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OZET

FARKLI ZAMANLARDA KRIYOJENIK ISLEM GORMUS
POLIOKSIMETILEN MALZEMESININ MEKANIK OZELLIiKLERININ
INCELENMESI

Aliriza ALTINSOY
Diizce Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii, Makine Miihendisligi Anabilim Dal1
Yiiksek Lisans Tezi
Danmigman: Dr. Ogr. Uyesi Yusuf ARSLAN
Mart 2021, 80 sayfa

Bir miihendislik plastigi olan polioksimetilen, termal dayanimlar1 ve yiiksek mekanik
ozelliklerinden dolay1 gilinlimiizde ugak ve havacilik sanayi, otomotiv parcalari, disliler
gibi bir¢cok alanda kullanilmaktadir. Miihendislik plastikleri icerisinde 6nemli bir yere
sahip olan polioksimetilen ile ilgili literatiirde yapilan c¢alismalar incelendiginde
kriyojenik islem sonrasi mekanik deneylerin kisitli oldugu goriilmektedir. Bu ¢alismada
bir¢ok mekanik alanlarda kullanilan polioksimetilen kopolimer malzemelerinin asinma
direncini ve mekanik dayanimlarini artirmak hedeflenmektedir. Numunelere 6, 12, 18 ve
24 saat boyunca -175°C’de kriyojenik islem uygulayarak, kriyojenik islemden sonra, oda
sicakliginda bekletilen numunelere, c¢ekme, asinma, darbe ve sertlik deneyleri
uygulanmistir. Mikro ve kristal yapilardaki degisimleri degerlendirmek i¢in XRD, SEM
ve FTIR analizleri yapilmis ve bu analizlere dayanarak polimerin yapisindaki farkliliklar
karsilastirilmistir. Cekme deney sonuclarinda ¢ekme dayaniminda iyilesme olmadigi
goriilmiistiir. Asinma deney sonuglarinda kriyojenik islem uygulanmis tiim numunelerin
siirtiinme katsayilarinin ve kiitle kayiplarinin azaldig1 goriilmiistiir. Islem gormiis
numunelerin sertliklerinde ve darbe dayanimlarida artis tespit edilmistir. XRD
sonuglarinda polimer malzemelerde kristal yonelimin arttig1 ve daha diizenli bir yap1
olusturdugu, bundan dolay1 asinma ve darbe dayaniminda pozitif etkisinin oldugu tespit
edilmistir.

Anahtar sozciikler: Asinma, Cekme, Darbe, Kriyojenik islem, Polioksimetilen.
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ABSTRACT

INVESTIGATION OF MECHANICAL PROPERTIES OF
POLYOXYMETHYLENE MATERIAL OF CRYOGENIC TREATED IN
DIFFERENT HOLDING TIMES

Aliriza ALTINSOY
Diizce University
Graduate School of Natural and Applied Sciences, Department of Mechanical Engineer
Master’s Thesis
Supervisor: Assist. Prof. Dr. Yusuf ARSLAN
March 2021, 80 pages

Polyoxymethylene, an engineering plastic, is used in many areas such as aircraft and
aviation industry, automotive parts, gears, due to its thermal resistance and high
mechanical properties. When the studies in the literature on polyoxymethylene, which
has an important place in engineering plastics, are examined, it is seen that mechanical
experiments after cryogenic processing are limited. In this study, it is aimed to increase
the abrasion resistance and mechanical strength of polyoxymethylene copolymer
materials used in many mechanical areas such as gears, seals, roller bearings, pumps. By
cryogenic process at -175 ° C for 6, 12, 18 and 24 hours, after cryogenic processing,
tensile, abrasion, impact and hardness tests were applied with the samples kept at room
temperature. In order to evaluate the changes in micro and crystal structures, differences
in the structure of the polymer were compared as a result of XRD, SEM and FTIR
analyzes. No improvement in tensile strength was observed in the tensile test results. In
the abrasion test results, it was observed that the friction coefficients and mass losses of
all the samples treated with cryogenic process decreased. In the abrasion test results, it
was seen that the friction coefficients and mass losses of all the samples that were
cryogenically treated were reduced. An increase in the hardness and impact resistance of
the treated samples has been detected. In XRD results, it was determined that crystal
orientation in polymer materials increased and formed a more regular structure, therefore
it had a positive effect on wear and impact resistance.

Keywords: Cryogenic process, Impact, Polyoxymethylene, Tensile, Wear.
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1. GIRIS

Tiirkiye’de ve diinyada polimer sektorii hizli bir gelisme gostermistir. Polimerlere olan
ilginin artmastyla birlikte kimya miihendisleri, tip sektori, tekstil miihendisleri, makine
miithendisleri, fizikgiler gibi meslek branslar1 da polimerler {izerinde c¢alismalar
gerceklestirmistir. Bu disiplinler aras1 ¢alisma sayesinde biyotip, biyokimya, bir¢ok

miithendislik alanlarinda teknolojik gelismelerde 6nemli rol oynamistir [1].

Diinya niifusunun artmasi ile birlikte polimerlere olan talep de artmistir. Tiirk Plastik
Sanayicileri Arastirma, Gelistirme ve Egitim Vakfi (PAGEV)‘in verilerine gore 2018
yilinin ilk 6 aylik doneminde Tiirkiye’de 5 milyon 52 bin ton polimer {iiretimi
gerceklestrilmistir. Diinya genelinde polimer iiretimi 350 milyon tona yaklasmis bu
tiretimin % 25’ini Cin, % 21 Avrupa iilkeleri, % 20’sini Amerika, Kanada % 16’sin1 Asya

tilkeleri, % 15’sini ise Afrika ve Latin Amerika iilkeleri karsilamistir [2].

Polimerlere artan taleple beraber, polimerler tizerine yiiriitiilen arastirma gelistirme (AR-
GE) calismalar1 da artmistir. Calisma sonuglarinda bir¢gok miihendislik polimeri elde
edilerek giiniimiizde havacilik, savunma sanayi, yat ve gemi sanayi otomotiv sektori gibi
birgok alanda kullanilmaya baglanmigtir. Kullanim alanlarina gére polimerler diisiik ve
yiiksek sicakliklarda, dinamik kuvvetler altinda ¢alistigindan birgok ylike ve kuvvete
maruz kalmaktadir. Bu nedenle polimerlerin dayaniminin arttirilmasi i¢in galismalar

yapilmistir [3].

Bu yontemlerden bir tanesi kriyojenik islemdir. Kriyojenik islem polimerin biitiin yapisi
etkilendiginden bu geri doniisii olmayan islemdir. Kriyojenik islem polimerlerin atom
hareketini yavaglatarak saf, homojen ve yogun bir mikro yapi olusturur. Boylece

polimerlerin mekaniksel ve fiziksel 6zelliklerinde artis olur [4].

Bu calismada disli, rulman, boru, conta gibi bircok alanda kullanilan miihendislik
polimeri olan polioksimetilen kopolimerine (POM-C) -175 °C sicaklikta 6, 12, 18 ve 24
saat boyunca bekletildikten sonra ¢ekme, asinma, darbe, sertlik gibi mekanik testlerle
beraber SEM, kizil6tesi spektroskopisi (FTIR) ve XRD deneyleri incelenerek kriyojenik

islemin polioksimetilen polimeri lizerindeki etkileri incelenmistir.



2. POLIMERLERIN TARIHCESI

Polimer iirlinlerden olan dogal kaucugun kullanimi 5000 yil 6ncesine dayanmaktadir.
Kizildereliler s1vi haldeki dogal kaugugu ayaklarina kapladigi, zamanla katilastigini, giin
boyuncu koruyucu olarak kullanildig1 bilinmektedir. Ingiliz mucid John Osborne 17.
Yiizyilda dogal polimer olan boynuzu 1sitarak kaliplara dokmiistiir. 19. Yiizyilda boynuz
endistrisinin kesfedilmesiyle bu alanda gelismeler artmistir. 1800’lerde tropikal
agaclardan {tiretilen kaucuklar biiytik ilgi gérmiistiir. Thomas Hanckok kaucuga kiikiirt
ekleyerek dayanimlarini artirmistir bu islemede vulkanizasyon denmistir. Ayni
donemlerde Amerikali Goodyear’da vulkanizasyon ile ilgilenmekteydi. Hanckok ve
Goodyear birbirinden haberi olmadan dogal polimerler iizerinde ilk vulkanizasyonu

uygulamiglardir [5].

Yar sentetik plastiklerin tarihgesi 100 y1l dnceye dayanir, ancak diger polimer tiirlerine
gore en modern olanidir. Polimerlerin kullanimi teknolojik olarak gelismeye yol agmustir.
Ticari alanda ilk olarak iiretilen polimerler yari1 sentetiktir. Yar1 sentetik polimerler
genellikle pamuk artiklarindan olusturulan seliilozdan iiretilmektedir. Alexander Parkes,
ilk polimeri, 1862 yilinda pamuk artiklarina nitrik asit ilave ederek seliiloz nitrat1 elde
ederek tretmistir. Elde edilen polimere parkes adi verilmistir. Bu polimerler ile Sekil

2.1’de goriilen takilar, bigak saplari, diigme gibi bir¢ok tiriin elde edilmistir [5].

Sekil 2.1. Parkes polimeri ile elde edilen tiriinler [5].

1800’1 yillarin sonralarina dogru John Wesley Hyatt, fildisi ve kaplumbaga kabugunun
yerine ticari alanda basarili olan seliiloidi tiretmistir. Giiniimiizde kullanilan bilardo

toplari seliiloid plastiginden iiretilmektedir.



1900’lerin baglarinda Belgikali kimyager Leo Baekeland sert ve kirilgan olan giiniimiizde
de yaygin olarak kullanilan bakaliti tiretti. Bakalit tamamiyla sentetik olan bir plastiktir.
Baekland’in tasarlamis oldugu bir diizenekle sicaklik ve basinci degistirerek ucucu
kimyasallarin tepkimelerini kontrol ediyordu. Bu diizenek yardimiyla hizli bir sekilde
katilasan ve icinde bulundugu kabin seklini alan bir malzeme {iretti. Bu malzeme
yanmiyor, erimiyor ve c¢oziiciilerde ¢Ozlinmiiyordu. Sertlestikten sonra yapisi asla

degismiyordu. Boylece Baekeland termoset polimerini elde etmistir .

1922 yillarinda Alman kimyager Hermann Staudinger kauguklar {izerinde yapmis oldugu
calisma neticesinde, polimerlerin binlerce molekiil ile elde edilen zincirlerden olustugunu
ortaya cikarmigtir. Ayni zamanda polivinil kloriir, polimetil metakrilat ve iire-
formaldehiti sentezlemistir. Kopolimer sinifinin 6nemli bir {iyesi olan ve bir¢ok alanda

kullanilan, tistiin 6zellikleri olan stiren biitadien kopolimeri ve neopreni de sentezlemistir

1930’Iu yillara gelindiginde polimer iireticileri petrolden polimer iiretmeye basladilar.
Polivinil kloriir, polikarbonat ve polistiren bu yolla iiretilmistir. Bir¢ok {iriin bu tiir
malzemelerden tretilmistir (Sekil 2.2). Epoksi regineler 1938 yilinda sentezlenmis

yapigkan 6zelliginden dolay1 bir¢cok alanda kullanilmaya baglanmastir .

Ikinci diinya savasi sonrasinda polimer endiistrisi gelismeye baslanmistir. Polietilen,

polyester ve silikonlar bu donemde gelistirilmistir .

1950°’1i yillarda tamamuiyla yapay olan lif ve naylon 6nem kazanmustir. Naylon, parasiit
ve doseme sektorii gibi bir¢ok alanda kullanilmaya baglanmistir. Bu yillarda polivinil

kloriir de biiyiik ilgi gérmiis ve birgok alanda kullanilmaya baslanmistir [5].

Sekil 2.2. Polivinil kloriirden iiretilen plak [6].



2.1. POLIMERLERIN URETIiMi

1940’11 yillarin sonrasi, dogal polimerler kolay elde edilemediginden, iiretim sentetik
polimerlere dogru yonelmistir. O glinden sonra sentetik polimer endiistrisi hizl1 bir
sekilde biliylimiistiir. Komir ve seliiloz gibi en dogal kaynaklardan da sentetik plastik
tiretilmekle birlikte, en 6nemli polimer hammaddesi kaynagi petroldiir. Diinyada iiretilen
petroliin %4 kadar1 polimerlerin iiretiminde kullanilmaktadir. Uretilen polimerlerin %
80°’ne yakimi giinliik hayatta kullandigimiz televizyon, buzdolabi, mutfak gerecleri,
otomobil gibi bir¢ok sektdriinde %?20’si ise ambalaj sektdrde kullanilmaktadir.

Polimerlerin iiretim asamalar1 Sekil 2.3’te verilmistir [5].

PETROL, KOMUR

Rafineri-Antma

Plastik Ham MMaddesi-

Monomer

Polimerizasyon

[ Katli Maddeleri- I

Sekillendirme

POLIMER URUN

Sekil 2.3. Polimerlerin {iretim asamasi [5].



2.2. POLIMERLERIN SINIFLANDIRILMASI

2.2.1. Kimyasal Yapilarina Gore

Polimerler kimyasal bilesenlerine gore organik ve inorganik olmak {izere iki gruba
ayrilmaktadir.  Organik polimerlerin yapisinda ¢ogunlukla karbon ve hidrojen
atomlarinin yani sira azot, oksijen, brom, klor ve flor gibi atomlar bulunmaktadir.
Polipropilen ve polikarbonat polimerleri organik polimerlere ornektir. Inorganik
polimerlerde ise zincir yapisinda C atomu yerine silisyum, germanyum, bor, fosfor gibi
elementler bulunur. Aliminyum silikat, poli(dimetil siloksan) inorganik polimerlere

ornektir [7].

2.2.2. Bilesik Yapilarina Gore
2.2.2.1. Dogal Polimerler

Dogal polimerleri giinliik yasantimizda ¢ogunlukla kullanilmaktadir. Hem tabiatta hem
canli viicudunda birgok alanda dogal polimeri gozlemleyebiliriz. Sekil 2.4’te tabiatta
bulunan kauguk agaci goriilmektedir. Elde edilen dogal kauguklar 1s1l islem uygulanarak
araba lastikleri, kemer gibi bir¢ok alanda kullanilmaktadir. Ayni1 zamanda insan ve

hayvan viicudunda bulunan DNA, RNA, proteinde dogal polimerlere drnektir [7].

Sekil 2.4. Kauguk agaci [8].

2.2.2.2. Sentetik Polimerler

Giiniimiizde insan niifusundaki artistan kaynakli taleplerin artmasi sentetik polimerlere
olan ilgiyi arttirmistir. Yapilan ¢aligmalar neticesinde petrol sentezlenerek sentetik
polimerler tiretilmistir. Sentetik polimelerden vana, mutfak gerecleri saplari, kalem, oyun
parklar1 gibi birgok {iiriin elde edilmektedir. Polietilen, polipropilen sentetik polimerlere

ornektir.



2.2.2.3. Yar1 Sentetik Polimerler

Yar1 sentetik polimerler, dogal polimerlerdeki bazi fonksiyonel gruplarin kimyasal
reaksiyona sokulmasi ve yeni fonksiyonel gruplarin olusturulmasi ile elde edilmektedir.
Dogal bir polimer olan selillozun asetat uygulanmasi ile seliiloz asetat, seliilloza

nitronlanmasi ile seliioid yar1 sentetik polimerleri olusmustur.

2.2.3. Fiziksel Ozelliklerine Gore
2.2.3.1. Termoplastikler

Yaygin olarak kullanilan termoplastikler genellikle dogrusal bir yapiya sahip oldugundan
isitildiginda eriyen sogudugunda ise tekrar katilasan polimerlerdir. Bu nedenle herhangi
bir sekle rahatlikla kaliplanirlar. Termoplastikler eritildikten sonra kimyasal 6zellikleri
degismediginden birgok kez kullanilabilir. Genellikle kompozit malzemelerde
kullanilarak malzemelerin mukavemetini artirmasini ayni1 zamanda esneklik kazanmasini

saglar. Poliamid, polietilen, polikarbonat termoset polimerlere 6rnektir.
2.2.3.2. Termosetplastikler

Termosetler yapilarinda ¢apraz zincir bulundugundan dolay: biitiin sicakliklarda kati
halde bulunabilir. Termoplastikler eritildikten sonra tekrar, kolay bir sekilde
sekillendirilebilirken termosetler polimerler yapilarindaki capraz baglarindan dolayi
erimeden bozulurlar. Bundan dolayi eritilip tekrar eski haline getirilmesi ¢ok zordur.
Termoset, 1siya ve kimyasallara karsi oldukg¢a direnglidir. Termosetler genel olarak
polimer matrisli kompozit malzemelerde kullanilir. Mekanik 6zellikleri termoplastiklere
gore oldukga yiiksektir. Epoksi recine, poliiiretan recine, poliester regine termosetlere

ornektir.
2.2.3.3. Elastomerler

Elastomerlerin zincir yapisida termosetlerde oldugu gibi ¢agraz baglar mevcuttur. Ancak
elastomelerin yapisindaki capraz bag termosetlere gore daha azdir. Bundan dolay1
elastomerler daha esnek bir yapiya sahiptir. Yiksek sicakliklarda 1siya maruz
kaldiklarinda tekrar eski haline gelmesi olduk¢a zordur. Elastomerlere ¢ekme deneyi
esnasinda, ¢gekme kuvveti arttirildiginda uzama artar, kuvvet azaldiginda ise eski haline

doner [7].



2.2.4. Bag Yapilarina Gore
2.2.4.1. Dogrusal (lineer) Polimerler

Yapisinda dallanma ve capraz bag bulunmayan, zincir yapisi karbondan olustugu
hidrokarbonlardir (Sekil 2.5). Tekrar eritilip eski haline rahatlikla getirilebilir. Polietilen

dogrusal polimerlere 6rnek verilebilir [9].

©000¢000°°

Sekil 2.5. Dogrusal polimer zinciri [10].

2.2.4.2. Dallanmis Polimerler

Zincir yapisindaki atom gruplarinin temel zincirden serbest bir sekilde farkli yonlere

dogru sarkmasi ile olusmaktadir (Sekil 2.6). Dallanmig polimerlere polipropilen drnektir

[9].

Sekil 2.6. Dallanmis polimer zinciri [10].
2.2.4.3. Capraz Bagh Polimerler

Dogrusal ve dallanmis seklinde bulunan polimer yapisinin ¢apraz baglar araciligiyla bir

araya gelmesi ile olusan polimer tiirleridir (Sekil 2.7). Termoset polimerler ¢apraz bagh

-y

Sekil 2.7. Capraz bagli polimer zinciri [10].

polimerlere 6rnektir [9].




2.2.5. Fiziksel Yapilarina Gore
2.2.5.1. Amorf Yapt

Amorf yapilarda molekiil zincirleri daginik ve karisik bir sekilde bulunur. Yapisal bir

diizen gostermez (Sekil 2.8) [11].

Sekil 2.8. Amorf yapidaki polimerler [11].

2.2.5.2. Yari Kristal Yapi

Polimer zinciri hem daginik hem diizenli bir sekilde bulunur. Mekanik dayanimlar

amorfa gore daha yiiksektir (Sekil 2.9) [11].

C S<

Sekil 2.9. Yar kristal polimer goriintiisii [11].

2.2.5.3. Kristal Yapi

Kristal yapida, zincir yapisi diizenli bir sekilde bir araya gelerek, molekiiller arasinda

kendi kendini tekrar eden, diizenli bosluklar ve mesafeler olugsmaktadir (Sekil 2.10) [11].

|
I

Sekil 2.10. Polimerler kristal yap1 goriintiisii [11].




2.2.6. Monomer Tiirlerine Gore
2.2.6.1. Homopolimer

Birbirleri ile ayn1 olan monomerlerin kimyasal baglar sonucu bir araya gelmesi ile olusan
polimer zinciridir. Homopolimerler ayni tiir monomerlerden olustugundan monomerin
polimerlesmesi sonucunda fiziksel, kimyasal ve mekaniksel Ozellikler polimerlerin
yapisinda barindirmaktadir. Polietilen, homopolimerlere en iyi 6rnektir. Homopolimerin

yapisini agiklayan ¢izim asagida verilmistir [11].

A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A

Sekil 2.11. Homopolimer dizilimi.
2.2.6.2. Kopolimer

Farkli iki tiir monomerin, kimyasal baglar ile farkli siralamalar sonucunda bir araya
gelerek olusan polimer zinciridir. Monomer tiirlerini degistirerek homopolimerlere gore
daha iyi 6zellikte ve daha uygun polimerler iiretilebilir. Kopolimerler ise kendi arasinda

monomerlerin birbirine baglanma sekline gore siniflandirilir [11].
2.2.6.3. Blok Kopolimer

Birden fazla homopolimer birimi kovalent baglarla birbirine baglandiginda, ortaya ¢ikan

tek zincirli monomerlere blok kopolimer denir [11].

|A-A-A-A-A-A-B-B-B-B-B-B|

Sekil 2.12. Blok kopolimer dizilimi.
2.2.6.4. Rastgele Kopolimer

Birbirinden fakli monomerlerin rastgele bir sekilde baglandig tek zincirlik monomerlere
denir. Uretimi pahali ve zor oldugundan diger kopolimerlere gore daha az

kullanilmaktadir [11].

| A-B-B-B-A-B-A-A-A-B-A-B-B |

Sekil 2.13. Rastgele kopolimer dizilimi.



2.2.6.5. . Alternatif Kopolimer

Iki tiir farkli monomerin diizenli bir sekilde olusturdugu zincire denir. Yaygin olarak

kullanilan kopolimer tiirtidiir [11].

| A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-A-B |

Sekil 2.14. Alternatif kopolimer dizilimi.
2.2.6.6. Graft Kopolimer

Genellikle bir bilesimin dogrusal bir omurgasindan ve farkli bir bilesimin rastgele

dagilmis dallarindan olusur [11].

A-A-A-A-A-AAAAA
|
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Sekil 2.15. Graft kopolimer dizilimi.
2.2.6.7. Terpolimer

Birbirinden farkli {i¢ monomerin kimyasal baglar sonucunda bir araya gelmesiyle olusan

zincirlerdir. Akrilonitril biitadien stiren (ABS) terpolimerlere 6rnektir [11].

| A-B-B-C-A-C-B-A-A-B-C|

Sekil 2.16. Terpolimer dizilimi.

2.3. POLIMERLERDE ERIiME VE CAMSI GECIiS SICAKLIKLARI

Polimerlerdeki erime sicakligi Te olarak ifade edilir, cam gegis sicakligi ise Ty ile ifade
edilir. Cams1 gecis sicakligr plastiklerin kristallik oraninin ve fiziksel 6zelliklerinin
degistigi sicakliktir. Polimerler erime sicakligi tizerinde lastiksi, cam gegis sicakligi
altinda ise daha gevrek bir hal alirlar. Disiik sicakliklarda polimerler kristallenir. Ancak
her polimer simetrik yapida olmadigindan kristallesemez. Simetrik yap1 yoksa polimer
kristallesmiyorsa sert ve camsi davranisa geger. Polimerler 1sitildiginda ve sicaklik erime
sicakligina (Te) dogru arttiginda kaugcugumsu hale gelir. Sekil 2.11°de goriildiigii gibi
sicaklik daha fazla oldugunda polimer zamks1 davranisa gegerek sivi bir hal almaya
baslar. Yar1 kristal polimerler ise camsi gecis sicakliktan sonra kaugugumsu yap1 haline

gelir. Kristal yapidaki polimerler camsi gegis sicakligi yoktur. Kat1 halde 1sitilirsa ergime

sicakliginda kristal yap1 bozularak aniden sivi hale geger [9].
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Uzgil hacim

Yari krstal kati

Kristal kat

Tz Te
Sicakhk

Sekil 2.17. Erimis haldeki polimerlerin sogutulmast sonucu olusan 6zgiil hacim-

sicaklik grafigi. a) Amorf b) Yari-Kristal c) Kristal [9].

Polimerlerin fiziksel yapilarini etkileyen en 6nemli faktorler amorf, yar1 kristal, kristal
yapt olmasi ve sicakliktir. Sicaklik degisimleri polimerlerin molekiil zincirlerindeki
donme hareketlerini etkiler. Sicaklik artisinda molekiiller arasindaki bag zayiflayarak
mekanik 6zelliklerin azalmasina neden olur. Sicaklik azaldik¢a zincir yapisi daha iyi
hizalanir. Polimer ¢esitlerinin bazilarinin camsi gecis sicakliklari oda sicakliklarina ve
birbirine gore farklilik gostermektedir (Cizelge 2.1). Bundan dolay1 polimerler camsi

gecis sicakliklarina gore, bulundugu oda sicakliginda sert ve yumusak bir yapida
bulunabilir [9].

Cizelge 2.1. Polimerlerin Cams1 Gegis ve Erime sicakliklari [12].

Polimerler Ty (°C) Te(°C)
Politetrafloroetilen 127 327
Polikarbonat 149 225
Poliakrilonitril 130 -
Polivinilkloriir 87 212
Nylon 6 50 215
Nylon 66 60 260
Polistiren 105 240
Polietilentereftalat 69 267
Polioksimetilen -60 160
Polipropilen -20 150
Polietilen -105 137
Dogal Kauguk -75 -
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2.4. POLIMERLERIN MEKANIK OZELLIiKLERIi

Polimer malzemeler fiziksel ve kimyasal 6zelliklerine goére mekanik 6zellikleri farklilik
gosterebilir. Polimerlerin amorf, yar1 kristal ve kristal olmas1 dinamik kuvvetler esnasinda
sekil degisikliklerini onemli Olgiide etkiler. Molekiillerin yapisinda bulunan zincirlerin
uzunluklari, zincir yapisinin dogrusal, dallanmig ve capraz bag seklinde olmasi da
mekanik 6zellikleri i¢in 6nemli bir parametredir (Sekil 2.12). Capraz bag yapisinda olan
polimerler dogrusal ve dallanmis yapidaki polimerlere gore daha rijit ve daha iistlin
mekanik 6zelliktedir. Termoset polimerler ¢capraz baga sahiptir. Bundan dolay1 gerilme
kuvvetleri arttikca molekiil zincirlerinde ¢apraz bag bulunan termoset polimerlerin birim
sekil degisimi oldukea diisiiktiir. (A egrisi). Genellikle dogrusal ve dallanmis bag yapisi
bulunan termoplastikler molekiiller arasinda bag yapis1 diisiik oldugundan, gerilme
kuvveti esnasinda belirli bir noktaya kadar dayanim saglamaktir. Dayanim giiciiniin sona
ermesi ile birlikte, olusabilecek en kiigiik kuvvet polimerin sekil degisimine neden olur
(B egrisi). Termosetler kadar olmasa da capraz bag yapisina sahip olan elastomerler ise
gerilme kuvveti esnasinda ciddi bir sekil degisimine ugramaktadir. Bu degisim cogu

zaman malzemede kalic1 hale gelmektedir (C egrisi) [7].

60|jA
50
40
30

Gerilim

20
10 C
0

o 1 2 3 4 5 6 7 8
Birim $ekil Degisimi

Sekil 2.18. Farkli polimerlerde gerilme-birim degisim grafigi [7].
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2.5. AMORF YAPIDAKI POLIMERLERIN MEKANIK DAVRANISI

Amorf polimerler diigiik sicakliklarda cam gibi gevrek, camsi gecis ve erime sicakligi
arasindaki lastigimsi yiiksek sicakliklarda ise sivi halde bulunurlar. Bu polimer
bulundugu sicaklik ortamina gore farkli mekanik davranislar sergiler. Sekil 2.13’de ayni
polimerin farkli sicakliklardaki ¢ekme deney grafigi verilmistir. A egrisinde polimer
diisiik sicakliklarda gevrek bir davranig gostermistir. Bu egride polimer ¢ok az bir sekil
degisimine ugrayarak kopar. Cekme mukavemeti B egrisinde, A egrisine gore yliksek
ancak camsi gecis sicakliginin altinda yapilan deneyde stinek oldugu gibi, kopmadan 6nce
akma meydana gelmistir. C egrisinde akma ve silineklik artar. Cam gecis sicaklig
tizerinde bulunan ¢ekme deneyinde ise D egrisinde goriildiigii gibi polimer kopma anina

kadar ¢ok fazla sekil degistigi goriilerek lastiksi davranis sergiler [9].

[l

D__.

Cekme Mukavemeti (MPa)

Birim Uzama (%)

Sekil 2.19. Farkli polimerlerde gerilme-birim degisim grafigi [9].

Cekme mukavemeti esnasinda sicakligin polimer ilizerinde onemli bir etkisi oldugu
goriilmektedir. Artan sicaklikla beraber polimerlerin zincir yapisindaki baglar zayifladig:
icin cekme mukavemeti diisecek ayni zamanda, deney esnasinda malzemedeki sekil

degisimi artacaktir [9].
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2.6. KRISTAL VE YARI KRiSTAL POLIMERLERIN MEKANIK DAVRANISI

Yart kristal polimerler karisik olan polimer zinciri igerisindeki daha diizgiin olan
zincirlerden bir araya gelmektedir. Sekil 2.14°te goriildiigii gibi gerilme kuvveti artmasina
ragmen sekil degisimi artmamistir. Ancak belirli bir gerilmeden sonra sekil degisiminde
artis oldugu goriilmiistiir. Yar1 kristal polimer igerisinde bulunan amorf ve kristal yapinin

orani da gerilme kuvvetini lizerinde etkisi olacaktir [9].

Gerilme

Birim sekil degigimi
Sekil 2.20. Yar1 kristal polimerlerin gerilme-birim sekil degisimi egrisi [9].

Yiiksek ¢ekme gerilmeleri esnasinda, gerilmelerin belirli yiiklerinde polimerlerde yapisal
degisiklik olusmaktadir. Yeniden kristallesme denilen bu yap1 ¢ekme yoniine dogru yeni
bir kristal faza donlismesi seklinde olacaktir. Kristallik oranina gore kopma bdlgesi
farklilik gostermektedir. Yiiksek dereceli kristal olan polimerlerde gerilme kuvveti
artmaktadir. Kristallenme orani azaldik¢a kopma simirt diyagramin sol tarafina dogru

hareket etmektedir [9].
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3. KRIiYOJENIK iSLEM

Kriyojenik islem, 19. yiizyilin sonlarina dogru sanayi alaninda kullanilmaya baglanmistir.
Bu yillarda bilim insanlar1 vakum sisesinin bulusu ile beraber hidrojen, helyum ve azotu
stvilagtirarak kriyojenik islemin ilk adimlarmi atmislardir. Yapilan ilk ¢alisma 1877
yilinda oksijenin sivilastirilmasi ile baslamistir. Oksijenin sivilastirilmasi ile birlikte
sicaklik -183°C kadar diisiiriilmiistiir. 1900’11 yillarin baginda ise azot sivilastirarak -196
°C sicaklik elde edilmistir. 1908 yilinda helyum sivilastirilarak sicaklik -267°C’ye
inmigstir. 1920’lere yaklastigimizda mutlak sifira yakin sicakliklara ulasildi. Bu proses
kendi icerisinde iki gruba ayrilir. Oda sicakligindan -120 °C’ye kadar soguk islem, -120
°C’ den diisiik sicakliklara ise kriyojenik iglem denilmektedir [13].

Kriyojenik islem, kesici takimlarin daha ¢abuk asinmasini engellemek i¢in uygulanan
sogutma islemidir. Sekil 3.1°de gortldiigi gibi, kriyojenik islem sicakligin istenilen
sicakliga kadar dusiiriiliip daha sonra belirli zaman araliginda bekletilip tekrar oda
sicakligina donmesidir. Bu proses, kesici takimlara 1s1l islem uyguladiktan sonra mikro
yapidaki kalint1 dstenitin ortadan kaldirilmasi, mikro yapinin martenzit hale gelmesini

saglar [14].

Bcakhk (~C) Sucakhk (“F)
30 120
SOGUK ISLEM

KRIVOJENIK ISLENM

=104 150

150 T 240

__;_l':ﬂ i n i — i I I I I I I L I I 1 I ) S ——— — 120

Zaman

Sekil 3.1. Kriyojenik islem sicaklik zaman grafigi [15].
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1930’Iu yillarda bir Alman firmasi olan Junkers Company iirettikleri ugak motorlarinin
tiretim pargalarina kriyojenik islem uygulamistir. 1950°1i yillara gelindiginde kriyojenik
islem ile alakali ilk bilimsel ¢alismalar dergilerde yayinlanmistir. Malzemeler, 1960’11
yillara kadar s1v1 azot igerisinde bekletilerek testlere tabi tutulmustur. Yapilan ¢calismalar
sonucunda kriyojenik islem uygulanan malzemelerde asinma, darbe ve ¢ekme gibi
mekaniksel Ozelliklerinde artis oldugu goriilmistir. 1980°li yillara gelindiginde
kriyojenik islem bilgisayar kontrolii yardimiyla yapilmaya baslanmis ayn1 zaman da islem
uygulanacak malzemeler sivi azota temas etmeyecek sekilde tanklar {iretilmeye
baslanmigtir. 1990’11 yillara gelindiginde artik rulmanlar, disliler, motor pargalari,
savunma sanayi, saglik sektorii gibi birgok alanda kriyojenik islem uygulanmaya

baglanmistir. Cizelge 3.1°de gazlarin maksimum diisebilecegi sicakliklar verilmistir [16].

Cizelge 3.1. Kriyojenik islemlerde kullanilan gazlarin kaynama noktalari [17].

Gazlar Kaynama Noktalari
°C

Metan -161,55
Oksijen -182,95
Argon -185,85
Azot -195,85
Neon -246,05
Hidrojen -252,75
Helyum -268,95
Karbondioksit -78,50

3.1. KRIYOJENIK iSLEMIN UYGULANMASI

[Ik zamanlar kriyojenik islem uygulanmak istenen malzemeler direkt olarak sivi azot
icerisine daldirilip oda sicakligina getirildikten sonra numuneler termal soka
ugramaktaydi. Teknolojinin gelismesi ile birlikte Sekil 3.2’de goriildiigi gibi kriyojenik
islem bilgisayar kontrolii yardimiyla, malzemelerin s1vi azota temas etmeyecek sekilde
sistemlerin kurulmasi ile birlikte olusabilecek sorunlar minimuma indirilmistir. Sekil 3.3

de kriyojenik sistemin sematik gosterimi verilmistir [18].
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Sekil 3.2. Kriyojenik islemin bilgisayar kontrolii ile uygulandigini gosteren sema [19].

Manyetik valf
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Gaz tahliye
yen

Sekil 3.3. Kriyojenik islem firinlarinin sematik gésterimi [20].

Islem sirasinda kriyojenik firina s1vi azot ilave edildiginde, azot gaz haline doniiserek s1vi
azotun numuneye temas etmesi engellenmistir. Boylece numunelerin termal sok
nedeniyle tahribati ortadan kaldirilmistir. Bilgisayar kontrolii yardimiyla sicaklik ve

zaman aralig1 istenen parametrede kolaylikla yapilabilmektedir [19].
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3.2. KRiYOJENIK iSLEMDE SOGUTMA TURLERI

3.2.1. Sogutma Yontemleri
3.2.1.1. Dogrudan Sogutma

Dogrudan sogutma isleminde malzemelerin hizli bir sekilde diisiik sicakliklara gelmesi
icin sogutucu gazlar aktif bir sekilde kullanilir. Yaygin olarak kullanilan metod, sprey
puskiirtme yontemiyle gazlarin atomize edilmesi ve ¢ok diisiik sicakliklarda buharlasmasi
sirasinda parcanin sogutulmasidir. Sogutma isleminin homojen olmasi i¢in sivi gazlarin
numune ile direkt etkisi engellenmelidir. Engellenmedigi takdirde doniisecek martenzit

yapinin tiim yapiya degil, bolgesel etkisi olacaktir.
3.2.1.2. Dolayli Sogutma

Dolayli sogutma isleminde igerisinde alkol bulunan tanklarin diisiik sicakliklara kadar
sogutulmasi ve numunelerin bu tanklarin igerisine daldirilmasi islemidir. Bu metot ile

sicaklik -120°C’ ye kadar diismektedir [21].
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4. LITERATUR ARASTIRMASI

Tez c¢alismasimnin amacit miihendislik polimeri olan polioksimetilen kopolimerinin
kriyojenik sicakliklardan sonra mekanik o6zelliklerinin karsilastirilmasidir. Incelenen
ulusal ve uluslararas1 makalelerde polimerlere kriyojenik sicakliklarda ve kriyojenik
sicakliklardan sonra yapilan mekanik deneyler ile alakali c¢alismalar incelenmistir.
Incelenen makalelerin tez calismasina yon vermesi igin polimer tiirleri ile alakali yayinlar

asagida verilmistir.

Politetrafloretilen, polikarbonat ve polietilentetraflat polimerlerine  kriyojenik
sicakliklarda gekme mukavemetini uygulanmistir. Calisma sonucunda sicaklik azaldikca

¢ekme mukavemetinde artig oldugu goriilmiistiir [22].

Polietilen, politetrafloretilen, poliimid polimerilerine -196°C sicaklikta kriyojenik
sicaklikta ve sivi azot icerisinde -196°C’de 6 hafta beklettikten sonra ¢ekme deneyi
uygulanmistir. Sabit sicaklik farkli bekletme siirelerinin mekanik 6zelliklerine etkisini
incelemistir. Deney sonuglari kiyaslandiginda tiim polimerler icin kriyojenik sicakliktaki
deneye tabi tutulan numunelerin ¢ekme mukavemetinin, 6 hafta sivi azot icerisinde

bekletilen polimere gore arttigi gorilmiistiir [23].

Poliimid polimerine oda sicakliginda, -196°C ve -269°C sicakliklarda ¢ekme testi
uygulanmigtir. Test sonuglar1 karsilastirildiginda -196 °C deki ¢ekme deneyi oda
sicakligina gore % 40, -269 °C’deki ¢cekme deneyinde ise % 60’lik bir artma olmustur
[24].

Upilex-s, upilex-r ve kapton polimer filmlerine -196°C sicaklikta ¢ekme deneyi
uygulayarak birbiri arasindaki ¢ekme mukavemetini karsilastirmiglardir. Sonuglar
incelendiginde kriyojenik islemin polimer zincir yapisin1 daha iyi hizaladigini, upilex-s
polimer filminin diger polimer filmlerine gore 1.5 kat daha yiiksek ¢ekme mukavemeti
sergilerken, upilex-r ve kapton filmlerinin ¢ekme mukavemeti birbirine yakin ¢ikmistr
[25].
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Oda sicakliginda , -196°C, -269°C ve -96°C sicakliklarda polifenilen siilfiir polimerine
¢cekme deneyi uygulamistir. Deney sonuglari irdelendiginde sicaklik azaldikga zincir bag

acilarmi iyilestirdigi, gekme mukavemetinde artis oldugu gortilmistiir [25].

Poliimid polimerine oda sicakliginda ve -196°C sicaklikta cekme deneyi uygulamislardir.
Sonuglar incelendiginde diisiik sicakliklarda matris yapinin daha diizenli hale geldigi, -
196°C sicaklikta deneye maruz kalan poliimidin, oda sicakligina gore yaklagik 2 kat daha
yiiksek ¢ekme mukavemeti sergiledigi rapor edilmistir [26].

Polikarbonat polimerine oda sicakliginda ve -196°C sicakliginda ¢ekme deneyi
uygulanmistir. Deney sonuglari incelendiginde -196°C sicaklikta mikro yapinin daha
yogun oldugu goriilmiis ayn1 zamanda, ¢ekme deneyi uygulanan numune oda sicakligina

gore 3 kat daha yiiksek ¢ekme mukavemetine sahip olmustur [27].

Poliamid ve politetrafloretilen polimerlerini 4, 8, 12, 20 ve 24 saat boyunca -80°C, -
140°C, -185°C’de kriyojenik islem uygulanmistir. Kriyojenik islem sonrasi numunelerin
kristallik oraninda azalma oldugu, azalmanin ¢ekme dayanimi iizerinde etkisinin oldugu
anlasilmistir. Deney sonuglari incelendiginde -185°C de 12 saat bekletilen her iki polimer
icinde ¢ekme dayaniminda yaklasik % 5 artis olurken diger sicaklik ve zamanlarda ¢ekme

mukavemetinde azalma oldugu goriilmistiir [28].

3D yazicilarda iiretilen akrilonitril biitadien stiren (ABS) ve wero white polimerlerine oda
sicakliginda, -196°C ve -269°C sicaklik esnasinda ¢ekme deneyi uygulanmistir. Deney
sonuclar1 incelendiginde sicaklik azaldikca her iki polimer i¢in ¢ekme mukavemetinde

artis oldugu gortlmustiir [29].

Poliimid, poliamid, politetrafloretilen polimerlerine oda sicakliginda, -196°C ve -269°C
sicaklikta asinma deneyi uygulanmustir. Sicaklik azaldik¢a aginma kaybinin azaldig: {i¢

polimer arasinda en iyi aginma peformansini politetrafloretilenin gosterdigi goriilmiistiir

[30].

Politetrafloretilen, poliklorotrifloroetilen, poliamid ve polioksitmetilen polimerlerine oda
sicakligl, -196°C ve -265°C sicaklikta aginma deneyi uygulanmistir. Deney sonuglari

irdelendiginde sicaklik azaldik¢a asinma performansinin arttigi goriilmiistiir [30].

Polikarbonat, politiretan, polieterimid, politetrafloretilen ve poliimid polimerlerine oda
sicakliginda ve 24 saat boyunca -196°C sivi azotta beklettikten hemen sonra asinma
deneyi uygulanmistir. Calisma sonuglari incelendiginde tiim polimerler diisiik sicaklikta

yiiksek aginma performansi performansinda artis olmustur [31].
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Poliamid ve politetrafloretilen polimerlerini 4, 8, 12, 20 ve 24 saat boyunca -80°C, -
140°C, -185°C’de kriyojenik islem uygulanmistir. Kriyojenik islem sonrasi her iki
polimere asinma deneyi uygulanmistir. Deney sonuglari incelendiginde -185°C’de 12 saat
bekletilen her iki polimer i¢inde asinma dayaniminda oda sicaklifina gore iki kat daha
fazla asinma performansi olusmustur. Asinma performasindaki artmanin nedeni kristallik

oranindaki artis ve yapinin daha homojen hale gelmesidir [4], [28].

Poliimid, politetrafloretilen, ve polietereterketon polimerlerine -120°C, -100°C, -75°C, -
50°C, 0°C ve 20°C ‘de asmnma deneyi uygulamiglardir. Sonuglar irdelendiginde tiim

polimerler i¢in sicaklik azaldik¢a asinma performansinda artis oldugu goriilmustiir [32].

3D yazicilarda, polikarbonat, akrilonitril biitadien stiren ve polipropilen polimerlerinden
deney numunelerini iirettikten sonra, oda sicakliginda ve -196°C’de 8 saat beklettikten
sonra asinma deneyi uygulamislardir. Asinma sonuglari irdelendiginde -196°C’de ii¢

polimer iginde aginma performansinda artig oldugu goriilmiistiir [33].

3D yazicilarda iiretilen akrilonitril biitadiyen stiren numunelerini polimerine sivi azot
icerisinde -190°C sicaklikta 3, 6, 9 ve 12 saat boyunca kriyojenik isleme tabi tutulmustur.
Deney sonuglart incelendiginde -190°C’de 9 saat bekletilen numunenin diger zaman

araliklarina gore asinma performansinda artis oldugu goriilmiistiir [34].

Poliamid, politetrafloretilen ve ultra yiiksek agirlikli polietilene -196°C sicaklikta sertlik
deneyi uygulamislardir. Yapilan sertlik deneyi sonunca kriyojenik sicaklikta polimerlerin
sertliklerinde artis olmustur. Politetrafloretilen polimerler arasinda en yiiksek orandaki

sertlik artigina sahip oldugu goriilmistiir [30].

Poliimid, polieterimid, politetrafloretilen, polikarbonat ve poliiliretan polimerlerine 24
saat boyunca -196°C’de sivi azot igerisinde beklettikten sonra sertlik deneyi
uygulamiglardir. Yapilan deney sonucunda polimerlerin sertliklerinde polieterimidte %
12 artig, poliimidte % 8 artis, politetrafloretilende % 22 artis, polikarbonatta % 2 artis ve
politiretanda % 10 artis olmustur [31].

3D printerda iiretilen polikarbonat, akrilonitril biitadien stiren ve polipropilen
numunelerini -190 °C 8 saat boyunca beklettikten sonra sertlik deneyi uygulamislardir.

Deney sonuglari incelendiginde numunelerin sertliklerinde diisiik bir artis olmustur [34].
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4.1. LITERATUR CALISMASININ DEGERLENDIRILMESI

Yapilan calisma sonuclar1 degerlendirildiginde kriyojenik sicakliklarda yapilan ¢ekme
deneylerinde genel olarak polimerlerin ¢ekme mukavemeti iizerinde pozitif etkisi
olmustur. Belirli kriyojenik sicaklik ve zaman araliginda yapilan ¢ekme deneylerinde
¢ekme mukavemetinin arttig1 goriilmiistiir. Asinma deneylerinde ise kriyojenik sicaklik
esnasinda ve sonrasinda aginma direnglerinde genel bir artis olmustur. Kriyojenik sicaklik
esnasinda darbe deneylerinde ise darbe mukavemetleri negatif yonde etkilenmistir.

Kriyojenik sicaklik esnasinda ve sonrasinda polimerlerin sertliklerinde artis olmustur.

Kriyojenik prosese maruz kalan polimerlerin mikro yapilarinin etkilendigi, matris yapinin
ve kristal yapinin daha diizenli ve homojen hale geldigi, bundan dolay1r mekanik deney
sonuclarini etkilemesinde onemli bir etken oldugu goriilmiistiir. Literatiir ¢alismalari
irdelendiginde daha bir¢ok miihendislik polimerine kriyojenik islem uygulanmadigi,
uygulanan polimerlerin darbe, burkulma, titresim, yorulma gibi mekanik deneylerinin
bir¢ogunun yapilmadigi anlasilmistir. Bu sebeple bu prosesin polimerler {izerinde daha

cok bilimsel ¢aligmaya gerek oldugu anlasilmistir.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Bu tez caligmasinda giiniimiizde otomotiv, havacilik, gemi sanayi gibi bir¢ok alanda
kullanilan polioksimetilen kopolimer malzemesinin farkli zamanlarda kriyojenik islem

sonrasindaki mekanik 6zellikleri incelenmistir.

5.1. DENEYSEL CALISMADA KULLANILAN MALZEME

5.1.1. Polioksimetilen

Polioksimetilen 1960 yilina dogru Dupont firmasi tarafindan tiretilmistir. Yilda 7000 ton
tiretim miktari ile diinya piyasasina ihraci yapilmistir. Bu polimer yaklasik %75 oraninda
kristal yapiya sahiptir. Boyut kararliligi, sertligi, asinma direnci, Ustiin kimyasal ve
fiziksel ozellikleri olan bir miihendislik polimeridir. Dupont firmasindan sonra baska
firmalarda polioksimetileni farkli yontemlerle iireterek poliasetal, delrin, poliformaldehid
gibi farkli isimlerde sektoriin talebini karsilamistir. Sekil 5.1°de goriildigi gibi

polioksimetilenin monomer yapisi verilmistir [35].
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Sekil 5.1. Homo ve kopolimer Polioksimetilenin monomer yapisi [35].
Polioksimetilen fomaldehitin polimerizasyonu sonucunda iretilen uzun zincirli bir
polimerdir. Asagida goriildiigii gibi polimerizasyon Denklemi (5.1)’de verilmistir.

H, =0+ H,C=0 - CH,0CH,0H (5.1)

Uretim bu asamada sonlandirilmayip, polimere 1sisal mukavemetini artirmak igin
asetilendirme siireci uygulanir. Denklem (5.2)’de goriildiigii gibi son asamada aseton

hidrit eklenir [35].

CH,0CH,0H + CH,CO0 — CH,0CH,0 + CH;COOH (CH;C0),0 —
CH,0CH,COCH; + CH;C00 (5.2)
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5.2. POLIOKSIMETILEN TURLERI

5.2.1. Polioksimetilen Homopolimer

Homopolimerler, kopolimerlere gore daha yogun bir yapiya sahiptir. Bundan dolay1
cekme, darbe dayanimlar1 ve toklugu ytiksektir. Polioksimetilen homopolimeri diger
termoplastikler arasinda en iyi yorulma direncine sahiptir. Homopolimerler daha iyi
kimyasal baglanma saglayan kopolimerlerden daha biiyiik kristal blok yapisina olup, tek
tip temel yapiya sahiptir (Sekil 5.2). Bu polimer, giiniimiizde yaygin olarak kullanilan

piring, aliiminyum, ¢inko gibi malzemelerin yerini almaktadir [35].

PR A P e e

Sekil 5.2. Homopolimer yapis1 [36].

5.2.2. Polioksimetilen Kopolimer

Polioksimetilen kopolimer, homopolimere gore mekanik ozellikleri diisiik olmasina
ragmen kimyasal ozellikleri yiiksektir. Kopolimerler sert ve kristal bir yapiya sahiptir.
Homopolimerlere daha diizensiz yapiya sahiptir (Sekil 5.3). Ergime sicakligi diger
polimerlere gore oldukga yliksektir. Kimyasal ¢oziiciilere karsi ¢cok iyi direng gostermekte
bundan dolay1r bulasik makinalarinin ¢ogunluk plastik yapis1 polioksimetilen
kopolimerden iiretilmistir. Sirtiinme katsayis1 diisiik oldugundan asmmma direnci

yiiksektir [35].
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Sekil 5.3. Kopolimer yapisi [36].
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5.3. POLIOKSIMETILEN KULLANIM ALANLARI

Polioksimetilen hafifligi ve listiin mekanik 6zelliklerinden dolay1 Sekil 5.4’da goriildigii
gibi otomotiv alaninda hafif olmasi, kolay sekillendirilmesinden dolay1 birgok par¢ada
kullanilmaktadir. Bu polimerler metanol bulunduran yakitlara karsi olduk¢a dayaniklidir.
Polioksimetilenler genellikle Sekil 5.5’de goriildiigii gibi giic aktarim organlarinda
metallerin yerini almaktadir. Bulasik makinalarinda kullanilan ekipmanlarin deterjanlara

kars1 direngli olmasindan dolay1 polioksimetilen kopolimeri tercih edilmektedir [35].
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Sekil 5.4. Otomotiv sektoriinde kullanilan polioksimetilen [37].

Sekil 5.5. Polioksimetilenden iiretilen disliler [38].
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5.4. DENEY NUMUNELERININ HAZIRLANMASI

Yapilan tez ¢alismasinda, ¢cekme ve darbe deneyi numuneleri kesme esnasinda olusan
sicakliktan dolay1r polimerler yapisal olarak bozulma ihtimali olacagindan Sakarya’da
bulunan Kaya Su Jeti firmasi tarafindan su jeti tezgdhlarinda Sekil 5.8 ¢ekme deney
numuneleri Sekil 5.6 da goriildigii gibi American Society for Testing and Materials
(ASTM) D638 type 3’e, darbe deney numuneleri ise ASTM D256 standartlara gore Sekil
5.7°de goriildiigli gibi hazirlanmistir. Sertlik deney numuneleri Shore D cihazi 6l¢iim
tablasina gore Sekil 5.9, asinma deney numuneleri ASTM G99 standardina gore torna
tezgahinda Sekil 5.10°da goriildiigi gibi islenmistir.

246
50

19
9

R78 Kahnhk: 10.7 mm

Sekil 5.6. ASTM 638 Type 3’ e gore ¢cekme deney numunesi Ol¢iileri.

{::'--. } |:
12.7

Sekil 5.8. Su jeti tezgahi ile darbe ve ¢ekme numunelerin standartlara gore

sekillendirilmesi.

26



Sekil 5.10. Torna tezgahinda aginma deney numunelerinin hazirlanma.

5.5. DENEY NUMUNELERINE KRiYOJENIK ISLEMIN UYGULANMASI

Basingli ortamda bulunan sivi azot kriyojenik tank igerisine girdiginde gaz fazina
doniiserek, fan yardimiyla tank icerisinde homojen bir gaz dagilimi olusmaktadir.
Boylelikle numuneler s1v1 azot ile temasi olmadigindan termal sok riski 6nlenmis olur.

Numuneler termal soka ugramamasi i¢in kademeli olarak sogutma iglemi uygulanmstir.
Hazirlanan polimerler 1sinin daha homojen dagilmasi i¢in Sekilde 5.11°de goriildiigii gibi

aralikl bir sekilde zamanlara gore 6zenle gruplandirilmistir.
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Sekil 5.12. Kriyojenik firimin temel goriintimdi.

Polioksimetilen kopolimer oda sicakligindan -175 °C’ ye kadar yaklasik ~5 °C/dak
sogutma hizi ile asamal1 sekilde Sekil 5.12°de goriilen firinda sogutulmustur. Sogutma
islemi istenilen sicakliga ulastiginda 6 saat sonra numunelerin bir kismi, 12 saat sonra
numunelerin bir kismi 18 ve 24 saat sonra ise geri kalan numuneler firindan ¢gikarilmistir.
Uygulanan proses sonrasi ¢ekme asinma ve darbe dayanimin artmasi hedeflenmistir.
Ayni zamanda sabit sicaklikta farkli zamanlarda kriyojenik sicakligin polioksimetilen

kopolimer tizerindeki etkisi incelenmistir.
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5.6. DENEYLERIN UYGULANMASI

Standartlara gore hazirlanan numuneler c¢ekme deneyi icin Diizce Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi Makine Miihendisliginde bulunan ¢ekme deney cihazinda, darbe
deneyi Diizce Meslek Yiiksekokulu Malzeme Laboratuvarindaki, darbe deney cihazinda
deney gergeklesmistir. Asinma, sertlik, SEM (Scannig Electron Microscope) ve FTIR (
Fourier Transform Infrared Spektrofotometre) goriintiileri Diizce Universitesi Bilimsel
ve Teknolojik Arastirmalar Uygulama ve Arastirma Merkezi (DUBIT) laboratuvarinda
XRD (X-ray Diffraction) deneyi Mustafa Kemal Universitesi, Teknoloji ve AR-GE
Uygulama Arastirma Merkezi (MARGEM) tarafindan gergeklesmistir.

5.6.1. Cekme Deneyinin Uygulanmasi

Cekme deneyi, numunelerin ¢cekme mukavemetini 6grenmek amaciyla tek yonde belirli
hiz ve yiiklerde ¢elik, aliminyum, ahsap polimer gibi bircok malzemeye uygulanan
deneydir. Cekme deneyi aracilifiyla deneye tabi tutulan numunelerin kopma, elastikiyet
ve akma gibi birgok parametreleri bulunabilir. Tez ¢aligmasi i¢in uygulanan deneyde
ASTM D638 type 3 standartlarina gore Sekil 5.13” te goriildiigii gibi hazirlanan ¢ekme
deney numuneleri, ¢ekme mukavemetini belirlemek igin Sekil 5.14’teki UTS marka
deney cihazinda, her bir kriyojenik sicaklikta 5 adet ¢ekme testi uygulanacagindan

toplamda 30 adet cekme deneyi uygulanmustir.

Sekil 5.13. Cekme deneyi numuneleri.
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Sekil 5.14. Cekme deney diizenegi.

Cekme deneyi 50 mm/dk hizinda oda sicakliginda uygulanarak sonug degerleri kayit

altina alinmistir.

5.6.2. Asinma Deneyinin Uygulanmasi

Asinma deneyi belirli ylik ve hizlarda asindirict tarafindan aginan malzemenin direncini
tayin etmekte kullanilan yontemdir. Asinmada énemli esas, malzemenin hasar1 ve kiitle
kaybidir. Tez ¢aligmasinda uygulanan aginma deneyinde, ASTM G99 standartlara gore
hazirlanan numuneler aginma dayanimini tayin etmek i¢in her bir sicaklik i¢in 3 adet

olmak iizere toplamda 45 adet asinma deneyi uygulanmustir (Sekil 5.15).

Sekil 5.15. Asinma deney diizenegi.
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Asinma deneyi kuru ortamda ve oda sicakliginda uygulanmistir. Deney numuneleri Sekil
5.10’da goriildiigi gibi 6 mm ¢apinda 50 mm uzunlugunda pim seklinde torna tezgahinda
islenmistir. Asindirict 56 HRc sertliginde AISI 4140 celigi olarak belirlenmistir. Asinma
deneyi uygulanmadan once pim malzemeler 6ncelikle 1000 numara zimpara ile daha
sonra 1500 numara zimpara ile alin yiizeyleri zimparalanmistir. Numunelere 10 N, 20 N
ve 30 N yiik altinda 126 d/dk sabit hizla 500 m mesafede asinma deney uygulanmistir.
Her test sonrasinda asindirici yilizeyi 1000 numara zimpara ile zzimparalanarak alkol ile
yiizeyi temizlenmistir. Siirtiinme kuvvetini belirlemek i¢in saniyede 60 veri alinmakta ve
500 m kayma yolu boyunca yiik dl¢iimleri devam etmektedir. Siirtiinme verileri ¢ok fazla
oldugundan dolayi, veriler bilgisayar programi sayesinde hassas bir sekilde kayit
edilmektedir. Elde edilen veriler program araciligiyla excel programina aktarilarak
deneyin baglangicindan, bitisine kadar takip edilecek bi¢imde olusturulmustur. Deney
oncesi ve sonrasi pim agirliklar1 Sekil 5.16°deki Mettler Toledo marka hassas terazi ile

Olciilerek kiitle kayiplari kayit altina alinmistir.

Sekil 5.16. Numunelerin kiitle kaybinin bulunmasinda kullanilan hassas terazi.
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5.6.3. Shore D Sertlik Deneyinin Uygulanmasi

Shore sertlik deneyi polimerlerin sertliklerinin 6l¢iilmesi i¢in kullanilan sertlik tiiriidiir.
A ve D olmak iizere iki ana gruba ayirilir. Shore A yumusak polimerlerin, Shore D ise
daha sert ve rijit polimerlere uygulanan metoddur. Deney, belirli yiikler altinda ug¢larin
polimerlerin igerisine dogru hareket etmesidir. Hazirlanan numuneler en az 6 mm
kalinliginda ve 35 mm ¢apinda hazirlanmistir (Sekil 5.17). Her bir numuneden 9 adet

Olclim alinarak ortalamasi alinmistir (Sekil 5.18).

Sekil 5.17. Sertlik deney numuneleri.

Sekil 5.18. Shore d sertlik deneyinin uygulanmasi.
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5.6.4. Darbe Deneyinin Uygulanmasi

ASTM D256 standardina gore hazirlanan numuneler, Sekil 5.19°de goriildiigi gibi freze
tezgahinda c¢entik agma islemi gerceklestirilmistir. Darbe deneyleri, Diizce Meslek
Yiiksekokulunda malzeme laboratuvarinda bulunan Sekil 5.20°daki Terco Mt 3016 Darbe
Test Cihazinda gergeklestirilmistir. Darbe deneyi her parametre i¢in 10 tekrar
uygulanarak toplamda 50 adet deney uygulanmistir. Deney sonrasi sonuglar kayit altina

alinarak karsilastirilmistir.

Sekil 5.20. Darbe deneyinin uygulanmasi.
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5.6.5. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Kriyojenik islem sonrasi, islem gormiis ve géormemis numuneler FEI Quanta FEG 250

marka taramali elektron mikroskobu (SEM) yardimiyla asinan yiizeylerin ve i¢ yapi

goriintlileri alinarak sonugclar karsilastirilmistir (Sekil 5.21).

Sekil 5.21. Taramal1 Elektron Misroskobu (SEM) cihazi.

5.6.6. Kizilotesi Spektrometresi (F-TIR)

Kizilétesi spektrometresi aracililiiyla, polioksimetilen kopolimer malzemesine infrared
15181 gondererek, dalga sayisinin, % gecirgenlige etkisi incelenmistir. Numunelere 0 —
4000 cm™ arasinda dalga sayis1 gonderilmis, parametreler arasinda fonksiyonel yapilar
kargilagtirilmistir. F-TIR goriintiileri Shimadzu marka IRPrestige 21 model cihazinda

gerceklestirilmistir (Sekil 5.22).

Sekil 5.22. Kizilotesi Spektrometresi (F-TIR) cihazi.
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5.6.7. X-151m1 Kirinim Yontemi (XRD)

XRD yontemi, malzemelere farkli agilarda ve siddetinde X-is1m1 gondererek Kristal
yapinin analizi yapilmaktadir. Yapilan deneyde 10° ve 90° araligindaki acilar taranmas,
malzemeye uygun pik noktalarin yogunluk orani belirlenerek karsilagtirilmigtir. Deney

Rigaku Smartlab cihazi araciligiyla gergeklestirilmistir (Sekil 5.23).

R

Sekil 5.23. XRD cihazi gorlintiisii.
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6. BULGULAR VE TARTISMA

6.1. CEKME DENEYi SONUCLARI

Numunelere kriyojenik islem uygulandiktan sonra ¢gekme deneyi sonuglari incelenmistir.
[lk olarak kriyojenik islem uygulanmamis numunelere ¢ekme deneyi uygulanmistir. Daha
sonra 6 saat bekletilmis 12 saat bekletilmis, 18 ve 24 saat bekletilmis numunelerin ¢cekme
deneyi yapilmistir. Her bir parametre i¢in 5 adet ¢ekme deneyi uygulanarak, deney
grafikleri olusturulmustur. Kriyojenik sicakliklarda farkli bekletme siirelerinin termal
degisikliklere bagli olarak ¢ekme dayanima etkisini incelemek i¢in yapilan ¢ekme
deneylerinde, numunelerdeki kopmalarda siinme olmadan genel olarak Sekil 6.1 de

goriildigii gibi gevrek kopma goriilmiistiir.

Sekil 6.1. Cekme deneyi sonrasi, deney numunesinin goriintiisii.
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Cizelge 6.1 ve Sekil 6.2 incelendiginde oda sicakliginda ¢ekme dayanimin ortalamasinin

68,074 MPa oldugu birim uzamanin % 0,150 oldugu goriilmistiir.

Cizelge 6.1. Islem gérmemis numunelerin cekme deneyi sonuglari.

Oda Numune Numune Numune Numune Numune | Ortalama
Sicaklig1 1 2 3 4 3)
Gerilim, 68,630 68,129 67,012 68,480 68,120 68,074
o, (Mpa)
Birim 0,158 0,137 0,177 0,151 0,128 0,150
Uzama
(%)
80
70
60
§ 50
=3
© 40
E
S 30
O
20
10
0
0 0,03 0,06 0,09 0,12 0,15 0,18
Birim Uzama (%)
— Numune 1 Numune 2 ——Numune 3
— Numune 4 —Numune 5

Sekil 6.2. Oda sicakliginda bekletilen numunelerin ¢ekme deney sonuglart.
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Cizelge 6.2 ve Sekil 6.3 irdelendiginde 6 saat kriyojenik islem uygulandiktan sonra
yapilan ¢ekme deneyinde, ¢ekme mukavemetinin ortalamasinin 67,804 MPa birim
uzamanin % 0,157 oldugu goriilmiistiir. Oda sicakligina gore karsilastirildiginda ¢ekme
dayaniminda % 0,99 MPa’ lik bir diisiis oldugu birim uzamada % 4,67°1ik bir artis oldugu

anlasilmistir.

Cizelge 6.2. 6 saat kriyojenik islem gérmiis numunelerin ¢ekme deneyi sonuglart.

6 saat Numune Numune Numune Numune Numune | Ortalama
kriyojenik 1 2 3 4 5
Gerilim, ¢ 68,246 67,627 68,091 66,456 66,598 67,403
(Mpa)
Birim 0,172 0,132 0,155 0,162 0,165 0,157
Uzama
(%)
80
70
60

a
o

Gerilim, ¢ (MPa)
= N w 5
o o o o

o

0 0,05 0,1 0,15 0,2
Birim Uzama (%)

—— Numune 1 Numune 2 ——Numune 3

—— Numune 4 —Numune 5

Sekil 6.3. 6 saat kriyojenik iglem gérmiis numunenin ¢ekme deney grafigi.
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Cizelge 6.3 ve Sekil 6.4 incelendiginde 12 saat siire boyunca -175 derecede bekletilen
numunelerin ¢ekme dayanimlar incelendiginde, ¢ekme mukavemeti 66,778 olurken
birim uzama % 0,154 olmustur. Oda sicakligindaki numune ile karsilastirildiginda ¢cekme
mukavemetinde % 1,9 MPa’lik azalma, birim uzamada ise % 2,67’lik bir artis egilimi

goriilmektedir.

Cizelge 6.3. 12 saat kriyojenik islem gormiis numunelerin ¢ekme deneyi sonuglari.

12 saat Numune Numune Numune Numune Numune | Ortalama
kriyojenik 1 5 3 4 5

Gerilim ¢
(Mpa) 66,344 66,306 66,154 68,299 66,788 66,778

Birim

U(Zf;)r;a 0159 | 0173 | 0134 | 0148 | 015 | 0,154
80
70
60

o

Gerilim, o (MPa)
w B ul
o o

=N
o O

o

0 0,05 0,1 0,15 0,2
Birim Uzama (%)

— Numune 1 Numune 2 =——Numune 3
——Numune 4 —Numune 5

Sekil 6.4. 12 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin ¢ekme deney grafigi.
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18 saat boyunca kriyojenik sicaklikta bekletilmis numunelerin Cizelge 6.4 ve Sekil 6.5
‘deki ¢cekme deneyi sonuglart incelendiginde oda sicakliginda bekletilen numunelerin
sonuglart ile karsilastiginda ¢ekme dayaniminda %1,61 MPa, birim uzamada ise

%12,67’lik azalma goriilmiistiir.

Cizelge 6.4. 18 saat kriyojenik islem gormiis numunelerin cekme deneyi sonuglari.

18 saat Numune Numune Numune Numune Numune | Ortalama
kriyojenik 1 5 3 4 5
Gerilim, o
(Mpa) 67.260 | 65813 | 66445 | 66771 | 68594 | 66,852
Birim
U(Z(;)Ta 0113 0122 0127 0,138 0,154 0131
80
70
60

a1
o

Gerilim, o (MPa)
= N w B
o o o o

o

0 0,05 0,1 0,15 0,2
Birim Uzama (%)

—Numune 1 Numune 2 ——Numune 3

——Numune 4 —Numune 5

Sekil 6.5. 18 saat kriyojenik islem gdrmiis numunenin ¢ekme deney grafigi.
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24 saat kriyojenik islem gormiis numunelerin ¢ekme deney sonuglart incelendiginde
Cizelge 6.5 ve Sekil 6.6 oda sicakligina gore karsilastirildiginda ¢gekme dayaniminda %

1,23 MPa azalma, birim uzamada ise % 4’liik bir artis olmustur.

Cizelge 6.5. 24 saat kriyojenik islem goérmiis numunelerin ¢ekme deneyi sonuglari.

24 saat Numune Numune | Numune Numune Numune | Ortalama
kriyojenik 1 5 3 4 5

Gerilim , o
(Mpa) 68617 | 67159 | 66883 | 66560 | 66,971 | 67,238

Birim
U(Z‘;or)na 0149 | 0165 | 0174 | 0156 | 0157 | 0,156

(@)
(@)

D ~
o O

(o)
o

Gerilim, o (MPa)
= N w B
o o o o

o

0 0,05 0,1 0,15 0,2
Birim Uzama (%)

— Numune 1 Numune 2 ——Numune 3
—— Numune 4 —Numune 5

Sekil 6.6. 24 saat kriyojenik islem gdrmiis numunenin ¢ekme deney grafigi.
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Cizelge 6.6. Cekme deneyi genel sonug tablosu (MPa).

Numune | Numune | Numune | Numune | Numune | Ortalama
1 2 3 4 5
Oda 68,630 68,129 67,012 68,480 68,120 68,074
Sicakligi
6 saat 68,246 67,627 68,091 66,456 66,598 67,403
Kriyojenik
12 saat 66,344 66,306 66,154 68,299 66,788 66,778
Kriyojenik
18 saat 67.269 65,813 66,445 66,771 68,594 66,978
Kriyojenik
24 saat 68,617 67,159 66,883 66,560 66,971 67,238
kriyojenik
Cizelge 6.7. Cekme deneyi % uzama genel sonug tablosu.
Numune | Numune | Numune | Numune | Numune | Ortalama
1 2 3 4 5
Oda 0,158 0,137 0,177 0,151 0,128 0,150
Sicakligt
6 saat 0,172 0,132 0,155 0,162 0,165 0,157
kriyojenik
12 saat 0,159 0,173 0,134 0,148 0,156 0,154
kriyojenik
18 saat 0,113 0,122 0,127 0,138 0,154 0,131
kriyojenik
24 saat 0,149 0,165 0,174 0,156 0,157 0,160

kriyojenik
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Gerilim, ¢ (MPa)
I
o

30
20
10
0
0 0,05 0,1 0,15 0,2
Birim Uzama (%)
—oda sicakligi 6 saat kriyojenik ——12 saat kriyojenik

—18 saat kriyojenik ——24 saat kriyojenik
Sekil 6.7. Islem gérmiis ve gormemis numunelerin cekme deney sonug grafigi.

Cizelge 6.6 ve genel Sekil 6.7 incelendiginde kriyojenik islem uygulanmig numunelerin
cekme dayaniminda diisiis oldugu goriilmektedir. Kriyojenik islemden sonra, yapilan
cekme deneyi ile alakali literatiir taramalarina incelendiginde Pande ve arkadaslari
Poliamid ve Politetrafloretilen polimerine kriyojenik islemden sonra ¢ekme deneyi
uygulamigtir. Cekme deneyleri sonuglarinda genel olarak ¢ekme mukavemetlerinde
azalma oldugunu gozlemlemistir. Cekme mukavemetinin azalmasindaki nedeni
kriyojenik islemin her iki polimerinde kristal boyutlarini arttirdigi bundan dolay1 ¢cekme
mukavemetinde azalmaya neden oldugunu savunmustur [4], [28]. Polioksimetilen
kopolimerinin XRD analiz sonuglari incelendiginde Cizelge 6.17’de kriyojenik islem
gérmiis tim numuneler islem gormemis numuneye gore kristal boyutunun arttigi,
bununda ¢ekme mukavemetinde azalmaya neden oldugu anlagilmistir. Cizelge 6.7
incelendiginde 6 saat islem gormiis numunede % uzama degerinde islem gérmemis
numuneye gore % 4.67, 12 saat iglem goren numunede % 2.67 24 saat islem gdren
numunede % 6.67 uzama da artis gozlemlenirken, 18 saat islem gérmiis numunede %

12.66 oraninda % uzama degerinde azalma gerceklestirilmistir.
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6.2. ASINMA DENEYi SONUCLARI

Kriyojenik islem sonrasi asinma deneyinde ilk olarak 10 N yiik altinda 126 d/dk, 500 m
mesafede uygulanan deney incelenmistir. Her bir parametre i¢in 3 deney yapilmis, deney

sonuglariin ortalamasi grafik haline dontistiirilmiistiir.

Cizelge 6.8. 10 N kuvvet altinda asinma deney sonrasi, siirtiinme katsayisi tablosu ().

1.Numune

2.Numune

3.Numune

Ortalama

Oda sicakligi

0,3358

0,3319

0,2998

0,3229

Kriyojenik
sicaklikta 6 saat
bekletilmis
numune

0,3081

0,2985

0,2904

0,2990

Kriyojenik
sicaklikta 12 saat
bekletilmis
numune

0,2661

0,2549

0,2832

0,2687

Kriyojenik
sicaklikta 18 saat
bekletilmis
numune

0,2642

0,3080

0,2784

0,2835

Kriyojenik
sicaklikta 24 saat
bekletilmis
numune

0,2583

0,2421

0,2470

0,2491

Cizelge 6.9. 10 N yiik altinda aginma deney sonrasi kiitle kaybr grafigi (mg).

1.Numune

2.Numune

3.Numune

Ortalama

Oda sicakligi

0,191

0,187

0,184

0,187

Kriyojenik
sicaklikta 6 saat
bekletilmis
numune

0,178

0,174

0,170

0,170

Kriyojenik
sicaklikta 12 saat
bekletilmis
numune

0,156

0,137

0,156

0,149

Kriyojenik
sicaklikta 18 saat
bekletilmis
numune

0,140

0,177

0,153

0,153

Kriyojenik
sicaklikta 24 saat
bekletilmis
numune

0,135

0,131

0,125

0,135
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Sekil 6.8. Kriyojenik islem gérmemis numunenin 10 N yiik altinda aginma deney

grafigi.
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Sekil 6.9. Kriyojenik islem gérmemis ve 6 saat kriyojenik islem gérmiis numunelerin 10

N yiik altinda aginma deney grafigi.

Kriyojenik sicaklikta 6 saat bekletilen numunelerin ve islem gérmemis numunelerin
aginma deney sonucu Sekil 6.8 de incelendiginde oda sicakliginda bekletilmis numunenin
stirtiinme katsayis1 220 m mesafeye kadar artis egilimi gosterirken, 220 m’den sonra
kararl1 bir sekilde devam etmistir. Sekil 6.9 incelendiginde baslangi¢ aninda siirtiinme
katsayisinin, siirekli kayma mesafesine gore daha az oldugu 270 m’den siirtiinme
katsayisinin da artis olduigu ve stabil duruma geldigi goriilmektedir. Kriyojenik muamele
gormiis numunenin siirtiinme katsayis1 oda sicakliginda bekletilen numuneye gore daha
diisiik ilerledigi goriilmektedir. Cizelge 6.8 ve Cizelge 6.9 degerlendirildiginde siirtiinme
katsayisinda % 7,33 kiitle kaybinda % 5,55 lik bir azalma goriilmiistiir.
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Alinan tim goriintiilerde, maksimum asinan ylizeyler belirlenip, aginma tiirline gore
isimlendirilmistir. Sekil 6.10°da islem gormemis ve Sekil 6.11°de islem gormiis
numunelerin asinma yiizeyleri incelendiginde kriyojenik islem gérmemis numunede
oldukg¢a fazla ve derin abresiv asinma oldugu yiizeyde kopmalarin gergeklestigi bundan

dolay1 kiitle kaybina neden oldugu, kriyojenik islem gérmiis numunede adhesiv asinmalar

gozlemlendigi ve daha az tahrip oldugu goriilmektedir.

50 pm ———

Sekil 6.10. 10 N yiik altinda islem gérmemis numunenin asian yilizeyinin SEM
goruntisu.

.
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Sekil 6.11. 10 N yiik altinda 6 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin aginan

yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 6.12 Kriyojenik islem gérmemis ve 12 saat kriyojenik islem gormiis numunelerin

10N yiik altinda aginma deney grafigi.

Sekil 6.12 incelendiginde siirtiinme katsayist yaklagik ilk 100 m mesafede daha diisiik
ilerlerken, 100 m ve 200 m arasinda yiikselise gecmis, ancak 200 m mesafeden sonra daha
stabil bir asamaya ulasmistir. Kriyojenik islem gormiis numune, islem gérmemis
numuneye gore daha az siirtiinme katsayisinda seyir etmistir. Cizelge 6.8 ve Cizelge 6.9
degerlendirildiginde, 12 saat kriyojenik islem gormiis numunede siirtiinme katsayisi, ve
kiitle kaybinda sirasiyla % 16,78 ve % 18,33’liik bir azalma tespit edilmistir. Deney

sonrast yapilan SEM goriintiisiinde aginma tiirleri Sekil 6.13’te verilmistir.

» -

50 pm ——

Quanta FEG Duzce University

Sekil 6.13. 10 N yiik altinda 12 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin aginan
yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 6.14 Kriyojenik islem gérmemis ve 18 saat kriyojenik islem gormiis numunelerin

10 N yiik altinda aginma deney grafigi.

Sekil 6.14 incelendiginde 18 saat kriyojenik sicaklikta kalmis numunede 0-300 m arasi
mesafede artig egiliminde oldugu 300 m -500 m arasinda artisin dogrusal seyire gegtigi
goriilmektedir. 18 saat islem goren numune, islem gérmemis numuneye gore % 12,20
oraninda siirtinme katsayisinda azalma elde edilirken, kiitle kaybinda ise % 15,01

oraninda azalma meydana gelmistir. Deney sonrasi yapilan SEM goriintiisiinde aginma

tiirleri Sekil 6.15°te verilmistir.

Sekil 6.15. 10 N yiik altinda 18 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin aginan
yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 6.16 Kriyojenik islem gérmemis ve 24 saat kriyojenik islem gérmiis numunelerin

10 N yiik altinda aginma deney grafigi.

Yapilan son deneyde Sekil 6.16 incelendiginde 0-300 m arasinda siirtiinme katsayisinin
digik seyir ettigi 300 m mesafeden sonra siirtinme katsayisinda artis oldugu
anlagilmistir. 24 islem gérmiis numunenin siirtiinme katsay1 grafigi oda sicakligina gore
oldukga diisiik ilerlemistir. Stirtiinme katsayilarina bakildiginda 24 saat kriyojenik islem
gérmils numunenin, islem gormemis numuneye gore % 22,85 oraninda siirtiinme
katsayisinda azalma, kiitle kaybinda % 25 oranin da bir azalma meydana gelmistir. Deney
sonrasi yapilan aginan ylizeyin SEM gorlintiisiinde, asinma tilirleri Sekil 6.17°te

verilmisgtir.

A‘brasiv‘ |

o T

Sekil 6.17. 10 N yiik altinda 24 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin agian

yiizeyinin SEM goriintiisii.

49



.!4
N

——Oda Sicakhig1 —— 6 saat kriyojenik
12 saat kriyojenik 18 saat kriyojenik
— 24 saat kriyojenik

[

o
(e}

o
~

et b

Stirtiinme Katsayis1 (W)
(&)
o

o
o N

0 100 200 300 400 500
Mesafe (m)

Sekil 6.18. Numunelerin aginma deneyi genel grafigi.

Sekil 6.18 degerlendirildiginde, tiim deneyler i¢in baslangigtaki siirtiinme katsayisinin
mesafe arttik¢a, belirli mesafeye gore arttigi goriilmektedir. Kriyojenik islem gérmiis
tiim numunelerde siirtlinme katsayisinin azaldigr bunun akabinde kiitle kayiplarininda
azaldig1 goriilmektedir. 24 saat kriyojenik islem gérmiis numunede en diisiik siirtiinme
katsayist ve kiitle kayb1 elde edilmistir. Asinan yiizeyin SEM goriintiileri genel olarak
degerlendirildiginde kriyojenik islem gérmemis numunenin daha ¢ok tahrip oldugu
agirlikla adhesiv ve abrasiv asinmalarin derin oldugu net bir sekilde goriilmektedir. islem

gormiis numunelerin aginma yiizeylerinin daha az asindigi tespit edilmistir.
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Cizelge 6.10. 20 N kuvvet altinda asinma deney sonrasi, siirtiinme katsayisi tablosu (p).

1.Numune 2.Numune 3.Numune Ortalama
Oda sicakligi 0,2955 0,3102 0,3659 0,3233
Kriyojenik
sicaklikta 6 saat 0,2281 0,2924 0,2484 0,2563
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 12 saat 0,2298 0,2401 0,2238 0,2312
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 18 saat 0,2331 0,2441 0,2412 0,2399
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 24 saat 0,1891 0,1957 0,1937 0,1928
bekletilmis
numune

Cizelge 6.11. 20 N yiik altinda aginma deney sonrasi kiitle kayiplar1 (mg).

1.Numune 2.Numune 3.Numune Ortalama
Oda sicakligi 0,138 0,166 0,185 0,165
Kriyojenik
sicaklikta 6 saat 0,089 0,160 0,126 0,125
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 12 saat 0,103 0,116 0,112 0,110
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 18 saat 0,106 0,127 0,124 0,119
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 24 saat 0,075 0,091 0,086 0,085
bekletilmis
numune
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Sekil 6.19. Kriyojenik islem gérmemis numunelerin 20 N yiik altinda aginma deney

grafigi.
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Sekil 6.20. Kriyojenik islem gérmemis ve 6 saat kriyojenik islem gérmiis numunelerin

20 N yiik altinda aginma deney grafigi.

Sekil 6.19°da goriilen islem gormemis numunenin asinma deney grafik
degerlendirildiginde, siirtiinme katsayisinin 0-200 m’ye kadar artis egilimde oldugu, 200
m den sonra kararli bir yol izledigi goriilmiistiir. Islem gormiis numunede Sekil 6.20°de
ise 0-150 m mesafe arasinda siirtiinme katsayisini diisiik araliklarla arttigi, 150 m’den
sonra stabil hareket ettigi anlagilmistir. 6 saat boyunca islem gérmiis numunenin siirtiinme
katsayisinin, iglem gormemis numuneye gore daha disiik seviyede ilerledigi
belirlenmistir. Cizelge 6.10 ve Cizelge 6.11 incelendiginde kriyojenik islem gormiis
numunede stirtiinme katsayisinda % 20,72 azalma, kiitle kaybinda ise % 23,32’ liik bir

azalma meydana gelmistir.
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Sekil 6.21°da islem gérmemis ve Sekil 6.22°de islem gérmiis numunelerin asinma
yiizeyleri incelendiginde kriyojenik islem gormemis numunede abresiv asinmalarin derin
oldugu, adhesiv asinmalarin cogunlukta oldugu goriilmektedir. Kriyojenik islem gormiis

numunede abrasiv ve adhesiv asinmalar gozlemlendigi ve daha az tahrip oldugu

goriilmektedir.

50 pm ——

Quanta FLG Duzce University

Sekil 6.21. 20 N yiik altinda kriyojenik islem gérmemis numunenin asinan yiizeyinin
SEM goriintiisii.
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Sekil 6.22. 20 N yiik altinda 6 saat kriyojenik islem gormiis numunenin asinan

yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 6.23. Kriyojenik islem gérmemis ve 12 saat kriyojenik islem gdrmiis numunelerin

20 N yiik altinda asinma deney grafigi.

12 saat bekletilen numunenin Sekil 6.23 de aginma deney grafigi incelendiginde deney
baslangicinda siirtiinme katsayisinin olduk¢a diisiik oldugu ancak 0-50 m mesafeden
sonra siirtiinme katsayisinin arttig1 150 m’ den sonra ise daha dogrusal bir yol izledigi
goriilmektedir. Stirtlinme katsayiSinin 0-100 m arasinda, oda sicakligina gore yakin ancak
daha diisiik ilerledigi goriilmekle beraber 200m mesafeden sonra siirtiinme katsayisinin
azaldig1 anlagilmistir. Cizelge 6.10 incelendiginde 12 saat boyunca kriyojenik islem
gbérmiis numunede siirtiinme katsayisinda % 28,49 oraninda bir azalma, Cizelge 6.11
incelendiginde kiitle kaybinda % 32,51 oraninda bir kiitle kayb1 gerceklesmistir. Deney
sonrast yapilan asman ylizeyin SEM goriintiisiinde, asinma tiirleri Sekil 6.24’te

verilmigtir.

Sekil 6.24. 20 N yiik altinda 12 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin aginan

yiizeyinin SEM goriintiisii.

54



1,2

=

; 1

20,8

< 0,6

[P]

€04

£

£02 |
Z 0 m-‘f’-ﬂ‘-‘.*“ﬂ,f L e b 8 N ((TPOIrTor e ¥

0 100 200 300 400 500
Mesafe (m)
——Oda sicaklig 18 saat kriyojenik islem

Sekil 6.25 Kriyojenik islem gérmemis ve 18 saat kriyojenik islem gormiis numunelerin

20 N yiik altinda aginma deney grafigi.

Sekil 6.25°deki deney grafigi irdelendiginde 0-100 m arasinda diisiik siirtiinme katsayisi
gbzlemlenirken 100m’den diisiik artis olsada daha stabil bir ivme ile devam etmektedir.
18 saat boyunca kriyojenik islem gormiis numune oda sicaklifina gore diisiikk seyir
etmektedir. Cizelge 6.10 irdelendiginde siirtiinme katsayisinda kriyojenik islem gormiis
numune, islem gérmemis numuneye gore %?25,79 oraninda azalma, Cizelge 6.11

incelendiginde kiitle kaybinda %26,99’luk azalma tespit edilmistir. Deney sonrasi yapilan

asinan ylizeyin SEM goriintiisiinde, aginma tiirleri Sekil 6.26°te verilmistir.

Sekil 6.26. 20 N yiik altinda 18 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin asian
yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 6.27. Kriyojenik islem gormemis ve 24 saat kriyojenik igslem gérmiis numunelerin

20 N yiik altinda aginma deney grafigi.

Sekil 6.27 incelendiginde siirtiinme katsayisinin 0-300 m mesafe arasinda oldukga diisiik
sekilde seyir ettigi 300 m den sonra bir artisin oldugu gézlemlenmistir. 24 saat boyunca -
175 °C’ de bekletilen numunenin siirtlinme katsayisinin, kriyojenik islem gérmemis
numuneye gore oldukca diisik oldugu goriilmektedir. Cizelge 6.10 incelendiginde
kriyojenik islem gérmiis numune islem gérmemis numuneye gore siirtiinme katsayisinda
% 40,36, Cizelge 6.11 incelendiginde kiitle kaybinda % 47,85 oraninda bir azalma
meydana gelmistir. Deney sonrasi yapilan aginan yiizeyin SEM goriintiisiinde, asinma

tiirleri Sekil 6.28’de verilmistir.
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Sekil 6.28. 20 N yiik altinda 24 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin agian

yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 6.29. 20 N yiik altinda asinma deney sonras1 numunelerin genel grafigi.

Asmma deney sonuglar1 degerlendirildiginde Sekil 6.29°da gorildigi gibi 20 N yiik
altinda tiim Kriyojenik sicaklikta bekletme siirelerinin, Kriyojenik islem gérmemis
numuneye gore slirtlinme katsayilari ve kiitle kayiplarinda azalma oldugu belirlenmistir.
24 saat kriyojenik islem gormiis numunenin sirtiinme katsayisinin, diger bekletme
stireleri ve islem gormemis numuneye gore oldukca diisiikk ¢iktigi goriilmiistiir. SEM
goriintlilerinde, islem gérmemis numunenin asinan yiizeylerinde abrasiv asinmanin derin
izler olusturdugu, adhesiv asinmanin ¢ogunlukta oldugu, islem gérmiis numunelerin daha

az deforme oldugu tespit edilmistir.
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Cizelge 6.12. 30 N kuvvet altinda aginma deney sonrasi, siirtiinme katsayisi tablosu (p).

1.Numune 2.Numune 3.Numune Ortalama
Oda sicakligi 0,2615 0,3420 0,3638 0,3224
Kriyojenik
sicaklikta 6 saat 0,2559 0,2449 0,2451 0,2486
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 12 saat 0,2242 0,2088 0,2075 0,2135
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 18 saat 0,2325 0,2526 0,2804 0,2551
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 24 saat 0,2347 0,2847 0,2072 0,2422
bekletilmis
numune

Cizelge 6.13. 30 N yiik altinda asinma deney sonrasi kiitle kayb1 (mg).

1.Numune 2.Numune 3.Numune Ortalama
Oda sicakligi 0,110 0,189 0,201 0,166
Kriyojenik
sicaklikta 6 saat 0,136 0,116 0,121 0,124
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 12 saat 0,106 0,099 0,096 0,100
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 18 saat 0,119 0,133 0,142 0,131
bekletilmis
numune
Kriyojenik
sicaklikta 24 saat 0,121 0,149 0,086 0,118
bekletilmis
numune
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Sekil 6.30. 30 N yiik altinda islem gérmemis numunenin asinma deney sonucu grafigi.
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Sekil 6.31. Kriyojenik islem gérmemis ve 6 saat kriyojenik islem gérmiis numunelerin

30 N yiik altinda aginma deney grafigi.

Sekil 6.30 degerlendirildiginde 0 ve 200 m arasinda siirtiinme katsayist artis egiliminde
olurken 200 m den sonra dogrusal bir yol izlemistir. Islem gérmiis numune incelendiginde
Sekil 6.31°de diisiik bir artis olsa da genel olarak siirtiinme katsayisi sabit bir sekilde
ilerlemistir. Cizelge 6.12 ve Cizelge 6.13 incelendiginde kriyojenik islem goren
numunenin oda sicakligina gore diisiik siirtiinme katsayisina sahip oldugu ve daha diistik
pik arahiginda oldugu goriilmektedir. islem goérmiis numunenin siirtiinme katsayis1 %

22,89 iyilesme, kiitle kaybinda % 25,30 oraninda azalma meydana gelmistir.
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Sekil 6.32’da islem gormemis islem gormiis numunelerin asinma yiizeyleri
incelendiginde kriyojenik islem gérmemis numunede abresiv aginmalarin derin oldugu,
adhesiv aginmalarin ¢cogunlukta oldugu goriilmektedir. Sekil 6.33°de kriyojenik islem
gérmiis numunede abrasiv ve adhesiv aginmalar gozlemlendigi islem gérmemis

numuneye gore daha az tahrip oldugu goriilmektedir.
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Sekil 6.32. 30 N yiik altinda islem gérmemis numunenin asinan yilizeyinin SEM

goruntisi.
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Sekil 6.33. 30 N yiik altinda 6 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin aginan
yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 6.34. Kriyojenik islem gérmemis ve 12 saat kriyojenik igslem gérmiis numunelerin

30 N yiik altinda aginma deney grafigi.

Asinma deney sonug grafigi incelendiginde, Sekil 6.34’de goriildiigii gibi 12 saat islem
gérmiis numunenin siirtlinme katsayis1 0-200 m’den sonra daha diisiik siirtlinme katsayisi
araliginda hareket ettigi, islem gérmemis numuneye gore siirtiinme katsayisinin az oldugu
goriilmektedir. Cizelge 6.12 degerlendirildiginde kriyojenik islem gérmiis numune, islem
gbérmemis numuneye gore siirtiinme katsayisinda % 33,77 oraninda azalma, Cizelge 6.13
degerlendirildiginde islem gormiis numunede, islem gérmemis numuneye gore % 39,77
oraninda kiitle kaybinda azalma tespit edilmistir. Deney sonrasi yapilan agian yiizeyin

SEM goriintiisiinde, asinma tiirleri Sekil 6.35°de verilmistir.

12/29/2020 v
35:11 PM 10.00 kV

Sekil 6.35. 30 N ytik altinda 12 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin aginan

yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 6.36. Kriyojenik islem gérmemis ve 18 saat kriyojenik islem gormiis numunelerin

30 N yiik altinda aginma deney grafigi.

Sekil 6.36 irdelendiginde, 18 saat kriyojenik islem goren numunenin siirtlinme
katsayisinin dogrusal bir yiikselme egiliminde oldugu, ancak Kriyojenik islem gérmemis
numuneye gore daha diisiik siirtiinme katsayisina sahip oldugu anlagilmaktadir. Cizelge
6.12 irdelendiginde kriyojenik islem goren numunenin siirtiinme katsayisinda % 20,87
oraninda azalma kiitle kaybinda % 21,08 ‘lik bir diisme ger¢eklesmistir (Cizelge 6.13).
Deney sonrasi yapilan asinan ylizeyin SEM goriintiisiinde, aginma tiirleri Sekil 6.37°de

verilmigtir.

»~

Sekil 6.37. 30 N yiik altinda 18 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin aginan
yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 6.38. Kriyojenik islem gormemis ve 24 saat kriyojenik islem gérmiis numunelerin

30 N yiik altinda aginma deney grafigi.

Sekil 6.38 deki 24 saat -175°C’ de bekletilen numunelerin aginma deney grafigi
incelendiginde 0-200 m ye kadar siirtlinme katsayisinda dogrusal bir artigin oldugu, 200
m’den sonra siirtlinme katsayisinda artis egilimde oldugu, islem gérmemis numuneye
gore daha diistik pik araliginda hareket ettigi goriilmektedir. Cizelge 6.12 ve Cizelge 6.13
incelendiginde islem gbérmiis numune, islem gérmemis numuneye gore % 24,87 oraninda
azalma, kiitle kaybinda % 28,91 oraninda bir azalma tespit edilmistir. Deney sonrasi

yapilan aginan yiizeyin SEM goriintiisiinde, aginma tiirleri Sekil 6.39°da verilmistir.

Sekil 6.39. 30 N yiik altinda 24 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin aginan
yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 6.40. 30 N yiik altinda numunelerin aginma deney sonucu grafigi.

Asinma deney sonuglart degerlendirildiginde Sekil 6.40°ta gortildiigi gibi 30 N yiik
altinda tim Kriyojenik sicaklikta bekletme siirelerinin, Kriyojenik islem goérmemis
numuneye gore siirtiinme katsayilari ve kiitle kayiplarinda azalma oldugu belirlenmistir.
Deney grafigi incelendiginde kriyojenik islem goren tiim numunelerde, islem gérmemis
numuneye gore diisiik pik araliginda hareket ettigi goriilmektedir. 12 saat kriyojenik iglem
gormiis numunenin siirtiinme katsayisinin, diger bekletme siireleri ve islem gérmemis
numuneye gore oldukea diisiik ¢iktig1 goriilmistiir. SEM goriintiileri karsilagtirildiginda
12 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin diger tim numunelere gore daha az deforme

oldugu goriilmektedir.

Grafikler ve tablolar genel olarak degerlendirildiginde biitiin deneylerde, baslangic
aninda silrtiinme katsayisinin daha diisiik c¢iktigi, belirli mesafeye kadar siirtiinme
katsayisinda artis oldugu belirlenmistir. Diisiik siirtlinme katsayisi olmasinin nedeni,
stirtlinen yiizey arasinda ince tanecikleri olusmakta bu tanecikler siirtlinme yiizeyi
tizerinde sekillenmekte bdylece siirtiinme katsayisinin azalmasina sebep olmaktadir [39].
Ilerleyen mesafelerde yiizey sicakliginin artmasi, artan sicakliktan dolay1 yiizeyin
yumusamasindan dolay: siirtiinme katsayisinda artma egilimi olmustur [40]. 10 N, 20 N
ve 30 N yiik altindaki asinma deney sonuglar1 incelendiginde en diisiik siirtiinme katsayisi
ve kiitle kayb1 20 N yiik altinda, 24 saat kriyojenik islem gormiis numunede goriilmiistiir.

En az pik aralig1 30 N yiik altindaki asinma deneylerinde gézlemlenmistir.
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Indumathi ve arkadaslari, poliimid, polieterimid, politetrafloretilen, polikarbonat ve
poliiiretan polimerlerini kriyojenik islem uyguladiktan sonra asinma deneyine tabi
tutmustur. Deney sonuglarinda kriyojenik islem uygulanmis tiim polimerlerde aginma
deney sonrasi slirtiinme katsayilarinda azalma oldugunu gozlemistir. Kriyojenik islem
sonrasinda polimerlerin sertliklerinin arttigi, XRD sonuglarinda polieterimid ve polimid
polimerlerinin kristal yapisinin piklerde beklenenden fazla artis oldugu goriilmiistiir.
Polimerlerde kristal oranin ve sertliklerinin artmasi, polimerlerin asinma deneyinde
pozitif etkisi oldugunu gérilmiistiir [31]. KN Pande poliamid polimerine kriyojenik
islemden sonra uyguladigi asinma deneyinde, siirtiinme katsaysinin azalmasinin
nedeninin kristal oraninin artmasindan kaynaklandigini savunmustur [4]. Yapilan tez
calismasinda asinma deney sonuglarinda genel olarak siirtlinme katsayisinda azalma
oldugu goriilmektedir. Sekil 6.44 ve Cizelge 6.17 ‘deki XRD sonuglari incelendiginde
kriyojenik islem gérmiis numunelerin, islem gérmemis numuneye gore pik degerlerinin
arttig1 bundan dolay1 kristal oraninda artma oldugu goriilmektedir. Kriyojenik islemin,
kristal yapiy1 etkilemekte olan en 6nemli yontem oldugu bundan dolay1 asinma direncini
artirdi@1 anlagilmistir. 10 N ve 20 N yiik altinda yapilan asinma deneylerinde 24 saat
kriyojenik islem goren numunelerde siirtiinme katsayisi en diisiik ¢ikarken, 30 N yiik
altinda yapilan aginma deneyinde 12 saat kriyojenik islem géren numunede en diigiik
stirtinme katsayis1 olusmustur. XRD deneylerinde Cizelge 6.17°de 12 ve 24 saat
kriyojenik islem géren numunelerin pik degerleri birbirine yakin oldugundan dolay1 farkl
zamanlarda iyilesme olacagi gibi, artan kuvvetin pik yogunluklarma etkisini incelemek

i¢cin daha yiiksek kuvvetlerde daha fazla deney yapilmasinin gerektigi anlagilmistir.

6.2.1. Asinma Oranlarimin Belirlenmesi

Asagidaki Cizelge 6.14. ‘de kriyojenik iglem gérmiis ve gormemis numunelerin aginma

oranlar1 verilmektedir.

Cizelge 6.15. Tim parametrelerin aginma oranlari sonucu.

10N 20N 30N
Islem gérmemis 2.65 x10%4 1.17 x10°%4 7.84 x10°%°
6 saat kriyojenik 2.41 x10° 8.86 x10°%° 5.86 x10°%°
12 saat kriyojenik 2.11x10%4 7.80 x10°%° 4,72 10
18 saat kriyojenik 2.17 x10%4 8.43 x101 6.19 x10°%°
24 saat kriyojenik 1.91 x10 6.02 x10%° 5.57 x10%°
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Sekil 6.41. Tiim parametreler i¢in aginma oranlar1 grafigi.

Ko= By X q X F (5) (6.1)

Denklem 6.1°de asinma oraninin nasil bulundugu verilmistir. Ko, siirtiinme katsayisini
Am, kiitle kaybin1 q, malzemenin yogunlugunu L, mesafe F, uygulanan kuvveti ifade
etmektedir. Cizelge 6.14 ve Sekil 6.41 incelendiginde kriyojenik sicaklikta bekletme
stirelerinin asinma oranina etkisi goriilmektedir. 10 N yiik altinda yapilan deneyde, islem
gérmemis numunede asinma orani en yiiksek olurken, 24 saat boyunca islem gormiis
numunede en diisiik ¢ikmistir. 24 saat kriyojenik islem géren numunede, oda sicakliginda
bekletilen numuneye gore % 27,92 degerinde asinma oraninda iyilesme gerceklesmistir.
20 N yiik altindaki numuneler degerlendirildiginde kriyojenik islem goérmiis tiim
numunelerde asinma oran1 azalirken, 24 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin aginma
orani diger parametrelere gore daha diisiikk ¢ikmistir. 24 saat boyunca kriyojenik islem
gormiis numunede, islem gormemis numuneye gore % 48,55 oraninda iyilesme
gozlemlenmistir. 30 N yilik altinda yapilan asinma deneyinde islem gormiis tiim
numunelerde aginma oraninda diislis oldugu, 12 saat islem gormiis numunede asinma
orani tiim parametrelere gore daha diisiik oldugu anlagilmistir. 12 saat boyunca islem
gdren numunenin, iglem gérmemis numuneye gore asinma oraninda % 39,80 oraninda
iyilesme tespit edilmistir. Kuvvet arttikca asinma oraninda azalma oldugu, en yiiksek
asinma oraninin 10 N yiik altinda islem gérmemis numunede olurken, en diisiikk asinma

oraninin ise 30 N yiik altinda 12 saat iglem gérmiis numunede oldugu goriilmektedir.
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6.3. SERTLIK DENEY SONUCLARI

Yapilan sertlik deneylerinde ilk olarak oda sicakligindaki daha sonra 6, 12, 18 ve 24 saat
boyunca kriyojenik sicaklikta bekletilmis numunelerin sertlik deney sonuglar sirasiyla

Cizelge 6.15’te ve Sekil 6.42de verilmistir.

Cizelge 6.16. Islem gdrmiis ve gormemis numunelerin Shore d sonuglar.

1. 2. 3. 4, 5.
Numune Numune Numune Numune Numune Ort.
Islem
uygulanma 76,5 76,4 77,4 76,9 75,1 76,46
mis
6 saat
kriyojenik 75,4 79 79 79 77.7 78,02
12 saat
kriyojenik 76 77,2 77,7 78,5 77 77,28
18 saat
kriyojenik 74,1 78 76,3 78,9 78,5 77,16
24 saat
kriyojenik 79,5 79,1 79,2 78,9 77,2 78,78
79
78,5
78
775
S 77
o 76,5
76
75,5
75
Islem 6 saat 12 saat 18 saat 24 saat

uygulanmamis  Kriyojenik kriyojenik kriyojenik kriyojenik
Sekil 6.42 Sertlik deneyi sonug grafigi.

Shore d sertlik deney sonuglari incelendiginde 6 saat islem gormiis numunede % 2,04, 12
saat islem gormiis numunede % 1,07, 18 saat islem gormiis numunede % 0,92, 24 saat
islem gdrmiis numunenin sertliginde % 2,94’liik bir artis olmustur. Sertliklerdeki artisin
Cizelge 6.7°de bekletme siirelerine gore % birim uzamanin arttigi bundan dolay1
tokluklarinin arttigi ve numunelerin sertliklerinde artis oldugu goriilmiistiir. Hiibner ve
Gradt de kriyojenik islem sonrasi polimerlerin sertliklerinde artis oldugunu bildirmistir
[30], [41]. Kriyojenik sicaklikta bekletme siirelerinin numunelerin sertliklerinde,

dogrusal bir artis gostermediginden 24 saat siireden fazla kriyojenik sicaklikta bekletilen
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numunelerin sertliklerinin pozitif veya negatif etkisinin belirlemek i¢in, daha fazla

kriyojenik sicaklikta bekletilip, mekanik dayanimina etkisi incelenmesi igin daha fazla

deney yapilmasi gerektigi tespit edilmistir.

6.4. DARBE DENEYI SONUCLARI

Darbe deneylerinde ilk olarak oda sicakligindaki daha sonra 6, 12, 18 ve 24 saat boyunca

kriyojenik sicaklikta bekletilmis numunelerin darbe deney sonuglar1 sirasiyla Cizelge

6.16 da ve Sekil 6.43’de verilmistir.

Cizelge 6.17. Islem gormiis ve gormemis numunelerin darbe deneyi sonuglar1 (kj / m?).

Sekil 6.43. Darbe deneyi sonug grafigi.
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Yapilan darbe deneyleri sonrasinda 6 saat islem gérmiis numunede % 0,61, 12 saat islem
gormiis numunede % 1,63, 18 saat islem gérmiis numunede % 0,91, 24 saat islem gérmiis
numunenin darbe dayaniminda % 2,24’liik bir artis olmustur. Yapilan kriyojenik islemin,
malzemelerin sertliklerinin artmasi bundan dolayi, toklugun artmasi, ayni zamanda
Cizelge 6.17°de XRD deney sonuglarindaki, kristal oranindaki artisin, darbe dayaniminin
artmasinda etken olacagi kanisina varilmistir. Kriyojenik sicaklikta bekletme siirelerinin
darbe dayanimina etkisi, dogrusal bir artis gostermediginden, 24 saatten fazla zamanlarda
bekletilip, numunelerin mekanik dayanimina pozitif veya negatif etkisinin incelenmesi
icin daha fazla deney yapilmasi gerektigi tespit edilmistir. Literatiir caligmalari
incelendiginde kriyojenik islemden sonra polimer malzemelere darbe deneyi etkisinin
incelenmesi ile ilgili yeterli bilgiye rastlanmadigi yapilan galismanin bundan sonraki

arastirmalara ve uygulayicilara yol gosterecegi anlasilmistir.

6.5. XRD DENEYI SONUCLARI

J
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Sekil 6.44. Kriyojenik islem sonrasi numunelerin XRD deney sonuglart grafigi.

Sekil 6.44°de polioksimetilen kopolimerinin kriyojenik islem gormemis ve farkh
zamanlarda kriyojenik islem gormils numunelerin XRD deney sonu¢ grafigini
gostermektedir. Numunelerin pik degerleri incelendiginde belirli acilarda pik zirveleri

olusmustur. Pik zirvelerinin degerleri Cizelge 6.17’de verilmistir.
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Cizelge 6.18. XRD deney sonuglari.

Yogunluk | Yogunluk | Yogunluk | 1.Pik 2.Pik | 3.Pik | Kristal
1.Pik 2.Pik 3.Pik (26°) (20°) | (206°) | Boyut
(A)
Odav 2415 342 91 22,840 | 34.60 | 48.02 | 217
sicakligi
6 saat 3085 492 128 22,941 | 34.60 | 48.30 | 477
kriyojenik
12 saat 3385 424 211 22,923 | 34,57 | 48,08 | 243
kriyojenik
18 saat 2530 401 161 22,910 | 34,61 | 48,15 | 220
kriyojenik
24 saat 3485 470 220 22,870 | 34,61 | 48,24 | 251
kriyojenik

Yapilan XRD deney sonucunda olusturulan Cizelge 6.17 incelendiginde yogunluk
degerlerinin karsilastirildiginda kriyojenik islem uygulanmis tiim numunelerde yogunluk
degerinin islem goérmemis numunelere gore arttigi, 24 saat kriyojenik islem gormiis
numunede en fazla artisin oldugu goriilmiistiir. Pik oldugu acilar kontrol edildiginde,
kriyojenik islem uygulanmis numunelerde pik acilarinda genel bir artisin oldugu, bundan
dolay1 kristal yapinin daha diizenli hale geldigini gostermektedir [4]. Kriyojenik islem
uygulanmis numunelerdeki yogunluk degerlerinin artmasi, o piklere ait kristal yonelimin
malzeme icerisinde arttig1, kristallerin daha i1y1 hizalandigin1 gosterir. Bundan dolayr %
kristallik oranindaki artisin malzemelerin sertliklerini ve asinma performansinin
artmasinda 6nemli etken oldugu saptanmigtir [31]. Kriyojenik islem gérmiis numunelerde
kristal boyutlarda artis oldugu bu artisin numunelerin ¢ekme mukavemetine olumsuz

yonde etkiledigi Callister tarafindan bildirilmistir [42].
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6.6. KIZILOTESI SPEKTROSKOPI (FTIR) SONUCLARI
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Sekil 6.45. Kizil6tesi spektroskopi sonug grafigi.

FTIR analizinde elde edilen piklerin degisimi ayrica Sekil 6.45 de iist iiste acilarak
kiyaslanmistir. Bu kapsamda spektrumlardan kristal morfolojisinin titresimleri
incelenmistir. Islem yapilmamis, 6, 12, 18 ve 24 saat kriyojenik islem yapilmis
numunelerin FTIR analizlerinden elde edilen temel piklerin ayn1 oldugu goriilmektedir.
Bu bulgu yapilan kriyojenik islemin ¢alisilan malzemenin atomik yapisinda herhangi bir
degisim yapmadigin1 gostermektedir. Zamana bagli tiim durumlarda 630, 894, 1089,
1236, 2918 ve 2978 cm™ pikleri elde edilmistir. 2918-2978 cm™ pikleri C-H (doymus)

gerilmeleri gostermektedir.
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6.7. MIKRO YAPI SONUCLARI

Numunelerin mikro yapilart SEM cihazinda 15000x oraninda biyiitiildiikten sonra

goriintlileri alinarak karsilastirilmastir.

12/29/2020 HV spot mag [] WD tilt mode det 5uym —
3:49:38 PM 10.00 kv | 2.0 15000 x | 22.1 mm SE ETD Quanta FEG Duzce University

Sekil 6.46. Kriyojenik islem gérmemis numunenin mikro yap1 goriintiisii.

3:56:04 PM 10.00 kv | 2.0 15000x | 200 mm | 0° ETD Quanta FEG Duzce University

/ . -
12/29/2020 HV spot mag [ WD tilt det 5uym —
SE

Sekil 6.47. 6 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin mikro yap1 goriintiisii.
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12/29/2020 HV spot mag [ tilt | mode det 5uym —
4:15:37 PM 10.00 kv | 2.0 15000 x | 20.7 mm | 0° SE ETD Quanta FEG Duzce University

Sekil 6.48. 12 saat kriyojenik islem goérmiis numunenin mikro yap: goriintiisii.

12/29/2020 HV spot mag WD tit | mode det 5ym —
4:19:01 PM 10.00kv | 2.0 | 15000x | 200 mm | 0° SE ETD Quanta FEG Duzce University

Sekil 6.49. 18 saat kriyojenik islem gérmiis numunenin mikro yap1 goriintiisii.
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™
;@q 12/29/2020 HV spot mag [] WD tilt mode det 5 um
o 4:22:43 PM 10.00 kv | 2.0 15000x [ 20.5mm | 0° SE ETD Quanta FEG Duzce University

Sekil 6.50. 24 saat kriyojenik islem goérmiis numunenin mikro yap: goriintiisii.

Sekil 6.46 kriyojenik islem gormemis ve Sekil 6.47, Sekil 6.48, Sekil 6.49 Sekil 6.50
kriyojenik iglem gdérmiis numunelerin SEM goriintiisii incelendiginde, polioksimetilen
kopolimerinin atomik yapida farkliliklarin olmadig1 ancak, matris yapisinda farkliliklar
oldugunu ortaya koydu. Islem géren numunelerde, islem gérmemis numuneye gore
matris yap1 boyunca olusan bosluksu yapi oldugu goriilmektedir. XRD sonuglarinda
islem goren tiim numunelerin yogunluklarmin arttigi, akabinde, diizensiz olan molekiil
zincilerinin, daha diizenli hale geldigi, FTIR analizleri sonucunda 2918-2978 cm™ dalga
sayilarinda C-H (doymus) artik gerilmelerin oldugu, bundan dolayr matris yapinin
degisimine neden oldugu anlasilmistir. Pande ve arkadaslarida matris yapidaki

degisimlerin artik gerilmelerden dolayi olustugunu bildirmistir [28].
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7. SONUCLAR VE ONERILER

Polimerlere artan talep beraberinde polimerler yapilan AR-GE galismalarinda arttirmistir.
Calisma sonuglarinda birgok miihendislik polimeri elde edilerek gilinlimiizde havacilik,
savunma sanayi, yat ve gemi sanayi otomotiv sektorii gibi birgok alanda kullanilmaya
baslanmistir. Kullanim alanlarina gére polimerler diisiik ve yiiksek sicakliklarda, dinamik
kuvvetler altinda ¢alistigindan bir¢ok yiike ve kuvvete maruz kalmaktadir. Bu nedenle
polimerlerin dayaniminin arttirilmasi i¢in c¢alismalar yapilmistir. Bu calismada
polioksimetilen kopolimer (POM-C) malzemesine 6, 12, 18 ve 24 saat boyunca
kriyojenik islem uygulayarak ¢ekme, asinma, darbe ve sertlik gibi mekanik 6zelliklerinin
arttirllmast ve mikro yapidaki degisimlerin mekanik 6zellikleri nasil etkiledigi
degerlendirilmistir. Yapilan ¢alisma sonucunda elde edilen veriler asagida sirasiyla

verilmigtir.

7.1. SONUCLAR

Cekme deneyi sonuglarinda, kriyojenik islem gOrmiis tim numunelerde, ¢ekme
mukavemetinde azalma oldugu polioksimetilen kopolimeri i¢in, kriyojenik islemin

¢ekme mukavemetine etkisi olmadigi anlagilmistir.

10N yiik altinda yapilan asinma deneyinde kriyojenik islem gérmiis tiim numunelerde
stirtlinme katsayisinda ve kiitle kaybinda azalmanin gerceklestigi, en diisiik performansin
islem gérmemis numuneye gore %7,33 siirtiinme katsayisinda, %35,55 kiitle kaybinda
azalma ile 6 saat islem goren numunede, en iyi performansin 24 saat islem goren
numunede oldugu islem gérmemis numuneye gore % 22,25 siirtlinme katsayisinda % 25

kiitle kaybinda azalma oldugu goriilmiistiir.

20N vyiik altinda yapilan asinma deneyi sonuglari karsilagtirildiginda islem gérmiis tim
numunelerde aginma performasinin arttig1 bundan dolay1 kiitle kaybinda azalma oldugu,
en diisiik performansin % 20,72 siirtiinme katsayisinda % 23,32 kiitle kaybinda 6 saat
islem gormiis numunede, en iyi performansin %40,36 siirtlinme katsayisinda, % 47,85
kiitle kaybinda azalma sonucu 24 saat kriyojenik islem gérmiis numunede gerceklestigi

tespit edilmistir.
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30N yiik altinda yapilan asinma deney sonuglari incelendiginde kriyojenik islem gormiis
tiim numunelerde siirtiinme katsayisinda ve kiitle kaybinda azalmanin gergeklestigi, en
diisiik performansin islem gérmemis numuneye gore % 20,87 siirtlinme katsayisinda, %
21,08 kiitle kaybinda azalma ile 18 saat islem géren numunede, en iyi performansin 12
saat islem goren numunede oldugu islem gérmemis numuneye gore % 33,77 siirtlinme

katsayisinda % 39,77 kiitle kaybinda azalma oldugu goriilmiistiir.

Asimma deney sonugclar1 genel olarak degerlendirildiginde, tiim parametreler arasinda en
1yl performansin 20N yiik altinda 24 saat kriyojenik islem goéren numunede, en diisiik
performansin 10N yiik altinda 6 saat kriyojenik islem gormiis numunede oldugu

anlagilmistir.

Asinma oranlar1 karsilastirildiginda tiim parametreler arasinda en diisiik asinma oraninin
30N vyiikk altinda 12 saat islem goren numunede goriiliirken, en yiiksek asinma
performansin 10N yiik altinda 6 saat islem goren numunede oldugu tespit edilmistir.

Kuvvet arttikga pik araliginin azaldigr goriilmiistiir.

Sertlik deneyinde en iyi performans 24 saat kriyojenik islem gdérmiis numunede

goriiliirken, en diislik performans 18 saat islem gérmiis numunede goriilmiistiir.

Darbe deneyinde kriyojenik islem gérmiis tiim numunelein darbe dayaniminin arttigi, en
fazla iyillesme 24 saat kriyojenik islem géren numunede olurken, en az iyilesme 6 saat

kriyojenik islem gérmiis numunede olmustur.

XRD sonuglar1 degerlendirildiginde kriyojenik islem gérmiis tiim numunelerin yogunluk
degerinin arttig1 maksimum artisin 24 saat kriyojenik iglem goérmiis numunede minimum
artigin 6 saat kriyojenik islem gérmiis numunede oldugu tespit edilmistir. Islem goren tiim

numunelerde piklerin bulundugu acilarin degistigi gézlemlenmistir.

Asinan yiizeylerin SEM goriintiileri incelendiginde tiim numunelerde genel olarak
abrasiv ve adhesiv aginmalarin oldugu, kriyojenik islem gérmemis numunelerin aginan
yiizeylerinde abrasiv asinmalarin derin oldugu, islem gdérmiis numunelerin asinan

yiizeyleri daha az tahrip oldugu goriilmiistiir.

FTIR analizlerinden elde edilen temel piklerin ayni oldugu goriilmektedir. Bu bulgu
yapilan kriyojenik islemin ¢aligilan malzemenin atomik yapisinda herhangi bir degisim

yapmadig1 ancak bazi dalga sayilarinda gerilmelerin oldugu tespit edilmistir.

Mikro yapilar karsilastirildiginda islem géren numunelerde, islem gérmemis numuneye
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gbre matris yap1 boyunca olusan bosluksu yap1 oldugu goriilmektedir.

Kriyojenik islemin polimerlerin kristal yapisini etkileyerek, mekanik o6zelliklerini

arttirmada 6nemli bir faktor oldugu anlasilmistir.

7.2. ONERILER

Kriyojenik sicaklikta bekletme siirelerinin genel olarak mekanik deneylere etkisi,
dogrusal bir artis gdstermediginden 24 saat siireden fazla kriyojenik sicaklikta bekletilen
numunelerin yapilan deneyler iizerinde pozitif veya negatif etkisinin belirlemek igin, daha
fazla kriyojenik sicaklikta bekletilip, mekanik dayanimina etkisi incelenmesi i¢in daha

fazla deney yapilmasi gerektigi tespit edilmistir.

Literatlir ¢calismalar1 irdelendiginde daha bir¢ok miihendislik polimerinin kriyojenik
islem uygulanmadigi, uygulanan polimerlerin darbe, burkulma, titresim, yorulma gibi
mekanik deneylerinin birgogunun yapilmadigi anlasilmistir. Bu sebeple bu prosesin

polimerler iizerinde daha ¢ok bilimsel ¢alismaya gerek oldugu anlagilmistir.

Kriyojenik islemin polimerlerinin yapisint etkilediginden dolayi, polimer matrisli
kompozitlere bu proses uygulanarak mekanik 6zelliklerine etkisi incelenerek mekanik ve

yapisal farkliliklar karsilastirilabilir.

Uygulanan asinma deneyinde, asinma parametreleri artirilarak islem gérmiis numunelerin
uygulanan kuvvet, asindirici donlis hizinin, siirtinme  katsayisina  etkisi

degerlendirilebilir.
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