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OZET

POLIURETAN KOPUKLERIN SES ABSORPSIYON OZELLIKLERININ GELISTIRILMESI

Gelisen teknolojiyle birlikte kimya sektoriinde ve sanayide birgok degisiklik meydana
gelmektedir. Karbon ayak izinin azaltilmasi, bu degisikliklerin en 6nemlilerinden biridir.
Omegin otomotiv sektdriinde benzinli araglarin yerini elektrikli araglar almaktadir. Bu
degisimler oldukca ¢evreci olmakla birlikte, kullanici memnuniyetini de g6z Oniinde
bulundurmak gerektiginden olusabilecek sorunlara da uygun ¢oziimler gelistirmek
gerekmektedir. Benzinli araglarda duyulan motor sesi elektrikli araclarda yoktur. Bu durum
stiriis esnasinda yol, lastik giiriiltiisii ve dis giiriiltiilerin ara¢ i¢inden daha fazla duyulmasina
sebep olmaktadir. Ayrica akiiden gelen sicaklik da bir baska sorun olarak karsimiza
¢ikmaktadir. Bu amagla gozenekli yapiya sahip poliiiretan malzemeler kullanilmaktadir. Bu
tez caligmasinda ses absorbsiyonu saglayacak gozenekli poliliretan malzemeler
gelistirilmistir. Poliiiretan kopiik malzeme igerisinde ses absorpsiyonu saglamasi amaciyla
grafen oksit katki eklenmistir. Fakat grafen oksit homojenlik probleminden dolay1 genellikle
polimer veya diger nanopargaciklarla beraber kullanilmaktadir. Bu katkilarla beraber grafen
oksit daha diizenli dagilim gostermektedir. Bu tez calismasinda literatiirdeki ¢alismalardan
farkli olarak, grafen oksit derin tektik ¢oziicli (deep eutectic solvent) (DES) ile politiretan
sistemi igerisinde dagitilmistir. Kullanilacak DES’in poliiiretan kopiik igin katalitik etki,
mekanik o6zelliklerin gelismesi ve toksik olmamasi sebebiyle ¢evre dostu olma ozellikleri
kazandirilmigtir. Ayn1 zamanda DES-grafen oksit yapisinin sivi olmasi uygulamada biiyiik
kolayliklar saglamaktadir. Bu tez c¢alismasinda Oncelikle farkli iceriklere sahip DES
hazirlanmis ve grafen ile DES-grafen oksit kompleksleri olusturulmustur. Bu kompleksler
farkli oranlarda poliol ve izosiyanat igerisine eklenerek farkli icerik ve oranlarda politiretan
kopiikler hazirlanmistir. Hazirlanan kopitiklerin yapisal, termal, mekanik, 1s1 ve ses

absorpsiyon ve ses iletim kayb1 (transmission) 6zellikleri incelenmistir.



ABSTRACT

IMPROVEMENT OF SOUND ABSORPTION PROPERTIES OF POLYURETHANE
FOAMS

With advancing technology, many changes are occurring in the chemical industry and
manufacturing. One of the most important of these changes is the reduction of the
carbon footprint. For example, in the automotive industry, electric vehicles are
replacing gasoline-powered ones. While these changes are environmentally friendly,
it is also necessary to develop suitable solutions for potential issues, considering user
satisfaction. The engine noise in gasoline vehicles is absent in electric vehicles,
leading to increased perception of road, tire, and external noises inside the vehicle
during driving. Additionally, the heat from the battery is another issue. For this
purpose, porous polyurethane materials are used. In this thesis, porous polyurethane
materials that provide sound absorption have been developed. Graphene oxide was
added to the polyurethane foam material to enhance sound absorption. However, due
to the homogeneity problem, graphene oxide is usually used together with polymers
or other nanoparticles. With these additives, graphene oxide shows a more uniform
distribution. Unlike studies in the literature, in this thesis, graphene oxide was
dispersed within the polyurethane system using a deep eutectic solvent (DES). The
DES wused provides the polyurethane foam with catalytic effects, improved
mechanical properties, and environmental friendliness due to its non-toxic nature.
Additionally, the liquid state of the DES-graphene oxide structure offers significant
practical advantages. In this thesis, DES with different contents was first prepared,
and DES-graphene oxide complexes were formed. These complexes were added to
polyol and isocyanate in different ratios to prepare polyurethane foams with varying
contents and proportions. The structural, thermal, mechanical, heat, and sound

absorption and transmission properties of the prepared foams were examined.
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1. GIRIS
1.1. Giris ve Amacg

Giliniimiizde ¢evre dostu ve siirdiiriilebilir teknolojilere olan taleplerin artmasiyla birlikte,
elektrikli araglar otomotiv endiistrisinde 6nemli bir konum kazanmistir. Elektrikli araglar,
benzinli ve dizel araglara kiyasla daha az karbon salinimi yapmalari, fosil yakitlara olan
bagimlilig1 azaltmalar ve ¢evreye daha az zarar vermeleri gibi avantajlariyla gelecegin
ulagiminin kilit unsurlarindan biri olarak degerlendirilmektedir. 2030 yilinda yeni araglarin
40% ' elektrikli ara¢ olacagi, 2040 yilinda istese yeni satilan araglarin neredeyse
tamaminin elektrikli ara¢ olacagi ongoriilmektedir. [1] Ancak, elektrikli araglarin
yayginlagsmasinda bazi zorluklar bulunmaktadir. Bu zorluklardan biri, igten yanmali

motorlu araglara gore daha fazla ses ve titresim tiretmeleridir.

Geleneksel igten yanmali gii¢ aktarma sistemlerinin sagladigi ses maskeleme etkilerinin
eksikligi, ara¢ yolcularini ¢esitli yeni ses kaynaklarina agik hale getirir. [2] Bu durum
yolculuk performansini olumsuz etkilemektedir. Bu nedenle, ses yalitimi elektrikli arag

tasariminda giderek daha 6nemli bir faktor haline gelmektedir.

Bu calismada, elektrikli araglarda ses absorpsiyonunu artirmak i¢in derin 6tektik solvent
(DES) icinde ¢oziinmiis grafen oksit kullanarak poliiiretan bir karisimlarin hazirlanmasi
amaclanmaktadir. Recete ve yapilmasi planlanan testler deney tasarimi (DoE) yontemiyle
hazirlanacak, bdylece bir¢ok varyasyonu inceleme ve yorumlama firsati bulunacaktir.
Politiretan, diisiik yogunluk ve miikemmel ses absorpsiyon 6zellikleri nedeniyle ses
yalitiminda yaygin olarak kullanilan bir malzemedir. Grafen de ses absorpsiyonu ve
transmisyonu agisindan onemli bir malzemedir ancak poliliretan ig¢inde tam olarak
dagilamamaktadir. Bu nedenle, derin 6tektik solventler kullanilarak grafen oksitin kolay
dagilmasi, sonrasinda kararli olarak kalmasi ve poliliretan silinger formiilasyonlar
icerisinde de homojen olarak dagilmasi saglanacaktir. Boylece, grafen oksit poliiiretan
stinger i¢cinde homojen bir sekilde dagildigindan ses emilimi artacak ve ses absorpsiyon

ozelliginin gelismesi saglanacaktir.

Calismada, DES icinde homojen dagilan grafen oksit igeren poliliretan kopiik

malzemelerin ses absorpsiyonunu nasil etkiledigini, farkli DES sistemlerinin
11



performansini ve tasarim segeneklerini degerlendirecektir. Bu ¢alisma, elektrikli araglarin
daha sessiz ve konforlu bir siirlis deneyimi sunmasina ve i¢ mekandaki giirtiltii diizeyini
azaltmaya yonelik 6nemli bir bilgilerin kazanilmasma katki saglayacaktir. Elektrikli
araclarin yayginlagsmasiyla birlikte, bu tiir gelistirmeler sadece yolcularin konforunu
artirmakla kalmayacak, ayn1 zamanda kentsel alanlardaki giiriiltii kirliliginin azaltilmasina
da katki saglayacaktir. Bu c¢alismanin sonuglarin, otomotiv endiistrisine ve
arastirmacilara elektrikli ara¢ tasariminda ses yonetimi konusunda faydali bilgiler sunmasi

amagclanmaktadir.

1.2. Poliiiretan

Politiretan yirminci ylizyilin ilk ¢eyreginde Otto Bayer ve ekibi tarafindan kesfedilmistir.
Bir polyester dioliin bir diizosiyanat ile reaksiyonu sonucunda iiretilen poliiiretanlar, ikinci
diinya savasiyla birlikte kaugugun yerine kullanilmaya baslanmis ve bu durum politiretan:
olduk¢a kiymetli hale getirmistir. [3] Ikinci diinya savasindan itibaren poliiiretanlar,
polimerlerin en dinamik gruplarindan biri olarak kabul edilmis ve giinliikk hayatin ¢esitli
alanlarinda kullanilan ¢ok yonlii malzemeler haline gelmistir. Savasta ugaklarda koruyucu
kaplama olarak da kullamilmiglardir. [4] Poliliretanlar, kopiikler, elastomerler,
termoplastikler, termosetler, yapistiricilar, kaplamalar, sizdirmazlik malzemeleri gibi
farklr sekillerde kullanilarak yasam kalitesini 6nemli 6l¢iide artirmistir. Mobilya, yatak
stingerleri ve yastiklar, ara¢ koltuklari, direksiyon, vites topuzu ve i¢/dis trim malzemeleri,
ayakkabi tabanlari, buzdolaplari ve bina 1s1 yalittim1 gibi bir¢ok alanda yaygin olarak
kullanilan politiretanlar, modern yasamin vazge¢ilmez malzemelerinden biri haline

gelmistir.[5]

Poliiiretanlar, formiilasyonda yapilacak ¢esitli degisikliklerle ayarlanabilen farkli
yogunluklar, hiicre yapilari, kopiik morfolojileri, reaksiyon siireleri ve sertlik seviyesi
saglayabilme ozelligi ile dikkat ¢eker. Poliiiretanlar, bu oOzellikleri sayesinde bir¢ok
pazarda ve uygulama alaninda &nemli bir rol oynamaktadir. Tlgili pazarlarin bir kismi
Tablo 1.1'de gosterilmektedir. [5] Bu genis uygulama cesitliligi, politiretanlarin endiistriyel
ve tiiketici {irlinlerinden otomotiv ve yapt malzemelerine kadar bircok alanda

kullanilmasint miimkiin kilmaktadir.
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Tablo 1.1. Poliiiretan K&piikler I¢in Genel Uygulamalar [5]

Poliiiretanlar Uygulama alam1  Uygulama ornekleri
Ulasim Oturma, pedler, astarlar, hal1 arkalik,
filtreler, doseme, kolgaklar, doseme
Mobilya Yatak takimi, pedler, doseme
Esnek PU Rekreasyon Spor matlari, oyuncaklar, kask astari,

gbglis korumasi

Ambalaj Elektronik, bilgisayar, ekipmanlar
Insaat Yalitim, doseme, dis cephe kaplamasi
Sert PU Cihaz Buzdolabl (;er(;vevesh Kapak, Bulagik
makinesi kapagi
Yar1 Esnek PU Otomotiv Gosterge paneli, astar, giines siperligi
Ayakkabi Taban, terlik
1.2.1. Polioller

Poliollerin tiretimi temelde iki farkli yontemle gergeklestirilebilir. Birincisi, 6zellikle son
yillarda oldukc¢a popiiler hale gelen ve iiretimi artarak dogal kaynaklardan elde edilen
yaglarin transesterifikasyonu yoluyla iiretimdir ve olusan poliole biyopoliol ad1 verilir. [6]
Diger yontemde ise poliol petrokimyasal siireglerle sentezlenmektedir. Dogal kaynakli
polioller, bitkisel yaglarin ve yag asitlerinin bir alkolle reaksiyonu sonucunda elde edilir.
Bu dogal kaynakli polioller, biyolojik kaynakli olmalari nedeniyle c¢evre dostu ve
strdiirtilebilir ¢oziimler sunarlar. Diger yandan, sentetik polioller petrokimyasal yollarla

iiretilir ve ham madde olarak petrol tiirevleri, 6rnegin etilen ve propilen, kullanilir.[7]

En az iki hidroksil grubuna sahip olan polioller kovalent baglar olusturarak girdikleri
polimerizasyon reaksiyonlarinda polimer zincirlerini olustururlar. Poliollerin 6zellikleri,
molekiiler agirligina, yapilarina ve hidroksil gruplariin sayisina bagh olarak degisir.
Poliiiretan sentezinde kullanilan poliolerin molekiil agirligi 300-12000 dalton (Da)
araligindadir. Molekiil basina hidroksil gruplarinin sayist ise 2-8 OH grup/mol arasindadir.
Esnek politiretan uygulamalarinda yaklasik olarak 2-3 OH grup/mol hikdroksil grubu
araliginda ve 2000-12000 Da molekiil agirliginda poliol kullanilir. Bunun aksine, sert
capraz bagh bir poliiiretan i¢in ise 3-8 OH grup/mol hidroksil grubu araliginda ve 300-

13



1000 Da molekiiler agirliginda poliol kullanilir. Yine ayni1 sekilde 2000-4000 Da molekiil
agirliginda polieter veya polyester diol ile tepkimeye giren bir diizosiyanat, elastik lineer

politiretanlarin (politiretan elastomerler) olusumuna neden olur.

Uretan baglantilar1 ve iire baglantilari, hidrojen baglar ile birlesme olasiligindan
kaynaklanan etkilesimlerle, poliiliretan elastomerin "sert bolgesi" veya "sert segmenti'ni
meydana getirir. Yiksek molekiil agirlikli poliol zincirlerinin yiiksek hareketliligi,
poliiliretan elastomerin "soft bolgesi" veya "soft segmenti'"ni temsil eder ve elastomerin

yiiksek esnekligini saglar. [3]

sert kisim soft KIsim
I TN | I -
) _CGW
J 1
_C_IT |_-| [-] hidrajen
" - - bafglan
_H 0 H
sert kKisim

N

soft kisim

/

Sekil 1.1 Poliiiretanin Sert ve Soft Kisimlarinin Farkli Gosterimleri
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Uygulama ve kullanim alanlarina dayanarak poliiiretanlar1 iki ana kategoriye ayirmak
miimkiindiir. Bunlar esnek politiretanlar ve sert poliiiretanlardir. Esnek politiretanlar, esnek
kopiikler, elastomerler, kaplamalar, yapistiricilar, lifler gibi {riinleri igerirken, sert
politiretanlar arasinda sert poliliretan kopiikler, yapisal kopiikler, ahsap ikameleri, kati
politiretanlar gibi iiriinler bulunmaktadir. Bu siniflandirmay1 yaparken, kullanilan poliol
cesitliligi temel alinmaktadir.

1.2.2. izosiyanatlar

Modern politiretan sektoril, izosiyanat kimyasina dayanir ve bu organik fonksiyonel
grup, son derece ¢esitli kimyasal reaksiyonlar ger¢eklestirme kapasitesine sahiptir.
Politiretan endiistrisinin bel kemigini olusturan izosiyanatlar, en fazla iiretilen 6zel

organik kimyasallardan biridir. [8]

Izosiyanatlar, N=C=0 kimyasal grubuna sahip organik bilesiklerdir. [7] Izosiyanatlar,
aktif hidrojen atomlar1 iceren bilesiklerle (alkol, su veya amin gibi) reaksiyona girerek
politiretanlarin {iretiminde temel bilesen olarak kullanilir. Bu reaksiyon, izosiyanatlarin
hidroksil gruplari ile karbonil karbonlar1 arasinda kimyasal baglar olusmasiyla gerceklesir.
Sonugcta, poliiiretanlar elde edilir ve bu dayanikli, esnek polimerler genis bir kullanim

alanina sahiptir.

[zosiyanatlar, reaktivite ve polimerizasyon dzelliklerine bagli olarak alifatik izosiyanatlar
ve aromatik izosiyanatlar olmak tizere iki temel kategoriye ayrilirlar. Aromatik
izosiyanatlar, Tablo 1.2°de gortildiigii gibi aromatik halkalara sahiptir. [7] En yaygin
kullanilan aromatik izosiyanatlar arasinda toluen diizosiyanat (TDI) ve difenilmetan

diizosiyanat (MDI) bulunmaktadir.
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Tablo1.2. Aromatik Izosiyanatlar [8]

Izosiyanat Adi Kimyasal Yapisi
CH-
.. . MNCO
Toluen 2,4-diizosiyanat
(TDI)
HCO
CH:
Toluen 2,6-diizosiyanat 0CN NCO
(TDI)
4,4’-metilen difenil
L OCHN— — CH:
diizosiyanat (MDI) @ @ NeO
MCO
2,4’-metilen difenil
diizosiyanat — CH: NCO
NCO NCO NCO
Polimerik metilen difenil
diizosiyanat (PMDI) CH CH:
p-fenilen diizosiyanat (PDI) OCN ©_ NCO
NCO
Naftalen-1,5-diizosiyanat
(NDI)
NCO
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TDI, ticari olarak 2,4 ve 2,6 izomerlerinin bir karigimi olarak iiretilir ve esnek poliiiretan
kopiik tiretiminde 6nemli bir uygulamaya sahiptir. TDI’m kimyasal yapis1 detayli bir

sekilde Sekil 1.2.’de gosterilmistir.

80% 20% CH-
MN=C=0
CH CH- u
MN=C=0 0=C=NM M=C=0
-
M=C=0
N=C=0 24 TDI
| ==
W
TOI 80/20
G554 35%
CH: CH:
M=C=0 O=C=N MN=C=0
-
| MN=C=0
W
TOI B5/35

Sekil 1.2. TDI’1n kimyasal yapis1

Difenilmetan diizosiyanat (MDI), aromatik izosiyanatlar arasinda en yaygin olarak
kullanilan ikinci en 6nemli aromatik izosiyanattir. Saf MDI, ham MDI ve polimerik MDI
(PAPI) en 6nemli MDI’lar olarak siralanabilir. Saf MDI, 6zellikle 4,4' izomerler olarak
ticarilestirilir ve i¢inde 2 -NCO grubu/mol bulunur, ancak 2,4 ve 2,2 izomerleri de

kullanilmaktadir. Saf MDI’1n kimyasal yapis1 Sekil 1.3°de gosterilmistir.

17



O=C=NM @CH@ M=C=0
MN=C=0

4,4 MDI
CH:
N=C=0 O=C=N
2,2 - VDI
H@ N=C=0
2.4 - VDI

Sekil 1.3. Saf MDI’in Kimyasal Yapisi

Alifatik izosiyanatlar ise tablo 1.3 de goriildiigii gibi diiz zincirlik bilesiklerdir. Bu sebeple
aromatik izosiyanatlarin reaktivitesi alifatik izosiyanatlardan daha yiiksektir. [7] Alifatik
izosiyanatlar arasinda en yaygin olarak kullanilan bilesikler heksametilen diizosiyanat
(HDI), izoforon diizosiyanat (IPDI) ve 4,4'-metilenbis (siklohekzil izosiyanat) (HMDI)

olarak sayilabilir.
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Tablo 1.3. Alifatik izosiyanatlar [9]

Izosiyanat Adi

Kimyasal Yapist
1,6 — hekzametilen diizosiyanat OCN-(CH2)s-NCO
(HDI)
NCO
Izofpran diizosiyanat (IPDI)
H-C CH:MCO
CH: CH:
4.4’ -disikloheksilmetan DCH

diizosiyanat (Hi2MDI)

1,4-siklohekzan diizosiyanat
(CHDI)

Bis(izosiyanatometil)siklohekza
n (HeXDLDDI)

Tetrametilksilen diizosiyanat
(TMXDI)
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1.2.3. Poliiiretan Reaksiyonu

Poliiiretan reaksiyonu, oligomerik poliol (terminal hidroksil gruplarina sahip diisiik
molekiiler agirlikli polimer) ve diizosiyanatin (veya poliizosiyanatin) tepkimesinden
olusur. Bu reaksiyonda kullanilan farkli yapilardaki polioller ve diizosiyanatlar,
poliliretanlarin ¢esitli 6zelliklere sahip olmalarin1 saglar ve genis bir uygulama alani

bulmalarint miimkiin kilar. [3] Genel olarak poliiiretan reaksiyonu asagidaki gibidir;

R-N=C=0 + HO-R’ R-NHCOO-R’
—
Izosiyanat  alkol iiretan
or]
ocN—R—nco O m
diizosiyanat +
OH
oligo-poliol

OCOHN-R —NHCOD-»«}
# DCOHN-R-FHCOO n

DOCHN-LR-HOCD wdpnn

Faoliiiretan
w = polieter, polyester, polikarbon zincirleri

Sekil 1.4. Politiretan Reaksiyonu

1.3. Derin Otektik Solventler (DES)

Derin 6tektik solventler, genellikle iki veya daha fazla bilesigin belirli oranlarda bir araya
gelerek oOtektik bir karisim olusturmasindan elde edilirler. Bu bilesikler arasindaki

etkilesimler, hidrojen baglar1 ve diger molekiiler etkilesimlerle desteklenir. Derin 6tektik
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solventlerin temel yapisi, bu bilesiklerin bir araya gelerek diisiik erime noktasia sahip
karigimlart olusturmasidir. Geleneksel c¢oziiciilerin aksine, bu tiir solventler su ile
karsilastirnlldiginda daha diisiik viskoziteye ve daha diisiik dielektrik sabitine sahiptirler.
Bu ozelliklerinden dolayr da c¢esitli endiistriyel ve bilimsel uygulamalarda tercih
edilmektedirler. Ayn1 zamanda bazi DES sistemleri, dogal bilesenlerden olustugu ve
genellikle biyo ¢oziiniir olduklar1 i¢in ¢evre dostu ve siirdiiriilebilir alternatifler olarak da

one ¢ikmaktadirlar.[9]

Derin 6tektik solventler, geleneksel ¢oziiciilere gore bir dizi avantaja sahiptirler. Diisiik
erime noktalar1 ve viskoziteleri sayesinde diisiik enerji tiiketimiyle kullanilabilmeleri,
cevre dostu ve siirdiiriilebilir alternatifler olarak degerlendirilmelerini saglar. Ayrica, genis
sicaklik araliklarinda sivi halde kalabilirler ve polar ve apolar bilesiklerin ¢ozliniirligii igin
genis bir uygunluk gosterirler. Derin tektik solventler ayn1 zamanda biyolojik olarak
parcalanabilen yapilara sahip olabilir ve dolayisiyla ¢evresel agidan daha giivenli kabul

edilirler. [10]

DES sentezi ilk olarak kolin kloriir ve iireden gerceklestirilmistir. Hazirlanan bu bilesigin
c¢ikis maddelerinden daha diisiik erime noktasina sahip oldugu goriilmiistiir. Daha sonra
yapilan ¢aligmalarda bir hidrojen bagi alicis1 (HBA) olarak hareket eden dort elementli tuz
ve bir hidrojen bag1 vericisi (HBD) olarak hareket eden poliamin/poliol/poliasit i¢eren yeni
DES sistemleri gelistirilmistir. Yapilan ¢alismalarda HBA ve HBV olarak kullanilan
kimyasallar biyobozunur ve toksik olmayan bilesikler oldugu i¢in DES’ler ¢evre dostu

iirlinler olarak adlandirilabilir. [11]

Derin otektik solventlerin genis bir uygulama alan1 vardir ve bircok farkli endiistride
kullanilmaktadirlar. Kimya endiistrisinde, organik sentez reaksiyonlari, katalizor
destekleri ve metal iyonlarinin ekstraksiyonu gibi ¢esitli slireglerde solvent olarak tercih
edilirler. Ayrica, biyoteknoloji, ilag¢ {iretimi, metalurji ve elektrokimya gibi endiistrilerde
de kullanilmaktadirlar. Derin 6tektik solventlerin kullanim alanlar giderek genislemekte

ve yeni uygulamalar kesfedilmektedir. [10]
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1.4. Grafen

Grafen, Sp2 karbon atomlarinin atomik olarak ince katmanlar olusturarak bal petegi
sekline girdigi en son kararli karbon atomlarindan meydana gelmektedir. [12] Bu
olaganiistii malzeme, grafik karbonun en temel yapi tasidir ve 2 boyutlu bir yapiya sahiptir.
Grafen, tek atom kalinligindaki yapisiyla bircok benzersiz 6zellik sunar. 2004 yilinda
Andre Geim ve Konstantin Novoselov’a Nobel Kimya 6diilii kazandiran grafen, karbon
nanotiiplerin ve fulerenlerin ardindan karbon tabanli nano-malzemelerin 6nemli bir

ornegidir.

O

benzen naftalin antrasen coronen

Sekil 1.5. Grafenin Yapisi [12]

Grafen, Geim ve Novoslov'un icadindan sonra son on yilda popiiler hale gelmis olsa da,
tek katmanli karbon levhalar 19. yiizyilda daha sik bir sekilde makalelerde kendine yer
bulmaya basladi. Oxford Universitesi'nden Sir Benjamin Collins Brodie, 1859 yilinda
yayinladigi Grafitin Atomik Agirhigi Uzerine baslikli makalesinde grafitin katmanli bir
yapiya sahip oldugunu yapisini bildirmistir. Bu ¢aligmada, grafitin oksidasyon reaksiyonu
ile karboksilik asit gruplar igeren bir tiire doniistiigii de agiklanmaktadir. Olugan bu yeni

bilesik grafen oksittir (GO). [13]

Grafen Oksit, siklikla yanlis bir sekilde grafen olarak anilmaktadir ve ayrim ¢ok net
degildir. Birka¢ nanometre kalinligindaki GO tabakalarinin transmisyon elektron
mikroskobu goriintiileri 1948'de Ruess ve Vogut tarafindan yaymlanmistir (Sekil 1.6A).

Ancak bu tabakalar grafen oksitin ¢oklu katmanlarinin burusmus ve katlanmis formlaridir
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[13]. Tek katmanli GO tabakalari ilk olarak 1962'de Boehm tarafindan goriintiilenmistir
ve daha yeni bir taramali prob mikroskobu goriintiisii Sekil 1.6B'de gosterilmektedir. [13].

Grafenin en belirgin 6zelliklerinden biri, miikemmel iletkenlik kapasitesidir. Elektrigi cok
etkili bir sekilde iletebilme yetenegi, elektronik cihazlarda ve enerji depolama
sistemlerinde kullanilmasini saglamistir. Ayn1 zamanda, grafen hafif, dayanikli ve esnek
bir malzeme oldugu i¢in birgok endiistriyel uygulama igin idealdir. Ornegin, grafenin
kullanimi, giiclendirilmis kompozit malzemelerde, sensorlerde ve medikal cihazlarda

onemli gelismelere yol agmustir. [13]

Sekil 1.6. Monoatomik Grafen Oksit Tabakas1 [15]

Iki boyutlu olan grafen oksit, cok iyi kristal ve elektriksel iletkenlik dzellikleri sergilemesi
nedeniyle, kisa bir siiredir hayatimizda olmasina ragmen bircok potansiyel kullanim alan
ortaya cikarmistir. Benzersiz elektronik spektrumu sebebiyle daha once gdézlenemeyen
kuantum goreli olgularin artik tablo halinde taklit edilip test edilebilmesine olanak
saglamaktadir. [13] Grafen oksitin benzersiz 6zellikleri, nanoteknoloji, malzeme bilimi ve
elektronik gibi birgok alanda gelecekteki potansiyel uygulamalar icin biiyiik bir ilgi
uyandirmaktadir. Esneklik, iletkenlik ve hafiflik 6zelliginden dolay1 giines pilleri, kataliz,
seffaf ekranlar, ultra hassas kimyasal dedektorler, lityum pillerinde katot olarak ya da
iletken kaplama olarak kullanimi olduk¢a umut vericidir. [15] Arastirmacilar, grafen
oksitin iiretim yontemlerini gelistirerek ve 6zelliklerini daha iyi anlayarak, bu olaganiistii

malzemenin ticari ve endiistriyel kullanimlarini genisletmeye ¢alismaktadirlar.
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1.5. Ses Absorpsiyonu

Bir malzemeye gelen ses dalgasi malzeme tarafindan emilebilir, yansitilabilir ve/veya
iletilebilir. Bu {i¢ olgunun tiimii malzeme tiirlerine bagh olarak miimkiindiir. Gelen ses
dalgasinin emilmesi giiriiltiiyii kontrol etmenin etkili bir yoludur. Malzemenin akustik
performansi, ses yutum katsayisi ile degerlendirilir. Analiz edilen ses emici malzemelerin

ses yutum katsayisini belirlemek i¢in bir empedans tiipti kullanilmaktadir. [16]

Empedans tiiplerinde, iki veya dort mikrofon kullanilir. iki mikrofonlu bir empedans
tiipiinde, yiizey empedans degerleri ve ses yutma katsayis1 hesaplanir. Ol¢iim sirasinda test
numunesi, rijit ve dogrusal bir tiipiin bir ucuna yerlestirilir ve bir ses kaynagi tarafindan
diizlemsel dalgalar iiretilir. Ses basinci, numuneye yakin iki farkli noktadan ol¢iiliir. Bu
Ol¢iimden sonra, mikrofonlar arasindaki sinyallerin transfer fonksiyonu (H degeri) faz
kalibrasyonu ile belirlenir. Tiipiin ¢ap1 ve mikrofonlar arasindaki mesafe, frekans araligini
belirlemede etkili olur. Empedans tiipii ile yapilan 6l¢timler 150 Hz ile 5700 Hz arasindaki
frekanslar1 kapsar. Ses yutma katsayisinin hesaplanmasinda ISO 10534-2 ve ASTM E1050
standartlar1 kullanilir. [19]

Dort mikrofonlu empedans tiipli ise ses iletim kaybinin (transmisyon) ol¢iilmesinde
kullanilan yontemlerden biridir. Bu yontemde, numunenin her iki yaninda ses basinci
Olciilerek ses iletim kayb1 hesaplanir. Tiipiin i¢inde, numuneden sonra yerlestirilmis ikinci
bir tiip bulunur. Birinci tlip empedans tiipiiniin ¢apina uygun olarak hazirlanirken, ikinci
tip numuneden sonra eklenir ve bu tiipe ikincil tiip adi verilir. Ses iletim kaybim
hesaplamak i¢in iki farkli sinir kosulu kullanilir: Birincisi, ikinci tiipiin ¢ikis noktasinin
sert bir kapakla kapali oldugu durumdur (bu durumda ses dalgalar1 tamamen geri yansir),
ikincisi ise kapagin agik oldugu durumdur (bu durumda ses dalgalar1 boslukta yayilir ve
tiipe geri donmez). Bu yontem, tek bir 6l¢limle genis bir frekans araliginda veri saglamasi

nedeniyle iki mikrofonlu yonteme gore avantajlidir. [19]
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2. Materyal ve Yontem

2.1. Cihazlar

Poliiiretan kopiik i¢in reaksiyon profiline FOAMAT cihaz ile takip edilmistir. Poliiiretan
kopiiklerin yapisal analizleri PIKE Technologies, GladiATR marka, Nicolet IS50 model
Fourier Doniigiimli Kizil6tesi Spektrofotometresi (FTIR)
ile gerceklestirilmistir. Sses absorpsiyon ve transmisyon testleri Bias Testsens Soundtube
marka empedans tiipii kullanilarak ASTM E-2611, ASTM E-1050, ISO 10534-2
standartlarina gore test edilmistir. Politiretan kdpiiklerin morfolojik yapisini incelemek i¢in
Microview marka dijital mikroskop kullanilmistir. Hazirlanan kopiiklerin termal
kararliliklart Exstar marka SII TG/DTA 7200 model Termal Gravimetrik analiz (TGA)
cihaz1 ile belirlenmistir. ~ Poliliretan kopiiklerin termal gegis sicakliklar1 Peerkin

Elmer/Diamond Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) ile belirlenmistir.

2.2. Kimyasallar

Derin Otektik Cozelti (DES) hazirlanirken Tablo 2.1."de dzellikleri belirtilen kimyasallar
kullanilmistir. Poliiiretan formiilasyonlar1 i¢in polieter bazli poliol, amin katalizorii, su,
zincir uzatici, silikon kopolimer ytizey aktif madde ve izosiyanat kullanilmistir. Politiretan

icin hazirlanan formiilasyon Tablo 2.4.”de gosterilmistir.
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Tablo 2.1. DES Hazirlanirken Kullanilan Kimyasallar

Kullanilan Kimyasal Kimyasal Yapisi
Kolin Kloriir (Sigma-Aldrich) @
O_E- OH
o]
Oleik Asit (Sigma-Aldrich) Ao
AN
Steraik Asit (Sigma-Aldrich) AN
Etilen Glikol (Sigma-Aldrich) P
. 0]
Ure (Sigma-Aldrich) A
H
Amonyum Kloriir (Sigma-Aldrich) N ¢
/ l\
H H
H

2.3. Deneysel Calismalar

2.3.1. DES ve DES-Grafen OKksit Sistemlerin Hazirlanmasi

Farkli icerik ve oranlarda DES sistemleri hazirlanmistir. Literatiirde bulunan ¢alismalar
temel alinarak sentez calismalar1 gerceklestirilmistir. [11] Tim formiilasyonlara ait
bilgiler Tablo 2.2.de, verilmistir. Ayni1 zamanda hazirlanan formiilasyonlara ait gorselleri

de Sekil 2.1.’de gosterilmistir.
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Tablo 2.2. Hazirlanan DES Formiilasyonlart (mol)

DES1 | DES2 | DES3 | DES4 | DESS | DES6 | DES7 | DES8 | DES9

DES10

Kolin 1 1 1 1 1 1 1 - -
Kloriir

Oleik Asit 1 2 - - 1 - - - -

Steraik - - 1 2 1 - - _ -
Asit

Etilen - - - - - 1 2 2 1
Glikol

Ure - _ _ _ - _ - 2 1

Amonyum - - - - - - - 1 1
Kloriir

Dnml

Sekil 2.1. Hazirlanan DES Formiilasyon Gorselleri

Tim bilesenler bir beherin igerisine konularak oda sicakliginda manyetik karistirici
yardimiyla 2 saat boyunca 1200 rpmde karistirilmistir. Bu siirenin sonunda DES1, DES2,
DES3, DES4, DES5, DES6, DES8 ve DES10 kat1 olarak kalirken, DES7 ve DES10 s1v1
olarak elde edilmistir. Ikinci asamada sivi DES sistemleri (DES7 ve DES10) ile devam
edilmistir. DES7 ve DES10 sistemlerine grafen oksit ilave edilerek manyetik karistiricida
1 saat boyunca 1200 rpmde oda sicakliginda karigtirllmistir. Homojen ¢ozeltilerle
olusturulan yeni formiilasyonlar Tablo 2.3.’de, hazirlanan formiilasyon gorselleri ise
Sekil 2.2.°de gosterilmistir. Formiilasyonlar literatlir baz alinarak mol cinsinden

hesaplanmistir. [11]
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Tablo 2.3. Grafen Oksit iceren DES Formiilasyonlari

DES7 GO (mol) DES10 GO (mol)

DES7 3 0
DES10 0 3
Grafen Oksit 1 1

Des7 Desl0

Sekil 2.2. Homojen Grafen Oksit Katkili DES Formiilasyon Gorselleri

2.3.2 Poliiiretan Siingerin Hazirlanmasi

Bu tezde kullanilan politiretan formiilasyonunda, otomotiv sektoriinde siklikla kullanilan
polieter bazli siinger recetesi kullanilmistir. Kullanilan izosiyanat ise MDI bazlh
prepolimerdir. Bu tezde kullanilan prepolimer Flokser Kimya’dan temin edilen Creanate

SUN 3200 kodlu prepolimerdir.

Politiretan kopiikler belirli oranlarda polimiks ve prepolimerin karistirilmasiyla meydana
gelir. Oncelikle bir karistirma kabu igerisine prepolimer disindaki tiim malzemeler belirli
oranlarda ilave edilerek oda sicakliginda bir mikser yardimiyla yiiksek devirde (3000-5000
rpm arasi) karigtirllmistir. Polimiks hazirlanirken kullanilan kimyasallar ve oranlar

yaklasik olarak Tablo 2.4.’de gosterilmistir.
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Tablo 2.4. Polimiks formiilasyonu

Kullanilan Kimyasallar Polimiks (%)
Polieter bazli polioller 70-80
Su 4-6
Amin katalizorleri 2-6
Silikon kopolimer yiizey aktif madde 1-8
Zincir uzatici 2-5

Daha sonra hazirlanan DES-Grafen oksit ¢ozeltileri 1%, 3% ve 5% oranlarinda polimiksin
icine eklenerek karistirilmaya devam edilmistir. Homojen bir karisim elde edildikten sonra
belirlenen miktarda prepolimer ilave edilerek 5 saniye karistirilip kaliba dokiilmiis ve
poliiiretan kopiikler elde edilmistir. Ayrica yalnizca grafen oksit i¢eren slinger numunesi
de hazirlanmistir. Hazirlanan karisim formiilasyonlar1 Tablo 2.5.’de, formiilasyonlara ait

gorseller ise Sekil 2.3.”de gosterilmigtir.

Tablo 2.5. Polimiks ve Grafen oksitli DES karisimi formiilasyonlar

Grafen Grafen
Oksitsiz  Oksitli  Cahsmal Cahsma2 Cahisma3 Cahsma4 CalismaS Calisma6

Polimiks 100 100 100 100 100 100 100 100
DES7_GO - - 1 3 5 - - -
DES10_GO - - - - - 1 3 5
Grafen

Oksit - 5 - - - - - -
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Sekil 2.3. Polimix ve Grafen oksitli DES Karigimi Formi'ﬁasyon Gorselleri

3. Bulgular ve Tartisma

Hazirlanan poliiiretan kopiiklerin yapisal, morfolojik, termal ve mekanik analizleri i¢in
cesitli karakterizasyon teknikleri kullanilmistir. Ayni zamanda yapilan testlere ek olarak
poliiiretan siinger regetesine eklenen DES-grafen oksit sistemlerinin akustik 6zellikleri ve
reaksiyon parametrelerine olan etkileri incelenmistir. Hazirlanan polimiks karisimlarina

stvi numune ve bitmis iiriin testleri yapilmistir.

3.1. Siv1 poliiiretan drneklerin reaksiyon profili takibi

DES-Grafen oksit karigimlarinin reaksiyon siirelerine olan etkisi Foamat cihazi
kullanilarak incelenmistir. Grafen oksitsiz, Grafen oksitli, DES7 ve DES10 igeren sivi

poliiiretan 6rnekler igin yapilan Foamat test grafikleri Sekil 3.1. ‘de gosterilmistir.

F '_i!

1
P

Grafen Oksitsiz

pesREs

= I I
Grafen Oksitli Laliyma 3 Calisma 4
pr veer sassesmess -
. il
| .
-
.
=
N él;'i‘lgma 5 Calisma 6

Sekil 3.1. Hazirlanan Formiilasyonlarin Foamat Test Grafigi
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DES?7 formiilasyonu i¢in yapilan Foamat Testi reaksiyon profili karsilagtirma tablosu ise

Tablo 3.1. ‘de gdsterilmistir.

Tablo 3.1. Hazirlanan Formiilasyonlarin Foamat Sonuglari

Grafensiz Grafenli Calismal Calisma2 Calisma3 Calisma4 Calisma5 Calisma6

Baslangi¢c Zamani 17,4 17,6 18,1 254 32,6 18,9 23,2 26,1
Jel Zamani 8,7 8,5 8,9 18,3 10,8 8,7 12,8 9,4
Kirlenme Zamanm1  270,1 273 3273 321,6 326,9 306,1 278 3154

Yitkselme 11,7 1142 1458 1712 1857 11,7 137,01 1428
Zamani

Foamat cihazi kullanilarak reaksiyon profili incelendiginde polimiks igerisine eklenen
DES-Grafen oksit karigimlarinin  eklenmesiyle reaksiyon profilinin etkilendigi
gozlemlenmistir. Yalmzca grafen eklendiginde ise reaksiyon profilinde biiyiik bir
degisiklik gdzlenmemistir. Baslangic ve yiikselme zamani incelendiginde dogrusal olarak
politiretan reaksiyonun yavagladigi goriilmektedir. Jel zamani incelendiginde ise grafensiz
1% DES-Grafen oksitli ¢aligmalarin grafensiz ¢alismaya yakin sonuglar verdigi, ancak 3%
ilaveli DES-Grafen oksit ¢aligmalarinin digerlerinden daha yavas oldugu gozlemlenmistir.
Kiirlenme zamaninda ise yine grafensiz ¢aligmadan daha yavas olmakla birlikte 3% DES-

Grafen oksit ilaveli caligmalarin digerlerinden daha hizl kiirlendigi gézlemlenmektedir.

Derin otektik solventler igerdikleri kimyasallar sebebiyle yliksek polariteye sahip
coziciilerdir. DES'in bilesenleri polar gruplar icerir ve bu gruplar, poliliretan
onclillerindeki polar gruplarla etkilesime girerek optimum noktada reaksiyon hizim

yavaglatabilir. [17]
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3.2. Poliiiretan siinger orneklerin yapisal karakterizasyonu

Hazirlanan grafensiz, grafen oksit-DES igeren poliliretan siingerlerin yapisal analizleri
FTIR spektroskopisi kullanilarak gerceklestirilmistir. FTIR spektrumlart Sekil 3.2.°de

gosterilmistir.

Tim spektrumlarda yaklasik 3400 cm-1 bolgesinde karakteristik hidroksil gerilmesi ve
karakteristik alifatik C-H gerilmeleri 2900-2800 cm-1 arasinda goriilmektedir. Ayni
zamanda yaklasik 1700 cm™! bélgesinde karbonil gerilmesi ve 1100-1000 cm™ arasinda ise

C-O eter gerilmeleri gozlenmistir.

Calemal

Sekil 3.2. Hazirlanan Formulasyonlarin FTIR Spektrumlar

3.3. Poliiiretan siinger orneklerinin morfolojik analizleri

Hazirlanan polimiks ve izosiyanatin 3000 rpm'de 5 saniye karistirilip kaliba dokiilmesi ile
elde edilen siinger drneklerinin morfolojik yapist optik mikroskop ile 250X biiyiitme
Olceginde yakinlastirilarak incelenmistir. Elde edilen gorlntiler Sekil 3.3.te

gosterilmistir.
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Mikroskop goriintiileri incelendiginde grafen eklendiginde hiicrelerin gdzenek
boyutlariin giderek agildigr goriilmektedir. DES’li numunelerde ise hiicrelerin gozenek
boyutlarinin daha ¢ok arttigi gézlenmistir. Hiicre agikligi digsaridan gelen sesin igeride
hapsolmasini saglar. Bu sebeple hiicre aciklig1 arttik¢a daha fazla ses hapsedilebilir. Fakat
optimum nokta asildiginda ses hapsedilemeyecegi gibi iirlinde de cilt bosluklart ve
malzemede bozukluklar go6zlemlenir. Hazirlanan siinger Orneklerinde DES-grafen

eklenmesiyle herhangi bir bozulma gézlenmemistir.

Grafen Oksitsiz Calisma 1

Grafen Oksitli Calisma 4 Calisma 5 Galisma 6

Sekil 3.3. Politiretan Siingerlerin Mikroskop Goriintiileri

3.4. Poliiiretan siinger orneklerinin termal analizleri

DES-Grafen katkilarinin poliiiretan siingerlerin termal 6zelliklerine etkilerini incelemek
amactyla TGA analizleri gerceklestirilmistir. Orneklerin 30-700 °C araligindaki termal
kararliligini gosteren TGA egrileri Sekil 3.4. ‘de, DTG egrileri ise Sekil 3.5’te verilmistir.
Ayni zamanda %5 (Tes), %50 (Tuso) kiitle kayiplart ve 750 °C de kalan kiil miktarlar
Tablo 3.2 de verilmistir.
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Tablo 3.2. Poliiiretan Siingerlerin Te,s ,To,s0 Kiitle Kayiplart Degerleri

Numune Ad1 Ts% (°C) Tso0% (°C) % Kiil
Grafen OKsitsiz 296,89 387,58 0,361
Calhismal 298,59 417,33 0,434
Caliyma2 300,28 408,55 0,539
Calisma3 288,98 379,85 0,693
Calisma4 290,22 375,69 0,449
Calisma$s 285,97 398,62 0,551
Cahsma6 293,72 424,09 0,630

Tiim 6rnekler 285-300 °C arasinda Tso, ve 375-424 °C arasinda ise Tsov, bozunma sicakligi

degerlerine sahiptir.

Ts%, numunenin kiitlesinin %S5'inin kayboldugu sicakligi gdsterir. Buna gore grafen
oksitsiz numunenin Ts, degeri (296,89 °C), diger ¢alismalara gore en diisiik olanidir. Bu,
grafen oksitsizsiz 6rnegin termal olarak daha az stabil oldugunu gosterir. Caligma2 (300,28
°C) en yiiksek Tse degerine sahip, bunun da en iyi termal stabiliteye sahip oldugu

sOylenebilir.

Ts0%, numunenin kiitlesinin %50'sinin kayboldugu sicaklig1 gosterir. Buna gore Calismal
(417,33 °C) ve Calisma6 (424,09 °C) en yiiksek Tso% degerlerine sahiptir. Bu durum, bu
orneklerin daha yiiksek sicakliklara dayanabildigini ve daha iyi termal stabiliteye sahip
oldugunu gostermektedir. Calisma3 (379,85 °C) ve Calisma4 (375,69 °C) ise en diisiik
Tso% degerine sahiptir, bu da bu drneklerde daha diisiik sicakliklarda termal bozunma

gerceklestigini gostermektedir.

Genel olarak TGA ve DTG grafikleri incelendiginde, grafen oksitsiz numunenin, en diisiik
termal stabiliteye sahipken, Calisma2 ve Calisma6’nin en yiiksek termal stabilite ve en
diisiik kiil miktarina sahip oldugunu sdyleyebiliriz. Ayrica, Calisma3 ve Calisma4’lin hem
diisiik Tso, ve Tsos degerleri hem de yiiksek kiil miktarlari ile daha zayif bir performans

sergiledigini de sOylemek miimkiindiir.
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Sekil 3.4. Hazirlanan Poliiiretan Orneklerin TGA egrileri

Tamparsase ()

Sekil 3.5. Hazirlanan Formiilasyonlarin DTG/Sicaklik Grafikleri

Ardindan numunelere DSC cihazinda analitik testler yapilmistir. Analiz sonucu bulunan
Tg degerleri Tablo 3.3.’de goriilmektedir. Yapilan analizler sonucunda poliiiretan
orneklerin camsi gecis sicakliklar1 (Tg) DSC ile belirlenmistir. Tg degerleri Tablo 3.3. de
verilmistir. Standart grafen oksit icermeyen 6rnek i¢in Tg 60 °C olarak gozlenirken DES7
iceren seride (Calisma 1, Calisma 2 ve Calisma3) Tg 60-70 °C arasinda gozlenmistir.
Poliiiretan igerisinde DES-Grafen oksit oraninin artmasiyla birlikte Tg degerinde de az

oranda artis gozlenmistir. DES10 iceren seride ise (Calisma4, Calisma5 ve Calisma6)
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yapilan ol¢iimler sonucunda herhangi bir 1s1 gegisi gézlemlenmemistir. Bunun sebebinin
DESI10 ¢ozeltisi icerigindeki iire, kolin kloriir ve glikolden gelen fonksiyonel gruplarin,
poliiiretan sistemi igerisinde bulunan diger bilesenler ile etkilesim gostererek g¢apraz
baglanma reaksiyonlarmma sebep oldugu sdylenebilir. Yiiksek oranda capraz baglh

politiretan sistemlerinde Tg’nin gézlenmemesi beklenen bir durumdur.[18]

Tablo 3.3. Poliiiretan koptiklerin DSC Sonuglart

Numune Adi Tg (°C)
Grafen Oksitsiz 60
Grafen Oksitli

Calismal 61
Caligma?2 62
Calisma3 71
Caligma4 -
Caligmas -
Caligma6 -

3.5. Poliiiretan siinger orneklerinin akustik ozelliklerinin incelenmesi

Hazirlanan poliliretan kopiik Orneklerinin ses absorpsiyon ve transmission testleri
empedans tiipii ile ASTM E-2611, ASTM E-1050, ISO 10534-2 standartlarina gore
yapilmugtir. Absorpsiyon testinde empedans tiipiine konulan malzemeye 250 ila 6300 Hz
araliginda ses dalgas1 gonderilerek sesin yiizde kaginin absorbe edildigi 6l¢iiliir. Burada da
stinger orneklerinin gonderilen ses dalgalarinin yiizde kagini absorbe ettigine baglh olarak
ses yutum katsayist ol¢iilmiistiir. Bulunan sonuglara iliskin karsilastirmali grafikler Sekil
3.6.”de gosterilmistir. Ayn1 zamanda frekansa karsilik absorpsiyon degerleri Tablo 3.4. de

verilmistir.
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Tablo 3.4. Frequency [Hz] Absorpsiyon Degerleri Tablosu

Grafen  Grafen
Frekans [Hz] Oksitsiz Oksitli Calismal Calisma2 Calisma3 Calisma4 Calisma5 Calisma6

250 0,11 0,12 0,125 0,125 0,114 0,114 0,132 0,125
315 0,162 0,144 0,159 0,158 0,143 0,143 0,171 0,158
400 0,198 0,209 0,202 0,204 0,182 0,182 0,224 0,204
500 0,25 0,241 0,266 0,271 0,235 0,235 0,298 0,268
630 0,315 0,31 0,353 0,363 0,314 0,314 0,401 0,355
800 0,395 0,364 0,473 0,487 0,422 0,422 0,531 0,473
1000 0,459 0,503 0,614 0,63 0,556 0,556 0,679 0,612
1250 0,65 0,598 0,745 0,754 0,69 0,69 0,799 0,741
1600 0,737 0,687 0,796 0,789 0,752 0,752 0,824 0,792
2000 0,764 0,745 0,758 0,741 0,716 0,716 0,76 0,75
2500 0,782 0,792 0,738 0,737 0,683 0,683 0,726 0,716
3150 0,802 0,837 0,823 0,856 0,739 0,739 0,825 0,777
4000 0,891 0,89 0,942 0,92 0,889 0,889 0,94 0,918
5000 0,912 0,921 0,928 0,909 0,844 0,844 0,875 0,868
6300 0,987 0,937 0,982 0,994 0,89 0,89 0,96 0,912
Ortalama 0,561 0,553 0,594 0,596 0,545 0,545 0,61 0,578

Tablo 3.4.’de grafen oksitsiz, yalnizca grafen oksitli ve DES-Grafen oksit icerikli siinger
numunelerinin farkli frekanslardaki ses yutum katsayilar1 karsilastirilmistir. En son satirda
ise bu 8 Ornege ait ses yutum katsayilarinin aritmetik ortalamasi alinmistir. Bu veriler
incelendiginde 250-800 Hz arasindaki frekanslarda sadece grafen oksitli malzeme grafen
oksitsize benzer sonuglar vermekte, DES GO’lu numuneler ise genel olarak grafen
oksitsizden daha iy1 performans sergilemektedir. 1000-2000 Hz arasindaki orta frekansta
ise tim malzemeler grafen oksitsiz numuneden daha iyi performans sergilemektedir.
Ornegin Calismal (0,614) ve Calisma6 (0,679), grafen oksitsiz malzemeye gore (0,459)
oldukca yliksek absorpsiyon degeri saglamaktadir. 2000 Hz ve {izerindeki yiiksek
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sicakliklarda ise diger caligmalar genellikle grafen oksitsiz malzemeden daha iyi
performans gostermektedir. Ornegin, Calismal 4000 Hz’de (0,942) grafen oksitsiz
malzemeye gore daha yiiksek absorpsiyon degeri sunar (0,891). Genel bir degerlendirme
yapildiginda Calismal, Calisma2 ve Calisma6’nin 6zellikle orta ve yiiksek frekanslarda
grafen oksitsiz malzemeden daha iyi sonuglar verdigi sdylenebilir. Bu malzemeler diigiik
frekanslarda bile grafen oksitsiz malzemeye kiyasla daha iyi absorpsiyon kapasitesine

sahiptir. Tablo 3.4.’deki verilerin grafiksel gosterimi Sekil 3.6.’da verilmistir.

0,9
0,8
0,7
0,6
0,5
0,4

0,3

250 315 400 500 630 800 1000 1250 1600 2000 2500 3150 4000 5000 6300

— GO'siz | GO'li Calismal Galisma2

— Calisma3

Calisma4d Calismas Galismab

Sekil 3.6. Poliiiretan K6piik Orneklerinin Absorpsiyon Test Sonuglart Grafigi

Ses iletim kayb1 (Transmission) testinde ise slingerin ses yutum katsayisi incelenmektedir.
Bu analizde Empedans tiipiine konulan malzemeye 250-6300 Hz araliginda ses dalgasi
gonderilir ve sesin ne kadarinin karsiya gectigi Olgiiliir. Bulunan sonuglara iliskin
karsilastirmal1 grafikler Sekil 3.7.’de gosterilmistir. Aym1 zamanda frekansa karsilik ses

gecirgenlik degerleri Tablo 3.5. de verilmistir.
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Tablo 3.5. Frequency [Hz] Ses iletim Kayb1 [dB] Tablosu

[lI?_IrZe]quency g:(:ff::z ng;‘: Cahsmal Cahsma2 Cahsma3 Cahsmad4 CahsmaS Calisma6
250 2,34 2,52 2,3 2,03 2,31 2,43 42 3,04
315 2,86 2,79 2,69 2,12 2,54 2,7 4,67 3,39
400 3,32 3,15 2,91 2,26 2,79 3,06 4,78 3,21
500 3,38 3,27 3,01 2,6 2,91 3,16 4,29 3,64
630 3,92 3,86 3,54 3,05 3,45 3,72 5,24 4,35
800 4,02 3,95 3,72 3,01 3,58 3,87 5,03 4,27
1000 431 4,12 4,11 3,37 3,92 4,2 5,55 4,81
1250 4,74 4,63 4,61 3,69 4,32 4,66 6,15 5,38
1600 5,45 5,17 5,32 4,2 5 5,36 7,2 6,13
2000 6,61 6,34 6,32 5,01 5,93 6,42 8,22 7,27
2500 7,85 7,15 7,57 5,93 7,05 7,28 9,28 8,63
3150 8,95 7,94 8,52 6,77 8,05 7,97 10,2 9,82
4000 10,66 9,95 9,71 7,59 8,98 8,64 11,3 11,26
5000 12,32 10,97 11,31 8,85 10,74 9,79 12,95 12,92
6300 13,38 12,15 12 9,52 11,87 10,32 13,87 14,32

Ortalama 6,27 5,86 5,84 4,67 5,56 5,57 7,53 6,83
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Sekil 3.7. Poliiiretan K6piik Orneklerinin Ses iletim Kayb Test Sonuglari Grafigi

Ses iletim kayb1 (Transmission) test sonuglari ortalamasi incelendiginde 250 Hz - 800 Hz
araliginda, Calisma5 (4,2 dB) ve Calisma6 (3,04 dB) gibi ¢alismalarin grafen oksitsiz
malzemeye gore daha yiiksek ses iletim kayb1 gosterdigi goriilmektedir. Bu, bu
malzemelerin sesi diisiik frekanslarda daha iyi engelledigini gostermektedir. 1000 Hz
civarinda, Calisma5 (5,55 dB) ve Calisma6 (4,81 dB) gibi calismalar yine grafen oksitsiz
malzemeden daha iyi performans gostermektedir. Calismal (4,11 dB) ve Calisma2 (3,37
dB) ise grafen oksitsiz malzemeye gore daha diisiik kayip sergilemektedir. Yiiksek
frekanslarda ise (2000 Hz ve iizeri), Calisma5 ve Calisma6 en yliksek ses iletim kaybini
gostermektedir. Ozellikle 4000 Hz'de Calisma5 (11,3 dB) ve Calisma6 (11,26 dB),

grafen oksitsiz malzemeye kiyasla daha yiiksek ses kayb1 saglamaktadir.

Genel olarak inceledigimizde Calisma5 ve Caligsma6, tiim frekans araliklarinda grafen
oksitsiz malzemeye gore daha yliksek ses iletim kaybi sergileyerek daha etkili bir ses
yalitim1 saglamaktadir. Ozellikle yiiksek frekanslarda bu malzemeler, grafen oksitsiz

malzeme ile karsilastirildiginda belirgin bir tistiinliik gosterdigini sdyleyebiliriz.
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4. Sonuclar ve Degerlendirme

Bu tez calismasinda DES-Grafen oksit katkili poliiiretan silingerler hazirlanarak
karakterizasyon islemleri yapilmistir. Bu amacla oncelikle farkli igeriklerde DES
sistemleri hazirlanmistir. Hazirlanan DES’lerden DES7 ve DES10 kodlu 6rnekler sivi ve
homojen formda olduklari i¢in farkli oranlarda politiretan kopiik sistemlerine eklenmistir.
Ayrica karsilastirma yapabilmek i¢in grafen oksitsiz ve DES icermeyen grafen oksitli

numune de hazirlanmis ve testler yapilmistir.

DES-GO katkili poliiiretan siingerlerin reaksiyon profilleri Foamat testi ile incelenmistir.
Politiretan karisimi igerisindeki DES-Grafen oksit karigimlarinin eklenmesiyle reaksiyon

profilinin etkilendigi gézlemlenmistir.

Poliiiretan kopiiklerin yapisal FTIR analizleri ile gergeklestirilmistir. Tiim Orneklerde
karakterik pikler olan 3400 cm™ bolgesinde hidroksil gerilmesi ve 2900-2800 cm'
arasindaki alifatik C-H gerilmeleri, 1700 cm™ bdlgesinde karbonil gerilmesi ve 1100-1000

cm! arasinda ise C-O eter gerilmeleri gdzlenmistir.

Poliiiretan kopiiklerin morfolojik 6zellikleri optik mikroskop ile incelenmistir. poliiiretan

icerisindeki DES-GO karigim arttik¢a hiicrelerin acildigi gézlemlenmistir.

Poliiiretan kopiiklerin termal 6zellikleri TGA ve DSC analizleri ile belirlenmistir. Tiim
ornekler 285-300 °C arasinda Tso, ve 375-424 °C arasinda ise Tso» bozunma sicakligi
gostermistir. Yapilan DSC analizinde ise DES7-GO igeren 6rneklerde Tg degerinin 60-70
°C araliginda oldugu ve DESI10 iceren oOrneklerde ise poliiiretanin c¢apraz bag

yogunlugunun artmasindan dolay1 Tg gozlenmemistir.

Son olarak poliliretan kopiikk Orneklerinin ses emisyonu ve gecirgenlik degerleri
incelenmistir. Test sonuglarina gore DES-GO karisiminin absorpsiyonu ve transmisyonu
etkiledigi, fakat belirli bir miktardan sonra bu etkinin diismeye basladigi gézlemlenmistir.
Bu sebeple sonuglar incelendiginde hem absorpsiyon hem de transmisyon i¢in en iyi

numunenin Caligma2 olduguna karar verilmistir.
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Derin Otektik Solventler (DES) poliiiretan uygulamalarinda heniiz yeterince
kullanilmamaktadir. Ancak 6zellikle dispersiyona olan etkileri, homojen dagilimlar1 ve
poliiiretana olan etkileri sebebiyle bu sektoriin arastirma konular igerisinde kendisine yer

bulacagi ongoriilmektedir.
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