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OZET

YENI NESIL KARBON/PEKK HAVACILIK KOMPOZIT YAPILARININ TERMO-
MEKANIK PERFORMANSLARI: KRIYOJENIK SARTLANDIRMANIN ve YUKSEK
SERVIS SICAKLIKLARININ ETKIiSi

Hakki Ayberk TASALI

Makine Miihendisligi Anabilim Dali

Samsun Universitesi Lisansiistii Egitim Enstitiisii, Eyliil 2023
Danmigman: Dr. Ogr. Uyesi Emine Feyza SUKUR

Ikinci Damigman: Dr. Ogr. Uyesi Hatice Sinem SAS CAYCI

Havacilik uygulamalarinda kullanilacak termoplastik kompozit malzemelerin tasarimi
icin ihtiya¢ duyulan veri tabaninin gelistirilmesi ancak bu malzemelerin gercek calisma
kosullarin1 simiile eden ortam sartlarinda test edilmesi ile miimkiindiir. Bu motivasyondan
yola ¢ikilan tez calismasinda AFP prosesiyle lretilen karbon fiber takviyeli termoplastik
kompozitler, yiiksek irtifada ugusu simiile eden kriyojenik sartlandirilmaya (-50 °C) tabi
tutulmus ve kriyojenik sartlandirma sonras1 kompozitlerin farkli sicakliklarda (0 °C, RT, 50
°C, 100 °C ve 150 °C) mekanik performanslar1 belirlenmistir. Bu ¢alismada ucak yapisal
parcalarinin yiiksek irtifada ve park konumuna gegene kadar artan sicakliklardaki mekanik
performanslan literatiirde ilk defa biitiinciil olarak ele alinmis, servis kosullarindaki mikro
catlaklari temsilen kompozit numunelere akustik emisyon destekli load/unload testleriyle
mikro catlaklar olusturulmustur. Sonucglar mikro ¢atlaklarin artan sicaklik dongiilerinde ve

kriyojenik sicakliklarda kritik oldugunu ortaya koymustur.

Anahtar Sozciikler: Karbon fiber, polieterketonketon, kriyojenik sartlandirma, termo-

mekanik performans, akustik emisyon
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ABSTRACT

THERMO-MECHANICAL PERFORMANCES OF NEW GENERATION
CARBON/PEKK AEROSPACE COMPOSITE STRUCTURES: THE EFFECT OF
CRYOGENIC CONDITIONING and HIGH SERVICE TEMPERATURES

Hakki Ayberk TASALI

Departmen of Mechanical Engineering

Samsun University Graduate School, September 2023
Supervisor: Asst. Prof. Dr. Emine Feyza SUKUR

Co-Supervisor: Asst. Prof. Dr. Hatice Sinem SAS CAYCI

The development of the required database for the design of thermoplastic composite
materials to be used in aviation applications is only possible by testing these materials in
environments that simulate real-life operational conditions. Based on this motivation, in the
thesis study, carbon fiber-reinforced thermoplastic composites produced through the AFP
(Automated Fiber Placement) process were subjected to cryogenic conditioning (-50 °C),
simulating high-altitude flight conditions, and the mechanical performances of the composites
were determined at different temperatures (0 °C, room temperature, 50 °C, 100 °C, and 150
°C) after cryogenic conditioning. In this study, the mechanical performances of aircraft
structural components were comprehensively addressed for the first time in the literature under
increasing temperatures from high altitude to parking position, and to represent microcracks
under service conditions, microcracks were induced in the composite specimens using acoustic
emission-assisted load/unload tests. The findings indicate that microcracks play a crucial role

in the face of escalating temperature cycles and cryogenic conditions.

Keywords: Carbon fiber, polyetherketoneketone, cryogenic conditioning, thermo-

mechanical performance, acoustic emission
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GIRIS

Birincil ve ikincil havacilik kompozit yapilarinin émiir tayininde, degisen ortam kosullari
(servis sicakligi) altindaki performanslarinin bilinmesi kritik énem arz etmektedir. Son
yillarda termoset bazli ugak bilesenlerinin birgogu, yiiksek korozyon direnci, geri
donistiiriilebilirlik, depolama kolaylig1 ve biiyiik 6l¢ekli ve karmasik geometrili parcalarin
kisa proses siirelerinde yiiksek tekrarlanabilirlikle {iretilmesini saglayan otomatiklestirilmis
kompozit tiretim tekniklerine uyum saglamalariyla termoplastik polimerlere evrilmektedir. Bu
gecis siireci yeni nesil yiiksek performansli termoplastik havacilik kompozitleri iizerine
yapilan arastirmalara olan ihtiyact da beraberinde getirmistir. Gergek bir ucak bileseni ugus
omrii boyunca kriyejnik sicakliklardan, camsi1 gegis sicakligina kadar genis bir aralikta termal
yiikklemelere maruz kalmaktadir. Bu durum, kullanilan kompozit malzemelerin mekanik
performanslarinin kriyojenik ve yiliksek sicakliklar arasinda belirlenmesi gerekliligini ortaya
koymaktadir. Literatiirde yeni nesil termoplastik havacilik kompozitlerinin farkl
sicakliklardaki mekanik performanslar iizerine yapilan calismalar sinirlt olmakla birlikte,
ucak bilesenleri i¢in tasarim sicakligi olan yiiksek sicaklik kriyojenik (-50 °C) ortamina maruz
kalan yapilarin ugus dongiisii boyunca degisen sicakliklardaki performanslarini biitiinciil
olarak ele alan bir calisma mevcut degildir. Belirtilen eksikli§in motivasyon olarak
benimsendigi bu tez ¢alismasinin amaci; havacilik ve uzay uygulamalarinda kullanilabilecek
yeni nesil yiiksek performansli termoplastik kompozitlerin, otomatik fiber serme prosesiyle
havacilik isterlerini saglayan minimum bosluk oranlarinda basariyla iiretilmesi, mekanik

performanslarinin gergek bir ugus dongiisiinii simiile eden ortam kosullarinda belirlenmesidir.

Tez calismasinda gergeklestirilen bilimsel c¢alismalar ile havacilik ve uzay endiistrisinin
ihtiyaglarina yonelik yiiksek performansli yeni nesil termoplastik kompozitlerin birincil ve
ikincil ugak yapisal parcalarinda giivenilirlikle kullanilabilmeleri i¢in servis kosullarindaki
mekanik  performanslariin  belirlenmesi  ve  sektorde termoplastik  kompozit
uygulanabilirliinin arttirilmas1 amacglamaktadir. Kompozit plakalarin otomatiklestirilmis
imalat yontemi olan AFP prosesiyle iiretilmesi havacilik endiistrisinde maliyeti etkin ve
sektorde rekabetci konuma gegebilecek iiretim teknolojilerinin gelistirilmesi ve kullaniminin
yayginlagsmasina, kompleks geometrili ve biiylik 6lcekli yeni nesil kompozit yapilarin yiiksek

performansli liretilmesine katki saglayacaktir.



BiRiINCi BOLUM

1. KAYNAK ARASTIRMASI
1.1. Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler giiniimiizde otomotivden havacilik ve uzay sanayine kadar c¢ok
cesitli teknolojik alanlarda kullanilmaktadir. Daha hafif agirlik, daha yiiksek korozyon direnci
ve iyilestirilmis yapisal performans ihtiyaci, kompozitlerin kullanimini 6nemli hale getirmekte
ve bu sebeple yeni malzemelerin arastirilmasini ve gelistirilmesini desteklemektedir (Sorathia
vd., 1997).

Kompozitler, geleneksel malzemelerde bulunmayan yeni 6zellikleri ortaya ¢ikarmak igin
kimyasal olarak farkli iki veya daha fazla malzemenin ve birbiri igerisinde ¢dzliinmeyen
fazlarin bir araya getirildigi malzemelerdir. Miihendislik uygulamalarinda yaygin olarak
mukavemeti, hafifligi, yliksek sicaklik performansi, sertligi ve elektriksel iletkenligidir
(Chung ve Chung, 2012) .

Kompozitlerin geleneksel metalik malzemelere goére {stlinliigii, sayisiz malzeme
kombinasyonunda yatmaktadir. Kompozit malzemelerin bu avantajlari, malzeme
ozelliklerinin istenildigi aralikta degistirilebilmesini saglayarak farkli kombinasyonlarda
birgcok malzemenin iretilebilmesini miimkiin kilmaktadir. Bu nedenle hafiflik, yiiksek
mukavemet, yorulma direnci, asinma direnci, estetik goriiniim, elektriksel iletkenlik, rijitlik,
korozyon direnci ve 1s1l iletkenlik gibi gerekli yapisal 6zellikler kompozit malzemelerle daha
genis bir iiriin yelpazesinde elde edilebilmektedir. lyi tasarlanmis bir kompozit tipik olarak
bilesenlerinin en iyi 6zelliklerini sunmaktdir (Eskizeybek, 2006). Kompozitler i¢in uygun
matris alagimlari, takviye elemanlari, takviye geometrisi ve hacmi, takviye oryantasyonu ve
imalat siiregleri ile istenen rijitlik, mukavemet, yogunluk, termal ve elektriksel 6zellik
degerleri elde edilebilmektedir. Bu avantajlarin yani sira imalat, isleme zorlugu, yiiksek

maliyet, geri doniisiim zorlugu gibi dezavantajlar da bulunmaktadir.

Kompozit malzemeler genel olarak matris ile bu bilesen icine ilave edilmis takviye
elemanlarindan meydana gelmektedir (Tsai ve Hahn, 2018). Takviye ve matris bilesenleri
aralarinda fark edilebilir bir ara yiizey bulunur. Bu fazlar, atomsal boyutta birlesmez, genelde

birbirleri i¢inde ¢oziinmeyerek inert davranis sergilerler (Jones, 2018).



1.2. Takviyeler
1.2.1. Fiber Takviyeler

Karbon fiberler (CF'ler), yiiksek 6zgiil cekme mukavemeti, yiiksek modiil ve olaganiistii
asinma direnci gibi Ozellikleri nedeniyle gelismis kompozit malzemeleri giiglendirmek igin
yaygin olarak kullanilmaktadir. CF'ler, fiberin uzunluguna bagli olarak siirekli CF'ler, uzun
CF'ler ve kisa CF'ler (SCF'ler) olarak siiflandirilmaktadir. CF takviyeli polimer kompozitler
diistik yogunluklarina bagli olarak diisiik agirlikta gelismis mekanik 6zellikler sergilemekte ve
havacilik, ulasim ve spor malzemeleri alanlarinda yaygin olarak kullanilmaktadir (Dhieb vd.,

2016; Park ve Seo, 2012).
1.3. Recineler

Regineler molekiiler baglanmalarina ve 1s1l direnglerine gore termoplastikler ve termosetler
olmak tizere iki gruba ayrilir. Termoset regineden yapilmis polimer halkalar 1s1 ile yumusamaz.
Bununla birlikte termoset regineler rijittir ve tekrar tekrar kullanilamazlar. Termoplastik
recineler zayif molekiiler halkalara sahiptir, 1sitildiginda yumusar ve sogutuldugunda sertlesir.
Termoplastikler iki gruba ayrilir: amorf veya yar1 kristal (semi krsitalin). Amorf
termoplastiklerin yiiksek ergime viskozitesi ve rastgele sekillendirilmis uzun polimer halkalar1
vardir. Ancak kimyasal stabiliteleri ve yorulma direngleri ¢ok disiiktiir. Yar1 kristal
termoplastiklerde amorf (diizensiz) bolgeler ve diizenli kristal molekiiler yapilar

bulunmaktadir (Simsiriwong vd., 2015).

Polimerler, birgok monomerik yapinin bir araya gelmesiyle olugsmaktadir. Tekrarlayan
monomerlere sahip polimerlere homopolimerler, iki veya daha fazla monomer igerenlere ise
kopolimerler denir. Yiiksek performansli termoplastikler (Sekil 1) olarak bilinen
polietereterketon (PEEK) ve polieterketonketonun (PEKK) igerisinde bulundugu polimerler
kendi icerisinde yapisal siniflara ayrilmaktadir. Ornegin, PEEK ve PEKK lineer
homopolimerlerdir. Bu polimerler dogrusal veya dallanmis formda olabilmektedir.
Homopolimerlerin dallanma egilimi genellikle sentez kosullarina baglidir. Polimer 6zellikleri
genellikle polimer igerigine ve uzunluguna bagh olarak degismektedir. Ozellikler ve sicaklik
duyarliligi polimerin kimyasal yapisi ve iceriginden etkilenmektedir (Kurtz, 2012).
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Sekil 1. Polimerlerin performans gelisimi

1.3.1. Termoset Recineler

Termoset recine veya termoset polimerler olarak da adlandirilan termoset plastikler, tipik
olarak oda sicakliginda sivi formda bulunmaktadir. Bu malzemeler isitildiklarinda veya
kimyasal bir ajan ile muamaele edildiklerinde sertlesmektedir. Genellikle reaksiyon
enjeksiyonlu kaliplama (RIM) veya regine transfer kaliplama (RTM) yontemleriyle
retilirler ve kiirleme islemi sirasinda kalic1 kimyasal baglar olustururlar. Malzeme i¢indeki
monomer zincirleri arasindaki c¢apraz baglar olarak adlandirilan bu kimyasal baglar,
molekiilleri yerinde tutar ve malzemenin yapisini degistirerek erimesini ve sivi hale
donmesini engeller. Isitildiktan sonra form alan termoset plastiklerin agir1 1sitilmalari sivi faza

girmeden bozulmalaria neden olabilmektedir (Wang, R. M., Zheng, S. R., Zheng, 2011).

Her termoset regine farkli &zelliklere sahiptir. Ornegin, epoksi kimyasallara karsi son
derece dayaniklidir ve ayrica sekillendirilmesi oldukga kolaydir. Kaliplanabilir fenolik
regineler mukavemetli, sert ve kirllgandir (Goodman S.H., Dodiuk H., 1982).

1.3.2. Termoplastik Recineler

Termoplastikler, oda sicaklifinda kat1 formda bulunmaktadir. Ancak 1sitildiklarinda
yumusarlar ve erime sicakligini (Tm) gectikten sonra akiskan hale gelirler. Termoplastiklerin
islenmesinde kimyasal baglanma yoktur. Termoplastikler, malzeme 6zelliklerini etkilemeden

yeniden 1sitilabilir, geri doniistiiriilebilir ve yeniden kaliplanabilir. Sonug¢ olarak, bu



malzemeler ekstriizyon, 1siyla sekillendirme ve enjeksiyonla kaliplama gibi islemlerde

kullanilmaktadir (Wang, R. M., Zheng, S. R., Zheng, 2011).

Hem amorf hem de yart kristal termoplastik polimerler, kompozitlerde matris olarak
kullanilabilmektedir. Amorf termoplastikler zayif solvent direncine sahip olma
egilimindeyken, kristalin termoplastiklerin solventlere karsi direnci daha yiiksektir (Tanzi vd.,
2019).

Termoplastikler, elastomerlerden farkli mekanik o6zelliklere sahiptir. Bir elastomerik
malzeme gerilme kuvvetine maruz kalirsa (iki yana cekilirse), malzeme uzar ve tizerindeki
yik kalktiginda hizla eski konumuna geri doner. Ancak termoplastikleri g¢ektigimizde,
malzeme elastikiyetini belirli bir noktaya kadar korur ve daha sonra kirilir ya da deformasyona
ugrar. Elastomer ¢ekildiginde hemen esnemeye baslasa da, termoplastigin esnemesi i¢in ¢ok
yiiksek kuvvetler gerekir. Termoplastik polimerler, elastomerlere gore deformasyona karsi

daha direnglidir (Selma, 2013).
1.3.2.1. Yiiksek Performansh Termoplastik Recineler

PEEK, etil ve keton fonksiyonel gruplariyla baglantili aromatik halka yapisina ve yari
kristalli dogrusal zincir yapisina sahip bir termoplastik homopolimerdir. Yogunlugu 1,3-1,5
g/cm? araligindadir. PEEK'in sahip oldugu aromatik halka yapisi, onu oksidatif, termal etkilere
ve mekanik kuvvetlere karsi son derece dayanikli kilmaktadir (Kurtz, 2012; Stawarczyk vd.,
2014). Eter ve keton momomerleri, bisfenolatlarin  dialkilizasyon  tepkimesiyle
polietereterketona doniisiir. PEEK sentezindeki bu yol 4,40-difluorobenzophenone ve difenil
stilfon gibi polar bir solvent igerisindeki disodyum tuzu arasinda 300°C’de gerceklesir. Yari
kristalin bir materyal olan PEEK’in erime sicakligi 335°C’dir. Yiiksek erime derecesinden

otiiri 1s1ya direnclidir ve bircok sterilizasyon yontemine elveriglidir.
PEEK materyallerinin 4 6nemli termal degisim noktas1 vardir (Kurtz, 2012):

1. Camsi gecis sicakligi (Tg) 143 °C
2. Erime sicakligi (Tm) 343°C

3. Akma sicakligr (Tr) 390°C

4. Rekristalizasyon gecisi (T¢)

Cams1 gecis sicakligl (Tg), polimer zincirlerinin kirilgan cam davranisini sergiledigi
sicaklik degerinin altinda olan noktay: ifade eder. Tgq degerinin altinda, polimer zincirleri
birbirlerinin arasindan kayarak hareket etmek icin yeterli enerjiye sahip degildir. Bu nedenle,

mekanik stresler altinda, molekiiler zinciri bir arada tutan kovalent baglar gerilip kopar.



PEEK'in cams1 gecis asamasi yaklasik olarak 143 °C seviyesinde gerceklesir. Bu 6zellik,
iretim yontemine ve test kosullarina bagli olarak %10-60 arasinda uzama goOsterme
potansiyeline sahip olmasmi saglar. Polietereterketon (PEEK), sentetik olarak iiretilen
poliarileterketon ailesine ait bir polimer malzemedir (Heimer vd., 2017). Yiiksek fiziksel ve
mekanik 6zelliklere ek olarak, PEEK malzemesi ayn1 zamanda yiiksek termal ve boyutsal
stabiliteye sahiptir. Bu nedenle, endiistriyel alanda kullanilan bir¢ok metalik malzemenin

alternatifi olarak degerlendirilmektedir (Neumann vd., 2014).

PEKK matris malzemeleri, PEEK matris malzemelerinden daha diisiikk bir isleme
sicakligma sahip olduklar1 igin otoklav disinda da birlestirilebilir. Isleme o6zellikleri,
termoplastik kompozit par¢alarin mekanik 6zelliklerinde 6nemli bir yere sahiptir. Matris
ozellikleri ve matris ile karbon fiberler arasindaki bag, 1s1l islem dongiisiine bagli olarak
diizenlenebilir. PEKK kompozitleri yiiksek sicaklik altinda (yaklasik 360 °C) birlestirilir ve
bu sekilde matrisin viskozitesi azaltilarak porozite diisiiriilir. Bu islem sirasinda
makromolekiiler zincirlerin kimyasal degisimi nedeniyle PEKK matrisinin molekiiler
yapisinda degisiklikler meydana gelebilir. Bu degisiklikle, matris malzemesinin kimyasal ve
mekanik oOzellikleri degisebilir ve bu degisiklik sonugta kompozit parganin mekanik

ozelliklerini etkileyebilir (Chan ve Venkatraman, 1986, 1987).

Termoplastik polimerlerin, havacilik uygulamalarinda kullanilan geleneksel termosete gore
cesitli avantajlar1 vardir; termoplastik polimerler kalici olarak sertlesmez ve birka¢ kez
yeniden 1sitilabilir ve sekillendirilebilir. Mevcut termoplastik malzemeler arasinda,
polieterketoneketon (PEKK) polimeri, yiiksek camsi gegis sicakligi (155 °C'den 160 °C'ye
kadar), 250 °C'ye kadar yiiksek bir maksimum servis sicakligi, yiiksek ¢ekme mukavemeti
(yaklagik 90 MPa), yiiksek rijitlik (3.4 GPa'dan yiiksek), diisik nem emilimi (agirlik¢a
%0,2'den az) 6zelliklerine sahiptir (Muzzy ve Colton, 1997).

1.4. Kompozit Malzemelerin Uretim Yontemleri
1.4.1.Geleneksel Uretim Yontemleri
1.4.1.1. El Yatirma Yontemi

El yatirma islemleri diisiik hacimli, orta biiytikliikteki biiylik parcalarin iiretimi i¢in ideal
tiretim yontemi olarak bildirilmektedir. Bununla birlikte, manuel iiretim islemlerinde yogun
bir ¢aba vardir ve parga kalitesi biiyiik Ol¢iide is¢i becerisine dayanmaktadir. Literatiirde
prepreg, 1slak ve vakum torbali prepreg olmak iizere ii¢ farkli farkli el yatirma yonteminden

bahsedilmektedir.



Prepreg el yatirma ve otoklav kiirleme, havacilik ve uzay endiistrisinde karbon/epoksi
parcalar yapmak icin kullanilan en yaygin {retim yontemidir. Islak yatirma, polyester/
fiberglas parcalarin {iretimi igin ticari endiistrilerde yaygin olarak kullanilmaktadir. Ugiincii
yatirma iglemi olan vakum torbali prepreg, yine gelismis karbon/epoksi pargalarin iiretimi i¢in
tasarlanmustir (Bossler vd., 2010).

1.4.1.2. Vakum Torbalama Yontemi

Vakum torbalama isleminin esas olarak yiiksek tiretim hizinin degil, kompozit parca
performansimin 6nemli oldugu havacilik ve uzay endiistrisinde kullanildig: belirtilmektedir.
Tipik bir torbalama semasi Sekil 2'de gosterilmektedir. Vakum torbalama yonteminde
prepregler kullanilabildigi gibi, regine ile 1slak yerlestirilmis laminatlar da vakum torbasi ile
kaliplanabilmektedir (Suh, 2005).

Vakum
& Torbasi
oyma -
T Vakum Hatti
Kumasi
Vakum
Keceleri
Sizdirmazhik 1
Bandi = T
‘ Film

Kompozit——

Jelkot »—/ Kalip.—/

Sekil 2. Vakum torbalama semas1 (Bayraktar, 2016)

1.4.1.3. Recine Transfer Kaliplama (RTM) Yontemi

Recine transfer kaliplama (RTM) islemi, diisiik viskoziteli termoset recineler ve siirekli
fiberler kullanilarak yapisal pargalarin yiiksek hacimli iiretiminde en temel iiretim yontemi
olarak kabul edilmistir. Siireksiz fiberlerin enjeksiyonu ve sikistirma kaliplamasi ile yiiksek
hacimlerde kompozit yapilar1 iiretebilir, ancak kisa fiberlerle yapisal performans elde
edilemez. Bu nedenle1980'lerin ortalarinda, kompozit iiretimi i¢in regine transfer kaliplama
(RTM) yontemi ideal iiretim yontemi olarak benimsenmistir. RTM yontemi yiiksek hacimli
ag seklindeki yapisal pargalarin iiretimi ihtiyaci olan otomotiv endiistrisinin gereksinimleriyle
ortaya ¢ikmistir. Sekil 3, RTM siirecinin ¢esitli asamalarinin bir diyagramini géstermektedir

(Advani ve Hsiao, 2012).
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Sekil 3. Regine transfer kaliplama prosesi (Advani ve Hsiao, 2012)

1.4.2. Otomatiklestirilmis Uretim Y6ntemleri

1.4.2.1. Otomatik Bant Yerlestirme (ATL) ve Otomatik Fiber Yerlestirme
(AFP)

Kompozit yapilarin otomotik iiretim siireclerinde ATL ve AFP olmak iizere iki temel
tretim yontemi On plana ¢ikmaktadir. Geleneksel imalat yontemlerine kiyasla iiretim
oranlarin1 artirmak, sekil toleranslarini iyilestirmek ve boyutsal dogrulugu artirmak igin,
otomatik fiber yerlestirme (AFP) ve otomatik bant yerlestirme (ATL) gibi otomatik siirecler
gelistirilmistir. ATL, nispeten biiyliik diiz veya minimal kavisli yiizeylere genis bantlarin
(>304,8 mm) yerlestirilmesinde en etkili yontemdir (Red, 2014). 1970'lerin basinda, ATL
sistemlerinin ¢ogu havacilik {ireticileri ve arastirma kurumlar tarafindan gelistirilmistir. Bu
sistemlerin ana siirlamalarindan biri, diisiik yerlestirme hizlaridir ve bu da verimliliklerini
sinirlamaktadir (Huber, 1981). 1980'lerde ATL teknolojisi gelistirilerek bu sinirlamalarinin
tistesinden gelindik¢e, ATL daha sonra teknik ve daha karmasik geometriler i¢in kullanilmaya
baglanmistir (Lukaszewicz vd., 2012). Daha sonra, 1990'larda, karmasik laminatlarin
dosenmesi sirasindaki sorunlarin iistesinden gelmek ve biiyiik bilesenlerin yerlestirilmesi i¢in
yapisma kontrolil i¢in bant 1sitmasi tanitilmigtir. Doksanli yillarin ortalarindan bugiine kadar
ATL gelismeleri ¢ogunlukla verimlilik gereksinimleriyle sinirli kalmistir (Lukaszewicz vd.,
2012).

AFP siireci, Sekil 4'te gosterildigi gibi ¢ok kafali robot makineleri kullanilarak prepregleri
diiz veya silindirik bir mandrel iizerine yerlestiren ATL'min dezavantajlarinin iistesinden
gelmek igin gelistirilmistir. AFP maliyet etkinligi agisindan 6nemli bir kazang, azalan isgilik
maliyeti ve diisitk malzeme hurda oran1 sunmaktadir (Carlsson ve Kardomateas, 2011; Crosky
vd., 2015).
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Sekil 4. a) AFP prosesi (Mcllhagger, A., Archer, E., & Mcllhagger, 2020), b) AFP uygulamasi

(Crosky vd., 2015)

Boeing, Airbus, NASA gibi bilyiik kuruluslar tarafindan benimsenen AFP, havacilik ve
uzay araglarinda kanat, burun konileri gévdeleri ve yiik tastyici itici gaz gibi son derece hassas

bilesenler liretmek i¢in yaygin olarak kullanilmaktadir (Jonsson vd., 2015; Quddus vd., 2015).

AFP, filament sarmanin ve ATL teknolojilerinin avantajlaria sahip hibrit bir prosestir.
AFP hem diiz hem de silindirik yapilarin tiretiminde kullanilabilmektedir. AFP'de daha dar
genislige sahip birden fazla bant kullanilabilmektedir. Ayrica, bantlarin uzunlugu daha kisa
olabilmekte, bu nedenle o6zellikle konturlu veya Kkavisli yiizeylere daha kolay
yerlestirilebilmektedir. AFP; {iretim dogrulugu ve iiretim oranlarmi iyilestirerek kaliteyi
arttirma potansiyeli ve malzeme/isgilik maliyetini 6nemli 6l¢lide azalmasi nedeniyle havacilik

endiistrisi i¢in kompozit yapilarin iiretiminde son yillarda devrim yaratmistir (August vd.,
2014).

Havacilik ve uzay uygulamalarinda kullanilan bir¢ok kompozit malzeme tiirii vardir, bu
nedenle otomatik fiber yerlestirme makineleri ¢ok c¢esitli malzemelerle entegre olarak
kullanilmaktadir. Boeing 787 ve Airbus A350 ugaklarda bir¢ok kompozit yapida diisiik
viskoziteli regineler tercih edilmektedir. Disiik viskoziteli regineler iiretim kolayligi
saglamakta ve kiirleme isleminden sonra gelismis yapisal 6zellikler sunmaktadir. Sekil 5'te
govde boliimi otomatik fiber yerlestirme yontemiyle tiretilmis Boeing 787'nin burun konisi
gosterilmistir. Otomatik fiber yerlestirme makinelerinin 1sitma ve sikistirma kabiliyetinin

birincil yapilarin iiretimi i¢in ¢ok 6nemli oldugu bilinmektedir (Giildii, 2014).



Sekil 5. AFP ile iiretilen Boeing 787 govde boliimii ve burun konisi (Chen vd., 2023)

1.5. Tez Calismasinin Literatiirdeki Yeri

Fiber takviyeli polimer (FRP) kompozit malzemeler, hafif tasarim potansiyelleri, yliksek
mukavemet/agirlik ve rijitlik/agirlik oranlartyla 6zellikle son yillarda biiytik 6lgekli havacilik
yapisal pargalarinin iiretiminde ideal bir malzeme ¢oziimii olarak karsimiza c¢ikmaktadir

(Sekil 6).
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Sekil 6. Kompozitlerin {istiin 6zellikleri ve karbon fiber takviyeli kompozitlerin havacilik uygulamalar1 (Gao
vd., 2022)
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Farkli fiber ve matris kombinasyonlar1 yiiksek rijitlik ve mukavemetin yaninda belirli
yiikleme kosullar i¢in optimize edilmis tasarimin yolunu agmaktadir (Lopez-Puente vd.,
2002). Ayrica, sagladiklari bu avantajlar ile FRP’ler 6zgiil dayanim ve 6zgiil rijitlik isterlerini
merkezine yerlestiren havacilik ve uzay araclarinda birincil ve ikincil yapisal pargalar igin
uygun maliyetli olarak kabul edilmektedir (Kichhannagari, 2004). Kompozit uygulamalarinin
giderek yayginlastigi havacilik ve uzay yapisal parcalarinin imalatinda ¢ogunlukla karbon
fiber takviyeli termoset matrisli kompozit malzemeler tercih edilmektedir (Centea vd., 2015).
Ancak, termosetlerin sinirli raf dmrii, uzun kiirlenme siireleri, nispeten diisiik kirtlma toklugu,
suya ve kimyasallara karsi zayif absorbsiyon gibi kanitlanmis olumsuz yonleri vardir. Bu
nedenle, havacilik endiistrisi 6zellikle yeni nesil ucak parcalarinin iiretimi i¢in alternatif
polimer matris c¢Ozlimlerine ihtiyag duymaktadir. Yeni nesil yiliksek performansh
termoplastikler, yiiksek tokluk, hasar toleransi, soguk depolamaya ihtiyag duymadan sinirsiz
depolama oOmrii, geri donistiiriilebilirlik, yliksek kimyasal/coziicii direnci ve karmagsik
kimyasal reaksiyon veya kiirleme islemi gerektirmediginden nispeten daha kolay islenebilirlik
gibi 6nemli 6zellikleriyle termosetler ile kiyaslandiginda havacilik endiistrisinde rekabetci bir
alternatif haline gelmistir (Bergeret vd., 2009; Borba, N ve Amancio-Filho, 2021; Nguyen vd.,
2019). Ayrica, fiber takviyeli termoplastikler otomatik fiber yerlestirme/serme (AFP) gibi
otomatiklestirilmis iiretim siireglerine kolaylikla uyum saglayabilmektedir. AFP, biiyiik
Olcekli ve karmasik geometriye sahip yapisal kompozit parcalari yiiksek liretim hacimlerinde
ve tekrarlanabilir bir sekilde liretebilen otomatik bir iiretim teknigidir (Bakhshi ve Hojjati,
2019; Nguyen vd., 2019). ilaveten, AFP teknigi iiretim sirasinda eszamanli serme ve yerinde
konsolidasyon imkan1 sunarak, giivenlik ve kaliteden 6diin vermeden malzeme ve iscilik
maliyetlerini diisiirmekte ve Ozellikle havacilik ve uzay yapisal pargalarmin iiretiminde
otoklav siireglerinin yerini alma potansiyeline sahiptir (Oromiehie vd., 2019; Schmidt vd.,
2018; Sun vd., 2020). AFP cihaz1 temelde bir fiber yerlestirme kafasi veya yiikleme
konfigilirasyonlarina gore belirlenebilen farkli yonlerde fiber takviyeli polimer veya kuru fiber
demetleri serebilen u¢ efektoriinden olusan bir robotik kola sahiptir (Lan vd., 2015).
Termoplastik AFP serim siirecinde (Sekil 7), termoplastik emdirilmis bantlar, bir 1s1 kaynagi
ile erime sicakligina 1sitilirken (lokal olarak) bir alt tabaka iizerine serilir ve ayn1 zamanda bir

sikistirma silindiri yardimiyla birlestirilir.

11



Fiber yerlestirme Tek tow

bashg

Bant kolimator

Bant kesici
ve klamp

silindiri mekanizmasi
Fiber
oy Sikistirma

silindiri
Kontrollii ; Kalip yiizeyi
1s1

Bashigin hareket yonii

Sekil 7. AFP ile serit serimi (Belnoue vd., 2017)

AFP ile serim isleminden sonra, otoklav, sicak pres ve vakum torbalama gibi kompozitlerin
nihai mekanik performanslarini arttiran ikincil tiretim siiregleri uygulanabilir. Bununla birlikte
iiretim siireci sirasinda olusabilen bosluklar ve mikro catlaklar gibi kusurlar, zorlu servis
kosullart ile birlestiginde kompozit yapinin mekanik performansini diisiirmekte veya hasara

ugramasina neden olabilmektedir.

Uretim siirecinin kompozit yapilarin mekanik performansi iizerindeki etkisine ek olarak, en
kritik tasarim parametrelerinden biri olan servis kosullar1 (diisiik/yiiksek sicaklik, nem vb.)
ucak kompozit pargalarinin operasyondaki performansim1 olumsuz etkileyebilmektedir
(Borba, N ve Amancio-Filho, 2021; Shetty vd., 2016). Rutin olarak, ucak belirli bir irtifaya
ulagtiginda meydana gelen sicaklik degisimleri (yliksek sicaklik-diisiik sicaklik gecisleri),
delaminasyon olusturabilen potansiyel mikro catlaklarin olusmasina ve kararsiz ilerlemesine
yol agabilmektedir. FRP kompozit malzemelerin degisen ortam kosullarina maruziyeti; maruz
kalma yogunluguna, polimer matrisinin tipine ve hizmet kosullarina bagli olarak farkl
bozunma ve hasar mekanizmalarina yol agabilmektedir. Yaslanma olarak da tanimlanan {i¢
ana mekanizma ve bunlarin sinerjik etkileri FRP kompozitlerin bozunmasini tetiklemektedir:
1) kimyasal, ii) fiziksel ve iii) mekanik (Gates, 2008). Kimyasal yaslanma, oksidasyon,
hidroliz, capraz baglama veya zincir kopmas1 yoluyla polimer molekiiler yapisindaki geri
doniisii olmayan degisikliklerdir. Fiziksel yaslanma ise, molekiillerin yapisal biitlinliigiinii
degistirmeden malzemenin molekiiler yapisindaki tersinir degisikliklerle ilgilidir (Cysne
Barbosa vd., 2017; Panaitescu vd., 2019). Mekanik bozunma ayni1 zamanda geri dondiiriilemez
bir siirectir ve fiber kirilmasi, delaminasyon, fiber/matris ara yiiziinde bag ayrilmasi ve matris
catlamasi yoluyla elastik modiilii, mukavemeti veya toklugu azaltmaktadir (Alsaadi ve Erklig,
2021; Gates, 2008; Gibhardt vd., 2019; Ulus vd., 2021). Kimyasal ve fiziksel yaslanma
oncelikle nem, pH seviyesi, yiiksek sicaklik ve UV radyasyonu tarafindan yonetilir ve ¢atlak
olusumuna, hidrolize, plastiklesmeye, sismeye, gerilme korozyonuna ve ylizey dokusunun

bozulmasina yol acar. Her ne kadar termoset matrisli kompozitler i¢in ortam sartlarinin
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etkisiyle ortaya ¢ikan yaslanma siireglerinin gelismesi ve mekanik performansa etkilerinin
belirlenmesine yonelik kapsamli ve sistematik ¢aligsmalar yapilmis olsa da yeni nesil yiiksek
performansli termoplastik matrisli kompozitlerin servis sartlarindaki yaslanma cevaplar1 ve
hasar gelisimi siire¢leri yeterince arastirllmamistir. Yiksek performansli havacilik
kompozitleri i¢in hizmet kosullar1 g6z oniine alindiginda, bahsedilen hasar mekanizmalarinin
anlasilmas1 ve servis kosullariin kompozit yapinin performansi iizerindeki etkilerinin
aydinlatilmas1 havacilik endistrisinin ihtiyaglarmma yonelik malzeme teknolojilerinin
gelistirilmesinde ugus giivenligi ve ekonomi stratejileri bakimindan kritik 6nem arz

etmektedir.

Bir ugus dongiisii boyunca, ucak yerdeki ortam sicakligindan yiiksek irtifada ugus sirasinda
cok diisiik bir sicakliga kadar (6rn. 30000 ft yiikseklikte yaklasik -50 °C) degisen bir termal
dongiide performans gostermektedir. Ugagin yapisal bilesenlerinde kullanilan kompozitlerde,
matris malzemesinin camsi1 ge¢is sicakliginin (Tg) iistiinde bir sicaklik seviyesinden
kacinilmalidir. Tg’nin {izerinde yapisal davranis rijitlik ve mukavemet kaybiyla elastikten
termo-viskoelastige veya termo-plastige degismektedir. Ote yandan, diisiik sicakliklar
kirilganliga neden olmakta, tekrarlanan sicaklik degisiklikleri yaslanmay1 yogunlastirmaktadir
(Petersen vd., 2001). Literatiirde; —273 °C (0 K) ila—150 °C (123 K) aralig1 kriyojenik sicaklik
(CT), =150 °C (123 K) ila =50 °C (223 K) aralig diisiik sicaklik (LT) ve 23 °C oda sicaklig1
(RT) olarak kategorize edilmektedir. Kriyojenik alanini tanimlayan belirgin bir sicaklik
noktasi olmamasina ragmen, genellikle -150 °C olarak tanimlanir ve bunun altindaki
sicakliklar oksijen, nitrojen, hidrojen ve helyumun kaynama noktalarini olusturur. -50 °C her
ne kadar diistik sicaklik araliginda tanimlansa da "yiiksek sicaklik" kriyojeniklerinin {ist sinir1
olarak kabul edilmektedir ve ugak bilesenleri -50 °C/ -57 °C sicakliklar1 referans alinarak

tasarlanmaktadir (Sapi ve Butler, 2020).

Kriyojenik rejimde FRP kompozitlerin kullanilmasindaki en kritik problemlerden biri
matris i¢inde mikro c¢atlak yayilmasini baslatan ve malzemenin hizli bir sekilde hasara
ugramasina neden olan, fiber ve matris arasindaki farkli termal genlesme nedeniyle ortaya
¢ikan termal gerilmelerdir. Ozellikle havacilik yapisal kompozitlerinde tercih edilen ve sifira
yakin bir termal genlesme katsayisina sahip karbon fiberler kullanildiginda, 1) fiberler ile
matris arasinda ve ii) farkl fiber yonelimli komsu katmanlar arasinda olmak tizere iki kritik
bolgede termal olarak ortaya ¢ikan kalinti gerilmeler meydana gelebilir (Choi ve Sankar,
2007). Ugus sirasinda statik ve dinamik yiiklere ilaveten termal kalint1 gerilmeler, kompozit
parcalarin hasara ugramasini tetikleyen mikroskobik seviyedeki toplam gerilmelerin
siddetinin ve ¢atlak yogunlugunun eksponansiyel olarak artmasina neden olurken
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delaminasyonun gelismesini tetikleyebilir. Nihai olarak, kriyojenik sicakliklar FRP kompozit
malzemelere kirilganlik katarak siineklik performansini diisiirmektedir. Sicaklik diistiikge,
kompozit i¢ yapida termal stresi uyarmaya baglar, fazin1 degistirir ve gecirgenligi arttirir, daha
kirilgan bir yapiya donlisen polimerin yiikk tasima kapasitesinin azalmasi mekanik
performansta belirgin diistislerle sonuglanabilir (Damayanti vd., 2020). Tim bu etkiler,
kriyojenik sicakliklarda fiber takviyeli yapilarin Ozellikle havacilik uygulamalarinda
kullanilabilirliginin degerlendirilmesi i¢in glivenilir ve dogrulanmis hasar kriterlerinin ortaya
konulmasint bir gereklilik olarak karsimiza c¢ikarmaktadir. Polietereterketon (PEEK) ve
polieterketonketon (PEKK), yeni nesil havacilik yapilarinin artan taleplerini karsilamak i¢in
son yillarda ticari ve akademik arastirmalara konu olan yliksek performansh termoplastik
ailesinin iki Onemli {yesidir. Bununla birlikte, yliksek performansli termoplastik
kompozitlerin farkli ortam kosullarindaki (kriyojenik/diisiik/yiiksek sicaklik, nem vb.)
mekanik performanslarina ve hasar mekanizmalarina iliskin ¢ok smirli sayida calisma
bulunmaktadir. Grogan vd., (2015) otomatik bant yerlestirme prosesiyle iirettikleri CF/PEEK
kompozitlerin kriyojenik sicaklik altinda hasar olusumunu ve mekanik 6zelliklerini otoklav
prosesiyle iretilen kompozitler ile kiyasladiklari ¢alismalarinda, otomatik yerlestirme ile
iretilen kompozitlerin 6zellikle matrisin baskin oldugu yonlerde daha diisiik mukavemet

degerleri sergiledigini ortaya koymustur (Grogan vd., 2015).

Yiikleme kosullarinin kompozit yap1 igerisinde mikro catlak olusumunu tetikleyebildigi
bilinmektedir. Bununla birlikte, disaridan herhangi bir yiiklemeye maruz kalinmasa dahi
termal artik gerilmelerin kompozit yapida mikro ¢atlak olusumu i¢in yeterli oldugu literatiirde
yapilan erken donem caligmalarda tartisitlmistir (Adams vd., 1986; Hyer vd., 1986; Lord ve
Dutta, 1988). Ozellikle farkli fiber dogrultular1 iceren tabakalarda, tabakalar arasindaki
anizotropik termal genlesme 6zellikleri mikro ¢atlak olusumunda 6nemli bir rol oynamaktadir.
Grogan vd., (2014) ortam sicakligi ve sivi nitrojen sicakligir (-196 °C) arasinda termal
yorulmaya tabi tutulan CF/PEEK kompozitlerin performansini arastirdiklar1 ¢calismada benzer
sekilde dis yiikler olmasa dahi mikro catlak olusumu gozlemlemistir (Grogan vd., 2014, 2015).
Cogu durumda, mikro catlaklar ilk termal dongii sirasinda gelisirken, sonraki dongiilerde
sadece birka¢ mikro ¢atlak olusumu gozlemlenmistir. Bu durum mikro catlaklarin matriste
yorulmadan ziyade statik asir1 yiiklenmeye bagli olarak gelistigini ifade etmektedir. Yiikleme
cesidine ve siddetine bakilmaksizin kriyojenik sicakliklara maruz birakilan FRP
kompozitlerde meydana gelen temel hasar mekanizmalarinin mikro catlak, delaminasyon ve

bosluklar oldugu sdylenebilir (Flanagan vd., 2017; Meng vd., 2020).
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Sekil 8. Farkli sicakliklarda darbe sonrasi gelisen hasar mekanizmalari, yukaridan asagiya sirastyla RT, -60 °C
ve -150 °C (Gomez-del Rio vd., 2005)

Kriyojenik sicaklik maruziyeti malzeme ozellikleri bakimindan degerlendirildiginde,
sartlandirmanin en ¢ok matris malzemesinin toklugu iizerinde etkili oldugu ve kompozitin
hasar modlarin1 degistirebildigi bildirilmistir. Karbon fiber takviyeli polimer kompozitlerde,
sicaklik azaldikga tek yonlii (UD) laminatlarin ¢cekme 6zellikleri %7-16 oraninda azalirken,
egilme ozellikleri %50'nin iizerinde artig sergilemistir. Termal dongii (77 K-298 K), diisiik
sicakliklara kiyasla mekanik tepki tizerinde ¢ok az etki gosterirken (%0,2-%13), malzeme
icindeki kusurlar termal dongiiden sonra belirgin oranda (6 kattan fazla) artmistir (Meng vd.,
2020). Sunulan literatiirde FRP termoplastik kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin ve termo-
mekanik performanslarinin genellikle kriyojenik sicakliklar ve oda sicakligi araligindaki
dongiilerde incelendigi goriilmektedir. Ancak, havacilik yapisal bilesenleri gergek bir ugus
dongiisii boyunca oda sicaklifindan daha yiiksek sicakliklara maruz kalabilmektedir. Park
halinde giines 1s1nlarinin etkisiyle gévde ylizeyi sicakligr 70 °C’ye ulagabilmektedir. Bundan
daha kritik olarak, baz1 yapisal parcalar belirli siirelerde kritik sicakliklarda performans
gostermektedir. Ornegin, jet motorlarmni ugagin kanadina baglayan baglant1 elemani olarak
bilinen “pylon”, hizmet siiresince 150 °C’nin altinda 10000 saat ¢alisirken, 15 dakika boyunca
180 °C sicakliga maruz kalmaktadir (Pedoto, 2020). Termoplastik kompozitlerde sicakligin
polimerin kristallesme o6zellikleri, termomekanik davraniglari ve bozunma mekanizmalar
iizerinde etkili oldugu g6z Oniinde bulunduruldugunda, kriyojenik sicakliklarin yaninda
yiiksek (Tg’ye yakin) sicakliklardaki mekanik performanslari da arastirilmalidir. Farkli 1sitma
ve sogutma dongiileri kullanilarak {iretilen bir termoplastik kompozit malzemenin
kristalizasyon siiregleri nedeniyle degisen sicaklik dongiilerine farkli tepkiler verebilecegini
belirtmek 6nemlidir. PEEK ve PEKK benzer kimyasal yapilara sahip olmalarina ragmen keton
oranlar1 farklidir ve PEKK yaklagik 10 °C daha diisiik proses sicakligi (375°C) ve daha yiiksek
Tg (160°C)’ye sahiptir. Bu nedenle, yeni nesil yiiksek performansli bu termoplasitk

polimerlerin ve kompozitlerinin hizmet kosullarindaki mekanik performanslart polimer
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Ozelinde arastirilmalidir. Son yillarda yapilmis olan sinirli sayidaki arastirma CF/PEEK
kompozitler iizerinde yogunlagsmaktadir. Spesifik olarak, literatiirde, AFP ile {iretilen
CF/PEKK kompozitlerin degisen hizmet kosullar1 altinda (kriyojenik sicaklik-yiliksek sicaklik

dongiisli) yaslanma davranisina iliskin herhangi bir arastirma bulunmamaktadir.

Yeni nesil termoplastik havacilik kompozit malzemeleri {lizerine yapilan mevcut sinirh
sayidaki arastirmalarda her ne kadar kriyojenik sicaklik altinda mekanik o6zellikler ve
deformasyon davranislarina odaklanilmis olsa da, gerc¢ek bir ugus dongiisii boyunca diisiik ve
yiiksek sicakliklar arasinda degisen termal ¢evrimi temsil eden, kriyojenik sicakliklar sonrasi
artan sicaklik degerlerinde mekanik performansin ve hasar mekanizmalarinin nasil degisecegi
sorularinin cevabi heniiz net bir sekilde ortaya konmamistir. Havacilik uygulamalarinda
kullanilacak termoplastik kompozit malzemelerin tasarimi i¢in ihtiya¢ duyulan veri tabaninin
gelistirilmesi ancak bu malzemelerin ger¢ek ¢alisma kosullarini simiile eden ortam sartlarinda
test edilmesi ile miimkiindiir. Bu motivasyondan yola ¢ikarak bu tez c¢aligmasinda AFP
prosesiyle tiretilen karbon fiber takviyeli termoplastik kompozitlerin, yiiksek irtifada ucusu
simille eden kriyojenik sartlandirilmaya tabi tutulmasi ve kriyojenik sartlandirma sonrasi

kompozitlerin farkli sicakliklarda mekanik performanslarinin belirlenmesi amaglanmustir.

Bu kapsamda, tez caligmasinin temel 6zgiin degeri havacilik ve uzay endiistrisinde
kullanilabilecek AFP prosesiyle iretilen termoplastik kompozitlerin 6miir tayininde Kritik
onem arz eden gercek servis kosullarindaki mekanik performanslarinin ve hasar
mekanizmalarinin kapsamli bir sekilde incelenecek olmasidir. Literatiirde kriyojenik, diisiik
ve yliksek sicakliklardaki mekanik 6zellikler sinirli sayida da olsa ayr1 ayri arastirilmistir.
Ancak kriyojenik sartlandirilmis kompozitlerin artan sicakliklardaki mekanik performanslari
iizerine herhangi bir ¢alisma bulunmamaktadir. Bu tez ¢alismasinda ugak yapisal parcgalarinin
yiiksek irtifada ve park konumuna gecene kadar artan sicakliklardaki mekanik performanslar
literatiirde ilk defa biitiinciil olarak ele alinmis, ayrica servis kosullarindaki mikro ¢atlaklar
temsilen kompozit numunelere load/unload testleriyle mikro ¢atlaklar olusturulmustur. Mikro
catlakli numunelerde kriyojenik sartlandirma ve farkli test sicakliklarinin etkileri arastirilarak,
yap1 i¢erisinde mevcut bir mikro ¢atlagin servis kosullarinda performansi ne dlgiide etkiledigi

tartigilmistir.
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IKiNCi BOLUM

2. MATERYAL VE YONTEM
2.1. Malzemeler

Bu tez ¢alismasinda kompozit numuneler, PEKK matrisli tek yonlii (UD) karbon fiber
takviyeli termoplastik tapeler (TORAY Cetex TC1320 PEKK, AS4D UD Tape 145 g/m?, 1,4”
wide slitted tape) kullanilarak tiretilmistir. Tablo 1’de kullanilan malzemenin fiziksel 6zelleri

verilmistir.

Tablo 1. Kullanilan malzemenin fiziksel 6zellikleri tablosu

Ozellik Deger
Fiber alan agirlig1 145 g/m?
Tabaka basina agirlik 221 g/m?
Agirlik¢a regine igerigi %34
Konsolide tabaka kalinligi 0,14 mm
Yogunluk 1,59 g/cm?®
Genislik 305 mm

Yonlendirici

Bask Silindiri ('. ime F 5

tabaka (ply)  Baski Kuwelil : ..Jemas noktast

Sekil 9. Termoplastik serit serme prosesi (Kukla vd., 2017)
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2.2. Karbon Fiber/PEKK Kompozit Malzemelerin Uretimi
2.2.1. Otomatik Fiber Serme Yontemi ve Ikincil Prosesler
2.2.1.1. Otomatik Fiber Serme (AFP)

Otomatik fiber serme (Autometed Fiber Placement, AFP) prosesi havacilik kompozit
parcalarinin iiretiminde dijitallesmeye agik, gelismis otomatik imalat sektdriine gecise onciiliik
eden yontemlerin basinda gelmektedir. AFP prosesi biiyiik 6lgekli karmasik geometrili
kompozit yapilarin kisa proses siirelerinde, yiiksek kalite ve tekrarlanabilirlikte iiretimini
miimkiin kilmaktadir. AFP ile iiretimin dogrulugu ve tekrarlanabilirligi yiiksek olmasina
ragmen, liretim esnasinda proses kaynakli serim hatalar1 meydana gelebilmektedir. Geleneksel
serim yontemlerine kiyasla belirgin avantajlar sunan prosesin basar1 yiizdesi kullanilan matris

ve fiber i¢in uygun proses parametrelerinin se¢ilmesiyle dogrudan iliskilidir.

AFP prosesi belirli asamalar dogrultusunda gerceklestirilen bir prosestir. AFP prosesi
(Sekil ~ 10)  gergeklestirilmeden  6nce  serim  programinin  yazilmast  islemi
gerceklestirilmektedir. Serim programi mesh atamasi, koordinat sisteminin tanimlanmasi,
kalibrasyon, serim yonii ayarlanmasi, tabaka atamasi, serit atamasi gibi asamalardan
olusmaktadir. Serim programinin yazilmasi isleminden sonra programin sorunsuz g¢alistigini
teyit etmek amacli simiilasyon gerceklestirilmistir. Sorunsuz ¢alistigindan emin olunduktan
sonra kaliplar hazirlanmistir. Kalip serilecek par¢anin kaliptan kolay ayrilmasini saglayacak
yiiksek sicakliklara dayanikli kapton termoplastik film ile kaplanmig ve vakuma alinmustir.
Kapton film ile kaplamanin bir diger amaci 6zellikle yerinde konsolidasyon ¢aligmalarinda,
kalip iizerindeki ¢iziklerin yakin temas Ol¢iimlerinin derecesi iizerindeki olas1 etkilerini
azaltmaktir. Serim siiresince kalibin sicakligini kontrol edebilmek i¢in kontrol iinitesine bagli
termokupllar kalip koselerine yerlestirilmistir. Ideal serim ve konsolidasyon igin kalip
sicakliginin 120 °C-130 °C’ye kadar 1sitilmasinin uygun oldugunu ortaya koyan 6n calisma
verilerinden yola ¢ikarak kalip 130 °C’ye kadar 1sitilmis ve serime hazir hale getirilmistir
(Sukur vd., 2023). AFP ile termoplastik malzemelerin serim prosesinde sicaklik, baski kuvveti
ve serim hizi seritteki ilk puriizliliigiin giderilerek basarili bir baglanma elde edilmesine

olanak saglamaktadir.
2.2.1.2. Optimum Serim Hiz1 ve Baski Kuvvetinin Belirlenmesi

Literatlirde farkli cihaz ve malzeme ¢ozlimleri i¢in genis bir yelpazede baski kuvveti
degerleri uygulanmistir (Sun vd., 2021; Wehbe vd., 2020). Bu tez ¢alismasinda kullanilan
baski kuvveti cihazinin smirlari, malzeme tercihleri ve gilincel literatiir calismalari

degerlendirilerek 600 N olarak belirlenmistir (Sukur vd., 2023). AFP prosesinin verimliliginin
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en biiylik gostergesi olan serim hizi liretim oranlarinin artmasi i¢in miimkiin olan en yiiksek
seviyeye getirilmelidir. Fakat kalite, tekrarlanabilirlik ve serim hatasizlig1 isterleri yiiksek
serim hizlarim kisitlamaktadir (Perner vd., 2016). Serim hizinin yiiksek oldugu durumlarda
yiiksek baski kuvveti uygulanabilirken, serim hizinin diisiik oldugu iiretim senaryolari i¢in
re¢inenin diga akisini (resin blead out) 6nlemek i¢in baski kuvvetinin diisiik tutulmasi gerektigi
belirtilmistir (Bottene vd., 2012). Literatiirde diisiik hizli serim i¢in 0.1 m/s, yiliksek hizli serim
icin 0.4 m/s degerleri kullanilmaktadir. Bu tez calismasinda 600 N baski kuvveti i¢in
literatiirde optimum mekanik 6zelliklerin elde edildigi 0.1 m/s serim hiz1 tercih edilmistir

(Sukur vd., 2023).
2.2.1.3. ikincil Proses (Otoklav)

Havacilik uygulamalarinda kompozitlerde %1'den fazla bosluk iceriginin kompozitlerin
mekanik Ozelliklerini etkiledigi bilinmekle birlikte, kabul edilebilir kritik bosluk icerigi
uygulama alanlarina bagli olarak %1 ile %2 arasinda hatta %5 arasinda degisebilmektedir
(Saenz-Castillo vd., 2019). Literatiirde, AFP isleminden sonra bosluk i¢erigini en aza indirmek
ve termoplastik kompozitlerin mekanik 6zelliklerini iyilestirmek i¢in tavlama, otoklav, sicak
pres ve vakum torbalama gibi ¢esitli ikincil prosesler uygulanmaktadir. Daha 6nce yapilan 6n
caligmalarda yerinde konsolidasyon (in-situ consolidation) ile tiretim yapilmis ve ikincil

prosesler elimine edilerek AFP sonrasi nihai pargalar elde edilmistir (Sukur vd., 2022).

Wb

Serim programinin Kontrolii (dry run) - ~ AFPile serimi’ Serim sonrasi otoklay proses

Sekil 10. CF/PEKK plakalarin AFP ile serim ve otoklav prosesi (Sukur vd., 2023)
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Bu kapsamda oncelikle, en diisiik baski kuvveti ve hiz parametreleri olan 300 N ve 0.1
m/s’de on serimler gerceklestirilmistir. Serim sonrasi elde edilen plakalardaki dalgalanmay1
gidermek adina, plakalar PEKK ‘in camsi gegis sicakliginin altinda 120 °C’de 100 N bask1
altinda bir saat preslenmistir. Bu siirecler sonrasi iiretilen plakalarin bosluk oranlart ASTM
D3171/Metot B ile analiz edilmis ve havacilik standartlarinin isteri olan %1’den fazla oldugu
icin plakalara serim sonrasi ikincil proses olarak otoklav isleminin uygulanmasina karar

verilmistir.
2.3. CF/PEKK Termoplastik Kompozitlerin Kriyojenik Sartlandirilmasi

Bir ugus dongiisii boyunca, ucak yerdeki ortam sicakligindan yiiksek irtifada ugus sirasinda
cok diistik bir sicakliga kadar (6rn. 30000 ft yiikseklikte yaklasik -50 °C) degisen bir termal
dongiide performans gostermektedir. Ugagin yapisal bilesenlerinde kullanilan kompozitlerde,
matris malzemesinin camsi geg¢is sicakligmmin (Tg) istiinde bir sicaklik seviyesinden
kacinilmalidir. Tg’nin {izerinde yapisal davranis rijitlik ve mukavemet kaybiyla elastikten
termo-viskoelastige veya termo-plastige degismektedir. Ote yandan, diisiik sicakliklar
kirilganliga neden olmakta, tekrarlanan sicaklik degisiklikleri yagslanmay1 yogunlastirmaktadir
(Petersen vd., 2001). Literatiirde; —273 °C (0 K) ila—150 °C (123 K) aralig1 kriyojenik sicaklik
(CT), =150 °C (123 K) ila =50 °C (223 K) aralig1 diisiik sicaklik (LT) ve 23 °C oda sicaklig1
(RT) olarak kategorize edilmektedir (Tablo 2). Kriyojenik alanimi tanimlayan belirgin bir
sicaklik noktas1 olmamasina ragmen, genellikle -150 °C olarak tanimlanir ve bunun altindaki
sicakliklar oksijen, nitrojen, hidrojen ve helyumun kaynama noktalarini olusturur. -50 °C her
ne kadar diistik sicaklik araliginda tanimlansa da "yiiksek sicaklik" kriyojeniklerinin {ist sinir1
olarak kabul edilmektedir ve ugak bilesenleri -50 °C/ -57 °C sicakliklar1 referans alinarak
tasarlanmaktadir (Sapi ve Butler, 2020). Tez caligmasinda, havacilik kompozit yapilarinin
maruz kaldig1 servis kosullarini simiile etmek i¢in numuneler bir iklimlendirme kabininde
kritik tasarim sicakligi olan -50 °C’de 48 saat siireyle kriyojenik sartlandirildirilmigtir
(Sekil 11). CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma dncesi ve sonrasi fotograflar Sekil

12’de verilmistir.
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Tablo 2. Kompozit malzemelerin incelenmesinde ilgi duyulan kriyojenik ve diisiik sicakliklar
(Sapi ve Butler, 2020)

Ortam Kosullari K C Kateqori
Oda Sicaklig 296 23 RT
Kuzey Kutbu Kosullar1 I¢in Tasarim Sicaklig 223 -50 LT
Ucak bilesenleri i¢in tasarim sicakligi 216 -57 LT
Kati karbondioksit (kuru buz) 195 -78 LT
Kiip uydular igin tasarim sicaklig 188 -85 LT
Diinyada 6l¢iilen en diisiik sicaklik 184 -89 LT
Stvi metan (LCH4) veya dogalgaz (LNG) 11 -162 CT
Algak diinya yoriingesindeki en diigiik sicaklik 103 -170 CcT
S1vi oksijen (LOX) 90 -183 CT
Stv1 nitrojen (LN2) 77 -196 CT
Stvi1 hidrojen (LH2) 20 -253 CT
Stvi helyum (LHe) 4,2 -269 CcT
Bos uzaydaki sicaklik 3 -270 CT
0 -273 CT

Mutfak sifir

-50 °C’de kriyojenik sartlandirma

[klimlendirme kabini

Sekil 11. CF/PEKK numunelerin iklimlendirme kabininde kriyojenik sartlandirilmasi
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Sekil 12. Kriyojenik sartlandirma 6ncesi ve sonrast CF/PEKK numuneler

2.4. Test ve Analizler
2.4.1. Yogunluk Ol¢iimii ve Bosluk Oram Tayini

CF/PEKK kompozit plakanin yogunlugu ASTM D792/ Metot A’ya gore, yap1 igindeki
boslugu da iceren Arsimet ilkesiyle dl¢lilmiistiir. Fiber hacim oranlar1 ve bosluk oranlari ise
ASTM D3171/Metot B’ye gore matrisin siilfirik asit muamelesiyle yapidan uzaklastirilmasi
yoluyla tayin edilmistir. Matrisin yapidan wuzaklastirilmasi, karbon fiber takviyeli
kompozitlerin bosluk igerigi degerlendirmesi i¢in onerilen en kapsamli metodolojidir (Saenz-
Castillo vd., 2019). Bosluk igerigi Denklem (2.1) ile hesaplanmigtir. Bosluk igerigi
hesaplamasinda gerekli olan hacimce fiber ve matsi igeriklerinin hesaplanmasinda ise

Denklem (2.2) kullanilmistir.

V, =100 — (V¢ + V) (2.1)
w W,
Ve = pcp_ff ve Vp, = pma (2.2)

Burada V, p, ve W sirasiyla hacim icerigi (%), yogunluk (g/cm?®) ve agirlik yiizdesidir. Alt

indisler v, f, m, ve c ise srasiyla bosluk, fiber, matris ve kompoziti tanimlamaktadir.
2.4.2. Bosluk Analizleri (2B)

2B analizler diizlemsel tabla hareketleri bilgisayar ile kontrol edilebilen bir 151k mikroskobu
ile gergeklestirilmistir. Isik mikroskopisi ile elde edilen goriintiilerin goriintii isleme teknikleri
ile Ozellestirilmesi sayesinde, numune kesitinin tamaminin goriintiilenmesi, kesit boyunca

bosluk miktarinin tayini, bosluk morfolojisi ve dagilimi belirlenebilmistir. Analiz 6ncesinde
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numuneler epoksi ve silikon kaliplara kaliplanmis, daha sonra numunelere yiizey parlatma
islemi uygulanmistir. Numuneler 50X ve 100X biiyiitmelerde goriintiilenmis, elde edilen
goriintiiler siyah/beyaz resimlere doniistiiriilerek, bosluk miktar1 ve dagilimlar1 goriintiilerden

hesaplanmistir (Gangloff vd., 2017).

Kompozit malzemelerin piiriizlii yiizeylerinden dolay1 optik mikroskopta en yiiksek 151k
giicii bile yetersiz kalabilmektedir. Bu nedenle numuneler ancak belirli islemlerden
gecirildikten sonra mikroskopta goriintiileme islemi basarili olmaktadir. Sekil 13°te goriildiigii
iizere hazirlanan numuneler epoksi soliisyona konmadan o6nce kodlanmistir. Uretim
parametrelerine gére kodlanan numuneler agirlikca 2:1 oraninda hizli kiirlenebilir epoksi
recine ve kiirlestirici karistirilarak, boyutlarina uygun bir kaba gémiilmiistiir. Kiirlenme islemi
icin yaklasik 30 dakika — 1 saat aras1 beklenmis, ardindan numuneler epoksiye gomiilii bir
sekilde silikon kalibin seklini almig olarak cikarilmistir. Kaliplanan numune yiizeyi optik
mikroskopta bakilacak yon tayin edilerek zimparalama cihazinda otomatik olarak
zimparalanmis ve ardindan parlatilmistir. Zimparalama islemi 4 basamaktan olusmaktadir. Bu
basamaklarda en kaba tane boyutundan baslayip (40 um) en kiiclik tane boyutuna kadar
(4 um), tane biiytikliiklerine gore adlandirilan 4 farkli zimparalama kagidi sirasiyla (P#320,
P#600, P#1200, ve P#2400) kullanilmistir. Zimparalama kagitlarinin 6zelliklerine gore dort
farkli programda zimparalama islemi yapilmistir. Kagit numaralarina gore islem parametreleri

Tablo 3’te verilmistir.

Zimparalama ve parlatma prosesleri sonrasi mikroskopta bakilmaya uygun hazirlanan
yiizeylere optik metal mikroskobunda fiberlere dik dogrultuda her bir numunenin en uygun
151k siddetinde goriintiileri alinmig ve Clemex gorlintii analizi yazilimiyla goriintiiler

siyah/beyaz resimlere dontistiiriilerek islenmis ve bosluk miktarlar1 hesaplanmistir.

Tablo 3. Zimparalama igleminde uygulanan parametreler

Zimpara Kagidi No. Kuvvet (N)  Donme Hizi (rpm)  Saat Yonii Tersi D.H. (rpm)  Zaman (dk)

P#320 10 150 80 10
P#600 20 200 50 4
P#1200 35 200 150 5
P#2400 50 180 150 4
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Set 3-G

[Numunelerin kodlanmasi

___________ Optik oskop_ta bosluk
: : &E;l"iﬁine bakilmasi

Sekil 13. Optik mikroskopi prosesi (numune hazirlama, goriintiileme ve goriintii isleme)

2.4.3. Mikro Catlak Olusturma ve Load/Unload Testleri

Havacilik kompozit yapilart her ne kadar yiiksek mekanik performansa sahip olsa da yap1
icerisinde gelisen bir mikro catlak servis kosullarinin da etkisiyle ilerleyerek makro catlak
olusumuna ve delaminasyonlara sebebiyet verebilmektedir. Bununla birlikte ucus boyunca
kriyojenik ve yiiksek sicakliklar arasinda degisen sicaklik dongiisii termal kalint1 gerilmeler
olusturabilmekte ve yapida termal olarak indiiklenen yeni mikro ¢atlaklar gelisebilmektedir.
Yapida mikro catlak olusumunun ekseriyetle ilk termal ¢evrimde meydana geldigi ifade
edilmektedir (Grogan vd., 2015). Bu durumda gergek bir ugus dongiisiinii tam anlamiyla
simiile edebilmek adina CF/PEKK numunelerde mikro catlaklar olusturulmustur. Mikro ¢atlak
olusturma asamasi, akustik emisyon (AE) destekli egilme testleriyle gerceklestirilmistir

(Tabrizi vd., 2019).
2.4.3.1. Akustik Emisyon Yontemi

Akustik emisyon (AE) verileri, load/unload testlerinin numunelerde mikro ¢atlaklara neden
oldugu maksimum egilme yiikiinii belirlemek i¢in analiz edilmistir. AE verilerini elde etmek
ve kaydetmek i¢cin AEwin PCI2 yaziliml1 Mistras PCI 2 akustik emisyon cihaz1 kullanilmustir.
Akustik sinyalleri elde etmek i¢in numunelere bir adet piezoelektrik sensér (PICO-200-
750KHz, Mistras) yapistirilmigtir (Sekil 14). Elde edilen sinyaller bir preamplifikator

yardimiyla yiikseltilmistir. Veri toplama parametrelerini eklemek ve ayarlamak i¢cin AEwin
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PCI2 yazilimi kullanilmistir. Mikro ¢atlaklarin baslama ve yayilma asamalarini belirlemek
amaciyla, AE verilerini genlik ve tepe frekans 6zelliklerine gore kiimelemek i¢in MATLAB
K-means++ algoritmasi kullanilmigtir. Akustik verilerde ayirt edici olan {i¢ tiir hasarla (matris
catlagi, arayiizey hasar1 ve fiber ile iligkili hasarlar) iliskilendirilen frekans araliklarinda
kiimeler belirlenmistir. Hasarlarla iliskilendirilen ve kiimelenen veriler egilme testinden elde
edilen mukavemet-strain grafigiyle birlikte ¢izdirilmis, grafikten mikro ¢atlak olusumu igin
yeterli olan bir strain degeri secildikten sonra buna karsilik gelen mukavemet degerinden yiik
degeri tespit edilmistir. AE Olglimleri ii¢ tekrarli olarak yapilmistir. Sonraki asamada
belirlenen yiik degerinde load/unload ile numunelere mikro catlak olusturulmustur. Ardindan
mikro catlakli numuneler RT, 150 °C ve kriyojenik sartlandirma sonras1 RT ve 150 °C olmak

tizere dort farkl sicaklikta egilme testine tabii tutulmustur.

Sekil 14. AE sensorlii egilme testi numunesi

2.4.4. Egilme Testleri

CF/PEKK plakalarin boyutlari, yapilan test ve analizlere istinaden belirlenmistir ve
kesilmistir. Egilme test numunelerinin kesimleri su jetinde, morfolojik ve yapisal
karakterizasyon analizlerinin numuneleri ise boyutlarinin kiigiik olmasi sebebiyle sulu elmas
testere ile kesilmistir. Hazirlanan numuneler, standartlara uygun olarak kompozitlerin bir ugus
dongilisli boyunca maruz kalacag: sicaklik degerlerini simiile eden ortamlarda egilme testine

tabi tutulmustur.

CF/PEKK kompozitlerin egilme testleri ASTM D790 Prosediir A'ya gore Instron 5982 tipi
tiniversal test cihazinda, lic noktadan egme konfigiirasyonunda 0,8 mm/dak ¢apraz kafa
hizinda yapilmistir (Sekil 15). Sartlandirilmis CF/PEKK kompozitlerle kiyaslama yapabilmek

icin numunelerin 6ncelikle referans mekanik degerleri oda sicakliginda (RT) belirlenmistir.
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Sicaklik degerlerinin kontrollii olarak uygulanabilmesi i¢in testler izole edilmis bir 1sitma
kabini igerisinde sirasiyla 0 °C, RT, 50 °C, 100 °C ve 150 °C sicakliklarda yapilmistir. Isitma
kabini test sicakligina ulagtiginda numuneler sartlandirma ortamindan alinarak test fikstiiriine
baglanmis ve 15 dakika bekledikten sonra egilme testine baslanmistir. Test sicakliginda
bekleme siiresi (15 dakika) pylon gibi parcalarin bir ugus dongiisii boyunca kritik (yiiksek)
sicakliklarda 15 dakika performans sergilemesi dolayisiyla gergek bir ugus prosesini temsil

etmek icin se¢ilmistir.

Her bir numune bes tekrarli olacak sekilde teste tabi tutulmustur. Test sonucunda
mukavemet, strain ve Chord modiilii degerleri elde edilmistir. Egilme gerilmesi (ce, MPa)
degerleri Denklem (2.3) ve strain (g, mm/mm) degerleri Denklem (2.4) ile hesaplanmistir.
Chord modiilii (GPa) stress-strain egrisi tizerindeki iki nokta arasina ¢izilen kirigin egimi

olarak ifade edilmektedir.

_ 3PL (2.3)
% = 2bd?

_ 6Dd
5 (2.4)

Denklemlerde;

P: yiik (N)
L: destek agikligi (mm)

b: test edilen kirisin (numune) genisligi (mm)
d: test edilen kirigin yiiksekligi (mm)

D: kiris merkezinin maksimum sehimi (mm)

Egilme testleri sonucunda %3-5 arasinda standart sapma elde edilmis ve hedeflenen

standart sapma saglanmistir.

Akustik emisyon yontemi kullanilarak, yapilan analizler sonucunda olusturulan
mukavemet-strain grafiklerinden elde edilen mikro ¢atlak olusumu i¢in yeterli strain degeri
okunmus ve bu strain degerine karsilik gelen mukavemet degerinden yiik tespiti yapilmistir.
Belirlenen yiik degerinde load/unload ile mikro ¢atlak olusturulan numuneler RT, 150 °C ve
kriyojenik sartlandirma sonras1 RT ve 150 °C olmak iizere dort farkli sicaklikta egilme testine

tabii tutulmustur.
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Sekil 15. Egilme test diizenegi

2.4.5. Termal, Morfolojik ve Yapisal Karekterizasyon
2.4.5.1. Dinamik Mekanik Analiz (DMA)

CF/PEKK kompozitlerin dinamik mekanik analizleri (DMA) ASTM 4065 standardina gore
80mmx 1 3mmx3mm boyutlarinda hazirlanan numuneler ile tek konsol kiris (single cantilever)
modunda, 1Hz frekansta, 5 °C artis hizinda -50+300 °C araliginda gergeklestirilmistir.
Analizler ile numunelerin kriyojenik sartlandirma 6ncesi ve sonrasi depolama modiilii, kayip

modiilii ve camsi gegis sicakliklari belirlenmistir.
2.4.5.2. Diferansiyel Taramah Kalorimetri (DSC)

Farkli proses parametreleriyle iiretilen CF/PEKK kompozitlerin cams1 gegis sicakligi,
erime/kristallesme sicakliklari ve entalpilerini elde etmek icin diferansiyel tarama
kalorimetrisi (DSC) kullanilmistir. Izotermal DSC odlgiimleri Mettler-Toledo 821 DSC3+
cihazinda N> atmosferi altinda 50 ml/dk hava akis1 ile gergeklestirilmistir. Analizler, 10 °C/dk
1sitma hizi ile 25 C-400 C sicaklik araliginda yapilmistir.
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Kompozit numunelerin kriyojenik sartlandirma Oncesi ve sonrasi kristallik dereceleri
Denklem (2.5) kullanilarak hesaplanmstir (Sukur vd., 2023);

AH

= %100 (2.5)

Xe =———
¢ AH;, X W,

Burada X kristallik derecesidir, Wm ise matris agirlik fraksiyonudur. AHm ve AH®n
sirastyla kompozitin erime entalpisi ve %100 kristallilige sahip PEKK polimerin erime
entalpisidir (130 J/g).

2.4.5.3. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi (FTIR) Spektroskopisi

CF/PEKK kompozit malzemenin kriyoyenik sartlandirma 6ncesi ve sonras1 Kimyasal yapisi
(molekiiler degisimler) ve kriyojenik sartlandirma ile mekanik ozellikler arasindaki iligki
FTIR Thermo Scientific NicoletTM iS50 spektrometresi kullanilarak yapilan analizlerle
aragtirilmistir. Spektrumlar, 4 cm™ spektral ¢dziiniirliik ile 4000-650 cm™ araliginda yapilan

taramada 16 taramanin ortalamasi olarak kaydedilmistir.
2.4.5.4. Termogravimetrik Analiz (TGA)

CF/PEKK kompozitlerin kriyojenik sartlandirma oncesi ve sonrast bozunma
sicakliklarinda meydana gelen degisim termogravimetrik analiz (TGA) ile Mettler Toledo
TGA-DSC 3+ cihazinda, 25-1000 °C sicaklik araliginda, azot atmosferi altinda ve 10°C/dk

1sitma hiziyla gerceklestirilmistir.
2.4.5.5. Optik Mikroskopi

CF/PEKK kompozit malzemelerin kriyojenik sartlandirma oOncesi ve sonrasi farkli test
sicakliklarinda egilme testleri sirasinda meydana gelen hasar mekanizmalar1 Nikon SMZ800N

stereo mikroskopi ile incelenmistir.
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UCUNCU BOLUM

3. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA
3.1. Yogunluk Ol¢iimii, Bosluk Oram Tayini ve 2B Bosluk Analizi Sonuclari

600 N baski kuvveti ve 0.1 m/s serim hizinda iiretilen CF/PEKK kompozit plakalarin
ASTM D792/ Metot A’ya gore dlgiilen yogunluk degerleri ve ASTM D3171/Metot B’ye gore
belirlenen fiber hacim oranlar1 ve bosluk oranlar1 Tablo 4’te verilmistir. Tez kapsaminda
kurgulanan yol haritasinda plakalarin havacilik standartlarinda iiretimi hedeflenmistir.
Havacilik uygulamalarinda kompozitlerde hacimce %l'den fazla bosluk iceriginin
kompozitlerin mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde etkiledigi bilinmekle birlikte kabul
edilebilir kritik bosluk igerigi hacimce % 1’in altinda olup, farkli uygulama alanlarina bagh
olarak hacimce %] ile %2 arasinda hatta %5 arasinda degisebilmektedir (Saenz-Castillo vd.,
2019).

Yerinde konsolidasyon siirecinin dogasinda bulunan iki tiir bosluk vardir: Intra-laminar
(serit i¢i) ve inter-laminar (seritler arasi). Intra-laminar bosluk, serit emprenye asamasi
sirasinda olusurken, inter-laminar bosluk cogunlukla serit yerlestirme isleminin sonucudur.
Intra-laminer bosluk serit icine gdmiiliidiir. Gruber vd., otomatik serit yerlestirme isleminin
intra-laminar bosluk igerigini azaltamadigini ileri stirmiistiir (Gruber vd., 2012). Ranganathan
vd., ise bosluk olusumunu etkileyen baskin faktoriin, temas noktasini gegcen boslugun
konsolidasyonu oldugunu ifade etmistir. Bu ifadeye gore AFP ile iiretilen kompozit
numunelerin mevcut bosluk oranlart ancak ikincil konsolidasyon prosesleriyle miimkiindiir.
Literatiirde, AFP isleminden sonra bosluk igerigini en aza indirmek ve termoplastik
kompozitlerin mekanik 6zelliklerini iyilestirmek i¢in tavlama, otoklav, sicak pres ve vakum

torbalama gibi cesitli ikincil prosesler uygulanmaktadir.

Tez caligmasinda oncelikle yerinde konsolidasyon (in-situ consolidation) ile iiretim
yapilarak ikincil prosesler elimine edilmis ve AFP sonrasi nihai plaka elde edilmistir. Bu
kapsamda Oncelikle, literatiirde tavsiye edilen diisiik baski1 kuvveti ve hiz parametreleri olan
300 N ve 0.1 m/s’de 6n serimler gerceklestirilmistir. Uretilen kompozit plakalarin bosluk
oranlart ASTM D3171/Metot B ile analiz edilmis ve % 5.13 bulunmustur. Bu bosluk orani
havacilik standartlarina uygun kompozit iiretimi ic¢in ikincil prosesleri gerekli kilmistir ve
plakalara serim sonrasi ikincil proses olarak otoklav isleminin uygulanmasma karar
verilmigtir. Otoklav uygulamasi sonrasi 600 N baski kuvveti ve 0.1 m/s serim hizi

PR

parametreleriyle {retilen plakalarin bosluk oranlarinin  0.21-0.29 arasinda degistigi
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goriilmektedir. Biitlin numunelerin bosluk icerikleri havacilik isterleri olan hacimce %1’in

altindadir.

Tablo 4. CF/PEKK kompozit plakalarin fiber hacim ve otoklav sonrasi bosluk oranlar

Olciilen degerler Numunel  Numune 2 Numune 3 Ortalama
W, 64.55 64.58 64.60 64.58
W, 34.45 35.42 35.40 35.42
Vy 0.25 0.21 0.29 0.25
Dc 1.57 1.57 1.57 1.57

W, : fiber agirlik orant (%), Wo : matris agirlik orant (%), Vy : bosluk hacmi (%),
pe: kompozit yogunlugu (g/cm?)

600 N bask: kuvveti ve 0.1 m/s serim hiz1 parametreleriyle iiretilen CF/PEKK kompozit
plakalarin optik mikroskopi analizlerinden elde edilen goriintiiler Sekil 16°da verilmistir.
Optik mikroskopi ile gerceklestirilen 2B bosluk analizleri sonuglarinda da bosluk icerikleri
% 1’in altinda bulunmustur. Hem ASTM D3171/Metot B, hem de 2B analizlerden elde edilen

sonuclarin birbirini destekledigi goriilmektedir.

Length: 6,522 pm

»e )
P90 95 &
iLength: 6,857 pi i}
- .
20T Pt s Length: 6,791 p

L IE

B -
Length: 6,48 il ength: 6,748 umi__
s -
é - ’ o @ R § D0

Sekil 16. CF/PEKK plakalarin optik mikroskopi kesit goriintiileri
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3.2.Malzeme Karakterizasyonu
3.2.1. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) ile Isil Analiz Sonuglari

Kriyojenik sartlandirmanin CF/PEKK kompozitlerin cams1 gegis sicakligi (Tg), erime
sicakligt (Tm), kristallesme sicakligi (T¢), erime/kristallesme entapileri ve kristallesme
derecesi tizerindeki etkisini arastirmak i¢in DSC analizleri kullanilmustir. Sekil 17.a ve b.
sirasiyla CF/PEKK numunelerin 1sitma ve sogutma egrilerini (1s1 akisi-sicaklik egrileri) temsil
etmektedir. Malzemenin termal gegmisini degerlendirmek ve sonug¢ olarak Kkriyojenik
sartlandirmanin kompozitlerin termomekanik 6zellikleri {lizerindeki etkisi hakkinda bilgi
saglamak i¢in ilk 1sitma egrileri kullanilmaktadir (Borba vd., 2021). Bununla birlikte, DSC
analizlerinde kullanilan numunelerin miktar1 (~5 mg) oldukg¢a sinirhidir. Bu nedenle analiz
sonuglari Ty igin yeterince glivenilir sonuglar verememektedir. Sartlandirma siireglerinin Tq’ye
etkisi DMA analizleri sonuglarinda detaylica tartigilmistir. Literatiirde kristallesme/erime
entalpileri ve bunlara bagli olarak kristallesme derecesi hesaplamalar1 icin DSC analizleri
kullanilirken, hassas bir Ty degerlendirmesi i¢in daha ¢ok DMA analizlerinin kullanilmasi
tavsiye edilmektedir . Grafiklerde egrilerin pik noktalarina denk gelen sicaklik degerlerinden
de anlagilacagi gibi proses sonunda Tm ve T¢ degerlerinde belirgin farkliliklar s6z konusu
degildir. Ancak kriyojenik sartlandirma sonrasinda Tq degerinde 3 °C’lik bir artis meydana

gelmistir.

Tablo 5’te CF/PEKK numunelerin DSC analiz sonuglar1 verilmistir. 600 N baski kuvveti
ve 0.1 m/s serim hizi parametreleriyle iiretilen numunelerin erime entalpi degerlerinden
hesaplanan kristallesme derecesi %23.50°dir. Sartlandirma sonrasi entalpi degerleri azalmis
ve buna bagl olarak hesaplanan yeni kristallesme derecesi %21.35 olarak hesaplanmustir.
Kriyojenik sartlandirma periyodunun sonunda numunelerin kristallesme derecesinde %9’1uk
bir diisiis meydana gelmistir. Yiiksek sicakliklarda sartlandirilan/yaslandirilan numuneler,
kristal olusumunun (post-kristallesme) gergeklesmesi amaciyla polimer zincirlerinin
segmental diizenlenmesi icin daha yliksek aktivasyon enerjisine sahiptir; bu nedenle daha
yiiksek derecede kristallik gosterirler. Diisiik sartlandirma/yaslandirma sicakliklarinda amorf
bolgenin zincir segmentleri gevseme siireci i¢in yeterli hareketlilige sahip degildir, bu da daha

diistik kristallik derecesiyle sonuglanir (Farhoodi vd., 2012).

Tablo 5. CF/PEKK numunelerin sartlandirma oncesi ve sonrast DSC analiz sonuglar

Numuneler Tg(°C) Tc(°C) Tm(°C) Erime Entalpisi, Kristallesme Azahs (%)
AHnm, (J/9) Derecesi, X (%)
Referans 156.85 275.21 333.62 10.82 23.50 9
Sartlandirilmig 159.65 274.05 333.61 9.83 21.35
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Sekil 17. CF/PEKK kompozitlerin DSC egrileri a) 1sitma b) sogutma

3.2.2. Termogravimetrik Analiz (TGA) Sonuclari

CF/PEKK kompozit numunelerin kriyojenik sartlandirma Oncesi ve sonrasi
termogravimetrik analizlerinden elde edilen termogramlar Sekil 18’de verilmistir. TGA

termogramlarindan elde edilen baz1 6nemli parametre degerleri ise Tablo 6°da sunulmustur.
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Sekil 18. CF/PEKK numunelerin TGA termogramlari

Tablo 6’daki sayisal veriler karsilastirildiginda; sartlandirma sonrasi CF/PEKK kompozit
numunelerde sartlandirma Oncesine kiyasla %2 daha fazla kiitle kayb1 oldugu goériilmektedir.
Bunun yanmi sira CF/PEKK kompozitin sartlandirma sonrasi %1 agirlik kaybi sicakliginin
(T1°C) 5.67 °C daha diisiik oldugu gozlemlenmistir. Sonuglar kriyojenik sartlandirma sonrast
daha fazla kiitle kayb1 ve T1 sicakligindaki diisiise bagh olarak termal kararlilikta bir miktar
azalmaya isaret etmektedir. Termal kararliligin azalmasi, hem termal hem de hidrolitik

bozunmanin etkilerine atfedilebilir (Iggui vd., 2021).
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Tablo 6. CF/PEKK numunelerin TGA analiz sonuglari

CF/PEKK Numuneler  Tix% (°C) Ts% (°C)  Ti% (°C) % Kalinti miktari (990 °C)

Sartlandirma 6ncesi 554.44 578.87 624.90 86.98
Sartlandirma sonrasi 548.77 581.33 624.22 84.99

3.2.3. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi (FTIR) Spektroskopisi

CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma Oncesi ve sonrasi FTIR spektrumlari
Sekil 19°da verilmis, spektrumlarda dalga sayilarina atfedilen grup ve titresimler Tablo 7’°de
detaylandirilmistir. Hem polietereterketon’un (PEEK) hem de polieterketonketon’un (PEKK)
poliarileterketon (PAEK) polimer ailesinin iiyeleri oldugu ve keton gruplarinin oran1 (PEEK'te
%33 ve PEKK'te %66) disinda ¢ok benzer kimyasal yapilara sahip olduklar1 bilinmektedir
(Coulson vd., 2018). Yiiksek performansli havacilik termoplastikleri olarak da bilinen PAEK
grubu polimerler lizerine ¢aligmalar daha cok PEEK grubu iizerinde yogunlagmistir. PEEK
iizerine sinirh sayida da olsa sartlandirma c¢aligmalari mevcuttur. Benzer kimyasal yapilara
sahip olan PEKK’in FTIR analizi yorumlarinda bu ¢alismalardan faydalanilmistir. Literatiirde,
PEKK spektrumunun parmak izi bélgesinin 1700 cm™ ile 650 cm™ arasinda oldugu
bildirilmektedir (Dandy vd., 2015). PEKK molekiiliiniin 6ne ¢ikan bant gruplar1 (CH) benzen
halkasi, keton (C=0), aromatik halka (C=C) ve eter bagidir (CO) (Al-Khafaji ve Hamad,
2021). Saf PEKK'in tiim karakteristik absorpsiyon zirveleri, CF/PEKK kompozitlerin hem
BC (before cryogenic conditioning; kriyojenik sartlandirma oncesi) hem de AC (after
cryogenic conditioning; kriyojenik sartlandirma sonrasi) numunelerine ait spektrumlarinda
gdzlenmistir. 1653, 1494 ve 924 cm™'deki pikler difenilketon grubuna atfedilmektedir. 1587
cm'deki pik aromatik halkadaki C=C gerilme titresimleriyle iliskilendirilmektedir. Karbonil
asimetrik gerilme piklerinin C-O baglari, keton egilme hareketi ve difenil eter grubu
ozelliklerine ait pikler 1402 ve 1307 cm™'de goriilmektedir. 1238 ve 1163 cm™'deki pikler C-
O-C bag: indiaril gruplarmin asimetrik gerilme titresim piklerine aittir. 1106 cm™'de eter
gruplarina ait ek pikler ortaya ¢cikmaktadir. C-H gruplar1 840, 744 ve 696 cm™ 'deki pikler ile
iliskilendirilmektedir.

Kriyojenik sartlandirma sonras1 genel olarak pik siddetlerinde (yogunluk oranlar) diisiis ve

artiglar meydana gelmis ve bazi piklerde saga dogru kayma gozlemlenmistir (Sekil 19).
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Tablo 7. CF/PEKK kompozit numunelerin sartlandirma 6ncesi ve sonrast FTIR pik atamalar

Dalga sayisi (cm™)

Atfedilen titresim ve gruplar

Kiyojenik sartlandirma Kiyojenik sartlandirma

oncesi sonrast
1653, 1494, 924 1643, 1495, 924 difenil keton grubu
1587 1588 C=C gerilme titresimleri
1402, 1307 1406, 1308 karbonil (C-O) asimetrik gerilme, keton egilme
1238, 1163 1240, 1163 C-0-C asimetrik gerilme titresimi
1106 1105 eter gruplari
840, 744, 696 845, 746, 694 C-H egilme titresimleri
a)

Gegirgenlik (%)
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Sekil 19. CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma 6ncesi ve sonrast FTIR spektrumu
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3.2.4. Dinamik Mekanik Analiz (DMA) Sonugclari

Sartlandirma oncesi ve sonrast CF/PEKK kompozitlerin DMA termogramlari, depolama
modiilii (E"), kayip modiilii (E”) ve kayip faktorii (tan delta, d) sicakligin bir fonksiyonu olarak
Sekil 20'de sunulmaktadir. Sekil 20.a'da goriildiigii gibi, E', hem sartlandirma 6ncesi hem de
sartlandirma sonrasi numuneleri igin camsi bolgede pozitif bir egimle azalan bir trend
izlemektedir. Sartlandirma sonrasi numunelerinde bu azalma egilimi viskoelastik bolgenin
baslangicina kadar devam ederken, referans numunelerinde viskoelastik bolgeye gegis 6ncesi
hafif bir artis s6z konusudur. Kriyojenik sartladirmadan sonra azalmanin viskoelastik bolge
baslangicina kadar herhangi bir degisim gostermeden devam etmesi numunede kalinlik
boyunca Ty bolgesinde bir nem konsantrasyonu gradyani oldugunun ve molekiiler gevseme
stirelerinin sicakliga bagli degistiginin gostergesidir (Mazur vd., 2014). Sartlandirmadan 6nce,
CF/PEKK kompozitlerinin depolama modiilii oda sicakliginda yaklasik 5.01 GPa olarak
belirlenmistir ve sicaklik yaklasik 147 °C'ye ulastiginda aniden azalmaya baglamaktadir. Bu
da polimer zincirlerinin artan hareketliligi ile baglantili viskoelastik gecisi gostermektedir.
Kriyojenik sartlandirilan numunelerin E' degeri 4.32 GPa 6l¢ililmiis ve sartlandirma sonrasi
%14’lik bir disik meydana gelmistir. Bu sonug, CF/PEKK kompozitlerin kriyojenik
sartlandirma siirecinden dolay1 viskoelastik rijitliginin azalmasina atfedilebilir (Sukur, 2023).
Kristallikteki artis, daha yiiksek depolama modiilii ve rijitlikle sonuglanan, polimerin lamel
kalinliginda bir artisa neden olabilmektedir (Amer vd., 2015). Kriyojenik sartlandirma sonrasi
CF/PEKK numunelerin kristallik derecesinde meydana gelen %9’luk diisiis depolama
modiiliindeki ve genel olarak dinamik-mekanik performanstaki azalmayi agiklamaktadir.
Ayrica, sartlandirma sonrasi viskoelastik bolge daha diisiik sicakliklarda baslamaktadir ve
%10'Tuk bir diisiisle 130 °C'ye diismektedir. Bu sonu¢ sartlandirma siirecinin kompozitin
servis sicaklik limitlerini azalttiginin kanitidir. BC ve AC numuneleri arasindaki viskoelastik
gecisin baglangici i¢in 17 °C'lik sicaklik farkinin, polimer zincirleri iginde difiize olan nemin
plastiklestirme etkisi ve bunun sonucunda fiber ile matris arasindaki arayiizey yapisma
mukavemetinin zayiflamasi ile ilgili oldugu degerlendirilmistir. Viskoelastik bolgede, BC ve

AC egrileri, 125 °C'ye kadar siirekli bir azalma egilimi ile benzer 6zellikler gostermektedir.

Kayip modiilii, malzemelerin viskoz kismini temsil eden bir deformasyon dongiisii
sirasinda 1s1 olarak yayilan enerjinin 6l¢iistidiir. Kayip modiilii, sartlandirma stirecinden sonra
yaklagik %S5'lik bir diistisle 197.29 MPa’dan 187.95 MPa'ya diismektedir. Bu sonuglar
mekanik testlerle uyumludur ve kriyojenik sartlandirma silirecinden sonra kompozit

malzemenin rijitliginin azaldigimin kanitidir (Mazur vd., 2014).
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Sekil 20. CF/PEKK numunelerin sartlandirma 6ncesi ve sonrast DMA termogramlari a) depolama modiilii

(storage modulus), b) kayip modiilii (loss modulus), ¢) tan delta
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Termal sartlandirmaya maruz kalma, amorf fazda kimyasal degisikliklere neden olarak
capraz baglanma, makromolekiiler zincir pargalanmasi, molar kiitle azalmasi, sertlesme,
gevreklesme ve makromolekiil yeniden yonlenmesi gibi termomekanik 6zellikleri

etkilemektedir (Karsli vd., 2016).

Kayip faktorii veya soniim genellikle molekiiler hareketliligin baglangicinin bir gostergesi
olarak kabul edilir ve bir numunenin viskoelastisite derecesini nicelendirir. DMA analizlerinde
tan &’nin pik yaptig1 tepe noktasi sicakligi Tq olarak kabul edilmektedir. Sekil 20.c'den agikca
goriilebilecegi gibi, sartlandirma 6ncesi tan 6 yaklasik 165.88 °C'de pik yaparken, sartlandirma
sonras1 bu deger 159.89 °C civarindadir. Bu da kriyojenik sartlandirma sonras1 CF/PEKK
numunelerin Ty degerlerinde yaklasik %4°liik bir diisiis meydana geldigini gostermektedir.
DSC analizlerinde ise Tg’de 3 °C’lik bir artis meydana geldigi goriilmektedir. Bu da Ty
degerleri icin DMA ile elde edilen degerlendirmenin daha dogru ve giivenilir oldugunu ortaya

koymaktadir.
3.2.5. Akustik Emisyon Destekli Egilme Testi Sonuclar:

CF/PEKK numunelerin egilme sirasinda meydana gelen hasar mekanizmalarini karakterize
edebilmek i¢in egilme testleri akustik emisyon destekli olarak gergeklestirilmistir. Sekil 21°de
egilme testi sirasinda elde edilen akustik emisyon datalarina ait tepe frekans verilerine karsilik
gelen sayim degerleri goriilmektedir. Veriler incelendiginde 100 ila 400 KHz arasindaki
frekans araliginda esigi karsilayan herhangi bir akustik vurus alinmadigi goriilmektedir.
DaviesBouldin ve Siluet referans alinarak yapilan siniflandirma optimal kiime sayisini iki
olarak vermektedir. Burada 100 KHz'e kadar olan aralik i¢in ilk kiime, matris ¢atlamasi (mikro
catlak) olarak tanimlanmaktadir ve [400-600] KHz i¢in olan ikinci kiime, fiberle ilgili hasarlar1
(makro catlaklar) gostermektedir. AE ekipman parametreleri, daha once farkli ¢alismalarda
uygulamis oldugumuz veriler dikkate alinarak ayarlanmistir. Bu tez calismasinda farkli olarak
preamplifikator ve esik degerleri sirasiyla 20 ve 40'tir. MATLAB'a gore hasarlarla
iliskilendirilecek iki kiime belirlenmistir. Kam frekans araligina gore birinci kiime matris ve
arayiiz hasarlariyla, ikinci kiime ise fibere bagli hasarlarla iliskilendirilmistir. Hasarlarla
iliskilendirilen ve kiimelenen veriler egilme testinden elde edilen mukavemet-strain grafigiyle
birlikte ¢izdirildiginde (Sekil 22), grafikten mikro ¢atlak olusumu i¢in II. bolgede stabil hale
gelen matrise bagli hasarlar bolgesinin mikro c¢atlak olusumu ic¢in Yeterli olacagi
degerlendirilmistir. II. bolgede %1°lik strain degeri se¢ilmis, buna karsilik gelen mukavemet
degerinden yiik degeri 1.7 kN olarak tespit edilmistir. CF/PEKK numunelere egilme testinde
1.7 KN load/unload ile mikro gatlak olusturulmustur.
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Sekil 21. CF/PEKK numunelerin tepe frekans verilerine karsilik gelen sayim degerleri
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Sekil 22. CF/PEKK numunelerin akustik emisyon destekli egilme egrileri
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3.2.6. Egilme Testi Sonuglar:

CF/PEKK kompozit numuneler kriyojenik sartlandirma oncesi ve sonrast RT, 0 °C, 50 °C,
100 °C ve 150 °C’de sicakliklarinda {i¢ nokta egilme testine tabii tutulmus ve test sonuglarina
gore c¢izilen egilme gerilmesi-% strain egrileri Sekil 23’te verilmistir. Grafikler
degerlendirildiginde 0 °C’de yapilan testlerde numunelerin egilme gerilmesi degerinin arttigi,
ancak artan biitiin sicaklik degerlerinde egilme gerilmesinin azaldigi net bir sekilde

goriilmektedir ve bu trend kriyojenik sartlandirma sonrasinda da devam etmektedir.
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Sekil 23. CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma a) 6ncesi ve b) sonrasi egilme gerilmesi-% strain
grafikleri

CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma 6ncesi ve sonrasi egilme gerilmesi-% strain

egrilerindeki farkliliklarin test sicakliklar1 6zelinde daha net degerlendirilebilmesi i¢in her bir
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sicaklik degerine ait Oncesi ve sonrasi grafikleri Sekil 24’te verilmistir. Grafiklerde | indisi

kriyojenik sartlandirma oOncesini, II indisi ise kriyojenik sartlandirma sonrasini temsil

etmektedir.
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Sekil 24. CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma 6ncesi ve sonrasi egilme gerilmesi-% strain grafikleri

a) RT, b) 0 °C, ¢) 50 °C, d) 100 °C ve &) 150 °C

CF/PEKK kompozit numunelerin kriyojenik sartlandirma Oncesi ve sonrasi egilme

testlerine ait; egilme mukavemeti, % strain ve Chord modiilii degerleri Tablo 8’de
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sunulmustur. CF/PEKK kompozit numunelerin kriyojenik sartlandirma o6ncesi RT
sicakliginda egilme mukavemeti 1510 MPa iken, 0 °C’de yapilan testlerde bu deger % 8.6’lik
bir artigla 1640 MPa olarak belirlenmistir. Diisiik test sicakliklarinda mukavemet
degerlerindeki artis yari-Kristalin matrisin termal biiziilmesi ve takviye fazin matris tarafindan
siki bir sekilde kenetlenmesi ile iligkilendirilmektedir (Fu, 2013). 50 °C, 100 °C ve 150 °C
sicakliklarda yapilan egilme testleri sonucunda ise numunelerin egilme mukavemeti degerleri
sirasiyla 1440 MPa, 1230 MPa ve 939 MPa olarak belirlenmis, mukavemet degerlerinde
sirastyla %4.6, %18.5 ve %37.8’lik diisiis meydana geldigi tespit edilmistir. Sonuglar 0 °C’de
malzemenin mukavemet degerinde artis meydana gelirken, artan sicaklikla Dbirlikte
mukavemet degerlerinin giderek azaldigin1 gostermektedir. Kriyojenik sartlandirilmis
numunelerin RT sicakliginda egilme mukavemeti 1480 MPa’dir. Benzer sekilde sartlandirma
oncesi numunelerinde oldugu gibi 0 °C’de yapilan testlerde %4.7°lik bir artigla egilme
mukavemeti degeri 1550 MPa olarak belirlenmistir. 50 °C, 100 °C ve 150 °C sicakliklarda
yapilan egilme testleri sonucunda ise numunelerin egilme mukavemeti degerleri sirastyla 1360
MPa, 1150 MPa ve 906 MPa olarak belirlenmis, mukavemet degerlerinde sirastyla %8.1,
%22.3 ve %38.8’lik diisiis meydana geldigi tespit edilmistir. Sonuclar kriyojenik
sartlandirilmis numunelerin 0 °C’de egilme mukavemeti degerinde daha diisiik bir artis
oldugunu, numunelerin egilme mukavemetinde artan sicaklikla birlikte meydana gelen
diisiisiin 1se kriyojenik sartlandirma sonrasi belirgin olarak arttigini gdstermistir. Bununla
birlikte CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma sonrasi egilme mukavemetlerinin RT,
0°C, 50 °C, 100 °C ve 150 °C sicakliklarinda sirasiyla %2, %5, %S5.5, %6.5 ve %3.5 oraninda
azaldig: tespit edilmistir. Genel olarak sartlandirmayla birlikte kompozit numunelerin biitiin

test sicakliklarinda mukavemet ve modiil degerlerinde diisiis meydana gelmistir.

Tablo 8’de hem kriyojenik sartlandirma 6ncesi hem de kriyojenik sartlandirma sonrasi
biitiin test sicakliklarinda kompozit numunelerin Chord modiilii degerlerinde %1.8 ile %43
arasinda degisen diisiisler meydana gelmistir. Bununla birlikte CF/PEKK numunelerin
kriyojenik sartlandirma sonrasi Chord modiilii degerlerinin benzer sekilde %2.6 ile %9.8

arasinda degisen oranlarda azaldigi tespit edilmistir.

Kriyojenik sartlandirma sonras1 mukavemet ve modiil degerlerinde meydana gelen diisiis
kristallegsme derecesindeki diisiise atfedilirken, artan test sicakliklariyla meydana gelen azalma

ise fiber-matris ara yiizeyindeki baglanmanin bozulmasiyla iliskilendirilmistir (Sukur, 2023).

Yiiksek performansli termoplastiklerde kompozitlerin kristallesme derecesinin kimyasal ve
mekanik ozellikler {izerinde etkili oldugu bilinmektedir. Kristallesmedeki diisiis genellikle

mekanik Ozelliklerde diistis ve mekanik performansta azaltmayla sonuglanmaktadir.
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Kristallesme derecesindeki artisin ise her ne kadar mekanik 6zellikleri iyilestirecegi diistiniilse
de, farkli mekanik testlerde farkli etkiler meydana gelebilmektedir. Ornegin polimerlerin
darbe dayanimi, toklugu ve kirilma gerilimi kristalligin artmasiyla azalmaktadir (Odrobina
vd., 2020). Ciinkii yar1 kristal polimerlerde amorf faz darbe enerjisini absorbe etmede daha
etikilir. Bu nedenle ikincil kristallesme gibi fenomenlerle yapidaki amorf fazin bir kisminin
daha kristalleserek kristal fazdaki ve kristallesme derecesindeki artis darbe enerjisini absorbe
edebilme etkisini diisiirmektedir. Bu degerlendirmeler kristallesme derecesinin mekanik
ozellikler tizerinde farkli etkiler meydana getirebilecegini gostermektedir. Kriyojenik
sartlandirma sonrast biitiin test sicakliklarinda egilme mukavemetinde meydana gelen diisiis
kristallesme derecesinde meydana gelen diisiisle iliskilendirilmistir. Literatiirde de karbon
fiber takviyeli termoplastik kompozit malzemelerde benzer sekilde, kristallesme derecesinin

azalmasiyla egilme mukavemeti ve modiil degerlerinin azaldigi goriilmektedir (Ma vd., 2023)

Tablo 8. CF/PEKK kompozit numunelerin sartlandirma 6ncesi ve sonrasi farkl sicakliklarda egilme testi
sonuglari

Egilme Degisim Strain Degisim Chord Degisim

NUmUne mu;;\;ear;]eti (%) (mm/mm) (%) (Oné%zhil;o ) (%)

(GPa)

_ | CFIPEKK_RT 1510 1.830 116
E E .| CF/PEKK 0°C 1640 86(+) 1865  1.9(+) 113 26()
%_i:% g CFIPEKK_50 °C 1440 46 () 1694  74() 112 3.4 ()
X ¥ | CF/PEKK_100°C 1230 185(-) 1290  295() 105 9.5 ()
CF/PEKK_150 °C 939 37.8() 1135  37.9() 66 43.1()

CFIPEKK_RT 1480 1.771 112
= § _ | CF/PEKK_0°C 1550 47(+) 1783  07(+) 110 1.8 ()
q;i:% g CF/PEKK_50 °C 1360 81() 1530  136() 101 9.8 ()
¥ 5 | CF/PEKK_100°C 1150 22.3(-) 1.597 9.8 (-) 105 6.2 (-)
CF/PEKK_150 °C 906 388() 1227  30.7() 75 33.0 ()

Kompozit malzemelerden yapilmis bir ugak parcasinin ugus siiresince servis kosullarindaki
mikro c¢atlaklar1 temsilen kompozit numunelere akustik emisyon destekli load/unload
testleriyle olusturulan mikro ¢atlaklar sonrasi CF/PEKK numuneler RT ve 150 °C
sicakliklarda egilme testlerine tabii tutulmustur. Yine mikro ¢atlakli numuneler referans
numuneler gibi -50 °C’de kriyojenik olarak sartlandirilmigtir. Mikro ¢atlakli ve mikro
catlaksiz CF/PEKK kompozit numunelere ait egilme gerilmesi-% strain egrileri Sekil 25°te

verilmistir. MC indisi mikro catlaklar1 temsil etmektedir. Grafikler degerlendirildiginde RT
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sicakliginda yapilan testlerde mikro ¢atlak olusumunun numunelerin egilme gerilmesi
tizerinde herhangi bir etkiye sebep olmadigi, ancak 150 °C’de yapilan testlerde mikro catlakl
numunelerin egilme gerilmesi degerinin belirgin sekilde azaldigi goriilmektedir. Kriyojenik
sartlandirma sonrasi ise hem RT hem de 150 °C sicakliklarinda yapilan testlerde mikro ¢atlakli
ve mikro ¢atlaksiz numunelerin egilme mukavemeti degerleri azalmistir. Mikro catlaklar oda
sicakliginda herhangi bir etkiye neden olmazken kriyojenik sartlandirma sonrasi her iki test

sicakliginda da mukavemeti azaltic1 bir etki meydana getirmistir.
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Sekil 25. Mikro gatlakli ve mikro catlaksiz CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma a) dncesi ve
b) sonrasi egilme gerilmesi-% strain grafikleri
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Mikro ¢atlakli ve mikro catlaksiz CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma 6ncesi ve
sonrast egilme gerilmesi-% strain egrilerindeki farkliliklarin test sicakliklar1 6zelinde daha net
degerlendirilebilmesi i¢in her bir sicaklik degerine ait dncesi ve sonrasi grafikleri Sekil 26’da
verilmigstir. Grafiklerde I indisi kriyojenik sartlandirma oncesini, II indisi ise kriyojenik

sartlandirma sonrasini temsil etmektedir.
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Sekil 26. Mikro ¢atlakli ve mikro ¢atlaksiz CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma 6ncesi ve sonrasi
egilme gerilmesi-% strain grafikleri a) RT ve b) 150 °C
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Mikro catlakli ve mikro ¢atlaksiz CF/PEKK kompozit numunelerin kriyojenik sartlandirma
oncesi ve sonrasi egilme testlerine ait; egilme mukavemeti, % strain ve Chord modiili
degerleri Tablo 9°da verilmistir. Mikro ¢atlakli CF/PEKK kompozit numunelerin kriyojenik
sartlandirma oncesi RT sicakliginda egilme mukavemetinde herhangi bir degisiklik meydana
gelmezken (1510 MPa), kriyojenik sartlandirma sonrast RT sicakliginda yapilan testlerde
egilme mukavemeti 1420 MP’a diiserek yaklasik %6°lik bir mukavemet kayb1 yaganmistir.
Kompozit yapida olusturulan mikro ¢atlaklar 150 °C test sicakliginda yaslandirma Oncesi ve
sonrast sirastyla %11.7 ve %9.6’lik diisiis meydana getirmistir. Benzer diigme egilimleri
Chord modiilii degerlerinde de gozlemlenmistir. Sonuglar mikro catlaklarin yiiksek test
sicakliklarinda ve kriyojenik sartlandirma sonrasi mukavemeti azaltic1 yonde etki yaptigim
acikea ortaya koymaktadir. Havacilik kompozit yapilari ig¢in bu sonug oldukga kritiktir. Cilinkii
yapt igerisinde servis kosullarinda farkli nedenlerle (kus ¢arpmasi, dolu tast ¢arpmasi vb.)
meydana gelebilen mikro ¢atlaklarin, kompozit yapinin ugus siiresince kriyojenik ve yiiksek
sicakliklar arasinda maruz kaldig1 termal dongiide belirgin 6l¢iide mukavemet kayiplarina

neden olarak ugus gilivenligini riske atabilmesi s6z konusudur.

Tablo 9. Mikro ¢atlaklsiz ve mikro ¢atlakli CF/PEKK kompozit numunelerin sartlandirma 6ncesi ve sonrasi
egilme testi sonuglari

Egilme Degisim Strain Degisim Chord Degisim
mukavemeti (mm/mm) modliilii

Numune (MPa) (%) ) (05%-1%) ()
(GPa)
.z | CFIPEKKRT 1510 1.830 116
ii ;; 7| CFIPEKK_RT_MC 1510 i 1805  1.4() 115 0.9 ()
2% | CFIPEKK_150 °C 939 1.135 66
CFIPEKK_150°C_MC 829 117() 1744  536(+) 54 182 ()
.z | CFIPEKKRT 1480 1.771 112
E S &| CFIPEKK_RT_MC 1420 40() 1517  143() 111 0.9 ()
g3 3| crPEKK 150 °C 906 1.227 75
CFIPEKK_150°C_MC 819 96() 1376  12.2(+) 58 226 ()

3.2.7. Egilme Testleri Sonras1 Hasar Mekanizmalari

CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma oncesi ve sonrasi egilme testleriyle
meydana gelen hasar mekanizmalari stereo mikroskopi ile incelenmistir. CF/PEKK kompozit
numunelerin farkli sicakliklardaki hasar goriintiileri Sekil 27°de verilmistir. Sekil 27.a, b ve ¢
sirastyla 0 °C, RT ve 150 °C’deki hasar goriintiilerini gostermektedir. Sicakliktan ve

kriyojenik sartlandirmadan bagimsiz olarak CF/PEKK kompozit numunelerde gozlenen temel
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hasar mekanizmalar1 mikro catlak olusumu, kompozit tabakalarda enine ve boyuna kirilma ve
delaminasyon olarak tespit edilmistir. Kriyojenik sartlandirmanin 6zellikle RT sicakliginda
yapilan testlerde kompozitin hasar mekanizmasini degistirdigi ve mikro catlak olusumunun
yerini derin enine ve boyuna kiriklarin aldigi hasar goriintiilerinden net bir sekilde tespit

edilebilmektedir (Sekil 27.b).

Kriyojenik sartlandirma oncesi Kriyojenik sartlandirma sonrasi

Enine ve
boyuna kirilma

1000 pm 1000 pm

Sekil 27. CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma dncesi ve sonrasi farkli sicakliklardaki hasar
gorintiileri a) 0 °C, RT ve ¢) 150 °C
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DORDUNCU BOLUM

4. SONUCLAR VE ONERILER

600 N baski kuvveti ve 0.1 m/s serim hiz1 proses parametreleriyle iiretilen CF/PEKK

kompozit numunelerin kriyojenik sartlandirma oncesi ve sonrasi test ve analizleri biitlinciil

olarak ele alinmis ve yapilan bilimsel ¢alismalarin genel sonuglari, asagida maddeler halinde

sunulmustur.

600N ve 0.1 m/s proses parametreleriyle liretilen kompozit plakalarin otoklav sonrasi,
hem ASTM D3171/Metot B ile hem de optik mikroskopi ile ger¢eklestirilen 2B bosluk
analizlerinden bosluk iceriklerinin havacilik standartlarinin isteri olan hacimce % 1’in
altinda oldugu belirlenmistir.

Kriyojenik sartlandirma periyodunun sonunda CF/PEKK numunelerinin DSC
analizleriyle belirlenen kristallesme derecesinde %9’luk bir diisiis meydana gelmistir.
Kriyojenik sartlandirma prosesi sonras1t CE/PEKK kompozitlerin kristallik derecesindeki
diisiis, diisiik sicakliklarda amorf bolgenin zincir segmentlerinin gevseme siireci i¢in
yeterli hareketlilige sahip olmamasi ile agiklanmstir.

CF/PEKK numunelerin sartlandirma sonrasi bozunma sicakliklarinin (T1 (°C)) 11.56 °C
daha diisiik oldugu TGA analizleriyle ortaya konmustur. Sonuglar kriyojenik sartlandirma
sonrasi bozunma sicakliklarindaki diistise bagl olarak termal kararlilikta azalmaya isaret
etmektedir. Termal kararliligin azalmasi, hem termal hem de hidrolitik bozunmanin
etkilerine atfedilmistir.

CF/PEKK numunelerin kriyojenik sartlandirma sonrasi FTIR spektrumlarmin genel
olarak pik siddetlerinde (yogunluk oranlari) diigiis ve artislar meydana gelmis ve bazi
piklerde saga dogru kayma gozlemlenmistir. Ancak yeni bir pik olusumu
degerlendirilmemistir. Bu nedenle meydana gelen degisiklikler fiziksel yaslanma
etkileriyle iligkilendirilmistir.

DMA analiz sonuglar1 sartlandirma sonrast CF/PEKK numunelerin depolama
modiillerinde, kayip modiillerinde ve cams1 gecis sicakliklarinda bir diisiis oldugunu
ortaya koymustur. Modiil degerlerindeki diisiis CF/PEKK kompozitlerin kriyojenik
sartlandirma silirecinden dolay1 viskoelastik rijitli§inin azalmasma atfedilmistir.
Kriyojenik sartlandirma sonrast CF/PEKK numunelerin kristallik derecesinde meydana
gelen %9’luk diisiis depolma modiilindeki ve genel olarak dinamik-mekanik

performanstaki azalmay1 aciklamaktadir.
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Egilme testi sonuglart kriyojenik sartlandirma dncesi ve sonrasi diisiik sicakliklarda (0 °C)
egilmeye maruz birakilan kompozitlerin mukavemet degerlerinin  arttigini
gostermektedir. Diisiik test sicakliklarinda mukavemet degerlerindeki artis yari-kristalin
matrisi termal biizlilmesi ve takviye fazin matris tarafindan siki bir sekilde kenetlenmesi
ile iligkilendirilmektedir. Bununla birlikte CF/PEKK kompozit numunelerin hem
kriyojenik sartlandirma oOncesi hem de kriyojenik sartlandirma sonrasi artan test
sicakliklariyla birlikte egilme mukavemeti ve elastisite modiilii degerleri azalmistir. Bu
azalma literatiirle desteklenmis ve Kristallesme derecesinde meydana gelen diisiis ve artan
sicaklik degerleriyle fiber-matris arayiizeyinin bozulmasiyla iliskilendirilmistir.

Servis kosullarini simiile eden mikro catlaklar oda sicakliginda herhangi bir degisiklige
neden olmazken, yiiksek test sicakliklarinda ve kriyojenik sartlandirma sonrasi
mukavemeti azaltict yonde belirgin etkiler ortaya koymaktadir. Bu sonug yapidaki bir
mikro catlagin Kriyojenik sarlandirma ve yiiksek sicakliklarda hasar olusumu bakimindan

kritik oldugunu gostermektedir.
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