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Oz

Bu g¢alismada ETIAL 171 numarali aliiminyum alasimh yiizeylere Trimethoxymethylsilane (MTMS),
TetraethylorthoSilicate (TEOS), asetik asit ve saf suyun mol oranlari sirasiyla 1:0,04:0,34:1,59 olacak sekilde sol-gel
yontemi kullanilarak kaplanmistir. Kaplamalar titanyumdioksit (TiO2) nano toz katkist kullanilarak tiretilmistir.
Uretilen kaplamalarin yiizey analizleri optik mikroskop, 1slatma agis1, kalinlik 6lgiimii cihazlar1 kullanilarak ve cross-
cut test kiti ile yapisma adezyonu belirlenmistir. Islatma agist 145,5° olan hidrofobik 6zelliklere sahip kaplama
tretilmistir.

Anahtar Kelimeler: TiO,, Yapismazlik, Yiizey.

Investigation of surface properties of nano TiO: filled polymer based

hydrophobic coating
ABSTRACT

In this study ETIAL 171 to aluminum alloy surfaces were coated using the sol-gel process the molar ratio of
Trimethoxymethylsilane (MTMS), TetraethylorthoSilicate (TEOS), acetic acid and pure water 1: 0.04: 0.34: 1.59.
Coatings are manufactured using nano-additive powders titanium dioxide (TiO2). Optical microscope, contact angle,
thickness measurement, cross cut test kit devices were used for tests. Coatings produced with hydrophobic properties.

Keywords: TiO,, Non-stick, Surface.
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1. GiRIiS (INTRODUCTION)

Farkli amaglar i¢in kullanilan malzemelerin ¢esitli dig
etkenlerden  korunmasi veya  dekoratif amacl
ylizeylerinin kaplanmasi uzun zamandan bu yana
calisilmakta olan ve siirekli gelistirilmekte olan
teknolojik  bir konudur. 1960°li1 yillarda sol-jel
kaplamalarin kullanilmasi, kaplama endiistrisinde yeni
teknolojik gelismelere yol agmustir [1]. Bu metot medikal
alandan, otomotiv sektoriine kadar farkli kullanim
alanlarina sahiptir [2,3]. Calismada kullanilan MTMS sol
gel yontemi ile kapama ve ince film {iretim
yontemlerinde kullanilir. MTMS’nin bu ydntemlerde
seffaf yapis1 ve disiik ylizey enerjisine sahip oldugu
bilinmektedir [2].

Floropolimer ve silikon olmak iizere, yapismaz
kaplamalar genellikle polimerik esasli kaplamalardir ve
iki temel bilesenden meydana gelirler. Bu bilesenler
kaplamaya yapismazlik o&zelligini saglayan temel
bilesenlerdir. Bagka hi¢bir kaplama malzemesinin bir
arada sahip olamadigi kimyasal direng, nem ve ortam
sartlarindan etkilenmeme, esneklik, genis calisma
sicaklik araligi, digiik siirtinme katsayisi, yapismayan
ylizey ve istiin dielektrik kararliligi 6zelliklerine sahip
olan yapismaz kaplamalar uzay araglarindan insan
viicuduna kadar bir¢ok alanda kullanilmaktadir. En zayif
yonleri ise abrasif calisma kosullarinda diisiik asinma
direngleridir. Bu durum yapismaz kaplamalarin kullanim
Omrinii sinirlamaktadir [3].

Bu calismada yapilan kaplamanin amaci yapigmaz
ozelligi ile sanayide kullanilan aliiminyum kaliplarda
kalip aywrict  kullanimma gerek birakmayacak bir
yapigmaz kaplama iiretmektir.

2. DENEYSEL (EXPERIMENTAL)

Yapilan calismada Sigma-aldrich firmasindan temin
edilen nano boyutlu polytetrafluroethylene, 1-methoxy-
2-propanol, tetraethyl orthosilicate,
trimethoxymethylsilane, Alfa Aesar firmasindan temin
edilen nano boyutlu titanium (IV) oxide, Merch Kimya
firmasindan temin edilmis %100 saflikta asedik asit
kullanild.

2.1. Aliiminyum Altliklarin Hazirlanmasi (Preparation
of Aluminum Substrates)

Aliiminyum altliklar 100mmx100mmx4mm
boyutlarinda ETIAL 171 alasimli aliiminyum olup
kumlanmis ve eloksallanmis olmak {izere iki ¢esit olarak
belirlenmistir. Kaplama  yapilacak  altliklardan

kumlanmig numunenin yilizey pirizliligi 6,55 pm,
eloksallamig numunenin ise 7,11 pm olarak dl¢tilmiistiir.
Eloksallama islem parametreleri Tablo 1°de verilmistir.
Tablo 1°de verilen islem parametlerinde dogru akim gii¢
kaynagi kullanilmis, aliiminyum numune % 20’lik
H,SO4 ¢ozeltisi igerisine anot olarak, katotta ise kursun
levha asilmigtir. Kullanilan eloksal diizenegi ve sematik
gosterimi sekil 1°de verilmektedir.

Tablo 1. Eloksallama islem parametreleri (Process parameters of
anodizing)

Elektrolit % 20 H2S04 ¢ozeltisi
Sicaklik 18-22°C

Voltaj 12-25V

Amper 1-2 (1,6 A/dm?)

Siire 20-30 dk

Anot (Al)

DC
+  AKIM
KAYNAGI

Elektroli

Sekil 1. a. Eloksallama diizenegi fotografi, b. Anodizasyon hiicresi
sematik gosterimi (a.anodizing apparatus, b. Schematic representation
of the cell anodization)

2.2. Kaplamanin Hazirlanmasi (Preparation of The
Coating)

Kaplama iki ayr1 ¢ozelti halinde iiretilmistir. Birinci
¢oOzelti Asetik asit, saf su, teflon tozu ve 1-Metoksi-2-
propanol(MP) icermektedir. Teflon tozu, saf su, %3,5
TiO; nano toz, asedik asit ve MP, ultrasonik karistiricida
6 saat homojen bir karigim elde edilinceye kadar
karigtirtlmigtir.

Ikinci bir kapta ise MTMS ve TEOS manyetik balik ile
30 dakika karigtirilmigtir. Hazirlanan ikinci karigim
birinci karigima ilave edilmistir. Karisimlarda MTMS,
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TEOS, asetik asit ve saf su kullanilarak jel ¢ozelti
hazirlanmistir.

2.3 Kaplamalarin Uygulanmas1 (Applying of the
Coating)

Kumlanmig ve eloksallanmig aliiminyum altlik {izerine,
%3,5 TiO2 nano toz katkili polimer esasli kaplamalar
uygulanmistir. Kaplama ¢ozeltisi piiskiirtiilmeden 6nce
altliklar, ultrasonik banyoda etil alkol ¢ozeltisi igerisinde
5 dakika boyunca 50°C’ de yiizey temizleme iglemine
tabi tutulmustur. Aliiminyum altliklara sprey kaplama
yontemiyle hazirlanan ¢ozelti piiskiirtiilmiistiir. Kaplama
yontemi 0,8 mm nozula sahip basingli hava ile ¢alisan bir
boya piiskiirtme (sprey) tabancasinin, hava kompresorii
sistemine baglanarak gerceklestirilmistir.

Kaplanmis olan bu altliklar; ilk olarak 100°C sicaklikta
30 dakika bekletilmistir daha sonra sicaklik 350°C’ye
¢ikarilarak 15 dakika bekletilmistir.

2.4. Deneysel Calismalar (Experimental Studies)

Temas agis1 6l¢iimleri Dataphysicis marka 1slatma agisi
cihazinda saf su ile 2 pl/s hiz ile 5 pl damlatilmistir.
Optik mikroskop goriintilleri Huwitz marka dijital
mikroskop kullanilarak c¢ekilmistir. Cross cut testi
1SO2409 — ASTM D3359 de belirlenen 2 mm. agikliktaki
bigak kullanilarak yapilmistir. Segilen bigak ile kaplama
yiizeyi ¢izilmis yapilan ¢izgiye gore bigak 90 derece
gevrilip ¢izilip bir kare olusturulmustur. Standart test
bandi ¢izilen kaplama ylizeyine yapistirip 5 dakika
beklenmis ve 60 derece aci ile tutularak bant ¢ekilmistir.
Kaplama kalinlig1 6lgtimii ISO 2808 numarali standarda
gore ultrasonik ug¢ ile 6l¢iilmiis ayrica Huwitz marka
dijital mikroskopta 6l¢iimler teyit edilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR (RESULTS
AND DISCUSSIONS)

3.1. Temas Acisi Sonuclar1 (Results of Contact Angle)

Uretilen kaplamalar; kumlanmis ve eloksallama islemi
gormils aliminyum altlik yiizeylerine uygulanmistir.
Kumlanmis aliiminyum altliklara uygulanmis olan %3,5
TiO2 nano toz katkili 2.bilesime sahip kaplamanin temas
agis1 Olciimii Sekil 1a ve b’de verilmektedir. Kumlanmis
aliminyum altlik yiizeyine uygulanmis olan kaplamanin
temas agis1 145,4° olarak bulunmustur. Bu deger 150°
olan siiper hidrofobik yiizeylere ¢ok yakin bir degerdir
[4-6]. Eloksallanmis aliiminyum altlik yiizeylerine
uygulanmis olan kaplamanin temas agis1 122,6° olarak
bulunmustur.  Temas  agisnin aynt  kaplama
uygulanmasina ragmen farkli ¢ikmasi yiizey 6zellikleri

ile ilgilidir. Sekil la’da 1b’ ye gore damla altindaki
ylizeyin daha fazla piiriizlii oldugu tepeciklerin fazlalig:
ile goriilmektedir. Diizgiin ylizeyde daha yiiksek temas
acist degerine ulagilmistir.

= 0 a™= [ b

O

Sekil 1. Kaplamalarin temas acist Ol¢iimii a) Kumlanmis, b)
Eloksallanmig (The contact angle measurements of coatings a)
sandblasted, b) anodised)

3.2. Mikroyap1 (Microstructure)

Kaplamalarda seg¢ilen uygun olmayan sartlar sebebiyle
yiizeyde catlak, akma, homojen olmayan kaplama
goriiniimleri elde edilebilir [4]. istenmeyen bu durumlart
saptamak amaciyla Sekil 2°de optik mikroskop ile 90X
biliylitmede yiizey goriintilleri alinmigtir. Sekil 2a’da
goriinen kumlanmis altlik iizerine uygulanan islemde
kaplamanin homojen olarak yiizeyde dagildig:
goriilmektedir. Sekil 2b’de ise goriilen eloksallanmig
altlik tizerine yapilan kaplama ¢ok yogun olmasa da
homojen olarak dagilmadigi goriilmektedir.
Eloksallanmig altlik yiizeyi lizerine yapilmis kaplama
uygulama esnasinda yiizeyi iyi tutunamamistir. Kurutma
esnasinda yiizeyde tutunmamadan kaynakli kaplamanin
hareketlenmesi ¢atlamalara neden olmus olabilir. Ayrica
farkli yiizeylerde catlak goriilmesi termal genlesme
katsayilarinin farkli olmasindan da kaynaklandigini
gostermektedir. Sekil 2’a da kumlamig ylizey iizerine
yapilmis kaplama daha iyi uyum gostermis ve homojen
bir kaplama elde edilmistir.

3.3. Cross-Cut Sonuglari (Results of Cross-Cut)

Sekil 3a’da kumlanmis numunede test sonrasi1 kaplamada
sOkiilme olugsmamustir. Standart da belirlene 5B tipine
benzer davramig goriilmiistir. Sekil 3b’de gorildiigi
iizere eloksallanmis althk {izerine yapilan test
cizgilerinin kenar ve kesisme noktalarinda dokiilme
goriilmiistiir. ASTM D3359 numarali standarda gore 3B
tipine benzer dokiilme gorilmiistir. Kumlanmisg
numuneye uygulanan sartlardaki kaplamada yapismanin
daha iyi oldugu belirlenmistir. Sekil 2b’de kaplamanin
eloksallanmis yiizey iizerinde kurutma sonrasi gatladigi
goriilmektedir. Yiizey ile uyum saglamayan kaplamanin
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iyi yapisma Ozellikleri gosterememis Sekil 3b’de
goriildiigii gibi yiizeyden kolaylikla kalkmustir.

Sekil 2. Optik mikroyapilar a) kumlanmis, b) eloksallanmig (Optical
microstructures a)sandblasted, b)anodized)

Sekil 3. Cross-cut sonuglar a) kumlanmis b) eloksallnmig (Results of
cross-cut a) sandblasted b) anodized)

3.4. Kaplama Kahnhg Olciimii (Measurement Of
Coating Thickness)

kalinlik ultrasonik 6lglim  kiti
ayrica optik mikroskop

Kaplama kalinligt
kullanilarak  6l¢iilmiistiir

goriintiileri ile teyit edilmistir. Kumlanmis aliiminyum
altlik numunedeki ortalama kaplama kalinligi 150 pm
olarak Ol¢iilmiistiir, eloksallanmis numendeki kaplama
kalinlig1 ise 126 pm olarak Sl¢lilmiistiir. Ayrica optik
mikroskop Olglimleri ile de dogrulanmistir. Optik
mikroskop Ol¢timlerinde Sekil 4a’da goriildiigii gibi
kumlanmis althik 148 pum, Sekil 4b’de goriildiigi gibi
eloksallanmig altlik ise 126 pm bulunmustur. Kaplama
kalinliginin farkli olmasi uygulama yapan kisinin yiizeye
uyguladigi kaplama miktari, uygulama siiresi, uygulama
acist gibi bircok faktdre bagli olarak degisir. Uygulama
elle yapildigindan kaplama kalinliklarinin farkli olmasi
kaginilmazdir. Kaplama kalinhigindaki degisimin bu
makalede sunulan mekanik o6zelliklere olumlu ya da
olumsuz yonde bir katkisinin oldugu
diigiiniilmemektedir.

H-1:148.602 ym

Sekil 4. Optik mikroskop ile kalinlik o&lgiimleri a)kumlanmus,
b)eloksallanmis (Measurements of thickness with optical microscope a)
sanded, b)anodized)

3.5. Kaplamanin Taramah Mikroskop Gériintiisii
(Scanning Microscope Image of The Coating)

Goriintiilerin  eldesinde JEOL JSM-6060 LV marka
taramali elektron mikroskobu kullanilmistir. Sekil 5°de
nano TiO; tozu igeren kaplamaya ait 1000X biiyiitmede
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alinmis SEM goriintlisii ve elementel dagilim analizi
goriilmektedir. Elementel analiz dagiliminda C, F, O, Si
ve Ti elementlerinin kaplama igerisindeki dagilimi
goriilmektedir. C ve F elementlerinin kaplama igerisine
ilave edilen PTFE’den geldigi diistiniilmektedir. Si
elementinin de kaplama ¢ozeltisinin hazirlanilmasinda
kullanilan TEOS ve MTMS bazli inorganik bilegikten
geldigi disiniilmektedir. Ti elementi ise kaplamanin
igerisine ilave edilen nano TiO; tozundan gelmistir.
Siiperhidrofobikligi saglayan maddelerin Teflon ve nano
TiO; tozunun kaplama i¢erisinde homojen dagilimi Sekil
5’de verilen elementel haritalamada goriilmektedir.

4. GENEL SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Nano toz icerikli kaplama kumlanmig yilizeye basarili
sekilde uygulanmistir. Eloksal islemi uygulanmig
yiizeyde ise homojen kaplama elde edilememis kaplama
yiizeyinde ¢atlaklar goriilmiistiir.

Kumlanmig yiizeye uygulanmis kaplamada daha yiiksek
temas agisi elde edilmistir.

Kumlanmis yilizeye uygulanmis kaplamanin tutunma
mukavemeti daha ytiksektir.
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