir[8]. Amor ve arkadaslari,
Naive Bayes algoritmasi ile yeni bir saldir1 tespit sistemi
tasarlamis ve KDD-99 veri seti lizerinde yapmis oldugu
uygulama sonuglarint karar agaci algoritmasinin sonuglart
ile karsilastirmigladir[9].

Blowers ve Williams c¢aligmalarinda, makine 6grenme
algoritmalarmm  siber  giivenlik  operasyonlarinda
kullanimim detayl bir sekilde incelemis ve makine 6grenme
tabanli saldir1 tespit sistemleri analiz edilmistir[10].
Nadiammai ve Hemalatha c¢alismalarinda anormal
davraniglarin tanimli oldugu bir saldirt tespit sistemi veri
tabani olusturmus ve 4 farkli asamada islem gerceklestiren
bir sistem Onermislerdir. KDD-99 veri seti tizerinde testler
gerceklestirmis  ve yiikksek basarim oraninda tespit
gerceklestirildigini gostermislerdir[11].

Patel ver Panchal galigmalarinda, kural tabanl saldir1 tespit
sistemi SNORT ve paket baglik ve trafik anormallik tespit
sistemlerinin birlikte kullanildig: hibrit bir saldir1 tespit
sistemi sunmuglardir. Sistem tasariminda veri madenciligi
algoritmasi olarak k-ortalama ve siniflama regresyon agaci
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yontemleri kullanilmistir. Onerilen sisteme ait testler KDD-
99 veri seti iizerinde yapilmistir[12]. Li ve arkadaslar veri
seti tizerinde kritik 6neme sahip niteliklerin belirlenmesini
saglayarak, ozellik c¢ikarimi islemi gerceklestirmislerdir.
Onerilen sistemde karar destek makineleri ve karinca koloni
algoritmalar1 kullanilmistir[13]. Horng ve arkadaslari
hiyerarsik kiimeleme ve destek vektér makinesinin
kullanildig1 bir saldir1 tespit sistemi sunmuglardir. Makalede
Ozellik ¢ikarim metotlarida  kullanilarak  basarimin
artiritlmas1 hedeflenmistir[ 14]. Lin ve arkadaslart KNN(K en
yakin komsu) siniflama algoritmasi ile bir saldir1 tespit
sistemi 6nermislerdir. Sistemin testlerini KDD-99 veri seti
tizerinde farkli saldirt tipleri i¢in yapmusladir[15]. Jiang ve
arkadagslar1 birliktelik kural cikarimi yaklagimi ile log
kayitlari iizerinden islemlerini gerceklestiren bir saldiri tespit
sistemi tasarlamiglardir. Calismada 6nerilen sistemin basarili

sekilde ataklari tespit ederek, saldirilari engelledigi
vurgulanmstir. [16].
Kumar ve Bhaskar farkli kiimeleme tekniklerinin

kullanildig bilgisayar aglart lizerinde anormal durumlarin
tanimlanmasi i¢in bir sistem tasarlamiglardir. Calismada veri
seti olarak web kayitlar1 kullanilmugtir [17]. Sharma ve
arkadaslar karar agaglar1 ve genetik algoritmalarin birlikte
kullanildig1 bir saldirt tespit sistemi dnermisledir. Onerilen
sistem KDD-99 veri seti iizerinde test edilmistir ve DoS
saldirilarinda  yiiksek basar1 oraninda tespit yaptigi
gosterilmistir[18].

Bu caligsmada, bilgisayar aglarinda anormal trafigin tespiti
icin kullanilan farkli veri madenciligi algoritmalarinin
performans degerlendirmesi yapilmistir. Calismada farkli
ozellik ¢ikarim yontemleri kullanilarak NSL-KDD veri
iizerinden, daha az nitelik sayisina sahip farkli veri setleri
olusturulmustur. Bu veri setleri {izerinde farkli wveri
madenciligi algoritmalarinin anormal trafik tespitindeki
performans analizleri gerceklestirilmistir. Performans test
sonuglar1 karsilastirilarak, yiiksek oranda dogruluk ve kisa
zamanda tespit gergeklestiren algoritmalar belirlenmistir.

Belirlenen veri setleri ve algoritmalarmin  yiiksek
performansli bir anormal trafik tespit sistemi olusturmak igin
kullanilabilecegi ifade edilmistir. Literatiirdeki
calismalardan farkli olarak, farkli ozellik ¢ikarim
tekniklerinin, farkli veri madenciligi algoritmalar1 ile uyumu
test edilmis ve test edilen yontemler i¢inden yiiksek basarima
sahip olanlar belirlenmistir. Bu makalenin amaci, islem
yiikiiniin azaltilmasi ve performansin artirilmasi i¢in, daha az
nitelige sahip veri setleri olusturmak ve bu veri setleri
iizerinde yiiksek oranda basarima sahip veri madenciligi
algoritmalarinin tespit edilmesidir.

Makalede giris boliimiiniin ardindan, ikinci boliimde saldir
tespit sistemleri, NSL-KDD veri seti ve Weka programi
hakkinda bilgi  verilmistir. Ugiincii  béliimde, test
islemlerinde kullanilan veri madenciligi algoritmalar1 ve
ozellik c¢ikarim teknikleri aciklanmistir.  Sonrasinda
performans testlerinin nasil yapildigi aciklanmig ve
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performans testleri gerceklestirilmistir. Son boliimde
calisma ile ilgili sonug ve degerlendirmelere yer verilmistir.

2. TEORIK ALTYAPI
2.1. Anormal Trafik Tespit Sistemleri

Anormal trafik tespit sistemleri bilgisayar aglar1 tizerindeki
trafigi analiz ederek, zararli igerige sahip olan trafigin tespit
edilmesini saglamak i¢in kullanilmaktadir. Saldir1 tespit
sistemleri, saldirt algilama yontemine gore iki farkli
kategoride incelenebilirler. imza tabanli sistemler, sistemde
kayith olan bilgiye dayanarak gelen veriyi inceler ve tespit
gerceklestirir[19,20]. Anormal davranis tespit sistemlerinde
ise sistem {izerinde tanimlanmig, normal ve anormal icerige
ait Ornekler tizerinden gelistirilen bir model ile trafik
iizerinde bir tespit gergeklestirilmektedir. Sekil 1’de saldirt
tespit sistemlerine ait genel bir tasarim goriilmektedir.

Giivenlik Duvan

| —| — —
1) A

1L
- || —
| C] "=
= — &
= - 1

Router

S A
— Saldin Tespit
Sistemi

DMZ Bdlgesi

i (Web, Storage,Mail Sunuculari)

Sekil 1. Anormallik tesit sistemi genel yapisi

Sekil 2’de veri madenciligi algoritmalart kullanilarak
tasarlanabilecek olan bir saldiri tespit sistemine ait genel
blok diyagram verilmistir. Bu sistemde 6rnek bir veri seti
trafigi sisteme verilerek, egitim ve test veri setleri
ayrilmaktadir. Egitim veri seti {izerinde sistemin trafik
icerigini tanimasi saglanmakta ve daha Once sistem
tarafindan goriilmemis test veri seti ile de sistemin basarimi
test edilmektedir. Sisteme verilen veri seti {izerinde
kullanilacak olan veriyi daha iyi hale getirmek, veri
boyutunu azaltmak igin Ozellik ¢ikarim algoritmalari
kullanilmaktadir.

2.2. NSL-KDD Veri Seti

KDD-CUP99 veri seti [21] bilgisayar ag trafiginde
anormalliklerin tespit etmek icin gelistirilen sistemlerin test
edilmesi i¢in yaygin olarak kullanilan bir veri kiimesidir. Bu
veri seti farkli saldir1 tipi ve tiirlerinde bircok kayit
icermektedir. Fakat bu veri seti iizerinde gergeklestirilen
calismalarda veri setinde test edilen sistemlerin basarimini
olumsuz etkileyen bazi durumlarin oldugu tespit edilmistir.
Bu problemin ¢éziimii i¢in, KDD CUP99 veri setindeki bazi
kayitlar elenerek, onerilen sistemlerin testi igin NSL-KDD
[22] ad1 verilen yeni bir veri seti kullanimi 6nerilmistir. Bu
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sayede veri setinin daha kiiciik pargalara bdoliinmesi
gereksinimi ortadan kaldirilmustir.

NSL-KDD veri setinde 4 farkli saldirt tiirii ve normal ag
trafigine ait ornekler bulunmaktadir. Veri setinde bulunan
saldin tiirleri su sekildedir: Hizmet dis1 birakma (DoS-
Denial of service) , Bilgi tarama (Probe), Kullanicinin
yoOnetici hesabina yiikseltilmesi (User to Root-U2R) ve
Uzaktan yerel oturum erisimi (Remote to Local Attack -
R2L). NSL-KDD veri setinde farkli saldirt tiirlerinden
olusan DoS saldirisina ait 45927, U2R saldirisina ait 52, R2L
saldirisina ait 995 ve PROBE saldirisina ait 11656 kayit
bulunmaktadir. 67343 adet kayit ise normal veri trafigine
aittir. Veri seti, normal ve saldir1 tiplerine ait toplamda
125973 kayittan olugsmaktadir. Her bir kayit, 41 farkli nitelik
ve saldir1 tipini gosteren 1 smif bilgisi birlikte 42 nitelik ile
gosterilmektedir. Bu niteliklerde ag trafigine ait protokol
tipi, servis bilgisi, bayraklar, paket bilgileri, sunucu ve
kullanier ile ilgili birgok farkli bilgi bulunmaktadir. Tablo
1’de NSL-KDD veri setine ait 6zellik tablosu goriilmektedir.

2.3. Weka

Weka [23] Waikato Universitesi tarafindan gelistirilmis acik
kaynak bir veri madenciligi aracidir. Weka kullanicilar
sundugu grafik ara yiiz sayesinde tiim islemlerin ¢ok daha
kolay bir sekilde yapilmasini saglamaktadir. Weka iizerinde
veri setleri iizerinde islem gergeklestirmek icin bircok paket
barindirmaktadir. Veri setleri lizerinde Onislem yapilmasi,
simiflandirma ve kiimeleme islemleri ig¢in, birliktelik
kurallarinin tanimlanmast, 6zellik ¢ikarimi ve gorsellestirme
islemleri i¢in ayr1 paketler bulunmaktadir. Veri madenciligi
uygulamalarinda kullanilan daha birgok uygulama programi
bulunmaktadir. Rapid Miner [24] ve R [25] bunlardan en
yaygin olarak kullanilan programlar arasindadir. Bu
programlarin birbirine gore avantaj ve dezavantajlari
bulunmaktadir.

3. ANAORMAL TRAFIiK TESPiTi TESTLERi VE
PERFORMANS DEGERLENDIRMESI

3.1. Anormal Trafik Tespiti

Bu bolimde ag trafigindeki anormal durumlarin tespit
edilmesi i¢in, farkli 6zellik ¢ikarim ve veri madenciligi
algoritmalarinin  birlikte kullanildigi sistemlerin testleri
gerceklestirilmistir. Testlerin nasil gergeklestirildigi detayli
bir sekilde agiklanmistir. Sekil 3’te testlerin nasil
gerceklestirildigini  agiklamak icin bir blok diyagram
sunulmugtur. Sekil 3’te goriildigi gibi, ilk olarak, NSL-
KDD wveri seti {izerinde oOzellik ¢ikarim islemleri
uygulanmaktadir. Bu asamada farkli ozellik ¢ikarim
algoritmalari ile testler gergeklestirilmistir. Uygun bir 6zellik
cikarim algoritmasinin kullanilmasi, veri seti tizerindeki
bagarimin artmasini  ve islem siirelerinin azalmasim
saglamaktadir. Bu calismada elde edilen ve Tablo 3’te
verilen kargilastirma sonuglarinda, performans sonuglarinin
iyi ve daha kisa zamanda tamamlandig1 gosterilmistir.
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Tablo 1. NSL-KDD veri seti oznitelikleri

1 | duration 12 | logged_in 23 | count 34 | dst_host_same_srv_rate

2 | protocol type 13 | nhum_compromised 24 | srv_count 35 | dst_host diff srv_rate

3 | service 14 | root_shell 25 | serror_rate 36 | dst_host same_src_port_rate
4 | flag 15 | su_attempted 26 | srv_serror_rate 37 | dst_host_srv_diff_host_rate
5 | src_bytes 16 | num_root 27 | rerror_rate 38 | dst_host_serror_rate

6 | dst_bytes 17 | num_file_creations 28 | srv_rerror_rate 39 | dst_host_srv_serror_rate

7 | land 18 | num_shells 29 | same_srv_rate 40 | dst_host_rerror_rate

8 | wrong_fragment 19 | num_access_files 30 | diff srv_rate 41 | dst_host srv_rerror_rate

9 | urgent 20 | num_outbound_cmds | 31 | srv_diff host_rate

10 | hot 21 | is_host_login 32 | dst_host_count

11 | num_failed_logins | 22 | is_guest_login 33 | dst_host_srv_count

Bu islemin ardindan, NSL-KDD veri seti egitim ve test
setleri olarak 2’ye ayrilmaktadir. Bu ¢alismada veri setinin
%66,6’s1 egitim igin %33,33’1 test i¢in ayrilmistir. Egitim
icin ayrilan  kisim  {izerinden  sistemin  egitimi
gerceklestirilmis ve kalan kisim igin test verisi olarak
kullanilmustir. Egitim ve test verisinin ayrilmasinda farklt
yaklagimlar bulunmaktadir. Fakat bu calismada test i¢in
kullanilan veri daha 6nceki hicbir sekilde egitim verisi olarak
kullanilmamis ve sadece sistemin testinde kullanilmistir. Bu
sekilde anormal yani saldir tiplerinden herhangi birine ait
olan kayitlarin tespiti hedeflenmektedir. Bu makalede Naive
Bayes, J-48 Karar agaci ve K en yakin komsu veri
madenciligi algoritmalar1 ile test iglemleri yapilmis ve
algoritmalarin bagarimlari test edilmistir.

3.2. Ogzellik Cikarim Algoritmalari
Ozellik ¢ikarim islemi veri madenciligi uygulamalarinda en

onemli adimlardan birisidir. Uygun 0zellik segim
algoritmasinin belirlenmesi ve iglemlerde kullanilmasi,
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uygulamanin sonuglarinda basarimi artiracak bir etkiye
sahiptir. Ayrica veri seti izerindeki nitelik sayisini
azalttigindan veya nitelik arasindaki yeni baglantilari tespit
ettiginden dolay1 islem yiikiinii hafifletecek bir etkiye de
sahiptir[26-28]. Fakat Ozellik ¢ikarim islemleri igin
kullanilan tek bir yontem yoktur. Kullanilacak olan yontem
veri setinin durumuna gore c¢ok degiskenlik gosterebilir.

Ozetle farkli veri setleri icin farkli o&zellik ¢ikarim
algoritmalar1 daha uygun olabilir. Ozellik ¢ikarim
yaklagiminda  kullanilan  birgok  farkli  algoritma

bulunmaktadir [29-32 ]. Bu makalede farkli 6zellik ¢ikarim
metotlar1 denenerek, secilen en uygun iki tanesi ile veri seti
iizerinde islemler gerceklestirilmistir. Bu algoritmalara ait
kisa aciklamalar agagida bulunmaktadir.

CfsSubsetEval algoritmasi [33,34], veri setindeki niteliklerin
yiikksek derecede smif ile olan iligskisini ve nitelikler
arasindaki daha az Snemli olanlar1 belirleyerek, nitelikler
arasinda bir eleme gergeklestirmektedir. Veri seti ig¢in en
onemli olan oOzellikleri tespit edilmesini saglamaktadir.
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CfsSubsetEval bir arama algoritmast kullanmaktadir.
Algoritmada nitelikler arasindan, sinif etiketi ile en iyi
iliskiye sahip olanlarin belirlenmesi saglanmaktadir. Bu
durumda belirlenen 6zellik grubu sinif etiketi ile yiiksek bir
baglanti icermekte fakat diger niteliklerin daha 6nemsiz bir
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duruma sahip oldugu tespit edilmektedir. Dolayisiyla sinif
etiketi ile yiiksek baglantiya sahip olan nitelik grubunun veri
madenciligi islemlerinde kullaniminin bagarimi artirmasi
beklenmektedir. Bu ¢aligmada CfsSubSetEval
algoritmasinda BestFirst arama algoritmasi kullanilmustir.

Veri Seti Girigi
(NSL-KDD)

Y

A A

Ozellik gikarim
algoritmalari ile farkl veri =
setlerinin elde edilmesi

‘OrjinalverisetiJ [ CfsSubsetEval } [

components

Principal }
analysis

{

, }

Veri madenciligi algoritmalan
ile sistemin egitilmesi ve test
edilmesi

‘ Naive Bayes J [ J-48 1 [ KNN J

Y

Performans Degerlendirmesi
(Dogruluk,Kesinlik, Duyarlilik, F-Olgiiti, MCC, ROC,PRC)

A 4

[ Anormal trafigin tespiti

Sekil 3. Performans testleri blok diyagrami

Bu makalede veri seti lizerinde o&zellik ¢ikarimi igin
kullanilan bir diger yontem PCA (Principal components
analysis) Temel bilesenler analizi ydntemidir [35,36].
PCA’da bir¢ok nitelige sahip veri setinin, daha az sayida
nitelik ve niteliklerinin birlesiminden elde edilen degerler ile
ifade edilmesi saglanmaktadir. PCA islemi sonucunda elde
edilen veri setinde daha az boyuta sahip bir yap1 elde
edilmektedir. Analizde veri setinde yer alan niteliklerin bir
biri ile olan baglantilari tespit edilmektedir. PCA’ da islemler
veri setine ait kovaryans matrisinin ¢ikarilmast ile
gerceklestirilmektedir. Elde edilen birden fazla boyutlu
yapmin bir biri ile olan iligkisinin tespiti icin
kullanilmaktadir. Olusturulan veri setindeki yeni nitelikler,
farkli niteliklerin aralarindaki iliskiye gore birlesiminden
olugsmaktadir. PCA veri setindeki nitelikler arasinda yiiksek
korelasyon bulundugunda gereksiz verilerin elenmesi
islemini yerine getirmektedir. Bu analizde veri setindeki bazi
ozelliklerin kaybolmast durumu s6z konusudur fakat
islemler sirasinda varyans degeri korunarak kayiplarin en aza
indirilmesi gerekmektedir.
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3.3. Veri Madenciligi Algoritmalar:

Veri setleri 1iizerinde veri madenciligi islemlerini
gerceklestirmek i¢in  birgok farklt veri madenciligi
algoritmasi gelistirilmistir. Bunlardan bazilari: Bayes [37],
Naive Bayes[38], Bulanik mantik[39], Karar agaglari[40],
Yapay Sinir Aglar1 (YSA)[41] ve Karar Destek Makineleri
(SVM) [42], K en yakin komsu (KNN)[43], K-ortalama [44].
Veri madenciligi algoritmalari veri setleri tizerinde ¢ok farkl
yaklagimlar kullanarak islemleri gerceklestirmektedir. Bu
algoritmalarin basarimlar1 iizerinde kullanildiklart veri
setlerinin yapisina gore farklilik gostermektedir. Yiiksek
oranda basarim igin ilgili veri setinin yapisina uygun
algoritma se¢imi gergeklestirilmelidir[45,46]. Bu bolimde
NSL-KDD veri seti iizerinde siniflandirma iglemleri igin

kullanilan ~ veri  madenciligi  algoritmalar1  kisaca
agiklanmustir.
Naive Bayes siiflandirma algoritmasi[38] Bayes

teoreminin basitlestirilmis halini kullanan bir algoritmadir.
Algoritma hesaplamada kosullu olasilik kullanmaktadir.
Egitimi veri seti {lizerinde sistem egitilmekte ve test veri
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setinin hangi smifa dahil oldugu tespit edilmeye
calisilmaktadir. Naive Bayes algoritmasi basit bir yapiya
sahip olmasmma ragmen, olduk¢a basarili sonuglar
iiretmektedir.

J-48 (C4.5) Karar Agaci Algoritmas literatiirde C 4.5 [40]
olarak bilinmektedir. ID3 olarak bilinen algoritmanin
gelistirilmesi ile ortaya ¢ikmigtir. ID3 algoritmasindan farkl
olarak normalizasyon iglemlerinin bu algoritmaya dahil
edilmesidir. Algoritmada bilgi kazanci degerleri hesaplanir
ve bir oran olarak bu degerler kullanilmaktadir. Karar
agacmin olusturulmasinda alt agaclar olusturulur ve bu alt
seviyedeki agaclarin farkli seviyelere taginmasi miimkiindiir.
Karar agaci algoritmasinda ayrica veri setinde bulunan
problemli verilerin agactan silinmesi i¢in dal budama islemi
gerceklestirilmektedir. Aga¢ olusturma isleminde tek bir
diigiim tespit edilerek isleme baslanir ve 6rneklerin tamami
tek bir sinifta ise ilgili diiglim yaprak olarak tespit edilir ve
bir smifi temsil eder. Eger digiimde farkli siniflara ait
ozellikler bulunuyorsa, en iyi boliimlemeyi yapacak 6zellik
belirlenir ve dallanma devam eder. Biitiin 6zelliklerin bilgi
kazanci degerleri hesaplanir ve en iyi bilgi kazanci degerine
sahip nitelik agagta karar digimii olarak belirlenir.
Belirlenen karar diigiimiiniin altinda yeni bir alt agac
olugturulmak suretiyle isleme devam edilir. Burada
belirlenen alt gruplarda, biitiin elemanlar i¢in ayn1 deger elde
ediliyorsa, ilerleme durur ve tespit edilen son deger ¢ikis
degeri olarak belirlenir. Eger alt grupta tek bir diigiim
mevcutsa ve ayirt edici bir nitelik tespit edilemiyorsa
ilerleme kesilir.

kNN algoritmasi simif belirleme iglemi (k=3 icin)

A A ®
® L J
A
sl *a
A o °*
‘ A ® ° I Simif 1
Simif 2
A ‘ I Test verisi
® ® A

Sekil 4. kNN algoritmast sinif belirleme islemi

KNN simiflandirma algoritmasi [47] egitimli 6grenme
algoritmalarindan en yaygin olarak kullanilanlarindan
birisidir. Biiyiik veri kiimelerinde iglem siireleri diger
algoritmalara gore daha uzun siirebilir fakat basarili sonuglar
iretmektedir. Algoritmada test edilecek olan yani sinifi
belirlenecek olan verinin egitim kiimesindeki her bir 6rnege
olan uzakligi hesaplanmaktadir. Burada k sayisi smifin
belirlenmesinde dikkate alinacak olan en yakin komsu
sayisini ifade etmektedir. K degeri 1, 3, 5 gibi tek bir sayi
olarak belirlenir ve hesaplanan en yakin komsularin dahil
oldugu smifa gore yeni 6rnegin sinifi belirlenmektedir. K
degerinin yiiksek veya diisiik secilmesi bazi durumlarda
sonuglar1 olumsuz etkilemektedir. Uzerinde calisilan veri
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setine gore uygun k degerinin belirlenmesi oldukga
onemlidir. Sekil 4’te kNN algoritmasinda yeni bir 6rnege ait
sinif belirleme islemi goriilmektedir. Ornekte K=3 degeri
icin hesaplama yapilmis ve bu diiglime en yakin 3 komsu
belirlenmistir. Belirlenen en yakin 3 komsudan 2 tanesi sinif
1’e ait oldugu i¢in test diiglimiiniinse sinif 1’e ait oldugu bu
islem sonucunda belirlenmistir.

3.4. Performans Testleri

Bu boliimde, farkli zellik ¢ikarim ve veri madenciligi
algoritmalar ile testler gergeklestirilmistir. NSL-KDD veri
seti lizerinde ylizde ayrim kullanilarak egitim ve test veri
setleri ayristirllmistir. Veri seti iizerinde ilk olarak farkli
ozellik ¢ikarim algoritmalar1  kullanilarak veri seti
ozellestirilmistir. Cfssubeval algoritmasi kullanilarak, 42
nitelik 7 nitelige indirgenerek veri seti olusturulmustur. PCA
algoritmasi ile de 42 nitelikten 6, 11 ve 21 nitelige sahip 3
farkli veri liretilmistir. Bu degerler orijinal veri setinin nitelik
sayisinin dortte biri ve yart sayisina esit olacak sekilde
belirlenmistir. Iki 6zellik ¢ikarmu ile elde edilen veri
setlerinin ~ yaninda, higbir 6zellik ¢ikarimi  islemi
uygulanmaksizin orijinal veri seti ile de testler yapilmustir.
Ozellik ¢ikarimi ile olusturulan ve orijinal veri setleri
tizerinde, Naive Bayes, J48 ve KNN (1-3) veri madenciligi
algoritmalar1 ile testler gerceklestirilmistir. Algoritmalarin
islem zamanlari belirlenmistir. Tiim testlerde NSL-KDD veri
setinin %33,33 olan 42521 &rnek iizerinde test yapilmis ve
bu deger iizerinden degerlendirme yapilmigtir. Veri setinin
kalan kismi (% 66,66) egitim ic¢in kullanmilmigtir. Testler
sonucunda dnerilen sistem i¢in hangi algoritmalarin daha iyi
sonuglar tirettigi ortaya konulmustur.

Onerilen sistemin NSL-KDD veri iizerindeki basarimini
tespit etmek i¢in asagida agiklanan degerlendirme kriterleri
[48,49,50] kullanilmigtir. Degerlendirme kriterlerinde
kullanilmak tizere ilk basta Tablo 2’de goriilen karmasiklik
matrisi elde edilmistir. Karmagiklik matrisi {izerinden
degerlendirme kriterleri elde edilmistir.

Tablo 2. Karmasiklik matrisi

Tahmin edilen
Saldir1 Normal
Saldir1 bpP YN
(dogru-pozitif) | (yanhs-negatif)
Gergek
Normal YP .. DN .
(yanlig-pozitif) | (dogru-negatif)

Karmagiklik matrisinde hesaplanan degerlerin agiklamasi su
sekildedir:

DP (dogru-pozitif): Veri setinde saldir1 sinifinda olup, saldiri
siifinda tahmin edilen 6rnek sayist.

YN (yanlig-negatif): Veri setinde saldirt sinifinda olup,
normal olarak tahmin edilen 6rnek sayisi.

YP (yanls-pozitif): Veri setinde normal simifinda olup,
saldir1 olarak tahmin edilen 6rnek sayisi.

DN (dogru-negatif): Veri setinde normal sinifta olup, normal
olarak tahmin edilen 6rnek sayisi.
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Karigiklik matrisi elde edildikten sonra, bu degerler
kullanilarak hesaplanan degerlendirme kriterlerin agiklamasi
asagida verilmistir.

Dogruluk: Bir algoritmasinin dogru olarak siniflandirma
yaptig1 Ornek sayisinin, toplam Ornek sayisina orani bu
degeri vermektedir. Bu degerin hesaplanmasinda veri
setinden test i¢in ayrilan kismin sayilar1 kullanilmaktadir.
Dogruluk= DP+DN/ DP+YN+YP+DN (1)
Duyarhlik: Veri setinde saldiri sinifinda olan ve saldiri
olarak tahmin edilen 6rnek sayisinin, gercekte saldirt olan
tiim orneklere orani duyarlilik degerini vermektedir.
Duyarlilik= DP/DP+YN 2)
Kesinlik: Veri setinde saldir1 siifinda olup saldir1 olarak
siiflandirilan degerlerin sayisinin, saldir1 olarak tahmin
edilen tiim &rneklerin sayisina oranidir.
Kesinlik= DP/ DP+YP 3
F-Olgiitii: Bu degerlendirme kriterinde kesinlik ve
duyarlilik degerleri birlikte kullanilarak yeni bir deger
hesaplanmaktadir. Bu deger elde edilen kesinlik ve

duyarlilik degerlerin harmonik ortalamasi hesaplanarak elde
edilmektedir.

F-Olgiitii=2x(kesinlik x duyarlilik/ kesinlik + duyarlilik) (4)
MCC (Matthews Correlation Coefficients):

MCC[51] ozelikle iki smnift bulunan veri setleri iizerinde
yapilan iglemlerde diger performans kriterlerine gére daha
dogru sonuglar iiretmektedir. Ozellikle dengesiz olarak
dagilmig veri setleri iizerinde bile en gergekg¢i sonucun elde
edilmesini saglamaktadir. MCC degeri asagida belirtildigi
gibi hesaplanmaktadir. Hesaplanan degerin 1’e yakin olmasi
dogru bir siniflandirma yapildigini géstermektedir.

(DPXDN) — (YPXYN)

- ®)
J/(DP+YP)x(DP +YN)x(DN +YP)x(DN +YN)

MCC

ROC:

ROC analizi [52] veri setinde {iizerinde gerceklestirilen
smiflama isleminin performans &lgiimiinde kullanilan bir
diger 6nemli analizdir. Bu analizde siniflandirma isleminin
hangi oranda dogru tahminde bulundugu farkl bir yaklagim
kullanilarak  incelenmektedir. ROC  egrisinin  elde
edilmesinde Duyarlilik ve Ozgiilliik ile ifade edilen iki
kavram kullanilmaktadir. Y ekseninde hesaplanan duyarlilik
degeri X ekseninde ise hesaplanan (1- Ozgiilliik) degeri yer
almaktadir. Bu iki degerin kesigsimleri ile elde edilen
noktalarin birlesimi ile ROC egrisi elde edilmektedir.
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Ozgiillik=DN/(DN+YP) (6)
ROC analizinden elde edilen deger, ROC egrisinin altinda
kalan alanin biyiikliigiinii géstermektedir. ROC testinde 1 en
iyi degeri, 0,5 ise basarisiz bir siniflandirma yapildigini
gostermektedir. ROC degeri 1 oldugunda veri seti iizerinde
hicbir yanlis tahmin yapilmadig1 anlasilmaktadir ve bu ROC
egrisi koordinat diizleminde (0,0), (1,0) ve (1,1) noktalarini
birlestiren bir dogru ¢izmektedir. ROC egrisi y=x
fonksiyonuna egilim gosterdigi kadariyla basarisiz bir iglem
gerceklestirildigini ortaya koymaktadir.

PRC (Precision-recall Curve):

Bu performans kriterinde iki 6nemli performans degeri olan
duyarlilik ve kesinlik arasinda iligki irdelenmektedir. Her bir
kesim noktasinda bu iki deger hesaplanarak bir egri elde
edilmektedir. Egrinin ¢izilmesinde X ekseninde hesaplanan
duyarlilik degeri ve Y ekseninde ise kesinlik degeri
bulunmaktadir. Bu iki degerin kesisiminden elde edilen
noktalarin birlesimi ile PRC egrisi elde edilmektedir. Bu
performans kriterinde de 1’e yakin degerlerin elde edilmesi
ne kadar dogru bir tahmin yapildigina iliskin bir bilgi
saglamaktadir.

x ekseninde = Duyarlilik
y ekseninde > Kesinlik

Tablo 3’te farkl 6zellik ¢ikarim algoritmasi ve orijinal veri
setleri {izerinde, farkli veri madenciligi algoritmalar
kullanilarak  gerceklestirilen  testlere  ait  sonuglar
goriilmektedir. Performans kriterleri olarak, dogruluk,
kesinlik, duyarlilik, F-6lgiiti, MCC, ROC, PRC ve islem
zamanlarina ait degerler tabloda sunulmustur.

3.4.1. Performans Testleri Sonuglari

Weka’da farkli veri madenciligi ve 0&zellik ¢ikarim
algoritmalar1 kullanilarak yapilan test sonuglari Tablo 3’te
verilmistir. Test sonuglar1 incelendiginde, en yiiksek
dogruluk oraninin orijinal veri seti lizerinde J48 karar agaci
kullanilarak elde edildigi goriilmektedir. Tiim veri setleri ve
tiim algoritmalar lizerinde Naive Bayes algoritmasinin en
disiik dogruluk oranina sahip oldugu fakat en diisiik islem
zamanina sahip oldugu tespit edilmisti. KNN
algoritmasinda 1 ve 3 en yakin komsuluklart igin
gerceklestirilen testlerde, 1 komsu i¢in dogruluk oranimnin
daha iyi sonuglar verdigi goriilmektedir. CfsSubsetEval
ozellik ¢ikarim algoritmast ile nitelik sayisinin 42°den 7’ye
diistiriilmesi ile indirgenmis veri seti lizerinde yapilan
islemlerde, Naive Bayes ve J48 karar agaci algoritmalarinin
islem siirelerinin  olduk¢a diisik ve hizli islem
gerceklestirdikleri ve Naive Bayes algoritmasinda
performans degerlerinin diisiik olmasma karsin, J48 karar
agac1 algoritmasinda iyi performans degerlerine sahip
oldugu belirlenmistir.
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Naive Bayes Test Sonuclar
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J-48 Test Sonuglari
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Sekil 6. J-48 Algoritmas1 Test Sonuglari
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Sekil 7. KNN Algoritmasi Test Sonuglar1 (n=3)
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KNN-1 Test Sonuglari

1
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Sekil 8. KNN Algoritmasi Test Sonuglari(n=1)

PCA ozellik ¢ikarim algoritmasinda ise nitelik sayis1 farkli
degerler iizerinden degerlendirme yapilmistir. PCA analizi
sonucu belirlenen 6, 11 ve 21 nitelik lizerinden testler
yapilmigtir. PCA analizi sonucu elde edilen test degerlerinin
CfsSubsetEval algoritmast kullanilarak elde edilen veri
setinden genel olarak daha iyi sonuclar elde ettigi
goriilmektedir.

Kesinlik, Duyarlihk, F-Olgiiti, MCC, ROC ve PRC
kriterlerine gore Tablo 3’teki sonuglar incelendiginde PCA
(21 nitelik) ve orijinal veri seti iizerinde KNN(1) algoritmasi
kullanilarak elde edilen sonuglarin digerlerinden iyi oldugu
tespit edilmistir. Performans sonuglari, iglem zamani ile
birlikte degerlendirildiginde ise CfsSubsetEval 6zellik
cikarim algoritmas: ile edilen veri seti lizerinde J-48
algoritmasi ile yapilan igslemlerin hem yiiksek bagarima hem
de cok iyi bir iglem zamanina sahip oldugu goriilmektedir.
KNN algoritmasinin ise diger algoritmalara kiyasla olduk¢a
yiiksek islem zamani gerektirdigi tespit edilmistir. Sekil 5, 6,
7 ve 8de farkli veri madenciligi algoritmalar1 ile
gerceklestirilen testlere ait Kesinlik, Duyarlilik, F-Olgitii,
MCC, ROC ve PRC test sonuglari goriilmektedir. Ozellik
cikarim algoritmalari ile elde edilen farkli veri setlerine ait
sonuglarda sekillerde goriilmektedir.

Algoritma Dogruluk Orani Grafigi

1
1-)cfsSubsetEval 2-)PCA-213-)PCA-11 4-)PCA-6 5-)Orijinal Veri Seti

W Naive Bayes ®J-48 MKNN-3 ®BKNN-1

Sekil 9. Algoritma-Dogruluk Oran1 Grafigi
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Algoritma-zaman analizi
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Sekil 10. Algoritma- Zaman Analiz Grafigi

Tablo 3. Performans karsilastirma tablosu

Karmagsiklik | Dogruluk . Time
Algoritmalar . Kesinlik | Duyarhlik | F-Olgiitii | MCC | ROC | PRC
matrisi (%) (sn)
Nelve | 1273 | 7233 | g1 8543 | 09504 | 06378 | 0,7662 | 0,6625 | 0,937 | 0,923 | 031
Bayes | 539 | 2232
3ag | 1976 | 206 | 993860 | 00971 | 09897 | 09934 | 09877 | 0,999 | 0,098 | 2.47
CfsSubsetEval o7 2280
(niteliky | KNN-3 | 2974 | 224 | 995760 | 09957 | 09888 | 09922 | 0,9855 | 0,999 | 0,999 | 296,85
86 | 2277
KNN-1 [ 1976 | 203 | 993393 | 09958 | 09898 | 09928 | 09866 | 0,999 | 0,998 | 338,22
83 | 2277
Naive | 1931 | 652 | 590920 | 08277 | 09673 | 08921 | 07929 | 0,968 | 0,955 | 1.1
Bayes | 4020 | 1884
1083 | 89
148 99,5844 | 09955 | 009955 | 09955 | 09917 | 0,997 | 0,996 | 14,48
89 | 2277
PCA
@1 nitelik) | KNN-3 [ 1988 | 82 | 996541 | 00960 | 09950 | 0,9960 | 09924 | 0,999 | 0,998 | 261,39
79 | 2278
1991 | 57
KNN-1 996871 | 09961 | 09971 | 09966 | 0,9937 | 0,997 | 0,995 | 302,65
77 | 2278
Neive | 1887 | 1097 | 913847 | 08792 | 00451 | 09109 | 0,8297 | 0,969 | 0,959 | 058
Bayes | 2593 | 2026
3ag | 1986 | 109 | 995447 | 09957 | 09945 | 09951 | 09909 | 0997 | 0,995 | 6,67
86 | 2277
PCA
(i nitelik) | KNN-3 | 1988 | 87 | 996008 | 09958 | 09956 | 0,9957 | 09920 | 0999 | 0,998 | 278,95
84 | 2277
1990 | 60
KNN-1 99,6568 | 09956 | 09970 | 09963 | 0,9931 | 0,997 | 0,995 | 357,49
87 | 2277
Neive | 1806 | 1907 | 953341 | 08900 | 09045 | 08972 | 08061 | 0,967 | 0,958 | 036
Bayes | 2233 | 2062
3ag | 1981 | 152 | 993463 | 09936 | 09924 | 09930 | 09869 | 0,996 | 0,995 | 3.6
PCA 128 | 2273
@ nitelik) | (\n-s [(1985 | 110 | 994080 | 0,9947 | 09945 | 09946 | 09899 | 0,998 | 0,997 | 291,49
105 | 2275
1083 | 88
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KNN-L | 116 | 2274 | 995237 | 09942 | 00956 | 0,9949 | 0.9904 | 0,996 | 0,993 | 30592
Naive | 1735 | 2615 | 945933 | 09247 | 08690 | 08960 | 0,8116 | 0,966 | 0,958 | 157
Bayes | 1414 | 2144
1091 | 50
| a8 99,7245 | 09966 | 09975 | 09970 | 09945 | 0.998 | 0,998 | 2728
Orijinal veri 68 | 2279
set KNN-3 [ 1987 | 95 | 996008 | 09962 | 09952 | 09957 | 09920 | 0,999 | 0,998 | 508,72
(42 nitelik) 76 | 2278
KnN-1 | 1990 2238 99,6778 | 09962 | 09968 | 09965 | 0,9970 | 0,997 | 0,997 | 518,76
75

4. SONUC VE DEGERLENDIRME

Bu makalede, bilgisayar aglar1 {izerinde zararli i¢erige sahip
trafigin tespit edilmesi ve saldirilarin algilanabilmesi igin,
saldir1 tespit sistemlerinde kullanilan veri madenciligi
algoritmalarimin performans degerlendirmesi yapilmistir.
Testleri gerceklestirmek icin NSL-KDD veri seti se¢ilmis
olup, bu veri seti tlizerinde 6zellik se¢im algoritmalari ile veri
belirlenen farkli niteliklerden olusan veri setleri elde
edilmistir. Farkli 6zellik ¢ikarim algoritmalari ile olusturulan
veri setleri tizerinde farkli veri madenciligi algoritmalart ile
testler yapilmistir. Elde edilen performans test sonuglari
incelenmis ve en iyi sonuglarin elde edildigi algoritmalar
belirlenmistir. Sekil 9°da farkli veri setleri tizerinde, farkli
algoritmalar ile gergeklestirilen testler sonucunda elde edilen
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Oz

Bu calismada, anormal smear tanist konan hastalarda, smear ve biyopsi materyallerinde PCR yontemi ile HPV DNA analizi
yapilarak sonuc¢larin biyopsi tanistyla karsilastirilmasi amaglanmustir. Calisma, yaslari 26 ile 74 arasinda degisen 24 hasta
lizerinde gerceklestirilmistir. Ele alinan vakalardan patolojik degerlendirme sonucunda H-SIL, L-SIL veya ASCUS ile anormal
smear tanisi konmus hastalara kolposkopik biyopsi yapilarak ornekler elde edilmis ve molekiiler testler ile HPV varligi
aragtirtlmistir. Kolposkopi dncesinde hastalara anket uygulanarak demografik bilgiler elde edilmis ve HPV enfeksiyonuna neden
olabilecek faktorlerin varligr incelenmistir. Anormal smear sonucuna sahip hastalardan alinan patolojik 6rneklerde, biyopsi tanisi
%33’iinde serviks CA, %4 linde H-SIL, %13’{inde L-SIL ve %50’si normal olarak bulunmustur. Ayrica, normal smear sonucuna
sahip tiim hastalarin %33’iinde HPV DNA belirlenmis ve belirlenen HPV alt tipleri (HPV 16, HPV 18, HPV 31 ve HPV 58)
arasinda en yiiksek oranda izlenen alt tipin HPV 16 oldugu tespit edilmigtir. HPV 16 bulunan 5 hastadan 4’{iniin biyopsi tanisinin
serviks CA oldugu tespit edilmis, kalan 1 hastanin ise H-SIL oldugu goriilmiistiir. Ayrica, partner sayisi 1’den fazla olan kisilerde
HPV pozitiflik oraninin yiiksek oldugu goriilirken, HPV pozitif vakalarin tamaminin gravide sayisinin ii¢ veya iizeri oldugu
gozlenmistir. Bu ¢alismada patolojik tani yontemleri ve mikrobiyolojik inceleme sonuglariin taniya katkisi ortaya konulmus,
tarama programlarinin ve erken teshisin 6nemi bir kez daha ortaya ¢ikarilmistir.

Anahtar Kelimeler: HPV, servikal intraepitelyal neoplazi, serviks kanseri, smear.

Evaluation of Human Papilloma Virus (HPV) Existance with Molecular Methods in
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Abstract

The aim of this study was to determine HPV DNA by PCR in smear and biopsy materials in patients with abnormal smear and
to compare the results with biopsy. The study included 24 patients aged 26 to 74 years. Patients with H-SIL, L-SIL or ASCUS

Sorumlu Yazar: Necmettin Erbakan Universitesi, Fen Fakiiltesi, Biyoteknoloji Béliimii, Konya, myontem@erbakan.edu.tr, +90 536 360 59 54

Doi: 10.21541/ apjes.513783


http://apjes.com/
mailto:myontem@erbakan.edu.tr
http://orcid.org/0000-0001-9350-8708
http://orcid.org/0000-0002-7762-4634
http://orcid.org/0000-0001-8091-5857
http://orcid.org/0000-0002-6396-3168
http://orcid.org/0000-0002-3044-7343
http://orcid.org/0000-0001-7098-5982

M.YONTEM

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 217-221, 2019

who were diagnosed with abnormal smear during the pathological evaluation were evaluated and the presence of HPV was
investigated with molecular tests. Demographic information was obtained from patients before colposcopy and the presence of
factors that may cause HPV infection were examined. In pathological specimens taken from patients with abnormal smear results,
biopsy was diagnosed as cervical CA in 33%, H-SIL in 4%, L-SIL in 13%, and normal in 50% of patients. HP\V DNA was
determined, and it was observed that HPV 16 was the highest prevalence of HPV subtypes (HPV 16, HPV 18, HPV 31 and HPV
58). Of the 5 patients with HPV 16, 4 were found to have cervical CA, while the remaining 1 was H-SIL. In addition, the HPV
positivity rate was higher in people with more than 1 partner, whereas the number of HPV positive cases was three or more in
gravity. In this study; the contribution of pathological diagnostic methods and microbiological results to the diagnosis, and the
importance of the scanning programs and early diagnosis was revealed.

Keywords: Cervical cancer, cervical intraepithelial neoplasia, HPV, smear.

1. GIRIiS

Serviks kanseri, son derece etkili Onleme ve tarama
yontemlerine ragmen diinya ¢apinda kadinlar i¢in 6nemli bir
halk sagligi sorunudur [1]. Her yil diinyada 528.000 yeni
hasta ve 266.000 dliim vakasi ile kansere bagli dliimlerin
onde gelen nedenlerinden biri olup goriilme siklig1 diger tiim
jinekolojik tiimorlerden daha fazladir. Olgularin %95’
karsinojenik insan papilloma viriisiiniin (HPV) kalict
enfeksiyonlarindan kaynaklamr [2-4]. Insan papilloma
viriisleri Papillomaviridae familyasina ait ¢ift zincirli DNA
virtisleridir [5]. Servikal neoplaziler ve diger anogenital ve
orofaringeal kanserlerden sorumlu olan 13 yiiksek riskli tip
dahil olmak iizere 100'den fazla insan papilloma virisi tiiri
tanimlanmigtir [6]. HPV tip 16 ve 18 tiim servikal kanserin
yaklasik % 70'ini olusturur ve bu enfeksiyona sahip olan
kadinlarin yaklasik % 24'tinde tip 16; % 9 civarinda ise Tip
18 tespit edilmistir [7].

HPV'lerin onkojenik potansiyeli, HPV yasam ddngiisiiniin
erken asamalarinda (E6 ve E7) eksprese edilen ve sirasiyla
konakgi-tiimor siipresor proteinleri p53 ve pRb'ye baglanan
ve bunlari inaktive eden iki onkoproteine atfedilmektedir [8].
HPYV enfeksiyonu etiyolojik olarak aniis, serviks, orofarinks,
penis, vajina ve vulva kanserlerinin bir alt kiimesi ile
iligkilidir ve bu kanserlerdeki roli, molekiiler ve
epidemiyolojik aragtirmalardan elde edilen kapsaml
kanitlarla desteklenmistir [9, 10].

Prekanser6z lezyonlarin erken teshisi ve tedavisi servikal
kanserde ilerlemeyi engelleyebilir. Bu lezyonlarin
tanimlanmas1 esas olarak servikal hiicrelerin sitolojik
taramast ile gergeklestirilmektedir. HPV DNA'sii tespit
eden ve yiiksek riskli HPV tiplerini diisiik riskli HPV
tiplerinden ayiran hassas ve spesifik molekiiler teknikler
sitolojiye yardimci olarak ortaya ¢ikmustir. Yiiksek riskli
HPV tiplerinin daha erken saptanmasi, enfekte hastalarda
triyaj, tedavi ve takibi gelistirebilir. Giinlimiizde, HPV DNA
testinin en belirgin rolii, sinirda veya hafif anormal sitolojik
test sonuglari olan hastalarda tanisal dogrulugu arttirmak ve
gereksiz kolposkopiyi sinirlamaktir [11].

HPV, serviks kanseri i¢in gerekli bir neden olmakla birlikte,
tek basma yeterli bir neden degildir. Bu nedenle, servikal
HPV enfeksiyonu ile birlikte kanser olusumu i¢in diger
kofaktorler gereklidir. Hormonal kontraseptiflerin uzun
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stireli kullanim, yiiksek parite, tiitiin kullanim1 ve HIV ile
ko-enfeksiyonu belirlenen kofaktorler olarak tanimlanmugtir.
Ayrica Chlamydia trachomatis (CT) ve Herpes simplex viriis
tip-2 (HSV-2) ile birlikte enfeksiyon, immiinosupresyon ve
bazi diyet eksiklikleri diger olasi kofaktorler olarak
siralanabilir [12].

HPV enfeksiyonu, diinya genelinde en yaygin cinsel yolla
bulasan enfeksiyondur ve her iki cinsiyetten cinsel olarak
aktif olan bireyler, yasamlari boyunca bir noktada bu
enfeksiyona yakalanirlar [13]. Onkojenik HPV suslarina
karg1 immiinize olan asilarin gelistirilmesi ile servikal kanser
Onlenmesinde biiyiik adimlar atilmigtir [14]. Sitoloji tabanlh
tarama yoOntemlerine ek olarak (Papanicolaou veya “Pap”
testi), yiliksek riskli HPV enfeksiyonlarini tespit eden tarama
testleri, prekanserdz lezyonlarin ve serviks kanserinin erken
teshis ve tedavisine yol agabilecek degerli bir arag haline
gelmislerdir. En 6nemli karsinojenik HPV tiplerine karsi
etkili profilaktik asilar mevcuttur. Ancak asilanan kisilerin
sayis1 disiik kalmaktadir. Erken serviks kanseri cerrahi veya
radyasyon ile tedavi edilebilmesine ragmen, metastatik
servikal kanser tedavi edilemez ve yeni tedavi yaklagimlar
gereklidir [15].

2. MALZEME VE YONTEM
2.1. Vakalarin Secimi ve Numunelerin Alinmasi

Caligma grubu, Kadin Hastaliklar1 ve Dogum Poliklinigine
bagvuran ve rutin smear testi yaptiran hastalardan
olusturuldu. Yaslart 26 ila 74 arasinda degisen (ort. 44)
anormal smear tanist konmus 24 hasta, ¢alisma grubuna
dahil edildi. Hastalardan Bilgilendirilmis Goniillii Onam
Formu alinmasini takiben hastaya ait demografik bilgilerin
derlenmesi ve HPV enfeksiyonu ag¢isindan risk olusturacak
faktorlerin belirlenmesi i¢in anket yapildi. Kolposkopi ile
yapilan patolojik inceleme sonucunda H-SIL (High Grade
Squamous Intraepithelial), L-SIL (Low Grade Squamous
Intraepithelial) ya da ASCUS (Atypical Squamous Cells of
Undetermined Significance) pozitif olan hastalardan biyopsi
ornekleri alind1.

2.2. Numunelerin incelenmesi

HPV’nin tip diizeyinde tamisinda pek c¢ok ydntem
kullanilmaktadir. Serolojik analizler, doku kesitlerinde
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virlisiin major kapsit proteinlerini arastirma imkani verir.
Ancak c¢apraz reaksiyonlar nedeniyle HPV tanisinda bir
onemi bulunmamaktadir [16]. Bunun yani sira blotlama
metodlar1 da tanm1 amacgh kullanilabilmektedir. Polimeraz
zincir reaksiyonu (PCR) ve Hybrid capture en sik tercih
edilen yontemlerdir. Hybrid capture 2 yontemi, FDA
tarafindan da onay almis ikinci kusak bir hibridizasyon
metodudur. PCR temelli yontemler ise oldukca yiiksek
duyarlilikta sonug¢ vermesi, 40’tan fazla HPV tipini ayirt
edebilme istiinliigline sahip olmasi ve kisitli sayidaki
orneklerde bile tatmin edici sonuglar vermesi agisindan daha
avantajhdirv  [17].  Bu  ¢aligmada, HPV  kiiltiirii
yapilmadigindan ve serolojik yontemlerin klinik tanida
o6nemi olmadigindan PCR esasli yontem tercih edilmistir.

Servikovajinal smear Ornekleri geleneksel yontemle
hazirlanarak Bethesda sistemine gore degerlendirilmistir.
Biyopsi numuneleri fiksasyon ve tespit islemlerinin ardindan
histopatolojik olarak incelenmistir. Hastalarin servikal
siriinti.  ve biyopsi numunelerinden EZ1 Advanced
(QIAGEN) otomatize DNA izolasyon cihazi ile elde edilen
viral DNA ornekleri PCR islemine tabi tutularak viriis
genomu arastirilmis ve pozitif sonug¢ veren Orneklerden
viriisiin tipi belirlenmistir. Digene HC2 HPV DNA Testi
(QIAGEN) kullanilarak 13 yiiksek riskli HPV tipinin
(16/18/31/33/35/39/45/51/52/56/58/59/68) kalitatif

saptamas1 96’lik mikroplakada gerceklestirilmistir.

3. BULGULAR
Kadin Hastaliklar1 ve Dogum Poliklinigine basvuran

hastalardan ¢alisma grubuna dahil edilen 24 kisiye ait
demografik bilgiler Sekil 1 ve Tablo 1’de belirtilmistir.

;
3
i
)
]
1] ner Sayisi 1 | o 19
3
H
i

Gravide Sayist 3 ve st

Gravide sayst

Sekil 1. Calismada yer alan vakalarin parite, partner, abortus
ve gravide sayilar1

Hastalarin ilk koit yasiin 16-29 (ort. 20) arasinda oldugu;
caligma grubunda yer alan vakalarin yarisinin 20 yas
iizerinde ilk koit yasadiklar1 tespit edildi. Hastalarm ilk
gebelik (parite) yasinin 16-28 arasinda oldugu; parite sayisi
1olan 5, 2 olan 14, 3 ve iizeri olan ise 15 hasta oldugu tespit
edildi. Partner sayis1 1 olan 19 hasta, 2 ve {izeri olan 5 hasta;
hi¢ abortus yapmamuis 11 hasta, abortus sayisi 1 olan 4 hasta,
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2 ve lizeri olan ise 9 hasta oldugu bulundu. Gravide sayisti ile
HPV pozitiflik oranlarina bakildiginda ise HPV pozitif olan
hastalarin tamaminin 3 ve iizeri oldugu gozlendi.

Tablo 1. Hastalarin yag ve HPV enfeksiyonu yo6niinden
degerlendirilmesi

Hasta sayis1 HPV (+) sayisi

Yas gruplar

(%) (%)
20-29 3(12,50) -
30-39 7 (29,16) 3 (37,5)
40-49 7 (29,16) 1(12,5)
50-59 3(12,50) 1(12,5)
60+ 4 (16,66) 3 (37,5)
Toplam Hasta 24 8
Sayis1

Sigaranin servikal kanser iizerindeki olumsuz etkisi goz
ontine alindiginda, ¢calismamizda HPV DNA pozitif olan 8§
hastanin 3’iiniin sigara igtigi, 5’inin ise igmedigi tespit edildi.

Smear ve kolposkopik biyopsi orneklerinden elde edilen
sonuglar Tablo 2 ve Sekil 2°de gosterilmistir. Elde edilen
smear sonuglarindan hastalarin = %50’sinin  normal,
%13’tinin  L-SIL, %4’tiniin H-SIL ve geriye Kkalan
%33’liniin de rahim agz1 kanseri oldugu sonucuna ulasildi.

A Smear Sonuglar B Biyopsi Sonuglari

WL-SIL WH-SIL ™ ASCUS WL-SIL WH-SIL CervixCA Normal

= &g/ﬂ

Sekil 2. Calismada yer alan vakalarin A. Smear B. Biyopsi
sonuglari

Tablo 2. Biyopsi tanisina gére HPV tiplerinin tanim1
Cervix

CA H-SIL  L-SIL  Normal
HPV 16 4 1 - -
HPV 18 - - - 1
HPV 31 - 1 - -
HPV 58 1 - - -

Biyopsi sonuglarina gore; pozitif HPV olan hastalardan HPV
tip 16 olan 5 hastanin 4’iiniin serviks CA, 1 hastanin ise H-
SIL oldugu belirlendi. Diger taraftan HPV tip 18 olan
hastanin biyopsi sonucunun normal, HPV subtip 31 olan
hastanin ise H-SIL oldugu ve HPV subtip 58 olan hastaya
serviks CA tanisi kondugu tespit edildi.
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4. DEGERLENDIRME VE SONUC

HPV, diinya ¢apinda hem erkek hem de kadinlarda cinsel
yolla bulagan hastaliklarin en yaygin nedenlerinden biridir.
HPV enfeksiyonunun, zararsiz lezyonlardan kansere kadar
pek ¢ok durumla iligkili oldugu bilinmektedir [11]. Serviks
kanseri, diinya genelinde kadinlarda en sik goriilen ikinci
kanser tiiriidiir. Ortaya ¢ikisina ve patogenezine dair bilgiler
stirekli olarak artmaktadir. Yakin doénemde yapilmis
caligmalar, HPV enfeksiyonunun serviks kanserinin temel
sebebi oldugunu ortaya koymaktadir. Kalict enfeksiyonlara
yol agan yaklasik 15 karsinojen HPV tiiriiniin ise hemen
hemen biitiin vakalarin altinda yatan neden oldugu iddia
edilmektedir [6, 18] .

HPV enfeksiyonunun neden oldugu rahim kanserinin
histopatolojik ilerleyisi diger kanser tiirlerine gore farklidir.
Sitolojik anormallik olsun ya da olmasin, servikal HPV
enfeksiyonlarinin biiyiik bir kismi viriis bulastiktan sonraki
1-2 yil boyunca hiicresel immiin sistem tarafindan baskilanir.
Enfeksiyon ve prekanserin ilk mikroskobik kanitinin ortaya
cikmast 5 yil gibi kisa bir siirede gergeklesebilir [3, 19].
Prekanser donem, genetik anormalliklere sahip ancak
farklilasmamus hiicrelerin neredeyse servikal epitelyumun
tam kalmliginin yerini almasiyla karakterizedir. Sigara,
multiparite, beslenme, uzun siire dogum kontrol haplarinin
kullanimi, kanserojen HPV tipleri ile enfekte olmus
kadinlarda prekanser ve kanser riskini iki ya da {i¢ katina
kadar ¢ikarabilmektedir [20, 21].

Prekanserin ortalama teshis yasi 25 ila 35 yaslar arasindadir.
Invaziv servikal kanserin piki diger yetiskin kanser tiirlerine
kiyasla daha erken goriiliip 35-55 yas arasindaki bireylerde
bir plato olusturur[3].

PCR, HPV’nin gen diizeyinde tanimlanmasinda ve klinik
tanida biyiik kolaylik saglayan bir yontemdir. Az miktarda
ornekle bile yiiksek dogrulukta sonug¢ vermesi, izole edilen
viriitik genomun kanserojen ozellikte olup olmadigini
tanimlamada ¢ok daha avantajli olmasindan dolay1 birgok
aragtirmact gibi biz de bu metodu tercih ettik. Yapmuis
oldugumuz literatiir taramasinda da servikal kanserli
hastalarda PCR temelli metotlarla yiiksek oranda HPV
pozitiflik oldugunun iddia edildigi tespit edilmistir [20-22].
Bizim c¢alismamizda servikal kanser tanisi konmus 5
hastanin 5’inde, H-SIL tanil1 6 hastanin 2’sinde, L-SIL tanili
6 hastanin higbirisinde ve ASCUS tanili 12 hastanin 1’inde
yiiksek riskli HPV pozitif bulunmustur. Ayrica HPV 16, 18,
31, 33, 35, 39, 45, 51, 52, 56, 58, 59, 68, 73 ve 82 tiirlerinin
(azalan frekansa gore) yiiksek riskli (kanserojen); HPV 26,
53 ve 66 tiirlerinin de muhtemel kanserojen tiirler olarak
degerlendirilmelerinin miimkiin oldugu ifade edilmistir (21).
Yapmis oldugumuz literatiir taramasinda irkin HPV
prevalansini etkiledigi, beyazlara kiyasla siyahi geng
erkekler ile HPV prevalansi arasinda 6nemli bir iligkinin
bulundugu ifade edilirken [23], sigara kullaniminin da
yiiksek riskli HPV pozitiflikle gii¢lii bir iliskisinin oldugu ve
servikal kanser riskini artirdigi iddia edilmektedir [21, 24,
25] . Bizim ¢alismamizda HPV DNA pozitif olan 8 hastanin
3’liniin ~ sigara  kullantyor olmast bu  bulgular
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desteklemektedir. Ancak baska bir ¢alismada ise HPV’den
bagimsiz olarak, tiitiin i¢indeki kotinin ve nikotin gibi
kimyasal kanserojenlerin, karsinojenik nitrozaminleri aktive
ederek ve DNA hasarina neden olarak mitojenik bir etki
gosterdigi ve ayrica servikal epitelyumda lokal bagisiklik
savunmasini bozabildiginin iddia edilmektedir [20].

Sonug olarak;

- Servikal kanser lezyonlarinin ortaya g¢ikmasinda
HPV’nin 6nemli bir faktoér oldugu,

- Sigara, beslenme, dogum kontrol haplar1 ve yiiksek
dogum sayisi, cinsel yagam tercihi (her iki cinsiyet igin
cok eslilik) ve kisisel hijyen gibi etkenlerin de servikal
kanser insidansin artirdig,

- Servikal kanserin patogenezinde, koruyucu hekimlik ve
erken taninin 6nemli oldugu kanaatine varildi.
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Bu ¢aligmanin amact yigma yapi birimlerinin giiclendirme uygulamalarindan sonra kirilma durumunu ve kesme kapasitesini
Olgmektir. Deneysel aragtirmalar yalitim sivasi ile sismik kumas kullanarak giiglendirmenin etkilerini gostermek igin
yiriitiilmiistiir. Giiglendirilmis sistem, alkali dayanimli cam elyaf (AR) ve polipropilen liflerden 6riilmiis ¢ok eksenli sismik
tekstil malzemesinden olusmakta olup; stvanin malzeme igerigi genlestirilmis cam kiirecik esaslidir. Ug noktali kesme deneyleri
icin tugla ve bims bloklardan toplam 12 numune iiretilerek s6z konusu numunelerin bazilar1 sismik tekstil malzemesi ile
giiclendirilmistir. Giiclendirme islemi, deney numunesinin tek tarafina 2 cm kalinliginda olacak sekilde uygulanmistir. Biitiin
deneyler Sakarya Universitesi’nin yap1 mekanigi laboratuvarinda gergeklestirilmistir. Kuvvet kapasitesi 50 kN olan ve 1.5
mm/dk yiikleme hizina sahip diisey yiik kontrollii silindirin yer degistirme dlgen mekanik 6zelligi, kesme gerilmesi etkisindeki
yigma blok-har¢ ara yiizeylerinde meydana gelen kayma miktar1 ve g¢atlak davraniglar1 hakkinda bilgi edinmek amaciyla
kullanilmistir. Bu deneysel ¢alismanin sonuglari, tim test numuneleri i¢in kuvvet-deplasman iliskileri agisindan karsilastirmali
olarak verilmistir. Gii¢lendirilmemis numuneler ile gergeklestirilen deneylerde, eleman-harg ara yiizeyleri boyunca kayma
kirilmasinin oldugu gozlemlenmistir. Sismik kumas ve cam kiirecik esasli yalitim sivasi uygulanarak giiglendirilen yigma
elemanlarda ise dayanimin ve siineklik kapasitesinin 6nemli 6l¢iide arttigi sonucuna varilmistir.

Anahtar Kelimeler: Giiglendirme, sismik kumas, yigma yap1

Triplet Shear Tests on Brick and Pumice Blocks Strengthened by Seismic Textile
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Abstract

The goal of this study is to evaluate the shear capacity and the crack pattern of the masonry building units after reinforcing
application. Experimental researchs were executed to indicate the effect of strengthening by using the seismic fabric and the
relevant specific plaster consisting of expanded glass granular. The reinforcement system is formed both multiaxial textile
comprising of alkali resistant glass-polypropylene fibrous and mentioned plaster. For triplet shear tests on perforated bricks and
pumice blocks a total of twelve specimens were produced. The plaster having thickness of 2 cm and reinforcing fabric was
applied only unilaterally of the samples. All experiments in this study were performed at Sakarya University’s structural
mechanics laboratory. The displacement-measuring feature of the vertical load-controlled cylinder with a force capacity of 50
kN and a loading speed of 1.5 mm/min was used to obtain information about the amount of slip and cracking behavior occurring
in the block-mortar interface due to shear stress. The results of this experimental study were compared in terms of force-
displacement relationships for all test samples. It was detected from the final situation of all non-retrofitted specimens had a slip
failure along the element-mortar interfaces. It is concluded that the ductility capacity and shear strength increased considerably
via seismic fabric and relevant plaster combination.
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B.ISTEGUN

1. GIRIS

Son yillarda yasanan siddetli depremlerin neden oldugu
6liimlerin ve dliimciil yaralanmalarin ¢ogu; yigma yapilarin
ana bileseni olan duvarlarin hasar gérmesi veya ¢okmesi
sonucu meydana gelmistir. Yigma yapilar; tastyict sistemleri
olan duvarlarmin, siineklikten yoksun olmalar1 ve yeterli

kesme gerilmesi-kayma dayanimi  kapasitesine  sahip
olmamalar1  sebebiyle depremlerden Onemli dlgiide
etkilenmislerdir. Ancak mevcut yapilarin depreme

dayanikliligini, stabilitesini ve siineklik kapasitelerini etkin
giiclendirme yontemleri ile arttirmak miimkiindiir. Kompozit
sismik tekstil malzemelerinin duvar yiizeyine harici olarak
uygulanmasi, bahsi gecen yapilarin giiclendirilmesinde sik
kullanilan etkili yontemlerden biridir.

Karlsruhe Teknoloji Enstitiisii laboratuvarinda on yillik bir
calisma sonucu, alkali direngli cam ve polipropilen liflerden
olusan hibrit ¢ok eksenli sismik kumas gelistirilerek, yigma
duvarlar {izerinde ¢ok sayida deney gergeklestirilmistir [1].
Uygulanan yiikler altinda, giliglendirilmis yigma duvar
numunesinin davranisini ve olusan ¢atlak modellerini daha
iyi analiz edebilmek maksadiyla, aragtirmacilar tarafindan
birgok deney diizenegi ve farkli duvar malzemeleri
kullanilmustir [2]. Deneysel programlar, kiigiik 6lgekli duvar
numunelerinin yani sira; 1:1 dlgegiyle hazirlanmis gercek
duvar boyutlarindaki numuneleri de icermektedir. Kiiciik
Olcekli testler kapsaminda cesitli kesme deneyi yontemleri
kullanilarak; dayanim parametreleri, kesme gerilmeleri
altinda duvar derzlerinin davranisi ve olusan gatlak modelleri
incelenmistir [3].
Bu c¢aligmada, kompozit sismik kumas kullanilarak
giiclendirilen ve gii¢lendirme olmaksizin ele alinan diisey
bosluklu tugla duvar numuneleri ile bims blok duvar
numunelerinin statik diisey yiikleme altindaki mekanik
davraniglarinin  incelenmesi  ve ¢atlak  formlarinin
belirlenmesi amaglanmigtir. Yigma birim ve har¢ ara
yiizeyinin kesme performansinin belirlenebilmesi amacuyla,
sz konusu sismik kumas, genlestirilmis cam kiirecik esasl
yapistirma sivast kullanilarak numune yiizeyine tek tarafli
olarak uygulanmigtir. Siva kalinligi 2 cm olarak dikkate
alinmistir. Referans olarak degerlendirilen giiglendirilmemis
numuneler uygulanan ii¢ noktali kesme deneyleri ile ayrica
incelenerek, elde edilen deney sonuglari kuvvet-yer
degistirme iligkileri ve kayma dayanimi parametreleri
karsilagtirmali olarak verilmistir.

2. MATERYAL VE METOD

Sakarya Universitesi’nin yap1 malzemesi laboratuvarinda
yikleme hizt 1.5 mm/dk olan basma-¢ekme test cihazi
kullanilarak yiiriitilen deneylerde; iigli blok numuneler
diisey yiike tabi tutulup, tugla ve bims duvar-har¢ ara
ylizeyinden kaymaya zorlanmistir. Egilme momentinin
etkisini azaltmak ve uygulanan yiiki diizgiin bir sekilde
aktarabilmek amaciyla, iiclii numunenin orta tuglasi lizerine
celik levha yerlestirilmistir. Her iki ugtaki tugla/bims
elemanlar ise rijit iki L profil tarafindan desteklenerek
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ankastre mesnet kosullarinin olusturulmasi saglanmustir.
Bims duvar durumundaki mesnet kosullarinin tugla duvar
durumundaki mesnet kosullarina esdeger olabilmesi igin bu
iki L profil gijon demirlerle sikistirtlip birbirlerine
sabitlenmistir. Bims bloklar ile olusturulan numunelerin
genisligi cihaz aciklifindan biiyiik oldugu icin ilgili
numuneler test cihazina tugla elemanlarin yerlestirildigi
dogrultunun aksi dogrultuda konuslandirilmistir. Bunun
sonucu olarak diizenegin havada kalan kisimlar1 10x10
cm’lik  agac ayaklar ve teleskopik direkler ile
desteklenmistir. Deneysel ¢aligsmanin sonuglart, 50 kN diisey
kuvvet kapasitesine sahip yiik silindirine entegre edilmis bir
yer degistirme sensorii tarafindan kaydedilmistir.

2.1. Test Numunelerinin Ve Deney Diizeneklerinin
Ozellikleri

Test numunelerinde kullanilan diisey delikli tugla ve bims
blok Sekil 1°de gosterilmistir.

Sekil 1. Test numunelerinde kullanilan diisey delikli tugla ve
bims blok

Tugla ve bims bloga ait teknik 6zellikler ise Tablo 1’de
verilmistir. Bahsi gegen yigma bloklara ait basing dayanimi
degerleri tugla icin 6-15 MPa, bims i¢in 1.2-2.5 MPa
degerleri arasinda degigmekte olup, tabloda ifade edilen
dayanim verileri deneysel c¢aligmalardan elde edilen
ortalama degerlerdir.

Tablo 1. Tugla ve Bims Ozellikleri
BIiRIM TUGLA

BIMS

Ebat cm 19x29x13.5 19x39x18.5
Sarfiyat adet/m? 22-35 12.5-13
Basing Dayamim ~ N/mm? 10 1.5
Isil Diren¢ W/mK 0.32 0.22
Yangina Dayanim = Al Al
Tolerans
Kategorisi i T D1
Briit Kuru Birim 3
Hacim Kiitlesi L HED ek
Net Kuru Birim KN/m? 1765 735

Hacim Kiitlesi

Uretilen 12 adet numune Sekil 2’de gosterilen iigerli
bloklardan olusturulmustur. ilgili numunelerin genlestirilmis
cam kiirecik esasli yapistirma sivasi kullanilmak suretiyle 6
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tanesi gili¢lendirilmis olup, kalan {iger adet numune referans F
olarak ele alinmustir. Ls3 4+ L2

ts1
2 | i
Sekil 2. Deneylerde kullanilan iiclii test numuneleri Sekil 4. Deney diizenegi
S6z konusu giiglendirme islemi, Sekil 3°te gosterildigi lizere Calisma kapsaminda yiiriitiilen 12 adet deney, Sekil 5°te
alkali direngli cam elyaf ve polipropilen liflerden olusan ¢ok verilen basma-cekme test cihazinda gergeklestirilmistir.

eksenli hibrit sismik tekstil malzemesi ve 6zel yapistirma
sivasinin bir kombinasyonudur. Tlgili kompozit kumasa ait
disey, yatay ve diyagonal dogrultuda (60°) g¢ekme
mukavemetinin ortalama degerleri ise sirasiyla 53.6 N/mm,
42.0 N/mm ve 14.4 N/mm’dir.

Uclii numunelerin olusturulmasi amaciyla kullamlan derz
malzemesi ¢imento harci olup, ¢imento/kum hacimsel orant
1/4°tiir. Giiglendirme iglemi icin Oncelikle {iglii numune
yiizeyine ince bir tabaka olacak sekilde genlestirilmis cam
kiirecik esasli siva uygulanmig daha sonra ise sismik kumas
yapistirilarak bu kumasin iizeri tekrar ilgili 6zel siva ile
sivanmigtir. Bu iglem tiim numuneler i¢in benzer sekilde
olup numunelerin tek yiizeyi giiclendirilmis ve siva kalinligi
2 cm olacak sekilde uygulama yapilmistir.

Sekil 5. Basma-¢ekme test cihazi
2.2. Deney Programm Ve Sayisal Bulgular

Olusturulan her bir iiglii deney grubu igin bir isimlendirme
yapilmis olup, Tablo 2°de bu kodlara yer verilmistir.

Tablo 2. Duvar Numunelerinin Kodlar1

Duvar Giiclendirme Duvar
Kodu Durumu Tipi
D1R00 Referans Tugla Sivasiz
D3R00 Referans Bims Sivasiz
Cam kiirecik esasl

SR 2

til malzemesi

0

Sekil 3. Cok eksenli sismik hibrit teks

Siva Tipi

Deneysel ¢alismanin amaci, kompozit sismik kumas ile
giiclendirilmis diisey bosluklu tugla duvar elemanlarinin

kesme kuvveti altinda mekanik karakteristikleri ve ¢atlak D1G03 Var Tugla

formlarinin  belirlenmesi  ve elde edilen verilerin Stva —
giiclendirilmemis referans numuneler ile karsilastirmali D31G03 Var Bims Cam kiirecik esaslt
olarak incelenmesidir. Siva

Ug noktali kesme deneyinin sematik gosterimi Sekil 4’te Referans olarak degerlendirilen giiglendirilmemis tugla
verilmis olup, diisey delikli tugla deneylerinde kullanilan L numuneler DIR00 olarak isimlendirilmistir. Bu gruba ait iig
profil ve levha kalinliklari t3=30 mm, t=12 mm, ts=12 adet numune iizerinde gergeklestirilen deneylerde, kuvvet-
mm’dir. Bims blok deneylerinde kullanilan levha kalinliklar1 yer degistirme egrileri elde edilmistir. DIR0O grubuna ait 1.
ise t;1=35 mm, t;=20 mm, t=15 mm’dir. numunenin deney Oncesi ve kesme kuvvetine maruz

birakildiktan sonraki durumu Sekil 6°da gosterilmistir.
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Sekil 6. D1R00 grubuna ait 1. numunenin deney oncesi ve
sonrasindaki durumu

Deney yaklasik 9 dakika siirmiis ve derzlerde baglayan
kirilma, tugla duvar elemanlarinin da ¢atlayarak kirtlmasina
sebep olmustur. Taginabilen maksimum kesme kuvveti 12
kN mertebelerine ulastiktan sonra numune yatay yiik tagima
kapasitesini biiyiik oranda yitirmistir. Numune yiizeyinde
cok fazla kilcal ¢atlak gbzlenmemis, ani kirilmalar ile sistem
gdcme mekanizmasina ulagmistir.

Her gruba ait iic numune olmasi sebebiyle D1R00-1, D1R00-
2 ve D1R00-3 seklinde isimlendirme yapilmistir. D1R00-1
numunesi i¢in {i¢ noktali kesme deneyi altinda elde edilen
maksimum kuvvet 12200 N olmustur. Bu sete ait 2. ve 3.
numuneler de benzer sekilde test edilmis ve ¢atlak formlar
Sekil 7°de gosterilmistir.

T
Ht DIRNO

1 —— -
—r e

gruibuna ait 2. ve 3. numunelerin deney

Sekil 7. D1R00
Oncesi ve sonrasindaki durumu

Kesme kuvvetine maruz birakilan ikinci numunede sag
tarafta bulunan tugla tamamen par¢alanmis ve ortadaki tugla
derz diizleminden kayarak gevrek bir gogme mekanizmast
olusmustur. D1R00 deney setine ait son numunede ise ilk
catlaklar sag tarafta bulunan tuglanin alt kisminda meydana
gelmistir. Kesme kuvveti maksimum degeri olan 15 kN
seviyelerine ulagtiktan sonra numunenin yatay yiik tagima
kapasitesinde ani bir diisiis gozlenmis ve ortadaki tuglada
olusan ¢atlaklar olduk¢a genislemistir. Kullanilan tuglalarin
135 mm olmas1 gereken kenarlari, tiretim kaynakli kusurdan
otiri daha kiigiik oldugundan; numune L profillere
yerlestirilirken, derz diizlemi L profilin bittigi noktaya denk
gelmemis ve mesnede oturan sag tuglanin derze yakin
kosesinde gerilme yigilmalari meydana geldiginden
kirllmalar gozlenmigtir. D1R00-2 ve D1R00-3 numuneleri
icin ise maksimum kesme kuvveti degerleri 12920 N ve
15316 N olarak dl¢iilmiistiir. Kuvvet-yer degistirme iliskileri
Sekil 8’de karsilagtirmali olarak sunulmustur.
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=
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Sekil 8. DI1R00 numunelerinin Kuvvet-yerdegistirme
iligkilerinin karsilastiriimasi

D1R00-1 numunesi i¢in f, kayma gerilmesi EN 1052-3’e [4]
gore Denklem 1’de verildigi gibi hesaplanmistir. Burada
Fmax maksimum kesme kuvveti degerini, A ise tugla duvar-
harg ara yiizey alanini ifade etmektedir.

f\/: Fmax/ 2A (1)

f,=12200/(2 x 190 x 290)=0.111 MPa

D1R00-2 ve D1R00-3 numuneleri igin de f, kayma gerilmesi
degerleri srasiyla 0.117 ve 0.139 MPa olarak
hesaplanmustir.

Giiglendirilmemis bims numunelerin isimlendirilmesinde ise
D3RO0 kodu kullanilmistir. Bu gruba ait {i¢ adet numune
iizerinde gerceklestirilen deneylerde, kuvvet-yer degistirme
egrileri elde edilmistir. D3RO0 grubuna ait 1. numunenin
yiikleme Oncesi ve kesme kuvvetine maruz birakildiktan
sonraki durumlari Sekil 9°da verilmistir.

Sekil 9. D3RO0 grubuna ait 1. numunenin dney oncesi ve
sonrasindaki durumu

Gtiglendirme olmaksizin dikkate alinan bims grubuna ait
numunelerde; D3R00-1 igin ti¢ noktali kesme deneyi altinda
31073 N olarak belirlenen maksimum kuvvet, D3R00-2 igin
23607 N ve D3R00-3 i¢in 31384 N olarak elde edilmistir. Bu
sete ait 2. ve 3. numunelerin ¢atlak formlar1 da Sekil 10°da
gosterilmistir.
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Sekil 10. D3RO0 grubuna ait 2. ve 3. numunelerin deney
oncesi ve sonrasindaki durumu

Referans olarak degerlendirilen bims grubu numunelerinin
maksimum kesme kuvvetlerine karsilik gelen f, kayma
gerilmesi degerleri ise sirasi ile 0.210 MPa, 0.159 MPa ve
0.212 MPa olarak hesaplanmistir. Kuvvet-yerdegistirme
iligkileri Sekil 11°de kargilagtirmali olarak sunulmustur.

60000
50000 ‘
@40000
E 30000 ¥ i fML —D3R00-1
Low /) o
10000 /
0 /
0 5 10 15
Yerdegistirme (mm)
Sekil 11. D3R00 numunelerinin kuvvet-yerdegistirme

iligkilerinin karsilastiriimasi

Deneysel ¢aligmanin ikinci asamasinda; genlestirilmis cam
kiirecik esasli yapistrma sivasi araciligryla numune
yiizeyine tek tarafli uygulanan cok eksenli sismik tekstil
malzemesinin, kesme kapasitesine etkisi incelenmistir.
Burada, 2 cm kalinligindaki giiglendirme tabakasinin tek
tarafli uygulanmasi ile olusturulan tugla ve bims blok
numuneleri  sirasiyla  DIG03  ve D31G03 olarak
adlandirilmugtir. Diisey yiik etkisinde incelenen D1G03
grubuna ait ilk numunenin deney oncesi goriniimii ve
meydana gelen ¢atlak formu Sekil 12’deki gibidir.

Bu deneyde ilk gozle goriillebilen ¢atlak, yik 20000 N
mertebelerindeyken sag alt derz baslangic noktasinda
olusmustur. Maksimum kesme kuvveti degeri olan 23032
N’a ulasildiktan sonra yiikte ani bir diisiiy meydana gelmis
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ve sag alttaki ¢atlak yukariya dogru genisleyerek ilerlerken
sol alt derz diizleminde de kilcal catlaklar goriillmeye
baglanmistir. Deprem kumasimnin baglayict siva ve
dolayisiyla tugla bloklar ile iyi aderans gostermesi ve sismik
tekstilin parcalanmayarak numuneyi artan yiik etkisinde
tutmasi, kayma davranisinin aniden (gevrek) olmasini
engellemis, enerji 6n yiizeyde goriilen kilcal catlaklarla
stinek bir sekilde tiiketilmistir. D1G03-1 kodlu numune igin
maksimum kesme kuvvetine karsilik gelen kayma gerilmesi
degeri ise 0.209 MPa olarak hesaplanmigtir. Geriye kalan
giiclendirilmis deney numuneleri de test edilerek, kirilma
bicimleri Sekil 13’te gdsterilmistir.

Sekil 12. D1GO3 setine ait ilk numunenin deney oOncesi ve
sonrasindaki durumu

Sekil 13. D1G03-2 ve D1G03-3 numunelerinin deney dncesi
ve sonrasindaki durumu

D1G03-2 numunesi maksimum 24548 N kesme kuvvetini
tastyabilmis, bu yiik degerine ulastiktan sonra 6n yiizeyde
diyagonal ve diisey catlaklar meydana gelmistir. Kuvvette
ani bir diisis meydana gelmemis, numune kalict
deplasmanlar yaparak ve olusan catlaklarin geniglemesi
suretiyle gogme mekanizmasina ulagmigtir. Deney setine ait
son humunenin mekanik davranisi da olusan gatlak formlari
bakimindan ayni sete ait diger numuneler ile benzerlik
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gostermektedir. Son numune i¢in 6l¢iilen maksimum kesme
kuvveti degeri ise yaklagik 29400 N dur.

S6z konusu kuvvet degerlerine karsilik gelen f, kayma
gerilmesi degerleri sirasi ile 0.223 MPa ve 0.267 MPa olarak
belirlenmistir. Kuvvet-yerdegistirme iliskileri Sekil 14’te
karsilastirilmali olarak verilmistir.

35000
30000
25000
< 20000
: —DI1G03-1
2 13000 —DI1G03-2
10000 > —DI1G03-3
5000 .‘T\..‘
0
0 10 20 30
Yerdegistirme (mm)
Sekil 14. D1G03 numunelerinin kuvvet-yerdegistirme

iligkilerinin karsilastiriimast

Gii¢lendirilmis bims numuneleri olan D31G03 numune
grubuna ait 1. numunede deney sonras1 meydana gelen catlak
formlar1 Sekil 15°te gosterilmistir.

Sekil 15. D31G03 setine ait ilk numunenin deney 6ncesi ve
sonrasindaki durumu

D31G03-1 kodlu numune i¢in maksimum kesme kuvvetinin
degeri 35829 N olarak ol¢iilmils ve buna karsilik gelen
kayma gerilmesi degeri 0.242 MPa olarak hesaplanmustir.
Diger giiclendirilmis deney numuneleri de test edilerek,
kirtlma bigimleri Sekil 16°da gosterilmistir.

D31G03-2 ve D31G03-3 numuneleri i¢in de ayni yol
izlenerek catlak bicimleri, maksimum kesme kuvveti ve
dayanim parametreleri saptanmustir.

D31G03-2 i¢in 33164 N ve D31G03-3 i¢in 40040 N olan
kesme kuvvetlerine karsilik gelen f, degerleri sirasi ile 0.224
MPa ve 0.270 MPa olarak hesaplanmistir. Kuvvet-
yerdegistirme iliskileri Sekil 17°de karsilastirmali olarak
verilmistir.
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Sekil 16. D31G03-2 ve D31G03-3 numunelerinin deney
oncesi ve sonrasindaki durumu

60000
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g 40000

§ 30000 —D31G03-1

—D31G03-2
D31G03-3

=
= 20000

10000

0
0 5 10 15

Yerdegistirme (mm)

Sekil 17. D31G03 numunelerinin kuvvet-yerdegistirme
iligkilerinin karsilastiriimasi

3. SONUCLAR

Biitin numunelere ait maksimum kesme kuvvetleri ve
kayma gerilmeleri Tablo 3’te ifade edilmistir.

Tablo 3. Numunelerin Maksimum Kesme Kuvveti ve
Kayma Gerilmesi Degerleri

Duvar Kodu  Fmax (N) fv (MPa)
D1R00-1 12200 0.111
D1R00-2 12920 0.117
D1R00-3 15316 0.139
D3R00-1 31073 0.210
D3R00-2 23607 0.159
D3R00-3 31384 0.212
D1G03-1 23032 0.209
D1G03-2 24548 0.223
D1G03-3 29400 0.267
D31G03-1 35829 0.242
D31G03-2 33164 0.224
D31G03-3 40040 0.270
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Tiim numunelerin kayma gerilmeleri elde edildikten sonra
numune gruplarmi karsilagtirabilmek i¢in ortalama kayma

dayanimlar1  ve  karakteristik kayma  dayanimlari
hesaplanmustir.
Yie fvn
fog === ¢
fv, =0.8xfv, (3)

fVp,: Ortalama kayma dayanim
fv, : Karakteristik kayma dayanimi

Ortalama ve karakteristik dayanimlar Denklem 2 ve 3’te
belirtilen formiiller ile hesaplanarak Tablo 4’te
gosterilmistir.

Tablo 4. Ortalama ve Karakteristik Kayma Dayanimlari

Duvar

Kodu fum (MPa) fw (MPa)
D1R00 0.122 0.098
D3R00 0.194 0.155
D1G03 0.233 0.186
D31G03 0.245 0.196
Tim  numunelerin  kuvvet-deplasman iligkilerinin

karsilagtirilmasi Sekil 18°de verilmistir.

60000 ——DIR00-1
50000 ——DIRO00-2
—DIR00-3

2 40000 —DI1G03-1
2 —DI1G03-2
E 30000 —DIG03-3
x2 20000 —D3R00-1
- ——D3R00-2

10000 o D3R00-3

0 —D31G03-1
0 10 20 30 —D31G03-2

Yerdegistirme (mm) D31G03-3

Sekil 18. Tim numunelerin
iligkilerinin karsilastirilmasi

kuvvet-yerdegistirme
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4. TARTISMA

Bu caligmada, sismik tekstil malzemesi ile gii¢lendirilen
tugla ve bims duvar numunelerinin {i¢ noktali kesme
deneyleri ile mekanik davranislari incelenmistir. Ayrica
giiclendirme islemine tabi tutulmadan ele alman
numunelerle  karsilastirmalar ~ yapilarak, ilkemizdeki
miihendislik hizmeti almamuis ve kiiltiirel mirasimizin énemli
Ogeleri olan yigma yap1 stogunun olasi depremleri minimum
hasarla atlatabilmesi i¢in  giiclendirmenin  &nemine
odaklanmaya calisilmigtir. Elde edilen bilgiler 1s1ginda,
alkali direngli cam ve polipropilen esasli kompozit
malzemenin siineklik kapasitesini 6nemli 6lgiide arttirdig
tespit edilmistir. S6z konusu malzemenin numune yiizeyine
tatbik edilmesini saglayan cam kiirecik esasli yapistirma
sivast da enerji yutma kapasitesi iizerinde etkilidir. Referans
numunelerde yapilan deneyler bimsin siineklik kapasitesinin
tugladan daha yiiksek oldugunu gostermistir.
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Kolloidal CdSe kuantum noktalari, koordine olmayan oktadesen ¢oziicii igerisinde sicak-enjeksiyon teknigi kullanilarak yaklasik
300°C’de 15 s ¢ekirdeklestirildi ve 272°C’de 245 dakikaya kadar biiyiitiildii. CdSe kuantum noktalarinin sentezinde stearik asit
bir kaplama ajani olarak kullanildi. Bu ¢aligmada kullanilan ¢ekirdeklesme zamani literatiirdekilere gore olduk¢a uzundu ve
optik 6zelliklere olan etkisi incelendi. Birinci eksiton sogurma ve karsilik gelen rekombinasyon tepeleri, sirastyla, optik sogurma
ve fotoliiminesans spektrumlarinda gézlendi. Stokes kayma degeri 70 meV ’ye kadar degisti. 20 dakika i¢in biiyiitiilen numunenin
optik sogurma ve fotoliiminesans spektrumlarinda bir tepe ve omuz yapisi elde edildi. Yiiksek sicaklik altinda yeterince uzun bir
stirede cekirdeklestirilen bu kuantum noktalarinin ¢ift biiyiikliik dagilimma sahip olabilecegi gosterildi. CdSe kuantum
noktalarinin goriintiileri gegirgenlik elektron mikroskopi vasitasiyla elde edildi. Resimleri, ImageJ goriintii isleme programu ile
islendi. 12 dakika biiyiitiilen CdSe kuantum noktalarinin ortalama biiyiikliigii 2.63 nm olarak bulundu. Biiyiikliik dagilimi tekil
dagilimli kuantum noktalarinkine nazaran 4.6 kat artti. Cd ve Se elementlerine ait X-1sinlar1 enerji gecis tepeleri enerji dagiliml
X-1sinlart spektrumlarinda gozlendi. Bu kuantum noktalarini saran stearik asit molekiillerinin simetrik ve asimetrik tiresim
modlar1 Fourier déniisiimlii kizil dtesi spektroskopi kullanilarak, sirasiyla, 2848 cm™ ve 2914 cm? civarinda belirlendi.

Anahtar Kelimeler: CdSe kuantum noktalari, optik sogurma, fotoliiminesans, Fourier doniisiimlii kizil6tesi spektroskopi,
gecirimli elektron mikroskopi
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Abstract

Colloidal CdSe quantum dots were nucleated at about 300°C for 15 s and growth at 272°C up to 245 min in non-coordinating
solvent octadecene by using hot-injection technique. Stearic acid was used as a capping agent in the synthesis of CdSe quantum
dots. The nucleation time used in this study was considerably longer than those in the literature and its effect on the optical
properties was examined. The first excitonic absorption and corresponding recombination peaks were observed in their optical
absorption and photoluminescence spectra, respectively. The value of Stokes shift changed up to 70 meV. A peak and shoulder
structure was obtained in the optical absorption and photoluminescence spectra of the sample growth for 20 min. It was indicated
that CdSe quantum dots which are nucleated at high temperature for a sufficiently long period may have double size distribution.
The images of CdSe quantum dots were obtained via transmission electron microscopy. Their images were processed with the
image processing program ImagelJ. The average size of CdSe quantum dots growth for 12 min was found as 2.63 nm. The size
dispersion increased 4.6 times with respect to that of the monodisperse quantum dots. The X-ray energy transition peaks belong
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to Cd and Se elements were observed in their energy dispersive X-ray spectra. Symmetric and asymmetric vibrational modes of
stearic acid molecules capping these quantum dots were determined at about 2848 cm™* and 2914 cm, respectively, by using

Fourier transform infrared spectroscopy.

Keywords: CdSe quantum dots, optical absorption, photoluminescence, Fourier transform infrared spectroscopy, transmission

electron microscopy

1. INTRODUCTION

Since the early 1980s, colloidal quantum dots, also known as
semiconductor nanocrystals, have attracted more attention
because of their zero-dimensional quantum size effect [1].
As a consequence of the quantum size effect, the optical band
gap of the quantum dots can be precisely adjusted by
changing their size and size distribution [2]. By this way,
monochromatic and efficient light emission can be obtained
at a desired wavelength dependent on composition,
crystallinity and surface properties of the quantum dots. This
kind of light emission has high importance for light emitting
diode (LED) based devices [3]. Therefore, synthesis
techniques to be used and determination of optical,
morphological and crystallographic properties of quantum
dots are very significant. Synthesis and characterization of
cadmium selenide (CdSe) quantum dots are highly worked
owing to the fact that it is a model system for many-body
physics and its commercial importance for the LED industry
[4-6]. G. G. Yordanov et al. reported that the average size
and concentration of CdSe quantum dots synthesized in non-
coordinating solvent are closely related to the coordinating
ligand concentration [7]. In their different study, the effect of
solvent matrix on growth process was examined and stated
that the nucleation and growth of CdSe quantum dots were
slower when coordinating solvent was used instead of non-
coordinating one [8]. Q. Dai et al. showed that the ligand of
selenium (Se) such as trioctylphosphine (TOP) is required
for the synthesis of CdSe quantum dots in contrary to CdS
quantum dots [9]. The temperature is an other valuable
parameter to be able to control the growth kinetics. Higher
temperature provides faster growth rate and better
crystallinity. For this reason, the quantum dots synthesized
in nonaqueous solvents are more crystalline than those in
aqueous solvents. However, new approaches to synthesize
CdSe quantum dots in aqueous medium are developed due
to decrease toxicity and synthesis cost [10, 11]. L. Qu et al.
made in situ observation of the nucleation and growth
process of CdSe quantum dots [12]. They classified the
crystallization process of the quantum dots into four steps
monitoring their photoluminescence (PL) spectrum. These
are i) continuous nucleation: obvious tail occurs on the short
wavelength side of the PL spectrum, ii) growth and focusing
of size distribution: the PL spectrum narrows, iii) stable
stage: gradually broadening of the PL and no notable shift in
the peak position, and iv) Ostwald ripening: the PL spectrum
broadens significantly and becomes asymmetric.

In this work, stearic acid coated CdSe quantum dots in a non-
coordinating solvent octadecene were synthesized by using
hot-injection method [13]. The nucleation process of the
quantum dots was not minimized by reducing the solvent
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temperature rapidly after the injection as in the hot-injection
methods used in the literature [14, 15]. On the contrary, this
process was extended to be able to induce a polydispersity.
For this reason, CdSe quantum dots were initially nucleated
at 302°C and then exposed to 300°C for 15 s. The average
diameter of the CdSe quantum dots was found to be about
2.63 nm by using transmission electron microscopy (TEM)
and image processing. The double size distribution was
determined in the optical absorption (OA) and
photoluminescence (PL) spectra of 20 min heat treated
sample. Their compositional and surface molecules were
investigated via energy dispersive X-ray (EDX) and Fourier
transform infrared (FTIR) spectroscopies.

2. EXPERIMENTAL
2.1. Materials

Chemicals used to synthesize CdSe quantum dots were
bought from Sigma-Aldrich, Inc. These chemicals are
cadmium oxide (CdO; >99.99%), selenium (Se; 99.99%),
stearic acid (CHs3(CH2)16COOH; 95%), 1-octadecene
(CH3(CH2)1sCH=CH2; 90%) and trioctylphosphine
([CH3(CH2)7]sP; 90%). The precipitation and purification
processes of CdSe quantum dots were carried out by using
methanol (CHsOH; >99.99%). The quantum dots were
diluted in toluene (CeHsCHs3; >99.99%) after the
purification.

2.2. Synthesis

As shown in Figure 1, cadmium oxide (0.1334 g) was mixed
with octadecene (25.9682 g) and stearic acid (0.8796 g) in a
three-neck round-bottom flask equipped with an injection
inlet, a reflux condenser and a glass thermocouple probe.
This first step for the synthesis of quantum dots was marked
with QA (Quantum dots synthesis: first step A) in Figure 1.
The mixture was stirred vigorously for 15 min under argon
atmosphere about 28°C. The temperature of the mixture was
raised to 302°C. The clear solution was obtained during the
temperature increase. In other flask, selenium (0.5121 g) was
mixed with trioctylphosphine (4.8109 g) under argon and
this mixture was heated up to 154°C (QB). Then, it was
cooled down to room temperature. 2 mL of this
trioctylphosphine-selenide (TOP-Se) solution was quickly
loaded into the injection port (QC) and fast injected into the
clear cadmium solution (QD). Upon injection, light yellow
color was appeared and its color was changed from light
yellow to light red (QE). The temperature was kept about
300°C for 15 s and decreased to 272°C and the reaction was
maintained for different durations which are 12 min (sample
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§12), 20 min (sample s20), 190 min (sample s190) and 245
min (sample s245). The quantum dot solution was poured
into a Teflon beaker cooled with liquid nitrogen at the end of
the reaction. The photograph of sample s12 in a glass vial is
seen in Figure 2. As shown in Results and Discussion
section, this sample has the highest absorption and emission

Under Pure Argon

Selenigu'n"‘
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intensity among the samples. The CdSe quantum dots were
washed with methanol and then precipitated from the
solution at 3000 rpm for 5 min. This centrifugation process
is repeated three times for each sample. Finally, the quantum
dots were dispersed in toluene solvent for optical
characterization.

" 5 ‘Y:AIY:.‘[‘};;: ‘]I‘{:é:fﬁglx‘nufegw%iihiky&éﬂihlﬁzh;‘J

Cadmium stearate

CdSe QDs

*r‘##mfﬁ(&_ é{‘ W

Stearic acid

Octadecene

Figure 1. Synthesis of stearic acid coated CdSe quantum dots. The synthesis steps are labeled with QA, QB, QC, QD and QE,

respectively.

Figure 2. The photoraph of sample s12 in a glass vial under
fluorescent lamp light.

2.3. Optical Characterization

The compositional, morphological and optical properties of
synthesized CdSe quantum dots were investigated with

EDX, OA, PL, FTIR and TEM. The OA measurement was
made using a homemade setup consisting of a tungsten
halogen lamp powered with a constant current-voltage
source, two optical lenses to focus light onto the sample and
to collect and refocus light from the sample into the entrance
slit of the Cornerstone™ 130 1/8m monochromator equipped
with a silicon detector and a multifunction optical power
meter.

The optical absorption spectra were recorded in the visible
wavelength range from 500 nm to 700 nm. The photograph
of the OA measurement setup is given in Figure 3. The PL
of the samples was measured with Varian Cary Eclipse
fluorescence spectrophotometer between 475-675 nm.

The surface ligands of CdSe quantum dots were determined
via FTIR spectrum recorded in the range of 650-4000 cm.
Their morphology was examined using a JEOL JEM-2100F
high resolution TEM with 4.2 MP Orius™ CCD camera,
which is operated at 200 kV. ImageJ which is an open source
image-processing program was used to precisely determine
size distribution of the quantum dots observed in TEM
images.
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Figure 3. Homemade ultraviolet-visible (UV-Vis) OA setup
constructed on an optical table.

3. RESULTS AND DISCUSSION

In Figure 4, the optical density of the samples is shown. The
absorption peak of s12 appears at 566.5 nm. This peak is
often called as first exciton peak [16]. The optical density of
the peak decreases and one peak and one shoulder are seen
in the spectrum of s20. The peak is at 567.1 nm and the
shoulder is at 597.2 nm. However, the first exciton peak and
a lower wavelength shoulder are occured at 553.5 nm and
522 nm for s190, respectively. Then, this structure moves to
longer wavelengths and finally turns into a shoulder at 584
nm. As a result, the first exciton peak shifts from 553.5 nm
to 584 nm due to the quantum confinement effect [16, 17].

Optical Density (a.u.)

600 650
Wavelength (nm)

Figure 4. OA spectra of the samples. 12 min, 20 min, 190

min and 245 min samples are shown with the labels s12, s20,

s190 and s245, respectively.

500 550 700

The PL spectra of the samples are shown in Figure 5. The
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PL peaks (shown with solid curves) are curve fitted by using
Gaussian curves (shown with dashed curves). According to
the dashed curves, the PL peak of s12 positioned at 576.4 nm
is separated into one peak and one shoulder structure for s20
and then this structure turns into one peak at 571.2 nm for
s190. Two peaks are seen for s245 again. In other words,
single size distribution is seen for s12 and s190 while there
is a double size distribution for s20 and s245.

The PL intensity diminishes with the growth time. The
increment of reaction time causes departure of the ligand
from the surface of the quantum dots and it weakens the PL
intensity because of deterioration in the surface passivation
[18]. However, there is no a considerable shift in the PL peak
position. In Figure 6, OA (shown with filled squares) and
PL (shown with open circles) peak positions are plotted
against the growth time. The curve fitting parameters
obtained for the samples are summarized in Table 1.

The colloidal quantum dots whose size dispersion is smaller
than 10% are called as monodisperse [19]. The full width at
half maximum (FWHM) of photoluminescence of the
monodisperse CdSe quantum dots is smaller than 45 nm and
they are accepted as pure color emitters [20, 21]. As seen in
Table 1, the FWHM of the sample s12 is slightly greater than
45 nm. In addition, its calculated size dispersity from image
analysis is ~46% (1.20 nm/2.63 nm) and it shows that the
sample is not monodisperse.

Therefore, it can be stated that the prolonged nucleation time
induces considerably polydispersity in the sample. When
small weights of these CdSe quantum dots are used in
making of organic solar cell devices, the power conversion
efficieny of the device increases due to high crystallinity and
polydispersity of the quantum dots [22].

The nonresonant Stokes shift of CdSe quantum dots at room
temperature is also given in Table 1. The nonresonant Stokes
shift is the energy difference between the first excitonic
absorption peak and its photoluminescence peak. The
internal crystal field and electron-hole exchange energy of
CdSe quantum dots create this shift [23, 24].

Kuno et al. reported that the nonresonant Stokes shift at room
temperature for surface modified CdSe nanocrystals between
2-4 nm in diameter could take value from ~25 meV to ~115
meV [25]. Similar results were also reported by other groups
[26, 27].

The Stokes shifts calculated in Table 1 are consistent with
those in the literature. The photograph of sample s12 under
366 nm UV light is given in Figure 7. The strong PL
emission of CdSe quantum dots can be seen with naked eye.
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Figure 5. PL spectra of the samples. Solid curves (—) show
experimental PL values for the samples. Their curve fittings

are shown with dashed curves (---).
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Figure 6. OA and PL peak positions of the samples against
the reaction time. OA and PL peak wavelengths are shown
with filled squares (m) and open circles (©0), respectively.

Table 1. The physical parameters obtained via curve fitting
Optical Absorption - .
(First Exciton Peak) Photoluminescence Stokes Shift
Sample
Gaussian | FWHM** | Gaussian | FWHM** m) | (mev)
curve(s)* (nm) curve(s)* (nm)
2,=0.558 ap=523.360
512 a1=566.500 35.440 a=576.439 46.602 9.939 -38
a,=15.050 a,=19.790
20=0.360 a=273.314
a1=567.100 | 46.437 | a=567.624 | 43504 0.524 -2
2,=19.720 a,=18.474
520 -
2,=0.098 20=136.014
a=597.200 | 22.606 | &1=603.466 | 43504 6.266 | -22
2,=9.600 a,=18.474
a0:0_324 20=142.500
s190 | a;=553.460 | 39.655 | &=>71.187 )\ 59117 | 17727 | -70
2,=16.840 8,;=25.105
a=17.075
4,=558.500 | 99537 | 25500 | 97
20=0.312 a,=12.543 ' '
5245 a1=584.000 49.734
2,=21.120 a=11.885
a1=604.000 47.026 20.000 -70
a,=19.970
. . . =12 <_O- (ﬂ> ) . .
*Total Gaussion function is Y./, "“ ag;e %2i 7/ ag, a3 and a are peak intensity,
wavelength and standard deviation, respectively.
**EWHM is full width at half maximum.
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of OA and PL peaks of the samples by using Gaussian function(s).
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e b
Figure 7. The photograph of sample s12 in a glass vial under
366 nm UV light.

The TEM photos of s12 are seen in Figure 8(a, b, c). The
quantum dots have nearly spherical-shape in these images. A
selected area electron diffraction (SAED) pattern of these
quantum dots is given in Figure 8d. The histogram of the

Quantum Dot Number

2 3 4 5
Quantum Dot Diameter (nm)
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guantum dot diameter obtained from Figure 8a which
includes non-overlapping 1766 particles is plotted in Figure
8e. The average quantum dot diameter of s12 is found to be
approximately 2.90 nm with regard to this histogram.
Gaussian size distribution of the quantum dots is evident in
this sample (see red Gaussian curve in Figure 8e). Therefore,
the average quantum dot diameter of s12 is given as
2.63£1.20 nm by using this Gaussian size distribution. The
EDX analysis of s12 indicates elemental cadmium (Cd) and
selenium (Se) from the quantum dots in Figure 8(f, g). The
other elements determined in the spectrum (carbon (C),
oxygen (O), silicon (Si) and phosphor (P)) are owing to
either ligands of the quantum dots or impurities in raw
precursors. However, Copper (Cu) peaks are largely due to
the used TEM grid supporting the sample. The FTIR
spectrum of sample s190 is shown with that of stearic acid in
Figure 9. As seen in the figure, the symmetric and
asymmetric stretching vibrations of CH, groups of stearic
acid are around 2848 cm* and 2914 cm’?, respectively [28].
These vibration modes are also observed in the spectrum of
s190, which means that CdSe quantum dots are coated with
stearic acid.

Spectrum 1

f

T
0 2 4
Full Scale 4175 cts Cursor: 0.000

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Full Scale 4175 cts Cursor: 0.000

Figure 8. TEM images (a, b, ¢), SAED pattern (d), size distribution (e) and EDX spectra of sample s12 (f, g).
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Figure 9. FTIR spectra of sample s190 and stearic acid
sample.

4. CONCLUSION

Colloidal CdSe quantum dots are synthesized in a non-
coordinating solvent octadecene by using hot-injection
method. The spherical shape of CdSe quantum dots is
observed under TEM and their average diameter and
standard deviation are found to be 2.63£1.20 nm. Cd and Se
elements constituting the structure of these quantum dots are
determined by the EDX analysis. Stearic acid molecules
coating CdSe quantum dots are observed in their FTIR
spectrum. The PL emission band which corresponds to
electron-hole recombination is observed around 576 nm. The
synthesis procedure given in this paper can be easily
modified to produce CdSe quantum dots having different
size, distribution and shape, which is important for the
display industry. In other study, the crystal structure of CdSe
quantum dots is going to be revealed by X-ray powder
diffraction.
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Aliminyum alagimlar1 agirlik¢a hafif olmasi, yiiksek korozyon dayanimi ve alasimlandirilarak yapi ¢eliklerinden bile daha fazla
mukavemet degerleri kazandirilabilmesi gibi 6zelliklerinden dolayr birgok sektérde kullanim alani bulmaktadir. Gelisen
teknoloji ile birlikte artan ihtiyag ve kalite beklentileri dogrultusunda caligmalar yapilmasi gerekmektedir. Aliiminyum
dokiimlerinde nihai iiriin kalitesini artirmaya yonelik Ti-B ile tane inceltme, modifikasyon caligmalar: dokiimhaneler arasinda
olduk¢a yaygin uygulamalardir. Ancak farkli kimyasal bilesimlere sahip Aliiminyum alasimlarinin tane inceltme ve
modifikasyon islemlerine tepkileri degiskenlik gdstermektedir. Bu calismada Etial standardi 110, 140, 160, 177 aliiminyum
alasimlarinin ilavesiz olarak, AI5Ti1B tane inceltici ilaveli ve Al10Sr modifiye edici ilaveli kum kaliba dokiimiinde mikroyap1
ozellikler lizerindeki degisim incelenmistir. Caligmada spektrometro ile kimyasal bilesim belirleme, mikro yapi incelemeleri
gerceklestirilmistir. Deneyler sonucunda tane inceltici ilavesi ile alasimlarda tane yapisinin daha da inceldigi ve kaba dentirik
yapisinin bozundugu tespit edilmistir. Ayrica modifiye edicinin etkisinin yap1 icerisindeki Otektik Si icerigine bagli olarak

olumlu yonde degistigi anlagilmistir.

Anahtar Kelimeler: aliiminyum dokiim, kum kaliba dokiim, tane inceltme, modifikasyon.

Investigation of The Effect of Adding ALsT1:B and AL1,SR on Mechanical
Properties for Casting Of Different Aluminum Alloys Used in Sand Molding
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Abstract

Since they are light in weight, have high corrosion resistance and can be alloyed to give strength values even higher than structural
steels, aluminum alloys are used in many sectors. With the developing technology, it is necessary to work in line with the
increasing quality expectations. Inaluminum castings, modification studies are common practice such as grain refining with Ti-
B among foundries to improve the final product quality. However, the reactivity to grain refinement and modification processes
in Aluminum alloys with different chemical components varies. In this study, the change in mechanical properties of the AI5Ti1B
sintered addition and Al10Sr modifying additive sand mold casting was investigated without the addition of the aluminum alloys
110, 140, 160, 177 of the Etial standard. In the study, chemical composition determination by spectrometer, microstructure
studies were examined. As a result of the experiments, it was determined that when grain refiner was added, the particle structure
was further thinner and the coarse dendritic structure disappeared. It is also clearly seen that the effect of the modifier varies
positively depending on the content of the eutectic Si in the structure.
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1. GIRiS
Aliminyum dokiim alagimlari, yiiksek mukavemet,
korozyon dayanimi, yiksek termal iletkenlik, iyi

islenebilirlik, siineklik ve hafiflik gibi Ustiin Ozelliklere
sahiptir. Bu 6zelliklerinden dolay1 basta otomotiv olmak
iizere bircok endiistriyel alanda kullanilmakta ve kullanimi
her gecen giin daha da artmaktadir. Aliminyum alagimlarina
duyulan ilgi ile birlikte kalite beklentileri de artmakta,
maliyetlerinin  diigmesi  beklenmektedir. Bu amagla
aliminyum alagimlarinin  mikro yapt ve mekanik
ozelliklerinin gelistirilmesi gerekmektedir [1].

Dokiimlerin  nihai  6zelliklerindeki en O©nemli asama
katilagsma agsamasidir. Dokiimlerin katilagmasi
cekirdeklenme ile baslayip biiyiime ile devam etmektedir.
Bu sebeple nihai dokiim i¢ yapisinda ince taneli bir yap1 elde
etmek icin katilagma esnasinda yiiksek bir ¢ekirdeklenme
hiz1 ve sonrasinda ¢ekirdeklenen tanelerin yavas biiylimeleri
gerekmektedir.  Cekirdeklenme  kalip  duvarlarindan
baglayabilecegi gibi alagima bilingli olarak katilan heterojen
cekirdeklerle de saglanabilir [2]. Sekil 1’de yiiksek
¢ekirdeklenme ve yavas soguma sonucu olusan tane yapisi
ile diisiik ¢ekirdeklenme ve hizli biiyiime sonucu olusan tane

yapilari  sematik  olarak  verilerek  karsilastirmalari
yapilmistir.

1 dn/dt ,::.,_)Oggoo_} .
Ldrdt o,y 05000

ne 0
r
v dn/dt ¢ O
e o >0 0@l

0 0

Sekil 1. a) Yiiksek ¢ekirdeklenme ve yavas biiylime sonucu
olusan ince taneli, b) diisiik ¢cekirdeklenme ve hizli biiylime
sonucu olusan kaba taneli yap1 goriintiisii ( dn / dt = zamana
bagli olarak degisen ¢ekirdek ¢ap1 degigimi) [3]

Aliiminyumda tane inceltme uygulamalari, sivi metale bir
miktar titanyum ve bor ilavesi ile gergeklestirilir. Boylece
dokiim tane yapisinda onemli dlgiide kiigiilme saglanarak,
alasgimin  dokiilebilirligi, mukavemeti, sizdirmazlik ve
dokiim kalitesi artirilabilir [3-7]. Tane inceltici olarak kabul
goren titanyum (Ti) ve bor (B) elementleri az miktarlarda
bile aliiminyuma ilave edildiginde hizl1 bir sekilde ve 6nemli
derecede tane inceltme etkisi gostermektedir [4-9].

Tane inceltme dzellikle, ikinci faz partikiillerinin dagilimim
degistirdiginden dokiim parcalarin mekanik &zellikleri
iizerinde onemli etkiye sahiptir. Tane inceltme sayesinde
ince ve es eksenli tanelerden olusan, homojen bir dokiim
yapisi elde edilir. Tane inceltilmemis yapida uzun kanat
seklinde aliiminyum tanelerinin olustugu goriilmektedir. Stvi
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metalde bulunan veya katilagma sirasinda olusan gevrek
intermetalik bilesikler ve porozite bu iri tanelerin aralarina
dizilerek bu tanelere dik gelen uzama kabiliyetini
zayiflatacaktir. Diger yandan kiigiik, diizenli ve es eksenli bir
tane yapisina sahip olan tane inceltilmis bir alasimda
mekanik Ozellikler daha izotropiktir ve alasim daha
mukavemetlidir [10-13]. Dokiimhane pratikleri arasinda tane
inceltme isleminin yani sira ve modifikasyon ¢aligmalari da
yayginca uygulama alani bulmaktadir.

Al-Si alagimlarina ¢esitli alkali metallerin (Na, Sr, K vb.)
ilavesi ile yapi icerisindeki &tektik silisyum tanelerinin boyut
ve dagilimlarinin  degismesine modifikasyon denir.
Modifikasyon islemi element ilavesi ile olabilecegi gibi,
hizli katilagtirma, katilagma esnasinda uygulanan vibrasyon,
yiiksek basing etkisiyle ve 1s1l islem ile kiirelestirme sonucu
da olabilmektedir. Dokiim yapisinin modifiye edilmesi
otektik Si yapisimin lamelli yapidan fiberimsi yapiya
doniismiis olmasidir [14-17].

Modifiye islemi i¢in en pratik ve yaygin uygulama, element
ilavesi ile modifikasyon iglemidir ve en etkili modifikasyon
Na, Sr ve Sb ile yapilabilmektedir [14,16]. Na ve Sr
baslangig etkileri ¢ok iyidir, ancak sodyumun oksidasyon ve
buhar basinci kayiplarindan dolay: etkileri gegicidir. Ayrica
stronsiyumla modifiye edilen alasimlarin yiizde uzama
degeri ve dokiilebilirlikleri sodyum ile modifiye edilen
alagimlardan daha yiiksektir [16]. Yapilan bir ¢caligmada; Sr
ilavesinin sadece Si kristallerinin 6tektik doniigiime etkileri
disinda a- Al dentritlerinin yapisint da olumlu ydnde
degistirdigi ve artan soguma hizlarinda etkinin daha fazla
oldugu tespit edilmistir [18]. Stronsiyum ilavesi genelde
%10 Sr iceren All0Sr mastir alasimlart seklinde sivi
aliminyuma katilmaktadir.

Al-Si yapilarinda kaba sekilde bulanan ve kirilmay1
kolaylagtiran silisyum plakalar1, modifiye islemi ile birlikte
daha ince taneli ve yuvarlak hale gelir. Bu durum, alagimin
mekanik  ozelliklerini, o6zellikle kopma uzamasini
gelistirmektedir [14,19]. Ornek olarak T6 1sil islemi
uygulanmis A356 aliiminyum alagimi, 179MPa akma
dayanimi, 226 MPa ¢ekme dayanimi ve %4,8 uzamaya sahip
iken, Sr ile modifikasyon sonucu alagima ait akma dayanimi
207 MPa, ¢ekme dayanimi 297 MPa ve uzamasi da % 8
degerine ulagmistir [15].

Bu c¢alismada silindirik sekilde hazirlanan kum kalip
igerisinde Etial standard:r 110, 140, 160, 177 aliiminyum
alagimlarmin  dokiimii  gergeklestirilmistir. Dokiimlerde
alasimlar ilavesiz olarak, AlI5STilB tane inceltici ilaveli ve
Al10Sr  Modifiye edici ilaveli olacak  sekilde
gerceklestirilmigtir. Dokiim sonrasi farkli alagimlarin tane
inceltici ve modifiye edicinin etkisi ile mekanik ve
mikroyapr Ozellikleri tiizerindeki degisim incelenmistir.
Caligmada spektrometre ile kimyasal bilesim belirleme,
mikro yap1 incelemeleri, gekme dayanimi testleri yapilmaistir.
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2. DENEYSEL CALISMALAR
2.1. Alasim Sec¢imi ve Deney Tasarim

Deneylerde kullanilacak alasim secimi yapilirken kimyasal
bilesim esas alinmistir. Kimyasal bilesimlerdeki farkliliklar
katilasmay1 dogrudan etkilediginden calismalarda dokiim
sektoriinde yaygin kullanilan tiim aliiminyum doékiim
alasimlart hakkinda bilgi sahibi olunabilmesi igin gerekli ve
yeterli alagim se¢imi yapilmaya calisilmistir. Boylelikle
yapilan c¢alismalar sonucunda genel olarak Aliiminyum
alagimlart hakkinda fikir sahibi olunmasi amaglanmustir.
Deneylerde kullanilmast planlanan Aliiminyum dokiim
alagimlart ve kimyasal bilesim igerikleri Tablo 1°de
verilmigtir.

Tablo 1. Deneylerde kullanilan alasimlarin Etinorm
standardina gore kimyasal bilegimleri (% Ag.) [20]
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Tablo 3. Deney parametrelerine uygun yapilmasi gereken

dokiim deneyleri

Alasim | Fe | Si Cu|Mn| Mg |zZn]| Ti |Sn
Etial 400- | 2,00- | 0.20-
110 1070 %00 | Foo | oeo | 045 |020| 020 |00
Etial 11,50 -
140 | 080 | g | 010 | 040 | 010 |00 015 005
Etial | 55| 780~ |300-1 400 | o35 |100| 020 | 040
160 | %] 900 | 400 | © * : * '
Etial 6,60 - 0,30 - 0,08 -
177 |020| S | ooz | 003 | oL ooa| G 00s

Dokiim deney parametreleri, Tablo 2.de verilmistir.
Dokiimhane uygulamalarinda tane inceltici katilmaksizin
modifiye edici ilavesinin kullanimi ¢ok yaygin olmadigindan
deney sartlar1 buna uygun olarak belirlenmistir. Tablo 3.de
yapilan dokiimler 3’er adet yapilarak elde edilen sonuglarin
degerlendirilmesi yapilmistir.

Tablo 2. Deney parametreleri

- Mastir Alasinm  llavesi
Alasim Cesidi islemleri
Etial | Etial | Etial | Etial i?‘r'?g(i)llgveli
110 1140 1 160 | 177 4 iriE ve AlST ilaveli
|:E, E E ‘.
inceleme Yiizeyi
s

Alasim | Tane Inceltici | Modifiye Edici
Cesidi ilavesi ilavesi
Etial 110 | ilave yok flave yok
Etial 110 | % 0,2 Ti ilaveli flave vok
(AITiB) y
3 | Etial110 | % 0,2 Ti ilaveli | % 0,1 Sr ilaveli
(AITiB) (AIST)
Etial 140 | flave yok flave yok
5 | Etial 140 | % 0,2 Ti ilaveli flave vok
(AITiB) y
6 | Etial 140 | % 0,2 Ti ilaveli | % 0,1 Sr ilaveli
(AITiB) (AIST)
7 | Etial 160 | flave yok flave yok
Etial 160 | % 0,2 Ti ilaveli flave vok
(AITiB) Y
9 | Etial 160 | % 0,2 Ti ilaveli | % 0,1 Sr ilaveli
(AITiB) (AIST)
10 | Etial 177 | flave yok flave yok
11 | Etial 177 | % 0,2 Ti ilaveli ilave vok
(AITiB) Y
12 | Etial 177 | % 0,2 Ti ilaveli | % 0,1 Sr ilaveli
(AITiB) (AIST)

2.2. Tane inceltme Testlerinin Yapilmasi

Dokiimlerde tane inceltme igleminin kontrolii ve prosesin
uygunlugunun tespit edilebilmesi icin ALCAN [21] standart
tane inceltme testleri yapilmistir. Boylece kullanilan tane
inceltici mastir alagimi, ilave miktar1 ve bekletme siiresinin
uygunlugu test edilmistir. Bunun i¢in ilk olarak tane inceltici
ilavesiz alasimda tane boyutunu belirlemek i¢in Sekil 2’de
oOlciileri verilen konik gelik pota igerisine 700 °C’de dokiim
yaptlmigtir. Dokiim yapilan kalip Sekil 2.b’de sematik
goriiniimii verilen sabit su yiiksekliginde sogutma iglemine
tabi tutulmustur. Bu sekilde tane inceltici ilavesiz dokiim
numunesi elde edilmistir.

75mm

" S

' [ —_— | SugGikigi

b) c)

Sekil 2. a) ALCAN tane inceltme test numunesi 6lgiileri, b) inceleme yiizeyi, ¢) Sogutma diizenegi [11]
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Tane inceltici olarak %5 Ti ve %1 B iceren A15TilB mastir
alasimi  kullanilmigtir. Tane inceltici olarak kullanilan
Al5Ti1B mastir alagimu icerisinde Ti ve B esasl partikiilleri
icermekte ve bunlarin mikroyapidaki boyut ve dagilimlari

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 237-244,2019

tane inceltme etkisi agisindan 6nem tagimaktadir. Bu sebeple
mastir alagiminin mikro yapisi incelenmistir. Sekil 3°de 50X
ve 500X biiyiitmelerde ¢ekilen Al15TilB alasimi mikro yap1
resimleri verilmistir.

Sekil 3. AISTi1B mastir alasim1 mikro yapi1 resimleri

Sekil 3’de goriildiigii gibi yapi igerisinde TiB, ve TiAls
olduklari literatiirde rapor edilen partikiiller [5, 22] homojen
bir sekilde dagilim sergilemektedir. TiB, partikiillerinin
boyutu 1 pum civarinda iken, TiAls partikiillerinin ortalama
boylart 20um seviyelerindedir. Bu partikiillerin yap1
icerisinde kiimelesmeden homojen bir sekilde dagilim
sergilemesi, boyutlart etkili bir tane inceltme ve dokiim
yiizey kalitesini gelistirmek icin 6nemlidir.

Ergiyik alagima agirlikca %0,2 Ti etki edecek sekilde
Al5Ti1B tane inceltici mastir alagimi ilave edilerek sicaklig
720 °C olan s1vi metalin igerisine s1vi metal miktarina uygun

tartilan AISTi1B mastir alasiminin daldirilmasi seklinde
yaptlmigtir. Tane inceltici ilavesini takiben literatiirde en
etkili siire oldugu tespit edilen 15-25 dakika sonrasinda koni
kaliba dokiim yapilmistir [23]. Tane inceltme deney kalib1
Sekil 3.c’de gorildiigii gibi sogutularak numune elde
edilmistir. Incelenmek iizere kesilen numuneler metalografik
olarak zimparalama ve parlatma islemleri sonras1 daglama
Paulton ¢ozeltisi (%60 HCI, %30 HNO3z, %5HF, %5H0) ile
gerceklestirilmistir. Sekil 4’de tane inceltici ilavesiz ve tane
inceltici ilavesinden 20 dakika sonra dokiilen aliiminyum
alasimi makro yapi goriintiileri mevcuttur.

Sekil 4. a)ilavesiz, b) A15TilB mastir alasimi ilave edilmis aliiminyum alagimmin ALCAN testi ile elde edilen makro yapilari

Sekil 4’de goriildiigii gibi tane inceltici ilave etmeden
yapilan koni dokiimiinde olusan taneler iri ve uzunlamasina
biiylime gosterirken, tane inceltici ilavesi ile yapilan
dokiimlerde AISTilB alasimi etkisini gostererek tane
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boyutlarinin kiigiildiigli ve tanelerin es eksenli bigimde
ortaya ¢iktig1 gozlenmektedir. Tane inceltme deneylerinde
yeterli bir tane inceltme goriilmesi bu ¢alismada kullanilan
mastir alagiminin etkili oldugunu gostermistir.
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23.  Al-Si Otektik

Modifikasyonu

Alasimlarinda Silisyumun

Dokiim deneylerinde modifiye isleminin uygunlugunun
tespit edilebilmesi igin test dokiimleri yapilmistir. Modifiye
edici olarak agirlikca %10 Sr igeren Al10Sr mastir alagimi

igyapist

kullanilmugtir.  Kullanilan — alagimin ve yapi

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 237-244,2019

igerisindeki partikiillerin boyutlari proses kontrolii agisindan
onemli oldugundan, alinan numune tizerinden incelemeler
yapilmistir. Sekil 5’te A110Sr mastir alasiminin mikroyapi
resimleri  verilmistir. Al10Sr mikroyapis1 igerisindeki
partikiillerin kiimelenme olmadan homojen bir sekilde
dagilim gosterdigi anlagilmaktadir.

Sekil 5. Al10Sr mastir alagimi mikroyap1 resmi

Modifiye isleminin etkinliginin kontrolii i¢in ilk olarak
modifiye edici ilavesiz olarak sonrasinda %0,1 Sr etki
edecek sekilde AI10Sr master alasim ilave edilmistir.
ilaveden sonra alasimin tam olarak ergimesi i¢in yaklasik 10
dakika beklendikten sonra dékiimler yapilmistir. flavesiz ve

Al10Sr ilaveli olarak yapilan dokiim numuneler
metalografik hazirlik ve daglama islemi sonrasi mikroyapi
incelemeleri yapilmigtir. Sekil 6’da modifiye edici ilavesiz
ve AllOSr ilaveli 6tektik Etial 140 alasimi dokiimlerinden
elde edilen numunelerin mikro yapist goriilmektedir.

P
=

Sekil 6. a) Modifiye edici ilave edilmemis, b) Al10Sr ilave edilmis Etial 140 alagimi mikroyap1 goriintiileri

Modifiye islemi Oncesi yapi igerisindeki Otektik silisyum
kristallerinin Sr etkisiyle lamelli yapidan fiberimsi yapiya
dontstiikleri tespit edilmistir.

Modifiye deneylerinde Sekil 6’da goriildiigi otektik Si
kristallerinin lamelli yapidan fiberimsi yapiya gectiginden
deneylerde kullanilan master alagimimin etkin  bir
modifikasyon sagladig: tespit edilmistir.
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2.4. Kaliplarin Hazirlanmasi ve Dokiim Calismalari

Kum kaliba dokiim yonteminde kalip hazirlanmasi igin
model plakast imal edilmistir. Model plakasi ¢ift tarafli
olarak a¢ma derece igerisinde kaliplanabilecek sekilde
derece icerisinde hazirlanmistir. Sekil 7°de model plakasi
goriintlisii. ve inceleme i¢in numune alina bdlgeler
gosterilmistir. Ergitme islemleri 10 kW giiciinde, 8 kg.
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alliminyum ergitme kapasitesine sahip ¢an tipi bir elektrik
direng ocagi ve SiC pota kullanimu ile gergeklestirilmistir.

- Mikroyapi Inceleme Numunesi

. Kimyasal Analiz Numunesi

 l

Sekil 7. Kaliplama tasarimi ve incelenmek iizere numune
alinan bolgeler goriintiisii

2.5. Dokiimlerin incelenmesi

Deneylerde alagimin belirtilen standarda uygunlugunun
kontroli ve katilan alasim element igeriklerinin
uygunlugunun kontrolii igin dokiimlerden Sekil 7’de
belirtilen yerlerden alinan numunelerden spektrometre cihazi
ile kimyasal analiz testi yapilmistir. Ayrica dékiimlerden
mikroyap1 ve ¢ekme testi igin numuneler alinmistir.

Deneylerde  kullanilan  alasim  farklarinin,  dokiim
yontemlerinin, alasim ilavelerinin dokiimlerin igyap1
iizerinde etkilerinin incelenmesi i¢in alinan numuneler 180-
400-800-1200-2500 gritlik zimpara ile kaba ve ince
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zimparalamanin ardindan sirasiyla 3pum, lpm aliimina
stispansiyonu ile parlatilmis ve nihai olarak 0,05 pm’ lik

collodial silika ile parlatilmigtir. Parlatma sonrasi numuneler
Keller ¢6zeltisi[24] (95 ml saf su, 2,5 ml HNO3, 1,5 ml HCI,

1,0 ml HF) ile daglanarak mikroyap1 incelemelerine tabi
tutulmustur.

Daglama  sonrast  numuneler  optik  mikroskop
incelemelerinde kullanilmigtir. Optik mikroskop

incelemeleri, Nikon Eclipse L 150 A tip mikroskobunda
yapilmistir. Fotograf ¢ekimleri bu mikroskoba baglh caligan
bir Clemex dijital kamera ile alinan goriintiiler {izerinden
Clemex Vision Lite goriintli analiz yazilimi kullanilarak
gerceklestirilmistir.

3. DENEYSEL SONUCLAR VE DEGERLENDIRME
3.1. Kimyasal Bilesim Uygunlugunun Kontrolii

Dokiim deneylerinde kullanilan alasimlar ve katilan ilave
mastir alagim seviyelerinin uygunlugunun kontrolii igin
alman numunelere ait kimyasal bilesim analiz sonuglari
Tablo 4’de verilmistir. Tablo 4.deki kimyasal bilesim
degerleri incelendiginde alasimlarin standart bilesim
araliginda oldugu anlasilmaktadir. Tane inceltici ve modifiye
edici ilaveli deneylerde Ti ve Sr hedef oranlarinin kiilge
alasimdaki degerlere gore yiikseldigi ve uygun oldugu
gorilmiistiir.

Tablo 4. Kum kaliba dokiim deneyleri kimyasal bilesim sonuglari (% Ag.)

D.No Alasim Si Fe Cu Mn Mg Zn Ti B Sr Al

1 E110 5,030 | 0,363 | 2,790 | 0,374 | 0,012 | 0,014 | 0,009 | 0,001 | 0,001 | Kalan
2 E110-TiB 4,980 | 0,328 | 2,710 | 0,346 | 0,009 | 0,015 | 0,178 | 0,007 | 0,001 | Kalan
3 E110-TiB+Sr | 4,820 | 0,309 | 2,640 | 0,339 | 0,009 | 0,015 | 0,179 | 0,008 | 0,181 | Kalan
4 E140 11,85 | 0,371 | 0,024 | 0,002 | 0,004 | 0,009 | 0,008 | 0,001 | 0,002 | Kalan
5 E140-TiB 12,36 | 0,415 | 0,009 | 0,001 | 0,003 | 0,009 | 0,182 | 0,006 | 0,001 | Kalan
6 E140-TiB+Sr | 11,94 | 0,461 | 0,008 | 0,002 | 0,004 | 0,011 | 0,194 | 0,005 | 0,166 | Kalan
7 E160 8,480 | 0,248 | 3,370 | 0,112 | 0,198 | 0,013 | 0,011 | 0,001 | 0,004 | Kalan
8 E160-TiB 8,600 | 0,221 | 3.130 | 0,105 | 0,188 | 0,015 | 0,194 | 0,009 | 0,003 | Kalan
9 E160-TiB+Sr | 8,370 | 0,249 | 3,460 | 0,113 | 0,206 | 0,016 | 0,175 | 0,002 | 0,192 | Kalan
10 E177 7,020 | 0,171 | 0,004 | 0,003 | 0,377 | 0,014 | 0,010 | 0,002 | 0,003 | Kalan
11 E177-TiB 6,730 | 0,172 | 0,003 | 0,003 | 0,370 | 0,016 | 0,182 | 0,010 | 0,004 | Kalan
12 E177-TiB+Sr | 6,840 | 0,160 | 0,004 | 0,003 | 0,360 | 0,016 | 0,208 | 0,009 | 0,205 | Kalan

Tane inceltme amaciyla Ti ilavesinin %0,2 oraninda
katilmasi hedeflenmisti, yapilan incelemelerde Ti ilavesinde
kritik esik degeri %0,15 Ti miktar1 oldugundan bu oranin
biitiin deneylerde saglanmis oldugu tespit edilmistir.

Benzer sekilde otektik silisyumun modifiye edilmesi
amaciyla ilave edilen All10Sr alasimi ile alagimlarda
minimum %0,1 Sr hedeflenmisti, deneylerde Sr miktarimin
beklenen degere yakin ¢iktig1 gdzlenmistir.
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3.2. Mikroyapi inceleme Sonuclar

Dokiim numunelerden, farkli alasim ve alagim elementi
ilavesine bagh olarak degisen i¢yapr sonuglar1 Sekil 8’de
verilmistir. Mikroyap1 resimleri 50 X biiylitmede ¢ekilmistir.
Sekil 8’de de goriildiigii gibi farkli alasimlara ait dokiim
numunelerin igyapilar1 kimyasal bilesime bagli olarak ¢esitli
sekilde katilagsma sergilemistir. Bilesiminde Si igeren
alagimlar oOtektik oncesi o ve Otektik o + Si yapisi
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icermektedir. %12 Si igerigine sahip olan Etial 140
alasiminda ise Otektik yapt o + Si seklindedir. Ayrica
sekilden tane inceltici ilavesi ile dokiim yapisinda ortaya
cikan dentritik ve kaba yapmin kismen inceldigi
anlagilmaktadir. Numune alindig1 yer bakimindan katilagsma
zamani ¢ok kisa oldugundan ve yapi arasindaki fark ¢ok
bariz bir sekilde ortaya ¢ikmamistir. Ayrica modifiye edici
ilavesi ise dokiim i¢cyapisinda olusan Si kristallerinin bigim
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ve boyutlarinda degisiklige sebep olmustur. Bu durum
ozellikle otektik Etial 140 alagiminin mikro yapi resminde
bariz bir sekilde belli olmaktadir. Uzun ve keskin koseli Si
kristalleri AI10Sr alagim elementi ilavesi ile modifiye olmus
ve yapida ince ve homojen bir sekilde dagilim gosterdigi
tespit edilmistir. Bu durum Si igerigi 6tektik bilesime yakin
olan Etial 177 alasimlarinda da fark edilmektedir.

Tlavesiz
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Sekil 8. Dokiim numunelerine ait mikroyapi resimleri

4. GENEL SONUCLAR

Bu ¢aligmada, Etial 110, Etial 140, Etial 160 ve Etial 177
standard1 aliiminyum dokiim alagimlarinin ilavesiz, tane
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inceltici ve Modifiye edici ilaveli dokiim kosullarinda
mikroyapi iizerinde degisiklikler incelenmistir. Caligmadan
elde edilen genel sonuglar1 agagidaki gibi maddeler halinde
siralamak mimkindiir;
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e Dokiimlerde tane inceltme isleminin etkisinin kontrolii
ve uygunlugunun tespit edilebilmesi i¢cin ALCAN
standart tane inceltme testleri uygulanmistir. Test
sonuglar1 en iyi tane inceltme etkisinin alasimlara
agirlikea % 0,2 Ti ilavesi ve 20 dk. bekletme siiresi ile
elde edilebildigini gostermistir.

e Dokiim deneylerinde modifiye edici olarak agirlik¢a
%10 Sr iceren Al10Sr mastir alagimi kullanilmstir.
Otektik silisyum iceren dokiim alagimlarinda en iyi
sonucun alasimlara agirlikga % 0,1 Sr ilavesi ile elde
edildigi tespit edilmistir.

e Aliiminyum alagimlari kimyasal bilesimlerine bagh
olarak g¢esitli sekilde katilagma sergilemistir.
Bilesiminde Si igeren alagimlar 6tektik oncesi o ve
otektik a + Si yapisi igerdigi anlasilmistir.

e Otektik (%12 Si igerigine sahip olan) Etial 140
alasiminin katilasmasi sonucu igyapida 6tektik yapi a
+ Si seklinde oldugu gozlenmistir.

e Alagimlarin her birinde tane inceltici ilavesi ile dokiim
yapisinda ortaya c¢ikan dentritik ve kaba yapinin
bozunarak daha ince taneli bir yap1 ortaya ¢iktig: tespit
edilmistir.

e AIl10Sr modifiye edici ilavesi ise dokiim igyapisinda
olusan Si kristallerinin bi¢im ve boyutlarinda
degisiklige sebep oldugu lamel seklinde yapisinin
fiberimsi yapiya dondiigii gozlenmistir.
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Bu ¢alismada, InTe amorf yariiletken malzemenin, X 1s1m difraksiyonu, elektriksel iletkenligi, optik ve dielektrik 6zellikleri
arastirildi. X-1511 difraksiyon sonuglari InTe numunesinin amorf yapiya sahip oldugunu gosterir. Numunenin elektriksel
iletkenliginin sicakliga baglilig1 arastirildi ve bulunan sonuglar numunenin bir amorf yariiletken oldugunu dogrular. InTe
numunesi fotoiletkenlik 6zellik gosterir. Numunenin optik band aralig1 ve optik sabitleri gecirgenlik ve yansima spektrumlari
kullanilarak hesaplandi. Numunede dogrudan optik gecisler meydana geldi. Numunenin kirilma indisi dispersiyon egrisi tek
osilatér modeline uydu. Numunenin dielektrik 6zellikleri frekansin ve sicakligin bir fonsiyonu olarak arastirildi. Dielektrik
parametrelerin sicaklik ve frekansla degistigi bulundu. Elektrik modulus egrileri dielektrik relaksasyon olayini analiz etmek igin
kullanildi.

Anahtar Kelimeler: InTe, Elektriksel Iletkenlik, Amorf Yariiletken, Dielektrik Sabiti.
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Abstract

In this study, X-ray diffraction, electrical conductivity, optical and dielectrical properties of the InTe amorphous semiconductor
material have been investigated. X-ray diffraction results show that InTe sample has an amorphous structure. Temperature
dependence of electrical conductivity of the sample has been investigated and the obtained results confirm that InTe is an
amorphous semiconductor. The InTe sample shows photoconductivity behavior. The optical band gap and optical constants of
the sample were calculated using transmittance and reflectance spectra. In the sample, the direct optical transitions take place
The refractive index dispersion curve of the sample obeys the single oscillator model. The dielectrical properties of the sample
have been investigated as a function of frequency and temperature. It was found that the dielectrical parameters were changed
with temperature and frequency. The electrical modulus curves were used to analyze the dielectrical relaxation processes.

Keywords: InTe, Electrical Conductivity, Amorphous Semiconductour, Dielectric constant.
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benzedigini goéstermistir. Amorf yariiletken malzemeleri
elde etmek, kristal yariiletken malzemeleri elde etmekten
daha kolay ve maliyeti daha ucuz oldugu igin bu konuda
yapilan c¢aligmalar giderek artmaktadir [1]. Amorf
yariiletken  filmlerin =~ mikroelektronik  teknolojisinde
uygulama alanlar1 giin gectik¢e artmistir [2]. Amorf filmler,
genelde 6zdirencleri yliksek olan As, Se, Te, S, Si ve Ge gibi
elementlerle hazirlanirlar [3-4].

Amorf yariiletkenlerin elektrik ve optik dzelliklerinin kristal
yariiletkenlerin &zelliklerine benzerlik gosterdigi ilk olarak
amorf Selenyum ile kristal Selenyum karsilagtirilmasi ile
ortaya ¢ikarilmistir [5]. Amorf Selenyum, 20. yiizyilin ilk
yarisinda Selenyum dogrultucularinin  fabrikasyonunda
teknolojik olarak Oneminin artmasinin yam sira ilk
fotokopyalama yontemi kalkojen camlarla
gerceklestirilmistir ve “xerography” ad1 verilen bu teknigin
ilk uygulamasi 1956 yilinda fotoiletken malzeme olarak
Selenyum kullanilarak gerceklestirilmistir. Bu malzemeler
halen fotokopi makinelerinde yaygin olarak
kullanilmaktadir. Bir siire sonra amorf kalkojen camlarin
anahtarlama ve bellek 6zellikleri bu alanda ¢aligan
Ovshinsky tarafindan 1968 yilinda tespit edilmistir. Dogru
akim (DC) ve alternatif akim (AC) iletkenlik dl¢iimleri, cam
sistemlerinde kusur etkileri ve iletkenlik mekanizmasini
anlayabilmek i¢in yaygin olarak kullanilirlar. Cok iyi bilinen

Oacw) = AW S denklemi bu iletkenlik mekanizmasinin

turlinii  agiklamak i¢in  kullamlmaktadir. AC iletim
mekanizmasint tanimlamak i¢in Kuantum Mekaniksel
Tiinelleme (QMT) modeli [6,7], Bariyer Sigrama (CBH
(Correlated Barrier Hopping)) modeli [8,9] ve Biiyiik
Polaron Tiinelleme (QLPT) modeli [10] gibi bir¢ok model
onerilmistir.

Son zamanlarda amorf yapida dielektrik davranig gosteren
ferroelektrik  malzemeler gelistirilmektedirler [11,12].
Ciinkii  bunlarin  optoelektronik ~ 6zellikleri  Indiyum
kalkojenlerinin arastirmalarinda biiyilk 6nem kazandi [13].

In,Te, cok ilging elektriksel ve optiksel dzelliklere sahip

bir A)'X ;/ " bilesigi [14,15] ve ginko siilfiir yapisina sahiptir
[16,17]. Bir¢ok arastirmaci ince filmlerinin elektriksel
Ozelliklerini aragtirmistir [18]. AC iletkenlik 6lgtimleri
kalkojen yariiletkenlerin  dielektrik  6zelliklerini  ve
elektriksel iletkenlik mekanizmalarini agiklamak i¢in yaygin
olarak kullanmaktadirlar. Bu c¢alismada, hazirlanan InTe
ince filminin elektriksel iletkenlik, optik ve dielektrik
ozellikleri arastirilmistir. Elektriksel iletkenlik
Olgtimlerinden  numunenin  elektronik  parametreleri
hesaplanarak, elektriksel iletkenlik mekanizmasi
belirlenmistir. Numunenin fotoiletkenlik 6zellikleri farkli
aydinlanma  siddetleri altinda belirlenmistir.  Optik
gecirgenlik ve optik yansima spektrumlarindan numunenin
optik band aralig1 ve optik sabitleri hesaplanmistir. Kirilma
indisi dispersiyon oOzellikleri tek osilator modeli ile
aciklanmigtir [19]. Dielektrik Olgiimlerde ise, InTe ince
filminin dielektrik sabitleri ve dielektrik relaksasyonu
mekanizmasi belirlenmistir.
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2. MALZEME VE YONTEM

2.1. Numunenin Hazirlanmasi

Indiyum ve Teleryum tozlari esit atomik agirliklarda (%99
saflikta) karistirildl ve daha sonra 10 Torr’luk bir vakumda
bir quartz tiipe yerlestirildi ve tiipiin agz1 kapatildi. Kapatilan
quartz tiip, bir firina yerlestirildi ve sicaklik 1073 K olarak
ayarlandi. Numune 24 saat bu sicaklikta bekletildi ve daha
sonra bilesik yavasga oda sicakligina kadar sogutuldu. InTe
kiilgesi tiip igerisinden ¢ikartildi. Daha sonra elde edilen
InTe kiilgesinden bir par¢a alinarak termal buharlastirma
sistemine yerlestirildi ve 2x10° Torr vakumda bir cam
iizerine buharlastirildi. Filmin kalinligt Multiple Beam
Interference (MBI) teknigi kullanilarak ol¢ildi  ve
hazirlanan filmin kalinlig1 270 nm olarak bulundu.

3. BULGULAR
3.1. X-Isim Difraksiyon Ol¢iimleri

Ince filmin X-1is1m spektrumu, Rigaku Geigerflex
spektrometresi kullanilarak alindi. InTe ince filminin X-1g1n1
difraksiyon deseni sekil 1’de gosterilmistir. Sekil 1’ deki
spektrum genis bir yayvan pik vermektedir. Bu pik
numunenin amorf yapiya sahip oldugunu gosterir.

Siddet (herti birimpy

10 20 ) 40 50 0 70
244"

Sekil 1. InTe ince filmi X-1gmn1 difraksiyon deseni.
3.2. iletkenlik Sicaklik Ol¢iimleri

Yiiksek direngli malzemelerin  elektriksel iletkenlik
Olgtimleri yapildiginda, ortamin akimlari Olglimlerde
hatalara neden olabilir. Ortam akimlar1 statik veya
piezoelektrik etkilerle malzemelerde yiikk depolanmasina
neden olabilir. Ortam akimlar1 uygulanan voltajla uyarilmis
akimdan biiylik veya esit olmalidir. Bu problem Degisken
Polarite Metoduyla giderebilmektedir. Degisken Polarite
Metodunda pozitif polariteli bir voltaj malzemeye
uygulanir, daha sonra akim, belirlenmis bir gecikmeden
sonra Olgiiliir. Sonra voltajin polaritesi ters ¢evrilir ve akim
ayni gecikme kullanilarak tekrar olgiiliir. Bu islem sonunda
malzemenin iletkenligi belirlenir. iletkenlik dlgiimleri
degisken polarite metoduyla bilgisayar kontrollii olarak
yapild. Tletkenlik dl¢iimleri igin sekil 2° de verilen deney
diizenegi kullanilarak yapildi.
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Sekil 2. Deney diizenegi
InTe ince filmin elektriksel iletkenliginin sicakliga bagliligt
sekil 3’ te verildi. Grafik yardimiyla ince filmin elektronik
parametreleri  ve iletkenlik mekanizmasi belirlendi.
fletkenlik egrileri Arrhenius esitligi olarak bilinen:[31]

Eq

Opc = 01 exp (_ ﬁ) 1)
denklem yardimiyla analiz edilmistir. Denklem 1’de verilen
o1, listel fonksiyon, k; Boltzman Sabiti ve E, ise Aktivasyon
enerjisini temsil etmektedir. Elde edilen veriler 1s18inda tim
numuneler i¢in /no-1000/T degisim grafikleri sekil 3° te
gosterilmistir. InTe numunesinin elektriksel iletkenligin
sicakliga baghilig: grafiginden goriildiigii gibi numunede tek
bir iletkenlik mekanizmasi meydana gelmemekte ve numune
farkli iki iletkenlik bolgesi (I. ve II.) gostermektedir.
Numunenin iletkenlik mekanizmasi tasiyici yiiklerin termal
uyarilmastyla meydana gelmektedir [20]. I ve II iletken
bolgeler igin aktivasyon enerjisi 1. ve II. Bdlgelerin
egiminden hesaplanarak tablo 1’ de verildi. InTe filminin
27.6 °C sicakligindaki elektriksel iletkenligi 9.6x10® S/cm

olarak bulundu. Tletkenlik sonuglari InTe filminin
yariiletken yapiya sahip oldugunu gdstermektedir.
12
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Sekil 3. InTe numunesinin /no-1000/T grafigi.

3.3. Optik Sogurma Olgiimleri

InTe filminin yasak enerji araliinin belirlemek igin
bilgisayar kontrollii ve dalgaboyu 200—-1100 nm araliginda
olan UV-Vis Shimadzu 1240 spektrometresi kullanildi.
Numunenin optik sogurma spektrumu oda sicakliginda UV-
Vis spektrometresi ile alind1. Ince filmin sogurma spektrumu
oda sicakliginda 200-1100 nm dalgaboyu araliginda alindi ve
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sogurma spektrumu sekil 4° te verildi. Elde edilen sogurma

spektrumundan  filmin  yasak  enerji araliginin
hesaplanmasinda [29,30]:
ahv = A(hv — Ej)™ )

formiili kullanilmigtir. Burada, o ; sogurma katsayisi, Av;
foton enerjisi, Eq; Yasak Enerji Araligi ve A; sabittir. m
degeri 2 ise materyal dolayli band araligina, eger Y2 ise
materyal dogrudan band araligina sahiptir. Elde edilen
grafiklerde m yerine % konuldugunda en iyi lineerlik
belirlenmistir. Boylece yariiletken ince film numunelerin
dogrudan band gegisine sahip olduklart belirlenmistir.
Yapilan analizler sonucunda, numunenin band yapisi (ahv)?-
f(E) iliskisine uymaktadir (sekil 5). Bu grafigin egiminden
yasak enerji araligi hesaplanarak tablo 1’ de verildi. InTe
filminin dogrudan band yapisina sahip oldugu goriildii [21].
Yani k=0 durumunda valans bandinin maksimumu, iletim
bandinin minimuma karsilik gelmektedir [22-24]. Amorf
malzemelerde diizensizlik ve uygulanan -elektrik alan
sonucunda filmlerin enerji bandlarinda, biikiilmeler yani
band kuyruklanmasi olusur. Band kuyruklanmasi 6zellikle
amorf yariiletkenlerde meydana gelir ve bu da tuzak
seviyelerinin  genigligine  karsihik  gelir.  Sogurma
spektrumundan yararlanarak InTe filminin /no- f(E) grafigi
cizildi (sekil 6) ve gizilen grafigin egimlerinden, ince film
icin Urbach enerjisi hesapland1 ve tablo 1 de verildi. Optik
sogurma Olclimleri genel olarak kimyacilar tarafindan
kimyasal bilesik i¢inde bulunan bilesenleri belirlemek i¢in
kullanilirken yariiletken endiistrisinde, optik bant araligi
hakkinda bilgi edinmek i¢in kullanilir. Yalniz optik
gecirgenlik dlgiimlerinden (T) yararlanarak [25] veya optik
yansima oOlgiimlerinden R yararlanarak [26] yariiletkenin
optik sogurma katsayisinin dalgaboyu (veya foton enerjisi)
ile degisimi belirlenebilir. Numune icin elde edilen
gegirgenlik ve yansima spektrumlari sirastyla sekil 8 ve 9°da
verildi.
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Sekil 4. InTe numunesinin optik sogurma spektrumu.
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Sekil 5. InTe numunesinin (ahv)? -E grafigi.
Bu spektrumlardan yararlanilarak numune igin kirilma
indisinin dalgaboyuna bagliligi elde edildi ve sekil 9° da
gosterildi. Kirilma indisi artan dalgaboyu ile azalmakta yani
normal dispersiyon 6zelligi sergilemektedir. InTe filminin
kirtlma indisinin dispersiyon 6zelligini analiz etmek igin tek
osilatdr modeli kullanildi. Dispersiyon teorisi, diisiik emilim
bolgesinde, kirilma indisinin (n) etkili tek salinim modeline
gore asagidaki denklem ile ifade edilmektedir: [32]

EdEo
Es ~(hv)? -

Bu denklemde E,; salinim enerjisi, Eq; dispersiyon enerjisi
ve ho, foton enerjisidir. Numunelere ait Eq ve Eq degerleri
Sekil 10” da verilen (n?-1)* ‘ye kars1 E? grafikleri yardiniyla
hesaplanmis ve bu degerler Tablo 1° de verilmistir. Bunun
igin InTe ince filminin (n?-1)*-(hv)? grafigi ¢izildi (sekil 10).

n2:1+
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10.3 | o

102 + c
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100 |- 0
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9.8

1.4

Sekil 6. InTe numunesinin /na-E grafigi.
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Sekil 7. InTe numunesinin optik gegirgenlik spektrumu.
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Sekil 8. InTe numunesinin optik yansima spektrumu.
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Sekil 9. InTe numunesi igin kirilma indisinin dalgaboyuna
baglilig1.

Dielektrik sabiti,  &=&+i& seklinde yani, komplex
dielektrik sabitinin ger¢cek ve sanal kisimlart olarak
tanimlanir. Bu durum asagidaki sekilde ifade edilir: [32]

& = n2 —k2
ve
&, =2nk
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Sekil 10. InTe numunesinin (n?-1)1-(hv)? grafigi.
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Sekil 11. InTe numunesinin &-E grafigi.
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Sekil 12. InTe numunesinin &-E grafigi.
Dielektrik  bagimlihigr  Sekil 11 ve Sekil 12°de

gosterilmektedir. InTe filminin optik dielektrik sabiti
hesaplandi. Kompleks dielektrik sabitinin gergel (1) ve
sanal kisimlarinin (&) foton enerjisiyle (hv) degisim
grafikleri sirastyla sekil 11 ve 12°de verildi. Sekil 11°de
gortldigi gibi & foton enerjisiyle artmaktadir. Sekil 12° de
ise dielektrik sabitinin sanal kism1 foton enerjisiyle artmakta
ve belirli bir enerji degerinden sonra azalmaktadir. InTe
numunesi i¢in kompleks iletkenligin reel ve sanal
kisimlarinin enerjiye baghiligi sirasiyla sekil 13 ve 14 de
gosterilmektedir. Optik iletkenlik enerjiyle artmaktadir [27].
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Sekil 13. InTe numunesinin ¢1-E grafigi.
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Sekil 14. InTe numunesinin a>-E grafigi.

Tablo 1. InTe numunesinin optiksel parametreleri

Eq (eV) 1.38
Eo (V) 1.50
Eq (eV) 19.93
Ey (eV) 0.27
AE;: (V) 0.19
AE; (V) 0.64
n, 3.78
Ao (Nm) 826.6
So (M?) 1.94x10%

3.4. Fotoiletkenlik Ol¢iimleri

Fotoiletkenlik 6l¢timleri 6517A KEITHLEY elektrometresi
ile yapildi. InTe filmi iletkenlik Ol¢iim diizenegine
yerlestirildi. Elektrometre ve dijital kart yardimiyla farkli
aydinlanmalar altinda 200 Watt’lik bir beyaz 151k
kullanilarak akim-zaman ve akim-voltaj l¢iimleri yapildi.
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InTe ince filminin akim-zaman ve akim-voltaj grafikleri
sirastyla sekil 15 ve 16’da gosterilmistir. Karanlik ve farkli
aydinlanmalar altinda Sl¢iimler yapildi. Kisa siireli akim
grafiklerinde akim artan aydinlanma siddeti ile artmaktadir.
Grafiklerde kisa siireli akimlardaki yiikselis bolgesi
verilmektedir. Akimdaki artis numunenin yasak enerji
araligindaki tuzak seviyelerindeki degisimi gostermektedir.

2.0E-5
C 01000 m
[ 01500 mt
C A 2000 M
. ¢ 1500 mx
1.8E-5 |- O VARANLN

1.6E-5
<
1.4E-5
1.2E-5
e e
1.0E-5 o W S DR 230 0 BT V2 P G O e G 5 DN N S [ ) I A
0 4 g 12 16
Zaman ()

Sekil 15. InTe ince filminin farkli 151k siddetlerinde akimin
zaman ile degisimi.
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Sekil 16. InTe ince filminin farkl: 151k siddetlerinde I-V
grafigi.
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Sekil 17. InTe ince filminin I-G grafigi.

Akim-voltaj grafiklerinde ise, akim artan aydinlanma ile
artmakta yani numune foto iletkenlik  Gzelligi
sergilemektedir (sekil 16). Akim-aydinlanma siddetine
baglilign ise farkli voltaj icin sekil 17°de verildi. Akim
aydinlanma siddetinin bir fonksiyonu olarak degismektedir.
Akimin aydinlanma siddetiyle degisimi JooG%1?8 ve Joo G136
seklinde bulundu.

3.5. Dielektrik Olciimleri

Dielektrik dl¢timleri HIOKI 3532-50 LCR cihaziyla farkli
sicakliklarda yapildi. Otomatik olarak datalar bilgisayara
aktarildi. Elde edilen verilerle InTe filminin dielektrik
ozellikleri analiz edildi. InTe ince filminin alternatif akim
(AC) iletkenliginin frekansla ve sicaklikla degisimi sekil 18
ve 19°da gosterilmistir. Sekil 18” den goriildigi gibi diisiik
frekanslarda iletkenlik frekansla degismemektedir. Bu
degisim numune i¢in dogru akim iletkenligine karsi
gelmektedir. Yiiksek frekanslarda ise numunenin AC
iletkenligi ooow® bagntisina uymaktadir. Sekil 19 ’da
goriildiigii gibi AC iletkenlik sicaklikla artmakta ve frekansla
termal aktivasyon enerjisini degeri degigmektedir.
Numunenin AC iletkenlik mekanizmasini belirlemek i¢in
sekil 18” deki egrilerin egiminden s degeri hesaplandi. s’nin
sicakliga bagliligi sekil 20° de verildi. s degerleri artan
sicaklikla azalmaktadir. Bu da numunede CBH (Correlated
Barrier Hopping) iletkenlik mekanizmasinin meydana
geldigini gosterir [28 .
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Dielektrik sabitinin reel ve sanal kisimlari, farkli

50 I P sicakliklarda frekansa bagl olarak elde edilmistir. Bunlarin
o csc frekansla ve sicaklikla degisimleri sirasiyla sekil 21 ve 22°de
T B gosterilmistir. Numunenin dielektrik sabiti  frekansla
I L azalmakta ve sicaklikla ise artmaktadir. Dielektrik sabitinin
¢ 155 | ——a——a—a——o" ' reel kisminda benzer davranis1 gostermektedir.
[G] L Fe) o
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r et g0® S £
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Sekil 18. InTe ince filminin farkli sicakliklarda AC 2 : N
iletkenlik grafigi. ) \
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Sekil 19. InTe ince filminin AC iletkenlik grafigi. 5 E :
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0.30 o : Sekil 22. InTe ince filminin farkli sicakliklarda &-Inf
" - grafigi.
025 |- “ \53\ Elektrik modulusun gergel ve sanal kisimlar, farklh
- sicakliklarda frekansa bagli olarak elde edildi. Bu
020 [ s\ parametrelerdeki degisimler sirasiyla sekil 23 ve 24°te
- 8] gosterilmigtir. Sekil 23’ten goriildigii gibi M' frekansla
- : artmakta ve yilksek frekans bdlgesinde sabit bir degere
P ulagsmaktadir.
300 320 340 360
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Sekil 20. InTe numunesi igin farkl sicakliklarda s-T
degisimi.
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Sekil 23. InTe ince filminin farkli sicakliklarda M'-Inf
grafigi.
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Sekil 24. InTe ince filminin farkli sicakliklarda M"-Inf
grafigi.

Numunenin M"-Inf grafigi ise bir pik gostermekte ve bu
pikin pozisyonu sicaklikla degismektedir. Bu degisimde
numunede sicakliga baglh bir relaksasyon olayinin meydana
geldigini gostermektedir. Bu piklerden yararlanarak,
relaksasyon zamani farkli sicakliklar igin hesaplandi.
Relaksasyon zamaninin sicakliga bagliligi sekil 25°te verildi
ve bu grafigin egiminden relaksasyon olayinin aktivasyon
enerjisi degeri hesaplandi ve 0.12 eV olarak bulundu.
Numunenin empedansinin frekansa ve sicakliga bagliligi
arastirildi ve elde edilen grafik sekil 26°da verildi. Sekilden
goriildiigii gibi diisiik frekans bolgesinde empedans
sicaklikla azalmaktadir. Farkli sicakliklarda dielektrik kayip
faktoriiniin  tand’ nin frekansla degisimi sekil 27’ de
gosterildi. Dielektrik kayip degeri frekansla azalmakta
olup,fakat sicaklikla artmaktadir.
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4. DEGERLENDIRME VE SONUC

Bu c¢alismada InTe ince filminin elektriksel iletkenlik,
fotoiletkenlik, optik ve dielektrik o6zellikleri arastirildi.
Numunenin kristal yapis1 X-151n1 difraksiyonu 6l¢iimiiyle
belirlendi ve X- 1s1m 6lgiimlerinden numunenin amorf
yaptya sahip oldugu gorildi. Numunenin elektriksel
iletkenligi sicakliga bagli olarak arastirildi. Elektriksel
Olglimler sonucunda numunenin yariiletken 6zellik
sergiledigi goriildii. Elektriksel iletkenlik egrisi iki farkli
iletkenlik bolgesi gosterdi ve numunede termal uyarimli
iletkenlik mekanizmasmmin  baskin  oldugu  goriildi.
InTe ince filminin optik 6zellikleri optik sogurma metoduyla
arastirildi. Numunenin optik band aralig1 ve lokalize enerji
seviyelerinin genigligi sogurma spektrumunda belirlendi ve
numunenin dogrudan band yapisina sahip oldugu goriildii.
Yapilan optik dl¢limler sonucunda, InTe ince filminin yasak
enerji araligt 1.38 eV ve Urbach enerjisi de 0.27 eV olarak
bulundu. Numunenin optik sabitleri, gecirgenlik ve yansima
spektrumlarindan hesaplandi ve optik sabitlerin dalgaboyuna
ve frekansa bagliligi arastirildi. Numunenin kirilma indisi
normal dispersiyon 06zelligi gostermekte ve kirtlma indisi
dispersiyonu tek osilator modeline uymaktadir. Numunenin
optik iletkenligi hesaplandi ve kompleks iletkenligin reel ve
sanal kisimlarinin foton enerjisiyle arttigi goriildii. InTe ince
filminin fotoiletkenlik Ol¢limleri farkli 151k siddetlerinde
yapildi. Akim-voltaj ve akim-zaman Kkarakteristikleri
numunenin fotoiletkenlik 6zellige sahip oldugunu gosterdi.
Ince filmin alternatif akim iletkenligi (AC) farklh
sicakliklarda frekansa bagli olarak arastirildt ve AC
iletkenlik sonuglari numunede CBH (Correlated Barrier
Hopping) iletkenlik mekanizmasinin meydana geldigini
gostermektedir. Numunenin dielektrik sabitinin reel ve sanal
kisimlart frekans ve sicaklikla degigsmektedir. Dielektrik
sabiti sicaklikla artmaktadir. Ciinkii sicaklik arttiginda
elektrik

dipollerin yonelimi kolaylagir ve bunun sonucunda dielektrik
sabiti artar. Dielektrik sabitinin sanal kisminin frekansa
bagliligi herhangi bir relaksasyon piki gostermedi.
Boylelikle dielektrik relaksasyon (gevseme) islemini analiz
etmek i¢in elektrik modulus sonuglar1 kullanildi. Elektrik
modulusun reel kismi frekansla artmakta ve yiiksek
frekanslarda sabit bir degere ulagmakta, fakat diisik
frekanslarda ise sifira yaklagsmaktadir. Elektrik modulusun
sanal kismimin frekansa baglilig1 bir dielektrik relaksasyon
piki gostermektedir. Bu pik sicaklik artisiyla yiiksek frekans
bolgesine kaymakta yani numunede sicakliga bagli bir
dielektrik relaksasyon meydana gelmektedir.Sonucta
hazirlanan InTe ince filmi amorf bir yariiletken malzemedir
ve fiziksel 6zellikleri sicaklikla ve frekansla degigmektedir.
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Abstract

This paper presents a piezoelectric energy harvesting device that generates electrical power from knee motion during human
gait. The device is composed of two MEMS-based piezoelectric patch transducers optimized for placement around knee joints
with minimal footprint. Simulations were performed on COMSOL software to reveal maximum performance that can be
achieved under normal walking conditions. The internal capacitance of the patch transducers was measured to be 80 nF, while
the resistance was on the order of 470 kQ. The patch transducers were inserted in a knee brace worn by a volunteer subject, and
were characterized for voltage and power generation. During walking, the maximum open circuit voltage and rms power were
measured to be 14 V and 6.2 uW, respectively. These values were observed to increase up to 14.4 V and 12 pW during a moderate
running activity. The level of power achieved in the experiments shows the potential of this device as an independent onboard

power component and as a continuous battery charger for wearable electronic devices.

Keywords: energy harvesting, piezoelectricity, knee motion, human gait, Power MEMS

1. INTRODUCTION

The advancements in microelectronics and sensing
technologies have led to the proliferation of wearable
devices such as smart watches, smart glasses, heart rate
monitors, motion trackers, and biometric sensors. With the
emerging internet of things technology, the applications of
wearable devices are expected to expand particularly on
consumer and biomedical electronics in the near future [1].
Such devices are generally powered by batteries having
limited operation lifetimes, which mandates frequent
recharge cycles and therefore restricts device functionalities
[1-2]. To overcome this limitation, significant research
efforts have been dedicated to the development of energy
harvesters that can convert diverse forms of environmental
energy into electricity, and support or completely replace
batteries in wearable devices [3].

Compared to other ambient sources such as external
vibrations, solar and radio frequency radiation, harvesting
power from human body suits better for wearable devices as
human activities possess abundant amounts of power [4-5],
and the power can be generated on demand. Accordingly,
many studies have been focused on generating power by
utilizing various energy forms on human body. As an
example, Moro et al. have demonstrated piezoelectric
cantilevers mounted in shoe heels to generate power from
human walking. The cantilevers were manufactured in a
bimorph structure using lead zirconate titanate (PZT), and
generated an average power on the order of 400 pW [6].
Shen et al. reported a similar device based on a linear
magnetic architecture fixed on the side of a shoe. Charging

of a 1.2 V-battery was demonstrated during walking [7].
Body heat and the resulting thermal gradients have also been
exploited to generate power. Wang et al. reported wearable
thermoelectric generators that consist of many thermopiles
connected in series. When worn around the wrist, the device
generated an open circuit voltage and output power of 0.15
V and 0.3 nW, respectively [8]. Similar devices with flexible
properties have also been demonstrated with maximum
power on the order of several microwatts [9-10].

Knee joints are normally subject to a heavy load and generate
up to 36 W of biomechanical power for the body [3].
Therefore, this part of the body shows great potential for
energy harvesting during gait motion. Donelan et al.
presented a biomechanical energy harvester that mainly
comprises a dc motor, a gear train and a one-way clutch in a
knee brace configuration. An average power of 5 W was
measured on subjects walking at a speed of 1.5 m/s [11].
Frequency upconversion methods were proposed to drive
piezoelectric cantilevers for power harvesting using the low-
frequency knee motion. In this technique, mechanical
structures are fixed around the knee joints to obtain a relative
angular motion. At each step, this motion is transferred to the
cantilevers through mechanical or magnetic interactions,
resulting in high frequency oscillations and power generation
[12-15]. A maximum of 4.5 mW was reported during
walking at a speed of 7 km/h [15]. The biomechanical knee-
joint energy harvesters mentioned above are generally large
in size, rigid, and therefore not comfortable to be worn [16-
18]. Accordingly, flexible and patch-type piezoelectric
generators are developed. De Pasquale et al. have reported
such a piezoelectric fiber composite transducer for elbow
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and knee joints, and mounted it on a test setup simulating
joint motion. The maximum peak-to-peak open circuit
voltage and instantaneous power were on the order of 5 V
and 40 uW, respectively [16]. A related study utilized a
MEMS (microelectromechanical systems) based MFC patch
transducer and reported an average 2.6 pW during a
simulated running activity [17]. A conceptually similar
device was presented in [18] using a PVDF film transducer,
and placed in a tight suit to harvest power from various body
joints. The maximum rms power was measured to be 2 pW
obtained from the knees [18]. Finally, Kim et al.
demonstrated a helical piezoelectric harvester fixed around
four different body joints, namely shoulder, arm, knee, and
hip. An open circuit voltage of 3.1 V was measured during
walking around the knee area [19].

The patch piezoelectric energy harvesters reported so far
were geared towards power generation from multiple body
joints at the same time rather than knees specifically. This
inevitably decreases the power output, and leads to a less
efficient operation. In this work, we present a MEMS-based
piezoelectric energy harvesting device optimized for power
generation from knee joints exclusively. Composed of two
piezoelectric patches, the size and arrangement of the device
were designed to effectively harvest the mechanical energy
around the knee while occupying minimal space. This paper
reports the design, implementation, and characterization of
the device during walking and running activities.

2. DESIGN AND SIMULATIONS

The device is designed by considering the knee kinematics
during walking and running activities. The knee area has two
main bending sites on the front and back side. Accordingly,
the device utilizes two piezoelectric patches located on the
two bending sites for harvesting more of the available
mechanical power. Taking advantage of two bending sites
simultaneously is one of the main novel design features that
distinguishes this work from others in the literature. A
schematic drawing of the patches is shown in Figure 1a. The
size is also an important parameter in the device design. A
large device may be inconvenient for the user to wear, while
a smaller device may not induce a high voltage. The knee
area measures around 10 cm in length depending on the
overall body size. However, the bending site that actually
induces high stress and voltage on the piezoelectric patch is
even smaller. Accordingly, the patch length should be
chosen just enough to cover the bending site to facilitate
power generation, while taking minimum space and avoiding
user discomfort. Considering these requirements and the
commercial availability, the patches are selected to be soft
PZT-based P-876.A12 MEMS piezoelectric patch
transducers from Pl Ceramic company. The patches are
composed of two metal layers surrounding the piezoelectric
material in between, and measure 6.1 cm x 3.5 cm x 500 um
in length, width, and thickness respectively. The actual
piezoelectric material measures slightly smaller as 5 cm x 3
cm x 200 um, which falls within the realm of Power MEMS
technology, with a ds3 piezoelectric coefficient of 400 pC/N.
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A picture of the piezoelectric patch transducer with soldered
wires is shown in Figure 1b.

Bending sites
A

Piezoelectric
patches

(a)
Figure 1. (a) Schematic drawing of the patch transducers
located on the bending sites at the knee area, (b) Photograph
of a piezoelectric patch transducer.

(b)

The kinematics of the knee joint during walking and running
activities is extremely complicated [16], and therefore it is
difficult to precisely estimate the device performance.
However, the maximum angular displacement of the knee
joint is shown to be around 60 degrees during walking [20].
This data is used to simulate piezoelectric voltage induction
on the patches using the Piezoelectric Devices module of the
COMSOL software.
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Figure 2. Simulation results of (a) the stress distribution on
the piezoelectric patch at 60 degrees bending angle, (b) the
voltage induced across the thickness of the piezoelectric
material.
Initially, the piezoelectric material was drawn with the exact
dimensions and material properties to create the simulation
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model. The two ends of the patch and its central part touching
the middle of the knee were fixed. Finally, the structure is
bent by 60 degrees in the software. The stress distribution on
the patch and the resulting voltage across the thickness of the
material are shown in Figure 2a-b, respectively. The
simulations demonstrate that the patches can provide an open
circuit voltage of 22.7 V during walking.

3. TESTING AND DISCUSSIONS

The internal capacitance and resistance of the piezoelectric
patches were measured initially using a multimeter and an
oscilloscope, and determined to be on the order of 80 nF and
470 kQ, respectively. Next, the patches were fixed to a thin
plastic backplate for mechanical support against possible
fracture. The patches together with the backplates were then
placed inside a knee brace for walking and running tests. The
knee brace was worn by a volunteer subject in such a way
that the locations of the patches were on top of the bending
sites as in Fig. 1la. The subject was asked to perform walking
and running activities, while the voltages induced on the
patches were measured and recorded by a Tektronix
MDO3024 oscilloscope. Open circuit voltages collected
separately from the two patches are shown in Figures 3-6.
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Figure 3. Open circuit voltage induced on the patch at the
front side of the knee during walking.
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Figure 4. Open circuit voltage induced on the patch at the
front side of the knee during running.
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Figure 5. Open circuit voltage induced on the patch at the
back side of the knee during walking.
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Figure 6. Open circuit voltage induced on the patch at the
back side of the knee during running.

Throughout all these tests, the subject was moving normally
without any forced steps, and at moderate speeds of around
3 km/h and 5 km/h during walking and running. The
irregularities in the waveforms are associated with the
natural fluctuations in the gait. Maximum amplitudes, peak-
to-peak values and rms (root mean square) values of the open
circuit voltages are summarized in Table 1.

Table 1. The summary of open circuit voltage values (in
volts) obtained during walking and running.

Patch location | Activity | Vmax | Vppmax Vims
Eront side Walking 14 18.8 4.68
Running | 144 21 5.59

. Walking | 2.48 4.56 1.02
Backside g ning | 4.28 | 7.4 | 1.47

In all the cases, the maximum voltages were achieved by the
patch located at the front side of the knee. Moreover, a phase
difference always existed between the two patches, which
avoided their serial connection to further amplify voltage.
The amplitude and phase difference between the voltages on
the two patches are attributed to the slightly imperfect
placement of the patches on the bending sites and the
complicated kinematics of the knee joint that lead to
asymmetric bending motion on both sides. The maximum
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voltages were measured to be 14 V and 14.4 V during
walking and running on the front patch. Since the knee
bending angle does not change much in these two activities,
the voltage values are close to each other. The rms values are
also calculated to be 4.68 V and 5.59 V, respectively. The
voltages on the back patch were measured to be 2.48 V, 4.28
V, 1.02 V rms and 1.47 V rms in the above order. The
maximum 14 V achieved during walking is about 61% of the
theoretically achievable 22.7 V shown in the simulations.
The difference is believed due to a number of possible
reasons including (i) a knee bending angle smaller than 60
degrees, (ii) imperfect placement of the patch transducers
leading to a smaller stress on the piezoelectric material, and
(iii) the use of the backplate again decreasing the stress on
the piezoelectric material. The combination of all these likely
reasons have direct negative effect on the induced voltage,
leading to the values on Table 1. After open circuit voltage
tests, the same experimental procedure is repeated by
connecting a 470 kQ resistor to the terminals of the patch
transducers. This resistance value is chosen to realize
matched load condition and generate maximum power.
Voltage waveforms induced on the resistor during walking
and running are given in Figures 7-10.
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Figure 7. Voltage on the resistor induced by the patch at the
front side of the knee during walking.
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Figure 8. Voltage on the resistor induced by the patch at the
front side of the knee during running.
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Figure 9. Voltage on the resistor induced by the patch at the
back side of the knee during walking.
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Figure 10. Voltage on the resistor induced by the patch at
the back side of the knee during running.

As expected, the voltage amplitudes on the resistor is
roughly half of that obtained in the open circuit tests. After
determining the rms voltage in each experiment, the
maximum instantaneous and rms power values are calculated
and given in Table 2. The results show that an instantaneous
power up to 98.5 uW and 123.4 uW can be obtained from
the combination of the patch transducers during walking and
running, respectively. The device utilizing two patch
transducers simultaneously produces total rms output powers
of 6.2 pW and 12 puW during the same activities.

Table 2. The summary of power values obtained on the
resistor during walking and running.

Patch location | Activity | Pmax (UW) | Prms (UW)
Eront side Walking 93.8 5.9
Running 110.3 10.2
. Walking 4.7 0.3
Back side Running 131 1.8

The open circuit voltage amplitudes, instantaneous and rms
powers achieved in the experiments are all higher compared
to the previously reported patch piezoelectric energy
harvesters developed for scavenging power from the knee
joints. This clearly proves that the MEMS-based energy
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harvesting device with piezoelectric patch transducers
presented in this work has a higher performance and suits
better for power harvesting from the knees during walking
and running. However, there are still some aspects of this
device that can be further improved. In all the experiments,
the plastic backplate was used as a protective layer to receive
part of the stress as the knee bends. Although this secures the
piezoelectric material against fractures, it also decreases the
stress, and hence the induced voltage, on the patch
transducer. In future implementations, the backplate can be
completely eliminated by employing a thicker patch
transducer that can absorb all the mechanical energy and
produce higher voltages while withstanding high bending
angles. This will possibly increase the user comfort as well.
In parallel, the extension and contraction along the sides of
the knee can also be exploited to generate power. In this
respect, the device can be constructed by using additional
piezoelectric transducers located on the left and right sides
of the knee. When combined with a smart circuit that can
handle phase differences, all the patch transducers can be
connected in series to generate a large voltage, which can be
more advantageous when producing a DC voltage for
powering wearable electronic devices or charging batteries.
Finally, a narrow, elastic and easily removable clothing can
be designed for attaching the device instead of integrating it
in a knee brace for a more comfortable user experience.

4. CONCLUSION

A MEMS-based energy harvesting device with piezoelectric
patch transducers was developed to generate power from
knee motion. Compared to similar devices previously
reported in the literature, the novelty and advantage of the
energy harvester presented here lie in the optimization and
arrangement of the transducers exclusively for the knee
dynamics, leading to enhanced power output. The device
was designed to utilize two patch transducers with minimal
footprint located around the bending sites of the knee to
effectively harvest the mechanical energy during normal
gait. Simulations were performed to calculate maximum
theoretical voltages that can be obtained on the patches. The
device was placed inside a knee brace worn by a volunteer
subject, and tested under normal walking and running
conditions. A maximum open circuit voltage of 14 V and
14.4 V was obtained from the patch at the front side of the
knee during moderate walking and running at speeds around
3 km/h and 5 km/h, respectively. When a 470 kQ load
resistor was connected, the device was demonstrated to
provide instantaneous power levels up to 98.5 pW and 123.4
pW during the same activities. Finally, the rms output power
was calculated to be 6.2 uW when walking and 12 W when
running. These results are higher than previously reported
similar patch piezoelectric energy harvesters developed for
knee joints. Aspects of this work that can be further
improved for even higher performance and more user
comfort are discussed. The results achieved in this work
demonstrate the feasibility of this device as an onboard
power component for wearable electronic devices, and as a
means to continuously recharge their batteries.
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Fillerin sosyal davraniglarini taklit eden fil siirii optimizasyonu (EHO), yakin zamanda 6nerilen siirii zekasi ve popiilasyon tabanlt
bir optimizasyon algoritmasidir. EHO, yerel arama konusunda iyi bir yetenege sahip olmasina ragmen popiilasyon gesitliligini
erken kaybetmesi nedeniyle global aramada etkili olamamaktadir. Temel EHO yonteminde, yeni bireylerin olusturulmasi igin
tek bir ¢oziim arama denklemi kullanilmaktadir. Bu nedenle, arama uzaymnin etkili bir sekilde arastirilmasinda ve farkli
karakteristikteki problemlerin ¢6ziimiinde yetersiz kalmaktadir. Bu ¢alismada, bu sorunlarin iistesinden gelmek ve kesif ve
faydalanma arasindaki dengeyi saglayabilmek i¢in en ¢ok bilinen optimizasyon tekniklerinin arama stratejilerinden esinlenilerek
coklu arama stratejisi Kullanan fil siirii optimizasyonu (Multi-EHO) &nerilmistir. Onerilen ydntem ile temel EHO‘nun
karsilagtirilmasi igin farkli karakteristikteki 15 fonksiyona sahip CEC2015 test seti kullanilmistir. Ayrica Multi-EHO nun
performansint dogrulamak i¢in, dnerilen yontem son yillarda onerilen gri kurt algoritmasi (GWO) ve balina optimizasyonu
algoritmasit (WOA) ile karsilagtirilmigtir. Deneysel sonuglar, 6nerilen yontemin diger yontemlere gore daha basarili ve daha
saglam bir performansa sahip oldugunu gostermektedir.
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The elephant herding optimization (EHO), which imitates social behaviors of the elephants, is recently proposed a swarm
intelligence and population-based optimization algorithm. Although EHO is a good at local search, it is not effective on the
global search due to the rapid loss of population diversity. In the basic EHO method, a single solution search equation is used
for the generating the new individuals. Therefore, it is insufficient on the solving the problems which have different
characteristics and the exploring the search space effectively. In this study, in order to overcome these problems and to provide
a balance between exploration and exploitation, elephant herding optimization using multi-search strategy (Multi-EHO) has been
proposed which inspired by the search strategies of the most well-known optimization techniques. For the comparison of the
proposed method and the basic EHO, the CEC2015 benchmark set with 15 different functions is used. In addition, to validate
the performance of Multi-EHO, the proposed method is compared with the grey wolf optimizer (GWO) and the whale
optimization algorithm (WOA) proposed in recent years. Experimental results show that the proposed method has more
successful and more robust performance than other methods.
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1. GIRIS problemler, bir optimizasyon problemi geklinde formiile
edilerek doga-esinli algoritmalar ile kabul edilebilir bir siire
Son yillarda, karmasik ve zor yapidaki lineer olmayan iginde ¢6ziilmektedir [1, 2]. Doga esinli algoritmalarin en
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¢ok bilinenleri yapay ar1 kolonisi (ABC) [3], parcacik siirii
optimizasyonu (PSO) [4] ve karinca kolonisi algoritmasinin
(ACO) [5] yaninda, dogadaki canlilarin davranis ve yasayis
bigimlerinden ilham alinarak birgok yeni algoritma
Onerilmeye devam edilmektedir. Son zamanlarda ortaya
cikan algoritmalara ise dogadaki gri kurtlarin liderlik
hiyerarsisini ve avlanma mekanizmasini taklit eden gri kurt
optimizasyonu (GWO) [6], kambur balinalarin sosyal
davranislarindan esinlenen balina optimizasyonu algoritmasi
(WOA) [7] ve fil gruplarimin siirii ve toplanma davraniglarini
benzeten fil siirii optimizasyonu (EHO) [8] 6rnek olarak
gosterilebilir.

Wang ve ark. tarafindan 2015 yilinda onerilen EHO
hakkinda literatiir sinirli olmasina ragmen, EHO bir¢ok
farkli problemin ¢oziimiinde kullanilmigtir. Strumberger ve
ark. statik drone konum probleminin ¢6ziimiinde EHO
algoritmasindan yararlanmigtir [9]. Simiilasyon sonuglari,
dikkate almman drone sayisi disiiniildiigiinde EHO’nun
hedefleri koruma konusunda bagarili sonuglar elde ettigini
gostermistir. EHO, ¢oklu imge esikleme problemine ise
Tuba ve ark. tarafindan uygulanmistir [10]. EHO diger dort
farkli siirii zekas1 yontemi ile standart test resimleri iizerinde
karsilagtirtlmis ve elde edilen sonuglara gore EHO diger
yaklasimlara gore daha basarili bulunmustur. Cok giiglii bir
smiflandirma teknigi olan destek vektor makinelerinin
(SVM) dogrulugu, ogrenme parametrelerine yiiksek
bagimlilik gostermesi nedeniyle, EHO algoritmasi ile SVM
parametre ayarlamasi ger¢eklestirilmistir [11]. Ayrica EHO,
insansiz hava araci yol planlamasi [12], cizelgeleme [13],
yiik frekans1 kontrolii [14] gibi problemlerin ¢oziimiinde
kullanilmusgtir. EHO’nun uygulanmasina yonelik
caligmalarin yani sira performans analizi ve iyilestirilmesi
lizerine de c¢alismalar bulunmaktadir. Temel EHO
algoritmasi, Tuba ve ark. tarafindan CEC2013 test
fonksiyonlar1 izerinde analiz edilmis ve iyi bir karakteristige
sahip oldugu gorillmistiir [15].

Parashar ve ark., en iyi fil pozisyonunun giincellenmesi
esnasinda, temel EHO’dan farkli bir sekilde sadece merkez
klan pozisyonunu kullanmak yerine, bir 6nceki en iyi fil
pozisyonunu klanin merkez pozisyonuna ekleyerek
degistirilmis fil siirii optimizasyonunu onermistir [16]. Bir
diger calisma da ise, Parashar ve ark. ¢aligmasina benzer
olarak mevcut en iyi fil pozisyonunun merkez klan
pozisyonuna eklenmesi ile en iyi fil pozisyonunun
giincellenmesinin yaninda, yeni olusturulan bebek fil
pozisyonlarinin arama uzayinda rasgele belirlenmesi yerine
o klandaki yerel en iyi pozisyona gore olusturulmasi olmak
iizere EHO algoritmasina iki ayr iyilestirme eklenmistir
[17]. Tuba ve ark. 2018 yilinda, EHO algoritmasina iki farkli
kaotik harita uygulayarak, rasgele ¢oziimler ile baslangig
popiilasyonu olusturmak yerine kaotik haritalar ile
tekrarlanmayan sayilar treterek daha gelismis aramalar
yapmasini saglamiglardir [18].

Popiilasyon tabanli bir siirii-zekas1 teknigi olan EHO, fillerin
sosyal yasam davranislarindan etkilenerek popiilasyonu ayri
klanlara bolmektedir. Her klan i¢in ayni arama denklemi
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kullanilmakta ve bu denklemde mevcut filin pozisyonu
disinda o klana ait en iyi fil pozisyonlarin1 dikkate
almaktadir. EHO algoritmasinda, her klana ait en iyi ¢6ziim
ise o klana ait merkez pozisyon ile giincellenmektedir. Bu
islemler sayesinde EHO gii¢lii bir yerel aramaya sahip
olmaktadir. Ancak yeni fillerin belirlenmesinde en iyi
¢oziimden etkilenen tek bir arama denklemi global arama
i¢cin yetersiz kalirken, en iyi fil pozisyonlarinin merkez fil
pozisyonuna  yaklagtirlmast  popiilasyon  ¢esitligini
azaltmaktadir. Bu c¢aligmada, bu sorunlarin {istesinden
gelmek icin coklu arama stratejisi kullanan fil siirii
optimizasyonu (Multi-EHO) 6nerilmistir.

Onerilen yontemde, ABC, PSO ve diferansiyel evrim
algoritmas1 (DE) [19] gibi bilinen optimizasyon
algoritmalarinin arama stratejilerinden faydalanilarak her
klan i¢in farkli bir arama denklemi belirlenmistir. Ayrica en
iyi fil pozisyonunu klana ait merkez pozisyondan
giincelleme islemi ise goz ard1 edilmistir. Onerilen yontemin
performans1 farkli karakteristikteki problemlere sahip
CEC2015 test fonksiyonlari tizerinde incelenmis ve Multi-
EHO, temel EHO’nun yani1 sira yeni ortaya ¢ikan GOA ve
WOA yontemleri ile de kargilagtirilmistir.

Calismanin asagidaki boliimleri soyledir: Boliim 2, temel
EHO algoritmasimi kapsamaktadir. Onerilen yontem Boliim
3'te agiklanmistir. Deneysel sonuglar ve karsilagtirmalar
Bolim 4'te incelenmistir ve sonu¢ Boliim 5'te sunulmustur.

2. TEMEL FiL SURU OPTIMiZASYON YONTEMI

Fil gruplarinin bazi temel siirii davraniglari, optimizasyon
problemlerinin ¢oziimiinde kullanmlabilmesi igin
basitlestirilerek dikkate alinmistir [20]:

e Bir fil popiilasyonu klanlarin birlesimden olusur ve
her klan sabit sayida file sahiptir.

o Sabit sayida erkek filler, aile gruplarini terk edecek ve
her neslin baslangicinda ana fil grubundan uzak bir
sekilde yalniz yasayacaklardir.

e Her klandaki filler bir madersahinin liderliginde
yasamaktadir.

Belirtilen davraniglar bir optimizasyon algoritmasi igin
benzetildiginde, her bir fil bir aday ¢oOziimi temsil
etmektedir. Popiilasyon kendi iginde alt gruplara boliinerek
klanlar1 olusturur. Ayrica her klanda en iyi uygunluk
degerine sahip fil madersahi olarak adlandirilir. Her
iterasyon sonunda o klanda bulunan en kétii fil ise siiriiden
ayrilarak, arama uzaymda kendine yeni bir pozisyon
belirlemektedir.

EHO algoritmasinda klan giincelleme ve ayrilma olmak
iizere iki temel islem bulunmaktadir. Klan gilincelleme
islemi, her fil i¢in kendi pozisyonu ve o klana ait
madersahinin pozisyonunu kullanilarak gerceklestirilmekte
ve Denklem (1)’de gosterilmektedir [8, 20].

X)feni,ci = xcjl +(Z><(X - X(:J|))< r (1)

eniyi,ci
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Denklem (1) ‘de chi ci. klana ait j. filin pozisyonunu temsil
etmekteyken, X ci.  klandaki

- madersahinin
enlyi,ci

pozisyonunu gostermektedir. X ise mevcut filin yeni

j
yeni,ci
pozisyonunu ifade etmektedir. Madersahinin, gilincellenen
yeni pozisyonun izerindeki etkisini belirleyen a 06lgek
faktorii iken, I ise normal dagilima gore [0,1] araliginda
tiretilen rasgele bir sayiy1 temsil etmektedir. Denklem (1) ile
o klandaki madersahinin pozisyonunu giincellendiginde,
herhangi bir degisiklik olmayacaktir. Bu nedenle her
klandaki madersahinin pozisyon giincellenmesi Denklem (2)
ile yapilmaktadir.

i k
X}feni,ci = ﬂx Xg]e" * (2)
Denklem (2)’de g, giincellenen yeni pozisyon lizerindeki

merkez
X ci

ci. klana ait fillerin ortalama pozisyonlarin1 gostermektedir.

X (:] # 5 hin etkisini belirleyen bir faktor iken, ise

X :I] oK hin hesaplama  islemi  Denklem (3)’de
verilmektedir.
1 N i
x:;erkez,d -~ z chi,d (3)
nci =1

Denklem (3)’de N, ci. klandaki fil sayisini, chi’d ise ci.

klana ait j. filin d. boyutunu temsil etmektedir. Denklem (3)
ile her boyut i¢in o klandaki merkez pozisyon hesaplanarak

merkez
Xci
sonra, ayrilma igleminde klandaki en kotii uygunluk degerine

sahip fil Denklem (4) ile arama uzayinda yeni bir pozisyona
atanmaktadir.

bulunmaktadir. Klan giincelleme tamamlandiktan

X = Xiin + (X ek — X +D x rand (4)

enkaéti,ci

X

temsil ederken X . ve X . arama uzayindaki alt ve iist

sinir  degerleri ifade etmektedir. Ayrilma isleminin
tamamlanmasi ile klanlar birlestirilerek elde edilen fil
popiilasyonu uygunluk degerine gore siralanmaktadir.
Elitizm islemi ile mevcut popiilasyondan belirlenen sayida
elit filler, yeni olusturulan popiilasyondaki en kotii uygunluk
degerine sahip filler yerine kopyalanir. Klan giincelleme ve
elitizm islemleri arasindaki adimlar durdurma Kkriteri
saglanana kadar tekrar edilir, durdurma kriteri saglandiginda
ise algoritma sonlandirilir.

enketici Cl- Klandaki en kotii uygunluk degerine sahip fili

3. COKLU ARAMA STRATEJiSi KULLANAN FiL
SURU OPTIMIZASYON YONTEMI

Bir optimizasyon tekniginin performansinin
belirlenmesinde, ¢O6ziim arama stratejisi onemli bir rol
oynamaktadir [21]. Arama stratejisinin onceligine gore bazi
yontemler global arama bazi yontemler ise yerel arama
konusunda 6n plana g¢ikmaktadir. Bu nedenle kesif ve
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faydalanma arasindaki dengeyi saglayacak bir arama
stratejisi belirlemek onemlidir [22]. Ayrica, siirecin tiim
asamalarinda tek bir arama stratejisi kullanmak yerine farkli
arama stratejilerini bir arada kullanmanin daha bagaril
olabilecegi ongoriilmiis ve farkli yontemler igin ¢oklu arama
stratejileri uygulanmustir [21-24]. Temel EHO yonteminde,
her klan i¢in tek bir arama denklemi kullanilmakta ve bu
arama stratejisi de yerel arama konusunda basariliyken,
global arama konusunda zayif kalmaktadir. Bu ¢aligmada,
temel EHO yonteminin global arama basarisini arttirmak ve
yerel aramadaki yetenegini siirdiirebilmek i¢in temel
EHO’nun kendi arama stratejisinin yani sira ABC, PSO ve
DE yontemlerinin arama stratejilerinden esinlenerek ¢oklu
arama stratejisi  kullanilmigtir. Denklem (1) disinda
kullanilan diger arama stratejileri Tablo 1°de verilmektedir.

Tablo 1. Kullanilan arama stratejileri ve esinlenilen

yontemler
Esinlenilen
Yént Denklem
ontem
ABC Xjmia = Xa* +@x (X =X5%)  (5)
X}jeni,ci = XCII +Clrand X (Xeniyi,ci - XCJI)
PSO : (6)
+eyrand x (X = X4)
j.d d k,d d
DE/Best/1 X)feni,ci = Xeniyi,t:i +Ox (Xci - Xcrl ) (7)
DE/Rand/1 Xhe g =X§+Ddx (X=X ©®

X

yeni,ci ?

Denklem (5), (7) ve (8)'de ci. klandaki j. filin d.

boyutunun yeni degerini temsil ederken, @ ise [-1,1]
araliginda tiretilen rasgele bir sayiy1 simgelemektedir. Bu ii¢
denklemde de tiim boyutlar1 giincellenmek yerine sadece
rasgele secilen bir boyut degeri giincellenmektedir. Ayrica
bu denklemlerde verilen j, k ve r indisleri farkli filleri
gostermekte ve bu nedenle birbirine esit olmamaktadir.

Denklem (6)’da Xeniyi,ci ci. klana ait en iyi fil pozisyonunu

(madersahi), X ise tiim popiilasyondaki en iyi bireyi

eniyi
gostermektedir. C; ve C, hizlandirma katsayilar1 olarak

adlandirilmaktadir. Denklem (7)’deki X2 ise ci. klana

eniyi,ci

ait madersahinin d. boyutundaki degeri temsil etmektedir.

ABC yoOnteminin arama stratejisi kesif konusunda daha
bagarili iken, PSO ise yerel aramayi ¢ok daha etkin bir
sekilde yapabilmektedir. DE/best/1, dogrudan klandaki en
iyi pozisyonun etrafinda arama yapmasi nedeniyle
faydalanma yetenegini gii¢lendirirken, DE/rand/1 ise mevcut
bireyin yaninda rasgele bireyler ile giincelleme yaparak
global aramay1 destekler. Temel EHO’nun arama stratejisi
de faydalanma konusunda daha iyiyken, popiilasyon
cesitliligini erken kaybetmektedir. Kullanilan farkli arama
stratejileri ile global ve yerel arama arasinda basarili bir
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uzlagma saglanmasit  hedeflenmistir.  Coklu arama
stratejisinde karar verilmesi gereken iki temel konu

bulunmaktadir. Arama stratejilerinin es zamanli m1 yoksa
ayrt ayrt mi kullanilacagmma ve arama stratejilerinin
seciminin nasil saglanacagma karar verilmelidir. Bu
calismada arama stratejileri ayr1 ayr1 kullanilmistir. Bunun
en 0nemli nedeni eger bir bireyin pozisyon giincellenmesi
esnasinda bes farkli denklem es zamanli olarak kullanilirsa,
fonksiyon degerlendirme sayisi da bes kere kullanilmis
olacaktir. Ayrica hesaplama siiresi de buna bagli olarak
artacaktir. Diger durum igin ise temel EHO’nun klanlara
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ayrilan yapisinin avantaji kullanilmis, her klana bir denklem
atanarak secilme iglemi yontem basinda gerceklestirilmistir.
Her bir klan i¢in belirlenen arama stratejisi iterasyon
sirasinda degismemekte ve algoritma sonlanana kadar ayn
sekilde kalmaktadir. Onerilen yontemde, temel EHO’ nun
madersahinin giincellenmesi i¢in kullandig1 Denklem (2) ve
Denklem (3), klandaki merkez pozisyonun tutarsizligi ve
dezavantaji tizerindeki tartigmalar [16, 17, 25] nedeniyle
tercih edilmemistir. Sekil 1°de Onerilen yontemin akig
semasi verilmektedir.

Popiilasyonun

Paramefreleri A
ameteern Ve degerlendirilmesi

>

popiilasyonun belirlenmesi

Popiilasyonun klanlara bélinmesi

Her bir klan igin arama stratejisinin
secilmesi

>

[ En iyi ¢dziimiin raporlanmast

Secilen arama stratejisi ile klanin
giincellenmesi

v

Aynilmaisleminin gergeklestirilmesi

v

Elitizm ile en iyi bireylenin ven:
popiilasyona aktarilmasi

Durdurma kriteri
sagland: m1?

Sekil 1. Onerilen yontemin akis semasi

4. DENEYSEL SONUCLAR

Onerilen ydntemin performansini ve dogrulugunu incelemek
i¢in, 6nerilen yontem temel EHO ve diger yontemler GWO
ve WOA ile karsilastirildi. Deneyler CEC2015 [26] test
fonksiyonlar1 iizerinde gerceklestirildi ve bu fonksiyonlarin
karakteristikleri ve 6zellikleri Boliim 4.1°de verildi. Bolim
4.2’ de algoritmalarin kontrol parametreleri verilirken, diger
boliimlerde ise deneysel sonuglar ve yakinsama grafikleri
sunuldu.

4.1. CEC2015 Test Fonksiyonlari

Bu caligmada yontemlerin performanslarini degerlendirmek
icin CEC2015 setinde bulunan 15 farkli karakteristikteki test
fonksiyonlar1 kullanilmigtir. Bu fonksiyonlar, Liang ve ark.
[26] tarafindan tek amagli optimizasyon algoritmalarini
tutarli bir sekilde karsilagtirmak i¢in Onerilmistir. Tim
fonksiyonlar i¢in arama uzayr [-100,100] araliginda
sinirlandirilmistir. Test setinde bulunan fonksiyonlardan, F1
ve F2 tek modlu (unimodal), F3-F5 basit ¢ok modlu
(multimodal), F6-F8 hibrit ve F9-F15 aralig1 ise bilesik
(composition) karakteristiktedir.

Tim test fonksiyonlar1 minimizasyon problemidir ve tiim
fonksiyonlarin optimumu [26] referansinda verildigi gibi
kaydirilir. Deneylerde ve karsilagtirmalarda, boyut sayist 30
belirlenirken, durdurma kriteri olarak ise maksimum
fonksiyon degerlendirme sayis1 kullanilmustir.
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4.2. Parametre Ayarlari

Deneylerde kullanilan yontemlerin parametre ayarlari,
orijinal ¢aligmalarina uygun sekilde belirlenmistir. Temel

EHO yoénteminde a ve [ swastyla 0.5 ve 0.1 olarak

ayarlanmig, klan sayis1 ise 5 olarak belirlenmistir [20].
Elitizm ile bir sonraki popiilasyona aktarilacak elit birey
sayist ise 2 olarak secilmistir. Onerilen yéntemde de
belirtilen parametreler ayni sekilde kullanilirken, madersahi
icin kullanilan merkez pozisyon denklemleri g6z ardi

edildigi i¢in [ parametresi onerilen yontem igin dikkate
alinmamugtir. Multi-EHO’ da temel EHO denkleminin yani
sira kullanilan Denklem (6)’da ki C, ve C, parametreleri
sabit ve 1.5 olarak belirlenmistir. Multi-EHO’ da klan sayisi,
temel EHO’nun orijinal ¢aligsmasinda oldugu gibi 5 olarak
secilmis bu nedenle her bir klana bir arama stratejisi

atanmugtir. Klanlar, tiim siire¢ boyunca kendilerine atanan
arama stratejisi ile glincellenmistir.

Karsilastirmalarda kullanilan tiim ydntemlerde popiilasyon
sayist 40, maksimum fonksiyon degerlendirme sayisi ise
3E+5 olarak ayarlanmistir.

4.3. Multi-EHO ve
karsilastirilmasi

temel EHO yontemlerinin

Onerilen ydntem iizerinde yapilan iyilestirmelerin etkisini
gosterebilmek icin ilk olarak temel EHO ile karsilagtirilmasi
yapilmigtir. Yontemler CEC2015’ teki test fonksiyonlari i¢in
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belirtilen sartlarda 25 kez c¢aligtirilmig, bu c¢aligtirmalar
sonucu elde edilen ortalama ve standart sapma degerleri
Tablo 2’de paylasilmigtir. Fonksiyonlar i¢in en iyi ¢oziimii
veren ortalama ve standart sapma degerleri kalin yaz1 tipi ile
gosterilmistir. Ayrica sonuglar arasinda istatistiksel olarak
anlamli bir fark olup olmadigini test edebilmek igin iki
yontemin 25 calistirma sonuglarmma Wilcoxon testi
uygulanmistir. Tablo 2°de verilen sonuglar i¢cin Wilcoxon
testi 0.05 anlamlilik diizeyinde ise +, olmamasi durumunda
ise — isareti kullanilmustir.

Tablo 2. Multi-EHO ve temel EHO nun karsilagtirmasi

Fonksiyon EHO Multi-EHO

Ort. Std.Sap. Ort. Std.Sap.
F1 2.53E+10 2.47E+09 4.54E+03 6.82E+03 +
F2 3.53E+04 3.10E+03  3.79E+04 1.02E+04
F3 3.61E+01 1.32E+00 3.19E+01 4.12E+00 +
F4 6.65E+03 3.08E+02 4.16E-01 4.74E-01 +
F5 2.59E+00 2.22E-01 1.30E+00 5.38E-01 +
F6 3.85E+00 1.96E-01 5.16E-01 1.27E-01 +
F7 6.56E+01 1.28E+01 4.61E-01 2.84E-01 +
F8 6.46E+05 2.49E+05 413E+01 1.74E+01 +
F9 1.30E+01 1.36E-01 1.27E+01 3.70E-01 +
F10 7.91E+06 2.77E+06 8.83E+04 6.14E+04 +
F11 1.09E+02 1.64E+01 3.80E+01 2.85E+01 +
F12 9.08E+02 1.78E+02 7.46E+02 251E+02 +
F13 5.63E+02 3.28E+01 3.28E+02 1.62E-11 +
F14 2.99E+02 9.18E+00 2.48E+02 3.20E+01 +
F15 1.21E+03 7.45E+01 1.18E+03 8.13E+01

Tablo 2 incelendiginde Onerilen yontemin 15 test

fonksiyonunun 14’{inde daha iyi sonuglar elde ederek temel
EHO’ya gore iistiin oldugu goriilmektedir. Coklu arama
stratejisi sayesinde farkli karakteristikteki problemler iginde
basarisim1  siirdiirmektedir.  Ozellikle F1, F4 ve F8
fonksiyonlarinda iki ydntemin ortalama sonuglari arasindaki
biiyiik fark goze ¢arpmaktadir. Tablo 2°de verilen Wilcoxon
test sonuglar1 degerlendirildiginde sadece F2 ve F15 hari¢
tiim fonksiyonlar i¢in sonuglarin istatistiksel olarak anlamli
oldugu gézlemlenmektedir.

Onerilen yontemde ¢oklu arama stratejisinin es zamanli
olarak degil her klan i¢in bir denklem seklinde kullanilmasi
nedeniyle temel EHO ve Multi-EHO ‘nun hesaplama
zamanlart  arasinda  biiyiik  bir  fark  olugmasi
beklenmemektedir. Bu ifadeyi dogrulamak i¢in iki yonteme
ait 25 calistirma sonucu elde edilen ortalama hesaplama
zamanlar1 Tablo 3’de gosterilmektedir. Tablo 3’de verilen
hesaplama zamanlar1 degerlendirildiginde, Multi-EHO nun
daha az hesaplama zamani ile ¢aligtig1 goriilmektedir. Bunun
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nedeni ise temel EHO yonteminde her klandaki
madersahinin pozisyon giincelleme isleminde kullanilacak
olan merkez  pozisyonunun  hesaplanmasi  olarak
gosterilebilir.

Tablo 3. Multi-EHO ve temel EHO’nun hesaplama zamanlari

Fonksiyon EHO Multi-EHO
F1 22.92 17.87
F2 23.26 18.08
F3 48.64 42.60
F4 25.81 17.88
F5 39.26 31.85
F6 24.99 18.31
F7 25.62 18.09
F8 25.53 18.38
F9 26.15 18.69

F10 26.78 18.69
F11 30.49 24.10
F12 26.34 20.52
F13 28.24 21.64
F14 27.89 20.28
F15 57.34 46.05
Toplam  459.27  353.02
Ortalama  30.62 23.53

4.4, Multi-EHO ve diger yontemlerin karsilastirilmasi

Multi-EHO’nun temel EHO’ya karsi elde ettigi basarili
performansi dogrulamak i¢in, Multi-EHO son yillarda
Onerilen iki yeni algoritma GWO [6] ve WOA [7] ile
karsilastirilmistir. Yontemlere ait 25 ¢alistirma sonucu elde
edilen ortalama ve standart sapma degerleri Tablo 4 te
verilmektedir. Fonksiyonlar i¢in elde edilen en iyi ortalama
ve standart sapma degerleri kalin yaz1 tipi ile gosterilmistir.
Tablo 4 genel olarak incelendiginde, WOA y6nteminin diger
iki yonteme gore geride kaldig1 ve sadece bir fonksiyon i¢in
en basarili sonucu elde ettigi goriilmektedir. Multi-EHO ise
F1, F4, F5, F8, F10 ve F13 numarali fonksiyonlarda diger
algoritmalara gore daha iyi performans sergilemektedir.

Yontemlerin performanslarini agik¢a karsilastirabilmek igin,
Tablo 4’ te verilen sonuglara Friedman sira testi uygulanarak
teste ait sonuglar aym tabloda gosterilmistir. Friedman
testine gore 1.70 puan ile yontemler arasinda ilk siray1 Multi-
EHO almaktadir. Onerilen yontemden sonra az bir farkla
GWO yontemi gelirken, son sirada ise WOA algoritmasi yer
almaktadir.

Yontemlerin yakinsama performanslarint degerlendirmek

icin, farkli karakteristikteki F1, F4, F6, ve F13
fonksiyonlarma ait yakinsama grafikleri Sekil 2’de
gosterilmektedir.



H HAKLI Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 261-268, 2019

Tablo 4. Multi-EHO ve diger yontemlerin karsilagtirilmasi

GWO WOA Multi-EHO
Fonksiyon
Ort. Std.Sap. Ort. Std.Sap. Ort Std.Sap.
F1 8.35E+08 8.08E+08 4.77E+05 9.73E+05 454E+03 6.82E+03
F2 2.46E+04 5.93E+03 1.49E+05 2.72E+04 3.79E+04  1.02E+04
F3 1.53E+01 3.06E+00 3.54E+01 3.75E+00 3.19E+01 4.12E+00
F4 2.22E+03  6.35E+02 3.96E+03 9.35E+02 4.16E-01 4.74E-01
F5 2.42E+00  7.03E-01 1.62E+00 3.99E-01 1.30E+00 5.38E-01
F6 2.75E-01  7.05E-02 5.12E-01 1.11E-01 5.16E-01 1.27E-01
F7 7.77E-01  1.53E+00 3.64E-01 1.83E-01 461E-01 2.84E-01
F8 1.68E+02 3.33E+02 6.82E+01 2.67E+01 413E+01 1.74E+01
F9 1.13E+01 5.58E-01 1.31E+01 4.17E-01 1.27E+01  3.70E-01
F10 3.83E+05 3.28E+05 2.29E+06 1.55E+06 8.83E+04 6.14E+04
F11 1.95E+01 2.92E+00 4.06E+01 3.03E+01 3.80E+01 2.85E+01
F12 1.66E+02 8.31E+01 8.27E+02 3.37E+02 7.46E+02 2.51E+02
F13 3.86E+02 2.40E+01 4.65E+02 3.44E+01 3.28E+02 1.62E-11
F14 2.31E+02 6.56E+00 2.61E+02 2.45E+01 2.48E+02 3.20E+01
F15 6.71E+02 8.22E+01 1.18E+03 1.74E+02 1.18E+03 8.13E+01
Friedman Puan 1.73 2.57 1.70
Sira 2 3 1
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10000 F,

8000 -

B000 -

Uygunluk
Uygunluk

4000 -

= =+Temel EHO ™

[ =——GWOo 2000 -
——— w0
Multi-EHO

0 . . :
10 L L 4
o WD‘ m? 103 1D4 1o 1o 10 1o 10
lterasyon

lterasyon

F& F13
BOA 5600 -

5000
4500 -

----------------- — anoa [*

Uygunluk
@
=
=
vl
-

J
Uygunluk
"

&
a2
=]

"\ 3000 F

2500 -

2000

1
L
1
Ly

T A i i e i i i

600 L ‘2 ! 1500 3 L L !
10 10 10 10 10 10 10 0 10 10
lterasyon lterasyon

Sekil 2. Yontemlere ait yakinsama grafikleri

266



H HAKLI

Sekil 2 incelendiginde, ozellikle tek modlu yapidaki F1
fonksiyonu i¢in Multi-EHO nun yerel aramay1 ¢ok daha iyi
yaparak daha hizli yakinsadifi goriilmektedir. F1
fonksiyonunda temel EHO’nun ¢6ziimii neredeyse hic
iyilestiremedigi gozlemlenmektedir. Onerilen yontem, ¢ok
modlu karakteristige sahip F4 fonksiyonunda iterasyonun
sonlarina dogru bir duraganlik yasasa da diger yontemlere
gore daha bagsarili bir performansa sahiptir. F6
fonksiyonunda, GWO diger yontemlere gore daha erken
yakinsamasina ragmen WOA ve Multi-EHO ydntemlerine
iterasyonun ortalarinda yakalanmistir. Buna ragmen ¢6ziim
iyilestirmeye devam edereck diger yoOntemleri geride
birakmistir. F13 fonksiyonun da ise GWO ve O&nerilen
yontem performans olarak one ¢ikarken, temel EHO nun ara
ara duraganliklar yasadig1 gozlemlenmistir.

5. SONUC

Bu ¢aligmada, yeni bir optimizasyon algoritmast olan fil siirii
optimizasyonun tek bir arama stratejisi kullanmasi nedeniyle
arama uzayimi etkin aragtiramamasit ve global arama
konusundaki yetersiz kalmasi sorunlarinin iistesinden
gelmek i¢in coklu arama stratejisi kullanan fil siirii
optimizasyonu Onerilmistir. Arama stratejileri belirlenirken,
yerel arama konusunda 6n plana ¢ikan PSO ve global arama
yetenegi iyi olan ABC algoritmalarinin yani sira farkli arama
stratejileri bulunan DE yoOnteminden yararlanilmistir.
Onerilen yontemde, coklu arama stratejisi uygulanirken her
bir klana bir strateji atanmis boylece popiilasyon i¢inde her
grubun arama uzaym farkli sekillerde arastirmasi
saglanmigtir.  Multi-EHO’nun  farkli  karakteristikteki
problem {izerindeki performansini degerlendirmek igin
CEC2015 test seti kullanilmigtir. Elde edilen sonuglar hem
temel EHO hem de yeni ¢ikan iki farkli optimizasyon teknigi
ile karsilagtirillmistir. Deneysel sonuglar, 6nerilen yontemin
temel EHO’ya gore c¢ok iistin bir performansa sahip
oldugunu ve GWO ve WOA yontemlerine gore daha bagarilt
oldugunu gostermistir. Bu g¢alisma ve buna benzer
calismalardan yola ¢ikilarak, optimizasyon teknikleri i¢in tek
bir arama stratejisi yerine ¢oklu arama stratejisi
uygulanmasinin algoritmalarin performansini olumlu yonde
iyilestirdigi ve gelistirdigi sdylenebilir.

Gelecek calismalar igin ise, farkli arama stratejileri
kullanilarak Multi-EHO ile performans karsilastirilmast
yapilabilir ve diger siirii zekast yontemler i¢in ¢oklu arama
stratejisi uygulanabilir.

Tesekkiir

Bu calisma Necmettin Erbakan Universitesi Bilimsel
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Oz

Bu calismada endiistriyel delme artiklar ile iretilmis cam elyaf takviyeli betonlarin mekanik performans: ele alinmistir.
Caplar1 5 mm ve 7 mm olan iki tiir zzmba ile delme artig1 kompozit iiretiminde kullanmilmigtir. Cam elyaflar agirlikca %3
olarak, delme artiklar1 ise yine agirlikca %1, %1,5 ve %2 olarak kompozit karigimlarina eklenmistir. Uretilen numuneler
iizerinde basing, cekme dayanimlari ve biiziilme testleri gerceklestirilmistir. Ayrica, donma ve ¢dziinme etkisi de incelenmistir.
Calisma sonuglarina gore zimba ile delme artiginin agirlik¢a %1,5 oraninda kullanmilmasinin kompozitlerin basing ve ¢ekme
gerilmeleri 6zelliklerini iyilestirdigi ortaya ¢ikmustir. Biiziilme davranisi incelendiginde ise agirlikga %2 oraninda delme artigi
kullanilmasinin bu davranis altindaki etkileri azalttig1 gériismiistiir.

Anahtar Kelimeler: Delme art1g1, ¢gimento bazli kompozit, cam elyaf

Mechanical Performances of Glass Fiber Reinforced Cementitious Composites
Made with Punching Scrap

*1Yusuf Arslan, 2 Sadik Alper Yildizel
'Duzce University, Duzce Vocational School, Duzce
yusufarslan@duzce.edu.tr
2Karamanoglu Mehmetbey University, Engineering Faculty, Karaman
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Abstract

This paper deals with the mechanical performances of glass fiber reinforced cementitious composites made with industrial
punching scrap. Two types of scraps with diameters of 5 mm and 7 mm were used in the production of cementitious
composite. The glass fibers were added at the ratio of 3 % by weight, and scrap were mixed with the weight ratios of 1%, 1.5%
and 2%. Pressure, flexural strength, and shrinkage tests were carried out on the produced samples. In addition, freezing and
thawing effects were also investigated. According to the results of the study, it was found that using scrap 1.5% by weight
improves the properties of the pressure and flexural strength properties of the composites. It was also observed that using scrap
2% by weight waste reduces the effects, when the shrinkage behavior was examined.

Keywords: Punching scrap, cementitious composite, glass fiber
1. GIRIS dagilmis fiberler kompozit yapilarda mikro ¢atlaklarin

acilmasini ve yayilmasini engelleyici etki yapmaktadir [4].
Cimento bazli kompozitlerde fiber kullanimin en &nemli

avantajlar1 ¢cekme dayanimini ve enerji yutma kapasitesini Kompozitlerdeki fiber oram1 kritik seviyeye kadar
arttirmasidir [1,2]. Kompozit yap1 yiike maruz kaldiginda, yiikseltildikge dayanim ve tokluk gibi mekanik 6zellikler
mikro catlaklar acilip yayilarak elastik olmayan iyilesmektedir. Ancak yiiksek oranda kullanim kivam kayb1
deformasyonlara yol a¢maktadir [3]. Kisa ve rastgele ve topaklagsma gibi sorunlara da yol agabilmektedir. Bu

nedenle kritik fiber oranmin belirlenmesinin yaninda,
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kompozit karisimlarin erken dénem o&zellikleri de dikkate
alinmalidir [5]. Cimento bazli kompozit {iretiminde de diger
iretim  dallarinda  oldugu  gibi bu  faktorlerin
degerlendirmesi biiyiik bir titizlikle gerceklestirilmelidir.

Cimento bazli kompozitler uygulamada birgok fiber tiirii ile
giiclendirilmektedir.  Giiniimiizde en yaygin olarak
kullanilan fiber tiirii yiiksek elastisite modiilii malzeme
ozelligi ile geliktir. Diger yandan ¢elik fiberlerin korozyona
kars1 olumsuz etkisi ve 6lii agirlig: arttiric1 katkist olumsuz
anlamda degerlendirilmektedir [6]. Cam fiberler ise
¢imento bazli kompozitlerde genis olarak kullanilmaktadir.
Gergeklestirilen ¢aligmalara gore cam fiber eklenmesi, taze
harcin iglenebilirligini azaltmakta ve bu durum arrtilan fiber
oran1  ile  dengelenerek, sertlesmis  kompozitin
dayanimlarina olan olumsuz etkisi ortadan kaldirilmaya
calisilmaktadir [7,8]. Cam fiber takviyesinin ¢cekme, darbe
ve egilme dayanimlarini arttirict etkisi birgok calisma ile
kanitlanmistir [9,10].

Zimba makinalari, otomotiv, elektrik, elektronik, kimyasal
ve diger yiliksek verimli endiistriyel iirtinlerdeki sac metal
parcalarin iretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir. Sac
metal endiistrisi giderek rekabetgi bir kiiresel pazarla kars
karsiyadir. Bu nedenle, bu pazarda rekabet edebilmek igin
daha uzun takim Omrii, daha yiiksek strok oranlar1 ve daha
kaliteli pargalar elde etmek elzem hale gelmistir. Sadece
iiretim girdilerinin optimizasyonu degil, iiretim artiklarinin
degerlendirilmesi bityiik 6nem tagimaktadir [11,12].

Is parcasmnin kalitesi ve dogrulugu, takim tasarimi, zimba
malzemesi 6zellikleri, delme kosullar1 ve 6zellikle zimba
asinmasi gibi bircok faktére bagli olarak degerlendirilir.
Sac metal kaliplarinda islem sirasinda ortaya g¢ikan
artiklarin miimkiinse geri doniisme sokulmasi, miimkiin
degilse baska alanlarda degerlendirilmesi iiretim maliyetini
azaltici ikincil faktorlerdendir.

Delme isleminde takim asinmasi, is parcalarinin daha kotii
geometrisi i¢in 6nemli bir nedendir. Ayrica, aginma ayni
zamanda  delme-kesme  kalibmin  arizalanmasiyla
sonuglanir, bu da kalip performansinin beklenmedik bir
sekilde sona ermesine ve delme igleminin artan iretim
maliyetlerine neden olur. Delme isleminde, kesme boslugu,
delme hizi, takim geometrisi, yaglama ve malzemenin
mekanik 6zellikleri gibi baz1 faktorler, son is pargast kesme
kenar1 geometrisinin Kalitesini etkilemektedir [13]. Yiiksek
kalite de firetilen son Uriinlere ragmen, zimba ile delme
artiklarin degerlendirilmesi biiyiik 6nem tasimaktadir.

Zimba artiklarmin beton igerisinde giiclendirme elemant
olarak kullanilmasini hedefleyen c¢alisma sayisi literatiirde
¢ok smirhidir, Cam elyaf takviyeli ¢imento bazlh
kompozitlerde kullanima dair herhangi bir ¢alisma
bulunmamaktadir. Bu c¢aligma ile zimba artiklarinin
degerlendirilmesi saglanabilecegi gibi cam elyaf takviyeli

270

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 269-273, 2019

kompozitlerde  kullanilmalarinin =~ &niiniin

diigiiniilmektedir.

agilmasi

2. MALZEME VE METOD

AISI 304 6stenitik paslanmaz ¢elik delme artiklar1 bu
calisma kapsaminda %1, %1,5 ve %2 olmak iizere agirlikca
i¢ oranda kullanilmigtir. Caplar1 5 mm (Sekil-1) ve 7 mm
(Sekil-2), kalinliklar1 1,2 mm olan delme artiklarina ait
kimyasal bilesim ve mekanik 6zellikler Tablo 1 ve Tablo 2
de sirastyla sunulmustur.

Sekil 2. 7 mm ’lik AISI 304 paslanmai celik delme artig

Tablo 1. AlISI 304 paslanmaz ¢elik kimyasal bilesimi

Malzeme (% wt.) AISI 304
C 0,58
Mn 1,62
Si 0,15
Cr 19,06
S 0,03
P 0,09
Ni 9,67
Denge / Fe 68,81

Tablo 2. AlSI 304 paslanmaz ¢eligin mekanik 6zellikleri

Cekme Gerilmesi (N/mm?) | 505
Akma Gerilmesi (N/mm?) | 215
Sertlik (HRB) 70
Yogunluk (gr/cm®) 8

Baglayict olarak CEM I 52.5 R tipi Portland ¢imentosu
tercih edilmistir. Cimentonun kimyasal ve fiziksel
ozellikleri Tablo 3’de verilmistir.
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Tablo 3. CEM 1 52.5 R ¢imentosunun kimyasal ve fiziksel
ozellikleri

Kimyasal 6zellikler (%)

SiO, 21,6
Al,O3 4,03
Fe203 0,27
Ca0 65,6
MgO 13
Na,O 0,3
K20 0,35
SOz 3,30
Serbest CaO 1,60
Kizdirma kaybi 3,2
Fiziksel ozellikler

Ozgiil Agirhk 3,06
Ozgiil yiizey (cm?/gr.) 4600
Beyazlik (%) 85,5

Alkali dayanimli cam fiberler agirlikca %3 oraninda
hazirlanan karigimlara eklenmistir. Kullanilan cam fiberlere
ait olan malzeme 6zellikleri Tablo 4’deki gibidir.

Tablo 4. Alkali dayanimhi cam fiber 6zellikleri

Egilme dayanimi (MPa) 20-28
Elastik limit (MPa) 7-11
Basing dayanimi1 (MPa) 50-80
Elastisite modiilii (GPa) 10-20

Is1l iletkenlik (W/mK) 0.034-0.04
Yogunluk (kg/cm?) 1870-2100

Kompozit karisim dizayni sirasinda agrega olarak 80 ile
100 arasinda AFS degerine sahip silis kumu tercih
edilmistir. Agregaya ait malzeme Ozellikleri Tablo 5’te
sunulmustur.

Tablo 5. Silis kumu ozellikleri

Fiziksel 6zellikler

Ozgiil agirlik (t/m°) 2,69
Kil igerigi (%) 0,6-0,8
AFS degeri 87,8
Kimyasal bilesim (%)

SiO, 98,55
Fe,O3 0,13
MgO 0,03
Ca0 0,01
K20 0,09
Na,O 0,02
Al,O3 1,11

Polikarboksil bazli 3. jenerasyon hiper akiskanlastirici ve
icme suyu bu ¢aligma kapsaminda kullanilmigtir. Deneysel
calismaya ait setler Tablo 6’da verilmistir. Referans karisim
silis  kumu, ¢imento, cam fiber, su ve hiper
akigkanlastiricidan olugmaktadir. Tiim karisimlarda 12 mm’
lik cam fiberler agirlikca %3 oraninda sabit olarak
kullanmilmigtir. Cam fiberler ve zimba ile delme artiklari
eklenmeden diger bilesenler 5 dakika boyunca
karigtinlmistir. Fiber ve delme artiklar1 eklendikten sonra
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ise tekrar 2 dakika boyunca 250 dk./rpm hizla
karistirllmistir.  Ikinci  kanstirmanm  diisiik  hizda
yapilmasinin sebebi ise cam fiberlerin karigtirma esnasinda
kirilmasinin engellenmesidir.

Tablo 6. Deney setleri

Dokiim Cam Fiber | S/C Delme Delme
nu. Icerigi Art1g1 Art1g1
Icerigi Icerigi
(5 mm) (7 mm)
R %3 0,5 - -
Ks1 %3 0,5 %1 %1
Ks1s %3 0,5 %1,5 %1,5
Ks: %3 0,5 %2 %2
K71 %3 0,5 %1 %1
K15 %3 0,5 %1,5 %1,5
K72 %3 0,5 %2 %2

Tablo 6’da goriildigii gibi R referans numuneyi, K delme
artigt katkili numuneleri; Kap’de ise a zimba gapini, b ise
agirlikga karisma eklenen yiizdesini gostermektedir.

Basing testleri i¢in 40 x 40 x 40 mm boyutlarinda kiip
kaliplar; egilme testleri i¢in ise 160 x 40 x 40 mm
boyutlarinda dikddrtgen prizmasi kaliplar tercih edilmistir.
Basing ve egilme testleri TS EN 1170-5 uyarinca 1, 7 ve 28
giinliik olarak gerceklestirilmistir. Yayilma testleri ise
silindir bir aparat yardimryla gergeklestirilmistir. Donma ve
¢oziinme cevrimleri ise ASTM C 666 uyarinca yapilmustir.
Donma ve ¢dziinme kabinindeki numunelerin yerleri belli
araliklarla degistirilerek, test kabini icerisindeki tiim
olumsuz kosullardan biitiin numunelerin etkilenmesi
saglanmustir. Biizilme degerleri ise lazer tabanli biiziilme
test cihaz ile ilk 24 saate kaydedilmistir. Su emme testleri
ise 28 giin kiir siiresinin takiben 40 x 40 x 40 mm’lik
numuneler iizerinde gerceklestirilmistir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Yayilma testi sonucu elde edilen ve taze haldeki kompozit
karisima ait degerler Sekil 3’de verilmistir.

/ 160 \
— OR
. 140 7
E 120 BK51
-’
= 100 7 BK51.5
]
< 80 EK52
1
E 60 mK71
% a0
= @K71.5
20 K72
0
N\ %

Sekil 3. Kompozit karisimlari yayilma caplari

Gergeklestirilen kivam test sonuglarina gére delme artig
cap1 ve miktar1 arttikca yayilma ¢aplar1 digmiistiir. Bu
diisiisiin karisimlarin iglenebilirligi {izerine negatif etkisi
olmugtur. Bu durum artan delme atig1 miktarinin, fiberlerin
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ve delme artiklarinin kompozit karigimi igerisindeki
dengesiz ve diizensiz dagilmasina neden olmasi ile
aciklanabilmektedir.
4 16,5 A
16 7| o
9\‘1 15,5 BK51
uga - @K51.5
EK52
Y145
> BK71
7
14 OK71.5
13,5 EK72
13
o )
Sekil 4. Su emme test sonuglari
Su emme test sonuglar1 Sekil 4’de sunulmustur. Bu test

sonuglarina gore delme artik ¢apmin ve agirlik¢a igreginin
artmasi, marjinal olarak referans numuneye gore su emme
miktarlarmin da artmasina neden olmustur. K72 numunesi
%16,2’lik test sonucuyla en yiiksek su emme degerine sahip
olmustur.

~

=

K51 K51.5

K52
BBasing Dayanimi Test Sonuglari (1 giin, MPa)

K71 K71.5

BBasing Dayanimi Test Sonuglari (7 giin, MPa)

E Basing Dayanimi Test Sonuglari (28 giin, MPa)

Sekil 5. Basing dayanimu test sonuglari

1,7 ve 28 giinliik basing dayanimi test sonuglar1 Sekil 5°de
verilmistir. Test sonuglarina gére zimba ile delme artigi
eklenmesi kompozitlerin basing altindaki etkisi altindaki
davraniglarim  biraz iyilestirmistir.  Ozellikle 5 mm
capindaki ve agirlik¢a %1,5 delme artigina sahip karisim en
iyi performansi gostermistir. Agirlika %1,5’ten fazla
delme artigi kullanilmasi, zzimba ile delme artiklarmin ve
fiberlerinin kompozit karigimi igerisinde diizenli bir dagilim
gostermesini  engellemis ve lokal topaklanmalara sebep
oldugu disiiniilmektedir. Bu sonuglar taze durum
testlerinden olan yayilma sonuglar1 ile de uyumludur. Bu
durum basing altinda daha fazla gerilmenin matris iizerinde
odaklanmasini saglamaktadir.
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R K51 K51.5 K52 K71 K71.5
BEgilme Dayanimi Test Sonuglari (1 giin, MPa)
B Egilme Dayanimi Test Sonuglari (7 giin, MPa)
\ M Egilme Dayanimi Test Sonuglari (28 giin, MPa) /

Sekil 6. Egilme dayanimi test sonuglart

Egilme test sonuglar1 Sekil 6°da goriildiigii gibidir. Zimba
ile delme artiklarinin eklenmesi egilme dayanimlarini ciddi
derecede arttirmistir. En biiylik egilme dayanimi degeri
14,21 MPa’lik test sonucuyla Ksis5 numunesiyle elde
edilmistir. Egilme test sonuglari, karisimlarmm %1,5’luk
delme artig1 icerigini agmasiyla diigiis egilimi gostermistir.
Test sonuglar1 delme atiklarmin cam fiber ile birlikte
kullanilmasinin  egilme gerilmelerine karsi kompozitin
ozelliklerini gelistirdigi gostermistir.

/ R K51 K51.5 K52 K71 K71.5 K72 \
0
-0,0005
-0,001
-0,0015
-0,002
-0,0025

BShrinkage (1-day,cm/m)
o )

Sekil 7. Biiziilme testi sonuglar1

Biiziilme test sonuglar1 Sekil 7’de verilmistir. Referans
numune ile karsilastirildiginda, zimba ile delme artik
ilavesinin  kompozitlerin  biiziilme etkisi  altindaki
davranigin1  belirli  limitler  dahilinde iyilestirdigi
gozlemlenmistir. Ayrica, endiistriyel delme artigi igerigi
arttikca daha iyi sonuglarin elde edildigi gortilmistiir.
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Sekil 8. Donma ve ¢oziinme ¢evrimleri sonucu egilme
dayanimi kayb1

Donma ve ¢oziinme ¢evrimleri sonucunda elde edilen
egilme test sonuglart Sekil 8’de verilmistir. Donma
¢Oziinme ¢evrimleri sonrasinda, en az etkilenen numuneler,
endiistriyel delme atik orami agirlik¢a %2 igerigine sahip
olanlar olarak elde edilmistir. Zimba ile delme artig1 igerigi
olan kompozitler, referans numuneye gore daha iyi
performans gostermislerdir.

4. SONUCLAR

Bu c¢aligma kapsaminda endistriyel zimba ile delme

artiklarinin, cam elyaf takviyeli c¢imento bazh
kompozitlerin  mekanik  davramiglart  iizerine  etkisi
incelenmistir.  Gergeklestirilen deneysel ¢aligmalardan

asagidaki sonuglar ¢ikarilmistir:

e Endiistriyel zimba ile delme artiklarinin, ¢aligma
kapsaminda incelenen kompozitlerin muhtevasina
eklenmesi su emme degerlerinin artmasina sebep
olmustur. Bu nedenle orta ve uzun vadede
durabilite problemlerine karst onlem alinmasi
sonucu ortaya ¢ikmustir.

e Endiistriyel delme artiklarinin egilme dayanimina
ciddi derecede katki sagladig: tespit edilmistir.

e Kompozitlerin basing dayanimlarinin ise gozle
goriiniir derecede iyilesmesi delme artiklar1 ile
saglanmustir.

e Biizilme etkisi
delme artiklar
iyilestirilmistir.

e Donma ve ¢dziinme etkisine karsi en uygun zimba
ile delme artig1 orami agirlik¢a %2 olarak tespit
edilmigtir.

e Delme artiklarinin degerlendirilmesi saglanarak,

altindaki
ile belirli

kompozit
limitler

davranisi,
dahilinde
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attk olmasi halindeki cevresel olumsuz etkileri

azaltilmasina 6rnek teskil etmistir.
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Oz

Bu ¢alismada, fren balatasi tiretiminde giiniimiizde tercih edilen toksik esasli malzeme bilesenlerinin yerine saflig1 yiiksek, diisiik
maliyetli ve en onemlisi insan sagligi agisinda zararli olmayan tozlar1 kullanmak amaclanmistir. Bu dogrultuda, fren balatasi
iiretiminde genellikle dort veya bes bilesen olarak ¢oklu sayida kullanilan hammaddelere alternatif olarak, iiretimde igerige
eklenecek tamamen seramik esasli iki bilesenli yeni kompozit malzemeler gelistirilmistir. Ayrica, bu kompozit malzeme igerigi
ile birlikte fren balatasi 6dmriiniin de uzatilmasi hedeflenmistir. Kompozitin ana kompozisyonunu olusturan baglangig
malzemesinde itriyum stabilize tetragonal zirkonya (Y-TZP) tozlar1 matris faz olarak tercih edilmistir. Y-TZP yiiksek refrakterlik
ve tokluk degerleri gostermesi sebebiyle kompozisyonun temel bilesimini olusturmaktadir. Y-TZP igerisine belirli oranlarda
alimina (Al203) ve mangan oksit (MnO) takviyesi yapilarak hazirlanan baslangi¢ bilesimlerinin soguk izostatik preslenmesi
(CIP) sonras1 1500-1600°C’de sinterlenmesi ile yiginsal prototip numuneler tiretilmistir. Numunelerdeki faz ve mikroyapisal
degisim ile birlikte fiziksel ve mekanik 6zellikler, sirasiyla X-1g1in1 kirinimi (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM) ve
enerji saginimli X-151n1 (EDX) spektroskopisi, Arsimet yogunluk 6l¢iimii, Vickers sertlik ve tokluk analizleri ile triboloji asinma
testleri uygulanarak tespit edilmistir. Elde edilen sonuglar birlikte degerlendirildiginde, fren balata sistemlerinin liretiminde
icerige eklenecek bir seramik kompozit 6rneginin, seramik esasl malzemelerden hazirlanarak yiiksek mekanik 6zellige ve diisiik
asimmaya sahip olabilecegi miimkiin goriilmiistiir. Boylece, bu ¢aligma ile fren balatalarinin mevcut iretim teknolojileri {izerine
farkli yeni bir yaklagim sunulmustur.

Anahtar Kelimeler: Fren balatasi, kompozit, mikroyapi, seramik, zirkonya (Y-TZP)

The Development of Zirconia-Based New Formulations for Brake Pad Production
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Abstract

In present research, it was aimed to utilize high-purity, low-cost, and most importantly non-toxic powders for human health
instead of their toxic-based material counterparts which are now preferred in brake pads production. For this purpose, ceramic-
based two-component bearing new composite materials added to content in production were developed for common raw
materials that consisted of generally four or five constituents used in the production of brake pad. In addition, it was also expected
to extend the life span of brake pad by this composite material content. In the brake pad production, yttrium-stabilized tetragonal
zirconia (Y-TZP) powders were preferred to matrix phase among the starting materials that forming the main composition of
composite. Y-TZP was also considered as key component due to its high refractory and toughness properties. The bulk prototype
samples were produced by cold isostatic pressing (CIP) and following the sintering at 1500-1600°C from starting formulations
that composed of alumina (Al.O3) and manganese oxide (MnQ) reinforcement into the Y-TZP matrix phase at certain
proportions. Phase and microstructural changes in the samples as well as their physical and mechanical properties were
respectively determined by using X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM) and energy dispersive X-ray
(EDX) spectroscopy, Archimedes’ density measurement, Vickers hardness and toughness analyses and tribology wear tests.
When the results are evaluated together, it is seen that a ceramic composite sample which will be added to the content in the
production of brake lining systems can be prepared from ceramic based materials and can have high mechanical property and
low wear. Thus, this study clearly proposes a new different approach to current production technologies of brake pads.
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1. GIRIiS

Fren balatalari, otomobillerdeki en Onemli giivenlik ve
performans bilesenleridir. Disk frenleri ile donanimli biitiin
araglarin frenleme sistemlerinin en Onemli pargalaridir.
Balatalar fren diskini ¢ift tarafli sikigtirarak hareketin
durdurulmasini saglarlar. Fakat yiiksek siirtinme degerlerine
maruz kaldiklart i¢in asimnirlar ve belirli bir siire sonunda
degistirilmeleri gerekir. Balata degisiminin ihmal edilmesi
sonucu fren sisteminde arizalar meydana gelmekte ve bu
arizalar kazalara yol agmaktadir [1].

Fren balatalarindaki en biiyiik malzeme gruplari, bilesen
elementlerinin kompozisyonuna bagli olarak metalik, yari
metalik, organik ve karbon esasli malzeme gruplarindan
olugsmaktadir. Genellikle ¢cok sayida igerige sahip malzeme
kullanim1 s6z konusudur. Bu malzemeler, baglayici, takviye
fiber ve yapisal malzeme, dolgu malzemeleri ve siirtiinme
modifiye edici olarak smiflandirilir. Ayrica bu malzemeler,
agima ve siirtinme performansina katki saglar. Asbest, fren
balatalar tiretiminde 1989 yilina kadar yaygin bir sekilde
dolgu malzemesi olarak kullaniliyordu [2]. Kanserojen
yapist nedeniyle asbest lifinin kullanim1 6nlenmistir ve yeni
asbestsiz ~ siirtinme malzemesi ve fren balatalar
gelistirilmistir [3]. Genellikle, endiistriyel ve tarim atiklar1
hammadde kaynagi olarak kullanilmigtir. Bu amagla,
palmiye ¢ekirdek kabugu kompozitinden fren balata tiretimi
gelistirilmistir. Fren balatalar1 sert ve degisken siirtiinme
kuvvetlerine maruz kaldig: i¢in palmiye ¢ekirdek kabugu
kompozitinin {iretimde ana malzeme olarak kullaniminin
miimkiin  oldugu belirtilmistir. Calismada baslangi¢
malzemesi olarak kompozit yapida fenolik regineler,
palmiye ¢ekirdegi kabugu, ¢elik tozu, grafit ve silikon karbid
kullanilmistir [2]. Ayni sekilde, Onyeneke ve arkadaslar
tarafindan [4], yiiksek asinma direnci ve mukavemete sahip
olan ayrica zehirli etkisi olmayan hindistan cevizi ve
salyangoz kabuklar1 fren balata iiretiminde kullanilmistir. Bu
malzemeler kolaylikla graniil haline getirilerek kompozit
yap1 igerisinde re¢ine baglayici katki malzemeleri ile birlikte
kullanilmustir [4]. Asbestsiz fren balatalarinin gelistirilmesi
alaninda pek ¢ok arastirma yapilmustir. Luo ve Jang [3],
aramid pulpa ile takviye edilmis iki farkli fenolik regineyi
igeren siirtiinme malzemelerinin siirtiinmesini ve aginmasini
incelemisler ve iki farkli fenolik regineyi (modifiye edilmis
novalak reginesi) igeren otomotiv malzemelerinin siirtiinme
ve aginma 6zelliklerini disk {izerinde siirtiinme test cihazi ile
gerceklestirmiglerdir. Peter ve arkadaslari, fren uygulamalari
icin polimer kompozit malzemede siirtinme tabakasi
olusumu tizerinde ¢aligmiglardir. Polimer matris kompozit
sirtinme  tabakasmin  Ozelliklerinin  karakterizasyonu
gerceklestirilmigtir. Dagwa ve Ibhadode, hurma gekirdegi
kabugundan  asbestsiz ~ siirtinme astar malzemesi
gelistirmiglerdir [3]. Mohanty and Chung tarafindan, kemik
kiilii esasli otomotiv fren balatas1 gelistirilmistir [5]. Kemik
killii  pargaciklari, siirtinme kompozitlerinde dolgu
malzemesi olarak kullannrma imkan taniyan bazi
karakteristiklere sahiptir. Yapilan caligmadaki kompozit
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biinyesinde fenolik regine, aramid seliiloz, cam fiber,
potasyum titanat, grafit, aliiminyum fiber ve bakir tozu gibi
bilesenlerin yanisira agirlikga %50 oraninda kemik kiilii
kullanilmistir [5].

Yapilan bu caligmalar incelendiginde, kompozit igeriginde
kullanilan baglangi¢ hammaddelerin fazla bilesenden
olusmasi, {iretim esnasinda da bazi riskleri beraberinde
getirecektir. iki farkli bilesende, saflig1 yiiksek, inorganik
seramik hammaddeleri ve katki malzemesi olarak yaglayici
ve baglayicilarin kullanilmast ile yiiksek asinma direngli,
hafif ve yiiksek performansli, icerige eklenecek yeni
kompozit 6rnegi gereksinimi ortaya ¢cikmistir. Bu amacla
mevcut ¢alismada, baslangic hammaddeleri i¢in seramikler
arasinda en ¢ok galigma yapilan metal oksit olan zirkonya ve
alumina tercih edilmistir.

Zirkonya kiibik (C), tetragonal (T) ve monoklinik (M)
formlarda bulunabilen polimorf bir yapiya sahiptir. Saf
zirkonya oda 1sisinda monoklinik fazdadir. Bu yapi
1170°C’a kadar stabildir. Bu derecenin {istiine ¢ikildiginda
tetragonal forma, 2370°C’un lizerine kadar isitildiginda ise
kiibik forma geger. Soguma islemi sirasinda ise 1070°C’ta
tetragonal monoklinik faz degisimi gergeklesir [6]. Bu
doniisiim esnasinda hacim degisikligi meydana geldigi i¢in
malzemenin pargalanmasiyla sonuglanir. Bu durumu
Onlemek icin, tetragonal fazin oda sicakliginda kararli hale
getirilmesi gerekir. Zirkonyanin yiiksek sicaklik fazlarr +2
ve +3 degerlikli Y203, CaO, MgO gibi oksitlerle kismi veya
tamamen kararli hale getirilebilmektedir. Bunlarin arasinda
Y203 zirkonyayr kararli hale getirmek icin en yaygin
kullanilan katkidir. Zr** iyonundan daha diisiik degerlige
sahip yer degistirici katyonlarin ilavesi ile yiikii dengelemek
icin kristal yapida oksijen bosluklarina neden olmaktadir.
Ornegin, Zr** katyonunun Y*3 ile yer degistirmesi sonucu
itriyum, zirkonya latisine girer ve negatif net yiike yol acar.
Boylece yiik dengesi oksijen bosluklar: ile korunur [10].
Stabilize katyonlarin iyonik yarigaplart ve gé¢ eden iyon
yiikiiniin etkili oldugu Taylor ve arkadaslari tarafindan
belirtilmistir. Zirkonyaya farkli miktardaki katkilarin ilavesi
ile latis parametreleri, birim hiicre hacmi ve mikro
gerinimleri dnemli 6l¢iide etkilemektedir [11]. Zr** katyonu
ile Y*3 iyonik yarigap degerleri (Zr**: 0,82 A, Y*3: 0,96 A)
olduk¢a birbirine yakindir [12]. Polikristalin %100
tetragonal ZrO,- Y03 seramikleri yiiksek mukavemet ve
tokluk saglamaktadir [8]. Khamverdi ve Moshiri tarafindan
yapilan bir ¢aligmada da, 3 mol itriyum kararlastiric1 olarak
kullanildiginda ¢ok yiiksek asmmma direnci ve mekaniksel
ozellikler gosterdigi belirtilmigtir [9]. Malzemeye gerilim
uygulandigr zaman, catlagin ilerlemesiyle termodinamik
olarak yar1 kararli olan tetragonal faz1 sicakliktan bagimsiz
(athermal) olarak monoklinik yapiya doniisebilir. Bu faz
doniislimii  sirasinda olusan hacim degisikligi catlagin
iizerine kapanma kuvveti uyguladiginda catlagin
ilerlemesini engellemektedir. Diger bir deyisle, catlagin
ilerlemesini engelleyen tiim mekanizmalarin tokluk artirici
mekanizma oldugu bilinmektedir ve sadece zirkonya
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seramiklerine 6zgli bir 6zelliktir [7]. Doniisiim toklagmasi
olarak bilinen bu durum, zirkonya esasli seramiklerin iistiin
mekaniksel 6zelliklerini tanimlamada bir anahtar siiregtir.

Sinterlenmis 1triyum stabilize zirkonya (Y-TZP) seramikleri
yiiksek kirilma toklugu ile kesme takimlari, valf klavuzlari,
ekstriizyon kaliplari, agindirici takimlar gibi yapisal
uygulamalarda kullamm arahigina sahiptir [13]. Ileri
teknoloji seramik uygulamalari igerisinde yaygin kullanim
alanina sahip olan Al,Os, son derece 6nemli bir malzemedir.
Yiiksek sertlik, kimyasal olarak tepkimeye girmeme, aginma
direnci ve ergime noktasi gibi gesitli 6zelliklere sahiptir.
Aliimina seramikleri, mukavemet degerlerini 1100°C’de
%90’a kadar siirdiirebilir. Refrakter malzeme grubunda,
ogiitiicii  ortamlarda, kesme takimlari, yiiksek sicaklik
rulmanlart ve mekanik kisimlarin ¢ok genis alanlarinda
kullanilmaktadir [14]. Aliimina katkili zirkonya kompozit
biinyesi ile zirkonya seramiklerinin sertlik artiginin miimkiin
oldugu bilinmektedir [14-16].

Bu ¢aligma ile hali hazirda kullanilan ¢ok bilesenli malzeme
gruplan yerine, ¢evre dostu ve az bilesenli seramik esasl
kompozit 6rneginin gelistirilmesi ile bu yeni 6rnegin fren

balata prototip bilesimlerinde kullamlabilirligi
amaclanmustir. Uretilen kompozitin faz, mikroyaps, fiziksel,
mekanik ve asinma  dayammlarinin  incelenmesi

gerceklestirilmistir. Burada, kompozit iretim yaklagimi ile
balata matris malzemesi olarak kullanilan Y-TZP ve takviye
seklinde ilave edilen Al>O3; veya MnO bilesen 6zelliklerinin
birlesmesiyle; yiiksek refrakter ozellik, yliksek mekanik
ozellikli ve diigiikk asinma gosteren yeni malzeme iiretimi
hedeflenmistir.

2. MALZEME VE YONTEM
2.1. Yiginsal Prototip Numunelerin Hazirlanmasi

Bu ¢aligmada, zirkonya igerikli fren balatasi iiretimleri i¢in
yapiya eklenecek kompozitin baslangic hammaddeleri olan
zirkonya ve aliimina igerikli tozlar ticari bir firmadan
(Teknoceram Ltd. Sti.) temin edilmistir. Uretim i¢in 2 farkli
toz denemelerde kullanilmistir. Beyaz toz karigimi igin
oncelikle %3 mol itriya ile kararlagtirilan zirkonya (3Y-TZP)
tozuna agirlikca %10 aliimina (Al2O3) ilavesi yapilmustir.
Daha sonra kompozit biinyeye sekillendirme Oncesi
mukavemet artirmak amaciyla polimerik malzemeden
olusan baglayic1 katki malzemesi kullanilmistir. Polimerik
malzeme olan fenol formaldehid (Novalak) reginesi
baglayict olarak %1 oraninda karigima katilmistir.

Burada iki amag i¢in aliimina ilavesi yapilmaktadir. Birincisi
elastik modiilii artirmaktir. Tkincisi ise tetragonal zirkonya
polikristalleri (TZP) seramiklerinde kaginilmaz olan kiibik
fazin tane gelisimini Onleyen tane simir1 olarak gorev
yapmasini saglamaktir [17]. Zirkonya-aliimina
kompozitlerde, malzeme igerisine aliiminanin katilmasi
malzemenin yiiksek sertliginden dolay1 doniigiim i¢in enerji
esik seviyesini artirir. Aliiminanin elastik modiilii (380 GPa)
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zirkonyanin elastik modiiliinden (200 GPa) hemen hemen iki
kat fazladir [17].

Siyah renkte kompozit malzeme hazirlamak icin ise agirlikca
%3 mangan oksit (MnO) takviyeli 3Y-TZP ve baglayict
polimerik malzeme icermektedir. Toz icerigindeki mangan
siyah renkte biinye olusumunda etkilidir. Burada, prototip
iretim agsamasinda toz  metalurjisi  yonteminden
yararlanilmistir. Uretim icin siyah ve beyaz olmak iizere 2
farkli tip biinyelerden numuneler hazirlanmis olup tek
eksenli preste On sekillendirme isleminden gegirilerek
iiretilmistir. Uretim prosesi Sekil 1’de sematik olarak
verilmistir.

Soguk izostatik

Hammadde hazirlama On sekillendirme

Eé} = presleme (CIP)
" ” Yuzey islemleri Polimer uzaklastirma ve
SEM,XRD ve Triboloji é“i (parlatma ve daglamg)‘ ; @ sinterleme
— - ) «

Sekil 1. Prototip iiretimi igin akis semast.

Baslangic toz  kompozisyonu etanol  kullanilarak
hazirlanmistir  ve  sekillendirme i¢in tartim islemi
gerceklestirilmigtir. Ardindan 6n sekillendirme iglemi igin
40 ve 90 mm olmak ftizere 2 farkli biiyiiklikte kalip
kullanilmigtir.  MnO katkili numunelere 4 ton, 3Y-
TZP/Al,O3 katkili numunelere 5 ton basing uygulanmustir.
On sekillendirme islemi tamamlanan numuneler, soguk
izostatik presleme (CIP) islemi igin vakumlanarak
hazirlanmigtir. Vakum iglemi sonrast numuneler, CIP’te 250
MPa basingta ve 1 dk bekleme siiresinde preslenmistir. CIP
ile sekillendirme sonrast numunelere ait goriintiiler Sekil
2’de verilmistir.

A s @

5ton S5ton Ston 34gr 33gr 34.5gr
14gr 30gr 34.5gr 4ton 4ton 4ton
4 ton
50gr
} 9cm
4 21ton kalip " 170er

130gr 4cm

Sekil 2. Beyaz ve siyah renkli numunelerin 6n sekillendirme
sonrasi goriintiileri.

Polimer uzaklagtirma islemi igin, numuneler sicaklik
dakikada 0,35°C artacak sekilde 12 saat, sonrasinda da
sicaklik dakikada 0,5°C artacak sekilde 10 saat firinda
tutulmugtur. Sicakligin zamana gore degisimi Sekil 3’de
gosterilmektedir.

Yiiksek yogunluk degerlerine sahip yiginsal numuneler elde
edebilmek i¢in sinterleme siireci, beyaz numuneler igin
sicaklik dakikada 1,8°C artacak sekilde 15 saat, siyah
numunelerde ise sicaklik dakikada 1,7°C artacak sekilde 14
saat firinda bekletilerek gerceklestirilmistir. Sicakligin
zamana gore degisimi Sekil 4 ve Sekil 5°de verilmistir.
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Sire (saat)

Sekil 3. Baglayici uzaklastirma islemi igin sicaklik (°C)-
zaman (saat) grafigi.

Beyaz

w—Beyal

0 5 10 15 20 25
Siire (saat)

Sekil 4. Beyaz numune i¢in sicaklik (°C)-zaman (saat)
grafigi.

Siyah

1400

1200

°C)

~— 1000

s Siyah

Sicaklik

0 5 10 15
Siire (saat)

20 25

Sekil 5. Siyah numune igin sicaklik (°C)-zaman (saat)
grafigi.

2.2. Uygulanan Test, Analiz ve Karakterizasyon islemleri

Sinterlenen numunelerin yigmsal yogunluklar1 Argimet
prensibi ve 6l¢iim teknigi kullanilarak belirlenmistir. Burada
giivenilirlik agisindan hem siyah hem de beyaz numuneler
icin 5 Ornegin ortalamasi alinarak yogunluk degerleri
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hesaplanmistir. Sinterleme sonrasi numunelerin yiizey
diizgiinliigli igin geleneksel metalografi siireglerinden
yararlanilarak silisyum karbiir (SiC) asindirma kagitlart ve
elmas soliisyonlardan yararlanarak zimparalama ve parlatma
islemleri gergeklestirilmistir. Yeterli yiizey diizginliigi ve
parlaklig1 saglayan numunelere oda sicakliginda asinma testi
uygulanmistir. Burada, asinma testi icin CSM Instrument
Tribometer cihazi kullanilmistir. islemde her bir numuneye
10 N yiik altinda 500 m mesafe ile aginma islemi yapilmistir.
Kullanilan u¢ 3 mm ¢apa sahip WC-Co bilyedir. Asinmanin
miktar1 profilometre ile analiz edilmistir. Cihaz olarak
Mitutoyo SJ-400 kullamlmigtir. Numunelerin ~ sertlik
degerini belirlemek i¢in EMCO-TEST MI1C 010 cihazi
kullamilarak 10 kg yiikk altinda Vickers indent testi
yapilmistir. Numunelerin tokluk degerleri Vickers indent
izlerinden hesaplanmistir.

Sinterlenen numunelerde XRD analizi ile faz degisimlerini
belirlemek icin Malvern Panalytical’s Empyrean cihazi
kullamlmigtir. Numune yiizeyine Cu-K, (1,5405 A)
radyasyonu gonderilerek 3-80° araligindaki kirmim(lar)
1°dk ile toplanmistir.  Mikroyapisal incelemeler
gerceklestirmek i¢in  Oncelikle numunelerin  yiizeyi
iletkenligi saglamak igin 15 saniye DentonVacuum Desk V
Sputter cihazi kullanilarak altin (Au) ile kaplanmistir.
Sinterlenmis numunelere ait mikroyap1 goriintiileri FEI
NovaNano SEM650 ve EDAX Tridient kimyasal analiz
iinitesine sahip taramali elektron mikroskobu (SEM) ve
enerji sa¢cinimh X-1ginlart (EDX) spektroskopi cihazlari ile
gerceklestirilmistir.  SEM’de  goriintii  analizi  sirasinda
kompozit numunelerde faz farkini ayirt edebilmek i¢in atom
numarast (Z) zithk farkina duyarli geri yansiyan elektron
goriintilleme (BSEI) detektorii ile yiiksek ayirma giicii
(UHR)  modunda  incelemeler  gergeklestirilmistir.
Incelemelerde numune yiizeyine 5,00 kV hizlandirma
voltajinda elektron génderilmistir.

3. BULGULAR

Sinterlenen zirkonya essasli kompozit numunelerin Arsimet
yogunluk analiz sonuglart degerlendirildiginde, beyaz
numunenin %99,7+0,2 ve siyah humunenin ise %99,5+0,4
yogunluk degerlerine ulastigi belirlenmistir. Bu sonug,
sinterleme siirecinin basarili bir sekilde gergeklestirildigini
ve teorik yogunluga yakin yigisal numunelerin sorunsuzca
elde edildiklerini gostermektedir. Bu noktada, bu sonuca
gelinceye kadar numunelerin {iretim baglangicindan
sinterleme sonrasina kadar, numunelerde gozlemlenen boyut
ve agirhik degisimleri Tablo 1 ve Tablo 2’de detayli bir
sekilde verilmisgtir.

Burada, Tablo 1 incelendiginde Al,Oz takviyeli kompozit
numunelerde meydana gelen toplam kiigiilme miktar1
agirlik¢a ortalama %6 olarak belirlenmistir. Tablo 2’deki
boyutsal degisimlere ait veriler incelendiginde, MnO
takviyeli siyah renkli 3Y-TZP kompozitinde ise bu degerin
yaklagik agirlik¢a ortalama %10’a ¢iktig1 tespit edilmistir.
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Tablo 1. Agirlikca %10 Al,Os takviyeli beyaz renkli 3Y-TZP kompoziti i¢in baglayict uzaklagtirma ve sinterleme sonrasi boyut
ve agirlik degisimleri.

Binder Burn- Binder Burn- % Binder Son.  Sinterleme % Sinterleme Son. % Toplam

Out Oncesi Out Sonrast  Kigtilme\Kayip Sonrast Kiglilme\Kayip  Kiiglilme\Kayip
14,2753 13,7654 3,571903918 13,3688 2,881136763 6,350129244 & Agirhk (gr)
Beyaz-1 40,35 37,81 6,294919455 30,6 19,06902936 24,16356877 < Gap (mm)
4,47 4,19 6,263982103 3,39 19,09307876 24,16107383 < Boy (mm)
303 29,1358 3,842244224 28,3503 2,695995991 6,434653465 € Agirhk (gr)
Beyaz-2 40,35 378 6,319702602 30,92 18,2010582 23,37050805 < Cap (mm)
9,2326 8,6548 6,258258779 6,96 19,58219716 2461495137 € Boy (mm)
34,6589 33,4545 3,475009305 32,4942 2,870465857 6,245726206 < Agirhk (gr)
Beyaz-3 40,35 37,81 6,294919455 30,92 18,22269241 23,37050805 < Cap (mm)
13,22 12,4 6,202723147 9,98 19,51612903 24,50832073 € Boy (mm)
128,8003 124,0236 3,708609374 120,5064 2,835911875 6,439348356 ¢ Agirhk (gr)
Beyaz-4 83,42 77,97 6,533205466 63,35 18,75080159 24,05897866 € Cap (mm)
9,39 8,79 6,389776358 7.13 18,8850967 24,06815761 € Boy (mm)
187,4563 180,6189 3,647463435 175,4555 2,858726302 6,401918741 € Agirhk (gr)
Beyaz-5 83,47 77,72 6,888702528 64,27 17,30571282 23,00227627 < Cap (mm)
12,52 11,7 6,549520767 9,49 18,88888889 24,20127796 € Boy(mm)

Tablo 2. Agirlikca %3 MnO takviyeli beyaz renkli 3Y-TZP kompoziti i¢in baglayici uzaklagtirma ve sinterleme sonrasi boyut
ve agirlik degisimleri.

Binder Burn- Binder Burn- % Binder Son.  Sinterleme % Sinterleme Son. % Toplam

Out Oncesi Out Sonras1  Kiiglilme\Kayip Sonrasi Kuglilme\Kayip  Kigtilme\Kayip
33,2324 30,5389 8,105042067 29,7238 2,669054878 10,55776892 < Agirhk (gr)
Siyah-1 40,35 37,81 6,294919455 29,9 20,92039143 25,8983891 < Cap (mm)
9,64 8,85 8,195020747 7,22 18,4180791 25,10373444 & Boy (mm)
36,2722 33,3101 8,166309184 32,3741 2,809958541 10,74679782 < Agirhk (gr)
Siyah-2 40,38 38,73 4,086181278 30,28 21,81771237 25,01238237 € Cap (mm)
10,15 9,28 8,571428571 7,6 18,10344828 25,12315271 & Boy (mm)
35,5541 32,6538 8,157427695 31,7183 2,864903932 10,78862916 < Agirhk (gr)
Siyah-3 40,35 37,81 6,294919455 29,94 20,81459931 25,79925651 < Cap (mm)
10,16 9,31 8,366141732 7,62 18,15252417 25 < Boy (mm)
141,5004 130,0221 8,11184986 126,2378 2,910505214 10,78625926 < Agirhk (gr)
Siyah-4 83,42 77,97 6,533205466 63,16 18,99448506 2428674179 < Cap (mm)
9,13 8,34 8,65279299 6,8 18,46522782 25,52026287 € Boy(mm)
151 138,6531 8,176754967 134,5775 2,939422198 10,87582781 < Agirhk (gr)
Siyah-5 83,47 77,72 6,888702528 63,14 18,75965003 24,35605607 < Cap (mm)
9,62 8,82 8,316008316 7,21 18,25396825 25,05197505 € Boy (mm)
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Sinterleme sonrasinda yiginsal olarak yiliksek yogunlukta
elde edilen beyaz (B) ve siyah (S) olarak kodlanmus sirasiyla
Al,03 ve MnO takviyeli kompozit numunelere uygulanan
triboloji aginma test sonuglar1 Sekil 6, Sekil 7 ve Sekil 8’de
gosterilmistir.
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Sekil 6. Beyaz numunenin (3Y-TZP/Al;O3) asinma orani.
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Sekil 7. Siyah numunenin (3Y-TZP/MnQO) asinma orani.
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Sekil 8. Numunelere ait 6zgiil aginma orani.

Sekil 6-8’deki triboloji aginma sonuglar1  birlikte
degerlendirildiginde, 3Y-TZP/MnO yani siyah (S) renkteki
kompozit numunelerinin 6zgiil aginma oraninin, beyaz renkli
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(B) 3Y-TZP/Al,O3 numunelerine gore 2 kat daha fazla
oldugu goriilebilmektedir. Burada, MnO kiyasla asinma
direnci ve sertlik degeri yiiksek olan Al;O3’nin sisteme ilave
edilmesiyle birlikte asinma direncinin artig1 yoniinde dnemli
ve olumlu bir katki yaptig1 s6ylenebilmektedir.

Oda sicakliginda gergeklestirilen asinma deneyi sonucunda,
stirtiinme katsayisi degerleri beyaz renkli (B) 3Y-TZP/Al;O3
numunesi i¢in 0,34825 iken 3Y-TZP/MnO bilesimine sahip
siyah (S) renkteki kompozit numuneleri igin bu deger
0,28794 olarak belirlenmistir.

Elde edilen bu sonucu saglamlastirmak adina beyaz ve siyah
numuneye Vickers sertlik analizi uygulanmig ve indent
izlerinden numunelere ait tokluk degerleri de hesaplanmustir.
Sekil 9°da bu mekanik analizleri temsilen siyah numuneden
elde edilen Vickers indent izi gosterilmistir.

Sekil 9. Siyah renkli zirkonya (3Y-TZP/MnQO) numunesine
ait Vickers indent goriintiisii.

Sertlik ve kirilma toklugu degerleri icin beyaz ve siyah
numunelere 3 farkli noktadan 6l¢iim yapilmig ve ortalama
degerler  almarak  hesaplamalar  gergeklestirilmistir.
1600°C’de sinterlenen beyaz renkli 3Y-TZP/AI;O3
kompozitlerine uygulanan Vickers testi sonucunda 10 kg’lik
yik altinda ortalama sertlik degerlerinin 14,52+0,5 GPa,
kirilma toklugu degerinin ise ortalama 5.81+0,4 MPa.m2
oldugu belirlenmistir. 1550°C’de sinterlenen siyah renkteki
3Y-TZP/MnO numuneleri i¢in ise sertlik degeri 12,13+0,7
GPa, kirilma toklugu degeri 5,12+0,3 MPa.m¥? tespit
edilmistir. Bu degerler incelendiginde, beyaz numunenin
mekanik 6zelliklerinin siyah numuneye gore daha iyi oldugu
sOylenebilir. Doniisiim toklastirma mekanizmast, itriyum ile
stabilize olan zirkonya seramiklerinin tokluk degerini
artirmakta etkisi biyiiktiir. Burada, basing uygulanan
noktalarin  cevresinde  kilcal  ¢atlaklarin  olustugu
saptanmigtir. Kuo ve arkadaglar1 [18], %3-5 mol Y,0s
icerigine sahip zirkonya seramiklerinin tetragonal fazdan
monoklinik faza doniigiimiiniin yiilksek mukavemet ve
kirilma toklugu ile sonuglandigini agik¢a belirtilmistir.
Dolayistyla buradan, bu ¢aligmada belirlen tokluk-sertlik
degerlerinin, Sekil 6-8’deki asinma testi sonuglar1 ile
oldukca uyumlu oldugu sdéylenebilmektedir.
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Beyaz ve siyah renkli kompozit numuneler igerisinde
sinterleme sonrasinda meydana gelen faz degisimlerini tespit
etmek icin gerceklestirilen XRD analiz sonuglar sirasiyla
Sekil 10 ve Sekil 11°de verilmistir.
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Sekil 10. Beyaz numunenin (3Y-TZP/Al,O3) XRD paterni.
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Sekil 11. Siyah numunenin (3Y-TZP/MnO) XRD paterni.

Sekil 10 ve Sekil 11°de sunulan XRD grafikleri
incelendiginde, beyaz renkli 3Y-TZP/Al,Oz kompozit
numunesinin tetragonal zirkonya (t-ZrO;) ve korundum
(AlO3) piklerinden, siyah renkli 3Y-TZP/MnO kompozit
numunesinin ise tetragonal zirkonya (t-ZrO,), badeleyit-
monoklinik zirkonya (m-ZrOz ve mangan (I11) oksit
(Mny03) fazlarindan olustugu goriilmektedir. Bu sonuglar
dogrultusunda, sinterleme sonrasinda kompozit numune
bilesenlerinden farkli bir pike rastlanilmamig olmast,
kompozit iretim yaklagimimin Sinterleme siirecinde
basariyla uygulandigimi gostermektedir. Bununla birlikte,
siyah numunede belirlenen badeleyit ve Mn,O3 fazlarinin,
sinterleme siirecinin 1sitma ve/veya sogtuma kademesinde t-
ZrO;—m-ZrO; faz dontistimleri ile birlikte
2MnOy+202()—Mn203¢g  yiikseltgenme reaksiyonuyla
gelistigi diisiiniilmektedir. Dolayisiyla, sinterleme siirecinde
gelisen bu fazlar, 3Y-TZP/MnO kompozit numunesinde
neden daha diisiik bir tokluk degerine (5,12+0,3 MPa.m??)
ulagildigint agiklamaktadir. Ciinkii, sinterlenmis 3Y-TZP
biinye igerisindeki m-ZrO; faz igeriginin artmasi ve mangan
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oksitin bulunmasi, tokluk degerinin azalmasina neden
oldugu bildirilmistir [19-20].

Sekil 12 (a-d)’de beyaz renkli 3Y-TZP/AlOz kompozit
numunesine ait SEM ve EDX analizleri ile kaydedilen
mikroyapisal goriintiileme ve kimyasal analiz sonuglar
sunulmustur.  Burada, oncelikle SEM  goriintiileri
incelendiginde, takviye malzemesi olarak kullanilan Al;O3
tanelerinin t-ZrO, matris faz1 igerisindeki dagiliminin
homojen oldugu goriilmis ve numune hazirlama
hatalarindan dolayr numune yiizeyinde herhangi bir tane
kopmast veya bu nedenle gelisen catlaklara
rastlanilmamustir. Bununla birlikte, SEM-BSE
gortntiilerindeki (Sekil 12 (a-c)), siyah renkli taneler daha
diisiik atom numarali Al;O3 fazini, gri renkli taneler ise
yiiksek atom numarasindan dolay1 t-ZrO; fazimi temsil
etmektedir. Ayrica, hem Al;O3 hem de t-ZrO, tanelerinin
mikroyapi1 genelinde ¢ogunlukla mikron alt1 seviyesinde tane
boyutuna sahip bir sekilde dagildiklart
gozlemlenebilmektedir Daha 6tesinde, tane yiizeylerinde
zirkonyanin t-ZrO,—m-ZrO; faz dontstimleri sebebi ile
mikro catlaklarin olustugu fark edilebilmektedir. Bu
sonuglar, 3Y-TZP/Al,O3 kompozit numunesinde neden daha
yiiksek bir tokluk degerinin (5.81+0,4 MPa.m%?) elde
edildigini dogrular niteliktedir. Sekil 12 (d)’de sunulan
SEM-EDX analizi sonucuna bakildiginda, 3Y-TZP/Al,Os
kompozit numunesinin Zr, Al, O ve Y elementlerinden
olustugu dogrulanmigtir. Bu sonug, XRD analizinde
gozlemlendigi gibi (Sekil 10), buradaki SEM-EDX analizi
ile de; sinterleme siirecinde atmosferden kaynakli herhangi
bir kirliligin veya ikinci bir yabanci fazin sistemde
bulunmadigini dogrulamaktadir.

Sekil 13°de beyaz renkli 3Y-TZP/Al,O; kompozit
numunesinden kaydedilen nicel SEM-EDX elementel
haritalama sonuglar1 verilmistir. Burada, gériintiiniin her bir
pikseli tizerindeki yesil noktalar oksijen (O), kirmiz1 noktalar
aliminyum (Al), gri noktalar itriyum (Y) ve pembe noktalar
ise zirkonyumun (Zr) nicel olarak bulundugu bélgeleri temsil
etmektedir. Her ne kadar EDX analizinin ayirma giiciinden
dolaytr sonuglart tam  bir nicel analiz olarak
degerlendiremesek te, en azindan genel mikroyapi igerisinde
elementlerin hangi miktarlarda nerelerde nicel olarak
yogunlastig1 hakkinda 6n bilgi almak agisindan kaydedilen
sonuglarin  degerli oldugu disiniilmektedir. Nitekim,
sisteme agirlikga %10 olarak katildig1 bilinen Al’un, burada
(Sekil 13) elde edilen sonuglara gore, %8 oraninda sistemde
bulundugu tespit edilmistir.

Sekil 14 (a-d)’de ise siyah renkli 3Y-TZP/MnO kompozit
numunesine ait SEM ve EDX analizleri verilmistir. Buna
gore, numunede yer yer tane kopmalarinin ve tane
biiylimesinin meydana geldigi goriilmektedir. Ayrica, tane
yilizeyinde bolgesel katmanlar seklinde mikro catlaklarin
olustugu gorilmiistir (Sekil 14 (a-c)).

Siyah renkli 3Y-TZP/MnO kompozitinde tek bir tane
ylizeyinden yapilan EDX analiz sonuglarmma goére, Mn
elementinin % miktar1 kompozisyon igerisinde diistik
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oldugundan saptanamamistir (Sekil 14(d)). Ancak, Sekil sistemde agirlikca %3 miktarinda oldugu bilinen Mn, %2
15°de verilen nicel SEM-EDX elementel haritalamasinda, olarak tespit edilmistir.

Element | Weight % : Atomic %
0K {248 8681
K %R u%
YL 18 | 08
b/ S T 3}

A

Sekil 12. Beyaz numunenin (3Y-TZP/Al,03) a) 100000X, b) 50000X, c) 25000X biiyiitme degerlerindeki SEM-BSE goriintiileri
ve d) EDX analizi sonuglari.

. 11% ZA/AIO K (5624 Pixels)
. 8% AW/ZAIO K (3960 Pixels)
. 81% Unatlocated (41616 Pixels)

Sekil 13. Beyaz numunenin (3Y-TZP/Al;O3) nicel SEM-EDX elemental haritalama sonuglari.
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Element  Weight %  Atomic % |

AT
s
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Sekil 14. Siyah numunenin (3Y-TZP/MnO) a) 100000X, b) 25000X, c¢) 10000X biiyiitme degerlerindeki SEM-BSE goriintiileri
ve d) EDX analizi sonuglari.

- 88% Unaltocated (45036 Pixels)
. 12% ZrUY L (6164 Pixels)

9% OK

B = ax

13% YL

. 73% ZrL
- 2% MnK

Sekil 15. Siyah numunenin (3Y-TZP/MnO) nicel SEM-EDX elemental haritalama sonuglari.
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4. DEGERLENDIRME ve SONUC

Kompozit malzeme iiretim yaklagimi ile 3Y-TZP matris fazi
icerisine ayni iretim siirecinde farkli takviye malzemeleri
(Al,03 ve MnO) katilarak ftretilmis numunelerden, 3Y-
TZP/Al,03 kompoziti seklinde iiretilen prototipin aginma ve
mekanik test sonuglarinin, 3Y-TZP/MnO numunesine gore
daha iyi oldugu soylenebilir. Burada, her iki numunenin
kompozisyonlar1 incelendiginde, malzeme igerigindeki
Al>O3 miktarinin aginma direncinin ve mekanik 6zelliklerin
iyilesmesinde etken rol oynadig1 goriilebilmektedir. Ciinkii
MnO’e gore Al,Oz’nin daha yiiksek sertlik ve elastiklik
modiiline sahip olmast [17], nihai kompozitlerin son
ozelliklerinin (sertlik, tokluk ve asinma orani) gelisimi
tizerinde olumlu yonde bir etki sergilemistir. Bununla
birlikte, XRD ve SEM analizleri ile kaydedilen faz ve
mikroyapisal degisimler beraber degerlendirildiginde, t-
ZrO3ve korundum fazlarinin homojen bir gsekilde mikron alt1
seviye bir tane boyut dagilimi ile gelismis olmasi, 3Y-
TZP/Al,0; kompozitinin neden yiiksek sertlik, tokluk ve
asmma direnci gosterdigini agiklar niteliktedir. Ancak, 3Y-
TZP/MnO numunesinde ise sinterlenme siirecine bagl
olarak gelisen m-ZrO; ve mangan (III) oksit gibi zirkonyanin
mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde etkileyen [19-22] yeni
fazlarin gelistirdigi homojen olmayan ve tane biiyiimesi ile
sonu¢lanmis bir igyapt mevcuttur. Bu durum kompozitteki
daha diisiik mekanik ozellikler ve daha yiiksek asmma
miktarlarim1  agiklamaktadir. Deneysel sonuglar tekrar
degerlendirildiginde, her ne kadar 3Y-TZP/MnO
numunesinin fren balatasinda kullanilabilecek bir kompozit
ornegi olarak degerlendirilme potansiyeli olsa da, kullanima
yonelik olarak 3Y-TZP/Al;O3 bilesimi ile tiretilen kompozit
prototipinin balatada kullaniminin daha uygun olacagi
disiinilmiistiir.

Bu c¢alismada, fren balatalarmin igerigine eklenecek bir
kompozit 6rnegi olarak kullanilmak iizere toz metaliirjisi
iretim yontemi ile 3Y-TZP/Al,Os ve 3Y-TZP/MnO
bilesimlerinde hazirlanan tozlarin sinterlenmesi sonrasinda
yiiksek kirilma toklugu, sertlik ve aginma direnci degerlerine
sahip yiginsal {iriinler elde edilmistir. Burada, ¢ok bilesenli
metal ve polimerik malzemelerden fren balatasi {iretimi
yerine, tamamen seramik esash en fazla iki bilesene sahip
balatalar igin yeni bilesim ¢aligsmalar1 gerceklestirilmistir.
Genel olarak, seramik igerikli fren balatalar1 diger malzeme
gruplan ile karsilastirildiginda; daha hafif, ayn1 zamanda
sessiz ¢aligma imkanm ve daha yiiksek aginma direnci ile
karakteristiktir. Bu nedenle, bu ¢alisma ile 14,52+0,5 GPa
sertlik, 5.81+0,4 MPa.m kirilma toklugu, 5,138E°
mm2/Nm 6zgiil asmma orani ve ~0,35 siirtiinme katsayisi
degerlerinde fren balatalar1 igin yeni bir bilesen elde
edilmistir. Uretilmis olan beyaz renkli 3Y-TZP/Al,O3
kompozitinin, sanayide seri iiretime ve gelecekte araglarda
kullanima uygun olabilecegi diisiiniilmektedir. Boylece,
Ulkemiz Otomotiv Sanayisine énemli bir katki saglanacag
beklenmektedir. Bununla birlikte, bu c¢alisma kapsaminda
elde edilen aginma-stirtinme sonuglar1 yiiksek sicakliklarda
da tekrarlanmasi kaydiyla, gelistirilen bu yeni bilesiminin

283

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 274-284, 2019

yiiksek sicaklik performans asimma-siirtiinme 6zellikleri
yeni bir ¢alisma olarak gergeklestirebilir.
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Farkli geometrilere ve yiizey 6zelliklerine sahip {i¢ set Nikel-Titanyum (NiTi) sekil hafizali alagimimin (SHA) biyouyumlulugu,
nitel ve nicel in vitro deneylerle incelenmistir. Deneylerde kullanilan alagimlarin bir seti levha, diger iki seti ise farkli yarigaplarda
silindirik geometriye sahip 6rneklerdir. Hiicre kiiltiiri deneyleri 6ncesinde yapilan yapisal elektron mikroskobu ve profilometre
incelemelerinde 6rneklerin geometrilerine bagl olarak farkli yiizey 6zellikleri gosterdigi saptanmistir. Yapisal karakterizasyon
islemlerinin devaminda yapilan in vitro deneylerde ise, yiizey 6zelliklerinin sekil, dagilim ve derinliginin hiicre yapigmasi ve
¢ogalma davraniglar lizerindeki etkileri elektron mikroskobu incelemeleri ve hiicre sayimi deneyi ile arastirilmistir. Sonuglar
ornek geometrisi ve ylizey piiriizlilligiiniin ilk hiicre yapigsmasi agisindan belirleyici faktorler oldugunu ortaya ¢ikarmustir.
Bununla birlikte, birbiriyle baglantili hiicre aglarinin olusumu agisindan, yiizey oluklarinin derinligi ve organizasyonunun daha
kritik oldugu gbzlemlenmistir. Genel olarak bu ¢alisma, metalik biyomalzemelerin biyouyumlulugunun; yiizey 6zelliklerinin
manipiilasyonu, ozellikle de yiizey Karakteristiklerinin dagilim ve derinliginin degistirilmesi yoluyla gelistirilebilecegini
gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: NiTi, biyomedikal alagim, biyouyumluluk, yiizey, fibroblast
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Abstract

Biocompatibility of three sets of Nickel-Titanium (NiTi) shape memory alloys (SMAS) with varying geometries and surface
characteristics were investigated through qualitative and quantitative in vitro experiments. One set of the alloy samples used in
the experiments had a plate geometry while the other two sets had cylindrical geometries with different radii. Prior to the cell
culture experiments, through the structural electron microscopy and profilometer investigations, the samples were detected to
exhibit different surface properties based on their geometries. With the in vitro experiments which were conducted following the
structural characterization procedures, the influence of surface feature shape, distribution, and depth on the cell attachment and
proliferation behaviors was investigated via electron microcopy analysis and cell count experiments. Results revealed that sample
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geometry and surface roughness are determining factors for initial cell attachment. However, in terms of formation of
interconnected cellular networks, depth and organization of surface grooves become more critical. Overall, this study
demonstrates that the biocompatibility of metallic biomaterials can be improved through the manipulation of surface properties,

especially the organization and depth of surface features.

Keywords: NiTi, biomedical alloy, biocompatibility, surface, fibroblast

1. INTRODUCTION

Nickel-Titanium shape memory alloys have been widely
used as biomedical materials because of their unique shape
memory and pseudoelastic properties, which enable them to
return to their original shape once the applied load, heat, or
combination thereof is removed—without causing any
plastic deformation. These properties make them useful for
various biomedical applications, such as cardiovascular
stents, dental wires, and orthopedic vertebrae spacers [1,2].
However, the biocompatibility of NiTi SMAs is still subject
to investigation for ensuring and improving the safe use of
these materials for biomedical purposes.

As in all biomaterials, biocompatibility of NiTi SMAs is
dependent on both the tissue’s response to the alloy and the
alloy’s reaction to the body [2-4]. The alloy’s response to the
physiological environment is influenced by various material
properties, including its chemical content, microstructure,
and surface characteristics [2-4]. Among these, surface
characteristics constitute a critical parameter in determining
biocompatibility, as the alloy surface hosts the initial
biomaterial-tissue interaction [5]. For metallic materials,
including NiTi SMAs, surface properties are strongly related
to processing history [3]. Therefore, constructing a
relationship between a material’s surface characteristics—
and thus processing history—and its biocompatibility is
essential for understanding the underlying mechanisms of
tissue response.

Many have conducted studies focusing on larger-scale
surface properties, such as roughness and surface groove
frequency, depth, and organization, as well as microstructure
related parameters, such as grain size, grain boundary
distribution, and dislocation density [2, 6-8, 9-11]. Such
studies indicate cellular response is strongly dependent on
surface roughness, as well as on surface feature shape and
organization [2, 6-8]. Moreover, it has been shown that
alterations in microstructural features can affect the surface
energy of the material, thus influencing physiological
interactions [9-11]. On the other hand, some investigations
emphasize the effect of surface chemistry and coating on cell
response, rather than surface roughness of the metal itself
[4,12-14]. The aforementioned studies carried out in vitro
experiments with fibroblasts, osteoblasts, and malignant
glioblastoma cells [2-14]. However, to the best of the
authors’ knowledge, studies focusing specifically on the
time-dependent attachment and proliferation behavior of
fibroblast cells on NiTi SMA surfaces of various surface
characteristics have not been forwarded yet.
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With this motivation, the current study investigated the in
vitro biocompatibility of NiTi SMAs with three different
geometries. Each exhibited different surface characteristics
based on the different processing routes applied to obtain
these specific geometries. The main objective of this study
was to isolate and examine the influence of NiTi’s surface
properties—specifically, surface characteristic shape,
distribution, and depth—on cell attachment and proliferation
behavior. Results indicated that, in regards to favoring
intercellular communication and cell proliferation following
initial attachment; surface groove depth, a determining
parameter for surface roughness, was found to be more
critical than surface roughness itself. Therefore, the
outcomes of this study indicate that cellular response can be
modified by manipulating not only surface roughness, but
also groove depth and organization.

2. MATERIALS AND METHODS

The NiTi samples (Memry, Germany) under investigation
featured three different geometries: one plate specimen and
two cylindrical specimens with different radii (referred to as
thin and thick wire). Dimensions and chemical compositions
of the three types of NiTi samples are summarized in Table
1.

Table 1. NiTi sample geometries and chemical contents.
Chemical compositions are provided in atomic percentage of
Ni, where the balance is Ti.

Available
Specimen Dimensions Surface Area Ni
Type for Cellular | content
Attachment

Plate 1.3 cm x 0.85 cm? 50.7

0.65 cm at.%

Thin wire r=1 mm, 1.73 cm? 50.4

h=2.75 cm at.%

Thick wire | r=1.75 mm, 1.65 cm? 50.7

h=1.5cm at.%

Qualitative and quantitative structural analysis of the three
types of NiTi samples was performed prior to the cell culture
experiments. Scanning electron microscopy (SEM) (FEI
Quanta 200, hi-vacuum) was used to examine the surfaces to
be tested, after which surface roughness measurements were
taken with a Mitutoyo Surftest SJ-201P stylus profilometer.
For the profilometry analysis, three sets of each geometry of
as-received NiTi samples were used. Average roughness
(Ra) values were calculated at 40° angles from the wires’
longitudinal axis to incorporate the effect of longitudinally-
aligned grooves. Cut-off length was set to 0.25 mm.
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Biocompatibility tests followed this initial structural
analysis. For this purpose, mouse primary embryonic
fibroblast cells (American Type Culture Collection (ATCC),
NIH 3T3-L1) were used. The cells were cultured in high-
glucose Dulbecco’s Modified Eagle’s Medium (DMEM)
with Fetal Bovine Serum (FBS), Fungizone anti-fungal
agent, and Penicillin Streptomycin (Pen Strep) antibiotic
reagent. Cell media was replaced accordingly every other
day. The cell culture environment remained constant using a
humidified incubator at 37 °C and 5% CO,. Using a 1X
Trypsin-EDTA solution (Sigma-Aldrich, T3924), each cell
type was passed a total of two times in 1:3 to 1:6 ratios to
obtain approximately 8.375x10°% 3T3 cells per sample.
Briefly, 3T3s were harvested using 1X Trypsin-EDTA
solution (Sigma-Aldrich, T3924), centrifuged to a pellet, and
re-suspended in 1 ml per sample of cell media. A gravity
sodding technique was employed to gradually drip-deposit
cells on the sample surfaces and ultimately achieve an
approximate cell density of 326,625,000 cells/cm?. 4 mL of
cell media was added to each well after one hour to ensure
cell survival while allowing for maximum adherence. The
samples were cultured in a humidified incubator at 37 °C and
5% CO; for varying different time periods: 1, 3 and 7 days.
Following each incubation period, a glutaraldehyde agent
was used to fix the cells onto the sample surfaces. Once
fixed, cell attachment and proliferation behaviors on the
various NiTi specimens were analyzed via SEM.

Scanning electron microscopy of the as-received samples
was conducted at 30kV to generate maximum topographical
information. Conversely, analysis of the cell-seeded samples
was done with a 10kV acceleration voltage to minimize
charging and cell damage.

After collecting SEM images displaying cellular response to
the different sample surfaces at specific incubation periods,
an additional cell counting experiment was conducted.
Cellometer Auto T4 Bright Field Cell Counter (Nexcelcom
Biosciences) was used to quantify adhesion at each time
point. Samples were removed from cell culture media and
rinsed in 2 mL Dulbecco's cation-free phosphate-buffered
saline (DCF-PBS). After rinsing, 1 mL of 1X Trypsin-EDTA
solution (Sigma-Aldrich, T3924) was applied at the given
time point per sample and analyzed for the number of
attached cells per square millimeter surface.

3. RESULTS

Surface characterization of the NiTi samples of varying
geometries via SEM and profilometer revealed notable
differences between the three surfaces. Specifically, SEM
images collected from representative areas of the as-is metal
surfaces (Figure 1) show that groove shape and frequency
vary significantly with sample geometry. Both of the
cylindrical samples (thin and thick wire) exhibit linear
grooves, whereas circular grooves are prominent on the plate
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specimen surface. Moreover, groove depth and thickness
appear to vary between the thin and thick wire samples.

Plate

Thin wire Thick wire

Figure 1. SEM images of the three NiTi sample surfaces in
their as-received conditions.

These observations were supported through profilometry
measurements by correlating these differences in groove
characteristics with differences in surface roughness values.
The thin wire had the highest average surface roughness
value (Ra), and the plate sample exhibited a relatively low
surface roughness as compared to both cylindrical samples
(Table 2).

Table 2. Average surface roughness (R,) values of the three
NiTi surfaces.

Sample | Plate | Thin wire | Thick wire
Ra (um) | 0.19 0.70 0.45
stdev | 0.02 0.11 0.06

SEM images demonstrating the fibroblast attachment and
spreading behaviors on the representative areas of the
different metal surfaces at the incubation periods of 1, 3 and
7 days are provided respectively in Figures 2, 3, and 4.

Plate

Thin wire

Thick wire

da
200pm

Figure 2. SEM images of the three NiTi sample surfaces
after 1 day of incubation with 3T3 fibroblast cells.

Plate Thin wire Thick wire
i = B0 - TR

— 200pm

Figure 3. SEM images of the three NiTi sample surfaces
after 3 days of incubation with 3T3 fibroblast cells.
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Plate Thin wire Thick wire
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Figure 4. SEM images of the three NiTi sample surfaces
after 7 days of incubation with 3T3 fibroblast cells under two
different levels of magnification.

After one day of incubation, the 3T3 cells appeared to be
well-attached to all three sample surfaces and even began
spreading and forming networks. This was especially so for
the plate sample surface (Figure 2). However, following 3
days of initial cell seeding, the spreading behavior of the
cells on the plate sample had significantly diminished as
compared to day 1. Similarly, the cells on the thin wire
surface lacked extensions and showed almost no sign of
interconnection with each other, whereas cells on the thick
wire sample were observed to spread better and even started
to form small networks (Figure 3).

6000

5000

4000

: ||i| “‘\
0 “‘l |“| ||i|
Day 1 Day3 Day7

m Thick Wire

Number of Attached Cells per Square Milimeter

g

mPlate m Thin Wire

Figure 5. Number of attached cells per square millimeter on
the three NiTi surfaces over three different incubation
periods.

SEM observations of the cell cultured samples following 7
days of incubation revealed that the fibroblast cells on the
plate sample exhibited minimal cytosolic extensions and
therefore no indication of spreading. A higher density of
viable cells was observed on the thin wire surface; however,
these cells also mostly lacked extensions. As made evident
in higher magnification images, cell spreading and network
formation was very limited. On the other hand, the thick wire
sample surface was mostly occupied by viable cells, whose
interconnection and relatively advanced networking are
evident at both lower and higher magnifications (Figure 4).
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Ouantitative analysis of fibroblast cell attachment on the
different metal surfaces at varying time periods is
summarized in Figure 5. According to the results of this
analysis, the number of attached cells per square millimeter
was highest on the plate sample for all incubation times.
Moreover, the plate sample achieved maximum cell
attachment on day 3 and minimum cell attachment by day 7.
The thin wire exhibited a similar temporal trend, but at a
much lower cell count. Conversely, the thick wire exhibited
a small, steady decrease in cell count with time, such that the
obtained cell densities remained closer to each other as
compared to the other two samples.

4. DISCUSSION

According to the initial characterization, the three NiTi
sample types exhibit significantly different surface
characteristics. This is qualitatively apparent from SEM
inspection in terms of surface groove shape and depth, as
well as quantitatively evident from the surface roughness
values obtained by profilometry measurements (Figure 1 and
Table 2). These differences in surface roughness and
topography are expected to influence the biocompatibility of
the metal surface at various levels, namely; at ex-situ and in-
vitro as well as in-vivo levels.

A recent study investigated the ex-situ biocompatibility of
the same NiTi sample geometries used in the current work.
After exposure to varying simulated body fluids, the
different NiTi surfaces displayed differences in new
structure (i.e., corrosion product) formation [3]. This study
demonstrated the significant effect of surface properties on
the alloy response to physiological fluid media. The current
study complements this past work by revealing that these
differences in surface characteristics also significantly
influence the cell response to the sample surface.

SEM observations on the cell cultured samples demonstrated
that 3T3 cells were able to attach to all three sample surfaces
on day 1 (Figure 2). However, as the incubation period was
prolonged, significant differences were observed in terms of
the cellular interconnection on the different metal surfaces
(Figures 3 and 4). Specifically, networking of the cells on the
plate sample diminished on day 3 through day 7, by which
point the cells were fairly isolated from each other. On the
thin wire surface, although the cells weren’t observed to
become more isolated from each other, no improvements
were prominent in terms of the interconnected cellular
network formation. On the other hand, a significant
improvement was observed in the formation of
interconnected cellular networks on the thick wire sample
over time.

The difference in cell response to the various specimen
surfaces can be attributed to their significant surface
roughness differences (Table 2). The plate sample exhibits a
rather smooth surface with the lowest R, values among the
three samples. As increased surface roughness also indicates
higher surface energy—and therefore a more suitable
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environment for cell attachment [5,10,11], it is reasonable
that the plate specimen provides a less favorable surface for
cell attachment and spreading. Although initial cell
attachment is possible due to the biocompatible nature of
NiTi, the rather smooth, low surface-energy plate specimen
does not favor interconnection of cells over longer
incubation periods.

When comparing the two cylindrical samples, namely thin
and thick wire, notable differences are evident—especially
in terms of cell spreading behavior at extended incubation
durations. Similar to the plate sample, both surfaces provide
an initially favorable environment for cell attachment.
Specifically, after one day of incubation, both surfaces
exhibited similar cell densities and spreading behaviors
(Figure 2). However, on the third day of incubation, the 3T3
cells on the thin wire surface appeared isolated from each
other where the cell geometry is rather circular, lacking
extensions necessary for cellular interconnection (Figure 3).
A similar behavior was observed on the seventh day of cell
culture on the thin wire sample, where still a significant
number of cells are prominent, but without extensions or
signs of forming networks. On the contrary, the cells on the
thick wire surface demonstrated signs of spreading, starting
from the first day and progressing through the third day of
incubation (Figures 2 and 3). Especially on the third day of
incubation, extensions of the cells were more apparent and
intercellular networking was prevalent in contrast to thin
wire (Figure 3). Moreover, further cell spreading and
improved cellular interconnection was observed on the thick
wire as the incubation period is extended, as evident from the
dense interconnected cellular networks on many areas of the
thick wire surface on the 7" day of incubation (Figure 4). The
thin wire exhibits a rougher surface than the thick wire, but
provides a less favorable environment for cellular
networking: cell morphology observations demonstrated the
presence of much healthier cellular networks on the thick
wire sample (Figures 3 and 4). This is contrary to the plate
sample, where lower surface roughness appears to have
resulted in diminished cell attachment, proliferation, and
networking. This would seem evidence against the positive
correlation between surface roughness and cellular
proliferation. However, it is also important to consider the
effect of groove depth on intercellular interaction [6].
Specifically, high surface roughness of the thin wire was the
result of the presence of deeper grooves, which acted as
obstacles against the bridging and interaction of cells. Thus,
while cells were able to successfully attach to the thin wire
surface, they were incapable of communicating with cells in
neighboring grooves because of the significant groove depth
in which they were positioned. This impeded cell-to-cell
communication and therefore  diminished cellular
interconnection on the thin wire surface. The thick wire, on
other hand, exhibited shallower grooves than those on the
thin wire, as supported by its lower R, values. Therefore,
cells positioned within grooves on the thick wire surface
were able to extend their cytoplasmic “arms” far enough to
overcome these grooves and consequently interact with each
other. Moreover, the distance between the grooves on the

289

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2,285-290,2019

thick wire surface was much shorter as compared to those on
the thin wire surface (Figure 1). For the cells, this translated
to increased frequency in sites for cellular adhesion and
better chances for inter-groove connection. Cumulatively,
the increased frequency and decreased depth of the thick
wire grooves resulted in enhanced cellular networking
(Figures 3 and 4).

Quantitative analysis of cellular attachment appears to
contradict the behavior observed by SEM examinations
(Figure 5). Specifically, the highest cellular attachment
levels were achieved on the plate sample at all incubation
times, despite the poor cellular networking observed via
SEM. This behavior can be attributed to the flat surface of
the plate sample, which enabled easier initial cell adhesion.
In contrast, the curvy surfaces of the wire samples were not
ideal for cell adhesion, as reflected by the two wires’
similarly low number of attached cells per square millimeter.
However, the thick wire demonstrated a more stable trend in
terms of the change in numbers of attached cells, as
compared to the plate and thin wire samples. Specifically, on
the plate and thin wire samples, the peak values of cell
attachment were attained on the third day of incubation,
which was followed by a decrease in the numbers of attached
cells through day 7. In other words, after reaching a
maximum cell attachment level, further proliferation was not
favored on the plate and thin wire samples. This behavior
was due to the limited cellular interconnection resulting from
surface roughness and groove properties of these two
surfaces, as also observed in the qualitative examinations.
On the other hand, the stable trend in the cell attachment
levels on the thick wire sample over time demonstrates that
the surface roughness and groove depth of the thick wire
were suitable for both initial cell attachment and subsequent
cellular network formation. This is another indication that
among the three surfaces analyzed, the thick sample provides
the optimum surface for cellular attachment and
interconnection.

Finally, the general decrease in cell concentration on all
samples by the 71" day of incubation can be attributed to the
limited surface area provided by the samples, which became
insufficient for cell attachment and proliferation over
prolonged incubation periods. This also constitutes the
reason for limiting the duration of the experiments with 7
days.

Overall, results of the qualitative and quantitative analysis
demonstrate that while surface roughness plays a significant
role in terms of determining cell attachment, it is the groove
characteristics that enable cells to form large networks over
prolonged incubation periods.

It should also be noted that since implants are intended for
long-term use, extended duration studies into the influence
of metal surface properties on biocompatibility are essential
prior to implementing biomaterials with deliberately altered
surface properties into clinical applications.
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5. CONCLUSION

Results reiterate the importance of metallic biomaterial
surface characteristics when considering cellular adhesion,
proliferation, and networking. It is known that rougher
surfaces provide enhanced surface area and surface energy,
which together promote cellular adhesion. However, this
does not necessarily mean rougher surfaces are conducive to
intercellular networking. The current study demonstrated
that frequency and distribution of surface features (such as
surface grooves) become more critical when evaluating
cellular response in terms of intercellular networking.
Specifically, if surface grooves are deep and far apart,
connective tissue cells such as fibroblasts will have limited
success in forming intercellular networks. In this way, a high
“surface roughness”—as measured by apparent variations in
surface height—can be detrimental to the physiological
integration of biomaterials. This study indicates that an ideal
biometal surface, defined as one conducive to the successful
cell attachment, networking, and proliferation of cells,
should exhibit a balance of surface roughness and surface
feature characteristics (i.e. groove depth). To this aim,
deliberately modifying the surface topography of
prospective implant materials is recommended in order to
optimize the cellular response of the affected region.

ACKNOWLEDGEMENTS

This study was the financially supported by the California
Polytechnic State University (Cal Poly) CPConnect Program
Grant, Project #60182 (Project title: Biocompatibility
Analysis of NiTi Shape Memory Alloys in Relation to Their
Surface Properties). The in vitro experiments of this study
were conducted in Cal Poly’s Tissue Engineering Lab and
the materials characterization analyses were conducted in the
laboratories of Materials Engineering Department. The
authors also would like to thank Prof. Kristen O'Halloran
Cardinal for her help with the in vitro experiments and
Katarina Drake for her help throughout the experiments.

REFERENCES

[17 L.G. Machado, M.A. Savi, “Medical applications of
shape memory alloys”, Brazilian J. Med. Biological Res.,
vol. 36, pp. 683-691, 2003.

[2] C. Wirth, V. Comte, C. Lagneau, P. Exbrayat, M. Lissac,
N. Jaffrezic-Renault, L. Ponsonnet, “Nitinol surface
roughness modulates in vitro cell response: a comparison
between fibroblasts and osteoblasts”, Mater. Sci. Eng. C, vol.
25, pp. 51-60, 2005.

[3] S.M. Toker, D. Canadinc, H.J. Maier, O. Birer,
“Evaluation of passive oxide layer formation—

290

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2,285-290,2019

biocompatibility relationship in NiTi shape memory alloys:
Geometry and body location dependency”, Mater. Sci. Eng
C., vol. 36, pp. 118-129, 2014.

[4] C. Wirth, B. Grosgogeat, C. Lagneau, N. Jaffrezic-
Renault, L. Ponsonnet, “Biomaterial surface properties
modulate in vitro rat calvaria osteoblasts response:
Roughness and or chemistry?”, Mater. Sci. Eng. C, vol. 28,
pp. 990-1001, 2008.

[5] S. Bauer, P. Schmuki, K. Mark, J. Park, “Engineering
biocompatible implant surfaces Part I: Materials and
surfaces”, Prog. Mater. Sci., vol. 58, pp. 261-326, 2013.

[6] K. Anselme, M. Bigerelle, B. Noél, A. Lost, P. Hardouin,
“Effect of grooved titanium substratum on human
osteoblastic cell growth”, J Biomed Mater Res., vol. 60, no.
4, pp. 529-540, 2002.

[7] C. Wu, M. Chen, T. Zheng, X. Yang, “Effect of surface
roughness on the initial response of MC3T3-E1 cells
cultured on polished titanium alloy”, Bio-Med. Mater. Eng.,
vol. 26, pp. 155-164, 2015.

[8] L. Le Guehennec, M.A. Lopez-Heredia, B. Enkel, P.
Weiss, Y. Amourig, P. Layrolle, “Osteoblastic cell
behaviour on different titanium implant surfaces”, Acta
Biomater., vol. 4, pp. 535-543, 2008.

[9] Y. Estrin, C. Kasper, S. Diederichs, R. Lapovok,
“Accelerated growth of preosteoblastic cells on ultrafine
grained titanium”, J Biomed Mater Res A., vol. 90, no. 4, pp.
1239-1242, 2009.

[10] B. Uzer, S.M. Toker, A. Cingoz, T. Bagci-Onder, G.
Gerstein, H.J. Maier, D. Canadinc, “An exploration of plastic
deformation dependence of cell viability and adhesion in
metallic implant materials”, J. Mech. Behav. Biomed.
Mater., vol. 60, pp. 177-186, 2016.

[11] P.K.C. Venkatsurya, W.W. Thein-Han, R.D.K. Misra,
M.C. Somani, L.P. Karjalainen, “Advancing
nanograined/ultrafine-grained structures for metal implant
technology: Interplay between grooving of nano/ultrafine
grains and cellular response”, Mater. Sci. Eng. C, vol. 30, pp.
1050-1059, 2010.

[12] E. Zhang, C. Zou, G. Yu, “Surface microstructure and
cell biocompatibility of silicon-substituted hydroxyapatite
coating on titanium substrate prepared by a biomimetic
process”, Mater. Sci. Eng. C, vol. 29, pp. 298-305, 2009.
[13] Zz.D. Cui, M.F. Chen, L.Y. Zhang, R.X. Hu, S.L. Zhu,
X.J. Yang, “Improving the biocompatibility of NiTi alloy by
chemical treatments: An in vitro evaluation in 3T3 human
fibroblast cell”, Mater. Sci. Eng. C, vol. 28, 1117-1122,
2008.

[14] C. Brunot, B. Grosgogeat, C. Picart, C. Lagneau, N.
Jaffrezic-Renault, L. Ponsonnet, “Response of fibroblast
activity and polyelectrolyte multilayer films coating
titanium”, Dental Mater., vol. 24, pp. 1025-1035, 2008.



Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 291-297, 2019

i Academic Platform Journal of Engineering and Science
&
ACADEMIC journal homepage: http://apjes.com/
PLATFORM

Mugla Dalaman Havalimam Uc¢aklardan Kaynaklanan Karbon Ayak Izinin
Belirlenmesi

'Kazim Kumas, ?Onur Inan, 3Ali Akyiiz, **°Afsin Giingor
'Burdur Mehmet Akif Ersoy Universitesi, Bucak Emin Giilmez TBMYO, Elektrik ve Enerji Bliimii,

) kkumas@mehmetakif.edu.tr
2Burdur Mehmet Akif Ersoy Universitesi, Bucak Emin Giilmez TBMYO, Elektronik Otomasyon Béliimii,

) oinan@mehmetakif.edu.tr,
3Burdur Mehmet Akif Ersoy Universitesi, Bucak Emin Giilmez TBMY O, Elektronik Otomasyon Béliimii,

aakyuz@mehmetakif.edu.tr,
**Burdur Mehmet Akif Ersoy Universitesi, Bucak Teknoloji Fakiiltesi,
5Akdeniz Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Makine Miihendisligi Boliimii

afsingungor@mehmetakif.edu.tr,

Aragtirma Makalesi Gelis Tarihi: 01.10.2018 Kabul Tarihi: 30.01.2019
0Oz

Insan aktiviteleri sonucunda ortaya ¢ikan ve atmosfere salinan sera gazlari, sanayi devriminden bu yana biiyiik l¢iide artmustir.
Sera gazlarinin 1s1 tutma kapasitesi kiiresel 1sinmaya neden olmaktadir. Sera gazinin olusumunda en 6nemli etkenlerden birisi de
ulagim sektoriidiir. Son yillarda havaciliktaki gelismelere paralel olarak havalimanlart bulunduklar1 bdlgelerin ekonomik
gelisimini olumlu yonde etkilemis, ancak ¢evreyi olumsuz olarak etkilemistir. Ugaklarin inis/kalkis sayilar1 ve seyir agamalarinda
harcadiklar1 yakit sonucu olusan sera gazlari ile hava kirleticileri, iklim degisikligini olumsuz yonde etkilemektedir. Bu
unsurlarin gelecekteki olumsuz etkilerini azaltmak, ancak uygun emisyon envanterleri ve ilgili teknoloji stratejileri saglayarak
miimkiin olacaktir.

Bu calismada, karbon ayak izi, 2017 yilindaki Mugla havalimanlarindan yapilan ugus sayisi ve ugak tipine bagli verilerden
hesaplanmistir. Emisyon hesaplamalarinda Hiikiimetler aras1 iklim Degisikligi Paneli tarafindan énerilmis olan Tier yaklasim
metodolojisi kullanilmistir. Ulastirma kaynakli olusan sera gazlari igerisinde 6nemli derecede CO2 gazi bulunmasi sebebiyle
CO; emisyon miktart 93410,750 tCO; / yil olarak tespit edilmistir. Hesaplamalar sonucunda yakit tikketiminin artmasinin CO;
emisyonunu arttirdigt gozlemlenmistir.

Anahtar Kelimeler: LTO, Sera Gazi, IPCC, Karbon ayak izi
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Abstract
As a result of human activities occurred and released into the atmosphere, greenhouse gases have increased greatly since the

industrial revolution. The heat holding capacity of greenhouse gases causes global warming. Transportation sector is one of the
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most important factors in the formation of greenhouse gas. In parallel with the developments in aviation in recent years, the
airports have positively affected the economic development of the regions in which they are located however adversely affected
the environment. Greenhouse gases and air pollutants generated as a result of the fuel used by landing/take off numbers of aircraft
together with the fuel consumption stage, negatively affect climate change. Reducing the future negative effects of these elements
will only be possible by providing appropriate emission inventories and relevant technology strategies.

In this study, the carbon footprint was calculated from the data dependent onto the number of flights and types of aircraft from
Mugla airports in the 2017 year. Tier approach methodology proposed by Intergovernmental Panel on Climate Change was used
in emission calculations. Due to the fact that there is a significant amount of CO, gas in the greenhouse gases arising from
transportation, the amount of CO emissions has been determined as 93410,750 tCO, / year. As a result of the calculations, it
was observed that the increase in fuel consumption increased CO, emissions.

Keywords: LTO, Greenhouse Gas, IPCC, Carbon footprint

1. GIRiS

Insanlarin hayatinda zaruri ihtiyaglarindan biride ulasimdir.
Modern ulasim yontemleri olmadan hayatin siirdiiriilebilir
olmasi disiiniilemez. Ticaret, egitim, saglik, seyahat gibi
ihtiyaglarin kargilanmasinda, insanlarin bir noktadan bagka
bir noktaya ulasma zorunluluklart ulagim hizmetinden
mahrum bir millet i¢in diisliniilemez. Diinyada oldugu gibi
Tiirkiye’de ulagim sektorlerinden havayolu tasimaciligi son
zamanlarda artis gostermektedir[1]. Bunun yani sira bu
alanindaki teknolojik gelismeler ile pazar talepleri
dogrultusunda ulagimin kamuda uygun seviyelere gelmesi
havacilik hizmetini hem yurt i¢inde hem de yurt diginda
kullanimini yayginlastirmistir.

Kiiresel 6lgekli karbon salimimi kaginilmaz bir alan olan,
havacilik alaninda da gelistirilen yontemlerle ulusal ve
uluslararasi kuruluslarca belirlenen standartlar
dogrultusunda ¢aligilmaktadir. Bu ¢alismalar igerisinde en
onemlilerinden biri de yesil havaalanlar1 projesidir.
Siirdiiriilebilir bir g¢evreyle ile birlikte hava kalitesinin
olusturulmasina yonelik diinya genelinde birden fazla iilkede
havaalani isletmeleri bu projede yer almaktadir. Bunun yan1
stira Yesil Kurulus unvanina sahip firmalar farkli konularda
kamunun yonetmeliklerle sagladigi imkanlar dogrultusunda
tegvik ve indirimlerden yararlanmaktadir[2].

Son zamanlarda gelisim gosteren havacilik sektorii ile
beraber artmakta olan ugak sayisi ve sefer sayilart da hava
kirliliginin en Onemli etkenlerinden biridir. Ugaklarin
ucuslar1 sirasinda atmosfere saldiklari kirleticilerle, kalkma,
inme esnasinda tiikettikleri yakitlar nedeniyle Onemli
miktarda emisyon salmaktadirlar. Ugaklarin atmosfere
saldig1 en bilinen emisyon karbondioksittir. Bunun digindaki
emisyonlar ise azot oksit, karbon monoksit, kiikiirt oksit ile
diger gazlar ve partikiillerdir. Bu zararli emisyonlar atmosfer
ve yukar trosfere etki etmektedir. Emisyonlarin gevreye
etkisinin yani sira saglik iizerinde de olumsuz etki
yapmaktadir. Bu nedenlerle son yillarda emisyon
miktarlarmin 6grenilmesi de 6nemli hale gelmistir[1].

Ugak motorlar1 sebebiyle olusan iki 6nemli emisyon sorunu
bulunmaktadir. Birincisi yerde manevra sirasinda diisiik
giicle yiiksek yanma verimi saglamak i¢in yiliksek miktarda
yakitin yakilmasiyla olusan fazla miktarda yanmamis
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hidrokarbonun ortaya ¢ikmasi ve bu hidrokarbon miktarinin
azaltilmasinin ~ zorunlulugudur. ikincisi ise kalkma,
tirmanma ve seyir esnasinda ugaklardan olusan nitrojen
oksitlerdir. Bu sorunlar1 gidermek igin Uluslararas1 Sivil
Havacilik Orgiiti (ICAO) tarafindan inis/kalkis (LTO)
cevrimi ile yiiksek seviyelerdeki seyir igin standartlar
belirlendi. Boylece belirlenen standartlar ile
havalimanlarinda hava kirliligi ile atmosferde ozonun
deformasyonunu kontrol edilmesi hedeflenmektedir[3].
Havalimanlarinda ucagin hareketi disinda, ugustan Once
araglar, yer destek ekipmani ile karaya ait bulunan tagitlar,
gii¢ ve 1s1 liretim birimleri ¢evreye zarar veren gaz emisyonu
kaynaklar1 arasindadir. Diinyada tiiketilen yakitin %5-6’s1
yolcular tasiyan ugaklar tarafindan gerceklesmektedir. Yeni
ucaklarda 100 km’de kisi basma tiiketilen yakit 3.5 It
civarinda iken eski ucgaklarda bu miktar 12 It civarindadir.
Ucgagin motorundan kaynakli emisyonlar genelde %70CO,
% 29H,0 ve %1 oraninda diger zararli emisyonlardan
kaynaklanir. Bu zararli gazlar ugagin motor tipi, kullandig
yakit, ucus mesafeleri ve yliksekligine gore degisim
gostermektedir [3]. Tmmaz vd. (2002), ¢ogunlugu Eski
Sovyet tlkelerinden olmak tizere Corlu havaalanina inen
ucaklara ait LTO asamasinda cevreye saldiklari egzoz
emisyonlarin1  degerlendirmislerdir.[4] Kaygusuz (2003)
yaptig1 ¢alismada 2001 yilina ait LTO asamasinda elde
edilen NOx ve CO egzoz emisyon miktarlarinin Tirkiye
geneline gore toplam elde edilen emisyon miktarmin % 0,25
ila % 0,3 ik kismini olusturdugunu ifade etmistir.[5] Kesgin
(2006) yaptigi caligmada ICAO emisyon verileri, LTO
emisyon parametreleri ve yakit akiskanlarmi kullanarak
aralarinda Atatiirk havaalaninda oldugu minumum ve
maksimum yakit tiiketimine bagli olarak Tiirkiye’de bulunan
biiyiik havalimanlarinin LTO emisyonlarin1 hesaplamistir.
LTO emisyonlar1 7614,34 ile 8338,79 ton /yil arasinda
bulmustur[6]. Schiirmann vd. (2007) yaptiklar1 ¢alismada,
Zurich Havalimaninda (NO, NO,, CO ve CO,) emisyonlarini
belirlemede ugagin rolanti sirasindaki emisyon indislerini
acik yol aygitiyla 6lgmiisler ve ICAO tarafindan belirlenen
emisyon degerlerindeki emisyon indisleriyle
karsilagtirmiglardir[7] Elbir (2008) yaptig1 ¢alismada, 2004
yili havaalani ugus verileri ve ICAO emisyon degerlerini
kullanarak Adnan Menderes Havalimaninin 2004 yilina ait
ucuslarindan olusan NOx, CO ve HC emisyonlarin1 197, 138
ve 21 t/y1l olarak tespit etmistir[8]. Song ve Shon (2012)
yaptiklar1 calismada Kore bulunan dort farkli havaalani i¢in
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2009-2010 yillarmi igerisine alan c¢aligmada ugaklardan
kaynakli olusan emisyonlarin tahmininde Emission and
Dispersion  Modeling System (EDMS)  metodunu
kullanmislardir[9]. Ekici vd. (2013) yaptiklar1 calismada,
Ankara, Istanbul ve Antalya’nin da yer aldig1 Tiirkiye’nin
yogun oldugu bes havaalanina ait ugus bilgileri ile ICAO
emisyon parametrelerini kullanarak HC, CO ve NOXx
emisyonlarini incelemistir. Emisyon degerlerini sirasiyla
215, 1483 ve 1417 ton/yil olarak tespit etmislerdir[10].
Rismann vd. (2013) yaptiklar1 c¢aligmada, ugak
emisyonlarinin etkisini incelemek i¢in diinyanin en yogun
havaalani olan Atlanta Havaalani’'nda LTO emisyonlarim
Advanced Modelling System for Transport, Emissions,
Reactions and Deposition of Atmospheric Matter
(AMSTERDAM) modelini kullanarak degerlendirmislerdir
[11]. Pecorari vd. (2016) yaptiklar1 ¢aligmada, ucak egzoz
emisyonlar1 (NOx, HC ve CO) dagiliminda Lagrangian
partikiil yontemini kullanmiglardir. Mekansal ve gecici ugak
egzoz dagilimini LTO dongiileri i¢in analiz etmislerdir[12].
Yilmaz (2017) yaptigi caligmada, Kayseri havaalaninda
pistte ilerleme asamasinda 2 dakikalik azalmayla LTO
toplam emisyonlarda %4 civarinda azalma olabilecegini
belirtmistir[13].

Tiirkiye’de gelir kaynaklari bakimindan turizm 6nemli bir
yer tutmaktadir. Mugla ili de Tiirkiye’nin 6nemli turizm
kaynaklar1 arasindadir. Bu nedenle gerek yurt i¢i gerek yurt
dist olmak Tizere havaalanlarinda turist yogunlugu
yasanmaktadir.  Kiiresel agidan  ¢evresel  sorunlar
havaciliktan kaynakli yakit tiiketimi ile emisyonlar iklim
degisikligine neden olmaktadir. IPCC (Hiikiimetler arasi
Iklim Degisikligi Paneli)’ye gore insan faaliyetleri sonucu
olusan emisyonun kiiresel 1sinmaya etkisinin %3.5 ini hava
tagimaciligt olusturmaktadir. Havaalanlarinin karbon ayak
izi, kiiresel 1sinma bakimindan olduk¢a 6nemli bir hale
gelmistir ve karbon ayak izi havaalani faaliyetleri sirasinda
salinan CO; emisyonu miktarinin hesabi ile belirlenir.[14]

Bu calismada, karbon ayak izi, 2017 yilindaki Mugla
havalimanlarindan yapilan ugus sayist ve ucak tipine bagh
verilerden hesaplanmistir. Emisyon hesaplamalarinda IPCC
tarafindan Onerilmis olan Tier yaklasim metodolojisi
kullanilmistir.  Ulagtirma kaynakli olusan sera gazlari
igerisinde Oonemli derecede CO; gazi bulunmasi sebebiyle
CO; emisyon miktar1 tespit edilmistir. Hesaplamalar
sonucunda yakit tiiketiminin artmasinin CO2 emisSyonlarint
artirdig1 gézlenmistir

2. MATERYAL VE METOT

Mugla hem Tiirkiye’nin hem de Diinya’nin &nde gelen
turizm merkezleri arasinda yer almaktadir. Bu nedenle yilin
her ay1 gerek yerli gerekse yabanci turistler tarafindan ilgi
goren iller arasindadir. Bu yiizden Mugla havalimani yogun
bir ucgus trafigine sahiptir. 2017 yilma ait Mugla
havalimanina inen ve kalkan ucuk sayilar1 Tablo 1°de
verilmigtir.
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Tablo 1. Mugla Havalimam Ugus Bilgileri

inen Kalkan
AYLAR Ucak Sayisi Ucak Sayisi
OCAK 502 1.016
SUBAT 531 642
MART 637 800
NISAN 1.302 1.458
MAYIS 3.140 2.415
HAZIRAN 3.967 3.788
TEMMUZ 4.693 5.312
AGUSTOS 4.748 5.357
EYLUL 4.305 4.015
EKIM 2.987 2.124
KASIM 734 811
ARALIK 711 782
TOPLAM 28.257 28.520

Tablo 1’de verilen ugus bilgilerine gore Mugla havaalanina
28.257 ugak inmekte, 28.520 ugak ise kalkmaktadir. Yillik
ortalama olarak ise 2.335 uc¢ak inmekte, 2.377 ugak ise
kalkmaktadir. Bu veriler oldukga yiiksektir. Ucaklar kalkis
sirasinda Onemli bir miktarda yakit harcamaktadir. Bu
nedenle emisyon miktarinin yogunlugu da ugagin kalkist
strasinda olmaktadir.

Bu calismada Mugla havalimaninda gelen ve giden ugus
verileri g6z 6niinde bulundurularak ugaklarin LTO sayilarina
gore havaalaninin karbon ayak izi tespiti yapilmistir.
Tiirkiye’de en ¢ok tercih edilen ugak markalari, modelleri,
miktarlari, LTO sayilart ve CO; degerleri Tablo 2’de
belirtilmistir

Tablo 2. Ucak marka ve model tipine gdre emisyon
degerleri(IPCC/UNEP/OECD/IEA,1997)

Ug:all(vll\c/)lgglli(a ve Miktar SL;EI CO2 (ekrg;syon
AIRBUS-A330 61 2230 7050
AIRBUS-A320 67 770 2440
AIRBUS-A321 91 960 3020
BOEING-737 303 880 2780

Literatiirde inis/kalkis (LTO), 1000 m (3000 feet) altinda
hava meydani civarlarinda gergeklesen biitiin motor galigir
konumdaki, bekleme, yolcu indirme ve bindirme, tirmanma
ve inis faaliyetlerini kapsamaktadir.[14]

3000 feet
(ca. 1000 m)

Distte llerleme

Sekil 1. LTO Dongiisii
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Ugak aktiviteleri LTO ile seyir olarak iki kisimdan meydana
gelir. 1000 metrenin altindaki aktiviteler LTO asamasinda
gerceklesir. Bu aktiviteler, kalkis, tirmanig, yaklagsma ve
pistte ilerleme asamalarindan olusur. Seyir olarak
adlandirilan ikinci kisim ise 1000 metrenin iizerindeki tiim

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 291-297, 2019

ucak modeli i¢in elde edilen ugak sayilari Tablo 4’de
verilmistir

Tablo 3. Tiirkiye’deki ugak marka ve modellerinin
miktarinin dagilimi

aktiviteler ile tirmanig sirasinin sonundan inig asamasina . . o
kadar ki aktiviteleri icermektedir. LTO dongiisii Sekil 1°de Usak Marka ve Model Miktan % Orani
verilmigtir{ 16]. AIRBUS-A330 61 11,65
Ti.irkiye’de en ¢ok tercih edilen ucak m(.)de.lle.rinin. toplam AIRBUS-A320 67 12,78
miktariin yilizdesel oran1 Tablo 3’°de verilmistir. Giden her
bir ugak modeli ile ilgili net bilgi edinilemedigi i¢in AIRBUS-A321 91 17,33
hesaplamada Tablo 4’deki yiizdelik oranlar kullanilmistir.
Her aya gore ugak modellerine ait ugak sayis1 ylizdesel oran BOEING-737 303 58,24
carpilarak tahmini bir deger hesaplanmistir [17]. Her bir
Tablo 4. Mugla havalimani gelen/giden ugak sayilari ve modelleri
. BOEING-737 | AIRBUS-A321 | AIRBUS-A320 | AIRBUS-A330
Gelen/Giden tipi tipi tipi tipi
AYLAR Ugak Sayis: Ucak Sayis1 Ucak Sayis1 Ucak Sayis1 Ucak Sayis1
OCAK 1.016 592 176 130 118
SUBAT 642 374 111 82 75
MART 800 466 139 102 93
NISAN 1.458 849 253 186 170
MAYIS 2.415 1.406 419 309 281
HAZIRAN 3.788 2.206 656 484 441
TEMMUZ 5.312 3.094 921 679 619
AGUSTOS 5.357 3.120 928 685 624
EYLUL 4.015 2.338 696 513 468
EKIM 2.124 1.237 368 271 247
KASIM 811 472 141 104 94
ARALIK 782 455 136 100 91
Emisyon hesabinda IPCC tarafindan belirlenen Tier 1 ve Hava Meydanlar1 Isletmesi Genel Miidiirliigii’niin

Tier 2 yontemleri kullanilmustir. Tier 1 yontemi LTO ve
seyir aktivitelerinde harcanan yakitin emisyon faktori ile
carpimiyla bulunur. Tier 1 yonteminde yakit tiikketimi temel
alinir ve emisyon miktar tiiketilen yakit miktart ve tipine
bagl emisyon faktorii kullanilarak tespit edilir. Tier 2
yonteminde araglarin yapmis oldugu faaliyetler hesaba dahil
edilir.

Tier 2 metodolojisi daha fazla veri gereksinimine karsin daha
hassas sonuglar vermektedir. Havacilik alaninda jet
yakitlarin kullanimi yaygindir ve hesaplamalar jet yakith
ucaklara gore yapilmistir. Tier 2 yoOntemi ise jet yakit
kullanan ucaklar emisyonunun belirlenmesinde
kullanilmaktadir. Tier 2 yonteminin gergeklestirilebilmesi
icin LTO sayis1 ile ugak ¢esitlerinin bilgisi gerekir. Bu
yontemde LTO emisyonu; LTO sayist ile LTO Emisyon
faktoriiniin carpimu ile elde edilir [16]. Mugla havalimaninda
ucaklardan kaynaklanan emisyonun belirlenmesinde 2017
yili ugak cesitleri ve ugak bazinda LTO sayilari i¢in Devlet
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verilerinden faydalanilmistir. IPCC tarafindan belirlenen
emisyon faktorleri ve yakit tiiketimleri Tier 2 yontemi
kullanilarak emisyon degerleri her ay igin ayr1 ayri
hesaplanmustir.

Aylik olarak kalkan wugak sayilar1 modellerine gore
smiflandirilmistir. Her bir ugagi CO2 emisyon miktar1 farklt
olmas1 sebebiyle her ucak modele ait emisyon degeri ayr1
hesaplanmistir. Aylik her bir ugaga ait emisyon miktarlari
Tablo 4’de belirtilmistir

3. ARASTIRMA VE BULGULAR

Devlet Hava Meydanlar1 Isletmesi Genel Miidiirliigii
(DHMI) verilerine gére Mugla Havalimaninin 2017 yilinda
LTO yapan ucak sayisi degerlerinin yiizdesel dagilimi Sekil
2’de verilmistir. Bu verilere gore 2017 yili igin LTO sayisi
ugak modelleri bakimindan degerlendirildiginde Airbus-
A330 tipi ugak 2230 LTO sayisiyla Mugla Havalimanina en
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cok inis kalkis yapan ugaktir. Bunu sirasiyla Airbus-A321,
Boeing-737 ve Airbus-A320 takip etmektedir.

18%

~_

46%
¥ AIRBUS-A330

= AIRBUS-A320

= AIRBUS-A321

BOEING-737

16%

Sekil 2. Mugla Havalimaninin LTO sayilarina gore ugak
modellerinin dagilimi

Mugla’nin 6nemli turizm merkezlerinden birisi olmasi
sebebiyle en fazla seferin temmuz ve agustos aylari
igerisinde oldugu Sekil 3’te goriilmektedir. Tiim aylara gore
bakildiginda en ¢ok tercih edilen ugak modeli ise Boeing-
737 dir.
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Sekil 3. Mugla havalimaninin u¢ak modelli sefer sayisinin
aylara gore dagilim

Bu caligmada 2017 yii Mugla havalimaninda ugak
modellerinden LTO ve seyir sirasinda olusan CO, emisyonu,
IPCC tarafindan belirlenen Tier 2 yOntemine gore tespit
edilmis ve her bir ugagin aylik emisyon degeri bulunmustur.
Hesaplamalarda emisyon faktorleri ile yakit tiiketimi
degerleri Tablo 2’den alinmistir. Hesaplamalarda ¢ikan
sonuglar Tablo 5’de verilmistir.

Tablo 5. Milas Bodrum havaalani gelen/giden ugak tiplerine ait emisyon degerleri

BOEING-737 AIRBUS-A321 AIRBUS-A320 | AIRBUS-A330 | o\ o
AYLAR tipi t'p! t'p! t'p! Emisyon
€O, Emisyon CO; Emisyon CO; Emisyon CO; Emisyon (kg)
(ke) (ke) (ke) (ke)
Ocak 1.645,760 531.520 317.200 831.900 3.326,380
Subat 1.039,720 335.220 200.080 528.750 2.103,770
Mart 1.295,480 419.780 248.880 655.650 2.619,790
Nisan 2.360,220 764.060 453.840 1.198,500 4.776,620
Mayis 3.908,680 1.265,380 753.960 1.981,050 7.909,070
Haziran 6.132,680 1.981,120 1.180,960 3.109,050 12.403,810
Temmuz 8.601,320 2.781,420 1.656,760 4.363,950 17.40,.450
Agustos 8.673,600 2.802,560 1.671,400 4.399,200 17.546,760
Eyll 6.499,640 2.101,920 1.251,720 3.299,400 13.152,680
Ekim 3.438,860 1.111,360 661.240 1.741,350 6.952,810
Kasim 1.312,160 425.820 253.760 662.700 2.654,440
Aralik 1.264,900 410.720 244.000 641.550 2.561,170
Toplam 93.410,750

Hesaplamalarda ugak modellerine ait emisyon miktar1 yaz
turizmin en yogun oldugu temmuz ve agustosta olmak tizere
en fazla Boeing-737’den kaynaklanmaktadir. Boeing-
737’nin modelli ugagin emisyon faktorii Airbus-A321 ve
Airbus-A330’e gore daha digiiktiir. Fakat aylara gore
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Boeing-737 inis kalkis sayisinin diger u¢ak modellerine gore
fazla olmasi emisyon miktarinin daha fazla olmasina sebep
olmustur. Her bir ay i¢in farkli ugcak modellerine ait CO-
emisyon miktarlart Sekil 4’te gosterilmigtir
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AIRBUS-A321

AIRBUS-A320 AIRBUS-A330

AYLAR

Sekil 4. Ugak modellerine gore CO, emisyon miktarlari

Her bir ay i¢in farkli ugak modellerinin CO2 emisyon
miktarlar1 bakildiginda yillik olarak toplamda en fazla
Boeing-737 modelli ugaktan emisyon miktari olugmaktadir.
4, SONUC VE ONERILER

Ugaklardan kaynakli emisyonlarin basinda karbondioksit
(COy) gelmekte ve bu emisyonlar atmosferi etkilemektedir.
Emisyonlar sadece ¢evreyi degil insan sagligini da olumsuz
etkilemektedir. Bu sebeplerden dolay1 son yillarda emisyon
miktarlarinin tespiti olduk¢a 6nemlidir.

Bu c¢aligmada Mugla havalimanina ait bazi ugak
modellerinin 2017 yil1 ugus verilerine gore her bir ay igin
karbon ayak izi tespit edilmistir.

Ugak tipleri incelendiginde Boeing 737 ugak tipinin diger
ucak tiplerine gére emisyon miktar1 olarak atmosfere en ¢ok
emisyon veren ucgak tipi oldugu hesaplamalarda tespit
edilmistir. Emisyon miktarlarina gére Boeing 737 tipi
ucagimi  Airbus-A330, Airbus-A321, Airbus-A320 tipi
ucaklar takip etmektedir.

2017 yilina ait ugak tiplerinden 93.410,750 tCO,/yi1l emisyon
meydana gelmigtir. Hesaplanan bu emisyonun biiylik
miktarinin turizm yogunlugunun ¢ok oldugu temmuz ve
agustos aylarinda oldugu gorilmistiir.

Ulkemizin 2020 yilina kadar emisyon azalimi veya
siirlamasi bulunmamasina ragmen uluslararasi
sozlesmelerin getirdigi sorumluluklar nedeniyle 2020 yili
sonrasina  yasanabilecek problemler karst emisyon
azaltilmas: ile ilgili yeni ve daha uygulanabilir programlar
gelistirmelidir.

Havalimanlarinda bazi 6nlemlerin alinarak emisyonlarin
azaltilmasi i¢in drnek verilecek olursa;
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Bunu sirasiyla Airbus-A330, Airbus-A321, Airbus-A320
ucak modelleri izlemektedir.

Yolcu indirme-bindirme servis zamanlart
azaltilmalidir.
Ugak tretimini gergeklestiren firmalarin  hava

araclarmin tasarim safhasinda ¢evresel yonlerin

diigiiniilerek ~ belirli ~ alanlarda  kisitlamalara
gidilmelidir.

e  Ugak doluluk oranlar st seviyelere getirilerek sefer
sayilari ulasimin etkilenmeyecek sekilde
diizenlenmelidir.

Son yillarda iilkemize gelen turist sayilart da goz
oniinde bulunduruldugunda gelecek yillarda hava
kalitesini olumsuz etkileyecek emisyonlara kars1 yeni
stratejiler gelistirilerek, emisyon miktarlarinin dogru
tespitine imkan saglanmalidir.

Hava ulasimindan kaynakli emisyonlarin tespitinde
net ugus sayilarina ulagilmamasi nedeniyle ortalama
kabuller alinmaktadir. Bu nedenle saglikli verilere
ulasabilecek yontemler gelistirilmelidir.

IPCC’de her ucak modellerine ait emisyon degerleri
olmast nedeniyle net emisyon miktarlarina
ulagilamamaktadir. Bu nedenle sektoriin karbon ayak
izini hesaplanmasinda kullanilabilecek yeni teknikler
ve projeler tiretmelidir.

Sonu¢ olarak personel egitimleriyle, Onerilerin hayata
gecirilmesiyle vb. uygulamalar ile emisyon saliniminin
etkisinin sektorel dagilimina bakilmaksizin azaltilmasinda
basarili olunacagi, ayrica bilimsel galismalarinda emisyon
salinimini azaltmada katki saglayacagi diisiiniilmektedir.
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Deprem, sel vb. afet olaylarindan sonra can ve mal kayb1 gibi afetin etkilerini azaltmak i¢in afet bolgesinden dogru ve hizl bilgi
edinilmesi biiyliik 6nem arz etmektedir. Bu bilgi afet sonras1 yonetim sistemlerinin de etkinligini arttirmaktadir. Giiniimiizde
nesnelerin interneti teknolojisi akilli sehir, akilli ev, enerji yonetimi, trafik optimizasyonu vb. ¢ok genis uygulama alanina
sahiptir. Bu ¢alismada nesnelerin interneti teknolojilerini kullanan, bulanik mantik temelli karar destek sistemine sahip bir afet
sonrast yonetim sistemi sunulmaktadir. Bu sistem, nesnelerin interneti teknolojilerinden yararlanarak afetten etkilenen hasarl
bina, etkilenen kisi sayisi gibi bilgilerin elde edilmesi ile afet sonras1 yonetim sisteminin kurtarma personeli, ekipman, arag¢ vb.
kaynaklar etkili bir sekilde yonetmesini ve planlamasini amaglanmaktadir. Onerilen sistemin basarim degerlendirmesi 7 baz
istasyonu, 50 WiFi baglanti noktasi ve 10 IoT nesnesi iceren 6rnek bir senaryo iizerinde sunulmustur. Bina hasar durumlart ile
afet bolgesindeki insan yogunluguna ait bilgiler bulanik mantik temelli karar destek sistemi ile ii¢ farkli renkte gorsellestirilmis
ve simiflandirilmistir.

Anahtar Kelimeler: Nesnelerin Interneti, Kalabalik Algilama, Afet Sonras1 Yénetim Sistemi
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Abstract

It is of great importance to obtain accurate and fast information from the disaster area in order to reduce the effects of disaster
such as loss of life and property after a disaster like earthquake, flood, etc. is occurred. This information also increases the
effectiveness of post-disaster management systems. Nowadays, internet of things technology has a wide range of applications
including smart city, smart home, energy management, traffic optimization and so on. In this study, a post-disaster management
system using internet of things technologies that possesses a fuzzy logic based decision support system is presented. This system
aims to manage and plan resources of a post-disaster management system such as rescue personal, equipment, vehicles etc.
effectively by obtaining information about the number of people and damaged building affected by the disaster. The performance
evaluation of the proposed system is presented on an example scenario including 7 base stations, 50 WiFi connection points and
10 10T objects. The information on the building damage situation and the human density in the disaster area has been visualized
and classified in three different colors with fuzzy logic based decision support system.
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1. GIRIiS

Deprem, sel vb. afet olaylar1 ekonomik, altyapi, ulagim
sistemi, insan hayati gibi kayiplara yol a¢maktadir. Bu
kayiplarin azaltilmasinda afet yonetimi Onemli bir role
sahiptir. Afet yonetimi, arama-kurtarma ekipleri, arag-gereg,
yardim malzemesi gibi kaynaklarin  yOnetimi ve
planlamasim1 gergeklestirir [1-3]. Giiniimiizde akilli ev
uygulamalarindan akilli sehirlere, enerji yonetiminden
uzaktan izleme sistemlerine, saglik uygulamalarindan ulagim
sistemlerinin kontrol ve optimizasyonuna kadar ¢ok genis
uygulama alanina sahip olan nesnelerin interneti (Internet of
Things, IoT) teknolojileri afet yonetim sistemlerinin
etkinliginin arttiritlmasi amaciyla da kullanilmaktadir [4-6].
Nesnelerin interneti algilama ve veri igleme yetenegine
sahip, birbirleri ve internet ile haberlesebilen cihazlarin
olusturdugu bir ekosistemdir.

IoT teknolojilerini kullanan bir afet yonetim sistemi afet
sonrasi etkilerin azaltilmasinda katki saglayabilir. IoT
teknolojilerinin  kullanim1 ile afet bolgesi ve afetten
etkilenenler hakkinda hizli ve dogru bilgi sahibi olunur.
Boylelikle kurtarma personeli, ekipman, araglar vb.
kaynaklar daha etkin bir sekilde yonetilebilir. Ozetle, 10T
teknolojilerinin kullanilmas1 afet sonrasi yonetim siirecini
kolaylagtirir [3].

IoT teknolojilerinin afet ydonetimi alaninda kullanimu ile ilgili
literatiirde ¢alismalar bulunmaktadir. K. Kii¢iik ve ark. afet
yonetim siireglerinin daha etkin yiiriitiilmesi i¢in bina hasar
durumunu Olgen IoT nesneleri ile GSM, WiFi gibi
haberlesme teknolojilerine dayali olarak kisi yogunlugunu
dikkate alan bir yonetim platformu oOnermektedir [1].
Sakhardande ve ark. WiFi haberlesme teknolojisi kullanan
Ardunio tabanli akilli modiillere sahip bir uzaktan izleme
sistemi gelistirmiglerdir. Bu sistem ile akilli sehir izleme
uygulamalariyla afet yonetim sistemlerinin  birlikte
kullanimini 6nermislerdir [3]. Poslad ve ark. dogal afetler
durumunda kriz yonetimi i¢in 10T temelli bir erken uyar
sistemi gelistirilmistir [7]. Benkhelifa ve ark. ise afet ile ilgili
bilgi toplama ve veri paylagimina dikkat ¢ekmektedir. Ayn1
zamanda ¢aligmalarinda kablosuz algilayici ag teknolojisine
dayali afet yonetim projesi sunmaktadirlar [8]. Bir baska
calismada ise kablosuz algilayici ag teknolojisine dayali
olarak orman yangin durumlarinin uzaktan izlendigi bir afet
yonetim  sistemi modeli  Onerilmektedir [9]. Afet
durumlarinda en 6nemli problemlerden biri olan haberlesme
altyapisinin hasar1 durumunda afet sonrasi yonetim igin 10T
teknolojilerine dayali iletisim 6nerilmektedir [10].

Bu caligma afet sonrasi yonetim sistemlerinin etkinlik ve
verimliligini  arttrmak  i¢in  ToT  teknolojilerinin
kullanilabilecegini gdstermeyi amaglamaktadir. Bu amag
dogrultusunda, IoT teknolojilerine dayali bir afet sonrasi
yonetim sistemi sunulmaktadir. Onerilen sistem (i) bina,
koprii vb. konumlandirildigr yapinin hasar durumunu tespit
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edebilecek 10T nesnesi, (ii) 10T nesnelerinden hasar bilgisi
ile birlikte hiicresel ve WiFi baglantis1 gibi diger IoT
teknolojilerinden toplanan verilerin depolanmasini, analizini
ve gorsellestirilmesini saglayan Afet Sonrast 10T Yonetim
Platformu, (iii) bina hasar bilgisi, afet bolgesindeki insan
yogunlugu gibi bilgileri dikkate alarak kaynaklarin etkin
yonetimini saglayacak bulanik mantik temelli karar destek
sistemi olmak iizere ii¢ temel bilesenden olusmaktadir.

10T nesnesi, ivmedlger, barometre gibi sensorler, GSM/WiFi
gibi iletisim {niteleri, mikroislemci ve benzeri birimlerden
olusan gomilii sistemdir. 10T  nesnesinin  gorevi
konumlandirildigi yapimin hasar durumu hakkinda veri
toplamak ve toplanan verileri buluta gondermektir. Afet
bolgesindeki insan yogunlugunun ise o bolgedeki baz
istasyonuna bagli kullanici sayisinin operatdrlerden temini
ve yerel WiFi baglantilari iizerinden yaklagik olarak elde
edilmesi varsayilmaktadir. Afet Sonrasi 10T Yonetim
Platformu ise l0T-donanim ve afet bolgesindeki IoT
teknolojilerini  kullanan bireylerden toplanan verileri
depolama, analiz ve gorsellestirme iglemlerini yerine
getirmektedir. Bulanik mantik temelli karar destek sistemi
ise IoT nesnesinden alinan veriler ile hesaplanan bina hasar
durumu, mobil kullanici kayitlar, WiFi baglanti bilgileri ile
afet alanindaki insan yogunlugu bilgilerini kullanarak afetten
etkilenen bolgeleri siniflandirmaktadir. Sonug olarak Afet
Sonras1 Yonetim Sistemi, afet yonetim siireglerinin daha
etkin ve verimli yonetilmesini amaglanmaktadir.

Sunulan ¢alismanin literatiirdeki ¢alismalardan farklari ve
katkilar1 arasinda afet bolgesinden hizli ve dogru bilgi
toplamak igin gomiili sistem, GSM altyapis1 ve WiFi
baglantis1 gibi birden fazla ve farkli IoT teknolojilerinin bir
arada kullanimi, ToT teknolojileri araciligiyla toplanan

verilerin daha saglikli analizi i¢in karar destek
sistemlerinden yararlanabilecegini gostermektir.
10T Teknolojilerini Kullanan Afet Sonrasi Yonetim

Sisteminin basarim degerlendirmesinde afet bolgesi olarak
Sakarya Universitesi kampiis alam segilmis, bu alan
igerisinde 7 baz istasyonu ve 50 WiFi baglanti noktasi ile
bina hasar durumlarini 6lgen 10 adet IoT nesnesinin oldugu
varsayilmistir. Afet sonrasi yonetim platformunda bina hasar
durumlart kirmiz, sar1 ve yesil renkler ile 3 farkli seviyede
ve insan yogunlugu ile birlikte gosterilmistir. Boylelikle
kullanicilarin afet bolgesi hakkinda daha hizli bilgi sahibi
olmalar1 amaglanmaktadir.

Makalenin geri kalan kismi asagidaki sekilde organize
edilmistir: B6liim 2’de Afet Sonras1 Yonetim Sistemi ve bu
sistemi olusturan ii¢ temel bilesen ayrintili olarak ele
alinmaktadir. Boliim 3’te Afet Sonrasi Yonetim Sisteminin
ornek bir senaryo ile degerlendirmesi yapilmaktadir.
Calisma son bolimde genel degerlendirmeler ile
sonuglandirilmaktadir.
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2. AFET SONRASI YONETIM SIiSTEMi

Afet Sonras1 Yo6netim Sisteminin Sekil 1°de sistem mimarisi
verilmektedir. Sekilden goriildiigii iizere bina, koprii gibi
yapilar tizerine konuglandirilacak IoT nesnesi sahip oldugu
sensorler araciligryla elde ettigi bina hasar durumuna ait
verileri bulut aracihigiyla depolanmak, analiz edilmek ve
gorsellestirmek icin Afet Sonrasi 10T Yonetim Platformuna
iletmektedir. Bu platform, yonetim sistemi kullanicilarin
etkilesimde oldugu kisimdir.

Sekil 1. Onerilen sistem mimarisi

Sekil 2’de Afet Sonrasi Yonetim Sisteminin c¢aligmasini
Ozetleyen basitlestirilmis akis diyagrami sunulmaktadir.
GOmiilii sistemlerde en fazla enerji tiiketimi kablosuz
iletisim esnasinda yasanmaktadir. Bu nedenle [oT nesnesinin
enerji tiketimini minimize etmek i¢in algilanan her verinin
degil, algilanan veriler arasinda degisim oldugunda
gonderim gergeklestirilmektedir. Afet Sonrasi Yonetim
Platformu ise IoT nesnesi ve afet alanindaki insan yogunluk
bilgilerini depolar, gorsellestirir ve bulanik mantik tabanlt
karar destek sistemi yardimiyla analiz eder.

loT Nesnesi =

Degisikiik var
mi?

)
loT hig

Platformu

IoT donan

imindan bina durumu ve insan
vogunludu verileri

ve
Sensdrlerin verilerini gonder

‘ Alinan verileri veritabaming kavdet ‘

I

Hasar durumunu ve insan yogunluguny
hesapla

i

Hesaplama bilgilering gére bulanik mantik
tabanli karar destek sistemini galisurmak

Maobil aperatérden veya
| wifiden alinan insan yozunlugu |
:

26/3G/4G

Sekil 2. Onerilen sistem basitlestirilmis akis diyagrami

Erigim noktas: 1

Kullanicilar igin verileri gersellestir ‘

2.1. 10T Nesnesi

Nesnelerin internet algilama, iletisim, adresleme ve veri
isleme yeteneklerine sahip olan bir ag sistemidir. Algilayici,
iletigim {nitesi, mikroislemci / mikrodenetleyici vb. gibi
birimleri iceren IoT-nesnesi, loT iletisim protokolleri
araciligiyla internete veya buluta baglanirlar. Sekil 3’te Afet
Sonras1 Yonetim Sisteminde kullanilan IoT nesnesinin resmi
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goriilmektedir. Uygulamada kullanilan IoT nesnesi,
mikrodenetleyici olarak Arduino MEGA, kablosuz
haberlesme birimi olarak SIM900 modiiliine sahip GPRS
modiilii ve hasar bilgisinin elde edilmesi igin 3 eksenli
ivmeolger ADXL345 ile BMP180 barometre ve bataryadan
olugsmaktadir. Sensorler ile 10T nesnesi yerlestirildigi
binanin hasar gordiigii (yikildigi) yon ve yikilma mesafe
(ytikseklik degisimi) gibi bilgileri algilar ve algilanan verileri
IoT baglant1 protokolii araciligiyla IoT analiz platformuna
iletir. Kablosuz iletisim birimi, loT-iinitesi ve IoT-analiz
platformu arasindaki iletigimi saglar. IoT baglant1 protokolii
olarak Mesaj Kuyruk Telemetri Ulastirma (Message
Queuing Telemetry Transport, MQTT) mesajlasma
protokolii kullanilmaktadir [1].

MQTT protokolii, bant genisligi, bellek, islemci gibi kisitlt
kaynaklara sahip IoT cihazlar i¢in tasarlanmis diistik giiclii
(lightweight) bir mesajlasma protokolidiir. 1999 yilinda
gelistirilen MQTT protokolii 2016 yilinda ISO standardi
olarak onaylanmistir (ISO/IEC 20922:2016). IoT ve
kablosuz algilayict aglar igin gelistirilmis MQTT v.31. ve
MQTT-SN versiyonlart bulunmaktadir. MQTT protokoli
TCP / IP protokolii iizerine kurulmustur ve IoT cihazlarinin
internet (bulut) baglantisim saglar. MQTT, bir Istemci-
Sunucu yayin / abone mesajlagsma protokoliidir. MQTT,
yayimcl, abone ve sunucu olmak {izere {i¢ temel bilesenden
olugmaktadir. Yayimci konu ve mesaj igeriginden olusan
verinin iiretimini, abone ise yayimci tarafindan yayilan
verinin alimini ve sunucu ise yayimci ile abone arasinda bir
konuya gore verinin dagitimi islemlerinden sorumludur.
MQTT protokoliiniin dnemli 6zelliklerinden biri ise 3 farkl
servis kalitesi destegi sunmasidir. MQTT protokolii akilli
sehir, enerji yonetimi, sosyal medya uygulamalari, saghk
gibi ¢ok genis kullanim alanmna sahiptir [4, 9-12]. Bu
caligmada, yaymci IoT nesnesi ve abone Afet Sonrasi 0T
Yonetim Platformudur.

Sekil 3. 10T nesnesine ait resim

2.2. Afet Sonrasi 10T Yonetim Platformu

Kullanicilar ile etkilesim halindeki Afet Sonrast IoT
Yonetim Platformu, IoT nesnelerinden alinan verileri
depolanmasini, analiz edilmesini, gorsellestirilmesini ve
izlenmesini saglar. Bir afet olayr meydana geldiginde, afet
alam Sekil 4’te goriildiigii lizere kabaca ve renkli olarak
harita lizerinde gosterilir. Ardindan, renkli bdlge icerisindeki
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alan biyiitillerek hasar goren bina konumlandirmasi ve
bolgedeki insan yogunlugu ve hasar durumunu da igeren
hasar bilgisinin goriildiigii ekran kesiti goriilmektedir (Sekil
5).

Sekil 4. Platform {izerinde afet olayinin yasandigi bolgenin
gorsellestirilmesi

10T Platformunun gelistirme siirecinde HTMLS, Javascript,
CSS, Google Map ve Firebase teknolojileri kullanilmustir.
Google Map, API-KEY'i kullanarak projeye kolayca
eklenebilir. Buna ek olarak, bu harita, belirli bir alan se¢imi,
renklendirme vb. pek c¢ok ozellik sunmaktadir. Firebase,
mobil ve web tabanli uygulamalar i¢in Google tarafindan
gelistirilen popiiler bir bulut tabanli platformdur. Firebase,
NoSQL veri tabami kullanarak kullanicilar ve cihazlar
arasinda verileri gergek zamanli olarak saklar ve senkronize
eder. Afet Sonrasi IoT Yonetim Platformu, 10T nesnelerinin
konumlandirildig1 yapilarin hasar durumlarinin hesaplanma
prosediirii, afet alanindaki insan yogunlugunun tahmini igin
kiimeleme prosediirii, bu bilgilerin islendigi bulanik tabanlt
karar destek sistemi ve kullanici ara yiiziinden olugmaktadir.

m

)

(a)

status | Legend | Display

Computer and Informationn

e e Systems Faculty

Number of Floor 3

Number of Resident 300

Damage Level 0.6

Direction of Collapse Northwest
(b)

Sekil 5. Afet bolgesindeki ayrintili hasar bilgisi
2.2.1. Yapilarin hasar belirleme islemi

Bir afet olayr meydana geldikten sonra l0T nesnesinin
yerlestirildigi binanin hasar seviyesinin hesaplanmasinda
IoT nesnesinde bulunan ivmedlger, jiroskop sensorleri
kullanilmaktadir. Bu sensorlerden elde edilen veriler ile
binanin hasar yonii ve yikim mesafesi gibi bilgiler elde
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edilmektedir [13,14]. Ornegin hizlanma (ivme) verileri hizin
degisimini belirtir ve hiz degisiminden de mesafe hesaplanir.
10T nesnesinin yerlestirildigi yapiin baglangig durumu
bilindigi icin yapidaki degisim tahmin edilebilir. Mesafe;
zamanin bir fonksiyonu olarak varsayilirsa (8(%)), hiz ve
ivme su sekilde formiile edilebilir;

a(t) =v'(t) = 5"(1) @

IoT nesnesinde ivmedlcer sensorii olarak ADXL345
kullanilmistir. Bu sensér 3 eksenli ivme Olgebilmektedir.
Ivmedlcer, yercekiminin statik ve dinamik ivmesini dlger.
Binanin hasar durumunu hesaplamak icin her iki ivme

verisinden  de  yararlamlmigtir. Egim  algilama
uygulamalarinda statik ivme kullamlmakta iken hareket
algilama uygulamalarinda dinamik hizlanma

kullanilmaktadir [13, 14]. Toplam statik ivme vektor
uzunlugu (SA) IoT nesnesi tarafindan asagidaki gibi
hesaplanir:

SA = \/(ax)z + (ay)? + (a,)? @

Burada a,, a,, and a, yergekimi statik ivme vektdriiniin i
bilesenidir. Benzer sekilde, toplam dinamik hizlanma vektor
uzunlugu (DA) asagidaki gibi hesaplanir:

©)

Burada & = (&x b, ﬂvz) iic eksende yercekimi dinamik
ivme vektoridiir. Binanin yikim esafesini hesaplamak igin,
toplam statik ve dinamik ivme vektdrlerine gore dikey ivme
su sekilde elde edilir:

VA = \/(saq)z — (DA)? — (G)? /zg

DA = \[(@)2 +(8,)% + (8,)°

(4)

Burada G yercekimini ifade etmektedir. Buna ek olarak,
asagidaki gibi jiroskop verilerini kullanarak binanin doniis
agisini elde edilmektedir:

SW = \[ (wy)? + (wy)? + (wr,)? (%)

Burada @ = (w, w, w,) IoT biriminin d6niis vektoriiniin
acisidir. Burada a (£)ve a(t) zamanin bir fonksiyonu olarak

hizlanma ve hizdir. “ > ” isareti zamana gore tiirev i¢in
kullanilir.

2.2.2. Niifus yogunluguna gore kiimeleme

Insan yogunlugu bilgisi, kurtarma ekiplerini yonlendirmek
icin dnemli verilerdir. Bu yogunluk bilgisini analiz etmek
igin kiimeleme algoritmasi kullanilmigtir [15]. Y. Guo ve
arkadaslarindan farkli olarak, akilli telefonlar, sehirlerde insa
edilen baz istasyonlarina (BS) ve binalara yerlestirilen Wi-Fi
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erisim noktalarina (AP) baglanabilir. Kiimeleme i¢in BS ve
AP baglanti verilerini goz 6niinde bulundurulmustur. Bu veri

seti, afet yonetim platformumuzun girisi olarak
kullanilmistir. Bu veriler su sekilde tanimlanmistir:
D = {PN;, 0%, A%, 4, , At} ©)

DT = {MAC;, o] AT, 45, 05 )

Burada PXN; abonenin telefon numarasidir. @fSve A5
BS'nin enlem ve boylamidir. #; BS'ye abone baglanti
stiresidir. Az;: PNV; nin siiresidir. MAC; kullanicinin mac
numarasidir. , (p}’VF ve /1}’” Ap’nin enlem ve boylamdir. #;
erisim noktasmna olan kullanici baglant1 siiresidir. A%;:
M AC;’in kullanim siiresidir. BS ve AP baglantisi tarafindan
yonetilen baglant1 veri seti diizensizdir. BS veya AP' ye
erisen akilli  telefonlarmm baglanti  siiresi  verileri
bulunmamaktadir. Dolayisiyla, bu veriler kiimesinde bazi 6n
islemleri uygulamak gereklidir. Ilk islem; alakasiz verilerin
silinmesi, Handover efekti silinmesi, BS veya AP ile
kullanicilarin ~ baglant1 ~ siirelerinin ~ saptanmasit  veya
diizeltilmesidir. El degistirme problemi akilli telefon igin
elimine edilebilir. Bu problemi ortadan kaldirmak igin
yapilacak ilk adim, kullanicinin iletisim kurdugu BS'ler
arasindaki uzakligin tespitidir [15]. Sonrasinda BS ve AP
baglantt verilerinin ve bunlarin haberlesme araligimin
incelenmesi sonucunda, Tgg,,,, Ve Twr,,, 'nin sistem
parametrelerinin sirastyla otuz ve bes dakika ile en iyi sonuca
ulagtig1 tespit edilmistir. BS veya AP i¢in Handover etkisini
ortadan kaldirmak igin iki kural vardir:

d?S < 5kmor d"F < 100m ve

AT; < Tgspyax 07 AT < Twppyax ()
Burada AT; iki BS verisi arasindaki zaman farki, AT; ise iki
AP wverisi arasindaki zaman farkidir. Bir diger 6nemli
parametre baglant1 siiresinin uzunlugudur. Zaman farki iki
sekilde belirlenebilir: (i) akilli telefon kullanicis1 mobil
degildir ve bu kullancinin 30 dakika i¢inde ayn1 BS'ye tekrar
baglanma, (ii) bir akilli telefon kullanicisinin 5 dakika
icerisinde ayni AP'ye yeniden mobil olarak baglanamama
durumudur. DS veya D]-WF ; I’ ninci veya j’ninci enlemi ve
boylami olarak ayarlanmistir. At; £, —#; + A%, seklinde
hesaplanmustir. D25, or D}’ﬁ’ iceren ve DP° veya D]WF ve
DES, veya D}’ﬁ arasinda kalan biitiin veriler silinmistir.
Yukaridaki islemlerin sonucu olarak, el degistirme etkisi
ortadan kalkmigtir. Kentin veya binanin yogun niifus
alanlari, hiyerarsik kiimeleme teknigi ile bulunmustur [15].
Niifus yogunlugunun karar kriteri, bulunulan bolgedeki
kullanicilarin BS'lerine veya AP'lerine yapilan baglanti
sayisidir. Baglantilarin sayisinin artmas: genel olarak
niifusun ¢ok olduguna isaret etmektedir. Bu platformda,
yiiksek yogunluklu niifus bolgeleri, bir felaketi yonetmek
icin  kiimeleme yoluyla incelenmektedir. Kiimeleme
stirecinde, BS’lerin ve AP'lerin sayis1 ve BS’lere ve AP'lere
ulasan akilli telefonlarin sayisi1 bulunmaktadir. Bilinen her
BS ve AP i¢in, giinliik olarak bagli olan kullanici sayisi
belirlenir. Baglanan kullanicilarin sayisi, kiimeleme iglemi
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i¢in bir agirlik olarak dikkate alinir. Bu islem baslamadan
once her kiime i¢in agirlikli bir merkez noktasi ayarlanir. En
kisa araliktaki iki kiime, her bir kiimeleme isleminde bir
kiimeye birlestirilir. iki kiimenin merkezleri arasindaki
mesafe agagidaki denklemler ile gosterilmektedir:

_ (user n)(pd)+(user n2)(92) ve

¢ user_n,+user_n,
_ (user_ny)(Ae) + (user_n,) (A7) ®)
¢ user_n, + user_mn,
user_m, = user_n, + user_n, ©

Burada wser_n, ; BS'ye ulasan akilli telefon kullanicilarimin
sayisidir. , @ ve A.; sirasiyla kiime merkezinin enlem ve
boylamini temsil eder. lk olarak, her BS veya AP bir kiime
olarak belirlenir. Bu nedenle, her kiimenin merkez noktasi
bir BS veya bir AP'nin koordinatlaridir ve agirlik degeri 1
olarak alimir. iki kiime daha sonra en kisa mesafe ile
birlestirilir. Bu islem esik mesafesi karsilanincaya ve
ardindan birlesme tamamlanincaya kadar devam eder. Her
akilli telefon veya Wi-Fi kullanicisi ayr1 olarak
degerlendirildiginden, isleme ve veri saklama bir kag
bilgisayar {izerinde paralel yapilmaktadir. Bu nedenle,
Onerilen afet yonetim sisteminde Apache Spark ve Hadoop
Dagitilmis Dosya Sistemi (HDFS) degerlendirilmektedir.
Apache Spark, biiytik 6l¢ekli veri isleme i¢in hizli ve yaygin
bir motordur [16]. Spark, gelismis ve ek 6zellikler saglamak
icin mevcut HDFS altyapisinin iistiinde ¢alisir. HDFS tiim
BS ve AP baglant1 verilerini saklamak i¢in kullanilir. Bu
veriler Apache Spark tarafindan incelenmis ve iglenmistir
[17]. Ayrica birka¢ agik kaynak gelistirme ortami igeren
Python paketlerinden Anaconda kullanilmigtir. Ayrica, JDK
8 gelistirme ortami HDFS ve Apache Spark ile birlikte
kullanilmaktadir.

2.3. Bulamik Mantik Tabanh Karar Destek Sistemi

Afet Sonrast Yonetim Sisteminin temel amaci kurtarma
kaynaklarmi adil ve verimli bir sekilde yoOnetmektir.
Literatiirde  afet yoOnetim sistemlerinde  kullanilan
yontemlerden biri oldugu i¢in karar destek sistemi olarak
bulanik mantik tercih edilmistir [18-20]. Kullanilan bulanik
temelli karar destek sistemi Sekil 6’da verilmektedir. Karar
destek sistemi afet bolgesindeki bir yapiya ait hasar bilgileri
(yon, yikim mesafesi vb.) ile bolgedeki insan yogunluk
bilgisine dayali olarak kurtarma kaynaklarmm kullanimina
karar verir.

Bulanik Mantik Tabanh Karar Destek Sistemi

insan Yogunlugu
Verisi *1

Veritabani

| | -

Bulamiklagtirma H Bulanik Cikarim |__| Durulagtiricr

Kural Tabanr |

Yapisal
Olcamler

Sekil 6. Onerilen bulanik mantik tabanl karar destek
sisteminin blok diyagrami
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Bulanik mantik tabanli karar destek sistemi ii¢ ana boliimden
olugmaktadir. Bunlar; bulaniklastirma, bulanik ¢ikarim ve
durulastirict béliimleridir. Bulaniklastirma, bina ve insan
yogunluk bilgilerinin durum verilerine ait yapisal dlgiileri
bulanik sete donistiiriir. Bulanik set, uygun {iyelik
fonksiyonlari olan dil degiskenlerinden olusur [18-21].
Tablo 1’de dilsel degiskenlerden olusan bulanik kurallar
verilmektedir.

Tablo 1. Onerilen bulanik mantik tabanli karar destek
sisteminin kural tabam

Eger | Insan Sayis1 | Hasar Durumu Cikis
1 az disiik acil degil
2 az orta acil degil
3 az yiiksek acil
4 orta diisiik acil degil
5 orta orta acil
6 orta yiiksek acil
7 ¢ok disiik acil
8 ¢ok orta acil
9 ¢ok yiiksek ¢ok acil

Sekil 7 ve 8, swrastyla bulanik iiyelik fonksiyonlarini
gostermektedir. Uyelik fonksiyonlar: tiirleri Trimf ve
Trapmf olarak secilmistir. Bu tiirler, bu ¢alismada girdi ve
¢ikti degerine uygundur. Ayrica, Trimf ve Trapmf gercek
zamanli uygulamalar i¢in daha iyi performansa sahiptir [21].

Bu sistemde iki giris ve bir ¢ikis vardir. Girdi degerleri, afet
bolgesindeki insan yogunlugu bilgisi ve binanin hasar
durumudur. Cikti, Sekil 9°da goriildiigii gibi sonug degeri
olarak adlandirilir. Afet bolgesinde yerlesik insan yogunlugu
bilgisi, {i¢ tiyelik islevine sahiptir. Bunlar az, orta ve goktur.
Benzer sekilde, diger girdi olan bina hasar durumu da ti¢
tiyelik islevine sahiptir: diistik, orta ve yiiksek. Ayrica, ¢ikti
acil degil, orta ve acil olmak tizere {i¢ liyelik islevine sahiptir.

ar orta cok

=

Ti 2 100

Sekil 7. insan yogunlugu girisinin iiyelik fonksiyonlari
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diis ik yilksek

s

11 2 104

Sekil 8. Bina hasar durumu girisinin {iyelik fonksiyonlar1

acil-degil cok-acil

=

Sekil 9. Cikisin iiyelik fonksiyonlari
3. AFET  SONRASI YONETIM  SiSTEMININ
KULLANILDIGI ORNEK SENARYO

Gelistirilen Afet Sonrast Yo6netim Sisteminin
kullanilirliginin ve saglayacagi faydalarin analizi igin 6rnek
bir senaryo gelistirilmistir. Ornek senaryo kapsaminda bazi
durumlar varsayim olarak kabul edilmistir. Bu senaryoda
Sakarya Universitesi Kampiisii afet bolgesi olarak alinmistir.
Diger varsayim ve kabul edilen kosullar sunlardir:

Kampiisiin yaklasik 5 km icerisindeki yedi baz istasyon
kulesi var oldugu,

Universite kampiisiindeki 50 Wi-Fi erisim noktasmin
kullanildigy,

Tasarlanan dort IoT nesnesinin konuslandirilmis ve alti
sanal 10T nesnesi dagitildigi varsayilmustir.

10T nesneleri, her 24 saatte bir ivmedlger verilerini dlger
ve konumlar1 arasinda bir fark olmasi durumunda bu
verileri IoT analiz platformuna gonderir.
IoT nesneleri, Wi-Fi veya GSM
kullanarak sisteme baglanabilir.

Sakarya Universitesi Kampiisii'nde, bir hafta boyunca
Baz istasyonlar ve Wi-Fi Erisim Noktalar1 ile akilli
telefonlar araciligiyla veri seti i¢in kullanilmistir.

teknolojilerini

Afet Sonrasi [oT Yo6netim Platformu insan yogunlugu, hasar
bilgisi gibi farkli bilgileri goz oniine alarak afet sonrasi
yOnetiminin hizli ve etkili kararlar almasina yardimci olan
giiclii bir aragtir. Sekil 10°da afet bolgesi igerisindeki insan
yogunlugu goriilmektedir. Onerilen sistemimizde, Sekil
11°de harita yakinlastirma diizeylerine gore siniflandirilarak
ve ag verisi veya mobil ag verisi ve Wi-Fi baglant1 verileri
ile belirlenmistir. Ornek senaryoda, tespit edilen farkl1 hasar
seviyesi ve  yerlesik yogunluk farkli  renklerle
gosterilmektedir. Kullanici ara yiiziinde, hasar seviyesi ii¢
farkli renkle gdsterilmektedir.
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Yesil bolge herhangi bir hasar olmadigini, sar1 alanda hasar
goren bazi yapilarin bulundugu ve kirmizi bolge tim
yapilarin hasar gordiigii ifade edilmektedir. Bu renkli
dairelerin genisligi, niifus yogunlugunu temsil etmektedir.
Bu grafiksel gosterim ile hizli ve dogru karar alinmasi
saglanmaktadir. Ozetle, kirmizi bolgede daha biiyiik bir
hasarin oldugu ve yaklasik 2000 kisinin o alanda bulundugu
goriilmektedir.

@
o
&
15000 e
Sakarya _g—
Universitesi .
5000

Sekil 10. Kiimeleme - renk olarak temsil edilen, hiicresel ag
verilerini kullanarak afet alanini gésteren bir harita.

Sekil 11. Afet alanin1 kiimeleme haritasi

4. SONUC

Dogal ya da dogal olmayan bir afet durumu meydana
geldikten sonra afetin etkilerinin en aza indirilmesi, afet
bolgesine ait verilerin dogru ve hizli bir sekilde alinmasi ile
saglanabilir. Bu durum Afet Sonrasi Yonetim Sistemleri
etkin ve verimliligi i¢in biiyiik 6nem arz eder.

Bu amacgla, makalede nesnelerin interneti teknolojisini
kullanan bir Afet Sonrasi Yonetim Sistemi Onerilmistir.
Nesnelerin interneti teknolojisi ile afet bolgesindeki hasar
durumu ve afetten etkilenen insan sayist gibi en dnemli iki
temel bilgi elde edilmektedir. Ayrica bu bilginin bulanik
mantik tabanli karar destek sistemi ile islenerek afet sonrast
stireglerin ve kurtarma ekipleri, arag-gere¢ vb. kaynaklarin
daha verimli yonetimi amaglanmaktadir.

Tesekkiirler

Bu calisma, Sakarya Universitesi Bilimsel Arastirma
Projeleri Komitesi (SAU-BAPK) tarafindan desteklenmistir.
(Grant No. 2017-12-10-010.)

304

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 298-305, 2019

KAYNAKCA

[1] K. Kucuk, C. Bayilmis, A.F. Sonmez, S. Kacar, "Internet
of Things Based Disaster Management System Design and
Implementation”, 2" International Symposium on Natural
Hazards and Disaster Management ISHAD 2018, Sakarya,
562-571, (2018).

[2] N. Tantitharanukul, K. Osathanunkul, K. Hantrakul, P.
Pramokchon, P. Khoenkaw, "A review on using soft
computing techniques in disaster management and risk
assessment”, 1% International Conference on Innovation and
Challenges in Cyber Security ICICCS 2016, India, 119-122,
(2016).

[3] P. Sakhardande, S. Hanagal, S. Kulkarni, "Design of
disaster management system using loT based interconnected
network with smart city monitoring”, International
Conference on Internet of Things and Applications IOTA,
Pune, India, 185-190, 2016.

[4] A. Fugaha, M. Guizani, M. Mohammadi, M. Aledhari,
M. Ayyash, "Internet of Things: A Survey on Enabling
Technologies, Protocols, and Applications”, IEEE Commun.
Surveys Tuts, vol. 17, no. 4, pp. 2347-2376, June 2015.

[5] L. Atzori, A. lera, and G. Morabito, "The internet of
things: A survey", Comput. Netw., vol. 54, no. 15, pp. 2787—
2805, Oct. 2010.

[6] A. Zanella, N. Bui, A. Castellani, L. Vangelista, M.
Zorzi, "Internet of Things for Smart Cities", IEEE Internet of
Things Journal, vol. 1, no. 1, pp. 22-32, Feb. 2014.

[7] S. Poslad, S. E. Middleton, F. Chaves, R. Tao, O.
Necmioglu, U. Biigel, "A Semantic loT Early Warning
System for Natural Environment Crisis Management", IEEE
Trans. Emerging Topics in Computing, vol. 3, no. 2, pp.
246-257, June 2015.

[8] I. Benkhelifa, N. Taboudjemat, S.Moussaoui, "Disaster
Management Projects using Wireless Sensor Networks: An
Overview" 28" International Conference on Advanced
Information Networking and Applications AINA 2014,
Canada, 605-610, (2014).

[9] A. S. Bhosle and L. M. Gavhane, "Forest disaster
management with wireless sensor network™ International
Conference on Electrical, Electronics, and Optimization
Techniques ICEEOT, India, 287-289, (2016).

[10] M. Kamruzzaman, N. Sarkar, J. Gutierrez, S. K. Ray,
"A study of loT-based post-disaster management”, 31%
International Conference on Information Networking ICOIN
2017, Vietnam, 406-410, (2017).

[11] MQTT, URL: http://mqtt.org (Erisim zamani; Subat, 1,
2017)

[12] ISO/IEC20922:2016. MQTT v.3.1.1,
https://webstore.iec.ch/publication/25096&preview=1
(Erisim zamani; Subat 8, 2017)

[13] C. Bayilmis et al., "The design and implementation of
remote personel monitoring system in military zones", 12th
International Conference on Electronics, Computer and
Computation ICECCO02015, Almati, Kazakistan, 1-4,
(2015).

[14] A.Sevin, C. Bayilmis, I. Erturk, H. Ekiz, and A. Karaca,
"Design and Implementation of a Man-Overboard
Emergency Discovery System Based On Wireless Sensor

URL:



K. KUCUK

Networks", Turk J Elec Eng & Comp Sci, vol. 24, no. 3, pp.
762-773, June 2016.

[15] Y. Guo, J. Zhang, and Y. Zhang, "An Algorithm for
Analyzing the City Residents' Activity Information through
Mobile Big Data Mining", The 10th IEEE International
Conference on Big Data Science and Engineering (2016
IEEE Trustcom/BigDataSE/ISPA), Tianjin, China, 2133-
2138, (2016).

[16] E. Ivannikova, "Scalable implementation of dependence
clustering in Apache Spark", 2017 Evolving and Adaptive
Intelligent Systems (EAIS), Ljubljana, 1-6, (2017).

[17] Apache hadoop, URL: http://hadoop.apache.org/
(Erisim zamani; Subat, 21, 2017)

[18] P. Zlateva, D. Velev, "Complex Risk Analysis of

305

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 298-305, 2019

Natural Hazards through Fuzzy Logic", Journal of Advanced
Management Science, vol. 1, no. 4, pp. 395-400, Dec. 2013.
[19] W-K. Chen, G. Sui, D. Tang, "A fuzzy intelligent
decision support system for typhoon disaster management",
2011 IEEE Intertanional Conference on Fuzzy Systems
(FUZZ-1EEE 2011), Taiwan, 364-367, (2011).

[20] P. Zlateva, L. Pashova, K. Stoyanov, D. Velev, "Social
Risk Assessment from Natural Hazards Using Fuzzy Logic",
International Journal of Social Science and Humanity, vol.
1, no.3, pp.193-198, Sept. 2011.

[21] A. Calhan, C. Ceken, "An Optimum Vertical
Handoff Decision Algorithm Based on Adaptive Fuzzy
Logic and Genetic Algorithm" ,Wireless Personal Commun.,
vol. 64, no. 4, pp. 647-664, June 2012.



Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 306-311, 2019

Academic Platform Journal of Engineering and Science

A

ACADEMIC journal homepage: http://apjes.com/
PLATFORM

Cilek ve Kayis1 Aromah Kefirlerin Depolanmasi Sirasinda Mikrobiyolojik
Ozelliklerindeki Degisim

*1Dilek Say, 2Hasan Tangiiler, *Nuray Giizeler
ICukurova Universitesi, Pozant1 Meslek Yiiksekokulu, Adana, dsay@cu.edu.tr,
Nigde Omer Halisdemir Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Gida Miihendisligi Boliimii, Nigde, htanguler@nigde.edu.tr,
3Cukurova Universitesi, Ziraat Fakiiltesi, Gida Miihendisligi Béliimii, Adana, nsahan@cu.edu.tr,

Arastirma Makalesi Gelis Tarihi: 25.10.2018 Kabul Tarihi: 31.01.2019
Oz

Kefir, kefir tanelerinde bulunan laktik asit bakterileri (LAB), maya ve asetik asit bakterilerinin siitteki metabolik faaliyeti
sonucu elde edilen icilebilir nitelikte fermente siit iiriiniidiir. Son yillarda tiiketici taleplerinde degisiklikler meydana gelmekte
ve tiiketiciler meyveli ve aromali siit iiriinlerini tercih etmektedir. Bu arastirmada, inek siitii, tane kefir mayasi ve meyve
aromasl1 (cilek ve kayisi) kullanilarak {iiretilen meyve aromali kefirlerin 21 giinliik depolama siirecinde mikrobiyolojik
ozellikleri incelenmistir. Kefir tanesinde ve depolamanin 1., 7., 14. ve 21. giinlerinde alinan meyve aromali kefir 6rneklerinde
mikrobiyolojik analizler yapilmistir. Bu kapsamda toplam aerobik mezofilik bakteri (TMAB), cubuk LAB, kok LAB, maya ve
koliform grup mikroorganizma analizleri yapilmigtir. Depolama siiresince ¢ilek ve kayisi aromali kefir &rneklerinde
mikrobiyolojik 6zellikler degisim gosterirken, drneklerin higbirinde koliform bakteri tespit edilmemistir.

Anahtar kelimeler: Meyve aromali kefir, depolama, toplam mezofilik aerobik bakteri, laktik asit bakterileri, maya

Change of Microbiological Properties of Strawberry and Apricot Flavored Kefir
During Storage
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Abstract

Kefir is a drinkable fermented dairy product obtained from lactic acid bacteria, yeast and acetic acid bacteria found in kefir
grains, resulting in metabolic activity in the milk. In recent years, there are changes in consumer demand and fruity and
aromatic milk products are mostly preferred by consumers. In this research, microbiological properties of fruit-flavored kefir
produced by using cow milk, kefir grain and fruit flavor (apricot and strawberry) were investigated during 21 days of storage.
Microbiological analyzes were carried out for fruit-flavored kefir samples on the 1%, 7", 14™ and 21% days of storage and kefir
grains. In this context, total mesophilic aerobic bacteria, Lactobacillus spp and Lactococcus spp., yeast and coliform group
microorganism analyzes were performed. While the microbiological properties of apricot and strawberry flavored kefir
samples showed change during storage, coliform bacteria were not found in any of the samples.

Keywords: Fruit flavored kefir, storage, total mesophilic aerobic bacteria, lactic acid bacteria, yeast

1. GIRiS biridir. Alkollii ve alkolsiiz olarak iiretilebilen fermente

iriinlere en az gelismis iilkelerden en gelismis olanlarina
Fermente yiyecek ve iceceklerin iretimi, ge¢misten kadar diinya genelinde rastlamak miimkindir [1,2]. Bu
giiniimiize gelen en eski {iretim ve koruma yontemlerinden fermente driinlerden biri de son yillarda 6nemi ve degeri
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gittikge artan kefir’dir. Kefirin ad1 “iyi hissetme” anlamina
gelen “Keyif” kelimesinden tiiretildigi ileri stiriilmiistiir ve
tilketimi genel saglik ve refah duygusuyla iligkilidir [3].
Rusya, Kazakistan, Kirgizistan gibi Orta Asya iilkelerinde
uzun yillardir tiikketilen kefirin, besleyici ve tedavi edici
ozelliklerinden dolay1r son zamanlarda Avrupa diilkeleri,
Japonya ve Amerika'da tikketimi artmustir [4].

Kefir, orijinini Rusya’nin Kafkas daglarindan alan ve
dolayisiyla ytizyillardir iiretimi yapilan geleneksel fermente
bir siit {iriiniidiir. Uretiminde kefir tanesi kullamlmakta
olup, biinyesinde diigsiik miktarda alkol i¢eren hafif gazli bir
icecektir. Kefir esas olarak inek, koyun, ke¢i ya da bufalo
sitiinden geleneksel yontemlerle {iretilir. Ayrica, kefir
iiretimi icin soya siitl ve peynir alti suyu permeati da
fermantasyon substrati olarak kullanilmistir [5,6].

Kefir, “taneler” formunda bulunan farkli bir starter
kiiltiiriinden dolay1 diger fermente siit iirlinlerinden farkl
olup, kendine 6zgii essiz bir tad1 ve ozelliklere sahiptir.
Tanelerin 6zel bir yapist vardir ve biyolojik olarak canli

organizmalardir. Bu tanelerin  igerisinde  bulunan
mikroorganizmalar  biyiirler, ¢ogalirlar ve tanelerin
Ozelliklerini  sonraki nesillerine aktarirlar [3].  Kefir

iretiminde bu tanelerden hazirlanan ana kiiltiirin ya da
kefir tanelerinin siite katilmasiyla kefir elde edilir. Bu
taneler 0.5-3 cm biiytikligiinde, kiiciik karnabahar veya
patlamis musir goriiniimiinde, yumusak, jelatinimsi yapida,
beyaz veya sarimtirak renkte, diizensiz partikiillerdir [7,8].

Kefir taneleri mikrobiyal flora bakimindan ¢esitlilik
gostermektedir [9]. Kefir florasinda bakteri ve mayalardan
olusmakta, bu mikroorganizmalarin etrafini glukoz ve
galaktozdan  olusan,  Lactobacillus  kefiranofaciens
tarafindan iiretilen ve polisakkarit bir yapt olan kefiran
cevrelemektedir [7,8]. Kefir tanesinde 108 kob/g diizeyinde
LAB (Baslica Lactobacillus spp. olmak iizere Leuconostoc
spp., Lactococcus spp., Streptococcus spp. vd.), 1057 kob/g
diizeyinde maya (Candida sp., Torulopsis sp.,
Kluyveromyces sp., Saccharomyces sp. Kazachstania
sp., Pichia sp., Issatchenkia sp., Dekkera sp.) ve 10° kob/g
diizeyinde asetik asit bakterileri (Acetobacter sp. gibi)
bulunmaktadir [4,5,9,10,11]. Bu nedenle, kefir, laktik asit
ve maya fermantasyonu ile karakterize edilir [3].

Geleneksel kefirin tat ve aromasi, kefir tanesinin dogal
starter kiiltiirleri olan simbiyotik metabolik aktiviteye sahip
cok sayida bakteri ve mayadan kaynaklamr [6,11]. Bu
mikroorganizmalarin faaliyeti sonucu kefirde hem laktik
asit ve hem de alkol fermantasyonu bir arada gergeklesir.
Dolayistyla bu fermantasyonlar sonucu kefirde laktik asit,
asetik asit, az miktarda karbondioksit (COy), etil alkol ve
aromatik bilesikler gibi birincil ve ikincil iiriinler meydana
gelir [12,13].

Ayn1 zamanda bu mikroorganizmalar laktik asit, antibiyotik
ve bakteriyosin gibi antimikrobiyal bilesikler iireterek
gidalarda bozulmaya neden olan mikroorganizmalar
ve/veya  patojen  mikroorganizmalarin  gelismesini
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onlemekte, icerdigi vitamin, mineral ve esansiyel
aminoasitler ile viicudun ¢esitli faaliyetlerini siirdiirmesinde
rol oynamaktadir. Bu etkilerinin yani sira kefirin 6zellikle
diizenli tiikketimi sonucunda tiimor olusumunu engelleyici,
anikanser, immun-modiile edici ve Kkolesterolii diisiirlicii
etkilerinin de oldugu belirtilmistir [12,13,14,15].

Probiyotik o6zellikteki bir¢ok mikroorganizmay1 yapisinda
bulundurmasindan dolayi, probiyotik-fermente bir {iriin
olarak da adlandirilan kefire duyulan ilgi gittikge
artmaktadir  [5]. Ozellikle tiiketicilerin bilinglenmesi
endiistriyel boyutta {iretimin olmasina ragmen tiiketicilerin
tane kefir kullanarak kendilerinin {iretime yonelmeleri bunu
yaparken de kefirin duyusal 6zelliklerinin aroma maddeleri
yardimryla gelistirilmesi ile tiiketiminin arttirilmasi s6z
konusu olabilecektir. Aroma maddeleri giiniimiizde pek ¢ok
gidanin iiretiminde 6zellikle tat ve kokuyu iyilestirmek ve
albeniyi arttirmak amaciyla ilave edilen onemli katki
maddeleri durumundadir. Bununla beraber, kefir tiretiminde
kullanilan aroma maddelerinin kefirin kimyasal ve duyusal
Ozellikleri tiizerine ¢ok sayida c¢alisma yapilmisken,
mikroorganizmalarin gelisimi iizerine etkisi ile ilgili
calismaya rastlanilmamustir. Bu nedenle, c¢ok farkli
mikroorganizmalar (LAB, asetik asit bakterileri ve mayalar)
ve bunlarin farkli cins ve tiirlerini igeren kefirde, kullanilan
bu 2 farkli aroma maddelerini mikroorganizmalarin
metabolizmalarinda degerlendirerek gelisimlerini etkileyip
etkilemedigi de belirlenmeye c¢aligilmistir. Bu amagcla, bu
calismada saglik agisindan degerli bir iiriin olan kefire
aroma maddeleri ilave edilerek ¢ilek ve kayist aromali kefir
iiretilmis ve depolamanin 1., 7., 14. ve 21. giinlerinde
mikrobiyal floradaki degisim saptanmustir.

2. MATERYAL VE YONTEM
2.1. Materyal

Cig inek siitii, Cukurova Universitesi Ziraat Fakiiltesi
Arastirma Uygulama Ciftligi Hayvancilik Subesi’nden,
kefir taneleri Cukurova Universitesi Ziraat Fakiiltesi Gida
Miihendisligi Boliimii laboratuvarindan, kayisi ve ¢ilek
aromast olusturmak i¢in kullanilan aroma maddeleri ise
AROMSA A.S. (Gebze, Tirkiye)’den alinmustir.

2.2. Yontem

Uretimde kullamlacak kefir tanelerinin aktiflestirilmesi
amactyla 1s1l iglem gormiis siite (500 ml), her biri 10 g
olacak sekilde kefir tanesi asilanarak, yaklasik 23+1°C
sicaklikta ve pH 4.7'ye kadar inkiibasyon islemine tabi
tutulmus ve ardindan kefir taneleri hijyenik kosullarda
dikkatli bir sekilde siiziilerek alinmistir. Gergeklestirilen bu
islem art arda ti¢ defa tekrarlanarak kefir taneleri aktif hale
getirilmistir.

Cukurova Universitesi Ziraat Fakiiltesi Uygulama Ciftligi
Hayvancilik Subesi’nden tedarik edilen ¢ig inek siitiinde
oncelikle pH, asitlik, yag gibi 6n kontroller yapilmustir.
Ardindan g¢ift ceketli agik kazanlara konan ¢ig siit, 85°C’de
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5 dakika siireyle 1s1l isleme tabi tutulmustur. Uygulanan 1sil
islemin ardindan, stit sogutularak tizerine
%2 (agirlik/agirlik) oraninda aktif hale getirilmis kefir
tanesi ilave edilmistir. Daha sonra, kefir tanesi igeren siitler
yaklagik 23+1°C sicaklikta 18 saat pH 4.7 degerine diisene
kadar inkiibe edilmistir. Inkiibasyonun ardindan kefir
taneleri plastik bir slizge¢ vasitasiyla siiziilmils ve ortamdan
ayrilmistir. Kefir taneleri ayrilarak elde edilen kefir, 200
ml’lik steril sigelerde esit miktarlarda iki farkli gruba
ayrilmigtir. Kullanilacak orant 6n denemelerle belirlenmis
olan aroma maddeleri, ilk gruba %0.15 oraninda (kayist
aromasi), diger gruba da %0.15 oraninda (¢ilek aromasi)
olacak sekilde ilave edilmistir. Cilek ve kayist aromalariin
ilavesini takiben siselerin agzi kapatilmis ve ardindan
sicakligr 4+1°C’de olacak sekilde depolanmuslardir (Sekil
1). Cilek ve kayisi aromali kefir tiretimi ti¢ tekerriirlii olarak
gerceklestirilmis ve meyve aromali kefir 6rneklerinde 1., 7.,
14. ve 21. gilin mikrobiyolojik analizler (TMAB, toplam
maya, LAB ve koliform bakteri) yapilmistir.

Cig siit
!

Kontrol analizleri
Pastérizasyonl (85°C’de, 57)
Sogutmtl (23°C)

%2 kefir tanesi ilavesi

1
Inkiibasyon (23°C’de 18 saat pH 4.7’ye kadar)
!

Stizme

l

Kefir tanesini ayirma
Aroma (cilek veya kayisi) ilavesi
Depolarila (4°C)
Sekil 1. Meyve Aromali Kefir Uretim Akis Semas1

Kefir danelerinin analizi amaciyla, kefir danesi (10 g)
alinmis ve iizerine 90 mL steril tuzlu su (0.85g/100 mL)
ilave edilerek “Edmund Buhler” marka orbital karistiricida
dane partikiilii kalmayincaya dek karistirilarak homojenize
edilmistir.

Uretimi yapilan kayis1 ve g¢ilek aromali kefirlerin
mikrobiyolojik agidan degerlendirilmesi amaciyla; TMAB
sayiminda Plate Count Agar (PCA, Merck, Darmstadt,
Germany), mezofil gubuk LAB’nin sayiminda 200 mg/L
steril filtreden gegcirilmis siklohekzimit (Merck) ilave
edilmis MRS agar (Merck, pH 6.5+0.2), mezofil kok
LAB’nin sayiminda M17 agar (Merck, pH 7.2+0.2), toplam
maya sayiminda Potato Dekstroz Agar (PDA, Merck
Darmstadt, Germany) kullanilmustir [16]. Ote yandan,
toplam maya sayiminda bakteri gelisimini onlemek igin
0.1 g/L oksitetrasiklin ilave edilmistir [17]. TMAB, mezofil
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cubuk LAB, kok LAB ve toplam maya sayisini belirlemek
icin dnceden hazirlanmus olan steril tuzlu su icerisinde 10!
den 107 ye kadar gerekli seyreltmeler yapilmistir. Ardindan
seyreltilmis  orneklerden 0.1’er mL alinarak petri
kutularindaki spesifik besiyerleri iizerine ayri1 ayr1 yayma
yontemiyle yayilmistir. TMAB sayimui igin petriler 30°C’de
2-3 giin aerobik olarak inkiibasyona birakilmistir. Kok ve
cubuk LAB saymmu i¢in petri kutulari, igerisinde oksijeni
uzaklastiran gaz paketleri (Anaerocult; Anaerocult® A,
Merck) bulunan anaerobik kavanozlarda 30°C’de 3 giin
tutulmuslardir. Ote yandan, toplam maya sayimlar1 25°C°de
4-5 giin inkiibasyona terk edilen petri kutularinda
belirlenmistir [10]. Koliform bakterilerin sayimi ise Violet
Red Bile Agar (VRBA) besiyeri kullanilarak ve 30°C’de
1-2 giin siireyle inkiibe edilerek saptanmustir [18,19].

Cilek veya kayist aromalar1 ilave edilerek elde edilen
meyve aromasina sahip kefir drneklerinde gerceklestirilen
mikrobiyolojik analizler sonucu belirlenen sonuglar, tek
yonlii ve iki yonlii varyans analizine tabii tutulmuslardir.
Gergeklestirilen varyans analizi sonucunda 6nemli g¢ikan
sonuglara Duncan ¢oklu karsilagtirma testi uygulanmustir.

Bu amagla SPSS 18.0 istatistik paket programi
kullanilmustir.
3. BULGULAR
Kefir {retimi amaciyla kullanilan kefir danesinin

mikrobiyal yiikii gerceklestirilen c¢aligmada belirlenmis
olup, TMAB sayist 7.73 Log kob/g, cubuk LAB ve kok
LAB’nin sayilart sirasiyla 7.98 Log kob/g ve 8.67 Log
kob/g ve toplam maya sayist ise 5.27 Log kob/g olarak
belirlenmistir.

Tablo 1'de ¢ilek ve kayisi aromasi ilavesi ile elde edilen
aromal1 kefir 6rneklerine ait TMAB, ¢ubuk LAB, kok LAB
ve toplam maya sayilari verilmistir. Cilek aromali kefir
orneklerinde depolama boyunca kok LAB ve toplam maya
sayisi istatistiksel olarak Onemli bulunurken (p<0.05),
TMAB sayist ve ¢ubuk LAB’nin sayisimin istatistiksel
olarak onemli olmadigi (p>0.05) belirlenmistir. Kayisi
aromal1 kefirlerde ise sadece kok LAB sayist istatistiksel
olarak énemli bulunmus (p<0.05), TMAB, ¢ubuk LAB’nin
ve toplam maya sayilarnin istatistiksel olarak Onemli

olmadig1 (p>0.05) saptannustir. Ote yandan, kayis1 ve ¢ilek
aromast ilavesi ile elde edilen aromali kefir drneklerinde
koliform bakteri izole edilememistir.

Ayrica, iiretimi yapilan meyve aromali kefir 6rneklerinde
yapilan analizler sonucu elde edilen sonuglara iki yonlii
varyans analizi uygulanmistir. Gergeklestirilen analiz
sonucunda cilek ve kayist aromali kefir Orneklerine ait
mikrobiyolojik analiz sonuglar1 Tablo 2' de verilmistir. ki
yonlii varyans analizi sonucunda meyve aromali kefir
ornekleri arasinda TMAB, ¢ubuk LAB, kok LAB ve toplam
maya sayilart  bakimindan Ornekler arasinda fark
bulunamamistir (p>0.05). Ancak, TMAB (p<0.05), kok
LAB (p<0.01) ve toplam maya sayilar1 bakimindan
depolama siireleri arasindaki fark Onemli (p<0.05)
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cikmigtir. S6z konusu mikroorganizma sayilari depolama
siiresince azalmis ve bu azalma istatistiksel olarak dnemli
bulunmustur.

4. TARTISMA
Kefir tanelerinde farkli  mikroorganizma  gruplari
bulunmaktadir. Hatta mikroorganizmalarin cins ve

tiirlerinde de farkliklar bulunabilir [20]. Ornegin, kefir
tanelerinde bulunan bazi mayalar, laktozu fermente etme
yetenegine sahipken bazilar1 laktozu fermente edemez.
Ayrica, bazi maya tiirleri tanenin yiizeyinde bulunurken,
bazi mayalar i¢ kisimda bulunur [21]. Gergeklestirilen
calismada kefir tanelerinde elde edilen TMAB ve LAB’nin
sayilar1 Farnworth [21], Miguel ve ark. [22], Kesmen ve
Kagmaz [23], Tas ve ark. [24] tarafindan bildirilen degerler
ile uyum igerisinde olup, maya sayilar1 Farnworth [21]
tarafindan bildirilen degerlerden diisiik, Glizel-Seydim ve
ark. [25] tarafindan bildirilen degerlerden yiiksek, Tas ve
ark. (24) tarafindan bildirilen degerler ile uyum
igerisindedir.

Cilek aromal1 kefir tiretiminde baslangi¢c toplam mezofilik
aerobik bakteri sayis1 6.78 Log kob/mL ile 8.27 Log
kob/mL arasinda degisirken, kayist aromali kefirlerdeki
toplam mezofilik aerobik bakteri sayisi 6.97 Log kob/mL
ile 8.30 Log kob/mL ile ¢ilek aromali kefirlere yakin
degerlerde bulunmugtur. Tirk Gida Kodeksi Fermente
Siitler Tebligi’nde kefirin TMAB diizeyi en az 107 kob/mL
diizeyinde olmasi gerektigi belirtilmistir [26]. Bu ¢alismada
elde edilen veriler degerlendirildiginde kayist aromali kefir
orneklerinin TMAB sayist yoniinden Tiirk Gida Kodeksi
Fermente Siitler Tebligi’ne uygun oldugu belirlenmistir.
Ankara’da marketlerde satilan 40 adet meyveli kefirde
yapilan mikrobiyolojik analizlerde TMAB sayist ortalama
8.51 Log kob/mL ile bu arastirmadaki meyve aromali kefir
orneklerinin hepsinden daha yiiksektir [27]. Depolamanin
ilk giinlinde ¢ilek ve kayisi aromali kefirlerde TMAB sayist
yiiksek oranda belirlenirken, depolama siiresince asitlik
artisina baglh olarak TMAB sayisinda azalma Onemli
diizeyde gbzlenmemistir. Tas ve ark. [28] erik ilaveli kefir
orneklerinde 14 giin boyunca TMAB sayisinin azaldigini
belirlemislerdir.

Benzer sekilde, depolama boyunca ¢gubuk LAB’nin sayilart
da azalmistir. Ancak, bu azalma istatistiksel olarak 6nemsiz
bulunmustur. Meyve aromali kefir 6rneklerinde baslangicta
cubuk LAB’nin sayisi 6.61 Log kob/mL ile 6.85 Log
kob/mL iken, 21 gilinlik depolama sonunda 6.04 Log
kob/mL ile 6.20 Log kob/mL arasinda bulunmustur.
Ankara’da marketlerde satilan meyveli kefirlerde ¢ubuk
LAB ortalama 8.32 Log kob/mL ile ¢ilek ve kayisi aromali
kefirlerde bulunan ¢ubuk LAB’nden daha yiiksektir [27].
Calismada depolama siiresince azalma gosteren gubuk LAB
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Irigoyen ve ark. [29] ve Tas ve ark. [28] tarafindan
belirlenen sonuglar ile benzerlik gostermektedir. Giizel-
Seydim ve ark., [25] kefir tanesi ile iiretilen kefirlerde
cubuk LAB’nin sayisinin 14. giine kadar artis gosterdigini
sonrasinda depolamanin 21. giiniine kadar azaldigim
bildirmislerdir. Oner ve ark. [30] ise tane ile iiretilen
kefirlerin 15 giin depolama boyunca c¢ubuk LAB’nin

sayisinin arttigini saptamiglardir.

Cilek ve kayis1 aromali kefirlerde depolamanin 14. giiniinde
kok laktik asit bakterilerinin sayisinda 6nemli bir azalmanin
oldugu tespit edilmistir.  Depolama boyunca azalma
gosteren kok LAB’nin sayilar1 depolamanin sonunda ¢ilek
ve kayis1 aromali kefirler i¢in sirasiyla 6.85 Log kob/mL ve
6.65 Log kob/mL olarak saptanmistir. Irigoyen ve ark. [29],
Tas ve ark. [28] benzer sekilde depolama siiresi boyunca
kok LAB’nin sayilarinda azalma oldugunu bildirmislerdir.
Giizel-Seydim ve ark., [25] kok LAB’nin sayilarinda 14.
giinden sonra hafif bir azalmanin oldugunu, Oner ve ark.
[30] ise 15. giinde bir miktar artma oldugunu bulmuslardir.

Cilek ve kayisi aromali kefirlerde bulunan toplam maya
sayisi Ankara'da marketlerde satilan meyveli kefirlerin
ortalama maya sayisindan (3.23 Log kob/mL) daha yiiksek
olarak belirlenmistir [27]. Tirk Gida Kodeksi Fermente
Siitler Tebligi’nde kefirin en az 10* kob/mL diizeyinde
maya icermesi gerektigi belirtilmistir [26]. Arastirmadaki
meyve aromalt kefirlerin Tirk Gida Kodeksi Fermente
Siitler Tebligi’nde belirtilen maya diizeyi bakimindan
standartlara uygun oldugu belirlenmistir. Cilek aromali
kefir Orneginde toplam maya sayisi depolamanin 7.
giiniinde 6nemli diizeyde azalma gosterirken, 14. giiniinde
bir miktar artis ve 21. giiniinde ise tekrar bir azalma
gostermistir. Kayist aromali kefir 6rneginde ise maya sayisi
7. giinde artmasina ragmen tiim depolama boyunca maya
sayisindaki  azalmanin  Onemli  diizeyde olmadig:
belirlenmistir. Tas ve ark. [28] erik ilaveli kefir
érneklerinde, Giizel-Seydim ve ark. [25], Oner ve ark., [30]
kefir tanesi ile iiretilen kefirlerde depolama boyunca maya
sayisinin arttigini bildirmislerdir.

5. SONUC

Tane kefir mayasi ile cilek ve kayist aromasi kullanilarak
iiretilen meyve aromali kefirlerin 21 giinliik depolama
stirecinde mikrobiyolojik o&zellikleri incelenmis ve elde
edilen sonuglara gore farkli aroma ilavesinin kefirlerin
mikrobiyal florasinda Onemli bir degisiklige neden
olmadigi gozlenmistir. Ancak, TMAB, kok LAB ve toplam
maya sayilarimin  depolama siiresi boyunca azalma
gosterdigi belirlenmistir. Meyve aromali kefir 6rneklerinde
hijyen kontrolii amaciyla yapilan koliform bakteri
saymminda orneklerin higcbirinde koliform bakteri tespit
edilmemistir.
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Tablo 1. Cilek ve Kayist Aromali Kefirlerde Depolama Siiresince Meydana Gelen Mikrobiyolojik Degisimler (n=3)

Ormek Depolama TMAB Cubuk LAB

Kok LAB Toplam Maya Koliform Bakteri

(giin) (Log kob/mL) (Log kob/mL) (Log kob/mL) (Log kob/mL) (Log kob/mL)
1 8.272+0.60 6.61%£0.61 8.20%+0.22 7.712+0.55 0
Cilek 7 6.783+0.45 6.29%+0.11 7.86%+0.55 6.58°+0.50 0
14 6.882+0.39 6.122+£0.13 6.49°+0.0 6.79%+0.03 0
21 6.983+0.05 6.042+0.0 6.85+0.07 5.73°+0.02 0
1 8.303+0.60 6.852+£0.57 8.42°+0.24 6.863+£0.76 0
Kayisi 7 6.973+0.45 6.492+0.11 8.07%+0.53 7.543+£0.62 0
14 7.833+0.93 6.232+£0.14 6.65°+0.01 6.972+0.06 0
21 7.072+0.04 6.202+0.02 6.36"+0.33 6.18%£0.02 0

Aymn siitunda her 6rnegin kendi depolama siireleri arasinda farkli harflerle gosterilen degerler arasindaki fark istatistiksel

acidan 6nemlidir (p<0.05).

Tablo 2. iki Yénlii Varyans Analizi Uygulanmis Cilek ve Kayist Aromali Kefirlere Ait Mikrobiyolojik Analiz Sonuglar1 (n=3)

Ornek Stire 1.giin 7. giin 14. giin 21. giin
TMAB 6.d. * 8.29%+0.49 6.87°+0.38 7.35°+0.80 7.02b+0.06
(Log kob/mL)
Cubuk LAB 6.d. o.d. 6.73%£0.50 6.39%+0.14 6.182+0.13 6.122£0.09
(Log kob/mL)
Kok LAB 6.d. ** 8.31%+0.22 7.96%+0.45 6.57°+0.09 6.61°+0.34
(Log kob/mL)
Toplam Maya 6.d. * 7.28%40.73 7.06%+0.71 6.88%+0.11 5.95°+0.26

(Log kob/mL)

Ayni satirda farkli harferle gosterilen degerler arasindaki fark istatistiksel agidan énemlidir.

*: %5 de 6nemli, **: %1 de 6nemli, 6.d.: 6nemli degil
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Bu caligmada, simirli bir alanda elastoplastik-mikroyapir modellerinde ortaya ¢ikan dogrusal olmayan bir evrim denklemi i¢in
global varlik sonuglar1 potential well metodu kullamilarak olusturulmustur. Potential well yontemi igin bir fonksiyonel
tamimlanmig ve bu fonksiyonelin isaret degismezligi kullanilarak yiiksek baglangic enerjili durumda global varlik

kanitlanmastir.

Anahtar Kelimeler: Evoliisyon denklemi, Yiiksek baslangi¢ enerjisi, Global ¢6ziim, Baglangi¢-sinir deger problemi.

Existence Results for a Nonlinear Evolution Equation Arising in Elastoplastic-
Microstructure Models
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Abstract

We establish global existence results for a nonlinear evolution equation which arises in elastoplastic-microstructure models on
a bounded domain, employing potential well method. A functional is defined for the potential well method, and global
existence is proved by use of sign invariance of this functional in the case of high initial energy.

Keywords: Evolution equation, High initial energy level, Global solution, Initial-boundary value problem.

1. INTRODUCTION

The present paper considers the nonlinear evolution
equation of the form

U, + AU+, +Zn:(pk (uXk )) =0, xeQ, t>0, (1.1)
k=1

X

u(x,0)=p(x), u (x,0)=y(x), xeQ, (1.2)
U=6—u=0,X€aQ,t20, 1.3)
on

where >0, Qc R" is a bounded domain and 7 denotes
unit outward normal of Q.

For n=1 Eg. (1.1) without a dissipative term and with a
source term becomes

U, +U, =a(u?), + f(x1t) (1.4)

which is a class of nonlinear evolution equations describing
the motion of an elastoplastic bar [1]. Eq. (1.4) with several
source terms and damping terms has been investigated in
may papers [2-6, 7,8]lInitial-boundary value problem of
(1.4) is considered in [2,3]. The authors proved in [2] that
under different conditions imposed on the term a and its
first two derivatives, their problem has a unique generalized
global solution and unique classical global solution.
Furthermore, some blow-up results were given in [2].
Global existence of weak solutions, classical solutions and
generalized solutions were proved in [3] via potential well
method. Problem (1.1)-(1.3) was studied in [4] with a
source and without a damping term. Qualitative behavior of
solutions is analyzed, blow up, convergence to the ground
state as T — oo and boundedness are characterized by
using this method. Problem (1.1)-(1.3) was also studied in
[5,6]. In both [5,6] existence of global solutions were
proved by using the same method. In [6], existence of
global solution was proved for 0<E(0)<d,, and it was
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extended to 0<E(0)<d, d >d, in [5]. But the case of
high initial energy ,i.e. E(0)>d for arbitrary d is still

open. In this paper, we deal with this open problem. For
this purpose, we use potential well method with a
functional which include both of the initial data. The case

of E(0)>d, by using potential well method, is considered
in few papers [9-13].
Throughout this paper, ||f||p |f| and |f], will be used

instead of norms of L°(J"),’(0") and L°(@O0"),
respectively. We also use the following abbreviations:

W W (@), € ~CH@), G =G5 @)
Hm =Wm,2’ H(;n =W0m,2.

(,-) denotes the L*inner product.

2. PRELIMINARIES

The present section refers to some preliminaries to achieve
the main results of this paper.

Assume that p, (s), 1<k <n satisfy

i.  p(s)eC(R)NC*(R), p,(s)>0 for s#0,

sp(s)—p(s)>0 for s>0,
for n=12;

There exists ¢ satisfying 1l<89<w

9<(:L§) for n>3 such that

ii. |p(s)|<p|s|” for sel andsomeB>0.

Let us define

1 2 2 p
£ -1 Juf +Jauf ]--Zo g

9+1
9+1

(21)

E(t)+A[|u. Jdz = E(0),

G+1
g+1"7

1 2 p
— Z[Auff -—L-|v
0 -l - Lo

9+1

@ =[Auf" - gIvul3 (22)

a=infIe)

where N :{u eH (C "|1(u)=0,Vu ¢O}, d and J(u)
describes the depth of potential well and the potential
energy, respectively.

Lemma([14]): For any ueH;, ||Au| is equivalent to

[ull: -
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Lemma([14]): Let l9£n—+§ if n>2 Then the
n_

imbedding HZoW"*is compact, and we have

[vul,,, <ClAul.

9+1

For the case of 0<E(0)<d, = ($-9) (i jS—l and
(4(9+1) )\ bC~
E(0)<d, the existence of global solutions of (1.1)-(1.3)

are proved respectively in [6] and [5] by the sign invariance
of (2.2) and some tresholds were given by aid of an
augmented functional |

I, (u)= o-||Au||2 —anjuxkpk (uXk )dx, o >0.

i=1 o

In case of 0<E(0)<d, the existence of global weak
solution and blow up of solution may be proved with the
functional 1 (u). But for E(0)>d , the existence of global
solution does not depend only on u,. Some additional

conditions should be imposed on initial data and a
functional will be constructed according to these
conditions. This will be achieved in the next section.

We complete this section by a corollary that can be proved
as in [10]. For this purpose, we firstly introduce some

notations: For d> - JTl

I, (u)= (1—5)||Au||2 —iznlliuxk e (uXk )dx, 5>0.

d, =inf J(u),

ueNy
N, :{u = HOZ(R”): l,(u)=0, ||u||Hoz ;tO}.
Corollary 2.1. Supposeu, € H'(L"), u e *(U"). Let
l,(u,)>0and 0<E(0)<d.Then, forevery t>0

2
Hy !

0 < Iy(u(t)) <&, |ul

where &, is maximum of positive root of d, = E(0).

3. MAIN RESULTS

This section is devoted to the global existence of weak
solutions of problem (1.1)-(1.3). We prove firstly the sign
invariance of a functional, which includes both u,and u, .
The sign invariance of this functional plays a key role in the

proof of main theorem about existence of global solution..
Let us define this functional
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G+1
9+1

K (W) = |Auf - vy
= 1(u) —Ju |-

~Julf

(3.1)

Theorem 3.1: Let geH?, weH,
8 > 8, , assume that

and E(0)>0. For

(9+1)5

($+3)5+9-1 e

(y/,¢)+%n¢u2§— E(0)

Then the sign of K (u,t) is invariant for everyt e[0,0).

Proof: We try to get a contradiciton for the proof. We
define

t

o0 =|ulf +7[ Il o=
0

Then

0'(t)=2(u,u)+y]ul,
0"(t)= 2||ut|| +2(u,,u)+y2(u,,u)
=-2K(u,t).

Let there exists some t' >0 such that K (u,t')=0 and t’ is
the first time with this property. ¢"(t) <0 results in '(t)
is strictly decreasing on [0,t’). It follows from (3.2) that
6'(0) <0 and therefore &'(t)<0 in [0,t']. On account of
this, we conclude that &(t) is strictly decreasing on [0,t].
From the energy identity and K(u,t')=0, we get

Sl OF 45 O + 5 )
=[§+3%1jnut ) |r e

The corollary in the previous section and K (u,t')=0
provides the following inequality

2(9 +1)

laul* > 81, (ut)) = 67 u, @) -

The above inequality in (3.3) yields
1 1

E(0)> (5+9_+1+—2 (jj)(sjuut )

(9+3 )6 +9-1
Seens @)l

~2(u, (t),u(t))~Ju(t) ]

From the monotonocity of 6(t) and &'(t), we get

(3.3)
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(0)2 Iy )Ly |

(9+1)8

Then we have a contradiction with (3.2). The proof is
completed.

Theorem: Let ¢eH2(L"), y/eLZ(L”), 1<89<oo for

n+2

n=12; l<9<ﬁ for n>3 and. Suppose that

condition (3.2) holds, K(u,0)>0, E(0)>0 and for some
6 > &, . Then, the solution of problem (1.1), (1.3) is global
for every t e[0,).

Proof: Since K (u,t) is invariant under the flow of (1.1)-

(1.3) , we have 1(u)>0 for every t>0. ByE(t) , we
have
1, 2 9-1 2 1
E(0)>= ——||Al —1
1 2 9-1 2
> — :
This yields the boundedness of ||u||Hz and |u,|. forevery

t>0. The combination of previously mentioned local
existence theory [15] and the above estimate yield existence
of global solution. Thus we complete the proof.
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Oz

Verilen bir yilizeyde taniml ¢oklu egrileri koordinatlandirmanin aligilmis bir yolu train track grafiklerini kullanmaktir. Yiizeyin
sonlu noktas: ¢ikarilmig D,, diski olmasi durumunda ise goklu egrilerin kiimesi ile Z2"*~*\{0} arasinda birebir ve rten bir
doniistim veren Dynnikov koordinat sistemi ¢oklu egrileri koordinatlandirmak igin alternatif ve etkili bir yol sunar. Bu
calismada, D, de verilen bir ¢oklu egrinin belirli tipten bir train track grafigi olan m;—train track grafigi koordinatlarini
Dynnikov koordinatlarina baglayan gegis formiilleri sunulmustur.

Anahtar Kelimeler: Coklu egriler, Dynnikov koordinatlari, 7, —train track koordinatlari, geometrik kesisim sayisi

Dynnikov Coordinates and mr;—Train Tracks
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Abstract

A well known way to coordinatize multicurves on a given surface is to use train tracks. In the case where the surface is the n—
punctured disk D,, an alternative and efficient way to coordinatize multicurves is achieved by the Dynnikov coordinate system
which gives an explicit bijection between the set of multicurves on D,, and Z2"~*\{0}. In this paper we introduce transition

formulae between Dynnikov coordinates and the so—called mr;—train track coordinates of a given multicurve on D,,.

Keywords: Multicurves, Dynnikov coordinates, m;—train track coordinates, geometric intersection number

1. GIRiS

Verilen bir yiizeyde tanimli ¢oklu egriler-birbirinden
ayrik basit kapali esas egrilerin homotopi siniflarinin
olusturdugu sistemler (bkz. 2. Bolim)-disik boyutlu
topoloji ve hesaplamali topolojide merkezi bir rol
oynamaktadir. Boyle sistemler genellikle Dehn—Thurston
koordinatlar1 veya train track koordinatlar1 tarafindan
tamimlanmaktadir [14, 2, 11, 12]. Yiizeyin n-noktasi
cikarilmig D,, diski (n adet isaretlenmig noktali disk) olmast
durumunda ¢oklu egrileri tanimlamanin alternatif ve
olduk¢a kullanmighh bir yolu ¢oklu egrilerin kiimesi ile
Z?>"~*\{0} (n = 3) arasinda birebir ve drten bir fonksiyon

tanimlayan Dynnikov koordinat sistemini kullanmaktir
[5, 6, 13, 3, 4, 10, 17, 18, 19, 20]. Dinamik sistemlerde
oldukc¢a genis bir uygulama alani1 olan Dynnikov koordinat
sistemi, n-Orgii Grubunda [1] kelime probleminin ¢dziimii
[3], pseudo—Anosov tipinden Orgiilerin topolojik entropi ve
diger dinamiksel 6zelliklerinin hesaplanmasi [13, 8, 10, 18,
9] problemlerinde kullanilmistir. Ayrica, bir ¢oklu egrinin
baglantili olup olmadigini polinomsal zamanda hesaplayan
bir algoritmanin varlig1 agik problemi [7] uzun bir aradan
sonra D, durumu i¢in Dynnikov koordinatlar1 verilen bir
¢oklu egrinin tam olarak ka¢ pargadan olustugunu kuadratik
zamanda hesaplayan bir algoritma tanitilarak ¢oziilmistiir
[19]. Bunun sonucunda D,, de verilen iki keyfi g¢oklu
egrinin  geometrik  kesisim sayist yine Dynnikov
koordinatlar1 cinsinden kuadratik zamanda c¢alisan bir

*1Sorumlu yazar: Dicle Universitesi Fen Fakiiltesi Matematik Boliimii 21280, Diyarbakir, Saadet.yurttas@dicle.edu.tr

Doi: 10.21541/apjes.480959
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algoritma ile hesaplanmistir [20]. Yiizey
homeomorfizmalarinin dinamigi [7, 16, 10, 18] ve egriler
ile ilgili kombinatorik problemleri [15, 19, 20] calismak
icin en sik kullanilan koordinat sistemlerinden biri de train
track grafikleridir [14, 2, 11, 12]. Bir 7 train track grafigi
diigme ad1 verilen koseler ve dal adi verilen kenarlardan
olusan, her bir diigmede bir tek teget vektorii bulunan ve
belli geometrik dzellikleri saglayan bir CW—komplekstir. t
tizerinde bir ¢apraz dlgiim, T” nun her bir dalina negatif
olmayan ve diigme kosullar: olarak adlandirilan belli lineer
denklemleri saglayan sayilar tayin eden bir fonksiyondur.
Bir capraz 6l¢iim ile donatilmis train track grafigine ol¢iilii
train track grafigi denir. Boyle grafikler coklu egrileri
koordinatlandirmanin bagka bir yolunu sunar. Daha acik
olarak, W(r), 7 ile iliskili ¢apraz Olgiimler uzaymi
belirtmek tizere, bir £ c¢oklu egrisi, W(t) uzayindaki bir
capraz Olglim tarafindan ortaya g¢ikiyorsa L, t tarafindan
tasmmiyor denir ve ilgili olgller £’ nin train track
koordinatlar: olarak adlandirilir.

Bu makalenin amaci n-noktasi ¢ikarilmig D,, diski {izerinde
taniml1 ¢oklu egrilerin Dynnikov koordinatlart ile belirli
tipten bir train track grafigi olan m;-train track grafigi
koordinatlar1 arasinda gecis formiilleri sunmaktir. ikinci
boliim sonuglarimiz i¢in gerekli altyapt materyalini
icermektedir. Daha agik olarak, ikinci bolimde D,,” de
tammli ¢oklu egrilerin kiimesi ile Z**~*\{0} kiimesi
arasinda birebir ve oOrten bir fonksiyon tanimlayan
Dynnikov koordinat sistemi ve g¢oklu egrilerin m-train
track koordinatlar1 detayh bir sekilde anlatilmistir. Uciincii
boliimde, makalenin odak noktasi olan koordinat sistemleri
arasindaki gecis formiilleri agiklayici resimler ve drneklerle
sunulmustur.  Literatiirde bu iki koordinat sistemi daha
once karsilastirlmamistir. Bu karsilagtirmanin train track
grafikleriyle ¢dzlilmesi zor goriinen bir ¢ok dinamiksel ve
kombinatorik probleme 1sik tutmasi beklenmektedir.

2. MALZEME VE YONTEM

D,, (n = 3), diizlemde n—noktas1 ¢ikarilmis (n adet
isaretlenmis noktali) bir disk olsun. D,’ de disk, 1 adet
isaretlenmis noktasi olan disk veya halka sinirlamayan basit
kapali egriye esas egri denir. D,,’ de birbiriyle kesismeyen
sonlu sayida esas egrinin homotopi siniflarinin bir birlesimi
¢oklu egri olarak adlandirilir (Sekil 1).

: -

Sekil 1. Dy da bir ¢coklu egri
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2.1. Dynnikov Koordinat Sistemi

D,,” de tamiml1 ¢oklu egrilerin kiimesi £,, ile gosterilsin. D’
nin Sekil 2 de gosterildigi gibi standart bir modelini alalim
(isaretlenmis noktalar diskin yatay eksenindedir). A,, D,’
de u¢ noktalar1 diskin dis sinir1 dD,, ve diskin isaretlenmis
noktalar tizerinde bulunan yaylarm kiimesi olsun. Sekil 2
de gosterilen a; (1<i<2n—4)ve f; 1<i<n-1)
yaylarimni disiinelim. a,;_3 Ve ay;_, (1 < i < n) yaylan i—
inci igaretlenmis noktayr diskin sinirina birlestirirken, S;
yaywin her iki u¢ noktasi1 dD,,’de yer alip, i—inci ve i + 1—
inci isaretlenmis noktalar arasindan gegmektedir.

Bu yaylar, 2n — 4 tanesi tiggensel olmak iizere diski 2n —
2 (kapal1) bolgeye ayirir. Diskin dis sinirt tek bir nokta ile
eslestirildiginde i-inci isaretlenmis noktanin (1 <i < n)
solunda ve saginda yer alan her bir bolge 3 yay tarafindan
simirlandirildigindan  iiggenseldir.  i—inci  igaretlenmis
noktanin solundaki A,;_; bolgesi, a,i_3 a5, Ve Bi_;
yaylariyla ve sagindaki A,;_, bolgesi, ay;_3, azi_» V€ B;
yaylariyla sinirlidir. Diskin en solundaki ve en sagindaki A,
ve A,,_5 bolgeleri sirasiyla, 5; ve B,_; ile siirhdir. £ €
L, coklu egrisinin a; ve fB; yaylarint minimum sayida kesen
minimal bir temsilcisi her zaman bulunabilir. £ nin
minimal temsilcisi L ile gosterilsin. a; ve f§;, L’ nin sirasiyla
a; Ve f5; yaylari ile olan kesisim sayisina karsilik gelsin. «a;
ve f3; sembollerinin, ne zaman yaylara, ne zaman yaylar
tizerindeki kesisim sayilarina karsilik geldikleri makale
boyunca agikea belirtilecektir.

S

_—]

\\\

Sekil 2. a; ve [5; yaylari

8: L, > 73775 iicgen koordinat fonksiyonu,

(L) = (g, s Aop—g; Bry s Pn=1) (1)

olarak tammlanir. Ornegin, Sekil 3 ° de gdsterilen £ ¢oklu
egrisinin tiggen koordinatlari

6(L) = (aq, az, az, ay; B, B2, B3) = (2,8,5,3;10,8,2)
olarak verilir.

@)
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Sekil 3. §(L) = (2,8,5,3;10,8,2)

Verilen bir egrinin  iiggen koordinatlar1 her iiggensel
bolgede iicgen esitsizligi ve coklu egrilerin bazi ek
Ozelliklerini  saglamalidir (Grnegin, L basit kapal
egrilerden olustugundan her bir B; yayini dolayisiyla her bir
ayi_1 U ay; birlesimini ¢ift sayida kesmelidir). Bu nedenle
73175 kiimesinden alinan her vektdr bir ¢oklu egriye
karsihk gelmeyebileceginden &: L, - Z31~5 fonksiyonu
orten degildir. Bununla birlikte tiggen koordinatlarin belirli
bir lineer bilesimi olan ve 1 < i < n — 2 olmak iizere

_ Q2i— Qi1 _ Bi—Bit+1
q =200 ye py =i 3)

p(L) = (a,b) = (ay, ., Ap_2; by, ., bp2) (4

olarak tanimlanan p: £, — Z2"~*\{0} Dynnikov koordinat
fonksiyonu birebir ve ortendir [10, 17, 18, 19, 20].

Sekil 3° de wverilen L ¢oklu egrisinin Dynnikov
koordinatlar1 p(£) = (a,b) = (3,—1;1,3)’ dir. Yardimct
Teorem 2.1 Dynnikov koordinat fonksiyonunun tersini
vermektedir [17]. Makalenin tamaminda x; = max(xy, 0)
ve [x], x’ den kiigik olmayan en kiigik tamsayiy
gostermektedir.

Yardimer Teorem 2.1. (a,b) € Z*"~*\{0} vektorii liggen
koordinatlar1 asagida verilen bir ve yalniz bir £ € £, ¢oklu
egrisine karsilik gelir.

B =2 max [lal +bf +3ii b]-238ii b, (5)

1<ksn-2
. By
{(—1)1%/21 + % fobryp20
a; = i B i 6
' (=D'ary + 1+2F 2l bryp1<0 ©

2.2. Train Track Koordinatlar:

Bu boliimde train track grafikleri [2, 11, 12]
tanitilacak, ¢oklu egrilerin bu  grafiklerle nasil
koordinatlandirildig1 gosterilecektir.
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Tamim 2.2. D, iizerinde T train track grafigi, digme adi
verilen koselerden ve dal adi verilen kenarlardan olusan ve
her bir diigmesinde bir ve yalniz bir T,(t) teget vektorii
bulunan D,> e gémiili 1-boyutlu bir CW komplekstir.
Ayrica, D, — T’ nun her bir bileseni ya bir isaretlenmis
noktali bir p-gen (p=1) ya da isaretlenmis nokta
icermeyen bir k-gen (k = 3) olmalidir (Sekil 4).

A

Sekil 4. Bir isaretlenmis noktali 1-gen ve isaretlenmis
nokta igermeyen bazi cokgenler

Her bir v digmesinde T,(t) teget vektoril i¢in bir yon
belirleyerek  gelendallar  ve gidendallar  soyle
tanimlanabilir: v diigmesine bitisik bir e dalinin yonii T, ()
teget vektoriiniin yoniiyle aym ise e ye gelendal, aksi
takdirde gidendal denir.

Bu makalede 6zel bir train track grafigi olan m;—train track
grafigi [11, 12] kullanilacaktir (Sekil 5). Diger train track
grafik ornekleri igin drnegin [2] ye bakilabilir.

Tanim 2.3. (r—Train Track Grafigi)

D,’ de x; (0 <1i<n), i-inci igaretlenmis nokta
ile i+ 1-inci isaretlenmis nokta arasindaki araligi
gostersin. T, m;—train track grafigi asagidaki kosullari
saglar: x;;, Sekil 5’te gosterildigi gibi T° nun ug noktalart x;
ve x; araliginda olan yaylarimi gostermek iizere

* T’ nun tim diigmeleri x—ekseni iizerindedir ve
her bir x; araliginda T’ nun en fazla bir diigmesi vardir (x;
araliginda biri diskin iist yarisindan digeri altindan gelen
toplamda iki adet yay varsa burada diigme yoktur).

* v; ve vj swastyla X; ve x; araliklarindaki
diigmeler olmak iizere T nun v; ve v; ” yi birlestiren bir ve
yalniz bir dali vardir.

€]

Sekil 5. D, te 3 diigmeli, 4 kenarli, bir 7, —train track grafigi

Tamm 2.4. T lizerinde tanimli p ¢apraz Slgiimii en az bir e
dali ig¢in p(e) # 0 olacak sekilde t” nun her bir dalina
u(e) € R* sayisi tayin eden ve diigme kosullarim saglayan
bir fonksiyondur. Yani, her bir v diigmesi i¢in

Zv deki gelendallar H(e) = ZV deki gidendallar H(e) (7)
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dir. p gapraz 6l¢giimii ile donatilmig bir train track grafigine
Olgiilii train track grafigi denir. t tizerinde tanimli ¢apraz
6l¢timlerin uzay1 Wy (t) ile gosterilir.

Sekil 6. 7> nun bir lifli komsulugu. Burada yesil renkli lif
singiiler liftir

Tamm 2.5. T’ nun N komsulugunun Sekil 6’ da oldugu
gibi r:N—>t retraksiyonunun lifleri ile donatildigi lifli
komsulugunu diistinelim. Burada, T’ nun her bir diigmesi
igin r~(v) Sekil 6’ da gosterildigi gibi bir singiiler liftir.
Verilen bir £ € £, ¢oklu egrisinin homotopi sinifinda N
deki her bir life capraz olan bir temsilcisi varsa £, t
tarafindan tagmiyor denir ve L <t olarak yazilir. T

tarafindan tasinan ¢oklu egrilerin uzaym L(t) ile
gosterecegiz.

Sekil 7. Kirmiz1 egri T tarafindan taginmaktadir

Uyannt 2.6. Yukaridaki tanimlar Ol¢iilii train track

grafiklerinin £, coklu egriler uzay1 i¢in bir koordinat
sistemi verdigini sodyler: Bir ¢oklu egrinin T tarafindan
taginabilmesi i¢in gerek ve yeter kosul t iizerinde tanimlt
bir ¢apraz Olgiiden elde edilmesidir (yani T nun her bir
diigmesi i¢in diigme kosullarini saglamasidir).

Sezgisel olarak, £ deki her bir egri tren raylarindan gegen
bir tren gibi diislinlilebildiginden train track tarafindan
taginmayan bir egri raylardan ¢ikan bir trene benzetilebilir.
Ayrica, asagida detayl bir sekilde agiklandigi lizere verilen
bir £ € £, ¢oklu egrisinin T train track koordinatlart T’ nun
her bir dalina paralel egri pargasi sayilarindan
olusacagindan T nun her bir e dali i¢in p(e) € Z* dir.
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2.3. Coklu Egrilerin Train Track

Koordinatlarindan Olusturulmasi

T, D, de e, e,...,e dallan ile verilen bir train track
grafigi olsun. T iizerinde (u(e,), ..., n(ex)) € ZX ¢apraz
6l¢timii verilsin. T nun N lifli komsulugunda her bir i igin
e; dalina paralel p(e;) ayrik yay cizelim. p ¢apraz dlgiim
oldugundan Tanim 2.4 geregi her bir v diigmesinde
gelendallarin sayist giden dallarin sayisina esit oldugundan
Sekil 8 de gosterildigi gibi gelendallar gidendallar ile ayrik
bir sekilde tek tiirli birlestirilerek basit kapali bir egri
sistemi elde edilir. D, — T, 0 — gen, 1 — gen, 2 — gen, bir
noktasi isaretlenmis 0 — gen veya halka i¢ermediginden
(n(eq), ..., n(ex)) bir goklu egri verir (Sekil 9). Buradan,
P Wy (1) = L(t) fonksiyonuna ulagilir. Tersine, £’ nin t
tarafindan tasindigini varsayalim. O zaman, £ tarafindan t
nun ey, ..., ex dallara atanan p(e;), ..., u(eyx) tamsayilart £
nin L < N, temsilcisinin e; dali fizerinden (y6n
gbzetmeksizin) gegme sayisi olarak verilir ve bunlar diigme

kosullarini saglar.
; \//I \/

3
Sekil 8. Her bir diigmede egri parcalari tek tiirlii birlestirilir

Buradan, y71: L£(t) —» Wy (1) ters fonksiyonu elde edilir.
Sonug olarak, Y.: Wy(t) - L(t) birebir ve orten bir
doniistimdiir.

Uyan 2.7. T, D’ de ey, e, ..., ey dallari ile verilen bir train
track grafigi ve £ < t olsun. £’ nin T nun dallarina tayin
ettigi (u(ey), ..., p(ex)) € ZX capraz Slgiimiine £ nin (T ya
gore) train track koordinatlari denir. Kolaylik agisindan,
(n(eq), -, nlex)) koordinatlarini €1,€5 v, €k ile
gosterecegiz.

ey, e, ..., e, sembollerinin, ne zaman dallara, ne zaman
koordinatlara karsilik geldikleri agik¢a belirtilecektir.

Sekil 9. Verilen bir egrinin train track koordinatlarindan
olusturulmasi

3. BULGULAR

Bu boliimde oncelikle Dynnikov koordinatlari verilen bir

coklu egrinin my—train track koordinatlar1 hesaplanacaktir.
Daha sonra literatiirde olduk¢a iyi bilinen Yardimer
Teorem 3.12 [3,4,6,10,13] kullamlarak m;—train track
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koordinatlar1  verilen bir
koordinatlar1 hesaplanacaktir.

¢oklu egrinin Dynnikov

3.1. A=Ay U--UAy_; Bolgesinde Yol Bilesenleri

Tammlar 3.1. L, £ € £, nin minimal bir temsilcisi olsun
(0<i<j<n-—-1). az_12i+1 Yyol bileseni (sirasiyla
0lpi2i+2 YOl bileseni), L’ nin u¢ noktalart oy;_; V& 49
(swrasiyla a,; Ve a,iy,) yaylar tlizerinde olan Ay U Ayiyq
bolgesindeki baglantili bilesenidir (Sekil 10). Benzer
sekilde, A = Aj; U -+ U Ayj_; bolgesinde L’ nin asagidaki
baglantili bilesenlerini tanimlayabiliriz (Sekil 10):

* a;; yol bileseni; u¢ noktalar1 a; ve a; lizerinde olan ve
hig bir x. (1 +[i/21<k<[j2]) araligin1 kesmeyen,

* xja; yol bileseni; u¢ noktalari x; araligi ve a; yay
iizerinde olan ve hi¢ bir x, (i<k<[j2] ) arahgm
kesmeyen,
. XE]- yol bileseni; u¢ noktalar1 x; ve x; araliklarinda olan,
hig¢ bir xi (i < k <j) araligini ve a, (i < k <j— 1) yayim
kesmeyen,
* xfj yol bileseni; u¢ noktalar1 x; ve x; araliklarinda olan,
hi¢ bir x, (i<k<j) araligm ve oy 1 (i<k<j—1)
yayimi kesmeyen baglantili bilesenlerdir.

-

Sekil 10. Ay; UAyq Ve A=Ay U--UA,;_; bogelerindeki
yol bilesenleri

Uyant 3.2. Verilen bir £ € £, ¢oklu egrisi i¢in Tanmim
3.1’de tamimlanan x;; sayilarinin £° nin tagindig1 m;—train
track grafikleri hakkinda bilgi verdigine dikkat ediniz.
Ornegin, Xg'3 # 0 ozelligindeki bir £ ¢oklu egrisi Sekil 9’
da verilen m;—train track grafigi tarafindan taginamaz.
Ustelik, verilen bir T 1;—train track grafigi igin £ < T ise Xjj
sayilari Tanim 2.3’ de verilen 1;—train track koordinatlarina
ulagmamizi saglar.

Ayrica, train track koordinatlarindan x;; yol bilesenlerine
ulagabiliriz: Verilen bir e dali diskin {ist veya alt yarisinda
kapsaniyor ise bir tek x;; yol bilesenine karsilik gelirken e
dali diskin hem st hem de alt yarisimt kesiyorsa birden
fazla x;; yol bileseninin bir birlesimidir (6rnegin, Sekil 16’
da gosterilen T, —train track grafigi i¢in e; dali xil_z Ve x5 3
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yol bilesenlerinin birlesimidir). Bu durumda, birlesimdeki

xj; yol bilesenlerinin sayisi birbirine esittir ve e dalina
karsilik gelen train track koordinatidir.
Yardimer Teorem 3.3. L, L€ £,” nin minimal bir

temsilcisi olsun. L> nin A, UA,,; bolgesindeki yol
bilesenleri

Q42 = min(o; — bﬁ/ﬂ' Qjyp — (_b)1++ﬂ/ﬂ)
olarak verilir.

(®)

Uyar1 3.4. i =j durumu igin formiillerin 6zel durumuna
dikkat ediniz. Yani, o; = o dir.

ispat. Genelligi kaybetmeden ispati Opi—12i+1 1¢in
yapacagiz. xj, L’ nin i + 1—inci isaretlenmis nokta ile i + 2—
inci isaretlenmis nokta arasindaki araligt kesme sayisim
gostersin.

it < Ot
(a) sy = oicg (b) i1 < ez

Sekil 11. o3j_1 »i4+1 yol bilesenlerinin hesaplanmasi
* Uyip1 = Oyi—q Olsun. Sekil 11(a)’ da gosterildigi gibi

— + +

Ozip1 = Oi—1 — b +X; —bj )

= 0pi-1 +X; — 2bf
dir. Ayrica
— +
O2i41 = Ogi—12i41 + X; — bj (10)
dir. Buradan,
— +
02i—1,2i41 = Ogi—1 — bj (11)
bulunur.
* 041 < 07 iken Sekil 11(b) * den yararlanarak
— +
0zi—1,2i+1 = Ozis1 — (—D)i41 (12)
elde edilir. Sonug olarak,
+,
0zi—1 — by’; Ozit1 = Opi—q
= + .
Q2i-12i+1 = | Ozi41 — (—b)i}q; Qi1 = Opj—g (13)
bulunur. Benzer sekilde ay; 54, yol bileseni
i — by Oziyz = Oy;

QAzirzit+z = ) Opj42 — (_b)i++1 Oiz < O (14)

olarak hesaplanir. oy;,, = ay; esitsizligi
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girz — (—b)iyy = oy — bf (15)
esitsizligine ve a,j,, < ay; esitsizligi

Oisz — (—b)fiy < 0y —bf (16)
esitsizligine denk oldugundan (Sekil 11)
Qiiyz = Min(ag — b,y iz — (=b)7 77 (7)
elde edilir.
Yardimer Teorem 3.5. L, £€ L£,” nin minimal bir

temsilcisi olsun. L’ nin A = Ay; U -+~ U Ayj_; bdlgesindeki
yol bilesenleri

02i-1,2j-1 = isrl?sijrll(azk—l,zk+l) (18)
Qzizj) = isrl?sijrll(azk,zkn) (19)

dir.

Ispat. Genelligi kaybetmeden ispati Opi—12j—1 16in
yapacaglz. ®yi,; benzer sekilde hesaplanir. Sekil 12° de
gortldiigii gibi ay;_q2j—1 yol bileseni her bir az_; (1<
k <j) yaymm kesen ancak hi¢ bir x, (i < k <j) araligim
kesmeyen bir yol bileseni oldugundan bdyle bilesenlerin
sayist  Apr_ 4 UAy (A <k<j—1) bolgelerindeki
Olpx—1 2k+1 Dilesenlerinin minimumuna esittir. Yani,

02i-1,2j-1 = isrlr<lsijII1(a2k'1'2k+1) (20)

dir.

—~1 1 N\

Xis2 X

Sekil 12. a,;_4 551 yol bilesenlerinin hesaplanmasi

Yardimer Teorem 3.6 L, L€ £, nin  minimal bir
temsilcisi olsun. O zaman,
Xjlpj—1 = |0(2i—1,2j—1 - 0‘21—3,2j—1| (21)
XiOpj = |0z2) — Q2,2 (22)
dir.
Uyan 3.7 Ik ve son araliklar igin formiillerin 6zel
durumlarina dikkat ediniz:

Yani, i = 0 igin Xo0pj_1 = Q_qj_1,Xo0pj = A_q2;j V€
I =ni¢in X, 051 = Opp-3,2j-1, Xnlaj = Uap—2 2j-

Ispat Tamimlar 3.1 geregi ve Sekil 13° deni < j iken
Ozi—12j-1 = XjOzj—1 + 0zi_32j-1 (23)
vei>jiken
Olzj—1,2i-3 = Xjlj—1 T 02j-12i-1 (24)
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Oldugundan XiO(2]-_1 = |O(21_1_2]-_1 - 0(21_3,2]-_1| elde Edi“r.
X;0y; benzer sekilde hesaplanir.

Xji1 Xji2 Xi

Sekil 13. X;0,j_4 yol bilegenlerinin hesaplanmasi

Teorem 3.8, L € L, ¢oklu egrisinin m,—train track
koordinatlarin1 vermektedir.

Teorem 3.8. L, £ € £’ nin minimal bir temsilcisi ve i < j
olsun. O zaman, x;; ve x{; asagidaki sekilde verilir.

ij = Xj0j—3 — XjUzj—1 (25)
xij = X{0pj—z — X{0p; (26)

Ispat. Tanimlar 3.1 geregi ve Sekil 14’ ten

Xj0pj-3 = XiL,lj + X051
dolayistyla x;; elde edilir. x{; benzer sekilde hesaplanir.

(1] 13 [T

"

Xit1 xXj

Sekil 14. x;; yol bilegenlerinin hesaplanmasi

Uyan 3.9 Yardimecr Teorem 3.6°da aj; = a; ve Teorem
3.8’ de x;; = x;; olduguna dikkat ediniz.

Ornek 3.10 D,te p(L) =(-1,1;—-1,1) Dynnikov
koordinatlar1 ile verilen bir ¢oklu egrinin m;—train track
koordinatlarin1 bulalim. Yardimci Teorem 2.1° den £’ nin
icgen koordinatlart §(L) =(3,1,1,3;2,4,2) olarak
bulunur.

Sekil 15. Dynnikov koordinatlar1 p(£) = (—1,1; —1,1)
olan £ ¢oklu egrisi
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Lonin x| x (0 <i,j < 4) m-train track koordinatlarini

ij
bulmak i¢in Teorem 3.8’ de belirtilen
XEj = Xj0pj-3 — Xj0pj—1 27)
(28)

a _—
Xjj = Xjlgj—2 — X{0p;
formiilleri kullanilir. Burada sadece 1, koordinatini

hesaplayacagiz. Diger koordinatlar benzer sekilde bulunur.

lez = X0 — X403 (29)
oldugundan x; o; Ve x, a3 sayilarini hesaplamaliyiz.
Yardime1 Teorem 3.6° dan,

X101 = 00 — 010 (30)

X103 = 010z — O_1 03 (31)

dir. Yardime1 Teorem 3.3 ve Yardimct Teorem 3.5 geregi
a; ;=0 =3ve
a_;; = min(a_; — by, oy — (=b)7) =min(1,3) =1
o;3 = min(a; — b, a3 — (=b)3) =min(3,1) =1
a_;3 =min(a_;q,0;3) =min(1,1) =1
bulunur. Dolayisiyla, x;04 =2 ve x;03 =0 olarak
hesaplanir. Buradan,

X{y = X0y — Xp03 = 2 (32)
elde edilir. Benzer sekilde,
Xgs=x3,=1x3;=x3, =1, x3; =2 ve geri kalan
tim x;; degerleri sifir olarak bulunur. Buna gore, £ ¢oklu
egrisinin tagindig1 m;—train track grafiklerinden birisi Sekil
16” da gosterilmistir ve £’ nin bu train track grafigine gore
koordinatlar1 (e, e,, €3, €4, €5) = (1,0,2,0,1) dir.

Sekil 16. (e, e,, e3,e4,e5) = (1,0,2,0,1)

Uyan 3.11 x;; yol bilesenleri verilen bir £ € £, ¢oklu
egrisinin x; araligini kesme sayisinin
Xj = Zm::i Xiillm + Xﬁm (33)

oldugunu gézlemleyiniz.

Sekil 17. x; aralifini kesen yol bilesenleri
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T, —train track koordinatlari verilen bir ¢oklu egrinin liggen
dolayisiyla Dynnikov  koordinatlarint  hesaplamamizi
saglayan Yardimc1 Teorem 3.12 igin aciklayict bir ispat
verilecektir.

Yardimcar Teorem 3.12 L, £L€ £,” nin minimal bir
temsilcisi olsun. K, D,’de tiim koseleri isaretlenmis
noktalar {izerinde olan ve i¢ kisminda hicbir isaretlenmis
nokta bulunmayan bir dortgen olsun. %, y, z, t, e ve f
sembolleri L’ nin K dortgeninin Sekil 3.12> de gosterilen
kenarlar1 ve kosegenleri ile olan kesisim sayilarini
gostersin. Bu durumda

e+ f=max(x+yz+t) (34)
dir.

Sekil 18. K karesinde L nin yol bilesenleri

Ispat Q, K dortgeni tarafindan smirlanan bélgeyi belirtsin.
xy Ve zt, ’da L’nin u¢ noktalar sirasiyla x ve y ile z ve t
kenarlar1 iizerinde bulunan egri parcalart olsun. L N Q’nin
bilesenleri ayrik oldugundan (L basit kapali egrilerden
olustugundan) xy ve zt sayilarindan en az biri sifir
olmalidir. Xy = 0 oldugunu varsayalim. O zaman, z + t >
X+ yve

X =Xz +xt

y=yz+yt

Z=XZ+yz+ 1zt

t=xt+yt+zt

e=xz+yt+zt

f=xt+yz+zt

dir. Buradan

e+ f=xz+yz+xt+yt+ 2zt

=z+t
bulunur. Benzer sekilde, zt =0 ise x+y>z+t ve e+
f = x 4+ y bulunur. Bu durumda,

e+f=max(x+yz+t)
dir.
Yardimer Teorem 3.13 L € L, ¢oklu egrisinin  x;; yol
bilesenleri verilsin. £ € £, nin tiggen koordinatlar1 §(£) =

(o, B) € Z°"~5\{0}

— i — a
i1 = Z Xgm V€ Qg = Z Xk,m

0<ksi O<ksi
i+1<sms<n i+1<ms<n
(36)
B§ = max(0i_q + 0zi—2, Ozi—3 + Api) — X;
olarak verilir.
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ispat a,;_; ve ay; tizerindeki kesisimlerin, ug noktalart i +
1-inci igaretlenmis noktanin solunda ve sagindaki araliklar
tizerinde bulunan x ,, bilesenlerinden geldigi $ekil 19° dan
aciktir. f3; tizerindeki kesisim sayisini hesaplamak igin
Yardimer Teorem 3.12° den yararlanacagiz. D, in siir1
dD, tek bir O noktasi ile eslestirildiginde i ve i+ 1-inci
isaretlenmis  noktalar ile O noktasinin  koseler,
Ozi_2, Ozi_1, Ozi_3 V@ Oy yaylarinin kenarlar, B; yayi ile x;
araliginin kosegenler oldugu “dejenere” bir dortgen elde
edilir (Sekil 20). O zaman Yardimei Teorem 3.12° den

Bi = max(ayi_1 + 0i_p, 0zi_3 + Az;) — X;
bulunur.
A2i-1

VGV NNE

Azi—2

Sekil 19. a,;_; Ve ay; yaylart lizerindeki kesisimler

Azi—3 Bi g

A2i—2 Azj

Sekil 20. 3; ve x; nin kosegenler oldugu doértgen
4. DEGERLENDIRME VE SONUC

Yukaridaki formiillerden Yardimci Teorem 2.1 yardimiyla
Dynnikov koordinatlarinin elde edilebilecegine dikkat
ediniz.  Makalede verilen m;—train track grafigi
koordinatlarini Dynnikov koordinatlarina baglayan gegis
formiillerinin, cinsi 1 den bilyiik bir yiizeyde tanimli iki
¢oklu egrinin geometrik kesisim sayisini polinomsal
zamanda hesaplayan bir algoritma bulma agik problemine
151k tutmasi beklenmektedir.

Hesaplamali topolojide ¢oklu egriler ile ilgili 6nemli bir
yere sahip olan bu problem igin literatirde belli
algoritmalar verilmis olsa da [20] global koordinatlari
(¢oklu egrileri tek tiirlii belirleyen koordinatlar) kullanan bir
algoritma cinsi 1 den biyiik yiizeyler i¢in heniiz
bulunamamustir.

TESEKKUR

Calisma hakkindaki detayli degerlendirmeleri ve yapici
yorumlari i¢in hakemlere tesekkiir ederiz.
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Oz

Bu ¢alismada ZnO nanopartikiillerinin morfoloji ve partikiil boyutu tizerine farkli piiskiirtmeli Kurutucu proses parametrelerinin
ve konsantrasyonun etkisinin arastirilmas: amaglanmistir. Calisma kapsaminda ¢inko asetat ¢ozeltilerinden hareketle ZnO
nanopartikiiller sentezlenmis, yapisal ve morfolojik ozellikleri incelenmistir. ZnO nanopartikiillerin sentezlenmesinde
piiskiirtmeli kurutma ve termal bozunma prosesleri ardisik olarak uygulanmistir. X-1s1n1 kirinim analizi, tek fazli ZnO altigen
yapisini gostermistir. Konsantrasyonun artirilmasi sayesinde sentezlenen tozlarin yiizey alani degerleri azalirken gercek
yogunluk degerlerinin arttig1 belirlenmistir. Ayrica piskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinin degistirilmesi ile partikiil boyut
ve yogunluk degerleri degismistir. SEM goriintiilerine gore; piiskiirtillerek kurutulmus tozlarin kiiresel morfolojilerinin termal
bozunma prosesi ile c¢ubuk/cubuksu morfoloji sergiledigi gozlenmistir. ZnO nanopartikiillerin yapisal ve morfolojik
Ozelliklerinin, piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinin ve konsantrasyonun degistirilmesiyle farkliliklar gosterdigi tespit
edilmistir.
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Abstract

In this study, it has been aimed to investigate the effect of different concentrations and spray dryer process parameters on
morphology and particle size of ZnO nanoparticles. In the scope of the study ZnO nanoparticles were synthesized from zinc
acetate solutions and the structural and morphological characterizations were carried out. Successive spray drying and thermal
decomposition processes were performed in order to synthesize of ZnO nanoparticles. The X-ray diffraction analysis revealed
single-phase ZnO hexagonal structure. It has been determined that the densities increased while the specific surface area values
decreased with increasing of concentration. By the changing of spray dryer process parameters, particle size and density have
altered. According to SEM micrographs, it has been observed that spherical morphologies of spray dried powders exhibit rod/rod-
like morphology with the thermal decomposition process. In the evaluation of results, it has been ascertained that the structural
and morphological properties of ZnO nanoparticles varied by concentration and by changing the spray dryer process parameters.
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S. DUMAN

1. GIRiS

Genis bir band araligma (3.37 eV) ve oda sicakliginda
uyarilmis halde genis baglanma enerjisine (60 meV) sahip
olan c¢inko oksit (ZnO); optoelektronik cihazlar, giines
pilleri, sensorler, varistorler gibi ¢esitli alanlardaki
potansiyel uygulamalari nedeniyle umut verici malzeme
olmustur [1, 2]. ZnO nanopartikiiller diger malzemelerle
kargilagtirildiginda, diigik maliyetli olduklari, yiiksek
sicaklikta  calisabildikleri ve biinyelerinde  toksik
bulundurmadiklari igin istisnai 6zellikler sunmaktadirlar.
Bu nedenle, nanokristalin boyuttaki ZnO partikiillerin
sentezlenmesine yonelik ¢aligmalara ilgi artmaktadir [3, 4].
Farkli morfolojilerde ZnO nanoyapilarin elde edilmesinde
cesitli sentezleme yontemleri kullanilabilmektedir. Bu
yontemlerden bazilar1 sol-jel [5], ultrasonik sprey piroliz
[6], hidrotermal [7] ve termal bozunma [8] yontemleridir.
Liang ve dig. tarafindan yapilan c¢alismada [9] bir
mikrodalga yardimli hidrotermal yontem ile degisik
morfolojilerde ZnO sentezlenmistir. Caligmalarda sulu
cozeltilerdeki ¢inko iyonlarin konsantrasyonu degistirilerek
farkli mikroyapilarin sentezlendigi belirtilmistir [9, 10].
Uygulamas1 kolay ve maliyeti diisik olan termal
bozunma  prosesi  ile nanopartikiillerin homojen
dagiliminda  sorunlar yasanabilmektedir. Bu dezavantaji
gidermek ve ¢ozelti icinde metal iyon hareketlerini dengeli
dagitarak homojen dagilimhi partikiiller elde etmek
amaciyla bu proses oncesinde piiskiirtmeli kurutma prosesi
uygulanmigtir  [11].  Piskdrtmeli  kurutma, akiskan
malzemeyi sicak hava ortamindan bir atomizor araciligiyla
puskiirterek diizgiin kiiresel sekilli ve homojen boyutlu kuru
toza doniistiiren bir prosestir [10,12,13]. Bu proses, katkili
¢inko asetat kompozit tozlarin bilyiik 6lgekli liretimi igin
cevre dostu ve yiiksek verimli oldugundan tercih
edilmektedir [11,14]. Ancak piiskiirtmeli kurutma ve termal
bozunma ardigtk prosesler ZnO  nanopartikiillerin
sentezinde kullanilan yeni bir yontemdir. Bu yiizden heniiz
literatiirde yeterli calisma bulunmamaktadir. Bu yontemi
kullanarak daha 6nce yaptigimiz galismada [14] Ag ve
B katkili  ZnO nanopartikiiller sentezlenmis  olup,
yapisal veoptik  6zelliklere katkinin etkisi incelenmistir.

Piskiirtmeli  kurutulmus partikiillerin  kalitesi proses
parametrelerinden ~ ve  ¢bzelti  konsantrasyonundan
etkilenmekte ve partikiil boyut, morfoloji ve goriiniir
yogunluk gibi 6zelliklerini degistirmektedir [15,16]. Lin ve
Gentry [17] yaptiklar1 galismada sicaklik, ¢oziiniirlik ve
kurutma debisi parametrelerinin damlaciklardan olusan
partikiilin yogunlugunu ve morfolojisini etkiledigini ifade
etmiglerdir. Walton ve Mumford [13] yaptiklart ¢alismada
proses parametrelerinin piskiirtiilerek kurutulan
partikiillerin {izerindeki etkisini incelemis olup, kurutma
hava giris sicakliginin kurutulan partikiillerin boyutlar1 ve
morfolojileri lizerinde etkili oldugunu bulmuslardir.

Bu calismada, piskiirtmeli kurutma ve termal bozunma
ardigik prosesleri ile ZnO nanopartikiillerin sentezlenmesi ve
karakterizasyonu rapor edilmistir. Nihai toz o6zelliklerin
karakterizasyonu sirasinda farkli piskiirtmeli kurutucu
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proses  parametrelerin etkisi

arastiritlmistir.

ve konsantrasyonun

2. MALZEME ve YONTEM
2.1. ZnO Nanopartikiillerin Sentezi

Sentez asamasinda ¢inko asetat dihidrat tozu (Zn(Ac)2; Alfa
Aesar™) ve ¢oziicii olarak destile su kullamlmustir. Calisma
kapsaminda farkli ¢ozelti konsantrasyonlarinda ve
plskiirtmeli ~ kurutucu proses parametrelerinde ZnO
nanopartikiilleri ptiskiirtmeli kurutma (PK) ve termal
bozunma (TB) prosesleri ile sentezlenmigtir. 1 M
konsantrasyonda hazirlanan Zn(Ac), ¢ozeltisi pskiirtmeli
kurutucu proses parametrelerini belirlemek icin kurutma
hava giris sicakligi (KHGS), ¢ozelti besleme debisi (CBD)
ve kurutma hava debisi (KHD) belli bir ¢aligma araliginda
uygulanmistir. Tablo 1’de, farkli piskiirtmeli kurutucu
proses parametrelerinin deneysel kodlar1 ve bu kodlara ait
deneysel parametreler tanimlanmaistir.

Tablo 1. Piskiirtmeli kurutucu proses parametreleri ve
deneysel kodlar.

Piskiirtmeli Kurutucu Proses
Parametreleri PK B

KHGS CBD KHD Sonrasi Sonrasi
oC mL/dk. l/sa. Kodlar Kodlar
140 3 800.1 PK-1 TB-1
180 800.1 PK-2 TB-2
220 3 800.1 PK-3 TB-3
220 3 400.1 PK-4 TB-4
220 9 800.1 PK-5 TB-5
220 15 800.1 PK-6 TB-6

ZnO nanopartikiillerin sentezlenmesinde konsantrasyonun
etkisini incelemek amaciyla yapilan deneysel ¢aligmalarda
ise, 0.1 M, 0.2 M, 0.5 M ve 1 M olarak dort farkli ¢ozelti
konsantrasyonlarinda Zn(Ac), ¢ozeltileri hazirlanmigtir.
Baglangic malzemesinin saf su igerisinde tamamen
¢oziinmesi ve homojen karigimin saglanmasi i¢in her bir
¢Ozelti manyetik karistirici ile oda sicakliginda 30 dk.
karistirtlmigtir. Piiskiirtmeli kurutucu proses parametreleri
olan KHGS, CBD ve KHD sirasiyla 220 °C, 3 mL/dk. ve 800
I/sa. olarak belirlenmis ve farkli ¢6zelti konsantrasyonlarinda
hazirlanan ¢ozeltiler bu parametrelerde piskiirtiilerek
kurutulmustur.  Farkli  konsantrasyonlarda hazirlanan
¢ozeltilerin piiskiirtmeli kurutma ve termal bozunma
prosesleri sonrast kullanilan deneysel kodlar1 Tablo 2’de
verilmistir.

Deneysel galismalar sirasinda piiskiirtmeli kurutucudan elde
edilen tozlar silindirik aliimina potalara konulmustur. Bu
tozlar termal bozunma ve indirgenme reaksiyonlari igin oksit
firinina yerlestirilmistir. ZnO nanopartikiillerin
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sentezlenmesi amaciyla ardisitk proses olarak termal
bozunma uygulanmigtir. Termal bozunma reaksiyonu 300 °C
sicaklikta ve 2 °C/dk. isitma hizinda gergeklestirilmistir.
Ayrica hava atmosferi ve 12 sa. bekleme siiresinde
calisilmugtir.

Tablo 2. ZnO nanopartikiillerin sentezlenmesinde kullanilan
¢ozelti igerikleri ve deneysel kodlar.

. PK Sonras1 | TB Sonrasi
Cozelti Igerigi
Kodlar Kodlar
1M ZnAc; PK-3 TB-3
0.5 M ZnAc; PK-7 TB-7
0.2 M ZnAc; PK-8 TB-8
0.1 M ZnAc; PK-9 TB-9

2.2. ZnO Nanopartikiillerin Karakterizasyonu

Deneysel caligmalarda elde edilen ZnO nanopartikiillerin
karakterizasyonu kapsaminda; faz ve kristal yap1 analizi X-
1igmnlan difraktometresiyle (Bruker™ AXS D8 Advance) ve
mikroyapisal karakterizasyonu ise taramali elektron
mikroskobuyla (Quanta™ FEG 250) incelenmistir.
Piskiirtiilerek kurutulan toz numunelerin kaba nem orani
Precisa™ nem tayin cihaz1 kullamilarak belirlenmistir.
Nanopartikiillerin partikiil boyut &lgiimleri, Microtrac™
Nano-flex partikiill boyut dagilim cihazt kullanilarak
gerceklestirilmistir.  Spesifik  ylizey  alanlart  ise,
Quantachrome™ Autosorb-1 MP cihazi ile Brunauer-
Emmett-Teller (BET) metodu kullanilarak 6l¢iilmiistiir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Farkl1 piiskiirtmeli kurutucu proses parametreleri kullanarak
hazirlanan 1 M Zn(Ac)2 ¢Ozeltilerinin  morfolojik
karakterizasyon iglemleri yapilmistir. PK-1, PK-2 ve PK-3
tozlarmin SEM fotograflar1 Sekil 1°de verilmistir. SEM
fotograflar1 (Sekil 1a) incelendiginde, 140 °C’lik kurutma
girig sicakliginda elde edilen partikiillerin daha diizensiz ve
homojen olmayan kiiresel morfolojilere sahip oldugu
goriilmektedir. 220 °C kurutma hava giris sicakliginda (Sekil
lc) ise elde edilen partikiiller daha diizgiin kiiresel morfoloji
sergilemekte  ve  partikiil  biyiikliiginiin  arttig1
gozlenmektedir.

Kurutma hava giris sicakligimin 140 °C’den 220 °C’ye
yiikseltilmesi ile kurutma hava ¢ikis sicakliginin 80 °C’den
115 °C’ye artmistir. Bu sonuca gore, kurutma hava giris
sicakliginin  ¢ikig  sicakligimi  belirlemede Onemli bir
parametre oldugu tespit edilmistir. Tablo 3’te farkh
puskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinde elde edilen
tozlarin nem oranlart ve goriiniir yogunluk degerleri
verilmistir. Tablo 3’e gore, yiiksek sicakliklarda
puskiirtiillerek kurutulmus tozlarin nem orani azalmakta ve
kurutma hava giris sicakliginin artmasi ile goriiniir
yogunlugu da azalmaktadir. Ayrica piiskiirtmeli kurutucudan
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gecirilmis tozlarin SEM fotograflari (Sekil 1) incelendiginde
ise, kurutma hava giris sicakliginin artirtlmasinin partikiil
boyutunu artirdigi gorillmistir. Diger proses parametresi
olan ¢ozelti besleme debisi piiskiirtiilerek kurutulmus
tozlarin partikiil boyut ve morfolojisini etkilemektedir. Diger
puskiirtmeli kurutucu proses parametreleri sabit tutulup
¢ozelti besleme debisi arttirildiginda, kurutma odasina daha
biliyliik damlaciklar piiskiirtilmekte ve elde edilen tozlarin
nem orani artmaktadir. Tablo 3 incelenerek ¢6zelti besleme
debisi arttikga elde edilen tozlarin daha yiiksek goriiniir
yogunluga sahip oldugu tespit edilmistir. Cozelti besleme
debisinin arttirilmast ile nem oranmin ve goriiniir
yogunlugunun arttig1 daha once bildirilmisti [18, 19].

(©
Sekil 1. Piiskiirtmeli kurutulmus tozlarin SEM fotograflari:
(a) PK-1, (b) PK-2 ve (c) PK-3.

Kurutma hava debisinin piiskiirtiilerek kurutulan tozlarin
iizerindeki etkisi incelendiginde, diger kurutma proses
parametreleri sabit iken kurutma hava debisinin artmasi nem
orani ve gOrinir yogunluk degerlerinin azaldig
belirlenmistir. Bu sonuglar Ozdemir’in 2009 yilinda yaptig1
caligmadaki bulgularla benzerlik  gdstermektedir.
Ozdemir’in galigmas1 sonucunda oldugu gibi kurutma havasi
sicakligi ve kurutma havast debisinin artmasi ile artan
kuruma hizinin ¢6zelti besleme debisi ile ters orantili olarak

degistigi saptanmustir [20].

Literatiirde ¢inko asetatin termal bozunmas ile ilgili yapilan
caligmalar degerlendirildiginde [20,21] termal bozunma
proses parametreleri 300 °C sicaklik, 2 °C/dk. 1sitma hiz1 ve



S. DUMAN

12 saat bekleme siiresi olarak belirlenmistir. Lin ve Li [20]
ve Chen ve dig. [21] caligmalarinda, asetatlarin termal
bozunmasinda buharlasmanin hizli olmast nedeniyle
partikiillerde kararli ¢ekirdeklenmenin gerceklesmedigi
belirtilmistir. Cozelti icinde metal iyon hareketlerini dengeli
dagitarak homojen dagilimli partikiiller sentezlemek i¢in bu
proses Oncesinde piiskiirtmeli kurutma prosesine tabi
tutulmustur.

Tablo 3. Farkli  piskiirtmeli ~ kurutucu  proses
parametrelerinde elde edilen tozlarin nem oranlar1 ve
goriiniir yogunluk degerleri.

PK Proses Nem | Goriiniir
Parametreleri Orant | Yogunluk
(%) (g/cm?)
140 42 0.096
Kurutma
Hava Giris 180 23 0.067
Sicakligi
£ 220 16 0.025
3 18.71 0.021
Cozelti
Besleme 9 28.92 0.047
Debisi 5 2 1d o7
400 23.04 0.053
Kurutma
Hava Debisi 800 18.71 0,021

Daha onceki ¢aligmamizda [14] piskiirtmeli kurutulmus
¢inko asetat graniillerin termal bozunma prosesi sirasinda
ZnO’e donilisiim iizerine baglayict ve katkisinin etkilerini
aragtrmis  ve TB-3 numunesine ait karakterizasyon
calismalarina detayl bir sekilde yer verilmistir. Bu ¢aligma
ile piiskiirtmeli kurutucu proses parametreleri degistirilerek
hazirlanan tozlara termal bozunma prosesi uygulanmis ve
sentezlenen ZnO nanopartikiiller incelenmistir. Termal
bozunma prosesi sonrasi sentezlenen ZnO nanopartikiillerin
SEM fotograflar1 Sekil 2’de verilmistir. SEM fotograflar
incelendiginde, kiiresel morfoloji sergileyen piiskiirtmeli
kurutulmus tozlarin termal bozunma prosesi ile nanoboyut
araliginda  ve  cubuksu/gubuk  yapiya  donlstigi
gozlenmektedir. Kuruma hava giris sicakligi sentezlenen
ZnO nano partikiillerin morfolojilerini degistirmistir. Giris
sicakligmmin  artmast  ¢ubuk  yapmin  uzunluklariin
kisalmasina ve c¢aplarinin geniglemesine neden olmustur
(Sekil 2). Sekil 2’e gore, sentezlenen ZnO nanopartikiillerin
morfolojileri {izerine ¢ozelti besleme debisinin (TB-3, TB-5
ve TB-6) ve kurutma hava debisinin (TB-3 ve TB-4) etkili
oldugu gozlenmektedir. Kurutma hava debisinin yiiksek
olmas1 sentezlenen nanopartikiillerin ¢ubuksu yap1
olustururken kurutma hava debisinin azalmasi ise bu yapinin
bozulmasimma ve karmasik bir morfolojiye doniismesine
neden olmaktadir (Sekil 2d). Sekil 2b’de diisiik kurutma
hava debisinde puskiirtiilerek kurutulan tozlarin homojen bir
morfoloji sergilemedigini gostermektedir. Bunun sebebi;
nemin buharlasarak damlacik yiizeyinden uzaklagmasini
saglayamamasidir.
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Sekil 2. Farkl piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinde

sentezlenen ZnO nanopartikiillerin SEM fotograflari: (a)
TB-1, (b) TB-2, (c) TB-3, (d) TB-4, (e) TB-5 ve (f) TB-6.
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Farkli piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinden
hareketle sentezlenen ZnO nanopartikiillerin ~SEM
analizinde hesaplanan uzunluk/cap (L/D) orami Tablo 4’de
verilmistir.  Tablo 4’¢  gore, sentezlenen ZnO
nanopartikiillerin L/D oraninda kurutma hava giris
sicakliginin etkisiyle azalma meydana gelmis olup SEM
fotograflariyla uyumlu oldugu tespit edilmistir. Ayrica,
sentezlenen ZnO nanopartikiillerin L/D oraninda ¢ozelti
besleme debisinin etkisiyle artiy meydana geldigi
belirlenmistir.

Tablo 4. Farkli  piskiirtmeli  kurutucu  proses
parametrelerinden hareketle sentezlenen Zn0
nanopartikiillerin partikiil boyut sonuglari.

Numune | Partikiil Boyut— | Partikiil Boyut L/D
Kodu uzunluk (L) (hm) | —¢ap (D) (hnm) | Oram
TB-1 324.6 75.9 4.3
TB-2 298.2 80.3 3.7
TB-3 204.9 82.1 25
TB-4 218.6 81.9 2.7
TB-5 189.8 49.4 38
TB-6 192.3 43.6 4.4
TB-1 324.6 75.9 4.3
TB-2 298.2 80.3 3.7

Farkli piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinden
hareketle sentezlenen ZnO nanopartikiillerinin yogunluk
sonuglar1 Tablo 5°de verilmistir.

Tablo 5. Farkli  piiskirtmeli
parametrelerinden hareketle
nanopartikiillerin yogunluk sonuglari.

kurutucu  proses
sentezlenen ZnO

Goriindr Gergek
Numune Kodu |  Yogunluk Yogunluk

(g/cm’) (g/cm’)
TB-1 0.90+0.05 5.22+0.008
TB-2 0.75+0.04 5.36+0.010
TB-3 0.32+0.06 5.48+0.013
TB-4 0.394+0.03 5.39+0.006
TB-5 0.66+0.04 5.39+0.008
TB-6 0.80+0.06 5.27+0.011

ZnO'in teorik yogunlugu 5.61g/cm®tir. Daha 6nceki
makalemizde [14], TB-3 nanopartikiillerin ger¢ek yogunluk
degeri 5.48 g/cm? olarak 6lgiilmiis olup teorik yogunluga en
yakin numune oldugu tespit edilmistir. Wojnarowicz ve dig.
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[22] tarafindan yapilan g¢alismada, ylizey kusurlarindan,
Zn(OH), hidroksitlerin  varhigindan ve stokiyometrik
olmayan bilesimden dolayr nano yogunluk ve ZnO'nun
teorik yogunlugunda farklilik olusabilmektedir.

Piskiirtmeli kurutucu proses parametreleri
degerlendirildiginde; kurutma hava giris sicakliginin, ¢6zelti
besleme ve kurutma hava debilerinin optimum degerleri
strastyla 220 °C, 3 mL/dk. ve 800 /s olarak belirlenmistir
[14]. Bu calisma ile piiskiirtmeli kurutucu proses
parametrelerinin elde edilen tozlarin iizerine olduk¢a etkili
oldugu anlasilmis olup sonuglar literatiirdeki ¢aligmalar ile
benzerlik gostermektedir [13,14,18,19].

-m-Nem Oram (%)
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Sekil 3. Farkli ¢ozelti konsantrasyonlarindaki ¢ozeltilerin
puskiirtilerek kurutulmas: ile hazirlanan tozlarin nem
oranlar1 ve gorlinlir yogunluklart.

Farkli Zn(Ac), konsantrasyonlarda ZnO nanopartikiillerin
SEM fotograflart Sekil 4’de gosterilmistir. Sekil 4’de
gorildiigli  gibi, sentezlenen ZnO nanopartikiillerin
morfolojileri konsantrasyon miktarina bagl olarak degistigi
goriilmistiir. 300 °C’de uygulanan termal bozunma prosesi
ile puskirtiilerek kurutulmus kiiresel sekilli graniillerin
nanoboyutlu ¢ubuksu morfolojiye doniistiigii gézlenmistir
(Sekil 4). TB-3, TB-7, TB-8 ve TB-9 numuneler ¢ubuk

yapilar sergilemistir.

Farkli ¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen ZnO
nanopartikiillerin partikiil boyutlari, uzunluk/cap (L/D)
oranlart ve yiizey alanlar1 Tablo 6’da verilmistir. Tablo 6
incelendiginde, sentezlenen ZnO nanopartikiillerin L/D
oranlarinda konsantrasyon miktarinin artmasiyla azalma
meydana geldigi ve en yiiksek konsantrasyondaki TB-3
nanopartikiillerin en az L/D oranina sahip oldugu
belirlenmistir. Konsantrasyon miktarinin artmasi ile partikiil
boyutu biiylirken es zamanli olarak ylizey alan1 degerlerinin
azalmasi bu bulguyu desteklemektedir.

Sekil 5’de  farkli  piiskiirtmeli ~ kurutucu  proses
parametrelerinde ve konsantrasyonlarda piskiirtiilerek
kurutulmus tozlarin termal bozunmasi ile sentezlenen ZnO
nanopartikiillerin XRD paternleri gosterilmistir. Sekil 5a’da
goriildiigii gibi, ¢inko asetat tozun XRD pikleri JCPDS 14-
0902 numarali referans karta gore Zn(Ac); ile uyustugu
belirlenmistir. Sekil 6a’ya gore; 13.4°°de (002) karakteristik



S. DUMAN

piki gosteren Zn(Ac)z, (003) ve (004) diizlemlerine ait 19.6°
ve 24.3%°de yer alan pikler de saptanmustir.

(d) b & -
Sekil 4. Farkli ¢6zelti konsantrasyonlarinda sentezlenen ZnO
nanopartikiiller: (a) TB-3, (b) TB-7, (c) TB-8 ve (d) TB-9.

Tablo 6. Farkli ¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen
ZnO nanopartikiillerin partikiil boyut ve yiizey alam
sonuglart.

Ortalama | Partikiil | Partikiil BET
Partikiil Boyut — | Boyut — L/D Yiizey
Numune

Boyut uzunluk | ¢ap (D) | Oram Alani
(nm) (L) (0hm) | (nm) (m2/g)

TB-3 306 204.9 82.1 25 18.50
TB-7 245.3 267.3 58.9 55 24.88
TB-8 210.2 288.2 72.7 4.0 25.47
TB-9 183.6 210.6 28.2 7.5 30.65
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Sekil 5. XRD sonuglart: (a) baslangic tozlart ve piiskiirtmeli
kurutma sonrasi tozlar, (b) farkl piskiirtmeli kurutma proses
parametrelerinde sentezlenen ZnO nanopartikiiller ve (c)
farklt ¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen ZnO
nanopartikdiller.

Puskdirtillerek  kurutulan  tozlarm  XRD  paternleri
incelendiginde; 220 °C’de bozunmanin basglamasi ile
Zn(OH); hidroksitlerin olustugu ancak hala Zn(Ac), fazina
rastlandigr goriilmektedir. Ortorombik yapidaki Zn(OH):
(JCPDS kart no. 89-0138), piiskirtiilerek kurutulmus
tozlarin diger bir karakteristik pikidir. Qu ve Jia [23]nin
XRD calismalart ile uyumlu oldugu saptanmistir. Sekil
5b’de, Farkli piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinden
gecirilen tozlarm termal bozunmas sonras1t XRD paternleri
incelenmis ve ZnO’in hekzagonal siki paket yapiya sahip faz
doniistimiiniin gergeklestigi saptanmustir. Sekil 5¢’de farkl
¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen nanopartikiillerin
tiim difraksiyon piklerinin hekzagonal siki paket ZnO kristal
yapisina  sahip  oldugu  tespit  edilmistir.  ZnO
nanopartikiillerin 26= 31.8°, 34.5° ve 36.3°°de yer alan



S. DUMAN

pikler hekzagonal yapidaki JCPDS 70-8070 numaral
referans karta gére ZnO ile uyumlu olup, (100), (002) ve
(101) diizlemlerine aittir [24]. ZnO disinda yabanci fazlarin
varligina rastlanmamustir. Konsantrasyonun artmasi ile pik
siddetlerinde artis meydana gelmistir.

Farkli ¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen 2ZnO
nanopartikiillerin yogunluk sonuglar1 Tablo 7’de verilmistir.
Tabloda goriildiigii gibi ¢ozelti konsantrasyon miktarimin
azaltilmastyla gorliniir yogunluk degerlerinde artig tespit
edilmistir. Ger¢cek yogunluk degerleri ise, c¢dozelti
konsantrasyonu artirildiginda artmakta ve teorik yogunluga
yaklagsmaktadir [14].

Tablo 7. Farkli ¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen
ZnO nanopartikiillerin yogunluk sonuglari.

Goriliniir Gergek
Numuneler Yogunluk Yogunluk
(glemd) (glcm®)
TB-3 0.32+0.06 | 5.48+0.013
TB-7 0.41+£0.06 | 5.37+0.009
TB-8 0.82+0.04 | 5.26+0.010
TB-9 0.90+0.05 | 5.12+0.008

4. BULGULAR VE TARTISMA

Farkli piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinde ve
konsantrasyonlarda hazirlanan ¢inko asetat ¢ozeltilerinden
hareketle ZnO nanopartikiillerinin sentezi basaril bir sekilde
gergeklestirilmistir. Plskiirtmeli kurutma ve termal bozunma
ardigik prosesler ile farkli morfolojilere ve boyutlara sahip
ZnO tozlart tretmenin miimkiin oldugu gorilmistiir.
Piskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinin sentezlenen
ZnO nanopartikiillerin morfolojilerini etkiledigi tespit
edilmistir. Konsantrasyonun artirilmasiyla daha az nemli ve
daha diisiik goriiniir yogunluga sahip piiskiirtiilmiis tozlar
elde edilmistir. XRD wverileri, ZnO'nun baglangicinin
Zn(Ac), oldugunu ve puskiirtmeli kurutma prosesi sonrasi
elde edilen tozlarda bozunmanin baglamasi ile Zn(OH)2’in
olustugunu gostermistir. Ayrica ardigik proses olan termal
bozunma ile ZnO’¢ doniisiimiiniin tamamlandigi ve
sentezlenen ZnO nanopartikiillerin saf wurtzit yapida oldugu
tespit  edilmigtir. ~ Piiskiirtmeli  kurutucu  proses
parametrelerindeki degisiklik ve konsantrasyondaki artis,
partikiil boyutunu, morfolojisini ve yogunlugunu etkilemis
ve degistirmistir. Pliskiirtiilerek kurutulmusg tozlarmn kiiresel
morfolojisi termal bozunma prosesi ile gubuk ve ¢ubuksu
morfolojiye doniismiistiir. Yiizey alani degerlerinin
konsantrasyon miktar1 ayarlanarak kontrol edilebilir oldugu
tespit edilmistir.

TESEKKUR

Bu calisma ITU Arastirma Fonu BAP 36459 No’lu arastirma
projesi kaynaklari ile desteklenmistir. Calismaya degerli
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Abstract

This study was carried out to determine the derivative energy (biogas) from different food waste substrates. A fixed mass (5kg)
of different food substrates and distilled water (5kg) were anaerobically digested in the ratio of 1:1, and their derivable energy
were measured respectively for raw and purified biogas. Food substrates used for the process includes Beans, Rice, Yam, Fufu,
Ripe Plantain, Garri, Corn, Unripe Plantain, Sweet Potatoes, Ripe Banana, Pineapple and Water Melon, but Garri yielded the
highest raw biogas of 140g and highest purified biogas of 110g. This was followed by Fufu and Yam which yielded raw biogas
of 120g and purified biogas of 90g. Among the aforementioned substrates digested, Sweet potatoes had the lowest raw biogas
yield of 70g with the lowest purified biogas yield of 50g. It was observed that pH of feedstocks before digestion varied between
6.8 and 7.2, whereas, pH of the same feedstocks after digestion varied between 7.4 and 7.7, indicating that the by-product can
be useful as a valuable product for compost manure after biogas recovery. Hence, this study has shown that biogas can be

produced from different food waste, but some food waste has a higher biogas energy potential than other food waste.

Keywords: Biogas, Energy, Anaerobic digestion, Food substrates, Distilled water.

1. Introduction

Solid Waste generation is one of the most significant
environmental challenges bedevilling Nigerian cities and the
wellbeing of its inhabitants. Solid wastes are unwanted
materials arising from human, animal or plant activities
disposed as waste because it has no consumer value to
municipal authorities [1]. Ifeanyi [2] reported that certain
human activities such as open dumping of biodegradable
waste materials can result Green House Gas (GHG)
emissions which are the principal cause of climate change.
Intergovernmental Panel on Climate Change (IPCC) 2001,
defined climatic change in the United Nations Framework
Convention on Climate Change (UNFCCC) as a change in
climate that can alter the composition of the global
atmosphere as a result of human activities. Although solid
waste may be an asset when properly managed, the rate at
which solid waste is generated in Nigeria is increasing
tremendously in recent times as a result of population
growth, consumption rate, industrialisation, socioeconomic
development etc. [3].

Nigeria is the 6th most populous country in the world with
estimated population of about 178 million [4], and since
rapid human population growth is a key factor influencing
the rate of waste generation, Nigeria is not an exception. For
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example, Adewumi [5] reported that over 0.58kg of solid
waste is generated per person per day in Nigeria. Going by
this figure, the total amount of waste generated daily in
Nigeria can be estimated at about 103,240,000 Kg/day
(103,240 tonnes/day). In addition, Ogwueleka [6] reported
that more than 25 million tonnes of solid waste is generated
annually in Nigeria, with average rate of generation ranging
from 0.44 kg/cap/day in rural areas to 0.66 kg/cap/d in urban
areas.

Considering the rate of solid waste generation and its effects
on Nigerian cities, it is important to pay attention to
Sustainable Development Goals (SGDs) and align its
framework with the country’s development plans, as this can
go a long way in alleviating poverty, providing sustainable
energy, securing our planet for present and future generation
etc [7]. Energy is generally important for the growth and
development of any society and should not be wasted
because it can provide the essential benefits required for the
wellbing of any given economy [8]. The growth and
development of Nigeria’s economy is currently dependent on
fossil based fuel such as natural gas and crude oil. Although
Nigeria exist as the 8th largest oil exporter in the world, with
natural gas reserves accounted for about 5.2 trillion cubic
metres, making it the world’s 7th largest reserve of natural
gas and the largest in Africa, demand for energy in Nigeria
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continues to increase rapidly (even with declining prices of
oil and gas) due to insufficient energy for household
consumption and to offset the ongoing reforms (generation,
transmission and distribution of electricity) in the power
sector of Nigeria [9, 10].

According to Akinlo [11], Electricity generation,
transmission and distribution account for less than 1% of
Nigeria’s Gross Domestic Products (GDP). World Bank
[12], reported that about 40% of Nigerian populace benefit
from grid electricity supply, which is generally not reliable
and often result in power outages.

However, tackling the challenges posed by energy crisis in
Nigeria would have to be a combine effort where Nigerian
inhabitants begin to think and embrace technologies
developed towards sustainable energy sources through
which it can partner with the government or private energy
sectors. One way of acquiring sustainable energy for the
country Nigeria is looking inward at energy generated from
organic waste materials (biogas) which is largely available
in Nigeria. Organic materials such as food waste, animal
excreter and generally decomposable materials are known
for their energy potentials in terms of biogas which as a result
of the breakdown of organic materials can be obtained.
Ukpabi et al. [13] concluded from their investigation into
biogas production using Cow Dung and Food Waste that
biogas can be used as a fuel, for cooking and the solid
digested substrates can be used as organic compost.
Nallamothu et al. [14] studied the purification and storage
process of biogas, a study that led to the conclusion that
purification of biogas can greatly improve the calorific value

Raw Biogas Purification Chamber
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of the gas. Faisal et al. [15] simulated the anaerobic digestion
of food waste and indicated that biogas produced from food
waste can be used for electric generation, heating homes or
as vehicular fuel.

The derivable energy potential from different food waste was
evaluated in this study.

2. MATERIALS AND METHODS

The experimental setup comprised a bio-digester equipped
with control valves at the inlet and outlet, biogas gas
extraction hose and pressure gauge (5 bar). The experimental
setup also consisted of biogas scrubbing units interconnected
with plastic hoses in which gases produced as a result of
substrate decomposition passes through prior to entering the
gas storage vessel. Figure 1 represents a test scheme showing
all the necessary steps for biogas production. In some
anaerobic digestion process where the gas pressure inside the
bio-digester is not high enough to flow into storage vessels,
automatic or manually operated compressors are can be
employed to evacuate the gas into storage vessels. As shown
in Figure 2, the first scrubbing chamber contained distilled
(H20) to absorb Carbon dioxide (CO.) which is the primary
impurity present in biogas, whereas, the second scrubbing
chamber contained Type B silica gel which is a moisture
absorbent material that was used in absorbing moisture
content present in the biogas. Deflated motorcycle tube of
known mass (496g) was mounted right after the silica gel
scrubber chamber to serve as storage vessel for the biogas
produced which in the process of entering the tire tube

caused it to inflate.
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Figure 1. A Test Scheme showing the necessary Steps for Biogas Production

333



A E IKPE

Academic Platform Journal of Engineering and Science 7-2, 332-340, 2019

-

A .~
‘a ~  Biogas

& collection

‘J.\ tube

.AWater Scrubber. N

Motorcycle
tube

-

I

Digester :
-

W
Figure 2. Experimental Setup for Anaerobic Digestion of Food Waste

2.1. Experimental Procedure

Experimental procedure for biogas production from different
food waste substrates is highlighted as follows;

i 5kg of water was added to 5kg of cooked individual
food substrate.

ii. The water and food substrate were thoroughly

mixed together until the mixture became slurry.

pH of the food waste substrates were tested before

and after digestion using digital handheld pH meter.

The water and food mixture was poured into the

bio-digester through the inlet and after which, the

digester inlet valve was closed.

V. The initial gauge pressure was recorded at 0.0 bar.

Vi. After digestion, the raw and purified biogas

collected in the motorcycle tube was measured

using weighing balance.

After digestion, the raw and purified biogas

collected in the motorcycle tube was also analyzed

using Optima 7 Biogas analyser.

The same procedure were repeated for individual

food substrate feed to the digester.

Vii.

viii.

2.2. Biogas Analyser (Optima 7 Biogas)

Optima 7 biogas is an electrochemical cell device capable of
deriving electrical energy from chemical reactions. In this
case the cell reacts with the percentage composition of the
gas to be analysed. This in turn produces an electrical signal
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proportional to the concentration, where the analyser then
translates this signal in to a physical concentration value. The
main components are an infrared source (lamp), a sample
chamber or light tube, a wavelength sample chamber and gas
concentration is measured electro-optically by its absorption
of a specific wavelength in the infrared (IR). The IR light is
directed through the sample chamber towards the detector.
The detector has an optical filter in front of it that eliminates
all light except the wavelength that the selected gas
molecules can absorb. Ideally other gas molecules do not
absorb light at this wavelength, and do not affect the amount
of light reaching the detector to compensate for interfering
components. Optima 7 Biogas analyser also comprises a
Teflon filter for protection against dirt and soiling, with
robust stainless steel connectors (gas ports) through which
one end of a hose was connected while the other end was
connected to the motorcycle tube which was used to store the
biogas produced from different food substrates as shown on
the experimental setup in Figure 2. Different gas
composition present in the biogas exhibited cross sensitivity
in the infrared spectrum, and that enabled the percentage
composition of the biogas to be measured. Technical
specifications of Optima 7 Biogas analyser and pH meter
(pH-2011) are presented in Table 1. As shown in Table 2, the
raw and purified biogas composition produced from 5kg of
cooked beans and 5kg of water in a mix ratio of 1:1 is shown
in Figure 3.
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Figure 3. Biogas Composition Measurement Handheld Device showing Raw and Purified Biogas Composition

Table 1. Technical specifications of the biogas analyser and pH meter

Pen Type pH Meter (pH-2011) Optima 7 Biogas
Range 0.00-14.00 pH Temperature 5°C-45°C
Resolution 0.01 pH Battery Lithium-ion Battery 6-8 Hours
Accuracy +0.1 pH Weight 750 g with 7 Sensors
Battery 4x1.5V (AG-13) Dimension 110mmx225mmx52mm
Temperature 0°C-50°C CO; Accuracy +0.3%
Compensation
Dimension 151mmx33mmx20mm CHa4 Accuracy +0.3%
Weight 53¢ H2S Accuracy +5 ppm
Acidity 1-6 Gas Flow Velocity 1-40 m/s
Alkalinity 8-14 Power specification 90-240 Vac/50-60 for battery
charging with USB port
Neutrality 7 Biogas Sampling Line | 3x2 mm Viton with 5 m length and
stainless steel gas inlet port

3. RESULTS AND DISCUSSION

The results obtained from the experimental procedure used
for the anaerobic digestion process of different food
substrate in this study is presented in this section. Also, the
results obtained from each experimental procedure is
tabulated in Table 2 which shows the variation in terms of
biogas potential from each food waste subjected to anaerobic
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digestion process from the experimental setup shown in
Figure 2. The graphs in Figure 4 and 5 are presented to show
the relationship between the biogas quantity and the pH
values which biogas was recovered from the experimental
set-up. Each point on the graph can be traced with respect to
the values presented in Table 2.
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Table 2. Results of Biogas Production from Different Food Waste Substrates

Raw Biogas Purified Biogas pH-Reading
HRT Biogas | Pressure Biogas HRT Biogas | Pressure Biogas pH Before | pH After
(Days) | Yield (Bar) Composition | (Days) Yield (Bar) Composition | Digestion | Digestion
) (%) (9) (%)
Substrate - Beans
14 20 0.13 54% CHa, 14 10 0.13 96.2% CHy,
15 50 0.16 37% COy, 16 40 0.17 0.8% CO,,
16 30 0.14 1.6% N2, 6% 17 20 0.12 0.2% No. 7.1 7.6
18 10 0.17 H2, 0.5% 18 10 0.14 0.1% H,0
H,0.
Sum 110 99.1 80 97.3
Substrate - Fufu
21 20 0.12 54% CHa, 21 20 0.13 97.5% CHa,
22 30 0.14 37% COy, 22 10 0.12 0.6% COy,
25 50 0.17 1.8% N2, 6% 25 40 0.16 0.3% N, 6.9 7.5
26 20 0.13 Ho, 0.6% 26 20 0.13 0.1% Ho.
H,0.
Sum 120 99.4 90 98.5
Substrate - Yam
12 30 0.14 56% CHa, 12 20 0.13 97.2% CHy,
14 50 0.17 39% CO3, 13 40 0.15 0.6% COo,
16 10 0.12 1.5% N2, 2% 15 10 0.12 0.3% Np, 7.1 7.5
17 30 0.14 Hz, 0.8% 17 20 0.13 0.1% H,.
H,0.
Sum 120 99.3 90 98.2
Substrate - Ripe Plantain
14 10 0.12 59% CHa, 14 10 0.12 97.4% CHy,,
15 30 0.14 35% CO;, 15 20 0.13 0.5% CO,,
16 50 0.17 1.6% N2, 3% 16 40 0.16 0.2% N, 7.1 7.5
17 20 0.13 H2, 0.6% 17 10 0.11 0.2% H.
H,0.
Sum 110 99.2 80 98.3
Substrate - Garri
12 20 0.13 58% CHa, 11 20 0.12 98.1% CHy,
14 40 0.15 36% CO3, 13 50 0.15 0.3% COy,
15 30 0.14 2.1% N, 14 10 0.13 0.2% Ny, 7.1 1.7
16 50 0.16 2.6% H, 17 30 0.12 0.1% H,.
0.9% H-0.
Sum 140 99.6 110 98.7
Substrate - Corn
13 10 0.12 55% CHa, 13 10 0.12 96.8% CHy,
14 40 0.15 40% CO,, 14 30 0.14 0.9 % COg,
16 40 0.15 1.6% Ng, 16 30 0.14 0.3% N, 7.2 7.6
17 20 0.13 2.1% Hz, 1% 17 10 0.12 0.2% H,,
H-0. 0.1% H,O
Sum 110 99.7 80 98.3
Substrate — Unripe Plantain
13 20 0.13 57% CHa, 12 10 0.12 96.2% CHy,
14 30 0.14 39% COy, 14 20 0.13 0.8% CO,,
16 10 0.12 1.2% Ng, 15 10 0.12 0.5% N, 6.9 7.4
18 40 0.16 1.7% Hy, 17 30 0.14 0.6% H,.
0.8% H-0.
Sum 100 99.7 70 98.1
Substrate — Sweet Potatoes
17 10 0.12 52% CHa, 16 10 0.12 94.5% CHy,
18 20 0.13 42% COy, 17 30 0.14 0.6% COo,
19 30 0.14 1.7% N, 18 10 0.12 7.1 7.5
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20 10 0.12 1.8% Hy, 19 0 0 0.8% N,
1.2% H,0. 0.9% H,.
Sum 70 98.7 50 96.8
Substrate — Rice
11 20 0.13 54% CHa, 11 10 0.12 96.1% CHo,,
13 40 0.15 40.3% COy, 13 30 0.14 0.8% CO,,
14 30 0.14 1.7% N2, 2% 14 20 0.13 0.7 % N, 7.0 7.4
15 10 0.12 Ha, 1.2% 15 10 0.12 | 0.6% Ha.
H,0.
Sum 100 99.2 70 98.2
Substrate — Ripe Banana
15 10 0.12 55.2% CHa, 16 10 0.12 96.3% CHy,
16 20 0.13 39.6% CO,, 17 30 0.14 0.5% CO,,
18 40 0.16 1.4% Ny, 19 20 0.13 0.4% N, 7.1 7.5
20 20 0.13 | 1.5% Hy, 21 10 0.12 | 0.7% Ha.
1.2% H,0.
Sum 90 98.9 60 97.9
Substrate — Pineapple
14 20 0.13 52.3% CHy, 14 10 0.12 96.1% CHo,,
15 40 0.15 42.1% COy, 15 20 0.13 0.6% CO,,
16 10 0.12 1.7% N, 17 10 0.12 0.7% N, 6.8 7.6
17 10 0.12 1.6% Ha, 18 10 0.12 0.6% Ha,
1.4% H,0. 0.1% H,0.
Sum 80 99.1 50 98.1
Substrate — Water Melon
10 20 0.13 50.8% CHa, 10 10 0.12 95.4% CHa,,
12 30 0.14 42.5% COg, 12 20 0.13 0.7% CO,,
13 20 0.13 1.4% N, 13 10 0.12 0.6% N, 7.0 7.4
14 10 0.12 1.7% Ha, 14 10 0.12 0.8% Hy,
2.4% H0. 0.1% H0.
Sum 80 98.8 50 97.6
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Figure 4. Raw Biogas from Different Food Substrates
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Figure 5. Purified Biogas from Different Food Substrates

Hydraulic Retention Time (HRT) in Table 2 represents the
duration in days from when each food waste was charged
into the bio-digester to the period when biogas production
starts and ends. Table 2 represents biogas yield from 5kg of
12 different food substrates including Beans, Rice, Yam,
Fufu, Ripe Plantain, Garri, Corn, Unripe Plantain, Sweet
Potatoes, Ripe Banana, Pineapple and Water Melon. Figure
4 and 5 are graphical representation of biogas for each
individual substrate. While the total amount of raw biogas
yielded by Garri waste substrate was 140g, this further
reduced to 110g when allowed to pass through the water
scrubber and silica gel particles. Using Optima 7 biogas
composition determining device, it was observed that the raw
biogas obtained from garri waste substrate predominantly
contained 58% CH4, and 36% CO- alongside other gases in
fractions, whereas, the purified biogas obtained from garri
waste predominantly contained 98.1% CH, with other gases
in minute percentages. CH4 is dominant in the purified
biogas from garri waste because of 36% CO; in the raw
biogas was absorbed by distilled water contained in one of
the scrubbers, thereby giving room for CH4 to dominate
while the CO, and water interaction became carbonic acid
(H2COg). A significant change was also observed in terms of
pH of the garri waste substrate which before digestion
increased significantly from 7.1 which in the pH ranking is
considered by Soil Survey Division [16] as neutral to 7.7
which is considered as slightly alkaline. This implies that as
the substrate undergoes digestion, the pH slightly increases
while simultaneously producing biogas; and when the pH
increases further in the alkaline range, the substrate no longer
contain nutrients for the microorganisms to feed on. At this
stage microbial activity may reduce or stop as well as biogas
production. This is in conformity with the studies carried out
by Mata-Alvarez et al [17]; Murto et al. [18]; Stabnikova et
al. [19]; Zhang et al. [20]. In subsequent anaerobic digestion
processes in this study such as that of Fufu (5kg) and Yam
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(5kg) waste substrate which their biogas yielding rates were
the same, both substrates yielded a total raw biogas of 120g
with purified biogas of 90g, following biogas yield from 5kg
of garri. In terms of the major compositions, raw biogas from
Fufu waste contained 54% CHa, and 37% CO, while the
purified biogas predominantly contained 97.5% CHa,
whereas, the major compositions of raw biogas from Yam
waste contained 56% CH4 and 39% CO; while the purified
biogas predominantly contained 97.2% CHa, slightly lower
than purified biogas from Fufu by 0.3% and garrii by 0.9%.
pH obtained before digestion of Fufu was 6.9 while that of
Yam was 7.1 which are both in the neutral range whereas,
pH for both substrates increased significantly to 7.5 after
digestion which slighly alkaline. Orhorhoro (2016) [21]
investigated the effect of pH on anaerobic digestion of
organic waste in Benin City, Nigeria, where pH values in the
range of 5.2-9.6 was obtained for different samples. Result
of the findings indicated that pH values in the range of 7.0-
7.4 are optimum for biogas production from anaerobic
digestion process which are not quite different from the pH
values obtained in this experiment. However, pH of the
distilled water used as one of the purifying reagents was
tested after purification of the biogas and pH ranging from
3.4-4.1 which is highly accidic was obtained. This correlates
with the findings of Ebunilo et al. [22] were water acidity test
after biogas purification was found to b in the range of 3.2-
6.7. Some of the benefits of biogas purification is that, it
minimizes the rate of organic waste disposal at open
dumpsites, diversifies the waste treatment methods in
Nigeria and also controls the emision of GHGs into the
atmosphere. On this basis, Ikpe et al. [23] reported that if
waste disposal at open dumpsite continues in Nigeria,
organic waste disposal at dumpsites is expected to increase
the proportion of waste in Nigerian dumpsites as well as
GHG emissions. For example, open dumpsites are the third
largest anthropogenic source of GHGs, accounting for about
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13-20% of global methane (CH4) emissions or over 223
Million Metric Tons of Carbon dioxide (CO2) [24], of which
CHy is 21 times more potent than CO, when released into the
atmosphere. This can also help in minimizing ground water
contamination, irritating odour, poor aesthetics, attraction of
vermin and pests, sever health risk, breeding of disease
spreading vectors such as mastomys natalensis (responsible
for Lassa fever) etc. [25]. Using the same 5kg for subsequent
digestion of other food waste substrates such as Beans
(yielded 110g of raw biogas and 80g purified biogas), Ripe
Plantain (yielded 110g of raw biogas and 80g purified
biogas), corn (yielded 110g of raw biogas and 80g purified
biogas) yielded similar quantities of raw and purified biogas
with variable compositions and pH values. However, using
the same 5kg for subsequent digestion of other food waste
substrates such as Unripe Plantain (yielded 100g of raw
biogas and 70g purified biogas), Rice (yielded 100g of raw
biogas and 70g purified biogas) yielded similar quantities of
raw and purified biogas with different compositions and pH
values. 5kg of Ripe Banana yielded 90g of raw biogas and
60g purified biogas with different compositions and pH
values, whereas, 5kg of Pineapple and Water melon yielded
80g of raw biogas and 50g of purified biogas with different
compositions and pH values; but Sweet potatoes yielded the
lowest amount of raw biogas (70g) compared to other
substrates with 50g of purified biogas similar to that of
Pineapple and Water melon, with different compositions and
pH values. At each evacuation and purification phase, it was
observed that gas molecules passing through a stream of
distilled water in the water scrubber was characterized by
continuously agitated bubbles within the scrubber vessel.
This was also used as a determining factor to know when the
gas is no longer flowing to the storage tube since the gas
pressure was relatively low and the pressure gauge reading
was infinitesimal as shown in Table 2. The anaerobic
digestion process in this study was carried under mesophilic
temperature range. There are primarily two temperature
conditions that can provide optimum decomposition of
biodegradable materials for methane production, and this
includes mesophilic and thermophilic temperature condition.
Generally, mesophilic range is between 20°-40°C, but
optimum temperature for anaerobic digestion under
mesophilic condition from 35°C and above. On the other
hand, thermophilic temperature range is about 50-65°C, or at
elevated temperature up to 70°C [26]. However, at
temperature below 20°C which is the psycrophilic
temperature, the anaerobic digestion process is relatively
slow and may require more than three times the average
mesophilic temperature for one digestion cycle. Mesophilic
species is usually higher in number and the condition is
considered to be more stable compared thermophilic,
whereas, thermophilic condition is considered to be less
stable with high energy requirement to maintain the high
temperature which in turn facilitates digestion rate and
increase biogas vyield [27, 28]. Higher temperatures
particularly in the thermophilic range often result in higher
rates of biochemical reactions due to increasing growth rate
of methanogenic microorganisms. Moreover, it can
significantly increase biogas yield and also produce higher
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solubility and lower viscosity. This is in line with the
findings of Ramaraj and Unpaprom [29] on the effect of
temperature on the performance of biogas production from
duckweed.

4. CONCLUSION

This study investigated the derivable energy potentials in
terms of biogas production from different food waste
substrate in Nigeria using locally designed anaerobic
digester. It was shown that locally designed anaerobic
digester could serve as alternative to open dumping of
organic waste materials and harnessing of biogas during its
biodegradation. The anaerobic digestion process took place
under mesophilic temperature (25°C-33°C) whereas the
range of pH at which the process took was between 6.8-7.7
which implies that the condition was between the neutral and
slightly alkaline range. Optima 7 biogas handheld device was
used to measure the percentage composition of both raw and
purified biogas produced from each substrate of which the
recoverable quantity of methane for Garry and Fufu and Yam
outnumbered that of all other substrates. This may have been
due to the high carbohydrate concentration in these
substrates which is broken down during hydrolysis. This
study has also shown that methane (CH4) concentration in
purified biogas is higher than its concentration in raw biogas,
but carbon dioxide (CO,) concentration in raw biogas is
higher than its concentration in purified biogas which is an
indication of the relative effectiveness of the bio-waste
digester setup and purification system.
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