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OZET

Dogal fiber takviyeli polimer kompozitler (NFRC) yenilenebilir, ucuz, kismen
ve tamamen geri doniistliriilebilir ve biyolojik olarak parcalanabilir oldugundan,
endiistriyel uygulamalar1 ve temel arastirmalari hizla artmaktadir. Bugiin imalat
sektorii, 0zellikle otomotiv endiistrisi, rekabetci maliyetler, yiiksek yakit verimliligi,
artan performans ve cevresel gereklilikler tarafindan yonlendirilmektedir. Ulkemizde
dis kaynak olarak aldigimiz petrol esasli kompozitler yerine dogal kompozitlerin
kullanilmas1 ve arastirilmasi ilke ekonomisini olumlu etkileyecektir. Ancak bu dogal
fiberlerin tiim bu avantajlar1 yaninda mekanik, 1s1l ve ylizey ayrigmasi gibi
gelistirilmesi gereken 6zelliklerinden dolayi literatiirde ¢alismalar devam etmektedir.
Bu calismalar arasinda dogal fiberlerin (NF) 6zelliklerini iyilestirmeye yonelik en
onemli c¢alismalardan biri, fiberleri nanokatki maddeleri ile baglayan bir regine
gelistirilmesidir. Milkemmel mekanik, 1s1l ve elektriksel 6zelliklere sahip olan ve
literatiir incelemelerinde de bahsedilen grafen (G) ve tiirevlerini igeren arastirmalar,
malzeme Ozelliklerinin iyilestirilmesinde 6n planda goriinmektedir. Bu ¢alismada
literatiirdeki yeri ve kullanimi giderek artan mekanik 6zellikleri arttirilmis azot katkili
indirgenmis grafen oksit (NrGO) destekli regine ve jiit fiber takviyeli kompozit
malzeme gelistirilmesi ve mekanik Ozelliklerinin incelenmesi amaclanmistir.
Laboratuvarda {iretilen grafen oksit (GO), degistirilmis bir Hummers yontemiyle elde
edilmistir. %0,8 oranda azot katkili grafen oksit (NrGO), epoksi regine igerisinde
fonksiyonellestirilmistir. Vakum inflizyon yontemi kullanilarak 372 g/m? jiit fiber
kumas ile %0,8 oraninda NrGO katkili epoksi regine kullanilarak tabakali kompozit
levhalar iiretilmistir. Uretilen kompozit levhalari mekanik &zelliklerinin ve hasar
mekanizmalarinin anlasilmasi i¢in ASTM D3039’a gore ¢ekme testi, ASTM D7264’e
gore li¢c nokta egilme testi yapilmis ve ¢cekme testi sonucunda kirilan yiizeylerinin
mikro yapilar1 ve hata tiirleri hakkinda bilgi sahibi olmak i¢cin SEM goriintiileri

incelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Polimer Kompozit, Dogal Fiberler, Jiit Fiber, Grafen Oksit,
Mekanik Ozellikler.



SUMMARY

Since natural fiber reinforced polymer composites (NFRC) are renewable,
inexpensive, partially and fully recyclable and biodegradable, their industrial
applications and basic research are growing rapidly. Today, the manufacturing sector,
especially the automotive industry, is driven by competitive costs, high fuel efficiency,
increased performance and environmental requirements. In our country, the use and
research of natural composites instead of the petroleum-based composites we
outsource will positively affect the country’s economy. However, in addition to all
these advantages of natural fibers (NF), studies continue in the literature due to the
properties of natural fibers that need to be improved such as mechanical, thermal and
surface decomposition. Among these studies, one of the most important studies to
improve the properties of natural fibers is the development of a resin that binds fibers
with nanocontaining materials. Research involving graphene (G) and its derivatives,
which have excellent mechanical, thermal and electrical properties and are also
mentioned in the literature reviews, seem to be at the forefront in improving material
properties. In this study, it is aimed to develop a resin and jute fiber reinforced
composite material with nitrogen doped reduced graphene (NrGO) supported resin and
jute fiber reinforced composite material with increased mechanical properties and to
investigate its mechanical properties. Graphene oxide (GO) produced in the laboratory
using modified Hummers method was obtained. 0.8% nitrogen doped graphene oxide
(NrGO) was functionalized in epoxy resin. Using vacuum infusion method, layered
composite sheets were produced using 372 g/m? jute fiber fabric from the market and
0.8% NrGO doped epoxy resin. Tensile tests according to ASTM D3039, three-point
bending tests according to ASTM D7264 and SEM images were analyzed to

understand the mechanical properties and damage mechanism of the composite sheets.

Key Words: Polymer Composite, Natural Fiber, Jute Fiber, Glass Fiber,

Graphene Oxide, Mechanical Properties.
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TESEKKUR
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getiren sevgili esim Leyla SONMEZ’e ve gostermis olduklar1 desteklerinden dolay1

ebeveynlerime en igten tesekkiirlerimi sunarim.
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1. GIRIS

Giintimiizde dogal fiberlerin kompozit malzeme iiretiminde kullanimi, geri
doniistim ve stirdiiriilebilirlik gibi 6zellikleri sebebiyle hizla artis gostermektedir.
Takviye elemani olarak kullanilan dogal fiberlerin biyolojik olarak parcalanabilmesi
ve geri doniistliriilebilme O6zelliklerine sahip olmasi, yiiksek 6zgiil mukavemet ve
diisiik yogunluk gibi 6zelliklerinin de yani sira bitkisel kdkenli olan dogal kaynaklarin
yenilenebilir olmasi sebebi ile dogal malzemeler gelisim gostermektedir [1].

Ancak dogal fiberlerden {iretilen iriinlerin mekanik ozelliklerinin sentetik
fiberlere gore diisik olmasi, uygulamalarda kullanimlarini  smirlandirmistir.
Literatiirde matrisin, fiber veya her iki bilesenin birlikte kimyasal veya fiziksel olarak
yeniden diizenlenmesi gibi islemlerle, dogal fiber takviyeli kompozitlerin mekanik
Ozelliklerinin artirilmasina yonelik ¢alismalar yapilmistir [2], [3]. Hidrofobik polimer
matrisin hidrofilik fiberlerle uyumlulugu problem yaratmaya devam etmektedir.
Alkilasyon, asetilasyon, maleat eslesmesi vb. polimer matrisin ve dogal fiberlerin
uyumlulugunu artirmak igin g¢esitli yiizey isleme yontemleri kullanilmistir [4].

Bunlarin yaninda polimer kompozitlerin 6zelliklerini iyilestirmek igin
nanopartikiiller veya nano dolgular, dolgu malzemesi olarak kullanilmak igin
muazzam bir potansiyele sahiptir. Son zamanlarda, grafen pullar1 (G), grafen oksit
(GO) ve indirgenmis grafen oksit (rGO) dahil olmak {izere grafen ve tiirevleri,
inanilmaz mekanik 6zelliklerinden dolay1 yiiksek performansli kompozit uygulamalar
icin biiyiik ilgi gormiistiir. Grafen tiirevleri (GO ve rGO vb.), kararli dagilimlarinda
biiyiik miktarda iiretilebilir. Ek olarak bu tiir malzemeler, i¢ yapisindaki fonksiyonel
gruplar1 nedeniyle iyi kimyasal reaktivite ve kullanim 6zellikleri saglar [5]. Ayrica,
grafen bazli ve elektriksel olarak iletken pullar, mikro akiskanlastirma teknigi ile
Olceklenebilir bir miktarda tretilebilir ve akilli kompozit uygulamalar1 icin
kullanilabilir [6], [7].

Onceki ¢aligmalar, grafen (G) ile yiizey islemi gormiis jiit fiberlerin ve
kompozitlerinin mekanik 6zelliklerinde ve performanslarinda, fiberler ve grafen bazl:
pullar (G, GO) arasinda baglanma veya mekanik kenetlenme olusturarak énemli bir
iyilesme oldugunu gostermektedir [6], [8], [9]. Bu gelismeler, ¢evresel sorunlara yol
acmadan yeni nesil yiliksek performansli miihendislik uygulamalar1 i¢in akilli ve

stirdiiriilebilir dogal fiber kompozitlerin tiretilmesini saglayabilir.



1.1. Tezin Amaci, Katkisi ve i¢erigi

Gliniimiizde havacilik ve otomotiv endiistrilerinde kullanilan kompozit
malzemelere olan ihtiyag giderek artmaktadir. Ulkemizde dis kaynak olarak alinan
petrol esasli kompozitlerin yerine dogal malzemelerden firetilmis kompozitlerin
kullanilmas1 ve arastirilmasi iilke ekonomisine katki saglayacaktir.

Yapilarinda bulunan selilloz nedeni ile bitkisel fiberler, polar karaktere
sahiptirler. Fiberlerin yapisindaki lignin, petkin ve vaks gibi safsizliklar ve yiiksek
miktardaki hidroksil gruplari, bu fiberlerin matris polimerine baglanmasina engel
olmakta ve ara ylizeyi zayiflatmaktadir. Bu durum da tretilen kompozitin mekanik
ozelliklerine olumsuz yonde etki etmektedir. Dogal fiberlere uygulanan yiizey islemler
ile seliilozlarin yiizey kisminda bulunan bu maddelerin bir kism1 giderilmektedir ve
fiber yiizeyinde polimer ile etkilesime girebilecek ¢ok sayida acik seliiloz uglarinin
olusmasi saglanmaktadir [9].

Fiber takviyeli kompozit malzemelerin {retiminde termoset plastikler
termoplastiklere gore daha fazla tercih edilmektedir. U¢ boyutlu ag yapisi ve igerdigi
capraz baglar nedeni ile tekrar eritilerek kullanilmalart miimkiin degildir. Termoset
polimerler rijit yapidadir ve 1sitildiklarinda sertlesirler. Termoset polimerler formunu
sonsuza dek koruyabilirler [10], [11].

Grafenin biiyiik 6lciideki tlirevlerinden grafen oksitin azot ile indirgenmis hali
(NrGO) daha yiiksek en boy orani (aspect ratio), miikemmel mekanik 6zellikler ve
kolay yiizey islevselligi goz oniine alindiginda, mekanik mukavemet, elastik modiil ve
tokluk gibi mekanik ozellikleri gelistirmek i¢in bu calismada epoksi regine ile
fonksiyonellestirilmistir.

Bu tez kapsaminda ikinci bolimde kompozitlerden baslayarak, dogal fiber
takviyeli kompozitler ile jit fiber takviyeli kompozitler (JFRC) ve bu kompozitler
hakkinda yapilan ¢aligmalar anlatilmistir. Kompozit iiretiminin diger birlesenleri olan
polimer matris, nanopartikiil takviyeli dogal kompozitler ve bu konu altinda grafen
destekli jiit fiber kompozitler hakkinda yapilan ¢aligmalar incelenmistir. Kompozit
malzemenin tretim yontemleri ve fiberlerde ara yiizey islemleri hakkinda bilgiler
verilmistir.

Ugiincii  boliimde iiretimi yapilacak kompozitlerin bilesenlerini olusturan

malzemeler ile ilgili olarak piyasadan bulunan jiit dokuma kumas, epoksi ve azot



katkili indirgenmis grafen oksit (NrGO) hakkinda bilgi verilmistir. Regineye katki
olarak kullanilacak laboratuvar ortaminda degistirilmis bir Hummers metoduyla
tiretilen NrGO iiretimi, jiit fiber yiizey islemi, jiit fiber takviyeli kompozit tiretmek igin
yapilan islemler hakkinda bilgi verilmistir. Dordiincii bolimde yapilacak test
calismalar1 hakkinda bilgiler verilmistir.

Besinci boliimde jiit fiber takviyeli katkili ve katkisiz epoksi kompozit ile
bunlarin yiizey islem uygulanmis halleri deneysel ¢alismalar ile karsilastirilmis, elde
edilen sonugclar paylasilmistir. Altinci ve son boliim olarak sonuclar degerlendirmis ve

gelecek oOnerileri konu basliklar: altinda anlatilmistir.



2. LITERATUR TARAMASI

Bu boliimde, dogal fiberler ve dogal fiber takviyeli epoksi kompozitlere genel
bir bakis sunulmustur. Sonrasinda bu bagliklar altinda jiit fiber takviyeli kompozitler
tartistlmistir. Dogal fiber takviyeli kompozit malzemelerin iiretim metotlar ile dogal
fiberlere uygulanan yiizey islemleri agiklanmistir. Son kisimda kompozit malzemeleri
giiclendirmek i¢in kullanilan nanopartikiiller hakkinda bilgi verilmis ve grafen destekli

dogal fiber ile jiit fiber takviyeli kompozitler tartigilmistir.
2.1. Kompozitler

Kompozit malzemeler, iki veya daha fazla malzemenin 6zel yapisal 6zellikler
elde etmek lizere bir araya getirilmesiyle elde edilir [12]. Kompozitlerde, baslangi¢
elemanlart kendi 6zelliklerini belirli bir 6l¢giide korurlar [13]. Ayrica nihai kompozitin
ortaya ¢ikan Ozelliklerinin, tek tek bilesenlerin 6zelliklerinden daha {istiin oldugu da
unutulmamalidir. Kompozitlerin arkasindaki kavram yeni bir sey degildir ve insanlik
tarihinin en eski zamanlarindan itibaren ticareti siiregelmistir [14].

Genellikle, matris ve dolgu maddesi veya takviyeler bir kompozitin iki ana yap1
tasidir. Matris, takviye malzemelerini birbirine baglamaya yardimci olan ve kullanilan
yiikii, dolgu elemanlarina ve takviyelere aktaran bir yapistirici gibidir. Ayrica,

takviyeyi yerine sabitler ve takviyeyi dis etkilerden korur.

Fiber
Kompozitler

Partukal
Takviyeli
Kompozitler

Polimer Matris
Kompozitler

Kompozitler

Seramik Matris

Kompozitler Metal Matris

Kompozitler

Yapisal
Kompozitler

Nano

Kompozitler

Sekil.2.1: Kompozit malzemelerin ¢esitleri.



Ote yandan bir kompozitteki takviyeler, yapisal yiikleri tasimak icin gii¢ ve
sertlik saglayan, yiik tasiyan bilesenlerdir. Bu takviyeler genellikle dogal fiberler gibi
iplikli formlarda bulunur veya kirpik cam, karbon gibi 6zel formlar alir [12], [15].
Nanomalzemeler, ikincil takviye veya dolgu elemanlari olarak kullanilir. Bu nedenle
bu elemanlar hedef kompozitlerin mekanik ve fiziksel oOzelliklerini degistirerek,
kompozitleri daha gelismis hale getiren fiber giiclendirme adimini olusturur.

Matrislerin ve dolgu takviyelerin yapisina bagli olarak kompozitler farkli
kategorilerde smiflandirilabilir. Takviye malzemesine gore partikiil takviyeli
kompozitler, yapisal kompozitler, fiber takviyeli kompozitler ve nanokompozitler
olmak tizere dort gruba ayrilabilir [16]. Matris agisindan kompozitler metal matrisli,
seramik matrisli ve polimer matrisli kompozitler olmak tizere iig tiptir [15], [17].

Bu calisma esas olarak %0,8 oraninda azot katkili grafen oksit (NrGO) ile
giiclendirilmis dogal fiber takviyeli epoksi kompozitlere (NFRC) odaklandigindan
dogal fiber takviyeli kompozitler, jiit fiber takviyeli kompozitler ve nanopartikiil

takviyeli dogal kompozitler sonraki boliimlerde agiklanacaktir.
2.2. Fiber Takviyeli Kompozitler

Son zamanlarda polimer bilimi, polimer esasli malzemelerin ¢esitli avantajlar
sunmast nedeniyle cesitli alanlarda ilgi odagi haline gelmistir. Benzer sekilde polimer
bazli kompozit malzemeler, bakalit recinesinin kesfinden bu yana cesitli
uygulamalarda 6nemli bir rol oynamistir [18]. Otomotiv, havacilik, insaat ve denizcilik
gibi bircok uygulamada metal veya seramik esasli malzemelerin yerini alma
potansiyelleri nedeniyle hizla gelismektedirler. Tim polimer bazli kompozitler
arasinda, dogal fiber takviyeli kompozitler (NFRC), yadsinamaz ¢evresel faydalar1 ve
islenme kolayliklart nedeniyle giderek daha popiiler hale gelmektedir. Sinirh
petrokimya kaynaklari, kaginilmaz olarak endistrinin biyo bazli malzemelere
gecmesine yol agmistir. Hem ham hem de islenmis seliiloz fiberler gibi biyo bazl
polimerler, tiptan savunmaya kadar uzanan uygulamalar i¢in arastirtlmistir [19].

Aslinda sentetik malzemelerin degistirilmesi konusundaki kiiresel endise, biyo
bazli polimerlerin kullanimin1 6nemseyen bir noktaya gelmis gibi gériinmektedir.
Dogal fiberler gibi dogal polimerler, dogada bol miktarda bulunan malzemelerin 6zel

bir siniflandirmasina aittir. Kompozit uygulamalarinda takviye malzemesi olarak



yaygin olarak kullanilan dogal fiberler, aslinda en yaygin dogal polimerler olarak
kabul edilen ve esas olarak tarim, biyokiitle iiretiminde bulunan polisakkaritler adi
verilen bir malzeme grubuna aittir. Dogal fiberlerin en 6nemli pargasi olan seliiloz,
Diinya’da bol miktarda bulunmaktadir. NFRC; spesifik tokluk, esneklik, isleme
kolayligi, cevre dostu olma gibi belirli 6zelliklerde sentetik muadillerinden ve metal
bazli kompozitlerden daha iyi performans gostermektedir [20]. Hafiflikleri ile birlesen
yuksek mekanik 6zellikleri dogal fiberleri 6zellikle otomotiv uygulamalari i¢in ilging
bir malzeme haline getirmistir [21]. NFRC’de dogal fiberler, daha iyi 6zellikler igin
nihai kompozitin yiik kapasitesini degistirmek iizere yiiksek hacim oranina sahip

takviye malzemesi olarak kullanilabilir [22].

2.3. Dogal Fiber Takviyeli Kompozitler

2.3.1. Dogal Fiber Cesitleri ve Kaynaklari

Dogal fiberler bitkilerden veya hayvanlardan elde edilmek ile birlikte sentetik
veya insan yapimi degildir. Palmiye yagi, sisal, keten ve jiit gibi hem yenilenebilir hem
de yenilenemeyen kaynaklardan elde edilen dogal fiberler ¢ok ilgi gormiis ve siklikla
kompozit malzemelerde kullanilmaktadir. [23]. Esas olarak kokenleri dikkate alinarak
hayvansal, bitkisel veya mineral fiberlerden gelmelerine gore siniflandirilirlar ve
tipleri Sekil 2.2°de gosterilmistir [24]. Bu arastirmada bitkisel esashi fiberler
anlatilmistir.

Alt1 temel dogal bitkisel fiber tipi vardir. Bunlar sak fiberleri (jiit, keten, kenevir,
rami ve kenaf), yaprak fiberleri (abaka, sisal ve ananas), tohum fiberleri (hindistan
cevizi, pamuk ve kapok), ¢ekirdek fiberleri (kenaf, kenevir ve jiit), ¢cim ve kamis
fiberleri (bugday, misir ve piring) ve diger tiim tipler (ahsap ve kokler) olarak

smiflandirilabilirler.



—  Bitkisel Fiberler

Dogal Fiberler

Sak fiberleri
Yaprak fiberleri
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Cekirdek fiberleri
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Hayvan kil
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Kus fiberi

Sekil 2.2: Dogal fiber cesitleri.

gostermektedir [25].

Bitkilerden iiretilen dogal fiberler, kullanim amaglarina gére birincil ve ikincil
olarak smiflandirilir. Birincil bitkiler, fiber i¢erikleri igin yetistirilen bitkilerdir; ikincil
bitkiler ise yan {irlin olarak fiber iireten bitkilerdir. Jiit, kenevir, kenaf ve sisal birincil
bitkilere ornektir. Ananas, palmiye yag1 ve hindistan cevizi ikincil bitkilere drnektir.

Tablo 2.1 su anda diinya ¢apinda tiretilen kompozitlerde ticari olarak kullanilan lifleri

Tablo 2.1: Ticari olarak biiyiik dogal fiber kaynaklari.

Fiber Kaynag: Diinyadaki Uretimi
(ton/y1l)

Bambu 30000

Jiit 2300
Kenaf 970
Keten 830
Sisal 378
Kenevir 214
Hindistan Cevizi Lifi 100

Seker Kamis1 Kiispesi 75000
Ot 700




2.3.2. Dogal Fiberlerin Kimyasal ve Fiziksel Ozellikleri

Dogal fiberler lignin matrisine gomiilii takviye olarak selilloz mikro
fibrillerinden olusan dogal kompozitler olarak diisiiniilebilir. Dogal fiberlerin ana
kisimlar1 sonraki boliimlerde tartisilacak olan seliiloz, hemiseliilozlar ve lignindir.
Diger bilesenler arasinda pektin ve mumlar bulunmaktadir. Sekil 2.3, dogal bitki hiicre
duvarinin sematik gosterimini gostermektedir [26]. Sekil 2.3‘de goriildiigl iizere
mikrofibril yapist i¢i bos bir tiip seklindedir ve etrafini olusturan hiicre duvarlar1 dort
farkli katmandan olusur. Bu katmanlarda birincil hiicre duvari, ti¢ ikincil hiicresel

bolme ve mikrofibrilin merkezindeki agik bir kanal olan liimen vardir.

Limen

ikincil hiicre duvarlari

Lignin —

Hemiselliloz + PR
Birincil hiicre duvar

Selliloz =

Ara lamel

Sekil 2.3: Dogal bitki hiicre duvarlarinin diyagrama.

2.3.2.1. Seliiloz

Seliiloz dogal fiberlerin ana bileseni ve yeryiiziinde en bol bulunan biyo bazli
malzeme olarak kabul edilmektedir. Seliiloz temel olarak kristal ve amorf olmak iizere
iki farkli bolgeden olusur. Agirlik olarak seliilozun %60-90°1 kristal yapidadir. Kristal
bolgelerdeki zincirler arast baglar sikica paketlenmis oldugundan yalnizca birkag
hidroksil grubu (OH) vardir bu da onu daha az hidrofilik yapar. Ote yandan seliilozun
amorf bolgelerinde daha az zincirler arast hidrojen bagi olusur. Bu, onun H20
molekiillerine bagli OH gruplarinin sayist artirir ve sonug olarak hidrofilikligini artirir.

Sekil 2.4 seliillozun kimyasal yapisini gostermektedir [27].
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Sekil 2.4: Seliillozun kimyasal yapisi.

2.3.2.2. Hemiseliiloz

Seliilozla birlikte hemiseliiloz dogal fiberlerin bir bagska 6nemli bilesenidir ve en
yaygin biyo bazli polimerler kategorisinde ikinci sirada yer alir. Seliilozdan daha
diisiikk molekiiler agirliga sahiptir ve bir sargi bileseni olarak hareket ettigi icin seliiloz
mikrofibrilleri arasindaki bosluklar1 doldurur. Hemiseliiloz dallanmais bir yapiya sahip
polisakkarit gruplarindan olusur. Hidrojen bagi yoluyla hemiseliiloz, seliiloz-
hemiseliilloz aglar1 olusturmak i¢in seliiloza baglanir ve daha sonra fiber hiicresi
yapisal bilesenlerini olusturur [28]. Seliiloz ile karsilastirildiginda OH gruplarinin H20
molekiillerine daha iyi ulasmasini saglayan amorf bir yapiya sahiptir [29].

Hemiseliilozlarin tipik kimyasal yapis1 Sekil 2.5’de gosterilmektedir [27].

H OH
kH
=¥
OH
H H
H Tt}
H

Sekil 2.5: Hemiseliilozun kimyasal yapisi.



2.3.2.3. Lignin

Lignin dogal fiberler i¢in matris gorevi goren ¢ok dall1 bir polimerdir. Boylece
hemiseliiloz ile birlikte seliilozun kendisi fiber hiicresi iizerine eklenebilir. Karmasik
tic boyutlu bir yapiya sahip olan lignin, fenil propan birimlerinden olusur. Ligninde
(Sekil 2.6), farkli birimler, suda ¢6ziinmez hale getiren ve monomerik birimlere ayrilan
farkli karbon-karbon veya eter baglariyla birbirine baglanir. Yiiksek nem gibi agir
cevre kosullarinda lignin, seliilloz ve hemiseliilozlarin korunmasinda kritik bir rol
oynar. Lignin sadece fiber i¢in yapisal destek saglamakla kalmaz ayni1 zamanda dogal
fiberi UV ve 1sil kosullara karsi da korur [30]. Bununla birlikte lignin hiicre
duvarlarindan uzaklastirildig: takdirde fiber sertligi ve fiber ile matris arasindaki etkin
yiik transferi artar. Lignin 1s1l kosullarda ve UV’ye kars1 kararliyken hemiseliiloz 1s1l

bozulmanin ve fiberin nem emiliminin ana nedenidir [31].

COOCH,
H O H
OH H
H D‘H
H OH
n

Sekil 2.6: Ligninin kimyasal yapist.

Dogal fiberlerin 6zellikleri esas olarak bitkinin dogasina, yetistirildigi bolgeye,
bitkinin yasina ve kullanilan ¢ikarma yontemine baghdir. Tablo 2.2 [1], [32], fiberlerin
yapist, seliiloz igerigi, liflerin agis1, enine kesit, polimerizasyon derecesi gibi kimyasal
ve fiziksel bilesimin bilinmesine yardimci olan ¢esitli dogal fiberlerin kimyasal

bilesimini gostermektedir.
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Tablo 2.2: Baz1 dogal fiberlerin kimyasal bilegimi.

Kimyasal Bileseni (%)
Dogal Fiber Cesidi Seliiloz Hemiseliiloz Lignin
Jiit 61-63 13 5-13
Keten 70-72 14 4-5
Kenevir 70,2-74,4 17,9-22,4 3,7-5,7
Kenaf 31-39 21,5 15-19
Rami 80-85 3-4 0,5
Hindistan Cevizi Lifi 43 <1 45
Muz 60-65 6-8 5-10
Mesta 60 15 10
Ananas 80 = 12
Sisal 60-67 10-15 8-12
Odun 45-50 23 27
Aygicegi 70-78 18-19 4-5
Pamuk 82,7 5,7 -

2.3.3. Dogal Fiber Takviyeli Kompozitlerin Mekanik Ozellikleri

Dogal fiberlerin fiziksel ve mekanik 6zellikleri, azami 6zelliklere ulagsmak i¢in
kullanilmadan 6nce dikkate alinmasi gereken onemli bilgileri ortaya koymaktadir.
Yapisal ve yapisal olmayan uygulamalarda sentetik fiberlerin dogal alternatifleri ile
degistirilmesi i¢in bir¢ok girisimde bulunulmustur [33]. Giinlimiizde otomotiv
endiistrisinde daha once cam fiber takviyeli kompozitlerden yapilan ¢ok sayida parca
dogal fiber takviyeli kompozitlerden yapilmaktadir.

Dogal fiberlerin goriinen mekanik ozellikleri cam fiberleri gibi sentetik
muadilleri kadar yiiksek olmasa da kopma anindaki daha yiiksek uzamasi nihai
kompozitin performansini artirir [34]. Tablo 2.3°de [35] baz1 yaygin dogal fiberlerin

mekanik 6zellikleri cam fiber ile karsilastirmali olarak gosterilmektedir.
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Tablo 2.3: E-cam ile dogal fiberlerin mekanik 6zelliklerinin karsilastirilmasi.

cier | VORIl | O |l | odils | Degitime
(MPa) (GPa) (%)
E-glass 2,55 15-25 2000-3500 70-73 2,5-3,7
Jiit 1,3-1,49 25-250 393-900 13-26,5 1,16-1,5
Keten 1,5 40-600 345-1500 27-39 2,7-3,2
Kenevir 1,47 25-250 550-900 38-70 1,6-4
Kenaf 1,5-1,6 2,6-4 250-930 40-53 1,6
Rami 1,5-1,6 0,049 400-938 61,4-128 1,2-3,8
Sisal 1,45 50-200 468-700 9,4-22 3-7
Ananas 1,4 7-10 500-1100 11,8-30 3,7-4,3
Abaka 1,5 10-30 430-813 31,1-33,6 2,9

2.3.4. Dogal Fiberlerin Avantaj ve Dezavantajlari

Yukaridaki tartismaya dayanarak dogal fiber takviyeli polimer kompozit
(NFRPC) malzemelerin asagidaki avantajlarina ve sinirlamalarina sahip olabiliriz.

Dogal fiberlerin avantajlari arasinda:

- Diisiik maliyetli ve yiiksek performansli olmasi,

- Geri dontigiimii veya atilmasi, sentetik fiber takviyeli kompozitlere kiyasla basit
olmasi,

- Fiberin asindirici yapisi ¢ok daha diisiik olmasindan dolayr kompozit
malzemelerin teknik islemlerinin daha avantajli olmasi,

- Cam fiberler yerine ¢ogunlukla yapisal olmayan uygulamalarda kullanilabilmesi
- Cam fiber takviyeli kompozitlerden yapilan kapilar, kaportalar gibi otomotiv

bilesenlerinin yerini almasi,

sayilabilir.
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Dogal fiberlerin dezavantajlart:

- Yiiksek nem emme 6zelligi,

- Yiiksek nem emme 6zelligine bagli olarak polimer matrisi ve fiberler arasindaki
ara yiizey baglantisin1 azalmasi ile mekanik 6zellikler iizerinde zararh etkilere
neden olmasi,

- Zayif 1slatma kabiliyeti, baz1 polimerik matrislerle uyumsuz olmasi,

- Bitki fiberleri dogrudan dogal haliyle kullanilamamasz, fiberler ve polimer matrisi
arasindaki ara ylizey yapigsmasini gelistirmek amaci ile mumsu tabakayi ¢ikarmak

icin kimyasal islemler gerektirmesi,

olarak siralanabilir.

2.3.5. Jiit Fiber Takviyeli Tabakali Kompozit Malzemeler

2.3.5.1. Jiit Bitkisi

Jiit, thlamurgiller (tiliaceae) familyasindan bir sak fiber tiirii olup, bilimsel ad1
Corchorus capsularis’dir ¢iinkii Corchorus bitkilerinden elde edilmektedir. En ucuz
dogal fiberlerden biridir ve su anda en fazla tiretim hacmine sahip sak fiberlerdir. Jiit,
Akdeniz’e 6zgiidiir ancak giliniimiizde jit yetistiriciligi i¢in en iyi tlirleri Banglades,
Hindistan, Cin, Nepal, Tayland, Endonezya ve Brezilya saglamaktadir [36], [37]. Tim
dogal fiberler arasinda jiit fiberler, iyi mekanik ve 1sil 6zelliklere sahip kumas ve fiber
formlarinda kolayca bulunabilir [38]. Jiit fiberleri nem, asit ve UV 1s181na kars1 daha
az direnclidir. Buna karsilik, ince dokusu, 1s1 ve atese kars1 direnci; tekstil, insaat ve
otomotiv gibi endiistrilerde genis bir uygulama alani saglamaktadir [39]. Jit govde
fiberi oldugu igin ahsap benzeri 6zelliklere sahiptir. Jiit fiberi yiikksek en/boy oranina,

yiiksek mukavemet/agirlik oranina ve iyi yalitim 6zelliklerine sahiptir [40].

2.3.5.2. Jiuit Fiberleri

Jiit fiberleri bitkinin kabugundan ¢ikarilir. Jiit fiberi ¢ikarma islemi; havuzlama,

styirma, yikama, kurutma ve paketlemeyi igerir. Havuzlama islemi ya biyolojik bir
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yontemle ya da amonyum oksalat, sodyum siilfit vb. kimyasallar1 kullanilarak
kimyasal bir yontemle yapilir, ancak kimyasal havuzlama islemi pahalidir, bu nedenle
daha ¢ok suda havuzlama kullanilir. Biyolojik ayristirma isleminde, jiit saplar1 bir
demet halinde baglanir ve ardindan 20 giin boyunca yavas akan suya daldirilir. Bu
islemden sonra fiber olmayan kisim jiit sapindan siyirma islemi ile kazinir (Sekil
2.7.b). Ayirma isleminden sonra, fiber daha sonraki islemler ve ¢esitli uygulamalar

icin hazirdir (Sekil 2.7.c).

(d) Amorf bolgesi Mikrofibril Mikro fiber X()ryamasyon 7°-9°

Lignin
Temel fiber / \ \\
3 \ \/\) / ikinci hiicre duvari

Fiber

4 Birinci hiicre
§ duvart

/

Hemiseliiloz Liimen

Hiicre
duvari

Sekil 2.7: Jiit bitkisi (a), Jiit fiberlerin bitkiden ¢ikarilmasi (b), Jiit fiber demeti (C) ve
jut fiberinin yapisi (d).

2.3.5.3. Jiit Fiberinin Fiziksel ve Kimyasal Yapisi

Canli bir jiit bitkisi, daha once de tartisildigi gibi dogal fiberlerin ana bileseni
olan ve Tablo 2.4°de gosterilen seliiloz, hemiseliiloz, lignin, pektin ve diger mumsu
maddelerden olusur [41].

Sekil 2.7¢de ligninin yapisi ve jiit fiberin enine kesitleri gosterilmektedir [42].

Dogal fiberler dogada lignoseliilozik oldugundan, diger sentetik fiberlere kiyasla yeni
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1s1l 6zelliklerin yani sira daha iyi akustik yalitim 6zelliklerine sahiptirler. Genellikle,
sentetik fiberler mekanik 6zellikleri dogal fiberlere kiyasla daha iyidir, ancak bu dogal
fiberlerin alkali islemi, silan islemi vb. gibi farkli yiizey islemleriyle mekanik
ozellikleri daha da gelistirilebilinir.

Tablo 2.4: Literatiirde belirtildigi gibi jiit fiberlerin kimyasal bilegimi.

Jiit fiberin kimyasal bileseni (%)
Seliiloz | Hemiseliiloz | Lingin Pektin Waks Nem Referans
61,2 13,2 13,7 - 0,5 - [43]
61-71 | 13,6-20,4 | 12-13 0,2 0,5 12,6 [44]
61-71,5 12-13 13,6-20,4 0,2 0,5 12,6 [45]
71 14 13 - - - [46]
58-63 21-24 12-14 - - - [47]

Dogal fiberlerin yiiksek spesifik modiil, yiiksek spesifik mukavemet, diisiik
yogunluk vb. o6zelliklere sahiptir. Bu 6zellikler, kompozitlerin iyilestirilmesi igin
endiistrilerde yiiksek talep gormesinin nedenleridir. Jut fiberlerin gerekli mekanik
karakterizasyonu Tablo 2.5°de belirtilmistir.

Cam fiberlerin ¢ekme mukavemeti, dogal fiberlerden daha yiiksektir, ancak
dogal fiberlerin spesifik modiilii cam fiberden daha yiiksektir. Bu nedenlerden dolay1
dogal fiberler, yesil kompozitlerde farkli uygulamalar i¢in yaygin olarak
kullanilmaktadir [48]. Fiber 6zellikleri, dogal fiber takviyeli polimer kompozitlerin
performansini arttirmak i¢in dnemli parametrelerdir. Bir calismada, nem igeriginin
dogal fiber takviyeli polimer kompozitlerin (NFRPC) biyolojik performansi {izerinde
genis bir etkiye sahip oldugu gézlemlenmistir [37]. Fiberlerin kimyasini etkileyen
faktorler incelenirken kristal seliiloz icerigi, hiicre sayisi, en-boy oranit ve
mikrofibrillerin agilar1 dikkate alinmasi gereken 6zellikleri olusur. Daha az mikrofibril
acist ve daha fazla seliiloz igerigi, yiiksek fiber mukavemeti igin hayati 6nem
tasimaktadir. Dogal fiberler genellikle en-boy oranlariyla karakterize edilir [49], [50].
Jit liflerinin gerilme mukavemeti, elastisite modiili ve yogunlugu, arastirmacilara

gore fiziksel ve mekanik 6zelliklerin ana parametreleridir.
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Tablo 2.5: Literatiirde jiit fiberinin mekanik 6zellikleri.

Cekme Elastisite Kopma Yosunluk
Dayanimi Modiili uzamasi ( ;gcm3) Referans
(MPa) (GPa) (%) g
393-773 26,5 1,5-1,8 1,3 [37]
400-800 10-30 1,5-1,8 1,46 [51]
393-773 13-26,5 1,16-1,5 1,3-1,45 [25]
393 19-26,5 1,16-1,8 15 [52]

2.4. Polimer Matris Malzemesi

Kompozit malzemelerde matrisin tanimi ve islevine daha 6nceki boliimlerde
deginilmistir. Dogal fiberler, gelistirilmis ve 06zellestirilmis Ozelliklere sahip
kompozitler olusturmak i¢in polimerik malzemelere dahil edilmektedir. Bu polimerik
malzemeler termoplastikler, termosetler ve biyo bazli plastikler olmak iizere

gruplandirilabilir.

Tablo 2.6: Termoplastik ve termoset matrislerin mekanik 6zellikleri.

. . Cekme Elastisite | Egilme Egilme
Matris Tipi M';f;(;[gsesi Y(O‘(/gél:#;k Dayanimi | Modiili | Dayanimi | Modiili
9 (MPa) (GPa) (MPa) | (GPa)
PP 0,89-0,92 32 0,9 35 1,0
LDPE 0,89-0,92 29 0,20 0,09 0,1
Termoplastik
HDPE 0,94-0,97 25 0,6-1,5 32,50
Nylon 1,14 50-90 1,3-4,2 20-150 1,3-3,7
Epoxy 1,10-1,40 73 5 60 -
Termoset
Polyester | 0,90-1,27 20,40 3,3-3,9 45 3,3
. PLA 0,90-1,27 25-66 2,3 48-110 0,3-3,6
Biyo
bozunur - 0,16—
Nisasta 4,48-8,14 0,29

Yaygin olarak kullanilan bazi matris malzemelerinin 6zellikleri Tablo 2.6°da

gosterilmektedir [53], [54]. Kompozit malzemelerin mekanik performansi
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termoplastikler, termosetler veya biyo bazli plastikler gibi polimer matris

malzemelerine baglidir.

2.4.1. Termoset Recine

Epoksi, fenolikler, polyester, bakalit, melamin formaldehit ve poliiiretan gibi
termoset matris malzemeleri oda sicakliginda sivi halde bulunur ve esas olarak
yenilenemeyen kaynaklardan elde edilir. Matris malzemesi tamamen kiirlendikten
sonra yeniden 1sitilamaz, geri doniistiiriilemez veya yeniden kullanilamaz ya da
biyolojik olarak parcalanamaz. Bununla birlikte, bitkisel yaglardan, dogal fenolik
komplekslerden ve termoplastiklere kiyasla daha iyi termal stabiliteye sahip olabilecek
diger kaynaklardan biyo bazli termosetler gelistirmek i¢in ¢aba sarf edilmektedir [55].
Geleneksel recinelere benzer oOzelliklere sahip, biyolojik olarak pargalanabilen
recinelerin (6rn. Glycix, Titan ve hidra) gelistirilmesinde de bazi ilerlemeler
kaydedilmistir [56]. Karbon ayak izinin azaltilmasina katkida bulunabilecek,
stirdiiriilebilir bir termoset elde etmek i¢in biyolojik olarak par¢alanabilir termosetlerin

plastik kaliplanmasi gibi seri 6l¢ekli tiretim teknikleri de arastirilmaktadir.

Sertlestirici , Geri
N '-‘-f.‘;,‘,_n\“\ 7 / doniistiiriilemez
« | Proses D ' J i 7
atirma
Termoset T | | Y F = ‘ -
Piiskiirtme 3 y Yeniden
- sekillendirilemez

Vakum infiizyon

Sekil 2.8: Kompozit malzemelerde termoset matris malzemesi ile iiretim yontemleri.

Sekil 2.8’de gosterildigi gibi elle yatirma, piskiirtme, vakum inflizyon,
yontemleri yaninda vakum torbalama, recine transfer kaliplama (RTM), filament

sarma, pultriizyon, ekstriizyon, regine emdirme ve soguk pres ile de islenebilirler [57].
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2.4.1.1. Epoksi Recine

Epoksi regineler oncelikle termoset polimerlerdir [58]. Epoksi reginelerde
normalde molekiil basina bir epoksi grubu vardir. Epoksi molekiilerin yapisindaki
epoksi halkalar1 oldukca gergindir ve diger kimyasal gruplara, 6zellikle de kiirleme
maddelerine kars1 reaktiftir. Bifenol A’nin diglisidil eteri (DEGBA) olarak
adlandirilan, ilk ve bugiine kadar en 6nde gelen ticari epoksi regine tiirii, bisfenol A ve
epiklorohidrinin NaOH (sodyum hidroksit) varliginda reaksiyona girmesiyle tretilir.
Sekil 2.9 tipik olarak DEGBA {iretim reaksiyonunu gostermektedir [59]. Esas olarak,
molekiiliin epoksi olmayan kisminda farklilik gosteren diger regine tiirleri farkli
yapilara ve beklendigi gibi farkli 6zelliklere sahiptirler. Epoksi olmayan kisim

aromatik, sikloalifatik veya alifatik olabilir.

0

bifenol A epiklorohidrin

NaOH
L#] o
LA cH,-0 Q Q 0~CH;~CH-CH;~0 Q O 0-CH,~L2
OH .

Sekil 2.9: DEGBA iiretmek igin bisfenol A ve epiklorohidrin reaksiyonu.

2.4.1.1.1. Epoksi Capraz Baglanma Siireci

Epoksi regineler genellikle viskoz bir haldedir. Capraz astarli bir yap1 elde etmek
icin epoksi bir termoset {irlinii olusturmak tizere bir sertlestirici ile karigtirllmalhidir.
Genel olarak epoksi i¢in katalitik ve stokiyometrik olmak iizere iki tiir sertlestirici
kullanilir [60]. IIki homopolimerizasyon isleminin baslaticisi olarak islev goriirken,

ikincisi bu islemde bir komonomer gorevi gortir.
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2.4.1.1.2. Epoksi Kiirlesme Siireci

Epoksi gibi bir termosetin sentez siireci, monomerler arasindaki reaksiyondan
veya monomerler ile kiirleme maddesi molekiilleri arasindaki reaksiyondan baslar,
artan viskozite ile birlikte dallanmig yapilar olusturur, ardindan fonksiyonel gruplarin
belirli bir doniisiimii ile dev bir makromolekiil olusumunun gésteren jellesme agamast
meydana gelir. Bu dev makromolekiil nihai termoset triindiir. Cams1 bir yapiya
doniislim sirasinda, kovalent baglarin olusumu nedeniyle sistemin hareketliligi

azalirken, sistem jelden cama doniisiir. Bu siire¢ Sekil 2.10°da gézlemlenebilir [59].

Jel hali
Monomer D X— 2:’ D g D
Sivi regine \S\:Y\‘/ Camsi hali
Sol hali
Viskozite artist |:> Kiirlesme |:> Camsi hali

Sekil 2.10: Termoset bir malzemenin kiirlenme siireci.

Orta maliyetler, diistik biiziilme ve toksisite, yiiksek mukavemet, ¢esitli proses
ve uygulamalarla uyumluluk gibi miikemmel 6zelliklerinden dolay1 epoksi regine,
kompozit malzemelerin tiretiminde ana matris olarak ilgi odagi olmustur [61]. Bu,
termoset matris 175 °C’ye kadar olan sicakliklarda kullanilabilir ve genellikle birgok

takviye ile uyumludur [61].

2.5. Uretim Metotlari

NFRC imalati i¢in kullanilan iiretim yontemleri, cogunlukla kullanilan polimer
matrisi tarafindan belirlenir. Nem, fiber tiirii, fiber hacim oran1 ve kompozit sicakligi,
NFRC iiretimini etkileyen en 6nemli faktorlerdir. Dogal fiber nemden arindirilmalidir
ve fiber nem igeriyorsa fibere gerekli yiizey islemi uygulanmahdir [62]. Sikigtirma

kaliplama, ekstriizyon kaliplama, enjeksiyon kaliplama gibi iiretim ydntemleri,
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termoplastik matrisler i¢in uygundur. El yatirmasi, regine transfer kaliplama, vakum
destekli recgine transfer kaliplama gibi iiretim yontemleri termoset matrisler i¢in

uygundur.

2.5.1. Termoset Bazlhh Kompozitler I¢in Uretim Yontemleri

2.5.1.1. El Yatirmasi

El yatirmasi, kompozit iiretimi i¢in en yaygin, en kolay ve en ucuz yontemdir
[63]. Bu yontemde, dnce agik bir kaliba yapismayi 6nleyici bir madde olarak bir kalip
ayirict madde uygulanir, ardindan fiberler kaliba yerlestirilir. Regine dokiiliir ve bir
rulo veya firca ile fiberlerin iizerine fir¢alanir. Istenilen kalinlik elde edilene kadar
katman {izerine katman olusturulur. Laminalarin i¢ine hapsolmus sikisan havayi
¢ikarmak i¢in ¢ekgekler veya silindirler kullanilir. Laminalar daha sonra atmosferik

kosullar altinda kiirlenmeye birakilir [64].
2.5.1.2. Recine Transfer Kaliplama (RTM)

Bu yontem, orta hacimli ve yiiksek miktarli iiretimde biiyiik bilesenlerin imalati

icin uygundur. RTM yo6nteminin siire¢ diyagrami Sekil 2.11°de gosterilmektedir [65].

Tasirma Kabi

Termokupl / >

Basingl \ ‘ ﬁ Sicak/
» (Soguk Su

Hava LA
— ©) Kanallar1
Enjeksiyon
Kabi Enjeksiyon
Baglantisi Kalip
Regine Cercevesi

S A

Sekil 2.11: Kompozit iiretimi i¢in RTM yonteminin siire¢ diyagrami.
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Regine transfer kaliplama (RTM) yonteminde, polimeri agik bir kaliba dokmek
yerine, regine bir hazneye yiiklenir ve kalip 6nceden isitilir [66]. Tekstil kumas
katmanlar1 kat1 kaliba yerlestirildikten sonra preformu emdirmek i¢in regine enjekte
edilir. Hava kabarciklarini 6nlemek ve re¢inenin bosluga ¢ekilmesine yardimci olmak

icin siklikla vakum kullanilir [67].

2.5.1.3. Vakum Destekli Recine Transfer Kaliplama (VARTM)

VARTM yontemi, Ust kalibin bir vakum torbasi ile degistirildigi RTM
yonteminin degistirilmis bir versiyonudur [68]. Bu islemde, numunenin kiirlenmesi
icin atmosferik basinci korumak amaciyla regine akisina vakum ile destek verilir.
VARTM yonteminde kullanilan temel aksesuarlar arasinda ayirici file, akis filesi,
spiral boru, vakum torbasi ve sizdirmazlik bandi bulunmaktadir. Bu islemde, preform
malzeme once gerekli sekil ve boyuttaki alt kaliba yerlestirilir, daha sonra esnek takim
yiizii kompozit nesnenin iizerine dogru bastirilir. Ayirici file iizerine yerlestirilen akis
filesi, recine akigini kontrol eder ve sinirlar. Spiral boru, fiber preform boyunca regine
akisin1 yonlendirmek icin kullanilir. Sivi regine orta basingta kaliba pompalanir ve
fiberler 1slanir. Hava bosluklarini azaltmak ve kompozit kalitesini artirmak i¢in kaliba
vakum uygulanabilir [69]. Sekil 2.12°de VARTM yontemi igin kullanilan tipik bir

kurulum gosterilmektedir [70].

Vakum
gostergesi

Vakum

Regine Kabi U

Sizdirmazlik .
bandi Regine ber
malzeme

Ayiricr file Vakum
torbasi

Sekil 2.12: VARTM’1n sematik diyagrama.
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2.6. Fiberlerde Ara Yiizey Islemleri

Kompozite gerilim uygulandiginda, bu gerilim matristen fibere ara yiizey
yoluyla aktarilir. Bu nedenle, fiber ve matris arasinda giiglii bir ara yiizey bagi
olusturmak, kompozitin 6zelliklerini gelistirmek ve maksimum performans elde etmek
icin gerekli goriinmektedir. Dogal fiberler s6z konusu oldugunda, hidrofilik fiber ve
hidrofobik polimer matris arasinda zayif bir etkilesim vardir, bu da mekanik
Ozelliklerde ve nem direncinde azalmaya neden olarak uzun siireli kullanimi etkiler.
Islanabilirlik, matris ve fiber arasinda uygun bir bag olusturmak igin iyilestirilmesi
gereken en Onemli faktordiir. Zayif islanabilirlik, gerilim konsantrasyon bolgeleri
olarak hareket edebilen fiber kusurlarini artirir [71]. Tokluk, ¢ekme ve egilme
mukavemeti gibi kompozit 06zelliklerinin fiber 1slanabilirliginden etkilendigi
bildirilmektedir [72].

Tiim bu nedenlerden dolay, jiit fiberlerin yiizey islemi gereklidir. Fiber matrisi
arayliz bagr ve nem direnci, balmumu, hemiseliiloz, lignin gibi safsizliklarin
giderilmesi ve ayrica fiber yiizeyine baska kimyasallarin eklenmesiyle gelistirilebilir
[73]. Fiziksel yontemler [74], kimyasal islemler [75] ve nanomalzeme
modifikasyonlar1 [5], [76] gibi hali hazirda kullanilan gesitli jiit fiber yiizey islem
teknikleri vardir. Fiziksel yontemler arasinda germe, kalenderleme, tarama, soguk
plazma islemi ve elektrik desarji yer alir [77], [73], [78]. Fiziksel yontemler fiberlerin
kimyasal bilesimini degistirmez, ancak fiber yiizey ve yapisal 6zelliklerini degistirir.
Alkalizasyon [79], [75], [80], [81], agartma [82], [83], silan islemi [84], [85], [86],
asetilasyon [87] ve sicak su islemi [6] gibi ¢esitli kimyasal iglemler kullanilmistir. Jiit
fiberinin kimyasal olarak islenmesi, fiberin yiizey 6zelliklerini ve kimyasal bilesimini

degistirir.
2.6.1. Alkali islem

Alkali islem, jit fiberleri igin en yaygin kullanilan kimyasal yiizey isleme
teknigidir. Sodyum hidroksit (NaOH), jiit fiberinin alkali islemi igin yaygin olarak
kullanilmaktadir. Jiit fiberinin alkali islemi, jiit fiberinin dis yilizeyini ¢evreleyen
hemiseliiloz, lignin, balmumu ve yaglar gibi seliillozik olmayan malzemeleri

uzaklastirir. Jiit fiberinin alkali islemi, neme bagli hidroksil gruplarini ortadan kaldirir,
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boylece fiberlerin hidrofilikligi azalir. NaOH jiit fiberi ile reaksiyona girdiginde su
molekiilleri tretir ve Denklem 2.1‘e gore fiber hiicreleri, hiicre-O-Na gruplari

olusturmak i¢in fiberin hiicre duvar ile birlesir.

Fiber-hiicre-OH + NaOH = Fiber-hiicre-O-Na + H20 + Safsizliklar (2.1)

Alkali islemi, jiit fiberin 6zelliklerini dogrudan etkileyerek, seliilozik olmayan
malzemeleri ortadan kaldirir ve fiberin, fiber yonii boyunca kendini yeniden
diizenleyebilmesini ve fiber matris yapismasini gelistirmesini  saglar. Bu,
kompozitlerde daha yiiksek gerilme mukavemeti saglamak ile birlikte daha iyi bir
kesme dayanimina izin verir [88].

Jiit fiberinin NaOH yiizey islemi, fiberlerin belirli bir siire ve sicaklikta NaOH
¢ozeltisine daldirilmasiyla gergeklestirilir. Jit fiberlerinin NaOH isleminin verimliligi
NaOH konsantrasyonuna, iglem siiresine, sicakliga ve malzeme nem oranina baghdir.
Saha vd. [81] %0,5 ve %18 NaOH, sicaklik ve siire ile muamele edilen jiit liflerinin
fizyo kimyasal 6zellikleri incelenmistir. Calisma, fiberlerin %0,5 NaOH ¢ozeltisine 30
dakika daldirilmasinin ardindan NaOH yiizey isleminin fiberin ¢ekme dayanimini
%65’ kadar artirdigin1 gostermistir. Roy vd. [80] daha diisiik konsantrasyonda
agirlikea %0,5 uzun siireli alkali isleminin jit fiberlerin ¢ekme mukavemetini ve
kopma uzamasini sirastyla %82 ve %45 oraninda artirdigini ve hidrofilikligi %50,5
oraninda azalttigin1 gostermistir.

Alkali ile islenmis jiit fiber takviyeli termoplastik ve termoset kompozitlerin
mekanik 6zellikleri kapsamli bir sekilde incelenmistir, Wang vd. [88] , %2, %4, %6,
%8 ve %10 konsantrasyonlarinda sicak alkali iglemlerinin jiit/epoksi kompozitlerin
mekanik 6zellikleri {izerindeki etkileri arastirmistir. %6 NaOH ile muamele edilmis
jiit kumash kompozitler en iyi iyilesmeyi gostermistir. %6 NaOH ile muamele edilmis
kumas takviyeli kompozitlerin ¢ekme mukavemeti, egilme mukavemeti, ¢ekme
modiilii ve egilme modiilii, muamele edilmemis kumas takviyeli kompozitlere kiyasla

strastyla %37,5, %72,3, %23,2 ve %72,2 oraninda artmustir.
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Tablo 2.7: Islem gdrmemis ve alkali islem gormiis jiit fiber takviyeli kompozitlerin
mekanik ozellikleri.

Yiizey Cekme Degisim Egilme Degisim Darbe Desisim
Kompozit | Islemive | Dayanim (% /$) Dayanimu (% /S) Dayanimi (% /Sj Ref.
Siiresi (MPa) 0 (MPa) 0 ) 0
Islem yok 46,7 62,4
Jiit/Epoksi %20 NaOH [89]
2o 975 | 1087 | 801 | 284
Islem yok 25 41 2,2
0,
RO 3 36 47 146 | 34 | 545
Jit/Epoksi %10 NaOH [90]
L0 17 32 22 | 463 | 255 | 159
S
0,
Yt BT 40 18 | 561 | 24 9,1
S
0,
WONOM | 1246 | - | 3008 | - 2,63 -
Jut/Epoksi [91]
%10 NaOH
B 105 - 32,5 - 2,0 -
0,
) #SNaOH | g 5y ~ | s | - 3,25 _
Jut/ 24's [91]
Polyester | 910 NaOH
s 7,02 - 40,5 - 2,75 -
fslem yok 95 98 6,35
0,
AONOR | q36 | 432 | 140 | 429 | o1 | 433
0,
JitBpoksi | OO 147 | sa7 | 155 | 582 | 1167 | 838 [[92]
0,
POTEOM) 156 | 642 | 162 | 653 | 1542 | 1428
0,
POTRON| 145 | 526 | 150 | 622 | 1302 | 1050

Tablo 2.7°de Boopalan vd. [89], Mahesh vd. [90], Gopinath vd. [91], Kapatel
vd. [92], yaptig1 calismalarda, kompozitlerin ¢ekme dayanimi, egilme dayanimi ve
darbe dayaniminda iyilesmeler olmustur [42].

Jayaramudu vd. [93], farkli boyutlardaki SEM goriintiilerini kullanarak jiit
liflerinin arayiizey yapismasmn yapisal bir analizini gerceklestirmistir. Islem
gormemis jiit fiberleri ile regine temasini azaltan pektin, balmumu ve safsizliklarla

diizgiin bir sekilde kaplhidir. Alkali islemi pektin, balmumu ve safsizliklar1 giderir ve
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bir¢ok kirigiklik, bosluk ve mikro bosluk olusturur. Jiit fiberi alkali isleminden sonra
temiz ve plriizlii hale gelir. Seliillozun kristal yapilar1 iyilestirilir, bitisik seliiloz
zincirlerinin aralig1 kisaltilir, bitisik seliiloz zincirlerini baglamak i¢in hidrojen baglari

olusturulur ve alkali isleminin bir sonucu olarak fiberin mukavemeti artirilir.

Sekil 2.13: Islem gérmemis (a), %6 NaOH islem gormiis (b), %10 NaOH islem
gormiis jiit fiber yiizeyleri SEM goriintiisii (C).

Diger bir ¢alismada Sinha ve Rout [94] farkli islem siirelerinde (2 saat, 4 saat ve
6 saat) i¢in %5 alkali islem gormiis jiit 1ifi/doymamus polyester re¢ine kompozitlerinin
egilme ozellikleri aragtirtlmigtir. Alkali ile 2 saat ve 4 saat islem gormiis fiberler ile
hazirlanan kompozitlerin egilme mukavemetinin, islem goérmemis jiit fiber
kompozitlerine kiyasla sirasiyla %3, %16 ve %9,5 oraninda arttigi bulunmustur. Bagka
bir calismada Boopalan vd. [89], %20 alkali islem gérmiis jiit/epoksi kompozitlerin
cekme mukavemeti ve egilme mukavemetinin, islem gérmemis jiit/epoksi
kompozitlere kiyasla sirasiyla %108 ve %28 oraninda iyilestigi bulunmustur. [89].

Mahesh ve arkadaslari, NaOH konsantrasyonlarinin jiit kumasin islenmesi
tizerindeki etkisi ve bunun jiit/epoksi kompozitlerin mekanik 6zellikleri tizerindeki
etkisi incelenmistir [90]. Jiit kumasina, oda sicakliginda 24 saat boyunca ii¢ farkli
NaOH konsantrasyonu (%5, %10 ve %15) ile yiizey islemi yapilmig ve kompozitler
sikistirmali kaliplama teknigi kullanilarak tretilmistir. Calisma, %5 NaOH ile islem
gbrmiis jiit/epoksi kompozitlerin ¢gekme mukavemetinin, islem gérmemis jiit/epoksi
kompozitlere kiyasla %36 oraninda arttigini ortaya koymustur. Bununla birlikte, %10
ve %15 NaOH ile islem gérmiis jiit/epoksi kompozitlerin gekme mukavemeti, islem

gérmemis jiit/epoksi kompozitlere kiyasla sirastyla %32 ve %40 oraninda azalmistir.
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2.7. Nanopartikiil Takviyeli Dogal Kompozitler

Nanobilim ve teknolojinin ¢esitli alanlardaki hizli gelisimi ile nanomalzemeler
potansiyel dnemlerini gostermektedirler. Polimerik bir kompozitte en az bir takviye
malzemesinin boyutu 1 ile 100 nm araliginda ise, malzemeye nanobiyokompozit
(NBC) ad: verilir. Son zamanlarda, NBC’ler de yenilenebilirlikleri ve biyolojik olarak
parcalanabilirlikleri nedeniyle dikkatleri iizerine ¢ekmektedir. Nanomalzemeler ¢ok
iyi mekanik, optik ve termal 6zelliklere sahiptir ve ¢esitli NBC’leri islevsellestirmek
icin nano dolgu olarak kolayca uygulanabilirler [95].

Nanomalzemeler, ¢esitli yontemlerle uygun reaksiyonlarin yan tirtinleri olarak,
dogal olusturulabilir veya farkli fizikokimyasal 6zelliklere yol acabilecek belirli
islevler i¢in modifiye edilebilirler [96], [97]. Pek c¢ok potansiyel uygulamada
kullanilan grafen oksit, giimiis, TiO2, ZnO, SiOz2 gibi ¢esitli nanomalzeme tiirleri vardir
[95], [98].

Dogal fiberler dogas1 geregi hidrofiliktir, ancak epoksi regineleri hidrofobiktir.
Bu da NBC matrisi ile daha zayif bir baga ve zayif mekanik 6zelliklere neden olur. Bu
zorlugun iistesinden gelmek igin aragtirmacilar plazma, alkali islemi vb. yontemler
bildirmislerdir, ancak NBC iizerindeki nano dolgu takviyesi hala digerlerine kiyasla
daha iyi bir potansiyel saglamaktadir [99], [100]. Dogal fiber kompozitlerin yapiminda
dogal fiberlerde her zaman beklenen mekanik performanslara, termal stabiliteye
uymaz, ancak NBC’ye nano dolgu dahil edilmesi bu tiir dezavantajlar1 ortadan
kaldirabilir [101]. Sentezlenen nanopartikiillerin hem dezavantajlart hem de diger
bircok avantaj1 vardir, bu nedenle bilim adamlar1 giderek artan bir sekilde yeni olasi

¢Oziimler arastirmaktadir.
2.7.1. Grafen Bazhh Malzemeler

Sekil 2.14°de gosterildigi gibi iki boyutlu (2D) grafen tiim karbon allotroplarin
yapi tasidir. Kesfi ve olaganiistii elektriksel ve mekanik potansiyeli nedeniyle grafen,
genis capta calisilmis, arastirma ve gelistirme icin bir ¢ekim merkezi haline gelmistir
[102]. Bu ozellikleri uygulamalarda kullanmanin olasi bir yolu, grafeni kompozit
malzemelere dahil etmektir [103], [104]. Bu tiir uygulamalar igin temel gereksinimler;

yiiksek olgeklenebilirlik, giivenilirlik ve uygun maliyetli bir tiretim siirecidir. Grafen
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bazli bir malzemenin nihai 6zellikleri, grafen katmanlarinin sayisina, ortalama yanal
boyuta, atomik karbon/oksijen oranina, yiizey kimyasina, ylizey alanina ve malzeme

safligina baghdir [105], [8].

Sekil 2.14: Grafen (a), Grafit (b), Karbon nanotiip (c¢), Cok katli karbon nanotiip (d),
Fulleren (e), Grafen oksit (f), Indirgenmis grafen oksit (g).

Grafenin zayif ¢oziinlirliigii, bliyiik 6l¢ekli endiistriyel uygulamalarini siirlar
[106]. Grafenin iki oksidatif tiirevi arasinda, grafen oksit (GO) daha diisiik elektriksel
iletkenlige ve suda yliksek ¢oziliniirliige [107], indirgenmis grafen oksit (rGO) ise suda
ve diger coziiclilerde az miktarda ¢ozinirlige [108] ve miikemmel elektriksel
iletkenlige sahiptir [109].

Grafen ve tilirevlerini hazirlamak i¢in birka¢ sentetik yaklasim vardir. Bunlar
yukaridan asagiya ve asagidan yukariya yontemler olmak {izere iki gruba ayrilabilir.
Hepsi farkli morfolojilere, pul ¢apina ve kalinligina, dalgaliliga ve yiizey kimyasina
sahip grafen tretir [110], [111].

Kiiciik o6lgekli iiretimde yaygin olarak kullanilan alt teknolojiler, grafitin
mikromekanik pul pul dokiilmesi, kimyasal buhar biriktirme (CVD), plazma ile
giiclendirilmis CVD ve bir SiC substrat iizerinde grafenin epitaksiyel biiylimesi gibi

yontemleri icerir. Bu tekniklerde, grafen pullar1 karbon kaynaklarindan uygun bir alt
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tabaka tizerine biriktirilir ve uygun alt tabaka se¢imi yoluyla grafenin baglamasini ve
biiyiimesini kontrol ederek kirlilik igermeyen grafen tiretimini miimkiin kilar [112].

Ancak asagidan yukariya yontemler; diisikk verimleri, karmasik islemleri ve
buna bagl yiiksek maliyetleri nedeniyle uygulamaya dayali arastirma c¢aligsmalar1 ve
biiyiik 6lcekli iiretim i¢in cok popiiler degildir [113]. Ote yandan, grafenin daha biiyiik
Olcekli iiretimi icin, grafenin esas olarak kiitleden pul pul dokiildiigi, ¢esitli yukaridan
asagiya teknikler izlenmektedir [114]. Bu tiir siireglerin avantajlar1 arasinda ¢6zelti
bazli islenebilirlik, uygulama kolaylig1 ve asagidan yukariya siireglere kiyasla daha
yiiksek verim yer almaktadir [113].

Sivi faz pul pul dokiilmesi (LPE), iyonik interkalasyonu kullanilarak
elektrokimyasal pul pul dékme, GO yapmak i¢in grafitin kimyasal oksidasyonu ve
bazen ardindan rGO yapmak i¢in indirgeme, popiiler yukaridan asagiya teknikler
olarak kullanilmigtir [115]. Cesitli pul pul dokiilme yontemleri arasinda sivi faz pul
pul dokiilmesi (LPE), tek katmanli grafen iiretmek icin ¢ok yonlii, dlgeklenebilir,
stirdiiriilebilir ve uygun maliyetli bir yontemdir ve bu nedenle yaygin olarak kullanilir
[116], [117]. Temel olarak, sivi fazda pul pul dokiilme (LPE) islemlerinde, susuz bir
¢ozelti kullanilir [118], [119], [120] veya yiizey aktif madde igeren sulu bir ¢ozelti
[118] iginde stabilize edici bir sivi [118] varliginda karbonun tabakalar arasi
kuvvetlerini kirmak i¢in ultrasonik veya kesme enerjisi uygulanir. Muhtemelen pul pul
dokiilmemis pullar1 ayirmak i¢in pul pul dokiilme ve saflastirma islemi sirasinda bu
diizlem i¢i kirilma nedeniyle, LPE ile iiretilen grafenin pul boyutu cogunlukla 1 mm?
‘nin altindadir [118], [120], [121]. Diger LPE siiregleri arasinda, mikro
akiskanlastirma agirlikca %100 verim ve kuvvet sivinin tiim hacmi lizerinde etkili
oldugundan diger LPE siireclerine kiyasla daha yiiksek konsantrasyonda grafen
tiretirken, banyo sonikasyonu, ug¢ sonikasyonu ve kesme soyma islemi genellikle daha
diisiik konsantrasyonda grafen ve agirlikca daha diisiik verim (%2’ye kadar) iiretir.
Elektrokimyasal genlesme siireci agirlik¢a %70’ten biiytlik verim saglar.

Grafenin ayirt edici 6zelliklerinden yararlanmak i¢in, grafenin tek katmanda
tiretilmesi ve depolanmasi 6nemlidir. Bununla birlikte, grafen tabakalar1 birbirine
yapisma ve hatta grafit olusturmak i¢cin Van der Waals etkilesimleri yoluyla yeniden
istiflenme egilimindedir [122]. Bu nedenle, grafen oksidin ilave islevsellikle
indirgenmesi [123], [124] ¢ozelti ile islenebilir grafenin biiyiik 6lgekli {iretimi igin
baska bir yoldur. Farkli uygulamalara bagli olarak rGO’nun farkli 6zelliklerini elde

etmek i¢in farkli tiirde kimyasal indirgeme (askorbik asit, sodyum hidrosiilfit, hidrazin
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hidrat, asetik asitli hidriodik asit vb. yoluyla), 1s1l indirgeme ve elektrokimyasal
indirgeme kullanilabilir [125], [107], [126]. Bununla birlikte, bu rotanin dezavantaji,
bu indirgeme islemlerinin hicbirinin oksidasyon isleminin getirdigi bir¢ok yapisal
kusuru tamamen azaltamamasi ve ortadan kaldiramamasidir [127], [128], [129].
Sentez protokollerinin uygun sekilde ince ayarlanmasi, birgok uygulamada kaliteli
grafen bazli malzemeler elde etmek icin hala bir zorluk olmaya devam etmektedir
[130], [109], [116].

2.7.2. Grafen Destekli Dogal Fiber Kompozitler

Grafen takviyeli dogal fiber takviyeli polimer kompozitler (NFRPC’ler) bu
baslik altinda incelenecektir. Kompozitler ile grafen igeren malzemelerin kullanimi ve
ilgili 6zellikleri arastirllmaktadir. Ek olarak, bu bilesiklerin iiretiminde kullanilan ana
tekniklerin kisa bir a¢iklamasi sunulmaktadir.

Grafen bazli polimer kompozitlerin nihai 6zellikleri; kullanilan grafenin tiiri,
polimer matrisindeki dagilma durumu, ara yiizey etkilesimleri ve kompozitlerin iiretim
yontemi gibi birgok faktorden etkilenebilir [131].

Grafen bazli kompozitleri tiretmek i¢in ¢esitli liretim teknikleri kullanilmistir.

Bunlar arasinda en yaygin olanlart;

e Kaplama,
e Eriyik karistirma,
e Yerinde polimerasyon,

o Cozelti ile karistirma

teknikleridir [132], [123] .

Fiberlerin 6zelliklerini iyilestirmek igin genellikle kaplama yontemi uygulanir.
Grafen bazli bir ¢6zelti i¢ine daldirilarak veya grafen dispersiyonunun dogrudan fiber
tizerine piiskiirtiilmesiyle yapilabilir. En yaygin olan ilk yontem; “daldir ve kurula”
olarak da bilinir ve bunu bir indirgeme veya yikama islemi takip edebilir [132].
Kaplama yoOntemi, esneklige ve elastisiteye zarar vermeden elektriksel iletkenligi

destekledigi igin elektronik tekstillere yaygin olarak uygulanmaktadir [133].
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Eriyik karigtirma termoplastik polimerler i¢in pratikligi ve c¢ok yonliligi
nedeniyle ticari olarak daha caziptir. Ayrica, bu teknik toksik ¢oziiciiler icermedigi
icin ¢evre dostu olarak da kabul edilebilir [132]. Bununla birlikte, kompozitte daha
yiiksek doldurucu konsantrasyonlarinda artan viskozite nedeniyle grafenin polimer
matrisindeki dagilimini bozabilecek bir kesme kuvveti igerir [123].

Yerinde polimerizasyonda, grafen iceren malzeme s1vi bir monomer ve baslatici
ile karistirtlir. Reaksiyon, sicaklik ve siire ile kontrol edilir ve ayrica radyasyon
tarafindan da tetiklenebilir [123]. Bu yontemde, bir polimer matris iginde iyi dagilmis
grafen tretilir. Ancak reaksiyon sirasinda viskozitedeki artis grafen igerigini sinirlar.
Bu nedenle, bazi durumlarda bu dezavantaji ortadan kaldirmak i¢in bir ¢oziicii eklenir.
Ote yandan bu ¢dziiciiniin ortamdan uzaklastirilmas1 énemlidir.

Cozelti ile karistirma en pratik yontemdir. GO’nun su gibi polar bir organik
¢oziicli i¢inde kolayca dagilmasina izin verir. Bu, ¢dzeltinin matris malzemesinin
birlestirilmesi ve ardindan ¢oziiciiniin buharlastirilmasindan olusur. Eriyik karistirma
ve yerinde polimerizasyona gore daha homojen kompozitler ortaya ¢ikar. Burada da
yerinde polimerizasyonda oldugu gibi sonrasinda ¢6zeltinin uzaklagtirilmasi 6nemlidir
[132].

Bu calisma  kapsaminda da  indirgenmis grafenin  epoksi ile
islevsellestirilmesinde hem uygulanis bakimindan kolayligi hem de daha homojen

dagilma elde etmek icin ¢oziicii ile karistirma yontemi kullanilmistir.

2.7.3. Grafen Destekli Jiit Fiber Kompozitler

Jit fiberlerin grafen bazli malzemelerle islenmesi yoluyla tek tek fiberlerin
mekanik Ozellikleri 6nemli Olglide artirilmis olsa da asil zorluk bu miikemmel
Ozelliklerin endiistriyel uygulamalar1 icin jiit fiber takviyeli kompozitlere nasil
dontistiirtilebilecegidir.

Jit fiberinin daha disiik kristallik, hidrofiliklik ve dogal elektrik yalitim
Ozellikleri, jit fiber takviyeli kompozitlerin ¢ok islevli kompozitler olarak
uygulanmasimi sinirlayan daha diisiik mekanik, zayif ara yiizey ve elektriksel
ozelliklerle sonuglanir [75], [76]. Daha once jiit fiber kompozitlerinin 6zelliklerini

gelistirmek i¢in birkag karbon bazli malzeme rapor edilmistir [134], [135], [136],
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[137]. Ancak yakin tarihli bir ¢aligmada, yiiksek performansli dogal fiber kompozitleri
tasarlamak i¢in grafen ve tiirevlerinin dahil edilmesi ilk kez rapor edilmistir [6].

Karim ve arkadaglar1 [76], kaplama yontemi ile iiretilen rGO bazli tek yonlii jiit
fiberden iiretilen kompozitlerinin mekanik &zelliklerini arastirmislardir. rGO bazl jiit
fiber takviyeli kompozitlerin elastisite modiilii, gekme dayanimi ve ¢ekme uzamasi,
rGO konsantrasyonlarindaki artisla artmis ve maksimum iyilesme %0,5 rGO kapl jiit
epoksi kompozitler ile elde edilmistir. Tiim fiziksel ve kimyasal islemlerin rGO
kaplama ile kombinasyonu, kompozitlerin elastisite modiiliinde ve ¢ekme
mukavemetinde yaklasik %450 ve yaklasik %183 iyilesme ile sonuglanmistir. Bu,
herhangi bir dogal fiber tiiriniin ¢ekme O6zelliklerinde literatiirde rapor edilen en
yuksek iyilesmedir.

Sarker vd. [5], bu zorlugu yeni nesil jiit fiber takviyeli kompozit tiretmek igin
grafen kaplamadan once jiit fiberleri alkali ile ylizey islemine tabi tutmustur.
Sonrasinda hazirlanan jiit kumaslar ile vakum infiizyon yonteminde tek yon (UD)
jiit/epoksi kompozitler tiretilmistir. Jiit/epoksi kompozitin boyuna ¢ekme mukavemeti,
elastisite modiilii ve ¢ekme dayanimi GO konsantrasyonunun 0,75 mg/ml’ye kadar
cikmasi ile birlikte artmistir. Ancak bu GO konsantrasyonundan sonra GO pullarinin
toplanmasi nedeniyle kompozitlerin gekme 6zellikleri bozulmustur.

Bagka bir ¢alismada Y.Chen ve digerleri [138], grafen oksit nanoplateletleri
(GONPs) ile modifiye edilmis jiit/polipropilen kompozitlerinin mekanik ve 1sil
ozelliklerini arastirmis ve saf jiit/PP kompozitleri ile karsilastirilmistir . ik olarak, jiit
fiber yiizeyi bir silan baglama maddesi ile muamele edilmis ve ardindan jiit fiberi
GONPs ile kaplanmistir. KH550, KH560, KH 570 olmak {izere ii¢ farkl tipte silan
baglama maddesi kullanilmistir. Bunlar arasinda KH 570 en iyi performansi
saglamigtir. GOPNS fiber matris ara ylizey yapismasini etkili bir sekilde gelistirmistir.
Calisma, silan ve GONPs ile modifiye edilmis jiit/PP kompozitlerin ¢ekme ve egilme
mukavemetinin, islem goérmemis kompozitlere kiyasla sirasiyla %16,2 ve %12,4
oraninda arttigin1 ortaya koymustur.

Diger bir ¢aligmada, Sadangi ve arkadaslari [139], grafen oksit (GO) ve
fonksiyonellestirilmis grafen (FG) gibi iki farkli nano dolgu maddesinin jiit/epoksi
kompozitlerinin mekanik o6zellikleri lizerindeki etkisi farkli nano dolgu maddesi
iceriklerinde (agirlik¢a %0,5, %0,75 ve %1) arastirmistir. Nano dolgulu jiit/epoksi
kompozitlerin, herhangi bir nano dolgu icermeyen kompozitlere kiyasla ¢ekme ve

egilme mukavemeti gibi daha iyi mekanik 6zelliklere sahip oldugu ve agirlik¢a %0,75
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nano dolgulu kompozitlerin en iyi sonuglart sergiledigi bulunmustur. FG igeren
jit/epoksi kompozitler, GO igeren jiit/epoksi kompozitlerden daha iyi mekanik
ozellikler sergilemistir.

PA ve arkadas1 [140], rGO katkili jiit/epoksi kompozitlerin mekanik davranisi,
sicakligin ve rGO dolgu maddesinin kompozitlerin mekanik 6zellikleri tizerindeki
etkisini Ol¢gmek i¢in farkli sicakliklarda incelemistir. Cekme dayanimi, basma
dayanimi, egilme dayanimi, enerji emilimi ve ILSS, %2 rGO bazli jiit/epoksi
kompozitler ile cesitli sicaklik kosullarinda analiz edilmis ve katkisiz jiit epoksi
kompozitler ile karsilagtinnlmigtir. rGO dolgulu jiit/epoksi kompozit, dolgusuz
jit/epoksi kompozitlere kiyasla tiim sicakliklarda daha i1yi mekanik ozellikler
sergilemistir. Sifirin altindaki sicakliklarda (-20 C°, -40 C°) mukavemet agisindan test
edilen hibrit kompozitler, oda sicaklig1 kosullarina kiyasla gelismis mekanik 6zellikler
gostermistir.

Amirabadi-Zadeh vd. [141], matrise gore agirlik¢a %0, %0,1, %0,3 ve %0,5
GONPs ve silika destekli grafen oksidin (SiO2-GONPs) jiit fiber/epoksi kompozitlerin
egilme ve yiiksek hizli darbe 6zellikleri tizerindeki etkisini de aragtirmistir. Jiit/epoksi,
GONPs/jit/epoksi ve SiO2-GONPs/jiit/epoksi kompozitler preste el yatirma yontemi
kullanilarak hazirlanmistir. En umut verici sonuglar agirlikga %0,3 Si02-GONPs
modifiye jiit/epoksi kompozitleri ile elde edilmistir. Calisma, agirlikca %0,3 SiO2-
GONPs ile destekli jiit/epoksi kompozitin egilme mukavemetinin, enerji emme
kabiliyetinin ve darbe sinir hizinin saf jiit/epoksi kompozitlere gore sirastyla %40, %61
ve %28 oraninda iyilestigini ortaya koymustur.

Bagka bir ¢aligmada, Kishore vd. [142], grafenle modifiye edilmis jiit/bazalt
hibrit kompozitlerin frezeleme ve delme performansini aragtirmis ve saf jiit ve saf
bazalt fiber kompozitlerle karsilastirmistir. Hibrit kompozitlere grafen (agirlik¢a %0,2,
agirlikca %0,4 ve agirlikca %0,6) eklenmesi yaglamayr iyilestirmis ve yiizey
plirtizliiliigiiniin azalmasini saglamistir.

Boliim 2.7.3 kapsaminda grafen destekli jiit fiber ile yapilan ¢aligmalar ve elde
edilen sonuglar Tablo 2.8°de 0zetlenmistir. Bu sonuglara bakildiginda grafen
tiirevlerin jiit fiberlere kaplama yolu veya epoksi icerisinde farkli oranlarda dagitilmasi
yontemleri izlenmis ve ylizey iyilestirme islemi yapilmis jiit fiberlerinin mekanik

ozelliklerinde iyilesmeler goriilmiistiir.
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Tablo 2.8:

Islem gérmemis, sicak su, alkali, grafen pullar1, grafen oksitler ve indirgenmis grafen oksit ile islem gdrmiis jiit fiber/epoksi
kompozitlerin mekanik 6zellikleri.

4 Cekme Elastisite Kopma Egilme Araylizey
Kompozit isle m/l\s/iggiet}llkasyon \Yi Dayanimi Modiilii Uzamasi Dayanimi Dl:}?asurﬂrenl Ref.
(MPa) (GPa) (%) (MPa) (MPa)
Islemsiz 0,24 |180+13 10,5+2,8 0,80 + 0,05 - -
H 0,50 [230+19,7 26,5+3,45 10,85+0,09 - -
HA (%0,5) 0,54 [282+154 30,6 £3,4 0,86 + 0,09 - -
HA + GO (%0,25) 0,54 [295+339 369+44 0,84 +£ 0,07 - -
Jiut/Epoksi  [HA + GO (%0,50) 0,54 |337+53,3 42,8 +1,7 0,94 +0,10 - - [6]
HA + GO (%0,75) 0,56 [379+33 44,6 +£3,6 0,93 +£0,05 - -
HA + GO (%1) 0,56 [292,7+84 [37,.8+£1,6 0,78 £ 0,01 - -
HA + GnP(%1) 0,55 29025 358+£22 0,84 +£ 0,08 - -
HA + GnP(%10) 0,55 [294+21 38,1 +£4,0 0,80+ 0,07 - -
HA + rGO (%0,025) 0,54 [290+33,9 31+44 0,84 £ 0,07 - -
HA + rGO (%0,050) 0,54 [336+533 32,5+1,7 0,86+0,10 - -
Jit/Epoksi  [HA + rGO (%0,075) 0,56 [349+33 37,2+3,6 0,93 £ 0,05 - - [76]
HA + rGO (%0,1) 0,56 |361+8.4 40+ 1,6 0,99 + 0,01 - -
HA + rGO (%0,5) 0,60 [513+15 55+£22 1,13 +0,08 - -

H: Sicak su islemi, A: Alkali islemi, GO: Grafen oksit, G: Grafen pul kapli ve rGO: Indirgenmis grafen oksit kaplh
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Tablo 2.8: Devam.

, Cekme Elastisite Kopma Egilme Araylizey
Kompozit isle thggfgkasyon Vi Dayanimi Modiili Uzamasi Dayanimi DP:;;rrﬂfm Ref.
(MPa) (GPa) (%) (MPa) (MPa)
Jit/Epoksi | UF 27 C° 22,26 - - 45,45 2,22
UF -20 C° 24,12 - - 49,65 4,11
UF -40 C° 26,46 - - 51,21 54
Ac +rGO (%2) 27 C° 0:39 28,26 - - 55,41 2,43 [140]
Ac + rGO (%2) -20 C° 30,01 - - 58,31 4,34
Ac + rGO (%2) -40 C° 32,44 - - 62,64 57
Jit/Epoksi | Saf Jiit 45+ 1,06 - - 15+0,75 -
GO (%0,5) 50 £0,75 - - 16,5+ 0,4 -
GO (%0,75) 58+ 0,50 - - 18 + 0,50 -
GO (%1) 0,60 54+ 0,50 - - 17+0,50 - [139]
FG (%0,5) 52 +0,75 - - 17 + 0,50 :
FG (%0,75) 59+ 0,50 - - 18,8+0,50 | -
FG (%1) 55+ 0,50 - - 17,7 £ 0,40 -

UF: Katkisiz, Ac: Asetonla islenmis, FG: Fonksiyonellestirilmis grafen




3. MALZEME ve YONTEM

Bu bolimde dogal fiber takviyeli grafen destekli kompozit tretimi i¢in
tasarlanan kompozit malzemenin bilesenlerinin 6zellikleri, bu malzemelerin

iiretilmesi, iiretim parametreleri ve sonrasinda kompozitin liretimi ele alinmstir.

Indirgenmis
GO

Sekil 3.1: Tez kapsaminda bilesenlerin planlanmasi.

3.1. Malzemeler

Kompozit malzemenin tasariminda ve imalatinda bir¢ok degisken parametre
oldugu i¢in ¢calismamizin kapsamini belirleyen {i¢ temel bilesendeki (NrGO, regine ve
fiber) 6nemli degiskenler dikkate alinarak se¢ilmistir. Bu boliimde segilen fiber, regine
ve azot katkilanmis indirgenmis grafen oksit (NrGO) icin olusturan degiskenler ayri
ayr1 ele alinip sonrasinda agiklanacaktir. Tablo 3.1°de segilen kompozit malzeme

bilesenleri goriilmektedir.

Tablo 3.1: Sec¢ilen kompozit malzeme bilesenleri.

Fiber %100 Jiit Kumas (372 gr/m?)
Regine Epoksi, HEXION MGS L160 Sistemi/H160
Grafen Katk1 %0,8 NrGO
Uretim Yontemi Vakum Infiizyon
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3.1.1. Jiit Fiber Kumas

Bu ¢alismada kullanilacak jiit takviyeli grafen destekli epoksi kompozit iiretimi
icin takviye malzemesi olarak kullanilan dokuma tip jiit kumaslar1 Canallar Tekstil
firmasindan alinmis olup, %100 jiit liflerinden olusmaktadir. Kullanilan kumas, 372
gr/m? agirliginda bezayag: dokuma kumastir. Sekil 3.2°de bezayagi dokuma kumas

yapisi ve Tablo 3.2°de bezayagi dokuma kumas 6zellikleri gosterilmistir.

Sekil 3.2: Bezayag1 dokuma jiit kumas.

Tablo 3.2: Bezayagi dokuma jiit kumas 6zellikleri.

Tel Iplik | Kumas

Cozgi | Atk . . | Gramaj | Eni y o oy
Agirhig 2 Kalinlig1 | Kalinlig1 | Konstriiksiyonu
tel/cm) | (tel/cm /m cm
(el/em) | telicm) | “FIE | (@im?) | emy | SETE S
Bezayagi
55 5 40 372 | 145 0,5 0,9 E s

3.1.2. Regine ve Sertlestirici

Bu arastirmada Dost Kimya firmasindan tedarik edilen HEXION MGS L160

sistemi kullanilmistir. MGS L160 laminasyon sistemi havacilik, otomotiv, denizcilik,
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uzay, riizgar tiirbinleri ve savunma sektorlerinde kullanilan trtinlerdir. MGS L160
sistemi ¢ok biiyiik olmayan infiizyon uygulamalarinda rahatlikla kullanilabilir. Oda
sicakliginda kiirlenir ve daha sonra yapilacak yeniden kiirleme islemiyle sivil havacilik
standartlarin1 saglayan parcalar elde edilebilir. MGS L160 laminasyon reginesinin
fiziksel ve kimyasal 6zellikleri Tablo 3.3°te, H160 sertlestiricinin fiziksel ve kimyasal

Ozellikleri ise Tablo 3.4°de gosterilmistir.

Tablo 3.3: Laminasyon reginesi MGS L160 6zellikleri.

Yogunluk (g/cm?) 1,13-1,17

Vizkosite (mPas) 700-900
Epoksi esdegeri (gr/esdeger) 166-182
Epoksi degeri (esdeger/100gr) 0,55-0,60

Refraktor indeksi 1,5480-1,5530

Olgiim Sartlar1: 25°C

Tablo 3.4: MGS H160 sertlestirici dzellikleri.

Yogunluk (gr/cm?) 0,96-1,00
Vizkosite (mPas) 10-50
Amin degeri (mgr KOH/gr) 550-650
Refraktor indeks 1,5200-1,5210

Olgiim Sartlar1:25°C

3.1.3. indirgenmis Grafen Oksit

Bu arastirmada, Gebze Teknik Universitesinde bulunan Hazerfen Kimya
Malzeme ve Enerji Teknolojileri Sanayi Ticaret A.S. firmasinda azot katkili
indirgenmis oksit grafen (NrGO) iiretilmis ve bu iiretim siirecinde beraber ¢alisilmistir.
Daha 6ncesinde iyilestirilmis Hummers metodu ile hazirlanmig grafen oksit (GO),
hidrazin ve sodyum bor hidriir ile indirgenmistir. Tipik bir indirgemede GO (0,6 gr)
200 ml saf su igerisinde mekanik olarak karistirilmistir. Ultrasonik banyo igerisinde 3
saat muamele edilerek iyice dagitilmistir. Arkasindan GO asiltist karistiriliyorken 2 gr
sodyum bor hidriir (NaBH4) ya da 0,25 ml hidrazin (N2H4) asiltiya eklenmistir. Asilti
otoklav ya da 1sitict yardimi ile yag banyosu igerisinde 80-100 °C ye kadar geri

37



sogutucu altinda ya da geri sogutucu olmaksizin 12-24 saat isitilmistir. Indirgeme

esnasinda su seviyesi korunmus ve ¢okelen indirgenmis grafen oksitler (rGO) santrifiij

ve filtrasyon ile ayrilmistir. Ardindan aseton, saf su ve etanol ile yikanmis ve yikanip

¢okeltilen indirgenmis grafen oksitler (rGO) vakum altinda ya da vakum olmaksizin

12-24 saat etiivde kurutulmustur. Bu iglemler sonrasinda agirlikca 90,8 azot

katkilanmis indirgenmis grafen oksit (NrGO) elde edilmistir.

Grafen Olsit

Su
Sonik Banyo
A
indirgeyici GO Asilust
|
A 4 h ¢

Geri Sogutucu
Altunda Isi1l islem

Otoklavda Isil Islem

Geri Sogutucusuz
Kaynama

Coktirme

Yikama

Kurutma ve Ogiitme

Sekil 3.3: Grafen oksit indirgeme siireci akis semas.
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Sekil 3.4: Reaktorde azot katkili indirgenmis grafen oksit (NrGO) isleminin
goruntisu.

3.2. Uretim Yontemi

3.2.1. Kompozit Malzeme Tasarimi

Bu ¢alisma kapsaminda tiretilecek kompozitler piyasadan temin edilen %100
bezayagi orgiili jit kumas, epoksi recine kullanilarak vakum infiizyon yolu ile
tiretilecektir. Epoksi igine azot katkilanmis indirgenmis grafen oksit (NrGO) katilarak
fonksiyonellestirilmis, bu fonksiyonellestirilmis epoksi ile vakum inflizyonda
iretimleri gergeklestirilmistir.

Ikinci asamada ise matris ile epoksi regine arasindaki yiizey tutunmasini
iyilestirmek igin jiit fiber dokuma kumaslar alkali isleme yani sodyum hidroksit
(NaOH) ile yiizey isleme tabi tutulmustur. Sonrasinda NaOH (kostik) ile islenmis
kumaslardan saf epoksi ve NrGO katkili epoksi jiit fiber takviyeli kompozit levhalar

tretilmistir. Bu iretilen levhalar diizgiin bir sekilde kesilerek mekanik testleri
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gerceklestirilmistir. Asagida Tablo 3.5°de iiretilecek kompozit iiriinler ve bunlara

verilen kodlamalar goriilmektedir.

Tablo 3.5: Uretilecek kompozit malzemeler.

Kompozitler Kompozit Kodu

Jiit Fiber Takviyeli Epoksi
[0/90]s

Jiit Fiber Takviyeli %0,8 NrGO
Destekli Epoksi [0/90]s
Jiit Fiber Takviyeli Islenmis Epoksi
[0/90]s

Jiit Fiber Takviyeli islenmis %0,8
NrGO Destekli Epoksi [0/90]3

JF/EP

JF/EP + NrGO 0,8%

JF/EP + NaOH 10%

JF/EP + NaOH 10% + NrGO 0,8%

Parcalar {iretilmeden Once iiretilecek levha boyutlar1 yapilacak testlere ve bu
testlerde kullanilacak numune sayilarina gore belirlenmelidir. Bu levha boyutlarina
gore lamina sayisi, re¢ine miktari, grafen miktar1 hesaplanmalidir. Bu hesaplamada
daha oOnceki caligmalardan ve vakum inflizyon yontemi ile yaptigimiz iiretim
tecriibelerinden yararlanilmustir.

Yapilacak testler goz Oniine alindiginda olmasi gereken numune sayilari

standartlardan bulunmustur. Uretilecek levha boyutlar1 Sekil 3.5¢de verilmistir.

350

350

Sekil 3.5: Hazirlanan jiit fiber takviyeli kompozit levhanin boyutlari.
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350 mm x 350 mm boyutlarinda {iretilecek bir levha i¢in regine hesabi

yapilmaistir.
Recine hesabi;
- Levha toplam alani : boy x en
- Levha toplam alam : 350 mm x 350 mm: 12500 mm? : 0,125 m?
- Jiit Fiber kumas agirlig : 372 g/m?
- 1 kat Jiit Fiber kumas agirlign  : 372 g/m2 x 0,125 m?: 46,5 g
- 3 kat Jiit Fiber agirlhigi :1395¢

olarak hesaplanmustir.

Literatiirde jiit fiber takviyeli kompozitler ile yapilan vakum infiizyon
tiretimlerinde, Vf orant 0,3 Vm oran1 0,7 degerlerindedir. Bu dikkate alindiginda ve
vakum inflizyonda yapilan 6n denemelerde jiit kumas icin kumas agirliginin 3/1
oraninda reg¢ine kullanilmasi 6n gorilmiistiir.

4 grup jiit takviyeli kompozit (JF/EP, JF/EP + NrGO 0,8%, JF/EP + NaOH 10%,
JF/EP + NaOH 10% + NrGO 0,8%) igin;

- Toplam epoksi sistem miktar1 :139,5x4 x 3 : 1674 gr

olarak hesaplanmistir. Buna gore sertlestirici ve epoksi karigimi oranlanip
karistirtlmistir. MGS L160 epoksi sistem i¢in 100:25 oranindadir. Kullanilan toplam
recine miktar1 yaklasik 1440 gr sertlestirici miktar1 ise 360 gr olarak bulunmustur.
Uretilecek azot katkili indirgenmis grafen (NrGO) miktari, matrisin yani reginenin

%0,8’1 kadar olacaktir. Jiit fiber takviyeli kompozit (JFTC) i¢in;
- Kullanilacak grafen miktar1 :1440 x 0,008 : 11,52 gr

olarak hesaplanmustir.

3.2.2. Epoksi Reginenin Indirgenmis Grafen Oksit ile
Fonksiyonellestirilmesi

Agirlikca %0,8 NrGO, Bandelin marka ultrosonik tip cihazinda 100 dakika
stiresinde 250 ml aseton igerisinde dagitilmistir. Bu islem gergeklesirken, HEXION
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MGS L160 epoksi regine aseton ¢oziiclisii igerisinde 30 dk boyunca karistirilarak
¢Oziilmiistir. Daha sonra, ¢oziiciide dagitilan NrGO, aseton igerisinde c¢oziilen
HEXION MGS L160 epoksi regine igerisine, pastor pipeti ile yavas yavas eklenmistir
ve manyetik karistiricida 12 saat boyunca 600 d/dk ile karistirtlmistir. Bu islem
rGO’nun epoksi iginde homojen dagilmasi ve fonsiyonellestirilmesi i¢in yapilmistir.
Karisim etiiv firmminda 70°C sicaklikta birakilarak ¢ozelti i¢indeki asetonun

buharlasarak uzaklagsmasi saglanmistir.

Asetont NDRGO
NDRGO e, _—
e sl Karighrma ‘
‘ (100 dk) i
Aseton Aseton+ NDRGO Epoksi
Ultrosonik
Kangtrma
(30 dk)
Aseton "
L] .
® ® Etav
— Oq Manyetik

Kangtirma
(18 saat / 600

—Iﬁ e

Aszetont NDRGO+
Aseton Uzaklaghrma Epoksi

’ =

NDRGO+ Epoksi

Sekil 3.6: Epoksi re¢inenin NrGO ile fonksiyonellestirme siirecinin akis semasi.

Sekil 3.7: Ultrasonik tipte dagitma islemi (a), NrGO + epoksi re¢ine karistirma islemi
(b), Etlivde aseton uzaklastirma islemi (c).
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3.2.3. Jiit Kumasin Yiizey Islemi

Cok iyi mekanik 6zelliklere sahip bir kompozit malzeme elde edebilmek i¢in ara
ylizeyler boyunca iyi bir yapisma saglanmalidir. Bu amagla dogal fiber ylizeyleri ve
matris arasindaki uyumlulugu gelistirmek i¢in fiber yiizeyine gesitli yiizey islemleri
uygulanmaktadir [71].

Alkali islem, termoset ve termoplastik matris malzemelerin dogal fiber ile
takviye edildigi uygulamalarda yaygin olarak kullanilan kimyasal bir yiizey islemidir
[37].

Bu ¢aligmada, hibrit kompozit plaka tiretimi i¢in 350 mm x350 mm boyutlarinda
kesilen jit kumaslar, NaOH (kostik) ile ylizey islemine tabi tutulmustur. Oda
sicakliginda, 10 litre ¢esme suyuna 1 kg NaOH atilip karigtirilarak alkali derigim
hazirlanmistir.  Jit kumaslara uygulanan alkali islem asamalari Sekil 3.8°de
goriilmektedir. Bu sekilden goriildiigi iizere kumaslar karisima dikkatli bir sekilde
niifuz etmesi saglanarak, yavas bir sekilde yatirilmis ve beklemeye birakilmistir.
Kostige yatirilan kumaslar 4 saat %10’luk NaOH igerisinde bekletilmiglerdir. Daha
sonra derisimden arindirilan kumaslar 12 saat giines 15181 almayacak sekilde agik

havada kurumaya birakilmistir.

Sekil 3.8: Kullanilan NaOH (a), %10 NaOH ¢dzeltisi (b), %10 NaOH c¢ozeltisi
karisimi (c), 4 saat jiit kumas ¢ozeltide bekledi (d).
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3.2.4. Kompozit Malzemelerin Uretimi

Bu béliimde, tasarimi yapilmis ve Tablo 3.5°de gosterilen 4 farkli kompozit
malzemenin vakum infilizyon yontemi ile tiretimi gerceklestirilmistir. Vakum infiizyon
tiretiminde; hazirlik, kontrol ve parga iiretim siirecinde uygulanan ve kontrol edilen

adimlar sunlardir:

) Ilk olarak iiretimin gergeklestirilecegi cam, 1slak bir bezle iyice temizlenmis,
sonrasinda kuru bez ile silinerek kurutulmustur.

i)  Kumaslar iiretilecek levha boyutlarindan 10’ar mm fazla olacak sekilde, 360
mm X 360 mm Jlgiilerinde kesilmistir.

iii)  Uretilmek istenen kompozit alanini kapsayacak sekilde kesilen kumaslarin
boyutlarindan en az 50°ser mm genis bir alanin etrafina kagit bantlar
yapistirilirmistir. Bu  bantlar, kalip ayiricinin belirli bir alanda siiriilmesini
saglanmistir.

iIv)  Bubant alan icine iki kat kalip ayirici uygulanmis ve her bir uygulama sonrasi
5 dakika beklenerek, kurumasi saglanmuistir.

v)  Uygulanacak kompozit tasarimina gore kumaslar {ist iiste serilmistir.

vi) Kagit bantlar ¢ikarilmig, bu bantlar sayesinde elde edilen temiz yiizeylere
sizdirmazlik band1 yapistirilmstir.

vii) Serilen kumasin istiine kumasi kaplayacak sekilde soyma filesi serilmistir.
Soyma filesinin amaci1 kompozit {izerinde bir desen olusturmak ve vakum torbasi
ile akis filesini liretilen parcadan rahatca ayirmaktir.

viii) Soyma filesi serildikten sonra, regine tankindan reginenin akigini saglayacak
re¢ine hatti kurulmustur. Regine hatti i¢in spiral hortum ve normal seffaf hortum
kullanilmistir. Seffaf hortum bir ucundan spiral hortuma bir T baglantis1 ile
baglanmistir. Spiral hortum, akis filesi ile sarilmis ve ¢oziilmesin diye kagit bir bant
ile yapistirtlmigtir.

iX) Akis filesi, kumas boyutlarindan fazla olacak sekilde kesilmis ve soyma
filesinin iizerine serilmistir. Akis filesi ile saril1 olan spiral hortum en iistteki akis

filesine temas edecek sekilde kagit bantlarla sabitlenmistir.
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X)  Aym sekilde vakum hatti da karsi tarafa kurulmustur. Her iki hatta da seffaf
hortumlar klipsler ile tutturulmustur ve reginenin girdigi seffaf hortum kismi hava
girmesini 6nlemek i¢in kirilarak, katlanmistir.

xi)  Son halindeki sistem vakum torbasi ile ¢ok dikkatli bir bicimde kapatilmustir.
xii) Sertlestirici eklenen epoksi re¢ine 10 dakika boyunca yavasca karistirilarak
homojen hale getirilmistir.

xiii) Vakum pompasi ¢alistirilarak kumas tizerindeki bos hava vakumlanmis ve
hava kagagi olup olmadigi kontrol edilmistir. Vakum pompasindaki basing
gostergesi, motor sesindeki degisimi ve vakum torbasinin yapismamasi kontrol
edilmis ve ona gore dnlemler alinarak basing degerlerinin -760 mm Hg degerinde
olmasi saglanmistir.

Xiv) Regine, seffaf hortum ile sisteme verilmistir. Burada regine vakum sayesinde
sisteme akar iken bu akis sirasinda, regine ile birlikte havanin da emilmesini
onlemek i¢in seffaf hortumun ucunun regineden ¢ikarilmamasina dikkat edilmistir.
Recine bittikten sonra seffaf hortum ikiye katlanip klips ile sikistirilmistir.

XV) Regine ilerleyisi gozlenip, vakum pompasi 3 saat ¢alistirilmustir.

xvi) Vakum pompasi bu siire sonunda kapatilmis ve dncesinde vakum hattindaki
seffaf boruda ikiye katlanip klips ile sikistirilmistir.

xvii) Sistem bu halde kiirlenmesi i¢in 12 saat birakilmustir.

Tiim siiregler yukaridaki maddeler ile agiklanmistir. Sekil 3.9’da iiretim

stirecindeki gorseller ile anlagilmasi amaglanmastir.

45



(b) Jiit kumas serilir. (c) Uzerine ayirict kumas ~ (d) Vakum torbasi (e) NrGO-Epoksi ile
ve akis filesi serilir.  sizdirmazlik bantlariile  sertlestirici tartilarak
yapistirilir. Kagak ayarlanir ve karistirlir.
olmamasina dikkat edilir.

(i).Jut fiber takviyeli (1) 6 saat vakum altinda ~ (h) Regine karisimi (@) Regine karisimi vakum
NrGO destekli nihai iiriin. bekleyen sistem. vakum altinda ilerliyor. altinda ilerlemeye basladi.

17

(a) Yiizeye vaks siiriliir. (f) Vakum tanki1 ve

vakum pompas.

14

Sekil 3.9: Kompozit levhalarin vakum infiizyon ile iiretimi asamalart.




4. DENEYSEL CALISMALAR

Mekanik 6zellikleri icin ASTM D3039 ¢ekme testi, ASTM D7264 ii¢ nokta egme

testi ve yapisal 6zelliklerini incelemek i¢in SEM analizi yapilmustir.
4.1. Cekme Testi

Jit takviyeli grafen destekli epoksi kompozitlerin ¢ekme 6zellikleri ASTM
D3039 standartlarma gore, istanbul Teknik Universitesi Ugak ve Uzay Miihendisligi
Bolimii Kompozit ve Yapi Laboratuvarinda MTS 322 Universal test cihazinda
gerceklestirilmistir. Cekme numunesi, standartta iki yonlii fiber kumasglar icin tavsiye
edilen Ol¢iilere ve mastar genisliklerine uygun olarak, iiretilen levhadan hizli devirli
testere ile kesilerek hazirlanmigtir. Numunelerin boyutlart 250 mm x 25 mm x 3,5
mm’dir. Sekil 4.1°de ASTM D3039 standardinda iki yonlii fiberlerde ¢ekme testi i¢in

tavsiye edilen numune Olgiileri gosterilmistir.

50 150 50

250

25

Sekil 4.1: ASTM D3039’a gore gekme testi ana boyutlari.

Numunelerin uglarima kompozitin zarar gérmemesi ve c¢ekme esnasinda
kaymamasi i¢in 50 mm uzunlugunda, 1 mm kalinliginda aliiminyum mastar
yapistirilmistir. Elastisite modiilii ve Poisson oranini bulmak i¢in Tokyo Measuring
Instrument Lab. Firmasindan, Sekil 4.2°de gosterilen GOBLET marka FCAB-5-11
tipinde gerinim Olgerler alinmig ve numunenin yiizeyine yapistirtlmistir. Sonrasinda
kontrol amacgli baglantinin gerilimi multimetre yardimi ile o6lgiiliip, degerlerin
belirtilen toleranslarin i¢inde oldugu goriilmiistiir. Gerinim Olgerler VTI EX1629

marka yiiksek hizda veri toplama sistemine baglanip test sirasinda veriler
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kaydedilmistir. Cekme testi 2 mm/dk c¢apraz kafa hizinda gergeklesmistir. Her bir
kompozit grubundan en az 6 numune test edilmis ve standart sapmalardan

yararlanilarak ortalama sonuglari rapor edilmistir

Strain Gauges )

Tokyo Measuring Instruments Lab.

ve_FOABA1 o o
0T N0 AB18621 | MrSEZ8L[GAUEFACTOR
L 2L 5 - 1=2.07 2=2.07 #1 *
=5 AUGE RESISTANCE 120%0.5 ()ETEUPV.]V)upg”?{"GN FOR 44«04 v
“‘GOBIET c € QUANTIT 10 TRANSVERSE SENSITIVITY 0,2 ‘

Sgries 4

Sekil 4.2: GOBLET marka FCAB-5-11 tipinde gerinim 6lger ve dzellikleri.

Cekme testlerinde, E; , 0; Vve U;, degerlerini belirlemek igin asagidaki

denklemler kullanilir.

£ 4.1

o (4.2)
Sy
€p

9 =-— (4.3)
&

Formiillerde;

- 61 = 0° yoniinde ¢ekme mukavemeti (MPa),
- F1 = 0° yoniinde maksimum ytiik (N),

- A = Numunenin kesit alan1 (mm?),

- E1 = 0° yoniinde elastisite modiilii (Mpa),

- €1 = 0° yoniinde kopma uzama orani (%),

- &2 = 90° yoniinde kopma uzama orani (%),

- vi2 = 1-2 diizlemindeki Poisson oranini

ifade etmektedir.
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Sekil 4.3: MTS 322 Universal ¢ekme test cihazi (a), Yiiksek hizda veri toplama
sistemi (b), JF/EP + NaOH 10% numunesi ¢gekme testi aninda goriintiisii (C).

Sekil 4.4: Cekme numuneleri (a), Strain gauge numuneye baglanmasi sonrasi gerilim
kontrolii (b), Strain gauge bagli numune (c).
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4.2. U¢ Nokta Egme Testi

U¢ nokta egme testi, ASTM D7264 standartlarina gére, Gebze Teknik
Universitesi Malzeme Miihendisligi Béliimiinde Mekanik Test Laboratuvarinda
INSTRON 5569 test cihazinda, ii¢ noktali egme diizenegi kullanilarak gerceklesmistir.
Bu test i¢in numuneler Sekil 4.5°de gosterilen (170 mm x 13 mm) olgiilerdedir.
Testlerde, ASTM D7264 standardina uygun olarak hazirlanan numuneler, Sekil 4.7°de
gosterildigi gibi destek acikligi uzunlugu (1:40 kalinlik/destek agikligi oranina gore
140 mm) ilgili standartta belirtildigi sekilde numunenin kalinligina gore ayarlanip,
yerlestirilmistir. Cihazin ¢apraz kafa hiz1 Smm/dk olacak sekilde iistten egrilige sahip
cene ile basma kuvveti uygulanmistir.

Her bir kompozit grubundan testin gilivenilir olmasi i¢in en az 10 adet numune

test edilmis ve aritmetik ortalamasi alinarak, sonuglar rapor edilmistir

170

13

Sekil 4.5: Ug nokta egme numune dlgiileri.

Egilme testlerinde, E, , 0, degerlerini belirlemek i¢in asagidaki denklemler

kullanilir.
B 3*F*L
e = Z*b*hz (44)
F*?
E, = 4.
Formullerde;

- 6e = Orta noktada kiris yiizeyindeki gerilme (N/mm?),
- F =Yiik sehim egrisinin herhangi bir noktasindaki kuvvet (N),

- L =Iki destek aras1 mesafe (mm),
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- b =Kiris genisligi (mm),

- h = Kirigin yiiksekligi (mm),

- Ee= Egilme elastisite modiilii (GPa),
- f = Kirigin maksimum sehimi (mm),

- | = Kesit atalet momenti

olarak ifade edilmektedir.

Sekil 4.6: JF/EP (a), JF/EP + NrGO 0.8% (b), JF/EP + NaOH 10% (c), JF/EP +
NaOH 10% + NrGO 0.8% (d).

Sekil 4.7: Ug nokta egme test diizenegi.
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4.3. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Kompozitlerin ¢ekme testi sonucunda kirilan yiizeylerinin mikro yapilar1 ve hata
modlar1 Gebze Teknik Universitesi Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Boliimiinde yer
alan Taramali Elektron Mikroskobu FEI (PHILIPS) XL30 SFEG ile gbzlemlenmistir.
Gozlemden oOnce yiizeyler altin ile kaplanmigtir. Goriintiileme maksimum 5 kV
calisma araliginda gergeklestirilmis ve ylizey mikrograflari artan biiylitmelerde ve 500
um ile 5 pm arasindaki 6lgeklerde gekilmistir.

Sekil 4.8: FEI (PHILIPS) XL30 SFEG taramali1 elektron mikroskobu.
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5. TEST SONUCLARI ve BULGULAR

5.1. Cekme Testi Sonuglari

Laboratuvar ortaminda elde edilen azot katkili rGO destekli ve NaOH ytlizey
islemli jit fiber / epoksi kompozitlerin eksenel yiik altindaki davraniglart ASTM
D3039’a gore yapilan g¢ekme testi ile incelenmistir. Elde edilen sonuglardan
maksimum ¢ekme dayanimi, elastisite modiilii ve Poisson orani degerleri Tablo 5.1°de

sunulmustur.

Tablo 5.1: Maksimum ¢ekme gerilmesi, elastisite modiilii ve Poisson orani degerleri.

Mals Elastisite
Cekme | Standart -1 | Standart | Poisson | Standart
- Modiili
Numune Tipi Dayanimi | Sapma E) Sapma Orani Sapma
(0) =) by’ @ | e | @
MPa
JF/EP 41,6 2,8 4,2 0,5 0,21 0,03
JF/EP + NrGO
0.8% 45 3,3 4,7 0,7 0,27 0,03
JF/EP + NaOH
10% 28,5 0,8 3,8 0,2 0,31 0,06
JF/EP + NaOH
10% + NrGO 0.8% 39,6 1,2 4,3 0,2 0,26 0,04

Tablo 5.1‘de gosterilen sonuglara gore katkilanan NrGO miktar1 ve % NaOH
derisimi ile yapilan yiizey islemlerin etkilerinin olusturdugu degisimler yiizde fark

olarak Denklem 5.1’¢ gore hesaplanmustir.

(JF/EP-NaOH 10%-NrG0%0,8)-(JF/EP)
X

% Degisim = TF/EP

100 (5.1)
Bu formiilde JP/EP-NaOH 10%-NrGO %0,8 katkilanan veya yiizey islem
yapilan numunelerin degerlerini ifade ederken, JF/EP, jiit fiber takviyeli epoksi

kompozitin degeridir. Tablo 5.2’de maksimum ¢ekme dayanimi % degisimi degerleri

gosterilmistir.
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Tablo 5.2: Maksimum ¢ekme dayanimi, elastisite modiilii ve Poisson orani yiizdelik

degisimleri.
Mak. Cekme Elastisite Poisson
Numune Tipi Dayanimi Modiilii Orani
% Degisim % Degisimi | % Degisim
JF/EP - - -
JF/EP + NrGO 0.8% 8 10 29
JF/EP + NaOH 10% -31 -10 47
JF/EP + NaOH 10% + NrGO 0.8% -5 2 21

Cekme testi ile malzemenin g¢ekme dayanimi, gerinim, elastisite modiili,

Poisson orani gibi degerleri elde edilmistir. Bu degerlerdeki degisiklikler asagidaki

grafikler yardimiyla daha anlasilir hale getirilmeye ¢alisilmistir. Numune gruplarina

ait gerilme gerinim egrileri, Sekil 5.1°de goriilmektedir.

Cekme Dayanii (MPa)

(%2
o

»
(%2

B
o

w
v

w
o

N
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N
o
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(€]

10

s | /EP
e |P/EP + NGO 0.8%

= JP/EP + NaOH 10%

s JF/EP + NaOH 10% + NrGO 0.8%

2000 4000 6000

Sekil 5.1: Numune gruplarinin gerilme gerinim egrileri.
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Tablo 5.3‘de numune tiplerine goére, maksimum gerinme degerleri ve gerinim
degerlerindeki degisimler goriilmektedir. Maksimum gerinim degerlerindeki
degisimler Denklem 5.1°e gore hesaplanmustir. Jiit fiber takviyeli saf epoksi ve %0,8
NrGO katkist ile elde edilen kompozitlerin maksimum gerinim degeri sirasi ile 14320
ve 15730 bulunmustur. %0,8 NrGO epoksi katkil: jiit fiber kompozitin maksimum
geriniminde %10 degerinde bir artis vardir. %10 NaOH yiizey islemi yapilmis, %0,8
NrGO grafen katkisiz ve katkili kompozitlerin gerinimi sirasi ile 16507 ve 18559
degerindedir ve jiit fiber saf epoksi kompozite gore gerinim degerleri siras1 ile %15 ve

%30 arttig1 goriilmektedir.

Tablo 5.3: Maksimum gerinim degerleri ve gerinim yiizdelik degisimi.

o Mak. Gerinim Mak. Gerinim
Numune Tipi Degerleri (10°°) % Degisim
JFIEP 14320 -
JF/EP + NrGO 0.8% 15730 10
JF/EP + NaOH 10% 16507 15
JF/EP + NaOH 10% + NrGO 0.8% 18559 30
(a) (b)
60
4,7
5,0
T
50 45
41,6
39,6
4,0
T 40 g
= 2
E 28,5 = 30
3
£ g
> =
[a = 2,0
o 20 ~
£ b7
g o
o 1,0
0 0,0
JF/EP JF/EP+  JF/EP+  JF/EP+ JF/EP JF/EP + JF/EP + JF/EP +
NrGO 0.8 % NaOH 10% NaOH 10% NrGO 0.8 % NaOH 10% NaOH 10% +
+NrGO NrGO 0.8%

0.8%

Sekil 5.2: Numune gruplar1 ¢cekme dayanimi degerleri (a), Numune gruplar: elastisite
modiilii degerleri (b).
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Sekil 5.2.a’da elde edilen sonuglara gore jiit fiber takviyeli saf epoksi ve %0,8
NrGO katkisi ile elde edilen kompozitlerin ortalama ¢ekme dayanimlari sirasi ile 41,6
MPa ve 45 MPa degerlerinde bulunmustur. %0,8 NrGO epoksi katkili jiit fiber
kompozitin ortalama maksimum ¢ekme degerinde %8’lik bir artig vardir. Sonrasinda
%10 NaOH vyiizey islemi yapilmis, %0,8 NrGO grafen katkisiz ve katkili
kompozitlerin ortalama ¢ekme dayanmimlari, 28,5 MPa ile 39,6 MPa degerlerinde
bulunmustur. Bu kompozitlerin jiit fiber saf epoksi kompozite gore ortalama ¢ekme
dayanimlar1 sirasi ile %31 ve %5 daha diisiiktiir. Saf epoksi kompozite gére NaOH
yilizey islemi uygulanan NrGO katkisiz ve katkili kompozitlerin ortalama ¢ekme
dayanimlar1 diisiis gostermektedir. Ancak NaOH yiizey islem olmus bu numuneler
kendi aralarinda kiyaslandiginda %0.8 NrGO azot katkili indirgenmis grafen oksitli
numune grubunda ortalama ¢ekme dayanimi degerlerinin %39 arttig1 goriilmektedir.

Sekil 5.2.b’de goriildiigii tizere jiit fiber takviyeli saf epoksi ve %0,8 NrGO
katkisi ile elde edilen kompozitlerin ortalama elastisite modiilii sirasi ile 4,2 GPa ve
4,7 GPa degerlerinde bulunmustur. %0,8 NrGO epoksi katkili jiit fiber kompozitin
ortalama elastisite modiilii degerinde %10 degerinde bir artig vardir. Sonrasinda %10
NaOH yiizey islemi yapilmis, %0,8 NrGO grafen katkisiz ve katkili kompozitlerin
ortalama elastisite modiilii degerleri sirasi ile 3,8 GPa ve 4,3 GPa degerindedir. %10
NaOH yiizey islemi yapilmis grafen katkisiz kompozitin ortalama elastisite modiilii
degeri, jiit fiber saf epoksi kompozite gore %10 azalmistir. Ancak %10 NaOH ylizey
islem yapilmis %0,8 NrGO katkili kompozitte ortalama elastisite modiilii degeri, jiit
fiber saf epoksi kompozite gore %2 artis géstermektedir. Saf epoksi kompozite gore
NaOH yiizey islem olmus, %0,8 NrGO katkisiz ve katkili kompozitlerin ortalama
elastisite modiilii degerindeki degisimleri kendi aralarinda kiyaslandiginda, %0.8
NrGO azot katkil1 indirgenmis grafen oksitli numune grubunda degerlerin %13 arttig1
goriilmektedir.

Ek olarak jiit fiber takviyeli saf epoksi kompozit malzemenin Poisson orani 0,21
ve %0,8 NrGO katkisi ile elde edilen kompozitlerin Poisson orani 0,27 degerindedir.
%0,8 NrGO katkili numunenin Poisson orani, saf epoksi ile elde edilen numune ile
karsilagtirildiginda %29 artmistir. Poisson orani jiit fiber takviyeli NaOH ile yiizey
modifiye edilmis katkisiz kompozitlerde 0,31, %0,8 NrGO katkili epoksi ile tiretilmis
kompozitlerde 0,26 degerinde bulunmustur. Ayrica saf epoksi kompozite gore sirast
ile %47 ve %21’lik bir artis mevcuttur.
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5.2. U¢c Nokta Egme Testi Sonuclar

ASTM D7264 gore yapilan ii¢ nokta egme testinde, katkisiz ve %0,8 NrGO
katkili, %10 NaOH sulu ¢ozeltisi ile yiizey modifiye edilen katkisiz ve %0,8 NrGO
katkili jiit fiber takviyeli kompozitlerden elde edilen numunelerin egme kuvveti
altindaki davranislari incelenmistir. Elde edilen egilme gerilmesi, egilme modiilii ve
standart sapma degerleri Tablo 5.4‘de sunulmustur.

Sonuglar degerlendirildiginde jiit fiber takviyeli epoksi kompozite NrGO
eklendikten sonra, egilme dayanimi ve egilme elastiklik modiillerinde %20,1 ve
%3,4’lik bir artis goriilmektedir. Egilme dayanimi ve egilme modiilii degerlerini
onemli Olgiide olumlu yonde degistirmektedir. Alkali islem yapilmamis NrGO
katilmis kumaglarda, NrGO katkisi egilme dayanimini ve buna bagli esnekligi artirdigi
sOylenebilir. Bu katki degeri, matriste belli bir yiizdeyi geger ise, tam tersi malzeme
esnekligini olumsuz yonde etkilemekte ve malzeme gevreklesmektedir. %8 NrGO

katkis1 bu anlamda literatiirle de uyumludur.

Tablo 5.4: Egilme dayanimi, egilme modiilii degerleri.

Egilme | Standart | Egilme | Standart
Numune Tipi Dayanimi | Sapma | Modiilii Sapma
(MPa) (€3] (GPa) €3)
JF/EP 24,4 2,3 3,7 0,2
JF/EP + NrGO 0.8% 29,3 3,2 3,8 0,2
JF/EP + NaOH 10% 25 1,3 3,2 0,3
JF/EP + NaOH 10% +NrGO 0.8% 28,9 0,5 3,6 0,2

Sonuglara gore, katkilanan NrGO ve yapilan %10 NaOH sulu ¢ozeltili alkali
yiizey isleminin, egme dayanmiminda ve egme modiiliinde yaptigi gozlemlenen
degisiklikler yiizde fark olarak Denklem 5.1°e gore hesaplanmis, Tablo 5.5‘de

gosterilmistir.
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Tablo 5.5: Egilme gerilmesi, egilme modiilii yiizdelik degisimleri.

. Egilme Dayanimi Egilme Modiilii
Numune Tipi % Degisim % Degisimi
JF/EP - -
JF/EP + NrGO 0.8% 20,1 3,4
JF/EP + NaOH 10% 2,4 -12,9
JF/EP + NaOH 10% + NrGO 0.8% 18,4 -3,4

Ug nokta egme testi yardimiyla malzemenin egme dayanimi, egme modiili,
Poisson orami1 gibi degerler elde edilmistir. Bu degerlerdeki degisiklikler asagidaki
grafikler yardimiyla da agiklanmaya calisilmistir.

(a) (b)
35 45
4 3,8
30 29,3 28,9 37 36
3.2
3,5 g
24,4 25
25
g -
s &
- 20 O 25
S =)
c S
S 15 B ?
8 =
() L 15
£ 10 £
o @
5
0,5
0 0
JF/EP JF/EP+  UF/EP+  IF/EP+ JF/EP JF/EP+rGO JF/EP+  IF/EP+
NrGO 0.8 % NaOH 10% NaOH 10% 0.8%  NaOH 10% NaOH 10% +
+NrGO rGO 0.8%

0.8%

Sekil 5.3: Numune gruplar1 egilme dayanimi degerleri (a), Numune gruplar1 egilme
modiilii degerleri (b).

Sekil 5.3.a’da goriildiigii iizere jiit fiber takviyeli saf epoksi ve %0,8 NrGO
katkisi ile elde edilen kompozitlerin egilme dayanimlar: sirasi ile 24,4 MPa ve 29,3
MPa degerlerinde bulunmustur. %0,8 NrGO epoksi katkili jiit fiber kompozitin

ortalama egilme dayanimi degeri, jiit fiber epoksi kompozite gore %20,1 degerinde
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artmistir. %10 NaOH ylizey islemi yapilmis, %0,8 NrGO grafen katkisiz ve katkili
kompozitlerin ortalama egilme dayanimi degerleri sirasi ile 25 MPa ve 28,9 MPa
degerindedir. Bu kompozitlerin jiit fiber saf epoksi kompozite gore egilme
dayanimlarindaki degisimleri siras1 ile %2,4 ve %18,4 oraninda artmistir. Saf epoksi
kompozite gére NaOH yiizey islemi, egilme dayaniminda etkili olmustur. Alkali islem
yapilmis grup kendi i¢inde kiyaslandiginda da NrGO katkis1 art1 yonde etki etmis ve
NrGO katkil1 yiizey islem gérmiis kompozitin, yilizey islem gérmemislere gore egilme
dayaniminda %15,6 oraninda artis oldugu goriilmektedir.

Sekil 5.3.b’ye bakildiginda, jiit fiber takviyeli saf epoksi ve %0,8 NrGO katkis1
ile elde edilen kompozitlerin egilme modiil degerleri siras1 ile 3,7 GPa ve 3,8 GPa
degerlerinde bulunmustur. %0,8 NrGO epoksi katkili jiit fiber kompozitin ortalama
egilme modiilii degerinde %3,4’liik artig vardir. %10 NaOH yiizey islemi yapilmus,
%0,8 NrGO grafen katkisiz ve katkili kompozitlerin ortalama egilme modiilleri
numune sirasi ile 3,2 GPa ve 3,6 GPa degerindedir. Bu kompozitlerin, jiit fiber saf
epoksi kompozite gore egilme modiilleri degisimleri sirasi ile %12,9 ve %3,4 oraninda
azalmis olmak ile birlikte, alkali islem gormiis gruplara bakildiginda NrGO katkili
olanda, katkisiz olana gore %12,5’lik bir artis goriilmektedir.

Elde edilen egilme degerleri sonucunda da NrGO katkisinin agirlik¢a %0.8
oldugu degerlerde, saf epoksi ile elde edilen degerlere gore artis oldugu goriilmektedir.
Ancak %10 NaOH sulu ¢ozelti ile islem yapilmis saf epoksi jiit fiber kompozitte
azalma goriilmektedir. Bu azalmanin en biiyiik sebebi ¢ekme testinde de bahsedildigi
gibi fazla miktardaki kostik derisiminin, seliiloz yapisin1 da bozabilmesidir. Ancak bu
islem ayn1 zamanda jiit fiberlerin yapisindaki lignin, pektin gibi maddelerin
uzaklastirarak jiit liflerini hidrofilik yapiya yaklastirmaktir. Bu sayede jiit lifleri ile
yine hidrofilik o6zellikteki NrGO’nun birlesmesi sonucunda egilme degerleri
artmaktadir. Burada, NrGO mekanik 6zelliklere olumlu etki ederek zayif fiber yapisini

giiclendirme potansiyeli gdstermektedir.
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5.3. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi Sonug¢lar

Uretilen kompozit gruplarimin ¢cekme testi sonucunda kirilan yiizeylerinin mikro

yapilar1 ve hata modlar1 hakkinda bilgi sahibi olmak i¢in Taramali Elektron

Mikroskobu (SEM) ile asagidaki fotograflar elde edilmistir.

Sekil 5.4de jiit fiber takviyeli epoksi kompozit malzemenin alinan SEM analiz

goriintiileri goriilmektedir.

V SpotMagn Det WD
KV 30 50x SE 128 G‘{x”

V SpotMagn Det WD p———————"1 200 um
kv30 125x SE 257 GIU e

b KV 30 1000x L SE 257 GTU

V SpotMagn Det WD |—————{ 500 um
kV 3.0 50x SE 258 GTU

V -SpotMagn Dt WD et = - 50 um
KV80 '500x - SE257.GTU

N
.V SpetMagn . Det WD |——— 10um
KV:80 2000x~ SE. 257 GTU

Sekil 5.4: JF/EP ¢ekme testi numunelerindeki kirik yiizeylerden alinan SEM
goriintiileri.
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Sekil 5.5°de jiit fiber takviyeli %0,8 NrGO destekli epoksi kompozit malzemenin

alinan SEM analiz goriintiileri gériilmektedir.

V' SpotMagn Det WD - D V. Spot Magn
KV 3.0 50x SE 128 GF KV 3.05, 125x
\

&,

V SpotMagn  Det WD |——————{+ 200 um R V SpotMagn Det WD |————— 50um
kv30 125x  SE 128 GTY - kv30 500x SE 128 GTU
o e

.V SpotMagn. Det WD |————— 20um RS Det WD —— 10um
DKV 3.0 1000x SE 127 GTU PkV.3.0 2000x SE 127 GTU

Sekil 5.5: JF/EP + NrGO 0.8% ¢ekme testi numunelerindeki kirik yiizeylerden alinan
SEM goriintiileri.
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Sekil 5.6°da %10 NaOH sulu ¢ozelti ile yiizey islem yapilmus jiit fiber takviyeli

epoksi kompozit malzemenin alinan SEM analiz goriintiileri goriilmektedir.

.

V  SpotMagn Det WD }———————— 50028 LV SpotMagn  Det WD }———-{ 200 pm
KV 3.0 50x SE 249 GTU kV'3Q 125x  SE 249 GTU

\ a8

V SpotMagn Det WD }—i—| 50 um
kv 30 500x SE 249 GIU G

A
=,
5

\ >
.V SpotMagn Det Wb.\}—-l Sum
kv 30 5000x SE 2497GTU

Sekil 5.6: JF/EP + NaOH 10% g¢ekme testi numunelerindeki kirik yilizeylerden alinan
SEM goriintiileri.
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Sekil 5.7°de %10 NaOH sulu ¢ozelti ile ylizey islem yapilmis jiit fiber takviyeli
%0,8 NrGO destekli epoksi kompozit malzemenin alinan SEM analiz goriintiileri

goriilmektedir.

Det WD p———————— 200um /" SpotgMagn Det ‘WD /f—————=——1 100 um
SE 263 GTU WPI50x HETR6S GTU
& & 5

}/ﬁ ] i a !
SputM’nqﬁ Det WD’ fmemrmme | Jomﬁ \ : @Y SpotMagn— Det WD |—t——=— 20um
KV 30" 500x 2 2 B KV30 1000x SE 263 GTU ™

V. Spot Magn Du(!_IWD —=ZL—{ 10um

v 30 2000x $E 263 GTY 7

Sekil 5.7: JF/EP + NaOH 10% + NrGO 0.8% ¢ekme testi numunelerindeki kirtk
ylizeylerden alinan SEM goriintiileri.

SEM goriintiilerinde goriilen kirilma yiizeyleri incelendiginde, dokuma kumagin
[0/90]s oryantasyonunun her bolgesinde jiit fiber epoksi matris etkilesimi
goriilmektedir. Sekil 5.4 ve Sekil 5.5 incelendiginde, fiberlerin matrisin i¢inde kalarak
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koptugu goriilmektedir. Ancak matris ile fiber arasinda ayrilmalar mevcuttur. Bu
ayrilma ytlizeyleri, fiber ile matris arasindaki zayif baga isarettir ve bu noktalardan
fiberler siyrilarak ayrilmaktadir. Jiit fiberlerin yapisina baktigimizda daha Once
bahsettigimiz, ortasi liimen adi verdigimiz bosluklu, tipik bir dogal fiber yapisi
goriilmektedir. Bu yap1, 0zgiil 6zellikleri artirmasinin yaninda, mekanik ozellikler
bakimindan diger fiberlere kars1 dezavantaj igerir. Cam fiber veya diger fiberler gibi
ici dolu siirekli bir yap1 goriilmemektedir. %10 NaOH sulu ¢6zelti ile yiizeyi islenmis
numunelerin SEM goriintiileri olan Sekil 5.6 ve Sekil 5.7ye bakildiginda jiit fiber
matris ayrigmalarina, yiizey islemsiz numunelerden daha az rastlanmistir. JP /EP +
NaOH 10% numunesinin mekanik degerlerinin diisiisii, Sekil.5.6.e ve Sekil.5.6.f ‘de
goriilen delikli fiber yapisinda goriilen fiber duvarlarinin 6nemli seviyede incelmesi
ve fiber dayaniminin azalmasi olabilecegi 6n goriilmektedir. M. Islam ve digerleri
[143], yiikiin uygulanmasi ile dogal fiberlerde hasarin fiber yirtilmasi ve matristen
styrilmasi ile oldugunu belirtmistir. Fiberlerin siyrilmasi jiit fiber ile epoksi matris
arasinda ara yiizey yapismasiin eksik olmasindan kaynaklanmaktadir Polimeri
azaltan matris i¢inde fiberlerin toplu olarak istiflenmesi veya bir araya toplanmasina
aglomerasyon, denmektedir. Bu yapilar, 6zellikle %10 NaOH ile yiizey islenmis
numunelerin SEM gériintiisiinde goriilmektedir. Ayrica bu yapilarin etrafinda
NrGO’da topaklanarak diizenli olmayan gerilim transferi ile dayanim diismektedir.
Fiber-matris yapismasi, fiberlerin dagilimi ve oryantasyonu, fiber aglomerasyonu,
nano dolgu malzemesinin dagilimi ve hava bosluklarinin varhigi, fiber takviyeli
kompozitin mukavemetinin yeniden azaltilmasinda etkili faktorler olarak

goriinmektedir.
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6. SONUCLAR ve TARTISMA

Yapilan testlerde elde edilen veriler neticesinde, %0,8 NrGO katkili kompozitte
NrGO’nun reginede ve ara ylizeylerde yaptigi etkiye bagli olarak, katkisiz
kompozitlere gore ¢ekme dayamiminda %S, elastisite modiiliinde %10, Poisson
oraninda %29 ve gerinme degerlerinde %10’luk bir artis goriilmektedir. Bu sonuglar
incelendiginde ara ylizeylerde bulunan NrGO, jiit fiberler gibi hidrofilik yapida olup,
epoksinin hidrofobikliginden dolay1 jiit kullanimini kisitlayan ve mekanik degerlerde
ciddi bir azalmaya yol acan bu sorunu 6nleyebilecegi goriilmiistiir. Ayrica %0,8 NrGO
katkili kompozitin ortalama egilme dayanimi %20,1 ve egilme modiili %3,4
degerinde artmigtir. Egilme dayanimma ve de c¢ekme gerinimi degerlerine
baktigimizda NrGO katkili jiit fiber takviyeli epoksi kompozitin kirilma toklugunda
onemli artis meydana geldigi goriilmektedir.

Alkali iglemi, dogal fiberlerin matris ile zayif bag kurmasi ve mekanik
degerlerinde azalmasina neden olan hemiseliilloz, ligninin uzaklastirilmas: igin
yapilmistir. Burada literatiirde ¢alisilan %10 NaOH ¢ozeltisi kullanilmigtir. Testler
sonucu goriildiigii lizere gekme dayanimi azalmaktadir. Bunun sebebinin, alkali
derisiminin bu kumas i¢in gereken optimum derisiklikten fazla olmasi, bunun
sonucunda fiberlerin yapisinda dayanimi saglayan seliilozun yapisina zarar vermesi
diisiiniilmektedir. Bu konuda daha 6nce yapilan ¢aligmalarda, %10 NaOH ¢o6zeltisinin
jit fiberlerde dayanimi diisiirdiigi ve %5 NaOH derisimin daha etkin oldugu
goriilmiistiir. Ancak burada ¢ekme dayanimi ve elastisite modiilii degerlerinde diisiis
olmasina ragmen, gerinim degerinde %15 oraninda bir artis goriilmiistiir. Ayn1 sekilde
egilme dayaniminda %2,4 oraninda artig goriilmiistiir. Cekme testi sonucu goriilen
gerinim ve egilme dayanimindaki artig, malzemenin toklugu ve siinekliginin artigini
gostermistir.

Alkali islem (NaOH) uygulanan jiit kumaslar ile iiretilen %0,8 NrGO katkil
kompozitin, maksimum ¢ekme dayanimi, elastisite modiilii, Poisson orani ve gerinim
degerlerinde ciddi artislar mevcuttur. Sadece alkali islem gdérmiis jiit fiber takviyeli
epoksi kompozitlerde, ortalama maksimum ¢ekme dayanimi %31 oraninda azalsa bile,
%0,8 NrGO takviyesi ile bu azalma %35 oranina ¢ikmistir. %0,8 NrGO katkist1 ile %39
degerinde bir iyilesme saglanmistir. Bu artislar yiizey isleminin, NrGO katkili

epoksinin ylizeye tutunmasini sagladigt ve NrGO yapisinin ylizeye niifuz ederek
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¢ekme dayaniminda, ozellikle gerinimde %30 oraninda 6nemli iyilestirme oldugunu
gostermistir. Alkali yiizey islem gormiis jiit kumaslar ile saf epoksi kullanilarak
yapilan iiretim prosesi esnasinda akis diizgiin ilerleyememis, ortada kuru bolgeler
kalmistir. Diger iiretimlerde bu duruma rastlanmamistir. Burada, alkali islem
sonrasinda, kumasta fiber ylizeylerinden sokiilen ligninin, nemden koruma 6zelligi goz
ardi edilmemelidir. Kumaglar daha hidrofilik hale geldigi icin, epoksi regine gibi
hidrofobik malzeme ile yapilan iiretimde, re¢ine kolay akabilecegi noktalara yani
kenarlara hareket etmis ve homojen dagilma gerceklesememistir. Buna ragmen
yapilan testlerde, Ozellikle yiizey islemi ve NrGO’nun beraber uygulamasi olumlu
sonuclar vermektedir.

Literatiir incelendiginde regineye ilave edilen grafenin regineye iyi dagilmamasi
ve islem sirasinda kumasta iyi ilerlememesi, fiber yiizeylerine isleyememe sorunlari
goriilmektedir. Bu probleme karsi regineyi GO yapilar ile takviye etmek yerine jiit
fiber veya kumas yapilari, GO ile dogrudan kaplamak ve yiizey islem uygulamalar
yapilmasi literatiirde de giderek artan arastirma konusudur. Bu ydntem sonucu
karigtmin topaklanmasi, ilerlememesi gibi zorluklar en aza indirgenerek, ¢ekme
dayanimi ve elastisite modiilii daha yliksek jiit fiber takviyeli kompozitler elde
edilmistir. Bu ¢calismada kullanilan NrGO katkisinin da bu yontem ile daha iyi sonuglar
verebilecegi diistiniilmektedir.

Bu ¢aligma sonucunda NrGO katkisinin ve yiizey isleminin jiit fiber takviyeli
kompozitlerin gerinim degerlerinde onemli 1iyilestirmeler yaptigi gorilmiistiir.
Numunelerde siinekligi ve toklugu artirmistir. Bu nedenle darbe dayaniminin ve enerji
emilimi ihtiyacinin oldugu yerlerde NrGO katkili ve ylizey islem gormiis jiit fiber
kompozitlerin iyi bir alternatif olusturma potansiyeline sahip olduklar goriilmektedir.

Giliniimiizde dogal fiber takviyeli kompozitlerin kullanimi 6zellikle otomotiv
sektoriinde artmaktadir. Otomotiv sektorii rekabet¢ci maliyetler, yiiksek yakit
verimliligi, artan performans ve g¢evresel taleplerin baskisi altindadir. Geleneksel
kompozitlerin yerine ayni1 performansi sunabilen, daha hafif ve ¢evreci ve tim bu
taleplere cevap verme potansiyeli nedeni ile, dogal fiber takviyeli kompozit
malzemelerin yakin gelecekte otomotiv endiistrinde uygulamalarinin artacagi
ongoriilmektedir. Bu pargalardan biri de soniimleme, esneklik ve hafiflik ihtiyaci olan
otomotiv tamponlaridir. Geleneksel izotropik metal ve plastik malzemelerden yapilmis
tamponlar yerine bu galismada kullanilan jiit fiber takviyeli NrGO destekli kompozit

malzemelerin iyi bir alternatif olabilecegi gosterilmistir.
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Sonug olarak yapilan testlerde ozellikle yiizey islem ve NrGO beraber
uygulamasi olumlu sonuglar vermektedir. Bu uygulamalarda yapilacak optimizasyon
caligsmalari ile elde edilen artiglar gelecekte jiit fiberlerin kullanilmasini 6nemli 6l¢iide

artiracaktir.
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