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SiLIKA — FENOLIK KOMPOZITLERIN URETIiMi VE
KARAKTERIZASYONU

OZET

Silika-fenolik kompozitler, agirlikga % 95 — 100 arasinda silisyum dioksit (SiO,)
icerigine sahip pekistiriciler ile termoset esasli polimerik bir recine tiirii olan fenolik
recinenin makroskobik birlesimi neticesinde meydana gelen ileri teknoloji
malzemeleridir. Ik olarak 1961 yilinda Amerikan Ulusal Uzay Arastirma Merkezi
(NASA) tarafindan Apollo uzay mekigi i¢in ablatif 1s1 kalkani malzemesi olarak
gelistirilen silika-fenolik kompozitler, sahip olduklar iistiin termal, mekaniksel ve
termo — mekaniksel 6zellikler nedeniyle giinlimiizde havacilik, savunma, elektronik
gibi degisik sektorlere iliskin farkli uygulama alanlarinda kullanilmaktadir. Ancak,
silika-fenolik kompozitlerin 6zellikle savunma ve havacilik sektorleri ile ilgili
uygulamalarinin (roket/fiize sistemlerinde motor govdesi, alev tiipii ve liile
parcalarinda) stratejik Oneme haiz alanlar olmasi, bu malzeme tiiriiniin tretim
kosullar1 ve malzeme 6zelliklerine iligkin literatiirde oldukg¢a sinirli miktarda bilgiye
ulagilabilmesine yol agmaktadir.

Gergeklestirilen doktora tez calismasi kapsaminda temel olarak, silika-fenolik
kompozitlerin basingli kaliplama teknigi ile {retimi i¢in uygun kiirleme
parametrelerinin belirlenmesi ve kompoziti olusturan bilesenler ile ilgili kumasg fiber
alan yogunlugu, kumas fiber yonlenmesi, kompozit yapisina ilave edilen karbon
nanotiip ve amorf karbon katkilar1 gibi parametrelerin silika-fenolik kompozitlerin
mekaniksel ve termal 6zellikleri tizerindeki etkilerinin incelenmesi amaglanmustir.
Bu amag¢ dogrultusunda gerceklestirilen deneysel calismalarda matris malzemesi
olarak havacilik ve savunma sanayi uygulamalari i¢in 6zel olarak gelistirilmis, resol
tiirde fenolik recine (SC1008), takviye malzemesi olarak da yiiksek silikali fiberler
ile dokunmus 6rgii kumaslar kullanilmistir. Silika-fenolik kompozitlerin {iretiminde,
yiiksek fiber hacim orani ve diisiik bosluk icerigi istenen kompozit parcgalarin
uretiminde siklikla tercih edilen yontemlerden biri olan basinghi kaliplama teknigi
tercih edilmistir. Basingl kaliplama teknigi kapsaminda; farkli istiflenme siralarinda
dizilmis olan regine emdirilmis kumas katlari, jellesme olarak bilinen kurutma
islemine tabi tutulduktan sonra sicak pres icerisinde kaliplanmistir.

Termoset esasli kompozitlerde son iirlin 6zellikleri, basta kompoziti olusturan
bilesenler ve bu bilesenler i¢in uygun iiretim tekniginin se¢imi ile dogrudan
iligkilidir. Kompozit bilesenleri ile ilgili dikkat edilmesi gereken en Onemli
hususlardan bir tanesi matris malzemesinin kiirleme davranisidir. Kiirleme,
polimerizasyonu tamamlanmamis termoset esasli bir polimerin sicaklik ve/veya
basing ve/veya katalizor gibi etkiler neticesinde stabil ve ii¢ boyutlu bir ag yapisina
geemesi olarak tanimlanmaktadir. Kiirleme isleminin dogru kosullar altinda
gerceklestirilmesi, yliksek ¢apraz bag yogunluguna sahip, yapisinda diisiik
miktarlarda kalinti gerilme ve porozite bulunduran kompozit pargalarin iiretimi igin
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biiyilk 6nem teskil etmektedir. Bu sebeple silika-fenolik kompozitler ile ilgili
deneysel caligmalara basinglt kaliplama teknigi i¢in uygun ideal kiirleme
parametrelerinin belirlenmesine yonelik arastirmalar ile baglanmistir. Sicaklik, siire,
basing vb. gibi kiirleme parametrelerinde kontrollii bir sekilde gergeklestirilen
degisimlerin, kompozit malzemenin spesifik bir mekaniksel 6zelligi {izerindeki
etkisinin saptanmasi esasina dayanan mekaniksel analiz tekniginin kullanildig
deneysel c¢alismalarda, farkli kiirleme sicakliklarinin (125 — 205 °C), kiirleme
stirelerinin (1 — 8, 24 saat), kiirleme basinglarinin (8, 50, 150 ve 400 bar) ve vakum
isleminin (0,2 — 1 bar) silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme mukavemeti, ¢ekme ve
egme modiili gibi fiber hakim mekaniksel 6zellikler ile basma mukavemeti, egme
mukavemeti ve sertlik (Shore D) gibi matris hakim mekaniksel 6zelliklerini ne yonde
degistirdigi tespit edilmistir. Mekaniksel testlerden elde edilen sonuglara gore, silika-
fenolik kompozit laminelere 165°C’de, 400 barlik basing altinda 1 saatlik stireyle
uygulanan kiirleme isleminin, arzu edilen mekaniksel 6zelliklere ulasilmasi agisindan
yeterli oldugu sonucuna varilmastir.

Kompozit bilesenleri ile ilgili dikkat edilmesi gereken bir diger 6nemli hususta
kompozit iiretiminde kullanilacak olan takviye malzemesinin tiirii ve seklidir.
Bilindigi iizere giliniimiizde kompozit iiretiminde kullanilan farkli tiir ve formlara
sahip ¢ok sayida takviye malzemesi bulunmaktadir. Siirekli ipliklerin farkli ag1 ve
stiralarda birbiri i¢inden ge¢mesi sonucu olusan 6rgii kumaslar, farkli deformasyon
dogrultular i¢in dengeli bir mekaniksel performans beklenen kompozit uygulamalar
icin en ¢ok tercih edilen takviye malzeme formlarindan biridir. Ancak, orgii
kumaglarin diger takviye formlarina kiyasla olduk¢a karmasik bir geometriye sahip
olmasi, bu kompleks geometriyi olusturan ve kompozit malzemelerin mikro ve
makro-mekaniksel 6zelliklerini dogrudan kontrol eden 6rgii parametreleri ile ilgili
cok sayida deneysel calismanin ortaya c¢ikmasina neden olmaktadir. Doktora tezi
kapsaminda gergeklestirilen bir diger grup calismada, kumas alan agirligir ve iplik
yonlenmesi gibi farkli orgli parametrelerinin silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme,
basma, egme ve sertlik gibi farkli mekaniksel oOzellikleri T{zerindeki etkisi
incelenmistir. 180, 300, 600 g/m2 kumas alan agirligina sahip ii¢ farkli dokuma
tiirlintin kullanildig1 deneysel calismalarda, artan kumas alan agirligi ile birlikte
silika-fenolik kompozitlerin sertlik disindaki tiim mekaniksel 6zelliklerinde belirgin
bir artis gergeklesmistir. Bir diger kumas parametresi olan iplik yonlenmesinin
kompozitlerin mekaniksel 06zellikleri {izerindeki etkisinin incelendigi deneysel
calismalarda ise farkli istiflenme siralarinda tabakalandirilan ([(0,90)]11s, [(+45)]11s,
[(0,90)/(= 45)]115) silika fenolik kompozitler igerisinde en 1yi ¢cekme, basma ve egme
ozelliklerine deformasyon yoniinde daha fazla iplik bulunan [(0,90)]11s istiflenme
sirasina sahip silika-fenolik kompozitlerde ulagilmistir.

Termoset esaslt kompozitlerin son {irlin performanslar1 iizerinde etkisi olan
parametrelerden bir digeri de kompozit yapisi igerisine gergeklestirilen nano ve
mikron boyuttaki katkilardir. Matris malzemesi olan recine ile dogrudan karistirma
veya takviye malzemesi yiizeylerinde gergeklestirilen biiyiitme/biriktirme islemleri
neticesinde gerceklestirilen bu katkilarin kompozit yapist icerisinde homojen bir
sekilde dagitilmasi, arzu edilen malzeme oOzelliklerinin elde edilmesi agisindan
olduk¢a 6nemlidir. Doktora ¢alismasinda, matris malzemesi olan fenolik reginenin
icerisine gerceklestirilen ¢cok duvarli karbon nanotiip katkisinin ve yiiksek silikali
pekistirici yiizeylerinde biriktirilen pirolitik karbonun silika-fenolik kompozitlerin
mekaniksel 6zellikleri lizerindeki etkisi incelenmistir. Mekanik testlerden elde edilen
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sonuglara gore silika-fenolik kompozitlerin yapisina gerceklestirilen agirlikga
%0,1’lik karbon nanotiip katkisi, ¢ekme mukavemetinde %17, basma ve egme
mukavemetlerinde %5°lik bir artis saglarken, kumas yiizeylerine biriktirilen amorf
yapili karbonun kompozit yapisina girmesiyle birlikte meydana gelen zayif
fiber/matris arayiizey bagina bagli olarak basta basma ve egme mukavemeti olmak
tizere, silika-fenolik kompozitlere ait tiim mekaniksel 6zelliklerde biiyiikk oranda
diistisler meydana gelmistir.

Silika-fenolik kompozitleri olusturan bilesenler ile ilgili farkli varyasyonlarin
mekaniksel 0Ozellikler {izerindeki etkisinin tayin edilmesinin ardindan, ayni
varyasyonlarin silika-fenolik kompozitlerin uygulama alanlari agisindan 6nem arz
eden bir diger malzeme 0&zelligi olan termal oOzellikler iizerindeki etkisinin
belirlenmesine yonelik calismalara gecilmistir. Bu amag¢ dogrultusunda yine
uluslararas1 standartlardaki kosullara uygun sekilde iiretimi gergeklestirilen silika-
fenolik test kuponlarina uygulanan ¢esitli 1s1l testler sonucunda, kompozitlerin basta
ablatif 6zellikleri olmak ftizere, termal iletkenlik ve termal genlesme performanslari
incelenmistir. Silika-fenolik kompozitlerin ablatif 6zelliklerinin incelendigi 1s1l
testlerde (statik 1s1 akisi, dinamik 1s1 akisi) en iyi performansi yilizeylerinde pirolitik
karbon biriktirilmis silika kumaglar ile iretilmis olan kompozit numuneler
gosterirken, kompozit iiretiminde kullanilan oOrgli kumaslarin artan fiber alan
agirligiyla birlikte, kupon arkasi sicakliklarda artis tespit edilmistir. Silika-fenolik
kompozitlerin {iretimi sirasinda matris igerisinde yapilan agirlikca %0,1°lik ¢ok
duvarli karbon nanotiip ilavesinin ise ablatif 6zelliklerde fark edilir bir etkiye neden
olmadig1 belirlenmistir. Lazer Flas teknigi kullanilarak gerceklestirilen ve kompozit
numunelere dik ve paralel olmak iizere iki farkli yonde uygulanan termal iletkenlik
testlerinde, takviye malzemesi olarak kullanilan silika dokumalarin fiber alan
yogunluklarinin artmasi ile birlikte termal iletkenlik ve termal difiizivite degerlerinde
artts meydana gelmistir. Karbon nanotiiplerin ve amorf karbonun kompozit yapisina
girmesi ile birlikte silika-fenolik kompozitlerin termal iletkenlik ve termal diflizivite
degerlerinde, karbonun yiiksek termal iletkenliginden kaynakli artis gézlemlenmistir.
Uretilen kompozitlerin termal genlesme 6zelliklerinin  belirlenmesi amaciyla
gerceklestirilen dilatometrik analizlerde, numune boylarinda % 0,05 ile %1 arasinda,
kompozit icerisindeki kumas tiirii ve kumas yonlenmelerine bagli ¢ekilmeler tespit
edilmistir.

Gergeklestirilen kapsamli  deneysel ¢aligmalar neticesinde, stratejik olarak
nitelendirilen uygulamalarda kullanilmasi nedeniyle millilestirilmesi zaruri ileri
teknoloji malzemelerinden biri olan silika-fenolik kompozitlerin iiretimleri basingl
kaliplama teknigi kullanilarak basariyla gerceklestirilmis olup, kompoziti olusturan
bilesenler ile ilgili farkli varyasyonlarin mekaniksel ve termal 6zellikler tizerindeki
etkileri belirlenmistir. Deneysel ¢alismalardan elde edilen sonuglar literatiirde konu
ile ilgili verilmis kisith bilgi ile karsilastirildiginda, doktora tezi kapsaminda
savunma ve uzay endistrilerine ait kritik uygulamalarda kullanilabilecek nitelikte
istiin mekaniksel ve ablatif performansa sahip silika-fenolik kompozitlerin
gelistirildigi goriilmektedir.
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PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF SILICA-PHENOLIC
COMPOSITES PREPARED WITH COMPRESSION MOLDING METHOD

SUMMARY

Silica-phenolic composites are advanced materials that have a wide range of
applications in different industries, particularly aviation and aerospace fields, due to
their superior mechanical, thermal and thermo-mechanical properties. The first
studies related to silica-phenolic composites were performed by the National
Aeronautics and Space Administration (NASA) for protecting the metallic airframe
of the Apollo spacecraft from the high heat fluxes during re-entry into the Earth’s
atmosphere. Today, silica-phenolic composites are widely used for thermal insulation
of engine blocks and nozzle parts of low-orbit small satellites and rocket/missile
systems. Since silica-phenolic composites are used in sensitive areas, only very
limited information regarding the manufacturing parameters and material properties
is available in the existing literature.

In the scope of the present doctoral thesis, effects of the process and system
parameters on the physical, mechanical and thermal properties of the silica-phenolic
composites manufactured via compression molding technigque were investigated.

Among the process parameters, we investigated the curing parameters included
curing temperature, time, pressure and vacuum treatment. The system parameters
investigations include the effects of fabric fibre areal weight, fabric orientation and
the effect of carbon nanotube and amorphous carbon addition to the composite
structure on the mechanical and thermal properties of the silica phenolic
composites.To carry out those investigations, a heat reactive resol type phenolic resin
(SC1008) specially developed for aviation and defense applications and high silica
fabrics (% SiO, > 95) were used in the experiments. The production of silica
phenolic composites were carried out by compression molding technique which is
extensively used for manufacturing composite parts requiring specific properties
such as high fiber —volume- ratio and low porosity. During the compression molding
technique, resin-impregnated fabric layers with various lay-up sequences were
subjected to heat treatment up to gel point and then formed in a hot press.

The final composite product’s properties are directly related to both the selection of
suitable composite constituents and to the choice of a suitable and optimum
production method. Another important parameter to consider for the production of
composites is the curing behavior of the matrix material. Curing is defined as the
transition of a polymeric material, which has not completed its polymerization
process, to a stable, three-dimensional network form with application of heat and/or
pressure and/or catalyzing elements. To realize an ideal curing process under desired
conditions is extremely significant for producing composite parts having high cross-
linked matrices, with low residual stress and strain between the reinforcement and
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matrix materials, also low amount of voids. Therefore, many different models, which
are concerning the identification of optimal cure cycle, are derived from different
analytical techniques and have been reported in the literature. Mechanical testing is
one of the most common and conventional technique for determination of the cure
performance of the polymer matrix composites. This technique is based on the
measurement of a specific mechanical property of composite such as tensile strength,
fracture toughness etc. versus different cure conditions (temperature, time, pressure
etc). The optimum cure period is selected as according to elapsed time at which the
composite reaches the maximum strength value at a given curing temperature.
Hence, this study focused on understanding the effect of curing temperature, time,
pressure and vacuum on the tensile, compressive, flexural and hardness properties of
the high silica-phenolic composites and obtaining an optimal curing condition for the
hot pressing production method.

The results from mechanical tests showed that when a silica phenolic composite
laminate is cured for 1 hour under 400 bar pressure at 165°C the optimum
mechanical properties can be obtained. Another important point to consider in
composite production is the choice of the reinforcement material. As it is known,
there are various types and forms of reinforcement materials used in today’s
composite materials. Woven fabrics, made from the interlacing continuous yarns
with different angles and sequences are highly suitable for composite applications
where a homogeneous mechanical response is expected when loads are applied under
various deformation directions. Since woven fabrics, compared to other
reinforcement materials, have a more complex geometry, there are a lot of
experimental works on the effects of this complex geometry to the micro and macro
mechanical properties of the composites.

Another part of the work in the context of this dissertation is the investigation of the
effect of various parameters such as fabric areal density and fabric orientation to the
mechanical properties (i.e. tensile, flexural, compression modulus and toughness) of
silica phenolic composites. The experimental work realized by using composites with
three different fiber areal weight (180, 300, 600 g/m?) showed that all mechanical
properties except toughness were improved with increasing fiber area weight. When
the effect of fiber orientation was investigated, the best mechanical results was
obtained in the silica in the silica-phenolic composites with ([(0,90)]11s stacking
sequence among different stacking ([(0,90)]11s, [(#45)]11s, [(0,90)/(%45)]11s)
sequences.

Another parameter affecting the performance of thermoset based composite materials
is the addition of nano/micro sized particles to the composite structure. The
homogeneous distribution of these materials either in the resin or in the surface of the
reinforcement material is important in order to reach the desired material properties.
In this thesis, the effects of multiwalled carbon nanotube addition to phenolic resin
and the effects of pyrolytic carbon deposition on high silica reinforcement material
on the mechanical performance of composites are investigated. The results of
mechanical tests showed that the 0.1% addition of carbon nanotubes into the silica
phenolic composites increases the tensile strength by 17%, the compressive and
bending strengths by 5%. On the hand, the deposition of amorphous carbon on the
fiber surfaces resulted in remarkable decrease in all mechanical properties including
compressive and bending modulus.
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Upon completing the mechanical testing for various compositions of silica-phenolic
composites, thermal properties, which are highly critical for several application areas
of those materials, have been investigated for the same compositions. Herein, the
ablative properties, thermal conductivity and thermal expansion properties of the
silica-phenolic test coupons prepared accordingly to the international standards were
investigated.

According to ablative tests (static heat flux and dynamic heat flux), the best results
were obtained from the composites produced by depositing pyrolytic carbon.
Moreover, with increasing fibre areal weight the temperature of the back side of the
coupons increased. The addition of 0.1 % carbon nanotube on the matrices do not
results in any noticeable difference on the ablative properties of the composites. The
thermal conductivity tests carried out using the laser flash technique by applying in-
plane and longitudinal heat fluxes showed that the increase in the fibre areal weight
resulted in a decrease in thermal conductivity and diffusivity values. On the other
hand, the addition of carbon nanotubes and amorphous carbon on the composite
structure caused an increase in thermal conductivity and diffusivity values due to the
high thermal conductivity of carbon. The dilatometry analysis to determine the
thermal expansion properties of the composites showed shrinkage values between
0.05%-1% due to the structure and orientation of the fiber yarns in 2D woven fabrics.

All things considered; in this Doctoral Thesis, the effects of system parameters on
silica phenolic composites produced by compression molding process have been
successfully investigated, whose domestic production is imperative due to their
strategically important applications. As a result, compared to the limited literature
data available, silica-phenolic composites with impressive ablative and thermal
properties suitable for many aviation and defence application have been developed in
the present study.
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1. GIRIS VE AMAC

ABD’li iinlii gokbilimcei Carl Edward Sagan (Sagan ve Druyan, 1997) Karanlik Bir
Diinyada Bilimin Mum Is1g1 adli eserinde, bilim ve teknolojinin giliniimiiz
medeniyetinin insa edilmesine oldukg¢a biiyiik bir katki sagladigini iddia etmektedir.
Sputnik ile insanoglunun ilk defa uzaya ¢ikmasindan (1957), yar iletkenler igin
silisyum tek kristalinin kesfine (1960), aya yolculuktan (1969), internetin
yayilmasina kadar (1991) bilim ve teknolojinin farkli alanlarindaki gelismeler ve bu
gelismelerin tetikledigi 6nemli siyasal ve toplumsal olaylar detayli bir sekilde
incelendiginde, bu iddianin ne denli dogru oldugu ortaya ¢ikmaktadir. (Apelian,
2007). Insanlik tarihi boyunca gerceklesen ve giiniimiiz medeniyetin kurulmasinda
katki saglayan tiim bu bilimsel ve teknolojik tabanli gelismelerinin temelinde ise
malzemelerin ve malzeme biliminin yer aldigin1 gériilmektedir (Hummel,1997). Tas
Devri, Bronz Devri, Demir Devri, Silikon Cagi gibi medeniyeti olusturan farkl
zaman dilimlerinin, o devrin teknolojisini belirleyen malzeme isimleri ile
etiketlendirilmis olmasi, farkli temel ve miihendislik bilimlerin kesisiminde
konumlanmis olan malzeme biliminin etkinligini gostermektedir (Lu ve dig, 2010).
Sekil 1.1’de insanoglunun varolusundan giiniimiize kadar gegen siirecte, miithendislik
malzemelerinin zaman igerisindeki evrimi ve evrime bagli olarak gelisim hizlan
verilmistir. Tarih ncesi devirler olarak adlandirilan ve ilk insanin ortaya ¢iktigt MO
10.000 ve oncesini kapsayan zaman diliminde, giivenlik, beslenme ve barinma gibi
insanoglunun temel ihtiyaglarinin kargilanmasi amaciyla dogada ki mevcut seramik,
cam, dogal polimer ve kompozit esasli malzemelerin kullanildig1 goriilmektedir. MO
4000°den itibaren insanoglunun ilkel termo-kimyay: kullanmaya baglamasi, bakir,
bronz ve demir gibi metal esasli malzemelerin ortaya ¢ikmasini saglamis ve bu
durum zamanin teknolojisine biiyiik bir ivme kazandirmistir. 1620 yili itibariyle
dokme demir {iretiminin gerceklestirilmesi ile birlikte metaller, miihendislik
uygulamalarinda en ¢ok kullanilan malzeme tiirii haline gelmis, celigin (1850) ve
0zel alasimlarin (1940’11 yillar) ortaya ¢ikmasi ile birlikte de mevcut konumlarin

percinlemislerdir (Ashby, 2005).
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Sekil 1.1 : Farkli malzeme tiirlerinin tarihsel olarak evrimi ve gelisim hizlarinin
kiyaslamasi (Ashby, 2005).

1940’1 yillardan itibaren o6zellikle ugak, helikopter ve roket gibi askeri amaglh
kullanilan araglar i¢in metalik malzemelerin yerine kullanilabilecek o6lciide
mukavemete ve diisiik yogunluga sahip malzeme ihtiyacinin ortaya c¢ikmasi ile
birlikte, diger mithendislik malzemelerine yonelik arastirma ve gelistirme faaliyetleri
hiz kazanmistir. Diisilk yogunluga sahip farkli tiirlerdeki sentetik polimerlerin
laboratuar ortaminda gelistirilmesi ile birlikte polimer endiistrisi biiyiik bir gelisim
gdstermis ve bu yeni malzeme tiirii birgok farkli uygulama i¢in metalik malzemelere
alternatif muhtemel bir ¢6ziim olarak Onerilmistir. Ancak polimer esash
malzemelerin mukavemetlerinin, yapisal uygulamalar i¢in ihtiyag duyulan diizeyde
olmamasi, aragtirmacilart polimerik malzemelerin mukavemetlerinin arttirilmasina
yonelik arayiglara yoneltmistir (Palucka ve Bensaude — Vincent, 2002). Bu
kapsamda, yliksek teorik mukavemete sahip farkli dolgu malzemelerinin, polimer
yapisina katilmasina yonelik bilimsel c¢alismalar siirdiiriilmiis ve 1944 yilinda
“kompozitin dedesi” olarak da bilinen Brandt Goldsworthy, cam fiberler ile dokme
fenolik re¢ineyi birlestirerek, endiistriyel olarak ilk fiber takviyeli plastik laminantin
tretimini gergeklestirmistir (Brandt Goldsworthy: Composites Visionary, 2003).
Modern kompozit ¢aginin baslangici olarak nitelendirilen bu gelismeden itibaren
cam takviyeli kompozitler, diisik agirlik ve yiiksek mukavemet gibi malzeme
ozellikleri nedeniyle oldukca dikkat ¢eken bir malzeme tiirli haline gelmistir. 1966

yilinda PAN esasli karbon, 1972 yilinda ise aramid esash fiberlerin, kompozit



pazarina girmesi, yiiksek mukavemet ve tokluga sahip kompozit malzemelerin
tiretiminin  gergeklestirilmesine olanak saglamis ve 1983 yilina gelindiginde
50.000’den fazla 6zgiin uygulamada kompozit malzemeler, metalik malzemelere
ikame olarak kullanilmaya baslanmistir (Starr, 1999). 90’11 yillarda nanoteknoloji ile
ilgili aragtirmalarin hiz kazanmasi ile birlikte kompozit paradigmasi daha kiiciik
Olgeklere dogru genislemeye baslamis ve bu baglamda nano-kompozitlerin sentezi ve
karakterizasyonu ile ilgili ilk akademik c¢alismalar ortaya ¢ikmistir (Johnson, t.y.).
2000’1 yillarda tedarik¢i sayis1 ve kitlesel iiretimin artmasi ile birlikte hammadde
fiyatlarinin diigmesi, maliyet etkin kompozit malzemelerin ortaya ¢ikmasina olanak
saglamis ve bu durum kompozit malzemelerin sivil uygulamalardaki kullanim
oranini arttirmistir (Starr, 1999). Gilinlimiizde diger malzeme tiirlerine kiyasla
kompozit malzemelere olan yogun ilgi halen artarak devam etmekte ve kompozit
yapisini olusturan matris, takviye ve katki malzemelerinin gelistirilmesine yonelik
akademik ve endiistriyel anlamda ¢ok sayida ¢alisma siirdiiriilmektedir (Johnson,
t.y.). Kompozit malzemelerin son elli yil icerisindeki gelisimini gosteren en reel
orneklerden bir tanesi, sivil havacilik endiistrisinde faaliyet gosteren ucaklarda
kullanilan kompozit malzeme miktarlarinda gerceklesen degisimdir. Sekil 1.2°de
acikca goriildiigii lizere 70’11 yillarda ucaktaki yapisal pargalarin toplam agirliginin
sadece % 2 - %4’°lik kismin1 kompozit malzemeler olustururken, giiniimiizde bu oran

toplam ugak agirliginin yaklasik %60’ 1ma ulagsmistir.
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Sekil 1.2 : Sivil havacilikta kullanilan ¢esitli yolcu ucaklarinin yillara bagli olarak
ihtiva ettikleri kompozit parca miktarlarindaki degisim (Gardiner, 2014).



Kompozit malzemelerin genel olarak anizotropik bir dogaya sahip olmasi, kompozit
esaslt parca tasariminin, aliminyum ve celik gibi izotropik davranig gosteren
geleneksel malzemelerden imal edilen pargalarin tasarimina kiyasla oldukca
karmasik olmasina yol agmaktadir (Mallick, 2008). Temelde ayni1 tiirde hammaddeler
kullanilarak, filaman sarma, pultriizyon ve regine transfer kaliplama (RTM) gibi
degisik kompozit iiretim teknikleri ile iiretilen basit bir ¢ubugun bile malzeme
Ozelliklerinin (peklik, soniimleme, fiber/re¢ine dagilimi ve oranlari, bosluk igerigi vb.
gibi) biiyiik oranda degisim gostermesi, bu savi en giizel agiklayan orneklerden bir
tanesidir. Anizotropik davranisa ek olarak, kompozit liretiminde matris, takviye,
dolgu ve apre malzemesi olarak kullanilabilecek yogun bir hammadde ¢esitliliginin
olmasi, kompozit tasariminda giicliik yaratan bir diger Onemli faktordiir. Bu
baglamda, kompozit tasarimi sirasinda, bir¢cok farkli alternatif arasindan en dogru
seceneginin belirlenebilmesi, tasarim ve iiretim siireclerini ayni potada eritilmesiyle
olusturulan bir yaklagimla miimkiindiir (Mazumdar, 2002). Uygulama isterlerinin
tanimlanmastyla baslayan tasarim siirecinde, ylikleme tiirii (eksenel, egme, burulma,
kombine, vs.), yiikleme modu (statik, yorulma, darbe, sok vs.), servis Omrii, ortam
sartlart (sicaklik, nem, korozif etkiler vs.), sistemdeki diger yap1 ve bilesenler ile
iligki gibi parametreler incelenerek kompozit parga ile ilgili performans
gereksinimleri belirlenir. Uygulama isterleri olarak da bilinen bu performans
gereksinimlerine gore uygun malzeme ve imalat teknigi se¢cimi gergeklestirilmesiyle
birlikte tasarim asamasi tamamlanir (Mallick, 2008). Ancak, kavramsal tasarimin
dogru bir sekilde yapilmasi, kompozit par¢anin uygulama esnasinda arzu edilen
performansa ulasacagi garantisini tagitmamaktadir. Kompozit par¢adan beklenen
malzeme Ozelliklerine ulagmak i¢in kavramsal tasarim kadar 6nemli bir diger husus,
kompozit iretimi i¢in tercih edilen imalat tekniginin kontrollii bir sekilde
gerceklestirilebilmesidir. Kompozit teknolojisinde, proses kosullarinin izlenmesi ve
kontrol edilmesi amaciyla farkli bir¢cok teknik gelistirilmistir. Bu teknikler temelde
farkli iretim sartlarinda iretilen pilot numunelerin, tasarim asamasinda belirlenen
fonksiyonel ihtiyaglara ve performans gereksinimlerine yonelik karakterizasyon
islemlerine kontrollii bir sekilde tabi tutularak, optimum malzeme 6zelliklerine sahip
numune Ve numuneye ilisgkin proses kosullarinin tespit edilmesi esasina

dayanmaktadir (Mazumdar, 2002; Mallick, 2008).



Gergeklestirilen doktora ¢alismasinda, savunma ve havacilik endiistrisi ile ilgili kritik
uygulamalarda kullanilmasi nedeniyle stratejik bir malzeme olarak nitelendirilen ve
bu sebeple iiretimi ve malzeme 6zelliklerine iligskin acik literatiirde oldukga kisitli bir
bilgi mevcut olan silika-fenolik kompozitlerin basingli kaliplama teknigi ile tiretimi
icin uygun proses kosullarinin belirlenerek, kompoziti olusturan bilesenler ile ilgili
cesitli sistem parametrelerinin silika-fenolik kompozitlerin farkli malzeme 6zellikleri
tizerindeki etkisinin tayin edilmesi amaglanmistir. Bu amag¢ dogrultusunda ilk olarak,
silika-fenolik kompozitlerin basingh kaliplama teknigi ile iiretimi i¢in uygun kiirleme
rejiminin belirlenmesine yonelik ¢calismalar gerceklestirilmistir. Sicaklik, siire, basing
ve vakum gibi farkli kiirleme parametrelerinin incelendigi bu ¢aligmalar neticesinde,
yiiksek capraz baglanma yogunlugu, diisiik kalint1 gerilme ve bosluk miktarina sahip
silika-fenolik kompozitlerin iiretimi i¢in uygun iiretim kosullari, ¢esitli mekaniksel
analiz teknikleri esas alinarak belirlenmistir. Silika-fenolik kompozitlerin iiretim
kosullariin optimizasyonunun ardindan, pekistirici kumas fiber alan agirligi ve orgii
yonlenmesi, istiflenme sirast ve matris malzemesine yapilan farkl katkilar (karbon
nano tlip ve amorf karbon katkist) gibi kompoziti olusturan bilesenler ile ilgili sistem
parametrelerinin, silika-fenolik kompozitlerin fiziksel, mekaniksel ve termal

ozellikleri lizerindeki etkisi incelenmistir.






2. KOMPOZIT MALZEMELER

Kompozit malzemeler, kimyasal ve/veya fiziksel olarak farkli 6zelliklere sahip en az
iki fazin siireklilik arz ederek ve belirgin bir ara ylizey olusturacak sekilde birbiri
icerisinde dagitilmasi neticesinde olusan bir malzeme tiiriidiir (Mallick, 2008).
Kompozit malzemeyi olustururken temel amag, bilesenlerin tek baglarina sahip
olamadiklart yeni bir malzeme 0&zelliginin, sahip olduklari mevcut malzeme
ozelliklerini kaybetmeden bir araya getirilmeleri neticesinde ortaya c¢ikarilmasi
olarak tamimlanabilir. Geg¢misi sanilanin aksine insanlik tarihine kadar uzanan
kompozit malzemelerin, insanoglunun nitelikli malzeme arayisina metaller,
polimerler ve seramikler gibi miihendislik malzemelerinin tamamini kapsayabilecek
siirsiz sayida farkli tasarimla ¢6ziim sunmasi, son elli yilda bu malzeme tiirtine olan
ilginin her gecen giin artmasina sebebiyet vermistir (Mazumdar, 2002). Uluslararasi
bagimsiz arastirma kuruluslarinin yaymladigi raporlara gore kiiresel kompozit
malzeme pazari, 2014 yili sonu itibari ile 8,4 milyon tonluk sevkiyat hacmi
olusturarak 25,5 milyar Amerikan Dolar1 biytikliigiinde bir market degerine

ulagsmistir (Kompozit Endiistrisine Bakis 2014, (t.y.)).

Kompozit malzemeler genel olarak, matris ve takviye olarak adlandirilan iki temel
bilesenden meydana gelmektedir. Takviye malzemesi, g¢ogunlukla kompozitin
mukavemeti, pekligi ve yogunlugu vb. gibi yapisal ozelliklerini belirlerken, matris
malzemesi takviye malzemelerinin geometrik olarak bir arada tutulmasinin yani sira
takviye malzemeleri arasindaki yiik transferinin gerceklesmesini saglamaktadir.
Kompozit malzemelerin sahip oldugu ozellikler, kompoziti olusturan matris ve
takviye malzemelerinin Ozellikleri ile yap1 igerisindeki miktarlari, dagilimlar,

geometrileri ve yonlenmelerinin bir fonksiyonudur (Balasubramanian, 2014).

2.1 Kompozit Malzemelerin Siniflandirilmasi

Kompozit malzemelerin farkli tiire ve sekle sahip cok sayida malzemeyi ihtiva
etmesi, bu malzeme tiirii ile ilgili degisik siniflandirmalarin ortaya ¢ikmasina yol

acmistir. Bu siniflandirmalara arasinda genel olarak en ¢ok tercih edilen ve kabul



gorenler matris malzemesinin tlirline ve takviye malzemesinin sekline gore

gerceklestirilen siniflandirmadir (Sekil 2.1).
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Sekil 2.1 : Kompozitlerin matris malzemesi tiirline ve takviye malzemesinin sekline
gore siniflandirilmasi (Balasubramanian, 2014).

2.1.1 Matris malzemesi tiiriine gore siniflandirma

Kompozit malzemeler, matris malzemesinin tiirtine bagli olarak Metal Matrisli
Kompozitler (MMK), Seramik Matrisli Kompozitler (SMK) ve Polimer Matrisli
Kompozitler (PMK) olmak iizere iic ana gruba ayrilmistir. Metal matrisli
kompozitler, farkl tiirde takviye malzemelerinin (metal, seramik vb. gibi) metaller
veya metalik alasimlardan olusan matris malzemeleri igerisinde dagitilmasi
neticesinde tretimi gergeklestirilen kompozit malzemelerdir. Metalik malzemelere
kiyasla daha yiiksek spesifik mukavemet, boyutsal kararlilik, siirlinme, yorulma ve
asinma direncine sahip olmalari, metalik matrisli kompozitlerin zorlu servis
kosullarinda ¢alisan havacilik ve otomotiv endiistrilerine ait pargalarin iiretiminde
kullanilmasina yol agmistir. Metal matrisli kompozit iiretimi i¢in teoride bircok metal
ve alagim tiiri matris malzemesi olarak kullanilmaya elverisli olsa da, pratikte en ¢cok
tercih edilen matris malzemeleri yiiksek sicaklik uygulamalarinda iistiin performans
gosteren alliminyum, magnezyum ve titanyum gibi hafif metaller ve bu metallerin
alagimlaridir. Bu metal ve alasim tiirlerinin gerek malzeme maliyetlerinin yiiksek

olmas1 gerekse reaktiviteleri (oksijene karsi olan yiiksek afinite) nedeniyle 6zel



tiretim siireglerine ihtiya¢ duymalari, metal matrisli kompozitlerin kullaniminin

yayginlagmasina engel olmaktadir (Chawla ve Chawla, 2013).

Matris malzemesinin tiiriine gére yapilan siniflandirmanin en yeni iiyesi olan seramik
matrisli kompozitler, geleneksel ve ileri teknoloji seramik malzeme gruplarinin
degisik takviye malzemeleri ile giliglendirilmesiyle olusan kompozit malzemelerdir.
Monolitik seramiklerin, diisiik kirilma tokluguna bagl yiiksek kirilganlik ve sinirl
seviyedeki termal sok direnglerinin iyilestirilmesi amaciyla gelistirilen seramik
matrisli kompozitler, yiiksek sicakliklara, korozyona ve asinmaya karsi oldukca
yiiksek diren¢ gosteren malzemelerdir. Ayrica, seramik esasli yapilarina bagli olarak
sahip olduklar1 diisiik yogunluk, diisiik termal genlesme katsayisi, diisiik termal ve
elektriksel iletkenlik gibi 6zellikler bu kompozitlerin, 1s1 kalkani sistemleri, gaz
tribiin parcalari, roket motorlari, 6zel fren diskleri, kesici takim uglart gibi oldukca
zorlu ¢aligma sartlarina sahip uygulamalarda kullanilmasinin Oniinii  agmustir.
Seramik matrisli kompozitlerin iiretimine yonelik akademik ve endiistriyel anlamda
giiniimiizde ¢ok sayida calisma gerceklestirilse de, hammadde ve iiretim prosesi
anlaminda karsilasilan teknik ve ekonomik smirlamalar, bu kompozit tiiriiniin daha

genis oranda kullanimini kisitlamaktadir (Chawla, 2003).

Polimer matrisli kompozitler, farki tiir ve sekillerdeki (fiber, pul, partikiil v.s.)
takviye malzemelerinin organik bir polimerik yapi icerisinde bir araya getirilmesi
neticesinde olusturulan kompozit malzemelerdir. Polimer matrisli kompozitler basta
yiiksek spesifik mukavemet olmak {izere sahip olduklar1 {istiin malzeme 6zellikleri
nedeniyle havacilik, savunma, otomotiv, gemi-insaat, enerji, spor malzemeleri, ingaat
gibi farkli sektorlere ait degisik bir¢ok uygulamada olduk¢a yaygin bir sekilde
kullanilmaktadir. Bu yaygin kullanama bagli olarak kompozit malzeme denildigi
zaman akla ilk gelen kompozit tiirii olan polimer matrisli kompozitlerin, metal ve
seramik matrisli kompozit malzemelere kiyasla temel dezavantajlari ise; diisiik
calisma sicakligi (maksimum ¢alisma sicakligir ~ 400°C) ve ultraviyole (UV) direnci

ile yliksek nem tutma oranidir (Mazumdar, 2002).

2.1.2 Takviye malzemesi tiiriine gore siniflandirma

Kompozit malzemeler, takviye malzemelerin sekline gore partikiil takviyeli
kompozitler ve fiber takviyeli kompozitler olmak Tlizere iki temel gruba

ayrilmaktadir. Es boyutlu olarak kabul edilen metal, seramik veya polimer esasl



farkli tiirde pargaciklarin matris yapisi igerisinde homojen olarak dagitiimasi
neticesinde tretilen partikiil takviyeli kompozitler, diisiik maliyet ve kolay tiretim
gibi 6zellikleri nedeniyle tercih edilen kompozit malzemelerdir. Partikiil boyutlarinin
nanometre ile milimetre arasinda degisiklik gosterdigi bu kompozitlerde temel amag,
matris malzemesinin belirli bir yap1 duyarli 6zelliginin gelistirilmesidir. Polimer
matrisli kompozitlerde partikiil takviyesi, genel olarak matris malzemesinin sertlik ve
termal kararliligmi gelistirirken, metal matrisli kompozitlerde sertlik ve asinma
direnci, seramik matrisli kompozitlerde ise kirtlma toklugu gibi farkli fiziksel ve
mekaniksel ozelliklerin gelistirilmesi amactyla kullanilmaktadir (Balasubramanian,
2014). Fiber takviyeli kompozitler, fiber seklindeki takviye malzemelerinin matris
malzemesi igerisinde belirgin bir ara ylizey olusturacak sekilde yerlestirilmesi
neticesinde lretilen kompozit malzemelerdir. Genel olarak ¢aplar1 5 ile 20 pm
arasinda degisen yiizlerce/binlerce filamanin bir araya getirilmesi neticesinde olusan
fiberler, sahip olduklar1 olaganiistii mekanik Ozellikler (yiiksek spesifik mukavemet
ve modiil) nedeniyle kompozit liretiminde kullanilan en yaygin takviye formu haline
gelmistir. Ayrica matris malzemesine, yiiksek mukavemet ve peklik gibi yapisal
ozelliklerin yan1 sira diisiik dielektrik sabiti, yliksek 1si1l direng veya siiriinme
dayanimi vb. gibi ilave fonksiyonel ozellikler saglamasi, fiber seklindeki farkli
takviye malzemelerinin teknolojik agidan da biiyiik bir dnem kazanmasina yol

acmustir (Gay, 2015; Mazumdar, 2002; Wallenberger, 2001).

2.2 Fiber Takviyeli Polimerik Kompozitler

Fiber takviyeli plastikler olarak da bilinen fiber takviyeli polimerik kompozitler,
temelde matris ad1 verilen polimerik esasl siirekli bir ana yapi ile fiber seklindeki
takviye malzemelerinin degisik iiretim teknikleri yardimiyla bir araya getirilmesi
neticesinde meydana gelmektedir. Metalik malzemelere kiyasla benzer veya {istiin
mekaniksel 6zelliklere (Cizelge 2.1) sahip olmalarinin yani sira yorulma ve korozyon
gibi etkilere kars1 yiiksek direng gdstermeleri, son elli yilda havacilik, savunma,
otomotiv, gemi-insaat, insaat vb. gibi farkli sektorlere ait yapisal uygulamalarda fiber
takviyeli polimerik kompozitlerin, metalik malzemelere ikame olarak kullanilmasina
yol acmustir. Ayrica, gelisen teknoloji ile birlikte fiber takviyeli polimerik
kompozitler, uzay (6rn. 1s1 kalkani), elektronik (6rn. devre kartlari), mobilya (6rn.

sandalye yaylar1), enerji sektori (Orn. transformatér kilifi), madencilik
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Cizelge 2.1 : Yapisal uygulamlarda kullanilan metalik ve fiber takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme 6zellikleri (Mallick, 2008).

< . Cekme Akma Modiil / Agirhik  Mukavemet / Agirlik
. . a Yogunluk  Modiil . . % b
Malzeme Tiiri (g/cm3) (GPa) Mukavemeti  Mukavemeti Orani Orani
g (MPa) (MPa) 10°m 10°m
SAE 1010 Celik (soguk islem) 7,87 207 365 303 2,68 4,72
AISI 4340 Celik (su verilmis ve temperlenmis) 7,87 207 1722 1515 2,68 22,3
6061- T6 Aluminyum Alagim 2,7 68,9 310 275 2,6 11,7
7178- T6 Aluminyum Alagim 2,7 68,9 606 537 2,6 22,9
Ti- 6 Al — 4V Titanyum Alasim (Yaglandirilmig) 4,43 110 1171 1068 2,53 26,9
17 — 7 PH Paslanmaz Celik (Yaslandirilmis) 7,87 196 1619 1515 2,54 21
INCO 718 Nikel Alasim (Yaslandirilmig) 8,2 207 1399 1247 2,57 17,4
Karbon-Epoksi Kompozit
| farvon-Ep P _ 155 1378 1550 . 9,06 101,9
(Tek Yonlii / Yiiksek Mukavemetli Karbon Fiber)
Karbon-Epoksi K it
_narbon-Eporsiompozit 1,63 215 1240 : 13,44 775
(Tek Yonli / Yiiksek Modiillii Karbon Fiber)
Cam-Epoksi Kompozit (Tek Yo6nlii / E-Cami) 1,85 39,3 965 - 2,16 53,2
Aramid-Epoksi Kompozit
IC-EpoKSt Frompoz| 138 75,8 1378 . 5,6 1018
(Tek Yonlii / Kevlar 49)
Karbon-Epoksi Kompozit (Yar1 izotropik) 1,55 455 579 - 2,99 38
Levha Kaliplama Bilesimi (SMC) Kompozit 187 158 164 i 0.86 8.9

(Izotropik)

® Tek yonlii yonlenmeye sahip kompozitlerde fiber dogrultusundaki mukavemet ve modiil degerleri verilmistir.

® Mukavemet ve Modiil mutlak degerlerinin ilgili malzemelerin spesifik agirligina bdliinmesi sonucu belirlenmistir.
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(6rn. drenaj ¢ubugu), medikal (6rn: kirik sabitleyici), kimya (6rn: yakit tanki) gibi
degisik sektorlerde de kendi uygulama alanlarmi yaratmistir (Mallick, 2008).
Tasarimu siiregleri, tiretim teknikleri ve malzeme 6zelliklerinin iyilestirilmesi ile ilgili
yeniliklere bagli olarak fiber takviyeli polimerik kompozitlerin mevcut uygulama
alanlarinin sayisi biiyiik bir hizla artmakla birlikte, bu kompozit malzeme tiirliniin
onlimiizdeki ti¢ sene igerisinde 4,7 milyar Amerikan Dolar1 ($) biiyiikliigiinde bir
pazar hacmine ulasacagi Ongoriilmektedir (Service life of nano-enabled fiber

reinforced polymer composites (NE-FRP) Project, 2012)

2.2.1 Matris malzemeleri

Fiber takviyeli polimerik kompozitler, matris tiiriine bagli olarak termoset ve
termoplastik matrisli fiber takviyeli kompozitler olmak tizere iki gruba ayrilmaktadir
(Mazumdar, 2002). Termoplastik matrisli fiber takviyeli kompozitlerde, matris
malzemesi olarak, polimerlesmesi tamamlanmis, oda sicakliginda kat1 halde bulunan
ve tekrar ergitilip katilastirilabilme o6zelligine sahip polimerler kullanilmaktadir.
Kisa, uzun ve siirekli fiber tiirleri ile tatbik edilebilme 6zelligine sahip bu
malzemeler, ortamdaki sicaklik artisiyla birlikte kati fazdan sivi faza gegirilerek
(ergime) kompozit par¢a boyunca yayillmaktadir. Uygun viskozite degerine ulasan
polimerik malzemenin yapidaki fiberleri 1slatmasinin ardindan parga kontrollii bir
sekilde sogutularak, kompozitin son seklini almasi saglanir (Biron, 2013).
Termoplastik esaslt matris malzemelerinin termoset esasli matris malzemelerine
kiyasla sahip oldugu, iiretim proses siirelerinin oldukca kisa olmasi, iiretim
prosesinin kolayca kontrol edilebilmesi ve geri doniisiime olanak saglamasi gibi
iistiinliikler, kitlesel olcekte iiretimi olan sektdrler i¢in umut vaat etse de, proses (s1vi
halde yiiksek viskozite, yiiksek proses sicakligi ve basinci), performans (yliksek
sicakliklarda diisiik mekaniksel performans, ¢oziiciilere karsi diisikk direng) ve
maliyet (yiiksek performans uygulamalar icin yiiksek malzeme maliyetleri) gibi
noktalarda su an i¢in beklentileri karsilayamamasi (Amerikan Teknoloji Belirleme
Ofisi, 1988 ; Mazumdar, 2002), kompozit sektoriinde pazar hakimiyetini (%80
termoset; %20 termoplastik) termoset esasli matris malzemelerine kaptirmasina yol
acmaktadir (Strong, 2008). Sekil 2.2’ de endiistriyel kompozit uygulamalarinda

kullanim1 olan termoplastik esasli matris malzemelerinin servis sicakligi,
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performans, maliyet ve kullanim oranina bagli olarak smiflandirilmasi

goriilmektedir.
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Sekil 2.2 : Termoplastik esasli matris malzemelere ait performans piramidi (Mantell
ve Davidson, 2012).

Termoset matrisli fiber takviyeli kompozitlerde, matris malzemesi olarak
polimerizasyonu tamamlanmamis, sadece sicaklik ve/veya basing ve/veya katalizor
gibi etkiler neticesinde stabil ve ii¢ boyutlu bir ag yapisi olusturabilen kat1 veya sivi
haldeki polimer tiirleri kullanilmaktadir. Termoset regineler olarak da bilinen bu
polimerler, diisik molekiil agirligina sahip polimer zincirlerinden olusan ©n
polimerler ile ¢esitli katki ve dolgu maddelerinin karisimindan (A-Basamagi)
meydana gelmektedir (Strong, 2008). Kompozit liretiminin sirasinda stirekli/siireksiz
fiberler ile kanistirilan diisiik viskoziteli termoset recineler, kiirleme isleminin
ardindan yiiksek ¢apraz bag yogunluguna sahip rijit bir matris yapisi olusturur.
Kiirleme siireci, ¢ok fonksiyonlu oligomerlerin sicaklik veya farkli katalizorler ile
aktive edilmesiyle baslamaktadir. Aktivasyonla birlikte, c¢ok fonksiyonlu
oligomerler, diisiik molekiill agirligina sahip zincirlerin uzunluk ve sayilarim
arttirarak, molekiil i¢i reaksiyonlarin gerceklesmesi icin gerekli orta viskozite
degerine ulagilmasini saglamaktadir. Bu asama sirasinda regine igerisinde 20 — 30
um capa sahip ince jeller (mikro jeller) yeni bir faz olusturacak sekilde ortaya
cikmaktadir. Zincir uzunlugu ve sayilarimin artmasi ile birlikte bu mikro jellerin
boyutlar1 ve yogunluklari artis gostermektedir. Regine yapisindaki faz ayrigmasi,

termoset reginenin B-basamagina gectigi nokta olan jellesme noktasina kadar devam
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etmektedir. Jellesme noktasin1 gecis ile birlikte, polimer yapisindaki reaktif
fonksiyonel gruplar birbirleri ile ¢apraz baglanma yapacak sekilde doniisiim
reaksiyonlar1 gerceklestirerek, ii¢ boyutlu bir ag yapisi olusturmaktadir. Difiizyon
kontrollii olan bu doniisiim reaksiyonlarinin tamamlanmasi ile birlikte jel
kivamindaki viskoz akma gosteren yapi, yliksek capraz bag yogunluguna sahip camsi
bir yapiya (C-Basamagi) donerek, kiirleme siireci tamamlanmaktadir (Trostyanskaya,
1995). Termoset regineler i¢in kiirleme siireci temel ii¢ adim tizerinden devam etse
de kimyasal reaksiyonlarin ilerleme mekanizmalar1 termoset regine tiirtine bagh

olarak farkliliklar gostermektedir (Strong, 2008).

Ustiin malzeme 6zelliklerinin (yiiksek termal ve boyutsal kararlilik, yiiksel kimyasal
ve elektriksel direng vb. gibi) yani sira farkli kompozit iiretim proseslerine kolayca
adapte edilebilmeleri (fiber esash takviye malzemelerini kolayca 1slatmasi), termoset
recinelerin fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretiminde yogun bir sekilde
kullanilmasma yol a¢mustir. Epoksiler, polyesterler, vinilesterler, fenoliklerler,
siyanat esterler, poliliretanlar, poliimidler ve bismaleimidler, fiber takviyeli
polimerik kompozitlerin tretiminde en g¢ok tercih edilen termoset esasli matris

malzemeleridir (Strong, 2008; Mazumdar, 2002).

2.2.2 Fiber takviyeler

Kompozit yapist igerisindeki ana bilesenlerden bir digeri olan fiber esash takviye
malzemeleri, ticari uygulama alanlari, elde edildikleri kaynaklar ve yapisal
morfolojilerine  bagli olarak farkli siniflandirilmalara  tabi  tutulmaktadir
(Wallenberger, 2001). Ticari uygulama alanlarina bagl olarak fiberler, miihendislik
kompozitlerinde kullanilan fiber takviyeler ve yiiksek performans kompozitlerinde
kullanilan fiber takviyeler olmak {izere ikiye ayrilmaktadir. Miihendislik
kompozitlerinde kullanilan fiber takviyeler, fiber hacim oran1 % 40 — 50 arasinda
degisen, orta seviyede mukavemet ile diisiik liretim maliyetine sahip kompozit
parcalarin  imalatinda kullanilmaktadir. Yiiksek performans kompozitlerinde
kullanilan fiberler ise yiiksek spesifik mukavemet, modiil ve tokluk gibi mekaniksel
ozelliklerin 6n planda oldugu, fiber hacim orant % 50 — 65 arasinda degisen
kompozit parcalarin imalatinda tercih edilmektedir (Strong, 2008; Amerikan

Teknoloji Belirleme Ofisi, 1988).
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Fiberlerin elde edildikleri kaynaklara gore yapilan smiflandirmada fiber esash
takviye malzemeleri, dogal ve sentetik fiberler olmak iizere iki gruba ayrilmaktadir.
Bitkiler, temeli seliiloza dayili dogal elyaflarin elde edilmesinde kullanilan oldukga
zengin bir kaynaktir. Pamuk, keten, hindistan cevizi, kenevir, sisal ve rami fiber
takviyeli kompozitlerin iiretiminde kullanilan bitkisel dogal fiberlerdir. Bitkisel
kaynakli fiber tiirlerinin yani sira sag, yiin ve ipek gibi hayvansal kaynakli dogal
lifler de bulunmaktadir. Siirekli yenilenebilir kaynaklardan elde edilen dogal
fiberlerin diisiik maliyet ve biyo-¢oziiniirlik gibi 6nemli 6zelliklere sahip olmalarina
karsin, bu fiberlerle iiretilen kompozitlerin mekaniksel performans, ¢evre dayanimi,
fiber/matris uyumlulugu gibi konularda yetersiz kalmasi, dogal fiberlerin endistriyel
olgekte kullanimina engel teskil etmektedir (Wallenberger, 2001; Balasubramanian,
2014).

Farkli kimyasal malzemelerin (mineraller, seliiloz, petrokimyasallar vb. gibi) ¢esitli
fabrikasyon islemlerine tabi tutulmasi sonucu elde edilen sentetik fiberler, yiiksek
seviyede mukavemet ve peklige sahip takviye malzemeleridir. Sentetik polimerler
icerisinde farkli tiirde bircok fiber tiirii (naylon, polyester, akrilik vb. gibi) ticari
potansiyele sahip olsa da fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretiminde en ¢ok
oksitli cam, aramid, karbon ve grafit esasli fiberler kullanilmaktadir (Wallenberger,
2001; Cuevas 2012). Oksitli cam fiberler, diisiik maliyet, yliksek cekme mukavemeti,
1s1l ve kimyasal kararlilik gibi ozellikleri nedeniyle fiber takviyeli polimerik
kompozitlerin iiretiminde en biylik ticari sevkiyat hacmini olusturan takviye
malzemeleridir. Kompozit liretiminde kullanilan oksitli cam fiberler, silika (SiO7) ve
metal oksit i¢eriklerine bagl olarak E -cami, S-camu1 ve yiiksek saflikta silika fiberler
olmak {izere {i¢ ana gruba ayrilmaktadir. Kalsiyum aliimina borosilikat yapisina
(alkali igerigi maksimum %?2) sahip olan E-cami fiberler, mukavemet ve yiiksek
elektriksel dirence ihtiya¢ duyulan uygulamalarda kullanilmaktadir. Diisiik maliyet
ve iyi mekaniksel o&zellikler, E-cami fiberlerin fiber takviyeli polimerik
kompozitlerin tiretiminde en yiiksek kullanim alanina sahip oksitli cam fiber tiirii
olmasma yol agmistir. E-camindan yaklasik %35 daha yiliksek mukavemete sahip
magnezyum aliimina silikat esasli S-cami, yiiksek mukavemetli cam fiberler olarak
da bilinmektedir. E-camina kiyasla yiiksek sicakliga karsi daha mukavim olmasi, S-
cammin yiiksek performans kompozit uygulamalarinda da tercih edilmesini

saglamaktadir. Kuvars fiberler olarak da bilinen yiiksek saflikta silika fiberler,
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yiikksek yumugsama sicakligi (1050°C) ve elektrik sinyal gegirgenligi ile termal
bariyer ve anten uygulamalarinda yer alan fiber takviyeli polimerik kompozitlerin
imalatinda kullanilmaktadir (Wallenberger, 2001; Strong, 2008; Akovali ve Kaynak,
2001).

Ismini aromatik poliamid yapisinin kisaltmasindan alan aramid fiberler, yiiksek
performans kompozitlerin tiretiminde kullanilan ilk organik yapili sentetik fiber
tiirtidiir. Kristalin bir yapiya sahip olan aramid fiberleri, kendi eksenleri boyunca
yonlenmis ¢ok uzun polimer zincirlerinden meydana gelmektedir. Ana zincirde
bulunan aromatik halkalarin yani sira tiim poliamid tiirleri gibi yiiksek bir polar
yapiya sahip olmasi, zincirleri olusturan molekiiller aras1 kimyasal bag
mukavemetini arttirarak, aramid fiberlerin oksitli cam fiberlere kiyasla oldukca
yiiksek spesifik mukavemet ve tokluk degerlerine ulagsmasina yol agmistir. Fiber
takviyeli kompozitlerin iiretiminde kullanilan aramid fiberler, diisiik modiillii (Tip
29), orta modiilli (Tip 49) ve yiiksek modiillii (Tip 149) aramid fiberler olmak iizere
i¢ gruba ayrilmaktadir (Cuevas 2012; Strong, 2008; Akovali ve Kaynak, 2001).

Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin tiretiminde kullanilan sentetik fiberler
arasinda en yiiksek spesifik mukavemet ve modiil degerlerine sahip takviye
malzemesi olan karbon fiberler, yapisal ve fonksiyonel oOzellikleri nedeniyle
giintimiizde yliksek performans kompozit parcalarin imalatinda en ¢ok tercih edilen
fiber esashi takviye malzemesi tiiriidiir (Mallick 2008; Mazumdar 2002; Chung,
2010). Rayon, poliakronitril ve zift gibi organik fiberlerin kapali atmosferde (azot
veya argon), 1200 — 1400°C sicakliklar1 arasinda karbonizasyon islemine tabi
tutulmasi1 sonucu iiretilen karbon fiberler, yapisinda agirlikca %92 ile %100 arasinda
degisen oranlarda karbon ihtiva etmektedir. Karbonizasyon isleminin tamamlanmasi
ile birlikte, fiber ekseni boyunca diisiik kristalografik yonlenmeye sahip diizlemsel
hekzagonal yapili karbon bantlar elde edilmektedir. Karbon fiberlerin yiiksek
mukavemet ve peklik gibi 6zelliklere ulasilabilmesi i¢in karbonizasyon isleminin
ardindan karbon fiberlere 1900 — 3000°C arasinda degisen ekstra bir 1s1l islem
(grafitizasyon)  uygulanmaktadir.  Grafitizasyon isleminin  temel amaci,
karbonizasyon sirasinda olusan karbon bantlarin fiber eksenine paralel olacak sekilde
uzun mesafeli dizilise gecirilerek, kristalizasyon derecelerinin arttirilmasidir.
Grafitizasyon isleminin ardindan fiber yapisindaki karbon miktar1 agirlik¢a % 99’un

tizerine ¢ikmaktadir (Chung, 2010; Akovali ve Kaynak, 2001). Fiber takviyeli
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polimerik kompozitlerin iiretiminde kullanilan karbon fiberler, mekaniksel
ozelliklerine bagli olarak ticari kalite (standart modiillii, standart mukavemetli) ve
yiiksek performans karbon fiberler (yiiksek mukavemetli, ultra yliksek mukavemetli,
yiiksek modiilli ve ultra yiiksek modiillii) olmak {izere smiflandirilmaktadir
(Wallenberger, 2001; Wang ve dig, 2011). Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin
tiretiminde takviye malzemesi olarak kullanilan cesitli fiberler ve bu fiberlere ait

malzeme Ozellikleri Cizelge 2.2°de verilmistir.

Fiber takviyeler yapisal morfojilerine bagh olarak siireksiz fiberler ve siirekli fiberler
olmak {izere iki ana grup altinda incelenmektedir. Uzunlugu milimetre ile birkag
santimetre arasinda degisen siireksiz fiberler, fiber takviyeli polimerik kompozitlerin
yapisinda kirpik fiber, visker veya kirpik elyaf kece gibi sekillerde bulunmaktadir.
Siirekli fiberlerin 3 ile 50 mm arasinda degisen uzunluklarda kesilmesi neticesinde
meydana gelen kirpik fiberler, smirli ylik tasima kapasiteleri nedeniyle yapisal
pargalarin diginda kalan, mukavemet ve modiil degerlerinin 6n planda olmadigi,
diisiik maliyetli kompozit par¢alarin imalarinda siklikla tercih edilmektedir (Akovali
ve Kaynak, 2001). Kirpik fiberlere kiyasla daha kiiciik boy ve capa (1 — 10 pum)
sahip, tek kristal yapidaki siireksiz fiberler ise visker olarak adlandirilmaktadir.
Uretim yontemine bagli olarak miikemmel bir kristal yapiya sahip olan viskerler,
sahip olduklar1 miikemmel kristalin yap1 sayesinde teorik maksimum mukavemet
degerlerine (Young Modiilii degerinin 1/10’u kadar) ulasabilmektedir. Ancak, 6zel
imalat siireclerine bagli olarak yiiksek tiretim maliyetleri ile kompozit yapisi
icerisinde diisiik yonlenme derecesine sahip olmalari, viskerlerin ticari kullanimim

oldukga sinirlamaktadir (Strong, 2008; Baker ve Leong, 2004).

Siireksiz fiberlere kiyasla ¢ok daha yiiksek boy/cap oranina sahip fiberlerden olusan
stirekli fiberler, siirekli iplikler, dokuma kumaslar, 6rgii kumaslar ve dokusuz yiizey
kumaslar (non-woven) gibi farkli formlara sahiptir. Siirekli iplikler, fiber iiretimi
sirasinda hat tizerindeki farkli askilardan gelen birincil ipliklerin harmanlanip, belirli
bir gergi altinda silindirik bobinlere sarilmasi sonucu elde edilen biikiimsiiz (cam
fiberler i¢in roving, diger gelismis fiber tiirleri icin tow) veya biikiimlii (yarn) fiber
demetleridir (Baker ve Leong, 2004; Strong, 2008). Siirekli ipliklerin farkli a¢1 ve
siralarda birbiri icinden gegmesi neticesinde olusturulan dokuma kumaslar, kullanim
kolaylig1 ve diislik liretim maliyeti gibi 6zellikleri nedeniyle gliniimiizde kompozit

tiretiminde siklikla tercih edilen bir diger takviye formudur. Dokuma kumaslar, yatay
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Cizelge 2.2 : Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretiminde kullanilan ticari degere sahip ¢esitli fiber tiirleri ve 6zellikleri
(Wallenberger, 2001; Mallick 2008).

. Termal
Elastik Cekme Kopma . .
. s . o ol - Yogunluk . . Poisson
Ticari Ismi  Fiber Cinsi Uretici Ogung,u Modiil Mukavemeti Uzamasi 01SS0 Genlesmg Fiber Capt
(g/cm?) (GPa) (MPa) (%) Orani KatS%}IlSl (um)
(10°/K)

Kenaf Dogal KAFUS 1,52 90 1000 2
E-Camu OksitliCam  Owen - Cornings 2,54 76-79 3100 — 3800 4,8 0,2 5 5-20
S-Cam Oksitli Cam  Owen - Cornings 2,48 88 -91 4400 5,7 0,22 2,9 5-10

Astroquartz Oksitli Cam Vetrotex 2,15 69 3400 5 0,5 9

Technora T-200 Aramid Teijin 1,39 70 3000 4,4 12
Kevlar 49 Aramid DuPont 1,45 131 2620 2,8 0,35 -2 11,9

Kevlar 149 Aramid DuPont 1,47 179 3500 2 -2 12

T300 Karbon (PAN) Torayca 1,76 231 3650 1,4 0,2 -0,6 7

T1000 Karbon (PAN) Torayca 1,82 294 7100 2,4 7

Panex Karbon (PAN) Zoltek 1,74 228 3600 1,5 8

IM-7 Karbon (PAN) Hexcel 1,78 301 5310 1,81 5
GY-70 Karbon (PAN) BASF 1,96 358 1520 0,38 8,4
HM-63 Karbon (PAN) Hexcel 1,83 441 4688 1 -1,2 4.9

P55 Karbon (Zift) Cytec 2 380 1900 0,5 -1,3 10

P100 Karbon (Zift) Cytec 2,15 758 2410 0,32 -1,45 10

* Termal genlesme katsayilar1 fiber ekseni boyunca gerceklestirilen analizler sonucu belirlenmistir.

18



yondeki atki ipliklerinin dokuma yonii boyunca uzanan ¢6zgii ipliklerinin altindan ve
tistlinden belirli bir diizen icerisinde tekrarli bir sekilde (Sekil 2.3) gegirilmeleri
neticesinde elde edilen takviye malzemeleridir. Atki ve ¢ozgii ipliklerinin kumas
yapist igerisindeki dizilimlerinden kaynaklanan bu iligki, farkli birim hiicrelerinin
olugmasina ve buna bagl olarak c¢ok sayida degisik dokuma modellerinin ortaya
cikmasina yol agmaktadir. Kumas yapisinda, periyodik olarak atki iplikleri ile iligkisi
olan ¢ozgii ipliklerinin sayisi ncg, ¢ozgl iplikleri ile iliskisi olan atki ipliklerinin
sayis1 ise nAg ile gosterilmektedir. Dokuma islemi sirasinda genel olarak atki ve
¢ozgli  yonlerinde ayn1 fiber malzemesinden, ayn1 Ozelliklere sahip
biikiimlii/biikiimsiiz siirekli ipliklerin kullanilmasi nedeniyle hibrit dokumalar (atki
veya ¢Ozgisi farkli fiber malzemeden iplikler) haricinde an: nAg: ng olarak kabul

edilmekte ve ng degerine bagh olarak dokuma deseni tayin edilmektedir (Altekin,
2001).

VRIS, .
P i v

s ; ' Birim Hiicre
Diiz Orgii Kumas .~

) . N
K3
| - o~ -
s ' Atki 2 3 <
NN YT 3
T - —{ -x
=
&
- — - o Atk 1
Al o

Gozgu 2

Cozgu 2

Sekil 2.3 : Diiz orgiiye sahip kumasg katina ait birim hiicrenin sematik gosterimi
(Sozer ve dig, 2012).

Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretiminde en ¢ok diiz (ng=2), twill (ng=3),
satin (ng > 4), tek yonlii (unidirectional), ti¢ eksenli (tri-axial) dokumaya sahip
kumaglar tercih edilmektedir. Ayrica 06zel kompozit uygulamalarinda takviye
malzemesi olarak kullanilan 6n bi¢imli (preform) {i¢ boyutlu dokumalarda da
mevcuttur. Her bir atki ipliginin ¢ozgii ipliklerinin altindan ve {istlinden geg¢mesi
sonucu olusan diiz dokumalar (6rn: 1x1) (Sekil 2.3), teknik dokumalar igerisinde en

eski, en basit ve en ¢ok kullanilan dokuma seklidir. Sahip oldugu simetrik kumas
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geometrisi nedeniyle diiz dokumalar, diger dokuma tiplerine kiyasla oldukc¢a siki1 ve
stabil bir yap1 gostermektedir. Siirekli ipliklerin ¢ozgii ve atki yoniinde homojen bir
sekilde dagilmasi, diiz dokuma ile iiretilen kompozitlerin ¢6zgili ve atki yonlerinde
maruz kaldiklar1 yiiklemelere kars1 ayni 6l¢lide direng gOstermesini saglamaktadir.
Ancak diiz dokumadaki kumas yapisinin siki olmasi, ¢ok fazla ipligin kivrilarak
birbiri arasindan geg¢mesi neticesinde dalgali bir yapinin (crimp) ortaya ¢ikmasina
yol agarak, kompozit mukavemet ve pekliginde biiylik diisiisler meydana gelmesine
neden olmaktadir. Diiz dokumadaki kumas yapisinin sikli§i ayrica kumasin
1slanabilme performansi ile kompozit iiretimi sirasinda agiga ¢ikan havanin ¢ikig
kabiliyetini diistirerek, diger dokuma tiplerine gdre bosluk yogunlugu yiiksek bir
kompozit yapisi elde edilmesine sebebiyet vermektedir (Altekin, 2001; Campbell
2010).

Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin {iretiminde kullanilan bir diger dokuma tipi
dimi (twill) dokumadir. Dimi dokuma, atki ipliklerinin bir ¢6zgii ipliginin iizerinden
ve akabinde iki veya daha fazla (6rn: 2x2 veya 4x4) ¢6zgii ipliginin altindan tekrarl
bir sekilde gecirilmesi neticesinde elde edilmektedir. Diiz kumasa kiyasla daha
dokiimlii bir dokuma modeli olan dimi dokuma, siirekli veya kesikli ¢apraz iplik
gecisleri ile de oldukga estetik bir goriinlise sahiptir. Kumas geometrisine bagli
olarak yapisindaki ¢ozgii ve atki ipliklerinin kivrim miktarlarinin diiz dokumaya
kiyasla daha diisiik olmasi, dimi dokumayla iiretilen kompozitlerin mukavemet ve
peklik degerlerinin daha iyi olmasim1 saglamaktadir (Altekin, 2001; Wang ve dig,
2011).

Dimi dokumaya olduk¢a benzeyen saten dokuma, bir ¢ozgii ipliginin kosum
sayisinda bagli olarak (6rn: 4-kosum, 5-kosum, 8-kosum) dort veya daha fazla sayida
atki ipliginin lizerinden atlatildiktan sonra ilk gelen atki ipliginin altindan gegirilmesi
sonucu elde edilen bir diger dokuma modelidir. Diiz ve dimi dokumaya kiyasla
oldukca dokiimlii ve esnek bir yapiya sahip olmasi, saten dokumanin ¢ok sekilli
kompozit parcalarin imalatinda tercih edilmesini saglamaktadir. Geometrik yapisi
nedeniyle iplik biikiilmesi ve buna bagli olarak dalgalanmasinin az oldugu bir
dokuma tipi olan saten dokuma, basta havacilik ve uzay olmak iizere yiiksek
mukavemet ve iistiin yiizey kalitesine sahip parcalara ihtiya¢ duyulan uygulamalarda
kullanilmaktadir. Ancak, kompozit tasarimmin dogru yapilmadigi kosullarda,

asimetrik yapiya sahip saten dokuma katlar1 kompozit parcalarda ¢arpilmaya neden
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olarak, kompozitin mekaniksel performansini olumsuz yonde etkilemektedir (Strong,

2008; Campbell 2010).

Cizelge 2.3 : Diiz, dimi ve saten dokuma modellerine ait dokuma 6zelliklerinin
karsilastirilmasi (Bacarezza ve dig., 2015).

Dokuma _ L . Diisiik
. Denge Drape Porozite  Piiriizlilik ~ Simetri L

Modeli Biikiim
Diiz ++++ ++ +++ ++ +++++ ++
Dimi +++ ++++ ++++ +++ +++ +++

Saten +++ +++++ +++++ +++++ + +++++

+++++=Miikemmel, ++++=lyi, +++=Kabul Edilebilir, ++=Zayif, +=Cok Zayif.

Tek yonlii kumaslar, birbirine paralel ¢ozgii ipliklerinin termoplastik polimer (naylon
veya poliester) veya cam/aramid esasli ince ipliklerle bir araya getirilmesi
neticesinde olusan bir diger dokuma kumays tiiriidiir. Fiber dogrultusunda en yiiksek
mukavemet ve peklige sahip dokuma tipi olan tek yonlii kumaslar, c¢apraz
yiiklemelere karst herhangi bir diren¢ gosteremedikleri icin sadece fiber
dogrultusunda yiiklemelere maruz kalan (herhangi bir ¢apraz yiiklemeye maruz
kalmayan) kompozit parcalarin imalatinda kullanilmaktadir (Baker ve Leong, 2004;

Wang ve dig, 2011).

Cozgili ipliklerinin dokuma ekseni boyunca ¢aprazlama (+45°/-45°), atki ipliginin ise
dokuma yoniine dik olacak sekilde (90°) birakilmasi sonucu elde edilen ii¢ eksenli
dokumalar, tahrik mili gibi ¢apraz yliklemelere maruz kalan kompozit pargalarin
imalatinda kullanilan bir dokuma seklidir. Ug eksenli dokumalar ayrica, diiz, dimi ve
saten dokuma tiiriine sahip kumaslar ile birlikte kullanilarak, kompozit parcanin
farkl1 yonlerdeki eksenel yiiklemelere karsi yiiksek direng gostermesine katki
saglamaktadir (Strong, 2008).

Ug boyutlu (3D) dokuma kumaslar, tek bir kumas yapisi igerisinde karsilikli ii¢ dikey
diizlem iligkisi olusturacak sekilde iplik dizilimine sahip bir diger dokuma modelidir.
Ug boyutlu dokumalarda kumas geometrisi genel olarak kumasi olusturan ipliklerin
uzunluk (X), genislik (Y) ve kalinlik (Z) eksenleri boyunca tekrarli bir sekilde
biikiilecek (interlaced) sekilde olusturulur. Bu geometrinin olusturulmasindaki temel
amag, kompozitin kalinlik ekseni boyunca mukavemetinin ve buna bagli olarak

delaminasyon olusumuna karsi gosterdigi direncin arttiilmasidir. Ug boyutlu
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dokuma kumaglar giinlimiizde havacilik, uzay ve savunma endiistrilerine ait ¢esitli
uygulamalarda kullanilan karmasik sekilli kompozit parcalarin (I sekli, T sekli, kutu
sekli vb. gibi) imalatinda kullanilmaktadir (Stig, 2012).

Orgii kumaslar, bir veya daha ¢ok iplik sisteminin farkli 6rgii teknikleri kullanilarak
birbiri igerisinden gegirilmesi neticesinde elde edilen bir diger takviye formudur.
Drapeli ve esneyebilen yapisi ile karmasik geometriye (keskin koseli, tiip formunda,
ic boyutlu vb. gibi) sahip kompozit parcalarin imalatinda kolayca kullanilabilen 6rgii
kumaslarin agirlik basina mukavemet degerleri ise dokuma kumaglara kiyasla ¢ok
daha yiiksektir. Orgii kumaslarin iiretiminde en ¢ok sa¢ drgii (braiding) ve triko drgii
(knitting) yontemleri kullanilmaktadir. Sa¢ orgiide, ikili veya tglii iplik gruplar 6rgii
ekseni boyunca (e) art1 (+e) ve eksi (-o) dogrultularda acil1 bir sekilde katlanirken,
triko oOrgiide bir veya daha c¢ok sayida iplik sisteminin olusturdugu ilmikler
birbirlerinin igerisinden gegerek siirekli bir orgii yapis1 olusturmaktadir. Orgii
kumasglar, par¢anin 6n bi¢cim (preform) olusturma ve miikemmel kenar hatlar1 gibi
avantajlara sahip olsalar da, karmasik iiretim siireglerine bagli olarak ortaya ¢ikan
yilksek  iretim maliyetleri, bu takviye tiirlinlin  pratikte kullanimim

siirlandirmaktadir (Strong, 2008; Akovali ve Kaynak, 2001; Baker ve Leong, 2004).

Dokusuz yiizey kumaslar (non-woven) fiber takviyeli polimerik kompozitlerin
tiretiminde kullanilmakta olan bir diger takviye formudur. Siirekli veya siireksiz
fiberlerin mekaniksel (6rn: igneleme) veya kimyasal islemlerle (6rn: regine esash
baglayicilar) siirekli bir biitlinliik olusturacak sekilde bir araya getirilmesi neticesinde
uretilen dokusuz yiizey kumaslar (keceler), yakin izotropik ozelliklere sahip bir
takviye seklidir. Agirliklar1 240 ile 1430 g/m? arasinda degisen kirpik elyaf keceler,
homojen kesitli orta mukavemete sahip kompozit pargalarin imalatinda

kullanilmaktadir (Akovali ve Kaynak, 2001; Campbell, 2010; Sozer ve dig., 2012).

2.2.3 Katki malzemeleri

Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin yapisini olusturan temel bilesenler polimerik
matris ve fiber esasl takviye malzemelerinin yan sira yapida siklikla karsilasilan bir
diger Onemli bilesen ise katki (additives) malzemeleridir. Dolgu malzemeleri
(fillers), pigmentler, boyalar, viskozite kontrol ve yiizey ajanlar1 vb. gibi farkli alt
gruplardan olusan bu katki malzemeleri; kompozit yapisinin dis etmenlere karsi

korunmasi (6rn: sicaklik, UV, oksijen, nem), mekaniksel 6zelliklerinin gelistirilmesi
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(modiil, mukavemet, tokluk vb. gibi), iliretim performanslarinin arttirilmasi (6rn:
proses siiresi, sicakligt ve maliyetinin disliriilmesi), ylizey 06zelliklerinin
gelistirilmesi (Orn: anti-statik, anti-sis, parlaklik), farkli fonksiyonel Ozelliklerin
kazandirilmas1  (6rn:  termal  iletkenlik,  elektriksel iletkenlik,  termal
genlesme/biizilme, yanmazlik) gibi malzeme Ozellikleri ve iiretim prosesi ile
dogrudan iligkili etmenler nedeniyle kompozit iiretiminde tercih edilmektedir

(Campbell, 2010).

Genellikle mikron ve mikron alt1 boyutta, kiiresel, plaka, pul, fiber, visker gibi farkli
sekillere sahip tozlardan olusan katki malzemeleri, ¢ogunlukla katkilanacak tozun
matris malzemesi igerisine uygun konsantrasyonda ve homojen bir sekilde
karistirilmas1 neticesinde kompozit yapisina dahil edilmektedir (Strong, 2008).
Uygulama alanina bagli olarak fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretimi igin
farkli tiirde esashi ¢ok ¢esitli katkilar (6rn: organik/inorganik bilesikler, metaller)
mevcut olmakla birlikte, pratikte en ¢ok kalsiyum karbonat (CaCOs), kaolin,
feldispat, talk, silika ve karbon karasi kullanilmaktadir. Fiber takviyeli polimerik
kompozitlerin iiretiminde en ¢ok kullanilan katki malzemesi tiirii olan kalsiyum
karbonat, olduk¢a ucuz bir malzeme olmasi nedeniyle kompozit iiretim maliyetini
diistirmesinin yan1 sira iiretim sirasinda 1s1 degisiminden (1sitma/sogutma) kaynakli
par¢ada meydana gelebilecek carpilmay1 ve stres birikimini azaltic1 yonde bir etki
gostermektedir. Kalsiyum karbonat katkis1 ayrica, ylizey piiriizliliigliniin
diisiiriilmesini ve {iretim sirasinda parca yiizeyinde olusan 1s1 akisi kaynakli izlerin
bertaraf edilmesini de saglamaktadir. Fiber takviyeli polimerik kompozitlere
gerceklestirilen katkilardan biri olan kaolin, kompozit malzemelere ge¢ alev alma
ozelligi kazandirirken, feldispat ise kompozit malzemelerin nem, kimyasal ve abrasif
etkilere kars1 diren¢ gostermesi amaciyla kullanilmaktadir. Farkli fazlarda ve
formlarda farkli etkiler gosteren silika katkilari, dogal kristalin ve mikro-Kkristalin
halde kompozit yapisina katkilandiginda, par¢aya boyutsal kararlilik, elektrik
yalitkanlig1 ve termal iletkenlik gibi ozellikler kazandirirken, amorf yapiya sahip
eritilmis (fused) veya c¢oktiiriilmiis (precipitated) silika olarak katkilandiginda
parcanin yiizey 6zelliklerinin gelismesine yol agmaktadir. Hidrate magnezyum silikat
minerali olan talk, sahip oldugu tabakali yapi nedeniyle kompozitin peklik ve
stirlinme direnci gibi mekaniksel Ozelliklerini gelistirmektedir. Karbonun farkli

formlarindan biri olan karbon siyahi, kompozitlerde renklendirici olarak
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kullanilmasinin haricinde parcalara elektriksel iletkenlik, termal iletkenlik ve UV

dayanimu gibi 6zellikler kazandirmaktadir (Kumar ve Wang, 1997).

Kusursuz yapilar1 ve iistiin malzeme 6zellikleri nedeniyle ¢ok sayida akademik ve
endiistriyel calismaya temel olusturan nano boyutlu takviyeler, yeni ii¢ bilesenli
(fiber, matris, nano-takviye) kompozit kavraminin ortaya ¢ikmasinda énemli bir rol
oynamaktadir (Njuguna ve dig, 2008). Bu kavramda, fiber takviyeli polimerik
kompozitlerin igerisine en az bir boyutu 100 nm’den kiigiik veya yiizey alan1 1000
mz/g’dan bliyiik katki malzemeleri katilarak, kompozit malzemenin mekaniksel ve
fiziksel o6zelliklerinin gelistirilmesi ve ayrica kompozite ilave fonksiyonel 6zellikler
kazandirilmasi hedeflenmektedir. Geleneksel katki malzemelerine benzer sekilde
matris malzemesi icerisinde homojen bir sekilde dagitilarak kompozit yapisina tatbik
edilen nano-katkilari essiz kilan temel fark yiizey alani / hacim oranlarinin, milimetre
ve mikron Olgegindeki katki malzemelerine kiyasla olduk¢a yiiksek olmasidir. Bu
durum, milimetre ve mikron Olgeginde mat olan malzemenin nano Olgekte 151k
gecirgen, kararli olan bir malzemenin yanici, kimyasal agidan inert bir malzemenin
katalizore doniismesi gibi boyutsal degisimden kaynakli farkli u¢ 6zelliklerin ortaya
¢ikmasina yol agmaktadir (Spuva ve dig, 2011; Njuguna ve dig, 2008). Fiber
takviyeli polimerik kompozitlerde nano-katkilarin kullanilmasindaki ana amag ise
matris igerisindeki kiiclik alanlarin plastik bdlge deformasyonuna karsi
giiclendirilmesi neticesinde matris modiilliniin arttirilarak, matris hakim 6zelliklerin

(6rn: basma ve egme mukavemeti) gelistirilmesidir (Saba ve dig, 2014).

Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretiminde nano-katki olarak kullanilan
organik ve inorganik esasl farkli formlarda (6rn: kiiresel, plaka, fiber, tiip vb. gibi)
degisik nano-katkilar bulunmaktadir (Spuva ve dig, 2011; Saba ve dig, 2014). Bu
katkilar arasinda karbon nanotiipler, sahip olduklar1 olaganiisti mekaniksel,
elektriksel ve termal ozellikler nedeniyle fiber takviyeli polimerik kompozitlerin
iiretiminde nano-katki olarak en ¢ok kullanilan malzemelerden bir tanesidir. Tek sira
karbon atomlarindan olusan tabaka veya tabakalarin silindirik bir sekilde biikiilmesi
neticesinde elde edilen karbon nanotiipler, tek duvarli (TDKNT) ve ¢ok duvarl
karbon nanotiipler (CDKNT) olmak {izere iki sinifta incelenmektedir. Tek duvarl
karbon nanotiipler, tek tabaka grafen plakanin 0,7 ile 2 nm arasinda degisen ¢aplara
sahip silindirler olusturacak sekilde yuvarlanmasi sonucu elde edilirken, ¢ok duvarl

karbon nanotiiplerde es merkezli ¢cok sayida silindirin birbiri igerisinden gegirilerek
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(silindirler aras1 mesafe ~ 0,34 nm) 1,4 ile 150 nm arasinda ¢apa sahip tiip yapisi
olusturmasi neticesinde meydana gelmektedir (Sekil 2.4). Genel olarak ark desarj,
ergimis tuz interkalasyonu, lazer ablasyon ve kimyasal buhar biriktirme teknikleri
kullanilarak tiretilen karbon nanotiiplerin ¢aplar1 (bir nanometre ile onlarca
nanometre), boylar1 (birka¢ santimetreye kadar), acik u¢lu veya kapali uglu (yari
silindirik ~ fulleren kapali ug¢) olmasi, {retim teknigine bagli olarak

ayarlanabilmektedir (Eder, 2010).

(b)
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Sekil 2.4 : Tek duvarli ve ¢cok duvarli karbon nanotiiplerin sematik gosterimi (a) tiip
ekseni ile hekzagonal latis arasindaki oryantasyona bagli olarak ortaya ¢ikan tek
duvarli karbon nanotiip yapilari, (b) Farkli kiraliteye sahip {i¢ farkli kabuktan
olugmus ¢ok duvarli karbon nanotiip yapisi (Gao ve dig, 2014).

Karbon nanotiiplerin sahip oldugu 6zel geometri ve bu geometriyi olusturan karbon
atomlar arasindaki giiclii sp? baglari, basta essiz fiziksel ve mekaniksel ozellikler
olmak tizere yiiksek kimyasal kararlilik, elektriksel ve 1sil iletkenlik gibi ilave
malzeme Ozelliklerinin ortaya ¢ikmasia yol agmaktadir. Tek duvarli (TDKNT) ve
¢ok duvarli karbon nanotiiplere (CDKNT) ait gesitli malzeme ozellikleri ve bu
ozelliklerin yine karbon temelli bir yap1 olan grafitin 6zellikleri ile karsilastiriimasi

Cizelge 2.4’de goriilmektedir.

Karbon nanotiiplerin fiber takviyeli polimerik kompozitlerde nano katki olarak
kullanilmas: teoride oldukga yararli ve basit olarak goziikse de, iiretim sirasinda
karbon nanotiiplerin regine ¢ozeltisi igerisinde dagitilmalarinda (dispersion) ve
yonlendirilmelerinde (alignment) karsilagilan giicliikler ile re¢ine / karbon nanotiip

arasindaki zayif ara yilizey, kompozitlerin mekaniksel performanslarini olumsuz
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yonde etkileyerek, karbon nanotiiplerin pratikte nano katki olarak kullanimini
zorlagtirmaktadir. Uygulama sirasinda karsilasilan bu problemlerin ortadan
kaldirilmasi amaciyla, ¢ozeltiye alma Oncesi karbon nanotiiplere fonksiyonellestirme

adinda ek bir islem uygulanmaktadir (Bal ve Samal, 2005).

Cizelge 2.4 : Karbon esasli malzemelerin ¢esitli fiziksel 6zellikleri (Eder, 2010).

Ozellik TDKNTler  CDKNTler Grafit
Spesifik Yogunluk 0.8 <18 2.26
(g/cm’)
Elastik Modiil (TPa) ~14 ~0.3-1 1 (diizlem boyunca)
(Cekme Mukavemeti 50-500 10-60 -
(GPa)
Ozdireng (uQ cm) 5-50 50 (diizlem boyunca)
Isil fletkenlik (W m™ K™ 3000 3000 (diizlem
boyunca)
6 (c-ekseni)
Manyetik Duyarlilik 22x10° (dik) 0.5 x 10° (paralel)
(EMU/g) 0.5 x 10° (paralel)
Isil Genlesme (K™) ihmal edilebilir -1 x 10°® (diizlem
boyunca)
29 x 10°° (c-ekseni)
Isil Kararlilik (°C) 600-800 (hava) 450-650 (hava)

2800 (vakum)

Karbon nanotiiplerin i¢inde bulundugu organik ortama karsi1 gostermekte oldugu
1slanma direncinin kirilmasini hedef alan fonksiyonellestime islemi, kovalent ve
kovalent olmayan fonksiyonellestirme adi altinda iki grupta incelenmektedir.
Temelde farkli fonksiyonel gruplarin kovalent baglar yardimiyla nanotiip iskeleti ile
baglant1 kurmasi esasina dayanan kovalent fonksiyonellestirme, karbon nanotiiplerin
cozelti igerisindeki ¢oOziiniirliiklerinin ve kimyasal reaktivitilerinin arttirilmasinda
oldukg¢a etkili bir islemdir. Karbonil/karboksil grup ilaveleri, plazma daglama,
elektrofilik ve niikleofilik katkilar, ozonlama, halojenleme ve radikal reaksiyonlar
(oksidatif ve rediiktif) teknikleri, kovalent fonksiyonellestirme isleminin
gerceklestirilmesinde en ¢ok tercih edilen tekniklerdir. Kovalent olmayan
fonksiyonellestirme, siiper molekiiler komplekslerin, Van der Waals, hidrojen ve n-n
baglar1 yardimiyla nanotiip iskeletine tutunmasi esasina dayanmaktadir. Bu amacg

dogrultusunda farkli ylizey ajanlar1 ve kimyasallarin karbon nanotiip ylizeylerine
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uygulandigr bu teknikte, karbon nanotiiplerin elektronik yapist ve mekaniksel
Ozellikleri degismezken, fonksiyonellestirme isleminin zayif kuvvetler iizerinden
ilerlemesi, proses kontrolii ve karakterizasyonu gibi hususlarda zorluk yaratmaktadir

(Eder, 2010; Toma, 2009).

Karbon nanotiiplerin, fiber takviyeli polimerik kompozitlerin {iretiminde nano-
takviye olarak kullanildigi bir¢ok akademik c¢alisma mevcuttur. Bu c¢aligmalarin
genelinde karbon nanotiiplerin basta kompozitlerin mekaniksel 6zellikleri olmak
tizere, elektriksel ve termal oOzellikleri iizerindeki etkileri incelenmistir. Qiu ve
arkadaslarinin (2007) yaptiklari ¢alismada, agirlikca %1 CDKNT katkisi ile E-
cami/epoksi  kompozitlerin eksenel ¢ekme mukavemetinde %14, kayma
mukavemetlerinde ise % 5, ve Young Modilii'nde %20’lik bir artiy meydana
gelmistir. Seyhan ve arkadaglarimin (2008) yaptigr bir diger calismada agirlikca
%0,1’lik CDKNT katilmig E-cami/epoksi kompozitlerin Mod-II kirilma toklugunda
%8’lik bir artis gézlenmistir. Chang’in (2010) gerceklestirdigi kapsamli ¢alismada
karbon/epoksi laminantlara gergeklestirilen agirlikca % 2’lik CDKNT katkist ile,
kompozitin egme mukavemeti ~ %12, darbe mukavemeti %44,3, termal genlesme
katsayist ise ~ %12 oraninda artarken, kompozitin camsi gegis sicakligt %19
oraninda diismiistir. Wichmann ve arkadaglarinin (2006) yaptiklar: bir diger
calismada ise cam/epoksi kompozitlere agirlikca %0,3 oraninda gergeklestirilen
CDKNT ilavesi ile birlikte kompozitin anti-statik 6zellige (diizlem boyunca elektrik
iletkenligi: 1.6x10~* S/m) ulastigin1 tespit etmistir.

2.2.4 Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretimi

2.2.4.1 Uretim ilkeleri

Kompozit malzeme teknolojisinde, kompozit malzemeyi olusturan bilesenler kadar
oneme sahip bir diger dnemli husus, bu bilesenlerin bir araya getirildigi kompozit
iiretim prosesleridir. Kompoziti olusturan bilesenlerin ayr1 ayr1 6zellikleri ne kadar
Iyi olursa olsun, bu 6zelliklerin kompozit yapisina yansitilabilmesi, dogru kompozit
liretim prosesinin kontrollii sartlar altinda gergeklestirilmesi ile miimkiindiir.
Giliniimiizde, kompozit endiistrisinde kullanilmakta olan bir ¢ok tiretim teknigi, temel
karakteristik ve proses optimizasyonu agilarindan olgunlasmis olmakla birlikte,
iretim prosesine yonelik farkli yenilik¢i yaklasimlar ortaya c¢ikmaya devam

etmektedir. Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretimi temelde fiberlerin recine

27



ile 1slatilmasi ve sekillendirilip rijit par¢a haline getirilmesi siireclerinden
olugmaktadir. Bu siireglere gegmeden Once bu siireclere iliskin kompozit parganin
servis performansini dogrudan etkileyen cesitli faktorleri géoz oniinde bulundurmak

biiyiikk 6nem arz etmektedir (Mazumdar 2002, Part C: Manufacturing, t.y.).

Kiirleme derecesi, basta proses siiresi olmak {iizere ile kompozitin malzeme
Ozelliklerini dogrudan etkiledigi i¢in ¢ogu iiretim prosesinde kritik dneme sahip
faktorlerden bir tanesidir. Kiirleme prosesisin dogru sartlar altinda gergeklestirilmesi
Ozellikle kompozit malzemenin mekaniksel performanslarini belirleyen yiiksek
capraz bag yogunlugu, diisliik kalint1 gerilme ve gerinimi ile diigiik bosluk igerigine
sahip kompozitlerin iiretilmesini saglamaktadir (Liu ve dig, 2006; Hsiao ve dig,
2006). Bu sebeple, kiirleme prosesinin analizi ve kinetik parametrelerinin
belirlenmesi i¢in fourier doniisiim kizil6tesi spektroskopisi (FTIR), niikkleer manyetik
rezonans (NMR), yiiksek performans sivi kromatografisi (HFLC) gibi kimyasal
temelli analitik teknikler ile diferansiyel taramali kalorimetri (DSC), termal taramali
reometri (TSR), dinamik mekanik analiz (DMA), mekanik analiz ve dielektrometri
gibi fiziksel temelli analitik tekniklere bagli olarak farkli modeller gelistirilmistir
(Mallick, 2008; Sun, 2002; Wright 2008). Bu teknikler arasinda mekanik analiz,
kiirleme mekanizmasinin belirlenmesinde yaygin olarak kullanilan en geleneksel
tekniklerden bir tanesidir. Farkli kiirleme recetelerinde kontrollii bir sekilde iiretilen
kompozit malzemelerin spesifik bir mekaniksel 6zelligindeki degisimin 6l¢iildiigii
teknikte, optimum kiirleme kosullari, mekaniksel testler sonucunda en iyi mekaniksel
ozelliklerin tayin edildigi sartlar olarak belirlenmektedir. Mekanik testler, kiirleme
prosesinin optimize edilmesinde bir¢ok arastirmaci tarafindan kullanilmaktadir. Lee
ve Springer’in (1998) yaptiklart calismada, farkli sicaklik ve siirelerde
gerceklestirilen kiirleme prosesleri sonucu grafit-epoksi kompozitlerin gekme, basma
ve kayma Ozelliklerindeki degisimi incelemistir. Gernaat (2008), farkli isotermal
kiirleme sicakliklar1 uygulanan karbon-epoksi kompozitlerin, kisa kirig kayma (Shear
Beam Strength (SBS) ve kombine gii¢ yiikkleme (Combined Load Compression
(CLC)) mukavemetlerindeki degisimi tespit etmistir. Liu ve arkadaglarinin (2005)
yaptig1 bir diger ¢alismada ise kiirleme sirasinda karbon-epoksi kompozit malzemeye
uygulanan farkli basing degerleri ile birlikte, kompozitin ¢ekme ve tabakalar arasi
kayma mukavemetindeki (ILLS) degisimi incelemistir. Boey ve arkadaslarinin

gerceklestirdigi  (1990) bir bagka c¢alismada ise kiirleme islemi sirasinda
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gerceklestirilen vakum isleminin, cam-epoksi kompozitlerin egme mukavemeti ve
modili iizerindeki etkisini incelenmistir. Basta tim bu oOrneklerde verilen
mekaniksel testler olmak iizere kiirleme izleme calismalarinda kullanilan tiim
teknikler, basta kompozit parga Ozelliklerinin kontrolii olmak iizere, iiretim

prosesinin tutarli ve hatasiz olacak sekilde gerceklestirilmesine yardimci olmaktadir.

Fiber takviyeli kompozitlerin iiretimi icin dikkat edilmesi gereken bir diger dnemli
husus recgine akiskanligidir. Reginenin, kuru takviye malzemesine dogru iyi bir
akigskanlik gostermesi, bosluksuz ve kuvvetli bir fiber/matris araylizeyine sahip
pargalarin liretimi agisindan oldukga kritik bir faktordiir. Termoset esasl recinelerde
viskozite, kiirleme sicakligi, akma hizi ve kiirleme derecesinin bir fonksiyonu iken,
termoplastik reginelerde viskozitenin, sicaklik ve akma hizinin bir fonksiyonu
olmasi, liretim sirasinda recine tiirline bagl olarak akiskanligin farkli davranis
gostermesine neden olmaktadir. Fiber takviyeli termoset kompozitlere ait iiretim
tekniklerinin biiyiik kisminda, regine akisi ile kiirleme islemi es zamanli bir sekilde
gerceklesmektedir. Uretim esnasinda regine viskozitesinde meydana gelebilecek ani
artiglar sonucu bosluklu ve tabakalar arasi baglanmanin oldukc¢a zayif oldugu bir
kompozit yapisinin Oniine ge¢ilmesi i¢in, regine viskozitesinin sicaklik ve siire ile
degisimi iyi bir sekilde analiz edilmelidir. Ayrica regineye ilave edilecek olan farkli
dolgularin, recine akigkanlhigini diisiirecek olmasi da kompozit iiretiminde recine
akigkanligina yonelik dikkat edilmesi gereken bir diger dnemli husustur (Mallick,
2008). Fiber takviyeli termoplastik kompozitlerde ise, termoplastik tilirlerinin genel
olarak yiiksek molekiil agirliklarina sahip olmasi, viskozitenin artmasina ve istenilen
seviyede 1slatma performansina ulagilamamasma yol agmaktadir. Termoplastik
recinenin fiberleri 1slatma performansini attirilmasima yonelik proses sicakliginin
arttirtlmas1 ve c¢ozeltiye alma gibi farkli yontemler uygulanmasina karsin bu
tekniklerin son {iriiniin 6zelliklerini ¢ogunlukla olumsuz etkilemesi, fiber takviyeli
termoplastik kompozitlerin iiretim siireglerini biiyiik oranda siirlamaktadir (Strong,
2008).

Parcanin boyutsal toleranslarini, lineerligini ve diiz olmasin1 dogrudan etkilemesi
nedeniyle olduk¢a O6nemli bir faktor olan cekilme, kompozitlerin hacminde veya
lineer boyutunda meydana gelen azalma olarak tanimlanmaktadir. Kiirleme islemi
sirasinda matris malzemesi polimeri olusturan molekiillerin yeniden dizilerek, daha

sitki bir yapt olusturmasi (kiirleme c¢ekilmesi) veya soguma asamasinda parga
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yapisindaki sicaklik dagilimi farklar1 (termal ¢ekilme) gibi etkilerin sonucu meydana
gelen ¢ekilme, parganin arzu edilen yiizey kalitesi, sekil ve boyuta sahip olabilmesi
acisindan kontrol altinda tutulmalidir. Bu kontroliin saglanabilmesi i¢in {iretimi
gergeklestirilen kompozit malzemenin ve iiretimde kullanilan kalip malzemesinin
proses kosullart altindaki ¢ekilme paylari, parca tasarimi sirasinda belirlenmelidir.
Ayrica ¢ekilmenin fazla oldugu regine tiirlerinde, ¢ekilmeyi azaltacak olgiide farkli
dolgu malzemeleri (low profile agents) kullanilmaktadir (Mallick, 2008; Mazumdar,
2002).

Kompozit parcanin mekaniksel performansint dogrudan etkileyen bir diger faktor
olan bosluk igerigi, liretim sirasinda dikkat edilmesi gereken 6nemli bir parametredir
(Mallick, 2008). Bosluk olusumu, kiitle, 1s1, momentum transferlerinin kimyasal
reaksiyonlar ile birlikte es zamanl olarak gerceklestigi kompleks iiretim prosesleri
sirasinda farkli mekanizmalar {izerinden gergeklesmektedir. Karistirma operasyonu
esnasinda regine i¢inde kalan hava kabarciklari, kiirleme ve kalip ayirici gibi regine
icerisine katilan partikiillerin olusturdugu hava kabarciklari, fiberlerin siireksizlikleri
veya kirik fiberlerin olusturdugu hava kabarciklari, serme sirasinda meydana gelen
kirisiklik ve potlarin olusturdugu hava kabarciklari, laminasyon sirasinda katlarin st
iiste dizilmesi sirasinda olusan hava kabarciklar1, mekaniksel etkiler sonucu meydana
gelen bosluk tiirleridir. Mekaniksel etkilerin yani sira kiirleme islemi sirasinda regine
icerisinde ve/veya regine/fiber ara ylizeyinde homojen ve heterojen ¢ekirdeklenme
mekanizmalar1 neticesinde de bosluk olusumu gerceklesmektedir (Kardos ve dig,
1983). Bosluk olustuktan sonra sekli ve boyutu, bosluk i¢indeki buhar kiitlesinin ve
buna bagli olarak basinci ile reginenin sicaklik dagilimina bagli olarak degisiklik
gostermektedir. Uretim sirasinda meydana gelen tiim bu bosluklarin elemine
edilmesi amaciyla, matris malzemesi liretime gegmeden reginenin gaz giderme islemi
uygulanmas1 (degassing), kompozit par¢anin iiretiminin vakum atmosferi altinda
gergeklestirilmesi ve kalip tasariminin havanin ve ugucularin kolayca uzaklasacak
sekilde gergeklestirilmesi gibi diizeltici ve Onleyici yOntemler uygulanmaktadir

(Mazumdar, 2002; Mallick, 2008).

Kalint1 gerilme, iiretim prosesi sirasinda matris malzemesi polimerik reginenin
yapisindaki fiziksel veya kimyasal degisimler ile malzemenin proses sicaklifindan
oda sicakligina sogutulmasi esnasinda fiber ve matris malzemelerinin termal

genlesme katsayilar1 arasindaki farklardan kaynakli kompozit yapisinda mikro ve
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makro mekanik Ol¢ekte meydana gelen bir gerilme tiiriidiir. Kalinti gerilmesinin
kompozit par¢a yapisinda yogun bir sekilde ger¢eklesmesi ¢arpilma, ¢atlak olusumu,
fiber dalgalanmasi, fiber burkulmasi (buckling) ve delaminasyon gibi etkilere neden
olarak, kompozit malzeme performansini olumsuz yonde etkilemektedir. Sogutma
hizi, kalinti stres olusumunu etkileyen en O6nemli proses parametresidir. Amorf
polimerlerde, camsi1 geg¢is bolgesinin yiliksek sogutma hiziyla gecilmesi, yiiksek
kalint1 gerilimi olusumuna yol acarken, yar1 kristalin polimerlerde yiiksek sogutma
hiz1 yapidaki kalinti gerilme miktarin1 azaltici yonde bir etki yapmaktadir. Proses
sicakliginin yan1 sira ortam basinct da yapidaki kalinti gerilme miktarini dogrudan
etkilemektedir. Kompozit yapisindaki kalint1 gerilmenin 6nlenmesine yonelik Bosluk
Delme, Kesme, Tabaka Kaldirma, Ilk Kat Kopmasi, Fotoelastisite, Raman
Spektoskopisi, Elektrik Iletkenligi, Gerilimdlger gibi farkli tahribatl ve tahribatsiz
teknikler ile farkli matematiksel modeller gelistirilmistir (Safarabadi ve dig, 2014).

2.2.4.2 Uretim teknikleri

Kompozit iiretimi felsefe olarak as¢ilik ile biiylik bir paralellik gostermektedir.
Ascilarin biiyiik bir kismi az bir ¢aba ile doyurucu bir yemek ortaya cikarabilirken,
essiz aromalara sahip miikemmel bir yemek biiylik bir beceri ve bilgi birikimi
gerektirmektedir. Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretiminde de en iyi
kompozit parcalar miihendislik hassasiyet ile ustaligin bir araya getirilmesi
neticesinde iiretilebilmektedir (Gutierrez ve Bono, 2013). Uretim siireci, kompozitin
parcadan beklenilen fonksiyonel, performans, maliyet vb. gibi gereksinimlere uygun
sekilde tasarim asamasinin gergeklestirilmesiyle baglamaktadir. Parga ile ilgili en iyi
tasarimin  gergeklestirilmesi, farkli kompozit {iretim tekniklerinin avantajlari ve
sinirlarinin iyi bir sekilde bilinmesi ile miimkiindiir. Proses hizi, parca biiyiikligi,
parca sekli ve maliyet gibi kriterler géz Oniine alindiginda her iiretim ydnteminin
kendine ait avantaj ve dezavantajlart bulunmaktadir (Mazumdar, 2002). Fiber
takviyeli kompozit liretim sistemlerinin taksonomisinde kati kurallar olmamakla
birlikte, tiretim tekniklerinin smiflandirilmasi genel olarak hammadde ve iiretim
prosesine bagl olarak gerceklestirilmektedir Uretim prosesine bagli olarak yapilan
siiflandirmada fiber takviyeli polimerik kompozitlere ait iiretim teknikleri; kaliplt
sistemler (tek veya cift yiizlii kaliplarin kullanildig1 sistemler), siirekli veya yari
stirekli otomasyonlu sistemler (6rn:filaman sarma, pultriizyon) ve tabakali sistemler

(st tiste istiflenmis kuru, 6n emprenyelenmis (prepreg), 1slak katlar) olmak iizere
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tice ayrilmaktadir. Hammadde tiirline bagli olarak gerceklestirilen siniflandirmada
takviye malzemesi fiberlerin boylarina bagli olarak uzun (siirekli) ve kisa (slireksiz)
fiberlere yonelik iiretim teknikleri ile matris malzemesinin tiirline bagli olarak
yapilan termoset ve termoplastik esasli fiber kompozitlerin iiretimine yonelik
teknikler olmak {izere siniflandirma gercgeklestirilmektedir. Sekil 2.5’de fiber
takviyeli polimerik kompozitler icin hammadde tiiriine gore yapilan siniflandirma

goriilmektedir (Gutierrez ve Bono, 2013).
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Sekil 2.5 : Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin {iretiminde kullanilan farkl
imalat tekniklerinin hammadde tiiriine bagli olarak siniflandirilmast
(Gutierrez ve Bono, 2013).

Kompozit liretim teknikleri arasinda en eski ve en yaygin acik kalip tekniklerden biri
olan el yatirmasi teknigi, agik bir kalip icerisine yatirilan mat veya orgii kumaglara

fir¢a veya merdane yardimiyla recine tatbik edilmesi esasina dayanmaktadir. Basit ve
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diisiik maliyete sahip bir teknik olarak bilinen el yatirma tekniginde, biiylik bir
hacime sahip az sayidaki 6zel yapim pargalarin iiretimi igin ideal bir tekniktir. El
yatirmasi teknigi ile hazirlanan parcalarin malzeme 6zelliklerinin, pargay1 hazirlayan
kisinin tecriibesine bagli olmasi nedeniyle parca kalitesi ve {liretim siiresinde
meydana gelen tutarsizliklar, bu teknigin seri iiretim i¢in uygun olmamasina yol
acmaktadir. El yatirmasi gibi agik kalip teknigi olup, el yatirmasina kiyasla daha hizli
ve maliyet etkin bir yontem olan pliskiirtme teknigi, siirekli fiberlerden 6zel bir bigak
yardimiyla istenilen boyda kesilen siireksiz fiberlerin, recine ile karistirilarak agik
kalip igerisine puskiirtiilmesi olarak tanimlanmaktadir. Piiskiirtme teknigi ile iiretilen
parcalarin rastgele dagilmis siireksiz fiberlerden olusmasi, bu teknigin mekaniksel
ozelliklerin 6n planda oldugu parcalarda kullanilmasina engel olmaktadir (Strong,

2008; Kaynak ve Akgiil, 2001).

Gelisen teknoloji ile birlikte artan net sekilli parga talebi, farkli infiizyon tekniklerin
ortaya ¢ikmasina yol a¢mustir. Sivi kaliplama prosesleri olarak da bilinen bu
tekniklerde kapali bir kalip igerisine yatirilan 6n sekillendirilmis fiber esash takviye
malzemelerine (preform) basing veya vakum yardimiyla termoset regine enjekte
edilerek, fiberlerin 1slatilmasi saglanir. Regine emdirilmis 6n sekilli fiberler, kalip
icerisinde sitilarak, kiirleme islemine tabi tutulur. Kiirleme isleminin
tamamlanmasinin ardindan rijit bir hale gelmis parganin, kaliptan c¢ikartilmasiyla
birlikte liretim prosesi tamamlanir. Regine Transfer Kaliplama (RTM), Vakum
Infuzyon Prosesi (VARTM veya VRTM), Reaksiyon Infiizyon Kaliplama (RIM),
Yapisal Reaksiyon Infiizyon Kaliplama (SRIM) ve Seeman Kompozit Regine
infiizyon Kaliplama Prosesi (SCRIMP™) gibi teknikler fiber takviyeli polimerik
kompozitlerin iretiminde siklikla kullanilan baglica infiizyon teknikleridir (Strong,
2008). Uretimde siirekli fiberlerin kullanilabilmesi, iiretim hizinin gorece yiiksek
olmasi, yiizey kalitesi oldukca iyi ve net sekle yakin pargalarin elde edilebilmesi,
karmasik sekilli (6rn: kemerli, kanall1) parcalarin {iretimine imkan saglamasi ve el
yatirmasi ile piiskiirtme tekniklerine kiyasla iiretim prosesinin kontrol edilebilirligi,

inflizyon tekniklerinin en 6nemli avantajlari olarak siralanabilir (Mazumdar, 2002).

Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretiminde kullanilan bir diger teknik olan
filaman sarmada, recine ile emprenye ettirilmis fiberlerin istenilen acilarda doner bir
mandrelin etrafina sarilmasi neticesinde parca iretimi gergeklestirilmektedir.

Filaman sarma makinelerinin kullanildig1 iiretimde, filaman kalinligi (fiber bant
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kalinlig1) farkli bobinlerden ayni1 yonlenmeye sahip olacak sekilde bir araya getirilen
ipliklerinin sayisi ile ayarlanmaktadir. Uygun viskoziteye sahip termoset esasli recine
igerisinden gegirilen iplikler, kontrollii bir gerilim altinda ¢evresel, boylamasina veya
sarmal paternler olusturacak sekilde celik veya aluminyum esasli mandrel etrafinda
sartlmaktadir. Arzu edilen kalinliga ulasilmasinin ardindan makineden ¢ikartilan
parga, oda sicakliginda veya yiiksek sicaklikta kiirleme islemine (termoset esasli.)
tabi tutularak, parganin rijit bir hale gelmesi saglanir. Kiirleme isleminin ardindan,
actk uglu parcalarda mandrel tekrar kullanilmak iizere parg¢anin igerisinden
cikartilirken, kapalt uclu pargalarda mandrel parga igerisinde birakilmaktadir.
Filaman sarma teknigi, tiip seklinde yapilar, basin¢h kaplar, borular ve noziiller gibi
bosluklu parcalarin {iretiminde kullanilabilecek en maliyet etkin iiretim teknigidir

(Strong, 2008; Mazumdar 2001).

Pultriizyon sabit kesit alana sahip kompozit pargalarin yiiksek hacimli ve stirekli bir
sekilde iiretimi icin tercih edilen en etkin kompozit liretim teknigidir. Pultriizyon
tekniginde iiretim, caglik adi verilen gerilim kontrollii 6zel bir sehpaya yerlestirilen
bobinlerinden sayist ve konumlarinin, kompozit par¢anin sekli ve biiytikliigiine bagh
olarak ayarlanmasi ile baglamaktadir. Cagliktan ¢ikan siirekli elyaf demetleri, 6zel
bir ¢ekici mekanizma yardimiyla Once emprenyeleme iinitesine (banyo veya
puiskiirtme sistemi), oradan da kiirleme i¢in uygun sicakliga getirilmis kaliba dogru
yonlendirilir. Kaliptan sabit bir hizla gecen emprenyelenmis fiberlerin kalip
igcerisinde kiirlenmesinin ardindan, kesme iinitesinde boyutlandirilmasi ile birlikte
kompozit parca iiretimi tamamlanir. Pultriizyon prosesinin siirekli ve otomasyona
uyumlu bir tretim teknigi olmasi, yiiksek hacimli parga {iretimine olanak
saglamasina yol agsa da, iiretilen pargalarin sadece tek bir eksenel yiike mukavemet

gostermesi, bu teknigin kullanimin1 biiyiik oranda kisitlamaktadir (Mazumdar, 2002).

Tabakali fiber takviyeli polimerik kompozitlerin iiretiminde siklikla kullanilan
basingh kaliplama teknikleri, temelde kiirlenmemis regine ve fiberlerin, arzu edilen
parca sekline sahip kapali kalip icerisine yerlestirilerek, basing ve sicaklik altinda
kiirleme islemine tabi tutulmasi esasmna dayanmaktadir. Yiiksek tonajli, 1sitmali
preslerin kullanildig1 iiretimlerde, kaliplama islemi, tiretimde kullanilan takviye
malzemelerine bagli olarak degisiklik gostermektedir. Toplu Kaliplama Bilesimi
(BMC) / Levha Kaliplama Bilesimi (SMC) kaliplama, preform kaliplama ve prepreg

kaliplama teknikleri fiber takviyeli polimerik kompozitlerin {iretiminde kullanilan
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farkli basingh kaliplama teknikleridir (Strong, 2008; Baker ve dig, 2004). Basingh
kaliplama denildigi zaman ilk akla gelen iiretim teknikleri olan BMC ve SMC
kaliplama, iistiin yiizey kalitesine (A-Smifi) sahip karmasik sekilli pargalarin
uretiminde siklikla tercih edilmektedir. BMC ve SMC arasindaki temel fark, fiber
esaslt takviyenin kaliplama bilesimine karistirilma yontemidir. BMC tekniginde,
fiber, regine, sertlestirici, hizlandirict ve katki malzemeleri birbiri ile dogrudan
karistirilip, homojen bir pasta haline getirilirken, SMC tekniginde kaliplama bilesimi,
recgine, sertlestirici, hizlandiric1 ve katki malzemelerinden olusan pastanin iizerine
kirpik fiberlerin serilmesi neticesinde hazirlanmaktadir. BMC tekniginde hazirlanan
karistm dogrudan 1sitmali presin kalip bosluguna yigilirken, SMC tekniginde
hazirlanan filmler tabakali bir yap1 olusturacak sekilde iist iiste dizildikten sonra
1sitma plakalar1 arasina yerlestirilmektedir (Mazumdar 2002, Strong 2008). Presin
plakalarin kapatilmasinin ardindan, artan sicaklikla birlikte karigimlar kalip
icerisindeki bosluklara yayilarak, parca son seklini almaktadir. Parcanin kalip
icerisinde uygun kiirleme sartlarinda tutulmasinin ardindan kontrollii bir sekilde
sogutulmasi ile birlikte kompozit iiretim iglemi tamamlanir. SMC ve BMC teknikleri
ile fiber oran1 kontrol edilebilen, {istiin i¢ ve dig yiizey kalitesine sahip net sekilli
pargalar, kisa siirelerde, yliksek miktarlarda ve net sekilde tiretilebilmektedir (Park ve
Lee, 2012). BMC/SMC teknikleri ile yiiksek mekaniksel performans i¢in ihtiyag
duyulan yiiksek fiber icerigine ulasilamamasi, preform kaliplama ve prepreg
kaliplama tekniklerinin kullanilmasina yol agmistir. Preform kaliplamada, kirpik
fiberler yerine, parca boyunca yonlendirilmis siirekli takviye malzemeleri (6rn: mat
veya Orgli kumas) kullanilmaktadir. Recine ile islatilan bu takviye malzemeleri
uygun sicaklik ve basing kosullar1 altinda kaliplama islemine tabi tutularak, kompozit
parga tiretimi gerceklestirilmektedir. Preform kaliplama yonteminde dikkat edilmesi
gereken en onemli husus, parcanin kiirleme agamasi sirasinda regine kaynakli solvent
buharinin ortamdan uzaklastirilmasidir. Bu amag¢ dogrultusunda iiretim sirasinda pres
plakalarin agilmasi veya kalip tasariminin bu buharin uzaklastirilmasina yonelik
gerceklestirilmesi gibi ¢esitli Onlemler alinmaktadir (Strong, 2008). Prepreg
kaliplama tekniginde, kaliplama isleminde prepreg esashi takviye malzemeleri
kullanilmaktadir. Prepregler, farkli tiirde polimerik re¢inelerin kontrollii oranlarda ve
homojen bir sekilde fiber esash takviye malzemelerine emdirilerek, 6n kiirleme
islemine tabi tutulmasi sonucu fiiretilen ileri teknoloji malzemeleridir. Uretimleri

sirasinda fiber/regine igerikleri, bosluk miktar1 ve yonlenmeleri gibi malzeme
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ozelliklerinin kontrol edilebilir olmasi, bu malzeme tiiriiniin basta havacilik ve uzay
olmak iizere ileri kompozit uygulamalarinda kullanilmasina yol agmaktadir. Prepreg
kaliplama islemi, prepreglerin kalip sekline gére boyutlandirilmasi ile baglamaktadir.
Boyutlandirilan prepreg katlar1 kalip igerisine yerlestirilmesini takiben kaliplama
asamasina gecilerek, par¢a uygun sartlarda kiirleme islemine tabi tutulur. Prepreg,
kaliplama yontemi ile mukavemeti ile pekligi olduk¢a yiiksek (fiber hacim igerigi
%60’dan fazla), basit ve kompleks sekilli her tiirlii kompozit parganin imalati

gergeklestirilebilmektedir (Strong 2008; Mazumdar, 2002).

Fiber takviyeli termoplastik kompozitlerde, termoplastik malzemenin diisiik ve orta
sicaklarda yiiksek viskoziteye sahip olmasi, kompozit tiretimi sirasinda termoplastik
recinenin fiber takviyelere emprenye edilmesini zorlastirmaktadir. Bu nedenle, fiber
takviyeli termoplastik kompozitler, standart kompozit liretim teknikleri i¢in uygun
ara formlar haline getirilerek kullanilmaktadir. Kismi emprenyeleme temelli olan bu
ara formlar; ¢ozilicii (solvent) veya ergimis (melt) prepregler, film kapli prepregler
(film-stacked), i¢ i¢e gecirilmis fiberler (takviye fiberler ve termoplastik fiberlerden
olusan iplik veya kumaslar) ve toz kapl ipliklerdir. Bu ara formlarin kompozit iiriine
doniistiiriilmesi i¢in, filaman sarma, pultriizyon, enjeksiyon kaliplama ve basingh
kaliplama gibi fiber takviyeli termoset kompozitlerin iiretiminde kullanilan
tekniklerin yani sira ektriizyon, termoform kaliplama, hidroform kaliplama, artish
(incremental) kaliplama, gegis kaliplama ve kalenderleme gibi termoplastik
polimerlere has iiretim teknikleri kullanilmaktadir (Baker ve dig, 2004; Strong, 2008;
Mallick, 2008).
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3. TERMAL KORUMA SISTEMLERI

Termal Koruma Sistemleri, uzay araglarinin gezegen atmosferindeki ses {istii uguslari
sirasinda, dis yiizeylerinde meydana gelen siirtinme kaynakli olusan yiiksek 1s1
akilarina kars1 aracin metalik iskeletini koruyan sistemler olarak tanimlanmaktadir
(Laub ve Venkatapathy, 2004). Gorevini tamamlayan bir uzay araci, atmosfere tekrar
girmesiyle birlikte saatte yaklasik 28.000 km’lik bir hiza ulagsmaktir. Bu yiiksek hizin
giivenli bir inis i¢in uygun seviyeye diigiiriilmesi i¢in meydana gelen hava siirtinmesi
sonucu aracin dis ylizey sicakligr celigin ergime sicakliginin {istii olan 1650°C’ye
kadar ulagmaktadir. Uzay araglarinin tiretim asamasinda oldukga gelismis tiretim
teknikleri ve ileri teknoloji malzemeleri kullanilsa da, aracin iskeletinin imalatinda
agirlikli malzeme olarak aliiminyum kullanilmaktadir. Altiminyumun 200°C’nin
lizerinde yumusamaya baglamasi, termal koruma sisteminin ara¢ iskeletinin bu
200°C’yi agsmayacak sekilde koruma yapmasini zorunlu kilmaktadir. Termal koruma
sistemlerinin atmosfere tekrar giriste uzay aracinin yiiksek 1s1 akilarina karsi
korumak disinda bir diger 6nemli gorevi ise arag iskeletinin ve dnemli sistemlerin
gorev sirasinda maruz kaldiklar1 asir1 soguga karst korumaktir. Uzay aracinin
yoriingedeki yolculugu esnasinda arag yiizeyinde -100 ile +100 derece arasinda
degisen bir sicaklik degisimi meydana gelmektedir. Uzay aracinin ugusunu giivenli
bir sekilde tamamlayabilmesi agisindan termal koruma sistemini olusturan
malzemelerin doksan dakika bir ger¢eklesen bu sicaklik degisimine karsi da direng
gostermesi gerekmektedir. Yiiksek 1s1 akilart ile 1s1] yiikler ve termal soklar altinda
calisan bu malzemelerin isgiicli ve zaman yogun 06zel iiretim prosesleri kullanilarak
gergeklestirilmesi, termal koruma sistemlerinin maliyetlerinin olduk¢a yiiksek
olmasma neden olmaktadir. Bu sebeple giiniimiizde ihtiya¢ duyulan 6zelliklerden
feragat etmeden, diisiik iiretim maliyetine sahip ve uzay aracina fazla yiik getirmeyen
(hafif) termal koruma sistemi malzemelerinin gelistirilmesine yonelik ¢alismalar tiim

hiziyla siirdiiriilmektedir (Orbiter thermal protection system, 1997).
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3.1 Termal Koruma Sistemlerinin Tarihg¢esi

Termal koruma sistemi kavrami ilk olarak ikinci diinya savasi sirasinda gergeklesen
iki bliyiik teknolojik gelisme (Alman V-2 roketini ve Amerikan atom bombasi)
neticesinde ortaya c¢ikmustir. Amerika Birlesik Devletleri ve Sovyetler Birligi
arasindaki soguk savas sirasinda niikleer baglikli balistik fiizelerin her iki iilke
acisindan da stratejik Onem arz etmesi, niikleer basliklarin korunmasina yonelik
gelistirilen termal koruma sistemlerinin anahtar bir teknoloji haline doniismesine yol
acmistir. Amerikan baskani1 Kennedy’nin 1961 yilinda kongrede ay yiizeyine insanl
bir uzay aracinin inmesine yonelik yaptigi tarihi konusmanin ardindan Amerika
Birlesik Devletleri Apollo programini baslatmistir. Bu sayede ablatif termal koruma
sistemleri iizerine oldukga biiyiik biitgeler ayrilmis, ark jet testi, sok tiipii testi ve
degisik menzillerdeki balistik testler gibi termal koruma sistemlerinin yeryiiziinde
test etmeye imkadn saglayan analiz yoOntemlerinin ve atmosfere giris ve ¢ikis
asamalarinda gerceklesen 1s1 dagilimlari hakkinda Ongorii saglayan analitik
modellerin gelistirilmesi saglanmistir. 1970’li yillarin sonlarina dogru niikleer fiize
programlar1 sayisinin 6nemli 6l¢iide azaltilmasi ve ayrica Apollo programina son
verilmesi termal koruma sistemleri {izerine yapilan arastirma ve gelistirme
faaliyetlerine sekte vursa da, Amerikan Ulusal Havacilik ve Uzay Dairesi (NASA)
tarafindan baglatilan Uzay Araci Programi dahilinde tekrar kullanilabilir termal
koruma sistemleri iizerine ¢alismalar gerceklestirilmistir. 1990’11 yillarin ortalarinda
NASA, “Fenolik Emdirilmis Karbon Ablatif Is1 Kalkan1” (PICA) ve “Silikon
Emdirilmis Seramik Ablatif Is1 Kalkan1” (SIRCA) ismini verdigi iki yeni hafif termal
koruma sistemini gelistirmis ve Stardust, Mars Pathfinder ve Mars Exploration Rover
programlarinda bu sistemleri kullanmigtir. Takviyeli karbon-karbon kompozitlerin
gelistirilmesi ile birlikte, uzay araclarinin kanat 6n kenarlarinda diisiik yogunluk ve
rijit yapiya sahip karbon esasli izolator tuglalar kullanilmaya baslanmistir. 2006
yilindan itibaren, NASA’nin uzay mekiklerinin yerine, Orion Ekip Arastirma Araci
(CEV) adi altinda ay yolculugu yapabilecek seviyede yeni bir uzay aracinin
gelistirilmesine yonelik ¢aligsmalara hiz vermistir (Venkatapathy ve dig, 2010). Bu
caligmalarda ablatif termal koruma sistemleri tekrar 6n plana ¢ikmis ve metalik esash
termal koruma kaplamalari ile modifiye edilen kompozit termal koruma sistemi 2015
itibari ile ilk uzay yolculugunu gergeklestirmistir (Engineers refine thermal

protection system for Orion’s next mission, 2015). 2030 yilinda gerceklestirilmesi
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hedeflenen Mars yolculugunda termal koruma sistemi olarak, yiiksek sicaklik
kapasitesi ve diisiik termal iletkenlige sahip 3-boyutlu (3D) kuvars dokumalar ile
fenolik, siyanat ester ve poliimid recinelerden RTM teknigi ile hazirlanmis ablatif
kompozitlerin kullanimi planlanmaktadir (First 3D woven composite for NASA

thermal protection systems, 2016).

3.2 Termal Koruma Mekanizmalari

Uzay aracinin gezegen atmosferindeki hareketi esnasinda kinetik enerjinin biiyiik
kismi, atmosfer tarafindan uzay aracina dogru yonlendirilen 1s1 enerjisine
doniismektedir. Uzay aracinin aerodinamik sekline ve ylizey ozelliklerine bagh
olarak ara¢ ylizeyine konveksiyon ve radyasyon yoluyla aktarilan bu 1s1 enerjisinin,
termal koruma sistemleri tarafindan bloklanmasi, absorblanmasi veya yansitilmasi
neticesinde uzay aracinin iskeleti, sensorleri ve tasidig yiik korunmaktadir. Termal
koruma sistemleri 1sinin ortamdan uzaklastirilmasi, 1ginimli (radiative) ve sogurucu

(absorptive) temelli farkli 1s1 aktarim mekanizmalari ile ger¢eklestirilmektedir.

3.2.1 Ismmimh

Istniml1 (radiative) termal koruma mekanizmalari, siirli ¢alisma kosullar1 altinda
basit ve giivenilir bir termal koruma saglayan sistemlerdir. Isinimli sogutma sirasinda
1s1 akisinin biiyiik kismi1 termal koruma sisteminin yiizeyinde bulunan, yliksek yayma
ozelligine sahip kaplama tarafindan uzay bosluguna dogru geri yansitilmaktadir. Bu
geri yansitma sirasinda termal koruma sisteminin absorbladigi 1s1 miktari, 1s1 akisinin
siddetine bagl olarak %2 ile % 5 arasinda de§ismektedir. Pasif termal korumaya
sahip olan 1sinimli termal koruma sistemlerinin, 1s1 akisini yansitmalar1 sirasinda

sistemin yapisinda kayda deger bir kiitle degisimi meydana gelmemektedir.

3.2.2 Is1 alic1

Is1 alic1 (heat sink) koruma mekanizmasi, sogurucu termal koruma mekanizma
tiirlerinin en basit 6rneklerinden biri olarak nitelendirilmektedir. Is1 alic1 sistemlerde,
yiiksek termal iletkenlige sahip koruma malzemesi, yiizeye etki eden aerodinamik
1s1y1 ergimeden, buharlagmadan ve yapisinda herhangi bir kimyasal reaksiyon
gerceklesmeden  sogurup, hizlh ve esit sekilde dagitarak, ortamdan

uzaklastirmaktadir.
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3.2.3 Buharlasma ve Film Sogutmal

Buharlagsma ve film sogutmali koruma mekanizmasinda, 1s1 akisi ile yiizey arasindaki
sinir tabakasina gaz veya sivi enjekte edilerek, uzay aracinin duvarmin adiyabatik
yiizey sicakligr diisiiriilmektedir. Sogutucu maddenin tiiriine bagh olarak aktif veya
pasif olan koruma mekanizmasinin sogutma performansi (sinir tabakasinin kalinligr),
enjeksiyon hizina bagl olarak ayarlanabilmektedir. Buharlagsma ve film sogutmali
koruma mekanizmasi sirasinda gerceklesen piiskiirtme islemi, bosluklu bir duvar
yapist veya duvar ilizerindeki oluklar yardimi ile gergeklestirilmektedir. Sogutucu
medya olarak gazlarin kullanildigi sistemlerde, diisiik molekiil agirligina sahip
gazlar, kiitle transfer hizina bagl olarak yiiksek koruma performansi gostermektedir.
Sogutucu medya olarak sivilarin kullanildig: sistemlerde ise buharlagma 1s1s1 yiiksek
olan sivilar, yliksek enerji kaybina neden olduklari icin tercih edilmektedir.
Buharlagma ve film sogutmali koruma mekanizma sirasinda karsilasilan en temel
sorun, yiizeydeki basing farklarindan kaynakli sogutucu medyanin yiizey iizerinde

homojen bir sekilde dagilamamasidir.

3.2.4 Ablasyon

Ablasyon, yiizeyin absorbe ettigi 1s1 miktarinin minimuma indirilmesinde kullanilan
en etkin termal koruma mekanizmasidir. Ablatif sogutma, yilizeye etki eden 1s1
akisinin, erime, siiblimasyon ve termal bozulma gibi etkilerle ylizey malzemesinin
durumunu degistirmesi sirasinda ortaya ¢ikan yiizey kiitlesinin, yiiksek akis hizi ile
birlikte tasinmasi esasina dayanmaktadir. Boylece 1s1 ylizeyden arag igerisine dogru
yayilmak yerine, ylizeydeki faz degisimi i¢in kullanilarak, ortamdan uzaklastirilmis
olur. Ablatif koruma mekanizmalarinda, ablatif malzemelerdeki faz doniisiimii,
stiblime/oksitleyici, erime/buharlasict ve karbonizasyon (charring) seklinde meydana

gelmektedir (Guthrie ve dig, 2000; Sherman, 1968).

3.3 Termal Koruma Sistemlerinin Tasarimi

Amerika’nin Astrofizik¢iler Dekani olarak da bilinen Caltechli uzay profesorii
Theodore Von Karman 1956 yilinda yayinladigi bir yazisinda “Atmosfere doniis (re-
entry) bir insanin hayal edebilecegi en zor problemlerdin biridir. Kesin olarak
biliyorum ki bu problem modern aerofizik alindan galisan en iyi beyinlere meydan

okumaktadir” demistir. Uzay aracinin hareketi esnasinda termal koruma sisteminin
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maruz kaldig1 kalkis akustigi ve aerodinamik kaynakli yiikler ile bu yiiklere iliskin
yapisal bozulmalarin yani sira yoriinge sicaklik degisimleri, ¢evresel sartlar (6rn:
yagmur, sis, riizgar) ve yakit tankinin ayrilmasi sirasinda meydana gelen piroteknik
soklar gibi etmenler ayr1 ayr1 diisiiniildiigiinde Von Karman’in ne kadar hakli oldugu
acikca goriilmektedir. Termal koruma sistemleri, uzay aracinin hareketi boyunca
farkli ¢evresel etkilere maruz kalmaktadir. Bu etkilerin siireleri ve sartlar1 arag tiiri
ve ara¢ yoriingesine bagli olarak degisiklik gostermektedir (Rodriguez ve dig, 2011).
Bir 1s1 kalkanin genel gereksinimleri; 1s1l, mekanik ve c¢arpma ylklerine karsi
dayaniklilik, kimyasal bozunmaya karsi direng, kolay iiretim, diisiik maliyet ve
hafiflik olarak siralanabilir. Isil yiikler, 1s1 kalkani tasariminda dikkat edilmesi
gereken en temel faktordiir. Uzay aracimin 20 ile 40 Mach’lik ses istli hizlarda
atmosfere girisi esnasinda maruz kaldigi 1sil yiikler ile jet yakitinin patlayarak
yanmasi sirasinda roket noziillerinin maruz kaldigi 1s1l yiiklerin biyiik farklilik
gostermesi, termal koruma sisteminin uygulamaya gore 6zel olarak tasarlanmasini
zorunlu kilmaktadir. Ayrica uzun uzay yolculugu gerceklestiren araglarda glines
1sinmast  veya 1sinimsal 1s1 kayiplart da 1sil yiikler ile ilgili gbz Onilinde
bulundurulmasi gereken diger 6nemli faktorlerdir. Sekil 3.1°de uzay aracinin farkli
bolgelerin uzay yolculugu esnasinda maruz kaldiklar1 maksimum sicaklik degerleri

goriilmektedir.

982 1630

Sekil 3.1 : Uzay mekiginin atmosfere girdikten sonra dis ylizeyinde olusabilecek
maksimum sicakliklar (°C) ve dagilimlari (Glass, 2008).

Mekanik ytikler, en az 1s1l yiikler kadar termal koruma sistemlerinin tasariminda goz
oniinde bulundurulmas: gereken bir diger tasarim gereksinimidir. Capraz
aerodinamik basing yiikleri, diizlemsel eylemsizlik yiikleri, akustik ve dinamik

yiikler, termal koruma sistemini dogrudan etkilemekte olan mekanik yiikler olarak
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siralanabilir. Mekanik yiiklerin etkileri, uzay aracinin sekli ve termal koruma
sisteminin pozisyonuna gore degisiklik gostermektedir. Termal koruma sisteminin
tasarimi, bu mekanik yiiklerin etkisi ile meydana gelebilecek akma, burkulma ve
kirilma gibi hasar tiirlerine kars1 koyacak sekilde gerceklestirilmesi biiyiik 6nem arz

etmektedir.

Termal koruma sistemlerinden beklenilen bir diger 6nemli 6zellik, darbe yiiklerine
kars1 yliksek darbe direnci gostermeleridir. Termal koruma sistemlerinin uzay
aracina ilk montaji ve bakimlar1 sirasinda gerceklesebilecek operasyonel (6rn:
yerlestirme ve iscilik kaynakll) ve yolculugu sirasinda maruz kaldigi ¢evresel (6rn:
dolu, yagmur, kuslari uzay ¢opii ve kiiclik meteorlar vb. gibi) kaynakli darbeler,

termal koruma sisteminde katastrofik hasarlarin olusumuna sebep olabilmektedir.

Kimyasal dayanim, termal koruma sistemlerinde mevcut olmasi1 gereken bir diger
onemli Ozelliktir. Uzay aracinin atmosfere girisi sirasinda, termal koruma sistemi
oksidasyon gibi kimyasal etkilerle kars1 karsiya kalmaktadir. Ayrica yine montaj ve
hareket esnasinda termal koruma sisteminin maruz kalacagi nem ve su gibi etkilere
karsi1 diren¢ gOstermesi, uzay aracinin giivenli yolculugu acisindan oldukca

Onemlidir.

Uzay araglariin sahip oldugu yiizélglimiiniin biiyiikk kismi termal koruma sistemleri
tarafindan kaplanmaktadir. Bu durum kalkis yiikiiniin biiyiik kisminin termal koruma
sistemleri tarafindan olusturulmasina yol agmaktadir. NASA’ nin 1990 ve 2000 yillar
arasinda gergeklestirdigi farkli uzay gorevleri sirasinda, uzay gondermis oldugu
yaklagik yarim kiloluk agirligin maliyeti 4000 ile 20.000 Amerikan Dolar1 arasinda
degismektedir. Bu biiyiik maliyetle birlikte, termal koruma sisteminin agirligindaki
her bir artisin gerek uzaya gonderilecek yararli ylik miktarini diisiirmesi ve yine
ithtiya¢ duyulan yakit miktarin1 arttirarak toplam agirlikta artisa neden olmasi da
hafifligin Onemini ortaya koymaktadir. Bu sebeple termal koruma sisteminin
tasarimi, minimum kiitle ile maksimum performans bakis acist ile

gergeklestirilmelidir.

Kurulum ve ¢alisma maliyetinin miimkiin oldukca diisiik seviyede tutulmasi termal
koruma sistemlerinin tasariminda ihtiya¢ duyulan bir diger 6nemli gereksinimdir. Bu
amag dogrultusunda termal koruma sistem tasariminin saglam ve kullanigh olacak

sekilde yapilmasi, iiretim, montaj, bakim ve kullanim siiresi gibi maliyetlerin
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miimkiin olabilecek en diisiik seviyelerde tutulmasi agisindan biiyiikk Oonem arz

etmektedir (Bapanapalli, 2007).

3.4 Termal Koruma Sistemlerinin Siniflandirilmasi

Termal koruma sisteminin tasarim gereksinimlerinden yola ¢ikilarak, uzay
araclarinin ses Ustii hizlarda hareketleri sirasinda maruz kaldiklari zorlu termal
kosullarin iistesinden gelebilecek 06zelliklere sahip farklt koruma sistemlerinin
gelistirilmesine yonelik ¢ok sayida calisma gercgeklestirilmistir. Bu ¢ok sayida
calisma neticesinde ortaya ¢ikan termal koruma sistemleri, yeniden kullanilabilir
termal koruma sistemleri ve ablatif koruma sistemleri olmak {izere iki temel grup

altinda incelenmektedir.

3.4.1 Yeniden kullanilabilir termal koruma sistemleri

Yeniden kullanabilir termal koruma sistemleri, uzay aracinin atmosfere girmesiyle
birlikte maruz kaldig1 1s1l etkilere karsi kiitlesinde ve ozelliklerinde herhangi bir
degisim olmadan koruma gerceklestiren sistemlerdir. Yeniden kullanilabilir termal
koruma sistemlerinin temel koruma prensibi (Sekil 3.2), uzay aracinin yiizeyine etki
eden 1sinimsal ve konvektif 1s1 akilarinin aracin dis yiizeyinde bulunan isinimsal
salimim giicli ¢cok yiiksek yalitkan izolasyon malzemesi tarafindan termal 1s1ma ile
geri yansitmasi esasina dayanmaktadir. Boylece arag yiizeyini etkileyen 1sinimsal ve
konvektif 1s1 akilarimin ¢ok az bir kismi iletimsel olarak ara¢ iskeletine dogru

yayilmaktadir.

serbestakim _  rimyasal partikii

Isinimsal diflizyonu sinir veya sok
aki tabakasi

konvektif
aki

1sinimsal
aki

ylizey kaplamasi

iletimsel aki . .
inorganik

yaltim

destek malzemesi

Sekil 3.2 : Yeniden kullanilabilir termal koruma sistemlerinde enerji dagilim
mekanizmalar1 (Laub ve Venkatapathy, 2004).
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Yeniden kullanilabilir termal koruma sistemlerde yiiksek 1s1 yayma kapasitesi ve
diistik yiizey katalizine sahip bir yiizey kaplamasinin kullanilmasi, araci etkileyen 1s1
akisinin biiyiik oranda geri yansitilmasi ve konvektif yayilmanin oniline gecilmesi
acisindan biiyiik bir avantaj saglamaktadir. Ayrica genellikle inorganik bir yapiya
sahip olan birincil yalitm malzemesinin de termal iletkenliginin diigiik olmasi da
yalitim i¢in gerekli malzemenin kiitlesini azaltarak, aracin hafifletilmesinde katkida
bulunmaktadir (Laub ve Venkatapathy, 2004). Minimum Omiir dongiisi 100
kullanim olan yeniden kullanilabilir termal koruma sistemlerinde uzay aracinin farklh
bolgelerinde koruyucu tugla olarak, takviyeli karbon-karbon kompozitler (RCC),
yiiksek sicaklik yeniden kullanilabilir yiizey yalitim malzemesi (HRSI), toklastirilmig
tek parca fiber yalitim malzemesi (TUFI), diistik sicaklik yeniden kullanilabilir yiizey
yalitm malzemesi (LRSI), gelismis esnek yeniden kullanilabilir yiizey yalitim
malzemesi (AFRSI), fiber esasli yeniden kullanilabilir refrakter kompozit yalitim
malzemesi (FRCI), kece esasli yeniden kullanilabilir yiizey yalitim malzemesi
(FRSI), toklastirilmis tek parga fiber takviyeli oksidasyon direngli kompozitler
(TUFROC) kullanilmaktadir (Embry-Riddle Aeronautical University, ty.). Uzay
aracinin yiiksek 1s1 akilarina maruz kalan burun ucu, kanat ve kuyruk hiicum
kenarlart gibi bdliimlerinin korunmasinda kullanilan takviyeli karbon-karbon
kompozitler, yiiksek mukavemete sahip grafit fiberlerin karbon esasli baglayiciyla
takviye edilmesi neticesinde iretilmektedir. Oksijen direncinin arttirilmasi amaciyla
silisyum karbiir (SiC) esasli bir kaplama ile kaplanan takviyeli karbon-karbon
kompozitlerin 1600°C’lik bir kullanim sicakligi vardir (Bapanapalli, 2007). Uzay
aracinin biiylik kismini kaplayan seramik esasli yeniden kullanilabilir yiizey yalitim
malzemeleri, kullanim sicakligima bagli olarak yiiksek (HRSI) ve diisiik sicaklik
(LRSI) yeniden kullanilabilir termal koruma sistemleri olarak ikiye ayrilmaktadir.
Cap1 0,5 ile 5 um arasinda degisen %99,8 safliga sahip silika fiberlerin, amonyak,
silisyum karbiir ve su karisimi igerisinde 1slatilmasi ile baslayan seramik esash
yeniden kullanilabilir yiizey yalitim malzemelerinin iiretim siireci, kurutma ve sicak
presleme islemi ile tamamlanmaktadir. Yiiksek sicaklik yeniden kullanilabilir yiizey
yalitim malzemeleri, silika esasli tuglanin toz halindeki tetrasilisit ve borosilikat cami
karigimi (siyah) ile kaplanmasiyla iretilirken, diisiik sicaklik yeniden kullanilabilir
yiizey yalittm malzemesi daha diisiik kalinliktaki silika esashi tuglanin silika ve
alliminyum oksit karisimi (beyaz) ile kaplanmaktadir (Guthrie ve dig, 2000). Yiiksek

sicaklik yeniden kullanilabilir ylizey yalittim malzemesi, diisiik sicakliklar, 1sinma ve
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sogumadan kaynakli tekrarli termal soklara kars1 yliksek direng (-157 ile 1260 °C
arasinda degisen c¢alisma sicakligi) gostermektedir. Diigiik sicaklik yeniden
kullanilabilir yiizey yalitim malzemesi ise gilinesten absorbladigi 1s1 miktarindan
(glines sogurma 0,32) cok daha fazlasim1 yayabilme (ylizey yaymirhigr 0,8)
kapasitesine sahiptir. HRSI, uzay aracinin gobek kisminin, LRSI’da iist gévdesinin
korunmasinda kullanilmaktadir (Guthrie ve dig, 2000; Embry-Riddle Aeronautical
University, t.y.). Toklastirilmis tek parga fiber yalittm malzemesi (TUFI), borosilikat
cami, molibden disilisit ve silisyum tetraboriir esasli bir i¢yapiya sahip olmakla
birlikte, dis kismi1 darbeye karsi yiiksek dayanim gdsteren, bosluklu yapiya sahip,
tantal esasli kompozit bir kaplamayla kaplhdir. TUFI, uzay aracinda asimnmanin
yiiksek oldugu bolgelerde kullanilmaktadir (Leiser, 2012, Hartunian, 1995; Embry-
Riddle Aeronautical University, t.y.). Gelismis esnek yeniden kullanilabilir ylizey
yalitm malzemesi (AFRSI), iki kat silika kumasin arasina yerlestirilen % 99,8
safliga sahip yiiksek silika dolgu elyafinin yine silika iplikler yardimiyla ile dikilmesi
neticesinde elde edilen yorgan benzeri bir yapidir. Ustiin yalitm performansi
(~650°C) ve yiizey alan1 basina gostermis oldugu diisiik agirlik nedeniyle LRSI
tuglalar yerine kullanilmaya baslanmistir. Giliniimiizde, AFRSI’nin tiretiminde silika
kumas ve elyafin yerine, aliimina borosilikat esasli kumas ve aliimina dolgu elyafi
kullanilarak, yalitim sicakligi yaklagik 1100°C’ye kadar arttirilmistir (Guthrie ve dig,
2000; Hartunian, 1995). Fiber esasli yeniden kullanilabilir refrakter kompozit yalitim
malzemesi (FRCI), 0,5 ile 5 um capinda silika, 11 pm ¢apinda aliimina borosilikat ve
yine 0,5 ile 5 um ¢apinda aliimina fiberlerin karistirilarak tugla haline getirilmesi
sonucu elde edilmektedir. HRSI tuglalara kiyasla yaklasik 40°C daha yiiksek ¢alisma
sicakligr ve %10 daha hafif olan FRCI’nin ¢ekme mukavemeti de HRSI’nin ii¢ kati
kadardir (Leiser, 2012; Guthrie ve dig, 2000). Kece esasli yeniden kullanilabilir
yilizey yalitim malzemesi (FRSI), aramid esasli bir battaniye olup, 371°C’ye kadar
bir dayanim gostermektedir. FRSI, metalik iskeletle yeniden kullanilabilir termal
koruma tuglalar1 arasinda ara bir yaliim katmani gorevi istlenmektedir (Embry-
Riddle Aeronautical University, t.y.). NASA nin gelistirdigi {igiincli nesil yeniden
kullanilabilir termal koruma sistemi olan toklastirilmis tek parca fiber takviyeli
oksidasyon direncli kompozitler (TUFROC), yaklasik 1700°C kullanim sicakligina,
0,4 g/cm*liik yogunluga ve oldukea yiiksek bir yiizey yaymurliligma (0,9) sahiptir.
Ug katmadan olusan TURFOC’da alt katman yaklasik 1430°C’ye dayanikli, bor

oksit (B,03), aliimina borosilikat ve aliimina fiber karisimindan, ara katman silikon
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oksilan emprenye ettirilmis karbon fiberlerden, {ist katman ise borosilikat cam esasl
ince bir kaplama tabakasindan meydana gelmektedir. TUFROC, uzay aracinin 1s1l ve
mekaniksel yiiklere en ¢ok maruz kaldigi bolgeleri olan burun ucu, kanat ve kuyruk

hiicum kenarlarinin termal korunmasinda kullanilmaktadir (Johnson,2016).

Bu malzemelere ek olarak, yeniden kullanilabilir termal koruma sistemi malzemesi
olarak farkli tiirlerde seramik matrisli kompozitler de kullanilmaktadir. Karbon
takviyeli silisyum karbiir (C/SiC), silisyum karbiir takviyeli silisyum karbiir
(SiC/SiC) iizerine en fazla caligma yapilan seramik matrisli kompozit tiirleridir.
Karbon takviyeli silisyum karblir kompozitler, yiiksek sicakliklarda yiiksek
mukavemet ve peklige ihtiya¢ duyulan bolgelerde, silisyum karbiir takviyeli silisyum
karbilir kompozitler ise oksidasyon direnci ve yiiksek sicaklik dayanimina ihtiyag
duyulan bolgelerde kullanilmak {izere tasarlanmistir. Yiiksek oksidasyon dayanimina
sahip her iki kompozit tiirii de termal koruma sistemi olarak kullanim i¢in iyi bir
potansiyele sahip olsa da, termal iletkenliklerinin yiiksek olmasinin yan sira yiiksek
iiretim maliyetine sahip olmalari, yaygin kullanimlarinin 6niinde engel teskil
etmektedir. Silisyum karbiir —silisyum nitriir (SiC/SizNy), silisyum karbiir — lityum
aliimina silikat (SiC/LAS), aliminyum oksit — aliiminyum oksit (Al,03/Al,03) esash
kompozitler de termal koruma sistemlerinde kullanilan diger seramik matrisli
kompozit tiirleridir (Guthrie ve dig, 2000; Hartunian 1995). Yeniden kullanilabilir
termal koruma sistemlerinin iiretiminde ayrica ergime sicakliklart 3000°C’nin
tizerinde olan, yiiksek sertlik, asinma direnci ve termal sok direnci gibi 6zelliklere
sahip zirkonyum diboriir ve hafniyum diboriir gibi ultra yiiksek sicaklik seramikleri
de kullanilmaktadir. Ozellikle uzay aracinin burun ucu ve ince kesitli hiiciim kenar
gibi pargalarinin imalatinda, zirkonyum diboriir — silisyum karbiir (ZrB,/SiC),
hafniyum diboriir — silisyum karbiir (HfB2/SiC) ve zirkonyum diboriir — silisyum
karbiir — karbon (ZrB,/SiC/C) kompozitleri kullanilmaktadir (Braun, 2008; Hartunian
1995). Ultra yiiksek sicaklik seramiklerinden iiretilen kompozitler 6zellikle sicaklig
2000°C’nin tizerinde olan keskin u¢ (sharp nose) iiretiminde en c¢ok gelecek vaat
eden malzemelerdir. Bu sebeple, giiniimiizde bu malzemelerin kirilma toklugu ve
oksidasyon direnci gibi Ozelliklerinin gelistirilmesine yonelik ¢ok sayida calisma

gergeklestirilmektedir (Johnson, 2011).

Uzay araglarinda seramik esasli malzemelerin yani sira metal matrisli kompozitler,

stiper alagimlar ve farkli metal tiirlerinden olusan metalik esasli yeniden kullanilabilir
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termal koruma sistemlerinin kullanimina yonelik farkli konseptler de gelistirilmistir.
Metalik esasli yeniden kullanilabilir termal koruma sistemleri, seramik esasli tiirlere
kiyasla daha diisiik termal dirence sahip olsa da, mukavemet, siineklilik, su
gecirmezlik ve uzun omiirliiliik gibi 6zellikleri termal koruma sistemlerinde kullanim
icin aday olmalarima yol agmustir. {lk ¢alismalarda burun uglarmin 1s1 alict (heat sink)
aktarim mekanizmasi ile korunmasi amaciyla bakir ve berilyum gibi metaller farkli
flize sistemlerinde denenmis olsa da, son yillarda titanyum coklu duvar yapisi ile
balpetegi yapisindaki siiperalagimlardan (6rn: Inconel 617) olusturulan fiber takviyeli
sandvic yapilar {izerine ¢aligmalar gergeklestirilmistir. Yapilan ¢aligmalar neticesinde
saptanan; sandvi¢ yapilarin imalatinin ve montajinin pratik olmamasi, metalik
sistemin termal iletkenliginin seramik esasli tuglaya kiyasla iki kat yiiksek olmasi, ve
metalik ylizeye yiiksek geri 1s1ma kapasitesine sahip bir kaplama yapma zorunlulugu
gibi etmenler, su an i¢in uzay araglarinda metalik esasli yeniden kullanilabilir termal
koruma sistemlerinin kullanilmasina engel teskil etmektedir (Bauer ve dig, 2013;
Hartunian 1995).

3.4.2 Ablatif termal koruma sistemleri

Unlii Amerikali sarkic1 ve sdz yazar1 Bob Dylan, “I shall be free — No 10” isimli
sarkisinda “Tabii ki ¢ok iyi bilimiyorum ama bana cennetin sokaklarinin altinla kapl
oldugu soylendi. Sorarim size, Ruslar’in ilk oraya ulasacak olmasindan daha kétii ne
olabilir? Wowee!!. Olduk¢a Korkutucu!!” (I shall be free — No. 10, 1971) dizeleriyle,
sarkinin yazildig1 donem olan soguk savas yillarinin psikolojik havasini oldukga iyi
bir sekilde yansitmistir. Bu psikolojik hava, hayatin her alaninda oldugu gibi bilim ve
teknoloji alaninda da kendisini gostermis, basta balistik fiize sistemleri olmak tizere,
insanoglunun en biiyilk hayallerinden biri olan uzay yolculuguna yonelik
miihendislik ¢aligmalar biiyiik bir ivme kazanmistir. 1958 yilinda baslatilan Apollo
Programu ile ortaya ¢ikan ablatif termal koruma sistemleri, Yuri Gagarin’in Vostok
uzay kapsiilii ile 1961 yilinda gergeklestirdigi ilk insanli uzay yolculuklarindan
giiniimiize kadar siiregelen insanli ve insansiz gorevlerde anahtar bir rol iistlenmistir

(Dec ve dig, 2006; NASA space science data coordinated archieve, 2016).

Ablatif termal koruma sistemleri, her tiirlii 1s1 akis1 ve sicaklik kosulunda yiizey
sicakligin1 otomatik olarak kontrol edebilen, yiizeyden uzay aracina dogru ilerleyen

1s1 akisini ¢ok iyi bir sekilde bloke edebilen, iistiin darbe dayanimi, hafiflik, kolay
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tiretim ve yiiksek giivenilirlik gibi 6zelliklere sahip bir koruma sistemi tiiriidiir (Pulci
ve dig, 2010; Bapanapalli, 2007; Laub ve Venkatapathy, 2004; Ablation Materials,
t.y.; Sherman, 1968). Son kirk yilda, yeniden kullanilabilir termal koruma
sistemlerine kiyasla ¢evresel sartlarin oldukca sert oldugu, yiiksek irtifa ve atmosfere
giris hizlarinda calisan ses listli atmosferik araglar ile roket itis sistemlerinin termal
korunmasinda yogun bir sekilde kullanilmaktadir (Johnson, 2011, Ablation
Materials, t.y.). Ablatif termal koruma sistemleri, uzay aracinin atmosfere girisi
esnasinda maruz kaldig1 yiiksek 1s1 akilarmin ve 1sil yiiklerin olumsuz etkilerini,
siiblimlesme, oksidasyon, ergime / buharlasma ve koOmiirlesme gibi kalkan
malzemesinin yapisinda meydana gelen cesitli faz ve kiitle degisimleriyle ortadan
kaldiran koruma sistemleridir (Laub ve Venkatapathy, 2004). Termal koruma
malzemesinin yiizeyinde gergeklesen bu faz ve kiitle degisimlerine bagli olarak
ablatif koruma sistemleri, siiblimlesmeli, ergimeli/buharlagsmali ve komiirlesmeli
ablatif sistemleri olarak farkli siniflara ayrilmistir. Stiblimlesmeli ablatif sistemlerde,
koruma malzemesi, kat1 fazdan dogruca gaz fazina gegirilerek, yiizeye etki eden 1s1
enerjisinin biliylik kismmin bu faz doniisiimii amaciyla kullanilmasi temel alinarak
koruma gerceklestiren sistemlerdir. Teflon, grafit ve pirolitik grafit, sliblimlesmeli
ablatif sistemlerde siklikla kullanilan malzemelerdir. Ergimeli/buharlagmali ablatif
sistemlerde, kuvars, borcam, eritilmis silika gibi cams1 veya ergime 6zelligi bulunan
malzemeler, yiiksek 1s1 akisi ile diisiik yiizey kayma gerilmelerinin etkisiyle
ergimeye baslayarak, 1sinin biiylik kismini absorbe etmektedir. Absorbe edilen bu
1sinin buharlagma 1sisina ulagmasi ile birlikte, ergimis camst malzeme buhar fazina
gecerek, ortamdaki 1s1y1 ayrica buharlagma koruma mekanizmasi (transpiration) ile
de bloke etmektedir. Ergimeli/buharlasmali ablatif sistemler, normal sartlarda etkili
ve yeterli bir termal koruma saglasa da, ylizey kayma kuvvetlerinin veya yiizeye etki
eden basing miktarinin yliksek oldugu durumlarda, ergimis camin buhar fazina
gecmeden yiizeyden ayrilmasi nedeniyle ablatif verimlilikleri biiyiikk oranda
diismektedir (Sherman, 1968). Komiirlesmeli (char) ablatif sistemlerde, termal,
kimyasal ve mekanik etkiler sonucunda koruma sisteminin en iist yilizey tabakasinin

pirolize ugramasiyla birlikte ablatif koruma baslamaktadir (Sekil 3.3).

Piroliz islemi tipik bir endotermik reaksiyon olmakla beraber, reaksiyonlar sirasinda

olusan hidrokarbon esasl piroliz gazlari, 1s1 kalkanin dis yiizeyinde soguk bir sinir
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Sekil 3.3 : Ablatif termal koruma sistemlerinde enerji dagilim mekanizmalari
(Laub ve Venkatapathy, 2004).

tabakas1 olusturarak, ortamdaki konvektif ve katalitik sok sicak hava akisinin uzay
aracinin  ylizeyinden yiikseltilmesini saglamaktadir. Ablatif 1s1 kalkanin dis
yiizeyinden yiiksek 1s1 akisinin uzaklagtiritlmasini saglayan bu prosese 1s1l blokaj ismi
verilmektedir. Bunun yani sira recinenin dekompozisyonu esnasinda pekistirici
takviye tizerinde biriken piroliz reaksiyonlar {iriinii kalinti karbon tozu da, koruma
sistemindeki ikinci bolge olan 1s1l yalitimi oldukga yiiksek bir poréz karbon tabakasi
olusturarak, 1smin i¢ kesimleri de dogru ilerlemesi engellenmis olur. Pordz karbon
bolgesine bitisik olan piroliz bolgesi ise, aktif olarak termal korumanin devamin
saglayan piroliz reaksiyonlarinin gergeklestigi ara bolgedir. Piroliz bolgesinin hemen
ardindan ise ablatif termal koruma sisteminin son katmani olan ve ablatif koruma
sirasinda yapisinda herhangi bir bozunma meydana gelmeyen bozulmamis (virgin)
bolge yer almaktadir. Ablatif koruma sirasinda, piroliz reaksiyonlar1 sonucu koruma
sisteminin yiizeyine dogru ilerleyen piroliz gazlarmin ince bir film seklinde bir
koruma tabakasi olusturmasimin yani sira ayni anda sinir tabakasindaki gazlar ve
yiizey malzemesi ile endotermik ve ekzotermik esasli kimyasal reaksiyonlara
girmesi, zaman zaman net yiizey isisinda farkli degisimlerin olmasina sebebiyet
vermektedir. Bu durum, ablatif koruma sisteminin ¢alisma mekanizmasinin, yeniden
kullanilabilir termal koruma sistemlerine kiyasla daha karmasik olmasina neden

olmaktadir (Lachaud ve dig, 2011; Laub ve Venkatapathy, 2004; Ablation Materials,
ty.).
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Komiirlesmeli ablatif termal koruma sistemlerinde malzeme segimi, ablatif koruma
sisteminin kullanilacagi ¢aligma ortamina gore biiyiik 6nem arz etmektedir. Karbon
kaynag1 olarak c¢ogunlukla yiizeyde yiiksek miktarlarda karbon birakabilecek
nitelikte termoset esasli regineler ile elastomerik malzemeler kullanilmaktadir.
Yiizeydeki pordz karbon bdlgesinin kalinliginin artmasi, sistemin yalitkanlik ve 1s1y1
geri yansitma Ozelligini gelistirerek, sistemin ablatif koruma performansini
arttirmaktadir. Ancak, homojen bir plastigin lizerinde biriken komiir tabakasinin
zayif ve kirilgan olmasi, bu tabakanin mekanik ablasyona kars1 diren¢ gésteremeyip,
hizla ylizeyden uzaklagsmasina yol agmaktadir. Bu durum, ablatif plastiklerin farkli
fiber tiirleri ve seramik esasli dolgular ile takviye edilerek, kompozit esasl bir yapiya
dontistiiriilmesini zorunlu kilmaktadir (Pulci ve dig, 2010). Komiirlesmeli ablatif
kompozit malzeme iiretiminde matris malzemesi olarak, silikon ( (--Si(R2)O--)
grubunu igeren regineler), poliimid, poliakrilikasetilen, seliiloz, epoksi ve fenolik
recine gibi regine ve polimer tiirleri kullanilmaktadir (Savage, 2012; Pulci ve dig,
2010; Tran ve dig, 1996; Shermann, 1968). Bu polimer tiirleri arasinda fenolik
recine, yliksek komiirlesme orani (600°C’de agirlikca = %60), geliskin carpraz
baglanma ag1, camsi gegis sicakhigmin (Tg) dekompozisyon/karbonizasyon
sicakliginin tizerinde olmasi, yiiksek piroliz 1sisi, diigiikk su tutma orani, kompozit
tiretimi sirasinda yiiksek 1slatma performansi ve muadillerine gbre ucuz olmasi gibi
ozellikleri nedeniyle ablatif kompozit liretiminde en ¢ok tercih edilen ablatif matris

malzemesi tiirtidiir (Winya ve dig, 2013; Savage, 2012; Pulci ve dig, 2010).

Ablatif kompozitlerde pekistirici malzeme se¢imi {iretimi gergeklestirilmesi
hedeflenen ablatif kompozitin yogunluguna ve takviye malzemesinin mekaniksel ve
termal ozelliklerine bagl olarak degisim gostermektedir. Yogunluklart 1,1 ile 1,9
g/cm® arasinda degisen yiiksek yogunluklu ablatif kompozitlerde grafit, karbon,
asbest, kuvars, silika, silisyum karbiir, aliimina gibi fiber esash takviyeler
kullanilirken, yogunluklar1 0,27 ile 0,82 g/cm3 arasinda degisen diisiik yogunluklu
ablatif kompozitlerde takviye malzemesi olarak silika/fenolik esasli mikro kiireler
veya bal petegi yapilarinin yani sira silikon kopiikler ile seramik esashi cesitli
stireksiz fiberler kullanilmaktadir (Tran ve dig, 2005; Ueda ve dig, 2004). Bu takviye
tiirleri arasinda ablatif sistemlere iliskin farkli uygulamalarda kendisine en ¢ok yer
bulan karbon ve silika fiberlerden olusan takviye tiirlerdir. Karbon pekistiriciler,

diisiik yogunluk ve yiiksek ablatif performanslar ile yiiksek 1s1 akilarina karsi iistiin
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bir direng gosterirken, silika esasli takviyeler, diisiik termal iletkenlik ve termal
genlesmeleri ile yiiksek oksidasyon direncleri ile 6n plana ¢ikmaktadir (Nagappa,
2000).

Ablatif termal koruma sistemlerinin ilk kullanilmaya basladig1 tarihlerden giiniimiize
kadar gecen siirecte farkli tiirde ¢ok cesitli ablatif termal koruma sistemi
gelistirilmistir. Bu sistemler arasinda Avcoat, siiper hafif ablasyon malzemesi
(SLA561-V), fenolik emprenye edilmis karbon ablasyon malzemesi (PICA) ve
silikon emprenye ettirilmis yeniden kullanilabilir seramik ablasyon malzemesi
(SIRCA) farkli birgok uzay araci gorevinde siklikla tercih edilmistir. Apollo
gorevinde kullanilan Avcoat, epoksi regine ve fiberglas bal petegi yapisinin gesitli
dolgular ile bir araya getirilmesiyle iiretilmektedir. Avcoat esasli ablatif 1s1
kalkaninin yogunlugu yaklasik 0,53 g/cm3 olmakla birlikte yaklasik 340 W/em?lik
bir 1s1 akisina karsi direng gosterebilmektedir (Curry, 2004). Siiper hafif ablasyon
malzemesi (SLA561-V), fenolik esasli bal petegi yapisina doldurulan elastomerik
silikon, siireksiz silika fiber, 6giitiilmiis ahsap, fenolik ve cam esasli mikrokiirelerin
karisimindan olusmaktadir. Oldukga diisiik yogunluga sahip olan (~0,26 g/cm3)
SLA561-V, 200 W/cm? nin altindaki 1s1 akilarinda kullanilmaktadir (Tauber ve dig,
1996; Curry, 2004). Diisiik yogunluklu ablatif termal koruma sistemleri ailesinin bir
diger liyesi olan PICA, fenolik re¢ine emprenye ettirilen siireksiz karbon fiberlerin
kurutma, kiirleme ve karbonizasyon islemlerine tabi tutulmasi neticesinde
tiretilmektedir. Malzeme yogunlugunun 0,18 ile 0,23 g/cm3 arasinda degismekte
oldugu PICA, yaklasik 1250 W/em?lik 1s1 akilaria kars1 direng gosterebilmektedir
(Tran ve dig, 1997; Curry, 2004). Mars Pathfinder uzay araci igin gelistirilen SIRCA,
hem ablatif hem de tekrar kullanilabilir 6zelligini biinyesinde bir arada
bulundurabilen bir termal koruma sistemi malzemesidir. Silikon reg¢inenin, silika
esasli refrakter tuglanin igerisine sizdirilmasi sonucu iiretilen diisiik yogunluklu (0,23
glem®) SIRCA, 200 W/cm? ‘nin altinda 1s1 akilarna maruz kalan bolgelerde
kullanilmaktadir (Hartunian, 1995; Curry, 2004). Ablatif kompozitlerin, sinirli bir
servis sicaklig1 olmadigr igin ¢ok yiiksek 1s1 akilarina karsi bile yiiksek termal yalitim
saglamasi, yiiksek 1s1l ylklerin yiizey erozyonu minimum tutulacak sekilde
absorblamasi veya dagitmasi, termal ve mekanik soklara karsi direngli olmas1 ve
hafiflik gibi 6zellikleri, bu malzemelerin 2030 yilinda gerceklestirilmesi hedeflenen

insanlt Mars gorevi ile Veniis ve Satiirn aragtirma gorevleri i¢in 1s1 kalkani olarak
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kullanilabilecek yegane alternatif olmasina yol agmaktadir (Laub ve Venkatapathy,
2004; Ablation Materials, t.y.). Bu sebeple giiniimiizde, mevcut ablatif sistemlerin
Ozelliklerinin 1iyilestirilmesi (6rn: esnek PICA ve SIRCA) ve yeni nesil ablatif
sistemlerin gelistirilmesine yonelik caligmalar biitiin hiziyla devam etmektedir

(Cassell ve dig, 2010).
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4. SILIKA-FENOLIK KOMPOZITLER

Uretiminde takviye malzemesi olarak silisyum dioksit (SiO,) esaslh fiberlerin, matris
malzemesi olarak da cesitli fenolik regine tiirlerinin kullanildig: silika-fenolik
kompozitler, sahip olduklar1 {istin mekaniksel, termal ve termo-mekaniksel
Ozellikler nedeniyle basta havacilik ve uzay olmak {iizere, farkli sektorlere ait
uygulamalarda siklikla kullanilmakta olan bir ileri teknoloji kompozit malzeme
tiridiir (Wang ve dig, 2011; Carnahan, 1968; Taylor, 2010; Economy ve Parker,
2012). Silika-fenolik kompozitler, 50°1i yillarin basinda giliniimiizde Hitco olarak
bilinen H.I. Thompson firmasinin silika esasli fiber takviyelerin liretimine baglamasi
ile birlikte Avco Corporation firmasinin bu takviyeleri, yiiksek sicakliga dayanikli bir
kompozit yap1 elde etmek amaciyla, fenolik recine ile bir araya getirip, kaliplamasi
sonucu ortaya ¢ikmistir (Cole ve Parker, 1949; Walker, 1965). 60’11 yillarin bagindan
70°li yilarin ortalarina kadar siiren ablatif koruma sistemlerine iliskin
gerceklestirilen yogun calismalarla birlikte silika-fenolik kompozitler, ilk insanli
uzay yolculugu projesi olan Mercury ve ilk insanli aya yolculuk projesi olan
Apollo’ya (Sekil 4.1a) ait uzay araglarinda ablatif 1s1 kalkani malzemesi olarak
kullanilmigtir (Economy ve Parker, 2012). Silika-fenolik kompozitler, ilerleyen
yillarda, Avrupa Uzay Ajansi (ESA) (Sekil 4.1b) ve Hindistan gibi farkl: {ilkelerin de
roket ve uzay teknolojilerine yonelik programlarinda ilgi odagi olmus ve 6zellikle
Avrupa Uzay Ajansit (ESA) tarafindan Satiirn’lin en biiyiilk uydusu olan Titan’a
gonderilen Huygens probunda termal koruma sistemi (AQ60) olarak kullanilmistir
(Meseguer ve dig, 2012; Sutton, 2006). Giliniimiizde ise diisiik maliyet ve yiiksek
performansa sahip diisiik yoriingeli kiiglik uydularin althk yalitm malzemelersi,
motor ¢ikis noziillerinin i¢ kismindaki astarlar ile roket/fiize sistemlerine ait motor
govdesi, alev tiipi ve lille pargalar1 silika-fenolik kompozit malzemelerden imal
edilmektedir. (Meseguer ve dig, 2012; Richter ve Smith, 1995; Myers ve Cornelius,
2001; Application of Ablative Composites to Nozzles for Reusable Solid Rocket
Motors, 1999). Silika-fenolik kompozitler ayrica, yiiksek 1sinma gosteren 6zel baskili
devre kartlarinin imalatinda da kullanilmaktadir (Amo ve dig, 2010).
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Sekil 4.1 : Silika-fenolik kompozitlerin kullanim alanlarina ait ¢esitli 6rnekler a)
Apollo 11’in silika-fenolik esasli ¢ekis odasi, b) Avrupa Uzay Ajansi (ESA) ADR
uzay aracina ait silika-fenolik ablatif tuglalar (Apollo 11 Lunar Surface Journal,
1995; Avrupa Uzay Ajansi, 1998).

4.1 Silika-Fenolik Kompozit Bilesenleri

4.1.1 Silika Fiberler

Cam fiberler, fiber esasl takviye malzemeleri arasinda en yaygin sekilde kullanilan
takviye tlriidir (Mallick, 2008). Genel olarak silisyum dioksit (SiO;) ag yapisina
sahip olan cam fiberler, silikat yapili cam fiberler ve silika cam fiberler olmak {izere
iki ana grupta incelenmektedir (Wallenberger, 2011;. Wallenberger, 2010). Cam
fiber pazarmin yaklasik %99’unu olusturan silikat yapili cam fiberlerin yapisal
kompozit uygulamalarinda kullanilan tiirleri olan E-Cami1 ve S-Camui, agirlik¢a % 50
ile 65 arasinda degisen oranlarda SiO, ihtiva etmektedir (Wallenberger, 2001). Ultra
yiiksek sicaklik fiberleri olarak da bilinen silika fiberler, yapisindaki agirlikca
silisyum dioksit (SiO;) miktart %95 ile %100 arasinda degisen fiberler olarak
tanimlanmaktadir. Silika fiberler, safliklarma bir diger deyisle fiber yapisindaki
silisyum dioksit miktarinin degisimine bagli olarak da yiiksek silikali fiberler (%
Si0O,: 95- 98), saf silika fiberler (% SiO,: > 99,5) ve kuvars fiberler olarak da bilinen
yiiksek saflikta silika fiberler (% SiOz: 99,9 — 99,999) olarak farkli alt gruplara
ayrilmaktadir. Silika fiberler, 1100°C’lere varan servis sicakliklarinda, kendisinden
yilksek mukavemet ve modilli cam silikat fiberlere kiyasla mekaniksel

performansini olduk¢a uzun siireler muhafaza edebilen fiber tiirleridir. Cizelge 4.1°de

54



silika ve silikat esaslhi fiberlerin farkli ¢aligma sicakliklart i¢in ¢ekme mukavemeti
degerlerlerindeki degisim ile pratikte siirekli olarak kullanilabilecekleri maksimum

sicaklik degerleri verilmistir.

Cizelge 4.1 : Farkl silika fiber tiirlerinin gekme mukavemetlerinin sicaklikla
degisimi ve silikat fiber tiirleri ile karsilastirilmas1 (Wallenberger, 2011).

Silikat Fiberler Silika Fiberler
Mukavemet - Yiiksek
(GPa) E-Cami  S-Camu qusek .S".jf Saflikta
Silika Silika Silika
Oda Sicakligy, (°C) 3,5 4.6 0,4 1,7 2,4
400, (°C) 1,8 3,8 0,2 1,6 1,8
600, (°C) 0,9 2,4 0,1 1,4 14
800, (°C) - 0,7 0,1 1,2 1,0
1000, (°C) - - 0,1 0,9 0,9

Maksimum Servis

. 600 °C 815°C 1040 °C 1090°C  1090°C
Sicaklig1

Yiiksek servis sicakliklarmin yani sira silika fiberler, diisiik bir termal genlesme ve
(a = 0,5 x 10-6 °C) dielektrik katsay1 ile (3,4) diisiik bir kayip tanjant (2 x 10
degerine sahiptir. Silika fiberler ayrica kuvarsa ait yiiksek ablatif dayanim, kimyasal
direng, optik ve akustik Ozellikler gibi g¢esitli malzeme o6zelliklerini de dogrudan
gosterebilmektedir. Ticari ismi Astroquartz ve Quartzel olan yiiksek saflikta silika
fiberlere ait cesitli fiziksel ve mekaniksel Ozellikler Cizelge 4.2°de verilmistir

(Wallenberger, 2010).

Silika (SiOy) igeriginin %95 — 100 arasinda degismekte olan silika fiberlerin ergime
viskoziteleri oldukg¢a yiiksektir. Siirekli silika fiber iiretmek i¢in ihtiya¢ duyulan
viskozite degerine (log 3 veya 1000 Poise) 2300°C’lik sicakligin {izerine ¢ikildigi
takdirde ulagmak miimkiindiir (Wallenberger, 2001). Bu sicakligin, siirekli silikat
fiberlerin {iiretiminde kullanilan metal alasimi kovan malzemelerinin ¢alisma
sicakliklarmin bir hayli iistiinde olmasi, silika fiberlerin eriyikten lif gekme yontemi
ile tiretimine engel teskil etmektedir. Bu sebeple silika fiberler, silika fiber tiiriine
bagli olarak 6n sekilli silika ¢ubuklardan iiretim, kuru ¢ekme ile {iretim ve asit li¢i ile

tiretim gibi farkli yontemler yardimiyla iiretilebilmektedir.
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Cizelge 4.2 : Yiiksek saflikta silika fiberlerin ¢esitli malzeme 6zellikleri
(Wallenberger, 2010).

Mekaniksel Ozellikler

Filaman ¢api, (um) 9
Spesifik yogunluk (g/cm®) 2,2
Sertlik, (Mohs Skalasi) 5-6
Filaman Cekme Mukavemeti (Oda Sicakligi), (GPa) 6
Iplik Cekme Mukavemeti (Oda Sicaklig1), (GPa) 3,4
Iplik Cekme Modiilii (Oda Sicaklig1), (GPa) 69
Fiziksel Ozellikler

Likiidiis Sicakligi, (°C) 1670
Maksimum Kristal Yap1 Sicakligi, (°C) 1630
Termal Genlesme Katsayisi (0 — 1000), (°C) 5,4 x 107
Maksimum Termal Stabilite (Kisa Siireli), (°C) 2000
Maksimum Termal Stabilite (Uzun Siireli), (°C) 1200
Termal Iletkenlik (20°C), (W / m K) 0,13
Dielektrik Katsayisi (20°C), (1 MHz) 3,78
Refraktif Indeks (15°C), (np) 1,4585

On sekilli silika cubuklardan silika fiber iiretim tekniginde, agirlikca %99,99
oraninda silika (SiO;) igeren ¢ubuk seklinde kuvars kiitiik, gaz alevi, elektrikli firin,
lazer ve plazma alevi gibi kaynaklar yardimiyla isitilarak, kiitiiglin u¢ ylizeyinde
stirekli bir ergimis silika birikintisi olusturulmakta ve asagi dogru fiber olusturacak
sekilde akitilmaktadir. Akitilan ergimis silikanin katilagsmasiyla birlikte ¢ok yiiksek
saflikta (empiirite oranlarii: %Al < 1 ppm, % OH™ < 0,1 ppm, %Na < 1 ppm, %CI <
50 ppm), cap1 7 ile 14 um arasinda degisen silika fiberler elde edilmektedir. Uretilen
fiberler uygun apreleme igleminin ardindan, bobinlere sarilarak, silika fiber tiretimi
tamamlanmaktadir (Sekil 4.2). On sekilli silika ¢ubuklardan silika fiber iiretim

teknigi ile maksimum 4800 filamandan olusan iplikler elde edilebilmektedir.

Yiiksek saflikta silika fiber iiretimi i¢in kullanilan bir diger tiretim teknigi ise kuru
cekme (dry spinning) yontemidir. Kuru ¢ekme yoOntemi, tetraetilortosilikat (TEOS)
sol-jel polimerinin saf etanol igerisinde 25°C’den daha diisik bir sicaklikta

¢oziilmesi ile baglamaktadir. Coziilme islemi sirasinda, katalizor olarak da seyreltik
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Sekil 4.2 : On sekilli silika cubuklardan silika fiber {iretim tekniginin sematik
gosterimi 1) Kuvars esasli 6n sekilli cubuk, 2) Isitma iglemi ve ergimis silika
olusumu, 3) Katilasma ve fiber olusumu, 4) Apre islemi, 5) Bobine sarma
(Wallenberger, 2011).

hidroklorik (HCI) asit ¢ozeltisi kullanilmaktadir. Karigimin fiber olusumu i¢in uygun
viskoziteye ulasabilmesi icin, ¢ozelti sicakligi 70 ile 80°C arasina c¢ikartilarak
polikondenizasyon reaksiyonlarinin baslatilmasi saglanmaktadir. Polikondenizasyon
reaksiyonlar sirasinda ilk olarak zincir tipi polisiloksan polimeri olusmakta ve daha
sonra gerceklesen hidroliz reaksiyonlarinin ardindan jel, ¢oziicii ve asili gruplarin
(C2Hs0) olusturdugu karisim, viskozitesi fiber gekmek i¢in uygun olan log 2,5 ile 3,5
poise arasinda bir degere ulagsmaktadir. Karigim daha sonra belirli bir basing altinda
uygun caplardaki meme deliklerinden gegirilerek, fiber seklini almasi saglanir ve
elde edilen fiberler silika fiberlere donistiirilmek amaciyla dogruca kurutma
bacasina yonlendirilir. Kurutma odasinda, jel, ¢oziicii ve asili gruplardan olusan
fiberlerin, silika fiberlere doniistiiriilmesi i¢in ihtiya¢ duyulan uygun 1sil islem
kosullar1 saglanmaktadir. Isil islem ile birlikte 200°C’ye kadar yapidaki ¢oziiciilerin,
200 ile 400°C arasinda da asili gruplarin fiber yapisindan uzaklastirilmasi saglanir.
Hava ortaminda ufak bir gerilme altindan gergeklestirilen tiim bu islemlerden sonra,
fiberler 900°C’de sinterleme islemine tabi tutularak kuvars fiberlerin iiretimi
tamamlanmis olur. Kuru c¢ekme teknigi, minimum empiirite icerigine sahip ve
yapisinda agirlikca % 99,999 SiO; igeren en saf silika fiberin iiretimine imkan
saglamakla birlikte, bu saflikta silika fiberler giinlimiizde sadece laboratuar 6lgeginde

iretilebilmektedir. Kuru ¢ekme yontemi ile ticari 6lgekte gerceklestirilen iiretimlerde
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sol-jel islemi, silika kaynag olarak tetraetilortosilikat (TEOS) yerine cam suyu veya
sodyum silikat, ¢ozlicii olarak da etil alkol yerine su kullanilarak gergeklestirilmekte
ve son iirlin olarak SiO; igerigi %95 ile %99 arasinda olan siireksiz silika fiberler
elde edilmektedir. Uretilen ticari kalite fiberlerin oldukca diisiik 1s1l dirence
(800°C’de E-camu ile benzer mukavemet degeri) sahip olmalarinin yani sira, oda
sicakligindaki mukavemetlerinin 6n sekilli silika ¢ubuklardan elde edilen silika
fiberlere kiyasla ¢ok diisiik olmasi, bu fiberlerin ticari bir de8er olusturmasini

engellemektedir (Wallenberger, 2011).

Silika fiberlerin, en diisiik maliyetli alt grubunu olusturan yiiksek silikali fiberlerin
(% SiOy: 95 — 98) iiretimi genel olarak silikat fiberlere uygulanan asit li¢i islemiyle
gerceklestirilmektedir. Asit lici ile iiretim tekniginde, silikat camlardan olusan iplik,
dokuma ve mat gibi farkli fiber formlari, asit ¢ozeltileri i¢erisinde bekletilerek, fiber
yapisindaki mevcut empiiritelerin iyon diflizyonu mekanizmasi ile ¢ozeltiye alinmasi
saglanmaktadir. Borosilikat esasli E-caminin 95°C’ ye 1sitilmig hidroklorik asit (HCI)
¢ozeltisinde 8 saat bekletilmesi (Refrasil®) ve A-caminin HySO4/ HNO3 karisiminda
benzer kosullar altinda bekletilmesiyle gerceklestirilen li¢ islemleri sonucunda fiber
yapisindan bulunan SiO; disindaki tiim oksitler basariyla uzaklagtirilmaktadir. Lig
islemi sonucunda silika igerigi %95 ile 98 arasinda degisen, bosluklu yapiya sahip
silika fiberler elde edilmektedir. Fiberlerin mekaniksel 6zelliklerini dogrudan
etkileyen bu bosluklu fiber yapisinin bertaraf edilmesine yonelik silika fiberlere
uygulanan ilave bir sinterleme isleminin ardindan, silika fiber iretimi siireci
tamamlanmaktadir. Asit li¢i teknigi ile iiretilen silika fiberlerin kullanim sicakliklar
oda sicakligi ile 1000°C arasinda degismektedir. Silika fiberlerin 1s1l dayanimlarinin
1200°C’ye kadar arttirtlmasi ve ayrica tekrarli 1s1l yiiklere karsi uzun siire direng
gosterebilmesinin saglanmasi arzu edilen durumlarda kumas yiizeyleri kimi zaman
krom oksit ile kaplanilmaktadir. Asit li¢i tekniginin en biiyiik dezavantaji, li¢ islemi
sirasinda fiber yapisina giren hidroksil gruplar nedeniyle fiber yiizeyine tutunmus
suyun artan sicaklikla birlikte uzaklasarak, yiiksek silikali fiberlerde c¢ekilme
olusumuna yol agmasidir (Wallenberger, 2010). Asit ligi teknigi ile silikat fiberlerden
iretimi gerceklestirilen yliksek silikali fiberler, diisiik maliyet ve kabul edilebilir
termal ve mekaniksel 6zellikleri nedeniyle giiniimiizde kompozit malzemelerden, sivi
metal filtrasyonuna ve niikleer santrallerin elektrik yalitimma kadar farklh

uygulamalarda yogun bir sekilde kullanilmaktadir (Wallenberger, 2011).
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4.1.2 Fenolik Recine

Belgikali kimyager Dr. Leo Baekland (Sekil 4.3), 1907 yilinda hi¢ kimsenin o giine
kadar géormemis oldugu yeni bir madde kesfetmistir. Fenol ile formaldehitin belirli
bir sicaklik ve basing altinda bir araya getirilmesi sonucu elde edilen bu yeni
malzeme, zamanin mevcut tim dogal ve sentetik esasli malzemelerinde olmayan
fiziksel, kimyasal ve elektriksel 6zelliklere sahip olmasi sebebiyle kisa zamanda
bliyiik bir iine kavusmustur. Baekland’in “Bakalit” ismi verdigi bu malzeme, ticari
olarak kullanimi olan ilk gergek sentetik polimer olarak tarihe gegmekle birlikte,
giinimiiz fenolik recine tiirlerinin sentezinde ve plastik diinyasinin mevcut

seviyesine ulagsmasinda temel tasi olusturmustur (Economy ve Parker, 2012).

Sekil 4.3 : 22 Eyliil 1924 tarihinde yayinlanan ve Dr. Leo H. Baekland’1 konu alan
Time Dergisi kapag1 (Science: at Ithaca, 1924).
Fenol ve formaldehit yapilarmin uygun kosullar altinda gerceklestirdigi
kondenizasyon reaksiyonlar1 sonucu meydana gelen fenolik regine yapisi,
giinlimiizde bliylik bir pazara sahip istiin 6zellikli bir polimer tiirii olmasimin yani
sira ticari olarak iiretilmekte olan farkli bir¢cok cesit termoset esasli polimerin
sentezinde de baslangi¢ malzemesi olarak kullanilmaktadir (Stevens, 1999). Fenolik
re¢ine hammaddelerinden biri olan fenoller, bir veya daha fazla hidroksil grubunun
bir aromatik halkaya dogrudan tutunmasiyla olusan, aromatik bilesiklerdir.
Hidroksibenzen (mono ve di-hidroksibenzen), alkilfenol (mono ve di-metilfenol), ve
bisfenol-A gibi farkl bilesiklere sahip olan fenoller, yapilari itibari ile essiz kimyasal

Ozelliklere sahiptirler. Yapidaki aromatik halka ile hidroksil gruplarmin birbirini
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tamamlayict Ozellige sahip olmasi, polimer sentezi sirasinda elektrofilik ve
niikleofilik reaksiyonlarin hizlica baglatilabilmesine olanak saglamaktadir. Bu
durum, fenol yapisinin reaktifligini arttirarak, fenolik regine iiretimi sirasinda fenoliin
asidik veya bazik ortamlarda formaldehit ile birlikte kolayca reaksiyona girmesine
yol agmaktadir. Giiniimiizde fenolik regine iiretiminde en c¢ok kullanilan fenol
bilesigi tilirlinli mono-hidroksibenzenler olusturmaktadir. Diinya capindaki fenol
tretiminin biliylik kism1 (~ %97°s1) aromatik bir hidrokarbon tiirii olan kiimen ile
oksijenin reaksiyonu sonucu olusturulan kiimen-hidroperoksitin dekompozisyonu ile

gerceklestirilmektedir.

Fenolik re¢inin bir diger hammaddesi ve alifatik aldehit grubunun bir {iyesi olan
formaldehit, keskin kokulu renksiz bir gazdir. Reaktif yapist nedeniyle genel olarak
farkli miktarlarda (% 0 — 15) metanol (stabilizatdr) igeren sulu c¢ozeltiler igerisinde
tutulmaktadir. Formaldehit, metanol-giimiis katalist prosesi ve metal oksit prosesi
isimli iki temel iiretim teknigi yardim ile elde edilmektedir. Metanol-giimiis katalist
prosesinde, buhar fazina gegirilen metanol ve hava karisiminin yiiksek saflikta
giimis ile sirlanmig siiper 1sitic1 bir reaktorde reaksiyona girip, distile edilerek, sulu
formaldehit ¢oOzeltisi tiretimi gerceklestirilmektedir. Metaloksit prosesinde ise
metalik oksit (6rn: demir oksit, molibden oksit) esasli katalizorlerin metanolii
oksitlemesiyle birlikte formaldehit eldesi saglanmaktadir. Her iki proseste de sulu
cozelti icerisinde biriken formaldehit miktari, agirlikca %37 ile 55 arasinda
degismektedir. Formaldehit iiretiminde c¢ozelti sicakligi, bekleme siiresi ve metal
iyon konsantrasyonu gibi parametrelerdeki degisimler fenolik regine ozelliklerini
dogrudan etkilemektedir (6rn: diisiik sicakliklarda depolama formik asit olusum
hizin1 disiiriirken, paraformaldehit ¢okelme egilimini arttirmaktadir). Formaldehit
¢ozeltisinin kararsiz dogasindan kaynaklanan bu sorunun oniine gecilmesi amaciyla
sulu ¢ozeltiye metanol ve melamin gibi farkli stabilizator ajanlar1 eklenmektedir.
Formaldehit giinliik hayatimizda kullandigimiz birgok iirliniin hammaddesini
olustursa da, insan sagligi lizerindeki olumsuz etkileri nedeniyle Diinya Saglik

Orgiitii tarafindan tehlikeli kimyasallar sinifina dahil edilmistir (Taylor, 2010).

Fenol-formaldehit esasli reginelerin (fenolik regine) iiretim prosesleri, ortamin
asidiklik veya baziklik durumuna bagli olarak ikiye ayrilmaktadir. Uretim
prosesinden ¢ikan {iriin isimleri (resol veya novalak) ile adlandirilan bu prosesler i¢in

fenol/formaldehit mol orani da bir diger dnemli parametredir. Resol ve novalak tiirii
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fenolik recinelerin tiretimi i¢in dikkat edilmesi gereken belirgin sartlar Sekil 4.4°de
goriilmektedir (F/P simgesi fenol (P) ve formaldehit (F) mol oranini ifade

etmektedir).

OH

@ + CHEO—

OH OH

e OO0
F/IP <1 NOVALAK
O OH

Sekil 4.4 : Resol ve novalak tipte fenol formaldehit reginelerin iiretim sartlar
(Taylor, 2010).
Resol tiiri fenolik recgineler, fenol ile fenole gore ortamda daha yogun bir sekilde
bulunan formaldehitin (F/P > 1) bazik ortamda reaksiyonu sonucu iiretilmektedir. Bu
sartlarin olusturulmasinda temel amag, niikleofilik reaksiyonlar igin fenol

molekiiliiniin rezonans stabilize bir anyon gibi davranmasinin saglanmasidir.

O-U-0-10

Sekil 4.5 : Fenol halkas1 boyunca elektrofilik degisim (Stevens, 1999).

Polimerizasyonun ilk asamasinda, anyonun formaldehite katilmasi ile birlikte orto ve
para-siibstitiie metilol fenollerin (hidroksimetilfenol) olusumu gerceklesmektedir.
Fenol yapisinin yiiksek bir aktiviteye sahip olmasi, polimerizasyon isleminin tekli
katilma reaksiyonlar1 Tlizerinden devam etmesine engel olmakta ve ortamda
monometilol fenol, dimetilol fenol ve trimetilol fenol monomerlerinden olusan bir
karisimin olusmasina yol agmaktadir (Sekil 4.6). Ara gecis yapist olan bu
monomerler daha sonra basta kendileri ile olmak iizere fenoller ve formaldehit
yapilar ile yan {irlinii su olan kondenizasyon reaksiyonlarina girerek, diisiik molekiil
agirlikli metilol fenol oligomerler ile serbest fenol ve formaldehitten olusan resol 6n

polimerini olusturmaktadir (Stevens, 1999).
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Sekil 4.6 : Resol tipi fenolik regine sentezi sirasinda ortamda bulunan metilol fenol
tirleri a) para- monometilol fenol, b) orto- monometilol fenol c¢) orto- dimetilol
fenol, d) para- dimetilol fenol, e) trimetilol fenol (Lee, 2007).

Kondenizasyon reaksiyonlar1 sirasinda, benzen halkalar1 birbirlerine metilen
kopriileri ile baglanmaktadir. Metilen kopriileri, orto veya para kinon metid yapisi
tizerinden katilim reaksiyonlariyla (Sekil 4.7a) veyahut hidroksil gruplar arasindaki

Sn1/ SN2 degisimleriyle (Sekil 4.7b) ile kurulmaktadir (Stevens, 1999).

(@) OH 'T' |'|| 'i' H0 OH '[' OH I]' OH
G-on 2ty AyerAyeon i N A
Y yogunlasma H g yogunlasma y Y 4 "
™ )3\ H—C—H o4
/C H H T HO N
HO H OH
n
siibstitiie metilol fenol siibstitiie difenol metilen polimetilen bagh metilol fenoller

bos para (p-) pozisyonu
(b) $ para (p-) pozisy

Asama 1: Karbokau,on olusumu (yavasg) H
OH 'T' 5 |_||
~ C—0OH .‘— C
| 5 [
H H Asama 2: Niikleofilik atak (hizli) H
St
metilol ug gruplan kararh benzilkarbokatyon ara gegisi dlfennl metilen birimi

Sekil 4.7 : Resol tipi fenolik recine sentezinde benzen halkalari arasinda metilen
kopriileri olusum mekanizmalar1 a) katilim reaksiyonlariyla, b) Sy1 veya Sy2
degisimiyle (Lee, 2007).

Ortalama molekiil agirliklart 100 ile 500 arasinda degisen resol 6n polimerinin (A-
basamagi) viskozitesi 30 ile 300 cP arasinda degismektedir (Lee, 2007). Ticari
tiretimlerde, resol tipi fenolik re¢ineler kolay ¢alisabilecek viskozite degeri nedeniyle
A-basamaginda tedarik edilmektedir. Yiiksek molekiil agirlikli polimer elde edilmesi
icin ihtiya¢ duyulan miiteakip polimerizasyon islemi notr veya asiditesi diisiik
ortamlarda sicaklik etkisi ile gergeklestirilmektedir. Re¢inenin A-basamigindan, C-
basamagina gectigi kiirleme islemi sirasinda, metilen kopriileri ile birlikte fenol
halkalar1 birbirine baglanmaya devam etmektedir. Bu baglanma sirasinda ortamda

reaksiyon yan {irlinli olarak yine su buhar1 olugmaktadir (Stevens, 1999). Kiirleme
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isleminin diisiik sicakliklarda gerceklestirilmesi durumunda metilen kopriilerinin
yant sira re¢ine yapisinda fenoksi ve metoksi tiirde eter baglar1 da olugsmaktadir. Eter
gruplarinin oksidasyon ve dehidrasyona karsi hassas olmasi nedeniyle, diisiik
sicakliklarda kiirlenen resol tiirii fenolik recinelere ilave bir post kiirleme islemi
uygulanarak, eter baglar1 yapidan uzaklastirilmaktadir (Lee, 2007). Kiirleme
isleminin tamamlanmasimin ardindan yiiksek capraz bag oranma ve molekiil

agirligina sahip resol tiirii fenolik regine elde edilmis olur (Sekil 4.8).

! OH ! OH g
«vvc—T:i:T—? Owaﬁ:i:T?mn» H
H H H |

0 §
H—C—H H—C—H 5 H
i i
HO (|3 OH /v\@fcw
H H
OH
H—C—H H—C—H

H-C—H
0 OH O_<i_j>_OH
OoH H-C—H

Sekil 4.8 : ideal bir sekilde kiirlenmis fenolik reginenin sematik gosterimi (Lee,
2007).

I—0—TI
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Novalak tiirii fenolik rec¢ineler, formaldehit ile formaldehitten daha fazla mol oranina
sahip fenol monomerlerinin (F/P<1) asidik ortamda reaksiyonu sonucu sentezlenen
bir diger fenolik regine tiirtidiir. Novalak tiiri fenolik reg¢inelerde, ortamdaki asitin
karbonil grubu (formaldehit) protonlastirmasiyla baslayan polimerizasyon siireci,
fenol yapisinda orto (-0) ve para (-p) pozisyonlarinda meydana gelen elektrofilik
aromatik yer degisimi reaksiyonlar ile siirmektedir (Sekil 4.9). lerleyen asamalarda,
resol olusumuna benzer sekilde metilen kopriileri ile birbirlerine baglanan
metoksifenol monomerleri, 8 ile 12 arasinda fenol birimi igeren dogrusal zincirler
olustururlar (Novalak tipi fenolik re¢ine A-Basamagi). Metilen kopriilerinin ytliksek
capraz bag olusturma egilimden dolayr baslangigctaki formaldehit orani, fenol
oranindan diisiik tutularak, dogrusal zincirler elde edilmistir. Dogrusal zincirler A-
basamagindaki novalak tiirii fenolik reginelere ergime Ozelligi kazandirmaktadir

(Stevens, 1999; Sagak 2002).
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Sekil 4.9 : Novalak tipi fenolik re¢inenin polimerizasyon mekanizmasi (Taylor,
2010).

Novalak regine tiretimi sirasinda ortam pH’nin 3’den kiigiik olmas1 para-pozisyonu
daha reaktif hale getirirken, pH’1n 4,5 ile 6 arasinda tutulmasiyla orto-pozisyonunun
reaktifligini arttirmaktadir. Ayrica orto ve para baglanma kontroliiniin saglanmasi
amaciyla farkli katkilar da kullanilmaktadir. A-basamagindaki novalak tipi re¢inenin
molekiil agirlig1 fenol ve formaldehitin mol oranina gore ayarlanmaktadir. Novalak
tipi fenolik recine ile resol tipi fenolik regine arasindaki temel fark novalak
recinelerde zincir sonunda hidroksimetil gruplarinin bulunmamasidir. Bu durum
novalak tipi fenolik recinelerin pratikte resoller gibi yiiksek ¢apraz bagh bir ag yapisi
olusturmasina engel olmaktadir. Novalak tipi recinelerin C-basamagina gecirilmesi
icin recinenin yapisina digsaridan paraformaldehit veya hekzametilen tetraamin gibi
sisteme ilave formaldehit saglayacak katkilarin ilave edilmesi gerekmektedir
(Stevens, 1999).

Termoset esasli regineler arasinda ilk tiretimi gerceklestirilen sentetik polimer tiirti
olan fenolik recineler, kendine has essiz malzeme o6zellikleri nedeniyle ticari ve
mithendislik acidan olduk¢a 6nemli bir yere sahiptirler. Termal kararlilik, fenolik
recinelere ait Onemli karakteristik ozelliklerden bir tanesidir. Kompozit
uygulamalarda kullanilan farkli matris tiirlerinin birgogu 75 ile 125°C’ler arasinda
bozulmaya baslayarak, fiziksel oOzelliklerini kaybetmektedirler. Fenolik regine

tiirlerinin biiyiik kism1 200°C’lik sicakliklara kadar herhangi bir sorun yasamamakla
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birlikte ¢cok soguk c¢alisma kosullarinda (-40°C) bile fiziksel ozelliklerini iyi bir
sekilde korumaktadir. Fenolik re¢inenin bir diger karakteristik 6zelligi diger termoset
matrislere kiyasla yiiksek kimyasal ve korozyon direncine sahip olmasidir. Ozellikle
yapisal uygulamalarda kullanilan kompozitlerin dis ortam kosullarina karsi direng
gostermesi biiylik 6nem arz etmektedir. Fenolik re¢inenin yilizey 6mrii olduk¢a uzun
olmakla birlikte, renk ve boya tutusu miikemmele yakindir. Yangin, duman ve
zehirlilik performansi, fenolik reginelere ait bir diger essiz Ozelliktir. Fenolik
recgineler, yangin ve patlamalara karsi, oldukca direncgli olmakla birlikte, uluslararasi
yangin standartlarinin ge¢ alev alma ve duman salma gibi isterlerini kargilayabilen

tek organik temelli malzeme tiirtidiir (Orpin, 1994).

Kesfedilmesinden bu yana gecen yillar boyunca, elektrik anahtarlari, baglanti
kutulari, kontrplak, zimpara kagidi, asindirict taglar, bilardo toplari, otomotiv ve
beyaz esya sektoriine yonelik c¢esitli kaliplanabilir pargalar gibi ¢ok cesitli
uygulamalarda yogun bir sekilde kullanilmakta olan fenolik regineler, kirilgan
yapilart ve yiiksek ¢ekilme oranlari nedeniyle kompozit malzeme sektorii tarafindan
uzun yillar boyunca tercih edilmemistir (Strong, 2008). Giiniimiizde, farkli kompozit
tiretim tekniklerine (6rn: el yatirmasi, RTM, filaman sarma, pultriizyon, spreyleme,
vakum torbalama) uyumlu olacak sekilde gelistirilen yeni nesil fenolik regineler,
ucak i¢i pargalardan, rayli sistemlere, balistik uygulamalardan ablatif sistemlere
kadar farkli alanlarda kullanilan fiber takviyeli kompozitlerin iiretiminde siklikla

tercih edilmektedir (Taylor, 2010; Orpin 1994).

4.2 Konu ile Tlgili Gerceklestirilen Literatiir Cahsmalari

Silika-fenolik kompozitlerin baslica kullanim alanlarinin askeri havacilik ile uzay
uygulamalar1 olmasi, bu malzeme tiirlinlin stratejik malzemeler smifinda yer
almasina neden olmaktadir. Bu durum, agik literatiirde silika-fenolik kompozitlerin
tiretimi siirecleri ve malzeme 6zellikleriyle ilgili ayrintili bilgilere ulasilmasina engel
teskil etmektedir (Gregori ve dig, 2007). Literatiirde mevcut ¢alismalar genel olarak
uzay endiistrisine sahip iilkeler tarafindan silika-fenolik kompozit kuponlarin 1sil,
mekanik ve termo-mekanik 6zellikleri tizerine gerceklestirilmistir (Gregori ve dig,
2007; Kumar ve dig, 2005; Rajavulu ve dig, 2008; Carnahan, 1968).
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4.2.1 Fiziksel ozellikler

Silika-fenolik kompozitlerin fiziksel ozellikleri ile ilgili gergeklestirilen literatiir
arastirmasinda genel olarak, kompozitlerin fiber/re¢ine igerikleri, yogunluklar1 ve
bosluk miktarlar1 gibi kompozit 6zelliklerini dogrudan etkileyen fiziksel 6zellikleri
incelenmistir. R. D. Carnahan (1968) tarafindan gergeklestirilmis ¢calismada, fenolik
recine emprenye edilmis silika kumaslarin basingli kaliplamasi ile tretilen silika-
fenolik kompozitlerin, kat1 regine igerikleri % 34 olarak olgiilmiistiir. Yogunluklari
1,75 glcm3 olarak ol¢iilen deney numunelerinin bosluk igerikleri ise agirlikca %
1,62°dir. Burrell ve arkadaglar1 (1969) tarafindan gergeklestirilen bir diger ¢aligmada,
roket nozilii malzemesi olarak {iretilen regine orami %37,4 olan silika-fenolik
kompozitlerin yogunluklart 1,63 g/cm3 olarak belirlenmistir. Williams ve Curry’nin
1992 yilinda hazirladiklar1 raporda, PathFinder programi i¢in 1960’dan 1992’ye
kadar NASA’nin veritabaninda Ar-Ge ¢alismas1 yapilmis farkl tiirdeki silika fenolik
kompozitlerin fiziksel ve termal 6zellikleri incelenmistir. Raporda, kat1 regine igerigi
%35 olan silika-fenolik kompozitlerin yogunlugu 1,649 g/cm®, DACLOCK 120
isimli agirlik¢a yaklasik %76 oraninda kuvars fiberlerden olusan kompozitin
yogunlugu 1,68 g/em®, FM5020 kodu ile tanimladig: siireksiz silika fiberlerden
iiretilen ve kat1 regine igerigi %31,5 olan kompozitlerin yogunlugu 1,709 g/cm?®,
Astroquartz ve SC1008P bilesenlerinden olusan ve regine igerigi %30 olan X6002
isimli silika-fenolik kompozitin yogunlugu ise 1,779 g/em® olarak verilmistir.
Literatiirdeki tiim bu veriler 15181nda silika-fenolik kompozitlerin regine igeriklerinin
genel olarak %25 ile 35 arasinda degistigi ve fiber/matris yiizdeleri ile bosluk
miktarlarindaki degisikliklere bagli olarak yogunluk degerlerinin de 1,62 ile 1,78

arasinda oldugu net bir sekilde goriilmektedir.

4.2.2 Mekaniksel ozellikler

Literatiirde silika-fenolik kompozitlerin farkli mekaniksel ozelliklerinin tayinine
yonelik gergeklestirilmis ¢alismalar Cizelge 4.3°’de ayrintili bir sekilde verilmistir.
Cizelge 4.3°de goriilldiigii  lizere, silika-fenolik kompozitlerin  mekaniksel
ozelliklerinde, silika fiber tiirii, takviye sekli ve {iretim prosesine bagli olarak biiyiik

farkliliklar meydana gelmistir.
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Cizelge 4.3 : Silika-Fenolik kompozitlerin mekaniksel 6zelliklerine yonelik literatiirde gerceklestirilmis olan ¢alismalari.

Cekme _ Cekme Egme Egme Basma _ Sertlik
CALISMA ADI Mukavemeti Modilu Mukavemeti Modiili Mukavemeti (Shore D)
(MPa) (GPa) (MPa) (MPa) (MPa)
Kuvars-Fenolik kompozitlerin ablatif ve mekanik o6zellikleri
(Gregori ve dig, 2007) 385 i 85 i i i
Kuvars Diiz Dokuma Kumas (680 g/m2) — Resol tipi Regine '
Sicak Presleme
Kompozit yapilarin termo-mekanik analizi (Kumar ve dig, 165 93 i i i i
2005) - Kompozit 6zellikleri verilmemis
156 inch motorlar icin ablative nozzle gelistirilmesi (Walker
ve Zeigler, 1968) 82,73 13,79 138 15,51 124 90-93

Silika Diiz Dokuma Kumas Bant (640 g/m2) — Resol tipi Re¢ine
Bant sarma ve Otoklav

Yiiksek 1s1l yiikler icin ablative malzemeler Part 2 (Juneau
ve dig, 1971) - - 220 23 - -
Silika Satin Kumasg (610 g/m2) — Resol tipi Regine - Otoklav

Yiiksek silika fenoliklerin islenmesi sirasindaki termal
durumlari (Sreejith ve dig, 1999) - - - - - 95
Kompozit 6zellikleri verilmemis — Filaman Sarma

Fiber oryantasyonun silika-fenolik kompozitlerin cekme
mukaveti iizerindeki etkisi (Rajulu ve dig, 2008) 95,22 12,324 - - - -
Tek yonlii Silika Kumas, Resol tipi Regine — Sicak Presleme

Yiiksek sicakliklarda silika-fenolik kompozitlere mekaniksel
test uygulanmasi (Carnahan, 1968)
Silika Diiz Dokuma Kumas (200 g/m2) — Resol tipi Re¢ine
Sicak Presleme

62,5 10,34 - - - -

Hizh isitilan ablatif kompozitlerin mukavemet ve
deformasyon ozellikleri (Ching ve Welsh, 1968) 138 - - - 159 -
Silika Satin Kumasg (610 g/m2) — Resol tipi Regine - Otoklav
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4.2.3 Termal ozellikler

Silika-fenolik kompozitlerin ablatif uygulamalarda yogun bir sekilde kullanilmasi,
termal Ozelliklerinin gelistirilmesine yonelik ¢ok sayida farkli arastirmanin ortaya
c¢tkmasia yol agmustir. Gregori ve arkadaslarmin 2007 yilinda gerceklestirdikleri
caligmada, silika-fenolik kompozitlerin ablatif performanslari plazma torg testi ile
belirlenmislerdir. Silika-fenolik kompozitlere 10 saniye boyunca uygulanan plazma
alevi neticesinde, alev uzakligia bagh olarak 900°C ile 1600°C arasinda degismekte
olan yiizey sicakliklaria ulagilmistir. 900°C’lik sicaklikta kompozitin yilizeyinde
meydana gelen erozyon hizi 0,02 kg/mzs iken ylizey sicakliginin 1600°C’ye ulagsmasi
ile birlikte erozyon hizi 0,085 kg/m’s’ye yiikselmistir. Pasbakhsh ve arkadaslari
(2007) tarafindan gergeklestirilen bir diger calismada silika, karbon ve cam gibi
farkli takviye malzemelerinden resol tipi recine ile iiretilen ablatif kompozitlerin
1000 W/cm? bir 1s1 akisi altinda erozyon hizlari, agirhk (0,1157 g/s) ve kalmhk
(0,1598 mm/s) cinsinden belirlenmistir. Ablasyon hizi ile ilgili NASA tarafindan
gerceklestirilen bir diger calismada roket motorlarinin alev odasinin yalitiminda
kullanilan silika-fenolik kompozitlerin gergek ¢aligma kosullar1 altindaki ortalama
erozyon hiz1 0,219 cm/s olarak 6l¢iilmistiir (Brecheisen ve Ehresman, 1971). Ablatif
ozellikler ile ilgili yapilan caligmalarda ablatif performansin, yiizeyi etkileyen 1s1
akis1 miktar1 ve fiber yonlenmesi ile dogrudan iliskili oldugu agik¢a goriilmektedir.
Silika-fenolik kompozitlerin termal iletkenliklerine iliskin en kapsamli caligma
Mothram ve Taylor (1987a ve 1987b) tarafindan gergeklestirilmistir. Calismada, tek
yonlii ve 3 yonli silika fiberlerden iiretilen silika-fenolik kompozitlerin termal
difiiziviteleri ile termal iletkenliklerinin 20 ile 400 ©°C arasindaki degisim
incelenmistir. Tek yonlii silika-fenolik kompozitlerin fiber eksenine paralel yondeki
termal difiizivitesi 20°C’de 4,8 10”7 m’s™, 400°C* de ise 5,15 107 m’s™ olarak
olgiilmiistiir. Ug eksenli fiberlerden iiretilmis silika-fenolik kompozitlerin termal
difiiziviteleri kalinhik boyunca fiberlerin hacim fraksiyonu esas alinarak
belirlenmistir. En diisiik fiber hacim fraksiyonuna (Vf ~ 0,19) sahip kompozitlerin 20
ve 400°C’lerdeki kalinlik ekseni boyunca termal difiizivite degerlerleri 2,5 107 m%™
ve 2,1 107 m%™ iken, kalinlik ekseni boyunca fiber hacim fraksiyonun artmas ile
birlikte (Vf ~ 0,4) termal difiiziviteler 2,8 107 m?s™ (20°C) ile 2,6 10”7 m%™ (400°C)
olarak Ol¢iilmiistir. 100 ile 400°C arasinda gerceklestirilen termal iletkenlik

6lgiimlerinde silika-fenolik kompozitlerin termal iletkenlikleri 0,417 Wm™K™ ile
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0,509 Wm™ K™ arasinda él¢iilmiistiir. Ug eksenli fiberlerden iiretilmis silika-fenolik
kompozitlerde de kalinlik ekseni boyunca benzer termal iletkenlik degerleri elde
edilmistir. Elde edilen termal iletkenlik sonuglart NASA’nin malzeme veritabaninda
(Leiser ve dig, 1989) paylastig1 termal iletkenlik verisi (0,52 Wm™K™) ile Sreejith ve
arkadaglarimin (1999) yaptig1 calismalarda elde ettikleri termal iletkenlik degeriyle
(0,46 WmK™) biiyiik bir paralellik gostermektedir. NASA’min malzeme veri
tabaninda ayrica silika-fenolik kompozitlerin 1s1 kapasitesi 1,03 108 Jkg K
verilmistir. Schaefer ve Thomas’in (1966) yaptigr baska bir calismada ise oda
sicakligindan  3000°C’ye  kadar  gergeklestirilen  Ol¢iimlerde  silika-fenolik
kompozitlerin 1s1 kapasitelerinin 0,8 ile 2000 J/kgK arasinda degistigi saptanmustir.
Silika fenolik kompozitlerin termal genlesmelerinin incelendigi bir diger ¢alismada,
tek yonli silika fiberler ve SC1008 tiirii fenolik regine ile tretilmis silika-fenolik
kompozitlerin 1°C/dakika 1sitma hizinda, oda sicakligindan 250°C’ye kadar
gerceklestirilen analizlerinde, ortalama genlesme miktarinin yaklasik %13
seviyelerinde oldugu tespit edilmistir (Mothram ve dig, 1992). Randy Lee’nin 2007
yilinda gergeklestirdigi bir calismada silika-fenolik esasli ablatif sistemlerde matris
malzemesi olarak siklikla kullanilan SC1008 tiirli fenolik reginenin termal bozunma
mekanizmasini incelemistir. Fenolik reginenin yiiksek ¢apraz bag yogunluguna sahip
yapis1 nedeniyle, termal bozunma sirasinda sert bir karbon yapisi olusturdugundan
bahsetmistir. GOriiniisii nedeniyle siyah cam olarak da bilinen bu sert karbon, inert
atmosferde 3300°C’nin iizerinde bir termal dirence ulasmakla birlikte, seramiklere
benzer sert ve kirilgan bir yap1 ile grafit veya karbon siyahi gibi diger karbon
tirlerine kiyasla diisiik termal iletkenlik ve yliksek termal sok direncine sahiptir.
SC1008 tiirli recine ile gerceklestirilen ¢aligmalarda, karbonizasyon islemi sonunda
kiirlenmis organigin %56 ile 58’nin yogunlugu 1,43 g/cm3 olan kalinti karbona
dontistiigii saptanmistir. Calismada, fenolik reginenin bozunma reaksiyonlarinin
temelde sicaklikla etkili serbest radikal ilerleme prosesi oldugu sonucuna varilmistir.
Sistem sicakliginin ani bir sekilde artmasi ile birlikte, kararlilig: diistik radikaller, cok
kararli ara gecis fazina doniismektedir. Bu ara gecis fazindaki serbest radikaller,
termal kati faz doniistimiine karst oldukca yiliksek direng gosterdikleri igin
kararliliklarini uzun bir siire korumaktadirlar. Bu sebeple fenolik recine, 3000°C’nin
altinda grafit yapisina donlismezken, termoplastik recine tiirlerinin biiylik kisminin
daha diisiik sicakliklarda grafitlesme egilimi olduk¢a yiiksektir. Skyes’in (1967)

gerceklestirdigi bir diger calismada novalak tirii fenolik reginenin bozunma
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mekanizmasi incelenmistir. Fenolik regineye wuygulanan gaz kromatografisi
analizinde, 400°C sicakliga kadar yapidan su buharmin ugucu {iriin olarak ¢iktigi,
400°C’nin tizerindeki sicakliklarda basta farkli fenol tiirevleri ve metan olmak iizere

cesitli hidrokarbon esasli gazlarin agiga ¢iktig1 sonucuna varilmistir.

4.2.4 Termo-mekanik ozellikler

Silika-fenolik kompozitlerin termo-mekanik 6zelliklerine yonelik gergeklestirilen
caligmalarda artan sicaklikla birlikte kompozitin basta gekme mukavemeti ve modiilii
olmak iizere cesitli mekaniksel Ozelliklerindeki degisim incelenmistir. Ching ve
Welsh’in  (1968) yaptigi calismada silika-fenolik kompozitlerin silika-fenolik
kompozitlerin yiiksek sicakliklarda ¢ekme ve basma oOzellikleri incelenmistir.
1565°C sicaklikta, kumas ¢6zgii dogrultusu yoniinde gergeklestirilen ¢ekme testi
sonucunda, silika-fenolik kompozitlerin gekme mukavemeti 40 MPa, ¢ekme uzamasi
ise % 0,02 olarak olgiilmiistiir. Silika-fenolik kompozitlerin 1650°C’deki basma
mukavemetleri de 6,89 MPa olarak belirlenmistir. Kumar ve arkadaslar1 (2005)
tarafindan gergeklestirilen bir diger ¢aligmada oda sicakligindan 1100°C’ye 1sitilan
silika-fenolik kompozitin ¢ekme mukavemeti yaklasik % 91, ¢ekme modiilii ise
yaklasik % 66 oraninda azalmistir. NASA’ nin Algol IIB motor noziiliiniin termo-
mekaniksel 6zelliklerini verdigi ¢aligmada (Shields, 1976), 2760°C’lik sicaklikta
silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme mukavemetinin 6,8 Pa, ¢ekme modiiliiniin 0,2
GPa, kayma mukavemetinin 0,34 MPa ve tabakalar aras1 kayma modiiliiniin ise 68,9
MPa oldugu goriilmektedir. 150°C sicakliga isitilan silika-fenolik kompozitlerin
cekme Ozelliklerindeki degisiminin incelendigi bir diger ¢alismada (Kim ve Kim,
2003), artan sicaklikla birlikte kompozitin ¢6zgli yoniindeki ¢ekme mukavemetinin
110 MPa’dan 90 MPa’ya, atki yoniindeki ¢ekme mukavemetin de 50 MPa’dan 40
MPa’ya diistiigii tespit edilmistir.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Fiber takviyeli polimerik kompozitlerin son iiriin 6zelliklerini belirleyen faktorler (i)
iretim parametreleri ve (ii) sistem parametreleri olmak tizere iki temel grupta
incelenebilir (Mazumdar, 2002; Lin, 2000). Kiirleme (curing) sicakligi, siiresi,
basinct ve vakum uygulamasi, fiber takviyeli polimerik kompozitlerin malzeme
Ozelliklerini dogrudan etkileyen en temel iiretim parametreleridir. Fiber takviyeli
polimerik kompozitlerin malzeme 6zelliklerini kontrol eden en Onemli sistem
parametreleri ise; kompoziti olusturan bilesenlerin 6zellikleri, sekilleri, hacim
fraksiyonlari, yonlenmeleri ve fiber / matris malzemesi arasindaki bag
mukavemetleridir (Fernlund & Poursartip, 2015; Mazumdar, 2002). Uretilmesi
hedeflenen kompozit malzemelerde, iiretim ve sistem parametrelerinin kompozit
ozellikleri iizerindeki etkilerini anlamak ve bu parametrelerde yapilan degisikliklerin
kompozit dzelliklerini hangi smirlar i¢inde degistirdiginin tespit edilmesi optimum

kompozit 6zelliklerine ulagsmak adina biiyiik 6nem arz etmektedir.

Doktora calismast kapsaminda yapilan deneysel calismalar {ic ana baslikta
toplanabilir. Caligmanin ilk boliimiinde matris malzemesi olan fenolik regine ile
pekistirici dokumalarin malzeme o6zelliklerinin belirlenmesine yonelik deneysel
calismalar gerceklestirilmistir. Ikinci boliimde, silika-fenolik kompozitlerin
tiretiminde tercih edilen sicak basingli kaliplama teknigi i¢in uygun proses
parametrelerinin  optimizasyonuna yonelik ¢alismalar gergeklestirilmistir. Bu
caligmalar sonucunda kiirleme sicakligi, kiirleme stiresi, kiirleme basinci ve kiirleme
islemi sirasinda uygulanan vakumun, kompozitin fiziksel ve mekaniksel 6zellikleri
iizerindeki etkisi, 600 g/m? fiber alan agirhigina sahip yiiksek silikali dokuma
kullanilarak belirlenmistir. Calismanin ti¢lincii bolimiinde, fiber alan agirlhigi, fiber
yonlenmesi, pirolitik (amorf) karbon ve ¢ok duvarli karbon nanotiip ilavesinin
kompozit 6zellikleri {izerindeki etkisi incelenmistir. Dokuma tiiriiniin silika-fenolik
kompozitlerin etkisinin incelendigi deneysel calismalarda 180, 300 ve 600 g/m? fiber
alan agirhi@ina sahip ti¢ farkl yiiksek silikali kumas kullanilmistir. Bunun yani sira

300 g/m? agirhgindaki kumaslardan kesilerek hazirlanan (0/90), (+45) ve
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(0,90)/(+45) yonlenmelerine sahip kompozitlerin fiziksel ve mekaniksel ozellikleri
test edilerek, fiber yonlenmesinin etkileri de belirlenmistir. Silika-fenolik
kompozitlerin yapisina ilave edilen karbon nanotiip ve 1sil islem ile olusturulan
pirolitik karbon ilavelerinin kompozitlerin fiziksel, mekaniksel ve termal ozellikler
iizerindeki etkilerinin arastirildigi deneysel calismalarda, 180 g/m® fiber alan
agirligina sahip silika kumaslar kullanilmistir. Bu ana basliklar dogrultusunda,

gerceklestirilen doktora ¢alismasina ait deney is plani1 Sekil 5.1°de verilmistir.

5.1 Kompozit Bilesenlerinin Incelenmesi

5.1.1 Matris malzemesi

Silika-fenolik kompozitlerin iiretiminde matris malzemesi olarak Hexion firmasi
tarafindan tretilen, resol tipi fenolik regine olan Durite® SC1008 kullanilmstir.
NASA tarafindan onayli bir regine olan Durite® SC1008, yiiksek sicaklikta
kararlilik, yiiksek darbe direnci ve tokluk gibi {istiin mekaniksel 6zellikler ve ayrica
iistlin 1slatma performansi ile basta termal koruma sistemleri olmak {izere, hafif/agir
zirh sistemlerinde kullanilan kompozit malzemelerin iiretiminde tercih edilmektedir
(Phenolic resins for ballistics, 2016). Hexion firmasindan alinan Durite® SC1008’in

cesitli fiziksel 6zellikleri Cizelge 5.1°de verilmistir.

Cizelge 5.1 : SC1008 tip fenolik reginenin gesitli fiziksel 6zellikleri (Durite™ Resin
SC-1008, 20186).

Ozellikler Birim Deger
Kat1 Miktari, (135°C) % 60 — 64
Viskozite, Brookfield cps 180 — 300
pH, (257C) 79-85
Ozgiil agirhk 1,07 -1,10
Coziicii Tiirii Izopropil Alkol

SC1008 tipi fenolik reg¢inenin stratejik uygulamarda kullanilan ve akademik
arastirma sartiyla Ozel izinle getirilebilen bir regine tiirii olmasi, bu re¢inenin
malzeme Ozellikleri ile ilgili sinirh 6lgekte bilgiye ulasilmasina neden olmaktadir. Bu
sebeple sivi ve kati hale getirilmis (kiirlenmis) re¢inenin mekaniksel ve termal

Ozelliklerinin belirlenmesi, ¢aligma kapsaminda {iretilmesi hedeflenen silika-fenolik

72



DENEY PLANI

Kompozit Bilesenlerinin Incelenmesi

P o Cok Duvarli
Fenolik Regine Yukf:fﬂf:lkah Karbon
¥ Nanotiipler
v v v v v v
Termal Fiziksel Mekanik Termal - Fiziksel . .
Analiz Analiz Analiz Analiz Faz izl Analiz Fonkaly calizgticie
DTA/Tg Yogunluk Gekme Test DTA/Tg ~ XRD Yogunluk Zeta Potansiyeli
Basma Testi
Egme Testi

4

Uretim Parametrelerinin Incelenmesi

Kiirleme
Basinct
(8-400 bar)

Kirleme
Siiresi
(0,5-24 saat)

Kiirleme
Sicaklig
(125-205°C)

Vakum
(0.2-1bar)

Testler
Fiziksel Mekanik
e Fiber/Matris Orant e (Cekme Testi
. Yog'unh_lk e Basma Testi
e Bosluk Igerigi (%) e Egme Testi
o Sertlik Testi

4

Sistem Parametrelerinin incelenmesi

Fiber
Fiber Alan Agirh g1 Y énlenmesinin Etkisi Karbon Nanotiip Amorf Karbon
(150, 300,600 gm?) [(0,90)] Katkast Katkast
et [(0.90)/(=43)] (ag. %0.1) (ag. %13.4)
[(=43)]
Testler
Fiziksel Mekanik Termal Mikroskobik
e Fiber/Matris Orant o Cekme Testi e Torg Testi e Stereo Mikroskop
® Yogunluk e Basma Testi e Statik Ist Aky Testi
e Bosluk Igerigi (%) e Egme Testi e Laser Flash Testi
e Sertlik Testi e Dilatometrik Analiz

Sekil 5.1 : Doktora ¢alismasina yonelik izlenen yol haritasi.
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kompozitler ile ilgili teorik yaklasimlarin yapilabilmesi agisindan biiyiik 6nem arz
etmektedir. Fenolik regine ile ilgili deneysel ¢aligmalara ilk olarak, sivi reginenin 1sil
davraniginin tayine yonelik termal testler olan Diferansiyel Termal Analiz (DTA) ve
Termal Gravimetrik Analiz ile baslanmistir (Tg). 10K/dakika 1sitma hiziyla
gerceklestirilen analizlerde DTA analizi kiirleme sicakliklar1i g6z Oniinde
bulundurularak 25 — 220°C, termal gravimetrik analiz ise 25 — 1000°C arasinda
gergeklestirilmistir. Reginenin 1s1l davranisinin incelenmesinin ardindan, kiirlenmis
recine Ozelliklerinin tayinine yonelik calismalara ge¢ilmistir. Bu kapsamda termal ve
mekaniksel analizler i¢in bosluksuz regine yapisinin elde edilmesine yonelik iiretim
islemlerine gec¢ilmistir. Fenolik recinenin asir1 reaktif yapisi nedeniyle 75 ile 165°C
arasinda 10°C/giin 1sitma hiziyla uygulanan 1s1l islem neticesinde, bosluksuz kati
recine plakalari elde edilmistir. Kati regine iretiminin tamamlanmasmdan sonra
fiziksel, mekaniksel ve termal testler i¢in numune hazirlama islemine gegilmistir.
Hassas kesici ve torna ile islenen numuneler, fiziksel, termal ve mekaniksel testler
icin Amerikan Test ve Malzeme Birligi’ne ait (ASTM) tarafindan belirtilen
boyutlarda hazirlanmistir. Kiirlenmis re¢inenin yogunlugunun (g/cm®) 6lgiilmesinde
hem piknometre hem de Arsimet metodu (ASTM D792) (ASTM, 2013a) kullanilmis
ve elde edilen sonuglar birbirleri ile karsilastirilmistir. ASTM D790 ve ASTM D695
standartlar1 esas alinarak kiirlenmis recinenin egme ve basma Ozellikleri tayin
edilmistir (ASTM, 2015a; ASTM, 2015b). Kat1 reginenin ¢ekme 6zellikleri ile ilgili
olarak, ASTM D3039-08 standardina uygun olacak sekilde hazirlanan numunelerin
boyutlar itibari ile homojen kesitli, kenarlarinda ¢entik etkisi yaratmayacak sekilde
catlaksiz numunelerin hazirlanmas1 miimkiin olmamistir. Kat1 re¢ineye son olarak da
lazer flash testi (ASTM E-1461) uygulanarak, kiirlenmis reginenin oda sicakligindaki
termal difiizivite ve termal iletkenlik degerleri tespit edilmistir (ASTM, 2013b).

5.1.2 Takviye Malzemesi

Silika-Fenolik kompozitlerin iiretiminde takviye malzemesi olarak Valmieras Stikla
Skiedra (Letonya) adli firmadan temin edilen ii¢ farkli fiber alan agirhiklarina sahip
yiikksek silikalt kumas tiirleri kullanilmigtir. Yiiksek silikali kumaslarin teknik
ozelliklerine ait bilgiler Cizelge 5.2°de goriilmektedir (K48 Silika Kumas, 2011; .
K49 Silika Kumas, 2011; K75 Silika Kumas, 2011). 180, 300 ve 600 g/m®lik ii¢
farkli fiber alan yogunluguna sahip kumaslar, yiiksek silikali fiberlerden olusan
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Cizelge 5.2 : Silika-fenolik kompozitlerin iiretiminde kullanilan takviye malzemesi
silikali kumaslara ait ¢esitli malzeme 6zellikleri.

Kumas Tiirii

Kumas Ozellikleri
KA 180P KA 300 P KA 600P
Fiber Yogunlugu (g/cm?) 180 300 600
. Cozgii 10 9 19
Iplik Sayis1 (1cm)
Atki 10 8 13
Cekme Cozgii 300 700 2000
Mukavemeti
(N/em) Atk 300 700 1500
Kimyasal Bilesim SiO, 95 95 95
(%0) AlLO; 3,5 3,5 35
Kalinhk (mm) 0,18 0,30 0,55
Orgii Tiirii Diiz Diiz Atlas 1/7/8H

ipliklerden dokunmustur. Kumaslarin yapilari x-1ginlar1 difraksiyon teknigiyle (bakir
tiplii x-151nlar1 difraktometresi), 1s1l davraniglart ise oda sicakligr ile 1000°C arasinda
gerceklestirilen (1sitma hizi: 10 K/dakika) diferansiyel termal analiz (DTA) ve termal
gravimetrik (TG) analiz yontemleri yardimiyla incelenmistir. Yiiksek silikali
kumaslarin yogunluklari (g/cm3) piknometre ve arsimet teknikleri (ASTM D792) ile

belirlenmistir.

5.1.3 Karbon Nanotiipler

Karbon nanotiip ilavesinin silika-fenolik kompozitlerin mekaniksel ve termal
performansi tizerindeki etkisinin tayin edilmesi amaciyla kompozit liretiminde katki
malzemesi olarak ¢ok duvarli karbon nanotiipler (CDKNT) kullanilmistir. Carbon
NT&Fiber 21 (Avusturya) isimli firmadan temin edilen ¢ok duvarli karbon

nanotiiplerin 6zellikleri Cizelge 5.3’de verilmistir.

Karbon nanotiipler, atomik yapilarindan kaynakli iistiin mekaniksel, termal ve
elektriksel 6zellikleri nedeniyle en ¢ok gelecek vaat eden nano-dolgu tiirlerinden bir
tanesidir (Chang, 2010). Ancak, karbon nanotiiplerin su ve organik ortamlarda

homojen olarak dagilmama, topaklanma ve diisiik 1slanma performansi gibi olumsuz
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Cizelge 5.3 : Deneysel ¢alismalarda kullanilan ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin

teknik 6zellikleri.
Ozellik CDKNT
Saflik (%) >05
Cap (nm) 10-20
Uzunluk (um) 5-15
Amorf Karbon (%) <3
Kiil Miktar1 (%) <0,2
Yiizey Alami (m?/g) 40-300
Spesifik Yogunluk 2
Serbest Yogunluk (kg/m3) 0,09 - 0,65
Termal iletkenlik (W/m.K) ~ 2000

yonleri, bu istiin 6zelliklerin kompozit yapisina aktarilmasi Oniindeki en biiyiik
engeli olusturmaktadir. Karbon nanotiiplerin bu olumsuz yonlerinin bertaraf edilmesi
ve kompozit iretimine adapte edilebilirliginin arttirilmasi amaciyla {retim
asamasindan sonra karbon nanotiiplere fonksiyonellestirme islemi uygulanmaktadir
(Hirsch ve Vostrowsky, 2005). Doktora ¢aligmasi kapsaminda karbon nanotiiplerin
silika-fenolik kompozitlerin malzeme ozellikleri iizerindeki etkisinin incelenecegi
calismalara ge¢meden oOnce ¢ok duvarli karbon nanotiiplere kovalent
fonksiyonelizasyon islemi uygulanmistir. Bu amag¢ dogrultusunda karbon nanotiipler,
recine ¢Ozeltisine karistirilmadan once, hacimce 3:1 oraninda 50°C’deki stilfiirik asit
(H2S04) ve nitrik asit (HNO3) ¢ozeltisine konularak, ultrasonik banyo igerisinde, 12
saat bekletilmis ve kimyasal yolla fonksiyonel (karbon nanotiip yilizeylerine karboksil
(-COOH), Kkarbonil (-C=0) veya hidroksil (-OH) gibi fonksiyonel gruplarin
baglanmasi) hale getirilmistir. Kovalent fonksiyonellestirme olarak da bilinen
kimyasal yolla fonksiyonellestirme islemi igin kurulan diizenek Sekil 5.2°de
goriilmektedir. 1 gram karbon nanotiip i¢in 500 ml asit ¢ozeltisinin kullanildig:
fonksiyonellestirme isleminin ardindan karbon nanotiipler, vakum filtrasyon teknigi
kullanilarak PTFE filtre kagidi (por biiyiikliigii 200 nm) iizerinde biriktirilmektedir.
Filtre kagidi tizerinde biriktirilen karbon nanotiipler, nétralize olana kadar saf su ile
yikandiktan sonra, etiiv icerisinde kurutma islemine tabi tutulmustur.
Fonksiyonellestirme isleminin basariyla  gerceklestirilip  gergeklestirilmedigi
hususunun anlasilmas1 amaciyla karbon nanotiipler, ultrasonik karistirici yardimiyla

beher iginde birka¢ saniye boyunca saf su ile karigtirilarak, dispersiyon davranigi
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gozlemlenir. Ultrasonik karistirma sonunda suyun seffaf rengi tamamen siyah renge
donmesi durumunda, fonksiyonellestirme isleminin basarili bir sekilde tamamlandigi

anlagilmistir.

Termometre

¥ Ultrasonik
Banyo

Sekil 5.2 : Cok duvarli karbon nanotiiplerin kimyasal fonksiyonelizasyonu i¢in
kurulan diizenek.

Fonksiyonellestirme isleminin ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin elektrik yiikleri
tizerindeki  etkisinin  belirlenmesi  amaciyla,  fonksiyonellestirilmis  ve
fonksiyonellestirilmemis karbon nanotiiplerin sulu ¢ozeltilerinden olusan karigimlar
zeta potansiyeli analizine tabi tutulmustur. Stabino™ Zeta Potansiyel cihazindan
gerceklestirilen analizlerde ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin partikiil yiikleri tespit

edilmistir.

5.2 Uretim Parametrelerinin incelenmesi

Uretim parametrelerinin incelenmesine yonelik deneysel calismalar gergevesinde,
kiirleme sicakligi, kiirleme siiresi, kiirleme basincit ve kompozit liretimi sirasinda
uygulanan vakum isleminin iretim parametrelerinin silika-fenolik kompozitlerinin
fiziksel ve mekaniksel Ozellikleri iizerindeki etkisi incelenmistir. Uygun kiirleme
kosullarinin tayin edilmesi amaciyla ¢ekme, egme, basma ve sertlik testleri ile

yogunluk ve porozite dlgiimleri yapilmistir.

Uretim  parametrelerinin  incelenmesine  yonelik  ¢alismalarda  hazirlanan

kompozitlerin iiretiminde, KABOOP kodlu, 600 g/m*’lik fiber alan yogunluguna, 0,55
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mm kalinliga ve saten 6rgii (§8H) tiiriine sahip yiiksek silikali kumaglar kullanilmistir.
Kumaslarin boyutlandirilmasi (23x23cm) ile baslayan kompozit iiretim siirecinde,
kompozit laminant1 olusturacak kat sayisi, kompozit malzemeye uygulanacak
mekaniksel testlere ait ASTM standartlarinda belirtilen kistaslar goz Onilinde
bulundurularak belirlenmistir. Mekaniksel testlerin tamaminda KA60OP kodlu kumas
icin 6 adet kumas kat1 testler i¢in ideal plaka kalinligina ulagilmasini saglamaktadir.
Belirtilen boyutlarda, ve sayida kesilen kumas katlarinin ilk tartimlarinin
yapilmasimin ardindan emprenyeleme asamasina ge¢ilmistir. Emprenyeleme islemi,
kumas katlarinin yiizeylerine uygun vizkoziteye sahip fenolik recinenin, firca ve el
merdanesi yardimiyla homojen bir sekilde siiriilmesi ile gergeklestirilmistir.
Emprenyeleme isleminin ardindan {ist {iste istiflenen regine emdirilmis katlar,
elektrikli firna yerlestirilerek, normal atmosfer kosullarinda jellesme islemine tabi
tutulmugtur. ASTM D3532/D3532M-12 standardina (ASTM, 2012) uygun sekilde
gerceklestirilen jellesme isleminde, belirtilen boyutlarda (23x23 cm) ve tabaka
sayisinda (6 adet) recine emdirilmis katlarin, 125°C’de jellesmesi i¢in gerekli siirenin
1 saat 30 dakika oldugu tayin edilmistir. Jellesme asamasinin ardindan firindan
alinan tabakalar kiirleme islemi i¢in daha dnceden 1s1l dengeye ulagmis sicak presin
laminasyon plakalari arasina yerlestirilmistir. Sicak preste (Sekil 5.3), farkli kiirleme
kosullar1 altinda kaliplanan kompozitler, fiber ve matris ara ylizeylerinde termal
genlesme kaynakli gerilmelerin bertaraf edilmesi amaciyla oldukc¢a yavas
(1.5°C/dak) bir sekilde oda sicakligina kadar sogutulmustur. Sicak presten ¢ikartilan
23x23x3,3 cm boyutlarindaki kompozit plakalar, agirlikca fiber ve recine
miktarlarmin teorik olarak hesaplanmasi amaciyla tekrar tartim islemine tabi
tutulmustur. Kompozit plakalarm, uygulanacak olan fiziksel ve mekaniksel
karakterizasyon tiirlinlin ASTM  standardinda  belirtilen normlara  gore
boyutlandirilmasiyla birlikte kompozit liretim slireci tamamlanmistir. Kompozit
tretiminin tamamlanmasinin ardindan tim deney gruplarina uygulanan yogunluk
(ASTM, 2013a), bosluk miktar1 (ASTM, 2009) testleri (fiziksel 6zellikler) ile gekme
(ASTM, 2014a), basma (ASTM, 2014b), egme (ASTM, 2015a) ve sertlik testleri
(ASTM, 2015c¢) (mekaniksel ozellikler) sonucunda iiretim parametreleri ile ilgili

deneysel ¢alismalar tamamlanmistir.
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Sekil 5.3 : 250 ton kapasiteli sicak laminasyon presi.

5.2.1 Kiirleme sicakhigi

Silika-fenolik kompozitlerin iiretim parametrelerinin belirlenmesine yonelik
gerceklestirilen deneysel ¢alismalara ilk olarak kiirleme sicakliginin tespitine yonelik
caligmalar ile baslanilmistir. Jellesme asamasindan sonra firindan ¢ikarilan tabakalar,
1sitmali presin tabakalari arasina yerlestirilerek, 125 ile 205°C arasinda degisen
sicakliklarda, presin maksimum kapasitesi olan 400 barlik basing altinda 1 saatlik
siireyle kiirleme islemine tabi tutulmustur. Farkli kiirleme sicakliklarinda iiretilen
silika-fenolik kompozitlerin, fiziksel ve mekaniksel 6zelliklerinin belirlenmesi
amaciyla her bir sicaklik degeri i¢in en az dort adet kompozit plakanin iiretimi
gerceklestirilmistir. Uretilen plakalar, son agirhiklarnin tespit edilmesinin ardindan

boyutlandirilarak, fiziksel ve mekaniksel testlere tabi tutulmustur.

5.2.2 Kiirleme siiresi

Silika-fenolik kompozitlerin kiirleme sicakliginin tespit edildikten sonra kiirleme
sliresinin belirlenmesi amaciyla firinda jellestirilmis katlar, belirlenen kiirleme
sicakliga 1sitilmig laminasyon presinde, 400 barlik basing altinda, 0,5 ile 24 saat
arasinda degisen siirelerde kaliplanarak, kiirleme islemi gerceklestirilmistir.
Kompozit malzemenin fiziksel ve mekaniksel Ozelliklerinin saglikli bir sekilde
belirlenebilmesi amaciyla her bir kiirleme siiresi i¢in en az dort adet kompozit plaka
hazirlanmistir. Uretilen plakalar, son agirliklarmim tespit edilmesinin ardindan

boyutlandirilarak, fiziksel ve mekaniksel testlere tabi tutulmustur.
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5.2.3 Kiirleme basinci

Kiirleme basmcinin silika-fenolik kompozitlerin 6zellikleri {izerindeki etkisinin
belirlenmesi amaciyla, firindan alinan jellesmis silika-fenolik katlar1 daha once
belirlenmis olan kiirleme sicakligi ve siirelerinde, 8, 50, 150 ve 400 barlik
basinglarda kiirleme islemine tabi tutulmustur. Deneysel ¢alismalarda, her bir basing
degeri i¢in en az dort adet silika-fenolik kompozit plaka iiretimi gerceklestirilmistir.
Uretilen plakalar, son agirliklarinin tespit edilmesinin ardindan boyutlandirilarak,

fiziksel ve mekaniksel testlere tabi tutulmustur.

5.2.4 Vakum

Kiirleme islemi sirasinda gergeklestirilen vakum isleminin kompozit 6zellikleri
tizerindeki etkisinin belirlenmesi amaciyla silika-fenolik tabakalar, firinda jellestirme
asamasini takiben vakum torbasi icersine yerlestirilmis ve kiirleme islemi daha 6nce
belirlenen sicaklik, siire ve basing sartlarina ilave olarak 0,2 barlik bir vakum
atmosferi altinda gergeklestirilmistir. Kiirleme isleminin tamamlanmasindan sonra
son agirliklar tartilan plakalar, daha sonra boyutlandirilarak, fiziksel ve mekaniksel

testlere tabi tutulmustur.

5.3 Sistem Parametrelerinin incelenmesi

Sistem parametrelerin incelenmesine yonelik deneysel ¢alismalarda; orgii kumas tiirii
ve matris malzemesine yapilan farkli katkilarin (karbon nano tiip ve amorf karbon
katkis1) kompozitlerin fiziksel, mekaniksel ve termal 6zellikleri tizerindeki etkileri
incelenmistir. Bu amagla Orneklerin hazirlanmasinda, tretim parametrelerinin
incelenmesinden elde edilen optimum tiretim kosullar1 kullanilmis ve ayni numune
hazirlama yontemi izlenmistir. Sistem parametrelerinin etkilerinin incelendigi
deneysel ¢alismalarda, iiretim parametreleri arastirmalarinda izlenen silika-fenolik
kompozit iiretim adimlarinin aynilart takip edilmistir. Kompozit laminantlar
olusturacak kumas katlarmmin sayis1 yine kompozit malzemeye uygulanacak
mekaniksel ve termal testlere ait ASTM standartlarinda belirtilen kistaslar goz
oniinde bulundurularak belirlenmistir. Jellesme islemi ile ilgili olarak da mekaniksel
test numunelerine kiyasla daha kalin (6,35+0,41 mm) olan termal test plakalar1 i¢in
jellesme siiresi tayini gergeklestirilmis ve bu kalin numunelerin iiretimi i¢in istiflenen

fenolik emdirilmis silika katlara 125°C’de 1 saat 50 dakika boyunca jellestirme 1s1l
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islemi uygulanmistir. Kiirleme islemi, {iretim parametrelerinin incelenmesi
calismalarinda optimize edilen sicaklik, siire ve basing sartlar1 altinda
gerceklestirilmistir. Uretimi tamamlanan silika-fenolik kompozitlere, iiretim
parametrelerinin incelenmesi sirasinda gergeklestirilen fiziksel ve mekaniksel testlere
ilave olarak dinamik 1s1 akis1 (torg) testi (ASTM, 2015d), statik 1s1 akisi testi, termal
iletkenlik (ASTM, 2013b) ve termal genlesme testleri (ASTM, 2011) uygulanmustir.
Ayrica mekanik testler sonucu kompozit numunelerin kirik morfolojileri Leica
MZI16FA stereo mikroskop yardimiyla incelenmistir. Fiber/matris ara yiizeylerinin
ve kupon Kkesitlerinin incelenmesi amaciyla da JEOL JSM 700F taramali elektron

mikroskobu kullanilmaistir.

5.3.1 Fiber alan agirhg

Fiber alan agirhigmin silika-fenolik kompozitlerin mekaniksel ve termal 6zellikleri
iizerindeki etkisinin tespit edilmesi amaciyla iiretimlerde 180, 300 ve 600 g/m? fiber
alan agirhigina sahip ti¢ farkl yiiksek silikali kumas tiirti kullanilmigtir. Mekaniksel
testler icin kompozit plaka hazirlanmasinda; 600 g/mz’lik fiber yogunluguna sahip
kumas (KA600P) ile gerceklestirilen {iretimlerde 6, 300 g/mz’lik fiber yogunluguna
sahip kumas (KA300P) ile gerceklestirilen iiretimlerde 11 ve 180 g/m®lik fiber
yogunluguna sahip kumas (KA180P) ile gergeklestirilen liretimlerde ise 18 kat
yiksek silikali kumas kullanilmistir. Termal testler i¢in kompozit plaka
hazirlanmasinda ise; KA60OP kodlu kumastan 11 kat, KA300P kodlu kumastan 21
kat ve KAI80P kodlu kumastan 34 kat kullanilmistir. Kompozit malzemelerin
mekaniksel 6zelliklerinin tayin edilmesi amaciyla 23x23x3,3 cm boyutlarinda 4 adet,
termal 6zelliklerinin tayin edilmesi amaciyla da 23x23x6,5 cm boyutlarinda 4 adet
plakanin iiretimi gergeklestirilmistir. Uretilen plakalar, son agirliklarinin tespit
edilmesinin ardindan boyutlandirilarak, fiziksel, mekaniksel ve termal testlere tabi

tutulmustur.

5.3.2 Orgii yonlenmeleri

Orgii yonlenmelerinin silika fenolik kompozitlerin mekaniksel ve termal dzellikleri
tizerindeki etkilerinin incelenmesi amaciyla KA600OP ve KA300P kodlu kumaslardan
silika-fenolik  kompozitler hazirlanmistir. Kumaslardaki istiflenme  sirasinin
kompozitlerin mekaniksel 6zellikleri arasindaki iliskinin belirlenmesi amaciyla 300

g/m? fiber yogunluguna sahip kumastan (KA300P) hazirlanan 11 adet kumas kati
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simetrik olacak sekilde sirasiyla [(0,90)]11s, [(#45)]11s ve [(0,90)/(£45)]11s

oryantasyonlarinda tabakalandirilmistir.

(a) (b) (©)

. - % § A
e ANKN G
S ONNNN e

¢

0/90 +45/45 swunnnnnnnnnnnunn; 0/90
E 0/90 +45/-45 wasnmsnannmnnunn; +45/-45 snssssansnmnannn
23] 0/90 +45/45 wenunnnnnnnnnnnn; 0/90
el 0/90 +45/45 wanuwnnnnnnnnunnn; +45/45 wesnnunnsnnnunun
% 0/90 +45/-45 enmasamman 0/90
o e /T ——— s ey FU T T T PR |1 X |-
= 0/90 +45/-45 wenunnnnnnnmnnnn; 0/a0
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E 0/90 +45/45 wanunnnnnnnnunnn; 0/90
A 0/90 +45/-45 wnmunnnnunnnnnnn +453/45 wewnnunwsnnnunnn

0/90 +45/45 seunusnsunnunnnn; 0/90

Sekil 5.4 : Farkli oryantasyonlarda istiflenen KA300P kodlu kumas katlar a)
[(0,90)]11s, b) [(=45)]u1s, ¢) [(0,90)/(£45)]11s.
Iplik ydnlenmesinin termal ve mekaniksel &zellikler iizerindeki etkisinin tayin
edilmesine yonelik calismalarda KA60OP kodlu kumastan tiretilen silika-fenolik
kompozitlerin mekaniksel ve termal Ozellikleri incelenmistir. Cizelge 5.2°de
goriildigl tizere KA600OP kodlu kumas, ¢ozgli yoniinde 19 atki yoniinde ise 13
iplikten olugmaktadir. Bu durum, KA180P ve KA300P kodlu kumaslarla iiretilen
silika-fenolik kompozitlerin aksine KA60OP kodlu kumas ile iiretilen silika-fenolik
kompozitlerin ¢ézgii ve atki yonlerinde anizotropik bir davranig gostermesine yol
agmaktadir. Iplik yonlenmesi ile ilgili gerceklestirilen kompozit iiretimlerinde,
mekaniksel testler i¢cin 6 kat, termal testler icin ise 11 kat KA60OP kodlu yiiksek

silikali kumas kullanilmistir.

5.3.3 Karbon nanotiip katkisi

Karbon nanotiip ilavesinin silika/fenolik kompozitlerin mekanik ve termal 6zellikleri
tizerindeki etkisinin belirlenmesi amaciyla silika-fenolik kompozitlerin yapisina

agirlikca % 0.1 oraninda ¢ok duvarli karbon nanotiip katkis1 yapilmistir. Bu amag
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dogrultusunda, fonksiyonel hale getirilmis 2 gram c¢ok duvarli karbon nanotiip 400
ml regine c¢ozeltisi icerisine ilave edilerek, karigim ultrasonik banyoda 1 saat
bekletilmistir. Karbon nanotiiplerin regine igerisinde homojen bir sekilde
dagilmasinin ardindan, re¢ine/nanotiip karisimi 180 g/mz’lik fiber yogunluguna sahip
KA180P kodlu kumas katlarina (mekanik testler i¢in 18 kat, termal testler i¢in 34
kat) emprenye ettirilmistir. Emprenyeleme isleminin tamamlanmasiyla birlikte
benzer iiretim asamalar takip edilerek, 23x23x3,3 cm boyutlarinda 4 adet ve
23x23x6,5 c¢cm boyutlarinda 4 adet karbon nanotiip katkili silika-fenolik kompozit
plakanin iiretimi tamamlanmustir. Uretilen plakalar, son agirliklarmin tespit
edilmesinin ardindan boyutlandirilarak, fiziksel, mekaniksel ve termal testlere tabi

tutulmustur.

5.3.4 Amorf karbon katkisi

Amorf karbon katkisinin silika-fenolik kompozitlerin malzeme 6zellikleri tizerindeki
etkisinin belirlenmesi amaciyla gerceklestirilen deneysel ¢alismalarda 180 g/m? fiber
alan agirligina sahip KA180P kodlu kumaslar kullanilmistir. Silika/Karbon&Fenolik
kompozitlerin iiretimine ilk olarak karbonizasyon islemine tabi tutulacak olan 180
g/m? fiber yogunluguna sahip (mekaniksel testler icin 18 adet, termel testler i¢in 34
adet) yiiksek silikali kumas katlarinin tartimiyla baglanmistir. Kumas katlarinin ilk
agirliklarimin belirlenmesinden sonra emprenyeleme asamasina gecilmis ve kumas
katlari, karbon kaynagi olarak kullanilacak olan fenolik regine ile homojen bir
sekilde islatilmistir. Emprenyeleme asamasii takiben, fenolik regine emdirilmis
katlar, oOnceden 650°C’ye 1sitilmis firin igerisine tek tek yerlestirilerek,
karbonizasyon islemine tabi tutulmustur. Karbonizasyon islemi, agik atmosferde her
bir kat icin 5 dakikalik bir islem siiresiyle gerceklestirilmistir. Karbonizasyon
asamasinin ardindan, kumas katlar1 tekrar tartim iglemine tabi tutulmus ve kumas
yiizeylerinde biriken toplam kalint1 karbon miktar1 hesaplanmistir. Kumas yiizeyinde
amorf karbon disindan kalinti herhangi bir organik yapinin bulunup bulunmadig:
hususunun tespit edilmesi amaciyla karbon kapli silika kumaglara Raman Analizi
uygulanmistir. Karbon kapl silika kumas katlar1 daha sonra yeniden fenolik regine
ile empreyelenmis ve istiflenen tabakalara daha once ayrintisiyla anlatilan kosullarda
jellesme ve kiirleme islemlerinin ardindan silika/karbon&fenolik kompozitlerin
tiretimi tamamlanmustir. Uretilen plakalar, son agirliklariin belirlenmesinin ardindan

boyutlandirilarak, fiziksel, mekaniksel ve termal karakterizasyon islemlerine tabi
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tutulmustur. Amorf karbon katkisinin silika-fenolik kompozitler tizerindeki etkisinin
incelendigi deneysel calismalarda, karbon nanotiip katkili silika-fenolik kompozitler
icin tiretilen plakalarla ayni Olclilerde ve aymi sayida kompozit plakanin {iretimi

gergeklestirilmistir.

5.4 Silika-Fenolik Kompozitlere Uygulanan Karakterizasyon Islemleri

Doktora calismasi kapsaminda farkli iiretim ve sistem kosullar1 altinda tiretilen
silika-fenolik  kompozitlere, fiziksel, mekaniksel ve termal G&zelliklerinin
belirlenmesine yonelik ¢esitli karakterizasyon teknikleri uygulanmistir. Fiziksel,
mekaniksel ve termal testler i¢in ihtiyag duyulan numunelerin hazirlanmasinda
hassas kesme (elmas kesici), talaslt sekillendirme (torna), tagslama ve zimparalama

gibi uygun numune hazirlama teknikleri kullanilmistir.

5.4.1 Fiziksel testler

Fiziksel testler, silika-fenolik kompozitlerin mekaniksel ve termal performasini
dogrudan etkileyen fiber/recine oranlari, yogunluk ve bosluk miktarlarinin tespit

edilmesi amaciyla gergeklestirilmistir.

5.4.1.1 Fiber/recine icerigi

Silika-fenolik kompozitlerin fiber/re¢ine oranlari, liretimin basinda ilk agirliklar:
belirlenen kumas katlarinin (takviye malzemesinin), kompozit plaka toplam agirlig
icindeki yiizdesinin teorik olarak hesaplanmasi neticesinde belirlenmistir. Pirolitik
karbon igeren kompozitlerin liretiminde, ilk agirlig1 belirlenen her bir yiiksek silikali
kumas katinin, karbonizasyon islemi sonucundaki agirlik artiglar1 tek tek tespit
edilmistir. Pirolitik karbon i¢eren kompozit plakalarin son agirliklarinin 6l¢tilmesinin
ardindan, her bir bilesenin toplam agirlik igerisindeki payr teorik olarak
hesaplanmistir. Yiiksek silikali kumaglarin ve kiirlenmis reginenin yogunluk
analizlerinin gergeklestirilmesinin ardindan, kompoziti olusturan tiim bilesenlerin

hacim yiizdeleri de hesaplanmistir.

5.4.1.2 Yogunluk analizi

ASTM D792-13 standardina gore gergeklestirilen yogunluk testlerinde, kalinlig1 3 ile
6,5 mm, agirlig ise 1 ile 5 gram arasinda olan test numuneleri kullanilmistir.

Numunenin hava ortamindaki agirliginin tayini ile baglayan test siirecinde, numune,
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icerisinde hava kabarcigi bulunmayan 23°C sicakliktaki saf su igerisine 6zel bir
aparat yardimiyla daldirilarak, su igerisindeki agirligr belirlenmektedir. Kompozit

numunenin yogunlugu Esitlik 5.1°de tanimlanmastir.

spesifik yogunluk 23/23°C = a / (at+w-b) (5.1)

Formiilde, a: numunenin hava ortaminda olgiilen agirligi (g), b: numunenin su
igerisinde Olgiilen agirhg (g), w ise su igerisinde daldirmak amaciyla kullanilan
aparatin agirlig1 (g) olarak tanimlanmaktadir (ASTM, 2013a). Yogunluk testlerinde
kullanilan numuneler iiretilen Silika-fenolik kompozit plakalarin farkli bolgelerinden
alinmistir. Her bir liretim grubu i¢in minimum {i¢ adet numunenin yogunluk analizi

gerceklestirilmistir.

5.4.1.3 Bosluk tayini

Deneysel c¢alismalarda firetilen silika-fenolik kompozitlerin bosluk igeriklerinin
tayini, ASTM D2734-09 numarali standart esas alinarak gergeklestirilmistir.
Kompozitlerin yogunluklarinin ASTM D792-13 standardina goére belirlenmesinin
ardindan, kompozit numunelerin teorik yogunluklar1 asagidaki Esitlik 5.2 yardimiyla

hesaplanmaktadir.

T =100/ ((R/D)+(r/d)) (5.2)

Esitlik 5.2°de, T: teorik yogunluk (g/cm3), R: kompozit yapisindaki re¢inenin agirlik
yiizdesi (%), D: reginenin yogunlugu (g/cma), r: kompozit yapisindaki fiber agirlik
yiizdesi (%), d: fiberlerin yogunlugu (g/cm3) olarak verilmistir. Teorik yogunlugun
hesaplanmasinin ardindan Egitlik 5.3’de goriilen formiilden kompozitin bosluk

icerigi hesaplanmaktadir.

V =100 ((Tg— M g) / To) (5.3)

Esitlik 5.3’de goriilmekte olan sembollerden V: bosluk yiizdesi (%), Tq: Teorik
yogunluk (g/cm3), Mg: Olgiilen (gergek) yogunluk (g/cmg) anlamina gelmektedir
(ASTM, 2009).
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5.4.2 Mekaniksel testler

Doktora calismasi kapsaminda {iretilen silika-fenolik kompozitlerin mekaniksel
performanslari, hazirlanan numunelere uygulanan ¢ekme, basma, egme ve sertlik

testleri yardimiyla belirlenmistir.

5.4.2.1 Cekme testi

Doktora c¢alismasi kapsaminda silika-fenolik kompozitlerin ¢gekme 6zellikleri (¢ekme
mukavemeti & ¢ekme modiilil) ASTM D3039 / D3039M standardinda belirtilen
kosullara uygun olacak sekilde Instron 1195 Universal test cihazi kullanilarak
belirlenmistir (ASTM, 2014a). Her bir farkli parametre igin sekizden az olmayacak
sekilde hazirlanan 250x20x3,5 mm boyutlarindaki ¢ekme numunelerine, 2
mm/dk.’lik bir ¢cene hizinda eksenel ¢ekme kuvvetleri uygulanmis ve kompozitlerin
kopma Oncesi maksimum yiik degerleri tespit edilmistir. Numunelerde kopmaya
kadar gecen siirecte gerceklesen deformasyon miktarlart da 50 mm 6lgli boyuna
sahip Instron 2630-018 model ekstansometre yardimiyla oOlgiilmiistiir. Cekme
testlerinde kullanilmak iizere hazirlanan numunelerin boyut toleranslari, genislik i¢in

+ 1 %, kalinlik i¢in ise + 4 %’den fazla olmayacak sekilde ayarlanmistir.

5.4.2.2 Basma testi

Silika-fenolik kompozit numunelere uygulanan kombine gii¢ yiikleme testi (CLC)
olarak da bilinen basma testleri, ASTM D6641-6641M-14 standardiyla belirtilen
normlara uygun olacak sekilde Instron 1195 Universal test cihazinda
gergeklestirilmistir (ASTM, 2014b). 1 mm/dk.’lik ¢ene hiziyla gerceklestirilen basma
testlerinde, eksenel basma kuvvetinin homojen bir sekilde tatbik edilebilmesi
amaciyla 6zel bir numune tutucu aparat (Sekik 5.5) kullanilmigtir. Basma testi
sonucunda her bir farkli iiretim parametresi i¢in sekizer adet hazirlanan 140x13x3
mm boyutlarindaki numunelerin maksimum kirilma yiikleri belirlenmistir. Basma
testlerinde kullanilmak iizere hazirlanan kompozit numunelerin boyut toleranslari,

genislik icin =1 %, kalinlik i¢cin +2 %’den fazla olmayacak sekilde ayarlanmistir.

5.4.2.3 Egme testi

Silika-fenolik kompozitlerin egme mukavemetleri ve modiillerinin belirlenmesinde
Shimadzu AGS-J Autograph Universal test cihazi kullanilmistir. ASTM D790-15

standardina uygun olacak sekilde gerceklestirilen egme testlerinde 100x10x3 mm
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Sekil 5.5 : Kombine gii¢ yiikleme testi (CLC) i¢in tutucu aparat.

boyutlarindaki numuneler, mesnetler arasi agiklik (L) / numune kalinligi oran1 32:1
olacak sekilde egme yiikiine tabi tutulmustur. 1 mm/dk.’lik bir hizla ger¢eklestirilen
iic nokta egme testlerinde basma ve ¢ekme testlerinde oldugu gibi her bir farkl
liretim parametresi i¢in 8 adet numune catlak olusumu gergeklesinceye kadar test
edilmistir. Egme testlerinde kullanilmak iizere hazirlanan kompozit numunelerin
boyut toleranslari, genislik ve kalinlik icin + 1 %’den fazla olmayacak sekilde
ayarlanmistir (ASTM, 2015a).

5.4.2.4 Sertlik testi

Silika-fenolik kompozit plakalarin Shore D sertlik degerleri ASTM D2240-15
standardina uygun olacak sekilde belirlenmistir. Sertlik 6l¢iimiinde mekanik Shore D
skalasina sahip M-tipi (sivri uglu) durometre kullanilmistir. Dogru sonuglar elde
etmek amaciyla kalinhigi 1,25 mm’den biiyiik kompozit plakalarin farklh
bolgelerinden en az 20 adet sertlik 6l¢timii gergeklestirilerek, ortalama sertlik degeri

hesaplanmistir (ASTM, 2015c).

5.4.3 Termal testler

Silika-fenolik kompozitlerin 1s1l 6zelliklerinin belirlenmesine yonelik gergeklestirilen
karakterizasyon ¢aligsmalarinda, kompozit plakalara sirasiyla dinamik 1s1 akisi, statik

1s1 akisi, lazer flash (termal iletkenlik) ve termal genlesme testleri uygulanmstir.
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5.4.3.1 Dinamik 1s1 akisi (torg) testi

Silika-fenolik kompozitlerin ana kullanim alanlarinin ablatif kompozit uygulamalari
olmasi, bu kompozitlerin yiiksek 1s1 akilarina karsi gostermekte oldugu ablatif
performansinin aydinlatilmasimi zorunlu kilmaktadir. Oksi-asetilen ablasyon veya
tor¢ testi olarak da bilinen dinamik 1s1 akisi testi, ablatif malzemelerin ablasyon
performansi ile yalitim Ozelliklerinin tayin edilmesinde en c¢ok kullanilan termal
testlerden bir tanesidir. ASTM E-285-80 standardina uygun bir sekilde
gergeklestirilen dinamik 1s1 akisi testinde kenar uzunlugu 100 mm, kalinligit 6 mm
olan kare prizma seklindeki silika-fenolik kompozit numuneler, 20 ve 40 saniye
boyunca yaklastk 5000 KW/m?’lik 1s1 akisina maruz birakilarak, numunelerin agirlik
kayiplar1 ve kupon arkasi sicaklik degisimleri incelenmistir. Dinamik 1s1 akisi
testinde, 1s1 kaynagi olarak numuneden 1 santimetre uzaklikta ateslenen oksi-asetilen
alevi kullanilmigtir. Oksi-asetilen gazinin yanmasi sonucu olusan alevin sicakligi
yaklasik 2000°C’ye kadar ulagmaktadir. Dinamik 1s1 akisi testinin gergeklestirilmesi
amactyla kurulan deney diizeneginin sematik gosterimi, test slirecine ve sistemde test
edilen silika-fenolik kompozit numuneye ait resimler Sekil 5.6’da verilmistir

(ASTM, 2015d).

(a) Test numunesi
Tos v~ G i
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@ Termometre
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Sekil 5.6 : Dinamik 1s1 akisi sistemi a) sistemin sematik gosterimi (ASTM, 2015d),
b) sistemin ¢alisma ani, ¢) sistemde test edilen silika-fenolik kompozit numune.
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5.4.3.2 Statik 1s1 akisi testi

Statik 1s1 akisi testi, silika-fenolik kompozitlerin ablatif korumadan sonra,
kompozitin 1stya maruz kalan 6n yiiziinden, 1s1 ile dogrudan bir etkilesimi olmayan
arka yiizeyine dogru yayilan 1sinin iletkenlik davranisinin belirlenmesi veya bir diger
deyisle ablatif korumdan sonra silika-fenolik kompozitlerin yalitkanlik seviyelerinin
Ol¢iilmesi amaciyla gergeklestirilmistir. Statik 1s1 akisi testinde kenar uzunlugu 55
mm kalinlig1 6 mm olan kare prizma silika-fenolik kompozit numuneler (Sekil 5.7a)
1000 KW/m?’lik bir 1s1 akisina, 20 saniye boyunca maruz birakilarak (Sekil 5.7b),
numunelerin kupon arkasi sicaklik degisimleri Olcililmiistiir. Is1 kaynagi olarak
karbon diyoksit (CO,) lazerinin kullanildig1 testte ayrica ablatif korumanin ardindan
iletim yolu ile 1s1 aktarimi sonucu 3 dakika boyunca kupon arkasi sicakliklarindaki

degisim miktarlar1 da belirlenmistir.

600 200

@) ‘ (b)

Sekil 5.7 : Statik 1s1 akis1 testi a) test edilen silika-fenolik kompozit numuneler, b)
lazerin etkisi ile kompozit numune yiizeyinde ger¢eklesen degisim.

5.4.3.3 Lazer flash testi

ASTM E1461-13 numarali standard uygun sekilde gerceklestirilen lazer flash
testlerinde, hava ve inert gaz atmosferi altinda, oda sicakligindan 1500°C’ye kadar
Ol¢lim yapabilen Flash Line 4010 marka termal iletkenlik analiz cihazi (Sekil 5.8a)
kullanilmistir. Analiz, termal iletkenliginin belirlenmesi istenen kati malzemenin,
yogunluk ve kalinlik degerlerinin 6l¢iim programina girilmesi ile baglamaktadir.
Daha sonra lazer kaynagindan ¢ikan yiiksek siddete sahip lazer, numune yiizeyine
carparak, absorbe edilmekte ve zamanla numunenin arka yilizeyinde sicaklik artigina
neden olmaktadir. Kizilotesi dedektor yardimiyla olgiilen sicaklik artigi, maksimum
sabit sicaklik degerine ulasana kadar cihaz tarafindan kayit edilir. Maksimum
sicakliga ulasilmasi icin gegen siirenin de tespit edilmesi ile birlikte, numunenin

termal diffiizivite degeri (a) belirlenmis olur. Cihazin analiz esnasinda olgiim
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sicaklig1 i¢in malzemenin 1s1 kapasitesini de Olgmesiyle birlikte, termal iletkenlik

degeri Esitlik 5.4’de verilen formiilden sistem tarafindan hesaplanmaktadir.

A=aCpp (5.4)

Formiilde, A: termal iletkenligi (W/m°C), o: termal diffiiziviteyi (m%s), Cp: 1s1
kapasitesini (J/ kg K) ve p yogunlugu (g/cm®) ifade etmektedir. Cihazin dogru bir analiz
yapabilmesi i¢in numune kalinhigimin 1,5 mm’den daha kalin olmamasi
gerekmektedir. Kompozit levhalardan kesilen pargalarin, tornada islenip, zimpara ile
kalinlik ayarimin yapilmasi neticesinde 15,84 mm ¢apinda ve 1,2 ile 1,5 mm arasinda
kalinlik degerlerine sahip test numuneleri elde edilmistir. Hazirlanan test numuneleri
daha sonra, Sekil 5.8b ve Sekil 5.8¢’de goriilen numune tutucuya yerlestirilip, lazerin
numunenin iist yiizeyine yansitilmasi ile birlikte, oda sicakligindan 225 °C’ye kadar
degisen sicaklik araliginda, tabakalama yoniine dik ve paralel yonlerde silika-fenolik

kompozitlerin termal iletkenlikleri 6l¢tilmiistiir (ASTM, 2013b).

Sekil 5.8 : Termal iletkenlik testi a) Lazer flash test cihazi, b) karusel, ¢) numune
tutucu.

5.4.3.4 Termal genlesme testi

Silika-fenolik kompozitlerin dogrusal termal genlesme davraniglari, ASTM E228-11
standardina (ASTM, 2011) uygun olacak sekilde Netzcsh DIL402C dilatometrik
analiz cihazinda incelenmistir. itme cubuklu bir mekanizma ile termal genlesme

analizi gerceklestiren bir cihaz olan dilatometrede, analizin gerceklestirildigi numune
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tutucu tlip, itme ¢ubugu ve yapismayr engelleyen pullar aliimina (Al,O3) esaslh
malzemeden {iretilmistir. Numune tutucu tiiplin, itme cubugunun ve yapismayi
engelleyici pullarin kendi genlesmelerinden veya biiziismelerinden dolayr meydana
gelebilecek etkilerin analiz sonuglarini etkilememesi amaciyla cihazda ilk olarak
diizeltme c¢ekimleri yapilmistir. Diizeltme ¢ekimleri, silika-fenolik kompozitlere
uygulanacak analizler ile ayn1 sartlarda (1sitma hiz1 (°C/dk) ve sicaklik araliginda)
gerceklestirilmistir. Diizeltme cekimlerinin ardindan kumpas yardimiyla hassas bir
sekilde ilk boylar1 6l¢iilen kare prizma seklindeki kompozit numunelerin (0,5 x 0,5 x
25 mm) dilatometrik analizleri, 2°C/dakika bir 1sitma hiziyla, 25 — 250°C sicaklik
araliginda gercgeklestirilmistir. Dilatometrik analizlerde, her bir test grubu i¢in en az

lic numunenin dogrusal termal genlesme davranisi incelenmistir.

Tip Finn

Numune
Tutucu Tip

Numune

Sekil 5.9 : Dilatometrik analiz a) dilatometrik test cihazi numune tutucu kisim, b)
dilatometrik analiz test numuneleri.
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6. DENEY SONUCLARI VE SONUCLARIN IRDELENMESI

Doktora ¢alismasi kapsaminda silika-fenolik kompozitlerin iiretimi amaciyla segilen
basingli kaliplama teknigi i¢in uygun iiretim parametrelerinin belirlenmesi ve ayrica
kompoziti olusturan bilesenler ile ilgili fiber yogunlugu, fiber yonlenmesi ve matris
malzemesine yapilan katkilarin (karbon nano tiip katkisinin ve karbon biriktirme)
silika-fenolik kompozitlerin mekaniksel ve termal performanslari iizerindeki
etkilerinin belirlenmesine yonelik calismalar gergeklestirilmis. Bu boliimde, silika-
fenolik kompozitler ile ilgili gerceklestirilen bu ¢alismalardan elde edilen sonuglar ve

bu sonuglarin anlamina iliskin irdelemeler ayrintili bir sekilde verilmistir.

6.1 Kompozit Bilesenleri Ile Tlgili Sonuclar

Uretim ve sistem parametrelerinin silika-fenolik kompozitlerin malzeme 6zellikleri
tizerindeki etkilerini iceren sonuclarin dogru bir sekilde yorumlanabilmesi, fenolik
recine, yiiksek silikali kumaslar ve katkilar gibi silika-fenolik kompozitleri olusturan
bilesenlere ait malzeme 6zelliklerinin dogru bir sekilde tanimlanmasina baglidir. Bu
hedef dogrultusunda, kompozit bilesenlerinin 6zelliklerinin belirlenmesine yonelik

gerceklestirilen ¢caligmalar neticesinde elde edilen sonuglar ayrintisiyla incelenmistir.
6.1.1 Fenolik recinenin karakterizasyon sonuclari

A-basamagindaki siv1 fenolik re¢ineye uygulanan diferansiyel termal analiz (DTA)
ve termal gravimetrik analiz sonuglarina ait diyagramlar Sekil 6.1 ve Sekil 6.2°de
verilmistir. Sekil 6.1’de goriilen DTA diyagraminda, 125 °C’de bir endotermik 1s1l
etkinin meydana geldigi goriilmektedir. Bu endotermik etkinin olusumunda olasi iki
faktoriin rol oynadigi disiiniilmektedir. Bu faktorlerden ilki regine igerisindeki
isopropanol esasl ¢oziicliniin buharlasarak, ortamdan uzaklagsmasidir. Endotermik
etkinin olusmasindaki bir diger 6nemli faktoriin de, artan sicaklikla birlikte fenolik
reginenin yapisinda hizli bir sekilde meydana gelen yogunlagsma reaksiyonlar1 oldugu

bilinmektedir. Yogunlasma reaksiyonlar1 ile birlikte zincirler arasinda metilen
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kopriilerinin kurulmasi sirasinda reaksiyon yan {riinii olarak su buhar1 olusumu

gerceklesmektedir (Skyes, 1967).
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Sekil 6.1 : 10 °C/dk. 1sitma hiziyla 220°C’ye 1sitilmig siv1 fenolik re¢inenin DTA

egrisi.
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Sekil 6.2 : 10 °C/dk. 1sitma hizi1 ile 1000°C’ye 1s1tlmis s1vi fenolik reginedeki agirlik

kaybi.

Sekil 6.2°de goriildiigii lizere fenolik recineye uygulanan termal gravimetrik analiz

sonucu

elde edilen TGA egrisi de, DTA sonuglarin1 desteklemektedir. Oda

sicakligindan 180 °C’ye 1sitilan fenolik reginenin agirhiginda yaklasik %42 oraninda
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bir azalma meydana gelmistir. Bu azalmanin, regine ¢dzeltisindeki ¢oziicl ile
kiirleme reaksiyonlar1 sonucu agiga c¢ikan su buharmin artan sicaklikla birlikte
ortamdan uzaklagsmasindan kaynaklanmaktadir. 180 ile 350°C sicakliklar1 arasinda
recinenin agirh@inda kayda deger bir degisim gerceklesmemistir. Sicakligin
350°C’nin iizerine ¢ikmasindan sonra, regine yapisinda baslayan piroliz reaksiyonlari
neticesinde, kiirlenmis camsi1 regine, bosluklu yapiya sahip pirolitik karbona
doniismektedir. Piroliz reaksiyonlarmin 800°C’nin {izerinde tamamlanmasiyla
birlikte fenolik recine yapisindan geriye agirlik¢a %40 oraninda pirolitik karbon

(komiir) kaldig1 anlagilmaktadir.

Kiirlenmis recinenin 6zelliklerinin belirlenmesine yonelik ¢alismalarda bosluksuz ve
capraz bag yogunlugu yiiksek bir fenolik re¢ine yapisinin eldesine yonelik uygun 1s1l
islem kosullar1 arastirilmistir. Resol tipi fenolik reginenin yapi itibari ile oldukga
aktif bilesenlere sahip olmasi, acgik bir kalip igerisinde sicaklik altinda kiirlenmesini

oldukca zorlastirmaktadir (Sekil 6.3).

(b)

(d)

Sekil 6.3 : Fenolik regine kati plaka tiretimi farkli 1s1l islem kosullar1 a) 1sitma hizi:
10 °C/dk., sicaklik araligi: 25 — 165 °C, b) 1sitma hizt: 10 °C/sa., sicaklik araligi: 25
— 165 °C, ¢) 1sitma hiz1: 10 °C/giin, sicaklik araligt: 75 — 125 °C, d) 1sitma hizi: 10
°C/giin, sicaklik araligi: 75 — 165 °C.
Deneysel c¢alismalar ¢ercevesinde farkli 1sitma hizlarinda gergeklestirilen
tiretimlerde, agik kalipta 10°C/dakika 1sitma hiziyla 165 °C’ye 1sitilan sivi fenolik
recine, bosluk oranit oldukca yliksek, kirllgan bir cam yapisina (Sekil 6.3a)

dontigmektedir. Isitma hizinin saatte 10°C olacak sekilde diisiiriilmesi ile birlikte
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fenolik regcinede meydana gelen kdpiirmenin Oniine gecilmis olsa da su buhari
kaynakli gaz bosluklarinin yapidan uzaklastirilmasi saglanamamistir (Sekil 6.3b).
Yapidaki bosluklarin bertaraf edilmesi amaciyla 1sitma hizi giinde 10°C olacak
sekilde, 75 ile 125°C arasindaki gerceklestirilen 1s1l islem sonucunda Sekil 6.3c’de
goriilen bosluksuz fenolik regine levha elde edilmistir. Reginenin ¢apraz bag
yogunlugunun arttirilmasi amaciyla 1sil islem, 10°C/dakika hiz ile 165°C’ye kadar
devam ettirilmis ve kati fenolik regine yiizeyinde siyah renge kayan (Sekil 6.3d)

karakteristik bir renk degisimi meydana gelmistir.

Fiziksel, mekaniksel ve termal testler ig¢in kati recine plakalarin iiretiminin
tamamlanmasinin ardindan ilk olarak kiirlenmis reginenin yogunluk analizi
gerceklestirilmistir. Arsimet teknigi ve piknometre ile gerceklestirilen yogunluk
analizlerinde, kiirlenmis fenolik numunelerin ortalama yogunluk degerleri sirasiyla
1,274 g/lcm® ve 1,269 glem® olarak belirlenmistir. Uretici firmadan temin edilen

% olarak

teknik dokiimanda, kiirlenmis regine i¢in yogunluk degeri 1,2759 g/cm
verilmistir (SC1008 Fenolik Regine, (ty.)). Bu durumda Arsimet teknigi ile
belirlenen ortalama yogunluk degeri, kat1 re¢inenin ortalama yogunluk degeri olarak
kabul edilmis ve iiretilen kiirlenmis re¢ine plakalarin ortalama bosluk icerigi ASTM

D2734-09 numarali standart esas alinarak % 0,14 olarak hesaplanmustir.

Kiirlenmis recinenin mekaniksel oOzelliklerinin belirlenmesi amaciyla fenolik
plakalardan hazirlanmis numunelere uygulanan basma, egme ve sertlik test
sonuglartyla regine iireticisi tarafindan verilen ¢ekme Ozellikleri Cizelge 6.1°de

gorilmektedir.

Cizelge 6.1 : Kiirlenmis fenolik re¢inenin mekaniksel 6zellikleri.

Mekaniksel Ozellik Kiirlenmis Fenolik Recine
Cekme Mukavemeti (MPa) * 61,36
Cekme Modiilii (GPa)* 4
Cekme Uzamasi (%)* 1,7
Basma Mukavemeti(MPa) 225+ 7,88
Egme Mukavemeti (Mpa) 181+ 3,31
Egme Modiilii (GPa) 5,14 +£ 0,33
Egme Uzamas1 (%) 3,43+0,95
Sertlik (Shore D) 90,2+1,15

(*) Regine iireticisinden alman 6l¢iim degerlerdir (SC1008 Fenolik Regine, (t.y.)).
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SC1008 tiirii kat1 fenolik recinenin mekaniksel Ozellikleri ayrintili bir sekilde
incelendiginde, farkli uygulamalarda kullanilan diger fenolik tiirlerine kiyasla
oldukca gelismis mekanik Ozelliklere sahip oldugu belirlenmistir. Reginenin
mekaniksel 6zelliklerinin, yapisal kompozit uygulamalarinda kullanilan diger bir
regine tiiri olan epoksi ile karsilastiritlmasi halinde (Strong, 2008), kiirlenmis fenolik
recinenin ortalama bir ¢ekme mukavemeti ve % uzama degeri ile yiiksek egme ve
basma mukavemetine sahip oldugu goriilmektedir. Mekaniksel testlerden elde edilen
bu sonuglar, fenolik reginenin yiiksek performans kompozit uygulamalari i¢in ideal

bir matris malzemesi oldugu sonucunu ortaya koymaktadir.

Kat1 reginenin lazer flash teknigi ile 25 ile 225°C sicakliklar1 arasinda dlgiilen termal
iletkenlik ve termal difiizivite degerleri Cizelge 6.2°de verilmistir. SC1008 tiirii
fenolik regineler, 200°C’ye kadar olan ortam sicakliklarinda mekaniksel
performanslarinda herhangi bir kayip olmadan siirekli bir sekilde ¢alismay1
stirdiirebilmektedir (SC1008 Fenolik Regine, (t.y.)). Bu bilgi dogrultusunda
kiirlenmis reginenin 25 — 225°C sicakliklar1 arasinda gergeklestirilen lazer flash
analizlerinde, termal iletkenlik ve termal diflizivite degerlerinde kayda deger bir
degisim gozlemlenmemistir. Analizler sonucunda elde edilen termal iletkenlik
degerleri, literatiirde SC1008 tiirli kat1 regine i¢in verilen termal iletkenlik sonuglar

(Patton ve dig, 2002; Mottram ve Taylor, 1987b) ile paralellik gostermektedir.

Cizelge 6.2 : Kiirlenmis reginenin lazer flash teknigi ile 6l¢lilmiis 25 - 225°C
arasindaki termal iletkenlik ve termal difiizivite degerleri.

Sicakhik Termal iletkenlik (W/m°C) Termal Difiizivite (m°/sn)
25°C 0,3 1,66 x 10
75 °C 0,31 1,62 x 10

125 °C 0,35 1,59 x 10

175 °C 0,37 1,48 x 10

225°C 0,38 1,47x 10™

6.1.2 Silika kumaslarin karakterizasyon sonuclari

Deneysel ¢alismalar kapsaminda  gergeklestirilen — silika-fenolik  kompozit
tiretimlerinde, takviye malzemesi olarak yiiksek saflikta (%Si02>95) silika-
ipliklerden dokunmus silika kumaslar kullanilmistir. Yurtdisindan temin edilen

kumaslarin 1 cm genislik boyunca ¢6zgli ve atki iplikleri sayilariin kontrol
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edilmesinin  ardindan, x-151m1  difraksiyon teknigi ile yapisal analizi
gerceklestirilmistir. Sekil 6.4’de goriildiigli iizere, lretim teknigine bagli olarak
kumaslarin amorf yapida oldugu ve yapisinda herhangi kalinti bir kristalin faz

bulunmadigi tespit edilmistir.
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Sekil 6.4 : Yiiksek silikali kumaslara ait X-1g11 kirtnimi diyagrami.

Yiiksek sicaklik fiberleri olarak da bilinen silika fiberlerin termal davraniglarinin
incelenmesi amaciyla silika kumaslar, diferansiyel termal analiz ile termal
gravimetrik analize tabi tutulmustur. DTA-TG analizlerinden elde edilen sonuglar
Sekil 6.5’de verilmigstir. 10°C/dak 1sitma hiziyla, oda sicaklig ile 1000 °C arasinda
gerceklestirilen analizlerde, silikanin (S102) kararli yapist nedeniyle yiiksek silikali
kumasglarin yapisinda onemli bir ekzotermik ve/veya endotermik doniisiime
rastlanmamugtir. 1000 °C’ye 1sitilan kumasta gergeklesen yaklasik %2,5°1ik agirlik
kayb1 ise, yiiksek silikali fiberlerin iiretimi sirasinda fiber yapisina giren hidroksil
gruplar nedeniyle fiber ylizeyine tutunmus suyun artan sicaklikla birlikte
uzaklasarak, agirlik kaybina neden olmasindan kaynaklanmaktadir (Wallenberger,
2010).

Arsimet yontemi ile yapilan yogunluk Ol¢limlerinde, KA 180P kodlu kumasin
ortalama yogunlugu 2,088 g/cm3, KA 300P kodlu kumasin ortalama yogunlugu
2,112 g/cm?® ve KA 600P kodlu kumasin ortalama yogunlugu ise 2,139 g/cm® olarak

Olclilmiistiir.
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Sekil 6.5 : Yiiksek silikali kumaslara ait DTA-TG diyagrama.

6.1.3 Karbon nanotiiplerin karakterizasyon sonuclari

Fonksiyonellestirme islemi sonucunda ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin yiizey yuki
tizerinden kollodial performansinin tespit edilmesi amaciyla agirlikca %0,1
fonksiyonellestirilmis ve fonksiyonellestirilmemis ¢cok duvarli karbon nanotiip igeren
sulu ¢ozeltilerin zeta potansiyelleri 6l¢iilmiistiir. Yapilan analiz neticesinde herhangi
bir fonksiyonellestirme islemine tabi tutulmayan nanotiiplerin +10 mV’luk bir zeta
potansiyeli degerine, fonksiyonellestirilmis karbon nanotiiplerin ise -40 mV’luk bir
zeta potansiyeli degerine sahip oldugu belirlenmistir. Zeta potansiyelindeki bu
degisim, kuvvetli asit ile oksidasyona maruz kalan karbon nanotiiplerdeki karboksil
gruplarm (COOH) sulu ortaminda H iyonunu kaybederek negatif yiikle (COO-)
yiiklenmesinden kaynaklanmaktadir (Vaccari ve dig, 2007). Elde edilen bu sonuglar,
fonksiyonellestirme isleminin ardindan ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin, fenolik
recine icerisinde homojen bir sekilde dagilmasi ve askida durabilmesi i¢in mutlak
yiizey yiikiiniin (-30 mV) (Suganthi ve Rajan, 2012) iizerinde bir zeta potansiyeline
ulastiginmi gostermektedir. Sekil 6.6’da goriildiigi tizre fonksiyonellestirilmis karbon
nanotilip/su ¢ozeltisi ile fonksiyonellestirilmemis karbon nanotiip/su ¢ozeltisinin
dispersiyon davranislar1 da, zeta potansiyeli analizlerinden elde edilen sonuglar

desteklemektedir.
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Sekil 6.6 : Agirlikca % 0,1 ¢ok duvarli karbon nanotiip iceren su-karbon nanotiip
karisimi a) fonksiyonellestirilmis, b) fonksiyonellestirilmemis.

6.2 Uretim Parametreleri Tle Tlgili Sonuclar

Doktora c¢alismasimnin bu bdliimiinde, silika-fenolik kompozitlerin tiretiminde
kullanilan basin¢hi kaliplama teknigine ait proses kosullarinin optimize edilmesi
amactyla gergeklestirilen deneysel ¢alismalarin sonuglar1 yer almaktadir. Mekaniksel
analiz tekniklerinin kullanildig1 optimizasyon c¢alismalarinda, kiirleme sicakligi,
kiirleme siiresi, kiirleme basinci ve vakum gibi iiretim parametrelerindeki degisimin,
silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme, basma, egme ve sertlik 6zelliklerinin tizerindeki
etkisi K60OP dokumasi kullanilarak belirlenmistir. Farkli iiretim kosullar1 arasindaki
iligkinin dogru bir sekilde kurulmasi ve yorumlanabilmesi amaciyla mekaniksel
testleri gerceklestirilen tiim deney gruplarinin fiber/matris yilizdesi, bosluk miktar1 ve
yogunluk gibi fiziksel Ozelliklerine ait sonuglar yine bu bdliimde ayrintisiyla

verilmistir.
6.2.1 Kiirleme sicakhginin etkisi ile ilgili sonuclar

Kiirleme sicakliginin, silika-fenolik kompozitlerin mekaniksel 6zellikleri tizerindeki
etkisinin tespit edilmesi amaciyla, regine emprenye ettirilmis KA 600P kumas
katlar1, 125 ile 205 °C sicakliklar1 arasinda, 1 saat boyunca 400 barlik basing altinda

kiirleme iglemine tabi tutulmustur. Cizelge 6.3°’de her bir kiirleme sicakligr igin

100



tiretilen kompozit plakalarin ortalama fiber/matris yiizdeleri, yogunluklar1 ve bosluk

miktarlar1 verilmistir.

Cizelge 6.3 : 125 — 205 °C arasinda kiirlenen silika-fenolik kompozitlerin fiziksel
ozellikleri.

Kiirleme Hacim Oranlari

S ?g; & . (%) . Y(Zf/;’::lrlrl\g;k Po(rooA)z) ite
Fiber Matris
125 4591 + 1,16 52,29 1,630+ 0,008 1,80+0,13
145 45,85 + 0,28 52,63 1,633+ 0,003 1,52+0,15
165 46,98 £+ 1,52 51,74 1,646 +0,010 1,28+0,12
185 45,67 + 0,98 53,17 1,636+ 0,007 1,16+0,12
205 46,52 £ 0,58 52,33 1,644 +0,004 1,15+0,13

Cizelge 6.3°deki fiziksel test sonuglari incelendiginde iki Onemli sonuca
ulagilmaktadir. Bu sonuglardan ilki; farkli kiirleme sicakliklarinda (125-205°C)
tiretilen silika-fenolik test numunelerinin hacim oranlarinin hemen hemen sabit
olmasinin yani sira, her bir 6zellik i¢in standart sapma oranlarinin da birbirine
oldukga yakin oldugunu ve test sonuglarinin tekrar edilebilirliginin ¢ok iyi oldugunu
gostermektedir. Kompozit mekanigi ile ilgili olarak, fiber/matris hacim oranlarinin,
kompozit malzemenin mekaniksel ozelliklerini dogrudan etkileyen bir fiziksel
ozellik oldugu iyi bir sekilde bilinmektedir (Akovali ve Kaynak, 2001). Bu sebeple
fiber/hacim oranlarindaki tekrarlanabilirlik, farkli kiirleme sicakliklarinda iiretilen
silika-fenolik kompozit test numunelerinin mekaniksel 6zelliklerinin dogru bir

sekilde karsilastirilmasi ve yorumlanmasinda biiylik 6nem arz etmektedir.

Cizelge 6.3°deki fiziksel analiz verilerinden elde edilen bir diger 6nemli sonug ise,
artan kiirleme sicakligiyla birlikte silika-fenolik kompozit test numunelerinin
yogunluklarinda 6nemli bir degisim olmazken, bosluk igeriklerinde 185 °C’ye kadar
belirgin bir diisis meydana gelmistir. Silika-fenolik test numunelerin ortalama fiber
hacim oranlarinin %47 oldugu kabul edildiginde, kompozit laminantlarin
yogunluklar1 Esitlik 6.1°de goriilen karisimlar kuralindan (Barbero, 2010) teorik

olarak hesaplanabilmektedir.
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Pc = Pfo * Pm Vm (6.1)

Esitlik 6.1°de, pc: kompozit laminantin yogunlugunu, pf: fiber malzemesinin
yogunlugunu, Vi kompozit yapisindaki fiber hacim fraksiyonunu, pp: matris
malzemesinin yogunlugunu, Vp, ise kompozit yapisindaki matris hacim oranini ifade
etmektedir. Kompozit bilesenleri ile ilgili olarak gerceklestirilen deneysel ¢alismalar
neticesinde takviye malzemesi yiiksek silikali kumaslardan (2,139 g/cm®) ve matris
malzemesi kiirlenmis fenolik re¢ineden (1,274 g/cmg) elde edilen yogunluk degerleri
kullanilarak yapilan teorik hesaplamada, kompozit laminantin yogunlugu 1,68 g/cm®
olarak belirlenmistir. Hesaplanan bu teorik yogunluk degerinin, Cizelge 6.1°de
dlciilmiis kompozit test numunelerin yogunluklara (1,63 — 1,64 glem®) oldukca
yakin oldugu goriilmektedir. Farkli sicakliklarda kiirleme islemine tabi tutulan silika-
fenolik kompozitlerin yogunluk degerlerinin birbirine bu kadar yakin olmasinin,
matris malzemesi olarak kullanilan fenolik reginenin yapisinda bulunan tamamen
kiirlenmis fazla, kiirlenmesi tamamlanmamis (kiirlenmemis) kalint1 regine fazinin
yogunluk degerlerinin benzerliginden kaynaklandigi disiiniilmektedir. Porozitede,
artan kiirleme sicakligi ile Dbirlikte meydana gelen azalmanin, kompozit
yogunlugunun artmasina yol agmast beklenir. Yogunlugun farkedilir bir artig
gbétermemesi, yogunluk veya porozite dl¢iimlerinin hassasiyetlerinin nispeten diisiik

olmasindan kaynaklanmaktadir.

Silika-fenolik kompozitlerin kiirleme sicakligma (125-205°C) bagli olarak ¢ekme
mukavemetleri ve ¢cekme modiillerindeki degisim Sekil 6.7°de goriilmektedir. Sekil
6.7°de goriildiigli lizere 125 °C’den 205 °C’ye artan kiirleme sicakligr ile birlikte,
silika-fenolik kompozit laminelerin ¢ekme mukavemetleri 162 MPa’dan 176
MPa’ya, ¢cekme modiilleri ise 14,1 GPa’dan 14,8 GPa’ya yiikselmistir. Sekil 6.8 ve
Sekil 6.9’da farkli siirelerde kiirlenen silika-fenolik kompozitlerin sirasiyla egme
mukavemeti, egme modiilii, basma mukavemeti ve sertlik degerlerindeki degisim
verilmistir. Kiirleme sicakliginin yiikselmesiyle birlikte, silika-fenolik kompozitlerin
egme mukavemeti 212 MPa’dan 276 MPa’ya (Sekil 6.8), basma mukavemeti de 187
MPa’dan 244 MPa’ya yiikselmistir. Kiirleme sicakliginin farkli mekaniksel 6zellikler
tizerindeki etkisi incelendiginde, artan sicaklikla birlikte egme ve basma
mukavemetlerindeki artisin, gekme mukavemetine kiyasla daha biiylik oldugu agikca

goriilmektedir. Bu sonug, fiber/matris bag mukavemeti ve tabakalar arasi bag
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Sekil 6.7 : Kiirleme sicakligina (125 — 205°C) bagl olarak silika-fenolik
kompozitlerin ¢ekme 6zelliklerindeki degisim.

mukavemeti gibi matrisin hakim oldugu o6zelliklerin egme ve basma yiiklerine kars1
¢ekme yiikiine kiyasla daha hassas oldugu sonucunu ortaya koymaktadir. Kiirleme
islemenin diisik sicakliklarda gergeklestirilmesi, ¢apraz baglanma hizin1 ve buna
bagli olarak da gapraz baglanma derecesini diisiirmektedir (Trostyanskaya, 1995).
Capraz baglanma derecesinin diisiik olmasi, fiber/matris arasindaki bag mukavemeti
ile tabakalar arasindaki bag mukavemetinin zayiflamasina ve bdylece kompozitin
mekaniksel performansinda diisiis meydana gelmesine yol a¢gmaktadir (Gernaat,

2008).

Fiber hakim ozellikler olan ¢ekme (Sekil 6.7) ve egme modiilii (Sekil 6.8)
degerlerindeki degisim incelendiginde, artan kiirleme sicakligiyla birlikte modiillerde
kayda deger bir artis meydana gelmemistir. Kiirleme sicakligimin 125°C’den
205°C’ye yiikseltilmesi ile silika-fenolik kompozit plakalarin ortalama ¢ekme
modiili 14,1 GPa’dan 14,8 GPa’ya, egme modiilii de 13,9 GPa’dan 14.4 GPa’ya
yiikselmistir. Silika-fenolik kompozitlerin ortalama modiil degerleri ile ilgili diger bir

onemli nokta, egme ve cekme modiilii degerlerinin birbirilerine yakin olmasidir.

Sekil 6.9’da goriildiigii iizere basingli kaliplama islemi sirasinda kiirleme
sicakligindaki artis sonucunda silika-fenolik kompozitlerin sertlik (Shore D)

degerleri 80 ile 90 arasinda degismektedir. Sertlik degerlerindeki bu artisin, artan
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sicaklikla birlikte metilen kopriilerin olusum hizint arttirmasiyla birlikte fenolik

recine yapisindaki capraz bag yogunlugunu yiikseltmesinden kaynaklandig

diistiniilmektedir.
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Sekil 6.8 : Kiirleme sicakligina (125 — 205°C) bagli olarak silika-fenolik
kompozitlerin egme 6zelliklerindeki degisim.
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Sekil 6.9 : Kiirleme sicakligina (125 — 205°C) bagl olarak silika-fenolik
kompozitlerin basma mukavemeti ve sertlik 6zelliklerindeki degisim.
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Silika-fenolik kompozitlerin basingli kaliplama teknigi ile iiretimi ig¢in uygun
kiirleme sicakliginin belirlenmesine yonelik gergeklestirilen deneysel calismalar
sonucunda, proses sicakliginin artmasiyla birlikte matris malzemesi olarak kullanilan
fenolik reginenin ¢apraz bag yogunlugunun da arttig1 ve buna bagh olarak silika-
fenolik kompozitlerin mekaniksel performansinin da yiikseldigi gozlemlenmistir.
Matris hakim mekaniksel 6zelliklerde meydana gelen artigin fiber hakim mekaniksel
ozelliklere kiyasla daha yiiksek oldugu deneysel calismalardan elde edilen bir diger
onemli sonuctur. Silika-fenolik kompozitlere uygulanan ¢ekme, basma, egme ve
testlerinin tamaminda 165°C ve iizerindeki sicakliklarda gergeklestirilen kiirleme
islemi sonucunda, kompozitin mekaniksel oOzelliklerinde belirgin bir degisim
meydana gelmemistir. Isitma maliyeti, denge sicakligina 1sitma siiresi, iiretim
sirasinda kullanilan yiiksek sicakliga dayanikli ara¢ ve geregler (6rn: kece, bleeder,
torba) gibi endistriyel iiretim i¢in kritik parametreler de g6z Onilinde
bulunduruldugunda, 165°C sicakligin silika-fenolik kompozitlerin kiirlenmesi i¢in

uygun bir sicaklik oldugu sonucuna varilmstir.
6.2.2 Kiirleme siiresinin etkisi ile ilgili sonuclar

Optimum kiirleme sicakliginin 165°C olarak belirlenmesinin ardindan silika-fenolik
kompozitlerin basingli kaliplama teknigi ile iretimi i¢in uygun kiirleme siiresinin
tespitine yonelik calismalara gegilmistir. Bu amag¢ dogrultusunda gergeklestirilen
deneysel ¢alismalarda, silika-fenolik kompozitler 165°C’de, 1sitmali hidrolik presin
maksimum kapasitesi olan 400 barlik basing altinda 0,5 ile 24 arasinda degisen
siirelerde kiirleme islemine tabi tutulmustur. Cizelge 6.4’de farkli siirelerde kiirlenen
silika-fenolik kompozit numunelere ait fiber/matris hacim oranlari, yogunluk ve
bosluk yiizdelerine ait bilgiler verilmistir. Cizelge 6.4’deki sonuglar incelendiginde,
0,5 ile 24 saat arasinda gerceklestirilen kiirleme islemleri sonucunda, kompoziti
olusturan bilesenlerin hacim yiizdeleri ile kompozit plakalarin yogunluk ve bosluk
miktarlarinda, kiirleme siiresine bagli olarak belirgin bir degisiminin meydana
gelmedigi gozlemlenmistir. 0,5 saatlik iiretimde bosluk miktarinin diger iiretim
gruplarina kiyasla biraz daha yliksek olmasi, kiirleme reaksiyonu yan iiriinii olan su
buharinin, kompozit yapisindan uzaklagsmasi i¢in gerekli siirenin diger iiretim

gruplarina nazaran daha kisa olmasindan kaynaklandig: diistiniilmektedir.
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Cizelge 6.4 : 0,5 — 24 saatlik siirelerde kiirlenen silika-fenolik kompozit test
numunelerinin fiziksel 6zellikleri.

Hacim Oranlari

Ksuizze (%) Yogunluk Porozite
(saat) . . (g/cm’) (%)
Fiber Matris
0,5 48,26 + 1,07 50,26 1,656 £0,008 1,48+0,16
1 46,98 + 1,52 51,74 1,646 £0,010 1,28+0,12
2 46,37 +£ 0,79 52,45 1,642 +0,008 1,18+0,10
3 46,26 + 0,27 52,47 1,640 +£0,020 1,27 +0,20
4 45,25+ 0,70 53,53 1,632 +0,004 1,22+0,13
5 46,74 + 1,07 52,05 1,645+0,006 1,21+0,18
6 47,53 + 1,03 51,25 1,652 +£0,007 1,22+0,12
7 45,72 + 0,81 53,00 1,635+0,150 1,28+0,11
8 45,30 + 0,60 53,47 1,632 +£0,008 1,23+0,15
24 45,43 + 1,10 53,33 1,633+0,010 1,24+0,05

Degisen kiirleme siiresi ile birlikte silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme ve egme

mukavemetlerinde meydana gelen degisimler Sekil 6.10°da goriilmektedir.
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Sekil 6.10 : Kiirleme siiresine (0,5 — 24 saat) bagli olarak silika-fenolik
kompozitlerin ¢gekme ve egme mukavemetlerindeki degisim.
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Sekil 6.10°da goriildiigii tizere ilk 0,5 saat ile 1 saatlik kiirleme siireleri arasinda,
silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme ve egme mukavemetlerinde belirgin bir artis
meydana gelirken, 1 saatten 24 saate kadar degisen kiirleme siirelerinde elde edilen
cekme ve egme mukavemet degerlerinin birbirine olduk¢a yakin oldugu
goriilmektedir. 1 ile 24 saat arasinda gergeklestirilen kiirleme islemleri sonunda
silika-fenolik kompozitlerin ortalama ¢ekme mukavemetinin 173 MPa, ortalama

egme mukavemetlerinin ise 274 MPa oldugu tespit edilmistir.

Kiirleme siiresinin silika-fenolik kompozitlerin basma mukavemeti ve sertlik
tizerindeki etkisinin incelendigi deneysel calismalarda (Sekil 6.11), ¢cekme ve egme
ozelliklerindeki degisime benzer sonuglar elde edilmistir. 0,5 ile 1 saatlik kiirleme
siireleri arasinda, silika fenolik kompozitlerin basma mukavemetleri 207 MPa’dan
244 MPa’ya yiikselmistir. 1 saatin tizerindeki kiirleme siirelerinde ise silika-fenolik
kompozitlerin basma mukavemetlerinde ise Onemli bir degisim meydana
gelmemistir. Silika-fenolik kompozitlerin sertlikleri (Shore D) ile ilgili olarak da, 1
saatlik kiirleme isleminin sonunda sertlik degeri 90,4 yiikselmis ve kiirleme siiresinin

artisi ile birlikte sertlik degerlerinde belirgin bir degisim olmamustir.
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Sekil 6.11 : Kiirleme siiresine (0,5 — 24 saat) bagli olarak silika-fenolik
kompozitlerin basma mukavemeti ve sertlik degerlerindeki degisim.

Kiirleme siiresinin  etkisinin incelendigi deneysel c¢alismalar kapsaminda

gerceklestirilen tim mekaniksel testler, silika-fenolik kompozitler iiretimi sirasinda
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matris malzemesi fenolik recinenin yapisinda meydana gelen kiirleme
reaksiyonlarimin ilk 1 saat icerisinde tamamlandigini dogrulamaktadir. 1 saatin
tizerinde gergeklestirilen kiirleme islemleri sonucunda silika-fenolik kompozitlerin
mekaniksel 6zelliklerinde 6nemli bir degisim gézlemlenmemistir. Bu sebeple, 165
°C ‘ye sitilmis sicak preste 400 barlik basing altinda bekletilen silika-fenolik

kompozitin kiirlenmesi icin 1 saatlik siirenin yeterli oldugu sonucuna varilmistir.

1 saatlik kiirleme siirecinin ilave bir post-kiirleme siiresine ihtiyag duyup
duymadiginin belirlenmesinin belirlenmesi amaciyla, 165 °C ‘de, 400 barlik basing
altinda, 1 saat siireyle kiirlenen silika-fenolik kompozitler, elektrikli firinda 185
°C’de 12 ve 24 saatlik siireler boyunca post-kiirleme islemine tabi tutulmustur.
Matris hakim bir 6zellik olan basma 6zelligindeki degisimin incelendigi 12 ve 24
saatlik post-kiirleme islemlerinin sonucunda, silika-fenolik kompozitlerin basma
mukavemetleri sirasiyla 237 + 3,3 ve 239 + 2,1 MPa olarak Ol¢iilmiistiir. Bu digerler
1 saat siireyle kiirlenmis 6rneklerin mukavemet degerleri ile karsilagtirildiginda post-
kiirleme isleminin, silika-fenolik kompozitlerin basma mukavemeti tizerinde 6nemli
bir degisime yol agmadig tespit edilmistir. Bu sonug ayrica, sicak preste 165 °C’de
bir saat boyunca kiirlenen silika-fenolik kompozitlerde, matris malzemesi olan
fenolik recinenin yapisinda kiirleme reaksiyonlari sonucu meydana gelen g¢apraz

baglanmanin ¢ok biiyiik oranda tamamlandigini da agikca gdstermektedir.

6.2.3 Kiirleme basincinin etKkisi ile ilgili sonuglar

Kiirleme basincinin silika-fenolik kompozitlerin mekaniksel 6zellikleri tizerindeki
etkisinin belirlenmesi amaciyla, jellesme firinindan ¢ikarilan katlar sicak preste
165°C’de, 1 saatlik siireyle dort farkli basing degeri altinda kiirleme islemine tabi
tutulmustur. Kiirleme basincinin etkisinin arastirildigi  deneysel c¢alismalarda,
kompozit iiretiminde kullanilan endiistriyel Olgekteki otoklavlarla ayni basing
sartlarinin saglanmasi amaciyla 8 barlik basing degeri (Mazumdar, 2002), kiirleme
islemi i¢in en kiigiik basing degeri olarak alinmistir. Kiirleme islemi icin en biiyiik
basing degeri olarak da, sicak presin kompozit parga boyutlar1 (23x23x3,3) i¢in
ulasabilecegi maksimum limit basing degeri olan 400 bar se¢ilmistir. Farkli basing
sartlarinda kiirlenen silika-fenolik kompozitlere ait fiber/matris hacim orani,

yogunluk ve porozite degerleri Cizelge 6.5°de verilmistir.
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Cizelge 6.5 : 8 — 400 barlik basing altinda kiirlenen silika-fenolik kompozit test
numunelerinin fiziksel 6zellikleri.

Kiirleme

Hacim Oranlari

N E— 7 N
Fiber Matris
8 46,77 + 0,893 52,06 1,646+ 0,009 1,17 + 0,064
50 46,87 £ 0,337 51,95 1,647+ 0,004 1,18 +0,076
150 48,42 + 0,737 50,41 1,660 +0,003 1,17 + 0,260
400 46,98 + 1,520 51,74 1,646 + 0,010 1,28 +0,120

Cizelge 6.5’de goriildiigii tizere, farkli basing kosullarinda iretilen silika-fenolik
kompozitlerin, fiber/matris hacim orani, yogunluk ve porozite degerleri birbirine
olduk¢a yakindir. Bu sonug, bosluksuz bir kompozit yapisi elde edilebilmesi
acisindan pratikte oldukca biiyiikk 6neme sahiptir. Kiirleme basincindaki degisimin,
silika-fenolik kompozitlerin ¢gekme mukavemeti ve modiilii tizerindeki etkisi Sekil

6.12°de goriilmektedir.
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Kirleme Basinci (Bar)

Sekil 6.12 : Kiirleme basincina (8 — 400 bar) bagli olarak silika-fenolik
kompozitlerin cekme mukavemeti ve modiiliindeki degisim.

Sekil 6.12°de goriildiigii lizere 8 bar ile 150 bar arasinda degisen kiirleme

basinglarinda gerceklestirilen {iretimlerde, silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme
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mukavemeti ve modiilii degerlerinde belirgin bir degisim meydana gelmemistir.
Ancak, kiirleme basincinin 400 bara yiikseltilmesi ile birlikte silika-fenolik
kompozitlerin ortalama ¢ekme mukavemeti 157 MPa’dan 175 MPa’ya, ¢ekme
modiilii ise 13,4 GPa’dan 14,6 GPa’ya ylikselmistir. Silika-fenolik kompozitlerin
kiirleme basincindaki degisimle ¢ekme Ozelliklerinde meydana gelen degisimlerin
benzeri egme Ozelliklerinde de (Sekil 6.13) gozlemlenmistir. 150 barlik basing
altinda kiirlenen silika-fenolik kompozitlerin egme mukavemeti 241 MPa, egme
modiili 13,4 GPa olarak Olclismiisken, 400 barlik basing altinda kiirlenen

kompozitlerin egme mukavemeti 276 MPa, egme mukavemeti 14,2 GPa olarak

Ol¢iilmiistiir.
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Sekil 6.13 : Kiirleme basincina (8 — 400 bar) bagli olarak silika-fenolik
kompozitlerin egme mukavemeti ve modiiliindeki degisim.

Sekil 6.14 kiirleme basincinin silika-fenolik kompozitlerin basma mukavemeti ve
sertlik Ozelligi lizerindeki etkisi goriilmektedir. Silika-fenolik kompozit basma
mukavemetinde, cekme ve egme 6zelliklerine benzer sekilde 8 ile 150 barlik kiirleme
basinglar1 altinda kayda deger bir degisim meydana gelmezken, kiirleme basincinin
400 bara yiikselmesiyle birlikte 244 MPa’lik en yliksek ¢cekme mukavemeti degerine
ulagilmigtir. Diger taraftan, ¢ekme, basma ve egme testlerinden elde edilen
sonuclarin aksine, silika-fenolik kompozitlerin sertlik degerlerinin (Sekil 6.14),

kiirleme basincindan etkilenmedigi anlagilmistir. Kiirleme prosesinin tamamlanmasi
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Sekil 6.14 : Kiirleme basincina (8 — 400 bar) bagl olarak silika-fenolik
kompozitlerin basma mukavemeti ve sertlik degerlerindeki degisim.

ile birlikte matris malzemesi olan fenolik recinenin, her bir ayr1 basing degeri i¢in
ayni ¢apraz bag yogunluguna ulasmasi, silika-fenolik kompozitlerin sertlik
degerlerinde herhangi bir degisimin olusmamasina yol agmistir. Cekme, basma ve
egme Ozelliklerinde 150 bar ile 400 bar arasindaki artisin fiber/matris ara ylizey
mukavemeti ve tabakalar arasi bag mukavemetinin artmasindan kaynaklandigi
diisiiniilmektedir. Kiirleme basincinin etkisinin arastirildigi deneysel ¢alismalarda, en
yiiksek mukavemet degerine 400 barlik basing degerinde ulasildigr icin, silika-
fenolik kompozitlerin basingli kaliplama teknigi ile tretiminde kiirleme basinci

olarak 400 bar kabul edilmistir.

6.2.4 Vakumun etkisi ile ilgili sonuglar

Kiirleme islemi sirasinda gergeklestirilen vakum isleminin, silika-fenolik
kompozitlerin ¢ekme, egme, basma ve sertlik oOzellikleri {izerindeki etkinin
belirlenmesi amaciyla, kiirleme islemi Oncesinde vakum torbasi igerisine alinan
recine emprenyelenmis katlar, sicak preste 165 °C’de 400 barlik basing altinda, 1
saat stireyle, 0,2 barlik vakum atmosferi altinda kiirleme islemine tabi tutulmustur.
Kiirleme sirasinda silika-fenolik kompozitlere uygulanan 0,2 barlik vakum degeri,
vakum torbali kompozit {liretim yoOntemlerinde pratikte ulasilabilecek vakum

degerleri (Mazumdar, 2002) g6z 6niinde bulundurularak tercih edilmistir.
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Cizelge 6.6°da, 0,2 barlik vakum atmosferinde ve vakumsuz ortamda iiretilen silika-
fenolik kompozitlere ait ortalama fiber/matris hacim orani, yogunluk ve porozite
degerleri verilmistir. Cizelge 6.6’da goriildiigii tizere silika-fenolik kompozitlere ait
fiber/hacim orani, yogunluk ve porozite gibi fiziksel 6zellikler, kiirleme sirasinda
kompozit plakalara uygulanan vakum isleminden etkilenmemektedir. Cizelge 6.7°de
kiirleme islemi sirasinda ilave vakum islemi uygulanan ve uygulanmayan silika-
fenolik test numunelerinin ¢ekme, basma, egme ve sertlik testi sonuglar1 yer
almaktadir. Cizelge 6.7°deki vakumlu ve vakumsuz ortamda iiretilen silika-fenolik
kompozit numunelerden elde edilen mekaniksel test sonuclari karsilagtirildiginda,
vakum isleminin fiziksel Ozelliklere benzer sekilde silika-fenolik kompozitlerin
mekaniksel Ozellikleri ilizerinde de kayda deger bir etki olusturmadig

anlasilmaktadir.

Cizelge 6.6 : Vakum atmosferinde (0,2 bar) ve vakumsuz ortamda kiirlenen silika-
fenolik kompozit test numunelerinin fiziksel 6zellikleri.

Hacim Oranlar
Vakum % Yogunluk Porozite
Basinci (%) gu 3
(g/cm”) (%)
(Bar) . .
Fiber Matris
0,2 47,14 + 0,893 51,57 1,646 £ 0,005 1,29+0,06

Vakumsuz 46,98 + 1,520 01,74 1,646+ 0,010 1,28+0,12

Cizelge 6.7 : Vakum atmosferinde (0,2 bar) ve vakumsuz ortamda kiirlenen silika-
fenolik kompozit test numunelerine ait mekaniksel 6zellikler.

Vakum Basinci (Bar)
Mekaniksel Ozellik

0,2 Bar Vakumsuz

Cekme Mukavemeti (MPa) 165,6+6,7 175,6+6,5
Cekme Modiilii (GPa) 14,27+0,1 14,63+0,4
Egme Mukavemeti (MPa) 268,5+9,3 276,5+5,6
Egme Modiilii (GPa) 14,03+0,68 14,25+0,48

Basma Mukavemeti (MPa) 246+3,8 244+3 4

Sertlik (Shore D) 91,3+£1,0 90,4+1,4
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Kompozit iiretimi sirasinda uygulanan vakum islemi, kompozit yapisina sikisan
¢oOziicli ve reaksiyon yan lriinii kaynakli ucucularin, yapidan uzaklastirilmasinda
oldukca etkili bir yontemdir (Mazumdar, 2002). Deneysel c¢alismalar sirasinda,
silika-fenolik kompozitlere kiirleme asamasinda uygulanan vakum isleminin bu
kadar etkisiz goziikkmesinin temel nedeni silika-fenolik kompozitlerin {iretiminde
tercih edilen iiretim metodudur. Deneysel ¢alismalarda ayrintisiyla anlatildig tizere,
recine emdirilmis kumas katlar1 sicak preste kiirlenmeden 6nce, kalinliklarina bagh
olarak 1 saat 30 dakika ile 1 saat 50 dakika arasinda degisen siirelerde elektrik
firminda jellesme islemine tabi tutulmustur. Jellesme sirasinda, silika-fenolik
kompozitlerin yapisindaki ugucularin biiyiik kismi1 kompozit yapisindan uzaklagmasi,
kiirleme sirasinda uygulanan vakum isleminin etkisiz kalmasina yol a¢gmistir. Bu
sebeple, kiirleme islemi sirasinda silika-fenolik kompozitlere uygulanan vakum
islemi, kompozitlerin mekaniksel 0Ozellikleri iizerinde Onemli bir fark
olusturmamustir. Cizelge 6.7°deki verilerden elde edilen bir diger 6nemli sonug da,
kiirleme islemi i¢in tespit edilen sicaklik (165°C), siire (1 saat) ve basing (400 bar)
degerleriyle, tabakalar arasinda sikisan ugucularin vakum islemine ihtiya¢ duymadan

efektif bir sekilde kompozit yapisindan uzaklasmis olmasidir.

6.3 Sistem Parametreleri Tle lgili Sonuclar

Doktora ¢aligmasinin bu boliimiinde, sistem parametreleri ile ilgili gergeklestirilen
deneysel ¢alisma sonuglar1 ayrintili olarak verilmistir. Silika-fenolik kompozit plaka
tiretimlerinde, iiretim parametrelerinin etkisinin incelendigi boliimde elde edilen
optimum kiirleme kosullar1 esas alimmis ve fiziksel, mekaniksel ve termal
karakterizasyon iglemlerine tabi tutulan tiim silika-fenolik kompozitler, sicak
laminasyon presinde 165 °C*de, 400 barlik basing altinda, 1 saatlik siireyle kiirleme
islemine tabi tutulmustur. Mekaniksel testlere tabi tutulan silika-fenolik kompozit
test numunelerinde meydana gelen hasar olusumlarina ait stereo mikroskop
goriintlileri ve hasar olusum mekanizmalarina ait irdelemeler de yine bu boliim de

yer almaktadir.

6.3.1 Sistem parametrelerinin fiziksel 6zellikler iizerindeki etkisi

Kumas fiber alan agirligi, iplik yonlenmesi, istiflenme sirast ve kompozit yapisina

gerceklestirilen farkli katkilarin (karbon nano tiip ve amorf karbon) silika-fenolik
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kompozitlerin mekaniksel ve termal 6zellikleri iizerindeki etkisine yonelik sonuglara
geemeden Once, bu Ozellikler iizerinde dogrudan etkisi bulunan fiber/matris hacim
orani, yogunluk ve porozite igerigi belirlenmistir. Mekaniksel ve termal
karakterizasyon testlerine yonelik tiretimi gergeklestirilen silika-fenolik kompozit
test numunelerinin 6l¢iilen fiziksel 6zellikleri sirasiyla Cizelge 6.8 ve Cizelge 6.9’da

verilmigtir.

Cizelge 6.8’de, K600C ve K600A kodlu numune gruplari, KA60OP kodlu 600 g/m2
fiber alan agirligina sahip yiiksek silikali kumastan tiretilen ve kumasin ¢6zgii ve atki
yonlerinde mekaniksel testlere tabi tutulan silika-fenolik kompozit plakalar1 ifade
etmektedir. K300, K300-45, K-300-90/45 deney gruplari da, KA300P kodlu 300
g/m2 yiiksek silikali kumasin sirasiyla (0,90), (£45) ve (0,90)/(x45) yonlenmelerinde
istiflenmesiyle liretilen silika-fenolik kompozit numuneleri simgelemektedir. K180,
K180KNT ve K180PK deney gruplari ise sirastyla KA180P kodlu 180 g/m? fiber
alan agirhigina sahip kumastan iiretilen katkisiz, agirlikga %0,1 ¢ok duvarli karbon
nanotiip katkili ve pirolitik karbon katkil1 silika-fenolik kompozit test numunelerini
ifade etmektedir. Termal testler i¢in iiretilen numuneler de ise (Cizelge 6.9), 600
g/m? kumastan (KA600P) iiretilen numuneleri K600, 300 g/m? kumastan (KA300P)
iiretilen numuneleri K300, 180 g/m? kumastan (KA180P) iiretilen katkisiz
numuneleri K180, 180 g/m* kumastan (KA 180P) iiretilen agirlik¢a %0,1 ¢ok duvarl
karbon nanotiip katkili numuneleri K180KNT ve 180 g/rn2 kumagtan (KA180P)
uretilen pirolitik karbon katkili numuneleri de K180PK kodlu deney gruplar
simgelemektedir.

Cizelge 6.8 ve Cizelge 6.9’da fiber/matris agirlik ve hacim oranlari, yogunluk ve
bosluk icerigi gibi fiziksel ozellikleri verilen mekaniksel ve termal test numuneleri
arasindaki temel fark {iiretilen test numunelerinin tabaka sayisinin ve buna bagh
olarak kalinliklarinin farkli olmasidir (6rn: K180 kodlu mekanik test numunesinin
tiretiminde 18 kat yiliksek silikali kumas kullanilirken, K180 kodlu termal test
numunesinde 34 kat yiiksek silikali kumas kullanilmaktadir). Bu bilgiler 1s18inda,
Cizelge 6.8 ve Cizelge 6.9’daki veriler incelendiginde, sadece kalinlik farki olan ayni
tiretim gruplarina (mekanik testler K600C / K600A ile termal testler K600, mekanik
testler K300 / K300-45 / K-300-90/45 ile termal testler K300, mekanik testler K180 /
K180KNT / K180PK ile termal testler K180 / KI80KNT / K180PK) ait numunelerin

fiber/matris hacim fraksiyonlar; yogunluklar1 ve bosluk miktarlar1 arasinda
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Cizelge 6.8 : Farkli sistem parametreleriyle iiretilen silika-fenolik kompozit mekaniksel test numunelerine ait fiziksel 6zellikler.

Kompozit Bilesenleri Agirhk Yiizdeleri (%)

Kompozit Bilesenleri Hacim Yiizdeleri (%)

Numune Tabakalanma Yogunluk  Porozite
Kodu Sirasi _ N _ _ - _ (g/cm®) (%)
R T p————
K600 [(0,90)]6s 60,98+1,19 : : 30,02 46,98+1,52 - - 51,74  1,646:0,01 1,280,12
K600A [(90,0)]6s 60,81+1,00 : : 30,19  46,87+1,28 - - 52,00  1,647+0,01 1,13:0,13
K300 [(0,90)] 115 60,33+0,47 : : 30,67  48,02+3,02 - - 50,77  1,633:0,01 1,210,10
K300-45 [(£45)]115 62,45+0,39 : : 37,55  48,81£0,48 - - 49,94  1,651:0,01 1,25:0,13
o 1(0,90)(£45)lus  59,3840,49 : : 40,62  45730,62 - - 5319  1,626:0,01 1,08£0,10
K180 [(0,90)] 185 60,73+0,81 : : 3927 47,10+1,28 . . 5163  1,62840,01 1,27+0,15
KL180KNT [(0,90)] 185 60,680,43 : 0,1 39,22 47,31#0,55 . 0,08 51,45  1,62840,01 1,16+0,07
K180PK [(0,90)] 185 53,74+0,16 13,31+0,47 : 31,5130,47 40,64+0,22 14,91+0,61 . 41,34:0,69 1578:0,01 3,11%0,09
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Cizelge 6.9 : Farkli sistem parametreleriyle tiretilen silika-fenolik kompozit termal test numunelerine ait fiziksel 6zellikler.

Kompozit Bilesenleri Agirhik Yiizdeleri (%)

Kompozit Bilesenleri Hacim Yiizdeleri (%)

Numune Tabakalanma Yogunluk Porozite
Kodu Sirasi -~ -, i (g/cm®) (%)
SiO, Piroliti Fenoli SiO, Piroliti Fenolik
Fiber Karbon CDKNT Recine Fiber Karbon CDKNT Recine
K600 [(0,90)]11s 60,22+1,11 - - 39,78 46,26+1,15 - - 52,58 1,644+0,01 1,16+0,14
K300 [(0,90)]21s 60,72+1,18 - - 39,28 47,06+1,23 - - 51,77 1,637+0,01 1,17+0,15
K180 [(0,90)]zas 62,06+0,64 - - 37,94 48,52+0,47 - - 50,40 1,642+0,01 1,08+0,14
K180KNT [(0,90)]zas 61,05+0,70 - 0,1 38,85 46,96+1,33 - 0,08 51,82 1,631+0,01 1,14+40,22
K180PK [(0,90)]z4s 53,42+0,02 13,63+0,45 - 32,92+0,47 40,41+0,06 14,90+0,52 - 41,91+0,57 1,581+0,01 2,78+0,29
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mikkemmel bir uyum vardir. Bu durum, silika-fenolik kompozitlerin iiretiminde
tercih edilen basingli kaliplama teknigi icin belirlenen proses kosullarinin da tekrar

edilebilirliginin kanitlanmasina yonelik iyi bir gosterge olusturmaktadir.

Silika-fenolik kompozitlerin tabakalandirilmasinda insan emegi yogun bir islem olan
1islak yatirma tekniginin kullanilmasina ragmen, ayni iiretim gruplari i¢in {retilen
farkli plakalarin regine/fiber igeriklerinde, kompozitlerin fiziksel ve mekanik
Ozelliklerini dogrudan etkileyecek biliyiikliikte sapmalar goriilmemistir. Tablo 1°de
acikca goriildiigii tizere K180PK kodlu iiretim grubu disinda, tiim iiretim gruplari
icin agirlikca %060,85’lik fiber oranlarmma ulasilmistir. K180PK kodlu kompozit
plakalarda ise fenolik regineye oranla 1,45 g/cm® gibi daha biiyiik yogunluk degerine
(Lee, 2007; Tennison, 1998; Morgan, 2005) sahip ve toplam lamine agirliginin
yaklasik %13’line tekabiil eden camsi karbonun kompozit yapisina girmesiyle
birlikte agirlikca ortalama fiber oran1 %53 seviyelerine diismiistiir. Literatiirde konu
lizerine gerceklestirilmis ¢alismalarda kumas formunda yiiksek silikali pekistiriciler
ile hazirlanan silika-fenolik kompozitlerin agirlik¢a ortalama fiber oranlar1 %60 ile
%70 seviyelerinde degismektedir (Handbook, 2002a; Williams ve Curry, 1992;
Burrell ve dig, 1969; Gregori ve dig, 2007; Kim ve dig, 1999; Brecheisen ve
Ehresman, 1961; Pasbakhsh ve dig, 2007). Filaman sarma ve basingh kaliplama gibi
farkli kompozit tlretim tekniklerinin kullanildigi bu g¢alismalarda, kompozitlerin
recine/fiber icerikleri basta secilen kompozit iiretim yontemi olmak {izere, kullanilan
yiiksek silikali dokumalarin fiber sikliklari, yonlenmeleri, malzeme yogunluklari ve
yiizey islemlerine bagli olarak degisim gostermektedir. Fenolik regine esash
kompozitlerin iiretiminde karsilagilan en biiylik zorluklardan bir tanesi kiirleme
asamasinda diger regine tiirlerine nazaran daha yiiksek miktarda reaksiyon yan
{iriiniiniin (su, ugucular vb.) aciga c¢ikmasidir. Ozellikle matris malzemesi olarak
resol tiirli fenolik re¢inenin kullanildig1 kompozitlerde iiretim sirasinda reaksiyon yan
tiriinlerinin ortamdan uzaklastirilmasi, bosluksuz bir kompozit yapisi elde edilmesi
acisindan biiylik 6nem arz etmektedir (Bascom ve Drzal, 1987). Resol tiirde fenolik
regine  kullanilarak {iretilen silika-fenolik laminantlarin  bosluk  yiizdeleri
incelendiginde, K180PK {iretim grubu haricinde kalan tiim iiretim gruplarinda
ortalama bosluk icerigi %1 ile %1.3 arasinda degismektedir. Elde edilen porozite
degerleri, NASA ve Amerikan Uzay ve Fiize Sistemleri Merkezi’nin konu ile ilgili

olarak yaptig1 ¢aligmalardaki porozite degerleri ile birebir ortiigmektedir (Burrell ve
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dig, 1969; Carnahan, 1968). K180PK kodlu numunelerde ise yapi igerisinde bulunan
ortalama porozite miktari, ayni fiber yogunlugu ve fiber yoOnlenmesine sahip
kumaslar ile hazirlanarak ayni sartlarda kiirlenen K180 grubuna goére yaklasik ti¢ kat
fazla oldugu gorilmektedir. Bu durumun iki farkli nedenden kaynaklanabilecegi
diistiniilmektedir. Bunlardan ilki, silika kumag ylizeylerine camsi karbon kaplama
islemi sirasinda fenolik reginenin ayrigmasi sonucu agiga ¢ikan su, karbon monoksit,
karbon dioksit ve farkl: tiir hidrokarbon kalintilarin, fiziksel ve/veya kimyasal olarak
fiber yiizeylerine tutunarak, fiber/matris ara yilizeyinde bosluk olusumuna neden
olmasidir (Bascom ve Drzal, 1987; Sykes, 1967). Piroliz islemi sonucu fiber
yiizeylerine tutunmus herhangi bir kalint1 bilesigin mevcut olup olmadiginin tespit
edilmesi amaciyla amorf karbon kapli kumaslar X-1s1n1 difraksiyonu (Sekil 6.15) ve
RAMAN (Sekil 6.16) analizlerine tabi tutulmustur. Sekil 6.15’de verilen x-1s1nlar1
difraksiyon diyagramindan ve Sekil 6-16’da goriilen Raman analizi sonucunda
kumas yiizeyinde herhangi bir kalinti Kristalin fazin mevcut olmadigi kumas ve
yiizeyinde sadece amorf karbon yapisina (Wang ve dig, 1990; Jawhari ve dig, 1995)

ait piklerin oldugu belirlenmistir.
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Sekil 6.15 : Amorf karbon kapli kumasglara ait x-151n1 difraksiyon diyagrama.

KI180PK kodlu numunelerin yiiksek bosluk miktarina sahip olmasinin bir diger olasi
nedeni ise camst karbon kapli ylizeylere herhangi bir apre (sizing) isleminin
uygulanmamis olmasidir. Bilindigi iizere gercek kompozit sistemlerinde matris

malzemesi i¢ine gOmiilmiis fiberler binlerce liften olusmaktadir. Fiber/matris
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Sekil 6.16 : Amorf karbon kapli kumaslara ait Raman spektrumu (A.K.: Amorf
Karbon).

ara yiizeyinde giiclii bir baglanma saglanabilmesi i¢in yapidaki her bir lifin regine
tarafindan 1yi bir sekilde 1slatilmas1 gerekmektedir. Emprenyeleme islemi esnasinda
fiber aralarindaki bosluklar nedeniyle meydana gelen kapiler kuvvetler reginenin
presleme sirasinda yayilmast igin gerekli itici kuvvetleri azaltici yonde bir etki
yaratarak, tabakalar arasi bosluklarin olusmasina neden olmaktadir (Kim ve Mai,
1998). Sekil 6.17°de goriildiigli lizere emprenyeleme islemi esnasinda reginenin
fiberleri yeterince 1slatamamasi, fiber-matris ara yiizey baginin zayiflamasina (Sekil

6.17a) ve boylece ara yiizeylerde bosluk olusumuna yol agmaktadir (Sekil 6.17b).

COMPO 50kv  X5,000 Tum WD 9.9m LT.U. COMPO 5.0kv  X1,500 10pum WD 9.9mr

(@) (b)

Sekil 6.17 : K180PK kodlu silika-fenolik kompozitlere ait taramal1 elektron
mikroskobu goriintiileri a) fiber yoniine paralel goriintii, b) fiber yoniine dik goriintii.

Farkli sistem parametreleriyle {iiretilen silika-fenolik termal ve mekaniksel test

numunelerinin Ol¢lilmiis yogunluk degerleri Cizelge 6.8 ve Cizelge 6.9’da
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goriilmektedir. Kompozit malzemelerde yogunluk, kompoziti olusturan bilesenlerin
hacim yiizdeleri ve yogunluklart ile kompozitin ihtiva ettigi bosluklarin hacim
fraksiyonuna bagli olarak degisim gostermektedir (Campbell, 2010; Mallick, 2008;
Cilley ve dig, 1974). Sistem parametrelerinin silika-fenolik kompozitlerin termal ve
mekaniksel 6zellikleri tizerindeki etkisinin incelenmesi amaciyla iiretilen termal ve
mekanik test numunelerinin fiber/matris hacim orani ve porozite 6zelliklerindekine
benzer degisim yogunluk degerlerinde de gozlemlenmis ve K180PK kodlu deney
serisi disindaki tiim test gruplar i¢in birbirine olduk¢a yakin yogunluk degerleri
Ol¢iilmiistiir. K180PK kodlu numunelerde camsi karbonun kompozit yapisina
girmesi, yapidaki bilesenler icerisinde en yiiksek yogunluk degerine sahip bilesen
olan fiberlerin hacim fraksiyonunu diisiirmiis ve ayrica yapi igerisindeki bosluk
miktarinda ise Onemli bir artisa neden olmustur. K180PK kodlu numunelerin
ortalama yogunluk degerinin diger silika-fenolik iiretim gruplarina nazaran daha
disik olmasi, kompozit yapist icgerisinde gergeklesen bu degisimlerden

kaynaklanmustir.

6.3.2 Sistem parametrelerinin mekaniksel 6zellikler iizerindeki etkKisi

Sistem parametrelerindeki degisimin silika-fenolik kompozitlerin mekaniksel
ozellikleri lizerindeki etkisinin belirlenmesi amaciyla ilk olarak ¢ekme 6zelligindeki
degisimin tespit edilmesine yonelik caligsmalarla baslanmistir. Kumas fiber alan
agirhigy, iplik yonlenmesi, istiflenme siras1 ve kompozit yapisina gergeklestirilen cok
duvarli karbon nanotiip ve amorf karbon katkisinin silika-fenolik kompozitlerin
¢cekme mukavemeti ve ¢ekme modiilii {izerindeki etkisi Sekil 6.18’de verilmistir.
Orgii kumaslarm kullamildigi kompozitlerde mekaniksel o6zellikler, kompozit
bilesenleriyle ilgili 6zelliklerin yan sira 6rgii de kullanilan iplik tiirii ile ipligin fiber
yogunlugu (teks veya iplik sayisi), 6rgli geometrisi, orgii fiber alan agirlig, istifleme
oryantasyonu gibi parametrelere bagli olarak kontrol edilmektedir (Cox ve Flanagan,
1997; Jawaid ve dig, 2012). Degisik fiber alan agirhklarina (180,300 ve 600 g/m?)
sahip U¢ farkl yiiksek silikali kumays ile iiretilen silika-fenolik kompozitler arasinda
en yliksek cekme mukavemeti (175 MPa) ve ¢ekme modiilii (14,6 GPa) degerine 600
g/m®lik fiber alan yogunluguna sahip kumaslar ile iiretilmis K600C kodlu
numunelerde ulasgilmistir (Sekil 6.18). K600C kodlu numunelerle benzer fiber hacim
oranina sahip ve aym istiflenme sirasinda tabakalanmis K300 ve K180 kodlu

numunelerde ise K600C kodlu numunelere kiyasla ¢ekme ozelliklerinde biiyiik bir
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azalma meydana gelmistir. 300 g/m? fiber alan agirligina sahip kumas ile iiretilen
silika-fenolik kompozitlerin ¢gekme mukavemeti 96 MPa, ¢ekme modiilii ise 12,7
GPa olarak belirlenmisken, kumasin fiber alan agirliginin 180 g/m2 diismesiyle
birlikte ¢gekme mukavemeti 54 MPa, ¢ekme modiilii de 8,5 GPa olarak Ol¢iilmiistiir.
Bilindigi tizere fiber takviyeli kompozitlerde ¢cekme yonii dogrultusundaki gerilmeler
(longitudinal tension) kompozit yapisi igerisinde bulunan fiberler tarafindan
tasinmaktadir (Campbell, 2010). K180 ve K300 kodlu numunelerde her bir santim
icin ¢ekme yiikii dogrultusunda bulunan iplik sayilar1 incelendiginde K180 kodlu
numunede ¢ekme yonii dogrultusunda santim basina 10 adet, K300 kodlu numunede
ise santim basma 9 adet iplik oldugu goriilmektedir. K600C kodlu numunelerde ise
santim bagina iplik sayist degeri 19’dur (Cizelge 5.2). K600C ve K300 kodlu
numunelerin iplik sayilar1 arasindaki bu fark nedeniyle ¢cekme mukavemetinde
yaklasik yar1 yariya tekabiil eden bir degisim meydana gelmistir. K180 ve K300
kodlu iiretim gruplan i¢in ise ¢ekme dogrultusundaki iplik sayilart hemen hemen
ayni olsa da, iplikleri olusturan filamanlarin (teks) ayni sayida olmamasi, bu iki

iiretim grubunun ¢ekme 6zellikleri arasinda da fark olusmasina yol agmaktadir.
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Kompozit Konfiglrasyonlari

Sekil 6.18 : Kompozit konfigiirasyonlarinin silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme
mukavemeti ve ¢ekme modiilii tizerindeki etkisi.

Cizelge 5.2°de goriildiigii iizere 180 ve 300 g/m® fiber alan agirhgmna sahip

kumaslarin ¢ozgii ve atki yoniinde santimetre basina ipliklerin sayis1 ayni iken, 600
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g/m? kumasin ¢cOzgli yoniinde santimetre basina 19, atki yoniinde de santimetre
basma 13 adet iplik bulunmaktadir. Bu durum sonucunda, 600 g/m® kumas ile
iiretilen silika-fenolik kompozit plakalarda, ¢6zgli ve atki yoniinde gerceklesen
yiiklemelerde, K180 ve K300 kodlu plakalara kiyasla farklt mekaniksel tepkilerin
meydana gelmesi beklenmektedir. Atk1 ve ¢6zgili yoniinde meydana gelebilecek bu
mekaniksel etkinin ne boyutta oldugu Sekil 6.18°de goriilmektedir. 600 g/m?
kumaslar tiretilmis plakalarin ¢6zgili yoniinde silika-fenolik kompozitlerin ortalama
¢ekme mukavemeti 176 MPa ¢ekme modiilii de 14,63 GPa olarak olgiilmiisken, ayni
plakanin atki yoniinde silika-fenolik kompozitlerin ortalama ¢ekme mukavemeti 117
MPa, ¢cekme modiilii del12,7 GPa olarak belirlenmistir. Cozgii yoniinde bulunan iplik
sayisinin atki yoniine nazaran daha fazla olmasi, K600C kodlu numunelerin K600A
kodlu numunelere nazaran ¢ekme yiikii tasima kapasitesini artmasina ve bdylece
daha yiiksek ¢ekme mukavemeti ve ¢ekme modiili degerine sahip olmasina yol

acmustir.

Istiflenme geometrisinin silika-fenolik kompozitlerin cekme 6zellikleri iizerindeki
etkilerinin belirlenmesi amaciyla fenolik reg¢ine emprenye ettirilen ayni1 fiber alan
yogunluguna (300 g/m?), iplik sayisina (thread number) ve iplik boyutuna (yarn size)
sahip kumasglar, [(0,90)]11s, [(#45)]11s ve [(0,90) / (£45)]11s istifleme siralarinda
tabakalandirilarak, ¢ekme testine tabi tutulmustur. Farkli yonlenmelere sahip silika-
fenolik kompozitlere uygulanan ¢ekme testinden elde edilen sonuglar Sekil 6.18°de
verilmistir. Tek eksenli ¢cekme yiikiine tabi tutulan fiber takviyeli kompozitlerde,
cekme mukavemeti ve ¢gekme modiilii yiik dogrultusundaki iplik yonlenmesine bagli
olarak degisim gostermektedir. Kompozit lamine igerisinde ¢ekme yiki
dogrultusuna paralel ve paralele yakin ipliklerlerin ¢ekme yiikiine karst birlikte
hareket etmesi, kompozitlerin ¢ekme mukavemeti ve modiiliinde artisa neden
olmaktadir. Lamine igerisindeki iplikler ile ¢ekme yiikii dogrultusu arasindaki ag1
arttikca, iplikler ¢ekme yiikiine karst tam kapasiteleriyle karst koyamayip, sadece
¢ekme yoOniindeki kuvvet bileseni kadar direng gosterebilmektedir. Bu durum,
dokumalar ile tiretilmis kompozitlerin ¢ekme o6zelliklerinde dogrudan bir diisiise
sebebiyet vermektedir (Russell ve dig, 2013; Gu, 2006). Bu bilgiler 1s1ginda elde
edilen sonuglar incelendiginde yapisinda ¢ekme yiikii dogrultusuna paralel yonde
iplikler bulunan [(0,90)]11s tabakalanma sirasina sahip K300 kodlu silika-fenolik

kompozitlerin ¢ekme mukavemeti ve ¢ekme modiilii sirasiyla 96,41 MPa ve 12,7
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GPa iken, ¢ekme yiikii dogrultusu ile iplikler arasinda 45°’lik bir a¢1 bulunan
[(£45)]11s tabakalanma sirasina sahip K300-45 kodlu plakalar i¢in bu degerler 75,5
MPa ve 10,9 GPa’la diismiistiir. iki farkli 6rgii yonlenmesine ((0,90)/(£45)) sahip
kumaslarin simetrik olarak istiflenmesi ile tretilen K300-90/45 kodlu silika-fenolik
kompozitlerden elde edilen mukavemet ve modiil degerleri ise beklenildigi iizere
K300 ile K300-45 kodlu numunelerin mukavemet ve modiil degerleri arasinda

kalmustir.

Karbon nanotiip ilavesinin silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme mukavemeti ve
modiilii iizerindeki etkisinin tespit edilmesi amaciyla 180 g/m® fiber alan
yogunluguna sahip yiiksek silikali kumasglar ile tiretilen kompozitlerin (K180KNT)
yapisina agirlik¢a %0,1°lik ¢ok duvarli karbon nanotiip katkisi yapilarak, ¢ekme
ozelliklerindeki degisim gozlenmistir. Lamine formundaki kompozit malzemelerde
tabakalar arast dogrultularda gergeklesen catlaklar, delaminasyon olusumuna
sebebiyet vermektedir. Polimer matris icerisine homojen bir sekilde dagitilan karbon
nanotiipler, yap1 igerisinde olusturduklart kopriiler yardimiyla catlagin matris i¢inde
aldigt yolu arttirarak, catlak ilerlemesini giiclestirmektedir. Bu durum, catlak
ilerlemesi igin gerekli enerjinin artmasini saglayarak, polimer matrisli kompozitlerin
mekaniksel oOzelliklerini gii¢lendirici yonde bir etki saglamaktadir. Kompozit
malzemelerde matris malzemesinden fiberlere olan yiik transferi mekanik 6zellikler
acisindan biiylik 6nem arz etmektedir. Polimer matris icerisine ilave edilen karbon
nanotiiplerdeki yapisal hatalar (tiip caplar1 arasindaki degisimler ve nanotiip yapisi
ile ilgili bolgesel diizensizlikler) matris ve nanotiip arasindaki adezyonu
kuvvetlendirerek, kompozit yapisinda mekaniksel bir kilitlenmenin ger¢eklesmesini
saglamaktadir. Bu mekaniksel kilitlenme, matris malzemesinden fiberlere olan
gerilme transferini kolaylagtirarak, mukavemet artisina sebep olmaktadir. Ayrica,
nanotiipler ile matris malzemesi arasinda kimyasal bir etkilesimin ger¢eklesmesi
durumunda nanotiip/matris ara yiizeyinde olusacak olan iyonik ya da kovalent baglar
yine matris/fiber arasi yiik transferini kolaylastirarak, kompozitin mekaniksel
ozelliklerinin gelisimine katki saglamaktadir (Bal ve Samal, 2005; Wong ve dig,
2003; Khan ve Kim, 2011). Sekil 6.18’de goriildiigii iizere silika-fenolik
kompozitlere agirlikca %0,1°lik karbon nanotiip ilavesi yapilmasiyla birlikte
ortalama ¢ekme mukavemetinde yaklasik %17, ortalama ¢ekme modiiliinde ise

yaklasik %6°lik bir artis meydana gelmistir. Elde edilen bu sonuglar, karbon nanotiip
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katkisinin kompozitin ¢ekme ozelliklerini gelistirdigini acgik¢a gostermekle birlikte
¢cekme mukavemetinin ¢ekme modiiliine kiyasla, nanotiip katkisindan daha fazla
etkilendigi sonucunu da ortaya koymaktadir. Leh ve arkadaslarinin karbon
nanotiipler ile yaptig1 ¢alismalarda benzer sonuglar elde edilmistir (Leh ve dig, 2006,

Leh ve dig, 2008).

Kompozit malzemelerde, yapida bulunan bosluk miktarinin artmasiyla birlikte efektif
fiber kesit alanimmin ve fiber/matris temas alanini kiigiilmesi, fiber/matris ara
yiizeyindeki baglanmanin zayiflamasina yol agmaktadir. Buna ek olarak yapidaki
bosluklarin ayn1 zamanda catlak baglangici i¢in de kaynak teskil ediyor olmasi,
mekanik 6zelliklerin korunmasi adina, porozitenin yapi igerisinden uzaklagtirilmasi
zorunlulugunu ortaya koymaktadir (Trostyanskaya, 1995; Liu ve dig, 2005). Farkli
silika-fenolik iiretim gruplari arasinda en diisiik ¢ekme mukavemeti (48 MPa) ve
¢ekme modiilii (8 Gpa) degerine sahip K180PK kodlu numunelerde (Sekil 6.18),
agirlikga yaklasik %14°lik amorf yapili karbonun kompozit yapisina girmesiyle
birlikte kompozit yapisindaki porozite miktarmin %3’e ¢ikmasi, silika-fenolik

kompozitlerin ¢ekme 6zelliklerinde diisiise neden olmustur.

Literatiirde silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme 6zellikleri ile ilgili ¢ok az data
olmakla birlikte, mevcut datalar kompozit iretiminde kullanilan silikali pekistiricinin
tiirii (yiiksek silikal1) ve formuna bagl olarak (kumas, 3D orgi, siireksiz fiber, tek
yonlii dokuma) oldukg¢a genis bir aralikta degisim gostermektedir. Bu calismada
kullanilan benzer tlirde yiiksek silikali kumaslar ve fenolik regine tiirii ile tiretilmis
silika-fenolik kompozitlerin gekme mukavemetleri 38,5 ile 165 MPa arasinda, ¢gekme
modiilleri ise 10,3 ile 23 GPa arasinda degismektedir (Cizelge 4.3).

Sekil 6.19°da sistem parametrelerinde yapilan degisikliklerin silika-fenolik
kompozitlerin egme mukavemeti ve egme modiilleri tizerindeki etkisi verilmistir.
Dokuma kumaslar ile iiretilen kompozitlerde egme 6zellikleri, ¢ekme 6zelliklerine
benzer sekilde kumasi olusturan ipliklerin sayisi, fiber yogunluklari, geometrik
dagilimlar1 ve birbirleri ile temas etmeleri sonucu gerceklesen etkilesimlere bagh
olarak degisim gostermektedir (Coupe, 2011; Hani ve dig, 2013; Liu ve Hughes,
2008). Sekil 6.19°da goriildiigii  tlizere silika-fenolik kompozitlerin egme
mukavemetleri ve modiilleri, tiretimde kullanilan kumaslarin fiber yogunluklarina
bagli olarak degisim gostermistir. Kompozitlere uygulanan egme testleri sonucunda

en yliksek egme mukavemeti (276,5 MPa) ve modiilii (14,25 GPa) degerlerine 600
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g/m? fiber yogunluguna sahip kumas ile hazirlanan K600C kodlu numunelerde
ulagilmistir. En diisiik fiber alan agirligina sahip K180 kodlu plakalarin egme

mukavemeti ve modiilii de sirasiyla 173 MPa ile 9,74 GPa olarak ol¢iilmiistiir.

I Egme Modlu

Egme Modulu (GPa)

I Egme Mukavemeti

Egme Mukavemeti (MPa)

K600C K600A K300 K300-90/45 K300-45 K180 K180KNT K180PK

Kompozit Konfiglurasyonlari

Sekil 6.19 : Kompozit konfigiirasyonlarinin silika-fenolik kompozitlerin egme
mukavemeti ve egme modiilii izerindeki etkisi.

Dokuma kumaslar ile firetilen kompozitlerde ¢ozgii ve atki ipliklerinin birbiri
igerisinden ge¢mesi sonucu olusan rijit yapi, orgii kompozitlerin eksenel ve eksen
dist mekaniksel oOzelliklerinin farkli yonlenmelere sahip tek yonli katlarin
istiflenmesinden olusan laminant kompozitlere kiyasla daha dengeli olmasin
saglamaktadir (Hani ve dig, 2013). 600 g/rn2 fiber agirhigina sahip kumaslar ile
iiretilen kompozitlerin orgii (600C) ve atki (600A) yonlerindeki egme
mukavemetleri incelendiginde farkli iki eksendeki (0° ve 90°) egme mukavemet
degerleri arasindaki farkin 90 MPa gibi yiiksek bir deger oldugu goriilmektedir. Bu
durum yine Atlas 1/7/8H orgii tiirtine sahip kumasin (600 g/mz) cozgii ve atki
yonlerinde santimetre bagina diisen iplik sayilar1 arasindaki farktan (19 iplik x 13

iplik) kaynaklanmaktadir.

Orgiideki fiber yonlenmelerinin silika-fenolik kompozitlerin egme mukavemetleri
tizerindeki etkileri incelendiginde (Sekil 6.19), egme yiikiine dik yonde fiber
yogunlugu en yiiksek olan (300 g/m2 kumas ve 0/90 fiber yonlenmesi) K300 kodlu

numunelerde 221 MPa’lik ortalama egme mukavemeti degerine ulasilmistir. Egme
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yiikiine dik yonde en diisiik fiber yogunlugu sahip olan K300-45 kodlu numunelerin
egme mukavemeti ise (300 g/m® kumas ve +45/-45 fiber yonlenmesi) 195 MPa
olarak tespit edilmistir. K300-90/45 kodlu numunelerde beklenildigi {izere egme
mukavemeti (214 MPa) ve modili (11,47 GPa), K300 ile K300-45 kodlu

numunelerin mukavemet ve modiil degerleri arasinda ol¢lilmiistiir

Matris igerisine yapilan ¢ok duvarli karbon nano tiip katkisinin silika-fenolik
kompozitlerin egme 6zellikleri tizerindeki etkisi Sekil 6.19°da goriilmektedir. Karbon
nanotiip katkis1 ile birlikte silika-fenolik kompozitlerin egme mukavemeti 173
MPa’dan 183,5 MPa’ya, egme modiilii ise 9,74 GPa’dan 10,09 GPa’ya yiikselmistir.
Silika-fenolik kompozitlerin yapisina agirlikca %0,1°’lik ¢ok duvarli karbon
nanotiiplerin girmesiyle birlikte egme mukavemetlerinde yaklasik %35, egme
modiillerinde ise yaklasik % 4’liik bir artis gergeklesmistir. Egme mukavemet ve
modiiliindeki artis miktarlari, ¢ekme mukavemet ve modiiliindeki artis miktarlari ile
karsilastirildiginda, karbon nanotiip ilavesinin silika-fenolik kompozitlerin ¢ekme
ozelliklerini daha biiylik oranda etkiledigi goriilmektedir. Fiber takviyeli lamine
kompozitlerde, ¢cekme mukavemeti fiber malzemesinin mukavemet ve modiilii ile
matris malzemesinin fiberler arasindaki yiikii aktarma kabiliyetine baglidir. Karbon
nanotlip takviyesi ile gerek aktarim kabiliyeti, gerek de catlak ilerlemesi igin
harcanmasi1 gerekli giiciin artmasi, ¢ok az bir karbon nanotiip katkisiyla ¢ekme
mukavemetinde Onemli bir gelisme kaydedilmesine yol ag¢mistir. Egme
mukavemetinde ise ayn1 anda kombine bir sekilde kompozite etki eden ¢ekme,
basma ve kayma ylikleri tabakalar arasi ayrilmaya neden olarak, kompoziti hasara
ugratmaktadir (Kuswaha ve dig, 2014). Kompozite etki eden bu kayma yiikleri,
karbon nanotiipleri polimer yapist igerisinde etkin bir sekilde kaydiramadig: i¢in de,
nanotiipler egme yiikiine kars1 daha diisiik seviyede bir reakiyon gosterebilmektedir
(Bal ve Samal, 2007). Literatiirde, polimerik matris icerisine gerceklestirilen karbon
nanotiip katkisinin kompozit mekaniksel 6zellikleri lizerindeki etkilerinin incelendigi
calismalarda egme ve cekme mukavemeti ile ilgili olarak benzer sonuglar elde

edilmistir (Vahedi ve dig, 2014; Loos ve dig, 2008).

Yiiksek silikali kumaslar iizerinde biriktirilen pirolitik karbonun silika-fenolik
kompozitlerin egme 06zellikleri {izerindeki etkileri incelendiginde (Sekil 6.19),
K180PK kodlu numunelerin, ortalama egme mukavemeti 119,65 MPa, ortalama

egme modiiliin de 8,49 GPa oldugu belirlenmistir. Tiim deney gruplar1 arasinda en
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diisiik egme 6zelliklerine sahip olan K180PK kodlu numunelerin egme 6zelliklerinin
bu denli diisiik olmasinin temel nedeni, pirolitik karbonun yapiya girmesi ile olusan
zayif fiber/matris arayiizeyinden kaynaklanan zayif bag mukavemeti ve yapisal

boslukluklardir.

Literatiirde, silika-fenolik kompozitlerin egme Ozellikleri ile ilgili verilerin
bulundugu az sayida calismada, 600 ile 700 g/m? fiber alan agirh@mna sahip yiiksek
silikali kumaslar ile tiretilen kompozitlerin egme mukavemeti degerleri 85 ile 220
MPa arasinda egme modiilii degerleri ise 15 ile 23 GPa arasinda degismektedir
(Cizelge 4.3). Egme testleri sonucunda, 600 g/m? fiber alan agirligma sahip kumaslar
ile tiretilen K600C ve K600A kodlu kompozitlerden elde edilen egme mukavemeti
sonugclari, literatiirde verilen sonuclardan daha yiiksek olmakla birlikte, liretimlerde
kullanilan fenolik regineye bagli olarak kompozitlerin % egilme miktarlarinin
literatlirdeki ¢aligmalara kiyasla ¢ok daha biiyiikk olmasi, egme modiilii degerlerinin

literatlirdeki caligsmalara kiyasla nispeten diisiik kalmasina sebebiyet vermistir.

Sistem parametrelerinin silika-fenolik kompozitlerin basma mukavemeti tizerindeki
etkilerine iliskin deneysel calismalardan elde edilen sonuclar Sekil 6.20°de
verilmigtir. Sekil 6.20 sonuglar ayrintili bir sekilde incelendiginde, sistem
parametrelerinde yapilan degisiklikler sonucunda silika-fenolik kompozitlerin basma
mukavemetlerinde, c¢ekme ve egme mukavemetlerine benzer bir trend
gozlemlenmektedir. Uretilen silika-fenolik kompozit test gruplari arasinda en yiiksek
ortalama basma mukavemeti degerine 244 MPa ile en biiylik fiber alan agirligina
sahip kumaglardan iiretilmis K600C kodlu numunelerde ulasilmistir. Fiber alan
agirhiginin 300 g/mz’ye (K300) diismesi ile birlikte ortalama basma mukavemeti
%15,5, 180 g/mz’ye (K180) diismesi ile birlikte de % 36,6 oraninda azalmistir. 600
g/m? fiber alan agirhgna sahip kumaslarla gerceklestirilen iiretimlerde silika-fenolik
kompozitlerin atki yoniindeki basma mukavemetler: 168,8 MPa olarak o6l¢iilmiistiir.
Istiflenme  sirasimin basma mukavemeti iizerindeki etkilerinin  incelendigi
caligmalarda, en yiiksek basma mukavemetine beklenildigi tizere K300 kodlu (206
MPa) numunelerde ulagilmistir. £45° yonlenmeli kumastan hazirlanan K300-45
kodlu numunelerin ortlama basma mukavemeti ise 184 MPa olarak belirlenmistir.
Kompozit yapisinda gergeklestirilen agirlikca %0,1 cok duvarli karbon nanotiip
katkisiyla birlikte, silika-fenolik kompozitlerin basma mukavemeti %4,57 oraninda

artarak 162 MPa’ya ulagsmistir. Basma testleri sirasinda en diisiik mukavemet degeri
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(94 MPa) yine beklenildigi iizere yapisinda agirlikca yaklasik %14 civarinda pirolitik
karbon bulunduran K180PK kodlu numunelerde tespit edilmistir. Literatiirde, silika-
fenolik kompozitlerin mekaniksel Ozellikleri ile ilgili iki farkli ¢alismada, 600
g/mz’lik agirliga sahip kumaslar ile iiretilen ve agirlikca %36 fenolik regine icerigine
sahip kompozitlerin basma mukavemeti degerleri 124 ve 159 MPa olarak verilmistir

(Cizelge 4.3).
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Kompozit Konfiglirasyonlari

Sekil 6.20 : Kompozit konfigiirasyonlarinin silika-fenolik kompozitlerin basma
mukavemeti lizerindeki etkisi.

Farkli sistem parametreleri ile iiretilmis silika-fenolik kompozitlerin sertlik degerleri
Sekil 6.21°de verilmistir. Sekil 6.21°de goriildiigl tizere K180PK disinda kalan tiim
deney gruplarinin sertlik degerleri (Shore D) 9041,02 civarinda oSlgiilmiistiir.
K180PK deney grubu haricindeki tiim test gruplarmin sertlik degerlerindeki bu
yakinlik, fenolik recine matrisin yapisinda gerceklesen kiirleme reaksiyonlarinin
basartyla tamamlanmasindan kaynaklanmaktadir. Bu sonug¢ ayrica onceki bolimde
optimizasyonu gerceklestirilen kiirleme kosullarinin tekrar edilebilirligine giizel bir
ornek teskil etmektedir. KI80P kodlu numunelerde sertlik degerindeki ani diistis,
yiiksek silikali kumaslar tizerine biriktirilen pirolitik karbon ile fenolik regine ara
yiizeyindeki baglanmanin yeterince kuvvetli olmamasindan kaynaklanmaktadir.
Fiber/matris ara yiizeyindeki bag mukavemetinin artmasi ile birlikte fiberler ve

matris malzemesi arasinda gerceklesen efektif yiik transferi, matris {izerine binen
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yikii biiyiikk oranda azaltarak, indentasyon (derinlik) degerinin artmasini
saglamaktadir. indentasyon (derinlik) degeri, malzemenin deforme olmadan &nce
dayanabildigi maksimum etki derinligi olarak tanimlanmaktadir. Fiber/matris ara
ylizeyindeki baglanmanin yeterince giiclii olmamasi, matris iizerine binen yiik
miktarinin artmasi ile birlikte indentasyon degerinin azalmasina ve bdylece sertlik
degerinde diisiis meydana gelmesine sebebiyet vermektedir (Venkatesha ve Venkata,
2013; Obidiegwu ve Nwosu, 2012). Literatiirde silika-fenolik kompozitlerin sertlik
Ozelligi lizerine herhangi bir sistematik ¢alisma olmamakla birlikte, yapilan iki farkl
calismada silika-fenolik kompozitlerin Shore D sertlik degerleri 90 ile 95 arasinda

verilmistir (Cizelge 4.3).

100

B Sertlik

Sertlik (Shore D)

K600C K600A K300 K300-90/45 K300-45 K180 K180KNT K180PK

Kompozit Konfigurasyonlari
Sekil 6.21 : Kompozit konfigiirasyonlarmin silika-fenolik kompozitlerin sertlik
ozelligi tizerindeki etkisi.
6.3.3 Mekaniksel test numunelerinin hasar geometrileri

Mekaniksel testler sonucunda silika-fenolik kompozitlerde meydana gelen hasar
olusumlarinin incelendigi bu boélimde, makro Glgekteki hasar geometrileri, stereo
mikroskop yardimiyla ¢ekilen kirik yiizey fotograflar1 temel alinarak irdelenmistir.
Cekme testi sonucunda K300-45, K180, K300-90/45 ve K180PK kodlu silika-fenolik
kompozit test numunelerinin kirik yiizeylerine ait stereo mikroskop fotograflar Sekil
6.22’de verilmistir. K300-45 (Sekil 6.22a), K180 (Sekil 6.22b) K300-90/45 (Sekil
6.22c), ve K180PK (Sekil 6.22d) kodlu numunelerin kirik yiizey fotograflarinda
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goriildligi iizere artan ¢gekme yiikii ile birlikte deformasyon dogrultusuna bagli olarak
fiber eksenine dik ve paralel yonde meydana gelen fiber kirilmalart sonucunda,
numunelerin kalinlik kesiti boyunca katastrofik goriiniime sahip hasar olusumlari

meydana gelmistir.

4 mm

——

(d)

Sekil 6.22 : Cekme testine giren numunelerde meydana gelen hasarlara ait kirilma
fotograflart a) K300-45, b) K180, c) K300-90/45, d) K180PK.

Literatiirde mevcut farkli ¢alismalarda belirtildigi tizere (Talreja ve Singh, 2012;
Greenhalgh, 2009; Handbook, 2002b), kompozit yapisi igerisindeki bosluklar,
fiber/matris arayiizeyindeki zayif baglanma, reginece zengin bdlgelerden baslayan
mikrogatlaklar ve takviye malzemesinin yapisindaki siireksizlikler/kopmalar gibi
bolgesel hatalardan baglayan deformasyon, artan ¢ekme yiikii ile birlikte bu bolgelere
en yakin mesafedeki fiberlerin kirilmasi ile devam ederek, Sekil 6.22°de goriilmekte
olan kirilma morfolojilerinin olugsmasina yol agmaktadir. K300-90/45 kodlu ¢ekme
numunesinin stereo mikroskop goriintiistinde (Sekil 6.22¢) ayrica tabakalar arasinda
fiber kirilmasinin yani sira delaminasyon (ayrigsma) olusumunun meydana geldigi
goriilmektedir. Kompozit malzemelerde delaminasyon olusumu ve ilerlemesi
bilindigi tizere takviye malzemesi kumaslarin istiflenme sirasindan dogrudan

etkilenmektedir (Handbook, 2002b). K300-90/45 kodlu kompozit numunelerde
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(0,90) ve (£ 45) yonlenmeye sahip kumaslarin iist iiste istiflenmesi sonucu meydana
gelen limit st yiksek kayma gerilmelerinin, K300-90/45 kodlu kompozit

numunelerde delaminasyon olusumuna yol agtig1 diisiinilmektedir.

Basma testi sonucunda silika-fenolik kompozitlerde meydana gelen farkli kirilma
yiizeylerine ait stereo mikroskop fotograflar Sekil 6.23’de verilmistir. K600C kodlu
numunenin (a) makrofotografinda bolgesel kayma deformasyonlari sonucu kompozit
numunenin kalinlik ekseni boyunca olusan kink bantlari agik¢a goriilmektedir.
K600A (Sekil 6.23b) ve K180 (Sekil 6.23c) kodlu egme numunelerine ait
fotograflarda 2D kompozitler icin tipik basma hasar1 6rnekleri goriilmektedir. Basma
yikii ile ayni dogrultuya sahip fiberlerde artan yiikle birlikte mikro burulma
(mikrobuckling) gerceklesirken, basma yiikii ile farkli dogrultuda bulunan fiberlerde
deformasyon diizlem i¢i (in plane shear) kayma gerilmeleri sonucu (Greenhalgh,
2009), mevcut hasar olusumlart gergeklesmistir. K180PK (Sekil 6.23d) kodlu
numunelerde ise diizlem i¢i matris kaymasi ve matris basmast olarak bilinen
mekanizmalar (Handbook, 2002b), kompoziti kalinlik diizlemi boyunca birbiri ile 15

ile 50° arasinda degisen agilarda iki parcaya ayirmustir.

(d)

Sekil 6.23 : Basma testine giren numunelerde meydana gelen hasarlara ait kirilma
fotograflar1 a) K600C, b) K600A, c¢) K180, d) K180PK.
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Silika-fenolik kompozitlere uygulanan egme testi sonucunda hasara ugramis
numunelerden elde edilen kirik yiizey fotograflari Sekil 6.24°de verilmistir. Cok
yonlii takviyeye sahip kompozitlerde egme testi sirasinda dis yiizeyde cekme
deformasyonu, i¢ yiizeyde ise basma deformasyonu gergeklesmektedir (Greenhalgh,
2009). K300-90/45 (Sekil 6.24a), K180KNT (Sekil 6.24b), K300 (Sekil 6.24c),
K180PK (Sekil 6.24d) kodlu numunelerin hemen hepsinde ¢atlak olusumu ¢ekme
gerilmelerinin etkisi ile dis yiizeyde notr bolgeye (neutral zone) yakin noktalardan
baslamistir. Bu sebeple egme numunelerinde gergeklesen hasarlar ¢ekme testi

numunelerinde goriilen fiber kirilmalarina benzer morfolojiye sahiptir.

(b)

© ()

Sekil 6.24 : Egme testine giren numunelerde meydana gelen hasarlara ait kirilma
fotograflar1 a) K300-90/45, b) K180KNT, c) K300, d) K180PK.

6.3.4 Sistem parametrelerinin termal 6zellikler iizerindeki etKisi

Sistem parametrelerinin silika-fenolik kompozitlerin termal 6zellikleri iizerindeki
etkilerinin belirlenmesine yonelik gergeklestirilen deneysel ¢alismalar kapsaminda
kompozit test numunelerine uygulanan dinamik 1s1 akisi, statik 1s1 akisi, lazer flash
ve termal genlesme testlerine iliskin sonuglar bu béliimde verilmistir. Termal

testlerde kullanilan silika-fenolik test numuneleri, iiretim parametrelerinin etkisi
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boliimiinde belirlenen optimum sicaklik (165°C), siire (1 saat) ve basing (400 bar)

sartlar1 altinda kiirleme islemine tabi tutulmustur.

6.3.4.1 Dinamik 1s1 akisi testi (torc) sonuclari

Farkli sistem parametreleri ile iiretilen silika-fenolik kompozitlere kalinlik ekseni
boyunca (z) uygulanan dinamik 1s1 akisi testleri sonucu elde edilen sonuglar Cizelge
6.10°da verilmistir. Ablatif sistemlerde, 1s1 akisinin etkisi ile birlikte yiizeydeki fiber
takviyeli organik malzeme siirekli bir sekilde endotermik bozunmaya ugrayarak,
yiizeyde koruyucu bir pirolitik gaz tabakasi olugmasina yol agmaktadir. Organik
malzemenin termal bozunmaya ugramasi ile birlikte ylizeyde komiir olusumu
meydana gelirken, gaz koruma tabakasini gegebilen az miktardaki 1s1 akist bu komiir
tabakasindan gecerek, kompozitin kalinlik ekseni boyunca iletim yoluyla aktarilir
(Pulci ve dig, 2010). Cizelge 6.10’da goriildiigii iizere farkli fiber alan
yogunluklarina sahip K600, K300 ve K180 kodlu numunelerin ortalama agirlik
kayiplarinda belirgin bir fark goéziikmezken, fiber yogunlugunun azalmasi ile birlikte
kupon arkasi sicakliklarda ve erozyon hizinda diisiis meydana geldigi goriilmektedir.
Fiber/matris hacim fraksiyonlari, yogunluklar1 ve bosluk miktar1 oldukca yakin olan
bu test gruplar arasindaki temel fark, yapilarinda bulunan tabaka sayisidir. Cizelge
6.9’da goriildigii tizere dinamik 1s1 akisi testine giren numunelerden K600 kodlu
numune 11 adet, K300 kodlu numune 21 adet ve K180 kodlu numune ise 34 adet
yiiksek silikali kumas katindan meydana gelmektedir. Tabakali yapilarda, tabaka
sayist ve tabaka smirma baglh olarak malzeme boyunca 1s1 akisinin ilerlemesi,
tabakasiz katilara kiyasla daha zordur. Birim zamanda, birim alan1 gecen 1s1 enerjisi
miktar1 olarak tanimlanan 1s1 akist (Q), yalitkan malzemelerde fonon hareketi ile
gerceklesmektedir. Tabakali yapilarda, tabaka sinirlarinda olusan direng, fononlar
sacilmasina yol agarak, termal iletim verimini diisiirmektedir (Goodson ve Flik,
1994; Omar, 1975). Bu sebeple, fiber alan agirligindaki degisim ile birlikte kupon
arkas1 sicaklik ve erozyon hizinda meydana gelen farklarin, silika-fenolik
kompozitlerin yapisindaki tabaka sayisina bagli oldugu diistiniilmektedir. Dinamik 1s1
akisi testinde farkli fiber alan agirligina sahip numuneler arasinda en biiyiik ortalama
agirhk kaybi degerlerine K600 kodlu numunelerde ulasilmistir. K600 kodlu
numunelerde 20 ve 40 saniye sonunda ortalama agirlik kayiplar sirasiyla %6,13 ile

12,52 seviyelerindedir.
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Cizelge 6.10 : Farkli sistem parametreleri ile liretilmis silika-fenolik kompozitlerin dinamik 1s1 akis1 (torg) testi sonuglari.

Ortalama Agirhk Kaybi Kupon Arkas1 Sicakhik Erozyon Hiz
Numune Degisimi (AT) (g/sn)
Kodu
20 saniye 40 saniye 20 saniye 40 saniye 20 saniye 40 saniye
K600 6,13+0,52 12,99+0,66 15,35+0,31 46,42+0,44 0,31+0,03 0,32+0,03
K300 5,86+0,51 10,73+0,68 9,57+0,06 36,95+1,31 0,29+0,02 0,27+0,03
K180 4,6+0,49 11,68+0,21 6,63+0,36 26,81+1,85 0,23+0,02 0,29+0,01
K180KNT 4,84+0,98 9,28+1,16 7,22+1,1 28,75+1,49 0,24+0,05 0,23+0,06
K180PK 3,96+0,76 7,29+0,29 3,63+0,4 15,40+0,34 0,19+0,03 0,18+0,01
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Dinamik 1s1 akis1 testinde farkli fiber alan agirligina sahip numuneler arasinda en
biiyiikk kupon arkasi sicaklik farki degerlerine de yine K600 kodlu numunelerde
ulagilmisgtir. K600 koldu numunelerde 20 ve 40 saniye sonunda kupon arkasi
ortalama sicaklik degisimi sirasiyla 15,35 °C ve 46,42 °C olarak belirlenmistir. K600
kodlu numunelerin her iki test siiresi i¢in de ortalama erozyon hizi saniyede 0,31

gram olarak 6l¢iilmiisken, K180 kodlu numunelerde bu deger 0,26 g/sn “dir.

Agirlikca % 0,1 karbon nanotiip ilavesi yapilmis silika-fenolik kompozitlere ait
(K180KNT) dinamik 1s1 akisi testi sonuglar1 Cizelge 6.10°da goriilmektedir.
KI80KNT deney grubundan elde edilen ortalama agirlik kaybi, kupon arkasi sicaklik
degisimi ve erozyon hizi degerleri, ayn1 bilesenler ve iiretim parametreleri ile tiretilen
ancak karbon nanotiip katkis1 yapilmayan silika-fenolik kompozit test grubu (K180)
ile karsilastirildiginda, agirlikga %0,1 oraninda karbon nanotiip ilavesinin torg testi

sonugclari tizerinde kayda deger bir degisime neden olmadigi sonucuna varilmistir.

Tiim deney gruplart arasinda en diisiik ortalama agirlik kaybi, kupon arkasi sicaklik
degisimi ve erozyon hizina, K180PK kodlu amorf karbonla kapl silika-kumaslardan
tiretilmis kompozit test numunelerinde ulasilmistir. 20 saniye boyunca uygulanan
dinamik 1s1 akist testi sonucunda K180PK kodlu numunelerde ortalama agirlik kaybi
%3,9, kupon arkasi ortalama sicaklik degisimi 3,63 °C ve ortalama erozyon hizi
saniyede 0,19 gram olarak ol¢iilmiistiir. Test siiresinin 40 saniyeye c¢ikarilmasi
sonucunda K180PK kodlu numunelerde ortalama agirlik kaybi1 %7,29, kupon arkasi
ortalama sicaklik degisimi 15,4 °C’ye yiikselirken, erozyon hizinda kayda deger bir
degisim meydana gelmemistir. 2000°C’lik alev sicakliginda gergeklestirilen dinamik
1s1 akist testlerinde, K180PK kodlu numunelerin, kupon arkasi ortalama sicaklik
degisiminin standart test siiresi olan 20 saniyede 3,69°C, standart test siiresinin iki
katt olan 40 saniyede ise 15,4°C olmasi, silika-fenolik kompozitlerin ablatif
performanslar agisindan oldukga dikkat ¢ekici bir durumun olusmasina yol agmustir.
Konu ile ilgili olarak gergeklestirilen kapsamli literatiir ¢alismalarinda, K180PK
kodlu numunelerde diger higbir deney grubunda olmayan ve literatiirdeki benzer
calismalara paralellik gosteren (Romie, 1967; Rindal ve Moyer, 1968; Cogliostro ve
dig, 1972), farkli bir termal koruma mekanizmasinin devreye girdigi anlasilmistir.
Bilindigi iizere ablatif koruma sirasinda, fenolik reginenin pirolizi neticesinde ortaya
¢ikan kalint1 karbon, silika fiberler ile birlikte pordz bir yap1 olusturmaktadir. Ortam

sicakliginin yeterince yiiksek olmasi durumunda, bu silika ve karbon gaz fazina
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doniisilip, reaksiyona girerek ablatif koruma yiizeyinin hemen {iizerinde bir silisyum
karbiir tabakasi (SiC) olusturmaktadir. SiC karbiir tabakasinin oldukg¢a biiylik bir
endotermik reaksiyon neticesinde meydana gelmesi, bu tabakanin ablatif koruma
sirasinda 1s1 alict (heat sink) koruma mekanizmasi gostermesine yol agmaktadir.
Ancak ortamda oksijen oldugu durumlarda, oksijene karsi afinitesi yiiksek olan
karbon tabakasinin, silisyum ile reaksiyona girip silisyum karbiir olusturmaktan
ziyade karbonmonoksit (CO) ve karbondioksit (CO;) gibi oksitli bilesikler
olusturmasi, silisyum karbiir tabakasinin olusumuna kinetik bir engel olusturmaktadir
(Cogliostro ve dig, 1972). K180PK kodlu silika-fenolik kompozitler, pirolitik karbon
kaplanan 180 g/m? fiber alan agirhigma sahip silika kumaslarin, recine ile
emprenyelenip, basingli kaliplanmasi neticesinde elde edilmistir. Ablatif korumanin
ilk asamasinda, silisyum dioksit (SiOy) fiberler, pirolitik karbonla reaksiyona
girmeye ihtiya¢g duymadan yiizeylerindeki karbon tabakasi ile reaksiyona girerek,
silisyum karbiir ile kaplanmaktadir. Ablatif korumanin ilerleyen asamalarinda,
ortamdaki oksijenin, literatiirde de arintili bir sekilde anlatildigi iizere (Goursat ve
Foucaud, 2007; Sano ve dig, 1995; Cogliostro ve dig, 1972) oncelikle yiizeydeki
regineden gelen pirolitik karbon ile reaksiyona girmeyi tercih etmesi nedeniyle, silika
fiber yiizeylerindeki silisyum karbiir tabakas1 varligini siirdiirerek, ylizeyde koruyucu
bir seramik tabakasi olusturmaktadir. K180PK kodlu numunelerin yiiksek ablatif
performanslarinin arkasinda kompozit yiizeyindeki bu silisyum karbiir tabakasi

(Sekil 6.25) yer almaktadir.

Siddet

3000 A

2000 x

1000 -w \\,/1 * . o | i

x x
]

20 30 40 50 60 70
2 Teta (%)

Sekil 6.25 : Dinamik 1s1 akist testi uygulanan K180PK kodlu numuneye ait X-1g1n1
difraksiyon diyagrami (X) silisyum Kkarbiir (03-065-0360), (o) grafit (25-0284), (o)
kuvars (01-079-1906).
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Dinamik 1s1 akisi testinin E285-08 numarali ASTM standardinda, numunenin 80, 180
ve 380°C sicakliklara ulastigi zaman dilimleri belirlenerek, malzemenin yalitim
indeksi tespit edilmektedir (ASTM, 2015d). Silika-fenolik kompozitlere 20 saniye
boyunca uygulanan dinamik 1s1 akisi testlerinde kupon arkasi sicakligi olarak en
yiikksek 41°C, 40 saniye boyunca uygulanan dinamik 1s1 akisi testlerinde de en
yiikksek 77°C’lik kupon arkasi sicakligina ulagilmistir. Dinamik 1s1 akisi testine tabi
tutulan numunelerin hi¢ birinde yalitim indeksinin hesaplanmasi i¢in gerekli kupon
arkasi sicakligi icin belirlenmis olan alt limite dahi ulasilamamasi, doktora tez
caligmas1 kapsaminda ftiretilen silika-fenolik kompozitlerin ablatif performanslarinin
oldukga iyi oldugunu agikca gostermektedir. Literatiirde, silika-fenolik kompozitlerin
ablatif performansinin belirlenmesine yonelik ¢esitli ¢calismalar gerceklestirilmistir.
Bu caligmalar igerisinde Brezilya Uzay Ajanst tarafindan silika-fenolik
kompozitlerin ablatif performanslarinin tayin edilmesine yonelik gerceklestirilen
calismada, 680 g/m? fiber alan agirligia sahip yiiksek saflikta silikali kumaslardan
tiretilmis silika-fenolik kompozitlere uygulanan plazma torg testi sonucunda erozyon
hizi 0,85 g/sn olarak belirlenmistir (Gregori ve dig, 2007). Amerikan Hava
Kuvvetleri Laboratuvarlar’nda gerceklesen bir diger calismada 600 g/m? yiiksek
silikali kumaslardan iiretilmis silika-fenolik kompozitlere uygulanan (1s1 akis1 ~300
W/m?) torg testinde, silika-fenolik kompozit test numunelerinde meydana gelen
ortalama agirlik kayb1 %6 olarak ol¢iilmistiir (Farmer, 1974). Literatiirdeki bu
sonuglar, doktora ¢aligma kapsaminda {iretilen silika-fenolik kompozitlerin ablatif

performanslari ile uyum igerisindedir.

6.3.4.2 Statik 1s1 akisi testi sonuclar:

Farkli sistem parametreleri ile lretilen silika-fenolik kompozitlere kalinlik ekseni
boyunca (z) uygulanan statik 1s1 akisi testlerine ait diyagramlar Sekil 6.26’da
verilmigtir. Sekil 6.26°da gorildiigii lizere ablatif korumanin etkin oldugu ilk otuz
saniyelik siire boyunca, farkli sistem parametreleri ile hazirlanmis silika-fenolik
kompozit test gruplarin higbirinin kupon arkasi sicakliginda kayda deger bir degisim
gozlemlenmemistir. 30 saniyenin sonunda ablatif koruma mekanizmasiin tamamen
ortadan kalkip, 1s1 akisinin iletim yoluyla ylizeyden iceriye dogru ilerlemesi ile
birlikte kupon arkas1 sicakliklarinda degisimler baslamistir. Uc dakikalik test
neticesinde farkli test gruplart arasinda en yliksek kupon arkasi sicakligina K600

kodlu numunelerde (79°C), en diisiik kupon arkasi sicakligina da yapisinda camsi
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Sekil 6.26 : Farkli sistem parametreleri ile iiretilmis silika-fenolik kompozitlerin
statik 1s1 akisi testi sonuglar1 a) K180, b) K300, c) K600, d)K180KNT, e) K180PK.

karbon bulunduran K180PK kodlu numunelerde (58°C) ulasilmistir. Farkli fiber alan

agirligina sahip kumaslardan iiretilmis silika-fenolik kompozitlere ait statik 1s1 akisi

test sonuglarinda (Sekil 6.26), 180 g/m? fiber yogunluguna sahip kumas ile iiretilmis

K180 kodlu test numunelerinin kupon arkasi sicakhigi 60°C, 300 g/m® fiber
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yogunluguna sahip kumas ile iiretilmis K300 kodlu test numunelerinin kupon arkasi
sicakligt 70°C ve 600 g/m? fiber yogunluguna sahip kumas ile iiretilmis K180 kodlu
test numunelerinin kupon arkasi sicakligi da 79°C olarak Ol¢lilmistiir. Takviye
malzemesi kumaglarda artan fiber alan agirhigi ile birlikte, kompozitlerin kupon
arkasi sicakliklarinda yaklasik 10°C’lik artislar meydana gelmistir. Fiber alan
agirligina yonelik statik 1s1 akisi testinden elde edilen bu sonuclar, aynt zamanda

dinamik 1s1 akisindan elde edilen sonuclar1 da desteklemedir.

Kompozit yapisina gergeklestirilen ¢ok duvarli karbon nanotiip ilavesinin silika-
fenolik kompozitlerin statik 1s1 akis1 ozellikleri iizerindeki etkisi incelendiginde,
agirlikca %0,1 ¢ok duvarli karbon nanotiip katkisinin kompozitin (K180KNT)
ortalama kupon arkasi sicakliginda yaklasik yaklasik 4 °C’lik bir artis sagladigi tespit
edilmistir. Pirolitik karbon kapli kumaslar ile iiretilen silika-fenolik kompozitlerin
yiizeyinde, ablatif koruma mekanizmasinin aktif oldugu ilk 20 saniye boyunca olusan
silisyum karbiir tabakasi, kalinlik ekseni boyunca (z-ekseni) igceri dogru penetre
etmeye c¢alisan 1s1 akisina karsi efektif bir koruma saglayarak, K180PK kodlu
numunelerin tiim test gruplar1 arasinda en diisiik ortalama kupon arkasi sicaklik
degerine (58°C) sahip olmasina yol agmistir. Statik 1s1 akisi test sonuglarindan
ayrica, silika-fenolik kompozitlerin 80 ve 180°C’deki yalitim indeksleri tespit
edilmistir.

Cizelge 6.11 : Statik 1s1 akis1 test numunelerine ait 80 ve 180°C sicakliklardaki
yalitim indeksi degerleri.

Numune Kodu Yalitim g(;loe(l:()sl (sn/m) Yahtlm(illglgc(l)glés)i (sn/m)
K600 12691 + 1044 10527 + 666
K300 9984 + 58 10088 + 150
K180 9567 + 19 9514 + 19

K180KNT 10053 £ 79 9365 + 33
K180PK 7692 + 176 8921 + 164

Yalitim indeksi, malzemenin birim sicakliga ulagmasi i¢in gegen siirenin, birim
kalinliga orami olarak tanimlanmaktadir (ASTM, 2015d). 80 °C sicaklik i¢in en
yiiksek yalitim indeksi degerine beklenildigi lizere K600 kodlu test numunelerinde,
en diisiik yalitim indeksi degerine de K180PK kodlu test numunelerinde ulagilmistir.
Literatiirde, silika-fenolik kompozitlerin yalitim indeksinin belirlenmesine yonelik

dogrudan herhangi bir ¢alismaya rastlanmamakla birlikte farkli ablatif malzemelerin
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yalitim indeksine iliskin siirli miktarda bilgiye ulagilmistir. Bassyouni ve
arkadaslar1 (2014) tarafindan gergeklestirilen calismada agirlikca %60 oraninda
karbon igeren, karbon fenolik kompozitlerin 60 °C’deki yalitim indeksi 20000 sn/m
olarak Ol¢iilmiistiir (Bassyouni, 2014). Baska bir calismada ise yiiksek sicaklik
vulkanize silikon kaugugunun E285-08 numarali ASTM standardinda uygun olarak
gerceklestirilen analizinde, 80 ve 180 °C sicakliklardaki yalitim indeksi 6700 ve
21300 sn/m olarak belirlenmistir (Kim ve dig, 2008). Pasbakhsh ve arkadaslarinin
(2007) gerceklestirdigi bir diger calismada da agirlikca %35 silisyum dioksit tozu
iceren fenolik recinenin 380 °C sicakliktaki yalitim indeksi 3974+55 sn/m, agirlik¢a
%35 oraninda cam fiber iceren cam-fenolik kompozitin 380°C’deki yalitim indeksi

de 5160485 sn/m olarak tayin edilmistir.

6.3.4.3 Lazer flash testi sonuglar:

Farkli sistem parametreleri ile hazirlanan silika-fenolik kompozit numunelere
uygulanan lazer flash testleri ile kompozitin tabakalara dik ve paralel yonlerdeki
termal iletkenlik ve termal difiizivite degerleri tespit edilmistir. Sekil 6.27°de farkh
sistem parametreleri ile hazirlanan silika-fenolik kompozitlerin artan sicaklikla

birlikte tabakalara dik yondeki termal iletkenlik degerlerindeki degisimi verilmistir.
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Sekil 6.27 : Farkli sistem parametreleri ile tiretilen silika-fenolik kompozitlerin
tabakalara dik yondeki termal iletkenlik degerlerinin sicaklik ile degisimi.
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Oda sicakligr ile 225 °C arasinda gerceklestirilen termal iletkenlik testlerinde en
yiikksek termal iletkenlik degerlerine (0,55 — 0,65 W/mK) K180PK kodlu
numunelerde ulagilmistir. Dinamik 1s1 akis1 ve statik 1s1 akis1 testlerinde, yapisindaki
pirolitik karbon nedeniyle diger test gruplarina kiyasla diisiik bir termal iletkenlik
performansi gosteren K180PK kodlu numunelerin termal iletkenliklerinin bu denli
yiiksek ¢ikmasinin temel nedeni, diigiik test sicakligi nedeniyle kompozit yiizeyinde
koruyucu silisyum karbiir tabakasinin olusumunun ger¢eklesmemesidir. Boylece
silika kumaslardan ve kiirlenmis fenolik re¢cineden daha yiiksek termal iletkenlik (4,1
— 8,36 W/mK) (Cowlard ve Lewis, 1967) degerine sahip pirolitik karbonun silika —
fenolik kompozit yapisina girmesiyle birlikte K180PK kodlu numunelerin termal
iletkenlik degerlerinde fark edilir bir artis meydana gelmistir. Tiim deney gruplari
arasinda en kiiciik termal iletkenlik degerlerine (0,33 — 0,41 W/mK), yapisinda en
¢ok kumas kat1 bulunan K180 kodlu test numunelerinin analizinde ulagilmistir. Sekil
6.27°de gorilldigl tizere, kompozit iiretiminde kullanilan kumaslarin fiber alan
agirliginin artmasi sonucunda, kompozitlerin termal iletkenliginde kiiciik bir artis
meydana gelmektedir. En biiyiik fiber alan agirligina sahip kumaslar ile iiretilmis
K600 kodlu numunelerin dik yondeki termal iletkenligi artan test sicakligina baglh
olarak 0,38 ile 0,45 W/mK arasinda degismektedir. Silika-fenolik kompozitlerin
yapisina gerceklestirilen agirlikca %0,1 ¢ok duvarli karbon nanotilip katkisi, oda
sicakligindaki termal iletkenlik degerini yaklasik %17 oraninda arttirmistir.
Tabakalara dik yonde gerceklestirilen termal iletkenlik testlerinde, artan test sicakligi
ile birlikte deney gruplarinin tamaminin termal iletkenlik degerinde ufak bir artis
gozlemlenmistir. Farkli sistem parametreleri icin tabakalara paralel yonde
gerceklestirilen lazer flash test sonuglarina ait diyagram Sekil 6.28de verilmistir.
Kompoziti olusturan tabakalara paralel yonde gercgeklestirilen termal iletkenlik
testlerinde, tabakalara dik yonde gergeklestirilen termal iletkenlik testlerinden elde
sonuglardan daha yiiksek termal iletkenlik degerlerine ulasilmistir. Bu durumun
tabakalara paralel yonde gerceklestirilen test sirasinda kompozit ylizeyine uygulanan
11 akisinin ilerleyisinde tabakalara dik yonde gerceklestirilen testlere kiyasla daha az
tabakalar aras1 sinir bolgesiyle temas etmesinden kaynaklanmaktadir. Paralel yonde
gerceklestirilen testlerde, tabakalara dik yonde gergeklestirilen termal iletkenlik
testlerine benzer sekilde en yiiksek termal iletkenlik degerlerine K180PK kodlu
numunelerde ulasilmistir (0,61 — 0,68 W/mK). Farkli fiber alan agirligina sahip

kumaslar ile iiretilen kompozitlerden, en diisiik termal iletkenlik degerine yine K180

141



@ K600

0,8 —m— K300
’ A K180
—A— K180KN
A K180PK
7
0, R &
Q T A A -
E 06- &
s
= 0,57
C
)
5
@
= 0,44
®©
£
)
= 0,3
0,2 : . . : ; . T . : . .
0 50 100 150 200 250

Sicaklik (°C)

Sekil 6.28 : Farkli sistem parametreleri ile tiretilen silika-fenolik kompozitlerin
tabakalara paralel yondeki termal iletkenlik degerlerinin sicaklikla degisimi.

kodlu test grubunda (0,39 — 0,53 W/mK) ulasilmis olsa da, K180 kodlu test
numuneleri ile K300 (0,43 — 0,53 W/mK) ve K600 kodlu (0,45 — 0,56 W/mK) test
numuneleri arasinda belirgin bir termal iletkenlik farki gézlemlenmemistir. Silika-
fenolik kompozitlerin yapisina gerceklestirilen agirlikca %0,1°lik karbon nanotiip
ilavesi ile kompozitlerin oda sicakligindaki ortalama termal iletkenligi %18 oraninda
artmistir. Test sicakliginin yiikseltimesi ile birlikte tabakalara paralel termal
iletkenlik testine tabi tutulan tiim numunelerin termal iletkenlik degerleri ufak bir

artis gostermistir.

Literatiirde silika-fenolik kompozitlerin termal iletkenliklerinin belirlenmesine
yonelik kapsamli ¢aligmalar yer almaktadir. Kim ve arkadaslarinin (1999)
gerceklestirdigi bir calismada, agirlikga %58,7 silika fiber icerigi olan 1,79 g/cm3
yogunlugundaki kompozitlerin, 20 ile 120 °C sicakliklar1 arasinda tabakalara dik ve
paralel yondeki termal iletkenligi ol¢iilmiistiir. Artan sicaklikla birlikte silika-fenolik
kompozitlerin tabakalara dik yondeki termal iletkenligi 0,51 W/mK’den 0,7
W/mK’ye, tabakalara dik yondeki termal iletkenligi de 0,6 W/mK’den 0,8 W/mK’ye
yiikselmistir. Motram ve Taylor (1987) tarafindan bir diger kapsami1 ¢alismada, tek
yonlii ve Ui eksenli kumaslardan iiretilmis silika fenolik kompozitlerin sicaklikla
birlikte termal iletkenlik degerlerindeki degisimini belirlenmistir. 100 ile 400 °C

arasinda gergeklestirilen termal iletkenlik testlerinin sonucunda, tek yonlii
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kumaslardan {iretilmis silika-fenolik kompozitlerin kumas yoniine dik termal
iletkenlikleri 0,62 ile 0,8 W/mK, kumas yoniine paralel termal iletkenliklerinin de
0,41 ile 0,47 W/mK arasinda degistigi tespit edilmistir. Fiber hacim oran1 0,5 olan, 3
boyutlu kumastan tiretilmis silika-fenolik kompozitlerin tabakala yoniinde (kalinlik

ekseni boyunca) termal iletkenligi ise 0,6 W/mK olarak verilmistir.

Farkli sistem parametreleri ile tiretilen silika-fenolik kompozitlerin, artan sicaklikla
birlikte kompoziti olusturan tabakalara dik yonde Olgiilen termal diffiizivite
degerlerinde meydana gelen degisim Sekil 6.29°da goriilmektedir. Tabakalara dik
yonde gergeklestirilen testlerde, en yiliksek termal difiizivite degerine, termal
iletkenlik sonuglarindan beklenildigi lizere K180PK kodlu numunelerde (0,38 — 0,33
mz/sn) ulagtimistir. K180PK kodlu tiretim grubu disindan kalan tiim test gruplarinin
termal difiizivite degerleri birbirine olduk¢a yakin olarak Ol¢iilmiistiir. Artan test
sicakligr ile birlikte silika-fenolik kompozitlerin termal difiizivite degerlerinde ufak
bir diisiis meydana gelmistir. Kompoziti olusturan tabakalara paralel yonde
gerceklestirilen termal difiizivite tayinine yonelik testlerden elde edilen sonuglar

Sekil 6.30°da verilmistir.
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Sekil 6.29 : Farkl: sistem parametreleri ile tiretilen silika-fenolik kompozitlerin
tabakalara dik yondeki termal diffiizivite degerlerinin sicaklikla degisimi.
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Sekil 6.30 : Farkli sistem parametreleri ile tiretilen silika-fenolik kompozitlerin
tabakalara paralel yondeki termal diffiizivite degerlerinin sicaklik ile degisimi.

Sekil 6.30’da goriildiigii lizere, tabakalara paralel yonde gerceklestirilen termal
difiizivite testlerinde, tabaka yoniline dik gerceklestirilen termal diflizive testlerine
kiyasla belirgin bir degisim meydana gelmemistir. En yiiksek difiizivite degerlerine
yine K180PK kodlu numunelerde (0,41 — 0,36 m%sn) ulasilmistir. Test sicakligmimn
artmasi ile birlikte, tiim kompozit numunelerin termal diflizivite degerlerinde kiigiik

bir diisiis meydana gelmistir.

6.3.4.4 Dilatometrik analiz sonuclari

Farkli fiber alan agirligina sahip kumaslardan tretilmis K180, K300, K600 kodlu
silika-fenolik kompozit test numuneleri ile kati fenolik regineye ait dilatometrik
analiz sonuglart Sekil 6.31°de verilmistir. Dilatometrik analizde, K600 kodlu
numunenin ¢ozgli yoniindeki termal genlesmesi K600C ve atki yoniindeki termal
genlesmesi de K600A kodu ile gosterilmigtir. Sekil 6.31°de goriildiigii lizere, termal
genlesme analizleri sonucunda kiirlenmis kati fenolik reginede (a) artan sicaklikla
birlikte termal genlesme gergeklesirken, farkli fiber alan yogunluguna sahip
kumaglar ile iiretilen kompozitlerin tamaminda g¢ekilme olusumu goézlemlenmistir.

Deneysel c¢aligmalarda tanimlandigi iizere, kati fenolik reginenin tretimi, 75 ile
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Sekil 6.31 : Fiber alan agirlig1 ve yonlenmenin silika-fenolik kompozitlerin termal
genlesme 6zelligi lizerindeki etkisi a) kiirlenmis fenolik recine, b) K600C, ¢) K300,
d) K600A, e) K180.

165°C arasinda, 10°C/giin gibi olduk¢a yavas 1sitma hiziyla ilerleyen bir 1sil islem
takvimi neticesinde gerceklestirilmistir. Bu 1s1l islemler sonunda, yapisinda
kiirlenmemis kalintt regine fazi bulunmayan kati fenolik regine plakalardan
hazirlanan termal genlesme numunesinin oda sicakligi ile 250 °C arasinda
gerceklestirilen dilatometrik analizinde, artan sicaklikla birlikte numune boyunda
%1’lik bir artis meydana geldigi tespit edilmistir (Sekil 6.31). Takviye malzemesi
olarak farkli fiber alan agriliklarina sahip yiiksek silikali kumasglarin kullanildig
silika-fenolik kompozitlerin termal genlesme analizleri sonucunda kompozit
numunelerin boylarinda %1’e varan oranlarda ¢ekilmelerin meydana geldigi tespit
edilmistir. Kompozit malzemelerin termal genlesme davranigi, fiber hacim
fraksiyonu, bosluk miktari, fiber yonlenmeleri, istiflenme sirasi, kiirleme sartlar1 ve
kompoziti olusturan bilesenlerin visko elastik 6zellikleri gibi farkli parametrelere
baglhidir (Johson ve dig, 1981). Orgii dokumalarin kompozit iiretiminde kullanilmasi
ile birlikte mevcut parametrelere, ¢ozgii/atki yonlerindeki iplik sayilarindan, iplik
yonlenmelerine, ipliklerin biikiimlerine kadar ilave parametreler eklenmektedir
(Ganesh ve Naik, 1994; Karami ve dig, 2008; Shrotriya ve Sottos, 2005; Barnes ve
dig, 1991). Yiiksek silikali fiberlerin iiretim prosesine bagli olarak bosluklu bir
yiizeye sahip olmasi, artan sicaklikla birlikte fiber yapisinda yaklasik %8’lere varan

miktarlarda ¢ekilmelerin olugsmasma yol agmaktadir. Boyutsal kararliligin kritik
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oldugu uygulamalar agisindan biiylik bir problem teskil etmekle olan bu ¢ekilmelerin
Online gegmek amaciyla silika fiberlere, 1000°C sicaklikta ilave bir 1sil iglem
uygulanarak, fiber yapisindaki c¢ekilme miktarinin %1 seviyesine indirilmesi
saglanmaktadir (Khazanov ve dig, 1995). Literatiirdeki bu veriler 1s18inda, Sekil
6.31°deki sonuglar incelendiginde, farkli fiber alan agirligana sahip kumaslar ile
tiretilmis tim kompozit numunelerin boyutsal kararliliklarinin, kullanim alanlar1 olan
havacilik ve uzay endiistrisi i¢in belirlenmis olan simirlarin igerisinde oldugu ve
kompozitlerdeki ¢ekilme miktarlarinin yapidaki yiiksek silikali iplik sayist ve iplik

PR

capina bagl olarak %0,05 ile %1 arasinda degistigi goriilmektedir.

Kompozit yapisina gergeklestirilen karbon nanotiip ve pirolitik karbon katkisinin

silika-fenolik kompozitlerin termal genlesme 6zelligi tizerindeki etkisi Sekil 6.32’de

goriilmektedir.
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Sekil 6.32 : Pirolitik karbonun ve ¢ok duvarli karbon nanotiip ilavesinin silika-
fenolik kompozitlerin termal genlesme 6zelligi tizerindeki etkisi a) K180P, b)
K180KNT, c) K180.

Sekil 6.32a’da goriildiigii lizere, yapisinda agirlikca %13,6 oraninda yiiksek termal
genlesme Katsayisina sahip (0-1000 °C arasinda 2,2-3,2 10°%/°C) (Cowlard ve Lewis,
1967) pirolitik karbonun silika-fenolik kompozit yapisina girmesiyle birlikte,
kiirlenmemis re¢ine fazindan kaynakli ¢ekilmenin etkisi bertaraf edilmis ve 0 —
250°C arasinda K180PK kodlu numunelerin boylarinda belirgin bir uzama veya

cekilmeye meydana gelmemistir. Yapisinda agirlikca %0,1 oraninda ¢ok duvarli
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karbon nanotiip katkis1 bulunan K180KNT kodlu test numunelerinin termal genlesme
ozelliklerinde (Sekil 6.32b), ayni sartlarda nanotiip katkisiz olarak iiretilen K180
kodlu silika-fenolik kompozitlere (Sekil 6.32c) kiyasla yine belirgin bir fark
gozlemlenmemistir. Termal genlesme testinin sonunda her iki deney grubunun

boylarinda da %1 ’lik bir ¢ekilme olustugu tespit edilmistir.

Literatiirde silika-fenolik kompozitlerin termal genlesmesi ile ilgili sadece bir adet
kapsamli ¢alismaya rastlanmistir. Monttram ve arkadaslar1 taradindan 1992 yilinda
gergeklestirilen calismada, SC1008 tiirii fenolik regine ile %64 fiber hacim oranina
sahip tek yonlii silika-fenolik kompozitlerin 25 — 200 °C arasindaki termal genlesme
davraniglart incelenmistir. 0,5 °C/dk.’lik 1sitma hiziyla gergeklestirilen analizlerde,
artan sicaklikla birlikte fenolik reginede % 0,8, tek yonlii silika-fenolik kompozitte
de fiber dogrultusunda %0,16 oraninda uzamanin gergeklestigi belirlenmistir. Tek
yonlii  pekistirici (UD) ile elde edilen bu sonucun deneysel ¢alismalarda
kullandigimiz 6rgii tipi kompozitlerden elde edilen termal genlesme testi sonuglari

ile farklilik gostermesi beklenilen bir sonugtur.
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7. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

“Silika-Fenolik Kompozitlerin Uretimi ve Karakterizasyonu” isimli bu doktora
caligmasinda temel olarak, basinghi kaliplama teknigi ile iiretilen kompozitlerin
optimum iretim kosullarmin belirlenmesi ve belirlenen bu kosullarda iiretilen
kompozitlerin  fiziksel, mekaniksel ve termal Ozelliklerinin incelenmesi
amaclanmistir. Bu amag¢ dogrultusunda elde edilen genel sonuglar, yapiyr olusturan
bilesenlerin incelenmesi, tliretim parametreleri ve sistem parametreleri olmak iizere

ic temel baslik altinda asagida 6zetlenmistir.
1- Kompozitin yap1 bilesenlerinin incelenmesine yonelik sonuglar sunlardir:

1.1- Matris malzemesi olarak kullanilan fenolik re¢inenin DTA/TG analizlerinden,
reginedeki ¢oziicl ile kiirleme reaksiyonlart sirasinda ortaya ¢ikan su buharinin, oda
sicakligi ile 200°C arasinda hizli bir sekilde uzaklastigi, 200 — 400°C arasinda
recinenin yapisinda belirgin bir agirlik kaybi olmadigi, 400 ile 1000°C araliginda
toplam agirlik kaybinin yaklasik %60’a ulastigi belirlenmistir. DTA diyagraminda
125°C’de ortaya ¢ikan endotermik 1s1l etkinin reginedeki ¢oziiclinlin uzaklagmasini
temsil ettigi anlasilmaktadir. TG diyagraminda yaklagik 200 ile 400°C arasinda
belirgin bir agirlik kaybinin goriilmemesi, recinenin kiirlenmesinin yaklasik
175°C’°de tamamlandigin1 gostermekle birlikte 400°C {izerindeki sicakliklarda ise 1s1l
kararliligimi kaybederek ayristigi anlagilmistir. Regineye 25 — 165°C arasinda
uygulanan 1s1l islem siirecinde c¢oziicii ve polimerizasyon yan iriinii olan su
buharinin yapidan uzaklagsmasi sirasinda reginede kopilirmeler ve bosluklar
olusmaktadir. Bu nedenle kompozitlerde bosluk seklindeki yap1 hatalarinin
onlenebilmesi i¢in kiirleme siirecinden dnce bir jellesme 151l isleminin gerekli oldugu
anlasilmis ve 125°C’de jellestirme isleminin uygun oldugu belirlenmistir. 10°C/giin

3 olarak

isitma hizi ile 165°C’de kiirlenen reginenin yogunlugu 1,274 g/cm
Sl¢iilmiistiir. Bu deger, tiretici firmanmn vermis oldugu 1,2759 g/em®lik yogunluk
degeri ile uyumludur. Ayni kosullarda kiirlenen recinenin ortalama basma
mukavemeti 225 MPa, egme mukavemeti 181 MPa, egme modiilii 5,14 GPa ve

sertligi (Shore D) 90,2’dir. Kiirlenmis rec¢inenin termal iletkenligi, 25°C’de 0,3
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W/m°C iken 225°C’de 0,38 W/m°C’ye ¢ikmakta, termal difiizivitesi ise 1,66 x 10

m?/sn’den 1,47 x 10 m¥sn’ye diismektedir.

1.2- Pekistirici dokumalarin XRD ve DTA/TG analizlerinden tamamen amorf yapida
olduklar1 ve 1000°C’ye kadar yapilan 1sitma sirasinda DTA diyagramlarinda
herhangi bir 1sil etkinin mevcut olmadigi anlasilmistir. Deneysel ¢alismalarda
kullanilan ii¢ tip dokumanin yogunluklar1 birbirine olduk¢a yakin olup, KA180P,
KA300P ve KA60OP kodlu kumaslarin ortalama yogunluklar1 sirasiyla 2,088, 2,112,
2,139 g/lcm?® olarak $lgiilmiistiir.

1.3- Ureticiden temin edilen ve 10 mV’luk yiizey yiikiine sahip olan ¢ok duvarli
karbon nanotiiplere uygulanan fonksiyonellestirme islemi ile nanotliplerin ¢ozelti
icerisinde homojen bir dagilim gostermesi i¢in gereksinilen zeta potansiyel degerine

(40 mV) ulasilmustir.

2- Baglica liretim parametreleri olan kiirleme sicakligi, kiirleme siiresi, kaliplama
basinci ve vakum uygulamasinin kompozitlerin fiziksel ve mekaniksel 6zellikleri

tizerindeki etkilerini belirleyen genel sonuclar sunlardir:

2.1- Kiirleme islemi i¢in 165°C’de 1 saatlik siirenin uygun oldugu belirlenmistir.
Yogunluk, porozite ve mekaniksel dzellikler, 165°C’den daha yiiksek sicaklik ve 1
saatten daha uzun kiirleme siirelerinde farkedilir bir degisim gostermemektedir. Bu
kiirleme kosullarinda 8 — 150 barlik basinglarda kompozit 6zelliklerinde degisim
meydana gelmemekte ancak basincin 400 bara yiikseltilmesi durumunda
kompozitlerin ¢ekme, basma ve egme Ozelliklerinde artis meydana gelirken, sertlik
degerlerinde farkedilir bir degisim olmamaktadir. 165°C’de 400 barlik basing altinda
1 saat siireyle kiirlenen numunelerin ortalama fiber hacim orami yaklasik %47,
yogunlugu 1,64 g/cm3, porozitesi ise % 1,28°dir. Bosluk miktarlarinda 165°C’ye
kadar bir diisme meydana gelmekte, bunun {izerindeki sicakliklarda Oonemli bir
degisim gozlenmemektedir. 165°C’de 400 barlik basing altinda 1 saat siireyle
kiirlenen numunelerin ortalama ¢ekme mukavemeti 175,6 MPa, ¢cekme modiilii 14,63
MPa, egme mukavemeti 276,5 MPa, egme modiili 14,25 GPa, basma mukavemeti
244 MPa, sertligi de 90,4 (Shore D) olarak belirlenmistir. Basincin etkisine yonelik
elde edilen bu sonuglar farkli kaliplama tekniklerinin kullanilmasi durumunda

kompozit 6zelliklerinin 6ngoriilmesi agisindan pratik bir oneme sahiptir.
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2.2- Sicak presleme sirasinda vakum uygulamasi ve kiirlenmis kompozitlere ilave bir
post kiirleme isleminin uygulanmasi, kompozit 6zelliklerinde bir degisim meydana

getirmemektedir.
3- Sistem parametreleri ile ilgili genel sonuglar sunlardir.

3.1- Fiber alan agirliklar1 ve c¢ekme mukavemetleri bilinen i¢ yiiksek silikali
dokumadan hazirlanan kompozitlerde en yiiksek ¢ekme, egme ve basma mukavemet
degerlerini KA60OP kodlu dokumadan iiretilmis olan kompozitler géstermektedir.
Elde edilen sonuglar, dokumalarin mukavemet degerleri ile bu dokumalarin
kullanildig1 kompozitlerin dlciilen mukavemet degerleri ile paralellik gostermektedir.
Orgii tipi ve bu orgiilerin kompozitteki tabaka sayilari, kompozitlerin kupon arkasi
sicakliklarimi farkedilir derecede degistirirken, erozyon hizi ve yalitim indeksi

uzerinde etkili olmamaktadir.

3.2- Istiflenme sirasinin  kompozitin mekaniksel ozellikleri {izerindeki etkisini
belirlemek amaciyla KA300P kodlu dokumasindan iiretilen kompozitlerin test
sonuclari, en yiiksek mukavemetin gerilme yoniindeki iplik sayisinin en yiiksek
oldugu [(0,90)]11s yonlenmeli plakalarda ortaya ¢iktigini gostermistir. Cozgii ve atki
yoniindeki iplik sayisinin dnemli farklilik gosterdigi KA60OP kodlu dokumadan
hazirlanan kompozitlerde, en yiiksek mukavemet ve modiil degerleri benzer sekilde

gerilme yoniinde en ¢ok iplik sayist olan ¢ozgii yoniinde goriilmektedir.

3.3- Karbon nanotiip ve pirolitik karbonun mekaniksel ve 1s1l 6zellikleri tizerindeki
etkilerini belirlemek amaciyla elde edilen deney sonuglarinda agirlikga 90,1
oraninda ¢ok duvarli karbon nanotiip ilavesi, kompozitlerin ¢ekme mukavemetini
%17, egme ve basma mukavemetini ise yaklasik %5 oraninda arttirmakta, sertlikte
ise farkedilir bir degisim meydana getirmemektedir. Karbon nanotiip ilavesi,
kompozitlerin ablatif 6zellikleri iizerinde kayda deger bir etkiye sahip olmamakla
birlikte kompozitlerin tabakalara paralel yondeki termal iletkenligini %18, dik
yondeki iletkenligini ise %17 oraninda arttirmaktadir. Karbon nanotiip katkisi,
kompozitlerin termal genlesme Ozelliginde herhangi bir degisime neden

olmamaktadir.

3.4- Agirlikga yaklasik %13 oraninda yapiya giren pirolitik karbon, yapida porozite
artisina neden olmakta, tiim mekaniksel 6zellikleri olumsuz yonde etkilemekte, buna

karsilik ablatif ozelliklerde ise 6nemli derecede bir artis saglamaktadir. Pirolitik
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karbon, kompozitin dik ve paralel yonlerdeki termal iletkenligi arttirmaktadir.
Pirolitik karbonun diger onemli bir etkisi ise 25 — 250°C sicaklik araliginda,

kompozitin termal genlesme katsayisinin hemen hemen sabit olmasidir.

4- Bu doktora caligsmasi, silika-fenolik kompozitlerin iiretim ve sistem parametreleri
lizerine gercgeklestirilmis en kapsamli sistematik caligmalardan biridir. Doktora
caligmasindan elde edilen veriler 1s18inda, gelecekte silika-fenolik kompozitlerin
gelistirilmesine  yonelik  gerceklestirilecek ¢alismalar i¢in  Oneriler asagida

belirtilmistir.

4.1- Doktora ¢aligmasi kapsaminda iiretilen ablatif kompozitin yogunluk degerleri,
1,5 ile 1,651 g/cm® arasinda degismektedir. Deneysel calismalar neticesinde
gelistirilen silika-fenolik kompozitlerin termal ve mekaniksel performanslari arzu
edilen seviyeler de olsa da, yogunluk degerlerinin oldukca yiiksek olmasi, pratikte
agirligin 6nemli olmadig1 birkag uygulama disinda bu kompozitlerin kullanimini
engellemektedir. Bu sebeple bundan sonraki ¢aligmalarda, kompozit yogunlugunu 1
glem® altina diismesini saglayacak mikrokiire, balpetegi gibi farkli kompozit

tasarimlarina yonelik deneysel ¢alismalarin yapilmasi yararli olacaktir.

4.2- Doktora ¢aligmasi kapsaminda {retimi gergeklestirilen silika-fenolik
kompozitleri olusturan bilesenlerin tamami yurt disindan temin edilmistir. Kritik
uygulamalarda kullanilan bu kompozitlerin iiretiminde disa bagimliligin ortadan
kaldirilmas1 amaciyla kompozit bilesenleri olan fenolik regine ile yiiksek silikall
kumaslarin  milli kaynaklar kullanilarak, yerli tretimine yonelik akademik
caligmalarin gerceklestirilmesi, stratejik ve miihendislik anlamda biiyiilk 6nem arz

etmektedir.

152



KAYNAKLAR

Ablation Materials. (t.y.). Erisim:16 Haziran 2016,
http://contrails.iit.edu/DigitalCollection/1961/ASDTR61-322article49.
pdf

Akovali, G. ve Kaynak, C. (2001). Chapter 2: Constituent materials. In G. Akovali
(Ed.), Handbook of Composite Fabrication (Sf. 21 — 50). Shrewbury :
Rapra Technology Limited.

Altekin, A. (2001). Multi-level technique for stiffness and strength calculations of
woven fabric composite plate and shell structures. (Yiiksek Lisans
tezi). American Navy, Naval Postgraduate School, California.

Amerikan Teknoloji Belirleme Ofisi. (1988). Advanced Materials by Design
(Rapor No: PB88-243548). Washington: Amerikan Teknoloji
Belirleme Ofisi.

Amo, S., Hanawa, A., Nunoe, J., Shimizu, H., Yano M. (2010). Japan Patent No.
JP2010111758A. Tokyo: Japan Patent and Trademark Office.

Apelian, D. (2007). Looking beyond the last 50 years: The future of materials
science and engineering, Journal of the Minerals Metals and
Materials Society, 59 (2), 65-73.

Apollo 11 Lunar Surface Journal. (1995). Erisim tarihi: 22 Haziran 2016.
http://lwww.hq.nasa.gov/office/pao/History/alsj/all/ap11-S69-32370H
R.jpg

Application of Ablative Composites to Nozzles for Reusable Solid Rocket

Motors. (1999). Erisim: 22 Haziran 2016,
http://1lis.nasa.gov/lesson/672

Ashby, M. F. (2005). The design process. In M. F. Ashby (Ed.), Materials Selection
in Mechanical Design (3. siiriim) (Sf. 11-25). Oxford : Butterworth-
Heinemann- Elsevier.

ASTM (2009) Standard Test Methods for Void Content of Reinforced Plastics
(ASTM D2734-09). Erisim
http://0-compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/D2734.26
925.pdf

ASTM (2011). Standard Test Method for Linear Thermal Expansion of Solid
Materials With a Push Rod Dilatometer (ASTM E228-11). Erisim
http://0-compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/E228.245
76.pdf

ASTM (2012).Standard Test Method for Gel Time of Carbon Fiber-Epoxy Prepreg
(ASTM D3532/D3532M-12). Erisim
http://0-compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/D3532D3
532M.26065.pdf

153



ASTM (2013a) Standard Test Methods for Density and Specific Gravity (Relative
Density) of Plastics by Displacement. (ASTM D792-13). Erisim
http://0-compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/D792.
20563.pdf

ASTM (2013b) Standard Test Method for Thermal Diffusivity by the Flash Method
(ASTM E1461-13). Erisim
http://0-compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/E1461.802
1.pdf

ASTM (2014a) Standard Test Method for Tensile Properties of Polymer Matrix
Composite Materials (ASTM D3039-M-14). Erisim
http://0-compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/D3039
D3039M.27518.pdf

ASTM (2014b) Standard Test Method for Compressive Properties of Polymer
Matrix Composite Materials Using a Combined Loading Compression
(CLC) Test Fixture (ASTM D6641-6641M-14). Erisim
http://0-compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/D6641D6
641M.10641.pdf

ASTM (2015a) Standard Test Methods for Flexural Properties of Unreinforced and
Reinforced Plastics and Electrical Insulating Materials (ASTM
D790-15). Erisim
http://0-compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/D790.33
742.pdf

ASTM (2015b) Standard Test Method for Compressive Properties of Rigid Plastics
(ASTM D695-15). Erisim
http://0-
compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/D695.27789.pdf

ASTM (2015c) Standard Test Method for Rubber Property — Durometer Hardness
(ASTM D2240-15). Erisim
http://0-compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/D2240.28
224 pdf

ASTM (2015d) Standard Test Method for Oxyacetylene Ablation Testing of
Thermal Insulation Materials (ASTM D285-08). Erisim
http://0-compass.astm.org.divit.library.itu.edu.tr/download/E285.275
79.pdf

Avrupa Uzay Ajansi. (1998). Atmospheric Re-entry Demonstrator (Rapor No.
BR138). Fransa: Avrupa Uzay Ajansi.

Bacarezza, O., Wen, P., Aliabadi, M. H. (2015). Micromechanical modelling of
textile composites. In M. H. Aliabadi (Ed.), Woven Composites (Sf. 1-
68). Londra : Imperial College Press.

Baker, A. A. ve Leong, K. H. (2004). Fibers for polymer matrix composites. In A.
A. Baker, S. Dutton, D. Kelly (Ed.), Composite Materials for Aircraft
Structures (2. Siirim) (Sf. 55-80).Virginia : American Institute of
Aeronautics and Astronautics Inc.

154



Baker, A. A., Paton, R., Kruckenburg, T., Falzon, P., Crouch, 1., .... Hillier,
W.(2004). Component form and manufacture. In A. A. Baker, S.
Dutton, D. Kelly (Ed.), Composite Materials for Aircraft Structures
(2. Stirtim) (Sf. 113-169).Virginia : American Institute of Aeronautics
and Astronautics Inc.

Bal, S. ve Samal, S. S. (2005). Carbon nanotube reinforced polymer composites — A
state of art, Bulletin Materials Science, 30 (4), 379-386.

Balasubramanian, M. (2014). Composite materials and processing. Boca Raton,
FL.:CRC Press.

Bapanapalli, S. K. (2007). Design of an integral thermal protection system for
future space vehicles. (Doktora Tezi). University of Florida, Graduate
School of Florida, Florida.

Barbero, E. J. (2010). Introduction to Composite Materials Design. New York,
USA: CRC press.

Barnes, J. A., Simms, 1. J., Farrow, G. J., Jackson, D., Wostenholm, G., &
Yates, B. (1991). Thermal expansion characteristics of PEEK
composites. Journal of materials science, 26(8), 2259-2271.

Bascom, W. D., & Drzal, L. T. (1987). The surface properties of carbon fibers and
their adhesion to organic polymers (Rapor No. NAS1-17918).
Washington D.C.: NASA Langley Research Center.

Bassyouni, M., Igbal, N., Igbal, S. S., Abdel-Hamid, S. S., Abdel-Aziz, M. H.,
Javaid, U., & Khan, M. B. (2014). Ablation and thermo-mechanical
investigation of short carbon fiber impregnated elastomeric ablatives
for ultrahigh temperature applications. Polymer Degradation and
Stability, 110, 195-202.

Bauer, C., Garbers, N., & Sippel, M. (2013). The SpaceLiner 7—Vehicle and
Rescue Capsule. 29" International Symposium on Space Technology
and Science Proceedings. Nagoja-Aichi, Japan: Japan Aerospace
Exploration Agency (JAXA).

Biron, M. (2013). Thermoplastics and thermoplastic composites. Kidlington,
OX.:Elsevier.

Boey, F., Y., C., & Lye, S., W. (1990). Effects of vacuum and pressure in an
autoclave curing process for a thermosetting fibre reinforced
composites. Journal of Materials Process Technology, 23 (2), 121-
131.

Brecheisen, A., & Ehresman, C. (1971). Application of ablation to a high chamber
pressure rocket engine (Rapor No. NASA CR-120798). Indiana:
Purdue Universitesi Jet Propulsiyon Merkezi.

Brandt Goldsworthy: Composites Visionary, (2003). Alindigi tarih: 09 Kasim
2014, Erisim adresi
http://www.compositesworld.com/articles/brandt-goldsworthy-compo
sites-visionary.

Braun, Robert D. (2008). Flight Mechanics: Hypersonic Educational Initiative
Lecture Notes. Hampton, VA: National Institute of Aerospace.

155



Burrell, B. W., Crowley, D. P., DeSesa, M. A., & lhnat, M. E. (1969). The post-
test analysis of ablative materials (Rapor No. AVSSD-0090-69-RR).
Wilmington, Ma: AVCO Space Systems Division.

Campbell, F. C. (2010). Structural Composite Materials. Ohio, OH: ASM
International.

Carnahan, R. D. (1968). Mechanical testing of silica-phenolic composites at
elevated temperatures (Rapor No. SAMSO-TR-68-450). Los Angeles,
California : Space and Missile Systems Organization Air Force
Systems Command Los Angeles Air Force Station Raporu.

Cassell, A. M., Beck, R. A., Arnold, J. O., Hwang, H., Wright, M. J., Szalai, C.
E., .. & Poteet, C. C. (2010, June). Development of thermal
protection materials for future Mars entry, descent and landing
systems. AIAA/ASME Joint Thermophysics and Heat Transfer
Conference. Chicago, USA.

Chang, M. S. (2010). An investigation on the dynamic behavior and thermal
properties of MWCNTSs/FRP laminate composites. Journal of
Reinforced Plastics and Composites, 29(24), 3593-3599.

Chawla, K. K. (2003). Ceramic Matrix Composites. New York, NY: Springer
Science&Business Media, LLC.

Chawla, N. ve Chawla, K. K. (2013). Metal Matrix Composites. New York, NY:
Springer.

Ching, A., & Welsh, Jr, W. E. (1968). Strength and stress-strain properties of
rapidly heated laminated ablative materials. AIAA Journal, 6(12),
2312-2315.

Chung, D. D. L. (2010). Composite materials: Science and applications. Londra,
UK: Springer-Verlag.

Cilley, E., Roylance, D., & Schneider, N. (1974). Methods of fiber and void
measurement in graphite/epoxy composites. Composite Materials:
Testing and Design (Third Conference). Williamsburg, Va., USA:
ASTM International.

Cagliostro, D. E., Goldstein, H., & Parker, J. A. (1972). Silica reinforcement and
char reactions in the Apollo heat shield. Journal of Spacecraft and
Rockets, 9(5), 346-350.

Cole, A., & Parker, L. (1949). U.S. Patent No. 2,491,761. Washington, DC: U.S.
Patent and Trademark Office.

Coupe, D. (2011) Structures for Reinforcements in Composites. In P. Boisse (Ed.),
Composite reinforcements for optimum performance (Sf. 87 — 115).
Cambridge, UK: Elsevier.

Cowlard, F. C., & Lewis, J. C. (1967). Vitreous carbon—a new form of
carbon.Journal of Materials Science, 2(6), 507-512.

Cox, B. N., & Flanagan, G. (1997). Handbook of analytical methods for textile
composites (Rapor No: NAS1-19243). Hampton, Virginia: NASA
Langley Research Center.

156



Cuevas, S. (2012). Fiber Materials and Technology. Darya Ganj, Delhi: Library
Press.

Curry, D. M. (2004). Transformational systems concepts and technologies for future
space missions: TPS ablator technologies for interplanetary
spacecraft [PowerPoint slides].

Erisim: http://ntrs.nasa.gov/archive/nasa/casi.ntrs.nasa.gov/201000425
93.pdf

Dec, J. A, & Braun, R. D. (2006). An approximate ablative thermal protection
system sizing tool for entry system design. Proceedings of the 44th
AIAA Aerospace Sciences Meeting and Exhibit. Reno, Nevada: USA.

Durite™ Resin SC-1008. (2016). Erisim: 30 Haziran 2016,
http://www.hexion.com/Products/TechnicalDataSheet.aspx?id=30727

Economy, J. & Parker, Z.(2012). Historical perspectives of phenolic resins. In E. T.
Strom, S. C. Rasmussen (Eds.), 100+ Years of Plastics. Leo
Baekeland and Beyond (pp. 83-98). Washington: American Chemical
Society.

Eder, D. (2010). Carbon nanotube-inorganic hybrids, Chemical Reviews, 110, 1348-
1385.

Embry-Riddle Aeronautical University, College of Aviation, Department of
Applied Aviation Sciences. (t.y.) Orbiter passive thermal protection
system [Powerpoint slides].

Retrieved from http://pages.erau.edu/~ericksol/courses/sp210/tps.ppt

Engineers refine thermal protection system for Orion’s next mission. (2015).
Erisim: 06 Haziran 2016,
http://www.nasa.gov/feature/engineers-refine-thermal-protection-syste
m-for-orion-s-next-mission

Farmer, R. W. (1974). Extended heating ablation of carbon phenolic and silica
phenolic (Rapor No. AFML-TR-74-45). Ohio: Air Force Materials
Laboratory.

Fernlund, G. & Poursartip, A. (2015, 2 Ocak). Getting part dimensions right in
composites molding. Composite World Magazine, Erisim Adresi:
http://www.compositesworld.com/articles/getting-part-dimensions-
right-in-composites-molding

First 3D woven composite for NASA thermal protection systems. (2016). Erisim:
06 Haziran 2016,

http://www.nasa.gov/feature/first-3d-woven-composite-for-nasa-therm
al-protection-systems

Ganesh, V. K., & Naik, N. K. (1994). Thermal expansion coefficients of plain-
weave fabric laminates. Composites science and technology, 51(3),
387-408.

Gao, C., Guo, Z., Liu, J. H. ve Huang, X. J. (2012). The new age of carbon
nanotubes:an uptaded review for functionalized carbon in
electrochemical sensors, Nanoscale, 4, 1948-1963.

157


http://www.erau.edu/

Gardiner, G. (2014). SAMPE Europe highlights: Composites face challenges in
next commercial airframes. Alindigi tarih: 07 Ekim 2015, Erisim
adresi
http://www.compositesworld.com/blog/post/sampe-europe-highlights-
composites-face-challenges-in-next-commercial-airframes

Gay, D. (2015). Composites materials design and applications. Boca Raton,
FL:CRC Press.

Gernaat, C., R. (2008) Correlation between rheological and mechanical properties
in a low temperature cure prepreg composite. (Yiiksek lisans tezi).
Wichita State University, Department of Mechanical Engineering,
Kansas.

Glass, D. E., (2008). Ceramic matrix composite (CMC) thermal protection systems
(TPS) and hot structures for hypersonic vehicles, 15th AIAA space
planes and hypersonic systems and technologies conference, Dayton,
Ohio, USA, 28 Nisan -1 Mayis.

Goodson, K. E., & Flik, M. 1. (1994). Solid layer thermal-conductivity
measurement techniques. Applied Mechanics Reviews, 47(3), 101-112.

Goursat, P. ve Foucaud, S. (2007). Non-Oxide Ceramics. In. P. Boch, J.C.Niepce
(Eds.). Ceramic Materials: Process, Parameters and Applciations
(pp.231-260). London: ISTE Ltd.

Greenhalgh, E. (2009). Failure Analysis and Fractography of Polymer Composites.
Cambridge, UK: Elsevier.

Greenhalgh, E. S., & Hiley, M. J. (2008). Fractography of polymer composites:
current status and future issues. 13th European conference on
composite materials. Stockholm, Sweden: Royal Institute of
Technology.

Gregori, M. L., Pardini, L. C., Petraconi Filho, G., Barros, E. D. A., & Costa, S.
F. (2007). Ablation and Mechanical Properties of Quartz Phenolic
Composites, 19th International Congress of Mechanical Engineering,
COBEM-2007, Brezilya: Kasin 5-9.

Gu, H. (2006). Tensile and bending behaviours of laminates with various fabric
orientations. Materials & design, 27(10), 1086-1089.

Guthrie, J. D., Battat, B., & Severin, B. K. (2000). Thermal protection systems for
space vehicles. Material ease AMPTIAC, 11.

Gutiérrez, E. ve Bono, F. (2013). Review of industrial manufacturing capacity for
fibre-reinforced polymers as prospective structural components in
shipping containers: Approximate cost, production methods and
market drivers (Rapor No. EUR 25719 EN). Liiksemburg : Avrupa
Komisyonu Ortak Arastirma Merkezi.

Handbook, M. (2002a). MIL-HDBK-17-2F: Composite Materials Handbook.
Polymer Matrix Composites: Materials Usage, Design, and Analysis,
17. US Department of Defense.

Handbook, M. (2002b). Composite materials handbook, Volume 3-Polymer Matrix
Composites Materials Usage, Design, and Analysis. US Department
of Defense.

158



Hani, A. R., Mariatti, M., Roslan, A., Roslan, M. N., & Othman, A. R. (2013).
Influence of woven and cross-ply laminates on mechanical properties
of coir epoxy composite. Applied Mechanics and Materials, 315, 136-
140.

Hartunian, R. A. (1995). Reusable launch vehicle: technology development and test
program. Washington, D.C.: National Academies Press.

Hirsch, A. & Vostrowsky, O. (2005). Functionalization of the carbon nanotubes,
Top. Curr. Chem., 245, 193-237.

Hsiao, K., Littlea, R., Restrepo, O., Minaie, B. (2006). A study of direct cure
kinetics  characterization during liquid composite molding,
Composites: Part A, 37, 925-933.

Hummel, R. E. (1997). Understanding materials science. New York, NY: Springer-
Verlag.

I shall be free — No. 10. (1971). Erisim: 19 Haziran 2016.
http://bobdylan.com/songs/i-shall-be-free-no-10/

Jawaid, M., Khalil, H. A., & Alattas, O. S. (2012). Woven hybrid biocomposites:
Dynamic mechanical and thermal properties. Composites Part A:
Applied Science and Manufacturing, 43(2), 288-293.

Jawhari, T., Roid, A., & Casado, J. (1995). Raman spectroscopic characterization
of some commercially available carbon black materials.Carbon,
33(11), 1561-1565.

Johnson, M. S. (2011) Thermal protection materials [Powerpoint slides].
Retrieved from http://ntrs.nasa.gov/archive/nasa/casi.ntrs.nasa.gov/20
120002684.pdf

Johnson, M. S. (2016) Coatings and surface treatments for reusable entry systems
[Powerpoint slides].
Retrieved from http://ntrs.nasa.gov/archive/nasa/casi.ntrs.nasa.gov/
20160003291.pdf

Johnson, R. R., Kural, M. H., & Mackey, G. B. (1981). Thermal expansion
properties of composite materials (Rapor No: NAS1-14887).
California, USA: Lockheed Missiles and Space Co Inc Sunnyvale Ca.

Johnson, T. (t.y.) History of Composites: The Evolution of Lightweight Composites.
Alindigr tarih: 09 Kasim 2014, Erisim adresi
http://composite.about.com/od/aboutcompositesplastics/a/HistoryofCo
mposites.htm.

Juneau Jr, P. W., Metzger, J. W., Curtis, F. P., & Fenton, R. M. (1971). Ablative
materials for high heat loads. part 2. heterocyclic resins, layered
composites, elastomers, and filament wound composites (Rapor No.
71SD2066). Philadelphia: General Electric Co Re-Entry Systems
Department.

K48 Silika Kumas. (2011). Teknik Bilgi Dokiimani. Valmieras Stikla Skiedra
Product, Valmieras.

K49 Silika Kumas. (2011). Teknik Bilgi Dokiimani. Valmieras Stikla Skiedra
Product, Valmieras.

159



K75 Silika Kumas. (2011). Teknik Bilgi Dokiimani. Valmieras Stikla Skiedra
Product, Valmieras.

Kardos, J. L., Dudukovic, J. P., McKague, E. L., ve Lehman, M.W. (1983). Void
formation and transport during composite laminate processing. In C.
E. Browning (Ed.), Composite Materials, Quality Assurance and
Processing (ASTM STP 797, Sf. 96 — 109). Philadelphia: ASM
International.

Karami, G., Grundman, N., Abolfathi, N., & Naik, A. (2008). Thermoelastic
characterization and evaluation of residual stresses in bi-directional
fibrous composites. Applied Composite Materials, 15(4-6), 259-272.

Kaynak, C. ve Akgiil, T. (2001). Chapter 3: Open Mould Processes. In G. Akovali
(Ed.), Handbook of Composite Fabrication (Sf. 57 — 86). Shrewbury :
Rapra Technology Limited.

Khan, S. U., & Kim, J. K. (2011). Impact and delamination failure of multiscale
carbon nanotube-fiber reinforced polymer composites: a review.
International Journal Aeronautical and Space Sciences, 12(2), 115-
133.

Khazanov, V. E., Kolesov, Y. I., Trofimov, N. N. (1995). Glass fibres. In V.I.
Kostikov (Eds.), Fibre science and technology (pp. 15-230).
Netherlands: Springer.

Kim, E. S., Kim, E. J., Shim, J. H., & Yoon, J. S. (2008). Thermal stability and
ablation properties of silicone rubber composites. Journal of applied
polymer science, 110(2), 1263-1270.

Kim, J. H. & Kim J. H. (2003). The tensile characteristic of carbon and silica
reinforced composites under elevated temperature. Composites
Research, 16 (3), 49-57.

Kim, Y. H., Kim, P. W., Hong, S. H., Kim, Y. C,, Yes, B. H., Jung, B. (1999).
Analysis of thermal conductivities of carbon/phenolic and
silica/phenolic ablative composites by laser pulse method. Korean
Composite Society Journal, 12(3), 75-83.

Kim, J. K, & Mai, Y. W. (1998). Engineered Interfaces In Fiber Reinforced
Composites. Oxford, UK: Elsevier.

Kompozit Endiistrisine Bakis 2014. (t.y.). Erisim: 25 Haziran 2015,
http://www.lucintel.com/Composites-Industry-Outlook-2014.pdf

Kumar, R. R., Vinod, G., Renjith, S., Rajeev, G., Jana, M. K., & Harikrishnan,
R. (2005). Thermo-structural analysis of composite structures.
Materials Science and Engineering: A, 412(1), 66-70.

Kumar, S., ve Wang, Y. (1997). Fibers, Fabrics and Fillers. In P. K. Mallick (Ed.),
Composite Engineering Handbook (Sf. 51 — 101). New York : Marcel
Dekker, Inc.

Kushwaha, P. K., Pandey, C. N., & Kumar, R. (2014). Study on the effect of
carbon nanotubes on plastic composite reinforced with natural fiber.
Journal of the Indian Academy of Wood Science, 11(1), 82-86.

160



Lachaud, J., Magin, T. E., Cozmuta, I., Mansour, N., N. (2011). A short review
of ablative material response models and simulation tools. 7th
European Symposium on the Aerothermodynamics. Brugge, Belgium.

Laub, B., & Venkatapathy, E., (2004). Thermal protection system technology and
facility needs for demanding future planetary missions, Planetary
Probe Atmospheric Entry and Descent Trajectory Analysis and
Science, 544, 239-247.

Lee, R. (2007). Phenolic resin chemistry and proposed mechanism for thermal
decomposition. Washington: NASA Marshall Space Flight Center.

Lee, S., Y. & Springer, G., S. (1998). Effects of cure on the mechanical properties
of composites. Journal of composite materials, 22, 15-29.

Leiser, D. (2012). Space shuttle tile thermal protection system history,
improvements & future. 4™ International Congress on Ceramics,
Chicago, U.S.A.: The American Ceramic Society.

Leiser, D. B., Churchward, R., Katvala, V., Stewart, D., & Balter, A. (1989).
Advanced porous coating for low-density ceramic insulation
materials. Journal of the American Ceramic Society, 72(6), 1003-
1010.

Lin, S. C. (2000). Reliability predictions of laminated composite plates with random
system parameters. Probabilistic Engineering Mechanics, 15(4), 327-
338.

Liu, Q., & Hughes, M. (2008). The fracture behaviour and toughness of woven flax
fibre reinforced epoxy composites. Composites Part A: Applied
Science and Manufacturing, 39(10), 1644-1652.

Liu, L., Zhang B., Zhanjun, W., U. (2005). Effects of cure pressure induced voids
on the mechanical strength of carbon/epoxy laminates. Journal of
Materials Science and Technolology, 21 (01), 87-91.

Liu, L. Zhang, B., Wang, D., Wu, Z. (2006). Effects of cure cycles on void content
and mechanical properties of composite laminates, Composite
Structures, 73, 303-309.

Loos, M. R., Coelho, L. A. F., Pezzin, S. H., & Amico, S. C. (2008). Effect of
carbon nanotubes addition on the mechanical and thermal properties
of epoxy matrices. Materials Research, 11(3), 347-352.

Lu, K., Chen, L., He, T. ve Yan, Q. (2010). Advanced materials, science &
technology in China: A road map to 2050. Berlin, Heidelberg:
Springer-Verlag.

Mallick, P. K. (2008). Fibre reinforced composites: materials, manufacturing and
design. Boca Raton, FL:CRC Press.

Mantell, S. C., ve Davidson, J. H. (2012). Polymer Durability for Solar Thermal
Applications. In M. Kéhl, M. G. Meir, P. Papillon, G. M. Wallner, S.
Saile (Ed.), Polymeric Materials for Solar Thermal Applications (Sf.
188). Weinheim : WILEY — WHC Verlag & Co. KGaA.

Mazumdar, S. K. (2002). Composites manufacturing: materials, product and
process engineering. Boca Raton, FL.:CRC Press.

161



Meseguer, J., Pérez-Grande, |., & Sanz-Andrés, A. (2012). Spacecraft thermal
control. Cambridge, UK: Woodhead Publishing.

Morgan, P. (2005). Carbon Fibers and Their Composites. Boca Raton, FI: CRC
press.

Mottram, J. T., Geary, B., & Taylor, R. (1992). Thermal expansion of phenolic
resin and phenolic-fibre composites. Journal of materials science,
27(18), 5015-5026.

Mottram, J. T., & Taylor, R. (1987a). Thermal conductivity of fibre-phenolic resin
composites Part I: Thermal diffusivity. Composites science and
technology, 29(3), 189-210.

Mottram, J. T., & Taylor, R. (1987b). Thermal conductivity of fibre-phenolic resin
composites Part Il: Numerical evaluation. Composites science and
technology, 29(3), 211-232.

MT-MW-010-020 Cok Duvarh Karbon Nanotiipler. (2008). Teknik Bilgi
Dokiimani. Carbon NT&21, Steinbrunn, Austria.

Myers, W. N., & Cornelius, C. S. (2001). U.S. Patent No. 6,308,408. Washington,
DC: U.S. Patent and Trademark Office.

Nagappa, R. (2000). Thermal protection system for launch vehicles. In V.K.
Sirivastava (Eds.), Indo-German Workshop on High Temperature
Fibre Composite Materials (pp.135-146). New Delhi: Allied
Publishers Limited.

NASA space science data coordinated archieve (2016). Erisim: 19 Haziran 2016.
http://nssdc.gsfc.nasa.gov/nmc/spacecraftDisplay.do?id=1961-012A

Njuguna, J., Pielichowski, K., ve Desai, S. (2008). Nanofiller reinforced polymer
nanocomposites. Polymers for Advanced Technologies, 19, 947-959.

Obidiegwu, M. U., & Nwosu, C. T. (2012). Mechanical and flammability properties
of low density polyethylene/ALSTONIA BOONEI wood fiber
composite. Asian J Nat Appl Sci, 1(2), 53-62.

Omar, A. M. (1975). Elementary Solid State Physics. Philippines: Addison-Wesley
Publishing Company.

Orbiter thermal protection system. (1997). Erisim: 05 Haziran 2016
http://www.nasa.gov/centers/kennedy/pdf/91372main_tps.pdf

Orpin, M. R. (1994). “The use of fire safe phenolic composite materials in marine
applications, Cruise & Ferry 93, Londra, UK: Mayis 11-13.

Palucka, T., ve Bensuade — Vincent, B. (2002). Composites Overwiev. Alindig
tarih: 09 Kasim 2014, Erisim adresi
http://authors.library.caltech.edu/5456/1/hrst.mit.edu/hrs/materials/pu
blic/composites/Composites_Overview.htm>.

Park, C. H., ve Lee, W. I. (2012). Compession molding in polymer matrix
composites. In S. G. Advani, K. T. Hsiao (Ed.), Manufacturing
Techniques for Polymer Matrix Composites (PMCs) (Sf. 59 — 106).
Cambridge, UK: Woodhead Publishing.

162



Part C: Manufacturing. (t.y.). Erisim: 25 Mayis 2016,
http://pg.gda.pl/info/mech/katedra/imis/wp-content/blogs. dir/ 49/files/
2013/02/COMPENDIUM-COMP.-MATER-_part-C__figs-removed_
_edition-6-Jan-2012_.pdf

Pasbakhsh, P., Zamani, J., & Shokuhfar, A. (2007). The effect of various
reinforcements on the ablation, thermal and microstructural properties
of phenolic matrix composites. Key Engineering Materials, 334, 57-
60.

Patton, R. D., Pittman, C. U., Wang, L., Hill, J. R., & Day, A. (2002). Ablation,
mechanical and thermal conductivity properties of vapor grown
carbon fiber/phenolic matrix composites. Composites Part A: Applied
Science and Manufacturing, 33(2), 243-251.

Phenolic resins for ballistics. (2016). Erisim: 30 Haziran 2016,
http://www.hexion.com/products/main.aspx?id=7652

Pulci, G., Tirillo, J., Marra, F., Fossati, F., Bartuli, C., & Valente, T. (2010).
Carbon—phenolic ablative materials for re-entry space vehicles:
Manufacturing and properties. Composites Part A: Applied Science
and Manufacturing, 41(10), 1483-1490.

Qiu, J. J., Zhang, C., Wang. B., ve Liang, R. (2007). Carbon nanotube integrated
multifunctional multiscale composites. Nanotechnology, 18 (27), 1-11.

Rajulu, A. V., Devi, L. G., & Devi, R. R. (2008). Effect of orientation of fibers and
coupling agent on tensile properties of phenolic/silica composites.
Journal of Reinforced Plastics and Composites, 27(6), 599-603.

Richter, G. P., & Smith, T. D. (1995). Ablative material testing for low-pressure,
low-cost rocket engines (Rapor No. 107041). Cleveland: NASA Lewis
Research Center.

Rindal, R. A., & Moyer, C. A. (1968). Comment on™ Carbon-Silica Reaction in
Silica-Phenolic Composites”. AIAA Journal, 6(5), 991-992.

Rodriguez, A., Snapp, C., Dorsey, G., Fowler M., Greene, B., Schneider, W.,
Scott, C., (2011). Orbiter Thermal Protection System. In W. Hale, H.
Lane, G. Chapline, & K. Lulla (Eds.), Wings in Orbit: Scientific and
Engineering Legacies of the Space Shuttle (Vol. 3409, pp. 182-199),
Government Printing Office, Houston.

Romie, F. E. (1967). Carbon-silica reaction in silica-phenolic composites. AIAA
Journal, 5(8), 1511-1513.

Russell, B. P., Karthikeyan, K., Deshpande, V. S., & Fleck, N. A. (2013). The
high strain rate response of ultra high molecular-weight polyethylene:
from fibre to laminate. International Journal of Impact Engineering,
60, 1-9.

Saba, N., Tahir, P. M., ve Jawaid, M. (2014). A review on potentiality of nano
filler / natural fiber filled polymer hybrid composites, Polymers, 6,
2247-2273.

Sac¢ak, M. (2002). Polimer kimyasi. Ankara: Gazi Kitabevi.

163



Safarabadi, G., Shokrieh, M., M. (2014). Residual stresses in different types of
composites. In. M. M. Shokrieh (Ed.), Residual Stresses in Composite
Materials (Say1 48, Sf. 195 — 226). Cambridge, UK: Woodhead
Publishing.

Sagan, C. E., ve Druyan, A. (1997). The deamon-haunted world: Science as a
candle in the night. New York, NY: Ballantine Books.

Sano, H., Uchiyama, Y., & Kobayashi, K. (1995). Thermodynamic consideration
on oxidation of Carbon/B4C/SiC/ZrB, composite in moist air at
elevated temperature. 22" Biennial Carbon Conferance, San Diego,
California, USA: July 16-21.

Savage, E. (2012). Carbon-carbon composites. London, UK: Springer Science &
Business Media.

Schaefer, J. W., & Dahm, T. J. (1966). Studies of Nozzle Ablative Material
Performance for Large Solid Boosters (Rapor No. NASA CR-72080).
Clevland, Ohio: NASA Lewis Research Center.

Science: at Ithaca. (1924). Erisim: 25 Haziran 2016,
http://content.time.com/time/magazine/article/0,9171,719175,00.html

SC1008 Fenolik Regine. (t.y.). Teknik Bilgi Dokiimani. Hexion Inc, Colombus: OH.

Service life of nano-enabled fiber reinforced polymer composites (NE-FRP)
project. (2012). Erisim: 07 Ekim 2015,
http://www.nist.gov/el/building_materials/polymericmaterials/sl_nefrp
cfm

Seyhan, A. T., Tanoglu, M., ve Schulte, K. (2008). Mode | and mode Il fracture
toughness of E-glass non-crimp fabric/carbon nanotube (CNT)
modified polymer based composites. Engineering Fracture
Mechanics, 75(18), 5151-5162.

Sherman, M., M. (1968). Entry thermal protection (Rapor No: NASA SP-8014).
Washington, D.C. : Amerikan Ulusal Uzay Arastirma Merkezi
(NASA).

Shrotriya, P., & Sottos, N. R. (2005). Viscoelastic response of woven composite
substrates. Composites science and technology, 65(3), 621-634.

Shieds, S. (1976). Scout nozzle data book (Rapor No. NASA-CR145136). Dallas,
Texas: Vought Corparation.

Sozer, E. M., Simacek, P., ve Advani, S. G. (2012). Chapter 9: Resin transfer
molding (RTM) in polymer matrix composites. In S. G. Advani, K. T,
Hsiao (Ed.), Manufacturing Techniques for Polymer Matrix
Composites (PMCs) (Sf. 252 — 310). Cambridge, UK: Woodhead
Publishing.

Starr, T. F. (1999). Composites: A profile of the worldwide reinforced plastic
industry — market and suppliers to 2005. Oxford, UK: Elsevier
Advanced Technology.

Spuva, M., Martynkova, G. S. ve Barabaszova, K. (2011). Effect of nanofillers
dispersion in polymer matrices: A review, Science of Advanced
Materials, 3, 1-25.

164



Sreejith, P. S., Krishnamurthy, R., Narayanasamy, K., & Malhotra, S. K.
(1999). Thermal aspects during machining of high silica/phenolic
ablative composites. Materials and Manufacturing Processes, 14(5),
647-659.

Stevens, M. P. (1999). Polymer chemistry: An introduction. New York: Oxford
University Press.

Stig, F. (2012). 3D-woven reinforcement in composites.(Doktora Tezi). Isveg
Kraliyet Teknoloji Enstitlisii (KTH), Miihendislik Bilimleri Okulu,
Stokholm.

Strong, A. F. (2008). Fundamentals of composite manufacturing: materials,
methods and applications. Dearborn, MI: Society of Manufacturing
Engineers.

Suganthi, K. S., & Rajan, K. S. (2012). Temperature induced changes in ZnO-
water nanofluid: zeta potential, size distribution and viscosity
profiles.International Journal of Heat and Mass Transfer, 55(25),
7969-7980.

Sutton, G. P. (2006). History of liquid propellant rocket engines. Virginia, USA:
AlAA.

Sun, L. (2002). Thermal rheological analysis of cure process of epoxy prepreg.
(Yiiksek Lisans Tezi). Louisiana State University, Graduate Faculty,
Baton Rouge, LA.

Sykes Jr, G. F. (1967). Decomposition characteristics of a char-forming phenolic
polymer used for ablative composites (Rapor No. NASA-L-5094).
Washington D.C.: NASA Langley Research Center.

Talreja, R., & Singh, C. V. (2012). Damage and failure of composite materials.
Cambridge, UK: Cambridge University Press.

Tauber, M., Tran, H., Henline, W., Cartledge, A., Hui, F., Tran, D., &
Zimmerman, N. (1996). Ames research center shear tests of SLA-
561V heat shield material for Mars-pathfinder (Rapor No: 110402).
Kaliforniya: NASA AMES.

Taylor, J. G. (2010). Composites. In L. Pilato (Eds.), Phenolic resins: a century of
progress (pp. 263-306). New York: Springer.

Tennison, S. R. (1998). Phenolic-resin-derived activated carbons. Applied Catalysis
A: General, 173(2), 289-311.

Toma, F. M. (2009). Covalently functionalized carbon nanotubes and their
biological applications. (Doktora Tezi). International School for
Advanced Studies (SISSA).

Tran, H, K., Henline, D, W., Hsu, S, M., Raasky, J, D., Riccitiello R, S., (1996).
U.S. Patent No. 5,536,562. Washington, DC: U.S. Patent and
Trademark Office.

Tran, H. K., Rasky, D. J., Szalai, C. E., Carroll, J. A., & Hsu, M. T. S. (2005).
U.S. Patent No. 6,955,853. Washington, DC: U.S. Patent and
Trademark Office.

165



Tran, H. K., Johnson, C., Rasky, D., Hui, F.,, Hsu, M. T., Chen, T., ... &
Kobayashi, L. (1997). Phenolic impregnated carbon ablators (PICA)
as thermal protection system for discovery missions (Rapor No:
NASA TM-110440). Washington, DC: NASA.

Trostyanskaya, E. B. (1995). Polymeric Matrices in Fiber Reinforced Composite
Materials. In R. E. Shalin (Ed.), Polymer Matrix Composites (1. baski,
sf.1 —86). Londra : Chapman & Hall.

Ueda, Y., Morinaka, M., Chujo, M., Torigoe, T., lida, M., & Tamada, K. (2004).
U.S. Patent No. 6,743,497. Washington, DC: U.S. Patent and
Trademark Office.

Url-1 < http://www.nist.gov/el/building_materials/polymeric-materials/sl_nefrp.cf
m>, alindig tarih: 22.06.2016.

Vaccari, L., Tasis, D., Goldoni, A., & Prato, M. (2007). Carbon Nanotubes. In H.
Nejo (Ed.), Nanostructures-Fabrication and Analysis (pp. 151-215).
Berlin: Springer.

Vahedi, F., Shahverdi, H. R., Shokrieh, M. M., & Esmkhani, M. (2014). Effects
of carbon nanotube content on the mechanical and electrical properties
of epoxy-based composites. New Carbon Materials, 29(6), 419-425.

Venkatapathy, E., Szalai, C. E., Laub, B., Hwang, H. H., Conley, J. L., Arnold,
J., & ARC, N. (2010). Thermal protection system technologies for
enabling future sample return missions. White paper submitted to the
NRC Planetary Science Decadal Survey, Primitive Bodies Sub-panel.

Venkatesha, P. G., & Venkata, S. K. (2013). Hardness, tensile properties and
morphology of blend hybrid composites. Scholarly Journal of
Engineering Research, 2, 21-29.

Walker, D. R. (1965). U.S. Patent No. 3,207,640. Washington, DC: U.S. Patent and
Trademark Office.

Walker, T., & Zeigler, R. F. (1968). Demonstration of 156 inch motor with
segmented fiberglass case and ablative nozzle. volume Il--static test
and hydroburst (Rapor No. TC0-56-9-8). Brigham City, UT: Thiokol
Inc Wasatch Operations.

Wallenberger, T., F. (2011). Structural Silicate and Silica Glass Fibres. In F. T.
Wallenberger, J. B. MacChesney, R. Naslain, H. D. Ackler (Eds.),
Advanced Inorganic Fibers: Processes—Structure—Properties—
Applications (Vol. 6, p. 129-168). New York: Springer Science &
Business Media.

Wallenberger, T., F. (2010). Comercial and Experimental Glass Fibres. In F.T.
Wallenberger, P.A. Bingham (Eds.), Fiberglass and Glass
Technology; Energy-Friendly Compositions and Applications (p. 3-
84). New York: Springer Science & Business Media.

Wallenberger, T., F. (2001). Introduction to Reinforcing Fibers. In D. B. Miracle, S.
L. Donaldson (Ed.), ASM Handbook: Composites (2. Siiriim, Vol. 21,
Sf. 72-79). Materials Park, OH : ASM International.

166



Wang, Y., Alsmeyer, D. C., & McCreery, R. L. (1990). Raman spectroscopy of
carbon materials: structural basis of observed spectra. Chemistry of
Materials, 2(5), 557-563.

Wang, B., & Huang, Y. (2008). Interphase formation of a resin transfer molded
silica—phenolics composites subjected to dynamic impregnation
process. Applied Surface Science, 254(15), 4471-4478.

Wang, R. M., Zheng, S. R., ve Zheng, Y. P. (2011). Polymer matrix composites
and technology. Cambridge, UK: Woodhead Publishing Limited.

Wichmann, M. H., Sumfleth, J., Gojny, F. H., Quaresimin, ..... Schulte, K.
(2006). Glass-fibre-reinforced composites with enhanced mechanical
and electrical properties—benefits and limitations of a nanoparticle
modified matrix. Engineering Fracture Mechanics, 73(16), 2346-
2359.
doi:10.1016/j.engfracmech.2006.05.015

Williams, S. D., & Curry, D. M. (1992). Thermal protection materials:
thermophysical property data (Rapor No: NASA-RP-1289). Houston:
NASA Rapor.

Winya, N., Boonpan, A., & Prapunkarn, K. (2013). Study of factors affecting the
ablation rate of phenolic resin/fiber glass. International Journal of
Chemical Engineering and Applications, 4 (4), 234-237.

Wong, M., Paramsothy, M., Xu, X. J., Ren, Y., Li, S., & Liao, K. (2003). Physical
interactions at carbon nanotube-polymer interface. Polymer, 44(25),
7757-7764.

Wright, J., M. (2008). Characterization of the effects of multiple cure cycles on a
carbon fiber epoxy composites. (Yiiksek lisans tezi). Wichita State
University, Department of Mechanical Engineering, Kansas.

Yeh, M. K., Tai, N. H., & Liu, J. H. (2006). Mechanical behavior of phenolic-based
composites reinforced with multi-walled carbon nanotubes. Carbon,
44(1), 1-9.

Yeh, M. K., Tai, N. H., & Lin, Y. J. (2008). Mechanical properties of phenolic-
based nanocomposites reinforced by multi-walled carbon nanotubes
and carbon fibers. Composites Part A: Applied Science and
Manufacturing, 39(4), 677-684.

167






OZGECMIS 1 23

Ad-Soyad : Onder Giiney

Dogum Tarihi ve Yeri : 24 Agustos 1983, Bursa

E-posta : onderguney@gmail.com

OGRENIM DURUMU:

« Lisans : 2006, Istanbul Teknik Universitesi, Kimya-Metalurji

Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii
Yiikseklisans : 2008, istanbul Teknik Universitesi, Ileri Teknolojiler

Anabilim Dal1, Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Programi

MESLEKI DENEYIM VE ODULLER:

2006-2014 yillar1 arasinda Istanbul Teknik Universitesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Bolimii’nde Arastirma Gorevlisi olarak gorev aldi.

2013 yilindan beri kurucu ortagr oldugu Nanokomp ileri Teknolojileri Limited
Sirketi’nde Mesul Midiir olarak gorev yapmaktadir.

DOKTORA TEZINDEN TURETILEN YAYINLAR, SUNUMLAR VE
PATENTLER:

Giiney, O., & Demirkesen, E. (2015). Influence of curing conditions on the
mechanical properties of silica-phenolic composites: A comprehensive study
International Advanced Research Journal in Science, Engineering and
Technology 2(11), 1-6.

Giiney, O., & Demirkesen, E. (2012). The effect of cure period on the
mechanical properties of silica-phenolic composites prepared via compression
molding technique, IMMC2012 - 2. Uluslararasi Metalurji Malzeme Kongresi,
Istanbul, Tiirkiye: Eyliil: 13-15

169






