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OZET

Secici Lazer Sinterleme Eklemeli Imalat Yontemiyle
Termoplastik Matrisli Kompozitlerin Uretimi ve

Karakterizasyonu

Umut Can CINGOZ

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Malzeme Programi

Yiiksek Lisans Tezi

Danisman: Dog. Dr. Alptekin KISASOZ

Es-Danisman: Dr. Ogr. Uyesi Bur¢in OZBAY KISASOZ

Secici Lazer Sinterleme (SLS) yontemi, termoplastik polimerlerin ve polimer
kompozit malzemelerin eklemeli iiretim i¢in umut verici bir tekniktir. Poliamid
ailesi, SLS i¢in en yaygm kullanilan matris malzemesi olarak bilinmektedir.
Polimer matrisin fiziksel, mekanik ve tribolojik 6zelliklerini gelistirmek igin gesitli
katki maddeleri kullanilmaktadir. Bu calismada, PA 11 ve PA 12 matrisli
kompozitler, %10 ve %20 i¢i bos seramik mikrokiire takviyesi ile SLS ydntemi
kullanilarak iiretilmistir. I¢i bosluklu yaprya sahip ve mikron boyutlarindaki
katkilarin ilavesiyle elde edilen kompozitlerde hafiflik, mekanik ve tribolojik
ozelliklerin degisimi incelenmistir. Seramik mikrokiire katkili kompozit numuneler
ozellikle hafiflik saglamak amacl gelistirilmistir. Ayrica, mekanik dzelliklerden de
fazla 6diin verilmemistir. Uretim 6ncesinde, polimer matrisler ve seramik katki
maddeleri kuru karistirma yontemi kullanilarak doner tamburda karistirilmistir.

Daha sonra, toz karisiminin termal 6zelliklerini karakterize etmek igin Diferansiyel

Xiv



Tarama Mikroskobu (DSC) ve Termogravimetrik Analiz (TGA) yoluyla termal
analiz yapilmistir. Uretim parametreleri SLS iiretiminde ¢ok onemli bir rol
oynamaktadir. Katkisiz PA 11 ve PA 12 ile kompozit karigimlar SLS yontemiyle
farkli lazer giicii, lazer tarama hiz1 ve lazer tarama mesafesi gibi parametrelerle
tiretilmistir ve farkli enerji degerlerinin fiziksel, mekanik ve tribolojik 6zellikler
tizerindeki etkisi aragtirllmistir. Sinterlenmis numunelere ¢ekme, darbe, ii¢ nokta
egme ve asinma testleri uygulanmis ve mekanik 6zellikleri incelemek amaciyla
cekme ve darbe testi numunelerinin kirilma yiizeyleri incelenmistir. Yapilan
deneysel calismalar sonucunda, 12 farkli parametre iginden mekanik testler igin 2
parametre secilmistir. Poliamid yapiya ilave edilen katkilarla yogunluk
degerlerinde %10’a kadar bir azalma tespit edilmistir. Bununla birlikte elde edilen
yogunluk azalmasi mekanik dayanimda belirgin bir diisiise neden olmamustir.
Ayrica katki ve enerji yogunlugu arttik¢a uzama degerlerinde ve -elastisite

modiiliinde artis saglanmistir.

Anahtar Kelimeler: Eklemeli imalat, segici lazer sinterleme, polimer kompozit,

mekanik ve tribolojik 6zellikler.
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FEN BILIMLERI ENSTITUSU
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ABSTRACT

Fabrication and Characterization of Thermoplastic
Composites by Selective Lazer Sintering Additive

Manufacturing Method

Umut Can CINGOZ

Department of Metallurgical and Materials Engineering

Master of Science Thesis

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Alptekin KISASOZ

Co-supervisor: Assist. Prof. Dr. Burgin OZBAY KISASOZ

Selective Laser Sintering (SLS) holds promise as a technique for additively
manufacturing thermoplastic polymers and polymer composite materials. The
polyamide family is widely recognized as a primary matrix material for SLS, with
various additives used to enhance the physical, mechanical, and tribological
properties of the polymer matrix. In the context of this study, composites featuring
PA 11 and PA 12 matrices were produced using the SLS method with 10% and
20% hollow ceramic microsphere reinforcement. The investigation focused on the
changes in lightweight, mechanical, and tribological properties resulting from the
addition of micron-sized additives with a hollow structure. This study also involved
the development of ceramic microsphere-doped composite specimens specifically
aimed at lightweighting, with minimal compromise to mechanical properties. Prior
to production, the polymer matrices and ceramic additives were blended in a rotary
drum using a dry mixing method. Subsequently, thermal analysis utilizing
Differential Scanning Microscopy (DSC) and Thermogravimetric Analysis (TGA)
was carried out to characterize the thermal properties of the powder blend.
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Furthermore, the influence of production parameters, including laser power, laser
scanning speed, and laser scanning distance, on physical, mechanical, and
tribological properties was investigated through the production of composite blends
with undoped PA 11 and PA 12 using SLS with varying energy values. A series of
tests including tensile, impact, three-point bending, and abrasion tests were
conducted on the sintered specimens to assess their mechanical properties. The
fracture surfaces of the tensile and impact test specimens were then examined.
Through the experimental studies, two parameters were chosen for mechanical
testing out of twelve different parameters. It was observed that the addition of
additives to the polyamide structure resulted in a reduction of up to 10% in density
values, without causing a significant decrease in mechanical strength. Moreover, an
increase in doping and energy density led to higher elongation values and modulus

of elasticity.

Keywords: Additive manufacturing, selective laser sintering, polymer composite,

physical properties, mechanical and tribological properties.

YILDIZ TECHNICAL UNIVERSITY
GRADUATE SCHOOL OF SCIENCE AND ENGINEERING
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1

GIRIS

Bu ¢alisma kapsaminda katkisiz poliamid 11 (PA 11) ve katkisiz poliamid 12 (PA
12) polimer tozlarina, seramik katki yapilarak kompozit malzemeler iretilmistir.
Segici lazer sinterleme (SLS) yontemiyle iiretilmis malzemelerin fiziksel, mekanik
ve tribolojik 6zelliklerini belirlemek icin testler yapilmistir. Bu calismanin ilk
boliimiinde ¢alismanin amaci, hipotezi ve literatiirdeki ornek caligmalar ve
gelismeler incelenmistir. ikinci boliimde, katkisiz poliamidlerin ve kompozitlerin
tiretim yontemiyle, fiziksel, mekanik ve tribolojik o6zelliklerin analizi igin
kullanilan yéntemler tanitilmistir. Uglincii béliimde ise yapilan testlerden elde

edilen sonuclar ve analizler agiklanmistir.

1.1 Tezin Amaci

Tez kapsaminda segici lazer sinterleme (SLS) eklemeli imalat yontemiyle
polimerlerin ve farkli oranda katki malzemeleri eklenerek hazirlanan polimerik
kompozit malzemelerin proses parametrelerinin belirlenip, {retimlerinin ve
karakterizasyonlarinin yapilmasi hedeflenmistir. Calismanin temel amaci dncelikli
olarak hafifletilmis polimer kompozit yapilar tiretmek olmakla birlikte, polimer
matrise ilave edilen katkilarin sinterlenmis parcanin fiziksel, mekanik ve geometrik
ozelliklerine olan etkilerini incelemektir. Bir diger deyisle katki tiiriiniin, miktarinin
ve katki malzemesi igeriginin elde edilen kompozit yapi lizerindeki etkilerinin
arastirilmasidir. Bununla birlikte mekanik o6zelliklerdeki artisla birlikte, hafiflik
ozelliginin de bozulmamasini saglayacak en uygun parametrelerin belirlenmesi

amaclanmustir.

Malzeme Ozellikleri ve son iriin kalitesi agisindan, segici lazer sinterleme
teknolojisinde g6z Oniinde bulundurulmasi gereken ana noktalar, iretimde
hammadde olarak kullanilan tozlarin 6zellikleri ve iiretim parametreleridir. Yapilan
literatiir taramasina gore, bu alanda ¢alismalar olmasina ragmen, sonuglarin bir¢ok
katki1 maddesi ve kombinasyonlarinin kullanimu ile birlikte nasil gelisecegi heniiz
bilinmemektedir. Dolayisiyla, bu alanin yeni aragtirma g¢alismalar1 i¢in uygun

oldugu 6ngoriilmiistiir. Yeni tip polimer kompozit malzemeler gelistirmek ve bu



teknolojiyle mevcut olanlar1 daha iyi hale getirmek iilkemiz stratejik hedefleri igin
de biiylik 6nem tasimaktadir. Eklemeli imalat teknolojisi ve bu teknoloji ile iiretilen
tirlinler havacilik ve otomotiv gibi sektorler disinda polimer yapisina yapilacak olan
farkl1 katkilar ile birlikte tiptan elektrik elektronige kadar cesitli alanlardaki

sektorlerde kullanim ve uygulama potansiyeline sahiptir.

Her gecgen giin hizla degisip gelismekte olan bu teknoloji iizerine calismak
tilkemizin sivil ve askeri endiistrisi agisindan oldukga biiylik 6nem tasimaktadir.
Son yillarda hizla gelismeye devam eden toz yatakli eklemeli imalat metotlarindan
biri olan se¢ici lazer sinterleme yontemiyle polimer ve polimer kompozit malzeme
gelistirme calismalar1 ulusal ve uluslararas1 diizeyde oldukg¢a kritik bir dneme
sahiptir. Hali hazirda SLS yonteminde kullanilmakta olan polimer malzemelere ek
olarak polimer yapiya eklenen katki malzemeleriyle birlikte hem kullanilan polimer
miktarmin azaltilmast hem de fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesi
Oonemli bir arastirma konusudur. Bu teknoloji ile iiretilen iirlinler hakkinda
arastirilmasi gereken en onemli konulardan biri iiretilen tirlinlerin 6zelliklerinin
gelistirilip nasil daha iy1 hale getirilebilecegidir. Bu baglamda mikron boyutunda
ici bos seramik kiireler farkl 6zelliklerdeki seramik kiireler katki maddeleri ve/veya
bunlarin kombinasyonlar1 gibi farkli tipte katki maddelerinin kullanilmasi
hedeflenmektedir. Bununla birlikte hafifletmenin yani1 sira SLS prosesinde
kullanilabilmek tizere gelistirilen polimerlerin ve polimerik kompozit yapilarin
optimum parametrelerin elde edilmesi ve gelistirilmesi olduk¢a 6nemlidir. Taranan
literatiir caligmas1 kisminda da belirtildigi lizere bu alanda SLS eklemeli imalat
yontemi Ozelinde yapilmis ¢ok sayida ¢alisma bulunmaktadir. Ancak iiretilen
parcalarin mekanik ve tribolojik O6zelliklerini gosteren ¢iktilarin sinirli oldugu
goriilmiistiir. Ote yandan secici lazer sinterleme yontemi ile iiretilen malzemelerin
geometrik par¢a dogrulugu ve bunun nasil saglanabilecegi de sonug iirlinlerin
endiistriyel uygulamalara adaptasyonu agisindan onem teskil etmektedir. Bu
dogrultuda SLS iiretim yOnteminde tretilen iriinler i¢in ylizey piiriizliligi ve

boyut hassasiyeti de 6nemle iizerinde durulmasi hedeflenen konulardandir.

1.2 Literatiir incelemesi

Eklemeli imalat geleneksel tiretim yontemlerine gore farkli 6zelliklerin elde

edilmesini saglayan ve giinimiizde yayginlasan bir imalat yontemidir. Eklemeli



imalat igerisinde bir¢ok farkli yontem bulunmaktadir. Literatiirde bu yontemlerle
ilgili ¢ok farkli siniflandirmalar mevcuttur [1]. Eklemeli imalat, malzemelerin
birbirleriyle katman katmana eklenmesiyle ii¢ boyutlu (3B) parcalar olusturan bir
iretim  yontemidir. Eklemeli imalati tanimlamada farkli  terimlerde
kullanilmaktadir; dogrudan dijital {iretim, serbest form tiretimi, hizli prototipleme,
tabaka eklemeli imalat bunlardan birkacidir. Eklemeli imalat prosesinde parca
iiretimi i¢in once CAD dosyasinda ¢izimi yapilir, sonrasinda ii¢ boyutlu iiretime
uygun formata getirilir. Eklemeli imalatta kati ya da sivi haldeki polimer

hammaddelerin kullanildig: farkli yontemler de gelistirilmistir [2], [3], [4].

3B yazici sistemlerindeki proses farkliliklari, kullanilan makine ve malzemelere
bagli olarak Amerikan Test ve Malzeme Dernegi (ASTM) tarafindan, 2010 yilinda
7 baslik altinda toplanmustir ve bu gruplar Sekil 1.1°de gosterilmistir [5].

Toz Yatakl
Eritme

Malzeme
Elstrizvonu

LevhalSag
Lamitiasyon

Yenlendirilmig
Enent

Vapighnioly
Katrmanl Imalat

Sekil 1.1 Eklemeli imalat teknolojisinin siniflandirilmasi [6]

Eklemeli imalat teknolojisi glinlimiizdeki en kritik miithendislik teknolojilerinden
birisidir. ik kez 1984 yilinda Dr. Charless Hull tarafindan gelistirilen ii¢ boyutlu
yazici sistemi, 2006 yilina kadar sadece hizli prototipleme i¢in kullanilmistir [7].
Eklemeli imalat ¢ok eski zamanlardan itibaren konusulmus olmasina ragmen pratik
olarak uygulanmasi 1987 yillinda olmustur. 1987°de Stereolitografi (SL) ile birlikte
plastik isleme tekniginin ticarilesmesiyle baslamistir. Bu yontem ayni zamanda

diinyada tiretime gegilen ilk yontem olmustur. 1990’11 yillara gegildiginde eklemeli



tiretim taninirhigmin artmasiyla birlikte Kaynastirict Biriktirme Modeli (Fused
Deposition Modelling-FDM), Kati Zemin Kiirleme (Solid Ground Curing-SGC) ve
Katmanli Malzeme Uretimi (Laminated Object Manufacturing-LOM) gibi ¢ok
sayida farkli liretim yontemleri de ticarilesmistir ve bu yontemlerin arkasindan da
SLS metodu ortaya ¢ikmustir. ilerleyen doénemlerde, EOS firmasmin 1994’te
cikartmig oldugu Direkt Lazer Sinterleme (DMLS) teknolojisinin kullanildig:
M160 daha sonrasinda, 1995°te M250 makinesini piyasaya ¢ikartmiglardir [8], [9].

Toz yatak flizyonu (PBF) siireci, toz malzemelerin katman katmana birbirlerine
eklenmesiyle, istenen numunelerin 3B kati CAD model verileri kullanilarak nihai
parcalar elde etmek i¢in kullanilan iiretim yontemidir. Bu islem sirasinda, toz
tanelerinin fiizyonu ve eritilmesi igin 1s1 enerjisi kaynagi olarak lazer veya elektron
15101 kullanir. Is1 kaynagi olarak PBF prosesinde en ¢ok lazer 1sinlar1 kullanilir. PBF

kategorileri Sekil 1.2°de verilmistir.

Toz Yatakl
Eklemeli Imalat

1
Dogrudan
Metal Lazer

Sinterleme
(SLM) (DMLS)

Segici Ist

Segici Lazer
Eritme Sinterleme

(SHS)

Sekil 1.2 Toz yatakli eklemeli imalatin siniflandirilmasi [10]

Lazer ile sinterleme islemi, polimer lazer sinterleme islemi ve metal lazer
sinterleme iglemi olarak siniflandirilmistir. Neredeyse tiim PBF yontemleri, tozlarin
onceki katmanlarin iizerine yayilmasmi igerir. Bu bir silindir veya bigak
mekanizmasi ile yapilir. PBF teknikleri tozlarin yayilmasiyla baslar ve lazer isini,
tozlarin birlesmesini ve katilagmasini saglar. Bu yontemler, daha kii¢iik 151n boyutu
nedeniyle kiigiik dlcekli liretim i¢in dogru ve iyi yiizey kalitesine sahip parcalar
iretebilmektedir [11]. Tablo 1.1’de toz yatakli eklemeli imalat sisteminin genel

ozellikleri verilmistir.



Tablo 1.1 Toz yatakli eklemeli imalat sinifinin genel 6zellikleri [11]

Toz Yatakh Eklemeli imalat

Teknoloji SLS, SLM
Prensip Sinterleme
Gii¢ Kaynag Lazer demeti
Katki Toz, kisa fiber

. Genis malzeme secenekleri, yiiksek mekanik
Ustiinliikleri
performans, destek yapisina gerek yok

Eksiklikleri Yetersiz sinterleme (ergime), biiziilme veya kivrilma

Toz yatakli eklemeli imalat yontemlerinden birisi olan lazer sinterleme yontemi
mekanik ozellikler, 1s1l stabilizasyon, bilesen hassasiyeti ve uzun vadeli stabilite
gibi endiistri standardi kriterleri goz dniinde bulunduruldugunda son yillardaki en
nitelikli eklemeli imalat yontemlerinden biridir. Malzemelerin entegrasyonu, tozun
ergimesi, destek malzemeye ihtiya¢ duyulmamasi ve bunu takiben ergiyigin
istenilen sekle kristalizasyonu ile gerceklesen bir 1s1l prosestir [12]. Secici lazer
sinterleme (SLS) veya segici lazer 1sin1 eritme (SLBM), yonlendirilmis 1sitmayla
tiretimi saglayan bir PBF teknigidir [13]. Eklemeli imalat kategorisi altinda SLS
ticarilestirilen ilk teknik olmastyla birlikte en popiiler PBF haline gelmistir [14]. 1k
olarak, Carl Deckard 1989 yilinda SLS y6ntemini gelistirmistir ve patenti Teksas
Universitesi'ne aittir. Manriquez-Frayre ve Brouell metalik malzemelerin katmanl
imalatin1 1990 yilinda bu yontemi kullanarak hayata gegirmistir. [15], [16], [17],
[18].

Bu yontemde, CO> veya Nd-YAG lazer (neodymium-doped yttrium aluminum
garnet), fiber ve diyot gibi giice dayali bir 1sitma kaynagi, ergimis tozdan yapilmis
kat1 bir nesne olusturan bir toz metal veya termoplastik yatagina secici olarak
hedeflenir [16]. Hazne genellikle sinterleme islemi uygulanmadan Once toz
malzemenin ergime noktasinin hemen altindaki bir sicakliga isitilir. X-Y ekseninde
hareket eden yiiksek giiclii bir lazer 1s1n1, toz malzemeleri kismen ergitmek icin

onceden 1sitilmig toz ile baski alanina yonlendirilir. Kismen ergimis malzemeler
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birbirine baglanir ve bir tabaka olugturur [19]. Baski alaninin pistonu (dikey) asagi
hareket ederken, toz haznesi pistonu yukari hareket ederek tesviye tamburu
araciligiyla baski ylizeyine yeni bir toz tabakasinin uygulanmasinmi saglar. Tim
nesne baski odasi i¢inde olusturuldugunda baski tamamlanir. Son sekli elde etmek
icin fazla toz silkelenir [20]. SLS’nin baski kalitesi, lazerin giiciine ve tarama
hizina, toz malzemenin tane boyutuna ve katman kalinligina baghdir [21]. Sekil

1.3°te SLS tekniginin farkli sematik gosterimleri yer almaktadir.

X-Y Tarama
Aynalar:

) -
CO, Lazer T

IR sit1c1 " Laser Inm

Dénen Toz \\%\\\ v
T esviye Silindiri /\\\ P Toz Yata@

Y7201

]
Besleme Uretim
Kartuslar: Platformu

Sekil 1.3 SLS iiretim yonteminin sematik gosterimi [22]

SLS yontemini etkileyen ve c¢alismayr karmasik hale getiren bir¢cok parametre
bulunmaktadir. Ana etkenler Sekil 1.4’te gosterilmektedir. SLS yOntemini daha
karmasik hale getiren temel siirecler vardir. Bunlar, lazerin iiretilmesi ve
odaklanmasi, 1s1 transferi, malzemelerin katidan siviya faz doniisiimii, yiizey
geriliminin etkisi ve kimyasal etkiyi kapsamaktadir. Bu nedenle, ylizey kalitesi,
mekanik dayanim, boyutsal dogruluk ve diger fiziksel 6zelliklerini son iirliniinde
elde etmek i¢cin SLS parametrelerinin uygun sekilde secilmis olmasi1 6nemlidir. SLS
yontemi birka¢ parametreden etkilense de kritik parametrelerin ¢ok azi nihai
bilesenin ozellikleri tizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir. Bu kritik parametrelerin
sonuclarini belirlemek i¢in son {iriindeki boyutsal, mekanik, termal, metaliirjik ve

fiziksel 6zelliklerin analiz edilmesi gereklidir.



Geometrik Faktorler
- Tarama mesafesi
- Vektor uzakligi

- Katman kalinlig1
- Katman sayisi

Laser Faktorleri
- Lazer yogunlugu
- Lazer demet boyutu
- Tarama hiz1
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Sekil 1.4 SLS siirecinde rol oynayan parametreler [11]

Bu ozellikleri inceleyerek, SLS teknigi ile iiretilen nihai bilesenin 6zelliklerini
kontrol etmek miimkiindiir. Lazer yoluyla aktarilan enerji, lazer ve tozun etkilesimi
ve toz yatagi temel SLS prensibine atfedilen ana faktorlerdir. Toz ve substrat
(sinterlenmis kisim) arasindaki bag ve ergimis toz stabilitesi ayrica polimer
tozlarinin yiizeyinde iletilen enerjiye de baghdir. SLS’deki tiretim faktorleri; lazer
faktorleri, geometrik faktorler ve malzeme Ozellikleri olarak siniflandirilabilir ve
bu parametrelerin optimal bir kombinasyonu, miilkemmel bir par¢a olusturma
stirecini saglar. SLS’de parga olusturma siirecini etkileyen faktorler Sekil 1.5°te

gosterilmistir [23], [24].

Lazer [sim

Lazer Demet
Boyutu

— Toz Numune
—— Tarama Y onii (Hiz)

Katmanin Kalinligi

Tarama Mesafesi

Sekil 1.5 Lazer ile malzeme temasindaki faktorlerin sematik goriintiisii [25]
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Lazer sinterleme islemindeki sinterleme penceresi, polimer tozunun lazer
sinterleme (LS) isleminde kullanilabilirligi i¢in en 6nemli kriterlerden biridir.
Sinterleme penceresi, kristalizasyon sicakliginin baslangi¢ noktasi (Tc baslangic)
ile ergime sicakliginin baslangi¢ noktast (Tm baslangi¢) arasindaki alani kapsar.
Tozlarin diferansiyel taramali kalorimetresi (DSC), proses sirasinda secilebilecek
sicakliklarin belirlenmesine yardimci olmaktadir [26], [27]. Sekil 1.6°da DSC
termogramu tizerinden ornek bir sinterleme penceresi alan1 gosterilmistir. Polimer
tozlari, ergime ve kritallesme egrileri arasinda uygun bir fark oldugu siirece SLS
/SLM gibi lazer esasl yontemlerle uygun sekilde iiretim gergeklestirilebilir.

Aexo

Tc,Pik 7 .
/v SLS Sinterleme
R Penceresi
!\ AT=(Tm-TC)pagiangic
! J
/ Metastabil
; \H B(‘j]ge Sogutma
..... ] ¢ -—-
oz N \ -------------------
I Pr— :
;:“ﬂ Istma Tc Baglangig

(W/g) Tm Baslangi¢

Tm, Pik

Sicaklk °C

Sekil 1.6 SLS iiretimindeki sinterleme penceresi 6rnegi [12]

Gilinlimiizde de eklemeli imalat teknolojisinin kullanimi artmaya ve gelismeye
devam etmektedir. Son on yilda, plastik hammaddeleri katmanli tretim
sektorlerinde ilgi goérmeye baslamistir. Katmanli {iretim i¢in malzeme ve
ekipmanlarin gelistirilmesi ve son kullanici {irlinleri yaratma sansi, bu biiylimenin
ana itici giicleridir. Sektoriin hammadde ihtiyaci, talep seviyesiyle birlikte
artmaktadir. Sektdr heniiz ayr1 bir iiretim alt dali haline gelmediginden, tam
potansiyeli heniiz bilinmemektedir. Katmanli imalat teknolojisini kullanan ¢ok
sayida sektor bulunmaktadir; Sekil 1.7°de sektorlere gore katmanli imalat

yonteminin kullanim yogunlugu gosterilmistir.
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Sekil 1.7 Sektorlere gore katmanli imalatin kullanimi (%) [37]

SLS yontemi i¢in gliniimiizde en yaygin ve etkin olarak kullanilan malzeme grubu
termoplastik malzemelerden poliamid ailesidir. Poliamid ailesinden en ¢ok PA 12
tercin edilmektedir. Eklemeli imalat sektoriindeki gelismelerle birlikte,
polikarbonat (PC), akrilonitril-biitadien-stiren (ABS), poli(fenilen siilfon) (PPSU),
polieter eter keton (PEEK), PC-ABS karigimlart, polilaktik asit (PLA), polipropilen
(PP), termoplastik poliiiretan (TPU), polistiren (PS), ultraviyole (UV) ile sertlesen
regineler, vakslar, kopiik ve toz seklindeki polimerler, karbon fiber, aliiminyum
katkili PA, paslanmaz celik, aliiminyum, bakir, demir, nikel ve kobalt bazli
alasimlar, seramik tozlari, silika, kum, grafit, Al>Os, al¢1 vb. malzemeler
kullanilmaktadir [28]. Poliamid malzemeler SLS yontemiyle iretilerek,
biyomedikal, otomotiv ve havacilik endiistrilerinde yaygin olarak kullanilmaktadir.
PA, SLS yontemi i¢in mitkemmel 6zelliklere sahiptir. PA tozu, SLS yonteminde
kullanilan polimer tozlarin neredeyse tamamina hakimdir. Bunun en biiyiik sebebi,
PA tozunun 6zellikle ergime baslangici ile kristallesme arasindaki nispeten biiyiik
sicaklik araligidir [29]. Ergimeye baslama sicakliklart PA 12 i¢in 172-182 °C iken
PA 11 i¢in bu degerler 203 °C’dir. Kristallesmeye baslama sicakliklari ise PA 12
ve PA 11 i¢in sirastyla 138 °C ve 158 °C’dir. Bu degerler ile poliamid ailesi, SLS

yontemi i¢in uygun calisma araliklarini saglamakta ve siklikla tercih edilmektedir.

Malzemeler elektriksel iletkenlik, seffaflik, mukavemet, 1siya dayamiklilik gibi
Ozelliklerinden dolay1r insan yasaminin bircok alaninda Onemli bir rol

oynamaktadir. Bir {iriiniin olas1 kullanimlari, 6ncelikle tasarim bi¢iminden ziyade,



kullanilan malzemelere gore belirlenir. Son yillarda polimerik malzemeler, {iriin
performansi iizerinde dnemli bir etkiye sahip olarak gelistirme alaninda kapsamli
arastirma ve uygulamaya konu olmustur [30]. Polimerler, siradan giinliik
iriinlerden karmasik endiistriyel {iriinlere kadar ¢esitli uygulamalarda
kullanilmaktadir [31]. Polimerik malzemeleri hafiflik, esneklik, korozyon direnci,
seffaflik ve islenme kolaylig1 gibi 6zel 6zellikleri onlar1 geleneksel malzemelerden
ayirmaktadir [32]. Polimerler ilk kez 1833’te J.J. Berzelius tarafindan tanitilmigtir
[33]. Bir polimerin yapist uzun molekiillerden ve zincirli makromolekiillerden
olusur [31]. Polimerler iyi bilinen plastik ve kauguk malzemelerdir ve temel olarak
hidrojen, karbon ve diger metalik olmayan elementlerden olusan organik
bilesiklerden olusur [34]. Polimerler tipik olarak antistatik maddeler, baglayicilar,
katki maddeleri, alev geciktiriciler, yaglayicilar, pigmentler, plastiklestiriciler,

sertlestiriciler ve stabilizatorler gibi kategorilere giren ¢esitli katki maddeleri igerir.

Sekil 1.8’de gosterildigi gibi polimerler 4 ana gruba ayrilir, molekiiler yapilarina
gore siniflanan polimerler, endiistriyel uygulama agisindan daha onemlidir. Bu
grup; elastomerler, elyaflar, termoplastikler ve termoset plastikler olmak iizere 4
farkli kategoriden olugmaktadir [31]. Bu ¢alismada da termoplastik malzemelerden
birisi olan poliamid ve farkli oranlarda katkilar eklenmis poliamid kompozitlerle

calisiimustir.
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Sekil 1.8 Polimerlerin siniflandirilmasi [35]
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Termoplastik polimerler 1sitildiginda yumusayan veya ergiyen polimerlerdir. Bu
polimerler sicaklik arttiginda ergiyebilir. Termoplastik polimerleri olusturan
makromolekiiller, zayif van der Waals kuvvetleri tarafindan bir arada tutulur.
Isitildiginda termoplastik polimerlerdeki molekiiller aras1 kuvvetler 6nemli 6l¢ilide
azalir, bu da malzemeyi daha yumusak ve daha esnek hale getirir. Yiiksek
sicakliklarda viskoz bir sivi haline gelir ve sogutuldugunda tekrar katilagir. Bu
dongii birgok kez tekrarlanabilir, bu da termoplastik polimerleri geri doniistim
acisindan avantajli hale getirir. Ancak birka¢ kez sitilip sogutulduktan sonra

termoplastik polimerlerin &zellikleri bozulur [32], [36].

Termoplastik malzemeler, polimerlerin dizilisine goére iki gruba ayrilabilir; kristal
yapilar ve amorf yapilar. Kristal yapilarda polimerler diizenli, amorf yapilarda ise
polimerler rastgele dizilmislerdir [37], [38]. Ornegin poliamidler gibi polimerler
yiiksek derecede kristallige sahip olabilir. Ancak termoplastiklerin yapisal
karmasiklig1 nedeniyle mitkemmel kristal yap1 elde etmek miimkiin degildir, bu
nedenle termoplastiklere bazen yar1 kristal adi da wverilir [39]. Polimer
kristalizasyonu, imalat sirasindaki termal islemlerden giiclii bir sekilde etkilenir ve
bu da daha yogun polimer topaklasmasina neden olur. Kristal yapinin polimerlerin
mekanik 6zellikleri tizerinde gii¢lii bir etkisi vardir [40]. Kristalin polimerlerin
ayrintili 6zellikleri Tablo 1.2’de 6zetlenmistir. Genel olarak SLS toz yatakli
katmanli liretim yOntemleri, metal, seramik ve polimer tozlarinin kompozit
karisimlarint igeren genis bir iriin yelpazesi saglamaktadir. Bu malzemeler
polimerleri ve polimer bazli kompozitleri icerir ve iyi baski kalitesi ve sinterleme
sirasinda azaltilmis enerji tiiketimi gibi avantajlar sunar. Bu alanda poliamid
grubundan malzemeler (PA 12, PA 11, PA 6) ile poliiiretan elastomerlerden (TPU)
ve termoplastik polimerlerden yapilan malzemeler incelenmekte olup bunlarin
arasinda en yaygin olan1 kompozit tozlardir. Sekil 1.9, eklemeli imalatta kullanilan
polimer besleme stoklarini ve SLS toz yatakli eklemeli iiretim teknolojisine uygun

olanlar1 listelemektedir [29], [41].
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Tablo 1.2 Termoplastik malzemelerin genel 6zellikleri [41]

Ozellikler Deger

Sertlik Yiiksek

Siirtlinme Katsayisi Diisiik
Darbe direnci Yiiksek

Takviye elemani ekleyebilirligi Yiiksek
Stirttinme direnci Yiiksek

Bu teknolojinin bir pargasi olarak, katmanli toz yatakli iiretim sistemlerinde acgik
ara en yaygin olarak kullanilan hammadde PA ailesidir. Oncelikle PA 12, ardindan
PA 11 ve PA 6 SLS sisteminde kullanilan yar1 kristal termoplastik polimerlerdir.
Poliamidlerin popiilaritesiyle birlikte, termoplastik polimer (6ncelikle PA 12,
ardindan PA 11 ve PA 6), fotopolimerler, metaller ve filamentler de eklemeli
imalatta kullanilmaktadir. Sekil 1.10, katmanli imalatta kullanilan malzemelerin

ylizdesini gostermektedir.

Yiiksek performans

polimerleri

S ) g
] (Lep
[ Pes | (ops
(oan ) (7su)  (PAslon
Mhendislik [ PAt1 |
polimerleri D m
Cper | J&E ()
20 (] 00 KD
=3

[ Ps |

Sekil 1.9 SLS iiretimine uygun ve uygun olmayan miihendislik polimerleri [37]
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B Fotopolimerler M Polimer Tozlari M Filamentler M Metal Diger

Fotopolimerler Polimer Tozlar1 Filamentler Metal

Sekil 1.10 Katmanli imalattaki malzeme kullanimi (%) [42]

Poliamid {irtinler, PBF prosesinin yaygin kullanimi nedeniyle katmanli imalat
pazarina hakimdir. Toz yatakli ergitme teknolojisini kullanan makinelerin girdisi
poliamid tozu olup, PA 6, PA 11 ve PA 12 en sik kullanilan tozlardandir. Sekil 1.11,
katmanli tiretimde kullanan termoplastik sirketlerinin sayisinin zaman iginde nasil

degistigini gostermektedir.

400
350
300
250
200
150
100 104
c B K
0
2017 2018 2019 2020
TPU 4 15 31 44
TPE 1 2 8 13
PP 2 7 13 23
HPLA 3 8 28 51
W PETG 6 8 15 26
H PE| 5 7 14 17
B PEEK 6 6 13 17
mPC 7 9 16 20
HPA 58 75 92 104
W ABS 11 18 28 45

HABS WMPA mPC MPEEK mPEl WmPETG mPLA mPP mTPE = TPU

Sekil 1.11 Termoplastik kullanan girketlerin zaman igerisindeki degisimi [43]

Naylon olarak da bilinen poliamid (PA), neredeyse bir yiizyildir sanayide
kullanilmaktadir. Naylon-6, naylon-12 ve naylon-6,12 gibi isimlendirmeler sentetik

PA’larm gesitli yapilarini tanimlamak i¢in kullanilir. PA, iyi mekanik 6zelliklere ve
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yiiksek kimyasal stabiliteye sahip, biyouyumlu bir malzemedir [44]. PA diisiik
yogunluklu bir malzeme olmasma ragmen (1 g/cm3), miikkemmel biikiilme ve
yorulma mukavemeti onu havacilik endiistrisinde 6nemli bir rol oynayabilecek bir

malzeme haline getirmistir [45].

Poliamid gerilim catlamasina karsi daha az hassastir ve miikkemmel kuru veya
soguk darbe direncine sahiptir. Bu, onu hizli prototipleme i¢in arzu edilen bir
malzeme ve SLS’de en yaygin kullanilan malzeme haline getirir. Toz katmanli
eklemeli imalat sistemlerinde amid gruplarnin birlesiminden olusan yar kristal
termoplastik malzemelerde kullanilmaktadir. Bu hem amorf hem de kristal yapilari
icerir [46]. Poliamid 11’1 olugmasi, hint yaginin %85-90’1m1 olusturan risinoleik asit
ile baglar. Risinoleik asit ilk dnce metanol ile transesterifikasyon reaksiyonuna
girmesi sonucu metil risinoleat olusturur. Sonrasinda heptaldehit ve metil
undesilenat kazanmak i¢in parcalanir. Bunlar, risinoleik asidin ik
transesterifikasyonunda tekrardan kullanilan metanol ve hidrojen bromiire eklenen
undesilenik asit elde etmek i¢in hidrolize tabi tutulur. Hidrolizden sonra, hidrojen
bromiir daha sonra amonyakla niikleofilik siibstitlisyona wugrayarak 11-
aminoundekanoik asit olusturur ve bu asit PA 11 halinde polimerize edilir [47].

Poliamid 11’in kimyasal yapis1 (1.1) esitliginde ve sentezi Sekil 1.12°de verilmistir.

[NH (CH2)10 CO]n (1.1)

o methyl ricinoleic asit

* 3 CH,OH > ,C\/\/\/\/\/\ AN
Hint Yag: : HsCO "¢
metanoliz OH
(o]
500 °C i 8
‘ : ™ \o/ ¢ H” O g W o W
piroliz methyl undecylenic asit n-heptaldehyde
2
o) o
Il HBr (I;l
N C\OH e T Br” N NN NN N0
undecylenic asit H,0; 11-bromoundecanoic asit
f : ; e
c polikondensatin ¢ 1l
— H,N SOH ———— }N/\/\/\/\/\/(:*JL
% | "
11-w-aminoundecanoic asit : :
“ ' H Poliamid 11

Sekil 1.12 PA 11 sentezi [47]

Tipik olarak poliamid 12’nin ticari iretimindeki baslangic malzemesi
laurolaktamdir. PA 12’nin kimyasal yapisi (1.2) esitliginde verilmistir. Poliamid

12°nin ticari {iretimi laurolaktamik asidin halka acilmasi polimerizasyonuna

14



dayanmaktadir ((1.3) esitligi ve Sekil 1.13). Amino asitler veya naylon tuzlari
katalizor olarak kullanilabilir ve bu maddeler halka agma reaktifleri gérevi goriir.
Poliamid 12 ayrica susuz alkali katalizorler kullanilarak anyonik bir polimerizasyon

mekanizmasiyla da sentezlenir [46].
[NH (CH2)11 CO]n (1.2)

n[(CH2)11CONH] —» —[(CH2)11CONH]n — (1.3)

K

n

) P& 12 (bloke edilm iz zincit wglar)
(CH3); w COOH

Laurolaktamik
P& 12 (bloke edilim iz zincir wylar)

Sekil 1.13 Laurolaktamik asidin halka agilmasi [48]

Literatiirde SLS yontemiyle iiretilen poliamid ve kompozitleriyle ilgili ¢aligmalara
yer verilmistir. PA malzemesinde SLS iiretiminde artan sicaklikla birlikte PA
tozunun kristalizasyonunun geciktigi goriilmistiir [49]. SLS iiretiminde poliamid
12 orneklerinin geometrisi ve yogunlugu, ardisik lazer 1s1n1 gegisleri arasindaki
mesafenin arttirllmasiyla iiretim siiresinin Onemli Olclide azaltilabilecegi
goriilmiistiir. Ayrica, ¢ift tarafli tarama sirasinda lazer giicliniin azaltilmasinin,
sinterlenen parganin 6zelliklerini iyilestirebilecegi ve uygun lazer parametreleriyle
tiretim siiresinden {i¢ kat tasarruf saglanabilecegi goriilmiistiir [50]. SLS
parametreleri son iirlinlin tam yogunlukta ve gézeneksiz elde edilmesi i¢in de ¢ok
onemli bir faktordiir. Diger tiretim yontemleriyle kiyaslandiginda Van Hooreweder
ve arkadasi yaptiklar1 parametre c¢alismasi sonucunda enjeksiyon kaliplama
yontemi ve SLS yonteminin ayn1 yorulma &zellikleri gosterdigini tespit etmiglerdir
[27]. Malzeme Ozellikleri kritik parametrelerden birisi olan enerji yogunlugu
(Energy Density (ED)) seviyesiyle incelendiginde, diisik ED seviyelerinde
parcgalarin gozenekli, zay1f ve anizotropik oldugu, ancak ED seviyesi arttikca daha
izotropik, kompakt ve daha giiglii hale geldigi goriilmiistiir. Goézenekli bir yap1
gerekmedikge 0,012 J/mm? ED seviyesinin altinda parga iiretilmemesi gerektigi de

tespit edilmistir [51].

15



Polimer matris icerisinde katki malzemeleri ¢esitli nedenlerden dolay1
kullanilmaktadir. Bunlar arasinda maliyetin azaltilmasi, gelismis isleme ve
yogunluk kontrolii, optik etkiler, termal iletkenlik, termal genlesme kontrolii,
elektriksel 6zellikler, manyetik 6zellikler, alev geciktiricilik, sertlik ve yirtilma gibi
gelistirilmis mekanik Ozellikler yer alir. Her katki maddesi tiirii, tane boyutuna,
sekline ve yiizey kimyasina gore degisen farkli 6zelliklere sahiptir. Maliyetten tane
morfolojisine kadar karakteristik 6zelliklere etki etmektedir. Tanelerin spesifik
ylizey alan1 ve paketleme orani1 6nemli hususlardir. Katki icerigi ayn1 zamanda
kompozit malzemelerin 6zelliklerini belirleyen 6nemli bir faktordiir. Kompozit
malzemelerin Ozellikleri biiyiikk Olclide arayliziin mekanik yiikleri matristen
takviyeye aktarma yetenegine baghdir. Baslangicta polimer matrise yapilan
katkilarinin temel amaci, diisiik maliyetli katkilar kullanarak malzeme maliyetlerini
azaltmakti. Glinimiizde, giiclendirilmis polimer kompozitler, fiziksel, mekanik ve
tribolojik ozelliklere yiiksek taleplerin oldugu bilim ve miihendisligin ¢esitli
alanlarinda kullanilmasi beklenen tiirlerden biridir. Polimer malzemeler, orijinal
hallerinde, diisik mukavemet, sertlik ve diisiik c¢alisma sicakliklar1 gibi,
uygulamalarini ciddi sekilde simirlayan birtakim dezavantajlara sahiptir. Bu
Ozellikleri gelistirmek igin literatiirde polimerleri ¢esitli katki maddeleri ile
giiclendirmeye ve bunlar1 kompozit malzemelerini olusturmak i¢in kullanmaya

calisilmustir [52].

Takviye ilavesi, SLS ile iiretilen numunelerin mekanik 6zelliklerini iyilestirmek
icin etkili bir yontemdir ve bu amagla PA tozlar bircok farkli malzeme ile
katkilandirilmigtir [53]. Bunlar arasinda karbon fiber (Carbon Fiber (CF)), cam
boncuklar (Glass Beads (GBs)) ve seramik takviyeler, SLS ile PA kompozitlerinin
tiretimi i¢in arastirilan tipik takviye tirleridir [54], [55], [56], [57], [58]. CF
takviyeli PA kompozitlerine odaklanan c¢alismalarda, CF’ler ve PA 12 matrisi
arasinda iyi bir baglanma elde edildigi goriilmiistir. SLS ile imal edilen CF
takviyeli PA 12 numunelerinin egme mukavemeti ve egme modiilii, SLS ile imal
edilen katkisiz PA 12 numunelerine gore biiyiik 6lgiide artmistir [59]. Karbon
nanotiipler (Carbon Nanotube (CNT)) igeren PA 12 tozlar1 ile birlikte
kullanildiginda SLS isleminin lazer 1sitmasinin sinterleme penceresi katkisiz PA 12

tozlarina gore daha genis ve daha derin oldugu goriilmiistiir [60].

16



GB takviyeli PA 12 kompozitlerine odaklanan temsili ¢alismalarda, yiiksek lazer
giici, diisiik tarama hizi ve diigiik tarama araligi sayesinde yiiksek toz yatagi
sicakliginin SLS ile tiretilen GB takviyeli PA 12 numunelerin ¢ekme mukavemetini
artirmak i¢in uygun oldugu gorilmiistiir. Bununla birlikte, elde edilen ¢ekme
mukavemeti 39.12 MPa olmustur [57], [61]. PA 12 yapisina katk1 olarak cam kiire
eklenerek kompozit malzemenin mekanik 6zelliklerinin arttirmaya yonelik
caligmalar literatiirde yer almistir. Poliamid yapisina katilan cam kiireler ile birlikte
polimerin y1gin modiiliiniin arttig1 ve katki maddesinin yapi icerisinde artmasiyla
birlikte kristallesme sicakliginin da arttigi goriilmiistiir [62]. Poliamid yapisina
yapilmis olan cam kiire katkisiyla birlikte katkisiz poliamide gore daha yiiksek
cekme mukavemeti ve modiilii kazanildigi goriilmiistiir. Yine ayni katki ile
poliamid kompozitinin katkisiz poliamid yapisina gore daha diisiikk bir darbe
dayanimi gostermistir [63]. Literatiirde kompozit yap1 i¢in de parametre ¢aligmalari
yer almaktadir. Bu c¢aligmalarda, matematiksel istatistik programi ANOVA
kullanilarak cam kiire katkili poliamid 12 kompoziti i¢in optimum teorik liretim
sicakligi 178 °C, 32 W lazer giicii ve 0,17 mm tarama araligi kullanildiginda en iyi
sonuglarin elde edildigi bulunmustur [64]. Katkisiz PA ile cam kiire ve katkili PA
kompozitlerinin birbiriyle karsilastirmalar1 da literatiirdeki baska bir arastirma
konusudur. SLS yontemiyle {iiretilmis olan katkisiz ve cam kiire katkili PA
malzemelerin farkli sicakliklardaki (-50 °C, 23 °C, 50 °C) kirilma ve ¢ekme
mukavemetleri kiyaslandiginda, i¢i dolu cam kiireler ile PA 12 arasindaki bag zayif
bir araylizey bagina sahip oldugundan, cam katkili PA 12 kompoziti katkisiz PA
12’den daha diisiik kirilma mukavemet gostermistir. Sicaklik diistiik¢ce de elastik
modiil de artma ve ¢ekme mukavemeti degerinde de arti goriilmiistiir [65]. Ayrica
cam kiire katkisinin farkli oranlarda eklenmesiyle poliamid kompozitlerin mekanik
ozellikleri iizerine calisilmistir. Cam ylizdesinin artmasinin sertlikte bir artisa yol
actigini, bununla birlikte hem ¢ekme dayaniminda hem de kopma uzamasinda bir
azalma oldugunu gostermistir [66]. Cam kiire katkis1 disinda PA yapisina yapilmis
olan nano-silika katkisiyla ¢ekme mukavemeti, ¢ekme modiilii ve darbe
mukavemeti, katkisiz PA 12 SLS numunelerinden sirasiyla %20,9, %39,4 ve %9,54
daha yiiksektir ve kopma uzamasi yaklasik %3,65 oraninda azalmaktadir [67].
Polimer malzemeye bir diger nano katki ise ¢ok duvarli karbon nanotiip (Multi Wall

Carbon Nanotubes (MWCNTS)) eklenerek mekanik dayanimi iyilestirilmistir.
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Agirlikga 9%0,5 PA 11/MWCNT i¢in ¢ekme modiilii ve egme modiiliiniin sirastyla
%20 ve %34,8 oraninda arttig1 bulunmustur [68].

Genel olarak, bu ge¢mis ¢alismalar PA matrislere takviyenin SLS ile tiretilen PA
numunelerin mekanik 6zellikleri iizerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugunu
gostermektedir. Ote yandan birka¢ arastirmada da takviye ile PA 12 matrisi
arasindaki araylizey Ozelliklerinin Oonemli bir faktér oldugunu bulunmustur.
Ornegin, Jansson ve Pejryd SLS ile iiretilen CF takviyeli PA 12 kompozitlerinde i¢
tabakali yap1 olusumunun kompozitlerin ¢ekme 6zellikleri lizerinde 6nemli bir

etkisi oldugunu bulmuslardir [69].

Son donemde literatiirde poliamid ve kompozitleri igin fiziksel ve mekanik
davraniglar1 disinda tribolojik Ozellikleri tiizerine de yogunlagilmistir. SLS
yonteminde ekstra montaja gerek kalmadan son parca gruplarinin tek bir tiretim
adiminda {retilebilmesine ragmen, eksik kalan faktor pargalarin tribolojik
ozellikleridir. Farkl tiretim parametreleriyle SLS yonteminde istenilen fiziksel ve
mekanik ozellikler saglansa bile son iriiniinde istenilen tribolojik 6zelliklerinin
elde edilmesi son zamanlarda c¢alisilan kritik bir konudur. SLS iiretimin
eksikliklerinden birisi olan tribolojik 6zelliklerin gelistirilmesi 6nemli bir arastirma
konusudur. Arastirmacilar farkli iiretim parametreleri ile optimum tribolojik,
fiziksel ve mekanik 6zellikleri elde etmeye ¢aligmiglardir. Segici lazer sinterleme
ile tretilen polimerlerin asinma mekanizmalarindaki eklemeli imalatin etkisini
ortaya ¢ikartmak i¢in farkli yonlerde iirtinler {iretilmistir. Termoplastik politiretan
(TPU) ve poliamid 12’nin aginma mekanizmalar1 {izerine ¢alismalar yapilmistir.
Asinma sonucunda, PA 12 ig¢in ¢izik izlerinden alinmig mikroyapi1 analizleri
sonuncunda yapinin plastik deformasyon altinda abrazif asinma ugradigi ve TPU
icin ise yorulma aginmasi ile katmanlar arasinda bir makro-delaminasyona ugradig:
goriilmistiir. Ayrica farkli yonlerde iiretilen numuneler arasindaki farklarin ¢ok
kiiciik ve yetersiz oldugunu gostermislerdir [70]. Ote yandan yap1 yoneliminin
tribolojik 6zellikler tizerinde etkisi oldugu goriilmiistiir. Yiik yoniine paralel katman
yoneliminin en uzun fazda calisma ve en diisiik asinmayla sonuglanmistir. 45 ve
90° yoneliminin ise kismen daha uzun fazda ¢alismaya yol agtigini ve 1,5 um Rz’de
daha yiiksek asinmaya yol actig1 goriilmiistiir. Ayrica disk hareketine bagl olarak
45”1k yonelimde daha ¢ok anizotropik asmmanin meydana geldigini

gozlemlenmistir [71]. Ayn1 zamanda literatiirde tiretim hattindaki yap1 yoniyle
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ilgili de calismalar yapilmistir. Uretim hattinin ii¢ farkli yéniinde (X, Y ve Z)
tiretilmis olan aginma numuneleri iizerinde yapilmis ¢aligmalar, Y ekseni boyunca
yonlendirilen PA 12 numunelerinin COF, siirtlinme 1s1s1 ve spesifik asinma oraninin
X ve Z eksenleri boyunca yonlendirilenlerden 6nemli 6lgiide daha kii¢iik oldugunu
gostermistir. Ayrica, kararlt durum asinma asamasinda, X ve Z eksenleri boyunca
yonlendirilen PA 12 numunelerinin asindirici aginma, yapiskan aginma ve bazen

ylizey yorgunlugu asinmasinin bir kombinasyonunu yasadigini goriilmistiir [72].

Literatiirde katkisiz polimer yapilar1 disinda polimer yapisina ¢esitli katkilar
yapilarak SLS yontemiyle {tretilmis olan kompozit malzemelerin tribolojik
ozelliklerini iyilestirme ¢alismalari da yapilmistir. Polimer yapisina eklenmis MoS2
ile tiretilen kompozitlerin tribolojik ve mekanik 6zellikleri tizerine ¢calismislardir.
MoS: katkili maddesinin PA 12 matrisine dahil edilmesiyle darbe 6zelliklerinin
iyilestirildigini gOstermistir. Lazer sinterlenmis PA 12/M0S2’nin siirtiinme
katsay1s1 ve aginma orani da 6nemli dl¢iide azaldigini ve aginmis yiizeyler katkili
PA 12 i¢in daha hafif ve asinma derinliginin de daha az oldugu goriilmiistiir. Bu
kat1 yaglayicinin eklenmesi, diiz bilye iizerinde dogrusal ileri geri asinma testi
sirasinda siirtinme katsayisini (COF) ve asinma oranini sirasiyla %56,7 ve %41,7
oraninda azaltmistir [73]. Kati yaglayici ilavesinin, katkisiz PA 12 ile
karsilagtirildiginda mekanik performanslarindan 6diin vermeden, elde edilen
kompozitlerin siirtinme ve aginma 6zelliklerini 6nemli dlcilide etkiledigini tespit
edilmistir. PA 12/Mo0S> kompozitinin olusturulmasiyla birlikte yapiya eklenmis
olan MoS: ile birlikte siirtiinme katsayisi ve spesifik asinma oraninin sirasiyla %50
ve %78 e kadar azaltilabilecegi goriilmiistiir [74]. Kat1 yaglayic1 disinda polimer
matrise nano katkilar yapilarak tribolojik 6zelliklerin iyilestirilmesine ¢aligilmistir.
Polimer matrise farkli oranlarda ¢ok duvarli karbon nanotiip (MWCNTs) katkisi
eklenerek asinma ozelliklerini iyilestirmeye ¢alisiimigtir. PA 11/MWCNT agirlik¢a
%0,5 igin asinma oran1 10 N’de %44 ve 5 N’de %22 azaldigim goriilmistiir. Bu
nedenle, MWCNT katki maddelerinin PA 11 ile birlestirilmesi tribolojik 6zellikleri
onemli dlgiide gelistirmistir [68]. Karbon fiberler takviyesi de poliamidin tribolojik
Ozelliklerinin gelistirilmesinde kullanilmistir. Grafit katkili CFR-PA 12’nin kararli
durum COF, temas sicaklig1 ve aginma modelinin yonelimden bagimsiz oldugunu
ve temas sicakliginin amorf PA 12 bolgelerinin camsi gecis sicakliginin ¢ok altinda

bir asimptota yaklasmasinin muhtemel oldugunu ve bdylece matris yumusamasi
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olasiligini ortadan kaldirdigini tespit edilmistir. Z yonelimli numunenin en yiiksek
asinma direnciyle birlikte en diisiik siirtiinme kaynakli giirtilti seviyesini
sergiledigini gostermistir. Tribo yiizeylerin SEM’iyle, asindirici asinmanin baskin
asinma modeli oldugu bulunmustur [75]. Ayrica, CF/PA 12’nin hem COF hem de
temas sicakliginin yonelimden bagimsiz oldugunu ve katkisiz PA 12’den daha
diisiik oldugunu ortaya koymustur. Ayrica, katkisiz PA 12 ile karsilagtirildiginda,
CF/PA 12’nin %25 daha kii¢iik COF ve %15-40 daha yiiksek asinma direncine
sahip oldugu tespit etmislerdir. Ayrica, tribo ylizeylerin SEM goriintiileriyle,
yapiskan aginmanin katkisiz PA 12 yiizeyine hakim oldugunu, CF/PA 12’de ise
hem plastik hem de asindirict asinma modellerinin bir arada bulundugunu

gorilmistiir [76].

Poliamid yapisina silisyum katkilariyla tribolojik o6zellikler iizerine etkisi
aragtirtlmistir. PA 12’ye %10 agirlikta silisyum karbiir (SiC) eklendikten sonra
stirtiinme katsayisini yaklasik %10, spesifik asinma oraninda %20 azalma sagladigi
goriilmistir. Asinmis yiizeydeki deforme olmus asperitlerin (kalint1) daha fazla
tegetsel ylike dayanabildigi goriilmiistiir ve daha diisiik spesifik aginma oranina
neden olmustur. Siirtinme testlerinden sonra yilizeydeki SiC partikiillerinin
igeriginin azaldigi tespit edilmistir. SEM analizleriyle asinma mekanizmalarinin
agindirict ve yorulma kaynakli oldugu goriilmiistiir [77]. Katkisiz PA 12, mikron-
SiC ve nano-SiC ve SiO> tane takviyeli PA 12 kompozitlerinin deniz suyu ile
yaglanmis kosullar altindaki tribolojik davranislar1 incelenmistir. Mikron ve nano-
SiC partikiillerinin ve nano-SiO2 partikiillerinin eklenmesinin deniz suyu
adsorpsiyonunu ve temas agisini azaltabilecegini ve sertligi artirabilecegini
gdzlemlenmistir. Deniz suyu kosullar altinda, mikro SiC partikiillerinin eklenmesi
sirtinme katsayisini ve asinma kaybini azaltabilirken, nano-SiC ve SiO:
partikiillerinin eklenmesi ilgili degerleri artirdigin1 kanitlanmigtir [78]. Seramik
katkilarda poliamid matrisin gelistirilmesi i¢in onemli bir segenektir. Seramik
takviyeli PA 12 matris kompozitlerin asinma testinin yiikii arttikga aginma oraninin
da arttign ve kompozit malzemelerin liretiminde enerji yogunlugunun degeri
asinmay1 olumsuz etkiledigini gériilmiistiir [79]. Ote yandan SLS sonrasi
numunenin 6zellikleri oryantasyona bagli oldugundan, kuru kayma modunda gelik
diske kars1 direnen cam katkili PA kompozitinin siirtiinme ve asinma &zelliklerini

aragtirtlmistir. Yapr katmanlarinin kayma diizlemine gore yoneliminin, baskin
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asinma modelini ve asinma oranini belirleyen bir parametre oldugunu ortaya
koyulmustur. Buna gore, yap1 katmanlariin kayma diizlemine paralel veya egimli
oldugu durumlarda, asindirici asinma baskin olmus ve asinma orani, plastik
asinmanin baskin oldugu dik yapi katmanlarina sahip numunelerden %48 daha

yiiksek oldugunu tespit edilmistir [80].

1.3 Hipotez

Bu ¢aligmada, secici lazer sinterleme eklemeli imalat iiretim yontemi kullanilarak
PA 11 ve PA 12 polimer matrisli kompozitlerin i¢i bos seramik mikrokiire takviyesi
ile liretilmesi amaglanmistir. Literatiirde ¢ok fazla drnek calismaya rastlanmayan
SLS yontemiyle {iretilmis i¢i bos seramik mikrokiire katkisiyla hafifletilmis
polimer kompozit yapisi gelistirilmesi, kullanim yerine gore daha diisiik ve hafif
malzemenin yani sira mekanik Ozelliklerini de koruyan yapilarin iiretilmesi
hedeflenmistir. Fiziksel ve mekanik 6zelliklerin istenen sekilde eldesinin yani sira,
SLS iiretim yonteminde kullanilan parametre degerlerinin degistirilmesiyle
optimum {iretim kosullarimi elde etmek icin parametre calismalari yapilmistir.
Boylece SLS yontemi i¢in kritik 6neme sahip olan enerji yogunlugu degerleri
degistirilerek istenen Ozellikleri saglayan optimum parametrelerin elde edilmesi
icin calisilmistir. Calismanin hipotezi SLS yonteminde kullanilacak olan i¢i bos
seramik mikrokiireler yardimiyla PA 11 ve PA 12 polimerlerin mekanik
ozelliklerinin, hafiflik ile birlikte gelistirilmesi ve bdylece 6zgiil dayanim gibi
ozelliklerin artirilmasidir. Uretilen malzemenin mekanik 6zelliklerinden fazla ddiin
vermeden daha hafif iiretebilmek, son yillarda diinya ¢capinda da oldukga biiyiik ilgi
odag1 olan bir konudur. Ornegin iiretilmesi hedeflenen kompozitlerin en dnemli
kullanim alanlarindan biri olan otomotiv endiistrisinde hafifletme ile diisiik yakit

tilketimi saglanarak, CO2 emisyonunun azaltmaktadir.
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2

MALZEME VE YONTEM

2.1 Malzemeler

Polimer matris olarak PA 11 (BASF Ultrasint® PA 11) ve PA 12 (PA2200, EOS
GmbH) kullanilmistir. Ayrica katki maddesi olarak ELMINAS Firmasinin igi bos
seramik mikrokiireleri (Hollow Ceramic Microspheres (HCM 100)) (ELMINAS-
SPHERES® THERMO — W) kullanilmigtir. Tablo 2.1°de katki malzemesinin
kimyasal bilesimini gostermektedir. PA 11, PA 12 ve HCM 100 tozunun ortalama
tane boyutlar sirasiyla 60 + 20 pm, 60 + 15 pm ve 100 £ 9 pm'dir.

Tablo 2.1 Ici bos seramik mikrokiire kimyasal bilesimi (%ag.)

ici Bos Seramik Mikrokiire (HCM 100) Kimyasal Bilesim %ag.
SiO: 61+5
Al203 35+2
Fe203 <2
TiO2 <15

2.2 Uretim Yontemi

Secici lazer sinterleme (SLS) ile numune iiretimi ALUTEAM biinyesindeki EOS
Firmasinin FORMIGA P 110 Velocis cihaziyla gerceklestirilmistir. Sekil 2.1’de
lazer tipi CO> ve lazer giicii 30 W olan P 110 cihaz1 ve doner karistirict verilmistir.
Ayrica  cihazin  boyutlar1  1320x1067x2204 ~mm¥tir.  Kompozitlerin
hazirlanmasinda kuru mekanik karistirma yontemi kullanilmis ve kompozit
karisimlar doner tamburla hazirlanmistir. 60 ila 120 mikronluk katman
yiiksekligine sahip SLS cihazi kullanilarak; PA 11 ve PA 12 matrisli, HCM
takviyeli kompozit malzemeler {iretilmistir. Takviye orani agirlik¢a %10 ve %20

olarak belirlenmistir. Ayrica SLS iiretim siirecindeki parametreler degistirilerek,
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takviye oraniyla birlikte {iretim parametrelerinin de malzeme 6zelliklerine olan
etkisi incelenmistir. Sekil 2.2’de mekanik donen kuru karistirici ile son iiriin

olusumundaki imalatin sematik hali gosterilmistir.

Sekil 2.1 EOS FORMIGA P110 polimer eklemeli imalat cihazi ve donen

karistirici

HCM  PA12
> @

Lazer Isim

Toxlar

Mekanik Kanstirma

Sekil 2.2 Mekanik karistirict ve lazerin malzemeyi islemesinin sematik gosterimi

ISO ve ASTM uluslararasi test standartlarina gore katkisiz PA 11 ve PA 12 ile PA
11 ve PA 12 matrisli kompozitlerin ¢ekme, egme ve ¢entik darbe numuneleri
tiretilmistir. Tablo 2.2°de mekanik test numunelerinin tiretimi i¢in kullanilan tiretim
parametreleri verilmistir. Ayrica parametre ¢alismalart sonucunda. Enerji
yogunlugunun (ED) hesaplanmasi (2.1) esitliginde gosterilmistir. Enerji yogunlugu
(IImm?), lazer giicii (W), lazer tarama hizi (mm/s) ve tarama mesafesi (mm)
sirastyla, ED, P, v ve h degiskenleriyle temsil edilir. ED degerinin hesaplamasinda

katman kalinlig1 dikkate alindiginda ED birimi J/mm? olacaktir. HCM ile takviye
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edilmis PA 11 ve PA 12 polimerleri, 0,0300 ve 0,0500 J/mm? arasinda farkl1 enerji
yogunluklarinda ve tarama mesafelerinde SLS yontemi kullanilarak
olusturulmustur. Parametre ¢alismasi i¢in numunelerin tarama mesafeleri sirasiyla
0,25 mm se¢ilmistir. Her parametrenin lazer giicii 21 W olarak belirlenmistir. Tim
parametre denemelerinden sonra mekanik test numuneleri optimum sicaklik ve
optimum isleme parametreleri ile iiretilmistir. Katkisiz PA 11 {iretimi i¢in sicaklik
185 °C ve PA 11-10 HCM ve PA 11-20 HCM kompozit numuneleri igin optimum
isleme sicakligi 183 °C olarak secilmistir. PA 11-10 HCM ve PA 11- 20 HCM
sirastyla HCM katkili PA 11 kompozit yapilarinin agirlikga %10 ve %20°sini temsil
etmektedir. Uretim de katkisiz PA 12 i¢in {iretim odas1 ve ¢ikarma odas1 sicakliklart
sirastyla 170 °C ve 152 °C olarak se¢ilmistir. PA 12-10 HCM ve PA 12-20 HCM
kompozit yapilari i¢in optimum isleme sicaklig1 173 °C se¢ilmistir. PA 12-10 HCM
ve PA 12- 20 HCM sirastyla HCM katkili PA 12 kompozit yapilarinin agirlik¢a

%10 ve %20’sini temsil etmektedir.

P

ED =
v*h

2.1)

Tablo 2.2 Fiziksel ve mekanik test numunelerin tiretimi i¢in kullanilan tiretim

parametreleri

Numune Lazer Tarama Hizi Tarama Enerji Yogunlugu
Adi Giicii (W) (mm/s) Arahgi (3/mm?)
(mm)
1-2 21 2800 0,25 0,0300
1-4 21 1680 0,25 0,0500

Tablo 2.3’te parametre calismalar1 i¢in secilmis olan 12 farkli parametre
denemesinin degerleri verilmistir. Sekil 2.3’te ise mekanik test numunelerinin

iretimi i¢in tasarlanan numunelerinin liretim hattina yerlesimi gosterilmistir.
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Tablo 2.3 Parametre galismasi i¢in kullanilan 12 farkli iretim parametresi

Numune Lazer Tarama Hiz1 Tarama Enerji Yogunlugu
Adi Giicii (W) (mm/s) Arahg (I/mm?)
(mm)
1 21 4665 0,15 0,0300
2 21 3500 0,20 0,0300
3 21 2800 0,25 0,0300
4 22 4885 0,15 0,0300
5 22 3670 0,20 0,0300
6 22 2935 0,25 0,0300
7 21 2800 0,15 0,0500
8 21 2100 0,20 0,0500
9 21 1680 0,25 0,0500
10 22 2935 0,15 0,0500
11 22 2200 0,20 0,0500
12 22 1760 0,25 0,0500
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Sekil 2.3 Parametre ¢aligmasi ve mekanik test numunelerinin tiretim hatti plan

¢izimi

2.3 Karakterizasyon Yontemi

Bu calisma iki farkli karakterizasyon kategorisini kapsamaktadir: Segici lazer
sinterleme isleminden Once gerceklestirilen toz karakterizasyonu ve SLS

isleminden sonra gergeklestirilen sinterlenmis parca karakterizasyonlari.

2.3.1 Toz Karakterizasyonlari

2.3.1.1 Partikiil Boyutu Analizi

Partikiil boyutu analizleri PA 11, PA 12 ve katki malzemesi olarak kullanilan i¢i
bos seramik mikrokiire (HCM) tozlari igin yapilmistir. Testlerin tamami SOCAR
ARGE biinyesinde gelistirilen IMCUBE partikiill boyutu dagilimi cihaziyla
gergeklestirilmistir.

2.3.1.2 Mikroyap1 Analizi

ALUTEAM’de bulunan Hitachi SU3500 T2 SEM (taramali elektron mikroskobu)
ile SLS isleminden 6nce tozlarin mikroyapisi incelenmistir. Hem katkisiz polimer

tozlarmin yapis1 hem de katki olarak kullanilmis i¢i bos seramik mikrokiirelerinin
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yapisi analiz edilmistir. Sekil 2.4’te analiz i¢in kullanilmis olan SEM cihazi

gosterilmektedir.

Sekil 2.4 SU3500 T2 taramali elektron mikroskobu
2.3.1.3 Termal Analiz

Tozun karakterizasyonu i¢in ALUTEAM’de bulunan TA Instruments marka SDT-
650 simultane termal analiz (TGA, DSC) cihazi kullanilmigtir. PA 11, PA 12 ve
HCM 100 katkili polimer matrisli kompozit tozlarinin ergime ve kristallesme
sicakliklarini ve gesitli kombinasyonlarini belirlemek i¢in DSC analiziyle (DIN EN
ISO 11,357 (ISO 11357-1:2016, 03.11.) sinterleme pencereleri belirlenmistir. TGA
analizi, oda sicakligindan 800 °C’ye kadar 20 °C/dk 1sitilarak, DSC analizleri 300
°C’ye kadar 10 °C/dk 1sitilarak, sonrasinda 5 °C/dk ile 50 °C’ye kadar sogutularak
gergeklestirilmistir.

Sinterleme penceresi araliginin belirlenmesi igin kristallesme sicakliklari ve ergime
sicakliklar1 DSC analizi kullanilarak tespit edilmistir. Sinterleme penceresi araligi
hesaplanarak ideal lazer isleme parametrelerini ve isleme sicakligi araligini
belirlenmesinde DSC egrileri kullamilmistir. Sekil 2.5’te TGA ve DSC

termogramlari i¢in kullanilmis olan TA Instruments cihazi gosterilmistir.
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Sekil 2.5 TGA-DSC simultane 6l¢iim cihazi

2.3.1.4 Ergiyik Akis Indeksi Analizi

Ergiyik akis indeksi analizinin yapilmas1 i¢cin MFI cihazi kullanilarak malzemelerin
akis davraniglar1 incelenmistir. Temel bir polimer malzemenin akisint belirlemek
icin kullanilan MFI cihaz1 Sekil 2.6’da gosterilmistir. Cihaz test yiikii, piston
cubugu, temizleme ¢ubuklari, tungsten karbiirden olusan kilcal kalip ve enjektorden
olusmaktadir. Testten once cihazin temizligi yapilir. Bu islem temizleme ¢ubuklari
ve temizleme bezi kullanilarak yapilmistir. Temizleme bittikten sonra, belirlenen
miktardaki toz sisteme yliklenmis. Her kesim isleminden sonra numune hassas
tartiyla tartilarak sisteme girilmistir. Ergiyik akis orani ve ergiyik akis hacim orani
cihaz tarafindan otomatik olarak hesaplanir. Islenmemis bir PA 12°nin MFI degeri
yaklagik 40-50 g/10 dk arasindadir. Toz tiretim islemlerinde kullanildik¢a bu deger
de diismektedir. MFI degeri PA 12 i¢in 18 g/10 dk’nin altina diistiigli zaman artik
toz kullanilamaz hale gelmektedir. MFI kullanimi kolay bir analiz yontemidir. Bu
nedenle lazer sinterleme islemine maruz kalmis polimerlerde siklikla kullanilir.
Elde edilen sonuglar kullanilacak polimer tozunun kalitesini ve reolojik
ozelliklerini vermektedir. MFI test sonucunda olusturulacak degerler (2.2) esitligi

yardimtyla bulunmustur.

600xPolimerin Kiutlesi

~ Polimerin Cikis Zaman (22)
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Sekil 2.6 MFI 6l¢tim cihazi

2.3.2 Sinterlenmis Numune Karakterizasyonlari

2.3.2.1 Mekanik Testler

Toz karakterizasyonlarindan sonraki agama SLS yontemiyle {iretilmis numunelerin
analizidir. Bunun igin farkli parametrelerle iiretilen malzemelerin 6zelliklerini
belirlemek amaciyla gekme testi 5 mm/dk hizla ve ISO 527-2:2012/1B standardina
gore, lic nokta egme testi 2 mm/dk hizla ve ISO 178:2019 standardina uygun olarak,
Charpy centik darbe testi ise 1SO 179-1:2020; ISO 180:2019 standardina uygun
olarak yapilmistir. Cekme ve egme deneyleri her bir parametre i¢in 5 tekrarli, gentik
darbe deneyi ise her bir parametre igin 8 tekrarli olarak gergeklestirilmistir. Cekme
ve c¢entik darbe testi numunelerinin teknik resim ¢izimleri sirasiyla Sekil 2.7 ile
Sekil 2.8’de verilmistir. Ayrica, gekme numunesi igin spesifik boyutlandirma Tablo

2.4’te gosterilmistir.
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Tablo 2.4 Cekme numunesi boyutlandirilmasi

Ornek Tiirii 1B (mm)
I3 Tiim uzunluk >150
Iy Dar paralel kenarli kismin uzunlugu 60 + 0,5
r Radyus 60+ 0,5
I> Genis paralel kenarli kisimlar arasindaki mesafe 108 £1,6
b2 Uglarda genislik 20+0,2
b1 Dar kisimda genislik 10+0,2
h Tercih edilen kalinlik 4+0,2
lo Gosterge uzunlugu (tercih edilen) 50+0,5
I Ceneler arasindaki ilk mesafe 115+1

by

Sekil 2.8 Charpy centik darbe testi numunesinin teknik resim ¢izimleri
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2.3.2.2 Yogunluk Ol¢iimii

Sinterlenmis numunelerde yogunluk ol¢iimleri yapilmistir. Yogunluk olgtimleri
Archimedes prensibine gore gerceklestirilmis ve ol¢timlerde Sekil 2.9°da verilmis
olan Precisa XB 220A yogunluk olgiim kitine sahip olan hassas terazi
kullanilmistir. Farkli parametreler ile tiretilmis olan katkisiz PA 11 ve PA 12
numuneleriyle farkli yiizdelerde katkilandirilmis kompozit numunelerin yogunluk

Olctimleri gerceklestirilmistir.

Sekil 2.9 Yogunluk 6l¢iim cihazi
2.3.2.3 Mikroyap1 Analizi

Sinterlenmis numunelerin SLS ile tretimi ardindan yapilan mekanik testler
sonrasinda kirilma yiizeyleri incelenmistir. Kirilma ylizeyi incelemelerinde Sekil
2.10’da verilen Helios 5CX model taramali elektron mikroskobu (FiB-SEM)
kullanilmistir. Katkisiz polimer malzemeler ile polimer matrisli kompozitlerin FIB-
SEM analizi 6ncesinde, her bir numune 2 mbar basing ve 2 dakika siireyle altin
kaplanmis ve numune iizerinde bakir tel ile iletkenlik kopriisii kurulmustur.

Kaplamanin yapilmis oldugu cihaz Sekil 2.11°de verilmistir.

Sekil 2.10 Helios 5CX FIB-SEM cihazi

31



Sekil 2.11 Altin kaplama cihazi
2.3.2.4 Tribolojik Testler
e Yiizey Piriizliliigi

Calisma igerisinde, sinterlenmis numunelerin iiretim sonrasinda optimum olan
parametreler secilerek validasyon galismalarina yapilmistir. Asagida Sekil 2.12°de
optimizasyon ¢aligmalarinda dncelikli olarak yapilan 2D ylizey piirtizliligi 6l¢tim

cihaz1 gosterilmigtir.

Sekil 2.12 2D piiriizliiliik 6l¢iim cihazi

e Asmma Testi

Asinma testleri Tiirkyus marka asinma cihazi (Sekil 2.13) yardimiyla
gerceklestirilmistir. Asindirict olarak 6 mm capindaki Al2O3 top kullanilmistir.
Numuneler 70 mm/sn asinma hizinda, 3 N yiik ile gerceklestirilmistir. Asinma
testleri diistik ve yiiksek enerji yogunluguyla iiretilmis olan tiim numunelere
uygulanmigtir. Asinma testlerinin  tamami 140 m kayma mesafesinde
gerceklestirilmistir. Testler PA 11, PA 12 ve ici bos seramik katkili kompozit
numuneler igin iki farkli parametrede iretilmis asinma numuneleri lizerinden

gerceklestirilmistir. Kullanilan agindiricinin 6zellikleri Tablo 2.5°te verilmistir.

32



Sekil 2.13 Asinma testi cihazi

Tablo 2.5 Asinma testinde kullanilan asindiricin 6zellikleri

Ozellikler Deger
Saflik %99,5
Cap 6 mm
Yogunluk 3,86 g/cm?®
Sertlik 1410 HV

Asinma testleri ASTM G99-17 standardina gore uygulanmis ve spesifik asinma
orani agagidaki (2.3) esitligi yardimiyla hesaplanmistir.

vV
Spesifik Asinma Oranit (AQ) = —— (2.3)
pesifik As (A40) = 5——

AO asinma oranmni, D kayma mesafesini (m) ve F ise test yiikiini (N) temsil
etmektedir. Asinma testi sonucunda, Ozellikle asinma davranisin1 incelemek
amactyla numunelerin taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri alinmis ve

asinma mekanizmalar1 bu goriintiiler {izerinden irdelenmistir.

Sekil 2.14’te ZEISS Smartzoom 5 cihazi ile asinma yiizeylerinin morfolojik yapisi,
topografisini ve 3 boyutlu profilleri incelenmistir. Ayrica aginma izlerinin derinlik
ve genislik analizleri tespit edilmistir.
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Sekil 2.14 ZEISS Smartzoomb5 dijital mikroskop
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3

DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

3.1 Toz Analizleri

3.1.1 Mikroyapi Analizleri

PA 11, PA 12 ve HCM tozlarinin morfolojisi Sekil 3.1a ve c'de gosterilmistir.
Katkisiz poliamid tozlar diizensiz kiiresel bir sekle ve piiriizlii bir yiizeye sahiptir.
Fakat Sekil 3.1c’de HCM’nin mikroyapisina baktigimizda daha piiriizsiiz bir
yiizeye sahip oldugu ve bu mikroyap1 goriintiisiiyle birlikte HCM tozlarmin kiiresel
ve boyutsal olarak homojene yakin dagilim gosterdikleri goriilmiistiir. SLS yontemi

minimum kesme akis1 ve basinca sahip bir katmanl iiretim yontemi oldugu i¢in

kompozit tozlarin yapi ¢erisinde homojen bir sekilde dagilmasini saglanmustir.

Sekil 3.1 Toz SEM analizleri a) PA 12 tozunun mikroyapisi, b) PA 11 tozunun

mikroyapisi, €) I¢i bos seramik mikrokiirenin gériintiisii
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3.1.2 Toz Boyutu Analizleri

SOCAR biinyesindeki IMCUBE partikiil boyutu ile yapilmis partikiil boyut
dagilimlar1 Sekil 3.2’teki gibidir. Sekil 3.2, PA 11, PA 12 ve HCM tozunun tane
boyutu dagilimlarini1 géstermektedir. Partikiil boyutu ve dagilimlar1 incelendiginde
PA 11’nin 10 pm ile 70 pm arasinda, PA 12’nin ise 25 pm ile 70 um arasinda
boyutsal dagilima sahip oldugu tespit edilmistir. HCM tozunun ise 25 pm ile 70 um

arasinda dagildigi belirlenmistir

a’)l(l L L b)l(l
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Sekil 3.2 Partikiil boyutu dagilim analizleri a) PA 11, b) PA 12 ve c) HCM
3.1.3 Termal Analizler

Sinterleme penceresi araliklari, tim karisimlar ile PA 11 ve PA 12’°nin kendisi i¢in
kristallesme ve ergime sicakliklarini tespit etmek amaciyla DSC analizleriyle (DIN
EN ISO 11,357) belirlenmistir. Yaklasik 5 mg agirligindaki numuneler, ergime
davranigini incelemek i¢in 10 °C/dk 1sitma hiziyla 300 °C’ye 1sitilmistir. Ardindan
katkisiz polimer ve polimer kompozit karigimlarinin kristallesme davranigini
gbozlemlemek i¢in 5 °C/dk hiziyla (azot atmosferi altinda) oda sicakligina kadar
sogutulmustur. Ayrica, ergime ve kristallesme baslangic noktalar1 arasindaki

sicaklik farki olan AT degerleri (2.4) esitligiyle hesaplanmis ve Tablo 3.1°de
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verilmigtir. Bu deger, katkisiz PA 11 ve PA 12 ile diger tiim karigimlar i¢in yaklasik
olarak aynidir. Sonuglar, PA 11 ve kompozitleri i¢in 45-44,47 °C oldugu
goriiliirken; PA 12 ve kompozitleri i¢in 39,92-42,95 °C civarinda degismistir. Tm
piki ve Tm baslangi¢ degerleri, katki maddesi igerigi arttiginda diisiik bir miktarda
artmstir. Ayrica, Tc piki ve T¢baslangig sicakliklari, HCM igerigi arttik¢a, 6zellikle
%20 HCM ilavesinde belirgin bir sekilde artmustir.

AT = Tm(baslangig) — Tc(baslangig) (2.4)

Tablo 3.1, katkisiz PA 11, PA 12 ve tim HCM katkili karigimlari igin ergime (Tm
piki) ve kristallesme (T¢ piki) sicakliklarini ve ergime (Tm baslangict) ve

kristallesme (Tc baslangici) baslangic noktalarini géstermektedir.

Hazirlanan karisimlarin homojenligini belirlemek icin termogravimetrik analiz
(TGA) testi yapilmistir. TGA termogramlar1 PA 11-%10 HCM, PA 11-%20 HCM,
PA 12-%10 HCM ve PA 12-%20 HCM igin TA Instruments SDT 650 termal analiz
cihaz1 ile elde edilmistir. TGA analizi 20 °C/dk 1sitma hizinda 800 °C’ye kadar
gerceklestirilmistir. Sekil 3.3’te katkisiz PA 11 ve PA 11 kompozitlerinin TGA ve
DSC egrileri ve Sekil 3.4°te katkisiz PA 12 ve PA 12 kompozitlerinin TGA ve DSC
egrileri verilmistir. Sekil 3.3a ve Sekil 3.4a’daki TGA termogramlarinda Siyah
olarak gosterilen egriler %10°luk katkil1 yapiy1 gosterirken, kirmizi renkteki egriler

%20’1ik katkiyla tiretilen yapilarin1 gostermektedir.

DSC sonuglarina gore, kristallesme sicakliginin HCM ilavesi ve polimer
matrisindeki artan HCM miktariyla arttigi goriilmiistiir. Seramik kiire katkilar:
cekirdek gorevi gorerek kristallesme sicakliginin daha yiiksek sicakliklara
ulagmasina neden olmustur. Bu nedenle, HCM katkili kompozit numunelere daha

yuksek enerji yogunlugu degerleri ve tiretim sicakliklar1 uygulamak gerekmistir.
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Tablo 3.1 Katkisiz polimer tozlarin ve katki ilave edilmis polimer tozlarin ergime

ve kristallesme sicakliklar1

Numune Tm(baslanglg) Tc(baslanglc) Tm(pik) Tc(pi k) AT
°C °C °C °C °C
PA 11 197,07 152,07 201,23 | 156,95 | 45,00
PA 11-%10 HCM 196,76 152,07 201,23 | 157,09 | 44,69
PA 11-%20 HCM 197,08 152,61 202,33 | 157,72 | 44,47
PA 12 180,07 140,95 186,06 | 135,77 | 39,12
PA 12-%10 HCM 179,36 136,41 186,59 | 142,61 | 42,95
PA 12-%20 HCM 179,47 137,75 186,88 | 144,33 | 41,72
a) ——PA 11-%10 HCM
o ™\ PA 11-%20 HCM
‘:} 40 ll
_
T Vo
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Sekil 3.3 a) %10 HCM ve %20 HCM katkili PA 11’lerin TGA egrisi, b ve ¢) PA

11 ve PA 11 kompozitlerinin ergime ve kristallesme egrileri
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Sekil 3.4 a) %10 HCM ve %20 HCM katkili PA 12’lerin TGA egrisi, b ve ¢) PA

12 ve PA 12 kompozitlerinin ergime ve kristallesme egrileri

3.1.4 Ergiyik Akis indeksi Analizi

SLS parametrelerini diizenlemek, iiretim stireci boyunca giivenilir, yiliksek kaliteli
SLS numuneleri elde etmek i¢in bir sistem saglamak amaciyla hem sinterlenmis
hem de sinterlenmemis tozun termal ve fiziksel Ozellikleri incelenmistir.
Sinterlenmemis tozun yiiksek sicakliklara ve uzun 1sitma siirelerine maruz kalmasi,
hem katkisiz PA 11 ve PA 12 hem de farkli oranlarda HCM katkisiyla olusan
kompozit yapilarin 1s1l olarak yaslanmasinda veya bozulmasinda en etkili
unsurlardir. MFT testleri hem {iiretim 6ncesi katkisiz PA 11 ve PA 12 tozlarina hem
de %10 ve %20 katkili karisim tozlarma uygulanmistir. Uretim sonrasinda 1siya
maruz kalmis tozlarla tekrar MFT testi gerceklestirilmistir. PA 11 ve kompozitleri
icin MFI sicakligr 220 °C ve piston agirligt 2,16 kg olarak secilmistir. PA 12 ve
kompozitleri i¢in ise MFI sicaklig1 230 °C ve piston agirhigr 2,16 kg secilmistir.
Tim testler i¢cin kesme siire aralig1 standartlara gére 15 sn ve yiikleme esnasindaki
toz agirhigi 6 gr olarak secilmistir. Tiim toz numuneleri MFI isleminden once etiiv
firinda 70 °C’de 3 saat tutulmus ve oda sicakligina kadar sogutulmustur. Yapilan

testler sonucunda polimer tozuna yapilan seramik katki ile birlikte MFI degerlerinin
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de azaldig1 goriilmiistiir. Sekil 3.5a’da, PA 11 ve HCM katkili karisimi igin iiretim
Oncesi ve liretim sonrasinda 1s1 maruz kalmis tozun ergiyik akis ve hacim oranlari
verilmistir. Sekil 3.5b’de, PA 12 ve HCM katkili karisimi i¢in iiretim Oncesi ve
liretim sonrasinda 1s1 maruz kalmis tozun ergiyik akis ve hacim oranlar1 verilmistir.
Hem ergiyik akis oran1t hem de ergiyik hacim orani katki orani artik¢a beklendigi
gibi azalmigtir. Ayrica SLS isleminde kullanilan tozlara da MFI analizi
uygulanmistir. SLS isleminde tozlar 180 °C’ye 1sitilmis ve 180 dakika boyunca
islem gormiistiir. Islem gormiis tozlarn analiz sonuglari incelendiginde MFI
degerinin en ¢ok katkisiz PA 11 ve PA 12 numunelerinde diistiigii gozlemlenmistir.
Seramik katkinin ytiksek sicaklik 6zelliklerinin poliamide gore daha yiiksek olmasi
nedeniyle; kompozit yapiin aynm sicaklik ve siire i¢in viskozitenin daha kararli

olmasini saglamistir.
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Sekil 3.5 MFR ve MVR test sonug degerleri a) PA 11 ve PA 11/HCM
kompozitleri ve b) PA 12 ve PA12/HCM kompozitleri
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3.2 Sinterlenmis Parca Analizleri
3.2.1 Mekanik Test Analizleri

Bu galismada, SLS katmanli {iretim yontemi ile yogunlugu azaltilmis HCM katkili
PA 11 ve PA 12 polimer kompozitlerinin iiretilmis ve {iretilen sinterlenmis
numunelerin fiziksel ve mekanik 6zellikleri belirlenmistir. SLS yonteminin {iretim
parametrelerini optimize etmek i¢in farkli iiretim kosullar1 ve degisken iiretim
parametreleri ayrintili olarak incelenmistir. Daha sonra, fiziksel ve mekanik test
numuneleri, malzeme ve yontem boliimde verilen optimize edilmis degerlerle

tretilmigtir.
3.2.1.1 Cekme Testi

Sinterlenmis PA 11 ve PA 11 kompozitlerin ¢gekme testi sonuglart mekanik Sekil
3.6 ve Sekil 3.7°de gosterilmistir. Katkisiz PA 11 numuneleri i¢in 1-2 ve 1-4
parametrelerinde ¢cekme gerilmeleri sirasiyla 46,26 MPa ve 45,77 MPa olarak
bulunmustur. HCM katkis1 yapilmis PA 11 numuneleri i¢in ¢cekme dayanimlarinda
oldukea yiiksek bir diislis goriilmiistiir. Katkisiz PA 11 numunelerine gére %10-
%20 HCM Kkatkis1 yapilmig PA 11 numuneleri, diisik ED degerleri i¢in %60
azalirken, yliksek ED degerlerinde ¢ekme gerilmesi %50 azalmistir. Yiizde uzama
degerleri ise ¢ekme dayanimiyla birlikte azalmistir. Katkisiz PA 11 numunelere
HCM katki yapildik¢a uzama oraninda %70-80’e kadar diisiis tespit edilmistir.
Katkisiz PA 11 1-4 numunesi i¢in %46 olan uzama orani, %10 HCM katkisinda
%11,8 ve %20 HCM Kkatkisiyla da %8,5’a kadar diismiistiir. Hem ¢ekme dayanimi
hem de yiizde uzamasi i¢in katki orani arttikca diislis artmis, fakat kompozit
numuneler i¢in ED degeri arttikca mekanik degerlerdeki diisiis azalmistir. Cekme
dayanimindaki diisiisiin sebebi kirilma yiizeylerinden alinmis olan mikroyap1
goriintiileri ile detayli olarak analiz edilmistir. PA 11 numuneleri igin Sekil 3.7’de
verilmis ¢ekme diyagramlarina bakildiginda, katkisiz PA 11°deki her iki parametre
icin ¢cekme dayaniminda gozle goriiliir bir degisiklige rastlanmamigtir. Fakat HCM
katkili numunelerin ¢ekme diyagraminda, yiiksek ED (1-4) parametresinde
iretilmis kompozit numunelerin ¢ekme dayanimin daha yiiksek oldugu tespit
edilmistir. Bu farkin ortaya ¢ikmasinin ana sebebi, artan enerji yogunluguyla katk1
maddesi olan seramik mikrokiirelerin polimer matrise baglanmasinin artmasi

oldugu ifade edilebilir. Boylece araylizey bosluklar1 azalarak dayanimin da buna

41



bagh olarak arttig1r goriilmiistiir. Yine kompozit numunelerden alinmis kirilma

yiizeylerindeki mikroyapiyla, ED farkindan dogan sinterlenme bosluk yiizeyleri

tespit edilmistir.
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Sekil 3.6 Sinterlenmis PA 11 ve PA 11 kompozit numunelerin ¢gekme dayanimi ve

yiizde uzama degerleri
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Sekil 3.7 Cekme grafigi ve elastik bolge a) katkisiz PA 11, b) PA 11-%10 HCM
ve c) PA 11-%20 HCM
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Sinterlenmis katkisiz PA 12 ve PA 12/HCM kompozit numunelerin mekanik
ozellikleri Sekil 3.8’de gosterilmektedir. Yiiksek enerji yogunlugunda {iretilmis
katkisiz PA 12 numuneleri (1-4) i¢in ¢ekme dayanimi 48,07 MPa olarak
bulunmustur. HCM katkili PA 12 kompoziti icinse bu deger 1-2 ve 1-4
parametreleri i¢in sirasiyla 25 MPa ve 33 MPa olarak bulunmustur. Katkisiz PA 12
icin 1-2 ve 1-4 parametrelerinde yilizde uzama degerleri sirasiyla, %12 ve %25
bulunmustur. Uretim parametreleri i¢in secilmis olan daha yiiksek enerji yogunlugu
degerlerinde (1-4 parametresi), azalan enerji yogunluguna gore daha yiiksek
uzamaya sahip oldugu bulunmustur. PA 12°ye %10 HCM ilavesiyle ¢ekme
dayaniminda bir diisiis olmasina ragmen, birim sekil degistirme polimer matrise
eklenen HCM miktar1 ile artmistir. Cekme numunelerinden alinmis olan kirilma
yiizeylerinin SEM gdriintiileriyle birlikte daha detayli analizleri yapilmistir. Uretim
parametresinin daha yiliksek degeri (1-4) kullanilarak, HCM katkis1 %20
yapildiginda, %19’la kompozit numuneler arasindaki en yiikksek Uzamaya
ulagilmistir. Sekil 3.9a’da, katkisiz PA 12’nin farkli parametrelerdeki ¢ekme
grafigi, b’de %10 HCM katkili1 PA 12°nin ve c’de %20 HCM katkili PA 12’nin
cekme grafiklerinin grafikleri verilmistir. Cekme grafiklerine bakildiginda Sekil
3.8’deki sonucglardan anlasildig: lizere birim sekil degistirmenin enerji yogunlugu
parametresinin artmasiyla yiikseldigi goriilmiistiir. Yine cekme grafikleri lizerinden
bakildiginda en az dayanimi %20’lik HCM katkili yapmin gosterdigini ve kendi
icerisinde enerji yogunlugu parametresinin degismesiyle birlikte dayanim

degerinde gozle goriiliir bir degisiklik saglanmadig1 gozlenmistir.
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Sekil 3.8 Sinterlenmis PA 12 ve PA 12/HCM kompozit numunelerin gekme

dayanimi ve yiizde uzama degerleri
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Sekil 3.9 Cekme grafigi ve elastik bolge a) Katkisiz PA 12, b) PA 12-%10 HCM
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Sekil 3.10°da SLS yontemiyle iiretilmis PA 11 numunelerinin yiizeylerinin SEM
goriintiileri  verilmistir.  PA 11 1-2 parametresiyle {retilen numunenin
mikroyapisinda goriildiigli iizere ergimis polimer matris yapist igerisinde,
ergimemis PA 11 taneleri tespit edilmistir. Sekil 3.10a’daki kirilma yiizeyinde,
kirilma yilizeyine dik konumlanmis gevrek kirilma egilimini gosteren catlak
olusumlari tespit edilmistir. Ozellikle polimer yap1 igerisinde ergimemis tozlarin
varligl, gevrek kirilma davraniginin olusumuna neden olmustur. Ayrica PA 11 1-2
numunesinde az da olsa siinek kirilma davranigini isaret eden kirilmalar da tespit
edilmistir. Sekil 3.10a’da, PA 11 1-2 yapisindaki ergimis ve ergimemis PA 11’nin
farkli mekanik Ozelliklere sahip oldugu gorilmiistir. Bu farklikla birlikte
mikroyapi incelendiginde PA 11 matrisindeki ¢atlak baslangicinin ergimemis PA
11 tanelerinin matrise baglanti noktasindan basladig:1 ve buradan ¢atlagin yayildigi
gozlemlenmistir. Sekil 3.10b’de PA 11 1-4 numunesi verilmistir. 1-4
parametresiyle iiretilmis olan PA 11 numunesi i¢in kirilma yiizeyinin mikroyapisi
incelendiginde mikroyapinin tamaminda ¢atlak biiytimesi sirasinda meydana gelen
asir1  plastik deformasyon goriilmiistiir. SLS yonteminde kullanilan 1-4
parametresinin daha yiiksek enerji yogunluguna sahip olmasi, PA 11 1-2
numunesinde ergimeyen tozlarin ergimesine neden olmustur. Bdylece gevrek
kirllmay1 tetikleyen yapt ortadan kaldirilarak PA11 1-4 numunesi plastik

deformasyon gostererek siinek kirilmistir.

S 6725204 WD SEMMode magD MV HW  curr 200 pm
' 20107PM  T.Amem  Field-Free 450x 200KV 921um O.17nA HiRes Gold on Carbon

Sekil 3.10 SEM goriintiileri a) katkisiz PA 11 1-2 ve b) katkisiz PA 11 1-4
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Sekil 3.11°de SLS yontemiyle iiretilmis PA 12 numunelerinin yiizeylerinin SEM
goriintiileri verilmistir. Her iki enerji yogunlugu degeri icin de yapi igerisinde
ergimemis tozlarin varligi belirlenmistir. Ancak enerji yogunlugunun artmasiyla
ergimemis tozlarin azaldigir goézlemlenmistir. PA 11°e benzer olarak enerji
yogunlugundaki artis yapidaki ergimeyi de arttirmistir. Sekil 3.11°de, SLS ile
tiretilen her iki numunenin de belirgin deformasyon olmaksizin gevrek kirilma
ozellikleri sergiledigi goriilmiistiir. Ayrica, kirilma ylizeylerinin timii gerilme
yoniline dik konumlanmistir. Sekil 3.11a ve b, katkisiz PA 12 numunesindeki
catlaklarin, ¢cekme testi sirasinda ergimis PA 12 matrisi ile ergimemis PA 12
tanelerinin arasindaki araytizlerde olustugu ve buradan yayildig1 goriilmistiir. Sekil
3.11°de her iki parametre i¢in de siinek kirilma olarak isaretlenen bolgelerde catlak
biiylimesi sirasinda arayiizlerde meydana gelen plastik deformasyon goriilmiistiir.
Bu, ergimis PA 12 matrisinin ve ergimemis PA 12 tanelerinin 6nemli 6l¢iide farkli
mekanik 6zelliklere sahip oldugu tespit edilmistir. Buna ek olarak, Sekil 3.11a ve b
SLS yontemiyle elde edilen katkisiz PA 12 numunesinin gozeneksiz ve yogun bir
yapiya sahip oldugu goézlemlenmistir. Sekil 3.11a ve b, katkisiz PA 12 numunesinde
cekme yiiklemesi sirasindaki kirilmanin iki asamaya ayrilabilecegi belirlenmistir.
Bunlar, ¢atlagin olusumu ve kararli biliylimesi ile hizli bir catlak yayilma

asamasidir.

Sekil 3.11 SEM goriintiileri a) katkisiz PA 12 1-2 ve b) katkisiz PA 12 1-4
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Sekil 3.12 ve Sekil 3.13 sirastyla farkli parametre degerlerinde iiretilmis olan %10
HCM ve %20 HCM katkili PA 11 numunelerinin kirilma yiizeylerinin SEM
goriintiileri verilmistir. Sekil 3.12a’da PA 11-%10 HCM 1-2 numunesinin kirilma
ylizeyi verilmistir. Burada SLS iiretimi sirasinda diisiik ED parametresinin (0,0300
Jmm?)  kullanilmasiyla birlikte mikroyap:r icerisinde sinter bosluklari
gbzlemlenmistir. Sekil 3.12b’de ayni numunenin 0,0500 J/mm? ED degeri
kullanilarak tiretilen 1-4 numunesinin mikroyapisi verilmistir. 1-2 parametresine
gore yiiksek ED degeri secilmesiyle polimer matris sinterlenmesi ve HCM
katkisinin yapiya baglantist artmistir. Sekil 3.6’da verilmis olan ¢ekme dayanimi
degerlerine paralel olarak 1-2 parametresiyle iiretilen kompozit numunelerin gekme
dayanimi degerlerindeki diisiisiin hem mikroyapi i¢indeki sinter bosluklari hem de
partikiil/matris baglantisinin gorece 1-4 parametresine gore zayif olmasindan
kaynaklandig tespit edilmistir. Ayn1 %10 katkiyla iiretilen PA 11 numunelerinde
gozlemlendigi gibi Sekil 3.13’teki 1-2 diisiik ED parametresiyle tiretilen PA 11
kompozit numunelerinin mikroyapilarinda belirgin kirilma ve i¢c gdzenekler
goriilmiistiir. Bu da Sekil 3.6’daki PA 11-%20 1-2 kompozit yapisindaki ¢ekme
gerilmesindeki diisiisiin sebebi oldugu tespit edilmistir. Ayrica hem %10 hem de
%20 HCM katkil1 1-2 parametresiyle iiretilmis mikroyapilarda ici bos seramik
mikrokiirelerin polimer matris igerisinde tutunamayip, matrisle daha zayif baglanti
yaptig1 tespit edilmistir. Bunun da ¢gekme dayanimi ve birim sekil degistirmedeki
diistisiin sebeplerinden biri oldugu gortilmistiir. 1-2 parametresinin aksine 0,0500
Jimm? iiretilmis olan kompozit numunelerde (1-4 parametresi) bu durum
goriilmemistir. Partikiil/matris baglantis1 daha saglam gerceklesmis ve yapi
icerisindeki sinter boslugu da azalmistir. Boylece ¢ekme dayanimi degerleri 1-2
parametresine gore daha yliksek elde edilmistir. PA 11 kompozit numunelerinde i¢i
bos seramik mikrokiire katkilari, katkisiz PA 11’°lerdeki ergimemis PA 11 tanelerin
catlak olusumundaki roliinii iistlenmislerdir. Kompozit numuneler katkisiz PA
11’den farkl1 bir kirilma mekanizmasini temsil etmistir. Bunun nedeni, HCM’lerin
ve PA 11 matrisinin arayiizlerindeki baglanma mukavemeti ¢ok kiiciiktiir ve
catlaklar arayiizlerden yayilmistir, bu da HCM’ler ve PA 11 matrisi arasinda
ayrilmalara neden olmustur. Sekil 3.12¢ ve Sekil 3.13¢’de her iki orandaki katkinin
da 5000x biiyiitiilmiis goriintiileri verilmistir. Burada seramik mikrokiireler ile

polimer matris arayiizeyi kirilmadan 6nce 6nemli bir plastik deformasyona ugramis
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ve matristen ayrilmistir. Plastik deformasyonun ise 0,0500 JJmm? ED’de, 0,0300
JiImm? ED degerine gore daha az oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 3.12 Kompozit numunelerin kirilma yiizey goriintiileri a) PA 11-%10 HCM
1-2, b) PA 11-%10 HCM 1-4 ve c) 5000x biiyiitilmiis mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 3.13 Kompozit numunelerin kirilma ytizey goriintiileri a) PA 11-%20 HCM
1-2, b) PA 11-%20 HCM 1-4 ve c) 5000x biiyiitilmiis mikroyap1 goriintiileri

Sekil 3.14a ve b’de %10 HCM katkisiyla diisiik enerji yogunlugunda (1-2) tiretilen
PA 12 kompozit numunesinin, Sekil 3.14c ve d’de %10 HCM katkiyla yiiksek
enerji yogunlugunda (1-4) tiretilen PA 12 kompozit numunesinin, Sekil 3.14e ve
f’de ayn1 sekilde diisiik ve yiiksek enerji yogunlugunda %20 HCM katkiyla iiretilen
PA 12 kompozit mikroyapilar1 verilmistir. Sekil 3.14’te polimer matris igerisine
dagilmis olan i¢i bos seramik mikrokiirenin ¢ekme testi sirasindaki kirilma
davranis1 verilmistir. Ici bos seramik mikrokiire katkilari, katkisiz PA 12
numunesinin ¢atlak olusum bdlgesinde ergimemis PA 12 tanelerinin oynadigi role
esdeger bir rol oynamistir (Sekil 3.14b ve d). Ancak bu durumda HCM ylizeyleri

pliriizsiiz olmasi nedeniyle PA 12 ile nispeten birlesmesinin zorlastig1 gorilmiistiir.
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Bu nedenle, PA 12/HCM numunelerinde, HCM’ler ciddi bir gerilme
konsantrasyonu etkisine yol agan kiiresel bosluklar olarak rol oynamistir. Bu da
araytiizler boyunca HCM yapilarindan baslayan ilk catlaklara ve PA 12 matrisinde
catlak biiylimesine neden olmustur. Sekil 3.14b ve d’de gosterildigi gibi, bir HCM
etrafindaki PA 12 matrisi kirilmadan 6nce 6nemli plastik deformasyona ugramistir.
Bu durum katkisiz PA 12 numunesinin ergimis PA 12 matrisinde gozlenen
deformasyona benzerlik gostermistir (Sekil 3.11a). Kompozit numuneler katkisiz
PA 12’den farkli bir kirllma davranisi sergilemistir. Ciinkiit HCM’lerin ve PA 12
matrisinin araylizlerindeki baglanma mukavemeti c¢ok kiigliktiir. Catlaklarin
arayiizeyde cekirdeklenip, bitylimiis olmast HCM’ler ile PA 12 matrisi arasinda
ayrilmaya neden olmustur. Buna bagh olarak, uygulanan gerilim sadece PA 12
matrisine etki eder ve HCM’ler arasinda bulunan PA 12 matrisi i¢inde bir gerilim
konsantrasyonunun gelismesine yol agmustir. Bunun sonucu olarak da PA 12
matrisi i¢inde hizli gatlak ilerlemesi gergeklesmistir. Bu nedenle, HCM’ler ve
ergimis PA 12 matrisi arasindaki arayiizeylerin ¢atlak biiyiimesinde esas roli
oynamis oldugunu ifade edilebilir. Seramik partikiillerin varlig1 ve polimer matris
ile HCM arayiizeyi olusumu ¢ekme dayanimi degerlerini diisiirmiistiir. Seramik
esasli katkinin yap1 i¢inde bulunmasi ve seramiklerin ¢ekme yiiklemeleri altinda
diisilk dayanim gostermesi, malzemenin davranigini olumsuz etkilemistir. Bununla
birlikte  ED’nin artisinin poliamid partikiillerinin fiizyonunu artirdigi  ve
gozenekliligi azalttigr Sekil 3.14’teki SEM goriintiileriyle desteklenmistir. Boylece
daha yiiksek mekanik 6zelliklere sahip ve daha yogun bir yap1 iiretilmesi miimkiin

olmustur.

PA 11 ve PA 12 6zelinde mekanik 6zelliklere bakildiginda, PA 12 polimerinin
yapisinda PA 11°e gore fazladan bir tane karbon atomu bulunmaktadir. Bu sayede
PA 12 zincir yapisinin hareket kabiliyeti PA 11’den daha fazladir. Bu da ergimenin
PA 12’de daha kolay olmasini saglamaktadir. Ayrica yapidaki bu hareketlilik
kompozit numunelerinde katki malzemesinin yapiya katilmasini kolaylastirmistir.
Bu etkiyle birlikte i¢i bos seramik mikrokiire yapilart PA 12 matrisine daha saglam
yapisma Ozelligi gostermistir. Boylece PA 12 numunelerinden elde edilen mekanik
Ozellik degerleri PA 11 numunelerine gore daha iyi 6zellikler gosterdigi ifade

edilebilir.
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Sekil 3.14 SEM goriintiileri a-b) PA 12 %10 HCM 1-2, c-d) PA 12 %10 HCM 1-
4, e-f) PA 12 %20 HCM 1-2 ve PA 12 %20 HCM 1-4
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3.2.1.2 U¢ Nokta Egme Testi

Sekil 3.15, katkisiz PA 12 ve PA 12-HCM kompozit yapilarin ii¢ nokta egme test
sonuglari gosterilmistir. Katkisiz PA 12’nin ii¢ nokta egme testi sonuglarinin
ortalama modiil degeri, yliksek ve diisiik parametreler i¢in sirasiyla 1,19 GPa ve
1,18 GPa’dir. Ayrica, egme dayanimi degerleri de sirasiyla 59,91 MPa ve 58,03
MPa oldugu Sekil 3.15’te gosterilmistir. Daha yiiksek enerji yogunlugu ile
calismanin daha yiiksek E-Modiil ve egme dayanimi gosterdigini tespit edilmistir.
Artan HCM miktar ile birlikte, %20 HCM takviyeli PA 12’de katkisiz PA 12’ye
kiyasla E-Modiil daha yiiksek degerlere ulasmistir. HCM katkili PA 12 kompozit
yapilarin egme dayanimlari, %10 HCM katkili PA 12'de kii¢iik bir azalmanin yani
sira, PA 12-10 HCM 1-2, PA 12-10 HCM 1-4 ve PA 12-20 HCM 1-2, PA 12-20
HCM 1-4 i¢in sirasiyla 48,53 MPa-53,22 MPa ve 48,06 MPa-48,30 MPa olarak
degismistir. Katkisiz PA 12 sonuglarindaki gibi katkili PA 12 numunelerinde
yiiksek enerji yogunluklarinda (1-4) hem egme dayaniminda hem de E-modiilde
daha yiiksek degerlere ulastigi goriilmiistiir. Katki miktar1 ve egme 6zelliklerinin
oldukca benzer olmasi dikkat cekicidir, bu da egme Ozelliklerinin kompozitin

yogunluguna son derece bagli oldugunu ortaya koymustur.
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Sekil 3.15 Sinterlenmis PA 12 ve farkli katki oranlarindaki kompozit numunelerin

egme testi sonucunda olusan Egme Dayanimi ve Elastisite Modiilii degerleri
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3.2.1.3 Charpy Centik Darbe Testi

Charpy centik darbe testi her bir katkisiz PA 11 ve PA 12 numuneler ve iki farkli
parametreyle (1-2 — 1-4) iiretilmis olan %10°luk ve %20’lik katkili numuneler i¢in
uygulanmistir. Test sonucunda elde edilen Charpy darbe dayanimi degerleri sekil
3.16°da verilmistir. Sekil 3.16, PA 11 ve PA 12'nin kendisinin ve farkli miktarlarda
HCM katkili polimer kompozit yapilarin Charpy c¢entik darbe testi sonuglarini
gostermektedir. Gergeklestirilen testlerin sonuglara gore, ¢entikli Charpy darbe
dayaniminin %10 HCM katkisinda diistik bir oranda degistigi sonucuna varilmustir.
Agirlikca %10 HCM katkistyla darbe dayammi 6.24 J/mm?’ye gelmektedir bu
deger katkisiz PA 12 i¢in 6,61 J/mm?ye denk gelmistir. Fakat %10-%20 HCM
katkili PA 11 yapilani icin daha yiiksek bir diisiis gdzlemlenmistir. Uretim
parametresi 6zelinde incelendiginde, onceki boliimlerde de oldugu gibi enerji
yogunlugu degerleri artikca malzemelerin darbe dayanimi da buna bagli olarak
artig1 gozlemlenmistir ve bu artis malzemeye yapilan katki orani artik¢a da devam

ettigi gozlemlenmistir.
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Sekil 3.16 Charpy ¢entik darbe testi parametrelere gore darbe dayanimlari a) PA
12 ve %10-%20 HCM katkili kompozit numuneleri ve b) PA 11 ve %10-%20

HCM katkili kompozit numuneleri

Darbe yiizeyi kesitlerinden alinmis olan 1-2 ve 1-4 parametre degerleriyle tiretilmis
katkisiz PA 11’°nin darbe yiizey kesitlerinin SEM goriintiileri ve PA 12’nin darbe
ylizey kesitlerinin SEM goriintiileri Sekil 3.17°de verilmistir. Sekil 3.17a ve b’de 1-
2 parametre degerleriyle iiretilen Katkisiz PA 11 darbe yiizeyi kesit goriintiisiinii,

Sekil 3.17c ve d’de 1-4 parametre degeriyle iiretilmis katkisiz PA 11’in darbe
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yiizeyi kesit gorilintiisli verilmistir. Katkisiz PA 12 numuneleri de PA 11 ile ayni
sirayla Sekil 3.17e, f, g ve h’de verilmistir. Sekil 3.18’de PA 11/HCM ve PA
12/HCM kompozit numunelerin darbe ylizey kesitlerinin mikroyapilar1 verilmistir.
Sekil 3.18a’da PA 11-%10 HCM 1-2 kompozit numunesinin, b’de PA 11-%10
HCM 1-4 kompozit numunesinin, c’de PA 11-%20 HCM 1-2 kompozit
numunesinin ve d’de PA 11-%20 HCM 1-4 kompozit numunesinin ve Sekil 3.18e,
f, g ve h’de ayni1 sirayla PA 12/HCM kompozitlerinin darbe yiizey kesitlerinin SEM

goriintiileri verilmistir.

Sekil 3.17°de, katkisiz PA 11 ve katkisiz PA 12 SLS numunesinin kirilmig
ylizeyinin, ¢atlak ilerlemesine kars1 direnci goriilmiistiir. Bu yiizden, numunelerin
deformasyon gerilmesini olusturmak i¢in daha fazla enerji gerektiginden, daha
yiiksek darbe dayanimi elde edilmistir. Fakat Sekil 3.18’e bakildiginda katkisiz
poliamidlere oranla ¢ok daha fazla i¢ gozenek goriilmekte, bununla birlikte i¢i bos
seramik mikrokiirelerin matris ile birlesiminden baslayan catlak olusumu bu i¢
gozenek bosluklarini takip ederek diger HCM yapilarina kadar hizla yayilmaktadir.
Boylece katkisiz  poliamid yapisinin  aksine  kompozit numunelerin
deformasyonunun gergeklesmesi i¢in daha az bir darbe enerjisine ihtiya¢ oldugu
tespit edilmigtir. SLS iiretiminde son parga i¢in 6nemli bir parametre olan enerji
yogunlugu ¢cekme ve egme testlerinde oldugu gibi Charpy centik darbe testinde de
onemli bir rol oynanugtir. Her bir numune 6zelinde enerji degerinin 0,0500 J/mm?
olarak secilen 1-4 parametresinde daha yiiksek bir darbe dayanimi kazandigini
gOriilmiistiir ve bunun ana sebebi SEM goriintiilerinde anlasilabilecegi gibi enerji
yogunlugun artirilmasiyla elde edilen daha yogun ve gozeneksiz yapilarin oldugu
tespit edilmistir. Katkilt PA 11 ve PA 12 i¢in de bu gecerlidir ayrica kompozit
numuneler ig¢in bir diger artis nedeni de enerjideki artisin partikiil-matris
baglantisinin artirmasi ve ¢atlak olusumunu daha az enerjiyle iiretilmis olan 1-2

parametreli numunelere gore azaltmis olmasidir.
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Sekil 3.17 Katkisiz poliamidlerin darbe yiizey kesit goriintiileri (a ve b) Katkisiz
PA 11 (1-2) 350x-750x biiyiitme, (¢ ve d) katkisiz PA 11 (1-4) 350x-750x
biiyiitme ve (e ve f) katkisiz PA 12 (1-2) 350x-750x biiyiitme, (g ve h) katkisiz PA
12 (1-4) 350x-750x biiyiitme
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Sekil 3.18 SEM darbe yiizey kesit griintiileri (a ve b) PA 11 %10 HCM 1-2
(350%-750), (c ve d) PA 11 %10 HCM 1-4 (350x-750x), (e ve f) PA 11 %20
HCM 1-2 (350x-750x), (g ve h) PA 11 %20 HCM 1-4 (350x-750x) numuneleri ve
ayni sirayla (i-p); %10 ve %20 katkili PA 12 kompozit numuneleri
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3.2.2 Yogunluk Analizleri

Bu calismanin oOncelikli amaglarindan biri, malzemenin kararliligindan ve
Ozelliklerinden fazla 6diin vermeden daha hafif bir malzeme elde etmektir. Cesitli
miktarlarda HCM katkili PA 11 ve PA 12 ve katkisiz PA 11 ve PA 12’nin yogunluk
Olctim sonuglart Sekil 3.19 ve Sekil 3.20°de gosterilmistir. Sekil 3.19a, katkisiz PA
11’nin 12 farkli parametre i¢in bulanan yogunluk degerlerini, Sekil 3.19b, katkisiz
PA 12’nin 12 farkli parametre i¢in bulanan yogunluk degerlerini, Sekil 3.20a, %10
HCM katkili PA 11 i¢in 12 farkli parametre 6zelindeki yogunluk degerlerini, Sekil
3.20b %20 HCM katkili PA 11 i¢in 12 farkli parametre 6zelindeki yogunluk
degerlerini sonuglarini gosterilmistir. Sekil 3.20c %10 HCM katkili PA 12 igin 12
farkli parametre 6zelindeki yogunluk degerlerini, Sekil 3.20d %20 HCM katkili PA
12 i¢in 12 farkli parametre 6zelindeki yogunluk degerlerini sonuglar1 verilmistir.
Katkisiz PA 11 ve PA 12 numuneleri i¢in yogunluk degerleri %10 ve %20 HCM
katkisiyla beraber diisiis gostermistir. Genel olarak PA 12 yapisi igerisine %10-
20’lik HCM katkisiyla polimer kompozit yapist %5 ila %6 arasinda daha diisiik
yogunluk degerleri saglanmistir. PA 11 yapisina katilmis olan %10-%20’1ik HCM
katkisiyla sirasiyla %7 ila %10 arasinda daha diisiik yogunlukta sinterlenmis

malzemelerin tiretimi gerceklestirilmistir.
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Sekil 3.19 12 farkli parametre i¢in yogunluk degerleri a) katkisiz PA 11 ve b)
katkisiz PA 12
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Sekil 3.20 12 farkli parametre i¢in yogunluk degerleri a) PA 11 %10 HCM, b) PA
11 %20 HCM, c) PA 12 %10 HCM ve d) PA 12 %20 HCM

PA 12 ve HCM’nin y1gin yogunluk degerleri sirastyla 0,99 g/cm?® ve 0,80 g/cm?®

olarak belirlenmistir. Numunelerin deneysel yogunlugu Archimedes prensibi ile

belirlenmis ve degerler Sekil 3.19 ve 3.20°de verilmistir. Daha 6nce de belirtildigi

gibi, artan enerji yogunlugu ile numunelerin goézeneklilik iceriginin azaldig:
goriilmiistiir. Kompozit tiretimi sirasinda birim enerji yogunlugunun artirilmasiyla
sisteme enerji girdisi artmis ve PA 12 matrisinin daha yiiksek ergime egilimi ile

daha yogun yapilarin olustugu gorilmustir. Sekil 3.21°de 1-2 ve 1-4

parametreleriyle iiretilen numunelerin yogunluk degerleri verilmistir.
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Sekil 3.21 1-2 ve 1-4 parametreleri i¢in yogunluk degerleri (a) PA 11 ve PA 11

kompozit numuneleri (b) PA 12 ve PA 12 kompozit numuneleri

3.2.2 Tribolojik Testler

Sekil 3.22°de, PA 11 ve PA 12 kompozit numunelerinin aginma oranlari verilmistir.
Katkisiz PA 11 ve PA 12’nin 1-2 parametresi i¢in asnma oran1 6,67-10* mm3/Nm
ve 5.97-10* mm3/Nm olarak belirlenmistir. Enerji yogunlugu degerinin artmastyla
PA 11 ve PA 12 igin asinma oram degerleri sirastyla 5,10-10* mm®Nm ve 3,27-10"
4 mm®Nm degerlerine diismiistiir. Mekanik testler sonucu gerceklestirilen
mikroyapi1 analizlerinde de goriildiigii gibi enerji yogunlugunun artmasi, polimer
yapidaki ergimeyi ve sinterleme davramisini gelistiren bir degiskendir. Enerji
yogunlugunun artmastyla gézenek igerigi daha diisiik ve daha yogun nihai iirlin elde
edilmistir. Ayrica, 6zellikle PA 11 numunesinde artan enerji yogunluguyla birlikte
yapidaki ergimemis toz miktar1 olduk¢a azalmis ve hata orani diisiik yapilar elde
edilmistir. Bu nedenle 1-4 parametresi ile iiretilen numuneler daha iyi bir asinma
davranigi sergilemis ve aginma oranlari azalmistir. Yapiya seramik mikrokiirelerin
ilavesi ise asinma davranisinda farkli etkilerin ortaya ¢ikmasina neden olmustur.
PA 11 matrisinin %10 ve %20 oraninda HCM ile takviyelendirilmesinde, takviye
orani arttikga aginma orani azalmistir. Yapida bulunan seramik esasl partikiiller
malzemenin asinma davranmigini gelistirmistir. Enerji yogunlugundaki artis da
katkisiz polimerlerde oldugu gibi asinma oranmi disiirmistiir. Enerji
yogunlugundaki artisin PA 11 matrisli HCM takviyeli malzemeler i¢in de az hatali
bir yapinin elde edilmesini saglamis ve asinma orani diismiistiir. PA 12 matrisli
kompozitte ise PA 11 ile benzer olarak enerji yogunlugunun artmasi aginma

oraninin azalmasini saglamistir. Bununla birlikte %10 HCM takviyesi asinma
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oraninin azalmasini saglarken, %20 HCM takviyesi aginma oranlarinda artisa neden
olmustur. Daha once belirtildigi gibi PA 12 numunesinde matris ve takviye
arasindaki birlesmede sorunlar tespit edilmistir. Buna bagli HCM miktarindaki
artisla matris ve HCM arasinda uygun bir baglanma saglanamadigi
diistiniilmektedir. Bu nedenle asinma testi sirasinda HCM partikiillerinin yapidan
cikarak aginma prosesine dahil oldugu ve seramik esaslt sert partikiillerin aginma

prosesine dahil olmasiyla aginma hasarinin arttig1 tespit edilmistir.
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Sekil 3.22 Spesifik aginma oranlar (a) katkisiz PA 11 ve PA 11/HCM kompozit
numuneleri ve (b) katkisiz PA 12 ve PA 12/HCM kompozit numuneleri

Sekil 3.23, Sekil 3.24 ve Sekil 3.25 sirastyla, katkisiz poliamid numunelerinin, PA
11 kompozit numunelerinin ve PA 12 kompozit numunelerin aginma yiizeylerinin

SEM gorintiilerini ve 3D profillerinin goriintiileri verilmistir.

Takviye elemani icermeyen PA 11 ve PA 12 malzemenin asinma davranisi
incelendiginde, ozellikle asinma ylizeylerinde yogun hasarlarin ve catlaklarin
olustugu gozlemlenmistir. Her iki matris malzemesi aginma sirasinda ortaya ¢ikan
gerilmelere dayanamamis ve yiizeyde c¢atlaklar ve oluklarin  olusumu
gerceklesmistir. Katkisiz polimer matrisler i¢in enerji yogunlugu arttiginda asinma
oraninda buna bagli olarak azaldigi Sekil 3.22°de goriilmiistiir. Sekil 3.23’teki
asimnma yiizeylerinden alinmis olan 3B profil kesitlerinde de bakildiginda, ED
degeri 0,030 J/mm? aksine 0,050 J/mm? ile iiretildigi zaman asinma yiizey
derinliginin azaldig1 goriilmiistiir. Ayn1 zamanda Sekil 3.23’teki 3B profillere ve
SEM goriintiilerine baktigimizda, 0,030 J/mm? ile iiretilmis olan numunelerin
asinma yiizeylerinin daha kaba ve bosluklara sahip oldugunu ve buna bagli olarak

spesifik aginma oraninin da beklenildigi gibi daha yiiksek oldugu tespit edilmistir.
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Katkisiz poliamid yapilari i¢in asinma davraniginin, SEM asinma izinde gorildigi

gibi plastik deformasyonla gerceklestigi gorilmiistiir.

Her bir numunenin asinma mekanizmalarin1 anlamak i¢in, asinma testinden sonra
asinma izlerinin morfolojileri gézlemlenmis ve sonuglar Sekil 3.23, 3.24 ve 3.25’te
verilmistir. Her bir numune 30 dk’lik kayma dongiisiinden sonra, bu numunelerin
asinmis yiizeylerinde mikro c¢atlak gozlemlenmistir. Bu yiizden, plastik
deformasyona karst direncglerin yiiksek olmadigi sonucuna varilmistir. Bununla
beraber, Sekil 3.24 ve 3.25’te her bir asinma yiizeylerinin genisligini tespit etmek
icin, 3B profillerinden ve SEM goriintiilerinden farkli aginma yiizeylerinden 6lgiim
alimmistir.  Sonuglarda, katkili poliamid kompozitlerinden katkisiz poliamid
yapilarina gore daha genis bir asinma izi gdzlenmistir. Ayrica katki orani arttikca
asinma yiizey genisligi de artmistir. Sekil 3.24 ve 3.25’teki kompozit numunelerinin
SEM goériintiilerine bakildiginda deformasyonun asinan pargalarin yiikseklik
dagilimina bagl oldugu goriilmiistiir. Kayma isleminden sonra, normal ve tegetsel
yiliklemenin kombinasyonu nedeniyle derinlikler ve genislikler daha biiyiik hale
gelmistir. Sekil 3.24 ve 3.25’te goriildiigi gibi, kayma yonii boyunca paralel oluklar
ve ¢izikler ile katman seklindeki ¢atlaklar abrasif asinmadan kaynaklanmistir. Bu
durumla birlikte, tiim numunelerin asinma testlerinde abrasif ve yorulma
asinmasinin birlikte baskin oldugunu sonucuna varilmistir. Sekil 3.23, 3.24 ve
3.25’te goriilebilecegi gibi, PA 11-PA 12/HCM kompozitlerinin yiizeyinin aginma
izlerinde bazi deforme olmus kalintilar bulunurken, PA 12’nin asinma i1zi ¢ok daha
purtizstizdiir. PA 12 ile karsilagtirildiginda, kompozit numunelerde kayma sirasinda
asinmis HCM partikiillerinin varlifi nedeniyle asinma oluklarmin sayis1 daha
fazladir. PA 11-PA 12/HCM kompozitlerinin aginma izinin genisligi PA
12’ninkinden daha biiyiik bulunmustur. Bu nedenle, HCM ilavesi, Sekil 3.22°de
verilen spesifik aginma oranmi sonuglariyla tutarli olarak PA matrisinin asinma

direncini arttirmustir.

Ayrica, Sekil 3.24 ve 3.25’te kompozit numunelerin aginma ylizeyi bolgelerinde
mikro kesme izleri seklinde belirgin abrasif aginmanin yani sira seramik
mikrokiirelerde de abrasif izler goriilmiistiir. Ayrica yiizeyde, PA12 bolgesinin
lokal olarak 1sinmasi ve yumusamasiyla sonu¢lanan ve bu bolgede asir
deformasyona/uzamaya neden olan disk ylizeyiyle gii¢lii adezyonun bir sonucu

olarak siddetli yirtilmanin oldugu bazi alanlar goriilmiistir. HCM’ nin bazi
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bolgelerinde adezyon, kayma yoniine paralel ylizey yorulma catlaklarinin ortaya
¢ikmasina neden olmustur. Ayrica, Sekil 3.24 ve 3.25’teki tribo yiizey, diisiik ED
ile sinterlenmis bolgelerdeki ylizey/alt ylizey bosluklarinin bir sonucu olarak ortaya
cikabilecek rastgele yonelimlere sahip yiizey mikro catlaklar1 goriilmiistiir. Bu
bosluklarin varligiyla birlikte asinma sirasindaki catlaklarin artmasi diisiik ED
degeriyle liretilen numunelerin asinma oraninin yiiksek ED ile iiretilen kompozit

numunelerden daha fazla olmasina yol agmustir.

PA 11, PA 12 ve PA11-12/HCM kompozit numunelerinin ylizeyindeki aginma
topografisinde farkliliklar goriilmistiir. Sekil 3.26 ve Sekil 3.27 sirasiyla katkisiz
PA 12 ve PA 12/HCM kompozit numunelerini ve katkisiz PA 11 ve PA 11/HCM
kompozit numunelerinin yilizey topografilerini ve 2B asinma yiizeyi profilleri
verilmistir. Sekil 3.26 ve 3.27°de gosterildigi gibi, PA 11-12/HCM kompozitlerinki
katkisiz poliamidlerden daha piiriizli oldugu goriilmiistiir. Ici bos seramik
mikrokiire katkisinin aginma izleri yiizeyinin PA 12’ninkinden ¢ok daha piiriizlii
oldugu agikca goriilmiistiir. Ayrica, HCM partikiillerinin eklenmesiyle asinma
izlerinin hem i¢indeki hem de disindaki yiizey piiriizliiliigii de artmistir. Sekil 3.26
ve 3.27°deki yiizey topografilerine bakildiginda diisiik ED degerlerinde iiretilmis
olan numuneler, ED degeri1 yliksek olan 1-4 parametresine gore daha derin asinma
ylizeylerine sahip oldugu goriilmiistiir. Bu sonug, katkisiz poliamidlere yapilan

katki orani arttik¢a da devam etmistir.
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Sekil 3.23 Asinma yiizeyi SEM goriintiisii ve 3B profilleri goriintiisii; (a) PA 11
1-2, (b) PA111-4, (c) PA121-2 ve (d) PA 12 1-4
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Sekil 3.24 Asinma yiizeyi SEM goriintiisii ve 3B profilleri gortintiisii; (a) PA 11
%10HCM 1-2, (b) PA 11 %10HCM 1-4, (c) PA 11 %20HCM 1-2 ve (d) PA 11
%20HCM 1-4
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Sekil 3.25 Asinma yiizeyi SEM goriintiisii ve 3B profilleri gortintiisii; (a) PA 12
%10HCM 1-2, (b) PA 12 %10HCM 1-4, (c) PA 12 %20HCM 1-2 ve (d) PA 12
%20HCM 1-4
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Bu calismada, segici lazer sinterleme (SLS) teknigi kullanilarak farkli oranlarda ici
bos seramik mikrokiire katkilartyla poliamid 11 ve 12 matrisli kompozit
malzemeler olusturulmustur. Numuneler “EOS FORMIGA P110” SLS eklemeli
imalat makinesinde {iretilirken, mekanik ozelliklerinin degerlendirilmesi igin
“cekme, egme ve Charpy darbe” testleri uygulanmistir. Ayrica SLS teknigi,
fonksiyonel pargalarin {iretiminde yaygin olarak ve makul bir iiretim kapasitesiyle
kullanilacak kadar gelismistir. Bununla birlikte, lazerle sinterlenmis pargalarin
ozellikleri enerji yogunluguna baghdir. Bu nedenle, bu ¢alismada farkli oranlarda
katkilanmis poliamid kompozitinin ydnelime bagli tribolojik o6zelliklerini
aragtirmay1 amaclanmistir. Tribolojik 6zelliklerin belirleyebilmek i¢in “aginma”
testi kullanilmistir. I¢i bos seramik mikrokiire ilavesinin sinterlenmis numunelerin
mekanik Ozellikleri lizerindeki etkileri arastirilmis ve lazer enerji yogunlugunun
(ED) sinterlenmis numunelerin, yogunlugu, mekanik 6zellikleri ve morfolojisi

tizerindeki etkisi degerlendirilmistir.

Farkli enerji yogunluklar1 kullanilarak iiretilen parcalarin malzeme morfolojisi
incelenmistir. Sonuglarin, ¢esitli enerji yogunluklariin yeni kompozit malzemenin
mikroyapis1 hakkindaki olasi etkilerini yansitmasi amaglanmistir. Numuneler 0,030
Jimm? ve 0,050 J/mm? ED degerinde iiretilmistir. Numunenin 0,030 J/mm? ED’de
insa edilen yiizeyinin gozenekli oldugu yapilmis olan mekanik testler sonrasindaki
ylizey kesit goriintiilerinde tespit edilmistir. Bu gozeneklilik, tozun diisiik enerji
yogunluguna maruz kalmasina ve parcanin poliamid partikiilleri arasinda diisiik
arayiizey baglanmasma dayanmaktadir. Bu da bosluklarin olusmasina neden
olmustur. ED 0,050 J/mm? degerine yiikseldikge, poliamid partikiillerinin fiizyonu
artmis, bu da gozenekliligin azalmasina neden olmustur. Boylece gozenek oram
daha diisiik, daha yogun yapilar elde edilmistir. Kirilma yiizeyi goriintiileri, ED’nin
malzeme morfolojisini ne odlgiide etkiledigini ortaya koymustur. Diisiik enerji
yogunluklarinda kismen ergimis bir poliamid oldugu, ancak tanelerinin ¢ogunun
orijinal sekillerini koruduklar1 i¢in ayr1 ayr tespit edilebildigi gézlemlenmistir.

Diisiik ED degeriyle daha gozenekli bir kompozit iiretilmistir. Yiiksek ED
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degerlerinde ise partikiillerin birlesmesi daha etkin bir sekilde ger¢eklesmis ve daha

homojen bir yap1 elde edilmistir.

Bu calismadan elde edilen sonuglar asagidaki asagidaki gibi 6zetlenebilir:

1.

Enerji yogunlugu (ED), SLS ile iretilen PA 11/HCM ve PA 12/HCM
kompozitlerinin yogunlugu, mekanik o6zellikleri ve morfolojisi tizerinde
onemli bir etkiye sahiptir.

0,0500 J/mm? enerji yogunlugu degerinde, matris malzemede herhangi bir
bozulma olmadan sinterlenmis pargalarin iiretimi gerceklestirilmistir.
Boylece nihai liriinde bir agirlik azalmasi elde edilmis, hafifletme
saglanmistir.

Sinterlenmis parcalar, enerji yogunlugu diisiik oldugunda gozenekli bir
yapida olusmustur. Ancak enerji yogunlugu belirli bir seviyeye yiikseldik¢e
daha yogun ve daha hatasiz pargalar iiretilmistir.

0,0300 JJmm? ED’de iiretilen numunelerin kirilma yiizeyi son derece
piiriizlii ve oldukca gézeneklidir. Ayni sekilde baz1 kompozit numunelerde,
0,0500 J/mm?’nin {izerindeki asir1 yiiksek enerji yogunluklar1 poliamidin
matris kompozitlerin daha yiiksek ylizey piiriizliiliigiine ve yiizey mikro
catlaklarina olusmasina yol agmistir

PA 11 ve PA 12 sinterlenmis numunelerin hafifligini saglamak ve ayni
zamanda mekanik Ozelliklerinde Onemli bir kayip yasamadan

iyilestirmelerini saglamak icin 0,0500 J/mm?

enerji yogunlugu ve %10
agirlik oraninda i¢i bos seramik mikrokiire kombinasyonu kullaniminin
daha optimal sonuclar verdigi sylenebilir.

Ici bos seramik mikrokiire katkilar ile daha hafif ve 0,0500 J/mm? ED
degeriyle daha hatasiz numunelerin {iretilmesi miimkiin olmustur. Ayrica,
yiizde uzama degeri 0,0300 J/mm?’ye gére 0,0500 J/mm? degerinde ve %20
katkiyla iiretilen polimer kompozitlerde %7 artmistir.

Polimer ve i¢i bos seramik katkili polimer karisim tozun MFI degerleri SLS
tiretiminden once ve tiretim sicaklifina maruz kalmis tozlar iizerinde test
edilmistir. Beklenildigi gibi katki orani arttikca MFI degerleri diisiis
gostermigstir. Fakat katki oranin artmasiyla 1s1l islem gormemis toz ile isleme

maruz kalmis toz arasindaki diisiiste azalma tespit edilmistir. Ayrica, 180

dk’lik iiretim sonrasinda tozlarin reolojik 6zellikleri tekrardan iiretim i¢in
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umut vadetmis ve ilerleyen calismalarda kullanima devam edebilecegi
Ongorilmiistiir.

8. Enerji yogunlugundaki artis asinma davranisinin gelismesine ve asinma
oraninin azalmasina yol agmustir. PA 11 yapisinda HCM takviyesi aginma
ozelliklerinin gelismesini saglarken, PA 12 yapisinda %20 HCM takviyesi
asinma oraninin artmasina neden olmustur. Poliamid yapisinin asimnma
Ozelliklerinin takviyelendirme ile gelistirilmesinde, takviye oraniyla birlikte
matris-takviye arasinda baglanmanin da olduk¢a Onemli oldugu

gorilmiistir.

Sonug olarak bu ¢alismada PA 11 ve PA 12 matrisli HCM takviyeli kompozitler
farkli enerji yogunlugu degerleriyle iiretilmis ve kompozit malzeme 6zellikleri
arastirilmistir.  Ozellikle hafifletme saglanmasi ve asmnma davranisinin
gelistirilmesi noktalarinda HCM takviyenin Onemli bir etkiye sahip oldugu
goriilmiistiir. Bununla birlikte gelecek caligmalarda farkli takviye tiirli, orani ve
SLS parametresi gibi degiskenlerin arastirilmasi poliamid 6zelliklerinin
tyilestirilmesine katki sunacaktir. Ayrica, SLS ile kompozit iiretiminde tozlarin
tekrarli kullaniminin son tiriin 6zelliklerine etkisinin ortaya konmasi da arastirmaya

acik bir konudur.
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