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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

ARK DESARJ YONTEMI iLE BOR NiTRUR NANO LEVHA URETIiMi
KARAKTERIZASYONU VE KARBON KUMAS/EPOKSi KOMPOZITLERIN
MEKANIK OZELLIiKLERINE KATKISININ iNCELENMESI

Hasan ULUS
Selcuk Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii

Makine Miihendisligi Anabilim Dah

Danisman: Prof. Dr. Ahmet AVCI
2014, 95 Sayfa
Jiiri: Prof. Dr. Ahmet AKDEMIR
Dog¢. Dr. Mesut UYANER

Bu tez ¢aligmasinda, malzeme biliminde nanoparcacik takviyeli kompozitlerin gelistirilmesinde
yeni ve ilgi ¢ekici bir konu haline gelen bor nitriir nanolevhalarin ark desarj yontemi ile sivi azot ortami
igerisinde iiretimi gergeklestirilmistir. Uretilen yapilarm karakterizasyonlarmin belirlenmesinde taramali
elektron mikroskobu, gecirimli elektron mikroskobu, X-isinlar1 difraksiyonu ve Fourier dontisimli
infrared spektroskopisi analizlerinden yararlanilmistir. Daha sonrasinda ise bor nitriir nanolevha (BNNL)
takviyeli ve epoksi matrisli polimer nano kompozitlerin modifikasyonu cahsilmistir. Uretilen
nanokompozitler ¢gekme deneylerine maruz birakilmis ve bor nitriir nanolevha katkisinin mekanik ve
termal Ozelliklere etkisi arastirtlmistir. Son olarak VARTM ydntemi ile BNNL-karbon kumas/epoksi
hibrit tabakali kompozitler liretilmis ve bor nitriir takviyesinin ¢ekme ve egilme davranislarina etksi
incelenmistir. Deneylerin ardindan numunelerin kirilma yiizeyleri taramali elektron mikroskobu ile
goriintlilenerek numunelerin hasar mekanizmalari incelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Ark desarj, bor nitriir, karakterizasyon, nanokompozit, vartm
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ABSTRACT
MS THESIS

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF BORON NITRIDE NANO
PLATES VIA ARC DISCHARGE AND THEIR CONTRIBUTION TO
MECHANICAL PROPERTIES OF CARBON FIBER / EPOXY COMPOSITES

Hasan ULUS

The Graduate School of Natural and Applied Science of Selcuk University
The Degree of Doctor of Philosophy in Mechanical Engineering

Adpvisor: Prof.Dr. Ahmet AVCI
2014, 95 Pages

Jury
Prof.Dr. Ahmet AKDEMIR
Dog¢. Dr. Mesut UYANER

In this study, nanoparticle reinforced composites in material science and engaging in the
development of boron nitride, which has become a new subject, arc discharge method in liquid nitrogen
atmosphere were produced. Synthesized materials characterization were made by, scanning electron
microscope, transmission electron microscope, X-ray diffraction and fourier transform infrared
spectroscopy analysis. Afterwards, boron nitride reinforced epoxy matrix polymer nano-composites have
been studied modification. Nanocomposites produced were subjected to tensile tests and the mechanical
properties of boron nitride additive effect was determined. Finally, VARTM method via BNNL-carbon
fiber / epoxy hybrid composite produced and the effect of the tensile and flexural behavior of boron
nitride investigated. After the experiments, the fracture surfaces of samples imaged by transmission
electron microscope and damage mechanisms were examinated.

Keywords: Arc discharge, boron nitride, characterization, nanocomposite, vartm
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1.GiRiS

Ekonomide tiim faaliyetlere girdi saglayan temel ve yayilgan alanlardan biri olan
malzeme sektorii, bu niteligi agisindan mikro-elektronik, biyoteknoloji ve nanoteknoloji
ile birlikte sinai liretimin karakterini doniistiirecek ana teknolojik alanlardan kabul
edilmektedir. Savunma, havacilik, mikro-elektronik, iletisim ve otomotiv sektorlerinde
kullanilacak ileri malzemelerin ortaya c¢ikisi, malzeme biliminin bu gereksinimleri
karsilayabilecek c¢ok disiplinli, proses agwlhkli bir alana doniismesiyle birlikte
ilerlemektedir. Bu baglamda kompozit malzemeler, akilli ve islevsel malzemeler,
optoelektronik malzemeler gibi 6niimiizdeki yillarda 6nemli ¢ekim alanlar1 olusturacak
ileri malzeme alanlari, iilkemiz i¢in de 6nemli firsat alanlaridir (Aricasoy, 2006).

Gilinlimiizde bir c¢ok ticari uygulamada gelismis performans, uzun Omiirlii
kullannm ve maliyet acisindan avantajli ileri teknoloji seramiklerinden yaygin olarak
faydalanilmaktadir. Bir¢ok karbiir, nitriir ve boriir malzeme, sahip olduklar1 yiiksek
asinma dayanimi, yiiksek oksidasyon direnci, yiiksek sertlik, yiiksek tokluk, ergimis
metallere ve camlara kars1 dayanim, yiiksek 1s1l iletkenlik, yliksek elektriksel yalitkanlik
gibi essiz 6zellikleriyle ve bunlarin kombinasyonlarindan faydalanilarak cesitli yapisal
ve elektronik uygulamalarda kullanilmaktadirlar. Zirh yapimi, asmma dayanimi
gerektiren parcalar, korozyona dayanikli potalar, yliksek sicaklik dayanimi gerektiren
atesleyiciler ve makine parcalar1 bu malzemelerin yapisal uygulamalar1 arasinda yer
almaktadir. Elektronik alanindaki uygulamalar1 ise yar1 iletken teknolojisinde
faydalanilmaktadir. Ayrica madencilik, metaliirji, kagit endiistrisinde, kimya sanayinde,
ucak-uzay sanayinde ve tibbi cihazlarda kullanim alani sahiptirler (Weimer, 1997;
Akarsu, 2009).

Seramik malzemelerin en hafifi olan hegzagonal bor nitriir fiziksel ve kimyasal
yapisinin grafite benzerliginden dolay1 beyaz grafit olarak da adlandirilmaktadir.
Hegzagonal bor nitriir, yiiksek sicakliklardaki refrakterligi, yapismama o6zelligi,
kimyasal inertlik, yiiksek 1s1l iletkenligi, miikkemmel 1s1l direnci, elektriksel yalitkanlik,
islenebilirlik ve yaglayicilik Ozellikleri sayesinde kimya, metalurji ve elektronik
alanlarinda ¢ok genis kullanim alanlarina sahiptir (Kempfer, 1990; Lipp,1989; Kimura,
1999; Saito, 2000; Osborne, 1999; Lelonis, 2003).

Ulkemiz bor kaynaklar1 géz dniine alindiginda rezerv miktar1 olarak 2,5 milyon
ton olup diinya rezervlerinin % 63’iine sahiptir. Son yillarda 6zellikle mithendislik

seramiklerinin gelismesine bagli olarak sektorde iiretim yapan mevcut iireticiler, bor



iceren seramik hammaddeleri ile calismaktadirlar. Ozellikle bor sektdriinde diinya
piyasasimna hakim olmamiza ragmen, lilkemiz kosullarinda islenmis bor iirlinleri ve
tiirevleri iretilmemektedir (Anonim, 2002; Lyday, 2002).

Gilintimiizde havacilik sanayi basta olmak {lizere tasima araglarinda ve riizgar
tiirbinlerinde metal malzemelere alternatif olarak kompozit malzeme kullanimi artis
gostermektedir. Kompozit malzemeler, 6zellikle yiiksek 6zgiil mukavemet ve yiiksek
elastik modiil avantajlarindan dolayi, ugak ve otomobil gibi tasima araglarinda énemli
derecede agirlik kazanci saglamaktadir. Tagima araglarinin daha hafif olmasi enerji
tasarrufuna ve verimliligin artmasina neden olmaktadwr. Kompozit malzemelerin bu
kullanim potansiyelinden tam olarak faydalanabilmek i¢in en uygun tasarimimn yapilmasi
ve servis Omrl siiresince malzeme Ozelliklerinde meydana gelebilecek 6zellik
degisimlerinin belirlenmesi gerekmektedir (Karci, 2009).

Kompozit malzemeler hafiflik, diisiik yogunlukta yiiksek rijitlik ve mukavemete,
yiiksek enerji absorbsiyon davranisina, miikemmel bir yorulma performansma ve
yiiksek korozyon dayanimi gibi rekabet¢i bir¢cok oOzelliginden dolayr alanlardaki
kullanimi1 gittikge yayginlasmustir (Miravete, 1999; Mazumdar, 2007). Imalat
endiistrisinin ihtiyaclar1 dogrultusunda bilim adamlar1 tarafindan gelistirilen polimer
matrisli kompozit malzemeler bu kapsamda ortaya ¢ikan 6nemli bir malzeme grubudur.

Plastik malzemelerden iiretilen takviyeli kompozit malzemeler endiistriyel ve
glindelik olarak kullaninminin  giderek artmasi bunlarin isletme sartlarindaki
davranislarinin  arastirilmasmi zorunlu kilmaktadir. Kompozit malzemelerden imal
edilen makine elemanlar1 ve otomotiv parcalarinin maliyetinin distikligii, bakim
masraflarmin azligi, montaj ve demontajindaki kolayliklar sebebi ile biiyiik giicler
iletmeyen ve zorlanmalarin ¢ok biiylik olmadigi sistemlerde giderek yaygin olarak
kullanilmaktadir. Giiniimiizde bir¢ok alanda kullanilan kompozit malzemeler yukarida
belirtilen avantajlarindan 6zellikle yiiksek mukavemet degerleri, tiretim kolaylig1 ve
diisik maliyette oldugu i¢cin herhangi bir negatif etki yapmamasindan dolayr metal
malzemelere gore biiylik avantaj saglamaktadir. Takviyeli kompozit malzemelerde nano
boyutta partikiil takviyesi ile bu malzemelerin daha iyi sonuglar vermekte ve
mekaniksel 6zelliklerinin incelenmesi endiistriyel uygulamalarda optimum maliyet ve
dizayn acisindan biiyiik 6nem arz etmektedir (Menceloglu ve Kirca 2008).

Son zamanlarda, nanoparcacik takviyeli kompozitlerin gelistirilmesi malzeme
biliminde yeni ve ilgi ¢ekici bir konu haline gelmistir. Nanoparcaciklar, fiber takviyeli

polimer kompozitlerin mekanik o6zelliklerinin 1iyilestirilmesinde kullanilabilecek en
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uygun dolgu malzemeleri olarak goriilmektedir. Ilaveten, nanopargaciklarin tiirlerine ve
uygulanma sekillerine bagl olarak iiretilen nanokompozit malzemelerin elektriksel ve
1s1l 6zellikleri de 1yilestirilebilinir (Eskizeybek, 2012).

Yapilan calismalarda sertlik, yiiksek sicaklik stabilitesi, yiiksek 1s1 iletkenligi,
yiiksek erime noktasi, yliksek hacimsel elektrik direnci, yiiksek korozyon direnci, iyi
oksidasyon direnci, kimyasal inertlik gibi miikemmel 6zelliklerinden dolay1 ile bir¢ok
uygulamalarda biiyiik ilgi ¢ekmekte olan bor nitriir (Shi, 2004; Salles, 2012),
miikkemmel termal iletkenlik ve elektrik yalitimi 6zellikleri ile termal iletken plastikler
icin uygun bir dolgu malzemesidir ( Paine, 2002).

Glinlimiizde farkli sanayilerde kompozit malzeme {iretmede kullanilmaya
baslanan vakum inflizyon yontemi, diger yontemlere gore; homojen iiriin eldesi, liretilen
malzemenin daha uzun 6miirlii olmas, tutarli regine kullanilmasi, yap1 igerisindeki hava
kabarciklarmin olusturdugu hatalar1 en aza indirmesi gibi avantajlar1 vardir.
Vakumlanmis ortam igerisinde recinenin ilerlemesi metoduyla ¢alisan bu ydntemde,
imalat hazirliklar1 tamamlanmis iiriiniin el degmeden tiretilmesi saglanilir.

Yapilan caligmada ilk olarak bir ¢ok sektdrde kullanilan hegzagonal BN ark
desarj yontemi ile liretimi gerceklestirilmis ve bu yapilarm SEM, TEM, XRD, FT-IR
analizleri yapilarak karakterizasyonlar1 incelenmistir. Daha sonra bor nitriir nanolevha
(BNNL) takviyeli ve epoksi matrisli polimer nano kompozitlerin modifikasyonu
calistimistir. Uretilen nanokompozitler ¢cekme deneylerine maruz birakilmis ve bor
nitriir nanolevha katkisinin mekanik ve termal ozelliklere etkisi belirlenmistir. Son
olarak ise vakum inflizyon yontemi ile BNNL-karbon elyaf/epoksi hibrit tabakali
kompozit levhalar {tretilmig, cekme ve egilme davraniglarma etksi incelenmis,
deneylerin ardindan numunelerin kirilma yiizeyleri SEM ile goriintiilenerek

numunelerin hasar mekanizmalar1 arastirimistir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

2.1. Bor Nitriir

Bor nitriir (BN), tiim yapilar1 ile dogada bulunmayan, sentetik olarak {iretilen,
bor ve azot atomlarmin esit oranda bir araya getirilmesi ile olusan kimyasal bir
bilesiktir. Amprik formiili BN ve kati halde beyaz renkte bulunur. Bor nitriirii
olusturan bor ve azot, periyodik tabloda karbon elementine komsudur. Bor ve azot
elementleri periyodik tabloda sirasiyla III-A ve V-A gruplarinda yer alip olusturduklar1
bor nitriir bilesigi, karbon-karbon baglar1 ile izoelektroniktir. S6z konusu izoelektronik
benzerlik sayesinde, bor nitriir karbonla benzer ozellikler gdstermesinin yanisira
polimorflar1 ve kristalografik faz doniisiimleri ile de karbona olduk¢a benzerlik
gostermektedir. Bunun sonucu olarak iki malzeme arasinda izomorfizm mevcuttur
(Ebin, 2007). Bu nedenle hegzagonal bor nitriir genellikle beyaz grafit veya beyaz
karbon olarak isimlendirilir (Laude ve ark.,2001).

Bor nitriiriin ii¢ ¢esit polimorfu vardir (Ebin, 2007). Hegzagonal bor nitriir (h-
BN) grafite, kiibik bor nitriir (c-BN) elmasa, viirtzit bor nitriir (w-BN) ise kristal yapis1
olarak karbonun i¢i bos bir kiireyi andiran polimorfuna benzemektedir (Ebin, 2007;
Haubner, 2002; Wentorf, 1957). Her bir yapmin farkli 6zellikleri vardir. Dogada
bulunmayan yapay bir malzeme olan hegzagonal bor nitriir bor ve azotun bir araya
getirilmesiyle tiretilmektedir. Hekzagonal bor nitriir sicaklik ve basing etkisiyle kiibik
bor nitriire donistiiriildiigiinde elmas sertligine benzer 6zelliklere sahip olmaktadir
(Pease, 1952; Dreissig, 2002).

Hegzagonal BN sentezi ilk kez 1842 yilinda Balmain tarafindan yapilmistir
ancak malzemenin ticarilesmesi yiiz yil sonra gerceklesmistir (Jansen, 2002). Grafit ile
h-BN yapisal benzerligi o tarihlerde bilinen bir husus olmakla beraber, 1957 yilinda
Wentorf, yiiksek sicaklik ve basing kosullarinda elmasa benzer yapidaki c-BN
sentezlemeyi basarmistir. Elmastan sonra ikinci sert malzeme olan c-BN 1969’dan
itibaren kullanilmaya baslanmistir. Viirtzit bor nitriir ise normal kosullarda stabil
olmayip, oda sicakliginda 13 GPa basing altinda veya dinamik sok yontemleri ile elde
edilen, bor nitriirtin olduk¢a sert bir formudur (Haubner, 2002; Bundy ve ark., 1963).
BN iistiin kimyasal, elektriksel ve 1s1l 6zelliklere sahip bir bilesik olup yaygin olarak
bilinen {i¢ kristal yapisiyla ilgili 6zellikler soyledir (Celik, 2010; Ebin, 2007 );



1- h-BN (Hegzagonal bor nitriir, Grafit 6zdesi):

Tabakali hekzagonal yapiya sahip olup grafite ¢cok benzer, bu 6zelliginden
dolay1 beyaz grafit olarak da adlandirilir. Teorik yogunlugu 2,27 g/cm’'tiir. Sekil 2.1. 'de
h-BN ve grafitin kristal yapilar1 goriilmektedir.

Sekil 2. 1. Grafit (solda) ile h-BN (sagda) kristal yapilar1 arasindaki benzerlikler (Laude ve ark., 2001)

Grafit ile h-BN kristalografik parametreleri neredeyse esittir (Laude ve ark.,
2001). Grafit ve h-BN ic¢in a ve ¢ kenarlar1 uzunluklar1 sirasiyla ag =2,504 A, cpy
=6,661 A, a; =1,456 A ve c; =6,696 A’dur. B-N bag uzunlugu 1,446 A, C-C bag
uzunlugu ise 1,45 A’dur (Celik, 2010). Tabakalar aras1 mesafe h-BN icin 3,33 A, grafit
icin 3,34 A’dur. Hegzagonal bor nitriir de altigenler ¢ ekseni boyunca B ve N atomlari
birbiri lizerine gelecek sekilde dizilmislerdir. BN kafes yapisinda her bor atomu azot
atomlar1 ile, her azot atomu da bor atomlar1 ile ¢evrelenmistir. Kafes tabakalar1 i¢inde
ayni sey gecerli olup bor atomunun alt simetri§inde azot atomu, onun altinda yine bor
atomu mevcuttur (Laude ve ark., 2001).

Ergime sicaklig1 2600 °C olan h-BN, atmosfer kosullarinda 1000 °C, argon gazi
altinda 2200 °C ve azot gazi altinda 2400 °C’de stabilitesini kaybeder (Ebin, 2007).

“a” kafes parametresi yoniindeki gii¢li baglar ve “c” kafes parametresi
yoniindeki zayif baglar sayesinde miikemmel yaglayic1 6zellige sahiptir. Malzeme
tabanindaki zayif baglarin siirtlinme sirasinda kopmasi ile kayganlk ve yaglayicilik
ozelligi kazanir. Diger kat1 yaglayicilar ile kiyaslandiginda, molibden disilfiir 350
°C’de grafit 600 °C’de ugarken, hegzagonal bor nitriiriin 900 °C’ye kadar yaglayicilik
ozelligini korudugu bilinmektedir (Ebin, 2007).

2- ¢-BN (Kiibik bor nitriir) :

Yiiksek sicaklik ve basing altinda elde edilebilen kiibik ¢inko blend formundadir.
Teorik yogunlugu 3,48 g/cm’ *tiir (Tore, 2006).



Kiibik bor nitriiriin kristal yapis1 elmasa ¢ok benzerdir. Elmas kristalinde oldugu
gibi bor ve azot atomlar1 tetrahedral bigiminde koordine olmuslardir. Kiibik bor nitriirde
halkalar ¢ ekseni boyunca bor ve azot atomlar1 birbirleri iizerine gelecek sekilde

dizilmislerdir (Celik, 2010). Sekil 2.2.'de c-BN’e ait kristal yapis1 goriilmektedir.

c-BN

@® BorAtomu

)
./ Azot Atomu

Sekil 2. 2. Kiibik bor nitriir kristal yapisi (Celik, 2010)

3- w-BN (viirtzit bor nitriir) : BN yar1 kararli hekzogonal fazda da bulunabilir
ve bu faza wurtzite faz1 denir (Laude ve ark., 2001). Yiiksek yogunluga sahip wiirstitik
formun teorik yogunlugu 3,48 g/emr’ tiir. Sekil 2.3.'de viirtzit BN kristal yapist

goriilmektedir.

® Bor Atomu
p
() Azot Atomu

Sekil 2. 3. Viirtzit bor nitriiriin kristal yapisi (Celik, 2010)

BN kimyasal kararliligindan dolayr o6zellikle yiiksek sicakliklardaki
uygulamalarda karbonun yerine tercih edilmektedir. Erimis metallere karsi
(Al,Fe,Cu,Zn) ilgisiz olan h-BN, ayrica 1000 °C kadar hava ortamindaki korozyona da
dayanikhdir. (kiyaslama i¢in ek bilgi vermek gerekirse grafit 500 °C de, MoS, 350 °C
de, WS, ise 420 °C de yanar.) bu yilizden BN yiiksek sicaklik uygulamalarinda ilgi
ceken bir malzemedir (Laude ve ark., 2000).



2.1.1. Bor Nitriir Tozlarimin Uretim Yontemleri

Bor nitriir ilk olarak 1840’larda Ingiliz Kimyaci, W.H.Balmain tarafindan
ergimis borik asit ve potasyum siyaniir kullanilarak hazirlanmistir. Fakat bu bilesik
kararl degildi ve kararli bir bor nitriir elde edebilmek i¢in ¢ok sayida girisimlerde
bulunulmas: gerekmekteydi. 1950’lerde Carborundum ve Union Carbide Firmalari
sanayi Ol¢eginde bor nitriir tozu hazirlamay1 basarmis ve sekil verilmis bor nitriir
parcalarini ticari uygulamalara uygun sekilde gelismis sicak presleme teknikleri ile
islemistir (Alkoy, 1994; Lelonis, 2001; Niedenzu, 1965).

Ancak, Alfred Stock ve meslektaslarinin 60 yil kadar once yaptiklari ilham
verici ¢aligmalar ve bor hidriirlerin arastirilmasinda gelistirdikleri basit deneysel
teknikler, bor azot tiirevlerinin detayli incelemelerinin yapilmasi i¢in gereken kaynagi
saglamistir. 1926°da Stock ve Pohland diboranin amonyak ile girdigi ve borazin (-BH-
NH); “inorganik benzen” ile sonuglanan tepkimesini incelediler. Bu olay modern bor
azot kimyasinin dogusu olarak da nitelendirilebilir (Kalafatoglu, 1987; Stock, 1933;
Stock,1926).

Bor nitriir seramik tozlarinin iiretiminde endiistriyel ¢apta uygulanan ii¢ temel
iretim yontemi bulunmaktadir. Ticari yOntemler disinda, hegzagonal bor nitriir
tozlarmin, azot plazmasi altinda, borik asitten (H;BOs) eldesi de miimkiindiir. Plazma
yonteminde, c¢ok ince tane boyutuna sahip hegzagonal bor nitriir tozlari
iiretilebilmektedir. Diger bir yontem de bor nitriir tozlarmin bor oksidin karbotermik
rediiksiyonu sonucu tiiretilmesidir.

Bor nitriir seramik tozlarmin endiistriyel iiretiminde, borik asit (H;BO;3) veya
boraks (Na;B4O7) gibi boratlar, amonyak veya iire ((NH2),CO) gibi azot iceren
bilesikler ile birlikte 1sitildiginda B-N bag1 olusturur. Boraks ve lireden hegzagonal bor
nitriir tozu liretimine ait reaksiyon asagida gosterilmistir:

Na,B407 + (NH;),CO = BN + NaOH + CO; (1)

Uretim prosesinde swrastyla karistirma, nitriirleme, 6giitme, yikama, kurutma,
kristalizasyon ve tekrar 6glitme islemleri sonucu hegzagonal bor nitriir tozu elde edilir
(Lipp, 1989; Johnson, 1980).

Plazma ydnteminde bor nitriir tozlari, iki asamada tretilmektedir; ilk asamada
borik asit tozunun azot plazmasi igine piiskiirtiilmesi sonucu buharlastirilmas: ve
ayristirilmasi iglemi sonucunda azot plazmasit kismen sofgumakta uygun B-O-H-N

sistemini vermektedir. Ikinci asamada B-O-H-N sistemine, sogutucu ve indirgeyici
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olarak, uygun miktarda metan piiskiirtiilmektedir. Boylece uygun B-O-C-H-N sistemi
ve elverisli sicaklik araliginda (1200 °K<T< 2600 °K) bor nitriir tozlar1 iiretilmektedir
(Kostic, 2000).

Bor nitriir tozlarmin bor oksidin karbotermik rediiksiyonu sonucu {iretilmesi,
B20s3 ile aktive edilmis karbon karisimlarinin azot atmosferi altinda 1500 °C’de 120
dakika siire ile tutulmasi yontemiyle gerceklestirilmistir. (2) nolu tepkimeye gore azot
gaz1 ortaminda bor oksidin karbonla indirgenmesi bor nitriir olusumunu saglamaktadir.
B203(s) + 3C (k) + N2(g) = 2BN (k) + 3CO (g) (2)
Tepkime tiriinleri belli islemler sonucunda kiilden ve tepkimeye girmemis B203‘den

armdirildiktan sonra saf BN tozu tiretilmistir (Aydogdu, 2003).
2.1.2. Bor Nitriir Nano Yapilar

Yogun madde fiziginde, ideal kristal, belirli simetrilere sahip, iic boyutta da
sonsuz uzunlukta bir 6rgii ve orgli noktalarindaki atom veya molekiillerden olusur.
Ornegin, mikro elektronigin temel malzemesi olan silisyum kristali, yiizey merkezli
kiibik yapida milyarlarca birim hiicrenin pes pese tekrarindan meydana gelir.
Kristallerin ii¢ boyutta gosterdigi ilging elektrik, optik ve manyetik 6zellikler, bu ii¢
boyutun smirlanmasiyla tamamen farkli 6zellikler gosterebilir. Kristal biiyiikligiiniin
nano metrik boyutlara indirilmesiyle hareketleri kisitlanan serbest elektronlar nedeniyle
onlarca atomdan olusan nano kristaller, kuantum mekaniginin beklentilerine uygun
olarak kocaman bir atom gibi davranabilirler. Tipk1 tek bir atomun elektron enerji
diizeyleri gibi enerji diizeyleri sergileyen nano kristalleri, kuantum noktalar1 olarak da
adlandirmak olas1 yani c¢ok c¢esitli malzemelerden nano kristaller elde etmek de
miimkiindir (Erik, 2010).

Nano teknolojinin en 6nemli konularindan biride bor nitriir nano tiiplerdir
(BNNT). Bor nitriir nanotiipler hegzagonal bor nitriir tabakalarinin tabaka ekseni
etrafinda donmesi ile ortaya c¢ikan tiip sekillerindeki yapilardir. BNNT’ler, ileriki
konularda ayrintili bicimde incelenecektir.

BN nano ag, iki boyutlu inorganik yapili yeni bir materyaldir. Oldukca diizgiin
olan ag yapisi ile rutenyum ve radyum iizerine h-BN’nin tek bir tabakasmi icerir. Iki
gozenek merkezi aras1 uzaklik 3,2 nm ve gozenekler 0,05 nm derinligindedir. BN nano
ag, 796 °C sicaklik ve tizeri sicakliklar i¢in boslukta, havada ve bazi sivilarda kararlhidir.
Bu karakteristikler, nano teknolojide nano agm farkli uygulamalarmna 151k tutmaktadir

(Erik, 2010).



Bor nitriire ait nanogubuk (rod), nanolevha(plate), nano koza (cocoons) ve nano
bezelye (peapods), nanokristal seklinde diger nano yapilarida mevcuttur. Sekil 2.4.'de

bazilarina ait SEM goriintiileri goriilmektedir.
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Sekil 2. 4. Bor nitriir nano yapilar (Bao®, 2009; Dai J°. 2007; Hao®, 2002; Hao", 2002)

2.1.3. Hegzagonal Bor Nitriir ve Karbon Nanoyapilar

Tiip formundaki karbon, yiiksek ¢oziniirliikkli gegirgen elektron mikroskobunun
(HRTEM) gelistiriltiginden bu yana bilinmektedir. Tiip, esmerkezli hegzagonal
tabakalarin silindir haline gelmesi ile olusmus ¢aplar1 nano boyutunda olan yapilardir.
Tiip uzunluklari ¢aplara gére makroskobik boyutta olup boy/cap orani 10° e kadar
c¢ikabilir (Laude ve ark., 2001).

Bor nitriir nanotiipler, hegzagonal bor nitriir tabakalarmin tabaka ekseni etrafinda
donmesi ile ortaya ¢ikan tiip seklindeki yapilardir. Hekzagonlarin silindir {izerinde
siirekliliginin devam etmesi ile olusan sarmal sekilli nanotiipler, katman sayisia gore
tek cidarly, ¢ift cidarli veya c¢ok cidarli olarak gruplandirilir (Laude ve ark., 2001).

Cok cidarli nanotiipler, tek bir nanotiipiin kendi igerisinde birden fazla
katlanmasiyla ¢ok cidarli nanotiip olusturabilecegi gibi, farkli ¢ap degerine sahip

nanotiiplerin i¢ ice ge¢mesiylede olusabilmektedir. Cok cidarli nanotiiplerin tek cidarli



nanotiiplere gore avantaji kimyasal etkilere dayanimlarmin daha fazla olmasi ve kafes
yapisinda olusabilecek hasarlardan daha az etkilenmeleridir (Karabulut, 2009).

Karbon nanotiipler sahip olduklar elektronik, mekanik ve termal Ozellikleri
sayesinde arastirmacilarin oldukga ilgisini ¢ekmektedir. Tek cidarli karbon nanotiipler
(SWCNT) yaklasik Inm ¢apinda olup helis tipine bagli olarak metalik yada yariiletken
olarak davranabilir. Her nekadar gliniimiiz teknolojisinde tiretilen SWCNT 6zelliklerini
belirlenebilmekte ve bu 6zelliklerde sentez gerceklestirilsede bazi elektronik cihazlarda
kararli yapiya sahip yariiletken malzemeler kullanilmaktadir. Bu nedenle arastirmacilar
SWCNT ile yaklasik ozellkilere sahip kiiclik devrelerde kullanabilecekleri baska
malzemeleri arastirma geregi duymustur. BNNT bu bakimdan ilgi ¢ekici olup
yariiletken bant bosluklarinin ve iiretim saflig1 yiiksek oldugundan tercih edilmektedir.
Grafit ve h-BN nin elektronik 6zellikleri birbirinden zit derecede farklilik gosterirler.

BNNT!' ler, h-BN yapragmin tiip haline getirilmis sekli olarak diisiiniilebilir. Sekil
2.5.'de gegirgen elektron mikroskobu ile goriintileri elde edilmis tek cidarlidan
(SWBNNT), 6 cidarliya (MWBNNT) kadar olan BNNT' ler goriilmektedir (Laude ve
ark., 2001).

Sekil 2. 5. Soldan saga dogru tek cidarlidan baslayarak 6 cidarliya kadar artan BNNT TEM goriintiileri
(Laude ve ark., 2001)

Kimysal yapisina bagl olarak metalik ve yar1 iletken elektronik yapsisna sahip
olabilien karbon nanotiiplerden farkli olarak 1nm {izerindeki ¢apa sahip olan BNNT' ler
4 eV band bosluguna ship olmasi nedeniyle yariiletkendir. CNT ve BNNT o6zellikleri
kargilastirilacak olunursa, iki malzeme i¢in de elastisite modulii, yakinlik
gostermektedir. CNT i¢in Slgiilen ve oldukga yiliksek bir deger olan termal iletkenlik
BNNT ile i¢in de yiliksek bir degerdedir. BNNT' lerin kimyasal direngleri CNT’ den
daha yiiksek oldugundan havada yiiksek sicakliklara kadar dayanabilmektedir. BN
kimyasal kararhiligindan dolayr o6zellikle yiiksek sicakliklardaki uygulamalarda

karbonun yerine tercih edilmektedir
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BNNT” ler yapilar1 yani sira, mekanik 6zellikleri de CNT” ler ile ¢ok benzerdir.
BNNT’ lerin karbon nanotiipler gibi olduk¢a yiiksek Young modiiliine sahip ve 1.22
TPa oldugu tahmin edilmektedir (Chopra ve Zettl, 1998). Ishigami ve ark. (2003)
BNNT’ lerin termal iletkenliklerini 600 W /m.K olarak belirlemislerdir. Termal
gravimetrik analizi (TGA), BNNT’ lerin yaklasik olarak 800 °C de, CNNT"’ lerin ise
yaklagik olarak 400 °C de oksidasyona basladigmmi ve dolayisiyla BNNT’ lerin
oksidasyon direncinin daha yiiksek oldugunu gostermektedir (Chen ve ark., 2004).
BNNT’ lerin elektriksel 6zellikleri de CNT’ lerden farklidir ve Gap band boslugu 5,5
eV’ e kadar ulasir (Terrones ve ark., 2007).

2.1.4. Bor Nitriir Nano Yapilarin Uretim Yéntemleri
2.1.4.1. Lazer buharlasirma yontemi

Kontrollii bir atmosferde, asal bir gaz akis1 saglanarak yatay bir tiip icerisinde
gerceklestirilen bu yontemde, birbirini izleyen iki adet lazer pulsu kullanilmaktadir. Bor
kaynag1 olan hedef madde bir firn igine yerlestirilmistir. Lazer ya da ayr1 bir puls
demeti hedefe gonderilir ve azot kaynagi gazla reaksiyona girer. Lazer kaynagindan
gelen 151k ile giren enerji cok kisa bir siire icerisinde sicakligi arttirir. Lazerin 1s1 vererek
yiizeyden erittigi esnada tasiyic1 gaz firindan gegirilmektedir. Uretilen nanoparcaciklar
bu tasiyict gaz tarafindan tasmir ve soguk metal kapagin lizerinde toplanir. Bu yontem
yiiksek enerji ve yliksek sicaklik icerir ve kiigiik boyut araligina sahip yapilar iiretir
(Gogotsi, 20006).

2.1.4.2. Mekanik o6giitme yontemi

Ik olarak, top 6giitme oda sicakhiginda gerceklestirilir ve daha sonra tavlama
gerceklestirilir. Bor kaynagi olan tozlar paslanmaz celikten yapilmis bir hiicreye
yiiklenir. Bu hiicre iginde, birkag ¢elik toplar1 vardir. Ogiitme haznesi 300 kPa basingta
azot gazi (N,) veya amonyak (NHj3) ile doldurulur. Daha sonra, 6gilitme odas1 donmeye

baslar ve toplar bor kaynagi ile 100 saat boyunca carpisir (Gogotsi, 2006).

2.1.4.3. Kimyasal buhar ¢okeltme yontemi

Gaz fazdan kat1 malzeme elde etme yontemi olan kimyasal buhar depozisyonu
(CVD) sentezinde baslangic malzemesi olarak gaz fazinda bor kaynagi ve bu gaz

molekiillerine enerji transfer etmek icin plazma veya isitilmis sargir gibi bobinler
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kullanilarak gercgeklestirilir. Enerji kaynagi bor atomlarina enerji verir ve ortamdaki azot
gazi ile reaksiyona girer. Genellikle Ni, Fe, Co ile kaplanmis 1sitilmis altliga dogru
yayillmasiyla altlik iizerinde ugucu olmayan kati iiriin iretilir. Dogru parametreler ile
korunmussa, bu sekilde bor nitriir nanotiipler olusabilir. CVD metot’u kullanilarak uygun
metal katalizorlerle tek duvarli nanotiiplerden daha ziyade ¢ok duvarli nanotiipler
yapilabilmektedir (Sinnot ve ark., 1999). CVD yontemi, diisiik bir maliyete sahip oldugu
gibi saf iirlin eldesinide saglamaktadir (Gogotsi, 2006).

2.1.4.4. Ark desarj yontemi

Ark desarj yontemi, saf grafit elektrortlar arasina 100 A dogru akim (DC)
uygulanmasi ile fullerens tliretimi sirasinda nanotiiplerin varliginin tespit edilmesi ile
1991 yilinda bulunan bir yontemdir (Iijima, 1991; Kriatschmer, 1990).

Ark deserj tepkimesi, yiiksek tiretim hizi ve yiiksek kristal nitelikli iiriin eldesi
gibi Ustiinliikleri ile nano malzeme sentezinde 6nemli bir yere sahiptir (Kingston and
Simard 2003). Bununla birlikte ancak kesikli isletimle c¢alisabilme (Kingston and
Simard 2003), plazma siirecinin denetimindeki zorluklar (Sinnot and Andrews 2001) ve
Olgek biiylitmenin neredeyse imkansiz olmast (Kingston and Simard 2003) gibi ciddi
dezavantajlar1 bulunmaktadir.

Ark desarjlar; katot elektrodunda meydana gelen tepkimenin karakteristigine
veya desarj akiminin saglandig1 ortama gore siiflandirilir (Raizer, 1991) . Ark, katot
elektrodunun  buharlagsmasiyla  olusuyorsa katodik ark, anot elektrodunun
buharlagsmasiyla olusuyorsa anodik ark olarak adlandirilir(Akan ve Ekem, 2006).

Katot tepkimesi siiresince elektrotlarm temas bolgesinin  ylizeyinin
buharlagsmasiyla olusan katodik ark ilk kez 1971 yilinda A.A Snaper tarafindan
gergeklestirildi (Snaper, 1971). Ark esnasinda yiiksek akimlara ulasildiginda katot
ylizeyinde parlak ve hareketli katot spotlar1 ortaya ¢ikar. Bu spotlardan buharlasan
iyonlagsmis metal buhar1 plazmasi elde edilmis olur (Radhawa, 1998).

Anot metalinin buharlastirilmasiyla olusan anodik ark, ilk kez 1967 yilinda H.J.
Hamilton tarafindan 6nerildi (Hamilton, 1967). Bu yontemde igerisinde buharlastirilcak
metal bulunan anot ylizeyine gelen hizlandirilmis elektron bombardimani ile erir ve
daha sonra buharlasarak anodik metal buhar1 elde edilmis olur.

Ark desarj yontemindeki kullanilan katalizor, atmosfer gazi, -elektrot
malzemeleri ve boyutlari, elektrik alan giicli gibi parametrelerin etkisinin arastirilmasi

ile 1990’ larin son yarisinda 6nemli gelismeler kaydedilmistir (Karabulut, 2009). Su ve

12



s1vl azot ortamiin sentezlenen nano malzemeye etkileri iizerine deneysel ¢caligmalarda
yapilmistir (Jia ve ark., 2006).

Ark desarj yonteminde genellikle inert helyum gazi ortaminda grafit elektrotlar
arasinda 500 Torr basingta DC ark olusturulmaktadir. Tepkime boyunca aralarindaki
mesafe Imm’ de tutulan elektrotlar genellikle su sogutmali olup katot anotdan daha
genistir. Elektrotlara 10-35 V potansiyel, 60-100 A akim uygulanarak ark
olusturulmaktadir (Karabulut, 2009). Guo ve ark., 2007 yilinda yapmis olduklar1
calismalarin sonucunda en 1yi kristal yapiya sahip nano yapilarin 50 A degerinde elde
edildigi belirlenmistir.

Journet ve Bernier 1998 yilinda yapmis olduklar1 caligmalarin sonucunda ark
ortaminda 4000 °C’ nin istiine ¢ikan sicakliklarda anot elektrotunun buharlasarak
katota ve reaktor duvarlarina aktarildigini belirtmislerdir. Ark desarjda anot elektrodu
reaksiyon siiresince tiikkeneceginden, arkin kararliligini saglanabilmesi i¢in katota dogru
ilerletilmesi gerekmektedir(Kingston ve Simard 2003). Bu tiir bir sentezlemede katot
iizerinde katodik ¢okelti, reaktor ¢eperlerinde ve ortamda ise is bigiminde olmak {izere
iki tiir lirlin gézlenir (Journiet ve Bernier 1998,Kingston ve Simard 2009).

Lee ve ark., (2002) "donen elektrotlu plazma siireci" kullanarak daha kararl bir
ark plazma elde etmislerdir. Bu c¢alismada, anotun kendi ekseni etrafinda hizla
donmesiyle mikrobosalimlar1 daha diizgiince dagitarak kararli bir plazma
olusturulmustur. Béylece anot tekdiize bigimde tiikenerek tepkime siiresi uzatilmis ve
hizl1 donme hareketi, merkezka¢ nedenli tiirbiilanslar olusturarak buharlasan malzemeyi
cevreye dogru sagmasi sayesinde donme hizi 0-10,000 rpm araliginda artmastyla CDNT
veriminin arttig1  belirtilmistir. Bu yOntemin daha sonra TDNT sentezine
uygulanmasiyla elde edilen yiiksek verimin yanisira donme hizi arttikca TDNT ¢apiin
1.24 nm’den 0.86 nm’ye indigi, dolayis1 ile ¢ap denetiminin miimkiin oldugu tespit
edilmistir (Bae ve ark., 2002, Lee ve ark., 2002, Kingston ve Simard 2003). Mikro-
yer¢ekimi ortaminda gerceklestirilen ark tepkimesinde toplam is benzeri yap1 miktar1 ve
TDNT’nin bu yap1 i¢indeki oran1 ve nanotiip ¢ap1 artirilabilmistir (Kingston and Simard
2003). Jung ve arkadaslarmin siv1 azot altinda 20-27.5 V potansiyel ve 80 A akim
kosullarinda gergeklestirdikleri desarj yonteminde, kararli bir ark plazma ile %70
oraninda 1iyi 0zellikte CDNT igeren bir katodik c¢okelti tiretebilmislerdir. Bu yontemin
en Onemli getirisi, karmagsik vakum sistemleri, sogutma baglantilar1 ve diger teghizatlar1
ortadan kaldwrarak diisiik maliyetli {iretimi olanakli kilmistir (Kingston and Simard

2003).
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Ishigami ve ark., (2000) tiimiiyle atmosfere agik bir sivi azot tankinin iginde
birbirlerine baglanmis anot ¢ubuklar1 ardarda katota dogru besleyip es zamanli olarak da
sentezlenmis CDNT’leri tankin giderinden almislardir (Ishigami et al. 2000). Son
yillarda hizla 6nem kazanan bir diger yenilik¢i tasarim da ark mesaleleridir.
Gruenberger ve ark., (2004) atmosfer basmmcinda 3-fazli AC plazma kullanarak
TDNT ler ve bambu-vari nanotiipler gibi ¢esitli karbon nano yapilari sentezlemislerdir.

Yiiksek nitelikli CDNT eldesi i¢in atmosferin CH4 ya da H, olmasi veya en
azindan bu gazlar1 igermesi gerektigi bulunmustur (Ando ve ark., 2004). Journet ve ark.,
(1997) ark desarj ile TDNT lerin y1gn iiretimi saglamistir. Yaygin olarak kullanilan bu
yontemde anot ¢ubuk delinip metal katalizér ve grafit tozu karisimi ile doldurularak
CDNT iiretimi gerceklestirilir. Ark desarj yonteminde delinmis anot ¢ubuk igerisi ¢esitli
metal katalizor ve sentezlenecek olan makro boyutlu tozlar ile doldurularak farkli
morfolojiye sahip nano yapilar elde edilebilmektedir. Katalizor olarak Co, Co/Ni, Co/Y,
Co/Fe, N1/Y, Ni/Lu ve Ni/Fe katalistleri kullanilirsa yiiksek oranda (%70-90) TDNT
iceren bir “yaka” elde edilir. Ni, Fe, Cu, Mn, Li, B, Y,Lu, NV/B katalizorleri
kullanilmas1 durumunda “6riimcek agr” benzeri bir yap1 elde edildigi belirtilmistir. La,
Ce, Pr, Nd, Tb, Dy, Ho, Er, Y, Lu, Gd katalizorlerinin kullanilmasi1 durumunda katalizor
taneciklerinden radyal yonde biiyiimiis kisa TDNT’ lerden “deniz kestanesi” benzeri
yapilarin olusumu gozlenirken; Co/Ru, Ni/B, Cu ve Ti katalizorleri kullanildiginda ise
nanotiip olusumu gozlenmemektedir (Journiet ve Bernier 1998). Yapilan ¢alismalarda
tek duvarli nanotiip sentezi i¢in en etkin katalizérlerin Co-Y ve Ni-Y oldugu tespit
edilmistir (Wang ve ark., 2002). Ayrica katalizor karisimma kiikiirt eklemenin verimi
arttirdig1 belirtilmektedir (Ando et al. 2004).

Journet ve ark., 1997 yilinda yapmis olduklar1 c¢alismalarinda uygulamis
olduklar1 %1Y, %4 Ni ikili katalizor oran1 giinlimiizde olduk¢a yaygindir (Karabulut,
2009). Ando ve ark. (2000) elektrotlar1 30° lik ag1 ile konumlandirilmis olan ve %4 Ni,
%1 Y katalizor iceren c¢aligmalarnda 1-1.2 g/min gibi yiliksek {iretim hizlarma
ulagmuglardir.

BNNT’ ler ilk olarak Chopra ve arkadaslar1 tarafindan ark desarj yontemi
kullanilarak 1995 yilinda iiretildi. Bu calismada igerisine saf h-BN doldurulmus
tungsten rod anot olarak kullanilirken, katot olaraktan saf bakir elektrot olarak
kullanilmustir. Uretilen nanotiiplerin i¢ ¢aplar: 1-3nm, dis ¢ap1 6-8 nm ve uzunlugu 200

nm kadardi (Chopra, 1995).
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Loiseau ve ark. (1998) HfB, den yapilmis elektrotlar arasina nitrojen atmosferi
altinda ark uygulayark saf BNNTSs sentezlemislerdir (Loiseau, 1998).

Narita ve ark. (2003) c¢alismalarinda ark eritme metodunu kullanarak boriir
tabanli NbB,, YBs, and YB¢/Ni tozlarindan argon ve azot atmosferi ortaminda BNNT
sentezlemiglerdir. Karbon nanotiip sentezinde gosterdikleri 1yi katalistik 6zelliklerinden
dolay1 Y ve Y/Ni metalleri secilmistir.YB, iceren MWBNT’ ler YB¢ tozu yardimiyla 4-
6 um uzunlugunda ve 4-10 nm genisliginde iiretilmiglerdir. NbB, tozundan iiretilen
MWBNT’ lerin genislik ve uzunlugu swasiyla 80-120 ve 12-15 nm arasinda
degismektedir. Nb,, YBs and YB¢/Ni tozlarinin BN nanotiip sentezlenmesinde etkin
kataliz6r madde olduklar1 gosterilmistir.

Bu metod iizerine yapilan son on yil igerisindeki bir¢cok arastirma ile atmosfer,
basing, gaz akis orani; elektrodun sekli, bilesimi ve yapist; iki elektrot arasi mesafe ve
act; katalizOr konsantrasyonu ve bilesim; voltaj, akim, uygulanan manyetik veya
elektrik alan gibi faktorlerin verimlilik ve morfolojiyi etkilediginin farkina varirmistir
(Cui, 2004).

Bradley, (2003) bor nitriir nanotiip sentezi ¢alismalarinda geleneksel ark desar;j
yonteminde bir degisiklik sunmuslardir. %99,5 safliktaki bor elementinden olusmus
iletken elektrotlar, %1 Ni ve %1 Co katalizorleri kullanilarak ark ocaginda argon
atmosferinde eritililerek hazirlanmistir. Hazirlanan homojen 5g’ lik bor kiilge, mekanik
kelepgeler kullanilarak su sogutmali bakir elektrota baglanmis 40 V voltaj, 30 A DC
akim uygulanarak bor kiilgenin eridigi gézlemlenmistir. Plazma i¢ine dogrudan saf azot
gaz1 enjekte edilerek iiretilen nanotiiplerin miktar1 biiyiik 6l¢tide arttir1ldi. Sentez tiriinii
olarak cift cidarli bor nitriir nanotiipler baskin olarak goriiliirken grafit benzeri BN
katmanlari, nanococoons olarak adlandirilan nanokoza benzeri yapilar sentezin ikinci
ana Uriinii olmustur. HRTEM incelemesi sonucu BN nanotiiplerin uglar1 grafit benzeri
BN katmanlar1 ve arasinda siireklilik gosterirken nanotiiplerin diger ucunda diiz agisal

kapak gozlenmistir.
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2.2. Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler; iki yada daha fazla malzemenin uygun 6zelliklerini tek
malzemede bir araya toplayarak veya ortaya yeni bir 6zellik ¢ikarmak amaciyla makro
diizeyde birlestirilmesi sonucu olusturulan malzemelerdir (Ulucay, 2002).

Kompozit malzemelerin bilinen klasik metal malzemelere gore iistiin yanlari
malzeme kombinasyonunun sonsuz sayida olmasidir. Kompozitlerin bu avantajlar
onlara malzeme Ozelliklerini istenildigi gibi de§istirme imkani tanir. Dolayist ile yapida
var olmasi istenen hafiflik, yliksek mukavemet, yorulma ve asmma dayanimi, estetik
goriiniim, elektriksel iletkenlik, rijitlik, korozyon direnci, termal iletkenlik, gibi
ozellikler kompozit malzemelerle daha 1yi elde edilebilir. Rijitlik, mukavemet,
yogunluk, termal ve elektriksel 6zellikler i¢in istenilen degerler, uygun matris alagima,
takviye elemani, takviye sekli ve hacmi, takviyenin yonii ve bu kompozitlerin iiretim
metotlar1 ile elde edilir. Bu avantajlarin yani sira iiretim gili¢liigii, islenmesinin gii¢
olmas1 yaninda maliyetinin yiiksek olusu ve herzaman geri doniisiimiiniin olmayis1 gibi
dezavantajlar1 da mevcuttur. Kompozit malzemeler iyi bir sekilde dizayn edildiginde,
genellikle bilesenlerinin en 1yi 6zelliklerini sergiler (Eskizeybek, 2006).

Yapilarinda ¢ok sayida farkli malzeme kullanilabilen kompozitlerin
gruplandirilmasinda kesin smirlar ¢izmek miimkiin olamamakla birlikte, yapidaki
malzemelerin formuna gore bir smiflandirma yapmak miimkiindiir. Bu smiflama sekil

2.6. 'da verilmektedir (Armatli, 1999).
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Sekil 2. 6. Kompozit malzemelerin siniflandirilmast a) Elyafli Kompozitler b) Pargacikli Kompozitler
c¢) Tabakali Kompozitler d) Karma Kompozitler (Armatli, 1999)
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Kompozit malzemeler matris ad1 verilen bir ana bilesenle, yiiksek mukavemete
ve yiiksek elastiklik modiiliine sahip olan takviye edici (elyaf, pargacik, vs.) olarak
adlandirilan yapisal bilesenlerden olusurlar. Matrisler, kompozit malzemeler igerisinde
takviye elemanlar1 olan elyaflar1 bir arada tutmaya yarar, yani baglayici olarak gorev
yaparlar. Matrisin amaci; desteklemek, korumak ve gerilmeyi transfer etmektir.
Matrislerin yogunluklari, rijitlikleri, mukavemetleri elyaflara gore daha diistiktiir.
Bununla birlikte elyaflarla birlestiklerinde daha mukavemetli ve daha iyi rijitlik 6zelligi
olan bir malzeme ortaya ¢ikar (Kara, 2006).

Kompozit malzemelerde matris malzemeleri metal matrisli kompozitler, seramik
matrisli kompozitler ve polimer matrisli kompozitler olarak ii¢ ana gruba ayrilmaktadir.

Metal matris kompozitler, genellikle aliminyum, bakir, magnezyum, titanyum
gibi hafif metal ve alasimlarim matris iglevleriyle; karbon, boron ve diger bazi metal
elyaf, parcacik, plakacik, whisker yapisinda takviye fazini olusturmasindan meydana
gelmektedir (Turhan, 2007).

Seramik matrisli kompozitler (ALS;, NizNs, SiC gibi), seramik veya metal
parca, plaka, kristal veya elyaf olarak takviyesiyle olusturulan, {istiin 1s1l dayanim ve
mukavemete sahip malzemelerdir (Turhan, 2007).

Polimer matrisli kompozitlerde plastiklerin hafif olmast ve kolay
islenebilmelerinden dolay1 genis bir uygulama alanina sahiptir. Kompozitlerde plastik
esasli matrisler termoset ve termoplastik matrisler seklinde iki tiir olarak bulunmaktadir
(Kara, 2006).

Termosetler, monomerler arasinda oldugu gibi, makro molekiilleri arasinda da
kovalent bag bulunan plastiklerdir. Aralarindaki baglarm kovalent bag olmasindan
dolay1r kalip i¢inde aglastirilip imalati tamamlandiktan sonra, isitilarak tekrar
sekilendirilmeleri 1imkansizdir. Bunun sonucu olarak da sicakligin artmasiyla
mukavemet degerinde de azalma olmaz (Turhan, 2007).

Termoplastikler, makro molekiilleri arasinda sadece Van der Wals bag1 bulunan
lastiklerdir. Bunlar ya lineer dizilmis ya da dallanmis durumdadirlar. Aralarindaki
baglarin Van der Wals bagi olmasindan dolayr sicakligin artmasiyla mukavemet
degerlerinin de azalacag: bilinmelidir. Bu sebeple plastiklerin kullanim sicakliklarinin

iist sinirlar1 metallere gore dusiiktiir.
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2.2.1. Takviyeler ve Dolgu Malzemeleri

Takviye ve dolgu malzemesi olarak kullanilan pargaciklarda boyut makrodan
nano boyuta diistirtildiik¢e fiziksel 6zelliklerde belirgin degisikler gozlenir (Eskizeybek,
2012). Nano boyuttaki malzemeler hacimlerine oranla olduk¢a biiyiik yiizey alanlarina
sahiptirler (Luo ve Daniel, 2003). Bir¢cok kimyasal ve fiziksel etkilesim yiizey
ozellikleri tarafindan kontrol edildiginden, nano yapidaki bir pargacik daha biiyiik
boyutlarindakinden farkli 6zelliklere sahip olacaktir (Eskizeybek,2012). Parcacik ve
fiberlerin, birim hacim i¢in yiizey alan1 malzemenin ¢api ile ters orantili oldugundan,
kiigiik caplardaki malzemeler birim hacim i¢in biiyiik yiizey alanlarina sahiptirler (Luo
ve Daniel, 2003). Kompozitlerde kullanilan dolgu malzemelerine ait genel geometriler
ve yiizey alani1 hacim oranlar1 Sekil 2.7.'de verilmistir. Genel olarak bu malzemeler
geometrilerine gore parcaciklar, fiberler ve tabaka yapilar olarak smiflandirilirlar
(Schimidt ve ark., 2002). Ornegin karbon siyahi ve silika nanoparcaciklar1 pargaciklar

grubunda sayilabilirken nanofiberler ve karbon nanotiipler fiber malzemeler

grubundadir.
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Sekil 2. 7. Kompozitlerde kullanilan genel takviye tiirleri/geometrileri ve yiizey alani/hacim oranlar1
(Thostenson ve ark. 2005)

Polimer matrislerde nanopargaciklarin dolgu malzemesi olarak kullanilmasi
iizerine yapilan caligmalar son yillarda ivme kazanmistir. Nanometre boyutundaki
parcaciklarin yiizey alanlar1 1000 m*/g bulabilmektedir (Gojny ve ark., 2005). Bu biiyiik
ylizey alanlar1 nedeni ile yiikiin matristen nanopargaciga transferi kolaylasacak ve

sonugta matrisin mekanik 6zellikleri arttirilmis olacaktir (Njuguna ve ark., 2007).
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Pargacik takviyeli kompozitler bir matris malzeme i¢inde baska bir malzemenin
parcaciklar halinde bulunmasi ile elde edilen izotrop yapilardir. Genellikle 1s11 ve
elektriksel iletkenligi, yiiksek sicaklik dayanimini, asinma dayanimini, islenebilirligi,
ylizey sertligini gelistirmek i¢in kullanilan pargaciklarmn yapinin mukavemetine etkisi
parcaciklarin mukavemetine ve takviyenin boyutlarina baglhdir.

Inorganik dolgular oldukga etkili sekilde, yiizey sertligini arttirmak, biiziilmeyi
azaltmak, alev yavaslaticiligin arttirmak, renk saglamak, goriiniimii gelistirmek, 1s1l ve
elektriksel iletkenlikleri degistirmek ve en Onemlisi maliyeti diisirmek amaglariyla,
diger istenen Ozelliklerden ¢ok taviz vermeden kullanilmaktadirlar (Agarwall, 1980)

Parcacik takviyeli malzemede performans: etkileyen c¢ok fazla unsur vardir.
Pargacik boyutlar1 boyut dagilimlari, yapisma etkisinden dolay1r yiizey enerjileri,
hacimsel oranlar, homojen dagilim, pargacik eksen uzunlugu orani bunlardan baslica
olanlaridir.

Elyafli kompozitler, boyu kesit ¢apma goére 6nemli derecede uzun ince elyaflarin
bir matris yap1 icerisine yerlestirilmesi ile olusturulmaktadir. Bu kompozitlerde elyaflar
sirekli, stireksiz (kisa), rastgele veya belirli bir diizende yap1 igerisine
yerlestirilebilmektedir. Siirekli elyaflarin birbirine paralel olarak yerlestirilmesi ile
elyaflar dogrultusunda yliksek mekanik 6zelikler saglanirken, elyaflara dik dogrultuda
disik mekanik ozellikler elde edilmektedir. Elyaflarm belirli dogrultularda
yonlendirilmesinden dolayr yapi anizotroptur. Elyaflar dogrultusunda mukavemet,
elastik modiil gibi degerler yiiksek oldugundan, gerekli yonlerde bu 6zellikleri artirmak
icin elyaflar ac¢ili olarak yerlestirilmektedir (Sahin, 2000).

Kompozit malzemeyi meydana getiren bilesenlerden takviye malzemesi olarak
kullanilan c¢esitli formlardaki fiberler matris malzemesinden daha rijit ve glicliidiirler.
Fiber takviyeli kompozit malzemelerin mekanik o6zelliklerini belirleyen ©6nemli
parametreler fiberlerin uzunlugu, sekli, yonlenmesi, ve kompozisyonudur. Bu
parametrelerden en  Onemlisi  yOnlenme  faktoriidir.  Fiberlerin  yonelimi
mukavemetlenmenin saglanacagi ekseni belirler. Ug tiirlii fiber takviyesi vardir. Bunlar
tek yonde, diizlemsel ve li¢ boyutlu takviyedir. Bunlardan tek yonde takviye yonlenme
dogrultusunda en yiiksek mukavemet ve elastisiteye sahiptir. Diizlemsel takviye her
yonde ayni veya farkli mukavemet gosterebilmektedir. Bir yondeki mukavemet o
yondeki fiber sayisiyla orantilidir. Fiberler kendi uzunluk dogrultusundaki ekseni
boyunca yiik tasimaya el verisli oldugu i¢in, yonlenmesi rastgele olursa herhangi bir

yonde mekanik 6zellikleri zayiflayacaktir.
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Uzun fiberler teorik olarak uygulanan gerilme yada kuvveti kesintisiz olarak
iletirler. Ancak bu durum iki sebepten dolay1 pratikte gerceklesemez. Imalat faktorleri
fiber boyunca optimum ¢ekme gerilmesi elde edilmesini imkansiz kilar. Ideal siirekli
fiber yapisinda fiberlerde hi¢ gerilme olmadig1 yada esit miktarda gerilme tasidigi kabul
edilir. Ancak gercekte bu durum hicbir zaman elde edilemez. imalat neticesinde farkli i¢
gerilmelere sahip olan fiberlerden daha fazla 6n gerilmeli fiberler uygulanan dis
gerilmeleri destekler.

Kisa fiberlerden imal edilmis kompozitlerde fiberler eger yeterince diizgiin
yonlenmigse uzun fiberleri olan kompozitlerden daha biiyiik mukavemete sahiptir. Buna
en 1yi Ornek viskerlerdir. Viskerler 10.3 GPa gibi yiiksek ¢ekme mukavemetine sahip
olabilirler. Zira kisa fiberler daha az ylizey hatasina sahip bir bicimde imal edilebilirler.
Kisa fiberlerden tretilmis kompozitler diizlem yada diizensiz sekiler elde etmek i¢in
kullanilir.

Pratikte biitiin fiberler dairesel kesitli olarak kullanilir. Dairesel kesitli fiberler
daha kolay iiretilirler. Cam, plastik ve metal fiberler farkli boyutlarda tiretilirler. Genel
bir fiber ne kadar ince ise o kadar biiyilk mukavemete sahip olur. Bunun sebebi cap
kiigiildiikce muhtemel ylizey hatalarinin elenmesidir. Karesel fiberler daha 1yi bir
paketleme faktoriine sahiptir. Hegzagonal yapili tek kristal fiberler daha 1yi mukavemet
saglamalarma ragmen iiretilmeleri ve yapiya yerlestirilmeleri zordur.

Fiber takviyeli kompozitler i¢in hem organik hem de inorganik fiberler
mevcuttur. Organik fiberlerin genel karakteristikleri hafiflikleri, esneklikleri ve 1siya
duyarliliklaridir. Inorganik fiberler ise ¢ok yiiksek mukavemet, 1s1 direnci, rijitlik ve
diisiik enerji absorbsiyonu ile taninirlar. Cam fiber, grafit fiber, bor fiber, kevlar fiber,
organik fiberler, seramik fiberler gibi ¢esitleri mevcuttur. Bunlardan en yaygini ve ¢ok

kullanilan1 cam, grafit ve organik fiberlerdir (Eskizeybek, 2006).
2.2.2. Polimer Recineler

Kompozit malzemelerin matrisini olusturan polimer re¢ineler elyaflarin yapisal
biitlinliigii olusturmasini, uygulanan yiikiin elyaflar arasinda dagilmasini, elyaflarin
asinma gibi mekanik hasarlardan ve kimyasal etkilerden korunmasini saglar. Uygun
matris malzemesi se¢imiyle recinenin 6zelliklerine bagli olarak, kompozitin siineklik,
darbe direnci gibi performans karakteristikleri de belirlenebilr. Ayrica kullanilan
polimer re¢inenin Ozellikleri ve fiberle uygunlugu, meydana gelen hasar

mekanizmalarini 6nemli 6lgiide etkiler.
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Polimerler yiiksek molekiiler agirliga sahip organik bilesikler olup monomer ad1
verilen birimin siirekli tekrarlanmasi ile olusurlar. 10’ ila 10° monomer kimyasal
reaksiyonlar sonucu bir araya gelerek polimerleri olustururlar (Eskizeybek, 2012).

Polimer recineler, polimer zincirlerini birbirine baglayan bag yapilarindaki
farkliliklardan dolay1 termoplastikler ve termosetler olarak siniflandirilirlar. Uzun
hidrokarbon molekiillerinden olusan, molekiilleri birbirlerine kovalent baglara nazaran
oldukca zayif van der Waals baglar1 ve mekanik kilitlenmeler ile bagli olan
termoplastikler, sicakligin artmasi halinde mekanik kilitlenme etkisinin azalmasi
sebebiyle viskoziteleri kolaylikla azaltilabilir ve zayif bag yapilar1 dolayisiyla sicaklikla
eritilerek tekrar sekillendirilebilirler. Ayni sekilde uzun hidrokarbon zincirlerinden
olusmus termoset plastiklerin molekiil zincirleri birbirlerine kovalent baglar ile bagl
olduklarindan termosetler lic boyutlu karmasik kati yapiya sahip olup, termoplastiklere
gore daha rijit, dayanikli ve daha az silineklik 6zelligi gosteren yapilardir (Ahmad,
2009).

Termoplastiklerin matris malzemesi olarak kullanimlar1 az olmasina ragmen
iistiin kirilma toklugu, hammaddenin raf dmriiniin uzun olmasi, geri doniisiim kapasitesi
ve sertlesme prosesi i¢in organik c¢oziicililere ihtiya¢ duyulmamasindan dolay1 giivenli
calisma ortami saglamasi gibi avantajlar1 bulunmaktadir. Oda sicakliginda kati halde
bulunan termoplastik sogutucu icinde bekletilmeden depolanabilir. Termoplastikler
yiiksek sertlik ve ¢carpma dayanimi 6zelligine sahiptirler. Oda sicakliginda diisiik isleme
kalitesi saglarlar, bu onlarin iiretimde zaman kaybima yol agmasina neden olur. Cogu
termoset matris sertlesmemeleri i¢in dondurulmus olarak depolanmak zorundadir.
Dondurucudan c¢ikarilip oda sicakliginda bir miiddet (1-4 hafta arasi) bekletildiginde
sertlesmeye baslar ve oOzelliklerini kaybederek bicim verilmesi zor bir hal alir ve
kullanilamaz duruma gelir. Dondurucu i¢inde olmak sartiyla raf dmiirleri ise 6 ila 18 ay
arasinda degismektedir. Termoset recineler kimyasal etkiler altinda ¢oziilmez ve
olagandis1 hava kosullarinda dahi uzun 6miirlii olmaktadirlar (Sahin, 2000).

En ¢ok kullanilan termosetler epoksi, polyester ve fenolik reginelerdir (Sinha
2006). Bu calismada, iistiin termomekanik, elektriksel ve kimyasal direng 6zellikleri
yani sira daha dayanikli ve daha rijit olmalarindan dolay1 epoksid monomerinin
poliamid sertlestiriciler ile reaksiyonu sonucunda olusan epoksi recine kullanilmistir.
Epoksi regineler kiir katkisina bagli olarak, 5 ile 150°C arasindaki sicakliklarda kolay ve

hizli olarak kiir edilebilmektedir (Memis, 2009). Epoksi regineler kiirleme esnasinda
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diisiik biizilme egiliminde olduklarindan i¢ gerilme olusumu minimize edilir (Biron,
2004).

Epoksi recineleri adini, yapisinda bulunan Sekil 2.8.'de gosterilen epoksi
fonksiyonel gruplarindan almaktadir. Epoksi re¢inelerinin her bir molekiiliinde bir veya
daha fazla epoksi grubu vardir ve oksijen baglarma sahip eteri yapisinda bulundurur.
Ticari epoksi regineleri alifatik, sikloalifatik veya aromatik arka baglar igerir
(Joseph,1996).

N\ O\. /
[,
/ N\
Sekil 2. 8. Epoksi fonksiyonel grubu

Epoksi recinesi ilk olarak 1930 yilinin sonunda S.O. (Amerika) ve Pierre
Greenlee (Isvigre) bilim adamlar1 tarafindan sentezlenmis ve bircok endiistriyel
uygulamalar i¢in kullanilmistir. Bu uygulama alanlari; yap1 malzemeleri, kaplamalar,
kompozit malzemeler, havacilik, laminantlar, yapistiricilardir (Joseph,1996).

Epoksi diger polimer matrislere gére pahali olmasina ragmen, kompozitler i¢in
en ¢ok tercih edilen polimer matris malzemesidir. Epoksilerin en ¢ok kullanilan polimer
matris malzemeleri olmasmin baglica sebepleri (Kaw, 1997);

* Cekme ve darbe dayanimlar1 oldukea yiiksektir.

* Asimmaya kars1 cok dayaniklidir.

* Yiiksek sicaklikta iy1 mekanik ve fiziksel performans.

* Hangi diizgiinliik ve dokuda olursa olsun, herhangi bir yiizey yapistirabilir.
* Oda sicakliginda katilasabilirler.

* Diisiik viskozite ve diistik akis hizi

» Kiirlesme siiresince uguculunun diisiik olmasidir.

* Yiiksek elektriksel direng

* Yiiksek kimyasal direnctir.

Epoksilerin ¢apraz baglanmalar1 swrasinda ugucu madde olusmaz ve capraz
baglanmalar1 sonrasi biiziilme oranlar1 da (%1-5) diisiiktiir. Ancak fiyatlar1 yiiksek ve
kiirleme stireleri uzundur. Kiir siiresini azaltmak amaciyla hizlandiricilar kullanilarak
capraz baglanma tepkimeleri hizlandirilir. Kullanim sicakliklar1 polimer 6zelliklerine
bagli olarak 150 °C ye ¢ikar (Velde, 1992).

Epoksiler, epoksi gruplarinin kendi aralarinda homopoimerizasyonu veya

anhidrid, amin, novalak gibi maddelerle reaksiyona girmesiyle elde edilirler. En yaygin
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olarak kullanilan epoksi rec¢ineleri alkali katalizor esliginde epikloroanhidrin ile
bisfenol-A’nin reaksiyonu ile elde edilen digliserid eter bisfenol-A (DGEBA)’dur.
Sekil 2.9.'da bu ¢alismada kullanilan doymamis bir epoksi tiiri olan diglisidil

ether bisfenol A'nin molekiiler yapis1 verilmektedir.

CH OH CH 0
N L 7 | [ 7 /N
CHZ-CH-CHz-O-Q-(F-@ 0-CHy-CH-CH,-0-{Y-C-¢ $10-CH,-CH-CH,
CHg CHy; In
DGEBA

Sekil 2. 9. Epoksi diglisidil ether bisfenol A'nin molekiiler yapist (Kim ve ark., 2009)

Epoksiler ¢cogunlukla mekanik 6zellikler ve ¢evresel bozulmaya karsi direngleri
acisindan bir¢ok regine tiirlinden tstiinliigli ile havacilik sanayisinde yaygin olarak
tercih edilmektedir. Yiiksek yapisma ozellikleri ve su ile ayrismaya karsi direnci, bu
re¢inenin gemi insaatinda kullanilmasinda yaygin hale getirmistir. Epoksiler yapistirici,
miihiirleyici birlesen, dokiim bileseni, cila, boya ve bir ¢ok endiistriyel uygulama i¢in

lamine edici regine olarak kullanim bulmaktadir (Memis, 2009 ).
2.2.3. Kiirlestiriciler

Epoksi regineleri kolaylikla sivi halden sert termoset kati hale gegerek hal
degistirebilirler. Bu sertlesme kimyasal bir katkinin (kiirlestirici) eklenmesi ile
gerceklesir (Lee ve Neville, 1967).

Epoksi regineler ii¢ tiir reaksiyon sonucunda kiirleserek termoset bir yapi
olusturabilir:

1. Epoksi gruplarmin birbirlerine direkt olarak baglanmasi.

2. Epoksi gruplarmin aromatik veya alifatik hidroksillerle baglanmasi.

3. Kiirlestiriciyle ¢apraz baglanma cesitli radikal gruplar arasinda gerceklesir (Bagci,
2006).

Uzun yillardan beri yapilan calimsalar sonucunda epoksi regineleri i¢in ¢ok
cesitli kiirlestiriciler gelistirilmistir. Kiirlestirici se¢cimi de en az recine kadar 6nem
tasimaktadir. Regine sistemi i¢in segilen kiirlestirici ne kadar uygun olursa olusan tiriinii
performansi da o kadar 1yi olur (Bagci, 2006).

Poliaminler 6nemli kiirlestirici maddelerdendir ve birgok amin ig¢in, ¢apraz

baglanma reaksiyonu Sekil 2.11.'de ifade edilen basitlestirilmis reaksiyon ile
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gerceklesir. Buna gore, capraz baglh yapinin dallanmis noktalarmi vermek i¢in her
birincil amin grubu iki epoksi grubuyla reaksiyona girer (Bagci, 2006).

Alifatik amin HzN—éCHzg—NHz
n

{poliaminler)

Sekil 2. 10. Epoksi regine kiirlestiricilerinden poliaminlerin yapisi

”

s A5
NP VA0 W W

'

OH o
il
CHa—CH—D—CH — CH,
o NH—i:i—w

— e, e —
i
OH

Sekil 2. 11. Epoksi reginelerin amin ¢apraz baglanmasi (Bagci, 2006)

Amin gruplari, epoksi molekiilleri ile sabit bir oranda reaksiyona girdiklerinde,
reaksiyonun tam olarak gerceklestiginden emin olmak ig¢in, regine ile sertlestirici
arasinda dogru bir karigim oranm saglandigindan emin olunmalidir. Amin ile epoksi
dogru oranda karistirilmaz ise, reaksiyona girmemis recine veya sertlestirici matris
icerisinde kalir ve kiir edilmis yapinin malzeme 6zelliklerini etkiler. Bu sebeple dogru
karisim oranlar1 iiretici firmalar tarafindan agirlikca veya hacimsel olarak katilmasi

gereken yiizdeler seklinde verilmektedir (Memis, 2009).

2.2.4. Fiberler

Polimer matris kompozitler de fiber takviyesin temel amaci uygulanan ytkii
tagimak, matrise direngenlik, mukavemet, termal stabilite ve kullanilan takviyeye baglh
olarak elekktrik iletkenligi veya yalitimi saglamaktir (Chang, 2001).

Fiberler genellikle bir ¢ozelti veya eriyigin egrilmesi yontemi ile cam, karbon ve
polimerlerden iiretilmektedirler. Siirekli fiber veya kirpilmis fiber olarak ikiye ayrilirlar.
Kirpilmis elyaflar iceren kompozitler elyaflarin boy/¢ap oranina bagli olarak kisa fiber
veya uzun fiber takviyeli olarak smiflandirilir. Eger boy/cap oranm1 100'den kiictlik ise
kisa fiber takviyeli, biiyiik ise uzun fiber takviyeli kompozitler olarak adlandirilir.

Stirekli fiberler igeren kompozitlerde, fiberler fitil, iplik, demet veya tel sekillerinde
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kullanilir. Kumaslar, siirekli fiber aglarindan elde edilir. Demetler genellikle eliptik
kesite sahip olup 100 ila 48000 adet fiberin bir araya gelmesi ile olusur. Demetlerin
istenilen sekilde oriilmesi veya dokunmasi ile de kumaslar tiretilir (Eskizeybek, 2012).

Fiber kumasglar, fiberlerin oryentasyonuna ve fiberleri bir arada tutmak i¢in
kullanilan ¢esitli yapilandirma metotlarina gore tek yonli, 0/90°, cok eksenli ve
diger/rastgele seklinde dort temel oryantasyonla simiflandirilir (Memis, 2009 ).

Cam, kevlar, karbon ve boron gibi ¢cok sayida ve farkli 6zelliklere sahip elyaf
malzemesi vardir. Havacilik endiistrisinde birinci derecede gerilmeye maruz ucgak
parcalarinda en yaygin kullanilan elyaf malzemeleri karbon elyaflardir (Baker, 2004).

Karbon ve grafit genellikle birbirinin yerine kullanilan terimler olmalarina
ragmen grafit elyaflar; 1600 °C iizerinde bir 1s1l isleme tabi tutulmakta, %99 dan fazla
karbon icermekte ve 345 GPa dan yiiksek elastik modiile sahiptirler. Karbon elyaflar ise
daha diisiik sicakliklarda 1s1l isleme tabi tutulmakta, % 93-95 karbon igermekte ve 345
GPa dan kiiciik elastik modiile sahiptir (Campbell, 2004).

Ticari olarak karbon elyaflar, poliakrilinitril (PAN) ve zift (petrol veya
komiirden tiretilen) hammaddelerinden iiretilmektedir (Middleton, 1990). Karbon elyaf
iiretim metotlar1 termal oksidasyon, karbonlastirma, grafitlestirme ve ylizey islemlerini
icermektedir. Yizey islemleri, elyaf biitlinliigiinlin saglanmasi ve elyaf-matris arasinda
1y1 bag olugmasi i¢in yapilmaktadir. Bu islemden sonra eger elyaflar dokuma islemine
tabi tutulacaksa mekanik hasarlardan elyaf yiizeyini korumak icin genellikle epoksi
kullanilarak kaplanmaktadir. Yaklasik 7-8 pum capinda {iretilen karbon elyaflarin en
onemli 6zelligi diisiik yogunlugunun yani sira yiiksek mukavemet ve rijitlik degerleridir
(Campbel, 2004; Kosan, 2006).

Sekil 2.12.'de gosterildigi gibi elyaflar, tekstil teknolojileri kullanilarak {iretim
kolaylig1 ve kompozit malzemenin hasara toleransini artiran dikilse birlestirme veya
degisik dokuma teknikleri ile kumas haline getirilerek kullanilabilmektedir (Naik, 2008;
Campell, 2004).

:

Diiz dokuma Tuval dokuma Saten dokuma

Sekil 2. 12. iki boyutlu dokuma tipleri (Campbell, 2004)
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Pargaya gelen yiikii tasiyan elyaflar, Sekil 2.13.'de goriildiigii gibi matrisin
mukavemet ve rijitligini artirarak kompozitin temel yapisal 6zelliklerini saglamaktadir.
Elyaflarda aranan temel Ozellikler, yiiksek elastik modil ve mukavemet, diisik
yogunluk, kimyasal uyumluluk ve iiretim kolayligidir. Kompozit iiretilirken elyaf
secimi, Uretim teknigi, liretim esnasinda elyaflarin matris tarafindan islatilabilmesi,
yonlendirilmeleri ve elyaf hacmi kompozitin fiziksel ve mekanik 6zelliklerinde etkilidir.
Elyaflarin ince ¢apli olarak iiretilmesinin bir sonucu olarak yapisal hata olasiliklar1 en
aza indirildiginden biiytik kiitlesel yapilara gore mukavemet ve elastik modiilleri daha

yiiksektir (Sahin, 2000).

A

Elyaf

Kompozit

Cekme Gerilmesi

Recine

Y

Sekil degistirme
Sekil 2. 13. Regine, elyaf ve kompozitin cekme gerilmesi-sekil degisimi sematik gdsterim (Sahin, 2000)

Elyaflarin ince ¢apli olarak iiretilmeleri ile biiytlik kiitlesel yapilara oranla yapisal
hata olasiliklar1 en aza indirilmistir. Bu nedenle iistiin mekanik 6zellikler gosterirler.

Bu ¢alismada 6rgii karbon fiberler takviye elemani olarak kullanilmistir. Karbon
fiber takviyeli yapilmis kompozitler, 1020 ¢elik konstruksiyonlardan 5 kat daha
dayanikli ve 1/5° 1 agirhiginda, 6061 aliminyum konstruksiyonlardan da 7 kat daha
dayanikli, 2 kat daha sert ve 1,5 kat daha hafiftirler. Ayrica karbon fiberlerinin yorulma
davranis1 bilinen tiim metallerden daha iyidir. Uygun recine ile kaplandigi zaman
korozyona kars1 1y1 bir kompozit yap1 olmaktadirlar (Walsh, 2001 ).

Karbon lif iiretimi i¢in yapilan aragtirmalar sonucu en uygun hammaddelerin
rayon, lifleri, katran ve zift oldugu belirlenmistir (Matsumoto, 1985).

Karbon fiberlerin 06zellikleri kristallerin mikroyapidaki dikey ve yatay
yerlesiminden etkilemektedir. Bu kristalitlerin uzunlugu ve diizligi (eksene paralelligi)
lif modiiliinii etkilemektedir. Coklu tabakalardan olusmus kristalin her bir tabakasi
grafen denilen hegzagonal karbon atomlarindan meydana gelmektedir. Tabaka
icerisindeki gii¢lii C-C baglar1 fibere yiiksek dayanim ve sertlik verirken, tabakalar

arasindaki zayif van der Waals baglar1 da kayma direncinin artmasima sebep olarak 1yi
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1s1 ve elektrik iletkenligi sergilemesine neden olmaktadir. Kristallerin kalinligi ve
uzunlugu karbon fiberlerin elektriksel, 1s1l 6zelliklerini ve modiiliinii etkilemektedir.
Karbon liflerinin en 6nemli 6zelliklerinden birisi de ¢ok i1yi yorulma direncine sahip
olmasidir. 2200 °C altindaki sicakliklarda karbon liflerinde biiziilme davranisi
gozlenmemektedir.

Inorganik bir materyal olan karbon lifleri nem, agik hava, baz ve zayif asitlerden
oda sicakliginda etkilenmemekte fakat, yiiksek sicakliklarda oksidasyondan oldukca
fazla etkilenmektedirler (Walsh, 2001).

2.2.5. Nano Kompozit Malzemeler

Nanoteknoloji temelde, molekiiler boyutta c¢alisarak, molekiiler yapisi
yenilenmis biiylik yapilar elde etmektir. Bir malzemelerin nanometre boyutlarindayken
gosterdigi ozellikleri, ayn1 malzemenin makro boyuttaki 6zelliklerine gore degisiklik
sergilemektedir. Nano kompozitler, bir matris icerisinde nano boyutlarda pargaciklarin
dagitilmasi ile olusan yapilardir (Kornmann, 2001).

Malzemelerin nanometrik boyuttaki 6zellikleri ile ayni malzemenin makro
boyuttaki 6zellikleri degisiklik gostermektedir. Nano kompozitler, bir matris igerisinde
nanometre biiyiikliigiinde parcaciklarin dagilmasi ile olusan maddelerdir. Nanometrik
boydaki taneciklerin dispersiyonu ile elde edilen nano kompozitlerin mekanik, termal,
optik ve fiziko kimyasal 6zelliklerinin saf polimerlere ve konvensiyonel kompozitlere
oranla daha {istlin olmas1 saglamaktadir. Nano kompozitlerin malzemeye getirdigi diger
istlinliiklerde modiiliiniin artmasi, yapiyr giiclendirmesi, 1s1 direncini arttirmasi,
malzemenin gaz gecirgenliginin engellemesi, yaniciligin azaltilmasi olarak siralanabilir
(Kornmann, 2001).

Polimer nanokompozitler konusunda ilk calismalara 1987 yilinda Toyota
Arastirma  Laboratuvarlarinda baslanmis ve gelistirilen Naylon-6/dogal kil
(montmorillonit) nanokompozitinin, poliamid (PA) ve konvansiyonel dolgularla
hazirlanan PA kompozitlere gore bircok fiziksel iistiinliikleri oldugu saptanmistir. 1989
yilinda bu calismanin sonuglarinin yaymlanmasindan sonra tiim diinyada polimer
nanokompozit ¢alismalar1 hizla yayginlasmis ve farkli yapidaki polimerlerin ve dolgu
maddelerinin nanokompozit yapis1 ve Ozelliklerine etkilerinin arastirilmasi yoniinde

biiytik bir ivme kazanmustir (Okada ve ark., 1987).
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Polimer nanokompozit olarak adlandirilan malzemeler; polimer cerisinde
dagitilmis nano boyutlu organik yada anorganik, dogal yada sentetik ikinci bir faz veya
katki maddesi iceren yapilar1 tanimlamakta ve nano dolgulu polimer kompozitler yada
anorganik-organik hibrit malzemeler olarak da adlandirilmaktadirlar (Le Baron ve ark.,
1999).

Polimer nanokompozitlerin takviyesinde kullanilan nano dolgu maddeleri farkl
tiirde, yapida ve geometride olabilmektedirler. Bunlardan en ¢ok kullanilanlar dogal ve
sentetik killer, karbon malzemeler (nano boyutlu karbon siyahi, tek ya da ¢ok duvarh
karbon nanotiipler, exfoliated grafit tabakalar1 vs.), nano boyutlu ¢esitli metaller, metal
tuzlar1 ve metal oksitler, amorf silika, polihedral silisyum bilesikleri (silsesquioxane vs.)
ve seliiloz lifleri olarak siralanabilir (Alexandre ve Dubois, 2000).

Nano kompozit ¢esitleri igerisinde kolay bulunabilen dogal kil ve silikat
tabakasina dayanan cesitler en ¢ok kullanilan tiirlerdir. Kil materyalleri ve araya girme
kimyas1 uzun zamandir c¢alisilan bir konudur. Dispersiyon ile elde edilen nano
boyutlardaki taneciklere sahip olan bu nano kompozitler mekanik, termal, optik ve
fiziko kimyasal 6zelliklerinin polimerlere ve konvensiyonel kompozitlere oranla daha
istiindiirler. Nano kompozitlerin malzemeye getirdigi diger dstiinliikler modiilii
arttirmasi, giiclendirmesi, 1s1 direncini arttirmasi, malzemeye gaz sizmasini engellemesi,
yaniciligini azaltmasi olarak siralanabilir (Kornmann, 2001).

Malzemenin izotropik ya da anizotropik karakteri nano dolgunun sekli ve
dagilimi ile belirlenir. Nano boyutlu dolgu maddelerinin en karakteristik ozelligi,
yiiksek yiizey alanlar1 nedeniyle kompozit malzemede, polimer ile dolgu arasindaki ara
ylizey etkilesimlerini arttirmalaridir. Boylece nanokompozit malzemelerde, az miktarda
(agirlikga % 3-5) nano dolgu ile ¢ok daha fazla konvansiyonel dolgu maddesi (agirlikca
% 20-40) kullanilarak dahi ulasilamayan istiin fiziksel 6zellikler saglanmis olur. Dolgu
parcaciklarinin nano boyutlarda olmasindan dolay1r nanokompozitler yiiksek alan/hacim
oranlarma sahiptir ve ¢ok diistik kil yogunluklarinda bile fazlar arasi etkilesim alani ¢ok
genis  oldugundan fiziksel ve mekanik Ozelliklerinde ¢ok Onemli artislar

goriilebilmektedir (Yilmazbayhan, 2006).
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2.2.6. Bor Nitriir Nano Kompozitler

Yiizyilimizin malzemesi olan plastik malzemeler (Miiller, 1995) icerisinde
bulunan termoplastik hammaddeler ¢esitli yontemlerle {iriinlere doniistiiriiliirken nihai
iriinlin gercek maliyetlerini azaltmak ve kalitesini (1s1l, mekanik ve elektriksel
ozelliklerini) iyilestirmek i¢in sekilendirme esnasinda ana plastige bir takim dolgu
maddeleri ilave edilmektedir (Osman ve ark. 2004, Kwon ve ark. 2002). Bu dolgu
maddeleri kullanilarak yapilan takviyeli kompozit malzemelrde polimer zincirinin nano
parcaciklara tutunup, bu parcaciklara sarilan polimer zincirinin nano boyutlarda
mekanik 6zelliklerinin artmas1 esas alimustir. Bor nitriir nanolevhalarin (BNNL) ¢ok
1yl mekanik 6zelliklerinden dolay1 polimer zincirinin bor nitriir nanolevhalarla beraber
bir kompozit yap1 meydana getirerek mekanik 6zelliklerinin arttirilmasi diistiniilmiistiir.

Son zamanlarda yapilan ¢aligmalarda bor nitriir (BN); sertlik, yiiksek sicaklik
stabilitesi yliksek 1s1 iletkenligi, yiiksek erime noktasi, yliksek hacimsel elektrik direnci,
yiiksek korozyon direnci, 1yi oksidasyon direnci ve bunlara ek olarak kimyasal inertlik
gibi Ozellikleri ile tibbi tedavi, fotokataliz, optoelektronik cihazlar, kaplama ve elektrik
yalitimi gibi uygulamalarda biiyiik ilgi ¢ekmektedir (Shi, 2004; Salles, 2012; Rudolph,
1993). BN miikemmel termal iletkenlik ve elektrik yalitimi 6zellikleri ile termal iletken
plastikler i¢in uygun bir dolgu malzemesidir (Paine, 2002). Bu polimerlerin asinma
direncini gelistirmek i¢in ve kayganlastirict dogast nedeniyle siiper hidrofobik yiizeyler
iretmek i¢cin kullanilabilir (Raman, 2008; Burya, 1996; Pakdel, 2011 ). BN polimerleri
sertlestirmek i¢in kullanilabilecek uygun bir malzemedir (Michael ve ark., 2000).
Hekzagonal bor nitriir, bor nitriiriin diger polimorflar1 arasinda en ¢ok tercih edilen
yapisidir (Lin, 2010). Bor ve azot atomu diizlemsel konjuge katmanlar olusturmak i¢in
grafitin alternatif olarak konumlandirilmis bir izolektronik analogudur (Lin, 2010).
Yaklasik olarak 3000 °C erime noktasina sahip, beyaz renkli bir tozdur (Lipp, 1989).

Polimer nanokompozitler, polimer ve nano-dolgu parcalari birlestirerek,
malzemeleri onlarm c¢esitli fonksiyonel uygulamalarinda iyi isleme ve nispeten diisiik
maliyetli olmalar1 nedeniyle akademik ve endiistriyel alanda dikkat g¢ekmektedir.
(Kickelbick, 2003; Rozenberg, 2008; Pyun J, 2003; Chan, 2002; MacLachlan, 2000 ).
Polimer nano kompozitlerin 6zellikleri nano dolgu pargalarinin kimyasal bilesimi,
geometrisi (sekil ve boyut), dagilimi ve nano-dolgu malzemesi ile polimer matris

arasindaki etkilesimin bir fonksiyonudur. Bir kompozit malzeme i¢in en uygun
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ozellikler, bilinen bir bilesimin matris i¢inde dispersiyonu ve nanodolgu parcalar: ile
matris arasindaki ara etkilesimiyle elde edilebilir.

Son zamanlarda BN nanolevhalar (BNNL), BN nanokabuklar (BNNS) ve BN
nanotiipler (BNNT) gibi temel nanodolgu maddeleri diisiik yogunluk, yliksek 1s1
iletkenligi, elektrik yalitimi, miikkemmel oksidasyon direnci, asitler ile reaksiyonlarinda
pasiflik, diisiik stirtlinme katsayis1 ve termal kararhiliklar1 nedeniyle polimer kompozit
uygulamalarinda daha da ilgi ¢cekmistir (Golberg, 2007; Golberg, 2010).

Zhi ve ark. dolgu maddeleri olarak BNNS ve BNNT kullanarak miikemmel
termal Ozelliklere sahip polimer nanokompozit hazirlamislardir (Terao, 2010; Zhi,
2005; Zhi, 2009 ). Yu, (2012) BNNL/epoksi kompozitlerin termal 6zellikleri {izerine
yaptiklar1 c¢aligmalarinda bor nitriir modifikasyonu ile termal gecis sicakliginin
arttirilldig: ve termal iletkenliginin iyilestirildigi sonucu ¢ikarilmistir.

Madakbas ve ark., (2012) poliakrilonitril / hegzagonal bor nitriir kompozitlerin
termal Ozellikleri lizerine yaptiklar1 caligmalarda, h-BN ilavesiyle kompozitin termal
gecis sicakligmin 83 °C’ den 112 "C’ ye ¢iktig1 tespit edilmistir. Ayrica yiiksek termal
kararliliklarindan dolayi alev geciktiriciligini arttirdigi belirlenmistir.

Gao ve ark., (2011) yiiksek 1s1l iletkenlik, diisiik termal genlesme katsayisi,
diisiik dielektrik sabiti gibi 6zelliklere sahip yiiksek performansli hegzagonal bor nitriir/
bismaleimide kompozitlerin gelistirilmesi {izerine yaptiklar1 c¢alismalarda regine
icerisindeki hBN yiizdesi arttikca termal iletkenligin lineer olarak, dielektrik sabitininde
de belli bir oranda artmis oldugu saptanmistir. Ayrica kompozitin termal genlesme
katsayisinin diisiiriilerek kompozit yapmin 6zelliklerinin iyilestirilmistir.

Kizilkaya ve ark., (2011) polyamidlerin termal, fiziksel ve mekanik 6zelliklerini
gelistirmek i¢in inorganik bilesikler ile hibridizasyonu {lizerine yogunlagmislardir.
Hazirlanan h-BN/polyamid kompozit malzemelerin alev direncinin yani LOI (limiting
oxygen index) degerinin arttig1 Olgiilmiistir. DSC deneyleri sonucunda da Tg
sicakligmin artmasiyla termal 6zelliklerinin iyilestirildigi sonucu ¢ikarilirken, ¢ekme
dayanimi ve ¢ekme modiilii gibi o6zelliklerin sistematik olarak diistiigli sonucuna
varmiglardir.

Gu ve ark.,(2011) bor nitriir dolgu maddesi igeren epoksi kompozitler lizerine
yaptiklar1 ¢aligmalarda, olduke¢a yliksek termal iletkenlik ve egilme, darbe direnci gibi
mekanik 6zelliklerde iyilesme sagladigi sonucuna varilmigtir. TGA analizi sonucunda

termal bozulma sicaklifinin arttig1, ayrica dielektrik sabitinin de arttig1 belirlenmistir.
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Bor nitriiriin  kompozit yapilarda kullaniminin son zamanlarda yeni
yayginlagsmasina karsin, hentiz BN-Karbon elyaf/Epoksi kompozitler iizerine yapilmis
calisma bulunmamasi bu tezin ¢ikis noktasi olmustur. Bu ¢alismada dncelikle bor nitriir
nanolevhalar (BNNL) ile en iyi matris modifikasyonunu saglamak icin, epoksi re¢inesi
icerisinde hangi oranda kullanilmas1 gerektigi tespit edilmistir. Daha sonra ise yiizde
agirlikca belirlenen bor nitriir miktarma gore VARTM yontemi kullanilarak BNNL-
karbon elyaf/epoksi tabakali kompozit levhalar iiretilerek mekanik 0Ozellikleri

arastirilmstir.

2.3. Vakum Infiizyon Yontemi ile Kompozit Malzeme Uretimi

Vakum yardimli regine transferi yontemi (VARTM), sivi recinenin fiber
yiginlar1 arasma vakum etkisi yardimiyla kalip igerisine ¢ekilmesi prensibine dayanan
swv1 kaliplama yontemi olup tabakali kompozitlerin iiretiminde son zamanlarda sikca
tercih edilen bir yontemdir (Goren ve Atas, 2008).

Bir vakum inflizyon prosesin amaci re¢ineyi miimkiin oldugunca hizli olarak
nihai konumuna getirmek ve az bosluk i¢erigine sahip bir parga liretmektir (Reinforced
Plastics, 2004). Uretim maliyeti diisiik, zaman tasarrufu saglayan, tek yiizeyli bir kalip
ile gerceklestirilebilen bu yontem hizli ve temiz iiretiminin énemli oldugu, denizcilik
endiistrisinin yani swra bliylik ve kompleks uygulamalarda kullanilmaktadir. Ayrica bu
yontem, kompozit yapinin icerdigi hava kabarcigini en aza indirirerek {retim
tekniginden kaynaklanan hatalarida azaltmaktadir (Khattab, 2005; Reinforced Plastics,
2004). Bu yontemin amaci, fiberler arasindaki bosluklarin sivi re¢ine katilagmadan once
recine ile doldurulmasidir (Advani ve Sozer, 2003). Sekil 2.14."de VARTM yontemi

sematik gostrimi verilmistir.

Vakum tarafindan
sedimaziik takviye malzemesi
Tapasi igerisinden emilen regine

Vakum Cantasi
f Ust katman velveya regine

dagihim kumasi

Takviye Malzeme
Istifi

*.__ Vakum

Uygulamasi

-

Sekil 2. 14. VARTM yéntemi sematik gostrimi (O.Memis 2008)
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Vakum infliizyon yonteminde ilk olarak kalip hazirlanir ve fiberlerin kalip
iizerine serilir. Kalip vakum c¢antas1 ile kaplanir ve vakum olusturulurduktan sonra
recine kalip igerisine vakumlanir. Uretilen parcalarm kiirlenmesi ile proses sonlanir
(Chandrasekaran, 2011).

Regine Transfer Kaliplama (RTM) ve Vakum Destekli Rei¢ne Transfer
Kaliplama (VARTM) metodu gelistirilmis fiber takviyeli kompozit iiretiminde sivi
kaliplama prosesinin yaygin bicimde kullanilan iki smifidir. RTM yonteminde fiber
preformlar rijit kalib1 ¢evrelemektedir. Regine fiberler arasi bolgeyi iyice doldurmak
icin giris olarak adlandirilan kaliptaki agikliklardan enjekte edilir (Jeffrey ve ark, 2004).
VARTM imalati seri iiretimde ¢ekici ve uygun bir yontemdir (Johnson ve Pitchuman,
2007). VARTM de ise preformlar rijit bir kalip tizerine yerlestirirlir ve kalip esnek bir
vakum torbastyla sizdirmaz bigimde ortiiliir (Johnson ve Pitchuman, 2007). Sistem ¢ikis
delikleri yoluyla vakuma tabidir (Johnson ve Pitchuman, 2007). Vakum basinci
re¢inenin kalip igerisindeki giris kanallarindan gecerek kaliba cekilmesini saglar
(Jeffrey ve ark, 2004; Johnson ve Pitchuman, 2007 ). Iki iiretim yaklasimmda da son
irlinlin elde edilmesi, fiber yataklarinin regine akisi ile tamamen doyurulmasin igerir
(Jeffrey ve ark, 2004).

RTM yodnteminde recine rijit kalip ile preformlara basing altinda enjekte edilir.
Recine ve preformlara uygulanan basinca dayanacak kadar sert olan kalip preformun
sekil degisimini Onleyebilir ve bu yiizden boyut degisiklikleri goz ardi edilebilir.
Boylece hacim orani parga boyunca sabit kalir. VARTM de regineyi esnek bir kaliba
cekmek icin vakum kullanilir ve bu metotda preformlarin sekil degisimi kisitlanmaz.
Reg¢ine kaliba doldurulurken preformlara uygulanan vakum basinci parga kalinliginin ve

dolum stiresinin fonksiyonudur (Jeffrey ve ark, 2004)

2.3.1 Vakum Infiizyon Yonteminin Avantaj ve Dezavantajlari

Vakum inflizyon yontemi ile iiretilen kompozit tabakanin kalitesi operatoriin
calisma becerisine bagh olmadigindan parca kalitesi istikrarlidir. Lamineler arasma
sikismis hava kabarcigimin olusturdugu hatalar oldukca azaltildigindan lamine yapi
mitkemmel bir bigimde birlestirilmis ve et kalnlig1 sabit olmaktadir. Kaburga, 6z ve
dirsek benzeri karmasik yapilar1 bulunan parcalarin imalati, bir biitiin olarak tek bir
adimda gerceklestirilebilmektedir. Uretilen parca net boyda hazirlanarak son (talasl)

islem stiresini azalmakta ve parcanin kaliplanmamis yiizeyinde bir i¢c kalip
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kullanilmasiyla yiizey kalitesi oldukga iyi olan parcalar ¢ikarilabilir.Bu yontemle iyi bir
takviye-recine orani saglayarak yiiksek mukavemetli ve diisiik agiwrlikli pargalar
iiretilmesine olanak saglar. Ayrica bu yontemin ¢evre acisindan da énemli bir avantaji
buharlasan organik bilesenlerin havayi kirletmemesidir (Memis, 2008).

Yontemin dezavantajlar1 ise, malzeme tedarik masraflar1 ve talash islem
masraflar1 yliksektir. Her {iriin kendine has bazi siire¢ gelistirmelerine ihtiyag
duyabilmektedir (Memis, 2008).

Geleneksel kompozitlerde, mekanik o6zellikler agisindan yapilan malzeme
tasariminda fiber dogrultular1 degistirilerek istenilen dogrultularda yiiksek mekanik
ozellikler elde edilir. Nanoparcacik ve fiber takviyeli polimer (FRP) kompozitlerin
takviye edilmesi konusu detayli olarak diisliniildiigiinde, FRP kompozitlerin zayif
halkas1 olarak bilinen tabakalar arasi bolgenin takviye edilmesi 6nem kazanmaktadir.
FRP kompozitlerde tabakalar arasi bolge fiber takviyesinin olmadigi bolge olup,
kompozit malzemenin servis Omrii sirasinda tabaka ayrilmasi veya matris ¢atlamasi gibi
cesitli mekanizmalar ile hasara ugrayarak kompozit malzemenin islevini yitirmesine
neden olabilir (Wicks ve ark., 2010). Nispeten zayif tabakalar aras1 bolge 6zellikleri,
tabakali kompozit sistemlerin genel performansini siirlandirir.

Tabaklar aras1 dayanimimin arttirilmasi i¢in baz1 yontemler gelistirilmistir: 3-D
fiber kumas kullanimi, dikme ve z-pinleme (Eskizeybek, 2012). Bu yontemlerin hepsi
tabakali kompozitlerde kalinlik yOniindeki mekanik ozelliklerin iyilestirilmesinde
kullanilir. Ancak bu yontemlerin hepsinde, uygulamada tabakali kompozitler tahrip
edildigi i¢in heniiz tabaka yoniindeki mekanik 6zelliklerin diismesindeki etkileri tam
olarak ortaya koyulamamistir (Eskizeybek, 2012). Bu baglamda, yukarida bahsedilen
ozellikleri sayesinde bor nitriir nanoparcacik takviyesi, tabakali kompozit malzemelerin
zayif halkasi olarak adlandirilan tabakalar aras1 dayaniminin iyilestirilmesi ve tabakali
kompozit malzemeleri hasara ugratmadan servis performansinin arttirilmas: hususunda

onemli bir dolgu malzemesi olarak karsimiza ¢ikmaktadir.
2.4. Kompozitlerde Hasar Mekanizmasi

Tabakali kompozit malzemeler, metalik malzemelere gore farkli hasar tiplerine
sahiptir. (Clarke 2002). Sekil 2.15.'de fiber takviyeli kompozitlerde meydana
gelebilecek hasarlart tiirlerini gostermektedir. Cekme yiikii etkisiyle kompozit tabakada
Sekil 2.15.a'da gosterildigi gibi matriks catlagi, fiber kopriisii, fiber kopmasi, fiber

styrilmasi ve fiber-matriks ayrilmasi hasarlariin birkagi meydana gelebilir. Diizlem dis1
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gerilmeler Sekil 2.15.b'de goriildiigii gibi tabaka ayrilmasina sebep olabilir. Sekil
2.15.c'de ise basma yiiklemesiyle olusan fiberlerin mikro burkulmasi gosterilmistir.
Kompozit malzemede tabaka ayrilmasi olmus bolge veya bosluk mevcutsa, Sekil
2.15.d'de gosterildigi gibi basma yiikii etkisiyle makroskobik tabaka ayrilmasi
burkulmasi meydana gelebilir (Chadegani, 2008).

(a) (b)

(©) (d)

Sekil 2. 15. Kompozitlerde hasar tipleri a) Diizlem i¢i hasar, b) Tabaka ayrilmasi, c)Mikro burkulma,
d) Tabaka ayrilma burkulmasi (Anderson 2005)

3. MATERYAL VE YONTEM
3.1. Ark Desarj Yontemi ile Bor Nitriir Nanoyapilarin Uretimi

Ark desarj yontemi, nano boyutta pargacik iiretiminde kullanilan en basit, en az
maliyet gerektiren ve uygun sartlar altinda oldukca verimli olan bir yontemdir. Bu
calismada bor nitriir nanolevhalarm (BNNL) sentezlenmesinde ark desarj yontemi
kullanilmistir. Ark desarj yonteminde anlik yiiksek sicakliklara ulagilmasi ve bu yiiksek
sicakliklarda bor nitriiriin buharlasarak iyonize hale gelmesini saglanacaktir. Ark
esnasinda iretilen nanopargaciklarn ortam ile temasmin kesilmesi ve safliginin
korunmasi, iiretimin 6nemli bir asamasin1 olusturmaktadir (Karabulut, 2009). Ark desar;j
esnasinda deneyin sivi azot ortaminda iretimin gerceklestirilmesi ile ark bolgesinin

tecrit edilmesi saglanmistir.
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3.1.1. Ark Desarj Yontemi Uretim Unitesi

Paslanmaz ¢elik malzemeden imal edilmis olan ark desarj {initesi elektrotlarin
baglanacagi anot ve katot kutbu olarak iki kisimdan olugmaktadir. Anot kismi,
elektrotlar aras1 boslugu sabit tutarak arkin kararliliginin saglanabilmesi i¢in, elektrotun
erime hizina bagli olarak el ile kontrol edilebilecek sekilde hareketli olarak
tasarlanmigtir. Katot kismi ise sabittir. Anot ve katot kisimlar1 birbirinden yalitilarak

ayrilmig ve elektrotlar es eksenli olarak karsilikli gelecek sekilde konumlandirilmistir.

B |
| Kontrol civatasi | e aeuial]
=
Voltaj
Glcer
-

Sekil 3. 1. Ark desarj {initesitesi semtaik gdsterimi (Sonmezoglu, 2013)

Ark desarj iinitesinin sematik olarak gosterimi Sekil 3.1'de verilmistir. Ark
desarj tinitesi basitce ark olusumunda el ile kumanda edilerek elektrotlarin ileri geri
hareketi i¢in kullanilan kontrol civatasi, sistemde kisa devre olmamasi i¢in yalitim
malzemesi olarak konumlandirilmis teflon izolatér, kontrol civatasinin u¢ kismina
baglanan anot elektrotu tutucusu, alt plaka iizerine vidalanan katot elektrotu tutucusu ve
cthaza akimi saglamak i¢in sisteme baglanan gii¢ kaynagindan olugsmaktadir.

Yapilan ¢alismalarda bor nitriir tozlari, tungsten ve bakir ¢ubuklar, cam beher
gibi bir takim laboratuar malzemelerinden yararlanilmistir. Tungsten ¢ubuklar Alfa
Easar Company ve bor nitriir tozlar1t BORTEK - Bor Teknolojileri Ltd. Stid” den temin
edilmistir. Kullanilan elektrotlar bakir ve tungsten cubuklardan islenerek imal

edilmislerdir.
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3.1.2. Ark Desarj Yontemi Uretim Asamalar

Yapilan deneysel ¢alismalar 3 ana baglik altinda toplanmistir. Bunlar sirastyla 6n

hazirlik, sentezleme ve deney sonuglarmin incelenmesidir.
3.1.2.1. On hazirhk islemleri

Sentezleme caligmalarindan sonra dogru sonuglar almabilmesi agisindan 6n
hazirlik ¢alismalarinda kullanilacak malzemelerin  temizligi, {retilecek olan
nanoparcaciklarin saflig1 acisindan dikkat edilmesi gerekilen en 6nemli hususlardan
biridir (Karabulut, 2009). Elektrotlarin hazirlanmasi ve kullanilacak tiim malzemelerin
se¢iminden sonra ki asama bu malzemelerin temizlenme islemidir. Bu nedenlerle
oldukga titiz ¢alisilmaya 6zen gosterilmistir. iki ayr1 deney grubu iginde anot kutbu
malzemesi tungsten olup, katot kuptu olarak deneylerden ilkinde bakir, ikincisinde
tungsten elektrot malzemesi kullamilmistir. Anot kutbuna baglanilacak elektrot
malzemesine olan tungsten rod ile es merkezli 7 mm derinliginde ve 3 mm capinda
delik delinmistir.Elektrotlar 1iki ayr1 deney grubu i¢in tungsten ve bakir
malzemelerinden torna, matkap, gibi makinelerle islenerek hazirlanmistir. Delme islemi
gerceklestirilmis elektrot, %5 katalizorli (%3Ni+%1Y+%1Co) mikro boyutlu bor nitriir
tozlar1 ile doldurulmus ve sikistirilmistir. Elektrotlarin doldurulmasi spatula yardimi ile
gerceklestirilmis, doldurulan malzemenin sikistirilarak bosluk birakmamasi igin delik
capmna uygun sikistirma cubuklar1 ile baski uygulanmistir. Diisiik cap degerlerinde
dokiilme sorunlarma rastlanilmadig icin deligi kapatmaya gerek duyulmamustir.

Hazirlanan elektrotlar ark desarj tinitesinde ilgili yerlere baglanmis ve ark desarj
iinitesi elektrik baglantilar1 yapilip cam beher igerisine yerlestirilmistir. Ark desarj
iinitesinin deney sirasinda sabit konumda kalmasi, titresim yaratmamasi ve arkin
siirekliliginin bozulmamasi i¢in beher icerisine dikkatlice yerlestirilmeye Ozen
gosterilmistir. Cam beher sivi azotla doldurulduktan sonra sentezleme caligmalarina

gecilmistir.
3.1.2.2. Sentezleme islemleri

Sentezleme islemine bagslamadan Once, deney sivi azot ortami igerisinde
yapildig1 i¢in sivi azotun beher ile 1s1l dengeye gelmesi saglanilincaya kadar ark
olusturulmadan once bir siire beklenilmistir. Bu siire¢ igerisinde beher igerisinde

bulunan sivi azotun buharlasarak eksildigi goriilmiistiir ve tekrardan elektrotlarin
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seviyesinin istiinii ge¢inceye kadar behere sivi azot ilavesi edilmistir. Burada sivi ortam
hem ark ortamini olusturmus, hem de gerekli sogumay1 saglamistir. Cam beher
kullanilarak reaksiyonun net bir sekilde gozlemlenebilmesi ve takip edilebilmesi, ayni
zamanda gerektiginde miidahale edilmesi amag¢lanmistir.

Ark desarj tlinitesi kurulumu ve baglantilar1 tamamlandiktan sonra gii¢ linitesi
50A akim degerine ayarlanarak {iiretim islemine baslanilmistir. Elektrotlarin ark
sirasindaki durumlar1 gozlemlenmis, arkin kararliligini koruyabilmesi icin gerilim
degeri belirli aralikta tutulmaya calisgilmistir. Gerilim artis1 oldugunda kontrol civatasi
elle ¢evrilerek anot elektrotuna yaklastirilmistir. Anot elektrotunun igerisindeki tozlar

tiikenince isleme son verilmistir.
3.1.2.3. Numune hazirlama islemleri

Sentezlenen iiriinlerin karakterizasyon c¢alismalarinda dogru ve gilivenilir
sonuclar alabilmek icin dikkat edilmesi gerekilen en 6nemli husus yine kullanilacak
malzemelerin temizligi ve numunelerin toplanmasinda gosterilen titizliktir. Deney
sonunda olusan nanoparcaciklari toplamak i¢cin oncelikle sivi azotun beher igerisinden
buharlasarak uzaklasmasi beklenilir ve bu arada beherin cidarlarina belli zaman
araliklartyla alkol sikilir. Boylelikle cidarlarda yapisip kalan nanopargaciklarin akarak
kabm dibine inmesi ve toplanmasi amaglanirken ayni zamanda da nanopargaciklarin
alkol ortamma alinarak havayla temasi kesilmesi amaclanmistir. Son olarak kabin
dibinde toplanan nanopargaciklar daha kiiciik behere bosaltilmis ve buradan da pipetler
yardimiyla silikon wafer {izerine birka¢c damla damlatilarak SEM numuneleri
hazirlanmis ve petri kapina konularak muhafaza edilmistir. TEM goriintiileri i¢inde s1vi
soliisyondan bir miktar alinip kiigiik tiiplere doldurularak numuneler hazirlanmistir. Bir
miktar madde yine pipet yardimiyla ayr1 bir tiipe alinarak alkol ile seyreltilmis ve FTIR
numunesi hazirlanmistir. En son olarak beher icerisindeki nanoparcaciklar vakumlu
firmda kurutularak kati numuneler elde edilmis ve bunlarda da XRD numunesi

hazirlanmistir.
3.2. Bor Nitriir Nano Levha-Epoksi Polimerik Nano Kompozitlerin Uretimi

Bu kisimda hazirlanan BNNL/epoksi nanokompozit numunelerinin hangi
metotlarla nasil tretildigi anlatilmistir. En 1y1 matris modifikasyonunu saglayabilmek
acisindan, bor nitriir nanolevhalarin epoksi icerisinde hangi oranlarda katilacagi farkl

oranlarda hazirlanan ¢ekme numuneleri ile belirlenmistir. Burada BNNL/epoksi nano
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kompozitlerin liretimi standartlara gore hazirlanan metal kaliba dokme yontemi ile
gerceklestirilmistir.

Bu ¢alismada tercih edilen epoksi recine ticari olarak bulunabilen ve Momentive
firmasi tarafindan saglanmis olan diisiik viskoziteli MGS-L285 laminasyon reginesidir.
Tez calismasinda kullanilan nano yapidaki h-BN'ler BORTEK Bor Teknolojileri ve
Mekatronik San. Tic. Ltd. Sti. firmasindan tedarik edilmis olup boyutlar1 yaklasik

olarak 80 nm ile 205 nm arasinda degisim gostermektedir.

3.2.1. Bor Nitriir Nanolevhalarin Polimer Icerisinde Dagitilmasi

Dagitim yontemlerinin amaci bor nitriir nanoparcaciklarini birbirinden ayrilmig
olarak recine icerisinde homojen bir sekilde dagitmaktir. BNNL'lar regine igerisinde
gerilme yigilmalarina neden olabilecek kiimelenmeler olusturmamali ve bu durumdan
kacimilmalidir.

BNNL epoksi reginesi ile karistrmak ic¢in uclu sonikasyon yontemi
kullanilmistir. Ultrasonikasyon sirasinda, basing dalgalari sivi ortam iginde yayilir. Bu
yayilim esnasinda yliksek ve al¢ak basing bolgeleri olusur. Bu bolgelerin olusma sikligi
ses frekansina baglidir. Diisiik basing bolgelerinde, yliksek siddetli ses dalgalar1 kiiciik
vakum baloncuklarinin veya bosluklarmin olusmasina neden olabilir. Bu baloncuklar
kritik hacme ulastiklarinda daha fazla enerji yutamazlar ve yiiksek basing bdlgesinde
sesli bir sekilde patlarlar. Bu olaya ultrasonik kavitasyon adi verilir. Bu patlama ile
yiiksek sicaklik ve basing aciga ¢ikar. Ayrica bu baloncuklar patladiginda yiiksek hizli
swv1 jetlerinin olusmasina neden olur (Suslick, 1990). Olusan siv1 jet akimlar1 yeteri
kadar enerjiye sahip olabilirse bor nitriir nanolevhalar1 bir arada tutan kuvvetleri
yenebilir ve sivi icerisinde dagilmasini saglayabilir.

Ik olarak uygun miktarda BNNL ve epoksi regine almarak tartilmistir. BNNL'
lerin birbirinden ayrilmasini saglamak ve epoksi igerisinde aglomere olmasini dnlemek
amaciyla oncelikle BNNL' ler etil alkol igerisnde 15 dk sonikatorle karistirilmistir. Elde
edilen bu siispansiyon uygun miktarda alinmis epoksi re¢inesine ilave edilerek 15” er dk
periyotlarla 1 saat karistirilmistir. Sonikasyon sirasinda, sonikasyon siiresi ve sonikator
ucun epoksi recine icersine ne kadar daldirildigina bagl olarak karigimm sicakligi
artmaktadir. Ancak karisimin sicakliginin artmasi, epoksinin viskozitesini diislirecegi ve

karisim icersine hapsolabilecek hava kabarciklarmi engelledigi i¢in kontrol
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edilebildiginde istenilen bir durumdur. Bu sebeple karisimin gerceklestirildigi cam
bardak, igerisinde su bulunan biiyiik bir beher igerisine yerlestirilmis ve karigimin
sicaklig1 oOlgiilerek 85° C yi gegcmemesi Onlenmistir. Ayn1 zamanda bu sicakliklarda
alkoliin epoksi karisimi icerisinden ugarak uzaklagsmasi da saglanmistir. Epoksi
re¢inesinin sertlestiricisi katilmadan Once karisimin sicakligi, 15 dk su banyosuna

bekletilmesi ile oda sicakligina diisiirtilmiistiir.

)

Utrazonik
Transduszer
TtanyumUs

7 =

Sekil 3. 2. BNNL' lerin epoksi regine i¢erisinde dagitilmasinda kullanilan uglu sonikator

3.2.2. Bor Nitriir Nano Levha-Epoksi Polimerik Nano Kompozitlerin Uretimi

Cam bardak icerisine uygun miktarda alinan epoksi reginesi ile agirlikca % 0,
0.2, 0.4, 0.5, 0.7, 1, 2, 3 oranlarinda olacak sekilde BNNL' ler ilave edilerek 15
dakikalik periyotlar ile 1 saat uclu sonikatérde ve 1 saat ultrasonik banyoada
karigtirilarak homojen bir dagilim saglandi. Karistirma islemi tamamlandiktan sonra oda
sicakligma sogutulmasi i¢in su banyosuna daldirildi. Burada epoksinin oda sicakligina
sogutuldugundan emin olunmas1 gerekmektedir. Aksi takdirde epoksiye sicakken ilave
edilen kiirlestirici cok hizli bir sekilde katilasma gergeklestirerek kaliba dokiilmesine
olanak saglamamaktadir. Sogutulan karisima agirlikga %30 kiirlestirici katilarak 5 dk
elle mekanik olarak karistirildi. Son olarak 20°C ve 0.6 bar altinda vakum firminda gaz
giderme islemi i¢in 20 dk bekletilmesiyle kaliba dokmeye hazir hale getirilmistir.

ASTM (D4762 - 11a) standartlarina gore hazirlanan ¢cekme numunesi kaliplarma
polivaks sv-6 kalip ayiricis1 uygulandiktan sonra epoksi karisimlari kalip bosluklarina
dokiilmustiir. Oda sicakligindaki firin igerisine konularak firm 120 °C sicakliga
ayarlanmustir. I1k bir saat icerisinde firinin 25 °C* den 70 °C sicakligina ve ikinci saatin
sonunda 120 °C’ ye ulastig1 gdzlenildi. Bu asamadan sonra 3 saat daha 120 °C sicaklikta
kiirlemeye devam edildi. Toplam 5 saatlik siire¢ sonunda firin kapatilarak, firmin ortam

ile 1s1l dengeye gelmesi beklenildi. Kiirleme esnasinda 1smin kademeli olarak
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arttirllmasi ve numunelerin ortam sicakligia yavas bir sekilde diisiiriilmesiyle malzeme
icerisinde olusabilecek kalint1 gerilme minimuma indirilmistir.

Son olarak kalip igerisinden ¢ikarilan numunelerin yan yiizeyleri zimpara ile
temizlenerek c¢apaklar ve test esnasinda c¢entik etkisi yaratabilecek yiizeyler
giderilmistir.

Sekil 3.3.'de polimerik ¢ekme numunelerinin yapiminda kullanilan kalip
gosterilmektedir. Kalip kabaca 4 mm kalinliginda iki adet paslanmaz celik sacdan
olusmaktadir. Ustteki celik sac ASTM (D4762 - 1la) standartlarindaki numune
boyutlara uygun olarak lazer kesim ile bosaltilmistir. Alt levha ise kapak vazifesi
gormekte ve kalip tabanini olusturmaktadir. Bu iki parcaya kalip ayirict siiriildiikten

sonra civatalarla sikistirilarak kalip hazirlanmaktadir.

Sekil 3. 3. Cekme numunesi kalibi

Sekil 3.4.'de kaliptan ¢ikarilmig saf epoksi ve agirlikga %0.4 BNNL takviyeli

epoksi kompozit ¢gekme numuneleri goriilmektedir.

% 0.4 (ag) BNNL/Epoksi

l Saf Epoksi .-" .

| S -

Sekil 3. 4. Saf epoksi ve %0.4 (ag) BNNL/epoksi nanokompozit gekme numuneleri
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3.2. Vakum Infiizyon Yontemi ile Tabakah Kompozitlerin Uretimi

Bu kisimda epoksi matrise yapilan BNNL modifikasyonunun, karbon kumas
takviyeli tabakali kompozitlerin mekanik 0Ozelliklerine etkisinin incelenmesi igin
hazirlanan BNNL-karbon kumas/epoksi tabakali kompozit levhalarin {iretim metotu
aciklanmistr.  VARTM yontemi ile kompozit levha iiretiminde en 1yi matris
modifikasyonunu saglayabilmek acisindan, epoksi igerisine katilacak BNNL miktari
daha once ¢gekme numuneleri ile belirlenen agirlikca %0.4 BNNL orani esas alinarak
hazirlanmistir. Burada BNNL-karbon kumas/epoksi levha iiretimi VARTM yontemi ile
gerceklestirilmistir.

Bu calismada tercih edilen epoksi regine ticari olarak bulunabilen, Momentive
firmas1 tarafindan saglanmig diisiik viskoziteli ve iki fazli (%80-90 diglisidil eter
bisfenol A ve %10-20 alifatik diglisidil eter karigimi) MGS-L160 laminasyon
recinesidir. Diislik viskoziteli olusuyla vakum infiizyon metoduna uygun bu re¢inenin
kiirlestiricisi ise yine Momentive firmasi tarafindan saglanan MGS-H160 (%70-90
sikloalifatik amin ve %10-30 polioksil alkil amin karigimi) dir.

Karbon fiber kumas ve diger tiim vakum infliizyon ekipmanlar1 Dost Kimya
Endiistriyel Hammaddeler San. Tic. Ltd. Sti’ den temin edilmis olup karbon fiberlerin
alana bagli yogunluklari 300 gr/m® olup her bir demet 12000 adet filamentden meydana
gelmektedir.

3.2.1. Vakum Infiizyon Yénteminin Uygulanisi

VARTM yontemi tabakali kompozitlerin liretiminde son zamanlarda yaygin
olarak tercih edilen bir metotdur (Goren ve Atas, 2008). Literatiirde farkli adlar ile
bulunabilen bu yontem (Ragondet, 2005), birbirinden kiigiik farkhiliklar ile ayrilsa da
temelde kuru fiber yigininin vakum etkisi altinda sivi recine tarafindan islatilmasi
prensibine dayanmaktadir (Eskizeybek, 2012). VARTM yontemi maliyet ucuzlugu,
farkli biiylikliiklerde kompozit {retimine olanak saglamasi nedeniyle tercih
edilmektedir. Ayrica, kompozit tabakalarin icerdigi hava kabacigi hatalarmi en aza
indirir ve imalatdan kaynaklanan hurda olusumunu azaltir (Khattab, 2005). Bu boliimde
VARTM yontemi ile bor nitriir-karbon elyaf/epoksi hibrit nanokompozit levhalarin
iiretimi anlatilacaktir. Uretiminde kullamlan vakum infiizyon iinitesi Sekil 3.5.'de

gosterilmistir.
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Vakum inflizyon {nitesi basit olarak sicakligi ve vakum basinc1 kontrol
edilebilen paslanmaz c¢elik sac ve vakum pompasindan olusmaktadir. Paslanmaz ¢elik
sac yiizeyi Oncelikle tiner ile temizlendi. Temizlenen ylizey {izerinde vakum
sizdirmazlik bandi c¢ekilerek kaliplamanin yapilacagi bolge belirlendi. Bu bdlge
icerisindeki yiizeye ince bir film tabakasi olusturacak sekilde polivaks sv-6 kalip ayirici
stiriildii. Olusan tabaka tizerine ilk kat olarak epoksinin kilcal kanallarda ilerlemesini
saglayan dagitici file ve onun lizerine kompozit levhadan ayrilmasini saglayan soyma
kumasgi serildi. Bu tabakalarin lizerine uygun Olgiilerde (150x300 mm) kesilen 10
tabaka oOrgili karbon fiber kumasi serildi. Karbon elyaf yiginin hemen tizerine tekrar
filenin ayrilmasin1 kolaylastiran soyma kumasi ve son olarak dagitici filenin
serilmesiyle daha sonraki asamalara ge¢ildi. Burada hem en alt da hem de en iistte
dagitici file kullanilmasiyla fiber tabakalarinin tamaminin 1slanmasi saglanarak
epoksinin homojen dagitilmasi amaclandi. Re¢ine enjeksiyonunun yapilacagi girig ve
vakum yapilacag1 c¢ikis spiralleri yiginlarmm etrafina yigin uzunlugunda kesilerek
yerlestirildi.

Son olarak ¢ift vakum posetleme olusturularak karbon elyaf yiginlarmma epoksi
gonderilmesine hazir hale getirildi. Numune boyutlarinin biiylik olmasindan kagiilarak
BNNL/epoksi karisiminin karbon fiberler tarafindan filtrelenmesi etkisi azaltilmistir. Bu
islemler sematik olarak Sekil 3.6.'da gosterilmektedir.

Burada agirlik¢a %0.4 BNNL iceren epoksi karigiminin hazirlamak i¢in yeteri
miktarda BN nanolevha ve tiim karbon kumas katmanlarini 1slatmaya yetecek kadar
epoksi regine (150 gr) tartildktan sonra BNNL' lerin epoksi i¢cinde dagitma prosesi daha

once boliimde anlatildig1 gibi gergeklestirilmistir.
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Sekil 3. 5. Hibrit nanokompozit {iretiminde kullanilan VARTM {initesi ve bilesenleri a)Sicaklik ve basing
sensorleri panosu b) Elektrik kontrol paneli ¢) Sicaklig1 kontrol edilebilen ¢elik satth d)Dokunmatik
kontrol paneli ) Vakum pompasi (Eskizeybek, 2012)

Dagitica file
Soyma kumasi
Cam fiber tabakalan

Vakum cantasi

Soyma kumasi
Dagitica file
Sivi kalip ayirica

Sizdirmaz bant
Vakum

Regine Girisi

- Isitilabilen paslanmaz sac
Recine akis yonii

Sekil 3. 6. VARTM iiretim isleminde malzeme iiretiminde kullanilan yardimei bilesenlerin yerlesiminin
sematik gosterimi (Goren ve Atas, 2008)
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Epoksi veya BNNL/epoksi karisimi karbon elyaf yigini i¢ine gonderilmeden
once agirlikca % 25 Kkiirlestiricisi katilarak 5 dk boyunca el ile mekanik olarak
karistirildi. Uretimde ¢ift vakum ydntemi kullanildi. Bu yéntemde yaygm olarak
kullanilan metottan farkli olarak standart vakum posetleme bittikten sonra bir kat daha
vakum poseti gecirilerek sizdirmazlik saglandi. Sekil 3.7.'de birinci ve ikinci posetleme

ile bunlarm olusturdugu vakum bolgeleri gosterilmistir.

Sekil 3. 7. VARTM metodunda de ¢ift vakumun uygulanisi

Regine enjeksiyonundan dnce dis vakum torbasi igindeki hava 0.8 bar vakum
uygulanarak ¢ekildi. Ik vakum torbasinda ki i¢ vakum ise 0.3 bar’da tutuldu. Daha
sonra, emme girisi agilarak epoksi veya BNNL/epoksi karisimi fiber yigini igersine
gonderildi. Olusturulan dis vakum ile karbon fiber tabakalarmnin rahatlamasina ve
dolayis1 ile tabakalar arasindaki mesafenin agilmasina imkan verilerek epoksi veya
BNNL/epoksi karisiminin tabakalar arasma niifuziyetinin artmas1 saglandi. I¢ vakum
kademeli olarak 0.8 bar’a yiikseltildi ve saf epoksinin veya BNNL/epoksi karigiminin
yavag ve kontrollii bir sekilde ilerlemesi ile fiberlerin tam olarak 1slatilmasi saglandi
(Sekil 3.7.a). Bu asamadan sonra dig vakum bosaltilarak sadece i¢ vakum etkisiyle
fiberler sikistirild1 (Sekil 3.7.b). Epoksi veya BNNL/epoksi karigimi ¢ikis borusundan
¢ekilmeden dnce 10 dk boyunca bosluklar1 doldurmasi icin beklendi. Uretilen hibrit
nanokompozit levha 1 saat 50 °C, 1 saat 100 °C, 3 saat 110 °C, 2 saat 80 °C, 2 saat 50 °C
ve 2,5 saat 25 °C de kademeli olarak kiirlenmesiyle proses tamamlandi. VARTM
yontemi ile iki farkli tiir kompozit numunesi iiretilmistir. Ilk tiir numuneler kontrol
numuneleri olup epoksi matriks igerisinde BNNL'ler yoktur. Cekme ve egilme

deneylerinde kullanilacak numuneler ayr1 ayri iiretilmistir.
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3.3. Analiz Teknikleri
3.3.1. Fourier Déniisiimlii Infrared Spektroskopi Olgiimleri

Fourier Transform Infrared spektroskopi tekniginde numuneye zarar vermedigi
bilinen IR 151 sogurulmasi, molekiile 6zgi titresim ve donmeye ve bunun sonucu
olarak da belirli frekans degerlerinde karakteristik sinyallerin olusmasmma neden
olmaktadir. Bu nedenle molekiiler yapilarin karakter tayininde ¢cok dnemli bir yer teskil
etmektedir.

Elektromanyetik spektrumun dalga boyu 0.75 pm ile 1000 pm arasinda kalan
bolgeye infrared bdlgesi ad1 verilir. Infrared bolgesini, yakm (0.75 um-2.5 pm), orta
(2.5 um—15 pm) ve uzak (15 um—1000 pum) infrared olarak iige ayirilir. Infrared
absorbsiyon spektroskopisine titresim spektroskopiside denilir. Bunun sebebi infrared
isinlar1 molekiiliin titresim hareketleri tarafindan absorplanmasidir. Cilinkii infrared
1stmas1 UV ve goriliniir bolge 1s1mas1 gibi elektronik gecisleri saglayacak kadar yiiksek
enerjili degildir. Ancak molekiildeki donme ve titresim diizeyleri arasindaki gegisleri
saglayabilir. Kizilotesi (IR) Spektroskopisi temel olarak kizilotesi 1s18n incelenen
madde tarafindan sogurulmasina dayanir. Sogurulma, molekiildeki baglarm titresimi ve
doniisleri icin gerekli miktarda dalga enerjisinin, cihaz tarafindan elektromanyetik
spektrumun kizilotesi bolgesinden gonderilmesiyle gerceklesir.

Spektroskopik yontemlerde 1s1ma siddeti, frekansin veya dalga boyunun bir
fonksiyonu olarak almirken FT-IR’ da zamanin bir fonksiyonu olarak alinir. Yani elde
edilen spektrum zaman tabanhdir. Isik kaynagindan yayilan IR 1s1mas1 bir dalgaboyu
ayiricisindan gegmeden Ornek ile etkilesir. Boylece cihazin spektrum tarama hizinda
cok biiytik bir diisiis olur.

IR spektroskopisinde kati, sivi, gaz ve ¢ozelti halindeki 6rneklerin spektrumlari
alinabilir. Ornegin bulundugu forma gore drnek hazirlama farklidir. Bu yontemde amag
herhangi bir bilesigin yapis1 hakkinda bilgi sahibi olmak veya yapisindaki degisiklikleri
incelemektir. Bilesigin alinan IR spektrumu ile yapidaki baglarin durumu, baglanma
yerleri, yapinin aromatik veya alifatik olduguna dair bir bilgi edinebiliriz. Bu yontem
tek basma cok aydinlatici olmamaktadir. Diger spektroskopik yontemlerde destekleyici
olarak kullanilmalidir. IR spekturumunda 3600-1200 cm™ arasim kapsayan bolge
foksiyonel grup bélgesi, 1200-600 cm™ arasini kapsayan bolge ise kiiciik yapisal

degisiklikleri veren parmak izi bolgesi olarak adlandirilir. IR atlas1 olarak adlandirilan
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ve saf bilesiklerin spektrumlarinin yer aldigi bir atlas bulunmaktadir. Alman

spektrumlar bu atlastaki spektrumlarlada karsilastirilabilir.

FT-IR analizlerinde Perkin Elmer 1725 FT-IR spektrofotometresi kullanildi.
Numunelere ait FT-IR spektrumlar1 azaltilmis toplam reflektans (ATR) teknigi ile
kaydedildi. Her numune 550-4000 cm™ araliginda ve 2 cm™ ¢oziiniirlikte incelendi.
ATR ylizeyl numune Ol¢iimii alinmadan once etil alkol ile dikkatlice temizlendi ve

Olciimler temizleme isleminin ardindan gerceklestirildi.

3.3.2. Taramali Elektron Mikroskobu Goriintii Analizleri

Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM) goriintii, yiiksek voltaj; ile
hizlandirilmig elektronlarin numune iizerine odaklanmasi, bu elektron demetinin
numune ylizeyinde taratilmasi sirasinda elektron ve numune atomlar1 arasinda olusan
cesitli girisimler sonucunda meydana gelen etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi
ve sinyal giiclendiricilerinden gecirildikten sonra bir katot isinlar1 tiipiiniin ekranina
aktarilmasiyla elde edilir. Modern sistemlerde bu algilayicilardan gelen sinyaller dijital
sinyallere cevrilip bilgisayar monitdriine verilmektedir. Gerek ayirim giicii, gerek odak
derinligi, gerekse goriintli ve analizi birlestirebilme 06zelligi, taramali elektron
mikroskobunun kullanim alanini genisletmektedir. Ornegin 1000X biiyiitmede optik
mikroskobun odak derinligi yalnizca 0.1 pm iken taramali elektron mikroskobunun
odak derinligi 30 pm'dir. Giiniimiizde modern taramali elektron mikroskoplarinin
ayrmm giicii 0.05 nm'ye kadar inmistir. Biiylitme miktar1 ise 5X-300000X arasinda
degismektedir.

Yapilan ¢alismalarda morfolojik incelemeler SEM goriintiileme (ZEISS Evo LS
10 ) ile incelenmistir. SEM numunelerin yiizeyleri, goriintiilemeden 6nce, sarj etkisini
azaltmak icin metalik altin ile 5-8 nm kalinliginda sputter kaplama (Cressington Auto

108) ile kaplanmustir.

3.3.3. Geg¢irimli Elektron Mikroskobu Goriintii Analizleri

Gecirimli Elektron Mikroskobu (TEM) ¢ok ince bir 6rnek icinden gegirilen
yiiksek enerjili elektronlarin goriintiillenmesi prensibine dayanir. Elektron tabancasindan
elde edilen elektronlar 100-200kV degerinde hizlandirma voltaji ile numuneye
yonledirilirler. Elektronlarin yonlendirilmesi elektromanyetik lensler kullanilarak

yapilir. Elektronlarin o6rnek ile etkilesimleri sonucu olusan goriintii biiytltiiliir
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ve floresans ekran, fotografik film katmani ya da CCD kamera gibi bir sensor lizerine
odaklanir. TEM analizleri TUBITAK MAM biinyesinde bulunan JOEL JEM 100C
TEM cihazinda yapilmistir.

3.3.4. X-Isimimu Kirinimi Yontemi

X -Ismn1 Kirinim yontemi (XRD), her bir kristalin fazin kendine 6zgii atomik
dizilimlerine bagh olarak, X -igmlarmi karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi
esasina dayanir. Bu yontemde ¢ok kisa dalga boyuna sahip bir x-1sin1 demeti analiz
edilecek numunenin iizerine gonderilir. X-isinlar1 kristalin {izerine geldiginde
elektronlar tarafindan sogurulur ve elektronlar salimim yapmaya baglar. Salman bu
elektronlar bir X 151n kaynagi gibi davranarak her yone X ismlar1 fotonlar1 yayar.
Kristalin farkli boliimlerinden sacilan bu fotonlar toplanarak olgtilebilir bir X 15101
siddeti olustururlar. Ismn demetinin maddenin {ic boyutlu kristal kafeslerinde
difraksiyona ugramasiyla bu maddeye has difraksiyon patterni elde edilir. Bu
patternlerin standart patternler ile karsilastirilmasi sonucu, Kristallerin atomlarinin
geometrik diizeni ve aralarindaki mesafe hakkindaki ¢ogu bilgi bu yontemle elde

edilmis olur.Yapilan analizlerde Shimadzu XRD-6000 cihazi kullanilmistir.
3.3.5. Termal Gravimetrik Analizi

Bu analiz teknigi bir maddenin sicakligmmin degisimine bagli meydana gelen
agirlik degisimlerini kantitatif olarak verir. Boylece bir maddenin dehidratasyonu veya
bozunmas1 sirasindaki agirlik degisimlerini zaman veya sicakliga bagl olarak gozleme
olanag1 saglar. Agirlik degisimi yiiksek sicakliklarda fiziksel veya kimyasal baglarin
kopmasi veya olusumu sonucunda meydana gelir. Bu esnada ortaya ¢ikacak ucucu
maddeler yapidan uzaklasacagi i¢in agirlikta azalma kaydedilir. TGA verileri gesitli
kimyasal tepkimelerin mekanizmasi ve termodinamigini aydimnlatabilecegi gibi olusan
iirtinler hakkinda da fikir verir (Togrul, 1995).

Termogravimetrik analizde, kontrolli bir hizla, uygun atmosfer ortaminda
isitilan maddenin kiitlesindeki degisimler ¢ok hassas elektronik bir terazi ile ol¢iiliir.
Graniir yada toz haline getirilmis numune (5-20mg), platin kroze icerisine konularak
TGA cihazinin terazisinde tartilir. Numunenin 6zelligine gore, uygun gaz (inert veya
reaktif gaz) secilerek, uygun parametrelere sahip bir sicaklik programinda numune

1sitilir. Numunenin kiitlesindeki degisim miktari, zaman ya da sicakligin bir fonksiyonu
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olarak kaydedilir. Cizilen grafiklerden, istenen sicaklik araligindaki agirlik kaybi, %
olarak hesaplanir.

Termal gravimetrik analiz bor nitriir nanotabakalarinin epoksinin termal
bozunmasina etkisini incelemek i¢in calisilmistir. Bu baglamda nanokompozit
graniirler1 10 °C / dak. 1sitma hiz1 ile 600 °C 'ye isitilmistir. Analiz kuru azot

atmosferinde ger¢eklesmistir.
3.3.6. Termal iletkenlik Analizi

Termal 6zellik, bir malzemenin kendisine uygulanan 1siya karsi verdigi cevap
olarak tanimlanir (Callister, 2003). Eger bir kat1 1s1y1 enerji olarak depolarsa katinin
sicaklig1 yiikselir ve boyutlar1 da artar. Bir kati malzeme 1sitildiginda olusan
sonuclardan birisi 1s1y1 sogurmasi yani depolamasi digeri ise 1siy1 yaymasidir.
Malzemenin 1s1y1 sogurmasi 1s1 kapasitesi olarak adlandirilir. Diger bir sonug olan 1s1y1
yaymast veya 1s1y1 iletmesi termal iletkenlik olarak bilinir (Flinn, 1998;). Termal
difiizivite degeri, malzemelerin 1s1y1 iletme degerinin 1s1y1 depolama yetenegine oranidir
(Incropera, 2001). Bir baska deyisle malzeme boyunca 1s1 yayilimmin hizliliginin bir
Olgtistidiir. Bu ii¢ 6zellik malzemelerin 1s1 transferi karakteristigi ile ilgili mithendislik
ozelligidir. Ayrica termal Ozelliklerin bilinmesi yiiksek sicaklikta 1s1 transferini ve 1s1
akisini iceren teknolojik uygulamalarda kat1 ve sivi malzemeler i¢in olduk¢a onemlidir
(Sampaio, 1998).

Bu calismada saf epoksi ve %0.4(ag) BNNL/Epoksi numunelerinin termal
iletkenlikleri, 1s1 kapasiteleri ve termal difiizivite Olgiimleri TPS-500 1s1l iletkenlik
cthazi kullanilarak yapilmistir (Sekil 3.8). Cihaz gegici durum yontemi olan sicak disk
yontemini kullanarak 6l¢iim yapmaktadir. Sicak disk yonteminde boyunca spiral nikel
telden yapilan ve hem 1s1 kaynagi hemde sicaklik monitorii olarak hizmet eden sicak
disk sensorleri iki yarim numune arasina sandvi¢ olacak sekilde yerlestirilir. Sensore
kiigiik bir elektrik akimi gonderilir. Gonderilen elektrik akimi 1s1 enerjisine doniisiir ve
dagilan 1s1 her iki numunede sicaklik artigina sebep olur. Daha sonra ayni sensor 6l¢iilen
sicakliklardan iletilen 1s1y1 dikkate alarak bu bilgileri geri toplar. Topladig: bilgileri veri
bankasina getirerek belirli islem adimlarindan gecirdikten sonra malzemenin termal
iletkenligini verir. Burada sensor her yonde esit sicaklik dagilimi olusmasini saglamakta
ve bodylece malzemenin geometrisinden bagimsiz bir 6lglim yapilabilmesine olanak

saglamaktadir.
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Sekil 3. 8. Termal iletkenlik 6l¢iim cihazi

Bilindigi tlizere 1s1l iletkenlik katsayisi sicaklikla degisim gosteren bir 6zelliktir.
Bu sebeple analizlerin yapildigi ortam sicakligi da 6nem arz etmektedir. Diger bir husus
ise Olglim yaptigimiz malzeme yalitkan esasli oldugundan verilen 1s1 diisiik olmasi
gerekmektedir. Aksi taktirde bu sensor verilen 1s1y1 iizerinden atamaz, kendi iizerinde
absorbslar ve sensor yanar. Bu yiizden diisiik degerlerde 1s1 verilmesi gerekmektedir.
Saglikli sonuglar alinabilmesi agisindan TPS-500 cihazina ait yazilimin verdigi hata
uyarilart giderilene kadar verilen 1s1 miktar1 ve deney siiresi gibi parametreler ile
degisiklikler yapilarak deneme yanilma analizleri tekrarlanmis ve tecriibe edildikten
sonra bu Ol¢iimlerin 17 °C ortam sicakliginda, 110 mW 1s1l gii¢ uygulanarak ve 40s

stiresi igerisinde yapilmasina kanaat getirilmistir.
3.3.5. Cekme Deneyleri

Bu calismada iiretilen nanokompozitlerin tek eksenli ¢ekme etkisi altindaki
dayanim ve ¢ekme elastisite modiiliiniin bulunabilmesi i¢in ASTM D 3039/D 3039M-
00 standardina uygun olarak hazirlanan numunelerin ¢ekme deneyleri Instron 8801
¢ekme cihazinda yapilmistir.

ASTM D 3039/D 3039M-00 standard1 ile polimer matrisli kompozit malzemeler
icin malzeme oOzellikleri, arastirma ve gelistirme, kalite tayini, yapisal tasarim ve
analizleri i¢in ¢ekme Ozellikleri bilgilerinin elde edilmesinde kullanilir. Polimer
matriksli kompozitlerin ¢ekme davranislari, kompozit malzemenin bilesenleri, liretim
yontemi, tabakalarin yonleri, numune hazirlama safhasi, numunenin kosullandirilmasi,

deneyin yapildig1 ortam sartlari, numunenin uygun baglanmasi ve konumu, deney hizi,
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sicaklik, numunenin i¢erdigi bosluk miktari, takviyenin hacimsel orani gibi faktorlerden
etkilenmektedir (Eskizeybek, 2012).

Bu ¢alismada, ASTM D 3039/D 3039M-00 standardina uygun olarak hazirlanan
numunelerin genislikleri 25 mm ve boylar1 ise 250 mm dir. Numunelerin kalinliklar1
ortalama 1 +0.5mm olmak iizere degiskenlik gostermektedir. Cekme deneylerinde
kullanilan numune boyutlar1 sekil 3.9.'da verilmistir. ilgili standartta belirtildigi iizere
orgli kumas ile iiretilen kompozitlerde ¢ift tarafli zimpara kagidi kullanilarak hem
numuneler korunmus hem de tutucular ile numuneler arasindaki temas alani arttirilarak
numunelerin kayma olasilig1 azaltilmstir.

Her bir numune tiirii i¢in en az bes numune ¢ekme deneyine maruz birakilmastir.
Cekme deneylerinde ¢ekme hizi ilgili standarda uygun olarak 2 mm/dk olacak sekilde

cekme deneyleri yapilmaistir.

— 2350 mm

Sekil 3. 9. Sematik olarak ¢ekme numunelerinin boyutlar1 (ASTM D 3039 standardina uygun olarak
alinmustir.) ve tek eksenli gekme yiikklemesine maruz birakilmis bir tabakali nanokompozit numunesi

Denklem 3.1.'de o; numunede i'inci kuvvet aninda olusan gerilmeyi (MPa), P;
uygulanan yiikii (N), 4 ortalama kesit alanini (mm?), P numunenin tasiyabildigi
maksimum yikii (N) ve o4 1se numunede olusan maksimum gerilmeyi (MPa)
gostermektedir.

Numuneye uygulanan yiik nedeniyle yer degistirmeye bagl olarak numunenin

sekil degisimi;
Si
& = L (3.3)
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Denklem 3.2.'de & i'inci yer degistirme noktasinda olusan sekil degistirme miktarini
(mm/mm), J; yer degisimini (mm), L, ekstansometre gage uzunlugunu (mm) temsil
etmektedir.

Cekme elastisite modiilii ise;

_ Ao

Er =2 (3.4)

Cekme elastisite moduliiniin hesaplanmasmda kullamilan denklem 3.4.'te E; ¢ekme
elastisite moduliinii (MPa), 4o secilmis iki gerilme noktasi arasindaki fark (MPa), 4&
secilmis iki sekil degistirme miktar1 arasindaki farktir (normalde 4£=0.002 alinir ve bu
degerler arasindaki gerilme noktalarmin farki elastisite moduliiniin biiyiikliglini
belirler).

Yukaridaki denklemler kullanilarak elde edilen veriler sayisal hale getirilmis

veriler grafiklere doniistiiriilerek birbirleri ile kiyaslanmistir.
3.3.6. Egilme Deneyleri

Bu caligsmada iiretilen melez kompozitlerin egilme dayanimi 6zelliklerinin ve
egilme elastisite modiiliiniin bulunabilmesi i¢cin ASTM D 7264/D 7264M-07
standardina uygun olarak ii¢ noktadan egilme deneyleri yapilmistir. Egilme deneyleri
Instron 3369 ¢ekme cihazinda gergeklestirilmis olup numunelerin sehimleri Instron
2601-064 sehim sensort ile Ol¢iilmiistiir.

Tabakali kompozit malzemelerin egilme 6zellikleri, numunenin hangi yiizeyinin
basma gerilmesi etkisi altinda olduguna gore degisir. Her ne kadar tabakali
kompozitlerin simetrik oldugu belirtilse de, kiiciik degisiklikler tarafsiz eksenin
kaymasina neden olabilir ve tabakali kompozitin asitmerik davranis sergilemesi s6z
konusu olabilir. Tabakali kompozitlerde egilme davramsi, kalinliga, deney yapilan
ortamin sartlarina ve deney hizina bagh olarak degisebilir. Bu baglamda her numune
icin yukarida belirtilen sartlarin ayni1 olmasi elde edilecek deney bilgilerinin uyumu
acisindan oldukca 6nemlidir (Eskizeybek, 2012).

Bu calisgmada, ASTM D 7264/D 7264M-07 standardina uygun olarak hazirlanan
numunelerin genislikleri 13 mm olup kalinlik/mesnetler arasi a¢iklik orani 1/32 olarak
almmustir. Ayrica numunelerin boyu mesnetler arasi agikligin %20 kadar daha uzundur.
Her numune tiirii i¢cin 5 numune egilmeye maruz birakilmistir. Sekil 3.10.'da Instron

cithazinda test aparatina yerlestirilmis numune ve egilme numunelerinin boyutu sematik
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olarak gosterilmistir. Ust ¢enenin hareketiyle destek noktalar1 arasindaki numune
egilmeye zorlanmakta ve hareketli parganin temas noktasinda ve ¢evresinde malzemede
deformasyonlar meydana gelmektedir.

Her bir numuneye uygulanan yilk P ve sehim J degerleri anlik olarak kayit

edilmis ve numunelerin egilme dayanimlari agagidaki denklem ile hesaplanmistir;

_ 3PmaxlL
Omax= 2bh2

(3.5)

Denklem 3.5.'te ¢ numunenin orta noktasinda dis ylizeyde olusan gerilmeyi (MPa), P
uygulanan yiikii (N), L mesnetler arasi agikligi (mm), » numunenin genisligini (mm) ve
h ise numune kalinligini (mm) gdstermektedir.

Numunenin orta noktasinda dis ylizeyinin sekil degisimi ise asagidaki denklem

ile hesaplanmustir;

g =50 (3.6)

L2

Denklem 3.6.'da & dis yiizeyde olusan en biiyiik sekil degistirme miktarint (mm/mm), &
orta noktadaki sehimi (mm), L mesnetler arasi agikligi (mm) ve 4 ise numune kalinligini

(mm) temsil etmektedir.

IlZmm——=

13 mm

3mm

Sekil 3. 10. Sematik olarak egilme numunelerinin boyutlar: (ASTM D 7264 standardindan uygun olarak
almmustir) ve {i¢ noktadan egilme yiiklemesine maruz birakilmis bir tabakali nanokompozit numunesi
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4. ARASTIRMA VERILERI VE TARTISMA

4.1. Uretilen Bor Nitriir Nanoyapilarin Karakterizasyonu

Bu kisimda ark desarj yontemi ile {iiretilen bor nitriir nanoyapilarin iiretim
asamasindaki gozlemler ile SEM, TEM, FTIR, XRD analiz teknikleri kullanilarak

parcacik boyutu, morfolojisi ve kristeografik yapisi karakterize edilmistir.

4.1.1. Deney Gozlemleri
Nano bor nitriir iiretim islemleri iki farkli katot malzemesi kullanilarak

yapildigindan deney sonugclar1 iki ana baglik altinda toplanmistir.
4.1.1.1. Ark desarj deneyi - I

Bor nitriir nanolevhalarmin {iretimi i¢in yapilan bu deneysel ¢alismada anot
malzemesi olarak tungsten elektrot ve katot malzemesi olarakda bakir elektrot
kullanilmistir. Deney sonunda bakir malzemesinden olan katot elektrotunun c¢ok fazla
deforme oldugu ve ark esnasinda ulasilan yiiksek sicaklik etkisiyle makro boyutta
parcaciklar halinde koparak deney diizenegine ve anot -elektrotuna yapistigi
gozlemlenmistir. Beher igerisinde de cesitli biiyiikliiklerde kiiresel makro boyutlu bakir
parcaciklarina rastlanmistir. Beher icerisinden sentezlenen firiinler alinirken makro
boyutlu bakir pargaciklarinin elimine edilmesine 6zen gosterilmistir.

Katotta ki hizli deformasyon ve kopmalardan dolay1 deney siiresince siirekli bir
ark olusumu gozlenemedi. Sentezlenen iiriinlerden ilk olarak SEM goriintiileri alind1 ve
SEM goriintiilerinde de agik bir sekilde bor nitriir nano levhalar iizerinde ki bakir
parcaciklar1 yapismalar1 gozlendi. FTIR analizinde de Cu,O pikleri bulunmasiyla olugan
yapinin saf olmadig1 ve ark desarj deneyi boyunca bakir elektrotun yiiksek sicakliklarda
eriyerek yapiya karigmasi neticesinde tungsten anot ve tungsten katot kullanilarak

deneyin tekrarlanmasma karar verildi.
4.1.1.2. Ark desarj deneyi - I1

Anot ve katot elektrotlarn her ikisi de tungsten malzemeden yapilarak
tekrarlanan bu deneyde ark siiresince kararli ve siirekli bir ark olusumu goézlemlendi.
Deney sonunda elektrotlarin her ikisindede deformasyon olugmadigi goézlenmistir.
Sentezlenen iriinlerin karakterizasyonu i¢in SEM, TEM, XRD ve FTIR analizleri
yapilmistir.
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4.1.2. Uretilen Bor Nitriir Nano Yapilarin SEM Analizi

Uretimim gegeklestirilmis olan yapilarin karakterizasyonu igin taramali elektron
mikroskopisinden (SEM) faydalanilmistir. Bu kisimda {iretimi tamamlanmis yapilara ait
SEM goriintiileri sunulmustur. Sekillerde goriildiigii gibi ¢ogunlukla disk sekilli nano
yapilar elde edilmistir.

Iki farkli deneye ait SEM analizi goriintiileri iki ayr1 baslik altinda toplanmus
olup asagidaki sekillerdeki gibidir.

4.1.2.1. Ark desarj deneyi-I SEM analizi

Sekil 4.1.a'da ark desarj deneyi-I’ den alinmis SEM goriintiisiinde nano levha
benzeri yapilar ve bu levha yapilar lizerine kaynayarak yapismis olan ¢ok daha kiigiik
boyutlu pargaciklarin varligi goriilmektedir. Sekil 4.1.b'de ise daha yiiksek biiyiitme
orani ile alman SEM goériintiisiinde, ark esnasinda bakir elektrotdan koparak yapi
icersindeki safsizligin bozulmasina neden olan kiiresel nanopargacaciklarin, bor nitriir

nano levhalar iizerine yapigmasi ve bazi bolgelerde ¢ok daha yogun bir sekilde birikerek

coktiigli goriilmektedir

EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Mag = 25.00 KX s nm’ EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 Mag = 50.00 K X
WD = 9.5mm IProbe= 20 pA =y (@ WD = 9.5mm I Probe = 20 pA =] B

Sekil 4. 1 Ark desarj deneyi-I ile sentezlenen BN yapilarina ait SEM goriintiisii

Goriintiilerden bu yapilarin kalinligimm yaklasik olarak 50 nm ile 130 nm
arasinda degistigi soylenebilmektedir.

Bu deney grubu sonuglar1 SEM goriintiileri ile incelendiginde yapiya karisan
katot malzemesi olan bakir nano parcaciklarinin mevcudiyeti ve yapmin saf olmayisi
sebebiyle deneyin yliksek sicaklik dayanimina sahip ve yiiksek kararlilikli tungsten

elektrotlarla tekrarlanmasina karar verilmistir.
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4.1.2.2. Ark desarj deneyi-II SEM analizi

Sekil 4.2.'de ark desarj deneyi-Il ile sentezlenen numunelere ait SEM

gorilintiisiinde geometrik formlarmin nanolevha benzeri yapilar oldugu goriilmektedir.

Bu levhasal yapilarin tabaka tabaka ayrildigi acik bir sekilde sdylenebilmektedir.

. {‘(
EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Mag = 20.00 KX £ Ay 3 EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Mag = 50.00 KX £ i
WD = 9.5 mm | Probe = 20 pA s WD = 95mm | Probe = 20 pA @ e

Sekil 4. 2 Ark desarj deneyi-II ile sentezlenen BN yapilarina ait SEM goriintiisii

Sekil 4.3. iizerinden alman boyutsal 0&l¢iimler sonucunda, elde edilen
parcaciklarin yassi levhalar (Platelet) seklinde oldugu ve boyutlarmin yaklasik olarak

350 nm X 225 nm X 65 nm civarinda oldugu belirlenmistir.

EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Mag = 60.00 KX
WD = 9.5mm | Probe = 20 pA

Sekil 4. 3. Ark desarj deneyi-II ile sentezlenen BN yapilarina ait SEM goriintiisii
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Bor nitriir nano tabakalar iizerinde kalinti nanopargaciklar bulunmadigi ve
yiizeylerinin bir dnceki deneyle sentezlenen nano levhalara gore oldukga temiz oldugu
goriilmektedir. Kullanilan elektrot malzemesi disinda ayni parametrelerle tekrarlanan bu
deneyde sentezlenen levha yiizeylerindeki bu degisikligin yapiya karisan bakir
elektrotdan kaynaklanmis oldugu barizdir.

Ark desarj deneyi-I ile sentezlenen yapinin igerisnde bakir olup olmadigini
belirlemek amaciyla yapilan FTIR analizinde, bakir oksit absorbsiyon bandinin
bulunmasi ardindan, saf bir yapi elde etmek amaciyla yapilan bu deney ile amaglanan

gayeye ulasildigi SEM goriintiileriyle de agiktir.

4.1.3. Uretilen Bor Nitriir Nano Yapilarin TEM Analizi

Sentezlenen bor nitriir nano pargaciklarin igyapilarinin ve morfolojilerinin kesin
olarak belirlenmesi i¢gin transmisyon elektron mikroskopisinden (TEM) faydalanilmistir.
Sekillerden goriildiigli gibi nano pargaciklarin morfolojik olarak yaklagik olarak ayni
boyutlu nano levhalardan ve sinirlt miktarda nano ¢ubuklardan olustugu goriilmektedir.

Bu boliimde ark desarj deneyi-II ile sentezlenen nano bor nitriir yapilarma ait
TEM goriintiileri verilmistir. Sekil 4.4.a ve Sekil 4.4.b'de sentezlenen yapmin TEM
gorilintiisiine bakildiginda nano parcaciklarin morfolojik olarak farkli boyutlarda

nanolevha ve nanogubuklardan olustugu goriilmektedir.

levha yapilar

¢ubuk yapilar

0.2 ym
—

Sekil 4. 4. Ark desarj deneyi-II ile sentezlenen BN yapilarinin TEM goriintiisii
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Sekil 4.5.a'da nano cubuklarin genislikleri yaklasik olarak 30 nm ile 50nm arasinda
degistigi 6l¢ekleme yaparak soylenebilmektedir. Sekil 4.5.b'de ise goriilen nanogubugun
genisligi degismektedir. Bunun sebebi olarak kristal olusumu esnasinda yetersiz iyon
miktarindan dolay1 veya yapi kendi morfolojik tercihi olan yapisal se¢im olarak bu

sekilde kesiti degisken bir ¢ubuk olusturmay1 tercih etmis olabilecegi diistiniilmektedir.

Sekil 4. 5. Ark desarj deneyi-II ile sentezlenen BN yapilarmimn TEM goriintiisii

Sekil 4.6.a'da goriilen ve ¢izgisel bolge igerisine alinan nanogubugun yakin
goriintiisii Sekil 4.6.b'de goriildiigii gibidir. Burada da kristal yapmin disinda atomik

diizeni olmayan amorf bir kilif kapladigi goriilmektedir.

50 nm

Sekil 4. 6. Ark desarj deneyi-II BN TEM goriintiisii
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Sekil 4.7.'de ayn1 cubuga ait yiliksek ¢oziiniirliikli TEM (HRTEM) goriintiisii
goriilmektedir. Goriintii {izerinden Olgililen kafes paremetresi a degeri yaklasik olarak

0,249 nm olarak Ol¢iilmiistiir.

Sekil 4. 7. Ark desarj deneyi-II ile iiretilen BN yaplsml yiiksek ziiniirliiklii TEM (HRTEM) gériintiisii
Literatiirde hegzagonal bor nitriir yapisina ait kafes paremetesi degeri a = 2.5044

+ 0.0025 A olarak rapor edilmistir (Seog J. ve ark.,2010; Dai ve ark., 2007; Hao ve

ark.,2002). Belirtilen bilgiler 1s1ginda ark desarj deneyi-II ile sentezlenen numunelerin

hegzagonal bor nitriir yapisina sahip olugu kanaatine varilmaistir.

Sekil 4. 8. Ark desarj deneyi-II ile sentezlenen hegzagonal BN yapiya ait SAED deseni
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Ark desarj deneyi-II ile sentezlenen numunenin kafes yapisimin belirlenmesi i¢in
ayrica se¢ili alan elektron kirmimi analizi (SAED) uygulanmis ve ilgili goriintii sekil
4.8’de sunulmustur. Dikkatlice bakildiginda cevrede goriilen alt1 atom, yapinin

hegzagonal oldugunu gostermektedir
4.1.4. Uretilen Bor Nitriir Nano Yapilarin FT-IR Analizi

Ark desarj deneyleri ile sentezlenen numunelerin atomik baglari, kizilotesi 1s18a
maruz kaldiginda olusturduklar: titresimlerin sogurulmasi prensibine dayali Fourier
Déntistimlii Kizilotesi (FTIR) Spektroskopisi yontemiyle belirlenmistir.

Hao ve ark. (2002) yapmis olduklar1 ¢alismada bor nitriir nanogubuklara ait FT-
IR spektrumlarinda 1435 cm™ de h-BN diizlem i¢i B-N bagi absorbsiyon bandi, 1041
cm” de c-BN absorbsiyon olustugu belirtilmistir.

Dai ve ark. (2007) bor nitriir nanotiip sentezi iizerine yaptiklar1 ¢calismada IR
spektrasmda 1377 cm™ de ve 819 cm” de de h-BN absorbsiyon bandimni tespit
etmislerdir. Ayrica 1377 cm’ pikinde diizlem ici B-N’ lerin sp® bagiyla, 819 cm™ de
diizlem dis1 B-N-B bagiyla h-BN yapisinin olustugu rapor edilmistir.

Balamurugan ve ark. (2001) bakir oksit nanokristallerinin optik ve yapisal
ozellikleri tizerine yaptiklari ¢alismalarmda 617 cm™ de Cu-O gerilme titresimlerine ait

piki tespit ederek yapmnin CuO; bandini tespit etmislerdir.

100

% Gegirgenlik
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Sekil 4. 9. Ark desarj deneyi-I ile sentezlenen BN yapilarinin FT-IR analizi
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Sekil 4. 10. Ark desarj deneyi-1I ile sentezlenen BN yapilarinm FT-IR analizi

Sekil 4.9.'da ark desarj deneyi-I ve Sekil 4.10.'da ark desarj deneyi-II ile
sentezlenen BN nano levhalara ait FTIR analizi goriilmektedir. Ark desarj deneyi -1
sonucu elde edilen BN nano levhalarin 1318 cm™ ve 769 cm™ de, ark desarj deneyi -II
sonucu elde edilen BN nano levhalarm ise 1278 cm™ ve 760 cm™ h-BN absorbsiyon
band1 olusturdugu goriilmektedir. Ayrica ark desarj deneyi -I (Tung-Cu) numunelerine
ait FTIR analizinde goriillen 630 cm” de ki absorbsiyon bandi Cu-O gerilme
titresimlerine atfedilebilir ve yapi icerisinde Cu,O olustugu diistiniilmektedir.

Sonuglarm literatiir bilgileri ile yakin degerlerde olmasi yapinin h-BN oldugunu
gostermekte ve meydana gelen band kaymalarinin da yapinin literatiirdekilerden farkli
olarak nanolevha olmasindan veya ark esnasindaki sicaklik gradyant: etkisi ile

morfolojideki degisikliklerden kaynaklandig: diistiniilmektedir.
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4.1.5. Uretilen Bor Nitriir Nano Yapilarin XRD Analizi

Guo ve ark. (2005) yapmis olduklar1 ¢alismada sentezledikleri turbostratik bor
nitriir yapist i¢cin XRD analizinde 26=26,1° de (002) diizlemine ait difraksiyon piki
bulundugunu rapor etmislerdir. Sheng Li ve ark. (2011) da yapmis olduklar1 calismada
25°, 43° ve 78° de (002), (10), (11) diizlemlerine ait difraksiyon piklerini bularak,
Zheng ve ark. (2007) da bir bagka calismada sentezlemis olduklar1 bor nitriir yapisina
ait XRD analizinde (002), (100), (110) diizlemlerine ait pikleri yakalayarak yapmin
hegzagonal bor nitriir oldugunu belirtmislerdir. Shi ve ark. (2008) sicakligin bor nitriir
yapisinin karakteristigi iizerine yaptigr calismada (002), (100), (101), (004), (103),
(104), (110), (112), ve (006) diizlemlerine ait piklerin standartlarda JCPDS (Joint
Committee on Powder Diffraction) kart no. 34-0421 ile yer aldigini belirtmislerdir.

Ark desarj deneyi-II ile sentezlenen BN nanolevhalarin kristeografik 6zellikleri
XRD (X-1smlart kirmimi) teknigi ile belirlenmis ve elde edilen XRD spektrumu Sekil
4.11.'"de verildigi gibidir. XRD dl¢limlerine gore elde edilen karakteristik piklerin
(20=26°, 41°, 43°, ve 54°) varligi, bunlarin Zhi ve ark, (2005)’ m yapmis olduklar1 bor
nitriir nanotiip karakterizasyonu calismasindaki piklerin dereceleriyle Ortiismesi ve
JCPDS (Card no. 34-0421) ile uyumlu olmasi, elde edilen yapmin kesinlikle hegzagonal

bor nitriir yapiya sahip oldugunun gostergesidir.
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Sekil 4. 11. Ark desarj deneyi-II BN XRD analizi
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4.2. Bor Nitriir-Epoksi Nano Kompozitlerin Mekanik ve Termal Ozellikleri
4.2.1. Bor Nitriir-Epoksi Nano Kompozitlerin Cekme Deneyi

Bu ksimda iretilen BNNL/epoksi polimerik nano kompozitlerin ¢ekme
dayanimi-sekil degisimi grafikleri ¢ekme dayanimi, elastisite modiili ve sekil
degistirme miktarmin degisimleri géz Oniine alinarak detaylica incelenmistir. Agirlikca
farkli ylizdelerde BNNL katilarak hazirlanan ¢ekme numunelerinin ¢ekme dayani test
sonuglar1 Sekil 4.12. ve Sekil 4.13.'de verilmistir. Saf epoksi numunesinin ¢ekme
dayanimi 58 MPa' dwr. Deney sonuglart kiyaslanirken imalatdan gelen hatalar
dolayisiyla ve kirik ylizeyinde belirgin bir sekilde hava kabarcigi boslugu gozlenen
diisiik ¢ekme dayanimli numuneler ihmal edilmistir. Sekil 4.12.'"de BNNL’ lerin epoksi
matris igerisinde katildiginda agirlikca % 0.4 BNNL ilavesine kadar numunelerin ¢ekme
dayaniminda maksimum artis oldugu goriilmektedir. Bu degerden sonra ise ¢ekme
dayanirmmda kademeli olarak azalma meydana geldigi gorilmektedir. Biiyiik
ylizdelerde BNNL igceren numunelerin hazirlamasi1 asamasinda epoksi icerisnde
homojen dagitmada zorluklarla karsilagilmistir. Biiyiik yiizdelerde BNNL iceren
numunelerde BNNL’ lerin lokal olarak aglomer olmasindan dolayr ¢cekme 6zelliklerinde
diisiis oldugu diistiniilmektedir. Agirlikca % 0.4 BNNL takviyeli numunelerin ¢ekme
dayaniminin 75 MPa degerine ulasilmasiyla %29 artis tespit edilmis ve bir sonraki
asamada BNNL-Karbon kumag/Epoksi hibrit kompozitlerin iiretiminde epoksi matrisin

agirlik¢a %0.4 BNNL ile modifiye edilmesine karar verirmistir.

80

~
o
1

(o)
o
1

a
o
1

oy
o
|

Cekme Dayamin (MPa)
8
1

IN)
(=]
1
Saf Epoksi
% 0.2 (ag) BNNL
% 0.4 (ag) BNNL
% 0.5 (ag) BNNL
% 0.7 (ag) BNNL
% 1 (ag) BNNL
% 2 (ag) BNNL
% 3 (ag) BNNL

-
o
|

% Sekil degistirme

Sekil 4. 12. Epoksi igerisindeki BNNL miktarmin artisi ile numunelerinin ¢ekme dayanimindaki degisim
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Sekil 4.13.'de saf epoksi ve BNNL takviyesi yapilmis ¢ekme numunelerine ait
tek eksenli ¢cekme deneyi sonucu elde edilen ¢gekme gerilmesi-sekil degistirme egrileri
verilmistir. Epoksi igerisine agirlikca %0.4 BNNL takviyesi ile hem yiizde uzamanin

hem de ¢ekme gerilmesinin maksimum degerlere ulastigi goriilmektedir.
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Sekil 4. 13. Saf epoksi ve nanokompozit numunelerine ait tek eksenli gekme deneyi sonucu elde
edilen ¢cekme dayanimi-sekil degistirme egrileri

Sekil 4.14.'de saf epoksi ve agirlikca %0.4 BNNL takviyeli epoksi kompozit
numunelerine ait ¢ekme testi sonrasi birlestirilmis goriintiileri verilmistir. Burada saf
epoksi numunesinin gevrek kirllma gostererek parga yiizeylerinin tam birlesme
sagladigi, bor nitriir takviyeli kompozit numunelerinin ise siinek kirilma

gergeklestirerek 45° lik agiya yakim kirildig1 goriilmektedir.

| % 0.5 BN/Epoksi Kompozit ]

Saf Epoksi

Sekil 4. 14. Saf epoksi ve %0.4 BNNL/epoksi kompozit numuneleri cekme testi sonrasi goriintiileri
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4.2.2. Bor Nitriir-Epoksi Nano Kompozitlerin Kirilma Yiizeyi SEM Analizi

BNNL ile agirlikca %0.4 oraninda takviye edilmis epoksi ¢cekme numunelerine
ait kirik yiizeyi SEM goriintiisii Sekil.4.15.'de goriildiigii gibidir. 11k olarak baktigimizda
cekme sirasinda ylizeylerin uzayarak kirilmis oldugu ve kirik yiizeyinde bosluk
olusturmasi sonucu olusan ylizeydeki piiriizliiliiklerden malzemenin kayma hareketi ile
bir miktar plastik deformasyon gosterdigi diisiiniilmektedir. Bu sebeple BNNL’lerin

yap1y1 bir miktar siineklestirdigi sonucuna varilmaktadir.

! »
g o
EHT = 20.00 kv

Signal A = SE1 Mag = 500X
WD = 16.0 mm | Probe= 20 pA

Sekil 4. 15. %0.4 BNNL/epoksi kompozit ¢gekme testi kirik ylizey SEM goriintiisii 500X

Sekil 4.16.'da yap1 icerisindeki gaz bosluklar1 gosterilmistir. Bu goriintiiden yap1
icerisinde az miktarda ve c¢ok kiiciik boyutlarda gaz boslugu oldugunu sdylemek
miimkiindiir ancak detaylica bakildiginda genel olarak keskin yapiya sahip olmayan gaz
bosluklarinin  ¢atlak  baslangict veya ilerlemesine etkisi olmadigi sonucu
cikarilabilmektedir.

Sekil 4.17.'de kirik yiizeyi nanometre boyutunda taranmistir. Numunenin bir
miktar akma gosterdigi ylizeyde bariz sekilde goriilen dalgalanma ile
aciklanabilmektedir. Dalgali ylizeyin burada ¢ekme swrasinda hacim sabitligi
korundugundan kuvvete dik olan eksende sikisma olmasi gerekiyor. Bir eksende

uzarken diger eksende daralmasi ile dalgali yiizey ¢iktig1 diisiiniilmektedir.
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EHT =20.00 kV Signal A = SE1 Mag = 1.00 KX
WD =155 mm | Probe = 20 pA

Sekil 4. 16. %0.4 BNNL/epoksi kompozit ¢ekme testi kirik ylizey SEM goriintiisii 1.000 K X

H t
| EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Mag = 20.00 KX
WD =155 mm | Probe = 20 pA oy

Sekil 4. 17. %0.4 BNNL/epoksi kompozit cekme testi kirik yliizey SEM goriintiisii 20.00 K X
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EHT = 20.00 kV Signal A = SE1

Mag = 10.00 KX
| Probe = 20pA WD=105mm

Sekil 4. 18. %0.4BNNL/epoksi kompozit gekme testi kirik yiizey SEM goriintiisii 10.00 K X

EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 100 nm

Mag = 30.00 KX
| Probe = 20pA WD=105mm

Sekil 4. 19. %0.4 BNNL/epoksi kompozit cekme testi kirik ylizey SEM goriintiisii 30.00 K X

66



Sekil 4.18 ve Sekil 4.19.°da daha yiiksek biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri
goriilmektedir. Bor nitriir nanolevhalarin epoksi icerisinde kismen veya bazilarinin
tamamen gomiildiigli fakat hicbir noktada aglomer bir dagilim sergilemedigi
goriilmektedir.

Saf epoksi ¢ekme numunesine ait kirik yiizeyt SEM goriintiisiinde oldukca
plriizsiiz kirilma yiizeyi goriilmektedir (Sekil 4.20). Bu goriintiilerden saf epoksiye ait
cekme numunelerinin bor nitriir nanolevha takviyeli olanlara gore ciddi bir plastik

deformasyon sergilemedigi ve gevrek kirilma gergeklestigi anlagilmaktadir.

EHT=20.00kv Signal A= SE1
|Probe= 20pA WD =10.5mm

— 3 um
Mag= 1.00KX
H

Sekil 4. 20. Saf epoksi kompozit gekme testi kirik yiizey SEM goriintiisii 1.00 K X

Tim bu sonuglar dogrultusunda agirlikca 9%0.4 BNNL takviyesinin yapiya
sagladig1 daha yiiksek c¢ekme mukavemeti, elastisite modiilii, ylizde uzama gibi
avantajlar1 diisiintilerek bu tez ¢alismasinin bir sonraki asamasinda VARTM metodu ile
BNNL-Karbon Elyaf/Epoksi hibrit kompozitlerin iiretiminde, bu bdliimde saptanmis

olan %0.4 degeri esas alinarak ¢alismalara devam edilmistir.
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4.2.3. Bor Nitriir-Epoksi Nano Kompozitlerin FTIR Analizi

Bu kisimda eposi reginesi igerisine bor nitriir nanolevhalarin katilmasi ile
meydana gelen kimyasal degisiklikler ile, epoksi ile bor nitriir yapisinin kimyasal olarak
etkilesmesi sirasinda meydana gelen reaksiyonlar agiklanmistir.

Saf epoksi ve BN nanolevha/epoksi nanokompozitlerinin FT-IR spektrumlari
Sekil 4.21.'de goriildigii gibidir. Sekilden 3344 cm™” deki genis pik fenol halkasinin O-
H gerilme titresimlerini, 2850 cm” ve 2925 ecm™’ deki pikler metilen halkasinin C-H
gerilmesini, 1608 cem’, 1509 cm™’ ve 1459°daki pikler aromatik halkadaki C-C
baglarmni, 1035 cm™” deki pik eter fonksiyonel grubunun C-O-C gerilmelerini, 828 cm™
ve 739 em™” deki pik aromatik gruba ait C-H egilme titresimlerine ait gerilmelerdir. Bu
pikler epoksi i¢in karakteristik bantlar olup literatiir verileriyle uyusmaktadir (Gonzélez,
2012).

Literatiirde 1380 cm™ deki pikin B-N gerilme titresimini, 783 cm™, 828 cm™ ‘de
srrastyla; B-N-B enine ve B-N-B boyuna egilme titresimini, 1400-1500 cm™ ‘de B-O
titresimleri ve 3435 cm™ de N-H gerilme titresimlerine ait olduguna dair calismalar
mevcuttur (Franz, 2000; Gomez, 1996; Andujar 1998; Mirkarimi, 1997).

BNNL/epoksi kompozitin FTIR spektrumunda ortaya ¢ikan titresim bantlarinda
saf epoksi kompozit numunesine kiyasla ciddi bir bant kaymasi olmadigi ve saf
epoksiye gore daha yiiksek frekanslarda ortaya ¢iktigi goriilmektedir (sekil 4.21).
Burada her iki numuneye ait karakteristik bantlar goriilmekle birlikte yeni bir bant
olusumu da gézlenmemektedir. Bunun sebebi olarak, literatiirde bor nitriir spektrumlari
icin belirtilen pikler ayn1 zamanda epoksiye ait fonksiyonel gruplarla cakismasindan
kaynaklanmaktadir. Tespit edilen piklerin takviyeli numunede daha yiiksek frekanslarda
ortaya ¢ikmasi, BNNL' lerin katalist etki yaratarak atomlar arasi etkilesimi arttirmasi ve

capraz baglanma reaksiyonunu gii¢lendirdiginin kanitidir.
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Sekil 4. 21. Saf epoksi ve %0.4(ag) BNNL/Epoksi nanokompozit numunelerinin FTIR spektrumu

4.2.4. Bor Nitriir-Epoksi Nano Kompozit ve Saf Epoksi TGA Analizi

Maddenin sicaklik degisimi ile dehidratasyonu veya bozunmasi sirasindaki
meydana gelen agirlik degisimlerini zaman veya sicaklia bagli olarak gbzleme
prensibine dayali TGA analizi ile bor nitriir nanolevhalarin epoksinin termal
bozunmasia etkisi arastirilmistir. Cekme numunelerinden yontularak elde edilen
nanokompozit graniirleri 10 °C / dak. 1sitma hiz1 ile 600 °C 'ye 1sitilmistir.

Sekil 4.22. ve sekil 4.23.'de agirlikca %0.4 BNNL iceren nanokompozitin ve saf
epoksinin sicakliga bagli kiitle kayb1 (TGA) ve kiitle kaybinin birinci tiirevi olan kiitle
kaybt hizi (DTG), sonuglar1 verilmistir. TGA termoramlarindan bu polimerlerin iki
asamada bozundugu gozlemlenmistir. TG egrisine gore saf epoksi polimerin ilk
bozunma sicakligi1 292.2 °C olarak, DTG egrisine gore ise kiitle kayb1 hizinin 254.35
°C'ye kadar dikkate deger degisim gostermedigi fakat bu sicakliktan sonra keskin artisla
322.74 °C'deki keskin pikle bozunmanm gerceklestigi tespit edilmistir. %0.4(ag)
BNNL/epoksi kompozit numunesi i¢inse ilk bozunma sicakligr degeri 305.32 °C,
olarak, DTG egrisine gore ise kiitle kaybi1 hizinm 262.69 °C'ye kadar degisim
gostermedigi fakat bu sicakliktan sonra keskin artisla 323.71 °C'deki keskin pikle
bozunmanin gergeklestigi tespit edilmistir. ki numune karsilastirildiginda %0.4(ag)
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BNNL ilavesinin ilk bozunma sicakligi degerinde 13 °C artigla kayda deger bir iyilesme

sagladig1 ve termal kararlilig1 arttirdig1 sonucuna varilmaktadir.
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Sekil 4. 23. Saf epoksi numunelerine ait TGA termogrami
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4.2.5. Bor Nitriir-Epoksi Nano Kompozit ve Saf Epoksi Termal Analiz

TPS-500 1s1l iletkenlik cihazi kullanilarak sicak disk yontemi ile numunelerinin
termal 1iletkenlikleri, 1s1 kapasiteleri ve termal difiizivite Olglimleri 17 °C ortam
sicakliginda, 110 mW 1s1l gii¢ uygulanarak ve 40 s siiresi igerisindeyapilmaistir.

Sekil 4.24.de BNNL takviyesinin termal Ozelliklere etkisi tablo halinde
verilmistir. Epoksi igerisindeki ytiksek 1s1l iletkenlige sahip olan BNNL miktar: arttikca
yapmin 1s1l iletkenlik degerlerinin arttig1 goriilmektedir. Ayrica %0.4 BNNL
takviyesinin 1s1l iletknligi %5, 1s1l difiiziviteyi %7 arttirdig: tespit edilmistir.

Isililetkenlik  Is1 Kapasitesi  Isil Difiizivite

(W/mK) MJ/m’K (mm’/s)
Saf Epoksi 0.2291 1.536 0.1491
%0.2 BNNL/Epoksi 0.2381 1.531 0.155
%0.4 BNNL/Epoksi 0.2405 1.500 0.1603
%0.5 BNNL/Epoksi 0.2453 1.455 0.1686
%0.7 BNNL/Epoksi 0.2587 1.482 0.1745
%1 BNNL/Epoksi 0.2644 1.440 0.1784
%2 BNNL/Epoksi 0.2736 1.427 0.1836
%3 BNNL/Epoksi 0.2867 1.206 0.2377

Sekil 4. 24. Saf epoksi ve %0.4(ag) BNNL/Epoksi Kompozit numunelerinin termal 6zellikleri

4.3. Bor Nitriir-Karbon Kumags/Epoksi Tabakalh Kompozitler
4.3.1. Cekme Deneyi Sonuclan

Uretilen BNNL-karbon kumas/epoksi ve karbon kumas/saf epoksi kompozit
levhalarin ¢ekme dayanimi-sekil degistirme grafikleri ¢ekme gerilmesi, elastisite
modiilii ve sekil degistirme miktarmin degisimleri goz Oniine alinarak detaylica
incelenmistir. Karbon kumas/epoksi ve BNNL-karbon kumas/epoksi ¢ekme
numunelerinin ¢ekme testi sonuglar1 Sekil 4.25.'de verilmistir. Kontrol numunesinin
(saf epoksi-karbon elyaf kompozit) maksimum ¢ekme gerilmesi 582 MPa'dir. Agirlikga
% 0.4 BNNL takviyeli numunelerin maksimum g¢ekme gerilmesi degerinin 684 MPa

degerine ulasilmasiyla %17,5’ luk artis tespit edilmistir.
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Sekil 4. 25. Agirlikga %0.4 BNNL-karbon kumasg/epoksi ve karbon kumas/saf epoksi tabakali kompozit
numunelerine ait tek eksenli gekme deneyi sonucu ¢ekme dayanimi-gekil degisimi egrileri

Tabakali kompozitlere ait tek eksenli ¢cekme deneyinden elde edilen verilere

gore elastikiyet modiilleri hesaplanmistir. Nano takviyesi bulunmayan karbon
kumag/epoksi numunesinin ¢gekme elastikiyet modiilii 33 GPa, %0.4(ag) BNNL-Karbon
Kumag/Epoksi tabakali nanokompozitlerine ait elastikiyet modiilii ise 36 GPa olarak
bulunmus ve %9'luk bir artis belirlenmistir.
BNNL'lerin kompozit yapmin sekil degistirme miktarmma etkisi Sekil 4.26.'dan
goriilebilmektedir. Karbon Kumas/Epoksi ¢ekme numunesine ait sekil degistirme
miktar1 yaklasik olarak 0.0271 mm/mm'dir. %0.4(ag) BNNL-karbon kumas/epoksi
tabakali kompozit malzemeye ait sekil degistirme miktar1 ise 0.0286 mm/mm olarak
belirlenmis ve %35.5 artis gostermistir. Bu sonuglara gore, BNNL'ler tabakali
kompozitlere ilave edildiginde sekil degistirme miktarlarmi iyilestirmektedir.

Yukaridaki incelemeler agik¢a ortaya koymaktadir ki, BNNL takviyeli tabakali
kompozit malzemenin karakteristik ¢ekme davranisini degistirmistir. Epoksi matris
icerisine katildiginda hem kopma dayaniminin hem de sekil degistirme miktarmin

artmasini saglayarak tabakali kompozit malzemenin rijitligini ve toklugunu artmistir.
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4.3.2. Cekme Numuneleri Kirllma Yiizeyi SEM Analizleri

Tabakali kompozit numunelerine ait ¢ekme deneyi sonrasi matris¢e zengin
kirilma yiizeylerinin yiiksek biiyiitmelerde SEM fotograflar1 asagida verilmistir. Kirilma
ylizeyleri incelendiginde saf c¢ekme numunelerindeki fiberlerin epoksi matriks
icerisinden siyrildigi ve BNNL'lerin epoksi matris icerisine katilmast durumlarinda
kirilma yiizeylerinin morfolojisi degistigi goriilmektedir.

Sekil 4.26.a'da goriillen SEM fotograflarinda karakteristik olarak gevrek
kirilmanin isaretleri gézlenmektedir. Burada saf epoksi matrisli numunelerde epoksi
matris styrilma ylizeyleri piiriizsiiz olmakla birlikte cekme yoniine dik matriks ¢atlaklar1
goriilmektedir. Sekil 4.26.b'de ise kayma kusaklar1 gézlenmekte olup BNNL-karbon
kumas/epoksi numunesine ait matrisce zengin bolgenin plastik deformasyon gosterdigi

gézlenmistir
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Sekil 4. 26. Tabakali kompozit malzemelerin ¢cekme deneyleri sonrasi hasar yiizeyi SEM fotograflar
a) karbon kumas/saf epoksi b) BNNL-karbon kumas/Epoksi

[laveten, BNNL takviyeli kompozitin elyaf tabakalarma yapisan epoksi matris
miktarin da artis Sekil 4.27.b'de goriilmektedir.

EHT =20.00 kV
WD =155 mm

EHT = 20,00 kv Signal A = SE1 Mag= 500X
WD = 15.5mm |Probe = 20 pA

Sekil 4. 27. Tabakali kompozit malzemelerin ¢cekme deneyleri sonrasi hasar yiizeyi SEM fotograflar
a) karbon kumas/saf epoksi b) BNNL-karbon kumag/Epoksi




Karbon elyaflar ile bu elyaflar1 cevreleyen epoksi matriksin etkilesimi yiik
aktarimi acisindan son derece onemlidir. Bu nedenle, cekme deneyleri ardindan siyrilan
karbon elyaflarina ait matrisdeki siyrilma ylizeylerinin incelenmesi ile karbon fiber-
epoksi matris arasindaki etkilesim hakkinda 6nemli bilgilere sahip olunabilinir. Sekil
4.28.a'da karbon kumag/saf epoksi numunesinde siyrilmis elyaf yataklarina SEM
gorlintiisii gortilmektedir. Sekilden goriilebilecegi gibi, fiberlerin siyrilirken epoksi
matris siyrilma yiizeylerinde hasar olusmadigi dolayisiyla kirilmanin ara yiizeyden
gerceklestigi gozlenmektedir. Bu sonu¢ dogrultusunda kirilmanin adezyon hasari ile
gerceklestigi aciktir. Bu gozleme dayanarak takviyesiz numunede karbon fiberler ile
matris arasmndaki yapismanin zayif oldugu ve yiik aktariminin etkin bir sekilde
gergeklesmedigi sonucuna ulagilmaktadir. Fiber-matris ara yiizeyine etkiyen kayma
gerilmeleri fiber-matris ara ylizey dayanimini astigi i¢cin sekil degisikligi olmadan
styrilma gergeklesmis ve yiik aktarimu etki bir sekilde yapilmamistir (Sever ve ark.,
2010).

Recinenin kirilma esnasinda gevrek davranis sergilemesinden dolayr elyaf
styrilmas1 sirasinda etrafa olduk¢a ¢ok miktarda regine artigi dagilmistir. Bu durum,
cekme yiikii etkisi altinda ve catlak ilerlerken malzemenin diislik tabakalar aras1 kirilma
tokluguna sahip oldugunu gosterir (Zulkifli, 2009). Sekil 4.28.b'de BNNL-karbon
kumas/epoksi numunesine ait siyrilma ylizeyleri incelendiginde, numunelerin kirilma
davranisinda matrisi saf epoksi olan numunelere gore bazi degisiklikler gozlenmektedir.
Sekilde oklarla gosterildigi gibi, matris tizerindeki elyaf yuvalarinda ¢ekme yoniine dik
dalgalanmalar olusmustur. Bu dalgalanmalar saf epoksi numunelerinde gézlenmemistir.
Bu dalgalanmalar karbon fiber siyrilirken matrisin plastik olarak kismi sekil
degistirdigini gosteren akma izleridir. Bu durum ara yilizey dayaniminin BNNL
ilavesiyle arttirilmasi sonucu kohezif kirilmay1 ortaya ¢ikaran mekanizmalarin baginda

gelmektedir.
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Sekil 4. 28. Tabakali kompozit malzemelerin ¢cekme deneyleri sonrasi hasar yiizeyi SEM fotograflar
a) karbon kumas/saf epoksi b) BNNL-karbon kumas/Epoksi

Cekme deneyleri esnasinda fiberlerin yilizey morfolojisi gekme deneyi esnasinda
yutulan enerjinin agiklanmasi agisindan Onemlidir. Karbon fiberlerin yiizeylerinde
plrtizliliik artis1 siyrilma esnasinda mekanik kilitlenme etkisi ile enerji yutulmasini
arttiracaktir.

Sekil 4.29.a'da karbon kumas/saf epoksi kompozit numunelerine ait ¢ekme
deneyi sonrasi fiberlere ait SEM goriintiisii verilmistir. Goriintiilerden goriilecegi tizere
karbon fiberlerin yiizeylerinde epoksi artiklar1 olduk¢a az ve kiigiik bolgeler halinde
gozlenmistir.

Sekil 4.29.b'de BNNL-karbon kumas/epoksi numunelerinde ¢ekme deneyi
sonras1 matris icerisinden siyrilan fiberlere ait SEM goriintiisii verilmistir. Ik olarak
matrisi BNNL takviyeli olan numunelerin karbon fiber ylizeylerinde saf epoksili
numunelerine kiyasla artan epoksi artiklar1 dikkat cekmektedir. Ancak, karbon fiberler
ile epoksi matriks arasindaki yapismanin zayif olmasi ve ara yiizeyin ayrilmasi ile
sonucu hasar gergeklestigi diistiniilmektedir. Genel olarak karbon fiber yiizeyindeki
epoksi matrisin bolgesel olarak farklilik gostermesi kirilmanin hem adezif hem de
kohezif gergeklestigine isaret etmektedir.

BNNL-karbon kumas/epoksi numunelerinde ¢ekme testi esnasinda goriilen daha
biiyiik olan sekil degistirme miktarlar1 yukarida bahsedilen gézlemlerden yola ¢ikarak
karbon fiber yiizeyinde siyrilmadan sonra kalan epoksi artiklarinin karbon fiberin ylizey
puriizliiliigiinii  arttirarak mekanik kilitlenmeyi 1iyilestirmesiyle iliskilendirilebilinir.
Bununla birlikte fiberlerin piirlizliigii artmis ve kirilma esnasinda siyrilma
gergeklesirken mekanik kilitlenme ile kompozitin sekil degistirme miktarmi arttirdigi

diistiniilmektedir (Jang ve Kim, 1996; Khan ve ark., 2001). Takviyeli numunelere ait
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resimler lizerinde goriilen iyi ara ylizey yapismasi sayesinde fiber ile matris birbirinden
ayrilmaya basladiginda yiikk aktarimi gerceklestirerek  fiber-matris ara yilizeyi ile
ayrilmis bolgelerdeki siirtinme kuvvetleri ile aktarilmaktadir. Kessler (1999) ara
yiizeyde agiga ¢ikan siirtiinmenin ¢atlak ilerleyisinin kararsiz olmasini engelleyici etkisi
ve yiukiin, ayrilma basladiktan sonra, siirtiinme etkisi ortaya ¢ikmayan durumlara gore

daha yiiksek degerlerine ulastigini belirtmistir (Gao ve ark., 2008).

: ]

EHT = 20.00 kv Signal A= SE1 Mag= 2.00KX {
WO =10.0 mm |Probe= 20 pA \

EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Mag= 1.00KX
WD = 3.0mm 1Probe = 20pA

Sekil 4. 29. Tabakali kompozit malzemelerin ¢cekme deneyleri sonrasi hasar yiizeyi SEM fotograflar
a) karbon kumas/saf epoksi b) BNNL-karbon kumas/Epoksi

4.3.3. Egilme Deneyi Sonuglar

Uretilen kompozit levhalarin egilme yiikii etkisi altindaki davranislarmi
incelemek amaciyla gerceklestirilen {i¢ noktadan egilme deneyleri sonucu elde edilen
egilme kuvveti-sekil degistirme grafigi Sekil 4.30'da verilmistir. Bu egrilerden epoksi
matriks icerisine BNNL ilavesi sonucu kompozitlerin davraniglari 6nemli oOlglide
degismektedir. Ozellikle egilme kuvveti ve egilme rijitligine etkisindeki farklilik agik¢a
gorilmektedir. Sekil degistirme miktar1 degismedigi fakat elastik bolge sinirlart
icerisinde egilme elastisite modiiliin farklilik gosterdigi elastik bolgedeki egrinin
lineerliginden agikc¢a goriilmektedir. Bu durum, BNNL tabakali kompozit malzemenin
epoksi matrisine ilave edildiginde tabakali nanokompozit sisteminin egilme yiikiine
karg1 daha kararli bir davranis sergileyerek egilme yiikii etkisi altinda daha fazla enerji

yuttugunu gostermektedir.
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Sekil 4. 30. Tabakali nanokompozitlerin {i¢c noktadan egilme deneyi sonucu elde edilen kuvvet-sekil
degistirme grafikleri

Egilme yiikii etkisi altindaki tabakali nankompozit sistemleri i¢in bir diger
onemli husus ise egilme yiikii etkisi altinda ilk hasarin olustugu andan itibaren tabakali
nanokompozitlerin sergiledikleri farkl tiir davramiglardir (Eskizeybek, 2012). Matrisi
saf epoksi olan tabakali kompozitde hasar olustugu andan itibaren malzemenin egilme
yiikiine gosterdigi direng ani bir sekilde azalma gostermektedir. Ancak BNNL takviyeli
tabakali nanokompozitlerinde egilme yiikii malzeme siirekli hasara ugrayana kademeli
ve yavas bir sekilde azaldig1 goriilmektedir

Lineer kistimdan hemen sonra baslayan piklerin olustugu bdlgeler, matris
hasarinm gelistigi bolgelerdir. Asil yiik tasiyicisi fiberler oldugundan ve fiberlere gore
dayanimi oldukg¢a diislik olan epoksi matrisdeki ¢itlamalar, kuvvetin ¢ok az diismesine
sebep olmaktadir. Takviyeli numunelerin egilme egrisindeki matris hasar1 bolgesi
kuvvet aktariminin 1yi oldugunu gostermektedir. Bu bdlgeden sonra kuvvette goriilen
keskin diisiisiin saf epoksili numunelerde daha fazla oldugu goriilmektedir. Bu ksim
yirtilma ve sonrasinda gelisen delaminasyonu temsil etmektedir. Keskin disiisiin
devaminda baglayan ve yatay giden kismda ise iki numune arasinda 6nemli bir fark
goriilmektedir. Genel olarak saf epoksili kompozit numunenin daha diiz bir egri
sergiledigi, takviyelinin ise kademeli bir diisiis sergiledigi goriilmekedir. Bunun sebebi

olarak nano takviyelerin tabakalar arast kaymayi1 zorlastirdigi diistiniilmektedir.

77



Tabakalrdaki kopma ile ani diisiislerin olustugu ve yatay devam eden kisimlarda ise
hemen hemen ayni kuvvet altinda esnemeye devam ettigini sdylemek miimkiindiir.
Karbon kumas/epoksi egilme numunelerinde kompozit malzemede ulasilan
maksimum egilme kuvveti 240 N' dir. Bu deger %0.4(ag) BNNL-karbon kumas/epoksi
nanokompozitlerde ise %41 artis ile 340 N degerine ulagsmaktadir. Grafiklerin lineer
kisimlarinm egimleri goz oniinde oniinde bulundurularak, egilme rijitliginin %9 arttig
hesaplanmistir. Bu farkliliklar BNNL'lerin epoksi matrise katildiginda énemli bir artis

oldugunu gostermektedir.

4.2.4. Egilme Numuneleri Kirilma Yiizeyi SEM Analizleri

Bu kisimda tabakali nanokompozit numunelerine ait egilme deneyi sonrasi yan
ylizeylerinin  yiiksek biiylitmelerde SEM fotograflar1  verilmistir.  GoOriintiiler
incelendiginde saf egilme numuneleriyle BNNL takviyesinin epoksi matris icerisine
katilmas1 durumlarinda yiizey morfolojinin degistigi goriilmektedir.

Sekil 4.31.a ve Sekil 4.31.b diisiikk biiyiitmelerdeki SEM fotograflarindan
hasarin 45 derecelik bir yirtilma seklinde olustugu goriilmektedir. Buradan bariz bir
farklilik olarak takviyesiz numunede ¢ekme bolgesinde baslayan yirtilmanin bir yonde
ilerledigi fakat takviyeli numunede c¢atlagin siirekli yon degistirerek ilerledigi

goriilmektedir.

EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 _ - i EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 _ o
] ag = 4 =
V) |Probe=  S0pA  WD= 60mm — = -/ IProbe= 50pA  WD= 7.0mm i

Sekil 4. 31. Tabakali kompozit malzemelerin egilme deneyleri sonrasi yan yiizey SEM fotograflari
a) karbon kumas/saf epoksi b) BNNL-karbon kumas/Epoksi

Malzemenin enerji absorbsiyonunun kuvvet-sekil degistirme egrilerinin altinda
kalan alanla dogru orantili oldugunu diisiiniirsek, toklugun kuvvet ve sekil degistirme
olmak {izere iki parametreyle iligkili oldugunu sdyleyebiliriz. Sekil 4.32.'de takviyeli

numunede goriilen kuvvetteki artis malzemenin daha ¢ok enerji ¢cekmesini sagladig1 ve
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bunun sonucu olarak Sekil 4.31.'de gorildiigii gibi daha fazla delaminasyona sebep

oldugu diistiniilmektedir.

EHT = 20.00 KV Signal A = SE1 _ 20 um* " g EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 _ "
f Mag= 400X H [ =
N 2 IProbe = 50pA  WD= 7.0mm — = N2 IProbe = 50pA  WD= 80mm — =

Sekil 4. 32. Tabakali kompozit malzemelerin egilme deneyleri sonrasi yan yiizey SEM fotograflari
a) karbon kumas/saf epoksi b) BNNL-karbon kumas/Epoksi

Sekil 4.32.a ve Sekil 4.32.b SEM fotograflarinda karbon kumas/ saf epoksi ve
BNNL-karbon kumas/epoksi numunelerinde fiber kopmalar1 ve tabaka ici fiber
ayrilmalar1 goriilmektedir. Ayrica egilme testi sonrasinda karbon fiber yiizeylerinde
kalan epoksi artiklarinin karbon fiberin ylizey piiriizliliglinii arttirarak mekanik

kilitlenmeyi iyilestirmesiyle enerji absorbsiyonunun artisi iligkilendirilebilinir.

% EHT = 20.00 kv Signal A= SE1 Mag= sookx 1HM o~ @fﬂ EHT = 20,00 kv Signal A = SE1 Mag= 500KX 1AM -~
N |Probe= 50pA  WD= 6.0mm i == e/ IProbe= 50pA WD= 7.0mm [ &

Lers-

Sekil 4. 33. Tabakali kompozit malzemelerin egilme deneyleri sonrasi yan yiizey SEM fotograflari
a) karbon kumas/saf epoksi b) BNNL-karbon kumas/Epoksi

Sekil 4.33.a ve Sekil 4.33.b'de goriilen SEM fotograflarinda epoksi regine
ufalanmalar1 goriilmektedir. Burada BNNL takviyesi yapildigi durumda epoksi
kalintilarinda miktar ve boyutsal olarak artis goriilmektedir. BNNL takviyesinin
epoksinin matrisin toklugunu arttirmasi, ufalanan epoksi kaltilarmin boyutlarinin

biiytimesiyle iliskilendirilebilir.
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4.3.5. Yakma Deneyi

Fiber takviyeli kompozitlerin fiber ve regine oranlarinin belirlenmesi i¢in yakma
metodudu kullanilmistir. Bu yontemde karbon kumas/epoksi kompozitin firin igerisinde
yakilarak re¢inenin uzaklastirilmasi esasma dayanmaktadir. Diisiik sicakliklarda epoksi
matrisin yakilmasi ile karbon elyaf fiziksel olarak bir degisime ugramamaktadir.
Boylelikle tabakanmn dayanmimi ve rijitligini belirleyen fiberlerin hacimsel orani

numunelerin agirlik kaybindan hesaplanmistir. Yakilan numune 0,01 mg hassasiyetinde
terazide Slgiilmiistiir. Tabakanmn elyaf hacimsel oran1 (V) %56,47 olarak belirlenmistir.

Yakma deneyinde Sekil 4.34.a' daki numune hassas olarak tartildiktan sonra firin
icerisinde yakilmaktadir. Yakma islemi ile re¢ine tamamen yanmakta ve Sekil 4.34.b' de
kalan karbon elyaf tartilmaktadir.

Karbon kumasin yogunlugu p; = 1.77 (g/cm’) dur.
Yakma oncesi agirhik :18.355 g

Yakma sonrasi agirlik :13.685 g

Toplam hacim :13691.49 mm’

Veryar = (13.685 2)/(0.00177 g/mm’) = 7731.638 mm’
Vf:(Velyaf/Vtoplam): 0.5647

Sekil 4. 34. Yakma deneyi numunesi a) yakma deneyi 6ncesi b) yakma deneyi sonrasi
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4.4. Bor Nitriir Nano Levhalarin Matrisi Toklastirma Mekanizmasi

Bu kisimda epoksi regineye yapilan BNNL ilavesinin hangi mekanizmalarla
tokluk artis1 sagladigr ve matrisi nasil modifiye ettigi SEM analizleri ile agiklanmistir.
Literatlirde bir¢cok arastirmaci, gevrek bir malzemeye parcaciklarin eklenmesi ile
kirilma enerjisinin artmis oldugunu gozlemlemisler ve bu tokluk artisini gergeklesen bir

dizi mekanik olaya atfetmislerdir.
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Sekil 4. 35. Epoksi matris toklastirilma mekanizmasi sematik gdsterimi (Raymond 1992)

Raymond (1992) epoksi matrisin termoplastik partikiillerle toklugunun
arttirilmasi lizerine yaptiklar1 ¢alismada bu mekanizmalar1 sekil.4.35.'deki gibi sematik
olarak aciklamistr. Bu gosterimde catlak pinleme (crack pinning) olarak
adlandirilmakta ve bu mekanizmada c¢atlagi i¢inden gecirmeyen rijit parcaciklar catlagi
durdurarak veya kendi iizerinden basamak atlatarak daha fazla enerji absorblanmasin
saglamaktadir. Parcacigin catlagi kapamaya c¢alisan bir yay gibi davrandigi (Gupta,
1998) pargacik kopriilenmesi (particle bridging) olarak adlandirilan 2 numarali
mekanizmada ise epoksi recineye ilave edilen parcacigin esneyerek yirtimasi ile
toklugun arttig1 aciklanmistir (Ahmad, 1986). Catlak saptirma (crack path deflection)
olarak gosterilen 3 numarali mekanizmada ise catlak parcacikla karsilasip, catlak ana
diizleminin sapmas1 ve yiizey alaninin artmasi ile enerji artisina sebep olmaktadir. Ara
yiizey yapismasmin az oldugu durumlarda gbzlenen pargacik siyrilmasi (debonding) 4
numarali mekanizma, catlagin kollara ayrilarak dallanmasi (bifurcation) 5 numaral
mekanizma ve mikro ¢atlak olusumu 6 numarali toklastirma mekanizmalarida sekil

iizerinde sematik olarak gosterilmistir.
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Sekil 4.36' da BNNL takviyeli numunelerin yiiksek biiylitmelerdeki kirik yiizeyi
SEM goriintiileri verilmistir. Sekil 4.36.a'da ¢ekme sirasinda siyrilan BNNL' lerin
matris igerisinde bosluk yaratarak olusturduklar1 yuvalar goriilmektedir (ilgili resim
iizerinde yuvarlak igerisinde gosterilmistir). Sekil 4.36.a'da goriilen kesikli daire
icerisindeki bolgeye odaklanilmis daha yiliksek biiylitmelerdeki goriintii Sekil 4.36.b'de
verilmis ve BNNL' ler sekil lizerinde oklarla gdsterilmis. Buradan catlagin BNNL ile
karsilagtiktan sonra dik dogrultuda saparak ve yeni bir c¢atlak olusturarak yon
degistirdigi  goriilmektedir. Diizleme dik dogrultuda duran BNNL'lerin matris
icerisinden siyrilma veya catlak saptirma mekanizmasiyla enerji ¢ektigi, diizleme
paralel duranlarm ise BNNL'lerin {izerinden ¢atlak pinleme mekanizmasiyla basamak
olusturarak ilerledigi anlasilmaktadir. Bu goriintii lizerine dikkatlice bakacak olursak
matris lizerinde ¢ok fazla nano boyutlu ¢atlak olusumu goriilmektedir. Her bir ¢atlagin
yeni yiizey olusturmak i¢in enerji ¢ekecegi géz oOniinde bulundurularak BNNL'lerin
matris toklugunu etkin bir sekilde arttirmasi ile iligkilendirilmektedir. Yine ayni1 goriintii
iizerinde yatay duran BNNL'ler iizerindeki epoksi tabakasinda gozlenen nano boyutlu
catlaklarda epoksi ile BNNL'ler arasindaki ara yiizey yapismasmin iyi olduguna
isarettir. Sekil 4.36.c'de BNNL'lerin iyi yapigsma saglayarak sanki catlagm agilmasini
fermuar etkisi yarattarak engelledigi goriilmektedir. Sekil 4.36.d' de ise yine ¢ekme
yoniinde konumlanmis BNNL'lerin styrilmasi mevcuttur. BNNL'ler rijit ve oldukca

yiiksek mukavemet degerlerine sahip olduklarindan

BNNL takviyeli numunelerin ¢ekme dayanimi-sekil degistirme egrilerinde
gozlenen tokluk artis1 burada SEM goriintiilerinde tespit edilen catlak durdurmasi,
catlak saptirma, parcacik siyrilmasi mekanizmalariyla ve ¢ok sayida matris catlagi
olusumuyla iliskilendirilmektedir. Sonu¢ olarak deneylerde elde edilen tokluk artisi

yapilan morfolojik incelemelerle rtiismektedir.
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Sekil 4. 36. BNNL'lerin matris icerisinde rastlanan hasar sekillerine etkileri
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5. SONUCLAR VE ONERILER

5.1. Uretilen Bor Nitriir Nano Yapilarin Karakterizasyonu

Deneysel olarak yiiriitiilen bu ¢alisma, diger yontemlere gore daha ekonomik ve
hizl1 nanopartikiil sentezi saglayan, vakum ortami gerektirmeden ark desarj yontemiyle,
s1v1 azot ortami igerisinde bor nitriir tozu ile beraber katalizor kullanilarak bor nitriir
nanoparcacik sentezlenmesi ve karakterizasyonunu icermektedir. Sivi azot ortaminda
yapilan deneyler de kendi aralarinda bakir katot elektrot ve tungsten katot elektrotla
yapilan deneyler olmak iizere iki ayr1 gruba ayrilmisdir. Bu sekilde bakir elektrot ve
tungsten elektrot kullanilarak sivi azot igerisinde sentezlenen nanopargaciklar
karsilagtirilmistir. Ark desarj yontemi ile yapilan bu caligmada akim degeri SOA olarak
secilmistir. Biitiin deneylerde akim degeri sabit tutulmustur.

Katot malzemesi olarak bakir elektrot kullanilan deneyde elektrot iizerinden
biiylik pargalarin koparak arkin siirekliligini bozdugu ve deney diizenegine yapistigi
gozlemlenmistir. Ayrica SEM goriintiilerinde ve FTIR analizinde de yapi igerisine
bakirin karigarak safsizligi  bozdugu tespit edilmistir. Bu degerlendirmeler
dogrultusunda katot elektrot malzemesi olarak tungsten kullanilmasina karar verirmis ve
deney ayni parametrelerle tekrarlanmistir. Daha sonra sentezlenen nanopargaciklarin
SEM, TEM, HRTEM, XRD, FTIR analizlerine bakilmistir. SEM ve TEM analizleriyle
sentezlenen nanoparcaciklarin boyutlari, geometrik formlarmin nanolevha ve
nanogubuk benzeri yapilardan olustugu belirlenmistir. XRD analizleriyle sentezlenen
nanoparcaciklarin  kristeografik 6zellikler1 hakkinda bilgi edinilmistir. FTIR
analizlerinde sentezlenen nanopargaciklarin icerisinde hangi elementlerin ve hangi bag
yapilarinin oldugu saptanmis ve yapilan tiim karakterizasyon caligmalar1 neticesinde
yiiksek saflikta hegzagonal bor nitriir nanolevha tiretimi gerceklestirildigi sonucuna
varilmistir.

Farkli oranlarda ve farkli katalizorlerin kullanimi, farkli amperde akim
secilmesi, deney ortami gibi daha birgok parametredeki degisiklikler ile bor nitriir
nanoparc¢acilarin pargacitk boyutu, morfolojisi, kristeografik yapis1 gibi ¢esitli
ozelliklerinde degisiklikler yapabilmek miimkiindiir. Bu deneyde bor nitriir

nanoparcaciklarin kullanim yerine ve islevine gore sentezlenebilecegi gosterilmistir.
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5.2. Bor Nitriir-Epoksi Nano Kompozitler

Bor nitriir nanolevha (BNNL) takviyeli epoksi nanokompozitlerin iiretilmis ve
BNNL takviyesinin etkileri gelismis analitik teknikler ile analiz edilmistir. Bu amagcla farkl
oranlarda BNNL ile takviye edilmis sekiz farkli numune iiretilmis ve ¢ekme dayanimi,
elastisite modiilleri karsilastirilmistir.

Yapilan deneyler sonucunda en yiiksek ¢ekme dayanimi agirlikga %0.4 BNNL
takviyesi ile elde edilmistir. Takviye oranindaki artis agirlikga %0.4 degerinden sonra
cekme oOzellilerini distirdiigii tespit edilmistir. Cekme 06zelliklerindeki diistis, biiyiik
oranlarda BNNL igeren numunelerin hazirlamasi asamasinda epoksi icerisinde homojen
dagitmada karsilasilan zorluklardan dolayisiyla BNNL' lerin aglomere olmasi ile
iligskilendirilmistir. Cekme gerilmesi 58 MPa olan saf epoksi numuneleri agirlikga % 0.4
BNNL takviyesi durumunda ¢ekme gerilmesi degeri 75 MPa degerine ulasarak %29 artis
saglamistir. Ayrica %0.4 (ag) BNNL takviyesinin kurilma yilizeyi morfolojisine olan etkisi
SEM analizi ile arastirilmis ve BNNL takviyesinin yapiya bir miktar plastik deformasyon
sagladig1 tespit edilmistir. Cekme egrilerinden de kiyaslandigi zaman ylizde uzamanin
artt1g1 acikca goriilmektedir.

Termal gravimetrik analiz ile nanokompozitlerin BNNL katkis1 ile bozunma
sicakliklarmi Oteledigi yani termal dayanimmi 13 °C arttirdign gorilmistir. TGA
egrilerinden elde edilen bozunma sicakligi degerleri karsilastirildiginda BNNL ilavesi ile
bozunma sicaklig1 degerinin yaklagik 292.2 °C’den 305.32 °C ‘ye arttirdig1 goriilmiistiir.

Termal iletkenlige etkisini incelemek i¢in yapilan ¢alismalardan %0.4(ag) BNNL'
takviyesinin 1s1l iletknligi 0.2291 W/mK degerinden 0.2405 W/mK degerine yiikselterek
%7 arttirdig1, ayrica epoksi icerisine 1s1l iletkenligi yiiksek olan BNNL miktar1 arttikca 1s1l
iletkenligin artti31 tespit edilmistir.

BNNL'lerin yiiksek sicaklik stabilitesi, yiiksek 1s1 iletkenligi ve yiliksek erime
noktas1 gibi iistiin 6zelliklere sahip oldugu goz oniinde bulunduruldugunda agirlik¢a % 0.4
den daha fazla katildigr durumlarda bozunma sicakligi degerlerinin artacagi
distiniilmektedir.

Agirlikca %0.4 BN nanolevha takviyesinin yapiya sagladigi yiiksek cekme
mukavemeti, elastisite modiilii, yiizde uzama gibi avantajlar1 diigiiniilerek bu tez
calismasiin iiclincii boliimii olan VARTM metodu ile BNNL-Karbon Elyaf/Epoksi
kompozitlerin iiretiminde, %0.4 BNNL takviyesi esas alinarak calismalara devam

edilmistir.
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5.3. Bor Nitriir-Karbon Kumas/Epoksi Tabakalh Kompozitler

Karbon kumas takviyeli kompozitlerde epoksi recine icerisine kiigiik miktarlarda
ilave edilen BNNL' lerin mekanik 6zellikleri iizerine etkisi malzeme bilimi ve mekanik
yaklagimlar ile anlasilmaya calisilmistir. BNNL'ler epoksi matriks igersine agirlik¢a
%0.4 olacak sekilde karistirilarak VARTM metodu ile hibrit nanokompozitler
tiretilmistir. Uretilen hibrit nanokompozitlerin mekanik karakterizasyonu ¢ekme ve
egilme deneyleri gerceklestirilerek yapilmistir. Bu deneyler ile hibrit kompozitlerin
cekme dayanimlari, egilme dayanimlari, ¢ekme elastisite modiilleri, tokluklar1
belirlenmis ve bulunan sonuglar BNNL'lerin karbon fiber yilizeyinde ve epoksi matriks
icerisindeki varligi ile iliskilendirilmistir. Uretilen nanokompozit malzemelere
uygulanan ¢ekme deneyleri sonucunda, epoksi matriks igerisine katilan BNNL'lerin
cekme dayanimmi arttirdigr gosterilmistir. Epoksi igerisine BNNL'ler katilmasi ile
iiretilen hibrit nanokompozitlerde ¢ekme dayanimindaki artma kontrol numunelerine
gore %9 civarindadir.

Epoksi igerisine katilan BNNL takviyesi ile hibrit nanokompozitlerin sekil
degistirme kabiliyetleri, mekanik kilitlenme mekanizmasinin iyilestirilmesi suretiyle
arttirilmistir.  Hibrit nanokompozitlerin, sekil degistirme degerlerinin ve ¢ekme
dayanimlar1 artmasi ile tokluluklar1 6nemli miktarlarda arttirilarak numunelerin
kirilincaya kadar daha fazla enerji yutmasi saglanmistir. Epoksi icerisine BNNL'ler
katilmas1 1ile tretilen hibrit nanokompozitlerinin tokluk degerindeki artma kontrol
numunelerine gore %47 civarindadir.

Egilme deneylerinden elde edilen sonuglara gore, hibrit nanokompozit
malzemelerde epoksi matriks icerisine BNNL ilavesi sonucu nanokompozitlerin
davranislar1 onemli Olclide degismektedir. Egilme deneylerinde ulasilan en biiyiik
egilme kuvveti degeri %41 arttirilmistir.

Uretilen hibrit nanokompozit malzemelerde epoksi icersine BNNL'lerin
katilmas1 mekanik &zellikleri dnemli olciide degistirdigi aciktir. Uretilen hibrit
nanokompozitlere uygulanan statik yiikleme kosullarma ilaveten dinamik yiikleme
kosullarindaki davraniglar1 ve 1s1l 6zellikleri, kiirleme kinetiklerinin mekanik 6zellikler

iizerine etkisi gibi parametreler incelenebilir.
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