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OZET

Havacilikta kullanilan parcalarin bir cogu yurtdisindan tedarik edilen yiiksek maliyetli pargalardir.
Bu pargalarin tedarik maliyetlerinin yanisira bakim, onarim ve yenilestirme maliyetleri olduk¢a
yiiksektir. Bu tez calismasinda helikopter torkmetre saftina poliamid kaplamanin uygulanabilirligi
arastirilmigtir. Poliamid-11 kaplamanin uygulanmasi igin iki farkli boyutta akiskan yatak reaktor
tasarlanarak imal edimistir. Akiskan yatak reaktdrde yatak bosluk kesri, akigkanlagma hizlari,
basing diismesi degeri gibi akiskanlagma prosesine ait parametreler hesaplanmigtir. Torkmetre saft
icin firmda gerekli degisiklikler yapilmig ve kaplama icin gerekli maskeleme aparatlari imal
edilmistir. Ayn1 zamanda saftin iic boyutlu ¢izimleri SolidWorks programiyla yapilarak ANSYS
programinda termal analiz uygulanmistir. Parcanin 2 saat boyunca yapilan analiz sonunda en
yiiksek 193 °C'ye sicakliga ulastigi goriilmiistiir. Poliamid kaplama ve kaplama oncesi metal
yiizeye uygulanan astarin termal ozelliklerinin belirlenmesi amaciyla Termogravimetrik Analiz
Cihazi (TGA) ve Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) ile termal analizler yapilmistir. DSC
analizlerinden polimerin camsi gegis sicakliginin 46 °C, erime sicakliginin ise 186 °C oldugu tespit
edilmistir. Ayrica astarin DSC spektrumundan igerisinde yaklagik kiitlece % 50 su bulundugu
tespit edilmistir. TGA analizlerinden polimer ve astarin bozunma sicakliklar1 sirasiyla 415 °C ve
395 °C olarak bulunmustur. Fourier Doniistimlii Infrared Spektrometre (FTIR) cihaziyla poliamid-
11 ve astarin yapisinda bulunan bag yapilart belirlenmistir. Polimerik kaplamanin yiizey
morfolojisinin incelenmesi amaciyla kaplama yiizeyinden 10 um? yiizey alam Atomik Kuvvet
Mikroskobuyla (AFM) taranmis ve ortalama yiizey purizliligi 0,148 um olarak tespit edilmistir.
Astar-polimer ve metal-astar arayiizeylerinde kaplamanin yapisma durumunun belirlenmesi
amactyla Taramali Elektron Mikroskobuyla (SEM) farkli biiylitme oranlarinda goriintiiler elde
edilmistir. Polimerik kaplamanin korozyon dayaniminin belirlenmesi amaciyla Al-2024 ve St-37
celik plakalar farkli kalinliklarda poliamid-11 ile kaplanmistir. Plakalara 360 saat ve 720 saat
boyunca tuz plskiirtme testi uygulanmis ve herhangi bir korozyon goriilmedigi tespit edilmistir.
Ayrica polimerik kaplamanin sicak yag dayanimi da test edilmistir. Mekanik aksamlarda kullanilan
pargalara bu kaplamanin uygulanabilirliginin belirlenmesi amaciyla poliamid kaplamanin mekanik
dayanim testleri yapilarak sonuglarin iyi seviyede oldugu goézlenmistir.
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ABSTRACT

Most of the parts used in aviation industry are procured from abroad and they are high priced parts.
Besides the procurement cost overhaul, maintenance and modernization costs are also very high. In
this thesis, the applicability of polyamide coating to helicopter torque shaft was investigated. For
the application of polyamide-11 coating, two different sized fluidized bed reactor were designed
and manufactured. For fluidized bed reactor, some fluidization parameters such as bed void
fraction, fluidization velocities and pressure drop value were calculated. The oven was modified
for heating torque shaft and for coating process masking parts were manufactured. In addition, the
3D drawing was made by using Solid Works and thermal analysis was carried out with ANSYS
program. After 2 hours thermal analysis, the shaft reached to maximum 193 °C. To determine the
thermal properties of polyamide coating and primer that applied before polymer coating on metal
surface, thermal analyses were performed with Thermogravimetric Analysis and Differential
Scanning Calorimeter. Glass transition temperature and melting temperatures of polymer were
found as 46 °C and 186 °C respectively from DSC spectrum. Furthermore, it was obvious that
primer contains 50 % percent by weight water. Decomposition temperatures of polymer and primer
were found 415 °C and 395 °C respectively with TGA analyses. The molecular bonds of
polyamide-11 coating and primer were characterized by FTIR spectrometer. To examine the
polymeric coating, surface morphology 10 um? surface area was scanned by Atomic Force
Microscope and average surface roughness value was found as 0,148 um. The images of primer-
polymer and primer-metal interfaces at different magnification ratios were obtained by Scanning
Electron Microscope (SEM) to evaluate the adhesion of coating to interfaces. To identify the
corrosion resistance of polymeric coating, Al-2024 and St-37 test plates were coated with different
coating thickness. After 360 and 720 hour salt spray test any corrosion defect and failure was not
observed. To determine the applicability of coating to dynamic mechanical parts, some mechanical
strength tests were performed and it was observed that coating mechanical test results were fine.

Science Code : 91218
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu calismada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, aciklamalar1 ile birlikte asagida

sunulmustur.

Simgeler Aciklamalar

d, Partkiil cap1

Uy f Minimum hava hizi

u,; Terminal hava hizi

Emf Minimum akiskanlagma aninda yatak bosluk kesri
Ac Yatagin kesit alant

h Yatak yiiksekligi

ha Konveksiyonla 1s1 aktarim katsayisi

Lc Kaplamada ilk catlagin olustugu kritik yiik degeri
Lec2 Kaplamanin kirildig: kritik yiik degeri

Lcs Kaplamanin yiizeyden koptugu yiik degeri

Sa Yiizey piirtizliiliigii aritmetik ortalama degeri
Sku Yiizey pik keskinligi

Sq Yiizey piiriizliligi karekok ortalama degeri

Ssk Yiizey carpiklig

u Hava hiz1

Ws Akiskan yatakta bulunan partikiillerin toplam agirlig
€ Yatak bosluk kesri

Pg Gazin yogunlugu

0] Pargacik sekil faktorii

Pe Kati partikiillerin yogunlugu

Kisaltmalar Aciklamalar

AFM Atomik kuvvet mikroskobu

AlSI Amerikan demir ve ¢elik ensititiisii

AIN Aluminyum nitrit

AISIN Aluminyum silisyum nitrit



Kisaltmalar

ATR
DMA
DSC
FTIR
MSDS
SEM
TGA
XRD

Aciklamalar

Attebuated total reflactance

Dinamik mekanik analiz

Diferansiyel taramali kalorimetre

Fourier doniistimlii kizilotesi spektrometresi
Malzeme giivenlik bilgi formu

Taramali elektron mikroskobu
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1. GIRIS

Diinyada havacilik sektori filo, personel, bakim-onarim tesisleri bakimindan giin gegtikge
biliytimektedir. Ancak hava araglarinda kullanilan parcalar genelde yurt dis1 firmalardan
tedarik edilmeleri sebebiyle iilke ekonomisine maddi agidan biiyiik kayiplar yasatmaktadir.
Havacilik alaninda Tiirkiye'yi daha ileri tasimak ve iilke ekonomisine katki saglamanin
yolu, Oncelikle bu parcalarin yerli imkanlarla bakim-onarim ve {iretimini saglayacak
teknoloji ve bilgi birikiminin iilkeye kazandirilmasidir. Bu kabiliyeti kazanmak kadar
malzemelerin kullanim Omiirlerinin uzatilmast da olduk¢a Onemlidir. Korozyon, metal
malzemelerin Omiirlerini kisaltan en onemli etkendir. Havacilik sektdriinde korozyonun
malzeme Omriine etkisininden belki daha 6nemlisi, ugus giivenligine olan etkisidir [1]. Mal
ve can kaybina sebep olan korozyonu engellemenin yolu, korozyon mekanizmasini iyi

tanimak ve onceden tedbir almaktan geger.

Genel olarak korozyon; c¢evre etkileri sebebiyle metal ve metal alagimlarin kimyasal ve
fiziksel ¢oziinme seklinde aginmasidir [2]. Platin, giimiis ve altin gibi soymetaller disinda
kalan metaller icin korozyon Onemli bir tehdittir. Ancak korozyon sadece metal
malzemeler i¢in degil metal olmayan malzemelerinde yapisint olumsuz yonde
etkilemektedir. Ornegin giiniimiizde genis kullanim alan1 bulunan plastik malzemelerin

genelde giines, nem karsisinda zamanla sarardigini veya yumusadigini goriiriiz.

Korozyon metal ile ortam ara yiizeyinde gergeklesmesinden dolayi, korozyondan
korunmak i¢in bu ara yiizeye miidahele ederek metal ortam iligskisini kesmek gerekir.

Genelde metali bagka metallerle kaplamak anodik veya katodik koruma saglamaktadir

[3-5]. Ancak metal kaplama havuzlarindan dogaya yapilan agir metal iceren atik su
desarjlar1 insan sagligia ve dogaya onemli zararlar vermektedir. Desarj edilen bu atiksular
siyaniir vb. bir ¢ok zehirli ve kanserojen kimyasal icermektedir. Bu sebeple son yillarda
dogaya ve insan saglifina zarar veren bu kaplamalar yerine alternatif kaplamalarin
etkinligi arastirllmakta ve tamamen organik maddelerden elde edilen polimerik kaplamalar

lizerine ¢aligmalar yapilmaktadir [6-10].

Monomer ad1 verilen kiigiik yapilarin art arda baglanarak uzun bir zincir olusturduklari

yapilara polimer denilmektedir. Sahip olduklar1 {istiin 6zellikleri sayesinde polimerler



insaat, otomotiv, elektronik, tekstil, uzay teknolojileri, savunma sanayi, ev esyalar1 gibi bir
cok alanda kullanilmaktadir. Polimer yapilar hafif, kolay islenebilir ve korozyon
dayanimlan yiiksektir. Kimyasal bilesimlerine gére organik ve inorganik olmak iizere iki
tiirii vardir. Istya kars1 davraniglarina gore de termoset ve termoplastik olmak iizere ikiye
ayrilirlar. Termoset polimerler 1siyla sekil almazken, termoplastik polimerler 1siyla
yumusayarak sekil degistirebilirler. Giinlilk hayatta ve endiistride en ¢ok kullanilan
polimerler; polietilen, polipropilen, poliiiretan, polistiren, poliamid ve polivinilkloriirdiir.
Araba tekerleri, plastik siseler, pencereler, kopiikler, 1s1 yalitm malzemeri, gozliikler,
bandaj vb. bir¢ok malzeme polimerlerden elde edilmektedir. Korozyon dayanimi yiiksek

polimerik kaplama iiretimi i¢in ¢alismalar yapilmaktadir [11-13].

Fransadan tedarik edilmis olan ve halen kullanilan As-532 Cougar model helikopterlerine
ait yurt disindan tedarik edilen torkmetre saft isimli par¢a yurt iginde onarilamamaktadir ve
tedariki yurtdisindan ¢ok yiiksek maliyetlerle gergeklestirilmektedir. Bu saft, helikopterin
transmisyon (gii¢ aktarma grubu) icinde bulunarak motordan elde edilen anlik tork
degerinin Olclilerek pilot gosterge paneline aktarilmasi islevini saglamaktadir. Motordan
transmisyona gelen giiciin yliksek olmas1 sebebiyle saftin digli kismini korumak amaciyla
disli yiizeyi poliamid11 ile kaplanmistir. Helikopter yenilestirmeye geldigi zaman bu saft
sokiilerek disli kisminda hasar goren kaplamali ylizeylerin bulunmas: halinde saft
yurtdisindan tedarik edilen yeni saftla degistirilmektir. Bu tez ¢alismasinda bu saftin
yurtdisindan yenisinin tedarik edilmesi yerine, helikopterden sokiilen par¢anin poliamid11
kaplamasmin yurt i¢i imkanlarla yapilarak iilke ekonomisine katki saglanmasi
hedeflenmistir. Bu amacla kaplama prosesi ic¢in gerekli akiskan yatak, maskeleme
aparatlari, sogutma sistemi gibi ekipmanlarin imalati, poliamid11l kaplamanin helikopter

torkmetre saftina uygulanabilirligi ve kaplamanin karakterizasyonu incelenmistir.



2. POLIMERIK KAPLAMALAR

Polimerler, monomer isimli uzun, tekrar eden molekiillerden olusan yapilardir. Polimerik
yapilar {i¢ boyutlu veya iki boyutlu dizilim gosterebilirler. Yapilarinda karbon, oksijen ve
hidrojen atomu bulundururlar. Polimeri olusturan monomerler dogrusal dizilim
gosterdikleri durumda bu yapilara termoplastik polimerler, ¢apraz baglanmalari
durumunda olusturduklar1 yapilara ise termoset polimerler denmektedir. Termoplastik
polimerler, 1s1 altinda molekiil zincirleri arasinda baglarin uyarilmasi1 sonucunda
eriyebilmekte iken, termoset polimerler ise 1s1 altinda sertleserek kirilgan ozellikler
gostermektedirler. Polimerler cevrede dogal olarak bulunabildikleri gibi, laboratuar
ortaminda da sentezlenebilmektedir. Dogal ortamda canli varliklarin biinyelerinde olustugu
diisiiniilen polimerlere 6rnek olarak; pamuk, nisasta, seliiloz ve dogal kaucuk gosterilebilir.
Polietilen, polipropilen, poliester ve poliamidler endiistride sentezlenen ve siklikla
kullanilan polimelere 6rnek gosterilebilir. Polimerler yapilarina gére organik ve inorganik
yapida olmaktadirlar. Genelde inorganik polimerler metal ve ametallerden olusurken,

organik polimerler sentetik veya dogal olabilirler.

Son yiizyilda sentetik polimerlerin liretimi ve gelistirilmesine yonelik bilim ve teknoloji
hizla gelismektedir. Polimer teknolojisi yalmz gelismis lilkelerde degil gelismekte olan
iilkelerde de hizla biiyiimektedir. Oniimiizdeki yillarda diinyada yillik polimer {iretiminin
300-400 milyon ton olmast ve polimerik malzemelerin bircok uygulamada diger

malzemelerin yerine alternatif malzemeler olarak kullanilmas1 beklenmektedir.

Endiistride kullanilan polietilen, polipropilen, polisitiren ve polivinil Kkloriir gibi
polimerlerin yaninda spefisik ve iistiin 6zellikleri sebebiyle poliamid polimerleri de farkli
amaclarla kullanilmakta ve son yillarda yapilan ¢aligmalara arastirma konusu olmuslardir.
Polimerik malzemelerin kaplama sektoriinde rolii her gecen yil daha fazla Onem

kazanmaktadir.

Etkin ve verimli bir sekilde kullanilabilmesi igin polimerik kaplamalarin kaplama

yapilacak ylizeylerde bir film tabakasi olusturarak;

e Yiizeye iyl tutunmasi,
e Kolaylikla yiizeyden kopmamasi,

e Is1, nem, tuz ve cesitli kimyasallar sebebiyle bozunmamasi gerekmektedir.
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Ornegin, alkid ve akrilik recineler genelde tarim ve endiistriyel ekipmanlarin korozyondan
korunmasi amaciyla kullanilmaktadir. Solventlerle ¢oziinebilme kolayligi ve iyi pigment
islatma ozelliginden dolay1 alkid ve akrilik recineler boya uygulamalarinda siklikla
kullanilmaktadirlar. Poliiiretan kaplamalar, her tiirlii beton ve ¢elik yiizeylerde uygulanan,
kolay temizlenebilen, sararmaz, asinma direnci yiiksek, etkili ve koruyucu bir kaplamadar.
Kimyasal ve mekanik dayanimin kritik olmadigi alanlarda tercih edilirler. Epoksi
kaplamalar, diger organik kaplamalara gore metallerle daha iyi yapisma O6zelliklerinden

dolay1 genelde astar uygulamasi i¢in tercih edilmektedirler [14].

2.1. Poliamid-11 Kaplama

Poliamid-11 hafif, biyobozunur, termoplastik toz kaplamadir. Poliamid-11 ilk olarak 1938
yilinda Joseph Zeltner ve Michel Genas tarafindan hint yag: bitkisinin parcalanmasiyla
elde edilen aminoundekanoikasitin polimerlesme reaksyionuyla elde edilmistir.
Endiistriyel boyutta iiretimine ilk kez 1955 yilinda Fransada baslanmistir. Hint yagi
bitkisinin ¢ekirdeklerinden ekstraksiyonla yontemiyle hint yagi elde edilmektedir. Hint
yag1 yaklasik % 85 oraninda risinoleik asit icermektedir. Sekil 2.1'de 1'nci reaksiyondan
goriildiigii gibi risinoleik asit metanolle reaksiyona girerek metil-risionalati olusturur. Daha
sonra metil-risionalatin par¢alanmasindan elde edilen metilundesilanatin hidrolizinden
undesilenik asit elde edilir. Olusan bu yapiya daha sonra sirasiyla hidrojen bromiir ve
amonyak ilavesiyle aminoundekanoikasit elde edilir. Bu yapinnin polimerizasyonundan
Sekil 2.2'den poliamid-11 polimeri elde edilir [15].
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Sekil 2.1. Hint yagindan aminoundekanoikasit eldesi [15]
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Sekil 2.2. Aminoundekanoikasitin polimerizasyon reaksiyonu [15]

Poliamid-11 toz kaplama; yiiksek asinma dayanimi, yiiksek darbe dayanimi, yiiksek
korozyon dayanimi, diisiik siirtinme katsayisi, esnek ve kolay islenebilme 6zelliklerine
sahiptir. Poliamid-11 toz kaplamalar otomotiv endistrisinde saftlarda, kayar kap1 ve koltuk
kizaklarinda ve emniyet kemeleri tokalarinda kullanilmaktadir. Ayrica matbacilikta baski
merdanelerinin tizerinde, bulasik makinesi ve aligveris arabasi sepetlerinde, yer temizleme
arabalarinda ve yer altt su borulari, vana ve ekipmanlarinin kaplanmasi amaciyla

kullanilmaktadirlar.

2.1.1. Kaplama oncesi yiizey temizleme yontemleri

Yiizey temizleme islemi, kaplama yapilacak yilizeyi kaplama islemine hazirlayarak
kaplamanin yiizeye yapisma kalitesini belirlemektedir. Bu islem adiminin dogru ve kaliteli
yapilabilmesi ancak yiizeyde olusan korozyon mekanizmasinin dogru anlasilabilmesinden
gecmektedir. Korozyon; c¢evre etkileri sebebiyle metal ve metal alasimli yiizeylerin
kimyasal ve fiziksel ¢oziinme seklinde asinmasidir [2]. Platin, giimiis ve altin gibi
soymetaller disinda kalan metaller i¢in korozyon onemli bir tehdittir. Ancak korozyon
sadece metal matrisli malzemeler icin degil metal olmayan malzemelerinde yapisini

olumsuz yonde etkilemektedir.

Metal malzeme yiizeyinde elektrokimyasal korozyonun gergeklesmesi i¢in anot ve katodu
olusturan iki elektrot, iletkenligi saglayacak bir iletken, ayrica elektron transferi olugmasi
icin stvi bir ortam gereklidir. Bu olusan hiicreye galvanik hiicre denilmektedir.
Korozyonun Onlenmesi i¢in devreden en az bir elemanin c¢ikarilmasi gerekmektedir.
Korozyondan korunmak i¢in korozyona direngli uygun malzeme se¢imi, malzeme tasarimu,
katodik ve anodik koruma, c¢evresel faktorler onemlidir. Metallerin korozyona karsi

dayanimlariin belirtildigi metal aktiflik serisi Cizelge 2.1'de belirtilmistir [16].



Cizelge 2.1. Metallerin aktiflik serisi [16]

Metal/Alasim Potansiyel (volt)

Magnezyum -2,37 Cok aktif
Aluminyum - 1,66

Cinko -0,76

Krom -0,74

Demir -0,44

Nikel -0,26

Kalay -0,14

Kursun -0,13

Hidrojen 0,00 Az aktif
Bakar + 0,34

Giimiis + 0,80

Altin + 1,68

Kaplama uygulamalari koruyucu bakim kapsaminda korozyondan korunmada en etkili
yontemlerden biridir. Kaplama, metal yiizeyi ile korozif ortam arasinda iyon hareketine
diren¢ gdsteren bir bariyer tabakasi olusturur. Bu bariyer tabakasinin performansit metal
yiizeyi ile yaptigi yapigsma kalitesiyle dogrudan ilgilidir. Kaplama bariyerinin altindaki
kirlilikler kaplamanin metal yiizeye olan tutunumunu distiriir. Bu sebeple kaplanacak
metal ylizeylerin kaplama 6ncesi ylizeyde bulunan yag, nem, toz, ve pastan arindirilmasi

cok biiyiik 6nem arz etmektedir.

Yiizeyde yapilacak temizlik islemleri ylizeyde yapilacak kaplamanin tiirline ve kaplama
yapilacak metalin cinsine gore degisiklik gdstermektedir. Inorganik boya uygulamalarinda
kumlama (mekanik) yontemi uygunken, elektrolitik kaplama uygulamalarinda kumlama
yerine kimyasal temizleme yontemleri daha uygundur. Uygun yapilmayan yiizey
temizleme islemleri sonucunda Resim 2.1'de oldugu gibi metal yiizey- kaplama tabakasi

arasinda kirlilikler giderilemeyerek kaplamanin yiizeye yapigmasi oldukca kotii olur.



Resim 2.1. Kaplama yapilmis metal ylizey SEM goriintiisii

Mekanik temizleme yontemleri adindan da anlagilcagi gibi metal yilizeyindeki kirliligi
mekanik iglemlerle giderilmesidir. Bunlar zimpara, silindirik tel firca kullanilarak yapilan
temizleme yontemleri ve kumlama yontemidir. Mekanik temizleme yontemi kimyasal
temizleme yontemine gore avantaj ve dezavantajlar1 vardir. Mekanik temizleme yontemleri
zamandan tasarruf saglarken metal yiizeyinde ¢izik, ¢ukur vb. mekanik hasar birakabilir.
Mekanik temizlemede yiizeye zarar vermemek i¢in zimpara, piring tel firca, doner disk tel
firgalar, polisaj makineleri gibi ekipmanlar bilingli olarak uygulanmalidir. Polisaj
makinesi, ylizeyde olusmus c¢apak ve inatgt kirlerin o metalden daha sert bir firganin
donmesiyle temizler. Ayrica kumlama makineleri zamandan tasarruf saglamalar1 ve metal
kaplamalara zarar vermemesi sebebiyle temizleme islemlerinde ¢ok sik kullanilmaktadir.
Kumlama makineleriyle genelde Resim 2.2'de gosterilen plastik medya, aluminyum oksit
ve cam tozu gibi malzemelerin basingli hava yardimiyla metal yiizeyine belirli bir hiz ve
acida piskiirtiilerek metal ylizeyi temizlenir daha sonra bu maddeler makinede bulunan
santrifuj boliimiine gelerek filtrelerden gegirilip temiz maddeler kirlenmis maddelerden
ayiklanir ve temiz medya tekrar depoya gonderilerek sisteme beslenir. Metal ylizeylerde
kumlama islemi uygulanan medya tipi ve hava basincina gore degiskinlik gostersede
ortalama 2-9 um aralikta bir piiriizliiliik degeri olusturur [17-19]. Biitiin bir hava aracinin
eski boyasinin sokiilmesi amaciyla maliyet ve is¢ilikten tasarruf saglayan kumlama metodu
tercih edildigi Resim 2.3.'de goriilmektedir. Maliyet ve iscilikten tasarruf saglamasinin
yaninda uygulayan operatoriin ve uygulanan metal ylizeyin zararli kimyasallara maruz
olmasina engel olmaktadir. Bu sebeple hem malzemeyi, hem insan saghigini koruyan

avantajl bir metotdur [20].



Resim 2.3. Hava araci govdesine uygulanan kumlama islemi [21]

Mekanik temizleme metoduyla karbon Kkirlilikleri ve g¢esitli oksit tabakalarinin
temizlenmesi miimkiinken yag, gres igeren kirliliklerin temizlenmesi miimkiin degildir. Bu
nedenle kimyasal temizleme mekanik temizlemeye gore bu konuda distiinlik saglar.
Kimyasal temizleme yonteminde 6zellikle girintili ve ¢ikintili yiizeylerde tiim ylizeyler
kimyasallarla temas etmesinden dolayr homojen bir temizlik elde edilir. Cok hizl

uygulanabilir ve kullanim alan1 genistir.

Genelde endiistride kimyasal temizleme yontemleri olarak; buharla yag alma solventleri,
genel amagli yag alma solventleri, asitler, alkali ¢ozeltileri, ultrasonik temizleme ¢ozeltileri
kullanilir. Buharla yag alma solventleriyle temizleme isleminde metal parcalarla sadece
solvent buhar1 temas ettiginden hizli bir yag alma islemi saglanir ve metal yiizeyde her
hangi bir durulama islemi gerektirmez. Yag alma solventleri en ¢ok kullanilan

kimyasallardir. Bu solventler metal yiizeylere firca, piiskiirtme veya sicak/soguk daldirma



seklinde uygulanir. Agir kirlilik iceren yaglar ¢ok etkili bir sekilde metal ylizeye zarar
vermeden uzaklastirilir. Bu solventler plastik yiizeylerde de uygulanabilir. Hava araci
parcalarinda en ¢ok kullanilan temizleme metotudur. Alkali ve asit temizleme islemleri
uzun siiren uygulamalarda metal yapida catlak ve korozyon olusturabilirler. Bu metodu
uygulayan personelin egitimli ve tecriibeli olmasi gerekmektedir. Ornegin aluminyum
alagimli bir metal pargayr alkali temizleme islemi yaparsaniz metal yiizeyi daglanarak
yiizeyde korozyon ve tahribat meydana gelebilir. Asidik temizleme soliisyonunda uygun
oranda asit inhibitorii olmazsa bu ¢ozelti yiizeye zarar vererek 6zellikle yiiksek sertlikteki
celiklerde hidrojen kirilganligina sebep olabilir. Asit ve alkali temizleme isleminden

hemen sonra malzeme bekletilmeden durulama islemine tabi tutulmalidir [22].

2.1.2. Poliamid-11 kaplama yontemleri

Poliamid-11 kaplamalar kullanim amacina yonelik olarak farkli partikiil boyutlarinda ve
farkli renklerde tiretilmektedir. Genel olarak poliamid-11 toz kaplamalarla ilgili endiistride

iki farkli uygulama yontemi bulunmaktadir.

Elektrostatik kaplama

Elektrostatik kaplama yontemi endiistride siklikla kullanilan ucuz ve etkili bir yontemdir.
Elektrostatik kaplama metotunda kaplama yapilacak metal par¢a topraklama baglantisi
yapilarak parca lizerine 6zel bir tabanca yardimiyla negatif yiikle yiiklenmis toz polimeler
gonderilmektedir. Toz polimeler ve metal ylizey arasinda elektriksel yiiklerdeki farklardan
dolay1 bir tutunum olmaktadir. Daha sonrasinda metal parga firinda bekletilerek polimerik
toz kaplamanin ylizeyde tutunumu arttirilmaktadir. Bu metot seri {iretime en uygun bir
kaplama metodudur. Ancak kaplamanin kalinliginin belirlenmesi direk operatoriin
uygulama aliskanlifina gore degismesinden ve metal parcanin tamaminin firma girmesi

sebebiyle tez calismasina konu olan hava araci safti icin bu metot tercih edilmemistir.

Akiskan vatak kaplama

Akiskan yatak, Sekil 2.3'de gorildiigii gibi kiigiik kat1 partikiillerin bir silindir i¢inde
tabanda bulunan dagiticidan gonderilen hava vasitasiyla hareketlenerek sivi gibi davrandigi

prosese denir. Akiskanlasma durumunda hava hizi ile kati partikiillerin hizi1 aymdir.
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Akiskan yatagin ozellikleri hem kat1 partikiillerin hemde akigkanin 6zelliklerine baglhidir.
Bu tez ¢aligmasinda poliamid-11 kaplama uygulamalari akigkan yatak reaktdrde daldirma
metoduyla gergeklestirilmistir. Oncelikle kaliteli bir kaplama elde etmek icin optimum
kaplama parametrelerinin belirlenmesi ve akiskanlasma mekanizmasini iyi bilmek gerekir

[23].

- gaz kabarcig

kati tanecikleri
dagitici plaka

Sekil 2.3. Akiskan yatak [23]

Akiskan yataklarda Sekil 2.4'de goriildiigii gibi hava beslemesi yapildig1 andan itibaren
yatakta eger hareket yoksa buna sabit yatak, ilk hareketlenme oldugu an miminum
akiskanlasma, hava artirilmasi ile yatakta kabarciklanma ve daha sonra tasma evreleri

gozlemlenir.

i kabarcikh slugging pnématik
sabit yatak minimum veya taginim
akiskanlagma diizensiz
akiskanlasma

i A T
= e ™

NN I

diisiik hizda gaz

(a) (b)

N

(e)

Sekil 2.4. Akigkan yatak davranislar1 [23]
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Sekil 2.5'de gosterildigi gibi akigkan hizinin 1-4 cm/s araliginda kati partikiil hareketi
olmadig1 goriilmekte ve sabit yatak o6zelligi gostermektedir. Bu noktadan sonra akiskan
hiz1 arttikga basing diismesinin sabit oldugu anlagilmaktadir. Basing diismesinin
sabitlendigi bu akiskan hizina minimum akiskanlasma hizi denir. Bu durumda yatak
akigkan yatak ozelligi gostermektedir. Hiz artis1 devam ettikge kati partikiiller akiskanla

siiriklenmeye baglayarak tagsma ve basing diismesi sifira yaklagmaktadir.

500 — T T T T T T T T TT1TTI1
| Sabit yatak <—| —> Akigkan yatak -
2 |
= 300 e — — — — — — A — Bpmax B w
£ 200} -
)
2 Tasginmanin
2 oldugu nokta
= 100— e 'S
» — / Umf
§ 4 Egim=1
3 sl [ Lol i Loy ggfy Terminal e u
1 2 3 5 10 20 30 50 100
Hava hizi, ug (cm/s)

Sekil 2.5. Akigkan yatakli reaktorde akiskan hizi-basing diismesi egrisi [23]

Akiskan yatak reaktorde kati partikiillerin toplam agirhigr Es.2.1'de belirtildigi gibi

hesaplanir.

p. . Kat1 partikiillerin yogunlugu (g/cm®)
A:: Yatagin kesit alan1 (cm?)

h : Yatak yiiksekligi (cm)

€ : Yatak bosluk kesri

Akiskan yatakta akigskanlagsmanin ilk basladigi andan itibaren akigkanlagsma hizi artsa bile
basing diismesi sabit kalir. Bu akiskanlasmanin basladig1 anda kati partikiillere uygulanan
stiriiklenme kuvveti net gravitasyonel kuvvete esit olur. Akiskan yatak reaktorlerde basing

diismesi degeri Es. 2.2'den hesaplanabilir.
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AP = g (pc-pg)(1—e)h (22)

g = Yer cekimi ivmesi (m/s?)

pez: Havanin yogunlugu (g/cm?®)
Akigkan yataklarda basing diismesini gosteren Ergun denklemi asagida belirtilmistir.

(1 £) (1 £)

pS

=+ 1,75]

= = pu?[ 150 (2.3)
u : Hava hiz1 (m/s)

@ : Parcaciklarin sekil faktoriidiir. Pargacik sekil faktorii degeri tipik bir kat1 partikiil i¢in
genelde 0,6 olarak kabul edilmektedir [24].

Diistik Reynolds sayilarinda vizkos kuvvetler etkin olur boylece minimum akigkanlasma

hiz1 hesabi i¢in Es. 2.3'den Es. 2.4 denklemi elde edilir.

d (em )3
Ups = (‘fsopi (9 (0c = p,)] (15_ sj;nf) (2.4)

Tek bir kat1 pargacik iizerine etkiyen siirliklenme kuvvetinin pargacik tizerine etkiyen
gravitasyonel kuvveti astigi noktadaki gaz hizina maksimum akiskanlagsma hizi denir.
Kiigiik boyutlardaki pargaciklar igin maksimum akigkanlagsma hizin1 veren denklem

Es. 2.5'de sunulmustur [23].

(dp)?

Re < 0,4 (2.5)
18u

u, =g (pc — py)

Ayrica 1000 kg/m® yogunlukta dairesel bir parca igin teorik terminal hiz degerleri Cizelge
2.2'de verilmistir [25].
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Cizelge 2.2. Dairesel bir parcaciga ait teriminal hiz degerleri [25]

1000 kg/m?® yogunluk degerine sahip dairesel bir partikiiliin terminal hiz degerleri
d (um) ut (m/s)
0,2 1,25 x 10°¢
0,3 4,2x10°6
0,5 10 x 10°®
1 35x10°
2 128 x 108
5 780 x 10°®
10 3x10°8
50 72 x10°°
100 250 x 10°®
200 750 x 10°®
500 2
1000 3,85

2.2. Literatiir Calismalari

Kaplamalarin yapildigr akigkan yatak tasarimi, imalati ve akigskanlagma parametreleri

iizerine literatiirde yapilan ¢alismalara deginmek gerekirse;

Sahoo [26], endistriyel gazlardan flor gazinin ayristirilmasi amaciyla laboratuvar
Olceklerinde bir akiskan yatak tasarlayarak imal etmistir. Aluminyum endiistrisinin
atiklarindan faydalanmak amaciyla kirmizi c¢amur partikiillerini akiskanlagma igin
kullanmigtir. 63 um partikiil c¢apinda kirmizi camurla yeterli akiskanlasma elde
edilemediginden farkli agirlik oranlarinda ve 250-500 um ¢apinda aluminyum partikiillerle
karisim hazirlayarak c¢alismalarini gerceklestirerek akiskan yatakta akiskanlasma elde
etmistir. Akiskan yatakta hava hizinin artmasiyla yatak genislemesinin arttig1 ve yatakta
dalgalanma distiiglinii tespit etmistir. Yatak yiiksekliginin artmasi, yatakta bulunan

partikiillerin agirhigini arttigindan basing diismesini arttirmistir.

Escudero [27], akiskan yatak yiiksekliginin ve partikill capinin akigkan yatak
hidrodinamigine cesitli etkilerinin oldugunu gdstermistir. Minimum akigskanlagma hizinin,
yatak yiiksekliginden etkilenmedigini ancak partikiil yogunlugunun artmasi minimum
akigkanlasma hizida artmaktadir. Akiskan yatakta bulunan yatak yiliksekliginin partikiil
capma oraninin yatakta bulunan gaz miktarma etkisinin incelenmesi amaciyla X-ray
bilgisayarli tomografi cihaziyla goriintiiler elde ederek bu goriintiileri bir program
araciligiyla analiz etmistir. Bu amacgla cam taneleri, misir kogan1 ve hindistan cevizi
kabugu olmak tizere 3 farkli partikiil kullanilarak farkli yilikseklik/partikiil ¢ap1 oraninin

gaz bekleme siiresine etkilerini incelemistir. Yatak yliksekliginin/partikiil ¢apina orani
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arttikca cam partikiiller i¢cin ortalama gaz bekleme siiresinin diistiigli, hindistan cevizi

kabugu ve misir kocaninsa ortalama gaz bekleme siirelerinin arttigini tespit etmistir.

Ananthraman vd. [28], minimum akiskanlasma hizinin belirlemekte kullanilan 4 farkli
korelasyonu A, B ve D Geldart Grup partikiilleri i¢in degerlendirmislerdir. Bu ¢alismada
degerlendirilen korelasyonlar partikiil c¢apt (dp), partikiil yogunlugu, akiskan gaz
yogunlugu, gaz vizkositesi, yatak bosluk kesri ve partikiil sekil faktorii gibi parametreleri
icermektedir. Bu parametre degerlerindeki degisimlerin s6z konusu korelasyonlarla
bulunan minimum akiskanlasma hizin1 degerine olan etkileri inceleyerek ortalama standart

sapmalarini bulmuslardir.

Asif [29], kat1 partikiil karisimlart igeren akiskan yatakta laminar akis i¢in dl¢iilen deneysel
minimum akigkanlagsma hizlariyla ¢esitli denklemlerden hesaplanan akiskanlagma hizlarim
karsilastirmistir.  Yogunlugu ve parcacik c¢api farkli olmak iizere iki tip karigimi
incelemiglerdir. Minimum akigkanlasma hizi degerinin yatakta bulunan partikiillerin

karigim oranlarindan ¢ok etkilendigi sonucuna ulagmustir.

Perez vd. [30], akiskan yatak reaktorde farkli partikiil gaplarindaki seker kamislariyla
minimum akigskanlagma hizin1 hesaplamiglardir. 0,445 mm c¢apina kadar olan seker
kamiglarinda partikiil capindaki artisin minimum akiskanlasma hizini arttirdigini tespit
etmislerdir. Partikiil yogunlugunun artis1 akigkanlagsma iizerine olumlu etki yaprken,
partikiil porozitesindeki artis akiskanlagsmay1 olumsuz etkiledigini belirlemislerdir. Farkli
partikiil capli seker kamislartyla dolu akiskan yatak reaktdrler i¢in basing diismesi
degerlerini hesaplamislar ve partikiil capindaki artis basing diislisiinii azalttigini tespit

etmislerdir.

Mukhtar vd. [31], A, B, C ve D grubana ait siit tozu, kum, un ve bugday olmak tizere dort
farkli partikiille akigkan yatak reaktorii doldurarak akiskan yataga ait basing diismesi
degeri ve minimum akigskanlagsma hizi degerlerini bulmuslardir. Deneysel ¢alismalarinda
en yiiksek minimum akiskanlasma hizini (29 lite/dakika) bugdayla, en diisiik akigkanlasma
hizin1 (25 litre/dakika) ise un ile yapilan Ol¢iimlerde tespit etmislerdir. Partikiil ¢cap ve

yogunlugundaki artigin akiskanlagsma hizini arttirdigini belirlemislerdir.
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Sulemian vd. [32], farkli akis hizlarinda kati partikiillerin akigkanlagsmasini gérmek
amaciyla laboratuvar dlgekli bir akiskan yatak tasarlayarak imal etmislerdir. Akigkan yatak
reaktorde 1 m yiikseklikte 40 mm ¢apinda cam tiip kullanmislar ve akigkan yatagi 1800 um
capinda ve 2,62 g/cm® yogunlukta kumla 25 mm yatak yiiksekliginde doldurmuslardir.
Basing diismesini su dolu bir plastik manometre ile lgmiislerdir. Yaptiklar: bu akiskan
yatak i¢in minimum ve maksimum akiskanlasma hizlarini sirasiyla 0,64 m/s ve 245,86 m/s
olarak, basing diismesi degerini ise minimum ve maksimum akiskanlasma i¢in sirasiyla

0,11 ve 43,53 mH20 olarak tespit etmislerdir.

Akigkan yatakta polimerik kaplama uygulmasinda bazi parametreler direk kaplama
kalitesini etkilemektedir. Yukarida da bahsedildigi gibi akiskanlasma mekanizmasi ile
ilgili olanlar; akiskan gazin hizi, akiskan gazin yogunlugu ve vizkozitesi, polimer
partikiiliin gap1, polimer partikiiliin yogunlugudur. Bunlarin disinda kaplama uygulanacak
metal parcanin 1sitma sicakligi ve 1sitma siiresi, akiskan yataga daldirma siiresi ve sogutma
yontemi kaplamanin kalitesini etkilemektedir. Akiskanlagsma mekanizmasinin etkin oldugu
bir akigkan yatakta daldirma siiresindeki artis kaplama kalinliginda artisa, 1sitma
sicakligiin yeterli olmamasi ise metal yiizeye kaplamanin iyi tutunmamasina ve yiizeyde

gozeneklerin olmasina sebep olmaktadir [33].

Takeshita, Sawada, Handa, Watanuki ve Kudo poliester toz kaplama sonrasi havayla
sogutma sliresinin artmastyla polimerik kaplamanin kristal yapisimin arttigini, yapisma

kalitesi, darbe dayanim performansi ve parlakliginin azaldigini tespit etmislerdir [34].

Poliamid-11 kaplama ile ilgili son yillarda yapilan literatiir ¢alismalarina deginmek

gerekirse;

Leong vd. [35], akiskan yatakta silindirik bakir test numunelerine iki tip termoplastik toz
polimerle kaplama yapmislar ve akigkan yataga daldirma siiresinin kaplama kalinligina
olan etkisini ve kaplamanin yiizey piiriizliiligiinii incelemislerdir. Caligsmalarinda silindirik
bakir numuneler iizerine poliamid-11 ve diisiik yogunluklu polietilen kaplamiglardir.
Daldirmanin ilk aninda kaplamanin hizla arttiginit maksimum kaplama kalinligina kadar
zamanla azalarak arttigin1 tespit etmislerdir. Poliamid-11'e gore polietilenin erime
noktasinin daha diisiik olmas1 sebebiyle ayni sicaklik ve daldirma siiresinde polietilenin

kaplama kalinliginin daha yiiksek oldugunu belirlemislerdir. Bu polimerik kaplamalarla
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uygun bir kaplama eldesi i¢in kaplanacak metal yiizeyinin daldirma anindaki sicakliginin
240-300°C arasinda olmas1 gerektigini ayrica daldirma siiresinin 2 saniyeden daha diisiik
olmamas1 gerektigini belirlemislerdir. Ayrica kaplamanin yiizey piirlizliligli degerinin
belirli bir daldirma siiresinden sonra ¢ok arttigini tespit etmisler ve bu noktadan metal
yiizeyin 1sisinin polimerik kaplamanin eriyik olusturarak siirekli bir film tabakasi
olusturamamasindan kaynaklandigint tespit etmislerdir. Poliamid-11 ve polietilen
kaplamanin minimum yiizey piriizlilik degerlerini sirasiyla 1 um ve 2 um olarak

Olgmiislerdir.

Friibing vd. [36], ferroelektrik ve ferroelektrik olmayan poliamid-11 malzemenin camsi
gecis sicakligindaki molekiiler hareketliligi hakkinda bilgi edinmek amaciyla DSC,
Dinamik Mekanik Analizi (DMA) ve Dielektrik Spektrometresi analizlerini
gerceklestirmislerdir. Poliamid-11'in camsi1 ge¢is sicakliginin ve erime sicakliginin
hazirlanis metotlarindan bagimsiz olarak sirasiyla 50 °C ve 185 °C civari oldugunu tespit
etmislerdir. Genel olarak poliamid-11 tiim yapilarinda diisiik kristalin yap1 oldugu biiyiik
cogunlugunu sert bir amorf yapinin olusturdugunu ve bu sert yapinin polimerin yapisindaki

hidrojen baglarinin ¢apraz baglanmasindan kaynaklabilecegini 6ngdrmiislerdir

Liu vd. [37], poliamid-11 nanokompozitlerin isitma ve soguma aninda kristalizasyon
davraniglarini degisken sicakliklik X-151m1 Difraktometresi (XRD) cihaziyla incelenmistir.
Poliamid-11 ve igeriginde agirlik¢a % 5 oraninda kil bulunan poliamid-11 nankompoziti
oda sicakligindan 220 °C sicakliga kadar isitilmig yada tam tersi 220 °C'den oda
sicakligina kadar sogutulmustur. PA-11/kil nano kompozitin Brill ge¢is degeri saf PA-
11'den 20 K daha yiiksek oldugu belirtilmistir. Bu durumun kil igeriginde bulunan silika

tabakalarinin termal bariyer etkisinden kaynaklandigini 6ngormiislerdir.

Rajesh ve Bijwe [38], 10 farkli poliamid polimerin ¢izik dayanimlarini incelemislerdir.
Cizik testlerini sabit yiik altinda 10-40 N yiik uygulamistir. Aromatik grup igeren poliamid
ve poliamid-66 en yiiksek ¢izik dayanimi gosterirken, yiiksek esnek yapida poliether grup
iceren poliamid ise en diisiik ¢izik dayanimi gostermistir. Cizik testi aninda yiizey
morfolojisindeki degisimi gérmek amaciyla SEM cihaziyla ¢izilen yiizeylerden goriintiiler

almislardir.
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Polimerik kaplamalarin yiizey morfolojisinin incelenerek yiizeyin piriizliliikk degerlerinin
tespit edilmesi amactyla Farshad vd. [39], celik borulara fenolik, epoksi, modifiye novolak
ve poliamid-6 kaplama olmak tizere 4 farkli tip kaplama uygulamasi yapmuslardir. Bu
kaplamalarin ylizey piiriizliliilk degerlerini profilometre ve atomik kuvvet mikroskobuyla
incelemiglerdir. Tiim kaplamalar i¢in boru c¢apt azaldiginda kaplamanin yiizey
plrtizlilligiiniin arttigin tespit etmislerdir. En yiiksek ortalama yiizey piiriizliiliik degerinin
1,03 um ile fenolik kaplamali yiizeyde oldugunu, en diisiik ortalama yiizey piirtizliilik
degerinin 0,25 pm ile poliamid-6 kapli yilizeyde oldugunu gozlemlemislerdir. Ayrica
poliamid kapli borularin yiizey piriizliiliigiinde en yiiksek pik nokta ile en dip nokta
arasindaki mesafeyi 0,96 um olarak 6lgmiislerdir.

Polimer yapilarin 1siyla bozunmasina yonelik olarak Beyler ve Hirschler [40] polimerlerin
1styla bozunma karakteristiginde kullanilan analitik test metotlarini, polimerlerin 1siyla
bozunma mekanizmalarini, 1styla bozunma anindaki fiziksel degisimlerini ve g¢esitli
polimerlerin 1s1 dayanimlarmi incelemislerdir. Inceleme yaptiklar: polimer gesitlerinden
poliamid-6,6 ile ilgili olarak; bu polimerin 258 °C civari eridigini, havada 340 °C'de azot
ortaminda ise 420 °C'de bozundugunu tespit etmislerdir. Calismalrinda poliamid-11'in
kristalin yapisinin fazla oldugunu ve 185-195 °C sicaklik araliginda eridigini ayrica

aromatik poliamidlerin 451°C sicaklikta bozundugunu belirtmislerdir.

Elsabee vd. [41], ¢esitli aromatik ve alifatik poliamidlerin hazirlanmasi ve
karakterizasyonuna yonelik calisma yapmislardir. Poliamidleri tereftaoil klorid ve
diaminlerin diisiik sicaklikta arayiizey polimerlesmesi ile elde etmislerdir. Elde ettikleri
polimerlerin bag yapilarinin analizi amactyla polimerlere 400-4000 cm™ dalga boyunda
FTIR analizi ger¢eklestirmislerdir. Polimerlerin homojen yapida olup olmadiklari1 SEM
analizi ile belirlemislerdir. Elde ettikleri poliamidlerin termal bozunmalarinin belirlenmesi
amaciyla polimerlere TGA analizleri yapmislar ve termogramlardan poliamidlerin genel
olarak iki basamakta bozunduklarini gormiigledir. Birinci bozunma basamaginin 270 °C
sicaklikta, ikinci bozunma basamaginin ise ortalama 400-450 °C araliginda gergeklestigini

gormiiglerdir.

Ayrica kaplama karakterizasyonuna yonelik yapilan dikkat ¢ekici ¢aligmalarla ilgili olarak;
Jambagi vd. [42], karbon nanotiip takviyeli {i¢ farkli tip seramik toz kaplamayi g¢elik

numune Yyilizeylerine plazma sprey kaplama yontemiyle uygulamislardir. Kaplanmig
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yiizeylerde kaplama igerisinde karbon nano tiiplerin dagilimi ve tutunmasini, kaplamanin
porozitesini, sertligini ve mikroyapisini incelemislerdir. Kaplamada karbon nanotiiplerin
tutunmasini1 ve dagilimini Raman spektrometresiyle, kaplamanin mikro yapisini Elektron

mikroskobuyla, kaplamanin sertlik ve elastikligini ise mikro ¢izik cihaziyla 6l¢gmiislerdir.

Petkov vd. [43], katodik-ark biriktirme yontemiyle gelik plakalar {izerine uygulanan
AISIN kaplamanin karakterizasyonu incelemislerdir. Calismalarinda AISiN kaplamanin
yiizey morfolojisini profilometre ve AFM cihaziyla inceleyerek ortalama yiizey piirtizliilik
degerini tespit etmisler ayrica yiizeyin 2 ve 3 boyutlu goriintiilerini elde etmislerdir.
Kaplamanin yiizeye yapigma performansi ve sertligini mikro ¢izik cihaziyla 6lgmiislerdir.
AISIN kaplamanin siirtiinmeyle asinma direncini tespit etmek amaciyla yaklasik 1000
periyod boyunca abrazyon test cihazinda kaplamali plakalart 10N yiikle test etmislerdir.
AISiN kaplamanin kristal yapisint XRD cihaziyla incelemisler ve AIN kaplamanin kristal
yapisinin hekzagonal iken yapiya silisyum eklenmesiyle AISiN kaplamanin kiibik yapiya

doniistiigiinii tespit etmislerdir.

Deneysel caligmalarda safta astar uygulamasindan sonra bu astarin kiirlenmesi ve saftin
tizerine toz polimerik kaplamanin eriyik olusturarak bir film tabakasi olusturabilmesi
amaciyla saftin belirli sicakliga 1sitilmasi gerekmektedir. Bu sebeple safta ANSYS
programi kullanilarak yapilan termal analizin dogru modellenebilmesi ve firin i¢inde
konveksiyonla 1s1 mekanizmasinin iyi bir sekilde anlasilabilmesi i¢in literatiirde konuyla

ilgili yapilan ¢alismalardan bahsetmek gerekirse;

Carson vd. [44], ev tipi bir firin ve sanayi tip bir firin i¢ine 1s1 akis1 sensorii yerlestirerek
firm icindeki 1s1 transfer katsayisini bulmuslardir. Ev tipi fanl firinda hava hizinin 0,1-0,7
m/s araliginda degistigini Olgmiisler ve laminar akis ig¢in konveksiyonla 1s1 transfer
katsayisinin  (hs) 4-10 W/m?K arasinda olmasi gerektigini diisiiniirlerken yaptiklari
dlciimlerden ha degerinin 10-30 W/m?K arasinda degistigini tespit etmislerdir. Bu durumun
firinda bulunan fanin firin i¢inde hava hizini fazla artirmasa bile, firin hacmi ve tasariminin
bu diisiik hizlarda bile yatiskin olmayan tiirbiilent akim olusturmasindan kaynaklandigini
belirlemislerdir. Ticari firm i¢in hava hizimin 0,2-1,9 m/s araliginda oldugunu tespit
etmislerdir. Ayrica 1s1 transfer katsayisini test ettikleri ticari firmn icin 15-40 W/m2K

arasinda degistigini tespit etmislerdir.
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Sakin vd. [45], 70-220 °C sicaklik araligi i¢in fanli ve fansiz pisirme firmlarnin
birlestirilmis 1s1 transfer katsayisini belirlenmesini incelemislerdir. Calismalarinda
konveksiyonla 1s1 aktarimina radyasyonun etkisinide dahil ederek birlestirilmis 1s1 katsayisi
terimine ulasmislardir. Kullandiklar1 ev tipi firinin fanmi firin igerisine 0,56 m/s hizinda
hava saglamaktadir. Radyasyonu da hesaba katan birlestirilmis 1s1 transfer katsayisinin
fansiz firmn igin 11-20 W/m?K arasinda degistigini, fan bulunan firm icin ise 28-34 W/m?K
arasinda degistigini belirtmiglerdir. Firin i¢ ortam sicaklifindaki artisin 1s1 transfer

katsayisinida arttirdigini belirtmisglerdir.

Ayrica Sato vd. [46], firin i¢ ortaminda bulunan hava hizinin 0,2 m/s degerinden 1,5 m/s
degerine artifinda konveksiyonla 1s1 transfer katsayisinin 5 W/m2K'den 20 W/m?K'ye
arttigini belirtmislerdir. Bu ¢alisma, 1s1 transfer katsayisinin hava hizindaki artigla biiytik

oranda arttigini gostermistir.
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3. MALZEME VE YONTEM

Calismalarda torkmetre safta ve kaplama uygulanacak diger test numunelerine 6ncelikle
uygun temizleme adimlarindan sonra Arkema firmasi tarafindan iiretilen su bazh
Primgreen® LAT 12035 astar1 uygulanmustir. Istenilen kaplama kalinligina gore degisen
sicaklik ve siirelerde firinda 1sitma yapilan parcalar, ayni firma tarafindan iiretilen Rilsan®
T NAT BHV poliamid-11 polimeriyle doldurulan akigkan yatak reaktoére daldirilarak
kaplanmistir. S6z konusu sivi haldeki astara ait MSDS EK-1'te, poliamid-11'e ait MSDS
ise EK-2'de sunulmustur.

3.1. Akiskan Yatak imalat1 ve Akiskanlasma Parametrelerinin Bulunmasi

Calismanin ilk kisminda igerisinde polimerik kaplamalarin yapilabilecegi kiigiik 6l¢ekli bir
akigkan yatak reaktor imal edilmistir. Akiskan yatak imalatinda kaynak yapilabilmesi,
oksidasyon direncinin iyi olmasi ve fiyat/performans oranin diisilk olmasi sebebiyle
AISI-304 tipi paslanmaz ¢elik malzeme secilmistir. Resim 3.1'de gosterilen akiskan yatak

(en x derinlik x boy) 25 cm x 25 cm x 59 c¢m Olgiilerinde imal edilmistir.

Akiskan yatak i¢ yapisinda dagitic1 plakanin altina gelen hava akisini homojen dagitmasi
amactyla bir adet pervane konulmus ancak pervane havanin gegisine engel oldugu
goriilerek tasarimdan ¢ikarilmigtir. Dagitict plaka olarak esit araliklarla yuvarlak deliklerin

oldugu bir levha kullanilmis ve yatakta akiskanlagsma oldugu goériilmiistiir.

Resim 3.1. Kiigiik 6l¢ekli akiskan yatak
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Daha sonra biiyiik oOlgiilerde parcalarin da kaplanabilmesi amaciyla Resim 3.2.'de
gosterilen ikinci bir akigkan yatak tasarlanarak (en X derinlik x boy) 45 cm x 45 cm x 75
cm Olciilerinde imal edildi. Bu akigkan yatak reaktorde birinci reaktoriin aksine hava akis
rejiminin diizenlenerek daha iyi bir akiskanlagsma saglanabilmesi amaciyla Resim 3.3.'de
gbsterilen dagitic plaka imal edilmistir. iki plaka arasma 1 cm g¢apinda borular kaynak
yapilmistir. Ancak akigskan yatak kati partikiillerle doldurularak denemeler yapilmis ve
homojen akiskanlagsma olmadigi goriilmiistiir. Bu sebeple ilk yapilan dagitici plaka
tasariminin daha uygun olmasi sebebiyle daha kiiciik boyutlarda olan Resim 3.1'te sunulan

akigkan yatakla deneysel ¢alismalara devam edilmistir.

Resim 3.2. Biiyiik 6lgekli akigkan yatak

Resim 3.3. Imal edilen dagitic1 plaka



23

Resim 3.1'te sunulan akigkan yatak kenarlarindan akiskan yataga U tipi civali bir
manometre baglanmistir. Daha sonra akigkan yataga bir miktar polimerik partikiil
konulmustur. Akigskan yataga hava beslemesi yapilarak akiskanlasmanin oldugu nokta
belirlenmistir. Bu noktada U tipi manometreden basing diismesi degeri okunmustur.
Akiskanlagsma Oncesi ve akiskanlagsma aninda yatak yiikseklikleri ol¢iilmiistiir. Yataga
konulan polimerik kaplama agirligindan yatagin bosluk kesri bulunmustur. Bosluk kesri ve
diger verilerden teorik basing diismesi degeri, minimum akiskanlasma hizi ve terminal hiz

degerleri hesaplanmustir.

3.2. Maskeleme Aparatlari, Isitma ve Sogutma Ekipmanlari

Bu calismada poliamid-11 polimeriyle disli bolgesi kaplanmak istenen torkmetre saft,
Resim 3.4'te goriilen Airbus firmasina ait As-532 Cougar helikopterlerinin gii¢ aktarim
par¢asinda bulunmaktadir. Resim 3.5'te goriilen bu saft, helikopterlerde motor giiciiniin
transmisyona aktarilmasini ve motorun anlik tork degerinin dlgiilerek helikopter gosterge
paneline iletilmesini saglamaktadir. Bu saftin iki disli yilizeyine siirtinme ve asinma direnci
yiiksek olmas1 sebebiyle poliamid-11 (Rilsan® T-NAT BHV) kaplanmistir. Kazanilan
tecriibeler dogrultusunda bu kaplamanin yaklasik her 15 yilda bir helikopterler
yenilestirmeye girip transmisyon acildigi anda yiprandigi ve yenilenmesi gerektigi
goriilmiistiir (Resim 3.6). Helikopterlerin yaklasik 15 yil once iilke envanterine girmesi
sebebiyle 6ntimiizdeki yillarda bu model helikopterlerin bakiminda ciddi masraflara sebep
olacagi anlasilmistir. Su an sokiilen parganin yerine onarim kabiliyeti olmamasi sebebiyle
yeni saftlar Fransadan cok yiliksek fiyatlarla tedarik edilmektedir. Bu sebeple iilke
ekonomisine katki sunmak amaciyla bu doktora calismasinda bu saftin yerli imkanlarla

kaplanarak gerekli kalifikasyon testlerinin yapilmasi amaglanmustir.

Resim 3.4. As-532 Cougar helikopteri



Resim 3.5. Helikopter torkmetre safti

Resim 3.6. Helikopterden sokiilen torkmetre saftin kaplamasi yipranmis disli bolimii

Saftin orta kisminin saftin malzemesinden farkli bir metalden imal edilmis olmasi
sebebiyle ve kaplama oncesi disli kismin yiliksek sicakliklara 1sitildiginda orta kisim ve
digli arasinda sicaklik farkindan dolay1 burkulma olmamasi sebebiyle bu boliim 70-90°C
sicaklikta kalmasi gerekmektedir. Tork degeri bu boliimiin karsisina gelen sensorler
aracilifiyla olciildiigiinden bu boliimiin Sl¢li ve geometrisinin degismemesi parganin
fonksiyonelligi acisindan ¢ok hassastir. Kaplanacak bolge ise gerekli 6n iglemlerden sonra
yilizeye uygulanan astarin kiirlesmesi ve polimerik kaplamanin ylizeye iyi yapisabilmesi
amactyla 280-330 °C sicaklikta 20-35 dakika arasinda 1sitilmasi gerekmektedir. Bu
islemlerin yapilmasina miiteakip parganin disli kisimlarinin akigkan yatak reaktore
daldirilarak 170-190 pm kalinhikta kaplanmas: hedeflenmektedir. Ancak yukarida
bahsedildigi gibi parcanin orta bdliimii i¢in olan sicaklik kisitlamasinin yaninda parganin

akigkan yatak reaktor igcinde bulunan polimerik toza daldirilma metoduyla kaplandigindan
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parcanin kaplanmamasi gereken bolgelerinin ¢ok iyi maskelenmesi gerekmektedir. Saftin
disli boliimiiniin yaninda 6zellikle kaplanmamasi gereken ve Resim 3.6'da kirmizi renkli
cemberle gosterilen pin delikleri bulunmaktadir. Bu deliklerin polimer partikiilleriyle
temas etmemesi ve kaplanmamasi gerekmektedir. Bu amagla kaplama yapilmayacak
bolgeler icin torkmetre safta Ozel Olgiilerde ve safti ¢izmemesi i¢in aluminyumdan
Resim 3.7'de gosterilen aparatlar imal edilmistir. Ayrica maskeleme apartlarinin {izeri ve
alt bolgelerinin maskelenmesi amaciyla 300 °C sicakliga dayankli DuPont firmasina ait

Kapton® isimli polimid maskeleme bandi kullanilmistir.

Resim 3.7. Imal edilen maskeleme aparatlar

Maskeleme aparatlar1 ile maskelenen torkmetre saftin poliamid-11 ile kaplanacak disli
bolgesi kaplama 6ncesi 1sitma iglemine tabi tutulmasi gerekmektedir. Envanterde bulunan
kil firin ¢alismalarda kullanilmistir. Ayrica saftin bolgesel olarak bu firinda 1sitilabilmesi
icin Resim 3.8'te goriildiigii gibi metal firin kapagi imal edilmis ve bu kapagin ortasi
delinerek saft firina yerlestirilmistir. Ayrica saftin 1sitma siiresince durmasi igin platform
imal edilmis ve bu platforma saftin orta bolgesini 70-90°C sicaklikta tutmast i¢in 2 adet
fan yerlestirilmistir (Resim 3.8). Bu fanlar saftin orta bolgesine yerlestirilen sicaklik
sensorleri ile sicaklik ayarlanan sicakligi gegtiginde devreye girmekte sicaklik ayarlanan
sicakligin altina diistiiglinde ise durmaktadir. Ayrica bu bdlgenin sogutulmasinin fan
sistemiyle etkin ve pratik olarak yapilabilmesi sebebiyle alternatif bir yontem

denenmemistir.
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Resim 3.8. Imal edilen platform ve sogutma ekipmanlari

3.3. Termal Analizler

Kaplama malzemeleri olarak bu ¢aligmada polimerik toz ve bu kaplama oOncesi yiizeye
uygulanan s1v1 astar kullanilmistir. Kaplama 6ncesi uygulanan astarin kiirlenmesi amaciyla
astar uygulanmis metal ylizeyin 260 °C ile 320 °C arasinda degisen sicaklik ve siirelerde
isitilmast gerekmektedir. Yiiksek sicakliklara maruz birakilan bu kimyasallarin sicaklikla
degisimlerinin iyi analiz edilmesi gerekmektedir. Bu amagla KKK.lig1i Miihimmat
Iyilestirme ve Gelistirme Merkezi/Kirikkale tesislerinde polimerik toz partikiillerine ve
astar olarak uygulanan siviya TGA ve DSC analizleri yapilmistir. S1v1 astar ve toz polimer
numunesine DSC ve TGA analizleri 2 ser kez yapilarak elde edilen sonuglar
dogrulanmistir. TGA analizi TGA-Q 500 model cihazla, DSC analizi ise DSC-Q 2000

model cihazla gerceklestirilmistir (Resim 3.9).

Resim 3.9. a) Termogravimetrik analiz cihazi b) Diferansiyel taramali kalorimetre
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Polimerin DSC analizi yaklasik 11 mg alinan polimer numunesinin -100 °C sicakliktan
350 °C sicakliga kadar 10 °C/dakika 1sitma hiziyla 1sitilmasiyla gergeklestirilmistir. Astar
olarak uygulanan siv1 kimyasaldan yaklasik 2,3 mg ve 10,7 mg numuneler alinmis ve ayni
sekilde astarin DSC analizi, -100 °C sicakliktan 350 °C sicakliga kadar 10 °C/dakika
1sitma hiziyla 1sitilmasiyla gerceklestirilmistir. Polimerin DSC analizinden camsi gegis
sicakligt 46 °C ve erime sicakligi ise 186 °C olarak tespit edilmistir. Astarin DSC
analizinden astarin icerinde su bulundugu 0 °C ve 100 °C sicakliklarda goriilen piklerden

anlasilmistir.

TGA analizleri i¢in polimerden alinan yaklasik 1,5 mg ve 2 mg alinan numuneler ile sivi
astardan alinan 3,5 mg ve 1,7 mg numuneler oncelikle 40 °C sicakliga isitilmig ve bu
noktadan sonra 550 °C sicakliga 20 °C/dakika 1sitma hiziyla isitilarak gergeklestirilmistir.
TGA analizinden polimerin ve astarin bozunma sicakliklar: sirasiyla 415 °C ve 395 °C

olarak bulunmustur.
3.4. ATR-FTIR Analizleri

Polimer ve astar numunelerinin yapisinda bulunan kimyasal baglarin tespitine yonelik
numunelere FTIR  spektrometresiyle analizler gergeklestirilmistir. Analizler Gazi
Universitesi Fotonik Arastirma ve Uygulama Merkezinde Bruker firmasina ait Vertex-80
cihaz1 ile gergeklestirilmistir. FTIR analizinde herhangi bir analiz Oncesi hazirlik
gerektirmeyen ve ozellikle kalin kaplamalarin analizlerini kolaylagtiran Attenuated Total
Reflection (ATR) aparati kullanilmistir [47]. Sivi astar gelik plaka iizerine uygulanarak
kurumasina miiteakip analiz edilirken polimerik toz direk analiz edilmistir. Analizler orta
infrared bolgede 550 ile 4000 cm™ araliginda ve her numune igin oda sicakliginda 32

tarama yapilarak gerceklestirildi.

3.5. ANSYS Programyla Sistemin Isil Modellenmesi

Torkemetre saftin oda kosullarinda mevcut firinla saftin bir kisminin firmin disinda
kalacak sekilde isitildiginda saftin sicaklik dagiliminin anlasilabilmesi amaciyla sistemin
ANSYS programiyla 1s1l modellemesi yapilmistir. Saftin SolidWorks programiyla 3
boyutlu teknik ¢izimi yapilarak bu ¢izim ANSYS programina yiiklenmistir. Saftin firin

icine giren kaplama yapilmasi istenen ve Sekil 3.1'de verilen gri renkli bolge 1sitilirken
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saftin diger yesil renkle gosterilen bolgesi oda kosullarinda kalacak sekilde modellenmistir.
Bu modelleme i¢in termal analizi yapilan saftin baslangi¢ sicakligi 22°C, firin sicakligi
300°C ve ortam sicakligt 25 °C olarak kabul edilmistir. Firin i¢inde konveksiyonla 1s1
yaytlimi oldugu degerlendirilerek, fansiz firin i¢indeki 300°C'de durgun havanin 1s1
transfer katsayis1 (h) 12 W/m?K, 25 °C'de havanin 1s1 transfer katsayist (h) 5 W/m?K
olarak kabul edilmistir [44-46]. Daha sonra par¢a igin olusturulan model 7200 saniye

simiile edilerek parca iizerinde sicaklik dagilimlar tespit edilmistir.

(1] 5000 100,09 {mm)
—

50 500

Sekil 3.1. Ansys programina yiiklenen saftin ii¢ boyutlu ¢izimi

3.6. Kaplamanin Yiizey Morfolojisi ve Arayiizey Yapisma Performansinin
Incelenmesi

Kaplamanin ylizey piiriizliiliigiin tespitine yonelik olarak 1,5cm x 1,5cm x 0,8cm
ebatlarinda celik test plakalar1 poliamid 11 ile akiskan yatak reaktorde kaplanmistir. Test
numunelerinin yaklasik 140 um kalinlikta poliamid kaplanmis yilizeyin tizerinden 10 pm x
10 um &lgiilerinde bir alan GaziUniversitesi Fotonik Arastirma ve Uygulama Merkezinde
bulunan Nanomagnetics-hP model AFM cihaziyla taranarak yiizeye ait piirizliiliik
parameterleri bulunmus ve taranan bolgenin iki ve ii¢ boyutlu goriintiileri elde edilmistir.
Ayrica kaplamanin ve metal yiizeyin piiriizliilik degerlerinin karsilagtirilmasi igin kaplama
oncesi metal yiizeyinden 10 um x 10 um 6lgiilerinde bir alan AFM cihaziyla taranmustir.
En yiiksek nokta ve en diisiik nokta arasindaki mesafe metal ylizey i¢in 2,1 um iken, bu
deger poliamid-11 kaplama icin 0,98 pm oldugu goriilmiistiir. Kaplama oncesi metal
ylizeyin ortalama yiizey piriizlilik degeri 0,2 pm, poliamid-11 kaplama yapilmis yiizeyin

ise 0,148 um olarak bulunmustur.
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Kaplamanin metal ile yaptig1 yapigma kalitesinin belirlenmesi amaciyla metal-astar ve
astar-polimer arayiizeylerinin goriintiileri GaziUniversitesi Fotonik Arastirma ve
Uygulama Merkezinde bulunan Jeol firmasma ait JSM-6060 model SEM cihaziyla
incelenmistir. Ara yiizeyin SEM goriintiileri alinabilmesi i¢in 6ncelikle ¢elik plakadan 1cm
x 1cm x 0,8cm ebatinda test numuneleri kesilmistir (Resim 3.10). Hem ¢iplak metalin
hemde metal-astar ara yiizeyinin incelebilmesi amaciyla bu test numunelerinden bir kismi
maskelenmis ve maskeleme yapilmayan yiizeyine astar uygulanmistir. Ayrica bir kisim test
numunesi de temizlenmis ve astar uygulanmasina miiteakiben yaklasik olarak 200 um
kalinlikta poliamid-11 ile akigkan yatakta kaplanmistir. Hem yalniz astar uygulanan hemde

poliamid-11 kapli test numunelerinin SEM goriintiileri alinmistir.

Resim 3.10. SEM analizi i¢in hazirlanan poliamid kapl ¢elik test numuneleri

3.7. Kaplamamn Korozyon, Kimyasal ve Mekanik Dayanmimm Testleri

3.7.1. Tuz piiskiirtme testi

Tuz piiskiirtme testi, kaplamalarin korozyon dayanimini belirlemede en ¢ok kullanilan test
metodudur. Tuz testi Metaltek Teknoloji firmasinda bulunan Q-Lab marka cihazla 35°C ig
kabin sicakliginda kiitlece %5 derisimde ve 6,5 pH degerinde tuz ¢ozeltisiyle TS EN I1SO
9227 standardina gore yapilmistir. Kabin i¢ine plakalar dikey eksenle 20 + 5 lik bir agiyla
yerlestirilmistir (Resim 3.11).
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Resim 3.11. Tuz piiskiirtme testi kabin i¢i goriintiisii

Daldirma siiresi, sicaklik, firin bekleme siiresi ve astar uygulamasinin kaplama kalinligina
ve korozyon dayanimina etkisini incelemek amaciyla oncelikle aluminyum plakalara
kaplamalar yapilarak sonuglar incelenmistir. Aluminyum test plakalari, Al-2024 alasimh
plakadan 6 cm x 6 cm olgiilerinde kesilerek elde edilmistir. Kaplama o6ncesinde bu
plakalara sirasiyla kumlama, alkali temizleme ve buharla yag alma islemi yapilarak
kaplanilacak yiizeyler temizlenmistir. Daha sonra plakalara Arkema firmasina ait sivi
formdaki astar tabancayla puskiirtiilmiis ve plakalar yaklasik 4 saat kurumaya birakilmstir.
Astarin korozyon dayanimina etkisini gormek adma 2 adet plakaya astar uygulamasi
yapilmamustir. Plakalar daha sonra Cizelge 3.1.'de verildigi tizere farkli sicakliklarda 30
dakika boyunca firinda bekletilmistir. Plakalar yaklasik 3 saniye kadar akigkan yataga
daldirilmistir.  Sicakligin artmasi ile plaka tizerindeki kaplama kalinligminda arttig

goriilmiisgtiir. Aluminyum plakalar 14 giin boyunca (336 saat) tuz testine tabi tutulmustur.

Cizelge 3.1. Farkli daldirma sicakliklarinda kaplama numuneleri

Firin Daldirma Astar Son
Nu. | T (°C) Bekleme Siiresi Astar Var | Kaplama | Kaplama | Tuz Testi | Numune
' Siiresi lzsg:s mi? Kalinligi | Kalinlig Sonucu | Adedi
(min) (W (W
1| 260 30 3 Var 815 | 100-130 KO;%ZIE’ oN |5 Adet
2 | 280 30 3 Var 10-17 | 150-180 Ko;‘;zlg’ oM 2 Adet
3 | 280 30 3 Yok ] 180-200 KO;%ZIE’ ON 1 2 Adet
4 | 300 30 3 Var 9-16 | 200-250 Ko;‘;zlg’ oM 2 Adet
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Ayrica Cizelge 3.2'te verildigi gibi firinda 1sitma siiresi degistirilerek 1sitma siiresinin
kaplama kalinligina etkisi arastiritlmistir. Torkmetre saft1 igin istenilen 170-190 p arasinda

kaplama kalinligina, aluminyum plakalardan elde edilen verilere gore 290 °C sicaklik ve

25-30 dakika 1sitma siiresinde ulasilabilecegi ongdrilmiistiir.

Cizelge 3.2. Farkli 1s1itma siirelerinde kaplama numuneleri

Firin Daldirma Astar Son _
NU T Bekleme Siiresi Astar Var | Kaplama | Kaplama | Tuz Testi | Numune
| (°O) Siiresi mi1? Kalinhigi | Kalinligi Sonucu Adedi
: (s)
(min) (1) ()
Korozyon
1 | 290 25 3 Var 8-15 150-180 yok 2 Adet
Korozyon
2 | 290 30 3 Var 10-17 185-210 yok 2 Adet
Korozyon
3 | 290 35 3 Yok - 200-220 yok 2 Adet
Korozyon
4 | 290 40 3 Var 9-16 215-240 yok 2 Adet

Tuz piskiirtme testi ayrica poliamid-11 kaplanmis 1 mm kalinlikta gelik plakalara da
uygulanmistir. Celik plakalar ortalama 150-200 pum arasi kalinlikta poliamid-11 ile

kaplanmis ve plakalara 720 saat boyunca tuz piiskiirtme testi yapilmistir.

3.7.2. Sicak yaga dayamim testi

Torkmetre saft transmisyon parcasi icinde yaklasik 60 °C sicaklikta olan yag i¢inde
caligmaktadir. Bu sebeple uygulamasi yapilan poliamid-11 kaplamanin bu sicakliklara
dayanip dayanmadiginin test edilmesi amaciyla 1 mm ¢elik plakalar poliamid kaplanarak
yag daldirma testine tabi tutulmustur. 60 °C = 20 °C sicaklikta bulunan 10W-40 dizel
motor yagina plakalarin ylizeyleri 2/3 oraninda 168 saat siiresince daldirilarak test
gergeklestirilmistir.  Test sonrasi bir

yiizeyde herhangi kaplama deformasyonu

goriilmemistir.

3.7.3. Cizik testleri

Kaplamanin ¢izilmeye karsin direncinin tespit edilmesi amaciyla mikro ¢izik testi ve
hassasiyeti daha diisiik olan mekanik ¢izik testi uygulanmistir. Bu test kaplamanin ylizeye

yapisma kalitesi hakkinda bilgi vermektedir. Test sonrasi elde edilen verilerden
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kaplamanin artan yiikle yapilan ¢izilme karsisinda ilk catlagin olustugu kritik yiik degeri
(Lcl), kaplamanin kirildigi kritik yiik degeri (Lc2) ve kaplamanin tabakalar halinde
yiizeyden ayrildigi kritik yiik degeri (Lc3) tespit edilmektedir. Mikro ¢izik testi ODTU
Merkez Laboratuvarina bagli Nano-Mekanik Test Laboratuvarinda CMS model mikro
cizik test cihaziyla gergeklestirilmistir (Resim 3.12). Test i¢in 160 um kalinlikta poliamid-
11 kaplanmis 1,5 X 1,5 cm ebatlarinda St-37 ¢elik test numunesi hazirlanmigtir. Testlerde
Rockwell marka 100 um ¢apinda ¢izici u¢ kullanmilmistir. Kaplama yiizeyinde 0,05 N
baslangi¢ kuvvetinden 5 N seviyesine artan kuvvetle 5 mm uzunlugunda ¢izik

olusturulmus ve test sonunda kaplamanin ¢izik dayanimmnin 5 N'dan biiyiik oldugu

gorilmiistir.

Resim 3.12. Mikro ¢izik cihazi [48]

Kaplama yiizeyine 0,05 N kuvvet degeri ile ¢izik testine baslanmis ve uygulanan kuvvet
kademeli olarak arttirilarak ¢izik testi cihazin maksimum g¢izik kuvveti olan 25 N kuvvet
degeri uygulanarak sonlanmistir. Test boyunca yiizeyde 6 mm uzunlugunda c¢izik
olusturulmus ve test sonucunda kaplamanin ¢izik dayaniminin 25 N degerinden yiiksek
oldugu tespit edilmistir. Kaplamanin ¢izik dayanimmin 25 N'dan yiiksek oldugu
anlasilmas1 iizerine polimerik kaplama iizerine hassasiyeti diisilk ancak daha yiiksek
kuvvetlerle ¢izik testine imkan veren manuel tip bir cihazla ¢izik testi uygulanmistir. Bu
Metaltek Teknoloji firmasinda bulunan SH706N model ¢izik cihazi ile gerceklestirilmistir
(Resim 3.13). 1 mm kalinlikta 10 cm x 15 cm dlgiilerinde sa¢ plaka yiizeyine yaklasik 156
pum kalinlikta poliamid kaplanmis ve plakalarin yiizeyinde 10N, 20N ve 40 N kuvvetlerle
cizikler olusturulmustur. Daha sonra poliamid-11 kaplamanin deformasyonunun tespiti i¢in
cizilen plakalarin gizik yiizeylerinden 1,5 cm x 1,5 cm ebatlarinda parca kesilerek ¢izikler

SEM cihaziyla incelenmistir.
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Resim 3.13. Manuel tip ¢izik cihazi [49]

3.7.4. Sertlik testleri

Sertlik olgtimleri dncesinde plaka yilizeyleri hafif nemli bir bezle silenerek yiizeyden kir,
yag ortadan kaldirilmistir. Plakalar diiz bir zemine konularak 3 noktadan kaplama film
kalinlig1 Olc¢limleri alinarak ortalama film kalinlig: tespit edilmistir. Kaplamanin sertlik
degeri 3 ayn test metoduyla Metaltek Teknoloji (Ankara) firmasina ait akredite
laboratuvarda ol¢iilmiistiir. Bu testler shore sertlik testi, persoz pendulum sertlik testi ve

kalem sertlik testidir.

Shore sertlik testi TQC marka LDO0550 shoremetre cihazi ile birlike EN ISO 868
standardina gore gergeklestirilmistir. Persoz pendulum sertlik testi BYK firmasina ait MT-
PEN-111 model cihazla gergeklestirilmistir (Resim 3.14). Test kaplamali yiizeyde hareket
eden bir sarkacin cihazin lizerindeki gostergenin 12°'den 4°'ye diismesi i¢in gecen siireyi

ve yaptig1 salinim sayisini 6lgerek kaplamanin sertligi hakkinda bilgi vermektedir.

Resim 3.14. Persoz pendulum sertlik 6lgtim cihazi [50]
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20 farkli sertlikte kalemin kullanildig1 kalem sertlik testi sertligi bilinen kalemin yiizeyi
cizerek ylizeyin sertliginin belirlenmesi metoduna dayanir. Bu test Resim 3.15'te gosterilen

Sheen marka SH720N model kalem sertlik cihazi kullanilarak gerceklestirilmistir.

Resim 3.15. Kalem sertlik 6l¢tim cihazi [51]

3.7.5. Darbe (agirhik diisiirme) testi

Bu test Sheen marka SH807 model tiibiiler darbe test cihaziyla TS EN ISO 6272-1
standardina uygun olarak Metaltek Teknoloji (Ankara) firmasina ait akredite laboratuvarda
gerceklestirilmigtir. Test esnasinda 1 kg, 1,2 kg, 1,5 kg ve 2 kg agirlhiklar kullanilmistir.
Kaplamanin herhangi bir darbeye olan direncini tespit etmek amaciyla 1 mm kalinlikta
10 cm x 15cm olgiilerinde 3 adet DKP plaka yiizeyine yaklasik 120 pm poliamid
kaplanmistir. Plakalara agirliklar belirli yiikseklikten birakilarak kaplama yiizeyinde gatlak

olusup olusmadigina gore agirliklar degistirilerek testler tekrarlanmustir.

3.7.6. Biikme testi

Bu test, Tronic firmasma ait konik mandrel kullanilarak TS EN ISO 6860 standardina
uygun olarak gergeklestirilmistir. Konik mandrelin kii¢iik ve biiyiik uclarinin ¢aplar
sirastyla 3,1 mm ile 38 mm Ol¢lilmiistiir. Kaplamanin ylizeye olan yapisma direnci
hakkinda bilgi edinmek amaciyla Imm kalinlikta 10 cm X 15 cm olgiilerinde 2 adet DKP
plaka 102 um ve 170 pm kalinlikta poliamid-11 polimeriyle kaplanmistir. Plakalar konik
mandrelle biikiilmiis ve kaplama yiizeyinde ¢atlak, ayrilma ve deformasyon olup olmadig:

biiyiitecle incelenmistir.
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3.7.7. Asinma dayanim testi

Bu test Metaltek Teknoloji firmasinda bulunan Qualitest marka Asindirma test cihazi
kullanilarak ASTM D4060 standardina uygun olarak gerceklestirilmistir. 1 mm kalinlikta
10 cm ¢apinda dairesel kesitli DKP plaka 106,9 um poliamid kaplanmis ve asindirma test
cihazi ile test edilmistir. Asinma testi 1000 g yiik ile 72 devir/dakika doniis hizinda ve
5000 devir boyunca gerceklestirilmistir. Test sonrasi plaka yiizeyinde kaplama kalinlig

Olciilerek kaplamanin 6miir hesab1 yapilmistir.

Resim 3.16. Asinma test cihazi [52]
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4. DENEY VE ANALIiZ SONUCLARI

Bu calismada As-532 Cougar model helikopterlerden belirli ugus saatleri sonunda sokiilen
torkmetre saftin disli boliimiinde mevcut yipranmis poliamid kaplamanin uygulanabilirligi
arastirtlmistir. Ayrica bu poliamid kaplamanin ve kaplama 6ncesinde kullanilan siv1 astarin
kimyasal ve mekanik dayanimi, termal 6zellikleri, morfolojik ve tribiyolojik ozellikleri
arastirilmistir. Polimerik toz kaplamalar genelde iki yontemle uygulanmaktadir. Bunlar
akiskan yatak reaktorde daldirma metodu ve elektrostatik sprey metodudur. Bu tez
caligmasinda torkmetre safta uygulanacak poliamid toz polimer uygulamasimi akiskan

yatak reaktorde daldirma metodou ile gerceklestirilmistir.

Calismamizin ilk kisminda daldirma metodunda kullanilmak tizere AISI-304 tipi
paslanmaz ¢elik malzemeden 25 cm x 25 cm x 59 cm Olciilerinde akiskan yatak reaktor
tasarlanarak imal edilmistir. Akigkan yatak i¢ yapisinda dagitici plakanin altina gelen hava
akisini homojen dagitmasi amaciyla bir adet pervane konulmus ancak polimerik tozun
akiskanlagmasina engel oldugu goriilerek tasarimdan ¢ikarilmistir. Dagitict plaka olarak
esit araliklarla yuvarlak deliklerin oldugu bir levha kullanimis ve yatakta akiskanlagma
oldugu gorilmiistiir. Daha sonra biiylik Olglilerde pargalarin kaplanabilmesi amaciyla
ikinci bir akigkan yatak tasarlanarak 45 cm x 45 cm x 75 cm o6l¢iilerinde imal edildi. Bu
akigkan yatak reaktorde birinci reaktdriin aksine hava akis rejimini diizenlemesi amaciyla
farkl1 bir dagitic1 plaka imal edilmistir. Iki plaka arasina 1 cm ¢apinda 7 cm uzunlugunda
borularak kaynak yapilmistir. Ancak akiskan yatak kati partikiillerle dolduruldugunda
denemeler yapilmis ve homojen bir akiskanlasmanin olmadigi goriilmiistiir. Bu sebeple ilk
yapilan dagitici plaka tasariminin daha uygun olmasi sebebiyle daha kiiglik boyutlarda olan

akiskan yatakla ¢aligmalara devam edilmistir.

Saftin daldirma metoduyla disli kismimin kaplanabilmesi amaciyla daldirma aninda disli
disindaki kisimlarin maskelenmesi gerekmektedir. Bu sebeple safti ¢izmeyecek uygun

olgiilerde aluminyum maskeleme aparatlarinin teknik ¢izimleri yapilarak imal edilmistir.

Kaplama prosesinde kullanilan toz yapisinda poliamid-11'in ve sivi astarin termal
analizleri Termogravimetrik Analiz (TGA) ve Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC)
cihazlartyla gergeklestirilmistir. Astar ve polimere Fourier Doniisimli  KizilGtesi

spektrometresiyle (FTIR) analizler gerceklestirilerek yapilarinda bulunan baglar tespit
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edilmistir. Polimerik kaplamanin celik yiizeylerde yapigmasinin mikro ve nano boyutta
incelenmesi amaciyla test numunelerinin SEM analizleri gergeklestirilmistir. Yapigsmanin
olduk¢a iyi seviyede oldugu metal-astar ve astar-polimer arayiizeylerinin SEM
gorlintiilerinden anlasilmistir. Ayrica astarin metal yilizeyi iizerine etkisini incelemek

amaciyla astar uygulanmamis ve uygulanmis yiizeylerin SEM goriintiileri elde edilmistir.

4.1. Akiskan Yatak Parametreleri

Akigkan yatakta akiskanlasma parametreleri olarak Oncelikle yatak bosluk kesri ve daha
sonra basing diismesi, minimum ve maksimum akiskanlasma hizlar1 hesaplanmistir. Bu

parametrelerin hesaplanmasinda 6ncelikle Cizelge 4.1'de sunulan dl¢timler kullanilmistir.

Cizelge 4.1. Akiskanlagsma parametrelerinin hesaplanmasinda kullanilan degerler

S/Nu Olgiilen parametre Birim Olgiim Degeri
1 Kazan Olgiileri (En x Derinlik x Yiikseklik) cm 25x25x59
2 Yatak yiiksekligi (Yatigkin durumda) cm 14,7
3 Yatak yiiksekligi (Akiskan durumda) cm 17,7
4 Partikiil cap1 um 80
5 Partikiil yogunlugu g/cm?® 1,1
6 Akiskan yatakta bulunan partikiil agirlig g 5040
7 Hava vizkositesi kg/m.s 1,8x10°
8 Hava yogunlugu kg/m? 1,25
9 Yiizey alani cm? 625

Es.2.1'den akiskan yataga konulan partikiil agirligindan akiskan yatak bosluk kesri (&) 0,58

olarak bulunmustur.

Akiskan yatak reaktorlerde basing diismesi degeri Es. 2.2'den 665 Pa olarak bulunmustur.
Deneysel basing diismesi degeri manometreden 677 Pa olarak ol¢iilmiistiir. Teorik basing
diismesi degeriyle deneysel basing diismesi degeri karsilagtirildiginda % 1,8 hata hesabi

oldugu tespit edilmistir.

Es.2.4'ten minimum akiskanlasma hiz1 0,42 cm/s, Es.2.5'ten ise maksimum akiskanlasma
hizi 21 cm/s olarak hesaplanmistir. Maksimum akigskanlasma hizinin  minimum

akiskanlasma hizina oran1 50 oldugu ve bu oranin literatiirde belirtilen 9 - 90 degeri
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arasinda oldugu goriilmiistiir [23]. Ayrica Cizelge 2.2'den 80 um capi olan dairesel bir
partikiiliin 20°C ve 1 atm basingl havada maksimum akiskanlagma hizinin (terminal hiz)
teorik degerinin 0,180 m/s oldugu goriilmiistiir. Hesaplanan 0,21 m/s degerinin literatiirde
bulunan bu degerle uyumlu oldugu anlasilmistir. Hacimsel akis hizlar1 sirasiyla minimum

akigkanlagsma i¢in 0,26 It/s ve maksimum akiskanlagsma i¢in ise 13 It/s olarak bulunmustur.

4.2. Termal Analizler

4.2.1. DSC analizleri

DSC analizleri oncelikle 30 ile 350 °C sicaklik araliginda yapilmis ancak bazi termal
gecislerin gorinmeme ihtimaline karsin sicaklik araligi genisletilerek -100 °C ile 350°C
sicaklik araliginda DSC analizleri tekrarlanmigtir. Polimerin -100 °C ile 350°C sicaklik

araligina ait DSC analizi sonuglar1 Sekil 4.1'de sunulmustur.

46.22°C
53.38°C(l)

37.06°C

16130 180.14°C

77.94J/g

Heat Flow (W/g)

186.84°C

T T T T
200 -100 0 100 200 300 400
Exo Up Temperature (°C) Universal V4.5A TA

Sekil 4.1. Polimerin -100 ile 350 °C sicaklik araligina ait DSC spektrumu

Sekil 4.1'de sunulan grafikte polimer numunesinde 0 °C sicaklik degerinin altinda herhangi
bir termal degisim gdzlenmedigi ancak sicaklik artirildiginda 38 °C ile 56 °C araliginda
DSC egrisinin egiminin arttifi ve egimin orta noktasmin 46 °C civarinda oldugu
Sekil 4.2.'den tespit edilmistir. Bu nokta polimerin camsi gegis sicakligidir. Bu noktada

polimerin 6zgiil 1sisinin arttigr goriilmektedir. Sekil 4.3.'te sunulan DSC diagraminda ise
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polimer numunesinin 180 °C erimeye basladig1 ve faz degisiminin 190°C'de tamamen
gerceklestigi goriilmektedir. Polimer numunesinin erime noktasinin 1s1 artistyla sicakligin
sabitlendigi net deger olan 186°C oldugu tespit edilmistir. Ayrica erime noktasindaki pik
degerinin lizerindeki alan hesabindan polimerin erime 1s1 78 J/g olarak hesaplanmustir.
Yapilan literatiir arastirmasinda poliamid-11'in camsi gegis sicakligi ve erime sicakliginin
sirastyla 46 °C ve 186 °C oldugu ayrica erime entalpi degerinin 80 J/g oldugu tespit
edilmistir [32,36,53]. Polimer numunesine ait DSC diagramlarindan elde edilen degerler

poliamid-11'in literatiir degerleri ile uyumlu oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.2. Polimerin 30°C ile 80 °C sicaklik araligina ait DSC spektrumu
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Sekil 4.3. Polimerin 140 °C ile 250 °C sicaklik araligina ait DSC spektrumu
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Astarin -100 °C ile 350 °C sicaklik araligina ait DSC analizi sonuglari Sekil 4.4'de

sunulmustur.
5
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Sekil 4.4. Astarin -100 °C ile 350 °C sicaklik araligina ait DSC spektrumu
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Sekil 4.5 ve Sekil 4.6.'da bulunan DSC spektrumlar1 detayli olarak incelendiginde 0 °C
civarinda ve 100 °C civarinda goriinen pikler astar igeriginde bulunan suyun donma ve
kaynama noktast oldugu degerlendirilmektedir. Grafikte yapilan alan hesabindan hal
degistirme 1silar1 sirasiyla 166 J/g ve 1260 J/g degeri olarak bulunmustur. Bulunan bu
degerler suyun donma 1sis1 333 J/g ve buharlagsma 1sis1 2260 J/g degerlerinin yaklagik
%S50'si oldugu goriilmiistir. EK-1'de sunulan astara ait teknik bilgiler incelendiginde astar
numunesinin igeriginde agirlik¢a yaklasik % 50 su oldugu ve analiz sonuglarinin dogru

oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 4.5. Astarin -30 °C ile 50 °C sicaklik araliina ait DSC spektrumu
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Sekil 4.6. Astarin 20 °C ile 200 °C sicaklik araligina ait DSC spektrumu
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4.2.2. TGA analizleri

Polimer numunesine yapilan TGA analiz sonuglar1 Sekil 4.7'de sunulmustur. TGA
spektrumundan polimerin 390 °C sicaklik degerinde bozunmaya basladig1 ve bozunmanin
yaklagik 480 °C sicakliga kadar devam ettigi goriilmiistiir. Ortalama bozunma degeri
grafikten 415 °C olarak belirlenmistir. Sekil 4.7'de sunulan TGA spektrumundan yanma
stirecinden sonra agirlik¢a % 30 oraninda kiil kaldigi ve bu miktarin polimer yapisinda

bulunan inorganik katki maddelerinden geldigi diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.7. Polimer numunesinin TGA spektrumu

Astara yapilan TGA analizi sonucunda Sekil 4.8'de sunulan spektrum elde edilmistir. TGA
spektrumundan astarin 370 °C sicaklik degerinde bozunmaya basladigi ve bozunmanin
yaklagik 425 °C sicakliga kadar devam ettigi goriilmiistiir. Ortalama bozunma degeri
grafikten 395 °C olarak belirlenmistir. Sekil 4.8'de sunulan TGA spektrumundan yanma

stirecinden sonra agirlik¢a % 10 oraninda kiil kaldig1 goriilmiistiir.
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Sekil 4.8. Astar numunesinin TGA spektrumu

4.3. ATR-FTIR Analizi

Polimer ve astar numunesine ait ATR-FTIR spektrumu sirasiyla Sekil 4.9 ve Sekil 4.10'da
sunulmustur. Literatiir aragtirmalar1 ve Essential FTIR programi yardimiyla belirlenen
piklere ait yorumlar Cizelge 4.2'de sunulmustur. Elde edilen verilerin literatiirle uyumlu

oldugu goriilmiistiir [39,40,54].
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Sekil 4.9. Polimerin ATR-FTIR spektrumu
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Sekil 4.10. Astarin ATR-FTIR spektrumu

Cizelge 4.2. Polimer ve astara ait ATR-FTIR spektrumu

45

Dalga Boyu (cm™?) ‘ Bag Yapisi
Toz Polimer
3298 N-H gerilme bandi
3074 N-H gerilme bandi
2916 C-H, CH; gerilme bandi
2849 C-H, CH> gerilme band1
1634 C=0 gerilme band1
1535 N-H egilme band1
1466 CHa scissoring bandi
1352 C-H egilme band1
666 C-H diizlem dis1 egilme band1
Stv1 Astar
2926 C-H, CH; gerilme bandi
2868 C-H, CH> gerilme band1
1726 C=0 gerilme band1
1605 C=C gerilme bandi
1506 C=C gerilme band1
1362 C-N gerilme bandi
1221 C-N, C-O gerilme band1
1178 C-O gerilme bandi
1030 C-N gerilme band1
824 =C-H diizlem dis1 egilme band1
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Polimerin FTIR spektrumu incelendiginde;

e 3298 cm? ve 3074 cm dalga boylarinda goriilen N-H gerilme piklerinin polimerin
yapisinda bulunan amit (NHz) kimyasal grubundan,

e 2916 cm™, 2849 cm™, 1466 cm™, 1352 cm™ ve 666 cm™ dalga boylarinda goriilen C-H
gerilme piklerinin ise poliamid 11 monomerleri arasinda bulunan baglardan ve 6zellikle

yapida bulunan metilenden (CH32) geldigi degerlendirilmistir.

Astarin FTIR spekturumu incelendiginde ;

e Genelde organik birlesikler yapilarinda C-H baglari bulundurmakta ve bu baglar
genelde 2850 cm™ ile 3000 cm™ dalga boylari arasinda pikler vermektedir. Bu sebeple
astarin spekturumunda 2926 cm™ ve 2868 cm™ dalga boylarinda gériinen piklerin astar
iceriginde bulunan 1-biitanol ve biitil glikolde bulunan C-H baglarindan geldigi,

e Astar igeriginde yaklasik kiitlece % 13 oraninda bulunan BisfenolA-epikloridin-etil
akrilat-metakrilik asit-sitiren kopolimerin yapisinda bulunan metakrilik asitte bulunan
C=0 bagindan ve yaklasik kiitlece % 7 oraninda bulunan formaldehitin yapisinda
bulunan C=0 bagindan dolay1 spekturumunda 1726 cm™ dalga boyunda pik goriildiigii,

e Ayrica astarda bulunan kresol isimli kimyasalda bulunan C=C bagmin 1500 cm™ ve
1600 cm™ dalga boylarinda pik verdigi,

e 1221 cm™ ve 1178 cm™ dalga boylarinda gériilen piklerin biitil glikol yapisinda bulunan
C-O baglarindan,

e 1030 cm™ ve 1362 cm™ dalga boyunda goriilen pikin ise astar icerginde bulunan
metenamin isimli kimyasalda bulunan amin yapisinda bulunan C-N bagindan,

e 824 cm? dalga boyunda goriilen pikin ise astar igerginde bulunan formaldehitin

yapisinda bulunan =C-H bagindan geldigi degerlendirilmistir.

4.4. ANSYS Programiyla Saftin Isil Modelleme Sonuclari

Saftin firin i¢inde kalan kisminin sicaklik dagilimini gosteren modelleme sonucu
Sekil 4.11 ve Sekil 4.12'de gosterilmistir. Malzemenin bu sekilde fansiz bir firinda 2 saat
sonunda bile 280 °C'ye ulasamayacagi yapilan 1sil analizle anlasilmis ayrica deneysel
olarak yapilan 1sitma isleminden sonra da saftin bu sicakliga ulagsmadigr goriilmiistiir.
Analiz sonucunda firinin konveksiyonla 1s1 transfer katsayisinin yiiksek oldugu yiiksek

devirle ¢alisan fanl bir firin olmasi gerektigi degerlendirilmistir.
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Sekil 4.11. Torkmetre saftin en sicak noktasinin zaman-sicaklik grafigi
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Sekil 4.12. Torkmetre saftin tamaminin zaman-sicaklik dagilimi

Modelleme sonucu ve deneysel ¢alismalardan kismi 1sitma isleminin basariya ulagsmadigi
goriilmesi lizerine bunu dogrulamak amaciyla torkmetre saftin kaplama yapilan bolgesiyle
ayn1 dis ve cap Olglilerinde ¢elik bir saft imal edilmis ve temizleme prosediirleri
uygulanmistir. Bu saftin tamami firina konularak 290 °C sicaklikta 30 dakika boyunca
1sitmaya tabi tutulmus ve akiskan yataga 5 saniye daldirilarak kaplama yapilmistir. Sonug
olarak ¢elik malzemeye ait kaplama goriintiisii Resim 4.1'de sunulmus ve kaplamanin iyi

seviyede oldugu anlagilmistir.
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Resim 4.1. imal edilen saftin kaplama géoriintiisii

4.5. Kaplamanin ve Kaplama Oncesi Metalin Yiizey Morfolojisi

nm
2089.16

0.00 | " 10000.0 nm

10000.0 nm

Sekil 4.13. Poliamid kaplama yapilmamis ¢elik numunenin ii¢ boyutlu ylizey goriintiisii

Celik numunelere kaplama Oncesi yiizey temizligi icin kumlama, alkali temizleme ve
buharla yag alma islemleri yapilmistir. Bu islemlerden 6zellikle kumlama ve alkali ylizey
temizleme islemleri ylizeyin piriizliligini arttirarak kaplamanin ylizeye daha iyi
yapismasini saglamaktadir. Temizleme islemleri yapilmis c¢elik numunenin ylizey

goriintiisii Sekil 4.13'te sunulmustur. Celik numune yiizeyinin en diisiik ve yiiksek
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noktalar1 arasindaki farkin yaklagik 2,1 pm oldugu Sekil 4.13'ten goriilmektedir. Ayrica

poliamid kaplanmamis ¢elik numunenin yiizey parametreleri Cizelge 4.3'te sunulmustur.

Cizelge 4.3. Poliamid kaplama yapilmamis c¢elik numunenin yiizey piiriizlilik

parametreleri

Parametre Tanim Deger Birim
Sa Yiizey Piiriizliliigii Aritmetik Ortalama Degeri 0,200 pum
Sq Yiizey Piirtizliiliigii Karekok Ortalama Degeri (RMS) 0,272 pm
Ssk Yiizey Carpikligi 0,44 -
Sku Yiizey Pik Keskinligi 4,37 -

Poliamid kapli ¢elik numenin yiizey morfolojisi ise Sekil 4.14 'te sunulmustur. Sekilden

kaplanmig yiizeyin en diigik ve yiiksek noktalar1 arasindaki farkin 0,98 um oldugu

goriilmektedir.

"> 10000.0 nm

10000.0 nm

Sekil 4.14. Poliamid kaplanmis ¢elik numunenin ti¢ boyutlu yilizey goriintiisi

Ayrica kaplamanin yiizey pirtizliligi hakkinda bilgi veren parametreler Cizelge 4.4'te

sunulmustur. Sekil 4.14 ve Sekil 4.13 karsilagtirildiginda poliamid kaplamanin kaplama

yapilmamis ¢elik numunesinin yiizey piirtizliilligiinii biiyiik miktarda azalttig1 goriilmiistiir.

Bunun yaninda Cizelge 4.4'te goriilen ylizeye ait piiriizliilik degerleri incelendiginde

poliamid kaplamanin yiizey piiriizliliigliniin aritmetik ve karekdk ortalama degerleri olan

Sa ve Sq degerlerinin literatiir ¢alismalarina gore diisiik oldugu ve daha piirtizsiiz bir

kaplama elde edildigi gériilmiistiir [32,38].
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Cizelge 4.4. Kaplamanin yiizey pliriizliiliik parametreleri

Parametre Tanim Deger Birim
Sa Yiizey Piiriizliiliigii Aritmetik Ortalama Degeri 0,148 um
Sq Yiizey Piiriizliiliigii Karekok Ortalama Degeri (RMS) 0,177 pm
Ssk Yiizey Carpikligi 0,09 -
Sku Yiizey Pik Keskinligi 2,37 -

4.6. Kaplamanin Metal Yiizeye Yapisma Performansi

Sekil 4.15'te sunulan SEM goriintiilerinden poliamid-11 kaplamanin ve astarin metal
yiizeyine iyi sekilde yapistig1 yiizeyler arasinda bosluklarin olmamasindan anlagilmaktadir.
Ancak polimerik kaplamanin homojen olmadigt ve yigin bir goriinimde olmasinin

polimerin 1s1yla eriyik halinde yiizeye yapismasindan kaynaklandigi degerlendirilmektedir.

1akU

18k ®Zz58 188um GAZI MET e S8 rm GAZI MET

Sekil 4.15. Kaplama-metal arayiizeyinin farkli biiyiitme oranlarindaki SEM goériintiileri

Ayrica kaplama Oncesinde metal yilizeye yapilan kumlama gibi temizleme islemlerinin
metal ylizeyini porlu ve piiriizlii bir yapiya doniistiirdiigi Sekil 4.16'da goriilmektedir.
Metal yiizeye piiskiirtiilerek uygulanan astarin Sekil 4.16'da sunulan SEM goriintiisii
incelendiginde astarin metal yiizeyine iyi yapistigi ve metal yiizeyini piirlizsiizlestirerek

poliamid-11 kaplamasi i¢in diizgiin bir film tabakasi olusturdugu goriilmektedir.



51

X188 1868mm GAZI MET 18ky GAZI MET

Sekil 4.16. Metal-astar arayiizeyinin 100 ve 750 biiyiitme oraninda SEM goriintiileri

4.7. Kaplamanin Korozyon, Kimyasal ve Mekanik Dayanim Testleri

4.7.1. Tuz piiskiirtme testi

Astar uygulanmadan poliamid-11 ile kaplanan test plakalar1 da dahil olmak iizere
Cizelge 3.2 ve Cizelge 3.3'te sunulan ve farkli kalinliklarda poliamid-11 kapli Al-2024 test
plakalarinin tamaminda tuz piiskiirtme testi sonras1 herhangi bir korozyon ve deformasyon

goriilmemistir. 336 saat uygulanan tuz testi sonrasinda poliamid-11 kapli Al-2024 test

plakalarindan birinin goriintiisii Resim 4.2'de sunulmustur.

Resim 4.2. 200 pm kalinlikta poliamid-11 kapli A1-2024 plakanin 336 saat tuz testi sonrasi
goruntusu

Ayrica 150 ile 200 pm arasinda degisen kaplama kalinliklarinda poliamid-11 ile kaplanmis
ti¢ adet gelik plakanin 720 saatlik tuz testi sonrasi goriintiileri Resim 4.3'te sunulmus ve
celik plakalarin yiizeylerinde de yukarida bahsedilen aluminyum plakalarda oldugu gibi

herhangi bir korozyon ve deformasyon goriilmemistir.
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Resim 4.3. Poliamid-11 kaplt St-37¢elik plakalarin 720 saat tuz testi sonrasi goriintiisii

4.7.2. Sicak yaga dayamim testi

60 + 20 °C sicaklikta bulunan 10W-40 dizel motor yagina 168 saat siiresince daldirilan
poliamid-11 kapli ¢elik plakalarin yiizeylerinde test sonrasit herhangi bir korozyon ve

kaplama deformasyonu olugmadigi Resim 4.4'te goriilmektedir.

22. 9.2017 17:13

Resim 4.4. Poliamid-11 kapl St-37¢elik plakalarin 60+£20°C sicaklikta 10W-40 motor
yagina daldirma testi sonuglari

4.7.3. Cizik testleri

Test plakalar: lizerinde poliamid-11 kapli ylizeylere CMS model mikro ¢izik test cihaziyla
iki farkli kuvvetle mikro ¢izik testi uygulanmistir. Oncelikle 100 pm capinda cizici ucla
0,05 N baslangi¢ kuvvetinden 5 N seviyesine kadar artan kuvvetle yiizeyde 5 mm ¢izik

olusturulmustur. Cizik boyunca uygulanan kuvvete karsi siirtinme katsayisi ve siirtlinme
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kuvvetinde olan degisim Sekil 4.16'da sunulmustur. Grafik incelendiginde siirtiinme
katsayisinda ve siirtiinme kuvvetinde 3,5 N degerinde kiigiik bir pik goriilsede bu durumun
kritik yiik degerini veren belirgin bir degisim olmadig1 ongoriilmiistiir. Ayrica kritik yiik
noktas1 akustik emisyon grafiginde ve penetrasyon derinligi grafiginde egimin aninden
degistigi nokta olarak kabul edilmektedir. Ozellikle 3,5 N kuvvet degerinde ve test
boyunca uygulanan tiim kuvvet degerlerinde Sekil 4.17'de ve Sekil 4.18'de sunulan
grafiklerde herhangi bir degisim goriilmediginden poliamid-11 kaplamanin ¢izik

dayaniminin 5 N'dan biiyiik oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.17. 5 N'a kadar yapilan ¢izik testine ait siirtiinme kuvveti-yiik grafigi
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Sekil 4.18. 5 N'a kadar yapilan ¢izik testine ait akustik emisyon grafigi
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Sekil 4.19. 5 N'a kadar yapilan ¢izik testine ait penetrasyon derinligi grafigi

Daha sonra ayni gizici ugla 0,05 N baslangi¢ kuvvetinden 25 N kuvvetine kadar artan
kuvvetle yiizeyde 6 mm ¢izik olusturulmustur. Cizik boyunca uygulanan kuvvete karsi
stirtiinme katsayis1 ve siirtinme kuvvetinde olan degisim Sekil 4.19'da sunulmustur. 25 N
kuvvete kadar yapilan ¢izik testinin akustik emisyon ve penetrasyon degerlerini gosteren
Sekil 4.20 ve Sekil 4.21 incelendiginde grafiklerden kaplamanin ¢atladigi ve kirildig: kritik
ylik noktalarin1 veren bir degisim goriilmemis ve Sekil 4.22'de sunulan ¢izigin optik
goriintlisii de bu sonucu dogrulamistir. Her iki mikro ¢izik testinde de ¢izici ucun

kaplamanin 130 um derinligine kadar indigi gorilmiistiir.
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Sekil 4.20. 25 N'a kadar yapilan ¢izik testine ait siirtiinme kuvveti-yiik grafigi
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Sekil 4.21. 25 N'a kadar yapilan ¢izik testine ait akustik emisyon grafigi
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Sekil 4.22. 25 N'a kadar yapilan ¢izik testine ait penetrasyon derinligi dl¢limii

Sekil 4.23. 25 N'a kadar yapilan ¢izigin optik mikroskop goriintiisii
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Kaplamanin ¢izik dayanimimin 25 N'dan yiliksek oldugu anlasilmasi {izerine polimerik
kaplama iizerine hassasiyeti diisiik ancak 40 N'a kadar ¢izik testine imkan veren manuel tip

cizik test cihaziyla yapilan test sonuglari Resim 4.5'te sunulmustur.

Resim 4.5. Manuel tip ¢izik test cihaziyla yapilan test sonuglari

Resim 4.5'te sunulan ¢izik testi yapilmis plakalar tizerinde bulunan 20 N ve 40 N kuvvet
ile olusturulan ¢iziklerin detayli goriintiileri SEM cihaziyla incelenmistir. 20 N ile
gergeklestirilen cizik goriintlisii Sekil 4.23'te sunulmustur. Sekil 4.23'ten test cihazinin
¢izici ucunun yiizeyde bulunan poliamid kaplamanin ¢atlamasina yada yiizeyden tabakalar
halinde ayrilmasina yol agmadigi goriilmektedir. 20 N kuvvet ile gergeklestirilen ¢izigin
kaplamanin biitlinliiglinii bozmadig1 goriilse de kaplama yiizeyinde hafif bir deformasyon

olusturdugu goriilmektedir.

Sekil 4.24. Manuel tip ¢izik test cihaziyla 20 N kuvvet ile olusturulan ¢izige ait SEM
goruntisu
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40 N ile yapilan cizik testinde ¢izici ucun poliamid kaplamanin yiizeyinde tabakalar
halinde dokiintii ve kopmalara yol actigi Sekil 4.24'te sunulan 6zellikle 250 ve 500

biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiilerinden tespit edilmistir.

Giraldo ve digerleri poliamid-6 ve ¢ok duvarli karbonnanotiip ile gliclendirilmis poliamid-
6'nin cizilmeye kars1 direnglerini incelemislerdir. 15 N ile gerceklestirilen ¢izik testlerinde
elde edilen SEM goriintiilerini incelemigler ve hem poliamid-6'nin hemde gii¢lendirilmis

poliamid-6'nin yiizeyinde ¢izik testi sonrasi kaplama kopmasi olmadigini tespit etmislerdir
[55].

Ayrica Rajesh ve Bijwe yaptiklar1 ¢alismada graniil haldeki poliamid-11'1 ¢izik testi i¢in
enjeksiyon kaliplama teknigi ile istenilen sekle sokmuslardir. Ardindan polimerin
yiizeyinde 10 N'dan 40 N'a kadar sabit ytikle ¢izikler olusturmuslardir. Elde ettikleri SEM
gorlintiilerinde poliamid-11'in yilizeyinde 20 N ile yapilan ¢izik testinde kopmalar
gormiislerdir [37].

Daha onceki mikro ¢izik testi verilerinden de ¢izik dayaniminin 25 N'dan biiyiik oldugu
tespit edilmisti. Bahsedilen literatiir arastirmalari, yapilan mikro ve manuel ¢izik testleri ve
elde edilen SEM goriintiilerinden poliamid-11 kaplamanin ¢izik dayaniminin 40 N'dan

diisiik ve 20 N 'dan biiyiik oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.25. Manuel tip cizik test cihaziyla 40 N kuvvet ile olusturulan ¢izigin farkli
biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri

4.7.4. Sertlik testleri

Shore sertlik testi

Cizelge 4.5'te gosterilen farkli kaplama kalinliklarina sahip polyamid-11 kapl test
plakalarin sertlikleri olgiilmiis ve kaplama sertligi 90 Shore-A olarak bulunmustur.

Kaplama kalinligindaki artigin kaplamanin sertligine etkisi olmadigi goriilmustiir.

Cizelge 4.5. Poliamid-11 kaplamanin shore sertlik testi sonuglari

Test Sonuglari
Numune-1 | Numune-2 Numune-3
Film Kalinlign TS 2311 EN ISO 2178 119+3 um | 1363 um | 153+3 um
Shore sertlik testi (Shore-A) EN 1SO 868 90 90 90

Degerlendirme Kriteri

Persoz pendulum sertlik testi

Persoz pendulum sertlik testi sonucunda 120 + 3 pum kaplama kalinligina sahip test

plakasinin sertlik degeri 337 saniye olarak bulunmustur.
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Kalem sertlik testi

Sheen marka SH720N model kalem sertlik cihaz1 ile 20 farkl sertlikte kalemin kullanildig1
testte poliamid-11 kaplamanin bu kalemlerin en serti 9H 'dan daha yiiksek sertlige sahip

olmasi sebebiyle bu testin kaplamanin sertligini 6lgemedigi goriilmiistiir.

4.7.5. Darbe (agirhk diisiirme) testi

Plakalara oncelikle 1 kg agirlik 1 metre yiikseklikten birakilmis ve ylizeyde catlak olusumu
biiyiitecle incelenmigstir. Kaplama ylizeyinde ¢atlak olusmadigi i¢in daha sonra 2 kg agirlik
1 metre yiikseklikten birakilmis ve kaplamali yiizeyde Resim 4.6'da kirmizi oklarla
gosterilen gatlaklar olugsmustur. Daha sonra sirasiyla 1,5 kg ve 1,2 kg agirliklar birakilmig
ve polimerik kaplamada 1,5 kg ile Resim 4.6'da kirmizi oklarla gosterilen gatlaklarin
olustugu ancak 1,2 kg agirlik ile catlak olusmadig1 goriilmiistiir. Yaklasik 120 um kalinliga
sahip poliamid-11 kaplamanin darbe dayaniminin 1.2 kgm ile 1.5 kgm arasinda oldugu
goriilmiistiir. 1 m yiikseklikten birakilan 1.2 kg agirligin carpma oncesi kinetik enerjisi
11,76 J ve plakada 3 mm g¢ukur agmasi sebebiyle ortalama darbe kuvveti 3920 N olarak

belirlenmistir.

Resim 4.6. Farkli agirliklarla gergeklestirilmis darbe testi sonuglari
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4.7.6. Bitkme testi

Yaklagik 100 um ve 170 pm kalinlikta poliamid-11 ile kapli iki adet DKP plakanin konik
mandrelle biikiilmeleri sonrasinda kaplama yiizeylerinin goriintiileri Resim 4.7'de
verilmistir. Kaplama yiizeylerinin biiyiitegle incelenmesi sonucu ve Resim 4.7'den
goriildiigii gibi her iki plakaninda kaplamasinda catlak, yilizeyden ayrilma, deformasyon
olmadigi ve kaplamalarin plaka ylizeyine yapigma kalitesinin iyi seviye oldugu

anlagilmistir.

Resim 4.7. Biikme testi sonrasi plakalarin goriintiileri a) 102 pm kalinlikta poliamid 11
kapli plaka, b) 170 um kalinlikta poliamid-11 kaplh plaka

4.7.7. Asinma dayamim testi

10 cm capinda dairesel kesitli ve 106,9 um kalinlikta poliamid-11 ile kaplanmig DKP
plakanin 1000 g yiik ile 72 devir/dakika doniis hizinda ve 5000 devir gerceklestirilen
asindirma test sonucu goriintlisi Resim 4.8'de sunulmustur. Test Sonrasi kaplamanin
kalinligr 103,5 um olarak o6l¢iildiigii ve kaplamanin kalinliginda 3,4 pm azalma oldugu
tespit edilmistir. Kaplamanin asinma hizi 1426 devir/um (3623 1devir/mil) olarak
bulunmustur. 5000 devir sonunda kaplama kalinliginda % 3,2 azalma olmustur. Asinma
testine maruz kalan DKP plakanin 106,9 um kalinliktaki poliamid kaplamasinin yaklagik

35 saatlik test sonrasi tamamen asinacagi 6ngorilmiistiir.



Resim 4.8. Asindirma testi sonrasi poliamid-11 kapli DKP plakanin yiizey goriintiisii
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5. SONUC VE ONERILER

Yapilan ¢alismalardan elde edilen sonuglar asagida 6zet olarak sunulmustur.

e Calismada poliamid-11 kaplama prosesisin gerceklestirilecegi akiskan yatak 2 farkl
Ol¢li ve tasarimda imal edilmistir. Akiskan yataklar kaynak yapilabilmesi, oksidasyon
direncinin iyi olmasi ve fiyat/performans oranin diisiik olmasi sebebiyle AlISI-304 tipi
paslanmaz ¢elik malzemeden imal edilmistir. Oncelikle kii¢iik boyutlu akiskan yatak
imal edilmis ve bu yatakda tek plaka iizerinde delikler olusturularak elde edilen dagitict
plaka kullanilmistir. Daha biiylik boyutlarda imal edilen akiskan yatakta ise aralarinda
hava gecisini saglayan 1 cm ¢apinda borularin oldugu 2 adet plaka dagitici plaka olarak
kullanilmistir. Imal edilen akigkan yataklar farkli partikiil caplarinda ve yatak
yiiksekliklerinde polimerik kaplama malzemeleri ile doldurulmus ve test edilmistir.
Akiskanlagmanin dagitict plaka olarak tek plakanin kullanildig: kiigiik boyutlu akigkan
yatakta daha iyi oldugu goriilmiistiir.

e Kiigiik boyutlu akigkan yatak ile calismalara devam edilmis ve bu akiskan yatak i¢in
yatak bosluk kesri, basing diigmesi, minimum ve maksimum akiskanlasma hizlar1 gibi
akiskanlasma parametreleri hesaplanmistir.

e Teorik olarak hesaplanarak bulunan basing diismesi degeriyle U tipi manometreden
okunan deneysel basing diismesi degeri karsilastirildiginda aralarinda % 1,8 degerinde
fark oldugu tespit edilmistir.

e Minimum akigskanlasma hiz1 0,42 cm/s, maksimum akiskanlasma hizi ise 21 cm/s olarak
hesaplanmistir. Maksimum akiskanlagsma hizinin minimum akigskanlasma hizina orani
50 oldugu ve bu oranin literatiirde belirtilen 9 - 90 degeri arasinda oldugu goriilmiistiir
[23]. Ayrica maksimum akiskanlagma hizi olarak hesaplanan 0,21 m/s degerinin, ayn
partikiil capinda bir parga i¢in literatiirde maksimum akiskanlagsma hizi olarak verilen
0,18 m/s degerine oldukg¢a yakin oldugu goriilmiistiir.

e Polimerin -100 °C ile 350°C sicaklik araliginda gerceklestirilen DSC analizlerinden
polimerin camsi gegis sicakliginin 46 °C oldugu ve polimer numunesinin 180 °C
sicaklikta erimeye basladigi ve erimenin 190°C'de sona erdigi goriilmiistiir. Ayrica DSC
spektrumundan polimerin erime 1s1 79 J/g olarak hesaplanmistir. Yapilan literatiir
arastirmasinda poliamid-11'in camsi gecis sicakligi ve erime sicakliginin sirasiyla 46 °C

ve 186 °C oldugu ayrica erime entalpi degerinin 80 J/g oldugu tespit edilmistir
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[32,36,52]. DSC analizinden elde edilen degerlerin poliamid-11'in literatiir degerleri ile
uyumlu oldugu tespit edilmistir.

Astarin -100 °C ile 350 °C sicaklik araliginda gergeklestirilen DSC analizinden elde
edilen grafikten 0 °C civarinda ve 100 °C civarinda goriinen piklerin astarin igeriginde
bulunan suyun donma ve kaynama noktasi oldugu degerlendirilmektedir. Grafikten
yapilan entalpi hesaplamalarindan astarin igeriginde %50 su oldugu tahmin edilmis ve
daha sonra iireticiden temin edilen ve EK-1'de sunulan astara ait teknik dokiimanda
astarin su igeriginin % 56 civari oldugu tespit edilmistir.

Polimerin ve astarin 1styla bozunmasini tespit edebilmek amaciyla polimere TGA
analizi yapilmistir. Polimerin TGA spektrumundan polimerin 390 °C sicaklik degerinde
bozunmaya basladigi ve bozunmanin yaklasik 480 °C sicakliga kadar devam ettigi
goriilmiistiir. Astarin TGA spektrumundan ise astarin 370 °C sicaklik degerinde
bozunmaya bagladig1i ve bozunmanin yaklasik 425 °C sicakliga kadar devam ettigi
goriilmistlir. Polimerin TGA spektrumundan analiz sonunda % 30 kiil kaldig1 ve bu
miktarin  polimer yapisinda bulunan inorganik katki maddelerinden geldigi
diisiiniilmektedir. Bu durum ileride yapilabilecek calismalarla arastiralabilecegi
Ongorilmiistir.

Polimer ve astar numunelerinin yapisinda bulunan kimyasal baglarin tespitine yonelik
numunelere FTIR spektrometresiyle analizler gercgeklestirilmistir. Analizler Gazi
Universitesi Fotonik Arastirma ve Uygulama Merkezinde Bruker firmasina ait Vertex-
80 cihazi ile gergeklestirilmistir. Siv1 astar celik plaka iizerine uygulanarak kurumasina
miiteakip analiz edilirken polimerik toz direk analiz edilmistir. Polimerin ve astarin
FTIR spektrumlarinda C=0O, C-N ve N-H piki gibi ¢esitli fonksiyonel gruplara ait
karakteristik pikler goriilmiistiir. Elde edilen verilerin literatiirle uyumlu oldugu
goriilmiistiir [39,40,53].

Torkmetre saftin kaplama yapilabilmesi i¢in gereken 1sitma islemi ve olusacak sicaklik
dagilimmin tepit edilebilmesi amaciyla saftin Solidworks programiyla ti¢ boyutlu ¢izimi
yapilmis ve ¢izimler ANSYS programina yiiklenerek saftin firin i¢inde 1sitma islemi
modellenmistir. Yapilan modelleme i¢in durgun havanin 1s1 transfer katsayisi (h) 12
W/m?2K, 25 °C'de havanm 1s1 transfer katsayis1 (h) 5 W/m?K olarak kabul edilmistir.
ANSYS programiyla yapilan 1sil analiz sonucundan saftin 2 saat sonunda en fazla
193 °C sicakliga ulastig1r goriilmiistiir. Saft icin yapilan deneysel 1sitma islemide bu

durumu dogrulamis saftin kaplanacak digli boliimiiniin istenilen sicakliga ulagsmadigi
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goriilmiistiir. Istenilen 1s1tma isleminin saft icin 6zel olarak imal edilmis yiiksek devirle
caligan fanl bir firinla gergeklestirilebilecegi 6n goriilmiistiir. Torkmetre saft gibi gelik
bir malzemeden saftla ayn1 6l¢iilerde bir saft imal edilmistir. Imal edilen bu safta gerekli
kaplama oOncesi temizlikler yapilmis ve saft tamami fira girecek sekilde 1sitilmistir.
Akigkan yatakta daldirma yontemiyle kaplanan saftin iyi bir sekilde poliamid-11 ile
kaplandig1 goriilmiistiir.

Polimerik kaplamanin yilizey piiriizliiliik degerlerinin tespit etmek amaciyla kaplamali
yiizeyden 10 um x 10 pm Ol¢iilerinde bir alan AFM cihaziyla taranmistir. Ayrica yiizey
puriizliliigiin kiyaslanabilmesi amaciyla kaplama oncesi temizlenmis metal yilizeyde
taranarak piriizlilik degerleri bulunmustur. Celik numune yiizeyinin en diisik ve
yiiksek noktalari arasindaki fark yaklasik 2,1 pm iken poliamid-11 kaplama yiizeyininin
en disik ve yiiksek noktalari arasindaki farkin 0,98 um oldugu tespit edilmistir.
Kaplamanin piiriizliilik parametrelerinin literatiir calismalarina gore diisiik oldugu ve
daha piiriizsiiz bir kaplama elde edildigi gorilmiistiir [32,38].

Kaplamanin metal ile yaptig1 yapigsma kalitesinin belirlenmesi amaciyla metal-astar ve
astar-polimer arayiizeylerinin gériintiileri GaziUniversitesi Fotonik Arastirma ve
Uygulama Merkezinde bulunan Jeol firmasina ait JSM-6060 model SEM cihaziyla
incelenmistir. Farkli biiylitme oranlarinda elde edilen SEM goriintiilerinde yiizeyler
arasinda bosluklarin olmamasi poliamid-11 kaplama, astar ve metal yiizeyleri arasinda
iyi bir yapisma oldugunu gostermistir. Metal yiizeye kaplama oncesi uygulanan astarin
porlu olan metal yiizeyini piiriizsiiz bir yapiya doniistiirdiigiic SEM goriintiilerinden
tespit edilmistir.

Al-2024 ve St-37 celik plakalara farkli kalinliklarda poliamid kaplanmistir. Kaplama
prosesinde astarin tuz testine karsi korozyon direncine etkisini belirlemek amaciyla Al-
2024 plakalara kaplama Oncesi astar uygulanmadan ve astar uygulanarak poliamid
kaplama yapilmistir. Aluminyum plakalara 336 saat, ¢elik plakalara 720 saat boyunca
tuz plskiirtme testi uygulanmistir. Tiim plakalarda test sonras1 deformasyon, kaplama
kalkmasi veya korozyon goriillmemisinden kaplamanin korozyon direncinin iyi seviyede
oldugu tespit edilmistir.

Kaplamanin yagla calisan mekanik parcalar i¢in kullanilabilirliginin belirlenmesi ic¢in
celik plakalara poliamid kaplama yapilmistir. 60 + 20 °C sicaklikta bulunan 10W-40
dizel motor yagina 168 saat siiresince daldirilan poliamid-11 kapli ¢elik plakalarin

ylizeylerinde herhangi bir degisim olmadig1 goriilmiistiir.
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Poliamid-11 kaplamanin ¢izik dayanimi yapilan iki farkli ¢izik testi ile incelenmistir.
Oncelikle poliamid kapli celik test plakalarna CMS model mikro ¢izik test cihaziyla iki
farkli kuvvetle mikro ¢izik testi uygulanmistir. Bu test i¢in 1,5 x 1,5 cm ebatlarinda St-
37 celik test plakalari 160 wm kalinlikta poliamid-11 ile kaplanmistir. Mikro ¢izik test
cihaziyla test plakalarin yiizeyinde 0,05 N baslangi¢c kuvvetinden 5 N seviyesine kadar
artan kuvvetle 5 mm ¢izik ve 0,05 N baslangi¢ kuvvetinden 25 N seviyesine kadar artan
kuvvetle 6 mm ¢izik olusturulmustur. Testlerden ¢izik boyunca uygulanan kuvvete karsi
sirtinme kuvveti, siirtiinme katsayisi, akustik emisyon degeri ve penetrasyon
degerlerini gosteren grafikler elde edilmistir. Ayrica ¢izik ylizeyinin optik mikroskop
gortintiileri elde edilmistir. Elde edilen tiim verilerden ¢izik testinde 25 N'a kadar
kaplamada herhangi bir degisim goriilmemistir. Bu sebeple test plakalarina daha yiiksek
kuvvetle ¢izik testine imkan veren manuel tip ¢izik testi uygulanmistir. Bu testte plaka
yiizeylerinde 10 N, 20 N ve 40 N ile ¢izikler olusturulmustur. 20 N ve 40 N ile ¢izilen
plakalarin c¢izik bolgelerinden 1,5 cm x 1,5 cm ebatlarinda pargalar kesilerek SEM
cihaziyla incelenmistir. SEM goriintiillerinden poliamid-11 kaplamanin ¢izik
dayaniminin 40 N'dan diisiik ve 20 N 'dan biiyiik oldugu tespit edilmistir.

Poliamid-11 kaplamanin sertlik degerinin belirlenmesi amaciyla kaplamaya shore
sertlik testi, persoz pendulum sertlik testi ve kalem sertlik testi uygulanmistir. Farkli
kaplama kalinliklarinda test plakalarma uygulanan shore sertlik testinde kaplamanin
sertligi 90 Shore-A olarak bulunmus ve kalinlik artiginin sertlige etkisi olmadigi
goriilmistiir. Persoz pendulum sertlik testi sonucunda sertlik degeri 337 saniye olarak
bulunmus ve kalem sertlik testinin kaplamanin sertligini 6lgmede yetersiz bir test
oldugu anlagilmistir.

Darbeler altinda kaplama {izerindeki degisiminin belirlenmesi amaciyla uygulanan
agirhik diisiirme testinde poliamid-11 ile kapli plakalara 1 metre yilikseklikten farkli
agirliklar birakilmisg ve darbe yiizeyi biyiitecle incelenmistir. Poliamid-11 kaplamanin
darbe dayaniminin 1.2 kgm ile 1.5 kgm arasinda oldugu goriilmiistiir.

Poliamid kapli plakalarin konik mandrelle biikiilmeleri sonras1 kaplama yiizeylerinde
catlak, yiizeyden ayrilma, deformasyon olmadigi ve kaplamanin plakalara yapisma
kalitesinin iyi seviye oldugu anlasilmistir.

Kaplamalarin kalitesinin belirlenmesinde 6nemli bir 6zellik olan asinma dayanimi
poliamid kaplama i¢in asindirma test cihazi kullanilarak incelenmistir. 10 cm ¢apinda

dairesel kesitli ve 106,9 um kalinlikta poliamid-11 ile kaplanmig DKP plakaya 1000 g
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yiik ile 72 devir/dakika doniis hizinda ve 5000 devir boyunca asindirma testi
uygulanmistir. Test sonrasi kaplamanin kalinligi 103,5 pum olarak o6l¢iildiigii ve
kaplamanin kalinliginda 3,4 pm azalma oldugu tespit edilmistir. Kaplamanin asinma
hiz1 1426 devir/um (3623 1devir/mil) olarak bulunmustur. 5000 devir sonunda kaplama
kalinliginda % 3,2 azalma olmustur. Asinma testine maruz kalan DKP plakanin 106,9
um kalinliktaki poliamid kaplamasinin yaklagik 35 saatlik test sonrasi tamamen

asinacagi ongorilmiistiir.

Yapilan c¢alismada biyolojik kokenli poliamid-11 polimerinin kaplama prosesisin
parametreleri incelenmistir. Polimerin partikiil boyutu ve yogunlugunun imal edilen
akigkan yatagin birgok parametresini etkiledigi gorilmiistiir. Daldirma tipi kaplama
metodunda kiirleme sicakliginin, firinda bekletme siiresinin ve akiskan yataga daldirma
stiresinin kaplama kalinligim1 ve kaplamanin parca yiizeyine yapisma kalitesini direk
etkiledigi goriilmiistiir. Kaplama kabiliyetinin yurtiginde olmamasi sebebiyle yurtdigindan
yiikksek maliyetlerle temin edilen torkmetre safta poliamid-11 kaplama uygulamasinin
yapilabilirligi arastirllmistir. Torkmetre safta kaplama oncesi uygulanan astarin kiirlenmesi
ve parganin belirli sicaklifa ulasmasi icin kullanilan firinin yetersiz oldugu yapilan
deneysel calismalardan ve ANSYS programiyla yapilan termal analizle goriilmiistiir.
Torkmetre saft ile ayn1 boyutlarda imal edilen ¢elik saftin disli boliimiiniin uygun sekilde
poliamidle kaplanmistir. Bu durumda torkmetre saftin kendi geometrisine gore imal
edilmis ve iginde gii¢lii bir fan sistemi olan firinla 1sitilmasi durumunda caligsmalarin
basarili olabilecegi tespit edilmistir. Poliamid 11 kaplama yapilmis test numunelerine
uygulanan termal, mekanik ve tribolojik testlerden imal edilen akiskan yatagin ve mevcut
kaplama islemi adimlarinin kaliteli oldugu goriilmiistiir. Ayrica bu polimerik kaplamanin
endiistride ¢ok fazla kullanim alan1 bulabilen o6zellikle korozyondan koruma amacl

gelecek vadeden cevre dostu bir kaplama oldugu tespit edilmistir.
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PRIMGREEN (tm) LAT 12035 PRIMER
Material Safety Data Sheet

ARKEeMA Arkema Inc.
1 PRODUCT AND COMPANY IDENTIFICATION

Technical Polymers EMERGENCY PHONE NUMBERS:
Arkema Inc. Chemtrec: (800) 424-9300 (24hrs) or (703) 527-3887
Medical. Rocky Mountain Poison Control Center

2000 Market St, (866) 767-5089 (24Hrs)

Philadelphia, PA 19103-3222

Infarmation Telephone Numbers Phaone Number Available Hrs

Engineering Polymers (Pebax & Rilsan) (800) 932 - 0420 Mon - Fri 8:00am - 6:00pm

EST
Fluoropalymers (Kynars) (800) 722 - 9668 Mon - Fri 8:00am - 6:00pm
EST

Product Name PRIMGREEN (tm) LAT 12035 PRIMER

Product Synonym(s)

Chemical Family See Ingredients

Chemical Formula

Chemical Name See Ingredients

EPA Reg Num

Product Use Primer far plastic coatings

2 COMPOSITION / INFORMATION ON INGREDIENTS

Ingredient Name CAS RegistryNumber Typical % OSHA
Cresol (mixed isomers) 1319-77-3 01-02 Y
Diethylene glycol butyl ether 112-34-5 2-3 Y
Linseed oil, epoxidized 8016-11-3 34 Y
Phenol, methyl-, polymer with formaldehyde and 68845-06-7 6-7 N
1,3,5, 7T-tetraazatricyclo[3.3.1.13_7]decane
2-Butoxy ethanol 111-76-2 6-8 Y
1-Butanol 71-36-3 8-10 Y
Bisphenol A-epichlorohydrin-ethyl acrylate- 65308-20-5 13-14 N
methacrylic acid-styrene copolymer
Water 7732-18-5 56-58 N

The substance(s) marked with a "Y" in the OSHA column, are identified as hazardous chemicals according to the
criteria of the OSHA Hazard Communication Standard (29 CFR 1910.1200)

The components of this product are all on the TSCA Inventory list.

3 HAZARDS IDENTIFICATION

Emergency Overview
Amber liguid with slight odor

WARNING!

FLAMMABLE LIQUID AND VAPOR.

CAUSES EYE IRRITATION.

CAUSES SKIN IRRITATION.

CAUSES RESPIRATORY TRACT IRRITATION.
HARMFUL IF SWALLOWED.
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ARKEemMmaA Arkema Inc.
CONTAINS 2-BUTOXYETHANCL WHICH MAY CAUSE RED BLOOD CELL DAMAGE BASED ON ANIMAL DATA.

Potential Health Effects

Inhalation and skin contact are expected to be the primary routes of occupational exposure to this material. Based on
its composition, it is anticipated to be slightly to moderately toxic if swallowed, moderately toxic if absorbed through
skin, slightly toxic if inhaled, severely irritating to eyes and moderately irmtating to skin. Prolonged or repeated contact
may remove oils from the skin and may dry skin and cause irritation, redness and rash. High vapor concentrations may
be irritating to the eyes and respiratory tract, and may result in central nervous system (CNS) effects such as
headache, dizziness, nausea, drowsiness and, in severe exposures, loss of consciousness. If swallowed, this material
may cause digestive tract irritation and CNS effects as noted above. Studies with laboratory animals indicate that a
component of this material may cause red blood cell damage (hemolysis). Mild to severe lung injury may occur if this
material is drawn into the lungs (aspirated) during swallowing, or during vomiting after swallowing. Symptoms of injury
may include increased breathing and heart rate, coughing and related signs of respiratary distress.

4 FIRST AID MEASURES

IF IN EYES, immediately flush with plenty of water for at least 15 minutes. Get medical attention.

IF ON SKIN, immediately flush with plenty of water. Remove contaminated clothing and shoes. Get medical
attention. Wash clothing before reuse. Destroy contaminated shoes.

IF SWALLOWED, induce vomiting immediately as directed by medical personnel. Get medical attention.
Call a Poison Control Center. NEVER GIVE ANYTHING BY MOUTH TO AN UNCONSCIOUS PERSON.

IF INHALED, remove to fresh air. If breathing is difficult, get medical attention.

5 FIRE FIGHTING MEASURES

Fire and Explosive Properties

Auto-Ignition Temperature 340degC
Flash Point 51degC Flash Paint Method Seta CC
Flammable Limits- Upper 11.2% in volume

Lower 1.5% in volume

Extinguishing Media
Use water spray, carbon dioxide, foam or dry chemical.
Fire Fighting Instructions

Use water spray to cool containers exposed to fire. Fire fighters and others who may be exposed to products of
combustion should wear full fire fighting turn out gear (full Bunker Gear) and self-contained breathing apparatus
(pressure demand NIOSH approved or equivalent). Fire fighting equipment should be thoraughly
decontaminated after use.

Fire and Explosion Hazards

When bumed, the fallowing hazardous products of combustion can occur: Carban monoxide and Carban
dioxide

6 ACCIDENTAL RELEASE MEASURES

In Case of Spill or Leak

Extinguish or turn off all ignition sources. Ventilate the space involved. Wear appropriate personal protection
equipment as indicated in Section 8 of this MSDS. Contain spill with inert materials. Construct a dike to
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ARKeMmRA Arkema Inc.

6 ACCIDENTAL RELEASE MEASURES

prevent spreading. Collect with non-sparking fools to a suitable container. Prevent waterway contamination.
Absarb liquid onto inert absorbent and place in DOT approved drums for disposal. Consult a regulatory
specialist to determine appropriate state or local reporting requirements, for assistance in waste
characterization and/or hazardous waste disposal and other requirements listed in pertinent environmental
permits.

7 HANDLING AND STORAGE

Handling

Do not taste or swallow. Do not breathe vapor. Avoid contact with eyes, skin and clothing. Wash thoroughly
after handling. Keep away from heat, sparks and flame. Keep container tightly closed. Check that all
equipment is properly grounded and installed to satisfy electrical classification requirements. Avoid breathing
processing fumes or vapors. CONTAINER HAZARDOUS WHEN EMPTY . Emptied container retains product
residue. FOLLOW LABELED WARNINGS EVEN AFTER CONTAINER IS EMPTIED. RESIDUAL DUSTS
MAY EXPLODE ON IGNITION. DO NOT CUT, DRILL, GRIND, OR WELD ON OR NEAR THIS
CONTAINER. Improper disposal or reuse of this container may be dangerous and/or illegal.

Storage

Store in well ventilated area away from heat and sources of ignition such as flame, sparks and static
electricity. Ensure that all storage and handling equipment is properly rated, grounded and installed to satisfy
electrical classification requirements. Static electricity may accumulate and create a fire hazard. All storage
containers, including containers such as drums, cylinders and IBC’s, must be bonded and grounded during
filling and emptying operations. Store away from oxidizers and reactive materials. Keep container tighthy
closed. Observe all federal, state and local regulations and National Fire Protection Assaociation (NFPA)
Codes which pertain to the specific local conditions of storage and use, including OSHA 29 CFR 1910.106
and NFPA 30, 70, 77, and 497.

8 EXPOSURE CONTROLS /PERSONAL PROTECTION

Engineering Controls

Investigate engineering technigues to reduce exposures below airborne exposure limits. Provide ventilation
if necessary to control exposure levels below airbarne exposure limits (see below). If practical, use local
mechanical exhaust ventilation at sources of air contamination such as open process equipment. Consult
ACGIH ventilation manual or NFPA Standard 91 for design of exhaust systems.

Eye / Face Protection

Where there is potential for eye contact, wear chemical goggles and have eye flushing equipment
immediately available.

Skin Protection

Wear appropriate chemical resistant protective clothing and chemical resistant gloves to prevent skin
contact. Consult glove manufacturer to determine appropriate type glove material for given application.
Wear chemical goggles, a face shield, and chemical resistant clothing such as a rubber apron when
splashing may occur. Rinse immediately if skin is contaminated. Remove contaminated clathing promptly
and wash before reuse. Clean protective equipment before reuse. Provide a safety shower at any location
where skin contact can occur. Wash skin thoroughly after handling.

Respiratory Protection

Avoid breathing vapor or mist. When airborne exposure limits are exceeded (see below), use NIOSH
approved respiratory protection equipment appropriate to the material and/or its components. Consult
respirator manufacturer to determine appropriate type equipment for given application. Observe respirator
use limitations specified by NIOSH or the manufacturer. For emergency and other conditions where
exposure limit may be significantly exceeded, use an approved full face positive-pressure, self-contained
breathing apparatus or positive-pressure airline with auxiliary self-contained air supply. Respiratory
protection programs must comply with 29 CFR § 1910.134.
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8 EXPOSURE CONTROLS/PERSONAL PROTECTION
Airborne Exposure Guidelines for Ingredients
Exposure Limit Value
2-Butoxy ethanol
ACGIH TWA - 20 ppm
OSHA Skin designator - Y
OSHA TWA PEL - 50 ppm (240 mg/m3)
1-Butanol
ACGIH TWA - 20 ppm

OSHA TWA PEL -
Cresol (mixed isomers)

ACGIH Skin designator -

ACGIH TWA -

OSHA Skin designator -

OSHA TWA PEL -

100 ppm (300 mg/m3)

Y
5 ppm 22 mg/m3
Y
5 ppm 22 mg/m3

-Only those components with exposure limits are printed in this section.

-Skin contact limits designated with a "Y" above have skin contact effect. Air sampling alone is insufficient to accurately quantitate
exposure. Measures to prevent significant cutaneous absorption may be required.

-ACGIH Sensitizer designator with a value of "Y" above means that exposure to this matenal may cause allergic reactions.
-WEEL-AIHA Sensitizer designator with a value of ™™ above means that exposure to this matenal may cause allergic skin reactions.

9 PHYSICAL AND CHEMICAL PROPERTIES

Appearance/Odor
pH

Specific Gravity
Vapor Pressure
Vapor Density
Melting Point
Freezing Point
Boiling Point
Solubility In Water
Percent Volatile

Amber liquid with slight odor
NE

0.95-1.05

20 hPA (mbar) @ 20 deg C
950-1050 kg/m3 @ 20 deg C
NA

NE

NE

Partly soluble

=42%

10 STABILITY AND REACTIVITY

Stability

This material is chemically stable under normal and anticipated storage and handling conditions.

Hazardous Polymerization
Does not occur.

Incompatibility

Oxidizing agents, halogens, strong acids, strong bases.

Hazardous Decomposition Products
Carbon oxides, nitrogen oxides.
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Product Text
Rilsan® Natural BHV?2 Fluid Bed Powder

Rilsan® fluid bed powders are thermoplastic polyanudes obtained from renewable resources.
Outstanding characteristics: abrasion resistance, corrosion resistance, impact resistance, sound
reduction, flexibility, low coefficient of friction.

Main applications: coating of wire goods and piping components exposed to high weathering or
corrosive environments, coating of machinery exposed to high abrasion such as spline shafts, coating
of springs for sound reduction.

Rilsan® fluid bed powders are designed to coat metal substrates via fluidized powder bed dipping. HV
grades exhibit a higher viscosity making them ideal for applying thick coatings.

Additional info:

- Smooth texture with a glossy appearance

- Good adhesion after over 2000 hours of salt spray testing (ISO 9227)
- Only 1% fine particles < 40 pm (ISO 13320)

- Only 7% coarse particles > 254 pm (ISO 13320)

- 5 year shelf life from date of delivery

- Available in 20 kg bags

Powder properties Value Unit Test Standard
Melting temperature 183 - 188 °C ISO 1218
Specific Gravity of Coating, 20°C 1.04 - ISO 1183
Water Absorption, 24h <1 % ISO 62-1
Median Particle Size 100 - 130 - ISO 13320
Abrasion Resistance, Wheel CS 17, load 1 7 mg I1SO 9352

kg, 1000 cycles

Impact Resistance =2 J ASTM G14

Dielectric Stress 30 kV/mm ASTM D149
Thickness 350 -450 pm -

Persoz Hardness 240 - -

Non Tapped Density 0.52 - IS0 1068
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