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Oz

Glove-box sistemleri yasadigimiz atmosfer ortamindan, deney yapilacak ortamin atmosferini yalitir. Bu tip kapali sistemler
sizdirmazlik saglayarak deney yapilan icerideki atmosferi digaridan tamamen izole eden bir yapiya sahiptir. Ayrica glove-boxlar
seffaf bir yapiya sahip oldugundan dolay1 iceride yapilacak deneylerin ve testlerin disaridan izlenmesine de imk&n vermektedir.
Uzun kollu eldiven kullanilarak eldiven kutusu i¢inde devam eden deneye miidahale edilebilmesi; kontrollii atmosfer i¢cinde kapsamli
deneyler yapilabilmesini de miimkiin kilmaktadir. Batarya iiretim hatlarinda, mesela lityum benzeri oksijen i¢eren ortamlarda alev
alabilen kimyasallar kullanildiginda ya da OLED (organik 151k yayan diyot) liretim ve testinin sorunsuzca yapilabilmesi i¢in diisiik
oksijen atmosferine sahip glove-box sistemlerinin kullanilmasi gereklidir. Bu sistemlerin en basit yapida olan; atmosfer kontrol
sistemi icermeyen iiriinlerin fiyatlar1 20 bin euro seviyesinden baslamaktadir. igerideki atmosferde bulunan oksijen seviyesi kontrol
edilebilen tiriinlerin fiyatlari ise 100 bin euro {lizerindeki fiyat seviyelerine kadar ¢ikmaktadir. Bu kapali sistemde i¢ ortamin oksijen
seviyesinin devamli agagiya ¢ekilebilmesi i¢in periyodik olarak i¢ atmosfer havasini vakumla bosaltan ve ardindan i¢ atmosfere inert
argon gazi verebilen PLC kontrollil bir sistem tasarlanmigtir. Elektrokimyasal oksijen sensoril ve ol¢ii aleti (multimetre) kullanilarak
glove-box i¢ atmosferindeki oksijen seviyesi istenildigi zaman kullanici tarafindan kontrol edilebilmektedir.

Anahtar Kelimeler
“Glove box, Oksijen sensor, PLC kontrol, Elektrokimyasal sensér”

Abstract
Glove-box systems have a special structure which insulates the environment in which the experiments will be conducted from the
atmosphere in which we live. In addition, glove-boxe systems have a transparent structure, which allows you to monitor the
experiments and tests to be carried out inside at any time. Glovebox systems give ability to intervene the on going experiment in the
glove box manually controlling using long-sleeved gloves. Also it makes possible to conduct extensive difficult experiments in this
controlled atmosphere. For example lithium battery production lines, oxygen sensitive flammable chemical related experiments also
OLED(organic light emitting diode) test and production levels must be done smoothly for the production of controlled low-oxygen
atmosphere with the use of a glove box system is a necessity. In the market the simplest of these systems of devices without an
atmosphere control system start at the level of 20 thousand euros and atmospheric controlled ones prices' reach to the levels above 100
thousand euros. In this system, a system that can periodically vacuum and periodically deliver inert argon gas inside is designed so
that the oxygen level of the indoor environment can be continuously lowered. Atmospheric oxygen level inside the glove box was
tracked, by measuring an electrochemical oxygen sensor' galvanometric current with a multimeter.
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1. Giris

[lk olarak 1940 yillarinda atmosfer kontroliine de imkan veren Glove Box (Eldiven Kutusu) sistemleri askeri amacl olarak radyoaktif
materyalleri incelemek i¢in kullanilmistir (Vauchy ve ark. 2021). Bu 6zel kontrollii atmosfere sahip ortam gereksinmelerinden dolay1
oOzellikle ila¢ sanayi, farmasotik, patojenler ve viriisleri kontrol altinda tutmak i¢in kullanildiginda popularitesi zamanla daha da
artmugtir. Giinlimiizde yariiletken teknolojisinden ilag sanayine kadar birgok sektdrde amacina yonelik olarak farkli glove-box
sistemlerinin tiretimleri yapilmaktadir (Petrova ve ark. 2019, Szolga ve Stan 2021, Kumar ve ark. 2010).

Atmosfer kontrollii sistemde 6zellikle iizerinde ¢alisilacak olan elektronik yariiletken yapilara zarar vermesi sézkonusu oldugunda
oksijen ve nem miktar1 mutlaka kontrol altinda tutulmas1 gereken parametrelerdir (Liu ve ark. 2020). Lityum pillerin paketlenmesinde
ozellikle lityum elementinin oksijen ile reaksiyona girme ve patlama tehlikesinden dolay1 yine glove box sistemleri batarya Uretim
hatlarinda da kullanilmaktadir (Kerlau ve ark. 2007). OLED (Organik Liiminesans Emisyonlu Diyot) tretiminde de oksijen ve nemin
ortamda olmas1 bu yapilara iiretimde ve sonrasinda zarar vermektedir. Uretilen OLED cihazinin oksijene maruz kalma siiresi ile orantili
olarak caligma émri de kisalmaktadir (Dogan. 2021, Pal ve ark. 2021). OLED yuzeyinin kaplanmasi ve test edilmesi asamalarinda,
ayrica oksijen sensoriiniin test asamalarinda; bu tasarlanan glove box sistemi verimli bir sekilde referans verilen ilgili akademik
caligmalarda kullanilmistir (Dogan. 2021, Dogan ve ark 2021). Bu kontrollii atmosfer sartlarinda ¢alisilmasi giivenli bir ¢aligma ortami
saglamasinin yaninda, iirlinlerin ariza yapma olasiligini da diisirmektedir. Patlayict ve zehirli olan gazlarin algilama sensorii
gelistirilmek istendiginde yine bu atmosfer kontrollii glove box sisteminin kullanilmas1 bir gerekliliktir (Fedorova ve ark. 2021).

Ultraviole 1ginlar bir¢ok deney cihazinin iginde ve yaslandirma deney diizeneklerinde de siklikla kullanilmaktadir (Dogan. 2020, Lee
ve ark.2021, Dogan. 2021). Glove-box sisteminin yapildig1 plexiglass seffaf olarak goriiniir bolgedeki 15181 gegirebilmektedir. Fakat
ultraviyole bolgedeki 15181 gegirmediginden gozlere zararli olan bu 15181 bloke ederek disar1 ¢ikmasini engelleyebilmektedir (Zhou ve
ark. 2005, Kucenic ve ark 2002, Frohn ve ark 2001). Glove box sisteminin duvarlari plexiglass malzemeden iiretildigi igin,glove-box
icinde yapilan ultraviyole igmlama deneyleri kullanicinin gézlerinin zarar gdrmesini de engellemektedir (Spyratou ve ark 2021).

BAP projesi kapsaminda alman destek ile bu cihazin i¢ atmosfer kontrolii i¢in oksijen sensorii temin edilmis ve bu sistemin i¢
atmosferindeki oksijen seviyesinin kontroli i¢in kullanilmistir. Tasarlanan glove box sistemi yerli imkanlar ile 20mm kalinliginda
tamamen seffaf olan plexiglass malzemeden yapilmistir. Sistemin teknik ¢izimleri Solid Work kat1 model ¢izim programi kullanilarak
tamamlanmistir. Plexiglass levhalar hizmet alimi olarak sanayide imal edilmigtir. Plexiglass malzemenin yapistirilmas: ve
birlestirilmesinde ¢ok verimli oldugu goriilen ve birlestirilen ara yiizeylerde akici 6zelligi sahip olan cyanoacrylate yapistiricilar
kullanilmistir. Bu sekilde ¢ok saglam bir sizdirmazlik saglanmigtir. Havadaki nem ve oksijen yiizde olarak miktarini gosteren dijital
laboratuvar tipi nem ve sicaklik ortam dedektorleri de kullamilmistir. Ortam atmosferi ¢alisma Oncesi ve sonrasi denetlenerek
karsilastirlmistir. Ierideki havay: vakumlamasi icin kullanilacak olan vakum pompasi senkronize olarak azot gaz girisini saglayan
selenoid vanalar ile doniisimlu bir sekilde birlikte ¢alistirilarak iceride olusturulan izole atmosferin kisa siirede uygun olan diisiik
oksijen ( < %1) seviyelerine gelmesi saglanmustir.

2. Materyal ve Yontem

Solidwork yazilim programinda ii¢ boyutlu ¢izimleri yapilarak cihazin dis tasarimi ve digaridan goriiniimii olusturulmustur (Sekil 1,
Sekil2). Glove box sistemi i¢in 20mm kalinliginda seffaf plexiglass levhalar Sekill’de Solidworks de ¢izimi yapilan semaya gore
hazirlanarak temin edilmistir. Sisteme ait selenoid agma ve kapama vanalar1 biiyiik “A” kismu iizerine inert gaz girisi ve vakum gaz
cikist olarak iki adet, ayrica kiiglik olan bélme “B” iizerinde de inert gaz girisi ve vakum gaz ¢ikisi olarak iki adet olmak tizere toplam
dort adet selenoid vana takilmigtir. Sistemin tamamlanmig hali Sekil 3°de goriilmektedir. Sistemin biitlin gaz giris vanalarinin agilma
ve kapatilma kontrolleri Siemens LOGO PLC otomasyon modiilii kullanilarak yapilmistir. PLC otomasyonu sinyal giris(input) olarak
2 adet ayr agilip kapanan anahtar ile saglanmistir. PLC cihazi ile her iki bolmenin bagimsiz olarak atmosfer seviyesinin kontrol
edilmesi amaglanmistir. Gaz giris basinci 1 bar olacak sekilde maksimum 200 bar basinca sahip %99,999 saflikta argon gazi igeren tiip
iizerinden ayarlanmistir. Vakum pompasi olarak diisiik maliyetli olan ama ¢ekis giicii fazla olan, dakikada 2,5 litre hava emis giicline
sahip HAILEX marka diyaframli akvaryum pompasi (sizdirmaz plastik bir kutu i¢ine konularak) sistemin her iki bolmenin de
vakumunu almak amagli kullanilmigtir. Bu sekilde vakum pompasi alim maliyeti de diisliriilmiistiir.

Sistem ilk tamamlandiginda kagak kontrolii su sekilde yapilmistir. B6lme igine bir miktar cakmak gazi (patlayici ve yanici gaz)
verilerek ve icerde eldivenlere baski yapilarak mbar seviyesinde pozitif i¢ basing olusturularak ek baglanti noktalarinda kagak olup
olmadiginin tam bir kontrolii yapilmistir. Bu amagla ppm seviyesinde hassasiyetle icerden sizabilecek patlayici ve yanici gaz miktarini
Olcebilen Sensit HXG3 gaz algilama cihazi kullanilarak kontroller yapilmistir. Bulunan kagak olan sizint1 noktalar tekrardan silikon
ve cyanoacrylate tiirii yapistiricilar ile kapatilmistir.

Biitiin sistem 220 volt ile ¢calisan PLC sistemi baz alinarak sebeke gerilimi ile galisacak sekilde segilmistir. Bu sekilde ayni1 zamanda
ayrica adaptdr ve giic kaynaklari kullanimina da gerek kalmamustir. Igeride azaltilmas: diisiiniilen oksijen seviyesi PLC kontrollii hava
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bosaltma ve doldurma sistemi ile oksijen seviyesi azaltilarak ortamdan oksijenin yiizde 99’u uzaklagtirilana kadar glove box sistemi
calistirilmistir. Sistemin verimli bir sekilde ¢aligabildigi; oksijen sensoriinden alinan veriler ile de kontrol edilerek dogrulanmistir.

3. Sonugclar ve Tartisma

PLC otomasyon sistemi Sekill’de goriildiigii gibi bir yapiya sahiptir. 8 adet giris ve 4 adet role ¢ikisina sahiptir. Sistem igerisine iki
adet farkli zamanlayici programlanmistir. Birinci zamanlayici program aktif hale gelmesi i¢in giris 2 (INPUT?2) {izerine bir svi¢ vasitasi
ile 220 volt gerilim gonderilerek yapilir. Argon gaz ¢ikisi bir debimetre ile dl¢iilerek 9 litre/dakika akig hizina sahip oldugu goriilmiistiir.
Vakum sisteminin gaz akis seviyesi ol¢iildiigiinde gaz vakum ¢ikiginin 2,5 litre/dakika akig hizinda oldugu goriilmiistiir. Birinci
zamanlayici 4 saniye siire ile gaz girisini agmaktadir ve 14 saniye siire ile vakum pompasi ¢ikisini agmaktadir. Toplam vakum yapilan
gaz hacmi ile toplam akan inert gaz hacminin miktarinin yaklasik esit bir rakamda olmas1 saglanmistir. 36 litre gaz girisine karsilik
yaklasik 35 litre gaz vakumu yapilmaktadir.

Kiiciik bolme i¢in vakum sisteminin gaz g¢ekis giicli olgiildiigiinde gaz vakum giriginin 1,25 litre/dakika akis hizinda oldugu
goriilmiistiir. Bunun sebebi biiyiik olan A prizmasi i¢inde ek olarak bir vakum pompasi daha i¢ kisimda kullanilmasidir. Argon gaz
akis hiz1 kiiclik bolme icinde aynidir. Bu A bdlmesi i¢inde 4 saniye siire ile inert gaz girisi agilmaktadir ve 25 saniye siire ile vakum
pompasi gaz ¢ikisi agilmaktadir. 37,5 litre vakum gaz ¢ikisina karsilik kiigiik bélme i¢in 36 litre argon gaz girisi olmaktadir.

Bu vakum siiresi ve gaz giris siiresi zaman parametreleri PLC otomasyonu iizerinden PLC’yi tekrar programlamaya gerek kalmadan
iizerindeki tus takimi ile de degistirilebilmektedir. Sekil 2°de goriilen B sisteminin disarisi ile olan kapak baglantisi ve A bdlmesi ile
olan her iki kapak baglantisinin sikica kapanabilmesi i¢in dort kosesine ayrica 2,5 santimetre ¢apinda ve 0,5¢cm kalinliginda neodyum
miknatislar karsilikli olarak yerlestirilmistir. Bu sekilde eldiven ile i¢ atmosferde deney yapilirken A bolmesi igindeki kapagin sikica
otomatik olarak kapanmasi da saglanmaktadir. Araya yerlestirilen o-ring kauguklar tam olarak iki bélme arasinda ortam sizdirmazligini
da saglamaktadir. Sekil 2 ve Sekil 3 incelendiginde B ara bolmesi malzeme aktariminda biiyiik kolaylik saglamaktadir. B blmesi
oksijen seviyesi kisa siirede agagiya cekilebilmektedir ve biyiuk A bdlmesinin diisiik oksijen seviyesine sahip olan atmosferinin
malzeme aktarimi esnasinda ¢ok fazla etkilenmemesi de saglanmustir.

Elektrokimyasal oksijen sensorii siv1 elektrolit igeren bir yapiya sahiptir (Sekil 4a, 4b). Bu ylizden dolay1 bu sensoériin 6mrii birkag
senedir. Sensorin dmrd; sensor igindeki sivi kimyasalin 6lgiilen gaz ile etkilesime girerek islevini yerine getiremeyecegi bir zamana
ulagana kadar devam eder (Sekil 4). Bu sensor kimyasah havadaki gaz ile etkilesime girerek belli bir seviyede akim degeri olusturur
Oksijen sensorl galvanometrik prensiple galistigindan kalibrasyona da gerek duymamaktadir. Galvanometrik bir yapiya sahip oldugu
icin sensor Uzerinden gecen mikroamper seviyesinde olan akim degeri 6lgiilerek oksijen seviyesine verdigi tepki multimetre izerinden
olculebilmektedir (Sekil 4c). Bu akim seviyesinin karsilik geldigi oksijen seviyesinin yiizde kag oksijene karsilik geldigini bulmak igin
endustriyel Sensit G2 gaz algilama detektorii kullanilarak bir 6lgiim tablosu olusturulmustur (Sekil 5 ve Tablo 1). Yiizde 21 degerinden
yiizde sifir degerine kadar oksijen seviyesi ayni kapali kontrollii ortamda diisiiriilmiistiir. Yiizde 21 ve yiizde sifir oksijen araliginda
toplam 111 farkli mikroamper seviyesinde 6lgllen akim degerlerine karsilik gelen oksijen yiizde degerleri kaydedilmistir. Bu ¢aligma
icinde oksijen seviyesinin ylzdesini belirlemede bu elde edilen veriler kullanilmigtir (Sekil 5 ve Tablo 1).
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Sekil 1. Siemens logo PLC ile kurulan otomasyon sistemin giris ve ¢ikis baglantilar su sekildedir. I2(INPUT) giris {izerine baglanan
svig biiytik dikdortgen prizma atmosfer zamanlayici programini baglatmaktadir. 14 (INPUT) girisi tizerine baglanan svi¢ kiigik kiip
prizma atmosfer zamanlayici programini baglatmaktadir. 11 (INPUT) ayak pedali ile ¢alisir ve B bolmesi vakum girigini manuel
olarak agar. I3(INPUT) ayak pedali ile ¢alisir ve B bolmesi gaz girisini manuel olarak acar. Q1 ¢ikis1 B bolmesi vakum girisi
selenoidini agmaktadir. Q2 ¢ikis1 B bolmesi gaz giris selenoidini agmaktadir. Q3 ¢ikis1 A bolmesi vakum girisi selenoidini
acmaktadir. Q4 ¢ikist A bolmesi gaz giris selenoidini agmaktadir.

Sekil 2. Uretilen glove box sisteminin Solidwork programu ile Uretimi 6ncesi ¢izilmis olan genel olarak boyutlarini gosteren sekil
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Sekil 3. Uretimi tamamlanan glove box sistemine ait resim goriilmektedir.

Membran tabaka

Gaz cikis

! - g -
Sekil 4. (a) Elektrokimyasal sensoriin ¢alisma sistematigini gosteren ¢izim (b) kullanilan elektrokimyasal oksijen sensoriiniin resmi
(c) glove box iginde 6lgu aleti (multimetre) kullanilarak elektrokimyasal senséruniin akim degerleri ile gaz 6lglimii yapilmasi
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Ortamda azalan oksijen seviyesinin eszamanh olarak elektrokimyasal
oksijen sensorii ve Sensit G2 oksijen gaz dedektorii ile izlenmesi

O2 o, 0:.0:
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oksijen sensorii
akim degerlerinin
multimetre ile
olciilerek kayit
altina ahnmasi

Sensit G2
oksijen gaz
dedektorii

Kapah

test
balmesi\

Sekil 5. Kapali bolme igerisinde oksijen seviyesi diistiriilerek Sensit G2 gaz dedektorii ve oksijen sensorii ayni anda calistirilarak
diisen oksijen yiizdelerine karsilik gelen akim degerleri oksijen gaz seviyesi 6lcuminde kullanmak igin kayit altina alinmigtir.

4. Bulgular ve Tartisma

Cihaz igindeki bdolmeler ig¢indeki oksijen seviyesi elektrokimyasal sensorden alinan akim degeri olarak zamana bagl olarak grafigi
sekil 6’da ¢izilmistir. 0,588 metrekiip hacme sahip olan biiyiik dikdortgen A prizmasi iginde 20 saniyelik periyot icinde 4 saniye gaz
girisi (9 litre /dakika) ve 16 saniye vakum gaz ¢ikisi (2,5 litre/ dakika) uygulanarak 70 dakika siirenin sonunda oksijen seviyesi ylizde
1,3 degerlerine ulagmistir. Sekil 6 ve Sekil 7°de bulunan grafikler incelendiginde oksijen miktar1 asag1 seviyelere diistiikce oksijen
seviyesinin diigme hizinda da azalma oldugu goriilmektedir. Bunu su sekilde agiklayabiliriz. Oksijen seviyesinin yiizde 21 seviyesinden
yiizde 10 seviyesine diisme siiresi 10 dakika stirmiistiir. Yiizde 21 seviyesinden yiizde 2,5 seviyesine diigmesi ise 40 dakika stirmiigtiir.
Eger oksijen seviyesi ayni siirede yarisi seviyesine diisme gerceklesmis olsa; bu degerin 30 dakika olmasi gerekirdi.

0,022 metrekip hacme sahip olan kigik kilp B prizmasi iginde 29 saniyelik periyot iginde 4 saniye gaz girisi (9 litre /dakika) ve 25
saniye vakum gaz ¢ikis1 (1,25 litre/ dakika) uygulanarak yaklagik 20 dakika siirenin sonunda oksijen seviyesi yiizde 0,9 degerine
ulagmustir. Sekil 7a da goriildiigii gibi oksijen seviyesi yiizde bir seviyelerine yaklastigi halde 50. ve 70. dakika arasinda oksijen seviyesi
diisme hiz1 oldukga yavaslamistir. Oksijenin seviyesinin daha da asagi seviyelere gelmesi igin ¢ok daha fazla zaman gerekmektedir
(Tablo 1). Bunun sonucu olarak oksijen seviyesi ppm seviyelerine diisiirlilmek istenildiginde ¢ok daha uzun siire boyunca PLC
kontrollii gaz tazeleme sisteminin ¢alistirilmasi gerekmektedir.

Tablo 1. Glove box sisteminin A ve B bdlmesi iginden elektrokimyasal oksijen sensorii kullanilarak alinan akim degerleri ve karsilik
gelen oksijen yuzdeleri

A bolmesi B Bolmesi
Dakika A oksijen ylzdesi Dakika A oksijen yulzdesi

0 63 21 0 63,4 21
5 37,7 13 1 48,8 16,1
10 26,2 9,7 2 32 11,7
15 18 7,4 3 22,5 8,6
20 12,2 5,7 4 15 6,4
25 8,4 4,4 5 9,2 4,7
30 5,8 3,6 6 6 3,7
35 4,6 3,2 7 4 2,9
40 2,9 2,5 8 2,7 2,5
45 2,3 2,3 9 18 2,1
50 2 2,2 10 1,3 1,9
70 0,4 1,3 15 0,5 1,3

20 0,1 0,9
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Sekil 6. (a) Sistem calistiktan sonra bilyiik prizma eldiven kutusu iginde zamanla azalan oksijenin miktarini gosteren elektrokimyasal
sensor tepkisi (b) Sistem ¢alistiktan sonra kiigiik kiip prizma kutusu iginde zamanla azalan oksijenin miktarini gosteren
elektrokimyasal sensor tepkisi
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Sekil 7. a) Sistem calistiktan sonra biiyiik prizma eldiven kutusu i¢inde zamanla azalan oksijen miktarinin ylizdesini gosteren grafik
b) Sistem calistiktan sonra kii¢iik kiip prizma kutusu i¢inde zamanla azalan oksijenin miktarinin yiizdesini gésteren grafik

5. Sonug

PLC kontrollii atmosfer kontrol sistemi saglikli bir sekilde ¢aligmistir. PLC sistemindeki zaman parametreleri istenildiginde tus takimi
tizerinden degistirilebilmektedir. Elde edilen veriler incelendiginde 0,588 metrekiip hacmindeki bir dikdortgen prizmanin oksijen
seviyesinin sifira seviyesine dogru diismesi 70 dakika siirmiistiir. Kii¢iik olan 0,022 metrekiip hacmindeki kiip prizmanin oksijen
seviyesinin ylizde 0,9 seviyesine diigsmesi ise yaklasik 20 dakika siirede gergeklesmistir. Elektrokimyasal sensor ve multimetre yardimi
ile oksijen seviyesinin kontroliiniin rahatlikla gergeklestirilebilecegi gosterilmistir. PLC otomasyonu ve elektrokimyasal oksijen
sensorl verileri kullanilarak sistemin maliyeti en az beste bir seviyelerine kadar g¢ekilmistir. Buna benzer sistemlerin kolaylikla
tasarlanmasi i¢in elde edilen veriler ve gaz seviyesi 6l¢iim yontemi yol gosterici bir nitelige sahiptir.
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