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OZET

Sol-Jel yontemi ile elde edilen alev dayanimi yiiksek seramik yapigsmaz kaplama

malzemesi

Bulug, metal substrath mutfak pisirme arag-gereclerin i¢ ve dis yuzeylerine sprey yontemi ile
uygulanabilen, sol jel yontemi ile elde edilen, %30’luk kolloidal silika, dispersiyon ajani,
PDMS, polieter modifiye PDMS ve titanyum dioksit iceren A komponenti, MTMS ve <%1
PDMS igeren B komponenti ve zayif organik asitten olusan C komponenti iceren ylksek
yapismazlik 6zelligine sahip seramik kaplama malzemesi olup, 6zelligi; alev dayanimini ve
Isil iglem maruziyetinde lekelenme direncini arttirmak Gzere bahsedilen A komponentinin alev

geciktirici olarak aliminyum hidroksit icermesidir.
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ISTEMLER

1. Bulus, metal substrath mutfak pisirme arag-gereclerin i¢ ve dis ylizeylerine sprey yontemi
ile uygulanabilen, sol jel yontemi ile elde edilen, %30’luk kolloidal silika, dispersiyon ajani,
PDMS, polieter modifiye PDMS ve titanyum dioksit iceren A komponenti, MTMS ve <%1
PDMS iceren B komponenti ve zayif organik asitten olusan C komponenti igceren yuksek
yapigsmazlik 6zelligine sahip seramik kaplama malzemesi olup, 6zelligi; alev dayanimini ve
Isil iglem maruziyetinde lekelenme direncini arttirmak Uzere bahsedilen A komponentinin alev

geciktirici olarak aliminyum hidroksit icermesidir.

2. Istem 1’e uygun sol jel seramik kaplama malzemesi olup, 6zelligi; agirhkca %35-54,2
oraninda %30’luk kolloidal silika, %28-40 oraninda MTMS, %1-4 oraninda dispersiyon ajani,
%0,3-1,5 oraninda polieter modifiye PDMS, %1-5 oraninda PDMS, %10-25 oraninda
titanyum dioksit, %0,5-3 oraninda zayif organik asit ve % 5-15 oraninda aliminyum hidroksit

icermesidir.

3. istem 1’e uygun sol jel seramik kaplama malzemesi olup, 6zelligi; agirlikga %38 oraninda
%30’luk kolloidal silika, %36 oraninda MTMS, %1,7 oraninda dispersiyon ajani, %0,3
oraninda polieter modifiye PDMS, %1 oraninda PDMS, %15 oraninda titanyum dioksit, %1

oraninda zayif organik asit ve %7 oraninda aliminyum hidroksit icermesidir.

4. Yukaridaki istemlerden herhangi birine uygun sol jel seramik kaplama malzemesi olup,

Ozelligi; bahsedilen zayif organik asidin formik asit olmasidir.

5. Yukaridaki istemlerden herhangi birinde bahsedilen sol jel seramik kaplama

malzemesinin dretim yontemi olup, ozelligi;

A komponentini hazirlamak Uzere, bilyeli degirmene %30’luk kolloidal silika,

dispersiyon ajani, PDMS, polieter modifiye PMDS, aliiminyum hidroksit ve titanyum

dioksit alinarak pargacik boyutu 1 mikron alti olacak sekilde 6guttimesiyle elde edilen

pastanin suzulmesi,

e B komponentini hazirlamak Uzere bir kap icerisinde MTMS ve PMDS’nin bir kisminin
(<%1) kanistiriimasi,

e Hazirlanan B komponentine zayif organik asidin (C komponenti) eklenerek
karistiriimasi,

e B ve C komponentinin karigtiriimasi ile elde edilen karisimin A komponenti igerisine

eklenerek 4 saat sureyle karigtiriimasi,
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e 4 saatin sonunda reaksiyonun sonlandirilarak elde edilen seramik kaplama

malzemesinin karistiricidan alinarak stzilmesi,

islem adimlarini igermesidir.

6. Istem 5'te bahsedilen (retim yéntemi ile elde edilen sol jel seramik kaplama

malzemesinin uygulama yontemi olup, dzelligi;

¢ kumlama ile mekanik olarak asindiriimis ve 35-40 dereceye On isitma ile getirilmis
metal yizeye 1,0-1,4 mm sprey tabancasiyla yaklasik 4-5 bar basingta, 25-40 pm
kalinlikta uygulanmasi,

o 250-300°C’de 8-15 dakika sureyle kurlendiriimesi,

islem adimlarini icermesidir.

7. Istem 6'da bahsedilen yéntemle uygulanan sol jel seramik kaplamanin 45-70 gloss

parlaklik (@60°) degerine sahip olmasidir.

8. istem 6'da bahsedilen ydntemle uygulanan sol jel seramik kaplamanin ASTM D336

standardina gére 9H’a kadar ylksek sertlige sahip olmasidir.

9. istem 6’da bahsedilen yéntemle uygulanan sol jel seramik kaplamanin ASTM D3359

standardina goére ylizeye yapisma degerinin 4B olmasidir.
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TARIFNAME

Sol-Jel yontemi ile elde edilen alev dayanimi yliiksek seramik yapismaz kaplama

malzemesi

Teknik Alan
Bulug, metal substratl mutfak pisirme arag-gereclerin i¢ ve dis yuzeylerine sprey yontemi ile
uygulanabilen, sol jel yontemi ile elde edilen yiuksek yapismazlik 6zelligine sahip seramik

kaplama malzemesi ile ilgilidir.

Bulus oOzellikle, alev dayanimini ve isil islem maruziyetinde lekelenme direncini arttirmak
Uzere alev geciktirici olarak aliminyum hidroksit iceren sol jel seramik kaplama malzemesi ile

ilgilidir.

Teknigin Bilinen Durumu

Pisirme gerecleri sektérinde uzun yillardir PTFE kaplamalar sahip oldugu bir¢ok Ustin
Ozelliginden dolayl olmazsa olmaz bir yere sahiptir. Atomlar arasi kuvvetli baglar nedeniyle
inert 6zelliklere ve yuksek kimyasal dayanima sahiptirler. Yuzeyler PTFE ile kaplandiginda
dusuk ylzey gerilimine sahip hem oleofobik hem de hidrofobik olmakta ve islanmaya direng

gO6stermektedir.

Polimerin kimyasal yapisi bu kaplamalara yapismazlik 6zelligi ve kolay temizlenebilirlik
Ozelligi vermektedir. Diger polimerlere gére daha ylksek sicaklik dayanimlari ve genis bir
calisma sicakhigr araligina sahip olmalari sebebiyle de sektorde tercih edilmektedir. Strekli
olarak maruziyette 260°C’ye, kesikli maruziyette 315°C’ye kadar dayanikhidir. Ancak
glinimuzde, PFAslar ile ilgili reglilasyonlar nedeniyle pisirme gerecleri Ureticileri PFAs (per

and polyfluoro alkil substances) icermeyen alternatifleri tercih etmektedirler.

Mevcut teknikte sektorde gogunlukla aluminyum altlik Gzerine kaplamalarin uygulanmasini
tercih edilmektedir. PTFE kaplamalarin istenen asinma direncine sahip olmamasi, darbe ve
gizilmeler sonucu aliminyumun gida ile temasi saglik endisesi yaratmaktadir. Ek olarak inert
olmasi sebebiyle dogada bozunmamasi da c¢evresel kaygilara neden olmaktadir. Buna
karsilik yapismaz pisirme gere¢ Ureticileri talebin azalmasinin énine gegmek icin sol-jel
seramik kaplamalari tercih etmektedirler. Bu yeni nesil kaplamalar ile 6zgun ozellikler
sunulmaktadir. Bu kaplamalar PFAs free olmasi, ¢cevresel surdurulebilirlie katki saglamasi
ve PTFE’ye kiyasla Ustin asinma direncine sahip olmasi nedeniyle sektorde yiksek talep

gbrmektedir. Ayrica, PTFE kaplamalar dusik parlaklikta olma dezavantajina sahiptir. Sol-jel
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seramik kaplamalar amorf yapidaki Si-O baglari nedeniyle kurlenme sonrasi yuksek
parlakliklara sahiptirler. Floropolimer bazli kaplamalar minimum 400°C sicaklikta kirlenirken
sol-jel seramik kaplamalar 250- 300 °C’de kurlenebilmektedir. Bu durum Ureticiler igin enerji

tasarrufu saglarken karbon ayak izinin azalmasina da katki sunmaktadir.

Sol-jel seramik kaplamalar pisirme gerecgleri sektérinde aliminyum ve celik gibi metal
yuzeylere uygulanabilen, sert, dayanikli, asinma direnci yuksek, parlak ve Kkolay
temizlenebilir yapismaz kaplamalardir. Sol-jel yontemi ile Uretilen seramik kaplamalar
karmasik bir reaksiyon mekanizmasina dayalidir. Bu nedenle teknik tasarim acgisindan bu
kaplamalarin iglevselligi ve 6zellikleri agisindan bazi kisitlar mevcuttur. Temel olarak sol-jel
islemi, uygun bir ¢ézlcl icerisinde, asit ya da baz katalizérli ortamda, bir metal alkoksit
(M(OR)n) prekursorler ve/veya kolloidal silika stispansiyonlarinin kullaniimasi ile hidroliz ve

kondenzasyon reaksiyonlarinin gergeklesmesi sonucu meydana gelmektedir.

Sol-jel yéntemi genel olarak 6n baglaticinin/ prekirsoérlerin hidrolizi ve sol-jel aktif turlerinin
alkol ya da su kondenzasyonu ile jellesmesi basamaklarindan olusmaktadir. Silisyum bazl
metaloksitler (silanlar) veya aliminyum bazli metal alkoksitlerden (aliminatlar) prekirsér (6n
baslatici olarak, titanyum vya da zirkonyum alkoksitler de ©6n baslatici olarak
kullanilabilmektedir. Sol-jel prosesinde yaygin olarak kullanilan baslatici malzeme silika
atomunda dort alkoksi grup (O-CH3) tasiyan silika bilesiklerinden olusmaktadir. Genis bir
kullanim oranina sahip tetraetoksisilan (TEOS, Si(OC2H5)4) bu bilesiklere érnek olarak

verilebilmektedir.

ligili yontemde prekirsoérler asidik bir katalizor ile silika sol icindeki su ile hidrolize
edilmektedir. Kolloidal silika ve prekursorler iceren sollsyona, pH'l 4'Un altina disirmek igin
bir mineral veya organik asit eklenir. islenebilir asitlerin érnekleri arasinda hidroklorik asit,

nitrik asit, sulflrik asit, formik asit, propiyonik asit ve asetik asit yer almaktadir.

Sol-jel igleminde ilk adim olan asit ya da alkali katalizli olarak gerceklestirilen hidroliz
reaksiyonu sirasinda alkoksi gruplari (-OR), hidroksil (-OH) gruplar ile vyer
degistirmektedirler. islem, metal alkoksit grubunun metal hidroksit grubuna hidrolizini ve daha
sonra bu gruplarin kendi aralarindaki veya hidrolizlenmemis alkoksit grubu ile olan ve M-O-M

baglari (metalometaloksan) ihtiva bir Griini veren kademeleri kapsamaktadir.

Sol kismi igin tercihen kolloidal silika kullaniimaktadir. Kolloidal silika hanometre boyutunda
amorf silikon dioksit (silika) partiklllerinin su igerisinde kararl bir dispersiyonudur. Derisimleri

ise agirlikca %10-50 arasinda Uretilebilmektedir. Ylzeyleri ¢ogunlukla Si-O-H formdiline
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sahip hidroksil gruplarindan olusmaktadir. Kolloidal silika pargaciklari, dallanmis zincirlerdeki
siloksan koprileri boyunca birbirine baglanarak jeller olusturmaktadir. Kolloidal silikanin
ylizeyi organoalkoksisilanlar ile kaplanmakta, yani hidrolize edilmis organoalkoksisilan, silika
ylzeyindeki hidroksil gruplari ile kondenzasyon reaksiyonu sonucu silika yilizeyinde ince bir
tabaka kaplama yapmaktadir. Bu pH kosulunda, koloidal silika solleri birbirleriyle
kondenzasyon tepkimesi gerceklestirmektedir ancak, sol ylzeyinde reaksiyona giren
organoalkoksisilanlarin varligi sol kondenzasyon tepkimesi olasiligini azaltabilmektedir.
Matris bilesimindeki organoalkoksisilanin silika soluna agirlik orani degisebilmektedir. Birbiri
ile yarisan es zamanl reaksiyonlar sebebiyle, istenilen 0Ozelliklere ulasmak igin dogru

formuUlasyon tasarimi ve reaksiyon kosullari 6nem arz etmektedir.

Buradaki prekursor niteligi ve miktari ile reaksiyon kosullari uygun olmazsa, hidrolize
olmamig ve/veya kendi arasinda ve/veya kolloidal silika ile baglanamayan alkoksisilanlarin
¢ozeltide varhigi ve istenmeyen performans 6zelliklerine neden olabilmektedir. Reaksiyon
hizi, tbrd, seciciligi ve verimine bagli olarak olusan agsi jel yapilarin ve buna bagli olarak son
ariiniin mikro yapisi kontrol edilebilmektedir. Bu kullanilan ham maddeler ve oranlari ve

reaksiyon kosullarina bagli olarak degiskenlik gosterebilmektedir.

Kaplama formulasyonlarinda iyi yapismaz 6zelliklere sahip FAS (Floroalkoksisilan) ve PDMS
(polidimetilsiloksan) kullanilabilmektedir. Bu hammaddeler organoalkoksisilan ile gugli bir
kimyasal bag olusturmaktadir. Bu seramik kaplamalarin yapismaz o6zellikleri hidrofobik,
dusuk yuzey enerjili siloksan aglarindan kaynaklanmaktadir. Formulasyonlara renk eldesi i¢in

pigmentler, ek performans 6zellikleri i¢in dolgu ve farkli katkilar da ilave edilebilmektedir.

Sol-jel seramik kaplamalarin pisirme gereclerinde kullaniminda, 6zellikle acik renkli seramik
kaplamalarin isil isleme maruziyette bir miktar leke duyarliligi ve renk degisimi sorunlari
olusabilmektedir. Pisirme gereclerinin dis yilzeyi kullanimi sirasinda ocak alevine maruz
kalmaktadir. Bu maruziyetin sire ve siddeti arttikga renk degisimleri olmaktadir. Ek olarak, i¢
ylzeye uygulama yapilmis kaplamalarin kullanimi sirasinda isil maruziyetle domates ve

domates igeren diger Urtnler yizeyde lekelenmeye sebep olmaktadir.

Bilinen teknikte organik yapili polimerlerde yanmanin geciktiriimesi, tutusmanin zorlagmasi
ve alev yayiliminin yavaslatiimasi ihtiyaci gegmisten gunimize dek literatlirde genis bir
arastirma konusu olmustur. Tanim geregi tim alev geciktiriciler bunu gergeklestirmektedir.
Bu amag igin yangin geciktirici dolgu maddeleri, alternatif fosfor bazl sisen ve halojen iceren
katki maddeleri kullaniimaktadir. Ayrica, yangin geciktirici dolgu maddeleri genellikle duman

bastirma 6zelliklerine sahiptir ve bu, yanan polimerden kaynaklanan dumanin engellenmesini
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azaltma gibi 6nemli bir faydaya sahiptir. Yangin geciktirici dolgu maddeleri olarak
disundlebilecek bir dizi potansiyel bilesik bulunmasina ragmen, bunlarin basarili ticari
kullanimlari icin kati gereklilikler bulunmaktadir. Yangin geciktirici dolgu maddeleri, alternatif
fosfor bazli sisen ve halojen igeren katki maddeleri ile karsilastirildiginda nispeten
verimsizdir ve ticari olarak kabul edilebilir yanma direnci seviyelerine ulagsmak igin yiksek
dolgu maddesi seviyelerinin kullaniimasini gerektirmektedir. Yanmay! engellemek igin,
polimer eriyik isleme sicakligini asan bir sicaklikta, tipik olarak 180 ila 300°C arasinda,
agirlikga en az %25 su vel/veya karbon dioksit salinimiyla birlikte énemli bir endotermik
ayrismaya sahip olmalari gerekmektedir. Ek olarak, islem sirasinda polimer reolojisini veya
kompozitin nihai mekanik Ozelliklerini gereginden fazla etkilemeden ylksek dolgu
seviyelerinde kullanimlarina olanak saglamak icin optimum parcacik morfolojisine sahip
kUguk bir parcacik boyutuna ve ylzey alanina sahip olmalari gerekmektedir. Ayrica erken
polimer bozunmasini baglatabilecek yabanci maddelerden arinmis olmasi, toksik olmamasi

ve ideal olarak disuk bir maliyetle blytk miktarlarda bulunmasi gerekmektedir.

Yesil sorunlar duman seviyeleri ve yayilan asindirici ve olasi zehirli gazlarla ilgilidir. Burada
metal hidroksitler, 6zellikle kullanilan standart testlere gére yiksek puan almaktadir.
Aliminyum hidroksit, polimer uygulamalari i¢in yangin geciktirici dolgu maddesi olarak
kullanim alani bulmaktadir. Yaklasik 180 °C'de bozunmakta, strecte énemli miktarda isi
emmekte ve su buhari aciga ¢ikarmaktadir. Yangin geciktirici olarak davranmasinin yani
sira, ¢cok cesitli polimerlerde, 6zellikle de polyesterlerde, akriliklerde, etilen vinil asetatta,

epoksilerde, PVC'de ve kaugukta duman bastirici (a smoke suppressant) olarak cok etkilidir.

Yangin geciktirici dolgular, plastiklere ve kauguklara eklenen geleneksel inert dolgulardan
farkhdir; clinki 1siya maruz kaldiklarinda gelisen su veya inert gazlari ayristiracak sekilde ek
islevlere sahiptirler. Daha 6nce bahsedildigi gibi, ticari acidan en 6nemli érneklerde bu
bilesimsel degisiklik, gelisen yan Urlnlerle birlikte konakgi polimere yangin geciktirici 6zelligi
kazandiran endotermik bir reaksiyondan kaynaklanmaktadir. Bununla birlikte, matris fazinin
seyreltimesi ve olusan termal olarak yalitkan oksit bariyeri de dahil olmak Uzere bir dizi
baska faktor de genel etki mekanizmasina katkida bulunabilmektedir. Yaygin olarak
kullanilan diger birgok yangin geciktirici tipin, 6zellikle de halojen bazli sistemlerin aksine, bu
ayrisma urunleri, toksik gazlarin ve ek dumanin emisyonu yoluyla yangin tehlikelerine
katkida bulunmadan, zararsiz olarak kabul edilebilmektedir. Aliminyum ve magnezyum
hidroksitlerde normalde suyun agiga ¢ikmasiyla birlikte ylksek is1 kapasitesiyle endotermik
bozunma olayr meydana gelmektedir. Ancak diger dolgu maddeleri, érnedin hidromagnezit

hem CO. hem de su meydana getiren birden fazla ayrisma asamasi sergileyebilmektedir.
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Aliminyum hidroksit karbon salinimina katki saglamadigi igin de yesil Urlnler yoninden

avantajlidir. Ayrisma mekanizmasi formil 1'de verilmektedir.

2AI(OH)3 —* 2AI0(OH) + 2H20
2AI0(OH) —* AI203+ H20

Formdul 1

Hidratl dolgu maddelerinin alev geciktirici etkisini ydneten genel mekanizma, bir dizi faktor
tarafindan yonetilmektedir. Onemli olan, dolgu maddesinin 1s1 kapasitesiyle birlikte
endotermik ayrigsmasi, altta yatan matrisin sogumasina neden olmasi, buna bagl olarak
ucucu maddelerin (6zellikle suyun) salinmasi, buhar fazini seyreltip sogutmasi ve polimerin
bozunma urlnlerinden olugan yanici buharin seyreltiimesine hizmet edebilmektedir. Ayrica
acigda c¢ikan su buhari yanma igin gereken oksijenin yerini alarak destekleyici etki
saglamaktadir. Tamamen ayrigan faz artik oksit kulidur. Aluminyum ve magnezyum
hidroksitlerde bu, polimerden gelen karbonlu kédmurle birlestiriimis bir termal bariyer olusturan
bir metal oksit kalintisiyla sonuglanmaktadir. Bu oksit tabakasi altta yatan polimere 1si iletim
hizini koruyan bir bariyerdir. Bu aliminyum oksit bariyeri yanmayi daha da engellemekte ve
duman vyogunlugunu azaltmaktadir. Bu karakterin/ doldurucunun butlinliganin ve
stabilitesinin nominal olarak ayni dolgu maddesi tipine goére genel alev geciktiricilikte
farkhliklara yol acabilmektedir. Bunun basladigi sicaklik ve etkinin buyudkliga farkli dolgu
turleri arasinda degisiklik géstermektedir ancak, bu degerler dolgu malzemesinin safliga ve
parcaciklar, ylizey alani ve morfolojiyle iligkili diger faktérlere bagli olarak degisebilmektedir.

Matrisin diger bilesenleri ve kullanilan analiz kosullarina elbette ki baglidir.

Aliminyum hidroksitin alev geciktirici ozelligi fark edilerek 1921'de elastomerler icin alev
geciktirici olarak kullanimina iligkin bir patent ortaya ¢ikmistir. Alimina trihidrat, polimerlerde
yaygin kullanilan ve dnemi giderek artan, cevre dostu alev geciktiricidir. Termal ayrisma
yaklasik 180°C'de meydana gelmekte ve boehmit >300°C'ye kadar termal olarak stabil
kalmaktadir. Bu deger 340 °C ye kadar artabilmektedir. Ayrica dislk korozyon
formuUlasyonlari saglamaktadir. Plastik, kauguk ve 6zel uygulamalar igin alimina trihidrat
(ATH) ve boehmite (AMH) halojen icermeyen alev geciktirici ve duman bastirici dolgu
maddeleri c¢esitli parcaclk boyutu dagdilimi ve pargacik seklinde bulunabilmektedir.
Polimerlerde genis kullanim alani bulan aliminyum hidroksit kullaniminin sol jel seramik

kaplamalarda érnekleri bulunmamaktadir.

Sonug¢ olarak yukarida bahsedilen olumsuzluklardan ve eksikliklerden dolayi, ilgili teknik

alanda bir yenilik yapma ihtiyaci ortaya ¢gikmigtir.
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Bulusun Amaci
Mevcut bulus, yukarida bahsedilen gereksinimleri kargilayan, tim dezavantajlari ortadan
kaldiran ve ilave bazi avantajlar getiren, sol-jel yontemi ile elde edilen alev dayanimi ylksek

seramik yapigsmaz kaplama malzemesi ile ilgilidir.

Bulusun amaci, metal substrath mutfak pisirme arag-gereglerin i¢ ve dis ylzeylerine sprey
yontemi ile uygulanabilen, sol jel yontemi ile elde edilen ylksek yapismazlik 6zelligine sahip

seramik kaplama malzemesi geligtirmektir.

Bulusun amaci, metal ylzeylere iyi yapisan, fiziksel ve kimyasal dayanim gdsteren ve aleve
ve isil isleme maruziyette yuksek dayanim sergileyerek renk degisimini sinirlandiran, sprey
yontemi ile uygulanabilen termal olarak kirlenen ve yapismazlik ézelligine sahip bir sol jel

seramik kaplama taglyan bir pisirme kabi GrinU elde etmektir.

Bulugun amaci, tim renk, parlaklk, ylzey kusurlari bulunmayan ve yapigsmazlik 6zelligi
beklentilerini teknik olarak kargilayabilen ve ayni zamanda daha yuksek alev ve leke

dayanimi saglayan sol jel ydntemi ile elde edilen yapismaz kaplama cesitleri saglamaktir.

Bulusun amaci, alev, sicaklik ve sicaklikla maruziyette lekelenme direncinin arttiran bir sol jel

seramik kaplama malzemesi gelistirmektir.

Bulusun amaci, sol jel yontemi ile seramik kaplamalarin eldesinde aliiminyum hidroksit
kullanimi ile kaplamanin diger 6zelliklerinde kayip olmadan isiya maruziyette dayanim

Ozelliklerini iyilestirmektir.

Bulusun amaci, toksik olmayan, alev dayanimi ylksek, goérsel, mekanik ve yapismazlik

Ozelliklerini saglayan sol jel seramik kaplama sunmakitir.

Yukarida anlatilan amaglarin yerine getirilmesi icin bulug, metal substrath mutfak pisirme
arag-gereclerin i¢ ve dis ylzeylerine sprey yontemi ile uygulanabilen, sol jel ydntemi ile elde
edilen, %30’luk kolloidal silika, dispersiyon ajani, PDMS, polieter modifiye PDMS ve titanyum
dioksit iceren A komponenti, MTMS ve <%1 PDMS iceren B komponenti ve zayif organik
asitten olusan C komponenti iceren ylksek yapismazlik ézelligine sahip seramik kaplama
malzemesi olup, 6zelligi; alev dayanimini ve isil igslem maruziyetinde lekelenme direncini
arttirmak Uzere bahsedilen A komponentinin alev geciktirici olarak aliminyum hidroksit

icermektedir.
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Bulusun amaglarini gerceklestirmek tzere sol jel seramik kaplama malzemesi,

e A komponentini hazirlamak uzere, bilyeli degirmene %30’luk kolloidal silika,
dispersiyon ajani, PDMS, polieter modifiye PMDS, aliiminyum hidroksit ve titanyum
dioksit alinarak pargacik boyutu 1 mikron alti olacak sekilde 6gutlimesiyle elde edilen
pasta suzilmesi,

e B komponentini hazirlamak Uzere bir kap igerisinde MTMS ve PMDS’nin bir kisminin
(<%1) kangtiriimasi,

e Hazirlanan B komponentine zayif organik asidin (C komponenti) eklenerek
karistiriimasi,

e B ve C komponentinin karigtiriimasi ile elde edilen karisimin A komponenti igerisine
eklenerek 4 saat sureyle karistiriimasi,

e 4 saatin sonunda reaksiyonun sonlandirilarak elde edilen seramik kaplama

malzemesinin karistiricidan alinarak stzilmesi,

islem adimlari ile tretilmektedir.

Bulusun amaclarini gerceklestirmek tzere sol jel seramik kaplama malzemesi,

e kumlama ile mekanik olarak agindiriimig ve 35-40 dereceye On 1sitma ile getirilmig
metal ylzeye 1,0-1,4 mm sprey tabancasiyla yaklasik 4-5 bar basingta, 25-40 pm
kalinlikta uygulanmasi,

e 250-300°C’de 8-15 dakika sureyle kurlendiriimesi,

islem adimlari ile uygulanmaktadir.

Bulusun yapisal ve karakteristik 6zellikleri ve tim avantajlari asagida verilen detayl aciklama
sayesinde daha net olarak anlasilacaktir ve bu nedenle degerlendirmenin de bu detayli

aciklama g6z 6nune alinarak yapilmasi gerekmektedir.

Bulusun Detayli Agiklamasi
Bu detayll aciklamada, sol-jel yontemi ile elde edilen alev dayanimi yiksek seramik
yapismaz kaplama malzemesi, sadece konunun daha iyi anlasiimasina yonelik olarak ve

higbir sinirlayici etki olusturmayacak sekilde aciklanmaktadir.
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Bulug, metal substrath mutfak pisirme arag-gereclerin i¢ ve dis yuzeylerine sprey yontemi ile
uygulanabilen, sol jel yontemi ile elde edilen yiksek yapigsmazlik 6zelligine sahip seramik
kaplama malzemesi ile ilgilidir. Bulugun 6zelligi; metal ylzeylere iyi yapisan, fiziksel ve
kimyasal dayanim gdsteren, aleve ve isil isleme maruziyette yiksek dayanim sergileyerek
renk degdisimini sinirlandiran, sprey yontemi ile uygulanabilen termal olarak kirlenen ve
yapigsmazlik 6zelligine sahip bir sol-jel kaplama tagiyan bir pisirme kabi Urdnunun elde

edilmesidir.

Bulus konusu seramik kaplamanin formdilasyonu;

icerik Agirlikga Tercih Edilen | Agirlikga Kullanilabilir
Miktar (%) Miktar (%)

%30’luk kolloidal silika 38 35-54,2

MTMS 36 28-40

Dispersiyon ajani 1,7 1-4

Polieter modifiye PDMS 0,3 0,3-1,5

PDMS yapismazlik katkisi 1 1-5

Pigment (Tercihen TiOy) 15 10-25

Aliminyum hidroksit 7 5-15

Asit (Tercihen zayif organik asit) 1 0,5-3

Bulusa konu seramik kaplama malzemesi, A, B ve C olarak isimlendirilen ¢ komponentten
olusmaktadir. A komponenti; kolloidal silika (%30’luk), dispersiyon ajani, PDMS (poly dimetil
siloksan), polieter modifiye PDMS (ylzey gerilimi districl ylzey katkisi), aliminyum
hidroksit (alev geciktirici) ve titanyum dioksitten (renk verici dolgu) olusmaktadir. A

komponentini olusturmak Uzere,

B komponenti MTMS (metiltrimetoksisilan) veya MTMS’ye ek olarak tercihen az miktarda
(<%1) PDMS eklenmesiyle olusturulabilmektedir. Burada MTMS reaksiyonlarin baslamasi

icin gerekli olan 6n baslaticidir (prektrsorddr).
C komponenti ise, katalizér olarak kullanilan ve reaksiyonun hizlanmasini saglayan asetik
asit, formik asit, oksalik asit, propiyonik asit gibi zayif organik asit bilesenlerinden

olusabilmekte olup, bulusun tercihen yapilanmasinda formik asit kullaniimistir.

Bulusa konu seramik kaplamanin sol-jel yéntemi ile liretimi su sekildedir:
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o Bilyeli degirmene %30’luk kolloidal silika, dispersiyon ajani, PDMS, polieter modifiye
PMDS, aluminyum hidroksit, titanyum dioksit alinir, pargacik boyutu 1 mikron alti
olacak sekilde 6gutulerek pasta hazirlanir (A komponenti) ve akabinde suzulir,

e Ayri bir kapta MTMS (metiltrimetoksisilam) ve PMDS’nin bir kismi (<%1) karistirilir (B
komponenti) ve Uzerine asit (C komponenti)eklenerek karigtiriimaya devam edilir,

o Elde edilen karisima ilk asamada hazirlanan pasta icerisine eklenerek 4 saat sureyle
karigtirilir,

(Bu asamada karigimin isisinin arttigi gozlemlenmekte, bu da A komponentine on

baslaticinin bulundugu B ve C kompenantinin eklenmesiyle ekzotermik reaksiyonun

basladigini géstermektedir. Prekirsorler kolloidal silikanin %70’lik su kismi sayesinde
hidroliz olarak, kendi aralarinda ve kolloidal silika yUzeyleri ile kondenzasyon tepkimeleri
gercekleserek jel yapisina katilir.)

e 4 saatin sonunda reaksiyon sonlandirilir ve Gran karistiricidan alinarak sizuldr.

Yukarida agiklanan yontemde ana matris, kolloidal silika solunun (su bazl) kondenzasyon
reaksiyonu ile olusturulan bir silika agindan ve yapiya katimis hidrolize MTMS
(metiltrimetoksisilan) ve PDMS zincirlerinden olusmaktadir. Pigment ve dolgulari dispersiyon
katkis1 yardimiyla kolloidal silika ve diger katkilar iceren ana matriste 6gutiimus, kararli

dispersiyon halinde pasta elde edilmistir.

Sol jel seramik kaplamanin uyqulanma ybntemi:

1,0-1,4 mm sprey tabancasiyla yaklagsik 4-5 bar basingta, kumlama ile mekanik olarak
asindirimis (ylzeye yapismayi arttirmaya katki sadlar), 35-40 dereceye 6n Isitma ile
getirilmis metal (aliminyum ve gelik) yuzeye 25-40 ym kalinlikta uygulanir. 250-300°C’de 8-
15 dakika sureyle kurlendirilir. Elde edilen kaplama 45-70 gloss parlaklik (@60°) degerine
sahiptir.

Bulus kapsaminda 3 farkli oranda aliminyum hidroksit kullanilarak hazirlanan 3 6rnek
numuneye alev dayanimi, ketgap testi, yapismazlik (yumurta) testi ve ylizey yapisma testi
uygulanarak elde edilen sonuglar hem birbiri ile hem de aliminyum hidroksit icermeyen
referans numune ile kiyaslanmis ve aliminyum hidroksit kullanim orani optimize edilmistir.

Referans ve érnek numunelerin formulasyonlari tablo-1'de verilmektedir.

Tablo-1: Referans ve 6rnek numunelerin formulasyonlari

icerik Referans | Ormek 1 | Ornek 2 | Ornek 3
Kolloidal Silika 42 41 39 38
MTMS 39 39 38 36
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PDMS 1 1 1 1
Polieter modifiye PDMS 0,3 0,3 0,3 0,3
Dispersiyon ajani 1,7 1,7 1,7 1,7
Aluminyum hidroksit - 1 4 7
Pigmentler 15 15 15 15
Asit 1 1 1 1

Yapigsmazlik degerlendirmesi igcin BS EN 12983-1:2000+A1:2004 standardi bazinda
belirlenen yumurta testi (egg test) yapiimaktadir. Yapismazlik testi icin, 35 mikron kaplanmis
aliminyum tava standart mutfak ocagina koyulur. Tava ylzeyi 180 °C’ ye kadar isitilir.
Yumurta kirilir ve 100 saniye beklenir. Sonrasinda yumurta tava ylzeyinden kolayca alinir.
Yumurtanin ylzeye yapismaya basladiginda test sonuglanir. Kirllan 5 yumurta kaplama

malzemesine yapismadan, kolayca alindiginda test sonucu gegti olarak degerlendirilir.

Alev dayanimi testinde; tava dis yiizeyi ocak alevine iz olugsana kadar maruz birakilir.

Ketcap testi; tava ylzeyi ketcap ile kaplanir ve ketcap 250°C firnda 30 dakika slreyle

tamamen kémdurlesene kadar yakilir, ketcap izi not edilir.

Bulus kapsaminda gergeklestirilen test sonuglari tablo-2’de verilmektedir.

Tablo-2: Referans ve drnek numunelere uygulanan testlerin sonuclari

Alev dayanimi | YUlzeye yapisma | Yapismazlik testi
Ketcap testi (dk) (ASTM D3359) (five egg test)
Referans | iz olusumu fazla, kaldi 30 4B 5/5, gecti
Ornek 1 | iz olugsumu fazla, kald! 38 4B 5/5, gegti
Ornek 2 | Orta derece iz olugsumu, kaldi 63 4B 5/5, gecti
Ornek 3 | iz olusumu yok, gecti 90 4B 5/5, gecti

Elde edilen sonuglara gore sol jel seramik kaplama formilasyonu igerisinde kullanilacak

aluminyum hidroksit orani %7 olarak tespit edilmistir.

Bulus kapsaminda ortaya koyulan sol jel seramik yapismaz kaplama, su bazl olup, PFAs,
PFOA, PTFE, kursun ve kadmiyum icermemektedir. Yiksek parlaklik (25-40 um uygulama
kalinhgi, 45-70 gloss parlaklik (@60°), yiuksek sertlik (9H'a kadar, ASTM D336), yliksek
asinma direnci (>20000 cycle) (belirtilen film kalinhdinda 3 kg agirlikla, 3M Scotch Brite 7447
asinma pedi; 500 cycle’da fresh ped ve %1 deterjanli su), yapismazlik, leke direnci ve kolay

temizlenebilirlik 6zelliklerine sahiptir.
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