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Nanoteknoloji, nano boyutta yapilarin tiretimini, karakterizasyonunu ve uygulamalarimi i¢eren bir
teknolojidir. Nanoteknolojik arastirmalarda ilgi odagi haline gelen nanoelyaflar, caplar1 1
mikronun altindaki ipliksi goriiniime sahip ve essiz bir takim 6zellikler sergileyen malzemelerdir.
Nanoelyaflarin farkli iiretim teknikleri olmasma ragmen, elektro-egirme yontemi yiiksek
gozeneklilik ve yiiksek ylizey alani/hacim oranina sahip nanoelyaflar liretme kabiliyeti, basit ve
uygun maliyetli olmasi nedeniyle yaygimn olarak tercih edilmektedir. Elektro-egirme, polimer
¢Ozeltisi veya eriyiginden bir potansiyel fark ile nanoelyaf olusturma islemidir. Bu teknikle
iiretilen nanoelyaflar ilag tasiyicilar, membranlar, koruyucu giysiler, yara ortiiciiler ve sensorler
gibi birgok alanda uygulama imkani bulmaktadr. Iki veya daha fazla malzemenin kombinasyonu
ile elde edilen kompozitlerde de nanoelyaflarin kullanilmasiyla ile ilgili timit vaat eden ¢alismalar
yapilmaktadir. Bu c¢alismada nanoelyaflarin kompozit malzemelerde birincil takviye elemani
olarak kullanilmas: ile ilgili deneysel bir arastirma yapilmistir. Bu baglamda elektro-egirme
teknigi ile naylon 6.6 (N6.6), polivinil alkol (PVA), poliakrilonitril (PAN), polivinil kloriir (PVC)
ve polivinilprolidon (PVP) polimerlerinden nanoelyaflar tiretilmistir. Elde edilen bu nanoelyaflar
ve epoksi regine kullanilarak vakum inflizyon teknigi ile elyaf takviyeli polimer matrisli
kompozitlerin imalati gergeklestirilmistir. Kompozitlerin mekanik 6zellikleri ¢gekme testleri ile
belirlenmistir. Nanoelyaflarin morfolojik 6zellikleri ile kompozitlerin ¢ekme testleri sonucu
olusan hasarli yilizeyleri SEM ile incelenmistir. Numunelerin FTIR, TGA ve DSC teknikleri ile
molekiiler ve termal analizleri gergeklestirilmistir. Ayrica mekanik o6zellikler kullanilarak
kompozitlerin istatistiksel agidan degerlendirmesi yapilmustir. Calisma sonucunda en iyi
maksimum gerilme degerinin N6.6 nanoelyafli kompozitte elde edildigi ve sirasiyla PVA’I
kompozitten % 9, PAN’I1 kompozitten % 37 ve PVC’li kompozitten % 76 daha fazla oldugu
gOriilmiistiir.

2020, 99 sayfa
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ABSTRACT
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DETERMINATION OF THE MECHANICAL PROPERTIES OF POLYMER
MATRIX COMPOSITES REINFORCED WITH DIFFERENT NANOFIBERS
PRODUCED BY ELECTROSPINNING METHOD

Emin USLU

Atatiirk University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Mechanical Engineering
Department of Construction and Manufacturing

Supervisor: Prof. Dr. Mehmet GAVGALI
Co-supervisor: Asst. Prof. Dr. Mehmet Okan ERDAL

Nanotechnology is a technology that includes the production, characterization and applications
of nanosized structures. Nanofibres, which have become the focus of attention in
nanotechnological research, are materials with a fibrous appearance less than 1 micron in diameter
and exhibiting unique properties. Although nanofibres have various production techniques, the
electrospinning method has been widely preferred due to its high porosity and the ability to
produce nanofibres with a high surface area/volume ratio, being simple and cost effective.
Electrospinning is the process of forming nanofibers with a potential difference from polymer
solution or melt. The nanofibres produced with this technique find application in many areas such
as drug carriers, membranes, protective clothing, dressers and sensors. Promising studies on the
use of nanofibres have also been carried out in composites obtained by combining two or more
materials. In this study, an experimental research was made on the use of nanofibres as the primary
reinforcing element in composite materials. In this regard, nanofibres were produced from nylon
6.6 (N6.6), polyvinyl alcohol (PVA), polyacrylonitrile (PAN), polyvinyl chloride (PVC) and
polyvinylprolidone (PVP) polymers by the electrospinning technique. Fiber reinforced polymer
matrix composites were fabricated by vacuum infusion technique using these produced nanofibres
and epoxy resin. The mechanical properties of composites were determined by tensile tests. The
morphological properties of nanofibres and the damaged surfaces of the composites formed as a
result of tensile tests were investigated with SEM. Molecular and thermal analysis of the samples
were carried out with FTIR, TGA and DSC techniques. In addition, statistical evaluation of
composites was made by using mechanical properties. As a result of the study, it was observed
that the best maximum tensile value was obtained in N6.6 nanofiber composite and its value was
higher than by 9%, 37%, and 76% for PVA composite, PAN composite, and PVC composite,
respectively.

2020, 99 pages

Keywords: Electrospinning, N6.6, PAN, PVA, PVC, PVP, nanofiber, epoxy, composite,
vacuum infusion
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1. GIRIS

Glinlimiizde popiiler ¢aligma alanlarindan biri olan nanoteknoloji, nano dlgekte yapilan
bilim, miihendislik ve teknolojidir. Nanoteknolojik ¢alismalar sayesinde nano boyutlara
inildikce yilizey alani/hacim oram1 artmakta ve malzemelere essiz Ozellikler
kazandirilmaktadir. Nanoteknoloji; fizik, kimya, biyoloji gibi fen bilimleri alanlarindan
imalat, havacilik, elektronik, savunma, saglik, tekstil, gida gibi endiistri alanlarina kadar

oldukca genis bir uygulama yelpazesine sahiptir.

Nanoteknolojik ¢alismalarin bir iiriinii olan nanoelyaflar, konvansiyonel elyaflara kiyasla
son derece yiiksek yiizey alani/hacim orani, diisiik yogunluk, yiiksek gdzenek hacmi,
kiiclik gozenek boyutu, istlin sertlik ve ¢ekme dayanimi gibi benzersiz 6zelliklerinden
dolay1 ¢ok ¢esitli uygulamalarda kullanilmaktadir. Nanoelyaflar, gekme, sablon sentezi,

faz ayrimi, kendinden montaj, elektro-egirme gibi tekniklerle tiretilmektedir.

Birgok nanoelyaf iiretme teknigi olmasina ragmen elektro-egirme yontemi, yliksek
gozeneklilik ve yiiksek ylizey alanina sahip, uzun, siirekli ve ultra ince elyaf {iretme
imkan1 saglamasi bakimindan yaygin olarak tercih edilmektedir. Basit, benzersiz, ¢ok
yonlii ve uygun maliyetli olan elektro-egirme teknigi ile mikron alt1 (3 nm ile 1 mikron
araliginda) boyutlarda nanoelyaflar tiretilmektedir. Bu yontemin gelistirilmesi ve ¢esitli
uygulamalara uygun hale getirilmesi i¢in miithendislik alaninda kayda deger ilerlemeler
kaydedilmistir. Elektro-egirme, yiikli bir polimer c¢ozeltisinden veya eriyiginden

nanoelyaflar iiretmek i¢in yiiksek bir elektrik alanin uygulanmasini igermektedir.

Bu teknikle iiretilen nanoelyaflarin morfolojisi; konsantrasyon, viskozite, molekiiler
agirhik, uygulanan voltaj ve nem gibi ¢esitli parametrelerden Onemli Olclide
etkilenmektedir. Bu parametreleri kontrol ederek, elektro-e§irme yontemiyle nano
boyutta elyaflar kolayca imal edilmektedir. Elektro-egirme yontemi ile elde edilen
nanoelyaflarin; kompozit, filtrasyon, kozmetik, saglik, enerji, tarim ve gida dahil olmak

tizere hemen hemen her alanda uygulama imkani bulunmaktadir.



Imalat endiistrisindeki hizli biiyiime nedeniyle, daha dayanikli, saglam, yogun,
stirdiiriilebilir ve diisiik maliyetli malzemelere ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu 6zelliklere sahip
kompozitler, ucak ve uzay araclarindan, otomotiv ve denizcilik uygulamalara kadar
bircok alanda geleneksel malzemelerin yerine kullanilmakta ve bu malzemelere olan ilgi
giderek artmaktadir. Kompozit, fiziksel ve kimyasal 6zellikleri farkli, iki ya da daha fazla
malzemenin, bilesenlerinden daha iyi 6zellik gosterecek sekilde bir araya getirilmesiyle
olusan yeni malzeme olarak tanimlanmaktadir. Bu malzemeler, hafiflik, ytliksek sertlik ve
mukavemet, karmasik formlara kolay kaliplanabilme, kolay yapistirilabilme, diisiik
elektrik iletkenligi ve 1s1l genlesme, yiiksek yorulma direnci gibi 6zelliklerinden dolay1
birgok uygulama i¢in ¢ekici olmaktadir. Kompozitler matris malzemesine gore polimer,

metalik ve seramik olmak iizere ii¢ gruba ayrilmaktadir.

Polimer matrisli kompozitler, genis bir uygulama yelpazesi ile temel bir kompozit
malzeme kategorisi haline gelmistir. Bu malzemelerin diisiik agirlik, yliksek mukavemet,
yiikksek sertlik, kolay islenebilme ve diisiik {retim maliyetleri gibi o6zellikleri
bulunmaktadir. Bu 6zellikler havacilik, otomotiv, uzay, gemi, insaat ve spor malzemeleri
gibi sektorlerde polimer kompozitleri cekici hale getirmektedir. Polimer matrisli
kompozitler; matris bileseni termoset (epoksi, polyester, vinilester vb.) ve termoplastik
(polietilen, polivinil kloriir, polipropilen vb.) polimerlerden, takviye bileseni ise elyaf,
parcacik ve kilcal kristal gibi malzemelerden olusmaktadir. Nihai iirtin gereksinimlerine
gore polimer kompozitlerin elle yatirma, filament sarim, basingl kaliplama, piiltriizyon
ve vakum inflizyon gibi ¢esitli iiretim yontemleri bulunmaktadir. Bunlarin arasinda

vakum infiizyon teknigi bu malzemelerin tiretiminde popiiler hale gelmistir.

Vakum inflizyon yontemi, 20. yiizyildan bu yana c¢esitli sekillerdeki polimer
kompozitlerin iiretilmesine imkan veren kompozit liretme teknigidir. Nispeten diislik
takim maliyeti ve yiiksek kalitede pargalar iiretme kabiliyeti nedeniyle, vakum infiizyon
teknigi, tireticiler tarafindan 6zellikle de tekne govdeleri ve riizgar tiirbini kanatlar1 gibi
bliylik ve karmasik parcalarin imalatinda kullanilmaktadir. Bir kapali kaliplama teknigi
olan bu yontemde recine kuru elyaflara vakum altinda emdirilmektedir. Bu sayede daha

az recine kullanilmakta ve yliksek elyaf/matris hacim orani elde edilmektedir.



1.1. Literatiir Ozeti

Bu boliimde elektro-egirme yontemi ile nanoelyaf {iretimi ve bu nanoelyaflarin polimer
matrisli kompozitlerdeki kullanimi ile ilgili yapilan ¢alismalar incelenmis ve asagida
sunulmustur. Elektro-egirme ile naylon 6.6 (N6.6), poliakrilonitril (PAN), polivinil alkol
(PVA), polivinil kloriir (PVC) ve polivinilpirolidon (PVP) polimerleri kullanilarak

nanoelyaf tiretilmesi ile ilgili yapilan ¢aligmalar:

Lee et al. (2002), tetrahidrofuran (THF) ve dimetilformamid (DMF) ile olusturulan farkl
¢Oziicii karigimi oranlarinda PVC polimerinden ¢6zeltiler hazirladilar. Bu ¢ozeltiler ile
farkli islem parametrelerinde (konsantrasyon, voltaj ve igne ucu ile toplayici arasi
mesafe) elektro-egirme deneyleri yaptilar ve elde ettikleri nanoelyaflarin morfolojik ve
mekanik 6zelliklerini irdelediler. Hacimce 50:50 THF:DMF ¢6ziicii karisimi oraninda ve
% 15 konsantrasyon degerinde daha diizgiin elyaflarin olustugunu gézlemlediler. Elektro-
egirme PVC nanoelyaflarin morfolojisinin, voltaj, konsantrasyon ve mesafe gibi diger

parametrelere gore ¢oziicii bilesiminden kuvvetli bir sekilde etkilendigini rapor ettiler.

Yang et al. (2004), elektro-egirme teknigi ile farkli ¢oziiciiler kullanarak PVP
polimerinden nanoelyaflar iirettiler. PVP’yi ¢6zmek i¢in diklorometan (DCM), DMF ve
etanol kimyasallarin1 kullandilar. PVP/DCM ve PVP/DMF polimer ¢ozeltilerinden elde
ettikleri elyaflarin boncuklu yapida oldugunu goézlemlediler. Daha diizgiin ve piiriizsiiz

elyaflarin PVP/etanol ¢ozeltisinden elde edildigini tespit ettiler.

Wang and Kumar (2006) ¢alismalarinda, elektro-egirme yontemiyle PAN/DMF polimer
cozeltisinden nanoelyaflar ve bunlarin morfolojik 06zelliklerini incelediler. Cozelti
konsantrasyonu, voltaj, besleme debisi ve c¢alisma mesafesi (igne ucu ile toplayici
arasindaki mesafe) parametrelerini kullanarak etkili bir ¢ap kontroliinii saglayan bir
optimizasyon caligmasi1 yaptilar. Cok diisiik konsantrasyon degerlerinde mikroskobik
taneciklerin olustugunu, yiliksek konsantrasyon degerlerinde ise elyaf ¢apinin arttigini

tespit ettiler. Voltaj ve besleme hizindaki artis ile elyaf ¢apinin arttigin1 buldular.



Behler et al. (2007), cesitli poliamidlerin formik asit (FA) ve DCM karisimi ile
¢Oziiniirliigli ve bunlardan olusturulan polimer c¢ozeltilerinden elektro-egirme ile
nanoelyaflarin tiretimi hakkinda bir dizi deney yaptilar. Calismalarinda naylon 6, 6/6, 6/9,
6/10, 6/12, 11, 12 ve 6(3)T poliamidlerini kullandilar. Besleme hizi, voltaj ve mesafe gibi
islem parametrelerinin farkli degerlerinde deneyler gerceklestirdiler. FA ve DCM
c¢oziiciilerini hacimce 1/3, 1/1 ve 3/1 olmak iizere ii¢ farkli kombinasyonda hazirladilar.
Yaptiklar1 incelemeler sonucunda, diisiik kaynama noktali ve ucuz bir ¢oziicii olan FA ve
DCM c¢ozeltisinin, test edilen tiim poliamid polimerlerini ¢6zebildigini, nanoelyaflarin

caplarmin ve morfolojilerinin bu ¢6ziicii karsimi ile kontrol edildigini tespit ettiler.

Carrizales et al. (2008) nanoelyaflarin mekanik 6zelliklerini degerlendirmek amaciyla
yaptiklar1 bir ¢alismada, polimetil metakrilat, polivinil kloriir, naylon 6 (N6) ve naylon
6.6 polimerlerini kullanarak elektro-egirme ile nanoelyaflar iirettiler. Elde ettikleri
nanoelyaflar1 ¢ekme testine tabi tutarak young’s modiilii, maksimum gerilme, kopma
uzamast ve tokluk degerlerini buldular. Bu nanoelyaflarin mekanik 6zelliklerini
karsilastirdiklarinda young’s modiilii ve gerilme degerlerinin N6’da en yiiksek degere
sahip oldugunu, kopma uzamasi ve tokluk degerlerinin ise N6.6’da en yiliksek degere

sahip oldugunu tespit ettiler.

Supaphol and Chuangchote (2008), elektro-egirme ile PVA sulu ¢6zeltisinden nanoelyaf
iiretiminde konsantrasyon, voltaj ve calisma mesafesi gibi degiskenlerin elyaflarin
morfolojik goriiniimleri ve ¢aplari {izerindeki etkisini arastirdilar. Tiim konsantrasyon ve
voltaj degerleri i¢in, PVA nanoelyaflarin ¢aplarinin 85 ila 647 nm araliginda oldugunu
buldular. En diisiik konsantrasyonda boncuklu elyaflarin olustugunu, konsantrasyonun
artirilmasiyla birlikte yumusak elyaflarin elde edildigini gozlemlediler. Ayrica
konsantrasyon degerinin artirilmasiyla young’s modiiliiniin de nispeten arttigini tespit

ettiler.

Guerrini ef al. (2009), farkli molekiil agirligina sahip poliamid 6.6 (PA6.6) polimerleri ve
formik asit kullanarak elektro-e§irme ile nanoelyaflar elde ettiler. Ayrica polimer

¢oOzeltilerinin iletkenligini artirmak amaciyla iyonik tuz (NaCl) ilave ederek bunun elyaf



cap1 lizerindeki etkisini aragtirdilar. Molekiil agirliginin azalmasiyla elyaf ¢apinin da

azaldigini, iyonik tuz ilave edilmesiyle iletkenligin ve elyaf ¢apinin arttigini tespit ettiler.

Ding et al. (2010), elektro-egirme siirecindeki degiskenler (konsantrasyon, voltaj,
besleme hiz1 ve ¢alisma mesafesi) ile ¢ozeltiye eklenen sodyum kloriir (NaCl) gibi iyonik
tuzlarin, PVA nanoelyaflarin morfolojisi iizerindeki etkisini degerlendirmek icin bir
takim deneyler gergeklestirdiler. Bu parametrelerin elyaf morfolojisini énemli Sl¢iide
etkiledigini belirttiler. Ayrica polimer ¢ozeltisine uygun miktarda iyonik tuzlarin ilave
edilmesiyle boncuksuz, tek bi¢imli diistik cap degerlerine sahip PV A nanoelyaflarin elde

edilebilecegini rapor ettiler.

Wei et al. (2010), FA ve DCM kimyasallarindan olusan farkli hacim oranlarinda karma
coziiciiler ile poliamid 6 (PA6) polimer ¢ozeltileri hazirladilar. Bu ¢6zeltileri kullanarak
elektro-egirme ile nanoelyaflar iirettiler. Polimer c¢ozeltilerindeki DCM  oraninin
iletkenlik, yiizey gerilimi ve viskozite degerlerini 6nemli dlciide etkiledigini ve bundan

dolay1 nanoelyaflarin morfolojik 6zelliklerinin degistigini tespit ettiler.

Yuya et al. (2010), 1300000 g/mol molekiil agirligina sahip PVP ile metanol, etanol, su
ve DMF gibi farkli ¢oziicliler kullanarak nanoelyaflar iirettiler ve bunlarin morfolojik
ozelliklerini incelediler. En iyi morfolojik yapiya sahip nanoelyaflarin etanol ile agirlikca
% 10 konsantrasyonda olusturulan polimer ¢ozeltisinden elde edildigini tespit ettiler.
Ayrica bagil nem parametresini incelediklerinde; % 30-40’ta diizgiin pliriizsiiz elyaflarin
olustugunu, % 50’de boncuklu yapilarin meydana geldigini ve % 70’te ise elyaf yerine

film benzeri bir yap1 olustugunu gézlemlediler.

Faridi-Majidi et al. (2012), yapay sinir aglarini kullanarak elektro-egirme ile N6.6
nanoelyaflarin {iretilmesinde elyaf caplarimi etkileyen oncelikli faktorleri bulmay1
amaclayan bir calisma yaptilar. Bunun i¢in ¢ozelti konsantrasyonu, uygulanan voltaj,
besleme hiz1 ve ¢aligma mesafesi dahil olmak iizere dort ana parametreyi degerlendirdiler.
Yapilan incelemeler sonucunda, yapay sinir aglarmin elektro-egirme tekniginde

nanoelyaf ¢apini etkileyen birincil faktorlerin belirlenmesindeki yetenegini gosterdiler ve



nanoelyaf ¢apini etkileyen en 6nemli parametrelerin ¢ozelti konsantrasyonu ve besleme

hiz1 oldugunu belirttiler.

Es-Saheb et al. (2012), elektro-egirme yonteminin yeni bir kaplama islemi olarak
uygulanmasini arastirdilar. Buradan hareketle PVC nanoelyaflari, aliminyum, ¢elik ve
piring lizerinde basariyla biriktirdiler. Yaptiklar1 bu kaplamalarin korozyon 6zelliklerini

belirlemek amaciyla bazi testler yaptilar ve olumlu sonuglar elde ettiler.

Kirecci et al. (2012), elektro-egirme yontemi ile boncuksuz ve homojen nanoelyaf
iiretiminde, temel parametrelerin optimum degerlerini belirlemek amaciyla bir dizi
deneysel calisma gerceklestirdiler. Bu amagla PAN polimerini ve DMF ¢oziiciislinii
kullanilarak agirlikca % 6 ila % 16 araliginda konsantrasyona sahip polimer ¢ozeltileri
hazirladilar. Yatay bir elektro-egirme sisteminde, 0,5 ml/h besleme hizinda, 20°C
sicaklikta ve % 50 bagill nem oraninda deneylerini gergeklestirdiler. Cozelti
konsantrasyonunun nanoelyaf ¢apini1 etkileyen en baskin parametre oldugunu
gozlemlediler. Diisiik konsantrasyonda boncuklu ve daha ince nanoelyaflarin olustugunu,
artan konsantrasyon degerlerinde ise elyaf ¢aplarinin arttigini tespit ettiler. Uygulanan
voltajin belli bir degere kadar artirilmasiyla elyaf ¢capinin azaldigini daha sonra arttigini
gdzlemlediler. igne ucu ile toplayici arasindaki mesafenin degistirilmesiyle de benzer
sonugclar elde ettiler. 35 kV voltajda, 15 cm ¢aligma mesafesinde ve agirlik¢a % 10 ¢ozelti

konsantrasyonunda en ideal nanoelyaflarin elde edildigini rapor ettiler.

Araujo et al. (2013), iyonik olmayan yiizey aktif madde olarak bilinen Triton X-100’{in
nanoelyaflarin morfolojik yapisin1 nasil etkiledigi ile alakali bir dizi deneysel ¢aligma
yaptilar. Molekiil agirligi 85000 - 124000 g/mol olan PVA ve su kullanarak agirlikca
% 8&’lik polimer c¢ozeltisi hazirladilar. Bu ¢ozeltiye farkli oranlarda Triton X-100
eklediler. Bu maddenin yiizey gerilimini diisiirdiiglinii, daha az boncuklu ve daha

homojen bir elyaf yapisinin olustugunu tespit ettiler.

Phatcharasit et al. (2013), voltaj, calisma mesafesi ve ¢ozelti konsantrasyonu dahil olmak

izere elektro-egirme parametrelerinin, polivinil kloriir (PVC) nanoelyaflarin morfolojik



ve fiziksel oOzellikleri iizerindeki etkilerini arastirdilar. Agirlikca % 10 ve % 15
konsantrasyona sahip PVC/THF:DMF (w:w, 50:50) polimer ¢ozeltilerini kullanarak
deneylerini gerceklestirdiler. 12 kV voltajda, 15 cm mesafede ve % 15 konsantrasyonda

daha 1yi elyaflarin olustugunu gosterdiler.

Abbasi et al. (2014), naylon 6.6 (N6.6) cozeltilerinin reolojik 6zellikleri ile elektro-
egirme yontemini kullanarak elde etikleri nanoelyaflarin morfolojileri arasindaki iligkiyi
incelediler. Bunun i¢in ilk 6nce agirlikca % 5 ila % 25 arasinda degisen farkl
konsantrasyonlardaki N6.6/FA polimer ¢ozeltilerinin viskozitelerini dlgtiiler ve sonra bu
cozeltilerden elektro-egirme ile sabit islem parametrelerinde (voltaj: 20 kV, besleme hiz1:
0,4 ml/h, mesafe: 10 cm, toplayict devri: 200 d/dk) nanoelyaflar ({irettiler.
Konsantrasyonun; agirlikca % 10°dan daha az oldugu cozeltilerde, kararli bir jetin
olugsmadigini ve ¢ogunlukla elektrospreyleme gerceklestigini, agirlikca % 10 ila % 15
arasinda olan c¢ozeltilerde, baz1 diizensizliklerin ve boncuklu ¢ok ince nanoelyaflarin
olustugunu, agirlikca % 15 ila % 25 arasinda olan ¢ozeltilerde ise boncuksuz tek tip
nanoelyaflarin elde edildigini rapor ettiler. Ayrica ortalama elyaf capinin ¢ozelti

konsantrasyonundaki artigla birlikte arttigini belirttiler.

Alghoraibi (2014) ¢alismasinda, 262,35 g/mol molekiil agirligina sahip PA6.6 polimeri
ve formik asit ile farkli konsantrasyonlarda elde ettigi polimer c¢dzeltilerinden
nanoelyaflar iiretti ve konsantrasyon degerinin elyaf morfolojisi iizerindeki etkisini
arastirdi. Deneylerinde elektro-egirme ile basarili bir sekilde diizgiin ve ultra ince PA6.6
nanoelyaflarin tiretilebildigini ve en kiigiik ortalama elyaf ¢apinin (d=125 nm) agirlikca
% T7’lik ¢ozelti konsantrasyonundan elde edildigini tespit etti. Ayrica konsantrasyon
degerinin azaltilmasiyla ortalama elyaf capinin azaldigini, cap dagiliminin ise arttigini

rapor etti.

Matulevicius et al. (2014), elektro-egirme yontemiyle mikron alti poliamid elyaflar
tirettiler ve bu elyaflarin hava filtrasyonu uygulamasindaki 6zelliklerini arastirdilar.
Calismalarinda PA6 ve PA6.6 polimerleri ile formik asit, asetik asit ve diklorometan

coOziiciilerini kullandilar. Cozelti konsantrasyonu, ¢oziiciilerin karisim orani, uygulanan



voltaj ve calisma mesafesi gibi proses parametrelerinin nanoelyaf morfolojisi lizerindeki
etkisini deneysel olarak belirlemeye calistilar. Urettikleri nanoelyaflarin morfolojik
yapisini taramali elektron mikroskobu (SEM) yardimiyla goriintiilediler. PA6 ve PA6.6
coOzeltilerinin konsantrasyonunun ve ¢0zilicii bilesiminin, nanoelyaflarin ¢apimni ve

morfolojisini etkileyen iki ana faktdr oldugunu belirttiler.

Vongsetskul et al. (2015), elektro-egirme yontemini kullanarak ¢ozelti ve isleme
parametrelerinin PVP ultra ince elyaflar {izerindeki etkisini aragtirdilar. Calismalarinda
molekiil agirligt 1300000 g/mol olan PVP ile etanol ve deiyonize su kullandilar.
Uygulanan voltaj degerinin artirilmasiyla ortalama elyaf ¢apinin diistiigiini, karisik
¢oziicii i¢indeki artan etanol miktar1 ile ortalama elyaf ¢apinin dogru orantili olarak

arttigini rapor ettiler.

Khan et al. (2015), elektro-egirme yontemindeki islem parametrelerinin nanoelyaflarin
morfolojik oOzellikleri, yiizey Ozellikleri ve mekanik oOzellikleri {izerindeki etkisini
arastirdilar. Bunun i¢in molekiil agirligt 150000 g/mol olan PAN polimeri ve DMF
coziiclistinden agirlikgca % 6 ila % 12 arasinda konsantrasyona sahip ¢ozeltiler
hazirladilar. Konsantrasyon ve besleme hizinin artirilmasiyla ortalama elyaf capinin
arttigin1 buldular. Voltajin ise belli bir esik degere kadar artirilmasiyla elyaf ¢apinin
azaldigini, daha fazla artirilmasiyla elyaf ¢apinin arttigini gézlemlediler. Ayrica ¢ozelti

konsantrasyonu ile elyaflarin mukavemetinin dogru orantili olarak arttigini tespit ettiler.

Tarus et al. (2016), elektro-egirme yontemini kullanarak PVC (My=80000 g/mol)
polimeri ve agirlik¢a 1:1 oranindaki THF:DMF ¢oziicii karigimi ile farkli konsantrasyon
degerlerinde olusturulan ¢ozeltilerden nanoelyaflar iirettiler. Elde ettikleri elyaflarin
morfolojisini ve mekanik 6zelliklerini tespit ettiler. % 12 konsantrasyonda boncuklu
nanoelyaflarin, % 14 konsantrasyonda ise pliriizsiiz nanoelyaflarin olustugunu
gozlemlediler. Yiiksek ¢ozelti konsantrasyonlarinda elde edilen piiriizsiiz ve diizgiin
elyaflarin, diisiik konsantrasyonlarda elde edilen boncuklu elyaflara kiyasla daha iyi

mekanik 6zelliklere sahip oldugunu rapor ettiler.



Zhao et al. (2016), elektro-egirme yontemini kullanarak yiiksek hizali nanoelyaflarin
tiretilmesi ile ilgili bir ¢alisma gerceklestirdiler. Bunun icin toplayici olarak paralel
elektrot kullandilar ve igne ucu ile bu elektrotlar arasmna pozitif yikli bir halka
yerlestirerek sistemi modifiye ettiler. Bu yeni sistem ile PAN (Mw=150000 g/mol)
polimerini kullanarak hazirladiklar1 agirlik¢a % 10°luk polimer ¢ozeltisinden nanoelyaf
tirettiler. Bu kompozisyonda nanoelyaf ¢capinin azaldigini ve daha iyi hizalanmis elyaflar

olustugunu tespit ettiler.

Ekrem (2017) ¢alismasinda, elektro-egirme ile PV A polimerini kullanarak nano boyutta
elyaflar tiretti. Polimer ¢6zeltisini 124000 g/mol molekiil agirligina sahip PVA ve saf su
ile agirlikca % 10 olacak sekilde hazirladi. Ayrica ylizey gerilimini azaltmak ig¢in
cOzeltiye anyonik bir yiizey aktif madde olan sodyum dodesil siilfat (SDS) ekledi. Sadece
PVA ile iirettigi nanoelyaflarin ¢aplarini 222 ila 403 nm arasinda degistigini tespit etti.

Nanoelyaflarin takviye elemani olarak kullanilmasiyla elde edilen polimer matrisli

kompozitler ile ilgili yapilan ¢aligmalar:

Kelkar et al. (2010), cam elyaf takviyeli polimer matrisli kompozitlerde ikincil takviye
elemani olarak nanoelyaf kullanilmasinin kirilma toklugu iizerindeki etkisini arastirmak
amaciyla performans degerlendirmesine dayali bir tiir imalat gergeklestirdiler. Cam elyaf,
kat araylizlerine yerlestirilen nanoelyaf ve dusiik viskoziteli epoksi regine
kombinasyonunu vakum infiizyon teknigi ile firettiler. 1ki fazli kompozit ile
karsilastirildiginda kirilma toklugunda hafif bir diisiis oldugunu tespit ettiler ve bunun

yanlis 1slanmadan kaynaklanabilecegini ifade ettiler.

Neppalli et al. (2010), polikaprolakton (PCL) matris fazin1 elektro-egirme ile elde
ettikleri N6 nanoelyaflarla giiclendirdiler. Bu islemi sicak pres ile 1s1 ve basing
uygulayarak gerceklestirdiler. Cok diisiik nanoelyaf takviyesi (% 3) ile elde ettikleri
kompozitlerin sertliginin, mukavemetinin ve ayni zamanda siinekliliginin de arttigini
rapor ettiler. N6 nanoelyaflari ile PCL matrisi arasinda iyi bir araylizey yapismasi

oldugunu rapor ettiler.
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Gliscinska et al. (2012), nanoelyaf takviyeli kompozitlerin mekanik o6zelliklerinin
belirlenmesi lizerine bir arastirma yaptilar. Caligsmalarinda matris olarak dokunmamis
polipropilen ile takviye olarak PA6.6 nanoelyaf sectiler ve bunlar1 sicak preste farkli
varyasyonlarda birlestirerek kompozitler iirettiler. Bu kompozitlerin mekanik
ozelliklerini ¢gekme testleri ile belirlediler. En yiiksek mekanik 6zellikleri ii¢ polipropilen
matris katmani ve iki nanoelyaf katmanindan olusan kompozit malzemelerde

gozlemlediler.

Chen et al. (2013), karbon nanoelyaflarin yeni kompozitlerin mekanik 6zellikleri
tizerindeki giiclendirici ve/veya sertlestirici etkilerini degerlendirmek i¢in ii¢ nokta egme
testi ve kisa kirigli kayma testi yaptilar. Kompozitlerin imal edilmesinde vakum infiizyon
teknigini kullandilar. Ayrica nanoelyaflarin dagilimmi ve kompozitlerin kirilma
yiizeylerinin morfolojilerini SEM ile karakterize ettiler. Sonu¢ olarak elektro-egirme
karbon nanoelyaf - karbon fiber/epoksi kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin, geleneksel

karbon fiber/epoksi kompozitlerden oldukea yiiksek oldugunu tespit ettiler.

De Schoenmaker et al. (2013), elektro-egirme PA6 nanoelyaf yapilarin bir cam
elyaf/epoksi kompozitin mekanik 6zellikleri tizerindeki etkisini arastirdilar. Kompozit
plakalari, epoksi recine ve vakum destekli regine transfer kaliplama yontemi ile kapali bir
celik kullanarak {irettiler. Kiirlestirme islemini, numuneleri ilk 6nce 24 saat oda
sicakliginda daha sonra ise 15 saat 80°C’de tutarak tamamladilar. Nanoelyaf icermeyen
referans kompozitler, cam elyaflarin arasina nanoelyaf yerlestirilerek yapilan kompozitler
ve nanoelyaflarin dogrudan cam elyaflara biriktirilerek takviyelendirilen kompozitler
olarak ii¢ farkli sekilde tiretim gergeklestirdiler. Her iki nanoelyaf takviyeli kompozit
tiretiminde de epoksi emdirilmesinde olumsuz bir etkinin olmadigimi gozlemlediler.
Yaptiklar1 bu ¢alismada, poliamid 6 nanoelyaflarin eklenmesinin bir cam elyaf/epoksi

kompozitin baz1 mekanik 6zelliklerini gelistirdigi sonucuna vardilar.

Li et al. (2013), elektro-egirme ydntemiyle naylon 6 (PA6)/grafen (Gr) ve polimetil
metakrilat (PMMA) nanoelyaflarin1 ayni toplayict lizerinde biriktirerek hibrit elyaf

olusturdular ve sonrasinda bunlar1 sicak pres yOntemiyle bir araya getirerek seffaf
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nanokompozitler olusturdular. Yaptiklart ¢ekme testleri sonucunda kompozitlerin

mekanik ozelliklerinde 6nemli bir artis oldugunu gozlemlediler.

Molnar et al. (2013) calismalarinda, elektro-egirme ile dogrudan karbon kumas {izerine
PAN nanoelyaflar1 biriktirdiler ve sonrasinda bunlardan vakum torbalama yontemiyle
kompozit irettiler. Nanoelyaf katkisinin geleneksel karbon kumaslardan yapilan
kompozitlere gore farkimi belirleyebilmek i¢in bir dizi mekanik testler uyguladilar.

Yaptiklar biitiin testlerde bu farkin pozitif yonde oldugunu belirttiler.

Ren (2013) ¢alismasinda, rastgele ve hizali dizilmis nanoelyaf takviyeli kompozitler
tiretti ve bunlarin mekanik 6zelliklerini inceledi. Nanoelyaflari elektro-egirme cihazi ile
PAN (Mw=150000 g/mol) polimerinden, kompozitleri ise nanoelyaf ve epoksi ile sicak
pres cihazinda iiretti. 0° ve rastgele yonlii nanoelyaf takviyeli kompozitlerin mekanik
Ozelliklerinin, 90° yonlii nanoelyaf takviyeli kompozitlerin mekanik 6zelliklerden daha

iyi oldugunu tespit etti.

Dong et al. (2014) yaptiklart bir ¢alismada, 6zel bir kalip kullanarak epoksi regineyi
agirhikca % 3, % 5 ve % 10 oranlarinda polilaktik asit (PLA) nanoelyaflar ile
giiclendirdiler. Elde ettikleri polimer matrisli kompozitlerin, diferansiyel taramali
kalorimetri (DSC) ile termal analizini, SEM ile morfolojik analizini ve {i¢ nokta egme ile
egilme testlerini gerceklestirdiler. En etkili PLA nanoelyaf takviyesinin agirlikca % 5°lik
oranda oldugunu ve bu oranda en yiiksek mukavemet degerlerinin elde edildigini rapor

ettiler.

Subagia et al. (2014), nanoelyaf ile takviye edilmis kompozitler lizerine deneysel bir
calisma gergeklestirdiler. Bunun icin ilk Once bazalt fiberler ilizerine elektro-egirme
yontemiyle agirlik¢a % 1, % 3 ve % 5 karbon nanotiipler iceren poliiiretan nanoelyaflar
biriktirdiler. Elde ettikleri bu katmanlari bir epoksi re¢ine ile vakum inflizyon yontemini
kullanarak kompozit malzeme haline getirdiler. Uretilen kompozitleri cekme ve egme
testine tabi tuttular. Karbon nanotiip igeriginin artirilmasiyla kompozitlerin mekanik

performanslarimin arttigini tespit ettiler.
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Erdal vd (2015), PAN polimeri ile elektro-egirme yontemini kullanarak iirettikleri
nanoelyaflarla polimer matrisli kompozitler elde ettiler ve bunlarin mekanik 6zelliklerini
arastirdilar. Cekme numunesi kaliplarinda iirettikleri bu kompozitlerin, saf epoksiye gore

kopma mukavemetinin arttigini, uzama degerinin ise azaldigini tespit ettiler.

Saghafi et al. (2015) yaptiklart bir ¢aligmada, nanoelyaflarin takviye edilmesiyle
olusturduklar1 yeni kompozitlerin mekanik 6zelliklerini arastirdilar. Caligmalarinda tek
yonlii cam/epoksi prepreg ve naylon 6.6 nanoelyaflarini kullandilar. Nanoelyaf katkili
olanlarin katkisiz olanlara gore daha iyi mekanik 6zellikler sergiledigini tespit ettiler.
Ayrica SEM ile yaptiklart incelemeler sonucunda epoksi kirildiktan sonra bile

nanoelyaflarin katmanlar1 kpriileyebildigini gozlemlediler.

Danni and Sasikumar (2016) yaptiklar1 bir ¢caligmada, ilk once elektro-e§irme teknigini
kullanarak PVA (My=85000 - 124000 g/mol) ile ii¢ farkli konsantrasyonda karbon
nanoelyaflar elde ettiler. Daha sonra elle yatirma yontemini kullanarak diisiik viskoziteli
epoksi recine ile sekiz kat (her biri 0,09 mm kalinliginda) karbon nanoelyaf takviyeli
polimer kompozit (2 mm kalinliginda) tirettiler. Elde ettikleri bu kompozitleri ii¢ nokta
egme testine tabi tuttular ve karbon konsantrasyonunun artmasiyla egme mukavemetinin

arttigini tespit ettiler.

Beylergil et al. (2016), tek yonlii karbon fiber/epoksi kompozitleri, katmanlar arasina
nanoelyaf ekleyerek modifiye ettiler. Elektro-egirme teknigini kullanarak PVA
nanoelyaflar1 dogrudan karbon fiber kumaslarin {izerinde topladilar. Vakum infiizyon
yontemiyle kompozitlerin iiretimini gergeklestirdiler. Yaptiklart deneysel c¢aligmalar
sonucunda ¢ekme dayaniminin % 12, basma dayaniminin % 35, egilme katsayisinin

% 21, egilme dayaniminin % 16 ve darbe dayaniminin % 11 arttigin1 gézlemlediler.

Liao et al. (2016), farkli oranlarda c¢ok cidarli karbon nanotiip (MWNTSs) ve PA6
kullanarak elektro-egirme ile nanoelyaflar elde ettiler ve bu elyaflar1 epoksi matrisine
dahil ettiler. Elde ettikleri bu kompozitlerin ve saf epoksinin morfolojilerini, termal

kararliliklarini, mekanik oOzelliklerini, 1s1l iletkenliklerini ve elektriksel direnglerini
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incelediler. Uniform dagilim ve iyi bir arayiizey yapismasi nedeniyle PA6/MWNTs
elyaflarii iceren epoksi kompozitlerin daha yiiksek termal stabiliteye, depolama
modiiliine, cam geg¢is sicakligina, ¢ekme dayanimina, elastisite modiiliine ve kopma

uzamasina sahip oldugunu tespit ettiler.

Yapici et al. (2016), elektro-egirme yoOntemini kullanarak agirlikga % 10’luk N6.6
polimer ¢ozeltisinden elde ettikleri nanoelyaflarla takviyelendirilmis polimer matrisli
kompozitlerin mekanik 6zelliklerini incelediler. Kompozit tiretimini, 5, 10 ve 15 katmanlh
olmak tizere 3 farkli sekilde ve 6zel kaliplar kullanarak gergeklestirdiler. Katman
sayisinin artirilmasiyla maksimum c¢ekme gerilmesi degerlerinin azaldigini, kopma

uzamasi degerlerinin ise arttigini rapor ettiler.

Beylergil et al. (2017), PA6.6 nanoelyaf katkili ve katkisiz karbon fiber/epoksi
kompozitleri vakum inflizyon teknigi kullanarak f{irettiler ve bunlarin mekanik
ozelliklerini belirlemek icin bir dizi mekanik ve termal testler yaptilar. PA6.6
nanoelyaflar elektro-egirme ile karbon kumaslar iizerinde biriktirilmesiyle elde ettiler.
Nanoelyaflarin kompozitlere katkisinin kirilma toklugu, egilme katsayisi ve basing
dayanimia olumlu yonde etki ettigini, bununla birlikte gerilme mukavemetini

diisiirdiigiinii tespit ettiler.

Brugo et al. (2017), karbon/epoksi prepreg ve 40 mikron kalinliginda N6.6 nanoelyaf
tabakasi ile kompozit iirettiler ve bunlarin delaminasyon biiylimesi baglangicini ve ¢atlak
ilerleme hizim1 belirlemek i¢in statik ve dinamik ¢ift konsol testleri yaptilar. Nano
modifiye edilmis numunelerin her iki testte de benzer kosullarda modifiye edilmeyen
numunelere kiyasla énemli Ol¢lide daha yavas bir catlak yayilma hizi ve gelismis bir

delaminasyon direnci sundugunu gosterdiler.

Erdal et al. (2018), 6zel kaliplar kullanarak nanoelyaf takviyeli kompozit iirettiler ve
bunlarin termal ve mekanik 6zelliklerini incelediler. Nanoelyaflart PAN polimerinden
elektro-egirme ile elde ettiler. Yaptiklar testler sonucunda saf epoksiye gore nanoelyaf

takviyesinin ¢ekme mukavemetini arttirdigini, uzama degerini ise azalttigini tespit ettiler.
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Monteserin et al. (2019), titanyum dioksit (TiO2) nano partikiil ile modifiye edilmis PA6
nanoelyaflarin karbon fiber/epoksi kompozitlerin mekanik 6zellikleri tizerindeki etkisini
arastirdilar. Ug farkl1 konfigiirasyonda vakum infiizyon teknigi ile kompozit numuneler
irettiler ve bunlarin mekanik performanslarini incelemek i¢in bir dizi test uyguladilar.
Nanoelyaf katkisiz karbon fiber/epoksi kompozitler ile yaptiklar1 karsilagtirmada,
modifiye edilmemis ve TiO: ile modifiye edilmis PA6 nanoelyaf katkisinin karbon

fiber/epoksi kompozitlerin mekanik 6zelliklerini arttirdigini tespit ettiler.

Uyaner ve Adem (2019), vakum infiizyon yontemi ile nanoelyaf ve cam elyaf kumas
takviyeli kompozit malzeme iirettiler. Nanoelyaf iiretiminde PVA ve PVP polimerlerini
kullandilar. Yapilan analizler sonucunda bazi nanoelyaflarin recine ile birlikte eridigini,
vakum inflizyon sirasinda elyaflar iizerinde tam bir 1slanma olmadigin1 ve buna bagl

olarak ¢cekme gerilmesinde diisiis oldugunu tespit ettiler.

Yildirim (2019) calismasinda, elektro-egirme ile farkli oranlarda c¢ok cidarli karbon
nanotiip katkilt PVA nanoelyaf iiretti ve bunlar1 epoksi matrisi giliglendirmek i¢in
kullandi. Cekme numunesi kaliplari ile elde ettigi bu kompozitlerin mekanik 6zelliklerini
inceledi. Yaptig1 deneysel caligmalar sonucunda kompozitlerin ¢ekme mukavemetinin,
artan nanoelyaf katmani ile birlikte artti§ini, karbon nanotiip miktarinin artmasiyla da

azaldigini tespit etti.

1.2. Tezin Amaci ve Kapsam

Literatiirdeki c¢alismalar incelendiginde, nano boyuttaki elyaflarin kompozit
malzemelerde genellikle ikincil takviye elemani olarak kullanildigi goriilmektedir.
Nanoelyaflarin birincil takviye elemani olarak kullanildigi calisma az sayidadir. Bu
caligmalar incelendiginde; ¢ekme numunesi kaliplarinda test numunelerinin {iretildigi,
elle yatirma, sicak presleme gibi iiretim yontemlerinin kullanilarak nihai kompozitlerin
elde edildigi gozlemlenmistir. Elektro-egirme ile iiretilen nanoelyaflarla takviye edilmis
kompozitler ile ilgili ¢cok az sayida ¢aligma bulunmaktadir. Ayrica iistiin avantajlar sunan

vakum inflizyon teknigi ile kompozit iiretiminde benzersiz 0Ozelliklere sahip
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nanoelyaflarin birincil takviye elemani olarak kullanilmasiyla ilgili herhangi bir

caligmaya rastlanilmamustir.

Bu g¢alismanin temel amaci; vakum inflizyon teknigi ile nanoelyaf takviyeli polimer
matrisli kompozit malzeme elde etmek ve literatiire kazandirmaktir. Bu amagcla ilk olarak
elektro-egirme teknigi ile naylon 6.6, poliakrilonitril, polivinil alkol, polivinil kloriir ve
polivinilpirolidon olmak iizere bes farkli polimer malzemeden nanoelyaflar elde edildi.
Sonrasinda elde edilen bu nanoelyaflar ile epoksi recinenin bir kombinasyonunu
olusturmak i¢in vakum infiizyon teknigi kullanilarak polimer kompozitler iiretildi. Nano
boyutlu elyaflarin birincil takviye elemani olarak kullanilmasi ve vakum inflizyon

yontemi ile kompozit iiretiminin gergeklestirilmesi bu ¢alismanin farkini géstermektedir.

Uretilen kompozit numunelerin mekanik 6zelliklerini belirlemek icin gekme testleri
yapildi. Taramali elektron mikroskobu (SEM) ile nanoelyaflarin morfolojik 6zellikleri ve
kompozitlerin ¢ekme testleri sonrasinda olusan hasarli yilizeyleri incelendi. Numunelerin
molekiiller ve termal analizleri, fourier donlisimlii kizilotesi (FTIR) spektrum,
termogravimetrik analiz (TGA) ve diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) yontemleri ile
yapildi. Ayrica vakum inflizyon ile elde edilen nanoelyaf takviyeli polimer kompozitlerin
ne derece tekrarlanabilir, glivenilir ve tutarli olduklarini belirlemek amaciyla ¢ekme testi

sonrast elde edilen veriler ile istatistiksel analizler gerceklestirildi.

Yapilan bu tez ¢calismasi bes ayr1 boliimde hazirlandi. Birinci béliimde, “Giris” basliginin
altinda, ¢alisma hakkinda genel bilgiler, konuyla ilgili yapilan ¢aligsmalar, tezin amaci ve
ierigi verildi. Ikinci boliimde “Kuramsal Temeller” bashiginin altinda, nanoteknoloji,
nanoelyaf, elektro-egirme yontemi, kompozit malzemeler ve vakum infiizyon yontemi
konularina deginildi. Ugiincii bdliim olan “Materyal ve Yontem” kisminda, ¢alisma
kapsaminda kullanilan malzemeler, {iiretim siirecleri ve elde edilen numunelerin
karakterizasyon islemlerinden bahsedildi. Doérdiincli bolimde “Arastirma Bulgulart ve
Tartisma” basliginin altinda yapilan islemler sonucunda elde edilen bulgular verildi ve
tartisildi. Son olarak besinci boliimde ise yapilan ¢alismanin sonuglari verildi ve gelecek

donemlerde benzer ¢alisma yapacak arastirmacilara onerilerde bulunuldu.
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2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Nanoteknoloji

Nano eki Yunanca ciice anlamina gelen nanos kelimesinden gelmektedir ve bilimde
kiiciik parcaciklar icin kullanilir. Teknik bir 6l¢ii birimi olup herhangi bir niceligin
milyarda biri (10°) anlamina gelmektedir. Ornek vermek gerekirse uzunluk birimi olan
metrenin milyarda birini ifade etmek i¢in nanometre (nm) terimi kullanilmaktadir. Nano
Olcegin net bir sekilde anlasilmasi i¢in sag teli (80000 nm), kirmizi kan hiicresi (7000 nm)

ve su molekiilii (0,3 nm) 6rnek olarak verilebilir (Sekil 2.1).

H,O  Glukoz Viriis Bakteri Kirmiz1 kan Sag teli Kalem Tenis topu
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Sekil 2.1. Bazi niceliklerin biiytikliik skalasi

Farkli sekillerde tanimlanabilen nanoteknoloji en genel anlamda, malzemelerin nano
mertebede sentezlenmesi, arastirilmasi, 6zelliklerinin kontrol edilmesi ve gelistirilmesi
olarak tanimlanabilir (Tekmen and Alim 2018). Nanoteknoloji sadece kiiciik boyutlarda
caligmak degil, aksine, malzemelerin o boyutlarda olusan benzersiz fiziksel, mekanik ve
optik 6zelliklerinin kullanilmasini saglar. Makro boyutlardan nano boyutlara inildikge
yapilarin (malzemelerin) hacmine oranla ylizey alanlar artmakta ve sira dis1 6zellikleri
ortaya ¢ikmaktadir. Nanoteknoloji daha az malzemeyle ve enerjiyle daha islevsel, daha
hafif, daha mukavemetli, daha diisiik maliyetli ve dogaya dost yapilarin imalatin1 ve

gelistirilmesini amaglamaktadir.
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Nanoteknoloji, nano 6lgekte uygulanan ve gercek diinyada uygulamalari olan herhangi
bir teknolojiyi ifade etmektedir. Maddenin atomik ve molekiiler seviyelerde (yaklasik 1
ila 100 nm arasinda) kontrol edilmesi veya yeniden yapilandirilmas: olarak
tanimlanmaktadir. Nano Olcekteki maddenin o6zellikleri makro Olgektekilere gore
farklidir. Bir malzemenin boyutlar kiictildiikge, 6zellikleri ilk 6nce ayni kalir, sonra
kiictik degisiklikler meydana gelebilir. Malzemenin boyutu 100 nm’nin altina indiginde
genellikle 6zelliklerinde carpici degisiklikler meydana gelmektedir. Benzersiz fiziksel ve
kimyasal oOzellikleri nano malzemelerin, ticari ve topluma fayda saglayan yeni
uygulamalar i¢in kullanilmalarin1 saglar. Nano Olgekte yeni materyallerin, slireclerin,
olaylarin kesfi ile yeni deneysel ve teorik tekniklerin gelistirilmesi, yenilik¢i nano
sistemlerin ve nano malzemelerin gelisimi i¢in yeni firsatlar sunmaktadir. Bu alan bilim

ve teknolojide yeni yollar agmaktadir.

Nanoteknoloji, nanomalzemelerin iiretimini ve elde edilen iirlinlerin daha biiylik
sistemlere entegrasyonu gibi atom ya da molekiil boyutlarindan mikron alt1 boyutlara
kadar degisebilen fiziksel, kimyasal ve biyolojik uygulamalar1 kapsamaktadir. 21.
yiizyilda nanoteknolojinin topluma ve ekonomiye olan etkisi, 20. yiizyilda yar1 iletken
teknolojisinin, bilgi teknolojisinin veya hiicresel ve molekiiler biyolojinin topluma ve
ekonomiye olan etkisiyle karsilastirilabilir. Nanoteknolojinin daha biiyiik sistemlere
entegrasyonu, akilli malzemeler, nano iiretim, elektronik, ila¢ tasinimi, enerji ve su,
biyoteknoloji, bilgi teknolojisi ve ulusal giivenlik dahil olmak {izere mevcut bir¢ok
cevresel, tibbi ve endiistriyel sorunlara ¢igir acici ¢oziimler saglamaktadir. Yakin
gelecekte nanoteknolojinin ekonomi ve toplum iizerinde derin bir etki olusturmasiyla
modern bir sanayi devriminin ortaya ¢ikacag diisiiniilmektedir. Nanoteknoloji yikici

yenilik getiren biiyiik bir akimi temsil etmektedir (Bhushan 2017).

Nanoteknolojik ¢aligmalara asagidaki uygulamalar 6rnek olarak verilebilir (Mathew et al.

2018; Ceylan et al. 2019):

¢ (idalarin nanoenkapsiilasyon ile raf dmriiniin ve islevselliginin arttirilmast,

e Temiz hava ve suyun elde edilmesi i¢in nano filtrelerin liretilmesi,
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e Araclarda aginmaya ve ¢izilmeye kars1 kaplamalarin uygulanmasi,
e Leke ve su tutmayan boyalar ve kumaglarin elde edilmesi,
e Otomotiv ve havacilik endiistrilerinde kullanilan nanokompozitlerin iiretilmesi,

e (Camlara uygulanan kaplamalar ile optik 6zelliklerin degistirilmesi.

2.2. Nanoelyaf

Nanoelyaf, nano boyutta ve ipliksi gériiniime sahip olan tek boyutlu nanomalzeme olarak
tanimlanmaktadir. Caplar1 bir mikrondan daha kiigiik olan nanoelyaflar, ¢iplak gozle
degil bir mikroskop yardimiyla goriintiilenmektedir (Kozanoglu 2006). Sekil 2.2°de

nanoelyaflarin dogada bulunan diger nesneler ile karsilagtirmasi verilmistir.
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Sekil 2.2. Lifli yapidaki nesnelerin boyutlarinin karsilastirilmasi

Elyaf boyutunun yiizey alani, elektronik ve mekanik 6zellikler {izerine 6nemli etkileri
bulunmaktadir. Nanoelyaflarin en 6nemli 6zelliklerinden biri, birim kiitle basina ¢ok
bliylik yiizey alanina sahip olmalaridir. Sekil 2.3’te gosterildigi gibi 5 ila 500 nanometre
capa sahip elyaflar i¢in birim kiitle basina yiizey alani, kilogram bagsina yaklasik 10000
ila 1000000 metrekaredir. Nanoelyaflarin yliksek yilizey alani, fonksiyonel gruplarin,
absorbe edilmis molekiillerin, iyonlarin, katalitik kisimlarin ve birgok tiirde nanometre
Olcekli parcaciklarin baglanmasi veya birakilmast i¢in olaganiistii bir kapasite
saglamaktadir. Iletken elyaflarin boyutu, sistemin herhangi bir elektronik uyariciya olan
tepki stiresi ve metal kontaklar arasinda akim tagima kapasitesi {izerinde 6nemli etkiye
sahiptir. Yapilan bir ¢alismada polyethyleneoxythiothene (PEDT) iletken elyaf
kullanilarak, elyaf c¢apinin azalmasiyla iletkenligin arttigi tespit edilmistir. Elyaf

boyutunun mekanik 6zellikler iizerinde de 6nemli bir rolii bulunmaktadir. Ornegin cam
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elyaflarin, elyaf capinin azalmasiyla mukavemetinin iyi bir sekilde arttig1 tespit edilmistir
(Ko and Yang 2008). Sekil 2.3’te cam elyaflarda, elyaf ¢ap1 ile ¢cekme mukavemeti

arasindaki iligkiyi ifade eden grafik verilmistir.
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Sekil 2.3. Elyaf ¢apinin yiizey alan1 ve ¢ekme mukavemeti iligkisi (Gibson et al. 2001;
Ko and Wan 2014)

Nanoelyaflarin boyutlari, iiretim yontemi ve bu yontemlerdeki proses parametrelerine
gore degiskenlik gostermektedir. Nanoelyaflar, kendiliginden tutunma (self assembly)
yontemi, faz ayrimi (phase separation) yontemi, sablon sentez (template synthesis)
yontemi, ¢ift bilesenli ekstriizyon (bicomponent) yontemi, ¢ekme (drawing) yontemi,
eriyik ifleme (meltblown) yontemi, elektro-egirme yontemi gibi metotlarla elde

edilebilmektedir.

Nano boyutta ¢ok ince bir yapiya ve yiiksek ylizey alanina sahip olmalari, mukavemetli
ve hafif yapilar olusturmalari, daha az malzeme ve enerji kullanilarak iiretilmeleri gibi
ozellikler, nanoelyaflart bir¢ok uygulama i¢in tercih edilen bir malzeme haline
getirmektedir. Bunlardan bazilari, uzay uygulamalari, tarim uygulamalari, savunma
uygulamalari, optik ve elektriksel uygulamalar, cilt bakim iirlinleri, yara ortiicliler,
biyomedikal uygulamalar, filtrasyon uygulamalari, kompozit uygulamalar1 ve enzim

tastyicilaridir.
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2.3. Elektro-egirme Metodu

Elektro-egirme yontemi, polimer eriyigi veya c¢ozeltisinden elektrostatik kuvvetler
yardimiyla nano boyutlarda ¢aplara sahip siirekli elyaflar iretmek icin kullanilan basit bir
islemdir (Fong et al. 1999; Deitzel et al. 2001b). Polimer esasli nanoelyaf liretiminde
yaygin olarak tercih edilen elektro-egirme, polimer bilimi, uygulamal fizik, akiskanlar
mekanigi, elektrik, makine, kimya, malzeme miihendisligi ve reoloji alanlarini kapsayan

disiplinler aras1 bir yontemdir (Fong and Reneker 2001).

Sekil 2.4’te goriildiigii lizere standart bir elektro-egirme diizenegi, yiiksek voltaj giic
kaynagi, besleme {initesi ve toplayict olmak iizere {i¢ ana elemandan olugmaktadir
(Bhardwaj and Kundu 2010; Xue et al. 2019). Yiiksek voltaj gii¢ kaynag: sisteme gerekli
olan gerilimi saglamaktadir. Genellikle elektronik siringa pompasi, enjektor ve metal
igneden olusan besleme iinitesi, kontrol edilebilir ve sabit bir debide (ml/h, pl/dk vb.)
polimer ¢dzeltisini sisteme beslemek i¢in kullanilmaktadir. Topraklanmis metal bir parga

olan toplayici ise elde edilen nanoelyaflarin {izerinde toplanmasini saglamaktadir.

Nanoelyaf
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Siringa pompas| Enjektor / Cozelti
Yiksek voltaj glic kaynagi ]
Topraklama —

Sekil 2.4. Elektro-egirme diizeneginin sematik goriintiisii

Elektro-egirme isleminin c¢alisma sekli oldukca basit ve anlasilmasi kolaydir. Bu

yontemde, ilk Once islemin ¢ozelti parametrelerine uygun bir sekilde polimer ¢ozeltisi
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veya eriyigi hazirlanmalidir. Elde edilen ¢ozelti enjektdre alinarak besleme iinitesinde
bulunan siringa pompasina yerlestirilmektedir. Son olarak ¢ozeltinin ¢ikis noktast olan
besleme iinitesindeki metal igneye yiiksek voltaj gii¢ kaynaginin pozitif ucu baglanmakta
ve sistem hazir hale gelmektedir. Pompanin ¢alistirilmasi ile birlikte ¢ok diisiik debide
(genellikle ml/h) sisteme ¢ozelti aktarilmakta ve voltaj uygulanmadigi i¢in igne ucunda
damla olugmaktadir. Daha sonra yiiksek voltaj giic kaynagindan gerilim
uygulanmaktadir. Bu esnada uygulanan gerilim kritik voltaj degerine gelinceye kadar
yiizey gerilimin uyguladig1 kuvvetlerden dolay1r damla kiiresel formda bulunmaktadir.
Kritik voltaj degerine ulasildigi anda ise elektrostatik kuvvetler ile ¢ozeltinin yilizey
gerilim kuvvetleri esitlenerek damlanin kiiresel formu koni seklini almaktadir. Igne
ucunda olusan bu forma “Taylor Konisi” adi verilmektedir (Sekil 2.5). Yapilan
caligmalarda Taylor konisinin yar1 konik agisinin 49,3° oldugu tespit edilmistir (Yarin et
al. 2001; Huang et al. 2003). Sekil 2.5’te igne ucundan c¢ikan polimer c¢ozeltisi

damlaciginin kiiresel formdan Taylor Konisine ve jete doniisiim siireci gosterilmektedir.

Damlacik Taylor Konisi  Jet
» Voltaj

Sekil 2.5. Taylor konisi ve jet olusumu (Larrondo and St. John Manley 1981)
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Koni halindeki damlacik uygulanan voltajin arttirilmasiyla birlikte jet haline donmekte
ve kararl1 bolgede bu jet belli bir siire diiz bir sekilde toplayiciya dogru uzanmaktadir. Bu
uzama durumu ¢6zeltinin viskozitesine bagl olarak degismektedir. Daha sonra jetteki bu
lineerlik kaybolarak toplayiciya kadar kararsizlik halleri ortaya ¢ikmaktadir (Sekil 2.6).
Elektro-egirme islemini etkileyen parametrelere bagh olarak klasik Rayleigh kararsizligi,
eksenel simetrik elektrik alan akimlanmasi ve whipping kararsizligr (biikiilme
kararsizlig1) olmak tizere ii¢ farkli kararsizlik halleri olusmaktadir. Jet, bu kararsizlik
durumlarindan birini veya tiimiinii gosterebilir (Shin et al. 2001b; Xue et al. 2019).
Elektro-egirme isleminde en ¢ok rastlanilan kararsizlik hali whippingdir. Whipping
halinin olugsmasinin nedeni, jet ylizeyindeki yiiklerin karsilikli olarak birbirlerini itmesi
ile meydana gelen ve yiiklerin bir arada olamamalarindan kaynakli jette merkezden radyal
bir sekilde tork olugmasidir. Jet toplayiciya dogru yaklastiginda kiiciik jetlere boliiniir
(Shin et al. 2001a). Jetin yeterince incelmesi ve viskoelastik kuvvetlerin yeterince
sonlimlenmesi sonucunda ikinci whipping karasizligi olarak tanimlanan yeni bir
kararsizlik hali meydana gelmektedir (Kozanoglu 2006). Sekil 2.6’da goriildiigii tizere bu
whipping kararsizliklar spiral seklinde olusmaktadir (Reneker and Yarin 2008).

Birinci
bukiilme
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Kararsiz ~ / _ e g ; »
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Sekil 2.6. Jetin izledigi yol ve kararsizlik halleri
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Jet kararsiz bolgede ilerlerken alaninin hizli bir sekilde artmasiyla soliisyondaki ¢6ziicii
buharlasmakta ve toplayicida ¢ok az kiitleden yiiksek yiizey alanina sahip kati halde
nanoelyaflar olusmaktadir. Elde edilen elyaflarin morfolojilerini, esasen kararsizlik
asamasi belirlemektedir (Xue ef al. 2019). Sekil 2.7°de hammadde olarak graniil halde
bulunan PVA polimerinden elde edilen nanoelyafin farkli biiyiitmelerdeki SEM

goriintiileri gosterilmektedir.

BAYBURT UNL

Sekil 2.7. Elektro-egirme ile liretilen PV A nanoelyafinin SEM goriintiileri

Elektro-egirme yonteminde nanometre seviyelerinde kontrol edilebilir elyaf ¢aplarinin
elde edilmesi ve elyaf yiizeyinde hatasiz (piiriizsiiz ve boncuksuz) bir yapinin
olusturulmasi énemli bir konudur. Elektro-egirme teknigi ile polimerik nanoelyaflarin
tiretimini daha iyi kavramak icin sisteme etki eden parametreler iyi bir sekilde
anlagilmalidir. Bu parametrelerden herhangi birinin kiiclik miktarlarda bile degismesi,
tiretilen elyaflarin morfolojik 6zelliklerini (elyaf ¢api, yasst serit veya silindirik elyaflar,
elyaf ylizeyi gozeneklilik seviyesi ve boncuk olusumu vb.) etkilemektedir (Hardick et al.
2011). Yonteme etki eden parametreler ¢ozelti parametreleri, proses parametreleri ve

ortam parametreleri olmak {izere ii¢ grupta toplanmaktadir:

» Cozelti parametreleri: Molekiil agirligi, viskozite, konsantrasyon, yiizey gerilimi,
¢Oziicii uguculugu, iletkenlik, dielektrik sabiti.

» Proses Parametreleri: Uygulanan voltaj, besleme hizi, ¢alisma mesafesi (metal
igne ucu ile toplayici arasindaki mesafe), metal igne capi, toplayici tipi.

» Ortam Parametreleri: Sicaklik, bagil nem.
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Nanoelyaflarin morfolojisinin belirlenmesinde kritik parametre olan ¢ozelti viskozitesi,
konsantrasyon ve molekiil agirligr ile iliskilidir. Cok diisiik viskozitede sivi jet
parcalanmakta, kesikli ve boncuklu bir yap1 elde edilmektedir. Viskozitenin artisiyla
boncuksuz siirekli elyaflar iiretilebilmektedir (Deitzel et al. 2001a; Huang ef al. 2001;
Ryu et al. 2003; Li and Wang 2013). Cok yiiksek viskozite degerlerinde ise ¢ozeltinin
igne igerisinden akigi zor olmaktadir. Polimerin molekiil agirligi, polimer zinciri
karmasiklig1 (dolanmasi) ve dolasiyla viskozitesi ile orantilidir. Diisiik molekiil agirlig
boncuk olusumuna sebep olmaktadir. Molekiil agirliginin artmasiyla diiz ve piiriizsiiz
elyaflar elde edilmektedir. Cok yiliksek molekiil agirliginda ise mikro seritler
olusabilmektedir (Koski et al. 2004; Gupta et al. 2005; Ojha et al. 2008). Cozelti
konsantrasyonun kiiciikten biiyiige artmasiyla; (i) ¢ok diisiik oldugunda, elektro-e§irme
yerine elektrosprey olustugundan polimerik mikro/nano partikiiller elde edilir; (i1) biraz
daha ytiksek oldugunda, boncuk ve elyaf karisimi elde edilir; (iii) uygun oldugunda, tek
tip boncuksuz nanoelyaf elde edilir; (iv) ¢ok yiiksek oldugunda ise nano 6lgekli elyaflar
degil, helis seklindeki mikro-seritler gozlenir (Deitzel ef al. 2001a; Lee et al. 2003; Yang
et al. 2004; Ahn et al. 2006). Elektro-egirme yonteminde elektrostatik kuvvetlerin yiizey
gerilimini asacak kadar yiiksek olmasi gerekir. Polimer ¢ozeltisinin yilizey gerilimi
diistiriilerek boncuk konsantrasyonu azaltilabilir veya ortadan kaldirilabilir (Fong et al.
1999). Etanol gibi diisiik ylizey gerilimine sahip ¢oziiciiler kullanilarak ¢ozeltinin yiizey
gerilimi azaltilabilmektedir (Jun ef al. 2003). Elektro-egirme isleminde jetin uzamasi ve
gerilmesi ¢Ozeltinin yiik tagima kabiliyetine baghdir. Elektrostatik kuvvetlerin ylizey
gerilimini yenebilmesi i¢in ¢6zeltinin yeterli yiliklere sahip olmas1 gerekir (Ramakrishna
2005). Cozeltinin elektriksel iletkenligi iyonik tuzlar (NaCl vb.) eklenerek
arttirilabilmektedir. Tletkenlikteki bu artis daha az boncuk ve daha ince elyaf olusumunu
saglamaktadir (Zong et al. 2002; Huang et al. 2006). Yik depolama kabiliyetini
belirleyen dielektrik sabitinin artmasiyla boncuk olusumu ve elyaf ¢cap1 azalmaktadir (Son
et al. 2004). Ucuculugu yiiksek olan coziiciilerin kullanilmasi igne ucundaki jetin
kurumasina ve ignenin tikanmasina sebep olmaktadir. Ayrica ¢oziiciiniin erken
buharlasmasiyla kararsizlik bolgesi erken sonlanacagi igin jet yeterince uzayamamakta
ve daha kalin elyaflar olusabilmektedir. Uguculugu diisiik olan ¢oziictilerin kullanilmasi
ise jetin ucusu sirasinda kurumasini engellemekte ve ¢oziicii igeren nanoelyaflarin

toplayici tlizerinde birikmesi sonucu boncuklu yap1 olusmaktadir (Haider ef al. 2018).
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Elektro-egirme yoOntemiyle elyaf olusturabilmek igin polimerden polimere degisen bir
kritik voltaj degerinin asilmasi gerekir. Taylor (1964)’a gore elektro-egirme isleminin
baslamasi i¢in 6 kV’luk bir gerilim uygulanmalidir (Islam et al. 2019). Uygulanan
voltajda kritik degerin G6tesinde bir artis, boncuk veya boncuklu nanoelyaf olusumu ile
sonuglanabilmektedir (Haider ef al. 2018). Taylor konisinin kararli oldugu ana karsilik
gelen bir ¢ozelti besleme hizi bulunmaktadir. Besleme hizinin yiiksek olmasi elyaf
capinda veya boncuk boyutlarinda artisa sebep olabilmektedir. Ayrica yiiksek besleme
hizinda ¢6ziicii yeterli buharlagsma zaman1 bulamamaktadir (Ramakrishna 2005; Zhang et
al. 2009). Bu nedenle diisiik besleme hizi 6nerilmektedir (Yuan et al. 2004). Calisma
mesafesinin kisa olmasi jetin toplayiciya erken ulagmasina ve yeterince kurumamasina
sebep olmaktadir. Elektrik alan kuvvetini etkileyen bu mesafe degerinin optimum
seviyede ayarlanmasiyla diizgiin ve ince nanoelyaflar elde edilmektedir (Matabola and
Moutloali 2013). Elektro-egirme yonteminde elektrik alanin olusturulabilmesi igin
topraklanmis iletken bir toplayict kullanilmasi gerekmektedir. Genellikle aliiminyum
malzemeden yapilmis toplayicilar kullanilmaktadir. Cesitli uygulamalar i¢in diiz plaka,
paralel elektrot, donen silindir, donen disk ve donen cubuklar gibi farkli tiplerde
toplayicilar kullanilmaktadir (Teo and Ramakrishna 2006). Metal ignenin i¢ ¢apindaki
degisim elyaf cap1 ve dagilimini etkilemektedir. Diisiik i¢ ¢cap degerlerinde metal igneler
kullanilarak daha ince elyaflar iiretilebilmektedir (Heikkild and Harlin 2008; He et al.
2018).

Bagil nem ve sicaklik gibi ortam parametreleri de elyaf morfolojilerini etkilemektedir.
Nem degerinin ¢ok diisiik olmasi, ¢oziicliniin hizli bir sekilde buharlagmasiyla igne
ucunun tikanmasina sebep olabilmektedir. Yiiksek nem degerlerinde ise gdzenekli yapiya
sahip elyaflar ortaya ¢ikmaktadir (Ramakrishna 2005; Pelipenko et al. 2013). Bir diger
ortam parametresi olan sicaklik ile viskozite arasinda ters iliski bulunmaktadir. Sicaklik
arttikca ¢ozelti viskozitesindeki diisiis ile jetin uzamasi kolaylasmakta daha kiiciik capa

sahip elyaflar elde edilebilmektedir (Mit-uppatham et al. 2004; Hardick et al. 2011).

Elektro-egirme yonteminin, birim agirlikta yiiksek yiizey alani/hacim oranina sahip ¢ok

cesitli polimerlerden nano boyutta elyaflarin iiretilebilmesi, kolay ve siirekli olmasi,
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sisteme etki eden parametrelerin degistirilmesiyle farkli morfolojik 6zelliklere sahip
mukavemetli elyaflarin elde edilmesi, ¢gesitli modifikasyonlara uygun olmas1 gibi bircok
avantaji bulunmaktadir. Bu teknikle iiretilen nanoelyaflar, mevcut teknolojiyi énemli
Olclide iyilestirme ve yeni alanlarda uygulamalar olusturma potansiyeline sahiptir.
Nanoelyaflar i¢in bazi potansiyel uygulamalar; kompozitlerde takviye elemanlari,
koruyucu giysiler, filtreleme, biyomedikal cihazlar, elektriksel ve optik uygulamalar ve
nanosensorleri igerir (Ko and Wan 2014). Elektro-egirme yontemi her ne kadar basit bir
teknik olsa da tiretim siirecine etki eden bir¢ok parametrenin olmasi ve bazi durumlarda

toksik ¢oziictilerin kullanilmasi gibi dezavantajlar1 da bulunmaktadar.

Elektro-egirme yonteminin yaygin kullanim alanlarina drnekler asagida verilmektedir:

e Yiiksek yiizey alani/hacim orani, yliksek gozeneklilik gibi 6zellikleri sayesinde
mikron biiylikliiglinde yabanci parcaciklarin gecisinin engellenmesine katkida
bulunan nanoelyaflar, su aritma ve hava filtreleme uygulamalarinda
kullanilmaktadir (Gopal et al. 2006; Ahmed et al. 2015).

e Nanoelyaflarin kiiclik gdozenek ebatlari, kimyasal zarar verici maddelerin niifuz
etmesine kars1 iyi bir direng saglamakta ve boylece kullanicilar1 niikleer, biyolojik
ve kimyasal durumlardan etkili bir sekilde koruyabilmektedir. Nanoelyaf
kumaslar, hava veya su buhar1 gecirgenligini etkilemeden kimyasal ajanlari
noétralize edebilmektedir (Ko and Wan 2014).

e Elektro-egirme yontemiyle liretilen nanoelyaflarin yara sargisi, ilag taginmasi gibi
saglik alanlarinda da uygulamalar1 bulunmaktadir (Wei and Ma 2008).

e lyilestirme ve temizleme amaciyla kullanilan kozmetik cilt bakim maskelerinin
nanoelyaflardan iiretilmesiyle tibb1 6zellikteki maddelerin cilde hizli bir sekilde
aktarimi saglanmaktadir.

e Nanoelyafli yakit hiicreleri ve glines pilleri, kiitleli muadillerine gore daha yiiksek
enerji doniligiimii ve depolama verimliligi sunmaktadir (Islam et al. 2019).

e Sensorler ve aktiiatorler gibi elektronik cihazlarda nanoelyaflarin kullanilmasi
potansiyel olarak bir uyarana verilen tepki siiresini azaltmaktadir. iletken

nanoelyaflar, elektrostatik dagilma, korozyon korumasi, elektromanyetik girisim
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korumas1 ve fotovoltaik cihazlar gibi bir¢ok uygulama potansiyeline sahip
olmaktadir (Senecal ef al. 2001).

e Nanoelyaflarla olusturulan ortiiler ile zararli kimyasallara ve hagerelere karsi
bitkilere koruma yapilmaktadir.

e Elyaf takviyeli polimer matrisli kompozitlerde takviye bileseni olarak mikro
boyuttaki geleneksel miihendislik elyaflarin (karbon, cam, aramid vb.) yerine,
nanoelyaflarin kullanilmasi ile ilgili calismalar gerceklestirilmektedir. Bu sayede
daha iyi mekanik 6zelliklere sahip yeni malzemeler elde edilmeye ¢alisiimaktadir

(Li and Wang 2013; Wang et al. 2017).

2.4. Kompozit Malzemeler

Modern teknolojik gereksinimleri karsilamak i¢in yiiksek performans verimliligi ve
giivenilirligi olan yeni malzemelerin gelistirmesine ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu
malzemelerin hafif ve ayn1 zamanda yiiksek sicaklik, yiiksek basing, diigiik sicaklik,
diisiik basing ve ¢ok asindirici gibi zorlu ortamlarda dayanikli olmasi gerekmektedir. Bazi
durumlarda, tek bir malzeme tiirii kullanarak istenilen bu 6zellikleri karsilamak miimkiin
olmamaktadir. Bu nedenle, malzemelerin kombinasyonu diisiiniilmiis ve kompozit
malzemeler gelistirilmistir. Kompozit malzeme, 6zellikleri ve performanslar: farkl: iki
veya daha fazla malzemenin bir araya getirilmesi ile elde edilen iistiin 6zelliklere sahip

malzemeler olarak tanimlanmaktadir (Balasubramanian 2014).

Kompozitlerin, yliksek mukavemet, yiiksek sertlik, iyi bir yorulma ve korozyon direnci,
hafiflik, estetik goriiniim, enerji tasarrufu, karmasik sekilli pargalarda kolay sekillendirme
gibi avantajlar1 bulunmaktadir (Adrian and Gheorghe 2010). Diger yandan bu
malzemelerin daha yiliksek maliyet, geri doniisiim zorlugu, iiretim oraninin diisiik olmasi,
tiretimlerinin ve islenmelerinin zor olmasi, i¢ kisimlarinda olusan hasarlarin tam olarak
belirlenememesi, raf Omiirleri ve ¢alisma sicakliklarindaki kisitlamalar gibi
dezavantajlar1 da bulunmaktadir (Balasubramanian 2014). Kompozit malzemeler, ¢esitli
uygulamalarda, performans gereksinimlerinin karsilanmasi ve bazi durumlarda toplam

proje maliyetlerinin diisliriilmesi amaciyla kullanilan ¢ok yonlii bir malzeme olarak
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tanimlanmaktadir (Lee et al. 2012). Kompozit teknolojisi, nano takviyelerin ve yeni
matris malzemelerin gelistirilmesi, iiretim yontemleri, tasarim yazilimlar1 vb. ¢caligmalar
ile gelismektedir. Kompozit malzemelerin essiz 6zelliklerinden dolay1 havacilik, deniz
araclari, uzay, spor aletleri, otomotiv, savunma, ingaat, mobilya, elektronik gibi bir¢cok

sektorde kullanim alan1 bulunmaktadir (Gay 2015).

Bir kompozitin yapis1 genel olarak matris ve takviye elemani olmak iizere iki ana
bilesenden olusmaktadir. Kompozitlerin 6zelliklerini; bilesenlerin 6zellikleri, miktarlari,
dagilimlar1  ve geometrileri belirlemektedir (Brigante 2014). Malzemelerin
kombinasyonlarin1 dogru oranda secgerek nihai kompozitte istenen ozelliklerin elde
edilmesi miimkiin olmaktadir. Kompozitin dogrudan ¢evreye maruz kalan ve siirekli fazi
olan matrisin baglica rolii yapiya sekil vermektir. Uygulanan kuvvetleri ilk olarak matris
bileseni karsilamakta ve bu yiikleri takviye elemanlara aktarmaktadir. Matris ayrica
tokluk gibi 6zelliklere de katkida bulunmaktadir. Takviye elemanlar1 g¢evreleyerek
kapsamas1 ve koruma saglamasi matrisin diger bir gorevi olarak gdsterilmektedir
(Mallick 2007). Polimerler, metaller ve seramikler matris malzemelere 6rnek olarak
verilmektedir. Takviye elemanlarin gorevi ise, kompozitlere mekanik dayanim ve
saglamlik kazandirmaktir. Matris se¢imi kimyasal, termal, elektrik, yanicilik, cevre,
maliyet, performans ve iiretim gereksinimlerine goére yapilir. Matris, bir kompozitin
servis c¢alisma sicaklifinin yani sira parga iiretimi ig¢in islem parametrelerini

belirlemektedir (Mazumdar 2002).

Kompozit malzemelerin siniflandirilmasinda net bir ifade olmamakla birlikte genel
olarak matris bilesenine gore siniflandirilmaktadir. Buna goére kompozitler, polimer

matrisli, metal matrisli ve seramik matrisli olmak ii¢ kategoride toplanmaktadir.

Son yillarda 6nemli bir mithendislik malzemesi olan polimer matrisli kompozitlere ilgi
giderek artmaktadir. Bu malzemeler essiz Ozellikler sunmakla birlikte kolay imalat
avantaji saglamaktadirlar. Genellikle polimerik malzemelerin islenmesinde yliksek
sicaklik ve basing gereksinimi olmadigindan karmasik sekilli polimer matrisli kompozit

parcalarin kolay bir sekilde imalati gerceklestirilmektedir. Bu malzemelerin islem
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sicakliklar diisiik oldugundan takviye bilesenler imalat sirasinda zarar gérmemektedir.
Matris bilesenin polimer olmast daha hafif kompozitlerin iiretilmesine imkan
saglamaktadir. Bu da ugak, otomobil ve yat gibi araglarda toplam agirlig1 azaltarak yakit
verimini artirmaktadir. Polimer kompozitlerin islem sicakliginin diisiik olmasiyla ¢ok
daha az enerji harcanmaktadir. Imalat sirasinda kullanilan techizatin basit olmasi da
tiretim maliyetlerini diisiirmektedir. Polimer matrisli kompozilerin hava kosullarina karsi
diger malzemelere gore daha dayanikli olmasi da ayr1 bir avantaj saglamaktadir. Bu
sebeplerle polimer matrisli kompozitler yaygin olarak tercih edilmekte ve iiretim

teknolojilerinde carpici gelismeler kaydedilmektedir (Balasubramanian 2014).

Polimer matrisli kompozitlerde matris bileseni olarak polimer, takviye bileseni olarak da
genellikle elyaflar kullanilmaktadir. Matrisin fonksiyonlari, elyaflari birbirine baglamayi,
uygun pozisyonlarda tutmayi, kimyasal saldirilardan ve mekanik bozulmalardan (aginma
vb.) korumay1 ve yiikii elyaflara dagitmayi icermektedir. Ayrica matrislerin nihai iiriine
iyi bir ylizey kalitesi saglama, sekil ve renk verme ozellikleri de bulunmaktadir. Genel
olarak elyaflar ana yiik tasima elemanlaridir ve kompozitlere yliksek sertlik ve yiiksek
mukavemet kazandirmaktadirlar (Mallick 2007). Bu sekilde elde edilen kompozit,
polimer matrisinden {istlin, takviye edilen elyaftan daha diigiik bir ara mekanik
performansa sahip olmaktadir (Gay 2015). Uygun matris ve elyaf konfigilirasyonu se¢imi
ile 6zel gereksinimlere uyarlanabilen ¢ok c¢ekici oOzelliklere sahip kompozitler

tiretilmektedir (Sharma et al. 2017).

Polimerik kompozitlerin matrisi termoset veya termoplastik polimer gruplarindan
olugsmaktadir. Uygulama alanlarina ve islevlerine gore bu gruplardaki polimerlerden biri
secilmektedir. Bir re¢ine matrisi belirlenmesinde raf émrii, viskozite, kiirlesme zamani
gibi faktorler rol oynamaktadir. Termosetlerin ve termoplastiklerin isleme, maliyet, geri
doniistiirtilebilirlik, depolama ve performans agisindan kendilerine 6zgii avantajlar1 ve

dezavantajlar1 bulunmaktadir (Campbell 2004).

Bugiin yapilan polimer kompozitlerin ¢ogu, termoset polimerlere dayanmaktadir. Bu

polimerler uygulamadan 6nce diisiik molekiiler agirlikli ve diisiik viskoziteli s1v1 (regine)
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halinde bulunmaktadir. Viskozitelerinin diisiik olmasi nedeniyle, normal atmosfer
kosullarinda matris tarafindan elyaflar iyi bir sekilde islatilmaktadir. Elyaflarin
termosetlerle daha kolay islatilmasindan dolayr recine elyaf yiizeyine daha diizgiin
yayilmakta, nihai iirlinde daha az bosluk ve gozeneklilik olusmaktadir. Ayrica termosetler
daha yiiksek termal ve boyutsal stabilite, daha iyi sertlik ve daha yiiksek elektriksel,
kimyasal ve korozyon direnci sunmaktadir. Termosetler kirilgandir ve genellikle takviye
bir bilesen ile birlikte kullanilmaktadir. Termoset recineleri gogunlukla sivi bir regineden
ve uyumlu bir sertlestirici maddeden olusmaktadir. Kiirlesme sirasinda viskozitesi artarak
bir jele doniismekte ve daha sonra sertleserek katilasmaktadir. Termosetler, kiirlesme yani
polimerizasyon isleminden sonra tekrar sivi hale gelmemekte ve yeniden sekil
verilememektedir. Bu yiizden termoset kompozitlerin tamiri, yapistiricilar ve dikkatli
ylizey hazirligr gerektiren zor ve karmasik bir islemdir. Bu malzemelerle kompozit
iretimi uzun bir kiirleme stiresi gerektirmekte ve bu nedenle daha diisiik {iretim oranlari
ortaya cikmaktadir. Termoset kompozitlerin geri doniisiimii olduk¢a zor olmaktadir.
Termoset recineleri oda sicakliginda (nispeten diisiik sicakliklarda) basit ve diislik
maliyetli takim sistemi ile kolay islenebilmektedir. Diger polimer gruplarina gore bu
malzemelerin islenmesinde 1s1 ve basing gereksinimleri daha az olmasindan dolay1 enerji
tasarrufu saglanmaktadir. Isleme avantajlari nedeniyle termoset polimerleri daha ¢ok
tercih edilmektedir. Yaygin olarak kullanilan termoset polimerlere epoksi, fenolik,

polyester ve vinilester gibi regineler verilebilir (Mazumdar 2002).

Termoplastikler yiiksek molekiil agirligia, yiliksek viskoziteye ve yiliksek darbe
dayanimina sahip olan polimer malzemelerdir. Dolgu veya takviye malzemeler olmadan
da cok cesitli yapisal olmayan uygulamalar i¢in kullanilmaktadirlar. Termoplastikler
islem sirasinda kimyasal reaksiyonlara girmediginden kompozitlerin iiretimi daha basit
ve hizli yapilmaktadir. Bu da yiiksek hacimli {retime imkan saglamaktadir.
Termoplastikler 1sitilarak eritilebilmekte ve tekrar sogutularak katilagmasiyla
sekillendirilmekte ve yeniden bi¢imlendirilmektedir. Termoplastik kompozitlere, 1s1 ve
basing uygulanarak yeniden sekillendirme ve diizeltme islemleri uygulanabilmektedir.
Termoplastik kompozitlerin geri doniislimii kolay bir sekilde yapilmaktadir.

Termoplastikler kaliplamadan sonra bile, yeniden 1sitilarak eriyebildikleri i¢in termal
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ortamlarda kullanimina dikkat edilmesi gerekmektedir. Termoplastiklerin islenebilmesi
icin yiiksek sicakliklara (erime noktalarina yakin sicakliklar) ¢ikilmasi enerji kullanimini
arttirmaktadir. Basing uygulanmadan elyaflarin iyi bir sekilde 1slatilmasi oldukga zor
olmaktadir. Termoplastik kompozitlerin islenmesi i¢in agir, giiclii ve karmagsik
ekipmanlar ile basingli sistemler gerekmektedir. Bu da imalat islemlerinde maliyeti

arttirmaktadir. Polietilen, polipropilen, nylon, polikarbonat, polivinil kloriir vb. {irlinler

termoplastik reginelere 6rnek olarak verilebilir (Mazumdar 2002).

Epoksi regineleri, kompozitler i¢in en yaygm kullanilan matris malzemeleridir. lyi
ozellikler ve makul maliyet arasindaki miitkemmel denge epoksilerle saglanmaktadir.
Gelismis kompozitlerin kullanildig1 ve 6zelliklerin birinci sinif oldugu alanlarda, epoksi
recineler en basta gelmektedir. Epoksi recineler iyi mekanik ve 1si1l ozellikler ile
kimyasallara ve korozyona karsi yiiksek direng gostermektedirler (Yashas Gowda et al.
2018). Epoksilerin kiirlesmesi sirasinda ugucu madde bulunmamaktadir. Ayrica diisiik
sertlesme biiziilmesi 6zelliklerinin yan1 sira ¢ok cesitli dolgu, elyaf ve diger ylizeylere
milkemmel yapisma saglamaktadirlar. Elyaflarla takviye edilmesi sonucu essiz
Ozelliklere sahip kompozit malzemeler elde edilebilmektedir. Bir epoksi sistemi, tipik
olarak iki parca halinde tedarik edilen ve sertlesme reaksiyonuna (¢apraz baglanmaya)
yardimci olan bir sertlestirici ile belirli oranlarda karigtirilan bir epoksi regine
icermektedir (Lee ef al. 2012). Farkli uygulama ihtiyaglarini karsilamak icin gesitli
performans seviyelerine sahip bir¢ok epoksi sistemi bulunmaktadir.  Belirli bir
performans ihtiyacini karsilamak i¢in baska malzemelerle formiile edilebilmekte veya
diger epoksilerle karistirilabilmektedirler. Formiilasyonunda degisiklikler yapilarak
sertlesme hizi, islem sicakhigi,  viskozite, yapiskanlik, tokluk gibi o6zellikleri
degistirilebilmektedir. Cogu epoksiler, su ve 1sidan diger polimer matrislerinden daha az
etkilenecek sekilde formiile edilmektedir (Barbero 2018). Genellikle kirilgan bir yapiya
sahip olan epoksilerin, yiiksek maliyeti ve uzun kiirleme siirelerinden dolay1 spesifik
performansa ihtiya¢ duyulmadik¢a maliyete duyarli pazarlarda kullanilmamaktadir. Bu
regineler bir termoset polimer oldugu i¢in sertlestirme isleminden sonra geri doniisiimii
olmamaktadir (Dang et al. 2002). Epoksi regineler temel olarak uzay, havacilik ve

elektronik gibi teknoloji bazli alanlarda kullanilmaktadir.
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Polimer matrisli kompozitlerin takviye bileseni elyaf, pargacik, kilcal kristaller, pullar ve
tabakalar olabilir. Bu yapilar arasinda, elyaflar iistiin mekanik ve yiik tasima 6zellikleri
nedeniyle kompozitlerde yaygin olarak kullanilmaktadir. Cam, karbon, aramid ve bor
olmak tizere temelde dort tip elyaf kompozit endiistrilerinde takviye malzemesi olarak
kullanilmaktadir. Ayrica elyaflarin kisa, uzun, diiz, dokuma kumas ve orgiilii gibi cesitli
formlar1 bulunmaktadir. Elyaflarin matris igine yerlestirilme sekli kompozitin
Ozelliklerini 6nemli ol¢lide degistirmektedir. Tek yonlii elyaf iceren bir kompozitte,
elyaflarin uzunlamasina yerlestirilmesi ile en yiiksek mukavemet saglanmaktadir. Fakat
bu da kompozitleri anizotropik yapmakta ve enlemesine dogrultuda mukavemet degerleri
cok diismektedir. Cift yonlii elyaf iceren bir kompozit i¢in mukavemet, uzunlamasina ve
enine dogrultulardaki farkli miktarlarda elyaflar kullanilarak degistirilebilmektedir.
Bununla birlikte kisa elyaflarin takviye olarak kullanildigi durumlarda kompozitler ¢ogu
zaman izotropik olmaktadir. Fakat kisa elyaflar, siirekli elyaflardan daha diisiik mekanik
ozellikler sergilemektedir. Uygulama tipine ve tiretim yontemine bagli olarak elyaf formu
secilir. Yapisal uygulamalar i¢in siirekli veya uzun elyaflar, yapisal olmayan uygulamalar
icin kisa elyaflar onerilmektedir. Stirekli elyaflar, tek yonlii hizalanmis bant veya dokuma
kumas formunda kullanilabilmektedir. Epoksi, polyester ve vinilester gibi termoset
polimerler, cogunlukla diisiik viskozitelerinden dolay1 islem kolaylig1 nedeniyle siirekli
veya uzun elyaf takviyeli kompozitlerde matris malzemesi olarak kullanilmaktadir

(Mallick 2007; Chung 2010; Prashanth et al. 2017).

Parcacik takviye elemanlari, tercih edilen bir yonelime sahip degildir ve mekanik
ozelliklerde minimum iyilestirmeler saglamaktadirlar. Malzemenin maliyetini azaltmak
icin siklikla dolgu maddesi olarak kullanilmaktadirlar. Kilcal kristaller, elyaflara kiyasla
hem uzunluk hem de ¢ap olarak kii¢iik boyutlara sahip takviye elemanlaridir. Son derece
giiclii olan bu malzemelerin matris fazi i¢erisinde homojen bir sekilde dagitilmasi oldukca

zor olmaktadir (Campbell 2004).

Kompozit teknolojisinin artmasiyla birlikte takviye elemanlarin boyutu da giderek
azalmaktadir (Gibson 2016). Nano boyuttaki nanoelyaf, nanotlip ve nanopartikiillerin

matris fazina diisiikk miktarlarda takviye edilmesiyle malzemelerin 6zellikleri 6nemli
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Olciide degismektedir. Diisiik miktarlarda yiliksek mekanik 6zellikler elde edilmesi nano
boyuttaki bu takviye elemanlarinin yiiksek ylizey/hacim oranindan kaynaklanmaktadir

(Balasubramanian 2014).

Son yillarda mikro boyutlardaki geleneksel elyaflarin yerine nano boyutlardaki elyaflarin
takviye elemani olarak kullanilmasiyla kompozit malzemelere farkli bir bakis acisi
getirilmistir. Nano malzemelerin benzerlerine kiyasla daha iyi mekanik 6zelliklere sahip
oldugu bilinmektedir. Siiphesiz nanoelyaflarla {iretilen kompozitlerden de bu iistiin
Ozelliklere sahip olmasi beklenmektedir (Huang et al. 2003). Calismalar, nanoelyaflarin
mekanik performanslarini gelistirme yeteneklerine dayanarak bir¢ok yapisal uygulamada
biiylik potansiyele sahip oldugunu gostermektedir. Nanoelyaflarin iistiin mekanik
Ozelliklerinden dolayi, bunlar1 kursun gecirmez yelekler ve gilivenlik kasklar1 gibi
koruyucu kompozit donanimlarin tasarimina dahil etmek performansi arttirma ve agirlig

onemli dl¢iide azaltma vaadinde bulunmaktadir (Ko and Wan 2014).

Endiistriyel iiriin tasarimindaki 6nemi gittikge artan ve iyi bir iirlin performansi sergileyen
polimer matrisli kompozitlerin, kiiresel pazarda tenis raketlerinden uzay mekigine kadar
oldukca genis uygulama alani bulunmaktadir. Ugak endiistrisi temel olarak polimer
kompozit malzemelerin kullanimina onciililk etmektedir. Metal parcalara gore agirligi
oldukca hafifleten polimer kompozitler, diisiik maliyetli iiretim, yakit tasarrufu saglama,
yiiksek performans, uzun omiirlii kullanim gibi 6zelliklerinden dolay1 ugak parcalarinda
(ugak panelleri, zeminleri, kanatlari, inis takimi kapilar1) siklikla kullanilmaktadir.
Ayrica yiiksek 0zgil dayamim, yakit tasarrufu, hafiflik ve uzaydaki biiyiik hava
sicakliklarinda boyutsal kararliliklar1 sayesinde uzay mekigi parcalarinda da tercih
edilmektedir. Diisiik agirlik, ani darbe yiiklemelerine kars1 yiiksek direng, iyi korozyon
direnci ve titresim soniimleme o6zellikleri sayesinde otomotiv ve deniz endiistrisinde
kullanilmaktadir. Uriin ¢ercevelerinin tek pargadan olusmasina imkan veren ve bu sayede
yorulma Omriinii iyilestiren, iyi darbe direnci sergileyen, hafifligi sayesinde hizin artisini
olumlu yonde etkileyen, titresim soniimleyebilen polimer kompozitler bisiklet govdeleri,
tekerlekleri, raketler, buz hokeyi c¢ubuklar1 gibi pek c¢ok spor iirlinlerinde

kullanilmaktadir. Ayrica radyasyon korunumunu artirmast gibi dstiin 6zellikleri
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sayesinde tibbi cihazlar ve pek ¢ok ticari uygulamali {irlin imalatinda tercih edilmektedir
(Kaw 2006). Polimer matrisli kompozitlere, koruma amacli yapilan sert kasklar ve
yumusak viicut zirh yelekleri, alt yap1 ve tesisat {irtinlerinde kullanilan borular ve yel

degirmeni kanatlar1 6rnekleri de verilebilir.

Tasarim ve imalat miihendislerinin bir par¢anin iiretimi i¢in dogru iiretim siirecini
secmeleri biiyilik bir zorluktur. Bunun nedeni tasarim ve iiretim miihendislerinin parcay1
imal etmek i¢in hammadde ve isleme teknikleri agisindan ¢ok fazla secenege sahip
olmalaridir. Bir islemin se¢imi basvuru ihtiyacina baghdir. Polimer matrisli
kompozitlerin iiretim teknigi, nihai par¢anin tiretim hizi, maliyeti, performansi, sekli ve
boyutu gibi kriterlere bagldir (Mazumdar 2002). Ornegin; kiiciik ila orta dlgekli
kompozitler i¢in kapali kaliplar tercih edilirken tekne gévdesi gibi biiyiik yapilar i¢in agik
kaliplama islemi, basingli kaplarin ve silindirik sekillerin imalat1 i¢in filament sarim
yontemi kullanilmaktadir. Elle yatirma teknigi, yiiksek hacimli iretim igin
kullanilamazken, bu ihtiyac1 kargilamak i¢in basingh kaliplama ve enjeksiyon kaliplama
yontemleri tercih edilmektedir. Kapali veya agik kalip, siirekli veya siireksiz ve elle veya
otomatik olma durumlarina gére polimer matrisli kompozitlerin farkl tiretim teknikleri
bulunmaktadir. Elle yatirma, vakum torba kaliplama, basingl torba kaliplama (otoklav),
filament sarim, pultriizyon, sikistirma kaliplama, regine transfer kaliplama, vakum
inflizyon gibi giincel imalat yontemleri kullanilarak bu malzemelerin iiretimi

gergeklestirilmektedir (Sharma et al. 2017).

2.5. Vakum Infiizyon Metodu

Son yillarda gelistirilen ve bir¢ok islem varyantina sahip olan vakum inflizyon yontemi,
polimer matrisli kompozitlerin liretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu teknik,
diisiik takim maliyetine sahip, yliksek performanslh ve biiyiik 6l¢ekli karmasik sekilli
kompozit parcalar iiretebilen kapali bir kalip islemi olarak tanimlanmaktadir. Bu
yontemde, elyaflari sikistirarak kaliba sabitlenmesinde ve regineyi elyaflarin i¢ine niifuz
ettirilmesinde vakum basinci kullanilmaktadir. Denizcilik, enerji, altyapi, havacilik ve

savunma sanayilerinde, tekne gévdeleri, riizgar tiirbini kanatlari, koprii kirigleri ve bina
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kaplama panelleri gibi biiyiik, yiiksek mukavemetli, hafif ve tek parcali kompozitlerin
yapimi i¢in pratik ve uygun maliyetli bir iretim yontemidir. Vakum infiizyon teknigi kuru
bir takviyenin vakum altinda siv1 regine ile emdirilmesine dayanmaktadir. Bu yontemde
cok yiiksek elyaficerigine sahip, asgari agirlikta cok yliksek mukavemet ve yliksek sertlik
ozellikleri olan kompozitler elde edilmektedir (Campbell 2010; Hsiao and Heider 2012;
Van Oosterom et al. 2019).

Vakum infiizyon yonteminde en 6nemli parametre matris malzemesinin 6zellikleridir. Bu
yontemde secilen rec¢inenin viskozitesi elyaflarin hizli bir sekilde 1slanmasini saglayacak
kadar diisiik olmas1 gerekmektedir. Ayrica matrisin jellesme stiresi de elyaflarin tamamen
1slanmasina yetecek kadar olmalidir. Bu siirenin kisa olmasi regine akisinin durmasina ve
1slanmayan kuru alanlarin kalmasina sebep olmaktadir. Uzun olmasi halinde ise gereksiz
yere islem siiresi uzamaktadir (Strong 2008). Vakum inflizyon yonteminde genellikle
epoksi, polyester ve vinilester gibi termoset bazli polimer matrisler kullanilmaktadir
(Barbero 2018). Bu recineler yliksek sertlige ve dayaniklilifa, boyutsal stabiliteye ve
diisiik viskoziteye sahiptir. Ayrica kimyasal ve termal olarak kararlidirlar. Vakum
infiizyon tekniginde bu recinelerle birlikte elyaf takviye malzemesi olarak genellikle
dokuma, dikisli, 6rme, orgiilii gibi cesitli konfigilirasyonlardaki cam, karbon ve aramid

elyaflar tercih edilmektedir (Glancey 2010).

Sekil 2.8’de goriildiigii iizere tipik bir vakum infiizyon diizenegi vakum pompasi, kalip
ve regine yakalama tanki olmak iizere 3 ana par¢adan olusmaktadir. Pompa sistem i¢in
gerekli olan vakumu, recine yakalama tanki da fazla matrisin toplanmasini saglamaktadir.
Kalip ise nihai iirlintin seklini vermektedir. Bunlarin yaninda besleme ve vakum hattinin
kapatilmasinda kelepgeler kullanilmaktadir. Kalip ayirici, akis filesi, soyma kumasi,
vakum torbasi, sizdirmazlik bandi, spiral borular ve diiz hortumlar bu yontemin sarf
malzemelerini olusturmaktadir (Goren and Atas 2008). Esnek, seffaf ve plastik olan
vakum torbasi1 kapali bir sistem olusturmak i¢in kullanilmaktadir. Vakum torbasi ile kalip
arasindaki baglanti sizdirmazlik bandi ile gergeklestirilmektedir. Matrisin tiim kalip
icerisinde yayilmasi amaciyla akis filesi kullanilmaktadir. Kalip ayiric1 (jel veya ince

teflon film) ve soyma kumasi ile nihai {iriiniin zarar vermeden ¢ikarilmasini
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saglamaktadir. Diliz hortumlar besleme ve vakum hattinin olusturulmasinda
kullanilmaktadir. Spiral hortumlar ise sistem igerisinde esit bir sekilde bircok noktadan

recinenin dagitilmasini ve fazla reginenin toplanmasini saglamaktadir.

> Diz Hortumlar < *: Sizdirmazlik bandi
Soyma Akis Vakum
Kumasi Filesi Torbasi
* *
L o A
Reci Elyaf Regine Yakalama
| ecine Tanki |1

Spiral Borular

/| / 2

Akis YOnU

Y Kelepee

+

Sekil 2.8. Vakum infiizyon yonteminin sematik goriiniimii

Tipik bir vakum infiizyon yonteminin islem adimlar1 sunlan icerir (Hsiao and Heider

2012; Hindersmann 2019):

> llk olarak iiretimin yapilacagi kalip yiizeyi iyice temizlenir.

» Vakum ortaminin saglanabilmesi i¢in sizdirmazlik bandi (sealant tape) iiretim
alaninin etrafina yapistirilir.

» Reginenin kaliba yapismamasi ve nihai triiniin kaliptan kolay bir sekilde
cikarilabilmesi i¢in kalip yiizeyine ayirici film (realese film) yerlestirilir veya vaks

suralir.
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» Tasarimda istenen boyutlarda kesilen elyaflar kaliba yerlestirilir.

» Nihai kompoziti diger elemanlardan rahat bir sekilde ayirabilmek igin elyaflarin
lizeri soyma kumasi ile ortiiliir.

» Reginenin kalip igerisinde yayilmasini saglamak igin akis filesi (flow mesh)
serilir.

» Akis filesinin lizerine spiral borular yerlestirilir. Burada recinenin diizgiin
ilerlemesi i¢in spiral borular iyi bir sekilde konumlandirilmis olmasi
gerekmektedir. Daha sonra regine besleme ve vakum hattinin hortumlari ile spiral
borular bir konnektdr yardimiyla baglanir.

» Sizdirmazlik bantlari ile vakum torbasi yapistirtlir. Burada herhangi bir vakum
kacagi olmayacak sekilde sistemin kapatilmasina dikkat edilmelidir. Ayrica bu
torbanin vakum esnasinda olusacak gerilmelerden zarar gérmeyecek sekilde
yapistirilmasi gerekmektedir.

» Vakum hatti hortumu regine yakalama tankina baglanir. Besleme hattinin hortumu
ise bir kelepge yardimiyla kapatilir.

» Vakum pompasi ¢alistirilarak sistem igerisindeki hava alinir. Pompa belli bir siire
calistirildiktan sonra kapatilir ve sistemde kacak olup olmadig1 kontrol edilir.

» Kalibin hazir hale gelmesinden sonra besleme hattindaki hortum hazirlanan regine
icerisine daldirilarak kelepce ¢ikarilir ve sisteme regine akist gerceklesir.

» Regine elyaflar1 tamamen kaplayip 1slatincaya ve ayrica regine akisi oniindeki
kiigiik hava kabarciklar1 bitene kadar besleme islemine devam edilir. Bu islem
tamamlandiktan sonra hortum regine igerisinden ¢ikarilmadan besleme hattina
tekrar kelepge takilarak rec¢ine akisi durdurulur ve sisteme hava girmesi onlenir.

» Pompa birka¢ saat daha calistirtlir ve sonra kapatilir. Kiirleme islemi
tamamlanincaya kadar sistem vakum altinda tutulur.

» Kiirleme islemi tamamlandiktan sonra elde edilen kompozit malzeme dikkatli bir

sekilde kaliptan ¢ikarilir.

Vakum inflizyon yontemi esnek kalip tasarimi, kalip malzemelerinin se¢imi, temiz
kullanim gibi avantajlar sunmaktadir. Ayrica tek tarafli kalip kullanimi1 yeterli olmakta

ve basing unsuru olmadigi i¢in ¢ok mukavemetli ve agir ¢elik gibi kaliplara ihtiyag
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duyulmamaktadir. Bu sayede diisiikk kalip maliyetleri ortaya ¢ikmaktadir. Kapali bir
kaliplama teknigi olan bu yontem sayesinde kiirlesme sirasinda olusabilecek zararli
gazlarin ¢ikist engellenmektedir (Barbero 2018). Biiyiik ve karmasik kompozit pargalar
bu yontemle yiiksek kalitede ve kolay bir sekilde iiretilebilmektedir. Seffaf bir vakum
torbasi kullanilmasindan dolayr vakum inflizyon islemi sirasinda recinenin ulagmadigi
1slanmayan bolgeler kolaylikla goriilmektedir. Ayrica bu bolgelere bir vakum ignesiyle
miidahale edilebilmektedir. Vakum infiizyon tekniginde kuru elyaflarin kullanilmasi raf
Omrii problemini ortadan kaldirmaktadir. Bu yontemin diisiik iiretim hizi gibi bazi
dezavantajlart da bulunmaktadir. Vakum infiizyon yonteminde diisiik viskoziteli lirlinler
kullanilmas tiretilen kompozitlerin mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde etkilemektedir.
Bu yontemin hazirllk asamasi zaman almaktadir. Vakum torbasi, akis filesi ve
sizdirmazlik bandi gibi malzemelerin tekrar kullanimi bulunmadigindan her bir vakum
inflizyon siirecinde bu malzemelerin yeniden hazirlanmasi gerekmektedir. Basarili bir
vakum inflizyon igleminin anahtarlarindan biri tiim siire¢ boyunca herhangi bir kagak
olmadan sistemin ¢ok iy1 bir sekilde vakum altinda tutulmasidir. Hava kagagi ihtimali,
calisganin beceri, deneyim ve hazirlhlk asamasinda kullanilan sarf malzemelerin
(s1zdirmazlik bandi, vakum torbasi vb.) kalitesine baglidir (Hsiao and Heider 2012). Hava
kacaklar1 kuru bolgelere ve eksik recine inflizyonuna neden olmaktadir. Vakum
bolgesinin yanlis tasarlanmasi ve dolayisiyla reginenin elyaflara tam olarak
emdirilememesi hatali pargalara sebep olmaktadir. Ayrica bu hatali pargalarin geri
doniislimiiniin olmamas1 da {retim maliyetlerini artirmaktadir. Vakum inflizyon
yonteminde tiniform bir basing dagilimi olmadigindan par¢a kalinliginda degisiklikler

olusabilmektedir (Yenilmez et al. 2009).
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Materyal

Elektro-egirme ile nanoelyaf iiretiminde gerekli olan polimer ¢dzeltisi i¢cin temelde
polimer ve ¢oziicii olmak iizere iki malzeme kullanilir. Ayrica polimer ¢ozeltisine ¢esitli
kimyasallar eklenerek iiretilecek nanoelyafin farkli 6zellikleri de gelistirilebilir. Bu
calismada naylon 6.6 (N6.6), poliakrilonitril (PAN), polivinil alkol (PVA), polivinil
kloriir (PVC) ve polivinilpirolidon (PVP) olmak iizere bes farkli polimer malzeme segildi.
Bu polimerleri ¢ézmek i¢in diklorometan (DCM), dimetilformamid (DMF), etanol,
formik asit (FA), saf su ve tetrahidrofuran (THF) kullanildi. Ayrica yiizey gerilimini
diisiirmek i¢in aniyonik yilizey aktif madde olan sodyum dodesil siilfat (SDS) kullanildi.
Elektro-egirme ile nanoelyaf iiretiminde kullanilan materyallere ait bilgiler Cizelge

3.1°de verildi.

Cizelge 3.1. Nanoelyaf iiretiminde kullanilan materyaller

Molekiil agirh@1r  Yogunlugu

Ad1 Cas numarasi Formuiilii Uretici Firma

(g/mol) (g/ml)

N6.6 32131-17-2  (Ci2H26N204)n 262,35 1,14 Sigma-Aldrich
PAN 25014-41-9 (CsHzN) 150000 1,184 Sigma-Aldrich
PVA 9002-89-5 (CH4O)n 85000 - 124000 1,269 Sigma-Aldrich
PVC 9002-86-2 (CoH3Cl), 80000 1,4 Sigma-Aldrich
PVP 9003-39-8 (CsHoNO), 1300000 - Alfa Aesar
DMF 68-12-2 C;H/NO 73,09 0,944 Sigma-Aldrich
DCM 75-09-2 CHxCl, 84,93 1,33 Merck
Etanol 64-17-5 C>H¢O 46,07 0,79 J.T. Baker
FA 64-18-6 CH20» 46,03 1,22 Sigma-Aldrich
THF 109-99-9 C4HzO 72,11 0,89 Merck

SDS 151-21-3 C12HasNaOsS 288,37 1,10 Merck
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Vakum infiizyon yontemi ile nanoelyaf takviyeli polimer kompozit iiretiminde matris
malzemesi olarak termoset bir polimer olan epoksi regine kullanildi. Ozellikle elyaf
yiizeylere miikemmel bir yapisma saglamasi ve diisiik viskoziteli olmasindan dolay1 bu
recine secildi. Bu calismada epoksi seti olarak Hexion firmasi tarafindan iiretilen MGS
L160 laminasyon recinesi ile MGS HI160 sertlestiricisi kullanildi. Cizelge 3.2°de
kullanilan epoksi setin bazi1 teknik 6zellikleri sunuldu. Vakum infiizyon yonteminin kalip
hazirlama sathasinda vaks, sizdirmazlik bandi, soyma kumasi, akis filesi, spiral boru, diiz

hortum ve vakum torbasi sarf malzemeleri kullanildi.

Cizelge 3.2. Kompozit tiretiminde kullanilan epoksinin 6zellikleri

Ozellik L160 H160
Yogunluk 1,13-1,17 g/em? 0,96 - 1,00 g/cm?
Viskozite 700 - 900 mPas 10 - 50 mPas
Refraktor indeksi 1,5480 - 1,5530 1,5200 - 1,5210
Calisma siiresi 20-25°Cigin;3-4h

(Jel time) 40 -45°Cigin; 1 h

Agirlikga; 100:25

Karisim Oranlan Hacimee : 100:30

3.2. Yontem

Bu tez calismas1 kapsaminda elektro-egirme ve vakum infiizyon olmak iizere iki {iretim
yontemi kullanildi. Nanoelyaflarin ve kompozitlerin mikro boyutta incelemeleri taramali
elektron mikroskobunda (SEM) gerceklestirildi. Elde edilen numunelerin fiziksel ve
kimyasal 6zelliklerini belirlemek amaciyla fourier doniisiimlii kizil6tesi (FTIR) spektrum
analizi, termogravimetrik (TGA) analiz ve diferansiyel taramali kalorimetre (DSC)
analizi yontemleri kullanildi. Kompozitler ¢ekme testine tabi tutularak mekanik
Ozellikleri belirlendi. Ayrica bu mekanik o6zellikler kullanilarak kompozit yapilar
istatistiksel olarak analiz edildi. Bu yontemlerin ve yapilan diger ara islemlerin tez

asamasindaki uygulama sirast Sekil 3.1’°de verildi.
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Sekil 3.1. Calisma kapsaminda yapilan islemler ve siralamasi

3.2.1. Elektro-egirme yontemi ile nanoelyaf iiretimi

Calismanin temelini olusturan nanoelyaf ylizeylerin iiretimi elektro-egirme teknigi
kullanilarak gerceklestirildi. Bunun ig¢in Bayburt Universitesi Merkezi Arastirma
Laboratuvari’nda bulunan laboratuvar 6lgekli elektro-egirme deney diizenegi kullanildi.
Yatay sistemde ¢alisan bu cihazin resmi ve pargalarinin gosterimi Sekil 3.2°de verildi.
Cihazda 50 kV’a kadar voltaj uygulayabilen ve kademesiz olarak voltaj ayarlama imkan1
sunan yiiksek voltaj gii¢ kaynagi, belirli siirede ve miktarda polimer ¢ozeltisi akigini
saglayan siringa pompast ve aliiminyum malzemeden iiretilmis tek eksenli hareket
mekanizmasina sahip doner tip bir silindir toplayici bulunmaktadir. Elyaflarin daha kuru
ve daha homojen toplanmasini sagladigi i¢in bu tip bir toplayici tercih edildi.
Toplayicinin iizerinden nanoelyaf ylizeylerin kolay bir sekilde ¢ikartilmasi i¢in yagh

kagit kullanildi. Gii¢ kaynagindan gelen pozitif ug, metal igne ucuna; topraklama hatti ise

toplayiciya baglanarak sistem hazir hale getirildi.
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¢ Yiksek Voltaj
Gli¢ Kaynagi

Sekil 3.2. Nanoelyaf iiretimi i¢in kullanilan laboratuvar tipi elektro-egirme cihazi

Sekil 3.3’te gosterildigi gibi elektro-egirme yontemin ilk asamasi polimer ¢dzeltisinin
hazirlanmasidir. Bu ¢alismada kullanilan polimerlerin ve ¢oziiciilerin agirlikca karisim
oranlar1 Cizelge 3.3’te verildi. Biitlin polimer ¢6zeltileri manyetik karistirici kullanilarak
hazirlandi. CO1, C02, C04 ve CO5 kodlu ¢ozeltiler Cizelge 3.3’teki parametrelere gore
belirtilen oranlarda ve karistirma esnasinda 1sitma islemi uygulanmadan homojen bir
¢Ozelti olana kadar karistirilarak hazirlandi. C03 kodlu c¢ozelti ise 90°C’de 3 saat
karistirilarak homojen hale getirildi ve sogumaya birakildi. Sonrasinda agirlik¢a % 1
oraninda SDS sulu ¢ozeltisi hazirlandi. Soguyan C03 kodlu ¢ozeltiye agirliginin % 10’u
kadar SDS soliisyonu eklendi ve homojenlik saglanana kadar tekrar karistirildi.
Hazirlanan ¢ozeltiler 1 saat dinlendirildikten sonra enjektor igerisine alindi. Bu ¢aligmada
10 mI’lik, contasiz ve 0,8x38 mm (21Gx1'2") dl¢iilerindeki paslanmaz celik igneye sahip

enjektor kullanildi.
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Sekil 3.3. Elektro-egirme ile nanoelyaf iiretiminin islem sirasi

Cizelge 3.3. Polimerlerin ve ¢oziiciilerin agirlik¢a karigim oranlari

Cozelti Kodu Polimer Coziicii Grubu

Co1 N6.6 -% 10 FA  -%45 DCM - % 45
C02 PAN -% 10 DMF -% 90

C03 PVA -% 10 Safsu - % 90

Cco4 PVC -%15 DMF -9%42,5 THF -9%42,5
CO05 PVP -9%12 Etanol - % 88

Icerisinde polimer ¢dzeltisi bulunan enjektdr elektro-egirme deney diizenegindeki
pompaya yerlestirilerek metal igne ucuna giic kaynagindan gelen pozitif u¢ baglandi.
Sonrasinda proses parametreleri olan calisma mesafesi, besleme hizi ve toplayicinin devri
ayarlandi. Son olarak yiiksek voltaj gii¢ kaynagindan potansiyel fark uygulanmasiyla
nanoelyaf iiretimi gerceklestirildi. Literatiirdeki aragtirmalar baz alinarak yapilan 6n
denemeler sonucunda elektro-egirme yonteminin optimum islem parametreleri ve ortam
sartlar1 belirlendi ve Cizelge 3.4’te verildi. Bu parametreler dikkate alinarak yapilan
elektro-egirme islemiyle her bir polimerden 0,5 g olacak sekilde 10’ar adet nanoelyaf

yiizeylerin tiretimi gergeklestirildi.
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Cizelge 3.4. Nanoelyaf iiretimdeki islem parametreleri ve ortam sartlari

Islem Parametreleri Ortam Sartlar
Polimer Cozelti  Begleme Voltaj Cahsma Toplayiaa  Bagil Sicakhk

Kodu hiz1 (kV) mesafesi devri Nem (°C)

(ml/h) (cm) (d/dKk) (%)

N6.6 o1 0,9 22 10 500 35-40 18-20
PAN co2 1,0 15 11 500 35-40  18-20
PVA co3 0,8 20 11 500 35-40  18-20
PVC Co04 1,5 12 15 500 35-40  18-20
PVP Co5 1,5 11 13 500 35-40  18-20

3.2.2. Vakum infiizyon yontemi ile kompozit iiretimi

Nanoelyaf takviyeli polimer matrisli kompozitlerin iiretimi kolay ve pratik bir yontem
olan vakum inflizyon yontemi ile gerceklestirildi. Bunun i¢in Sekil 3.4°te gosterildigi gibi
vakum pompasi, cam kalip ve regine yakalama tanki olmak iizere {i¢c ana elemandan

olusan vakum inflizyon diizenegi kuruldu.

Sekil 3.4. Vakum inflizyon deney diizenegi

Vakum infiizyon yontemiyle nanoelyaf takviyeli kompozitlerin {iretiminin

tekrarlanabilirligini kontrol etmek amaciyla her bir polimer i¢in nanoelyaflar {i¢ esit
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parcaya boliindii ve li¢ ayr1 1slatma iglemi gergeklestirildi. Bu amagla elyaf, regine ve
kalip hazirlama ile 1slatma sathalarini igeren bir kompozit tiretimi yapildi. Sekil 3.5’te bu

tiretim safthalar1 gosterildi.

Calismanin bu basamaginda ilk once elektro-egirme ile iiretilen 15x30 cm 6Slgiilerindeki
nanoelyaf ylizeyler iist iiste 10 kat serilerek 10x15 cm ebatlarinda kesildi ve tiretime hazir
hale getirildi. Kalip hazirlama asamasinda ilk 6nce cam kalip yiizeyi detayli bir sekilde
temizlendi ve iiretimin gergeklestirilecegi alan kagit bantla sinirlandirilip kalip ayirict
vaks striildii. Vaks kuruduktan sonra kagit bantlar sokiilerek yerlerine sizdirmazlik
bantlar1 ¢ekildi. Daha 6nceden hazirlanan 10 katmanli nanoelyaf yiizeyler sinirlandirilan
alanin merkezine yerlestirildi. Elyaflarin {izerine soyma kumas1 ve akis filesi serildi.
Kalip igerisinde belirlenen akis yoniiniin ilk ve son kisimlarina spiral borular ve bunlara
T baglantili diiz hortumlar yerlestirildi. Daha sonra vakum torbasi sizdirmazlik bandina
yapistirildi ve kapali bir kalip olusturuldu. Son olarak re¢ine kaynagi tarafindaki hortuma
kelepce takildi, vakum tarafindaki hortum ise re¢ine yakalama tankina baglandi. Vakum
pompasinin ¢alistirilmasiyla sistemde kacak olup olmadigi kontrol edilerek kalip
hazirlama asamasi tamamlandi. Reg¢ine hazirlama asamasinda ilk dnce epoksi regine ve
sertlestiricisi retici firmanmn belirttigi agirlikga 100:25 oraninda tartilip mekanik
karistiricida 5 dk ve 500 d/dk’da karigtirildi. Bu iglem sirasinda regine igerisinde olusan
hava kabarciklarini inflize etmek i¢in vakum pompasi ve vakum ¢emberinden olusan bir
diizenekte 15 dk gaz giderme (degassing) islemi yapildi. Hazir hale getirilen regine
icerisine diiz hortum daldirildi ve kelepge agilarak re¢ine akisi saglandi. Elyaflar tamamen
1slanincaya kadar regine beslemesi yapildi. Islatma islemi gergeklestikten sonra kelepce
tekrar takilarak 2 saat vakum pompasi ¢alistirildi. Son olarak herhangi bir 1sitma islemi
uygulanmadan 24 saat kiirlesmeye birakildi. Vakum inflizyon iglemlerinin tiimii 25°C

sicaklikta ve % 30 bagil nemde gerceklestirildi.
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Sekil 3.5. Kompozit numunelerin iiretim asamalar1
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3.2.3. Molekiiler ve termal analizler (FTIR, DSC, TGA)

Molekiiler karakterizasyonda, Fourier dontisiimlii kiziltesi (FTIR) spektrum analizleri
ile numunelerin kimyasal 6zellikleri incelendi. FTIR spektrum analizleri, cihaz tarafindan
numuneye gonderilen kizil 6tesi (IR) 1s1larin numuneyi olusturan molekiiller tarafindan
sogurulmasi esasina dayanmaktadir. Bu analizler, 2 cm™! dalga sayis1 hassasiyetinde FTIR
spektrometre (PerkinElmer Spectrum Two) cihazi ile 400 - 4000 cm™ dalga sayis

araliginda ve oda sicaklig kosullarinda yapildi.

Sicakligin bir fonksiyonu olarak numunelerin fiziksel 6zelliklerinde meydana gelen
degisiklikler, termal analiz teknikleri olan termogravimetrik analiz (TGA) ve diferansiyel
taramal1 kalorimetri (DSC) yontemleri ile belirlendi. TGA, sicaklik artisina karsilik bir
numunenin kiitlesinde meydana gelen degisikliklerin 6l¢iildiigli analiz teknigidir. Zamana
bagli olarak numune sicakligi, dogrusal bir sekilde artirilirken bununla beraber
kiitlesindeki degisim Olciiliir. Elde edilen veriler ile termogram (termal bozunma) egrisi
ad1 verilen kiitle ve/veya kiitle yilizdesi — sicaklik grafigi olusturulur. TGA analizleri,
PerkinElmer STA 8000 cihazi ile azot ortaminda, 30 - 800°C sicaklik araliginda ve
10°C/dk 1s1itma hizinda gergeklestirildi.

Gilinlimiizde termal analiz yontemleri arasinda yaygin olarak kullanilan diferansiyel
taramali kalorimetri (DSC) yontemi, kontrollii bir sicaklik programi ile numune ve
referansa ait 1s1 akis1 arasindaki farkin, sicakligin fonksiyonu olarak 6l¢iilmesidir. Analiz
sirasinda numune ile referansin sicakliklar arasinda bir fark olmasi halinde, numuneye
veya referansa 1s1 eklenerek her ikisinin sicakliklarinin egitlenmesi saglanir. Eklenen bu
1s1n1n sicakliga kars1 grafiginin ¢izilmesiyle DSC termal egrileri elde edilir. Bu analizler,
30 - 350°C sicaklik araliginda, 10°C/dk 1sitma hizinda ve 30 ml/dk azot akis1 sartlarinda
DSC (PerkinElmer DSC 8000) cihazinda yapildi.

Molekiiler ve termal analizler, Bayburt Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvari’nda

Sekil 3.6°da verilen cihazlar ile gerceklestirildi.
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Sekil 3.6. Molekiiler ve termal analizlerde kullanilan FTIR, TGA ve DSC cihazlar1

3.2.4. Mekanik testler

Vakum infiizyon ile elde edilen kompozitlerin mekanik o6zelliklerinin belirlenmesi
amaciyla ¢ekme testleri yapildi. Bu testlerde numune boyutlar1 Sekil 3.7°de gosterildigi
gibi ASTM D638-14 (Standard Test Method for Tensile Properties of Plastics)
standardina uygun olarak 6l¢iilendirildi. 10x15 cm ebatlarinda iiretilen kompozitlerin her
birinden dort adet ¢ekme testi numunesi elde edilecek sekilde CNC lazer kesim tezgahi
ile kesimi yapildi.

19
13

27
125

Sekil 3.7. Cekme deneyi numunesi Olctileri

Deney numunelerinin ¢gekme cihazinin ¢genelerinden siyrilmasini 6nlemek amaciyla her
iki bas kisimlarina arkali 6nlii olmak t{izere 2 mm kalinliginda aliiminyum plakalar epoksi
ile yapistirildi. Cekme testleri i¢in hazir hale getirilen kompozit numuneler Sekil 3.8’de
gosterildi. Cekme testleri Necmettin Erbakan Universitesi, Miihendislik ve Mimarlik

Fakiiltesi, Makine Miihendisligi Bolimii Laboratuvari’nda bulunan 1 kN kapasiteli
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Shimadzu marka tiniversal ¢ekme-basma cihazinda, ASTM D638-14 standardina uygun
olarak 2 mm/dk ¢ekme hizinda ve oda sicakliginda gerceklestirildi (Sekil 3.9). Bu
deneyler sonucunda elde edilen veriler ile kompozit numunelerin maksimum gerilme,

ylizde uzama, young’s modiilii ve statik tokluk degerleri belirlendi.

Sekil 3.9. Universal ¢cekme-basma test cihazi
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3.2.5. SEM analizleri

Elektro-egirme ile iretilen nanoelyaflarin morfolojik 6zelliklerinin ve ¢ekme testleri
sonrasinda numunelerde olusan kirik yiizeylerin incelemeleri Bayburt Universitesi
Merkezi Arastirma Laboratuvari’nda bulunan Nova NanoSEM 450 marka/model taramali
elektron mikroskobunda (SEM) gerceklestirildi. Incelenen numuneler yalitkan olduklari
icin elektriksel iletkenligi saglamak ve dolayisiyla yiikklenmeyi 6nlemek amaciyla analiz
oncesi ylizeyleri 5 nm kalinlikta altin/paladyum alasimi ile kaplandi. Sekil 3.10°da
taramal1 elektron mikroskobu ve kaplama cihazinin resmi verildi. Nanoelyaflarin SEM
analizlerinde her bir polimer i¢in 5000x, 10000x ve 25000x biiylitme yapilarak
fotograflar1 ¢ekildi ve 50 noktadan ¢ap dl¢iimii yapildi. Cekme testleri sonrasinda olusan
kirik yiizeylerin hasar incelemeleri i¢in de farkli biiylitme oranlarinda SEM goriintiileri

alindi.

Sekil 3.10. Taramali elektron mikroskobu ve kaplama cihazi

3.2.6. istatistiksel analizler

Vakum inflizyon yontemi ile elde edilen nanoelyaf takviyeli polimer matrisli
kompozitlerin gilivenilirliklerini, tutarhiliklarint ve tekrar iretilebilirliklerini kontrol
etmek amaciyla istatistiksel analizler gergeklestirildi. Bu amagla ¢ekme testleri

sonucunda elde edilen veriler (maksimum gerilme ve statik tokluk) kullanilarak veri
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degiskenleri ve Weibull dagilimi grafikleri ¢ikarildi ve yorumlandi. Bu grafikler
bilgisayar yazilimlar1 kullanilarak elde edildi. Weibull dagilimindaki grafikler
olusturulurken ilk 6nce analizi yapilacak veriler kiigiikten biiyiige dogru siralandi ve
numaralandirildi. Grafigin “x” ekseni i¢in In(maksimum gerilme) ve In(statik tokluk)
degerleri bulundu. Grafigin “y” ekseni i¢in ise ilk olarak Hazen metodunda belirtilen ve
Esitlik 3.1°de verilen denklem ile p olasilik degerleri hesaplandi ve bu degerler
kullanilarak Esitlik 3.2’de verilen denklem ile Weibull degerleri elde edildi.

p=(i-0,5)/n (3.1)

W=In(ln(l/(1-p))) (3.2)
Burada i, veri sira sayisini; n, toplam veri adedini ifade etmektedir. Elde edilen “x” ve
“y” ekseni degerleri ile grafik olusturuldu ve bu grafige lineer bir egilim dogrusu ¢izildi.
Weibull dagiliminda 6nemli bir parametre olan Weibull modiilii, bu dogrunun egimine

esittir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

Bu calisma kapsaminda nanoelyaflarla takviyelendirilen polimer matrisli kompozit
tiretimi gergeklestirildi. Calismanin ilk asamasinda elektro-egirme ile N6.6, PAN, PVA,
PVC ve PVP polimerlerinden nanoelyaflar elde edildi. Daha sonra bu nanoelyaflar vakum
inflizyon teknigi kullanilarak epoksi ile 1slatildi. Deneysel ¢aligmalar ile N6.6, PAN, PVA
ve PVC polimerlerinden elde edilen numunelere karakterizasyon islemleri ve mekanik
testler uygulanarak degerlendirmeler yapildi. PVP polimerinden tiretilen numunelerin ise
sadece SEM analizleri gergeklestirildi. Bu numunelere sadece SEM analizi yapilmasinin

sebebi agagida belirtilmistir.

PVP/etanol polimer ¢ozeltisinden elektro-egirme ile (1,5 ml/h besleme hizi, 11 kV
gerilim, 13 cm mesafe ve 500 d/dk toplag donme hiz1) silindirik kesitli, diizgiin, stirekli,
piiriizsiiz ve boncuksuz yapiya sahip nanoelyaflar iiretildi. Sekil 4.1’de SEM goriintiileri
verilen PVP nanoelyaflar, bir sonraki islem olan vakum infiizyon yontemi kullanilarak
epoksi ile islatildi. Kiirlesme igsleminden sonra yapilan makro incelemelerde olusan
yapinin epoksinin seffaf goriintiisii ile ayn1 oldugu tespit edildi ve PVP nanoelyaflarin
yap1 igerisinde bulunmadig1 sonucuna varildi. Yapilan ti¢ ayr1 1slatma isleminde de ayni1
durumla kargilasildi. Ayrica olusan bu yapinin ¢ok ince ve gevrek oldugu tespit edildi.
Yapt igerisinde detayli bir sekilde mikro incelemeler yapmak amaciyla SEM
gorlntiilerine bakildi. Sekil 4.2°deki kirik yilizeylerden elde edilen SEM goriintiileri
incelendiginde yapida nanoelyaf katmanlarinin olmadigi agik¢a goriildii. Yapilan bu
analizlerde, epoksi ile PVP nanoelyaflarin kimyasal bir etkilesime girdigi yani PVP
nanoelyaflarin epoksi matris i¢inde ¢6ziindiigi sonucuna varildi. PVP polimeri ile
caligmanin amacina uygun bir sekilde nanoelyaf takviyeli kompozit yap1 olusmadigi igin

diger mekanik testler ve analiz islemleri bu numuneye uygulanmada.
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Sekil 4.2. PVP nanoelyaflarin 1slatma sonrasi kirik yiizeylerinin SEM goriintiileri
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Deneysel c¢alismalar ile iiretilen numunelerin karakterizasyon islemleri ve mekanik
analizleri gerceklestirildi. Elde edilen verilerin grafikleri ve tablolar1 olusturularak
degerlendirmesi yapildi. Ayrica mekanik testler sonucunda elde edilen veriler istatistiksel
olarak analiz edildi. Deneysel caligmalar sirasinda N6.6, PAN, PVA ve PVC polimeri

kullanilarak {tiretilen nanoelyaf ve kompozit numuneler Cizelge 4.1°deki gibi kodlandi.

Cizelge 4.1. Nanoelyaf ve kompozit numune kodlar1

N6.6 PAN PVA PVC
Nanoelyaf ENG6.6 EPAN EPVA EPVC
Kompozit KNG6.6 KPAN KPVA KPVC

Vakum infiizyon ile kompozit iiretiminde her bir polimer nanoelyaf i¢in ii¢ ayr1 1slatma
islemi gergeklestirildi. Vakum infiizyon islemlerinde kullanilan nanoelyaflarin ve elde
edilen kompozit numunelerin kiitleleri hassas terazide tartilarak belirlendi ve ayrica

agirlik¢a nanoelyaf/kompozit oranlar1 hesaplandi (Cizelge 4.2).

Cizelge 4.2. Her bir vakum infiizyon isleminde kullanilan nanoelyaflarin ve elde edilen
kompozitlerin kiitleleri ile nanoelyaf/kompozit oranlari

1. Yapistirma 2. Yapistirma 3. Yapistirma
Numune Elyaf Kompozit Oran Elyaf Kompozit Oran Elyaf Kompozit Oran
(2 (2 (%) (2 (2 (%) (2 (2 (%)
N6.6 1,90 12,03 16 1,92 11,84 16 1,80 11,53 16
PAN 1,72 11,19 15 1,72 11,00 16 1,68 11,50 15
PVA 1,75 7,00 25 1,76 6,80 26 1,75 7,01 25
PVC 1,72 5,70 30 1,68 5,53 30 1,72 5,81 30

4.1. Nanoelyaflarin SEM Analizi

Elektro-egirme yontemiyle N6.6, PAN, PVA ve PVC polimeri kullanilarak elde edilen
nanoelyaflarin ¢aplar1 ve morfolojik 6zellikleri taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
vakum altinda ve 10 kV gerilimde incelendi. 5000x, 10000x ve 25000x biiyiitme

oranlarinda her bir numunenin SEM goriintiileri alindi. Ayrica alinan bu goriintiiler
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tizerinden 50 farkli noktadan elyaf caplarinin 6l¢imii yapilarak aritmetik ortalamasi

hesaplandi ve ¢ap dagilim grafikleri ¢ikarildi.

Sekil 4.3°te agirlik¢a % 10 N6.6/FA:DCM polimer ¢ozeltisinden, 0,9 ml/h besleme hizi,
22 kV gerilim degeri, 10 cm mesafe ve 500 d/dk toplag donme hiz1 islem parametrelerinde
elde edilen nanoelyaflarin SEM goriintiileri ve elyaf ¢ap dagilimlart verildi. SEM
goriintiileri incelendiginde tek bi¢imli, silindirik kesitli, diizgiin, piiriizsiiz ve boncuksuz
yaptya sahip elyaflarin {iretildigi goriildii. Goriintiiler iizerinden alinan Ol¢limler
sonucunda elyaf caplarinin 265-459 nm aralifinda oldugu tespit edildi. Ortalama ¢ap
degeri 327443 nm olarak hesaplandi. Alghoraibi (2014), PA6.6 polimeri ile farkl
konsantrasyon degerlerinde elektro-egirme yontemini kullanarak gerceklestirdigi
calismasinda, agirlikga % 10 konsantrasyonda nanoelyaf c¢aplarini ortalama 273 nm

olarak tespit etmistir.
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Sekil 4.3. N6.6’dan elde edilen nanoelyaflarin SEM goriintiileri ve ¢ap dagilimi
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Elektro-egirme yontemiyle agirlikca % 10 PAN/DMF polimer ¢ozeltisinden, 1 ml/h
besleme hizi, 15 kV gerilim degerinde, 11 cm mesafede ve 500 d/dk toplag donme hiz1
islem parametrelerinde elde edilen nanoelyaflarin SEM goriintiileri ve elyaf c¢ap
dagilimlar1 Sekil 4.4’te verilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde silindirik kesitli,
stirekli, piriizli ve boncuksuz yapiya sahip elyaflarin tretildigi goriildii. Yapilan

Ol¢timler sonucunda 378 nm ila 592 nm araliginda elyaf ¢aplarinin degistigi ve ortalama

cap degerinin 482+47 nm oldugu belirlendi. Yapilan ¢alismalarda elektro-egirme teknigi

kullanilarak benzer morfolojik yapiya sahip nanoelyaflarin iiretildigi rapor edilmistir (Wu

et al. 2012; Khan et al. 2015; Jin et al. 2017).
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Sekil 4.4. PAN’dan elde edilen nanoelyaflarin SEM goériintiileri ve ¢ap dagilinu

Sekil 4.5’te agirlikca % 10 PVA/saf su karisimina % 1°lik SDS soliisyonu eklenerek
hazirlanan polimer ¢6zeltisinden elde edilen nanoelyaflarin SEM goriintiileri ve elyaf cap
dagilimlar1 verilmistir. Bu nanoelyaflar 0,8 ml/h besleme hizinda, 20 kV gerilim

degerinde, 11 cm mesafede ve 500 d/dk toplag donme hizinda elektro-egirme yontemiyle
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tiretildi. Sekil 4.5’teki SEM goriintiileri incelendiginde silindirik kesitli, diiz, siirekli ve
nano boyutta EPVA elyaflarin diretildigi goriildi. Ayrica bazi EPVA nanoelyaf
yiizeylerin SEM analizinde eser miktarda boncuk olusumu gézlemlendi. Bu goriintiiler
iizerinden alman OSlgiimler sonucunda elyaf ¢aplarinin 183-421 nm araliginda oldugu
tespit edildi. Ortalama ¢ap degeri 240+45 nm olarak hesaplandi. Zhang et al. (2005) ve
Ding et al. (2002) yaptiklar1 calismalarinda, elektro-egirme ile PVA polimerini

kullanarak ¢aplar1 500 nm’nin altinda nanoelyaflar iirettiklerini rapor etmislerdir.
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Sekil 4.5. PVA’dan elde edilen nanoelyaflarin SEM goriintiileri ve ¢ap dagilimi

Elektro-egirme yontemiyle agirlik¢a % 15 PVC/DMF:THF polimer ¢ozeltisinden 1,5
ml/h besleme hizi, 12 kV gerilim degerinde, 15 cm mesafede ve 500 d/dk toplag donme
hiz1 islem parametrelerinde elde edilen nanoelyaflarin SEM goriintiileri ve elyaf cap
dagilimlar1 Sekil 4.6’da verilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde silindirik kesitli,
stirekli ve piirlizlii bir yiizeye sahip nanoelyaflarin iiretildigi goriildii. Ayrica bu elyaflarin

SEM analizleri sirasinda bazi bolgelerde boncuklu yapilarin olustugu gézlemlendi. SEM
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goriintiileri lizerinden alinan dl¢limler sonucunda 504 nm ila 982 nm araliginda elyaf
caplariin degistigi ve ortalama cap degerinin 744+118 nm oldugu belirlendi. Sekil
4.6’daki grafik incelendiginde iiretilen elyaflarin oldukga genis aralikta ¢ap dagiliminin

oldugu goriildii. PVC/DMF:THF polimer c¢o6zeltisinden {iretilen nanoelyaflarin

morfolojileri daha 6nceki yapilan caligmalar ile benzerlik gostermektedir (Lee e al. 2002;

Phatcharasit et al. 2013; Tarus et al. 2016).
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Sekil 4.6. PVC’den elde edilen nanoelyaflarin SEM goriintiileri ve ¢ap dagilimi

Elektro-egirme yontemi ile N6.6, PAN, PVA ve PVC polimerlerinden elde edilen
nanoelyaflarin caplarindaki degisim karsilastirmali olarak Cizelge 4.3’te verilmistir. Bu
cizelgeye gore en diisiik ¢apa sahip elyaflarin PVA polimerinden, en yiiksek ¢apa sahip
elyaflarin ise PVC polimerinden elde edildigi goriildii. Ortalama ¢ap degeri 327+43 nm
olan EN6.6 nanoelyafinin diger elyaflara gore daha dar bir ¢cap dagilimina sahip oldugu
tespit edildi. Elde edilen nanoelyaflar igerisinde en genis ¢cap dagilimi ve en yiiksek

standart sapma degeri EPVC nanoelyaflarda goriildi. EN6.6, EPAN ve EPVA
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nanoelyaflarinin ¢ap dagilimlar1 ve standart sapma degerlerinin birbirine yakin oldugu

tespit edildi.

Cizelge 4.3. Uretilen nanoelyaflarin ¢aplarindaki degisimin karsilastiriimasi

ENG6.6 EPAN EPVA EPVC
Minimum 265 378 183 504
Maksimum 459 592 421 982
Ortalama 327 482 240 744
Standart sapma 43 47 45 118

4.2. Nanoelyaf ve Kompozit Numunelerin FTIR Analizi

Nanoelyaflarin ve kompozitlerin iiretimleri sirasinda numunelerin kimyasal yapilarinda
bir degisimin veya etkilesimin olup olmadigini belirlemek amaciyla FTIR analizleri
yapildi. Analizler sonucu elde edilen spektrum egrileri Sekil 4.7°de verilmistir. Bu

spektrum egrileri kullanilarak fonksiyonel gruplar tespit edildi.

N6.6 ve EN6.6’nin FTIR spektrumlar1 Sekil 4.7a’da verilmistir. N6.6 polimerine ait
spektrumda, 3300 cm™’deki keskin pik N-H gerilmesini, 2855 cm™ ve 2938 cm™’deki
pikler ise C-H gerilmelerini gostermektedir (Haggenmueller ef al. 2006). Amid I ve amid
II pikleri sirastyla 1630 cm™ ve 1535 cm™! bandinda goriildii (Linggawati et al. 2009).
Yaklasik 938 cm™ ve 1198 cm™ bandinda N6.6’ya ait karakteristik kristalin piklerin
oldugu gozlemlendi (Navarro-Pardo et al. 2013). N6.6 polimerinden elektro-egirme ile
elde edilen EN6.6 nanoelyafinin spektrumu incelendiginde N6.6 spektrumundan farkli
bir pik tespit edilmedi. Bu durum elektro-egirme islemi sirasinda yapida kimyasal bir
degisimin olmadigin1 ve EN6.6 nanoelyafinin N6.6 polimerinden iiretildigini destekler
niteliktedir. Sekil 4.7b’de PAN polimerine ve EPAN nanoelyafina ait FTIR spektrumlari
verilmistir. PAN’nin spektrumu incelendiginde 2937 cm™’de C-H gerilmelerine ve 2240
cm™’de C=N (nitril) gerilmelerine ait pikler tespit edildi. Bununla birlikte CH gruplarmin
gerilme titresiminden kaynakli 1480 cm™, 1360 cm™, 1246 cm™ ve 1225 cm™’de
karakteristik pikler gozlemlendi (Parlayict et al. 2019). PAN polimeri ile EPAN

1

nanoelyafinin spektrumu karsilastirildiginda yaklagitk 3500 cm™ civarinda digiik
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yogunlukta OH (hidroksil) grubuna ait yayvan bir pik ve 1635 cm™’de C=0 gerilmesine
ait keskin bir pik olustugu goriildii. C=O gerilme titresiminin ¢dziicli olarak kullanilan
DMF’den (Chou et al. 2013), O-H gerilmesinin ise havanin neminden kaynaklandigi
diisiiniilmektedir. PVA polimerinin ve EPVA nanoelyafinin FTIR spektrumlart Sekil
4.7¢’de verilmistir. PVA nm spektrumu incelendiginde 3300 cm™, 2935-2900 cm’,
1410-1316 cm™ ve 1083 cm™’de karakteristik pikler goriildii. Bunlar sirasiyla O-H
gerilme, asimetrik-simetrik C-H gerilme, C-H egilme ve C-O gerilme titresimlerine
atfedilmektedir (Estevez-Areco et al. 2018). EPVA’nin spektrumuna bakildiginda
PV A’nin karakteristik piklerini tagidig1 goriildii. Sekil 4.7d’de PVC polimerine ve EPVC
nanoelyafina ait FTIR spektrumlart verilmistir. PVC’nin spektrumu incelendiginde 2966
cm™’de C-H gerilme, 2912 ve 2850 cm™’de asimetrik ve simetrik gerilme, 1426 cm’,
1330 cm™ ve 1245 cm!’de C-H egilme, 1095 cm™’de iskelet, 958 cm™! ve 830 cm™’de
C-H sallanma, 685 cm™! ve 610 cm™’de ise C-C1 gerilme titresimleri goriildii (Zhou et al.
2016). EPVC’ye ait spektrum incelendiginde PVC’nin spektrumuna benzer pikler
tasidig1, ancak 3400 cm™’de ve 1670 cm™’de farkl: pikler oldugu tespit edildi. Bu farkli

piklerin EPAN numunesindeki gibi benzer durumlardan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

Sekil 4.7°deki kompozit numunelerin matris bileseni olan saf epoksinin spektrumu
incelendiginde yaklasik 3380 cm™! bandinda hidroksil grubuna ait gerilmeler, 2851-2918
cm’! simetrik-asimetrik C-H gerilmeleri gézlemlendi. Bununla beraber 1606 cm™, 1510
cm! ve 1460 cm’de C-C gerilmesine, 1240 cm™, 1240 cm™ ve 1180 cm’de C-O
gerilmesine, 828 cm!’de ise C-H gerilmesine karsilik gelen pikler goriildii (Maity et al.
2008). KN6.6, KPAN, KPVA ve KPVC kompozit numunelerinin spektrumu
incelendiginde bu numunelerin takviye bilesenlerinin (EN6.6, EPAN, EPVA, EPVC) ve
saf epoksinin karakteristik piklerinin olustugu, yeni piklerin olusmadig: tespit edildi.
Kompozit numunelerin spektrumlarmin yapisinda hacimce yiliksek oranda olan saf
epoksiye daha cok benzedigi goriildii. Kompozitlerde yeni bir pik goriilmemesi, bu
numuneleri olusturan bilesenlerin kimyasal niteligini ayn1 sekilde korudugu ve birbirleri

ile sadece fiziksel etkilesimde bulundugu seklinde yorumlanmaktadir.
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Sekil 4.7. a) N6.6, EN6.6, KN6.6, b) PAN, EPAN, KPAN, c) PVA, EPVA, KPVA d)
PVC, EPVC, KPVC ve saf epoksinin FTIR spektrumlari
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Sekil 4.7. a) N6.6, EN6.6, KN6.6, b) PAN, EPAN, KPAN, c) PVA, EPVA, KPVA d)
PVC, EPVC, KPVC ve saf epoksinin FTIR spektrumlar1 (devami)
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4.3. Nanoelyaf ve Kompozit Numunelerin DSC Analizi

Polimerlerin 1s1ya kars1 verdigi tepkiyi 6lgmek ve analiz etmek i¢in DSC ydntemi
kullanilmaktadir. Bu analizler ile cams1 ge¢is sicakligi, erime sicaklig1 ve entalpi degeri
gibi polimerlerin karakteristik 6zellikleri belirlenmektedir (Drzezdzon et al. 2019). Bu
baglamda yapilan bu ¢aligmada nanoelyaflarin, kompozitlerin ve saf epoksinin 30-350°C
sicaklik araliginda gerceklestirilen DSC analizlerinden elde edilen grafikler Sekil 4.8’de
verilmistir. Ayrica numunelere ait cams1 gecis sicakligi (7y), erime sicakligl (7) ve
reaksiyon entalpisi (4H) degerleri grafik {iizerinden hesaplanarak Cizelge 4.4’te

sunulmustur.

Elektro-egirme ile liretilen EN6.6, EPAN, EPVA ve EPVC nanoelyaflarin DSC analizleri
sonucunda elde edilen 7, ve T, degerleri literatiirdeki yapilan ¢aligmalar ile benzerlik
gostermektedir (Carrizales et al. 2008; Naebe et al. 2008; Wu et al. 2012; Abbasi et al.
2014; Ekrem 2017; Al-Attabi et al. 2018). Cizelge 4.4’teki ayni sartlar altinda (oda
sicaklig1 yaklasik 25°C) kiirlestirilen saf epoksi ile kompozit numunelerin 7, degerleri
karsilastirildiginda hemen hemen ayni degerler sergiledigi (7g~65°C) goriilmektedir.
Fakat bu numunelerin 7,, degerlerine bakildiginda farkli degerlere sahip oldugu tespit
edildi. KN6.6 numunesi, saf epoksi ile benzer termal davraniglar sergiledigi goriildii.
KPAN, KPVA ve KPVC numunelerinin 7, degerlerine bakildiginda saf epoksinin erime
sicakligindan sirastyla yaklasik % 4, % 35 ve % 24 daha diisiik oldugu tespit edildi.

Cizelge 4.4. Nanoelyaflarin, kompozitlerin ve saf epoksinin 7y, 7» ve 4H degerleri

Deneysel Sonuglar Deneysel Sonuglar
Numune Numune
T (°C) Tum (°C) AH (J/g) T (°C) Tw (°C) AH (J/g)

ENG6.6 66,7 260,6 52,4 KNG6.6 65,4 341,6 30,9
EPAN 105,2 292,1 27,6 KPAN 65,1 329,8 103,3
EPVA 74,6 2241 46,6 KPVA 65,3 226,3 11,2
EPVC 89,7 2943 1025,3 KPVC 65,9 260,7 148,9

Saf epoksi 65,7 3429 28,1
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Sekil 4.8. a) nanoelyaflarin, b) kompozitlerin ve saf epoksinin DSC grafikleri
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4.4. Nanoelyaf ve Kompozit Numunelerin TGA Analizi

Nanoelyaflarin, kompozitlerin ve saf epoksinin 30-800°C sicaklik aralifinda ve azot
atmosferinde gergeklestirilen TGA analizlerinden elde edilen termogram egrileri ve bu
egrilerin birinci tlirevi hesaplanarak elde edilen grafikler Sekil 4.9°da verilmistir. Ayrica
numunelere ait bozunma baslama sicakligi (74), bozunma bitis sicaklig (7us), % 5 kiitle
kaybinin oldugu sicaklik (7us), maksimum bozunma sicakligi (74) ve 800°C’deki

komiirlesme miktar1 termogram egrilerinden hesaplanarak Cizelge 4.5’te sunulmustur.

Nanoelyaflar arasinda en iyi termal kararliligin tek asamada bozunma gosteren EN6.6’da
oldugu tespit edildi. EPAN ve EPVA numunelerinin diisiik sicaklik degerlerinde
baslayarak kademeli olarak bozundugu goriildii. Ayrica bu numunelerde 800°C’den sonra
da bozunma reaksiyonlarinin devam ettigi diistiniilmektedir. EPVC numunesi ise 246 °C
ila 547°C arasinda iki asamada bozunma gosterdi. Kompozit numunelerin matris bileseni
olan saf epoksi tek agsamada bozunarak % 89,2 kiitle kaybina ugradig: tespit edildi. Saf
epoksi ile kompozit numuneler karsilagtirildiginda, KN6.6’nin saf epoksi ile benzer
termal davranislar sergiledigi goriilmektedir. KPAN numunesi saf epoksiye gore daha
genis sicaklik araliginda ve tek asamada bozunma gosterdigi belirlendi. KPVA ve KPVC
numuneleri takviye bilesenleri olan EPVA ve EPVC’deki gibi kademeli olarak bozunma

sergiledigi tespit edildi.

Cizelge 4.5. Nanoelyaflarin, kompozitlerin ve saf epoksinin 7ui, Tus, Tus, Tu degerleri ve
800°C’deki komiirlesme miktari

Deneysel Sonuclar
MME 00 Tweo)  Tweo)  miecy  S0CAKKD o
ENG6.6 359 507 395 435 3,7
EPAN 108 > 800 273 281 39,9
EPVA 54 > 800 226 263 8,4
EPVC 246 547 272 300 12,5
KN6.6 203 667 339 350 7,8
KPAN 162 > 800 331 353 18,1
KPVA 102 650 236 378 8,8
KPVC 148 568 263 273 7,6

Saf epoksi 216 651 338 343 10,8
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Sekil 4.9. a) nanoelyaflarin, b) kompozitlerin ve saf epoksinin termogram egrileri
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4.5. Uretilen Kompozitlerin Mekanik Ozelliklerinin Analizi

Vakum infiizyon yontemi kullanilarak tiretilen EN6.6, EPAN, EPVA ve EPVC nanoelyaf
takviyeli polimer matrisli kompozitler cekme testlerine tabi tutuldu. Yapilan bu testler
sonucunda elde edilen veriler ile kompozit numunelerin mekanik 6zellikleri belirlendi ve

degerlendirmesi yapildu.

Sekil 4.10°da kompozit numunelerin ayr1 ayr1 gerilme — birim sekil degistirme grafikleri
verilmistir. Sekil 4.10a’daki KN6.6 numunelerine ait gerilme — birim sekil degistirme
egrileri incelendiginde en yiiksek gerilme degeri Test-1 numunesinde (42,36 MPa), en
diisiik gerilme degeri ise Test-11 numunesinde (31 MPa) goriildi. Birim sekil degisimi
degerlerine bakildiginda Test-2 numunesinde en yiiksek (0,031), Test-12 numunesinde
ise en diisiik (0,017) oldugu tespit edildi. KN6.6 kompozit numunelerinin ortalama
gerilme-birim sekil degistirme degerlerinin, Test-6 numunesinde oldugu tespit edildi.
KPAN numunelerine ait grafik (Sekil 4.10b) incelendiginde gerilme-birim sekil
degistirme degerleri en yiiksek Test-8 numunesinde (6=34,01 MPa, £=0,016), en diisiik
degerler ise Test-11 numunesinde (0=12,63 MPa, €=0,005) gorildi. Test-11
numunesinin digerlerine gore bu kadar diisiik degerler sergilemesinin, iiretim esnasinda
olusabilen kusurlardan kaynakli oldugu 6ngoriilmektedir. Bu numuneye ait ortalama
degerler Test-3 numunesinden elde edildi. Sekil 4.10c’deki grafik degerlendirildiginde
KPVA numunelerinin gerilme-birim sekil degistirme degerlerinin en yiiksek Test-8
numunesinde (c=42,75 MPa, €=0,021), en diisiik degerlerin ise Test-2 numunesinde
(06=22,2 MPa, ¢=0,012) oldugu tespit edildi. Test-5 numunesi KPVA numunelerinin
ortalama gerilme-birim sekil degistirme degerleri olarak belirlendi. KPVC numunelerine
ait grafik (Sekil 4.10d) incelendiginde gerilme-birim sekil degistirme degerlerinin en
yiiksek Test-6 numunesinde (6=26,57 MPa, €=0,016), en diisiik degerlerin ise Test-10
numunesinde (6=10 MPa, €=0,006) oldugu tespit edildi. Diger KPVC numunelerine gére
Test-10 numunesinin diisiik degerler sergilemesinin imalat sirasinda olusabilen
kusurlardan kaynaklandig1 diisiintilmektedir. KPVC numunesine ait ortalama degerler

Test-4 numunesinden elde edildi.
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Sekil 4.10. a) KN6.6, b) KPAN, ¢) KPVA ve d) KPVC igin yapilan tekrarli deneyler
sonucu elde edilen gerilme — birim sekil degistirme grafikleri
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Sekil 4.10. a) KN6.6, b) KPAN, ¢) KPVA ve d) KPVC i¢in yapilan tekrarli deneyler
sonucu elde edilen gerilme — birim sekil degistirme grafikleri (devami)
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KN6.6, KPAN, KPVA ve KPAN numunelerin ortalama mukavemet degerlerinin
karsilagtirmali olarak grafikleri Sekil 4.11°de gosterilmistir. Ayrica deneyler sonucunda

elde edilen verilerin ortalamasi Cizelge 4.6’da toplu olarak verilmistir.

Sekil 4.11 ve Cizelge 4.6’ya gore kompozit numunelerin ortalama mukavemet degerleri
karsilastirildiginda maksimum gerilme, % uzama ve tokluk agisindan en yiiksek degerler
KN6.6 numunesinde, young’s modiilii agisindan ise KPVA numunesinde goriildii. Buna
karsin en diisiik mekanik 6zellikler KPVC numunesinden elde edildi. Kompozit
numunelerin ¢ekme testleri sonucunda en diisiik degerler sergileyen KPVC ile
kiyaslanmas1 yapildiginda sirastyla KN6.6, KPVA ve KPAN numunelerinin, maksimum
gerilme acisindan % 75, % 61 ve % 28, ylizde uzama agisindan % 106, % 37 ve % 9
young’s modiilii agisindan % 4, % 32 ve % 22, tokluk agisindan ise % 264, % 120 ve
% 39 daha fazla degerler sergiledigi goriildii.

Elyaf takviyeli polimer matrisli kompozit yapilarda elyaflarin ¢api, boyu, yonlenmesi,
mekanik 6zellikleri ve yiizey morfolojisi, elyaf matris ara ylizey bagi, 1slanabilirlik,
iiretim yontemleri, porozite olusumu, kiirlenme sartlar1 gibi parametreler mekanik

Ozellikleri dogrudan etkilemektedir (Fennessey and Farris 2004; Zucchelli ef al. 2011).

Elyaf capinin azalmasiyla birlikte mekanik 6zelliklerinin arttig1 bilinmektedir (Chew et
al. 2006; Lim et al. 2008; Pai et al. 2011). Elyaflar, kompozitlerde yiik tasiyan eleman
oldugundan dogal olarak bu artis kompozitlerin de mukavemetlerini arttirmaktadir
(Zhang et al. 2010). Uretilen nanoelyaflarin SEM goriintiilerinden yapilan incelemelerde
ENG6.6 ve EPVA nanoelyaflarin diger nanoelyaflarla karsilastirilmasi yapildiginda daha
diisiik caplarda oldugu ve daha homojen ¢ap dagilimi sergiledigi goriildii (Sekil 4.3, Sekil
4.5, Cizelge 4.3). Bu durum KN6.6 ve KPVA kompozit numunelerin mekanik
Ozelliklerini arttirici bir etki yaptigir gozlemlendi. EPVC nanoelyaflarin ¢aplarinin
nispeten diger nanoelyaflardan biiyiikk ve ¢ap Ol¢ii aralifinin genis bir skalada olmasi
(Sekil 4.6, Cizelge 4.3) bu nanoelyaflarla iiretilen KPVC kompozitlerin mekanik

Ozelliklerinin diistik ¢ikmasinda 6nemli bir rol oynadig: diisiintilmektedir.
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Sekil 4.11. KN6.6, KPAN, KPVA ve KPVC numunelerin ¢ekme testi sonrasi a) gerilme — birim
sekil degistirme grafigi, b) max. gerilme, ¢) % uzama, d) young’s modiilii ve e) statik tokluk
degerlerinin karsilagtirilmasi
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Cizelge 4.6. KN6.6, KPAN, KPVA ve KPVC kompozitlerin mekanik 6zellikleri

Mekanik Ozellikler
Max. Uzama  Young’s Statik  Yogunluk, Ozgiil Ozgiil
Numune gerilme, (%) modiild, tokluk p (g/cm?) max. young’s
o (MPa) E (GPa) (kJ/m?) gerilme modiilii
(o/p) (E/p)
KN6.6 38,04+£3,7  2,46+0,4 1,90 532+137 0,84 45,31 2,26
KPAN 27,81£6,4  1,30+0,3 2,22 20375 0,91 30,56 2,44
KPVA 34,97+6,2 1,63+0,3 2,40 320+108 0,90 38,86 2,67
KPVC 21,6749  1,19+0,2 1,82 146+57 1,01 21,46 1,80

Nanoelyaflarin yiizey morfolojileri incelendiginde EPAN ve EPVC nanoelyaflarin
yiizeylerinin diger nanoelyaflarla karsilastirildiginda nispeten daha piiriizlii bir yiizeye
sahip oldugu tespit edildi (Sekil 4.4, Sekil 4.6). Bu nanoelyaflarin yiizeyindeki
piriizliiliikkler epoksi reg¢ine ile daha 1yi yapismasina veya kuvvetli bir arayiiz olugsmasina
neden oldugu diisiintilmektedir. Bu durum ¢ekme gerilmesi altinda elyaf siyrilmasi (pull-
out) ve elyaf matris arayilizey ayrilmasi (debonding) gibi tokluk arttirma
mekanizmalarimin ¢aligmasini engelleyerek kompozit yapinin plastik sekil degistirme
kabiliyetini  dusiirdiigii  ve dolayisiyla toklugun diismesine neden oldugu

ongoriilmektedir.

Nanoelyaf ilaveli kompozitlerde elyaflarin epoksi matris ile zayif bir arayiizey bagi
olusturmasi, ¢ekme gerilmesi altinda nanoelyaflarin epoksi matristen siyrilmasina neden
olur. Bu siyrilmadan kaynakli elyaf cevresinde olusan bosluklar ve bu bosluklarin
cevresinde olusan gerilme yigilmalari, cekme gerilmesi altinda olusan enerjiyi yutarak
kirilma direncini yiikseltmis ve bundan dolay1 plastik deformasyonun artmasina sebep
olmustur. Ayn1 zamanda bu durum malzemenin toklugunun artmasina sebep olurken
cekme testi sonuglaria bakildiginda tokluk degerleri yliksek ¢ikmasina ragmen rijitlikleri
KPVA ve KPAN numunelerinden daha diisiik ¢iktig1 goriilmektedir (Sekil 4.11, Cizelge
4.6). Bu durumun EN6.6 nanoelyaflarin epoksi matrisle nispeten zayif arayiizey bagi
olusturmasi, nanoelyaflarin rijitliginin diisiik olmast ve c¢ekme gerilmesi altinda
nanoelyaflarin  matristen ayrilma ve siyrilma mekanizmalarinin sebep oldugu

distiniilmektedir.
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4.6. Kompozit Numunelerin Kirilma Yiizeylerinin SEM Analizi

Bu calismada KN6.6, KPAN, KPVA ve KPVC nanoelyaf takviyeli kompozit
malzemelerin ¢gekme testi sonras1 SEM goriintiileme ile makro ve mikro hasar analizleri
yapildi. Farkli nanoelyaf takviyelerin iiretilen kompozitlere mekanik ve hasar gelisimi
noktasinda etkileri incelendi ve hasar modlari tespit edildi. Bu ¢aligma neticesinde elyaf
farkliliklarinin  kompozitte olusturdugu farkli toklastirma mekanizmalarinin hasar
gelisimini etkiledigi goriildii. SEM analizi neticesinde; slinek kirilma yiizeyi, gevrek
kirilma yiizeyi, makro matris catlaklari, mikro matris ¢atlaklari, delaminasyon, elyaf
kirilmalari/kopmalari, araylizey ayrilmasi (debonding) ve elyaf siyrilma (pull-out) hasar
modlar1 tespit edilerek yorumlandi. Makro ve mikro hasar analizinde; kompozit
numunelerin ¢gekme testi sonrasi kirik yiizeylerinin SEM analizi gorselleri (Sekil 4.12,
Sekil 4.13, Sekil 4.14, Sekil 4.15), Sekil 4.11 ve Cizelge 4.6 ile birlikte degerlendirilerek

her bir elyaf takviye tiirii i¢in ayr1 ayr1 yorumlamalar yapildi.

Sekil 4.12 ve Cizelge 4.6 birlikte yorumlandiginda SEM makro hasar fotografinda ¢oklu
makro ve mikro catlaklarin olustugu, bu c¢atlaklarin numune igerisine dogru ilerleyerek
kaba bir kirilma yiizeyinin meydana geldigi goriilmektedir. EN6.6 nanoelyaflarla
takviyelendirilen kompozit numunede, elyaflar siinek bir davranis sergilemis ve hasar
gelisim mekanizmalarint olumlu yonde etkileyerek malzemenin 38,04 MPa mukavemeti
ile beraber 532 kJ/m? gibi yiiksek bir tokluk degerine ulasmasina sebep olmustur (Cizelge
4.6). KN6.6 numunesinin diger kompozit numunelere gore mukavemeti ve toklugu
yiiksek ¢ikmasina ragmen rijitliginin diisiik ¢ikmasi (1,90 GPa), EN6.6 nanoelyaflarin
kompozit icerisinde kopma esnasinda siinek bir davranis sergileyerek elyaf/matris ara
yiizeyinin erken kirilmasindan (debonding) kaynaklandig1 sdylenebilir. Sekil 4.12°de
daha yiliksek blyiitme oranlarindaki SEM goériintiilerine bakildiginda, kaba yiizey
icerisinde ince mikro matris catlaklarinin olustugu goriilmektedir. Olusan bu matris
catlaklarina daha yiiksek biiyiitme oranlarinda bakildiginda sadece numune yiizeyinde
kalmadigi, bununla birlikte numune igerisine dogru ilerledigi ve bu durumun toklugun

yiiksek ¢ikmasina sebep oldugu anlagilmistir.
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Sekil 4.12. KN6.6’ya ait cekme testi sonrasi kirik yiizeylerinin SEM goriintiileri
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Sekil 4.12°deki KN6.6 numunesinin kirik yiizeyi 10000x ve 20000x biiyilitme seviyesinde
incelendiginde kademeli catlak hasarmin olustugu ve bu catlak bolgesinde EN6.6
nanoelyaflarinin kopmadan 6nce debonding hasari ile beraber elyaf siyrilma (pull-out)
hasarma ugradigr tespit edilmistir. 35000x ve 50000x biiyiitme seviyesinde
nanoelyaflarin kopmadan Once plastik davranis sergileyerek debonding hasarini
hizlandirdigi ve koptuktan sonra elyaf formunun degistigi pull-out izlerinden
anlasilmistir. Elyaf formunun degismesi ve kopma sonrasi elyaf uglarinin kiireselleserek

bliylimesi elyaflarin plastik deformasyona ugradigini géstermektedir.

KPAN numunesi i¢in Sekil 4.11 ve Sekil 4.13 birlikte incelendiginde; makro SEM
analizinde ¢ekme sonrasi gevrek bir kirilma yiizeyinin olustugu ve belli bolgelerde
yilizeyde mikro matris ¢atlaklarinin meydana geldigi goriilmektedir. Olusan mikro matris
catlaklarinin EPAN nanoelyaflarini keserek numune igerisine dogru ilerledigi tespit
edilmistir. 10000x ve 20000x biiyiitme seviyesinde matris malzemede olusan gevrek
kirilmalarin elyaflarin da gevrek kirilmasi ile olusan yiizey piriizliilliglint diisiirdiigii
gorilmistiir. 35000x ve 50000x biiyiitme seviyelerinde yapilan hasar analizinde EPAN
elyaflarin EN6.6 elyaflardan farkli olarak yiizeylerinin piiriizlii olmas1 elyaf/matris ara
yiizeyini kuvvetlendirmistir. Bu durum debonding ve elyaf siyrilma hasarlarinin (pull-
out) azalmasia sebep olmustur. Elyaf/matris ara yiizeyi mukavemeti artan kompozit
malzemede, eksenel ve enine olusan elyaf hasarinin gevrek kirilma seklinde gerceklestigi
gorilmistiir. Debonding ve elyaf siyrilma hasarlarinin kompozit igerisinde lokal
bolgelerde siireksiz olarak gergeklestigi bu durumun da gevrek kirilmaya katki sagladig
anlagilmistir. S6z konusu hasar mekanizmalarindan kaynakli olarak KPAN numunesi
KN6.6 numunesi ile karsilastirildiginda rijitlikte artis (2,22 GPa) gergeklesirken tokluk
degerlerinde (203 kJ/m?) diisiise sebep olmustur (Cizelge 4.6).
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Sekil 4.11 ve Sekil 4.14 KPVA numunesi i¢in birlikte incelendiginde olusan gevrek
kirilma KPAN numunesinde olusan gevrek kirilmadan farkli olarak olugan makro ve
mikro matris ¢atlaklar ile birlikte delaminasyon hasarlarinin da olustugu goriilmektedir.
SEM analizinde net bir sekilde goriildiigii gibi olusan makro ve mikro ¢atlaklar numune
i¢ ylizeyine dogru tabakalar arasi catlaklar olusturarak ilerlemistir. Bu kompozit
numunesinde kullanilan mukavemetli EPVA nanoelyaflar, olusturduklar iyi bir
arayiizeyle tabaka i¢ci mukavemetleri artirmis ve catlaklarin tabaka igerisinde ilerlemesini
engelleyerek tabakalar arasina yonlendirmistir. KPVA numunesinde bu durum tabakalar
aras1 mukavemeti tabaka i¢i mukavemete kiyasla zayiflattig1 seklinde yorumlanabilir.
500x ve 1000x biiylitme SEM goriintiileri incelendiginde catlaklarin tabakalar arasinda
ilerleyerek delaminasyon hasarin1 gergeklestirdigi ve bu hasar neticesinde gergeklesen
kirilmanin tabakalarin siyrilmasi hasar1 ile sonug¢landigini gostermektedir. EPVA
nanoelyaflar, kompozit malzemede olusan tokluk mekanizmalarin1 gelistirerek KPVA
numunesinin tokluk degerini 320 kJ/m® ve rijitligini 2,4 GPa gibi yiiksek bir degere
tasimistir (Cizelge 4.6). Diger numuneden farkli olarak 5000x biiyiitmedeki SEM
gorlintiisii incelendiginde nanoelyaflarin {iretimi sirasinda olusan boncuklanmalarin
gerceklestirdigi hasar tipleri tespit edilmistir. 10000x ve 20000x biiyiitmedeki SEM
goriintiilerine bakildiginda ise tabaka icerisinde nanoelyaflarin plastik deformasyona
ugramaksizin ve formunda herhangi bir degisim olmadan gevrek bir kirilma sergiledigi
gorilmistiir. Tabaka icinde olusan hasarlarda kopan elyaflar debonding ve elyaf siyrilma
hasarina ugrasa da genellikle kopma sonrasinda matris igerisindeki eski konumlarinda
kaldiklar1 tespit edilmistir. 20000x ve 35000x biiyiitmelerdeki hasar analizlerinde
meydana gelen debonding, elyaf siyrilmasi ve elyaf kopma hasarlar1 net bir sekilde

gorilmektedir.
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KPVC numunesi i¢in Sekil 4.11 ve Sekil 4.15 birlikte yorumlandiginda olusan gevrek
kirilma diger numunelerden farkli olarak yar1 gevrek kirilma seklinde gerceklesmistir.
Makro SEM goriintiileri incelendiginde makro matris ¢atlaklarin bolgesel olarak birkag
yerde goriildiigii fakat mikro matris catlaklarin numune yiizeyinin genelinde olustugu
goriilmiistiir. KPVC numunesinde olusan hasar modlart KPAN numunesinde olusan hasar
modlarina benzese de PVC elyaf ¢aplarinin biiyiik ve degisken olmasi (Sekil 4.6), ayrica
iiretim esnasinda boncuklanmalarin olusmasi hasar gelisimini ve KPVC numunesinin
mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde etkiledigi tespit edilmistir. 5000x biiyiitmeli SEM
goriintiisiinde, mikro matris catlak gelisimi ve matris ile beraber elyaflarinda gevrek bir
kirilma sergiledigi goriilmektedir. 10000x ve 20000x biiyiitme goriintiilerinde debonding
hasarlar1 olugsa da elyaf siyrilma hasarlarinin olusmadig1 bunun aksine PVC elyaflarin
cap ve eksenel dogrultuda gevrek kirilma hasar1 seklinde koptugu goriilmiistiir. Ayrica
nanoelyaf {iretiminde olusan kararsiz boncuklanmalarin da kirilma yiizeyinde gevrek
olarak hasar gordiigii tespit edilmistir. KPVC numunesinde olusan bu olumsuz hasar
davraniglart numuneye ait biitiin mekanik 6zelliklerin diismesine sebep olmustur (Cizelge

4.6).

Genel olarak mikro ve makro hasarlar incelendiginde nanoelyaflarin caplari, cap
dagilimlari, yiizey piriizlilikleri gibi morfolojik 06zelliklerinin  yant  sira
1slanabilirliklerinin, rijitliklerinin ve siinekliklerinin kompozitlerin mekanik 6zellikleri
tizerinde 6nemli etkisi oldugu tespit edilmistir. Vakum infiizyon islemi ile nanoelyaflarin
iyl bir sekilde 1slatildigi goriilmiistiir. Ayrica nanoelyaflarin epoksi matris icerisinde
coziinmedigi ve morfolojik yapilarmi aynen korudugu SEM goériintiilerinden

anlasilmistir. Bu durum yapilan FTIR analizlerini (Sekil 4.7) desteklemektedir.
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Sekil 4.15. KPVC’ye ait cekme testi sonrasi kirik yiizeylerinin SEM goriintiileri



81

4.7. Kompozit Numunelerin Istatistiksel Analizi

Malzemelerin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi, tekrarlanabilir ve tutarli sonuglar
gerektirmektedir (Kirtay and Dispinar 2012). Malzeme 6zelliklerini tanimlayan
degiskenlerin, istatistiklerinin ve olasilik dagilimlarinin belirlenmesi, olasilik temelli
tasarim Ozelliklerinin gelistirilmesinde 6nemli bir rol oynamaktadir (Algam et al. 2002).
Giliniimiizde kompozit malzemelerin mekanik 06zelliklerinin istatistiksel nitelikte
degerlendirilmesi amaciyla 6nemli ¢calismalar yapilmaktadir (Gemi et al. 2018; Yazman
2018; Beylergil et al. 2019). Weibull dagilimi, miihendislik uygulamalarinda
materyallerin farkli alanlardan gelen ¢esitli verilerini (mekanik ve geometrik 6zellikleri
gibi) istatistiksel acidan karakterize etmek icin bir¢ok arastirmaci tarafindan tercih
edilmektedir (Zahedi ef al. 2007; Tiryakioglu and Campbell 2010; Alexopoulos et al.
2014; Gemi et al. 2017). Weibull analizlerinde, Weibull modiilii ile degerlendirmeler
yapilmakta ve test sonuglart bu modiille karsilastirilmaktadir. Weibull modiiliiniin ytliksek
olmasi, daha giivenilir sonuclarin elde edildigini ve yiiksek oranda yeniden
iretilebilirligin oldugunu gostermektedir (Tungay et al. 2017). Diisiik bir modiil degeri
ise verilerin yiiksek bir degiskenlikte oldugunu ifade etmektedir (Zeng et al. 2016).

Bu calisma kapsaminda KN6.6, KPAN, KPVA ve KPVC kompozitlerin ¢cekme testleri
sonrasinda elde edilen mekanik Ozellikleri (maksimum gerilme ve statik tokluk)
kullanilarak yapisal kararhiliklarini, glivenilirliklerini  ve tekrarlanabilirliklerini
degerlendirmek amaciyla istatistiksel analizler yapildi. Bu analizlerde test sonuglarmi
istatistiki agidan karakterize etmenin en yaygin ve en kolay yolu olan grafik teknikleri
kullanildi. Bu tekniklerle veri degiskenleri ve Weibull dagilimi grafikleri olusturuldu ve
yorumlandi. Ayrica her bir kompozit numunenin mekanik 6zelliklerine karsilik gelen

spesifik verileri elde edilmis ve Cizelge 4.7°de verilmistir.
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Cizelge 4.7. KN6.6, KPAN, KPVA ve KPVC numunelerinin maksimum gerilme ve
tokluk degerlerinin spesifik verileri

Numune Deney tekrar Maksimum  Minimum  Ortalama Weibull
sayisi deger deger deger modiilii
(MPa) (MPa) (MPa)
KNG6.6 12 42,36 31,00 38,0423 11,732
Maksimum — gpaN 11 34,01 12,63 27,8142 3,890
gerilme KPVA 12 42,75 22,20 34,9754 6,234
KPVC 10 26,57 10,00 21,6736 3,992
Numune Deney tekrar Maksimum  Minimum  Ortalama Weibull
sayisi deger deger deger modiilii
(kJ/m?) (kJ/m?) (kJ/m?)
KN6.6 12 738 302 532,692 4,102
Tokluk KPAN 11 289 36 203,667 1,870
KPVA 12 488 151 320,154 3,195
KPVC 10 231 37 146,091 2,240

Kompozit numunelerin maksimum gerilme degerlerinin veri degiskenleri grafigi Sekil
4.16a’da  verilmistir.  Istatistiksel ~ agidan  veri  degiskenleri  grafiklerinin
degerlendirilmesinde, gorsel olarak incelemenin yaninda sayisal veriler arasindaki
ortalama degisim miktarlarina da bakilmas1 gerekmektedir. Buna goére veri degiskenleri
grafigi incelendiginde KN6.6 numunesine ait maksimum gerilme verilerinin daha dar bir
aralikta degiskenlik gosterdigi tespit edildi. Bu durumu sirasiyla KPVA, KPVC ve KPAN
numunelerinin takip ettigi goriildii. KPVC ve KPAN numunelerinde en kiigiik gerilme
degerlerinin ~ biiylik  sapmalarla  sonuglanmasinin  iiretimden  kaynaklandigi
diisiintilmektedir. Cizelge 4.7 ile veri degiskenleri grafigi beraber incelendiginde biitiin
kompozit numunelerde ortalama gerilme degerlerinin maksimum degerlere yakin oldugu
ve genellikle verilerin bu bolgede yogunlastigi goriildii. Maksimum gerilme verilerinin
Weibull istatistiksel analiz sonucunda elde edilen Weibull dagilim1 grafigi Sekil 4.16b’de
Weibull modiilii degerleri ise Cizelge 4.7°de verilmistir. Weibull modiilii degerlerine
bakildiginda KN6.6 numunesinin 11,732 ile en yliksek modiile sahip oldugu ve
sonrasinda 6,234 ile KPVA numunesinin geldigi gorildi. KPAN ve KPVC
numunelerinin Weibull modiillerinin (3,890-3,992) birbirine ¢ok yakin ¢iktigi ve KN6.6

numunesine gore oldukea kiiciik olduklari tespit edildi.
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Sekil 4.16. Kompozit numunelerin maksimum gerime degerlerinin a) veri degiskenleri
ve b) Weibull dagilimi grafigi

Sekil 4.17°de KN6.6, KPAN, KPVA ve KPVC numunelerinin statik tokluk degerlerinin
veri degiskenleri ve Weibull dagilimi grafikleri verilmistir. Veri degiskenleri ile ilgili
yukarida bahsi gegen durum bu grafikte daha net bir sekilde goriilmektedir. Ornegin bu
grafikte gorsel olarak en biiylik sayisal degisim araligi KN6.6 numunesinde (302-708
kJ/m?) goriilmesine ragmen veriler arasindaki ortalama degisim orani en diisiik bu
numunede tespit edildi. Bu durum Weibull dagilim grafigi ve Weibull modiili ile
paralellik gostermektedir. Diger numunelerin Weibull modiilii degerlerine bakildiginda
biiyiikten kiigiige KPVA (3,195), KPVC (2,240), KPAN (1,870) numunelerinde
siralandig1r goriildii. Cizelge 4.7°deki statik tokluk verileri ile Sekil 4.17a’daki veri
degiskenleri beraber incelendiginde biitlin kompozit numunelerde statik tokluk

verilerinin ortalama degerleri ile maksimum degerler arasinda yogunlastigi tespit edildi.
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Sekil 4.17. Kompozit numunelerin statik tokluk degerlerinin a) veri degiskenleri ve b)
Weibull dagilimi grafigi

Kompozit numunelerin maksimum gerilme ve statik tokluk verileri kullanilarak yapilan
istatistiksel analizlerde benzer sonuclar elde edildi. Ozellikle numunelere ait Weibull
modiilleri her iki durumda da biiyiikten kiiciige aymi siray1 (KN6.6, KPVA, KPVC,
KPAN) izledigi goriildi (Cizelge 4.7). Yiiksek Weibull modiilii, sonuglarin daha
giivenilir ve tekrarlanabilir oldugunu gostermektedir. Buna istinaden en yiliksek modiile
sahip KN6.6 numunesinin diger kompozit numunelere gére daha kararli ve tekrarlanabilir
oldugu sonucuna varildi. EN6.6 nanoelyaflarin cap dagiliminin (Sekil 4.3) ve
yonlenmelerinin birbirine yakin olmasi KN6.6 numunesinin daha kararli davranmasina
neden oldugu diisiiniilmektedir. Maksimum gerilme degerleri KN6.6 ile birbirine yakin
olan KPVA numunesinin Weibull modiilii KN6.6’ya gore daha diistik ¢ciktigi goriildii. Bu
durumun EPVA nanoelyaflarin ¢cap dagilimindaki kiiciik degisimlerden (Sekil 4.5) ve
eser miktarda boncuk olusumundan kaynaklandig: seklinde yorumlanabilir. Istatistiksel
analiz ¢aligmalarindan en kararsiz sonuglarin KPAN ve KPVC numunelerinden elde
edildigi sonucuna varildi. Bu numunelerin takviye elemanlar1 olan EPAN ve EPVC
numunelerinin morfolojik yapilar1 incelendiginde (Sekil 4.4, Sekil 4.6) elyaflarin

caplarinin biiyiik ve dagilimlarinin genis bir aralikta olmasi ile beraber yiizeylerinin
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puriizli oldugu goriildi. KPAN ve KPVC numunelerinin kararsiz bir durum
sergilemesinin bu morfolojik yapilardan ve farkli elyaf yonlenmelerinden kaynaklandigi
distintilmektedir. Sekil 4.16, Sekil 4.17 ve Cizelge 4.7 beraber incelendiginde kompozit
numunelerin tekrarl deneyler sonucunda elde edilen maksimum gerilme ve statik tokluk
verilerinin agirlikli olarak ortalama degerlerin iizerinde oldugu tespit edildi. Daha sonraki
yapilacak deneylerde bu aralikta sonuglarin ¢ikmasi beklenmektedir. Istatistiksel analiz
caligmasi neticesinde daha giivenli, kararli ve tekrarlanabilir bir iirlin i¢in yapilan
testlerden elde edilen verilerin istatistiksel olarak degerlendirilmesinin gerektigi

sonucuna ulasildi.
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5. SONUC ve ONERILER

Bu ¢alismada nano boyuttaki ¢aplara sahip elyaflarin polimer matrisli kompozitlerde
birincil takviye elemani olarak kullanilmasi ile ilgili deneysel bir arastirma yapildi. Buna
istinaden ilk olarak elektro-egirme teknigiile N6.6, PAN, PVA, PVC ve PVP olmak {izere
bes farkli polimerden nanoelyaflar elde edildi. Sonrasinda elde edilen bu nanoelyaflar ve
epoksi regine kullanilarak vakum inflizyon teknigi ile elyaf takviyeli polimer matrisli
kompozitlerin imalati gergeklestirildi. Bu kompozitlerin ¢ekme testleri yapilarak mekanik
Ozellikleri belirlendi. Nanoelyaflarin morfolojileri ve kompozitlerin ¢ekme testleri
sonucu olusan kirik yiizeyleri SEM ile incelendi. Numunelerin molekiiler ve termal
analizleri, FTIR, DSC ve TGA teknikleri ile yapildi. Ayrica mekanik O6zellikler
kullanilarak {iretilen kompozitler istatistiksel acidan degerlendirildi. Yapilan ¢aligmalar

neticesinde elde edilen sonuglar asagida sunuldu:

e Elektro-egirme yontemi ile nanoelyaf iiretiminde literatiir arastirmalar1 baz alinarak
yapilan 6n denemeler sonucunda optimum sistem parametreleri belirlendi ve bu
parametreler ile nano boyutta elyaflar elde edildi.

e FElde edilen nanoelyaflarin morfolojik 6zelliklert SEM ile incelendi. Elektro-egirme
ile tiretilen N6.6, PAN, PVA, PVC ve PVP polimer nanoelyaflarin ortalama
caplarinin sirasiyla 327+43 nm, 482+47 nm, 240+45 nm, 744£118 nm ve 802+64
nm oldugu tespit edildi. Nanoelyaflar icerisinde en homojen ve dar bir cap
dagilimina sahip olan nanoelyaflarin N6.6 polimerinden elde edildigi goriildi.

e Vakum infiizyon teknigi kullanilarak birbiri iizerine istiflenmis on katmanlh
nanoelyaflar epoksi recine ile basarili bir sekilde 1slatildi. Her bir nanoelyaf tiirii
icin iiretim {icer kez tekrar edildi. Uretimler sonucunda PVP haricindeki tiim
nanoelyaflardan kompozit yapilar elde edildi.

e PVP nanoelyaflarin 1slatilmasi ve akabinde gergeklesen kiirlesme isleminden sonra
epoksinin seffaf goriintiisii ile ayn1 olan ince ve oldukga gevrek bir yapi elde edildi.
Bu yapmin enine kesitinden yapilan SEM analizlerinde yap1 igerisinde PVP
nanoelyaflarin olmadigi goriildii ve epoksi matris i¢inde ¢Oziindiigli sonucuna

varildi. Bu duruma istinaden PVP polimeri ile ¢alismanin amacina uygun bir
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sekilde nanoelyaf takviyeli kompozit yap1 olugsmadigi i¢in diger mekanik testler ve
analiz islemleri bu malzemeye uygulanmadi.

FTIR analizleri sonucunda numunelerin kimyasal yapilar1 arastirildi ve fonksiyonel
gruplari belirlendi. Nanoelyaflarin kendilerini olusturan polimerlerin karakteristik
piklerini tasidig1 goriildii. Elyaflarda goriilen farkli piklerin ¢oziicli veya ortam
sartlarindan  kaynaklanabilecegi sonucuna varildi. Kompozit numunelerin
spektrumlarinda bu numuneleri olusturan saf epoksinin ve nanoelyaflarin
karakteristik piklerinin olustugu yeni piklerin olusmadig tespit edildi. Bu durum
kompozitleri olusturan bilegenlerin kimyasal niteligini aynm1 sekilde korudugu ve
birbirleri ile sadece fiziksel etkilesimde oldugu sonucuna ulasildu.

Nanoelyaflarin, kompozitlerin ve saf epoksinin DSC analizlerinden elde edilen
grafiklerden numunelere ait 7y, T, ve AH degerleri belirlendi. Oda sicaklig
sartlarinda kiirlestirilen saf epoksi ile kompozit numunelerin 7, degerlerinin
yaklasik 65°C civarinda ve birbirine yakin oldugu goriildii. 7,, degerlerinin ise
KN6.6 numunesi ile saf epoksinin ayni oldugu KPAN, KPVA ve KPVC
numunelerinin saf epoksiden sirasiyla yaklasik % 4, 35 ve 24 daha diisiik oldugu
tespit edildi.

TGA analizleri sonucunda nanoelyaflarin, kompozitlerin ve saf epoksinin 7, Tus,
Tus, Tu degerleri ve 800°C’deki komiirlesme miktarlart belirlendi. Nanoelyaflar
arasinda en 1yi termal kararlili§in tek asamada bozunma gosteren EN6.6’da oldugu
tespit edildi. EPAN, EPVA ve EPVC numunelerinin kademeli olarak bozundugu
goriildii. Kompozit numunelerin matris bileseni olan saf epoksi tek asamada
bozunarak % 89,2 kiitle kaybma ugradig: tespit edildi. Saf epoksi ile kompozit
numuneler karsilastirildiginda, KN6.6’nin diger kompozit numunelere gére daha
kararli yapida ve saf epoksi ile benzer termal davraniglar sergiledigi goriildii. KPAN
numunesi saf epoksiye gore daha genis sicaklik araliginda ve tek asamada bozunma
gosterirken, KPVA ve KPVC numuneleri ise blinyesinde bulunan elyaflarin termal
davraniglarindan etkilendigi tespit edildi.

Cekme testleri sonucunda elde edilen verilerin ortalamasi alinarak KN6.6, KPAN,
KPVA, KPVC kompozit numunelerinin maksimum gerilme degerlerinin sirasiyla

38,04 MPa, 27,81 MPa, 34,98 MPa, 21,67 MPa oldugu tespit edildi. Kompozitlerin
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ortalama mukavemet degerlerine gore maksimum gerilme, % uzama ve tokluk
acisindan en yiiksek degerlerin KN6.6 numunesinde, young’s modiilleri agisindan
ise KPVA numunesinde goriildii. Buna karsin en diisiik mekanik 6zellikler KPVC
numunesinden elde edildi.

KPVC ile kiyaslama vyapildiginda, sirasiyla KN6.6, KPVA ve KPAN
numunelerinin, maksimum gerilme agisindan % 75, 61 ve 28, yiizde uzama
acisindan % 106, 37 ve 9, young’s modiilii agisindan % 4, 32 ve 22, tokluk agisindan
ise % 264, 120 ve 39 daha fazla degerler sergiledigi goriildii.

Kompozit numunelerin ¢ekme testi sonrast yapilan SEM analizlerinde, elyaf
farkliliklarinin kompozitte olusturdugu farkli toklastirma mekanizmalarinin hasar
gelisimini etkiledigi belirlendi. Vakum inflizyon yontemi ile nanoelyaflarin iyi bir
sekilde 1slatildigi goriildii. Ayrica epoksi matris igerisinde nanoelyaflarin
morfolojik yapilarin1 aynen korudugu ve birbirleri arasinda kimyasal etkilesim
olmadig1 sonucuna varildi.

Nanoelyaflarin mekanik 6zelliklerinin yani sira ¢aplari, ¢ap dagilimlari, yiizey
ptriizliiliikkleri gibi morfolojik 6zelliklerinin de kompozit numunelerin mekanik
Ozellikleri {izerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu goriildii.

Kompozit numunelerin maksimum gerilme ve statik tokluk verileri kullanilarak
yapilan istatistiksel analizlerde benzer sonuglar elde edildi. Ozellikle numunelere
ait Weibull modiilleri her iki durumda da biiylikten kiigiige ayni siray1 (KN6.6,
KPVA, KPVC, KPAN) izledigi goriildi. En yiiksek modiile sahip KN6.6
numunesinin diger kompozit numunelere goére daha giivenilir, kararli ve
tekrarlanabilir oldugu sonucuna varildi. Kompozitlerin takviye elemanlari olan
nanoelyaflarin morfolojik 6zelliklerinin numunelerin kararli davraniglari iizerinde
etkili oldugu gorildii.

Yapilan tekrarli deneyler sonucunda elde edilen maksimum gerilme ve statik tokluk
verilerinin agirlikli olarak ortalama degerlerinin tizerinde yogunlastigi tespit edildi.
Deneylerin bir daha tekrarlanmasi durumunda mekanik 6zelliklerin bu aralikta
ctkmast muhtemeldir. Yapilan testlerden elde edilen verilerin istatistiksel olarak
degerlendirilmesiyle daha giivenli, kararli ve tekrarlanabilir {riinler elde

edilebilecegi sonucuna varildu.
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e Yapilan tiim ¢alismalar sonucunda; en 1yi mekanik 6zellikler (maksimum gerilme,
% uzama, statik tokluk) ile daha giivenli, kararli ve tekrarlanabilir sonuglar, tek
bicimli, silindirik kesitli, diizgiin, piiriizsiiz, boncuksuz ve 327+43 nm ortalama ¢ap
degerine sahip EN6.6 nanoelyaflarla takviye edilen KN6.6 kompozit numunesinden

elde edildi.

Oneriler

Daha sonraki ¢aligmalara yapilacak oneriler asagidaki sekilde siralanabilir:

e Daha fazla sayida nanoelyaf katmani igeren polimer kompozitlerin mekanik
ozelliklerinde olusabilecek degisimler incelenebilir. Ayrica elde edilen
kompozitlere ¢cekme testi haricinde farkli mekanik testler uygulanabilir.

e Bu calismada, rastgele yoOnlenmis nanoelyaflar kullanilarak kompozitler
tiretilmistir. Buna karsin farkl elektro-egirme sistemleri ile hizalanmis nanoelyaflar
uretilebilir ve degisik acilarda (0°, 45° 90° gibi) bu nanoelyaflar dizilerek
kompozitler elde edilebilir.

e Farkli mekanik 6zelliklere sahip polimer nanoelyaflar ile ¢esitli varyasyonlarla
takviyelendirilen = polimer  matrisli  kompozitler  iizerine  arastirma
gerceklestirilebilir.

e Kompozitlerde yiikii tagiyan eleman elyaflardir. Bu yiizden takviye bileseni
giiclendirmek amaciyla nanoelyaflarin iiretimi esnasinda karbon tiip vb. katkilar
kullanilabilir ve katkili nanoelyaf ile elde edilen polimer kompozitlerin mekanik
ozellikleri aragtirilabilir.

e Farkli regine sistemleri kullanilarak vakum infiizyon ile nanoelyaflarin
islatilabilirlikleri incelenebilir. Kompozitlerin elde edilmesi durumunda ise bu
recinelerin mekanik 6zelliklere olan etkisi arastirilabilir.

e Mekanik testlerin yaninda bu malzemelerin titresim analizleri gergeklestirilebilir.

e Sayisal ¢alisma yapilarak nanoelyaf takviyeli polimer matrisli kompozitlerin sonlu
elemanlar yontemi ile modellenmesi ve simiilasyonu {izerine arastirmalar

gergeklestirilebilir.
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