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HNS-IV PATLAYICISINA BAGLAYICI EKLEME PROSESININ
GELISTIRILMESI

OZET

HNS (Hekzanitrostilben), askeri ve endiistriyel alanlarda kullanilan 1.1. smifi bir
patlayici tipidir. Istya dayanikli patlayicilara ihtiyag duyulmasi sonucunda Naval
Ordnance Laboratuvarlari tarafindan gelistirilmistir ve c¢alisma sicaklik araligi
-320°C — +325°C seklindedir. HNS elektrostatik bosalma, siirtinme ve yiiksek
sicaklik gibi ¢evresel etkenlere karst oldukca duyarsiz bir malzemedir. Bu 6zellikler
HNS’1 tercih edilen bir patlayict haline getirmektedir. HNS patlayicisina ait HNS-I,
HNS-1I, HNS-IlIl ve HNS-IV seklinde 4 farkli tip bulunmaktadir ve bu tipler
arasindaki temel fark parcacik biiyiikligiidiir.

Bu tez ¢alismasinin amaci, roket ve fiize sistemleri atesleme zincirlerinde baglatici
olarak kullanilan patlayan folyolu baslatma elemani igerisinde bulunan HNS-IV
patlayicisina baglayic1 ekleyerek malzemenin fiziksel biitiinliiglinii ve peletleme
prosesinin kolaylastirilmasini saglamaktir. Patlayiciya baglayict ekleme prosesini
etkileyen bir¢ok faktor vardir. Bu tez kapsaminda yapilan deneysel ¢alismalarda, bu
faktorler goz Oniine alinarak optimum deney parametreleri tespit edilmeye
calisilmigtir. Deneysel calismalar 3 farkli parametre {izerine kurulmustur. Bu
parametreler baglayici orani, ¢oziicli/baglayici tipi ve su/¢oziicli oranidir.

Deneysel c¢alismalarda baglayict olarak Kel-F 800 ile Viton-A polimerleri
kullanilmistir ve baglayict miktarinin etkisini gézlemlemek amaciyla karigima % 1
ile % 3 oranlarinda katilmislardir. Kel-F 800 baglayicisi, metil izobiitil keton/izobiitil
asetat ¢oziicli karigimi ve n-biitil asetat ¢oziiclisii igerisinde; Viton-A baglayicisi ise
metil etil keton ¢6ziiciisii i¢erisinde ¢ozlinerek kullanilmustir.

Optimum deney parametrelerinin belirlenmesi amaciyla 18 adet deney
gerceklestirilmistir. Her bir deneyden elde edilen toz karisimin bir kismi atesleme
testlerinde kullanilmak tizere pelet iretiminde kullanilmistir. Peletlemeden geriye
kalan toz karisim SEM (Taramali Elektron Mikroskobu)’de incelenerek malzemenin
morfolojisi analiz edilmistir. Ayrica toz malzemeye FTIR ve parcacik boyut
analizleri uygulanarak malzemenin igerigindeki kimyasal baglar ve malzemenin
tanecik boyutu hakkinda bilgi edinilmistir.

Xvii



Xviii



DEVELOPMENT OF PROCESS OF ADDING BINDER TO HNS-1V
EXPLOSIVE

SUMMARY

HNS (Hexanitrostilbene) is a well-characterized energetic material that is used in a
variety of aerospace, military, and industrial systems. HNS was first produced at the
Naval Ordnance Laboratory to meet a requirement for a heat resistant explosive.
HNS demonstrates acceptable performance in a temperature range of -320°C to
+325° C. HNS is the material of choice for a number of reasons. It is an insensitive
explosive will not inadvertently initiate when exposed to various environments such
as electrostatic discharge, drops, friction or elevated temperature. There are different
types of HNS from type | to type IV according to their particle size.

The purpose of this study is to ensure physical integrity of HNS-1V and facilitate
pelleting process by adding binder into the HNS-1V that is used as explosive in
exploding foil initiator used as initiator in ignition systems of rocket and missile
technology. There are many factors that affect the process of adding binder to
explosive. In experimental studies in the context of this thesis, these factors were
studied to determine the optimal experimental parameters. Experimental studies were
based on 3 different parameters. These parameters were binder ratio, solvent/binder
type and water/solvent ratio.

In the process of adding binder to explosive, binder is dissolved in organic solvent
and explosive is slurried in this solution. This mixture is added into the water and
stirred rapidly. Then it is heated in order to remove solvent. The resulting powder
mixture is filtered, washed, dried and pressed in order to make pellets.

In experimental studies, Kel-F 800 and Viton-A polymers were used as a binder. In
order to observe the effect of binder amount, these polymers were used in 1% and
3%. Kel-F 800 was chosen because of its superior performance among the binders.
Kel-F, a proprietary product of the 3M Company, is a copolymer of
chorotrifluoroethylene and vinylidene fluoride. Kel F is very thermally and
chemically stable, has good mechanical properties at ambient temperatures and melts
at about 100°C. Viton-A, a vinylidene fluoride and hexafluoropropylene copolymer,
is a fluorinated polymer and fluorinated polymers have been found to be best suited
for defense applications because of their chemical inertness, higher density, greater
thermal stability and longer shelf life. In studies, Kel-F 800 was dissolved in methyl
isobutyl ketone/isobutyl acetate solvent mixture and n-butyl acetate solvent; Viton-A
was dissolved in methyl ethyl ketone solvent.

18 experiments were carried out in order to determine optimum experimental
parameters. 12 pellets from each assay were obtained for use in the ignition test. The
remaining powder mixture was used in SEM (Scanning Electron Microscope)
analysis in order to examine the morphology of the explosive. Also chemical bonds
and particle sizes of powder was examined by FTIR and particle size analysis.
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1. GIRIS

HNS (Hekzanitrostilben); 1siya dayanikli, bircok c¢evresel etkene karsi oldukca
duyarsiz ve savunma sanayiinde birden fazla kullanim alani bulunan 1.1 smifi bir
patlayicidir. Bu tip patlayici malzemelere baglayici eklenerek malzemenin fiziksel
biitiinliik kazanmas1 ve peletlenme prosesinin kolaylastirilmasi saglanabilmektedir.
Bu tez calismasinda, HNS-IV patlayicisina baglayici ekleme prosesi gelistirilmeye

ve optimum deney parametreleri tespit edilmeye calisilmistir.

1.1 Tezin Amaci

Bu tez ¢alismasinin amaci, roket ve fiize sistemleri atesleme zincirlerinde baglatici
olarak kullanilan patlayan folyolu baslatma elemani igerisinde bulunan HNS-IV
patlayicisina baglayici ekleyerek malzemenin fiziksel biitlinliigiinii saglamak ve
peletleme prosesini kolaylastirmaktir. Deneysel calismalar ile sentezlenen toz
karisimlar SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) ve FTIR (Fourier Transform
Infrared Spektroskopisi)’da incelenerek malzemenin karakteristigi hakkinda bilgi
edinilmigtir. Toz karigimlardan elde edilen peletlere ise atesleme testi uygulanarak
baglayici eklenen karigimlarin belirli bir enerji seviyesindeki ateslenme kabiliyetleri

incelenmistir.

1.2 Literatiir Arastirmasi

1.2.1 HNS (Hekzanitrostilben)

HNS (Hekzanitrostilben), 1.1 sinifi bir patlayict olup TNT’nin rekristalizasyonu ile
elde edilir [1,2]. -320°C — +325°C sicaklik araliginda performansinda herhangi bir
kayip s6z konusu olmadigi belirtilmistir. HNS, ESD (Electrostatic
Discharge/Elektrostatik Bosalma)’ye kars1 oldukga duyarsizdir [2]. HNS-I, HNS-II,
HNS-IV vb. tiirevleri arasindaki farklilik parcacik biiytikligli olup, bu patlayicilar
HNS’den baslayarak birbirini tekrar eden kristalizasyon islemleriyle hazirlanir [3].
HNS’in kimyasal yapis1 Sekil 1.1°de gosterilmistir [4].
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Sekil 1.1: HNS’in kimyasal yapis1 [4].

Atmosferik basing altinda 1sitildiginda HNS’in hacminde meydana gelen degisim ve
yiiksek sicakliklardaki davranisi Sekil 1.2°de verilmistir. 300-550 K sicaklik araligi
icin HNS’in 1s11 genlesme katsayis1 2,1x10™+5,6x10° K™ olarak hesaplanmustir [4].
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Sekil 1.2: HNS hacim-sicaklik grafigi [4].

HNS-1V genellikle 15-30 m%g spesifik yiizey alanmna sahipti. HNS/DMF (N,N-
dimetilformamid) veya HNS/NMP(N-metilpirolidin-2-1)  ¢ozeltisinin  suda
coktiirlilmesi ile elde edilir [3]. Bu yontemle hazirlanan HNS-IV igerisinde agirlik¢a
% 0,5-1,5 oraninda ¢oziicii kalmaktadir. Siklikla EFI (Exploding Foil Initiator,
Patlayan Folyolu Baslatma Elemani) detonatorlerde kullanilan HNS-IV’un igerisinde
¢oziicii kalmas1 patlayicinin performans: agisindan olumsuz bir durum teskil
ettiginden, bu c¢oziicliyli uzaklastirmak i¢in bir takim c¢alismalar yapilmistir.
Bunlardan biri metanol igerisinde HNS-IV’un dioksan ile yikanmasidir. Fakat bu
yontemde HNS-IV’un pargacik biiyiikligi, sekli ve dolayisiyla spesifik yiizey alani

dramatik bir sekilde degigsmektedir. Ayrica proses sirasinda kullanilan metanol belirli
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bir miktarin {izerinde olursa HNS-IV icerisinde dioksan kalmaktadir. Bunu
engellemek i¢in HNS-dioksan karigimi, dioksanin kaynama noktasinin iizerinde bir
sicakliga 1sitilir ve HNS-IV olabildigince saf hale getirilir. Bu ¢alismada HNS IV’un
hazirlanma prosediirii su sekilde verilmistir [5]:
1. 1,39 g HNS-II 60 ml NMP’de ¢oziiniir ve “sintered glass funnel grade 3”ten
stiziiliir.
2. 270 ml saf su i¢inde 1 saat boyunca karistirilir.
3. Doygun aliiminyum nitrat sulu ¢dzeltisinden 8 damla karisima eklenir ve
malzemenin ¢okmesi i¢cin 90 dakika beklenir.
4. Ust kistmda kalan s1vi ayr1 bir kaba alinir.
5. Kalan iiriin Whatman No. 42 filtre kagidindan gecirilir ve 4 kez 30 ml saf su
ile yikanir.
6. Hemen arkasindan hacimce 4:1 metanol:dioksan karisimindan 4 kez 20 ml
kullanilacak sekilde yikanir.
7. Vakum desikatoriinde kurumaya birakilir.

8. Son iirlin yaklasik 1,34 g’dir ve agirlikga % 0,01 NMP igermektedir.

Bu yontemle hazirlanan HNS-1V’e ait analizler Bolim 1.2.3’te detayli olarak
verilmistir. Ancak analiz sonuglarina gore son tiriintin 1:1 HNS:dioksan oldugu tespit
edilmistir. Dolayisiyla son iiriindeki dioksanin uzaklastirilmasi igin {iriin, dioksanin
kaynama noktasinin {izerinde yani 140°C’de 1sitilarak igerisindeki dioksanin

uzaklastirilmasi saglanir.

1.2.2 HNS-1V patlayicisina baglayici ekleme prosesi

Patlayici malzemenin baglayict ile kaplanmasi; malzemeye fiziksel biitinlik ve

esneklik saglar, enerjik malzemeyi korur ve peletlenme prosesini kolaylastirir.

Baglayici, enerjik malzemeye (RDX, HMX, HNS vb.) %l ile %8 oraninda
eklenebilir, ancak genellikle %5 civarinda kullanilir. Buster patlayicis1 olarak da
kullanilan HNS igerigi %96 HNS-II ve % 4 Kel F 800’(fluoropolymer) diir [6]. Bu
karisimda  kullanilan baglayict Kel-F 800 (klorotrifloroetilen/vinilidin  florid
kopolimeri), 3M tarafindan iiretilmektedir. Kel-F 800 baglayic1 malzemesi, termal ve
kimyasal olarak oldukg¢a kararlidir ve ortam kosullarinda mekanik 6zellikleri oldukca
iyidir. Erime sicakligi 100°C, camsi gegis sicakligi ise 28°C’dir. Kel-F 800’e ait DSC

analiz sonucu Sekil 1.3’te verilmistir [7].
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Sekil 1.3: Kel-F 800 DSC analizi [7].

HNS bazli enerjik malzemeye baglayici ekleme prosesi genel hatlari ile su sekildedir:
Kristal yapili patlayici suya eklenerek karistirilir ve ayri bir yerde baglayici suda
¢coziinmeyen organik bir ¢oziicide ¢oziiniir. Baglayici/¢oziicli karisimi patlayici/su
karisimina eklendiginde, kati ve birbiri icerisinde ¢dziinmeyen iki farkli sivi faz
yiksek hizda kanstirilir. Organik ¢oziicii distilasyonla uzaklastirilir, patlayici
stiziiliir, kurutulur ve preslenir [7].

Rheinmetall Waffe Munition firmasi tarafindan yapilan bir sunumda KS 63 isimli
formulasyonun pres patlayict oldugu ve igeriginin ise % 94 HNS ve % 6 baglayici
oldugu belirtilmistir. Teledyne RISI firmas1 da EFI’da kullandigit HNS’1 rekristalize
ettigini ve baglayici olarak Kel F-800 kullandigini iirlin kataloglarinda belirtmistir.

Enerjik malzemenin parcacik boyutu, dagilimi, sekli ve yiizeyi; kristalizasyon,
karistirma, 6giitme ve kaplama prosesleri ile i¢ ice ge¢gmis ve bu proseslerle birebir
iliskili ozelliklerdir. Ozellikle pargacik boyutu dagilimi, pargacik boyutu, sekli ve
spesifik yiizey alani patlayict 6zelliklerini etkileyen 6nemli parametrelerdir [8, 9].

Proses ile malzeme 6zelliklerinin iliskisi sematik olarak Sekil 1.4’te verilmistir.



Parcacik boyutu

Parcacik dagilimi

Parcacik sekli

Parcacik ylzeyi

Kristalizasyon

Karistirma

Ogltme

Kaplama

Sekil 1.4: Proses ve malzeme 6zellikleri arasindaki iliski [9].

Buster olarak kulanilan ve yaklasik 1,60 g/cm® yogunluk degerine sahip HNS

peletlerinin ateslenme degerleri ile pargaciklarin sekilsel karakteristikleri arasinda da

giiclii bir iliski oldugu bilinmektedir [10].

Patlayicinin baglayici ile kaplanmasi prosesinde son firiiniin pargacik boyutunu

etkileyen pek ¢ok faktor vardir [11]:

* Kullanilan ¢6ziicii

* Karistirma hizi (arttikga pargacik biiytlikliigii azalmaktadir.)

* Su/¢oziicii orani

* Karisim miktart

Cizelge 1.1°de piyasada iiretilen ve kullanilan bazi HNS orneklerinin hazirlama

yontemleri, parcacik sekilleri ve spesifik yiizey alanlari verilmistir.

Cizelge 1.1: Farkli HNS ozellikleri [9].
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WS 32972 A) ' shape)

HNS-I’den HNS-II elde etmek icin asetonitril-toluen ¢oziicti karisimi 2:1 oraninda

kullanilarak, kristallerin bliylimesi saglanir. HNS i¢in uygun bir ¢oziicli



bulunmamaktadir. En iyi ¢ozlindiigi DMF’de bile oda sicakliginda % 2 oraninda
coziinmektedir. Piyasada bulunan HNS-II patlayicilarinin bazilar1 Cizelge 1.1°de

verildigi gibi nitrik asit ile rekristalize edilerek kullanilmaktadir [12].

Kel-F 800 baglayicisinin performans ozellikleri diger baglayicilara gore oldukga
lyidir. Bunun yan swra Viton A, Estane 5702, Sylgard 182 ve HTPB de
kullanilmaktadir [12]. Literatiirde Viton-A (vinilidin floriir ve hekzafloropropilen
kopolimeri)’nin baglayici olarak kullanildigi birgok ¢alisma yer almaktadir. Viton-A
aseton veya metil etil keton (MEK) igerisinde c¢ozilinerek kullanilmaktadir. Sekil
1.5°te Viton-A’ya ait FTIR spektrumu verilmistir. Flor iceren yapilar, C-F bagindan
dolay1 1400 ve 1000 cm™ degerleri arasinda pik gostermektedir. Viton-A’nin 1397
ile 1074 cm™ degerlerinde C-F bagindan dolayi, 1273, 1191, 1134 ile 1111 cm™
degerlerinde C-F, baglarindan dolayr ve 635 ile 610 cm™ degerlerinde C-Fs
baglarindan dolay1 pik verdigi goriilmektedir [13].
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Sekil 1.5: Viton-A FTIR analizi [13].

Viton-A igin DSC ve TGA analiz sonuglar1 sirasiyla Sekil 1.6 ve Sekil 1.7°de
belirtilmistir.
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Sekil 1.6: Viton-A DSC analizi [13].
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Sekil 1.7: Viton-A TGA analizi [13].

Viton-A’ya ait termal analiz sonuglar1 Cizelge 1.2°de 6zetlenmistir.



Cizelge 1.2: Viton-A termal analiz sonuglar1 [13].

Viton-A Temperature range

[°C]

TGA Kiitle kaybi1 % 93,2 100-500

. 0

Analizi ) % 4,8 500-550
Camst gegis sicakligi (Ty) -21,4
DSC Yumusama sicakligi 55,4
Analizi Kristalizasyon sicakligi (T¢) 196
Bozunma sicaklig 495

HNS bazli bir diger patlayict da LX-15tir. Literatiirde LX-15’in hazirlanmasi ile

ilgili yapilan bir ¢alismada, HNS-IV’un baglayici ile kaplanmasina ydnelik yol
gosterici kritik basamaklar anlatilmaktadir. LX-15; % 95 HNS-I, % 5 Kel-F 800’den

olusmaktadir. Proseste ilk once Kel-F 800 ¢o6ziicli igerisinde ¢Oziiniir. HNS-I

¢ozeltiye eklenir. Bu karisim su igerisine eklenir, hizli bir sekilde karigtirilir ve

¢oziiciiniin ugmasi igin 1sitihr. Uriin filtreden gegirilir, yikanir ve kurutulur. Bu

karisim daha sonra % 82 TMD oraninda preslenmistir [11]. Calismada kullanilan

yontem basamaklari su sekildedir:

1 kg LX-15 Hazirlama Prosesi [12]:

1.

1000 g MIBK (Metil Izobutil Keton) ve 200 g izobutil Asetat karstirilarak
kullanilacak ¢6ziicii hazirlanir.

50 g Kel-F 800, 1200 g ¢6ziicii karigimi igerisinde ¢oziiniir. Baglayicy/ ¢oziicii
karigimi agzi kapali bir kapta, Kel-F 800 tamamen ¢6ziinene kadar karistirilir
(yaklasik 1 giin).

950 g HNS-I, baglayici/¢oziicii karigimina eklenir, spatiil yardimiyla
karistirilir ve tim HNS-I’in karigim icerisinde dagilmasi saglanir.

4 litre saf su, 10 litrelik Holston-tip reaktére konur.

5 ml Elvanol 51-05 ve 20 ml “Hercules Defoamer” suya eklenir ve 225
rpmde karistirilir.

HNS/Kel-F 800 karisimi reaktore eklenir, bosaltilan kap saf suyla yikanir ve
reaktore eklenir.

Karisim hizi 750-1000 rpm arasinda bir degere yiikseltilir.



8. Reaktor 15°C/dk hizla sitilir ve vakum uygulanarak ¢oziiciiniin
uzaklastirilmasi saglanir.

9. Reaktor sicakligi 50°C’ye ulastiginda malzeme lif lif ¢okmeye baglar. 70-
75°C arasinda ise ¢Oziicli hizla uzaklastikca malzeme 6bek halinde ¢okmeye
baslar.

10. Sicaklik 80°C’ye ayarlanir ve malzeme Obekleri ayrilip tane tane ¢okmeye
basladiginda karigtirma hizi 350 rpm’e diistirtiliir.

11. Kalan ¢oziicii olabildigince hizli sekilde malzemeden uzaklastirilir.

12. 5 dakika kadar daha 350 rpmde karistirildiktan sonra 225rpm’e diisiiriiliir.

13. Coziicli kokusu yogun olarak hissedildigi an, reaktor sicakligi 25°C’ye hizh
bir sekilde sogutulur ve 25°C’de karistirma durdurulur.

14. Uriin Buchner funnel’a almnir ve soguk saf su ile yikanr.

15. 80°C’de firinda yaklasik 1 giin kurumaya birakilir.

Bu prosesin yanisira, LX-17 patlayicisinin da benzer sekilde hazirlandigi bilgisi
literatiirde verilmistir [14]. Proseste kullanilan Holston reaktor diizenegi Sekil 1.8’de

verilmigtir.

Sekil 1.8: Proses diizenegi:(1) Holston reaktorii, (2) Hava motoru, (3) Aspirator, (4)
Vakum, (5) Heater hortum/baglantis1 [14].



LX-17 Hazirlama Prosesi [14]:
1. FK-800 etil asetatta (%15 FK-800), manyetik karistirict ile oda sicakliginda
yaklagik 1 giin boyunca karistirilir.
2. Cozelti hazirlandiktan sonra, 200 ml saf su Holston reaktoriine (Sekil 1.9)
aktarilir. Normalde 50 g batch i¢cin 50 ml su yeterli iken fazla konulmasi

karisimin kolay olmasi igin tercih edilmektedir.

Sekil 1.9: Holston reaktorii: Patlayicinin su igerisinde dagilmis gortintiisti (LX-17-2-
ATK) [14].

3. Suiizerine 20 g etil asetat eklenir ve karistirilir.

4. Daha sonra FK-800/etil asetat karisimi reaktore eklenir.

5. Reaktor etrafindaki ceket araciligiyla su sirkiilasyonu saglanir ve reaktor 32-
38°C’ye 1sitilir.

6. 50 g su reaktore eklenir ve vakum ortami saglanarak ¢oziicii uzaklastirilir ve
boylece PBX graniilleri elde edilir.

7. Sicakligin 60°C’ye ¢ikarilmasi ile tiim ¢oziicii uzaklastirilir.

8. Cokme baslayip kati graniiller elde edilince, icerisinde karigim bulunan kap
buz banyosuna konulur. Sekil 1.10’da ¢oziiciisii uzaklastirilmis ve buz

banyosundan ¢ikmis karisim verilmistir.
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Sekil 1.10: Buz banyosundan ¢ikan LX-17-2 graniilleri (LX-17-2-ATK) [14].

9. Bu karisim Buchner funnel ile filtreden gegirilerek vakum yardimiyla kalan

su ve ¢oziicli Sekil 1.11°de gosterildigi gibi uzaklastirilir.

‘i
/
——

Sekil 1.11: Karigimin vakum ortaminda buchner funnel ile filtreden gegirilmesi (LX-
17-2-ATK) [14].

10. Elde edilen malzeme 75-80°C’de yaklasik 1 giin boyunca kurutulur [14].
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1.2.3 HNS-1V patlayicisina uygulanan kimyasal analizler

Literatiirde HNS; SEM, FTIR, X-Ray, TGA ve DSC ile analiz edilmistir. HNS-IV’iin
metanol:dioksan karigimi ile yikandiktan sonraki SEM goriintiisii Sekil 1.12°de

verilmistir. Gortildiigli gibi malzemenin kristal yapis1 igne seklindedir.

S.microns x -

Sekil 1.12: Metanol:dioksan karisimi ile yitkanan HNS-IV’e ait SEM goriintiisii
[5,15].
Malzeme igerisindeki dioksan 140°C’de kurutularak uzaklastirilmistir ve son {iriine
ait SEM goriintiisii ise Sekil 1.13’te verilmistir. Malzeme igne seklindeki kristal

yapisini korumustur, bunun yaninda gézenekli yapilarin olustugu goriilmistiir [5,15].

5'microns

Sekil 1.13: Isitilarak dioksanin uzaklastirildigt HNS-1V numunesi [5,15].
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Mikro ve nano boyutta HNS-IV’lerin karsilastirildigr farkli bir g¢alismada ise
malzemelere ait SEM goriintiileri Sekil 1.14°teki gibi elde edilmistir. Mikro yapidaki

HNS-IV’iin diizensiz sekiller ihtiva ettigi goriillmektedir.

HNS MPs D23 x25k  30um HNS NPs

Sekil 1.14: HNS-IV e ait (a) mikroboyut ve (b) nanoboyut SEM goriintiileri [16].

X10K e 1UM

HNS-IV igerisinde prosesten kaynakli olarak dioksan kalip kalmadigi FTIR ile
kontrol edilmistir [5,15]. I¢erisinde eser miktarda NMP bulunan HNS-IV’e ait FTIR
(KBr) spektrumu Sekil 1.15’te verilmistir ve HNS-I ile ayni oldugu belirtilmistir.
Ancak metanol:dioksan karisimi ile yikama isleminden sonra Sekil 1.16’da
goriildiigii gibi FTIR spektrumu degismistir ve HNS ile dioksan spektrumunun
kombinasyonu haline gelmistir, farkli olarak piklerde kayma goriilmiistiir. Sadece
dioksana ait FTIR spekturumu Sekil 1.17°de verilmistir [5,15].

80

—W"'/’ /_\w

60
1

1

40

Transmittance [%]

20

T |l 1 T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1

Sekil 1.15: HNS-IV FTIR spektrumu (KBr disk) [5,15].
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Sekil 1.16: HNS-dioksan FTIR spektrumu (KBr disk) [5,15].
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Sekil 1.17: Dioksan (film) [5,15].

HNS’e ait farkli bir ¢alismada yer alan FTIR spektrumlar ise Sekil 1.18’de
verilmistir. HNS-1V 957 cm™ degerinde wCH=CHtrans bagindan dolay1 karakteristik
bir pik vermektedir [17].
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Sekil 1.18: HNS-IV numunelerine ait FTIR spektrumlari [17].

Malzemelerin Sekil 1.19’da verilen X-ray analizlerine bakildiginda HNS-IV’un,
HNS-1 ve HNS-II ile aynmi pikleri farkli “intensity” siddette verdigi goriilmektedir.
Fakat metanol:dioksan karisimi ile yikanan malzeme farkli yeni pikler vermistir.
Yikanan malzemenin HNS-IV’dan morfolojik olarak farkli oldugu belirtilmistir.
Ayrica 140°C’de 1sitilan malzemenin igerisindeki dioksanin uzaklagsmis oldugu, X-

Ray piklerinin HNS-I ile ayn1 olmasindan anlagilmaktadir.

HNS I
P L L P! P! L p) P P!
T p—r
10000-] 7
HNS-dioxan - HNS l_i'om
8000 from heating
HNS IV oo HNS-dioxan
6000
4000
MJ.__/LW Mt o
T ; r T T r T : T T T
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 we o 400

Sekil 1.19: Farkli HNS numunelerine ait X-ray analizleri [15].
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Literatiirde yapilan bu caligmada DSC analizinde 112°C’de endotermik bir pik
goriildiigii belirtilmistir. Sekil 1.20°de verilen TGA analizine bakildiginda 40 ile
120°C arasinda % 16,4 oraninda kiitle kayb1 oldugu goriilmektedir.

HNS IV 030528 File:00004.004 TG  METTLER 20-Jun-03
10.868 mg Rate: 10.0 *C/min Ident: 4.0 eraphWare TA72
»r I

o Step Analysis

1 Height -1.79 mg
-16.43 X

ResiC. 9.09 mg
B83.64 %

Dpeak 114.0°C

0.
Pt (PRI

85.
L 1

T T T T T T T T T Ty T

R A ae e e e
40. 60. 80. 100. 120. ‘c

Sekil 1.20: HNS-dioksana ait termogravimetrik analiz (TGA) [15].

Farkli HNS-IV numunelerine ait termal bozunma egrileri ise Sekil 1.21 ve Sekil
1.22’de verilmistir. Numunelerin 318 °C’de endotermik bir pik verdigi goriilmiistiir.
Farkli 1sitma hizlarina ait termal bozunma sicaklik degerleri ise Cizelge 1.3°te

Ozetlenmistir.

Heat Flow (rmi)
&
1
o
':_:Fl
)

0 ] T T T T T T T T T 1
150 200 250 300 350 400

Temperature (°C )

Sekil 1.21: HNS-IV numunesine ait (numune-1) termal bozunma egrisi (DSC) [17].

16



a5 |5 °Cimin

4 7 °Cimin il _,/_}/
110°C/min N
H2cimin AN

Heat Flow (V)
=]
1
1
1
1
r

1 15%C/min

0 . , . , . ,

Temperature (*C)

Sekil 1.22: HNS-IV numunesine ait (numune-2) termal bozunma egrisi (DSC) [17].

Cizelge 1.3: DSC egrilerinden elde edilen veriler [17].

HNS-1V numune-1 HNS-1V numune-2

() Termal bozunma pik Termal bozunma pik
(°C/min) degeri (°C) degeri (°C)

5 335,7+1,8 341,8+1,1

7 338,0+2.,9 347,6+1,0

10 349,4+0,4 351,9+0,3

12 347,443 4 355,4+0,5

15 351,542,5 359,2+0,2

Literatiirde farkli tanecik boyutlarma sahip HNS numunelerine Viton-A polimeri

baglayici olarak eklenerek son iirlinlerin termal analizleri gergeklestirilmistir.

DSC ve TGA analizleri sirastyla Sekil 1.23 ve Sekil 1.24’te verilmistir. Baglayici

olarak eklenen Viton-A polimerinin HNS’in termal karakteristigini c¢ok fazla

etkilemedigi goriilmektedir.
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Sekil 1.23: HNS/Viton-A numunelerine ait TGA analizi [13].
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Sekil 1.24: HNS/Viton-A numunelerine ait DSC analizi [13].
1.3 Hipotez

HNS-1V patlayicisina baglayict ekleme prosesinin gelistirilmesi ve optimum deney
parametrelerinin tespit edilmesi amaciyla, patlayicinin baglayici ile kaplanmasi
prosesinde etkili olan faktdrlerden yola cikilarak 3 adet deney parametresi Cizelge

1.4’te belirtildigi gibi belirlenmistir.
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Cizelge 1.4: Deney parametreleri.

Su/Coziicii Oram  Coziicii/Baglayic1 Tipi Baglayic1 Oram (%)

3,33 MIBK+IA/Kel-F 800 1
5 n-biitil asetat/Kel-F 800 3
6,67 MEK/Viton-A 5
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2. DENEYSEL CALISMA

2.1 On Calisma

2.1.1 HNS-IV patlayicisina % 5 baglayic1 ekleme

Laboratuvar calismas1 kapsaminda gergeklestirilen baslangic deneyinde sirasiyla

asagidaki adimlar gergeklestirilmistir:

e Metil izobiitil keton ve izobiitil asetat karistmi hazirlanarak Kel-F 800
baglayicist bu karigima eklenmis ve baglayicinin ¢oziicli karisimi igerisinde
¢Oziinmesi saglanmistir. 1 giin boyunca manyetik balik ile karigtirma islemi
devam etmistir.

o HNS-IV patlayicisi baglayici/¢oziicli karisimina eklenmis ve karistirilmistir.

e Ayri bir kap igerisine saf su, Elvanol 51-05 ve Hercules Defoamer eklenmis
ve karistirilmistir. Bu karisim HNS-1V/Kel-F/ ¢oziicii karisimina eklenmistir.
Olusan karisim manyetik balik yardimiyla bir siire karistirilmistir.

e (oziicii uzaklastirma amaciyla karigim rotavapa (Sekil 2.1) alinmistir.

Sekil 2.1: Rotavap ekipmani.
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e Sistem sirasiyla asagidaki ayarlara getirilmistir:
Adim 1: 270 rpm hiz, 50 °C sicaklik ve 500 mbar vakum
Adim 2: 270 rpm hiz, 60 °C sicaklik ve 450 mbar vakum
Adim 3: 270 rpm hiz, 80 °C sicaklik ve 400 mbar vakum
Adim 4: 270 rpm hiz, 80 °C sicaklik ve 350 mbar vakum
Adim 5: 270 rpm hiz, 80 °C sicaklik ve 0 mbar vakum
e (oziicli tamamen uzaklastiktan sonra geriye kalan kat1 karigima soguk su ile
yikama yapilmistir. (Biichner siizme aparati)
e Kati karistmi 80 °C’de firinda kurutulmustur (24 saat). Son lriin Sekil

2.2°deki gibidir.

Sekil 2.2: Baglayici eklenmis HNS-1V.

2.1.2 Presleme

Presleme caligmas1 kapsaminda sirasiyla asagidaki adimlar gerceklestirilmistir:

» 150-160 mg patlayici malzeme tartilarak Sekil 2.3 ve Sekil 2.4’te detaylar1

verilen kalip icerisine bosaltilmistir.

Preslenen Kalibin alt Kalip Kalibin iist
patlayiciy1 arcasi govdesi parcasi
cikarma parcast pare -

Sekil 2.3: Presleme kalib1 pargalari.
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Sekil 2.4: (a) Presleme kalib1 ve (b) demoulding kalib1 goriintiileri.

» Kalip komplesi presin {iizerine yerlestirilmis ve presleme islemi

gergeklestirilmistir. Presleme ekipmani Sekil 2.5’te gdsterilmistir.

Sekil 2.5: Presleme ekipmani.
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» Presleme iglemi tamamlandiktan sonra kalibin altina demoulding kalibi
yerlestirilmis ve preslenmis patlayictyr  kaliptan ¢ikarma  islemi
gerceklestirilmistir.

» Kaliptan ¢ikan baglayici eklenmis HNS-IV peletinin kenarlarinda bulunan
capaklar elle temizlenmistir (Sekil 2.6).

988508

Sekil 2.6: 5x5 mm boyutlarinda peletler.

2.1.3 Atesleme

Atesleme testi i¢in 6zel bir patlayan folyolu baslatma elemani kullanilmistir. Bu
patlayan folyolu baslatma elemani, baglayici eklenmeden preslenerek pelet haline
getirilmis  HNS-IV  patlayicisini, 6zel olarak tasarlanmis kapasitif bir desarj
tinitesinden saglanan 265 mlJ enerji ile patlatabilmektedir. Belirtilen enerji seviyesi
desarj {initesinden saglanabilecek maksimum enerji seviyesine tekabiil ettigi icin bu
calisma kapsaminda hazirlanan baglayici igeren HNS-IV pelet patlayicilarinin da

ayni enerji seviyesinde ateslenmesi beklenmektedir.

Her bir pelete 1 adet atesleme testi uygulanarak toplamda 5 adet atesleme testi
gerceklestirilmistir. Peletlere sirasiyla 180 mJ, 200 mJ, 220 mJ, 242 mJ ve 265 mJ
enerjiler verilerek patlayici peletler patlatilmaya ¢alisilmistir, fakat en yiiksek enerji
seviyesinde bile peletler patlamamistir (Sekil 2.7).

Sekil 2.7: Farkli enerji seviyelerinde ateslenen peletler.

24



2.1.4 Yapilan cikarimlar

On calismada yapilan gdzlemler sonucu deneysel programda asagidaki degisiklikler

yapilmistir:

e 265 mJ iizerindeki degerler atesleme icin kabul edilemeyecek degerler

oldugundan, HNS-IV patlayicisina baglayict ekleme ¢alismalarina % 1 ve %

3’liikk baglayici oranlariyla devam edilmesi

e Malzemenin viskoz ozelliginden Otiirii balik ile karistirmada yasanan

zorluklar sonucunda deneysel ¢alismalara elle karistirma ile devam edilmesi

e (oziicili uzaklastirma isleminin rotavap yerine firinda yapilmasi

Karar verilen degisiklikler sonucu Minitab kullanilarak hazirlanan deneysel ¢alisma

programi Cizelge 2.1°de verilmistir.

Cizelge 2.1: Deneysel ¢alisma programi.

Baglayici1 Orani | Su/Coziicii Orani Coziici/Baglayica Tipi
Deney 1 1% 3,33 MIBK+1A/Kel-F 800
Deney 2 1% 3,33 n-biitil asetat/Kel-F 800
Deney 3 1% 3,33 MEK/Viton-A
Deney 4 1% 5 MIBK+IA/Kel-F 800
Deney 5 1% 5 n-biitil asetat/Kel-F 800
Deney 6 1% 5 MEK/Viton-A
Deney 7 1% 6,67 MIBK+IA/Kel-F 800
Deney 8 1% 6,67 n-biitil asetat/Kel-F 800
Deney 9 1% 6,67 MEK/Viton-A
Deney 10 3% 3,33 MIBK+1A/Kel-F 800
Deney 11 3% 3,33 n-biitil asetat/Kel-F 800
Deney 12 3% 3,33 MEK/Viton-A
Deney 13 3% 5 MIBK+1A/Kel-F 800
Deney 14 3% 5 n-biitil asetat/Kel-F 800
Deney 15 3% 5 MEK/Viton-A
Deney 16 3% 6,67 MIBK+IA/Kel-F 800
Deney 17 3% 6,67 n-biitil asetat/Kel-F 800
Deney 18 3% 6,67 MEK/Viton-A

25




2.2 Temel Calisma

2.2.1 HNS-1V patlayicisina %1 ve %3 baglayic1 ekleme ¢calismalar:

Bolim 2.1.1’de anlatilan prosediire uygun olarak ve oOn calismadan yapilan

cikarimlar goz oniine alinarak %1 ve %3’liik karisimlar hazirlanmastir.

Yapilan laboratuvar ¢alismalart sonucundaki gorseller Sekil 2.8-2.11°de verilmistir.

Sekil 2.10: HNS-IV/Viton-A karigiminin kurutma sonrasi gériiniimleri.
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Sekil 2.11: HNS-IV/Kel-F karisiminin kurutma sonrasit goriiniimleri.

2.2.2 Presleme ve atesleme

Deneysel ¢alisma programina uygun olarak hazirlanan 18 adet baglayic1 eklenmis

HNS-IV’un Boéliim 2.1.2°de anlatildig: gibi presleme islemleri gergeklestirilmistir.

Presleme sonrasinda baglayict eklenmis 18 adet HNS-IV peletinin atesleme testleri
gerceklestirilmistir. Atesleme testinde kullanilan ekipman ve diizenek sirasiyla Sekil

2.12, Sekil 2.13 ve Sekil 2.14’te verilmistir.

Sekil 2.12: Patlayici peletin yerlestirildigi patlayan folyolu baslatma elemani.

Sekil 2.13: Peletin yerlestirilmesi.
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i :
Sahit plaka

Sekil 2.14: Atesleme diizenegi.

Peletler atesleme diizenegine yerlestirildikten sonra 265 mJ enerji seviyesinde

patlatilmaya calisilmistir. Atesleme testi sonuclar1 Boliim 3.1°de verilmistir.
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3. SONUC VE ONERILER

3.1 Baglayic1 Eklenmis HNS-IV Patlayicisinin Atesleme Testi Sonuclari

Boliim 2.2.2°de anlatilan atesleme testleri sonucunda elde edilen sonuglar Cizelge

3.1°de Ozetlenmistir.

Cizelge 3.1: Atesleme sonuglari.

Baglayici Su/Coziicii e o . . Ateslenme
Oram Oram Coziicii/Baglayic1 Tipi Sonuclar:
Deney 1 1% 3,33 MIBK+IA/Kel-F 800 Patlama
gerceklesmedi.
Deney 2 1% 3,33 n-biitil asetat/Kel-F 800 Patlama
gerceklesmedi.
Deney 3 1% 3,33 MEK/Viton-A Patlama
gerceklesmedi.
Deney 4 1% 5 MIBK+IA/Kel-F 800 Patlama
gerceklesmedi.
Deney 5 1% 5 n-biitil asetat/Kel-F 800 Patlama
gerceklesti.
Deney 6 1% 5 MEK/Viton-A Patlama
gerceklesti.
Deney 7 1% 6,67 MIBK+IA/Kel-F 800 Patlama
gerceklesti.
Deney 8 1% 6,67 n-biitil asetat/Kel-F 800 Patlama
gerceklesmedi.
Deney 9 1% 6,67 MEK/Viton-A Patlama
gerceklesmedi.
Deney 10 3% 3,33 MIBK+IA/Kel-F 800 Patlama
gerceklesmedi.
Deney 11 3% 3,33 n-biitil asetat/Kel-F 800 Patlama
gerceklesmedi.
Deney 12 3% 3,33 MEK/Viton-A Patlama
gerceklesmedi.
Deney 13 3% 5 MIBK+IA/Kel-F 800 Patlama
gerceklesmedi.
Deney 14 3% 5 n-biitil asetat/Kel-F 800 Patlama
gerceklesmedi.
Deney 15 3% 5 MEK/Viton-A Patlama
gerceklesti.
Deney 16 3% 6,67 MIBK-+IA/Kel-F 800 Patlama
gerceklesti.
Deney 17 3% 6,67 n-biitil asetat/Kel-F 800 Patlama
gerceklesti.
Deney 18 3% 6,67 MEK/Viton-A Patlama
gerceklesmedi.
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Cizelgeden de goriilebilecegi gibi atesleme testi sonucunda Deney 5/6/7 ve Deney
15/16/17°de iiretilen toz karisimlardan elde edilen peletlerin patlamasi gerceklesirken
diger peletlerin patlamas1 gerceklesmemistir. Atesleme testleri sonucunda patlamasi
gerceklesmeyen peletlerin  goriintiileri  Sekil 3.1’de verilmistir. Peletlerin arka
yiizeylerinde patlayiciyr patlatmak i¢in kullanilan sok dalgasinin etkisiyle oyuk

olustugu goriilmektedir.

Sekil 3.1: Atesleme sonrasi patlamasi gerceklesmeyen peletler.

Atesleme testleri sonucunda patlamasi gerceklesen peletlerin  diizeneklerinde

kullanilan gahit plakalarin goriintiileri Sekil 3.2°de verilmistir.

Sekil 3.2: Patlamasi gergeklesen peletlere ait sahit plakalar.

Sahit plakalarin derinlik Olgtimleri Sekil 3.3’teki gibi mihengir yardimiyla
yapilmugtir.
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Sekil 3.3: Sahit plaka derinlik 6l¢timii.

Derinlik  6l¢imii  sonuglar
incelendiginde %1 baglayic1 oranina sahip peletlerin (Deney 5/6/7), %3 baglayici
oranina sahip peletlere (Deney 15/16/17) goére sahit plaka {izerinde daha derin
oyuklar olusturdugu goriilmiistiir. Ancak sahit plakalarin diizlemsellik problemleri ve

Olctim belirsizlikleri diisiiniildiiglinde derinlik sonuglar1 arasindaki bu farkin ihmal

edilebilecegi ongoriilmektedir.

Cizelge 3.2°de Ozetlenmistir.

Cizelge 3.2: Sahit plaka derinlik sonuglari.

Ol¢iim

Deney 5 | Deney 6 | Deney 7 | Deney 15 | Deney 16 | Deney 17
Derinlik
Sonuglar1 | 0,49 0,37 0,45 0,40 0,38 0,37
(mm)
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3.2 HNS-1V ve Baglayic1 Eklenmis HNS-IV Patlayicisimin SEM Analizi

Sonuclan

3.2.1 HNS-IV

Patlayiciya baglayic1 malzeme ekleme prosesinde son iiriin morfolojisini etkileyen
birgok parametre bulunmaktadir. Kullanilan ¢oziicii ve su/¢dziicii orani gibi
parametrelerin morfoloji iizerindeki etkileri SEM incelemesi kullanilarak ayrintili bir

sekilde analiz edilmistir.

HNS-IV’e ait SEM goriintiileri Sekil 3.4’te verilmistir.

Sekil 3.4: HNS-IV patlayicisinin (a) 15.00KX ve (b) 20.00KX biiyiitme
oranlarindaki SEM goriintiileri.

HNS-IV ve baglayici eklenmis HNS-IV patlayicilarinin yiizey goriintiileri 15 kV’°da
calisan Carl Zeiss EVO/LS15 SEM cihazi kullanilarak 8000%, 10000%, 12000x,
15000% ve 20000x biiyiitmelerde alinmistir. Sekil 3.4’e gore HNS-IV’iin baglayici

eklenmemis durumda hem es eksenli hem de ignesi yapilar igerdigi goriilmektedir.

3.2.2 HNS-1V/Kel-F

Deney 1, Deney 2, Deney 4, Deney 5, Deney 7 ve Deney 8 sartlarinda sentezlenen
baglayic1 eklenmig HNS-IV’iin SEM goriintiileri sirasiyla Sekil 3.5, Sekil 3.6, Sekil
3.7, Sekil 3.8, Sekil 3.9 ve Sekil 3.10’da verilmistir. Baglayici1 igeren HNS-IV,
baglayici eklenmemis goriintiiye kiyasla daha fazla ignesi yapi igermektedir. Fakat
su/goziicii orani arttik¢a ignesi yapida azalma meydana geldigi ve kullanilan ¢oziicii
tipine bagli olarak malzemelerin kristal yapisinda farkliliklar meydana geldigi

gorilmektedir.
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Sekil 3.5: Deney 1 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayici Orant: %1,
Su/Coziicii Orant: 3,33) baglayict eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 12.00KX ve
(b) 15.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

WD=125mm  IPobe= 37pA
Mag= S00KX EHT=1500kV  Chamber=1926.002Pa { Mag= 1200KX EMT=1500kV  Chamber=192.003Pa
—

Sekil 3.6: Deney 2 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayict Orant: %1,
Su/Coziicii Orani: 3,33) baglayici eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 8.00KX ve (b)
12.00KX biiytlitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

( S
] 5
r.' G, ) p |
= _ R ;| WD=130mm IPobe= 26pA A W

Sekil 3.7: Deney 4 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayici Orant: %1,
Su/Coziicti Orani: 5) baglayici eklenmis HNS-IV malzemesinin (a) 12.00KX ve (b)
15.00KX biiyilitme oranlarindaki SEM goriintiileri.
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Sekil 3.8: Deney 5 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayici Orant: %1,
Su/Coziicii Orani: 5) baglayict eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 12.00KX ve (b)
15.00KX biiyilitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

WD=120mm IProbe= 26pA  Signal A=SE1
Mag= 1200KX EHT=1500kV  Chamber=2806.003P2 Mag= 1500KX EMT=1500kV  Chamber=2756.003P2

Sekil 3.9: Deney 7 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayici Orani: %1,
Su/Coziicii Orant: 6,67) baglayici eklenmis HNS-IV malzemesinin (a) 12.00KX ve
(b) 15.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

Sekil 3.10: Deney 8 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayici Orani: %1,
Su/Coziicti Orant: 6,67) baglayict eklenmis HNS-1V (a) 10.00KX ve (b) 15.00KX
biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.
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Deney 10, Deney 11, Deney 13, Deney 14, Deney 16 ve Deney 17 sartlarinda
sentezlenen baglayici eklenmis HNS-IV’iin SEM goriintiileri sirasiyla Sekil 3.11,
Sekil 3.12, Sekil 3.13, Sekil 3.14, Sekil 3.15 ve Sekil 3.16’da verilmistir. Kullanilan
¢oOziicli tipine bagli olarak malzemelerin kristal yapisinda farkliliklar meydana

geldigi goriilmektedir.

Sekil 3.11: Deney 10 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayici Orani: %3,
Su/Coziicti Orani: 3,33) baglayici eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 15.00KX ve
(b) 20.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

Sekil 3.12: Deney 11 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayict Orani:
%3, Su/Coziicii Orani: 3,33) baglayici eklenmis HNS-IV malzemesinin (a) 15.00KX
ve (b) 20.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.
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1pm WD=115mm IPobe= 24pA  Signel A=SET ~ ~ 1pm WD=115mm IPobez 25pA  Signal A=SET
Mag= 1000KX EHT=1500kV Chamber = 1236.003 Pe ¥ gl Mag= 1500KX EHT=1500kV Chamber = 1216.003 Pe

Sekil 3.13: Deney 13 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayict Orani: %3,
Su/Coziicti Orant: 5) baglayici eklenmis HNS-IV malzemesinin (a) 10.00KX ve (b)
15.00KX biiyilitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

2m WD=130mm IProbez 3BpA  Signal A=SE1 ¥ = - 2pm 3
o Mag= 1200KX EHMT=1500kV  Chamber=2156.003Pa A p Mag= 1500KX EHT=1500kV  Chamber=2 14e.003Pe .

B

Sekil 3.14: Deney 14 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayict Orani:
%3, Su/Coziicii Orani: 5) baglayici eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 12.00KX ve
(b) 15.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

WD=120mm IProbe= 26pA  Signal A=SE1
Mag= 1200KX EHMT=1500kV  Chamber=2456.003 Pa

Sekil 3.15: Deney 16 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayici Orani: %3,
Su/Coziicii Orant: 6,67) baglayici eklenmis HNS-IV malzemesinin (a) 12.00KX ve
(b) 15.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.
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Sekil 3.16: Deney 17 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayict Orani:
%3, Su/Coziicii Orani: 6,67) baglayici eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 10.00KX
ve (b) 15.00KX biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

3.2.3 HNS-IV/Viton-A

Deney 3, Deney 6 ve Deney 9 sartlarinda sentezlenen baglayici eklenmis HNS-IV’iin
SEM goriintiileri sirastyla Sekil 3.17, Sekil 3.18 ve Sekil 3.19°da verilmistir. Viton-A
baglayicisinin kullanildigi bu karisimlarda su/¢oziicli oran1 degistikce kristal yapida

kayda deger bir farklilik meydana gelmemistir.

Sekil 3.17: Deney 3 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayict Orani: %1, Su/Coziicii
Orant: 3,33) baglayict eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 8.00KX ve (b) 10.00KX
biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.
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Sekil 3.18: Deney 6 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayict Orani: %1, Su/Coziici
Orant: 5) baglayici eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 8.00KX ve (b) 10.00KX
biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

. ¢ !
- 3 " » ™
’ .
y 24 WD = 120mm
8 Mag= 1200KX EHT=1500kV  Chamber=2148.003Pa
Cr

Sekil 3.19: Deney 9 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayict Orani: %1, Su/Coziicti
Orant: 6,67) baglayici eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 12.00KX ve (b) 15.00KX
biiyilitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

Deney 12, Deney 15 ve Deney 18 sartlarinda sentezlenen baglayici eklenmis HNS-
IV’in SEM gorintiileri Sekil 3.20, Sekil 3.21 ve Sekil 3.22°de verilmistir. Viton-A
baglayicisinin % 3 oraninda kullanildig1 bu karigimlarin diizensiz yapilar ihtiva ettigi
goriiliirken su/coziicii oraninin degismesiyle kristal yapida c¢ok fazla bir degisim

meydana gelmedigi gozlenmistir.
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Sekil 3.20: Deney 12 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayici Orant: %3, Su/Coziicii

Orant: 3,33) baglayict eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 12.00KX ve (b) 15.00KX
biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

Sekil 3.21: Deney 15 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayici Orant: %3, Su/Coziicii
Orant: 5) baglayici eklenmis HNS-IV malzemesinin (a) 10.00KX ve (b) 15.00KX
biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri.

ad - . : -

Sekil 3.22: Deney 18 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayici Orant: %3, Su/Coziicii
Orant: 6,67) baglayici eklenmis HNS-1V malzemesinin (a) 10.00KX ve (b) 15.00KX
bliylitme oranlarindaki SEM goriintiileri.
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3.3 Baglayic1 Eklenmis HNS-IV Patlayicisinin Parcacik Boyut Analizi Sonug¢lar:

Parcactkk  boyut analizi Malvern Mastersizer 2000 Olglim  cihaziyla
gergeklestirilmistir. Cihaz diisiik agili lazer 1sm1  sag¢ilimi  teknigine gore
caligmaktadir. Farkli partikiil caglarina sahip olan numune {izerine lazer 151
gonderildikten sonra farkli acilarda sacilan 151k ¢ok sayida dedektor yardimi ile
Ol¢iilmektedir. Baglayici ilaveli HNS-1VV numunelerine ait pargacik boyut analizleri
Sekil 3.23-3.28’te verilmistir. Analiz sonuglar1 incelendiginde Viton-A’nin baglayici
olarak kullanildig1 3, 6, 9, 12, 15 ve 18 numarali deneylerden elde edilen toz
malzemelerin pargacik boyutu dagilimlarinin Kel-F baglayicisinin kullanildigi toz

karigimlara gore farkli oldugu goriilmiistir.

7,00
600
O, U0
e Deney 1
5.00 a Deney 2
Deney 3
O _—
_r’U
X
£ 3,00-1— :
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- o
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HH

0,010 0,100 1,000 10,000 100,000 1000,000 10000,000

(5]

r

N
[en]
[e3]

Tanecik Boyutu (um)

Sekil 3.23: Deney 1/2/3 parcacik boyut analizi.
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= Deney 4

e Deney 5

A == Deney 6

Hacim (%)

0,010 0,100 1,000 10,000 100,000 1000,000 10000,000

Tanecik Boyutu (um)

Sekil 3.24: Deney 4/5/6 parcacik boyut analizi.

=== Deney 7

e Deney 8

=== Deney 9

Hacim (%)

NNV

0,010 0,100 1,000 10,000 100,000 1000,000 10000,000

Tanecik Boyutu (pm)

Sekil 3.25: Deney 7/8/9 pargacik boyut analizi.
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Sekil 3.26: Deney 10/11/12 pargacik boyut analizi.

8.00 A == Deney 13

7.00 = Deney 14

Deney 15

Hacim (%)

— MU TN\
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Sekil 3.27: Deney 13/14/15 pargacik boyut analizi.
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e Deney 16

== Deney 17

Deney 18

Hacim (%)

AN \L

00 ——

r

0,010 0,100 1,000 10,000 100,000 1000,000 10000,000

Tanecik Boyutu (ium)

Sekil 3.28: Deney 16/17/18 pargacik boyut analizi.

Toz malzemenin pargacik boyutunun icerdigi baglayici tipine gore degisimi Cizelge

3.3’te belirtilen ortalama tanecik boyutlarindan da goriilmektedir.

Cizelge 3.3: Ortalama tanecik boyutlari.

A I L L
Deney 1 1% 3,33 MIBK+1A/Kel-F 800 49,112
Deney 2 1% 3,33 n-biitil asetat/Kel-F 800 50,307
Deney 3 1% 3,33 MEK/Viton-A 3,814
Deney 4 1% 5 MIBK+I1A/Kel-F 800 22,798
Deney 5 1% 5 n-biitil asetat/Kel-F 800 47,643
Deney 6 1% 5 MEK/Viton-A 2,752
Deney 7 1% 6,67 MIBK+1A/Kel-F 800 65,917
Deney 8 1% 6,67 n-biitil asetat/Kel-F 800 56,399
Deney 9 1% 6,67 MEK/Viton-A 2,553
Deney 10 3% 3,33 MIBK+1A/Kel-F 800 39,529
Deney 11 3% 3,33 n-biitil asetat/Kel-F 800 109,32
Deney 12 3% 3,33 MEK/Viton-A 3,336
Deney 13 3% 5 MIBK+I1A/Kel-F 800 89,156
Deney 14 3% 5 n-biitil asetat/Kel-F 800 56,078
Deney 15 3% 5 MEK/Viton-A 3,159
Deney 16 3% 6,67 MIBK+1A/Kel-F 800 59,426
Deney 17 3% 6,67 n-biitil asetat/Kel-F 800 77,561
Deney 18 3% 6,67 MEK/Viton-A 3,082
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3.4 HNS-1V ve Baglayic1 Eklenmis HNS-IV Patlayicisimin FTIR Analizi

Sonuclan

3.4.1 HNS-IV

HNS-IV ve baglayici eklenmis HNS-IV  malzemelerinin  FTIR analizleri
gerceklestirilmistir. Olgiimler ATR modunda uygulanmis olup Slciimlerde Cinko-
Selenyum (ZnSe) kristali kullanilmistir. HNS-IV’e ait analiz sonucu Sekil 3.29’da
verilmistir. HNS-IV’e ait FTIR analiz sonucuna bakildiginda wCH=CHtrans

bagindan dolay1 957 cm™ degerinde bulunan karakteristik pik goriilebilmektedir.
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Sekil 3.29: HNS-IV malzemesine ait FTIR spektrumu.

3.4.2 HNS-1V/Kel-F

HNS-IV/Kel-F’e ait analiz sonuglar1 Sekil 3.30-3.36°da verilmistir. HNS-1V FTIR
analizinde 2881 cm-1 degerinde C-H bagindan dolayr goriilen pikin baglayict
eklenen karigimlarda ikiye ayrildigi gortilmiistiir. Bu karigimlarda baglayici yapisi

flor igerdiginden hidrojen ve flor arasinda etkilesim meydana geldigi ongoriilmistiir.
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Sekil 3.30: Deney 5 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayici Orant: %1,
Su/Coziicii Orant: 5) baglayici eklenmis HNS-IV malzemesine ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3.31: Deney 8 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayici Orani: %1,
Su/Coziicii Orant: 6,67) baglayict eklenmis HNS-IV malzemesine ait FTIR
spektrumu.
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Sekil 3.32: Deney 10 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayici Orani: %3,
Su/Coziicii Orani: 3,33) baglayict eklenmis HNS-I1V malzemesine ait FTIR
spektrumu.
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Sekil 3.33: Deney 11 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayict Orani:
%3, Su/Coziicii Orani: 3,33) baglayici eklenmis HNS-IV malzemesine ait FTIR
spektrumu.
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Sekil 3.34: Deney 13 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayici Orani: %3,
Su/Coziicii Orant: 5) baglayict eklenmis HNS-1V malzemesine ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3.35: Deney 14 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayici Orani:

%3, Su/Coziicii Orant: 5) baglayici eklenmis HNS-1V malzemesine ait FTIR

spektrumu.
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Sekil 3.36: Deney 17 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayici Orani:
%3, Su/Coziicii Orani: 6,67) baglayici eklenmis HNS-IV malzemesine ait FTIR
spektrumu.

3.4.3 HNS-1V/Viton-A

HNS-IV/Viton-A analiz sonuglar1 Sekil 3.37-3.40’ta verilmistir. Viton-A yapis1 da
flor igerdiginden hidrojen ve flor arasinda etkilesim meydana gelerek HNS-1V FTIR
analizinde 2881 cm-1 degerinde C-H bagindan dolay1 goriilen pik ikiye ayrilmistir.
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Sekil 3.37: Deney 3 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayici Orani: %1, Su/Coziici
Orani: 3,33) baglayic1 eklenmis HNS-1V malzemesine ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3.38: Deney 9 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayict Orani: %1, Su/Coziicii
Orant: 6,67) baglayici eklenmis HNS-1V malzemesine ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3.39: Deney 12 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayici Orant: %3, Su/Coziici
Orani: 3,33) baglayic1 eklenmis HNS-1V malzemesine ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3.40: Deney 18 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayici Orant: %3, Su/Coziici
Orani: 6,67) baglayict eklenmis HNS-1V malzemesine ait FTIR spektrumu.

Pik ayrilmasinin goriilmedigi HNS-1V/Kel-F ve HNS-IV/Viton-A FTIR spektrumlari
EK A’da verilmistir.

3.5 HNS-1V ve Baglayic1 Eklenmis HNS-1V Pelet Patlayicilariin Gorsel

Kontrol Sonug¢lar:

Pelet olarak tedarik edilen HNS-IV patlayicisinin - goriiniimii - Sekil 3.41°de
verilmistir. Tedarik edilen peletlerin dayanikli olmadig1 ve gorsel kontrol sirasinda

pelette dagilmalar meydana geldigi goriilmistiir.

Sekil 3.41: Pelet olarak tedarik edilen HNS-IV patlayicisi.

Baglayict eklenmis HNS-IV malzemesinden iiretilen peletlerin dayanikliligini

kontrol etmek amaciyla peletlerin gorsel kontrolleri gerceklestirilmistir. Peletlere 500
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mm yiikseklikten birakilarak diigme testi uygulanmistir ve diisme testi sonrasi
gorseller Sekil 3.42°de verilmistir. Peletlerde herhangi bir dagilma olmadigir ve

fiziksel biitlinliiklerini korudugu gézlenmistir.

Sekil 3.42: Baglayici eklenmis HNS-1V pelet patlayicilari.

3.6 Sonuclarin Degerlendirilmesi

Atesleme testi sonuclar1 Minitab’de analiz edilerek Sekil 3.43, Sekil 3.44 ve Sekil
3.45’te verilen grafikler elde edilmistir.
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Sekil 3.43: Baglayici oranin atesleme tizerindeki etkisi.
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Sekil 3.44: Su/¢oziicii oraninin atesleme tizerindeki etkisi.

52




0 1
Baglayia/Cozlicli Tipi = AC Baglayia/Cozlicti Tipi = BC Atesleme
r 6,0 - 0
|

45

- 3.0

L 15

- 00

Adet

Baglayic/Coziicti Tipi = XD

6,0+

Atesleme

Sekil 3.45: Baglayici/¢oziicii tipinin atesleme iizerindeki etkisi.

Yapilan analizler su/géziicii oraninin ateslenme Kkabiliyeti tizerinde etkili bir
parametre oldugunu gostermistir. Su/¢oziicii oraninin atesleme sonuglariyla iliskisini

gosteren grafik Sekil 3.46°da verilmistir.

ADET

0

3,33 5,00 6,67 3,53 5,00 6,67

1
Ateslenmenin olmadigi durum Ateslenmenin oldugu durum

Sekil 3.46: Atesleme-su/¢6ziicii orani iliskisi.

53



Bolim 3.4’te verilen FTIR sonuglara gore baglayict oran1 %1 olan 9 sentezden 5
tanesi baglayici ile etkilesimden dogan pik ayrilmasini gdstermezken, baglayici orani
%3 olan 9 sentezden 2 tanesi bu ayrilmay1 géstermemistir. Ayrica az miktarlarla
calisildigindan %1 baglayict oranmmin kullanildigr sentezler deneysel calismalar
sirasinda daha fazla problem yaratmistir. Bu iki durum %3’liikk karisimlarda baglayici
ekleme prosesinin daha verimli oldugunu gostermistir.

Atesleme ve FTIR sonuglarina bakildiginda, ¢oziicii/baglayici tipleri arasindan
sadece n-biitil asetat/Kel-F 800’tin kullanildig1 karisimlardan iiretilen peletler hem
patlayici-baglayici etkilesimini gostermis hem de patlamayi saglamistir.

Tiim bu durumlar g6z oniine alindiginda Deney 17 sartlar1 olan %3 baglayici oran,
6,67 su/¢Oziicli oran1 ve n-biitil asetat/Kel-F 800 coziicli/baglayict tipi ozellikle

kiigiik 6lgekli tiretimlerde referans alinabilir.
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EKLER

EK A: FTIR Analizi Sonuglari
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Sekil A.1: Deney 1 sartlarinda (HNS-IV/Kel-F (MIBK+IA), Baglayici Orant: %1,
Su/Coziicti Orant: 3,33) baglayict eklenmis HNS-1V malzemesinin FTIR spektrumu.
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Sekil A.2 Deney 2 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (n-biitil asetat), Baglayic1 Orant: %1,
Su/Coziicii Orani: 3,33) baglayict eklenmis HNS-I1V malzemesinin FTIR spektrumu.
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Sekil A.3: Deney 4 sartlarinda (HNS-I1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayici Orani: %1,
Su/Coziicii Orant: 5) baglayici eklenmis HNS-1V malzemesinin FTIR spektrumu.
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Sekil A.4: Deney 6 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayici Orant: %1, Su/Coziicii
Orant: 5) baglayici eklenmig HNS-1V malzemesinin FTIR spektrumu.
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Sekil A.5: Deney 7 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayict Orant: %1,
Su/Coziicii Orani: 6,67) baglayict eklenmis HNS-IV malzemesinin FTIR spektrumu.
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Sekil A.6: Deney 15 sartlarinda (HNS-1V/Viton-A, Baglayici Orant: %3, Su/Coziici
Orani: 5) baglayici eklenmis HNS-IV malzemesinin FTIR spektrumu.
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Sekil A.7: Deney 16 sartlarinda (HNS-1V/Kel-F (MIBK+IA), Baglayici Orani: %3,
Su/Coziicii Orani: 6,67) baglayict eklenmis HNS-IV malzemesinin FTIR spektrumu.
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