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Oz

Bu ¢aligmanin konusu olan mithimmatlara ait yakitlar her tiirlii iklim kosullarina (titresim, algak ve yiiksek rakim, hava araglarinda
yiiksek irtifa, agir1 sicaklik, nem vb.) maruz kalmaktadir. Bu sebeple iiretim sonrasi verilen depolama omriinii daha kisa siirede
tamamlamakta ve kendiliginden infilak edebilmektedir. Bu maksatla ¢ift bazli yakitin maruz kaldig1 ¢evresel etkileri simiile
edilebilmesi i¢in ii¢ farkli sicaklikta (60°C-70°C-80°C) ve %60 nem kosullar1 saglanarak hizli yaslandirma islemi uygulanmustir.
Yaslandirma islemi tamamlanan yakitin fiziksel ve kimyasal degisimleri gézlemlenerek gesitli testler uygulanmistir. Stabilizor
miktar tayini testi sonucunda stabilizor miktariin minimum % 0,2 w/w degerinin altina diistiigii, hizli yaslanma etkisi ile stabilizor
miktarinin azaldig1 gézlenmistir. Nem tayini testinde nem miktariin maksimum %0,6 degerini asmadigi, kalori degeri 6l¢limii
testinde kalori degerinin 836-864 cal/g degerleri arasinda kaldigt, 1s1 akis kalorimetresi (HFC) ile yapilan kararlilik testinde 1s1 akis
miktarinin maksimum 114 pw/g degerini asmadigi gézlemlenmistir. SEM mikroskobu ile yakitlarin yapist goriintiilenerek dogal
yaslanma ve hizli yaslandirma islemleri sonrasinda yakitta meydana gelen degisimler gozlenmistir. FTIR spektrumlari alinarak dogal
yaslanmig ve hizli yaslandirilmis yakit iginde meydana gelen kimyasal degisimler incelenmistir.

Anahtar Kelimeler
“Nitroseliiloz Bazli Yakit, Stabilizér, Hizli Yaslanma, Kararlilik”

Abstract

The fuels of the munitions, which are the subject of this study, are exposed to all kinds of climatic conditions (vibration, low and
high altitude, high altitude in aircraft, extreme temperature, humidity, etc.). For this reason, it completes the storage life given after
production in a shorter time and can explode on its own. For this purpose, rapid aging process was applied at three different
temperatures (60°C-70°C-80°C) and 60% humidity conditions in order to simulate the environmental effects that the dual-base fuel
is exposed to. Various tests were applied by observing the physical and chemical changes of the fuel whose aging process was
completed. As a result of the stabilizer amount determination test, it was observed that the amount of stabilizer decreased below the
minimum 0.2% w/w value, and the amount of stabilizer decreased with the effect of rapid aging. It was observed that the moisture
content did not exceed the maximum value of 0.6% in the moisture determination test, the calorific value remained between 836-
864 cal/g in the calorific value measurement test, and the heat flow amount did not exceed the maximum 114 pw/g in the stability
test performed with the heat flow calorimeter (HFC). With the SEM microscope, the structure of the fuels was visualized and the
changes in the fuel after natural aging and rapid aging processes were observed. By taking the FTIR spectra, the chemical changes
occurring in naturally aged and fast aged fuels were investigated.
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1.Giris

Ozellikle son yiizy1lda devletlerin silahlanma yarisiyla birlikte, silah sektrii milyarlarca dolar hacmiyle en 6nemli sanayi sektérlerinin
baginda yerini almistir. Hal bdyle olunca bu sektdre yapilan yatirimlar ve Ar-Ge faaliyetleri de ayni sekilde gelismeye devam
etmektedir. Dolayisiyla, silah sistemleri ve bu sistemlerde kullanilan mithimmatlar iizerine yapilan akademik ¢alisma ve aragtirmalarda
giderek artmaktadir (Gongalves et al. 2008; Zalewski and Wolszakiewicz 2011; Li et al. 2020; Rychly et al. 2012; VVogelsanger 2004;
Elghafour et al. 2018). Mithimmatlar genel olarak tapa, mermi (ana imla hakki), kuyruk, sevk barutu-sevk fisegi ve kapsiil gibi
bilesenlerden olusmaktadir. Mithimmatin en 6nemli kism1 olan sevk yakitlar: kati ve sivi olmak iizere iki ana grupta tiretilmektedirler.
Siv1 yakatlar genellikle roketlerde kullanilmaktadir. Yakici olarak Nitrik asit (HNOgz), Nitrojen terraperoksit (N2O4), Flor (F2), Oksijen
(02), Hidrojen (H2) kullanilir. Yanici olarak da Sivi Hidrojen, Kerosene (parafin oil) C12H4, Hidrozin (N2H.), Propan (CsHs) ve Metan
(CHa) kullanilir. Kat1 yakitlar i¢erigine gore heterojen kati yakit ve homejen kati yakit olarak ikiye ayrilirlar. Heterojen yakitlar
roketlerde ¢ok sik kullanilan kompozit yakitlardir. Bu yakitlarin oksitleyicisi uzay roketlerinde veya diger profesyonel roketlerde de
kullanilan amonyum perklorat adli kimyasal maddedir. Homojen yakitlar; enerjetik bilesen (Nitroseliiloz, Nitrogliserin, Nitroguanidin
vb.), plastiklestirici (Dibutilpthalate, polyester adipate, Dinitrotoluen vb.), baglayici (Etil asetat vb.), stabilizér (Etil centralit,
difenilamin, 2.Nitrodifenilamin vb.), bakirlagma 6nleyici ajan (Kursun yaprak kilif, kalay vb.), alev azaltici (potasyum nitrat, potasyum
stilfat vb.), asinma Onleyici ajan (titanyumdioksit,wax vb.), lubricant (Grafit) ve ilave proses malzemeleri vb. gibi bilesenlerden
olugmaktadir (Kenneth and Acharya 2012). Homojen yakitlar yapilarina gore; tek bazli (Nitroseliiloz NC), ¢ift bazli (Nirtoseliil6z NC,
Nitrogliserin NGL) ve ii¢ bazli (Nirtoseliiloz NC, Nitrogliserin NGL ve Nitroguanidin NGu) olarak adlandirilirlar. Giinitimiizde
mithimmatlarin yakitlarinda biiyiik ¢ogunlukla ¢ift bazli yakit kullanilmaktadir. Cift Bazl yakatlar, i¢eriginde bulunan NC ilave olarak
yiiksek enerjili bir baska bilesen olan nitrik asit esteri igerirler. Bilinen en 6énemli nitrik asit esterleri; NGL, Dietilen Glikol Dinitrat,
Trietilen Glikol Dinitrat, Metriol Trinitrattir. Cift Bazli (DB) yakitlarin homojen yapida olmalar1 diger yakat tiirleri igerisinde 6nemli
bir avantaj saglamaktadir. Daha kararli bir yakit ¢ekirdegi mekanik 6zelliklerin kontrol edilebilir halde sabit tutulmasi noktasinda 6ne
¢ikmaktadir (Bahadir 2020). Bu gibi 6zellikleri sayesinde ¢ift bazli roket yakitlar1 kompozit yakitlara gore daha uzun omiirli ve
kararhdirlar. Nitroseliiloz igeren ¢ift bazli yakitlarin {iretim asamasindan sonra mithimmatlarda kullanim esnasinda zamana bagli olarak
yaglanmaya sebep olarak yapisal kararliligimni yitirmeye baglamaktadir. Yakitin kararliligimi yitirmesi ile mithimmatlar depolama
giivenligi azalmakta ve kendiliginden infilak etme riski tagimaktadir.

Biitiin patlayict madde tiirleri kararlilik dereceleriyle birbirlerinden ayrilirlar. Patlayict maddeler s6z konusu oldugunda depolama
kosullar1 biiyiik dnem arz etmektedir. Baz1 patlayicit maddeler sicaga, soguga, basinca ve sarsintiya dayanikli degildir. Bir patlayici
maddenin kararlilig1; normal depolama kosullari altinda muhafaza edilme siirelerinin uzunlugu ve onun askeri kullanima uygunlu gunun
belirlenmesi agisindan 6nem arz etmektedir. Bu sartlar gz éniinde bulundurularak yakitlarin kararli olmasi gerekmektedir. Yakitlarda
kararlilig1 saglamak ve depolama giivenligini artirmak amaciyla yakita {iretim agamasinda stabilizor denilen malzemeler eklenmektedir.
Stabilizor madde miktari zamana bagli olarak (yaslanma ile dogru orantili) ve dis etkenler vasitasiyla (sicaklik, nem, UV, titresim vb.)
azalmaktadir. Stabilizor azalmasi ile yakitin yapisindan NO, NO; gazlari ¢ikisi baglar. Devaminda ise azalma ile yakit kararliligini
yitirmesiyle depolama giivenliginin tehlikeye girmesine sebep olur. Cift Bazli yakitlarda kararlastiric (stabilizor) olarak; DPA (Difenil
Amin), 2-NDPA (2-Nitrodifenil Amin), EC (Etil Santralit), MC (Metil Santralit), Tersiyer Biitil Atekol ve N-Metil-p-nitro-anilin
kullanilmaktadir (Venkatachalam et al. 2002). Yaslanma etkisi ile NC (Nitroseliil6z) bazli yakitlarda zamana bagl olarak stabilizor
madde miktarinda azalma, yapisinda meydana gelen bozunmadan kaynakli NO ve NO; gazlarinin agiga ¢ikmasi ve molekiil agirliginin
azalmasi gibi etkilere sebep olmaktadir. Yaslanma; 1s1, nem, UV, malzeme etkilesimleri, ozon vb. sebeplere baglidir. Yaglanma dogal
yaglanma (iiretim sonrasi depolarda gegen siire) ve hizli yaglanma (sicaklik, nem, titresim vb. etkilere maruz birakilma) olarak ikiye
ayrilir. Dogal yaslanma normal saklama ve depolama kosullarindan olusmaktadir. Omiir belirleme caligmalari icin ¢ok uzun siire
gerektirir. Hizli yaglanma ise, Yakitin 3, 5, 10 yil veya ne kadar siire ile giivenilir bir sekilde depolanabilecegi ve kullanilabilirliginin
belirlemesi maksadiyla sistemli olarak yapilan (sicaklik, nem, UV, titresim, ozon vb.) yaslandirma iglemlerine denir. Hizli yaglandirma
islemi agirlikl olarak sicaklik ortaminda yapilmaktadir. Sicakliga ilave olarak nem, titresim ortami uygulanarak da hizli yaslandirma
islemi yapilmaktadir. Literatiir arastirildiginda nitroselillozun farkli ortam kosullarindaki davranisin arastirildigi sinirli sayida
caligmaya ulagilmaktadir (Chaia et al. 2020; Kaur et al. 2021; Li et al. 2021; Courty et al. 2021; Mattar et al. 2020; Ergun 2017).

Bu ¢alismada mithimmatlarda da kullanilan ¢ift bazli yakat, yiliksek sicaklik ve nem ortaminda hizl yaslandirma iglemine tabi tutularak
cevresel etkileri simiile edilmistir. Dogal yaslanmis (DY) ve hizli yaslandirma (HY) islemleri sonrasinda DY ve HY yakit numunelerine
nem tayini testi, stabilizor miktari tayini testi, 1sisal kararlilik tayini testi, kalorifik deger 6l¢iim testi, kiitle kaybi testi, SEM incelemesi
ve FTIR spektrumlari alinarak yakitta olusan fiziksel, kimyasal vb. degisimler gozlemlenerek degerlendirmeye calisilmistir.

2.Malzeme ve Yontem

Deneysel ¢alismada yapilan test ve incelemelerde kullanilan ¢ift bazli yakitinin kimyasal bilesiminde nitroseliiloz, nitrogliserin, di etil
ftalat, 2-Nitrodifenil amin kursun hekzoat, kursun salisilat ve waks bulunmaktadir. Yakita yaglandirma isleminde yaklasik 70 mm taban
capinda, 40 mm yiiksekliginde ve 100 ¢cm® hacminde rodajli kapakli vezin kaplari kullanilmistir. Vezin kaplarma alinan yakit
numuneleri Angelantani marka 600 L ve 1000 L modeli, sicaklik araligi: -70°C / +180°C, bagil nem aralig1: % 4 - % 98 arasinda olan,
hizli 1sitma/sogutma yapabilen iki adet sartlandirma kabininde yaslandirma iglemine tabi tutulmustur. Hizli yaslandirma islemi; 40°C
ile 80°C arasinda 10’ar derecelik sicaklik farklari ile, stabilizor kaybmin minimum % 20, maksimum % 80’ine denk gelecek sekilde
segilen sicakliklarda yapilarak, belirli bekleme siireleri sonunda stabilizor miktarindaki degisimler kaydedilmistir. Bu deneysel
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caligmada hizli yaslandirma islemi 60°C’da (30-60-90-120 giin), 70°C’da (14-28-42-56-70 giin) ve 80°C’da (4-8-12-16-20 giin), %60
nem ortaminda sicaklik ve nem simiile edilerek uygulanmigtir. Yapilan yaslandirma isleminin baglangic ve bitig tarihleri ile deneysel
parametreler Tablo 1°de verilmistir.

Tablo 1. Cift Bazli Yakit Hizli Yaslandirma Degerleri

Siire Sicakhik
Bagil Nem (%)
60°C 70°C 80°C
30 14 4
60 28 8
Giin 90 42 12 60
120 56 16
70 20

Dogal yaslanmis ve Hizli yaslandirma islemi tamamlanan yakitlara sirasiyla Nem Tayini Testi, Stabilizor Miktar1 Tayini, Is1 Akis
Miktar1 Tayini Testi, Kalorifik Deger Olgiimii Testi, Agirlik Kaybr Testi, FTIR spektrumu ve SEM Cihazinda goriintiileri alinarak
deneysel caligmalar1 tamamlanmigtir.

Kalorifik Deger Olgiimii Testi, FTIR spektrumu ve SEM Cihazinda gériintii alma islemlerinde tek numune ile, diger testlerde ise ikili
numune ile testler yapilmistir.

2.1.Nem Tayini

Nem tayini testi BINDER markali FD 115 E2 modeli fanli etiivde yapilmustir. Yaklagik 10 + 0,2 g yakit numunesi, 100 +2°C’da 2 saat
bekletilmistir. Iki saat 1sitma islemi sonrasinda numuneler desikator icinde sogumaya birakildiktan sonra, Esitlik 1’e gore % nem
miktar1 hesaplanmustir.

wi-wz2

% Nem = x 100 (8]
Burada; W, kurutmadan 6nceki numune miktari (g), W kurutmadan sonraki numune miktari (g)’dir.

2.2.Stabilizor Miktar: Tayini

Stabilizér miktari tayini; Agilent marka 1200 serisi HPLC cihazinda, 10 pL enjeksiyon hacminde, 1.0 mL/dak akis hizinda, Agilent
Eclipse XDB-C8 (4.6 X 150 mm - 5 um) kolonda ve 40°C sicaklikta, 280 nm dalga boyunda, % 60 asetonitril - % 40 saf su tastyici
fazinda ve DAD dedektor kullanilarak yapilmistir. Yakit igerisindeki stabilizor miktar1 Yiiksek Performansli Sivi Kromatografisi
(HPLC) ile (AOP-48 EDITION-11:2007)’ye gore tayin edilmistir. Tayin i¢in yaklasik 1,0 £ 0,1 g test numunesi tartilarak erlenmayere
alind1. Uzerine 250 mL asetonitril ilavesi yapilarak manyetik karistiricida 4 saat 200 rpm hizinda karistirtlarak ekstraksiyon yapildi.
Uzerine 50 ml % 2’lik CaCl,ilavesi yapilarak 45 dakika kadar numune i¢inde bulunan nitroseliiloziin (NC) tamamen dibe ¢ékmesi
saglandi. Bu iglem sonucunda NC tabaka halinde erlenmayer dibine ¢okertildi. Nitroseliiloziin ¢okmesi sonucunda karisim enjektore
alinarak PTFE filtre yardimu ile siiziildii ve siiziintiiden 1-2 mL viallere (numune kabi) alindi. Viallere alinan siiziintii HPLC cihazinda
test edildi.

2.3.HFC ile Is1 Akis Miktar:1 Tayini

HFC testi TA Instrument markali HFC TAMIII model cihazda (STANAG 4582:2001)’ye gore 80°C'da 10 giin 14.4 saat siirede yapilmigtir.
Yakit 1-2 mm lik pargalar halinde kesildi, elde edilen parcalar iyice karistirildi ve karisimdan test tiiplerini dolduracak kadar en az 3 g
numune spatiil yardimiyla alindi. Numune tiipe alindiktan sonra test sicakligina ayarlanmis olan 1sitma blogunda (80°C’da) yaklasik 24
saat gartlandirildi. Bunun amaci ise 1s1 akis kalorimetesinin ¢ok hassas 6l¢lim araliklarina sahip olmasi sebebiyle yiiksek 1s1 farki gibi
etkenlerden dolayi hatali sonug elde edilmesin 6nlenmesidir. Aksi durumda cihaz hatali sonug verebilir. Bekleme siiresi sonunda numune
HFC cihazina baglandi ve (STANAG 4582:2001)’ye gore 80°C’da 10 giin 14.4 saat siire bekletildi. Sekil 1’de HFC test numunelerine
ait goriintiiler verilmistir.
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Sekil 1. Bir Kistm HFC Test Numuneleri

2.4.Kalorifik Deger Ol¢iimii Testi

Kalorifik deger ol¢timii testi PARR marka 1356 model bombali kalorimetre cihazi ile yapilmistir. Yaklagik 1.0 £0,2 g test numunesi
tartilarak numune kabina yerlestirildi. Yakma teli numuneye degecek sekilde numune kabina baglandi. Cihazin bombasina baglanan
gazin (Argon gazi) basinci numune tizerinden 40 atm basincini gegmeyecek sekilde gegirilerek (yaklagik 15 saniye) inert ortam saglandi.
Gaz gegcirilen bomba cihaza baglandi ve atesleme yapildiktan sonra bomba agildi. Bomba i¢inde yanmanin ardindan kalan tel uzunlugu
o6lciildii. Baglangictaki tel miktarindan cikarilarak Esitlik 2’ye gore yakitin kalori degeri hesaplanmustir.

. o . Kalorimetre Kal.Degeri (cal)— Kullanilan(Yanan) telin kalori miktari (cal
Kalori Degeri = s . (V ) (cal 2)
Numune Agirligt (g)

Burada; Kullanilan telin kalori miktari (cal): Kullanilan (Yanan) tel uzunlugu (cm) x 2.3 cal/cm

2.5.Kiitle Kaybi Testi

Kiitle kayb1 testi OZM markali UNB-HBA40 modeli Uniblok cihazinda (1sitma blogunda) (AOP-7 Edition 2: 2003)’e gére 90°C'de 5 giin
araliklarla 6l¢tim alinarak yapilmistir. Dogal yaslanmis 5,0 + 0,2 g yakit numunesi sabit tartima getirilmis olan cam tiip i¢ine konuldu.
Numune konulan cam tiiplerin agz1 kapatilarak 90°C’de metal 1sitma bloklarinda 1sitild1. (AOP-7 Edition 2: 2003)’e gére test sicakligt
90°C oldugundan her 5 giinde bir tartim yapildi. Zaman igerisinde tartim alinmasiyla gdzlenen kiitle kaybr hesabi Esitlik 3 yardimiyla
hesaplandi ve Kiitle Kaybi-Zaman grafigi ¢izildi. (AOP-7 Edition 2: 2003)’e gore kiitle kayb1 miktarinin %3’e ulastigi noktada test
sonlandirilmalidir. Teorik olarak yakitin kiitle kayb1 20-25 giin arasina denk gelmektedir. Bu galismada yakitin tamamen bozunmasini
gorebilmek maksadiyla son noktaya kadar gidilmesi ve gdzlemlenmesi amaglanmistir. Bu maksatla teste devam edilmis ve yakitin 36.giin
sonunda tamamen bozundugu gézlemlenmistir. Kiitle Kayb: Numune-1 i¢in % 33,2413 ve Numune-2 i¢in % 37,5974 olarak
hesaplanmustir.

wi-w?2
w1

x 100 (3)

% Kiitle Kaybt =

Burada; W numunenin ilk agirligi (g), W2 numunenin son agirhigi (g)’dir.

2.7.FTIR Testi

Fourier doniisiimlii infrared spektroskopisi (FTIR) testi Perkin EImer markali Spectrum-100 modeli cihazda yapilmistir. FTIR cihazi ile
kizil6tesi dalga boyunda (0,75-1000 um arasi) 1sinim yayilimi ile elde edilen spektrumlar ile maddelerin yapisinda bulunan kimyasal
baglarin tespit edilmesi amaglanmistir. DY ve HY test numuneleri yaklasik 0.5 + 0.1 mm ¢aplarindadir. Bu sebeple numunelere kiigiiltme
islemi uygulanmadan teste tabi tutulmustur. Numune cihaza yerlestirilmeden 6nce Background spektrumu alindi. Daha sonra yakit
numunesi cihaza yerlestirildi ve dalga boyu taramasi yapilarak spektrum alindi. Spektrum sonucuna gore elde edilen grafikten cihazin
kiitiphanesinden numuneler % uygunluk seviyesine gore (bu madde % 99 A olabilir gibi) sirali liste vermektedir. DY yakit numunemizin
elde edilen FTIR spektrumuna goére yapilan test sonucunda cihaz malzeme cinsini 0,970134 olasilikla “NX026.SP NX026, NGDP
0.15/1-12.0, GUNPOWDER SMOKELESS DB, EXPLOSIA, COP” (Dumansiz ¢ift bazli barut, patlama, COP) oldugu goriilmiistiir.

2.8.Mikroyapi (SEM) incelemesi

Dogal yaslanma ve hizli yaslandirma sonrasi numunelerin yapisinda meydana gelen degisimleri gézlemlemek ve degerlendirme yapmak
maksadiyla taramali elektron mikroskobu (SEM) incelemesi yapilmistir. SEM cihazi ile x100, x500 ve x1500 biiylitmelerde yakitin 3
farkli bolgesinden goriintiiler almmugtir. Goriintii alma islemi Kirikkale Universitesi’nde bulunan KUBTUAM laboratuvarinda JEOL

markali JSM 5600 modeli elektron mikroskobu ile yapilmistir.

3.Bulgular ve Tartisma

Bu deneysel ¢alismadan elde edilen numuneler Gizerinde yapilan nem tayini, stabilizér miktar: tayini, HFC testi ve Kalorifik Deger
Olgiim testi sonuglarma gore ¢izilen grafikler toplu olarak Sekil 2’de verilmistir.
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Sekil 2. 60°C, 70°C, 80°C’de 4, 8, 12, 16 Ve 24 Giin Siireyle Yaslandirilan Numunelerin (A) Nem Tayini, (B) Stabilizér Miktar1
Tayini, (C) HFC, (D) Kalorifik Deger Olgiim Testi Sonuglari
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3.1. Nem Tayini Degerlendirmesi

Dogal yaslanma ve Hizli yaglandirma sonrasi yapilan Nem Tayininde elde edilen degerler kullanilarak ¢izilen grafikler Sekil 2a” da toplu
olarak verilmistir. Cift bazli yakitin % 60 nem ile yaslanma sonrasi nem miktar1 sonucu iiretim degeri maksimum % 0,6 olmasi
istenmektedir. Test i¢in numuneler gram cinsinden tartilarak alimmustir. Elde edilen test sonucglarmma gére nem miktariin yapilan
yaslandirma sonrasinda da maksimum % 0,6 degerini ge¢gmedigi goriilmiistiir. Buradan yakitin uzun siire nem ortamina ve sicakliga
maruz kalmasina ragmen nemden etkilenmedigi gozlemlenmistir. Yakitin nem miktarma bagh olarak performansinda etki olmayacagi
degerlendirilmektedir.

3.2. Stabilizor Miktar1 Tayini Degerlendirmesi

HPLC Test Cihazi ile yapilan stabilizor miktarindaki azalma 60°C, 70°C ve 80°C sicakliklarda ve % 60 nem ortamindaki test sonuglarma
gore olusturulan grafikler ise Sekil 2b’de verilmigtir. Test sonuglarinda 70°C’da 70 giin, 80°C’da 16 giin yasglandirma yapilan
numunelerin AOP-48 EDITION-II’ye gére minumum deger olan % 0.2 degerinin altina diistiigii, 80°C’de 20 giin yaslandirma sonucunda
stabilizor miktarinin tamamen yok oldugu gézlemlenmistir. Yaslanmanin etkisi ise stabilizér miktarinda gozle goriiliir azalma olustugu
buna bagl olarak yakitin yapisinda bozunma meydana geldigi ve meydana gelen bozunmanin depolama agisindan tehlike yarattig
degerlendirilmektedir.

Stabilizoér miktarinin 60°C’de % 60 nem ile yaglandirma sonuglarina gére yakitin en uzun siire olan 120 giin yaslandirma siiresi sonunda
% 0,75 degerine kadar distiigli goriilmiistiir. AOP-48 EDITION-II’ye gére minumum deger olan %0,2 degerinin lizerinde kalarak
depolama emniyeti agisindan tehlike arz etmedigi degerlendirilmektedir. SEM gériintiilerine gére 60°C’de 60 giin yaslandirma siiresi
sonunda ucu sivri lifli bir yap1 olustugu ve bu yapinin yaslandirma siireleri arttikga daha da arttigi goriildii. Bu ucu sivri lifli yapinin yakat
icindeki stabilizor azalmasina bagli olarak nitroseliiloziin bozulmasindan kaynaklandigi degerlendirilmektedir.

Stabilizér miktarinin 70°C’de % 60 nem ile yaslandirma sonuglarina gore yakitin 56 giin yaslandirma siiresi sonuna kadar % 0,42
degerine kadar diiserek AOP-48 EDITION-II"ye gore minumum deger olan % 0,2 degerinin iizerinde kaldigi, depolama emniyeti
acisindan tehlike arz etmedigi, 70°C’de en uzun siire olan 70 giin yaslandirma siiresi sonunda % 0,08 degerine kadar diistiigi
gozlemlenerek AOP-48 EDITION-II’ye gore min:% 0,2 degerinin altinda kaldigi, bu siire sonuna kadar yapilan yaslandirma isleminin
depolama emniyeti acisindan tehlike arz ettigi degerlendirilmektedir. SEM gdriintiilerine gore 70 °C’da 28 giin yaslandirma siiresi
sonunda ucu sivri lifli bir yap1 olustugu ve bu yapinin yaslandirma arttik¢a daha da arttigi gézlemlendi. Sicakligin bozunma hizin
artirdigr gozlemlendi. Bu ucu sivri lifli yapinin yakit igindeki stabilizér azalmasina bagli olarak nitroseliiloziin bozulmasindan
kaynaklandig1 degerlendirilmektedir.

Stabilizér miktarinin 80°C’de % 60 nem ile yaslandirma sonuglarma gore yakitin 12 giin yaslandirma siiresi sonuna kadar % 0,30
degerine kadar diistigii AOP-48 EDITION-II’ye gore minumum deger olan % 0,2 degerinin {izerinde kaldigi, depolama emniyeti
acisindan tehlike arz etmedigi, 80°C’de 16 giin sonunda % 0,11 degerine diistiigii AOP-48 EDITION-II’ye gore min:% 0,2 degerinin
altinda kaldig1, bu siire sonuna kadar yapilan yaslandirma igleminin depolama emniyeti agisindan tehlike arz ettigi ve 80°C’da 20 giin
yaslandirma sonucunda stabilizor miktarinin % 0,00’a diiserek tamamen tiikendigi AOP-48 EDITION-II’ye gore min:% 0,2 degerinin
altinda kaldigi, bu siire sonuna kadar yapilan yaslandirma isleminin depolama emniyeti agisindan tehlike arz ettigi degerlendirilmektedir.
Biitiin bu sonuglara gore stabilizér miktarindaki azalmanin % 1,30’a ulagmasiyla birlikte yapidaki bozunmanin hizlandig1 goriillmektedir

3.3.HFC Degerlendirmesi

% 60 nem ortamindaki HFC testi sonucunda cihazdan elde edilen grafik degerlerinin STANAG 4582’ye gére maksimum 114 pw/g gecip
gecmedigi tespit edilerek degerlendirmesi yapildi. HFC testi sonucunda elde edilen test sonuglarina gore ¢izilen grafikler Sekil 2¢’de
toplu olarak verilmektedir. Is1 akig degerlerinin STANAG4582’ye gére maksimum 114pw/g’1 gegmedigi gozlemlenmistir (Meenakshi
et al. 2011). Dolayisiyla yakitin STANAG4582’ye gore 1s1 akis kalorimetresi degerlerinin uygun oldugu goriilmiistiir.

3.4.Kalorifik Deger Ol¢iim Degerlendirmesi

Kalorifik Deger Olciim Test sonuglari minimum 836 cal/g ve maksimum 864 cal/g degerini gecip gecmedigi kontrol edilerek
degerlendirilmistir. Yapilan testler sonucunda yakitin yaslanma ile kalori degerinde gozle goriiniir degisiklik olmadig: verilen limit
degerler arasinda kaldig1 gériilmiistiir. 60°C, 70°C ve 80°C’da Yaslandirma Kalorifik Deger Olgiimii sonras elde edilen degerlerden
cizilen grafikler Sekil 2d’de toplu olarak verilmistir.

60°C’da yapilan yaslandirma islemleri sonucunda yakitin kalori degerinde gozle goriiniir sekilde degisim olmadig, yakit igin alt ve iist
sinir degerlerin diginda sonug elde edilmedigi, yaglanmanin kalori degerini etkilemedigi gozlemlendi. 70°C’da yapilan yaslandirma
islemleri sonucunda yakitin kalori degerinde gozle goriiniir sekilde degisim olmadig, yakit igin alt ve tist sinir degerlerin disinda sonug
alinmadigi, yaslanmanin kalori degerini etkilemedigi gozlemlendi. 80°C’da yapilan yaslandirma islemleri sonucunda yakitin kalori
degerinde gozle goriiniir sekilde degisim olmadigi, yakit i¢in alt ve iist sinir degerlerin disinda sonug elde edilmedigi, yaslanmanin kalori
degerini etkilemedigi gozlemlendi. Dogal Yaslanma ve Hizl1 Yaslandirma sonrasi yapilan Kalorifik Deger Ol¢iim Test sonuglarina gore
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yakitin kalori degerinde hizli yaslanma etkisi ile degisim olmadig1 gézlendi. Bu durum bize yakittaki hizli yaglanmanin kalori degeri
tizerinde gozle goriiniir bir etkisi olmadigint gostermistir.

3.5. Kiitle Kayb1 Degerlendirmesi
Kiitle kaybi testinde AOP-7 Edition 2’ye gore numunenin %3’e kadar bozunmas: takip edilmistir. Kiitle Kayb1 Test Verilerine gore
olusturulan grafikler Sekil 3’te verilmistir.

(a) 40

33,2413
¥ 30,5314

Kitle kaybi, (%)
P

[=1

0 5 10 15 20 25 29 32 34 36
Yaslandirma sdresi, (gin)

40 37,5974
35
30
25
20
15
10
5 o 04495 07812 1,0888 185

0 o
0 5 10 15 20 25 29 32 M4 36

Yaslandirma sresi, (gin)

T
S—

Kutle kaybi, (%)

Sekil 3. Kiitle Kayb1 1. Numune (a), Kiitle Kayb1 2. Numune (b)

Yapilan testin teorik olarak 20-25 giin arasinda sonlandirilmasi gerekmekte iken bozumanin tamamini gérmek maksadiyla maksimum
siireye kadar gidilmistir. Bu siire 36.glin olarak tespit edildi. 36. Giin sonunda bozunma tamamen gergeklesmis olup kiitle kaybi
1.Numune i¢in % 33,2413 ve 2. Numune i¢in % 37,5974 olarak gergeklesmistir.

3.6. FTIR Degerlendirmesi
DY yakitin FTIR spektrumu Sekil 4°te, 80°C’de 20 Giin Yaslanmig yakit FTIR spektrumu Sekil 5’te verilmistir. Tiim yaslandirma

deneylerini ayni sartlarda degerlendirebilmek i¢in, dogal ve 60°C, 70°C ve 80°C’da yapilan yaslandirma testleri birlikte gosteren FTIR
spektrumu ise Sekil 6’da gosterilmektedir.
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Sekil 4. DY Yakit FTIR Spektrumu
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Sekil 6. Dogal Yaslanmig, 600C, 700C Ve 800c’de Sicakliklarda Siireyle Yaglandirilmis Cift Bazli Yakit Numunelerinin FTIR
Spektrumu

Sekil 6°daki spektruma bakildiginda, 1650 cm™, 1250 cm™ ve 800 cm™ civarinda nitroseliiloz ve nitrogliserin yapisidaki -NO;
gruplarma ait karakteristik keskin bantlar goriilmektedir. Bununla birlikte, 3500 cm™ de bulunan genis pik -OH gruplarina, 3100 cm™
civarindaki pik ise alifatik -CH baglarin1 gdsteren bantlar nitroseliiloz ve nitrogliserine ait karakteristik piklerdir (Jegede et al. 2019;
Ossa et al. 2012). Ayrica numune igeriginde bulunan dietilftalat molekiiliinde bulunan -C=0 (karbonil) gruplari ise 1700 cm™ civarinda
gozlemlenmektedir.

Yaslandirma isleminde sicakligin artmasi ile birlikte, -OH gruplarina ait 3500 cm™ civarinda goriilen genis band1 kaybolurken bunun
yerine -NH; gruplarina ait 3300 cm™ civarinda keskin bandinin olustugu goériilmektedir. Bu durum, ham numunedeki bulunan bagil
nemin 1s1 etkisiyle ortamdan uzaklagsmasi ve numunedeki stabilizoriin agiga ¢ikmast ile amin gruplarinin olugmasi ile agiklanabilir.
Yaslandirma testlerinde siire artist ile 3080 cm™-3100 cm™ civarinda goriilen alifatik -CH gruplarini gdsteren bandin siddetinde artis
gozlenmistir. Bununla birlikte, yaslandirma isleminin etkisi sonucunda, 1700 cm™ gériilen -C=0O gruplarina ait banttaki kiiciilme
dietilftalatin bozundugunu diisiindiirmektedir.

3.7. Mikroyapi Degerlendirmesi

Yagslandirma deneyleri sonrasi elde edilen yakit numunelerinin farkli bolgelerinden farkl bilyilitme (x500 ve x1500) degerlerinde ¢ekilen
SEM gériintiileri Sekil 7°de verilmistir. Yaglandirma isleminin mikroyaprya etkilerini daha net olarak degerlendirebilmek amaciyla her
sicaklik derecesi icin en az, orta ve en ¢ok siirelerde yaslandirilmig numunelerin SEM gériintiileri se¢ilmistir.
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Sekil 7. %60 Nem Ortaminda DY, 60°C, 70°C Ve 80°C’de Farkl: Siirelerde Yaslandirilmis Cift Bazli Yakitlara Ait Mikroyapilar

Sekil 7°deki SEM goriintiileri incelendiginde yaslandirma igleminin yakitin kimyasal yapisinda meydana getirdigi degisimler agik¢a
goriilmektedir. Yaslandirma sicakliginin ve siiresinin artmastyla bozunmanmn arttig1 ve yakit igerisinde farkli yapilarin olustugu
anlasilmaktadir. SEM mikrograflarinda da goriildiigii iizere ucu sivri lifli bir yapinin meydana geldigi ve buna yakit icerisindeki
stabilizoriin bozunmaya baslamasi ile igeriginde bulunan nitroseliiloziin de bozunmasimin sebep oldugu anlagilmaktadir. Bu yapinin
yaslanma siiresi arttikga daha da arttig1 goriilmektedir. Sicakligin artis1 bozunma hizini artirdigi da anlagilmistir. SEM gériintiileri toplu
olarak degerlendirildiginde; yaslandirmayla olusan yapisal bozunmaya esas iki parametre olan sicaklik ve siire artisinin etkili oldugu
sOylenebilir. Zira 60°C’de 30 Giin yaslandirma sonrasi yakitin (Sekil 7-d) kimyasal yapisinda liftli yap1 gériinmezken, 80°C’de 4 Giin
yaglandirilmis yakitta (Sekil 7-k) bozunmaya bagli olarak ortaya ¢ikan yogun miktarda lifli yap1 goriilmektedir. Bunlarla birlikte sicaklik
artig1 ile bozunmanin da artti81, sicakligin 60°C’den 80°C’ye ¢ikmasi ile birlikte stabilizoriin bozunmasina bagh olarak (amin tiirevleri)
ylizeyde kristal yapida oldugu diisiiniilen lif geometrisinde yeni yapilarin olustugu goriillmektedir. Bu sonuglar FTIR analizlerinden elde
edilen sonuglarla uyum igerisindedir (Jegede et al. 2019).

4.Sonuclar

Bu ¢aligmada Cift bazli yakita 60°C, 70°C ve 80°C’da % 60 nem ortaminda hizli yaslandirma isleminden sonra yapilan birtakim testler
neticesinde, dogal yaslanmis ve hizli yaglanmig yakitlardaki degisimler incelenmis ve elde edilen sonuglar asagida dzetlenmistir:
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- Nem tayini testi i¢in elde edilen verilere goére nem miktarinin yapilan yaslandirma sonrasinda da maksimum % 0,6 degerini
geemedigi goriilmiistiir. Buradan yakitin uzun siireli nem ortamina ve sicakliga maruz kalmasina ragmen nemden etkilenmedigi
gozlemlenmistir. Yakitin nem miktarina bagli olarak performansinda etki olmayacagi degerlendirilmistir.

- Stabilizér miktar1 tayini testi icin elde edilen veriler incelendiginde yaslanma etkisi ile gdzle goriiniir sekilde stabilizor miktarinda
azalma meydana geldigi ve buna bagl olarak yakitin kararliligini yitirmeye basladigi, sicaklik arttikga bozunmanin arttigi ve
stabilizor miktarinin tamamen tiikendigi, bozunma ile yakitin yapisinda lifli goriiniim meydana geldigi gozlemlenmistir. Ayrica
sicakligin artmasiyla yaslanma siiresinin de kisaldig1 tespit edilmistir.

- Kalorifik deger dl¢iim testi i¢in elde edilen veriler incelendiginde yaslanma etkisi ile yakitin kalori degerinin tiretim degerleri sinir1
icerisinde kaldig1 ve kalori degeri olarak performansini etkilemeyecegi degerlendirilmistir.

- Kiitle kaybn testi igin elde edilen veriler incelendiginde oto katalitik bozunmanim (%3 diisiis) 90°C igin teorik olarak 20-25 giin
arasinda meydana geldigi gozlemlenmistir.

- SEM gorintiileri incelendiginde yaslanma etkisi ile yakitin yapisinda lifli yap1 meydana geldigi, olusan lifli yapinin stabilizér
miktarinda azalma ile agiga ¢ikan NO ve NO» gazlari ¢ikisindan kaynakli olarak nitroseliilozun ug kisimlarindan bag kopmasi ile
lifli yapinin arttig1, lifli yapinin sicaklik ile dogru orantili olarak arttigi degerlendirilmektedir.

- FTIR spektrumlar: incelendiginde yakitin yaglanmasi ile yapida bozunma meydana geldigi, bozunma ile —OH grubunun
kayboldugu, -NH; ve —CH gruplarmin arttig1, -C=0 gruplarina bagl olarak dietil ftalatin bozundugu degerlendirilmektedir.
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