INCELEMELER '

Flektron Mikroskopta Kil Minerallerinin Tayini

I. Giris

Elektron . mikroskop elektron
1sinlariyle calisan bir optik cihazidir.
Halen petrografik determinasyonlar-
da kullandigimiz polarisan mikros-
koplar azami 1000 defa biiylittiikleri
halde bir Elektron mikroskop 320.000
defa biiylitebilmektedir. Bu biiyfit-
me muhtelif merceklerin yardimiyla
750, 1500, 2500, 5000, 8000 ve 16000
olmak fiizere 6 derecede elde edilir.
Ayrica bir okiiller vasitasiyle 20 de-
fa bitylitiilmekle goriintii 320.000 de-
fa biiyiitiilmiis olur.

Elektron mikroskoplar, elektro-
statik mikroskop ve magnetik elek-
tron mikroskop olmak iizere iki tiir-
ludir. |

Almanya’da Siemens, Amerika’-
da R. C. A. Hollanda’da Philips,
Rusya’da UdssR, Fransada O. P. L.,
ingiltere’de Metropolitan  Vichers
Blectrical - Firmalarmin yaptiklar
Elektron mikroskoplar elektro mag-
netik, Almanya’da A. E. G. Zeiss
Firmasimin Elektron mikroskopu
elektrostatik’tir. (A. U. Veteriner
Fakiiltesi Bakteriyoloji Enstitiisiine
ait Elektron mikroskop elektrosta-
tik’tir)

I. 1 — Elektron Mikroskobun Tiir-
kiye’de Kullanlldig1 Yerler

Elektron mikroskop Tiirkiye’de
ilk defa 1953 yilinda A. U. Veteriner
Fakiiltesi Bakteriyoloji Enstitiisiince
‘getirilmig bilimsel aragtirmalara gi-
risilmigtir. ‘

Bilghara A. U. Tip Fakiiltesi ve
i. U. Tip Fakiiltesine alinmig ve tip
alaninda aragtirmalara girigilmistir

Elektron mikroskobun petrog-
rafik calisma alaninda kullamlabil-
mesinin ilk adim olarak kil mine-
ralleri iizerinde bu kisimdaki calig-
malar yapilmigtir.

I. 2 — Elektron Mikroskoptan Isti-
fade Edilen Sahalar

Ele,ktron\ mikroskop  normal
mikroskopla tetkik imkam olamiyan
cok kiicilk maddelerin tetkikinde
kullanilir,
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Hazirlayan
Giilsevin AKIN
(Jeolog)

O

Boya sanayiinde maddelerin kol-
loid taneciklerinin fiziki ve kimyevi
vasiflarinin tesbiti; kaucuk sanayi-
inde molekiillerinin biiyiikligii; sel-
liloz sapayiindeki aragtirmalar; toz

— Katod baghg1 2. — Yiiksek volt goz lambast 3. — Voltaj diigmesi
4. — Foto kutusu 5. — Poz diigmesi 6. — Kontrast ayar: digmesi 7. —
Amper ayar: diigmesi 8. — Baglama bilezigi 9. — Mikroskop tiipii 10. —
Ana ceryan kolu 11. — Vakum kontrol diifmesi 12. — Foto cam cikis tab-

las1 13. — Foto cam hareket kolu.

TURKIYE MUHENDISLIK HABERLERI - 1 ARALIK 1964



... INCELEMELER

ve duman halindeki kolloidlerin bii-
yikliik ve sekilleri; porselen sanayi-
inde porselen kalitesinin tesbiti; ma-
den sanayiinde termik, kimyevi ve
elektrokimi- mevzularindaki calisma-
lar ile tip ve ' biyoloji" dallarindaki
aragtirmalar ancak Hiektron mik-
roeskopla miinikiindiir.

Kil mineralleri hakkindaki gé-
riiger Elektron mikroskobun varhg
ile tamemen degismistir. Elektron

mikroskobun yardimi ile kilin bir
mineral agregati oldugu meydana
ctkm:gtir,

Kil mineralleri ¢ok ince taneli
kolloid halde olmalarindan dolayr adi
mokroskopta tayinleri yapilamadigi
gibi, gebekelerinin birbirine benze-
mesi yiiziinden cok defa rétgen isin-
lariyla da tam tayinleri kolay olmaz.
Elektron mikroskubun kullamilma-
siyla degisen kil minerallerinin par-
tikiillerinin gekillerinin tam determi-
nasyonu kristal striktiirii ve kil
komponetlerinin | partikiillerinin bii-
vikligii ve siralamgr aydinlatilmig-
tar.

Elektron mikroskopta kil mine-
ralleri iizerindeki ilk caligmalar, kil
minerallerinin partikiillerinden elek-
tron 1smnlarim direk olarak (hi¢ bir
muamele gbrmeden) gecirilmesiyle
yapilmakta idi. : i

Kaolinite

Allophane

Sonraki c¢aligmalarda hazirlan-
mig preparatlar golge metodu ile bi-
rimlerinin inceligini daha iyi goster-
mekte ve partikiillerin aksine zemi-
nin kontrast: artmaktadir.

II. Aletin Qaligtirilmasi

Elektron mikroskopta - elektron
iginlary, katod olarak kullamilan vol-
fram tel {izerine 3 - 4 voltluk bir cer-
yan verilmesiyle elde edilir. Elektron
isinlarmin istenilen istikamette sev-
kedilebilmesi i¢in Alet yiiksek va-
kumda caligir. Ozel bir madenden
vapimis merceklere 50.000 volt cer-
yan vermekle elektrostatik alan
meydana gelir. Bdylece mubhtelif
merceklerin  yardimiyla preparatin
gortntiisii ekran {izerinde 750, 1500,
2500, 5000, 8000 ve 16000 olmak iize-
re biiyiitiiliir, Ekranda tegekkiil eden
gorintii, ayrica bir okiiller vasita-
siyle de 20 defa biiyiitiilmekle
320.000 defa biiylitiilmiig olur.

Alet c¢aligirken rotasyon ve di-
flizyon pompalarin yardimi ile yik-
sek vakum.temin edilir. Goz lamba-
lar1 ile vakum kontrol edildikten
sonra preparatin muayenesine geci-
lir. Elektron mikroskobun &zel lam-
lary iizerinde hazirlanmis olan pre-
parat muayeneden evvel gélgeleme
cihazinda platina, palledium veya al-
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tin gibi agir madenlerle gélgelen-
mekle kontrast artirilmig olur.
Golgelenmis olan preparat mu-
muayene icin 6zel kutusuna konur
ve kutu ile birlikte preparat alet
tizerindeki 1am sandigl  igersine
yerlestirilir. Ozel diigmesi acilarak
yliksek voltaj iireten Ilambalarin
1sinmas1 saglanir. Bir dakika gibi
kisa bir miiddet zarfinda lambalarin
1simmmasin miiteakip  aletin' yiiksek
gerilim diigmesi cevrilerek mercek-
lere 50.000 volt gerilim verilir. Ayni
zamanda katod diifmesi cevrilerek
katoda da gerilim verilmis olur.

Bu sekilde katoddan cikan elek-
tron isinlar1 preparatin gériintiisiinii
ekran lizerine diigijriir. Liizumlu
mercekler cevrilerek goriintii isteni-
len derecede biiyiitiiliir.

Goriintiiniin resmi cekilmek is-

tenildigi takdirde igerisine 6 x9 cm.
ebadinda 24 cam alan fotograf kutu-
sunun Oniindeki diigme

cevrilmekle

Dickite

poz verilir. Resmi cekilen camlar.fo-
tograf kutusunun altindaki kolun 4
defa agag1l yukar: hareket ettirilmesi
ile disarn alimir.

Bu sekilde resmi gekilen camlar
aleti hi¢ agmadan alinabildigi gibi
alet ile caligma esnasinda fasilasiz

Halloysite
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olarak 24 resim c¢ekmek miimkiin
olur.

IIL. Preparat Hazirlama Teknigi

Elektron mikroskopta prepa-rat'

hazirlama usulleri, muayenesi yapi-
lacak materyalin cinsine gore degi-

sir. Elektron mikroskopta net bir re-

sim elde edebilmek -icin lamin 1/10
mijkrondan agagi kalimhikta olmasi
lazzmdir. Resmin niteliginde yalmz
Elektron mikroskopun ayar bozuklu-

#u degil iyi kristallenmemis madde-

lerden yapilacak olan preparatlar-
dan tam netlik husule gelmez. Mua-
yene edilecek meteryalin flo goriil-
mesi lakin striiktiir bozuklugundan
ileri gelir. Kalin olan laklarda fazla
amper kullamilmas:1 gerektigi igin
resim net olmadig gibi lakda gabuk
yanar. Boyle kalin laklar da prepa-
rat lizerine fazla amper diigecegin-

init
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Montmorillonit

den ekseri preparatta lekeler gorii-
lir.

Elektron mikroskopta muayene-
leri yapilacak preparatlar umumi-
yetle Amil Asetatda titre edilmig
kollodium laklar1 Elektron mikros-
kobun lamina yerlegtirildikten sonra
hazirlanir. Kolloidumlu foliyelerin
(laklarin) hazirlanmasi basittir.
Amil Asetat ile doyurulmug tozsuz
sakin bir suyun {izerine % 1 ila 2
kolloidium Amil Asetat veya Aseton

' mayiinden bir damla damlatihr. Kol-

loidum eriyiginin suya nazaran geri-
lim ylizeyi degisik oldugundan su
tizerinde derhal bir filim tesekkiil
eder. Lak mahlulu buharlagtikca
film degisik renkler gosterir. Netice-
de tamamen renksiz sekle gecer. Bu
durumda. film ancak yandan bakil-
makla farkedilebilir. Bu usulde ha-
zirlanacak lak igin delikleri 0.1 mm,
genigliginde lamlar kullanthir. Mua-~
yenesi yapilacak materyal laklanmig
lam {iizerine muhtelif gekillerde kul-
lanilabilir. Bunun icin muayenesi ya-
pilacak materyal suda veyahut lakin
erhniyecegi diger bir siv1 igerisinde
siispansiyon haline getirilir. Bundan
sonra siispansiyonun bir damlasi
lakli preparatin iizerine konur. Ku-
rutulduktan sonra muayenesi yapi-
lir. Muayenesi yapilacak maddenin

uygun 'konsentrasyonu denemelerle
tesbit edilir. Umumiyetle bakteri, vi-

riis ve bu gibi tibbi
usul ile hazirlanir.

preparatlar bu

Baz1 maddelerde toz halinde ve-
ya madenlerde oldugu gibi vakum
icerisinde duman haline getirilmekle
preparat hazirlamr.

Preparatin elektron mikroskop-
ta muayenesi esnasinda lakin kivril-
mas1 veya yirtilmas1 tamamen &nle-
nemez. Fakat muayene edilecek ma-
teryalin fazla yogun olmamasi ve
muayene esnasinda Elektron mikros-
kobun diigiik amper ile baglangicta
calistirilmasiyle bu yirtilma nisbeten
azalir.

Diger bir lak hazirlama usulii
de formvar kullanarak yapilan ha-
zirlamadir. Formvardaki laklar kol-'
loidiuma nazaran daha. dayamklidir.
Adi mikroskop lamlar1 fizerine lak
dokiililr. Lamin cok iyi temizlenmis
olmas1 gerektir. Lak % 0.1-0.3 dik-
lor etanda eritilmig formvar erigin-
den dokiiliir. Mahlul ugurulduktan
sonra cam iizerinde ince bir lak ta-
bakast ayirt edilmig olur. Boylece
suyun ylizeyinde yiizmekte olan ka-
reler geklinde bu lak . safhaciklar
Tlektron mikroskobun lamlar1 tara-
findan avlanarak fizerlerine yerlegti-
rilmeleri saglanir.

600° gibi yiksek derecedeki
maddelerin muayeneleri igin lak alii-
minyum hidroksitle hazirlamr.. Ali-

Kaolinit
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Hallosit

linyum hidroksitle hazirlanacak
iklar 10 - 30 milimikron kalmligin-
a olabilir. Sayet asit veya alkalilere
ayanikll bir lak hazirlamak isteni-
orsa bu takdirde kuars buhari veya,
rimis cam zari kullamlabilir. Bliyiik
artikiillii materiyeller direk olarak
tks1z preparat iistiine konarak mu-
yene edilir. Adele veya sinir lifleri,
tcek kanatlari bu yolla muayenc
lilir. Bu wusullerle herhangi bir

"Hallosit

maddenin gekli veya yap: elementle-
ri tesbit edilebilir.

Kolloidal mahlulleri icerisindeki
konsentrasyon tAyini icin ridel usulii
kulamilr, Bu usuldz solisyon ince toz
haline getirilip elektrik veya termik
sahalarda lam tlizerinde piiskiirtiiliir.
Bu takdirde mikroskopta tozun igin-
deki tortu veya kristalleri gosteren
ve oreal yiiksek bir biiyiiltmelerde
goriilebilen lekeler meydana gelebi-
lir. Buradaki koloid parcalarin sayil-
mas1 ve leke biiyiiklerinin tesbiti ve
bunlarim miktarlarinin hesaplanmas:
ile kolloid. mahlulun konsentrasyonu
hesaplanir.

Cesitli usullerle hazirlanan lak-
lar iizerine muayene edilecek sus-
pansiyondan bir damla - konulduktan
sonra kurutma cihazinda kurutulur.
Sonra, preparatlar golgeleme cihazin-
da.  golgelendirilerek elektron mik-
rosk»dpta muayeneye hazirlanmig
olur. .

Sayet muayene edilecek mater-
yal, yanmig duman halinde ise, lakl
breparat yanmakta olan materyaln
dumanlar: iizerine tutulmakla pre-
parat hazirlahmig olur. Molibden
kristalleri bu gekilde elde edilir.

IV. Elektron Mikroskopta Kil Mine-
rallerinin Tayini

Elektron mikroskopta kil mine-
rallerinin tayini ig¢in formvarda lak
hazirlamir. Sulandirilmig numuneden
1 /10 mikrondan kahn olmamasi
gartiyle) lak iizerine konur. Golge
metodunda berilyum veya uranyum
ile gblgeleme yapilir. Elektron mik-
roskop azami 320.000 defa biiyiitiile-
rek cinsi tdyin edilir. Miiteakip pa-
ragraflarda muhtelif cins kil mine-
rallerinin  Elektron mikroskoptaki
Ozellikleri 6zetlenecek ve fotografla-
r1 verilecektir. Bu kisrmdaki bilgi ve
fotoZraflar (Mc Graw-Hill sevies in
the Geological Sciences) tan derlen-
migtir.

IV. 1 — Kaolinite :

~ Elektron mikroskopta iyi kris-
tallenmis olanlari 6 kégeli fleykler
(pul) seklinde goriiliir. Genel olarak
bir eksen iizerinde uzanir. Uzamgi
(010) veya (110) yiizeylerinde para-
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Hallosit ve illit |

leldir. Kégelerinin bazilan fleyk sat-
hina dik olacag: yerde carpiktir. Na-
diren parcaciklar ikizlidir. Krista-
lize olmug kaolinitlerde tanecikler
daha az belirli 6 kégeli fleykler g0s-
terirler. Fleyklerin kenarlar1 diizgiin -
degildir ve heksagonel goriiniig kaba
olarak belirir,

Anoksit tipi heksagonel fleykler
halindedir. Fakat umumiyetle gekil-
sizdir. Muhtelif kaolinit numunelerin

Hallosit ve 1llit

am
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maksimum boyut olarak fleyk yuz-
lerinin 0.3 den 4 mikrona kadar ve
kalinhklari 0.05 den 2 mikrona ka-
dar degistigini gostermigtir. Daha
biiylik tane boyutlarina sahip kris-
tallerde mevcut olabilir. Fakat Elek-
tréon mikroskobun hazirlanma safha-
sinda baz Dbiyiik kristaller parcala-
nabilir. Mesela flint killeri g¢ok iri
boyutlu ve .giizel kristallenmig bir
nevi kaolinittir.

IV. 2 — Allophane :

Amorf olup belli ve kati tane-
ciklerden ibaret degildir. Elektron
mikroskopta yuvarlak kiitleler iize-
rinde rastgele bogluklar goriiliir.

IV. 3 — Dickite :

Umumiyetle "pir  istikamette
uzamm gosteren fleyk gekilli 6 ke-
narh ve iyi tegekkiil etmis durumda-
dir. Boyutlar1 2.5 -8 mikrona, kalin-
ik olarak 0.07 den 0.25 mikrona ka-
dar degisir. Dickit kristalleri normal
mikroskopta etiid edilecek kadar bii-
yiiktiir.

IV. 4 — Naecrite ¢

Elektron mikroskopta pek az
nacrite numunesi sekilsiz yuvarlak
ve fleyk seklinde tanecikler hialinde
goriiliir. Baz1 parcaciklarda ise kaba
heksagonel sekilde goriiliir. Fleykle-
rin ¢api umumiyetle bir mikrondan
azdir. Kalinhk 0.025 ila 0.15 mikron
arasinda degisir.

IvV. 5 — Halll)ysite :

Bazi aragtinicilar halloysite’in
kaolinitten oldukga farklh morfolo-
jiye sahip oldugunu gostermigtir.
Halloysite fleyk geklinde uzamig se-
kildedir. Elektron mikroskopta bu
taneciklerinin kirilmig uclarimn go-
riiniisii bu tezi kuvvetlendirir. Bazen
halloysite taneciklerinin tiip seklinde
mi yoksa fleyk geklinde mi oldugunu
belirtmek zordur. Zira tanecikler
kivrilip kenarlarinda yuvarlama ya-
pilabilir, Halloysite tiiplerinin boyut-
lart dig cap 0.04 - 0.19 mikrona kadar
ortalama 0.07 mikron olacak sekil-
de, ic caplar 0.04 - 0.02 ortalama ol-
mak {izere 1 mikrona kadar degisir.
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“geklinde

Hallosite
Olcek : 1/10000

IV. 6 — Montmorillonit :

Elektron mikroskopta mont-

‘morillonit son derece kiiciik ve gekil-

siz sabuni yigin bir kiitle gosterir.
(Tek parcaciklar ilgilendiren detay-
lar daha heniiz aciga cikartilmamig-
tir.) Fakat daha biiylik taneciklerin
goriiniigii diizgiin bir gekle sahip ol-
mayan fleyklerin iist iiste yi1Z1imas:
goriillmektedir. Bazi tane-
ciklerin kalnhgi 0.002 mikrondur.
Buradan su netice gikartilir ki bazi
montmorillonitler izafi olarak birim
hiicre kahnhklarna kadar kirilabilir.
Fleykler gekilsizdir ve boyutlarim
tahmin etmek cok giictlir. Fakat ka-
linliklari boyutlarinin 10-100 misli
kadardir. Baz1 aragtirieillara gore
Na montmorillonitlerin oldukca de-
vamli nebular halinde filme benzer
bilegiminde ve umumiyetle birbirini
120° de kesen catlaklar halinde go-
riniir.

H. montmotillonit belirli heksa-
gonel dig sekle sahip ve cap1 300 A.
civarinda, kalmhg: 50-80 A. civa-
rinda bir agrega mozayigi gibi gorii-
niir.

Ca. montmorillonit hazirlanan
suspansiyona ildve edildikce boyutu
artar. Sekilsiz agregalar halinde go-
riiniir. Katyon degisimi kapasitesine
esit Ca. iyonu konsantrasyonda late-
ral olarak oldugu gibi kalinlikca da
agregalar bliylir.

Nontronit Elektron mikroskopta
montmorillonit grubunun demir ba-
kimindan zengin tipinin bir| uzamig
gekillerden ibaret oldugunu goster-
migtif. Bununla beraber fleykler, ig-
neler rotlarda mevcuttur. Bazl nu-
munelerde tanecikler maksimum bo-
yuta paralel strisin gosterirler. Cu-
buklarin uzunlugu bit kag mikrona
erigebilir ve umumiyetle genjsligin §
mislidir. Mibntmorillonit grubu Mg
pakimindan zengin bazi tiipleri esit-
poyutlu fleyk seklinde Al bakimin-
dan zengin montmorillonitlerde oldu-
gu gibi taneciklerden billesmigtir
Bununla beraber hecroit, florin tagi
yan Mg. bakimindan zengin mont-
morillonit ince cubuk halinde bulu
nur ve benzerligi agregalan haline
geldigi zaman kaybederler Bu ¢u
buklarin uzunlugu takriben| 1 mik
ron ve genigligi de 0.1 mikyon civa
rindadir. En ufak gubuklar 12-16 A
kalinhigindadir.

Sauconite genig cubuklar halm
de goriiniir. Kahnlig1 takriben 50 A
kadardir.

IV. ¥ — illit :

Ufak kot belirlenmig| fleykle
ve umumiyetle gekilsiz agregalar ha
linde gruplanmis halde |gdriinin
Fleyklerin bazilar: belirli heksagone
gekle sahiptir. En inceleri 30 A. ks

Muhtelif cins kil mineralleri
Olgek : 1/10000
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hnhgindadir. Fleyklerin bir cogu 0.1
den 0.3 mikrona kadar degigen capa
sahiptirler. Baz illitler heksagonel
gsekil gostermez. Bunlar sekilsiz fa-
kat iyi belirlenmig dig gériimiige sa-
hiptir. Karakteristik olarak uniform
kahnhga sahiptir. Elektron mikros-
kopta bazi montmorillonit tiplerine
benzer. Fakat tanecikler daha biiyiik
ve daha kalindirlar. Daha iyi belirli

Farkh gekil
olarak cubuk seklinde de bulunabi-
Fakat diger ayni
ozellikleri gosterirler.

kenarlara sahiptirler.

lirler. illitlerin

V. Kil Numuneleri Uzerinde Veteri-
mer Fakiiltesinde Yapilan Elek-
tron Mikroskop Calismalar:

Kilyos, Pagabahce ve Topser

mintikalarindan alman kil numune-
leri Elektron mikroskopta tetkik
edilmig ve fotograflari cekilmigtir.

V. 1 — Kilyos Kili :

Numune bej renkli kaolinittir. 6
kogeli fleykler bir kisim kristallerde
bariz, bir kisminda ise daha az belir-
li ve hatta sgekilsizdir.

V. 2 — Pasabahce Kili :

Numune kirmizi renkli hallosit-
tir. Fazla miktarda demir mevcut-
tur. Uzanmis tiip seklinde kristaller
oldugu gibi yuvarlanmig, kinlmig
fleyk geklini veren kristallerde var-
dir. Fotografin orta kismindaki ince
uzun kristaller tiip geklindeki hallo-
sit kristalidir.
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V. 8 — Topser Kili:

Sari renkli kildir. Fe mevcuttur.
Numunede hallosit ve illit kristalleri
mevcuttur. Fotograf (A) tiip seklin-
deki kristaller hallosittir. Fotograf
(B) kismen heksagonel gekilde ve
sekilsiz agregalar halindeki kristal-
ler ise illit kristalleridir.

Résumé :

Dans cet article en trouvera la
mode d’empolie du microscope elec-
tronique, la préparation de I'échan-
tillon et Tétude des minereaux d'ar-
gile par le microscope electronique.
A ce stane on pourra, griace aux

- photo prises au microscope, differén-

cier les coristaux des argiles de dif-
férente structure.
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