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OZET

Bu ¢alismanin amaci, grafen nanoplaka (GNP), karbon nanoserit (CNR) ve karbon nanofiber
(CNF) nanomalzemelerini tiglii merdane sistemi kullanarak havacilik sinifi epoksi regine
icerisine homojen olarak dagitmak ve elde edilen nanokompozit malzemenin termal ve
mekanik &zelliklerini iyilestirmektedir. Oncelikle, GNP, CNR ve CNF ayr1 ayr1 epoksi
regineye ilave edilmistir. Daha sonra sertlestirici ilave edilerek metal kaliplara dokiilen
karisimlarin gaz giderimi yapilmis ve 120°C’ de 4 saat kiirlendirilmistir. Nanokompozitlerin
mekanik ozellikleri iic nokta egme deneyi ile incelenmistir. Deney sonucunda en yiiksek
artis %0,5 GNP ve %0,2 CNF numunelerinde goriilmiis ve egme mukavemeti degerinde
katkisiz regineye gore yaklasik %30 artis saglanmistir. Bu sonucu tamamlayici olarak {i¢
nokta egme deneyi sonrasi kiritlma bolgelerinden yapilan Taramali Elekron Mikroskobu
(SEM) analizi sonucunda CNR katkili numunelerde aglomerasyonlarmn olustugu
goriilmiistlir. Bu nedenle recine ile yeterince homojen karismamistir. Diferansiyel Taramali
Kalorimetre (DSC) analiz sonuglari, nanomalzeme katkisinin reginenin camsi gegis
sicakligimi disiirdiigiinii ortaya koymustur. Termogravimetrik Analiz (TGA) sonuglar
incelendiginde, bozunma sicakligindaki en yiiksek artig (%19,6) GNP katkili numunelerde
gorilmiistir.
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ABSTRACT

Aim of this study is to distribute graphene nanoplate (GNP), carbon nanoribbon (CNR) and
carbon nanofiber (CNF) nanomaterials homogeneously into an aerospace graded epoxy resin
using a three roll mill device and thus, to improve thermal and mechanical properties of the
obtained nanocomposite material. First of all, GNP, CNR and CNF were added to the epoxy
resin separately. Then, by adding the hardener, mixtures poured into metal molds were
degassed and cured at 120 °C for 4 h. Mechanical properties of the nanocomposites were
investigated by three-point bending. As a result of the experiment, the highest increase was
observed in 0.5 wt% GNP and 0.2 wt% CNF samples, and an increase of approximately 30
wt% was achieved in the flexural strength compared to the neat resin. Complementary to
this outcome and as a result of scanning electron microscopy (SEM) performed on the
fracture regions after the three-point bending test, it was observed that agglomerations were
formed in the CNR added samples. Thus, they did not mix sufficiently with the resin.
Differential scanning calorimetry (DSC) analysis results revealed that the nanomaterial
additive reduced the glass transition temperature of the resin. When the results of the
thermogravimetric analysis (TGA) are examined, the highest increase (19,6%) in the
decomposition temperature was observed for GNP added samples.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu calismada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, aciklamalar1 ile birlikte asagida

sunulmustur.

Simgeler Aciklamalar

pum Uzunluk (mikrometre)

g Agirlik (gram)

nm Uzunluk (nanometre)

°C Sicaklik (Santigrat derece)
cmt Dalga sayisi

N Kuvvet (Newton)

K Sicaklik (Kelvin)

S Elektrik iletkenligi (Siemens)
GPa Basing (Gigapaskal)

TPa Basing (Terapaskal)

Tg Camsi gegis sicakligi

R? Determinasyon katsayisi
Kisaltmalar Aciklamalar

CNF Carbon nanofiber

CNR Carbon nanoribbon

CNT Carbon nanotube

DSC Differential scanning calorimetry
FTIR Fourier transform infrared spektroscopy
GNP Graphene nanoplatelet

ILSS Interlaminar shear strength
IFSS Interfacial shear strength
MWCNT Multi-walled carbon canotube
SEM Scanning electron microscopy
SWCNT Single-walled carbon canotube

TGA Termogravimetrik analiz



1. GIRIS

Termoset kompozitler, iyi siirtiinme direngleri, kolay islenme 6zellikleri ve yiiksek isleme
sicakliklarina sahip olmalart gibi 6zelliklerinden dolay1 son yillarda bir¢ok miihendislik
uygulamalarinda olduk¢a fazla kullanilmaktadir [1]. Termoset matris olarak genellikle
epoksi, fenolik, poliester ve poliimid re¢ineler kullanilmaktadir. Bu regineler birbirinden
farkli 6zelliklere sahip olmakla birlikte; en yaygin kullanilant epoksi reginedir. Yiiksek
mukavemet, islem sirasinda fiberlerin iyi 1slanmasini saglayan ve sapmasini dnlemeye
yarayan diisiikk viskozite ve diisiik akig hizlari, kuruma sirasinda diisiik ucuculuk gibi
ozellikler, epoksinin yaygin kullanilma nedenlerinden bazilaridir [2]. Ayrica, epoksi
reginelerin en Onemli yapisal uygulamalardan biri havacilikta kullanilan kompozitlerde
takviye edici yapistirict olarak kullanilmasidir. Ancak, diisiik nem emme, yiiksek modiil ve
yiiksek sicaklik performanslari 6zelliklerine sahip olan epoksi regineler yogun ¢apraz baglari
nedeniyle istenmeyen bir kirilganlik 6zelligi sergilemektedir [3]. Bu durum epoksi re¢inenin
yapisal malzemeler gibi bir¢ok uygulamada kullanimini sinirlamaktadir. Bu nedenle,
polimerlerin mekanik, fiziksel ve kimyasal Ozelliklerinin iyilestirilebilmesi amaciyla

nanoparcaciklarin epoksiye dahil edilmesine yonelik pek ¢cok ¢alisma mevcuttur.

Nanokompozit malzemeler bir matris malzeme igerisine nanometre biiyiikligiindeki
parcaciklarin dagitilmasi ile elde edilen yapilardir. Polimer nanokompozitler hem ticari hem
de akademik alanlarda yeni bir nanokompozit iiriinii olarak bir¢ok avantajli 6zelliginden
dolay1 ilgi ¢ekmektedir. Takviye malzemesi olarak kullanilan nanomalzemelerin yiizey
alanlar1 ve en-boy oranlarmin ¢ok yiliksek olmasi sebebiyle polimerlerin mekanik
dayanimlari, 1s1l ve yanmazlik &zelliklerinde biiyiik oranda iyilesme goriilmektedir [4].
Nanokompozit malzemelerin iiretiminde nanotanecikler, nanotiipler, nanoseritler ve

nanofiberler kullanilan baglica takviye elemanlaridir.

Polimer nanokompozit iiretiminde takviye elemani olarak kullanilan karbon nanotiipler
(CNT) genis yiizey alani, yiiksek termal ve elektriksel iletkenlik, yiiksek dayanim, diisiik
yogunluk gibi 6zellikleriyle 6ne ¢ikan nanomalzemelerdir. Grafen nanoplakalar (GNP'ler)
ise yiiksek elektriksel, termal ve mekanik &zellikleri, diisiik yogunluklar1 (1.8-2.0 g/cm?),
(modiil: 1 TPa) ve ¢ok yiiksek en boy orani nedeniyle epoksiler i¢in bir takviye elemant

olarak oldukga ilgi cekmektedir [5].



Karbon nanofiberler de polimer nanokompozitlerde takviye elemani olarak
kullanilmaktadir. Zhou ve arkadaglar1 [6] karbon nanofiber takviye elemani kullanarak
epoksi reginenin mekanik 6zelliklerini iyilestirmeyi amaglamislardir. Kiitlece %1, %2 ve %3
oranlarinda karbon nanofiberi epoksiye ilave etmislerdir. Uretilen nanokompozit
malzemenin karbon nanofiber takviyesi sayesinde ¢ekme dayaniminda %11, egilme
dayaniminda %22 ve yorulma dayanimmda da onemli Olglide artis saglandigini

belirtmislerdir.

Karbon nanotiiplerden daha esnek ayarlanabilir elektriksel 6zelliklere sahip olan bir diger
karbon temelli nanomalzeme karbon (grafen) nanoseritlerdir. Karbon nanoseritlerin (CNR)
iretiminde bir¢ok farkli yontem kullanilmaktadir. Bu yontemlerden en yaygini karbon
nanoseritlerin ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin (MWCNT) uzunlamasina agilmasi ile elde

edilmesidir [7].

Takviye malzemesi olarak nanomalzemelerin kullaniminda etkili sonuglarin alinabilmesi ve
nanokompozitin her yoniinde ayni 6zelliklerin goriilebilmesi i¢in nanomalzemelerin matris
icerisinde homojen olarak dagitilmast olduk¢a onemlidir. Homojen dagilimi saglamak
amaciyla ultrasonikasyon, tig¢lii merdane sistemi, bilyali degirmen, ekstriizyon gibi
yontemler yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu yontemler arasindan ii¢lii merdane sistemi,
¢Oziicli icermemesi, Olgeklenebilir olmasi, malzemenin tiim hacmini esit olarak kesmesi ve
yiiksek nanotiip yiiklemelerini kolayca kaldirabilmesi nedeniyle en iyi yontemlerden biridir.
Uglii merdane sisteminde ayarlanabilir dsnme hizi ve merdaneler arasi bosluk sayesinde

olusan yiiksek kesme gerilimi ile homojen sonuglarin elde edilmesi miimkiindiir [8].

Bu bilgiler dogrultusunda, tez ¢alismasi ile GNP, CNR ve CNF nanomalzemelerinin epoksi
recine igerisine literatiirde de oldukca yeni bir yontem olan iiglii merdane sistemi
kullanilarak dagitilmas1 ve elde edilen nanokompozit malzemenin termal ve mekanik
ozelliklerinin iyilestirilmesi hedeflenmistir. Bu kapsaminda ilk olarak GNP, CNR ve CNF
nanomalzemeleri epoksi recine igerisine ilave edilmistir. Elde edilen re¢ine ve nanomalzeme
karisimi i¢lii merdane sistemi kullanilarak karistirilmistir. Karisima sertlestirici ilave
edilerek ilk once gaz giderimi yapilip daha sonrasinda 120°C’de 4 saat kiirlendirilerek
nanokompozit malzeme elde edilmistir. Kiitlece %0,05, %0,1, %0,2 ve %0,5’lik

derisimlerde tiretilen nanokompozit malzemelerin termal ve mekanik analizleri yapilmistir.



Elde edilen veriler dahilinde nanomalzemelerin nanokompozit malzeme tizerindeki etkileri

degerlendirilmistir.






2. GENEL BILGILER

2.1. Nanoteknoloji

Nanoteknoloji, 1-100 nm arasinda degisen boyutlarda yapilan bilim, miihendislik ve
teknoloji calismalarmin biitiintidiir. Tiim teknik disiplinlerin arastirma ve gelistirme
faaliyetlerini igeren nanoteknoloji, biyomalzemeler, polimer esasli nanokompozitler, nanolif

tiretimi gibi birgok arastirma alanlarini igermektedir [9-11].

2.2. Nanomalzemeler

Nanomalzemeler, genel olarak 100 nanometre veya daha az i¢ ve dig yapiya sahip olan nano
olgekteki malzemelerdir. Pargacik, gubuk/serit, tiip, lif, tanecik veya kompozit seklinde olan
nanomalzemeler boyutlarina gore asagidaki gibi siniflandirilir [9]:

¢ Boyutsuz (OD): nanopartikiiller

e Tek Boyutlu (1D): nanofiberler, nanoteller, fiber veya filaman nanogubuk, nanotiip

e ki Boyutlu (2D): nlanokaplama, nanoplakalar, ince filmler

e Ug Boyutlu (3D): nanokompozitler

2.2.1. Karbon temelli nanomalzemeler

Karbon, dort degerlik elektronunu paylasarak cok cesitli bilesikler olusturma yetenegi
nedeniyle en dikkat ¢eken elementlerden biridir. Organik kimya alani tamamen bu elementin
kendisiyle ve diger metalik olmayan elementlerle baglanmasi {izerine kuruludur. Karbon
atomlarmin sp, sp? ve sp® hibritlesme yetenegi karbonun cok cesitli allotroplarmimn

olusmasini saglar (Sekil 2.1) [12].

Karbonun en eski allotroplart arasinda amorf karbon, grafit ve elmas bulunmaktadir. Son
yillarda, grafen, karbon nanotiip, fulleren gibi bir¢ok allotrop kesfedilmistir. Bu allotroplarin

kesfedilmesi nanobilim ve nanoteknoloji alanina devrim niteliginde gelismeler getirmistir

[12].
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Sekil 2.1. Karbon allotroplari [13]

2.3. Grafen

Grafen, karbonun allotropu ve bir bal petegi altigen kafes i¢cinde diizenlenmis iki boyutlu
(2D) sp? bagl karbon atomlar: tabakasi olarak tanimlanabilir [14]. Grafenin atomik yapisi
Sekil 2.2°de yer almaktadir.

karbon atomlan molckiler baglar

\ ~ 0,142 nm l

Sekil 2.2. Grafenin yapisi [15]



Grafen, grafit, karbon nanotiipler ve fullerenler dahil olmak iizere diger karbon
allotroplarinin ana bilesenidir. Grafen tabakasinin bir bdliimiiniin sarilmasiyla boyutsuz
(OD) fulleren, grafenin yuvarlanmasiyla bir boyutlu (1D) karbon nanotiip, grafen
tabakasinin st iiste istiflenmesiyle ti¢ boyutlu (3D) grafit elde edilmektedir (Sekil 2.3) [14].

0D

Fulleren Karbon nanotiip Grafen Grafit

Sekil 2.3. Grafen esasli nanomalzemeler [16]

Essiz ozellikleri nedeniyle grafen, son on yilda hem endiistrideki hem de akademideki bilim
adamlarinin dikkatini ¢eken bir karbon allotropu olarak bilinmektedir. Diinyanin en giiclii
celiginden neredeyse 100 kat daha giicliidiir. Grafen sadece bilinen en hafif, en ince ve en
giiclii malzeme olmakla kalmayip, ayn1 zamanda esneklik ve son derece yiiksek termal ve

elektrik iletkenligi saglamaktadir [14].

Sp? hibridizasyona sahip 2D izotropik yapisi sayesinde grafen, diger karbon allotroplarina
kiyasla ¢ok yiiksek yiizey alanina ek olarak miitkemmel mekanik, elektronik, termal ve optik
ozellikler gosterir. Oda sicakliginda yiiksek elektron hareketliligi (2x105 cm2/Vs), yiiksek
1s1l iletkenlik (5000 W/mK), yiiksek elektriksel iletkenlik (104 S/m), yiiksek gecirgenlik
ozelligi, milkkemmel mekanik dayanim (42 N/m kirilma dayanimi ve 1,0 TPa Young
katsayis1), spesifik yiizey alani (2,63x106 m2/g) ve esneklik gibi kendine 6zgii igsel
olaganiistii 6zellikler gostermektedir Bu benzersiz 6zellikler grafeni otomotiv, havacilik ve
denizcilik gibi hem bilimsel hem de endiistriyel alanlarda en uygun malzemelerden biri

haline getirmektedir [17,18].



Grafen bazli nanomalzemeler

Grafen bazli nanomalzemeler, benzersiz fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinden dolay1
nanoteknoloji, malzeme bilimi, analitik bilim ve biyomedikal miihendisliginde yaygin
olarak kullanilmaktadir. Bu malzemeler, yapisindaki tabaka sayist veya kimyasal
modifikasyonlarina gore siniflandirilmaktadir [19]. Yaygin olarak bilinen grafen bazli
nanomalzemeler; tek tabakali, ¢ift tabakali ve ¢ok tabakali grafen, grafen oksit (GO),
indirgenmis grafen oksit (rGO), grafen nanoseritler (GNRs), grafen nanoplakalar (GNPSs) ve
grafen kuantum noktalardir (GQDs) (Sekil 2.4).

-~ -&M
-~ %@ (SR
":':’:‘o," 15 s"p
L SR
Cok tabakali grafen Cift tabakal grafen

indirgenmis grafen oksit (rGO) Grafen oksit (GO)

Sekil 2.4. Grafen ailesi nanomalzemeler [20]

Grafen sentezi

Grafen ve tiirevleri, genel olarak asagidan yukariya ve yukaridan asagiya yaklasimlar olarak
smiflandirilabilen bir¢cok sentetik yontemle hazirlanabilir. Asagidan yukariya siireclerde,
grafen malzemeleri, kimyasal buhar biriktirme (CVD) gibi c¢esitli yontemlerle dogrudan
karbon kaynaklarindan sentezlenir. Yukaridan asagiya yaklasimlar ise asagidan yukariya
yaklagimlardan farkli olarak, grafit veya grafit tiirevlerinin ayrilmasi/eksfoliasyonundan
grafen veya modifiye grafenin sentezini igerir [14]. Grafen oksitin kimyasal indirgenmesi ve

grafitin eksfoliasyonu ile grafen iiretiminin sematik gosterimi Sekil 2.5’te yer almaktadir.
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Sekil 2.5. Grafen oksitin kimyasal indirgenmesi ve grafitin eksfoliasyonu ile grafen eldesi
[21]

2.4. Karbon Nanotiip

Karbon nanotiip (CNT)’ler, grafen levha veya katmanlarin sarilmasiyla olusturulan silindirik
yapilardir. Grafenin rulo yapilarak karbon nanotiip eldesinin sematik goriintiisii Sekil 2.6’da
verilmistir. Grafen gibi sp? yapisina sahiptir. Bu bagla birlikte, CNT'lerin van der Waals
etkilesimi, CNT'lere iistiin 6zellikler verir. Bunlar, hafif olmasi, yliksek elektrik iletkenligi,

¢ok iyi mukavemet ve termal 6zelliklere sahip olmasidir [22].

Sekil 2.6. Grafenin yuvarlanip CNT eldesinin sematik goriintiisii [23]
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CNT'ler, ¢ap1 1 nm'den kiigiik olabilen tek duvarli (SWCNT) veya cap1 100 nm'yi gegebilen
es merkezli cok duvarli (MWCNT) olarak siniflandirilir. Uzunluk 6l¢egi ise mikrometre ve

milimetre arasindadir [22]. SWCNT ve MWCNT yapilari Sekil 2.7°de gériilmektedir.

Sekil 2.7. a) Tek duvarli (SWCNT), b) cok duvarli (MWCNT) CNT yapilar [24]

CNT'ler bakar gibi iyi bir elektrik iletken olup metalden 1000 kat daha fazla elektrik akimi
yogunlugu tasiyabilirler. Elmastan daha iyi termal iletkenlige, ¢elikten de daha iyi
mukavemete sahiptir. Boru veya silindir seklinde olmasi nedeniyle ylizey alanlar1 olduk¢a
genistir. Ayrica yliksek diizeyde kimyasal stabiliteye sahiptir. Bu 06zellikleri sayesinde
CNT'ler; sensor teknolojileri, transistorler, piller, kapasitorler, kompozitler gibi birgok

alanda kullanima uygundur [24].

CNT diretiminde genellikle kimyasal buhar biriktirme (CVD), ark desarj ve lazer ile
uzaklastirma (laser ablation) yontemleri kullanilmaktadir. En ¢ok kullanilan yontem CVD
yontemidir. Yontem, katalist depolanmis bir altlik {izerinde hidrokarbonlarin katalitik

reaksiyonunun gergeklesmesi prensibine dayanir [24].

2.5. Karbon Nanofiber

Pamuk ve bambunun karbonlastirilmasiyla hazirlanan ilk karbon fiber (KF), Thomas Edison
tarafindan 1879'da bir ampuliin filamani olarak kullanilmasindan bu yana hem temel
bilimsel aragtirmalarda hem de pratik uygulamalarda muazzam bir sekilde gelistirilmistir
[25,26]. KF'lerin en oOnemli iiyelerinden biri olan karbon nanofiberler (CNF), enerji
doniisiimii ve depolama, kompozitlerin giiclendirilmesi ve kendini algilayan cihazlar gibi

bir¢ok alanda umut verici malzemeler olarak uygulanmistir [27,28].



11

Geleneksel karbon fiberler (GKF) ve CNF arasinda bazi farkliliklar vardir. ilki, ayn
zamanda en belirgin olani, boyutlaridir. GKF birka¢ mikrometre ¢apa sahipken, CNF'lerin
caplar1 50-200 nm'dir. Sekil 2.8” de CNF ve geleneksel KF arasindaki farkin sematik bir
resmine yer verilmistir. Cap disinda; CNF'lerin yapilari, geleneksel karbon fiberlerinden
acikca farklidir. Tipik GKF'ler, oksidasyon atmosferi, se¢ilen hammaddeler ve 1s1l islem
sicakliklar1 dahil olmak tizere hazirlama kosullarint degistiren yiikksek mukavemetli poli
akrilo nitril (PAN) veya mezo-faz ziftinden (MP) hazirlanmistir. Farkli hazirlama kosullari,
hazirlanan geleneksel KF'lerin farkli 6zellikleriyle sonuglanacaktir. Bununla birlikte,
GKF'den farkli olarak, CNF esas olarak iki yaklasimla hazirlanabilir: katalitik olarak buhar
biriktirme biliylimesi ve elektrospinleme [29]. Yigilmis ve tabakali CNF yapisinin

olusumuna ait sematik gosterime Sekil 2.9’da yer verilmistir.

Gelencksel
Karbon anoﬁbcr karbon fiber

Sekil 2.8. CNF ve GKF arasindaki farkin sematik gosterimi [29]
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Sekil 2.9. Yigilmigs CNF yapisinin (a) — (¢) olusumunu ve (d) plakali CNF yapisinin
olusumunu gosteren sematik gosterim [29,30]

2.6. Karbon Nanoserit

Karbon (grafen) nanoseritler (CNR); karbon nanotiiplerin sp? bagli karbon atomlarinin ince,
uzun seritler halinde agilmasiyla tiretilmektedir. Karbon nanoseritlerin yapisinda bulunan C—
C baglariin yeniden yapilanmasi nanomalzemeyi sertlestirir ve malzemeyi daha dayanikli
hale getirir. CNR’ler istiin elektronik ve spin Ozellikleri sayesinde ¢esitli cihaz
uygulamalarinda kullanilmaktadir. CNR’ler MWCNT’lere gore daha kusurlu yapiya

sahiptir. Bu da ara ylizey baglanmasinin daha iyi olmasini saglar.

CNR iretiminde en c¢ok kullanilan yontem karbon nanotiiplerin boylamsal olarak
acilmasidir. Uretilen CNR’nin &zelliklerini iiretim teknigi ve iiretimde kullanilan

parametreler belirlemektedir [7].

CNR’ler, kesilim sekillerine gore zikzak, koltuk ve her ikisinin birlesimi olan hibrit karbon

nanoserit olarak adlandirilmaktadir. Sekil 2.10°da {i¢ tip CNR sekline yer verilmistir.
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Sekil 2.10. (A) zikzak, (B) koltuk ve (C) hibrit karbon nanoseritler [31]

2.7. Epoksi Regineler

Epoksi recineler diisiik molekiil agirlikli, birden fazla epoksit grubu i¢eren polimerler olarak
tanimlanirlar. Kompozit malzemelerde matris elemani olarak en ¢ok kullanilan reginelerdir.
Mekanik ozellikleri ve ortam etkilerine karsi direngleri diger termoset reginelerine oranla
daha ytksektir. Birbirleri ile olan etkilesimleri sayesinde yiiksek dayanimli, kimyasal
etkilere direngli ve kuvvetli yapistiricilik 6zelligine sahip malzemeler olusturabilen
polimerlerdir. Epoksi re¢inelerinin ¢ogu bisfenol A ve epiklorhidrin arasindaki tepkime ile
iretilmektedir. Epoksi recineler, diisiik viskoziteli regineler olup cogunlukla oda

sicakliginda ve basingta kaliplanabilir ve yan {iriin olusumu saglamaz [32].

Epoksi regineler yiiksek mekanik mukavemete, iyi termal stabiliteye, miikemmel korozyon
direncine ve diisiik nem absorpsiyonuna sahip olmalarina ragmen diisiik kirilma tokluguna
sahiptir. Karbon fiber kompozit yapilarda, karbon fiber katmanlarini bir arada tutan epoksi
regine, kalinlik stresine veya darbe olaylarina maruz kaldiginda ¢atlayabilir. Bu nedenle,

cesitli nanomalzeme takviyeleri ile epoksi reginenin ¢atlamaya karsi direncini giiglendirmek
miimkiindiir [33].

2.8. Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler, iki veya daha fazla farkli malzemenin birbiri i¢inde ¢oziinmeden

veya kimyasal reaksiyona girmeden birlestirilmesiyle olusturulan; bilesenlerin farkli
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ozelliklerini bir araya getirmek ve malzemeye yeni 6zellikler saglamak amaciyla elde edilen
malzemelerdir. Genel olarak kompozitler matris (polimer, metal veya seramik) ve takviye
malzemesinden (lifler, parcaciklar ve/veya dolgu maddeleri) olusur. Takviye malzemesinin
(lif) ana rolii, kompozit malzemenin mukavemetini arttirmak ve malzeme tizerinde olusacak
yiikli tasimaktadir. Matris malzemesi ise, takviye elemanlarini bir arada tutmak, yiikii iletmek
ve malzemeyi ¢evresel etkilerden koruma amacina sahiptir. Kompozitler, yekpare malzemelere
gore yuksek mukavemet, yiiksek sertlik, uzun yorulma émri, diisiik yogunluk gibi benzersiz

avantajlara sahiptir [34].

Kompozitler genellikle matris ve takviye malzemesi tiirline gore siniflandirilmaktadir.
Matris malzemesine gore seramik matrisli kompozitler, metal matrisli kompozitler ve
polimer matrisli kompozitler olmak iizere lige ana sinifa ayrilir. Takviye malzemesi tiiriine

gore ise elyafl, parcacikli, tabakali ve karma kompozitler seklinde siniflandirilmaktadir.

2.9. Nanokompozitler

Nanokompozitler, bir veya birkag¢ bileseni 100 nanometreden daha kiiclik boyutlara sahip
olan malzemelerdir. [15]. Nanokompozitlere farkli malzemeler, yapilar ve bilesimler dahil
edilerek, farkli ozelliklerin (mekanik, elektrik, termal, manyetik gibi) iyilestirilmesi
mimkiin hale gelmektedir. Nanopargaciklar ve matris arasindaki molekiiler diizeydeki
etkilesimlerin ve c¢ok yiliksek nanoparcacik-matris ara ylizey alanimin varliginin,
nanokompozitlerin fiziksel ve mekanik 6zelliklerini etkilemede 6nemli bir rol oynadigina
inanilmaktadir. Nanokompozitlerin 6zellikleri, nanomalzemenin boyutuna, sekline, dagilim

derecesine, matris ile ikinci faz arasindaki etkilesimine ve matris malzemesine baglidir [35].

2.9.1. Metal matrisli nanokompozitler

Son yillarda, metal matrisli nanokompozitlere olan ilgi 6zel mekanik ve fiziksel
ozelliklerinden dolay1 endiistrinin ¢esitli alanlarinda artmistir. Karbon nanotiip takviyeli
metal matrisli kompozitler bu nanokompozitlerin en 6nemli tiirlerinden biridir. Bu
malzemeler, nanotiiplerin yiiksek ¢ekme Ozelliklerinden ve elektriksel iletkenliginden
yararlanilarak gelistirilmekte olan malzemelerdir. Karbon nanotiiplere ek olarak, bor nitriir
ve karbon nitriirlii metal matrisli kompozitler, metal matrisli nanokompozitler i¢in yeni

gelistirilen arastirma alanlaridir. Metal matrisli nanokompozitler iyi termal dayaniklilik
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yiiksek 0zgiil mukavemet ve sertligin yani sira yorulma, korozyon ve asinma direncine
sahiptir. Otomotiv, havacilik ve uzay gibi bir¢ok uygulama alaninda ve diger gelismis

endiistrilerde kullanilan alternatif malzemelerdir [36].

2.9.2. Seramik matrisli nanokompozitler

Seramik matrisli nanokompozitler, seramik/metal fiberlerle gii¢lendirilmis seramik
matristen olusan malzemelerdir. Yiiksek sicaklik direnci, yiiksek mukavemet ve erozyon
veya asinma direnci gibi olaganiistii 6zelliklerinden dolay1 bir¢ok endiistriyel uygulamada
kullanilmaktadir. Ancak yapilarinda bulunan iyonik ve kovalent baglar nedeniyle kirilma
tokluklar1 diisiik olan seramiklerin plastik deformasyonu sinirlidir. Bu sinirlamanin
iistesinden gelmek icin nano boyutlarda kullanilan takviyeler ile kirilma toklugunda artis

saglanabilmektedir [37].

2.9.3. Polimer matrisli nanokompozitler

Polimer matris nanokompozitler, bir polimer matrisi iginde dagilmis nanopargaciklara veya
nano dolgu maddelerine sahip bir polimer veya kopolimerden olusan nanokompozitler
olarak tanimlanabilir. Polimer matrisine uygun sekilde nanopartikiillerin eklenmesi, nano
olgekli dolgu maddesinin dogasi ve 6zellikleri geregi yiiksek performansli kompozitler elde
etmek i¢in ¢ok etkilidir. Polimer nanokompozitlerin diisiik maliyeti, hafifligi, listlin mekanik
ve termal ozellikleri gesitli cevresel ve endiistriyel uygulamalardaki potansiyellerine daha

fazla katkida bulunmustur [38].

2.10. Polimer Nanokompozitlerin Uretim Yéntemleri

Polimer nanokompozitlerin liretiminde eriyikten harmanlama, ¢dzelti polimerizasyonu ve

in-situ polimerizasyon gibi yontemler yaygin olarak kullanilmaktadir.
2.10.1. Cozelti polimerizasyonu
(Cozelti polimerizasyonu yonteminde polimer Once ugucu bir ¢dziicii i¢inde ¢oziiliir,

ardindan nanomalzemeler sonikasyon kullanilarak polimer ¢ozeltisine dagitilir. Daha sonra,

¢Oziicii buharlastirilarak polimer nanokompozitler tretilir. Cozelti karistirma yontemi,
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karmagik bir tasarim veya ¢ok sayida kimyasal gerektirmeyen basit ve ekonomik bir
yaklasimdir. Ayrica ek enerji gereksinimi yoktur ve kisa siirede yiiksek miktarda polimer

nanokompozitler tiretilebilir [39].

2.10.2. Eriyikten harmanlama

Eriyikten harmanlama yontemi, polimerin eritilmesini ve ardindan nanomalzemelerin damla
damla ecklenmesini igerir. Eriyikten harmanlama islemini etkileyen faktorler arasinda
kullanilan polimerin tiirii, kullanilan nanoparcaciklarin tiirii, islemin sicaklig1 ve islem siiresi
yer alir. Eriyik harmanlama yoluyla polimer nanokompozitler, karistiricilar veya
ekstriiderler gibi siradan birlestirme cihazlar1 kullanilarak elde edilir. Diger yontemlere gore

eriyikten harmanlamanin avantaji, bir ¢oziicti kullanimini gerektirmemesidir [39].

2.10.3. In-situ polimerizasyon

In-situ  polimerizasyon yontemi iic adimi icerir. Ilk adim, polimer varliginda
nanomalzemenin sentezidir. Ikinci adim, sentezlenen nanomalzeme varliginda
monomerlerin polimerizasyonu yoluyla polimer nanokompozitin sentezidir. Ugiincii adim,
hem polimerin hem de nanomalzemenin eszamanli sentezidir. Bu yontemin en onemli
avantaj1, nanomalzemelerin polimer matrisi i¢inde daha iyi dagilmasini saglamasidir. In-situ
polimerizasyon yontemi kullanilarak farkli 6zelliklere sahip gesitli polimer nanokompozit
tiirleri iiretilebilir. Uretilen malzemenin &zellikleri, kullanilan nanoparcacik ve polimerin

ozelliklerine baglidir [39].
2.11. Nanomalzemeleri Polimer Matris Icerisine Dagitmak icin Mekanik Yontemler
Nanomalzemeleri polimer matris igerisine dagitmak icin Sekil 2.11°de yer alan

ultrasonikasyon, {i¢lii merdane sistemi, bilyali o6gilitme, karistirma, ekstriizyon gibi

yontemler yaygin olarak kullanilmaktadir.
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Sekil 2.11. Nanomalzemelerin polimerlere dagitilmasi i¢in kullanilan mekanik yontemler:
(a) ultrasonikasyon, (b) ti¢lii merdane sistemi (c) bilyali 6giitme, (d) yiiksek hizli
kesme mikseri ve (e) ekstriider [40]

2.11.1. Ultrasonikasyon

Ultrasonikasyon, bir ¢dzelti ve/veya polimer i¢indeki nano dolgu maddelerini dagitmak igin
ultrason enerjisi uygulanmasidir. Bu teknigin prensibi, ultrason yayilirken i¢inden gectigi
ortamin molekiillerinde zayiflatilmig dalgalarin indiiklenmesine dayanir. Bu tiir sok
dalgalari, nanoparcacik demetlerinin veya aglomeralarin dis kisminda bulunan bireysel
nanoparcaciklarin yiginlardan ayrilmasini saglar (Sekil 2.11a). Bu yontem, grafeni dagitmak
ve pul pul dokmek, su, aseton ve etanol gibi diisiik viskoziteli ¢esitli ¢oziiclilerde stabil

stispansiyonlar elde etmek i¢in etkili bir yontemdir [40].
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2.11.2. Uclii merdane sistemi

Iki veya {iclii merdane sistemi, viskoz malzemeleri karistirmak, dagitmak veya
homojenlestirmek i¢in merdaneler tarafindan olusturulan kesme kuvvetini kullanir. Ornegin,
ticlii merdane sistemi, tic merdanenin farkli agisal hiz oraninda dondiigii li¢ bitisik silindirik
merdaneden olusur (m1<wz, Sekil 2.11b). Birinci ve {i¢iincii merdaneler ayn1 yonde donerken
merkez merdane zit yonde donmektedir. Merdaneler arasindaki bosluk mesafesinin (8g) ve
kistirma kuvvetinin ayarlanmasi, nanopargacik aglomeralarini pargalayabilen ve dolayisiyla
yliksek oranda dagilmig polimer dispersiyonu olusturabilen yiiksek kesme gerilimi ile

sonuglanir [40].

2.11.3. Bilyah 6giitme

Bilyal1 6giitme, boya ve seramikte kullanilmak iizere malzemeleri son derece ince toz haline
getirmek igin kullanilan tipik bir 6giitme yontemidir. Ogiitme sirasinda, polimer matrisinde
nanoparg¢acik kiimelerini nano 6lgege (100 nm'nin altinda) kadar kiiglik dgiitebilen bir kap
icindeki (Sekil 2.11c) kiigiik, sert toplar arasindaki ¢arpisma nedeniyle yerel olarak yiiksek
bir basing tiretilir. Genel olarak, bilyeli 6giitme islemi, polimer matrisinde iy1 grafen dagilimi

saglayabilir, hatta grafen tabakalarini daha da pul pul dokebilir [40].

2.11.4. Karistirma

Karistirma, sivi sistemlerde pargaciklari dagitmak i¢in yaygin bir tekniktir ve ayrica bir
polimer matrisinde nanomalzemeleri dagitmak igin de kullanilabilir. Pervanenin boyutu ve
sekli, karigtirma hizi, dolgu maddelerinin polimer i¢indeki dagilim durumunu belirlemek
icin onemlidir (Sekil 2.10d) [40].

2.11.5. Ekstriizyon

Ekstriizyon, nanomalzemeleri termoplastik gibi kati polimerlere dagitmak igin siklikla
kullanilir. Ekstriider hunisindeki ikiz vidalar, vida hizi, sicaklik ve zaman gibi ¢esitli
parametreleri ayarlayarak yiiksek kesme akisi olusturan yiiksek hizda doner (Sekil 2.11e).
Bu sayede nanomalzemelerin dagilmasin1 ve polimer matris ile karismasini saglar.

Ekstriizyon yontemi, biiyiik 6lgekli polimer kompozit ve yiiksek performansli polimer
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nanokompozitlerin tiretiminde kullanilmaktadir. Bu teknigin bir dezavantaji, giiclii kesme
kuvvetleri nedeniyle nanomalzemelerin burkulmasina veya kisalmasina neden olabilmesi ve
boylece kompozitlerin diisiik bir s1izma esigi ve yiiksek iletkenligi elde etmek i¢in uygun

olmayan en boy oranlarini diisiirmesidir [40].
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3. KAYNAK ARASTIRMASI

Bu béliimde GNP, CNT, CNR ve CNF takviyeli epoksi nanokompozit iiretimi kapsaminda

yapilan literatiir aragtirmasina yer verilmistir.

3.1. GNP/CNT Takviyeli Epoksi Nanokompozit Calismalar:

Matris malzemesine CNT ve GNP gibi nanomalzemelerin eklenmesi, matris malzemesinin
tokluk, sertlik, mukavemet, termal kararlilik, termal ve elektrik iletkenlik gibi 6zelliklerinin
iyilesmesini saglamaktadir. Eklenen nanoyapilarin tiirli, geometrisi, ylizey Ozellikleri,
boyutlar1 ve matris malzemesi i¢indeki dagilma derecesi gibi parametreler, kompozitin nihai

ozelliklerini etkileyen 6nemli parametrelerdir [41].

Yapilan aragtirmalar, karbon temelli nanomalzemeler kullanilarak gerceklestirilen matris
modifikasyonu ve elyaf ylizey islemleri ile kompozit yapidaki ILSS ve IFSS dayanimlar
basta olmak iizere diger mekanik 6zelliklerinin de iyilestirildigini ortaya koymustur [42,43].

Rafiee ve arkadaslari tarafindan yapilan caligmada [44], GNP, SWCNT ve MWCNT Kkatkili
epoksi nanokompozitlerin mekanik o6zellikleri karsilagtirilmistir. Tiim nanomalzemeler
kiitlece %0,1 katkilama oraninda epoksi recineye ilave edilmistir. Sonuglar, GNP’lerin
karbon nanotiip katki maddelerinden 6nemli Olclide daha iyi performans gosterdigini
gostermistir. Epoksi matrisine GNP’nin eklenmesi ile elde edilen nanokompozitin elastisite
modiiliinde, katkisi1z epoksiye gore %31 artis gézlemlenmistir. GNP katkili nanokompozitin
cekme mukavemetinde %40, MWCNT katkili nanokompozitin ise bu 6zelliginde %14 artis
goriilmistir. GNP/epoksi nanokompozitin mod I kirilma toklugu, katkisiz epoksiye gore
~%353 artig sergilemistir. MWCNT/epoksi nanokompozit i¢in ise bu artis ~ %20’de sinirl

kalmistir.

Shen ve arkadaglari tarafindan yapilan ¢aligmada [45], ¢esitli miktarlarda GNP'ler (kiitlece
%0, 0,25, 0,5, 1 ve 1,5) epoksi reginesi igine ultrasonikasyon yontemi ile dagitilmis ve
GNP/epoksi nanokompozitleri lretilmistir. Cekme mukavemeti, egilme mukavemeti ve
egilme modiili dahil olmak {izere nanokompozitin mekanik Ozellikleri aragtirilmistir.

Numunenin kirtlma ytizeyi, GNP'lerin kompozitlerdeki dagilimini belirlemek i¢in taramali



22

elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak incelenmistir. Deneysel sonuglar, GNP katkisinin
epoksi nanokompozitlerin nihai gerilme mukavemeti, egilme mukavemeti ve egilme
modiliinii 1iyilestirdigini gostermistir. Kiitlece %0.25 eklenmis GNP'ler ile iiretilen
nanokompozitin ¢ekme mukavemeti, herhangi bir GNP eklenmemis nanokompozit ile
karsilastirildiginda en iyi artis1 (%20) gostermistir. GNP eklenmis nanokompozitin egilme
mukavemeti, GNP icerigi kiitlece %0,25 oldugunda, %9 ile en yiiksek artig1 gostermistir.
GNP'leri igeren kompozitler i¢in, gézeneklerin varligi GNP'ler ve matris arasinda diisiik
yapisma ve zayif uyumluluk oldugunu gosterir ve bu da kompozitlerin giiciinde hizli bir
diisise neden olur. GNP igerigi kiitlece %0,5, 1 ve 1,5'¢ yikseldikce bir disiis
gozlemlenmistir ¢iinkiit GNP kiimeleri aglomerasyonlara neden olmustur. Ayrica, deneysel
sonuglara dayanarak mevcut GNP'lerin karbon fiber takviyeli kompozit laminatlara
eklenmesinin yorulma Omriinii artiracagmmi ve dikkate deger bir gili¢lendirme etkisi

saglayacagini ortaya koymustur.

Zhou ve arkadaslar1 tarafindan yapilan ¢alismanin amaci [46], MWCNT'lerin epoksi
reginenin termal ve mekanik 6zellikleri tizerindeki etkisini gostermektir. MWCNT-epoksi
nanokompoziti iglemek i¢in bir ultrasonikator kullanilmistir. Kiitlece %0,1, 0,2, 0,3 ve 0,4
katkilama oranlarinda MWCNT kullanilmistir. Termal ve mekanik 6zelliklerin belirlenmesi
amaciyla egilme, TGA ve DMA testleri yapilmistir. DMA ¢alismalari, karbon nanotiip
ilavesinin depolama modiiliinde %90'lik bir artis ve camsi gegis sicakliginda (Tg) 22°C'lik
bir artis saglayabilecegini ortaya koymustur. Bununla birlikte, nanofazli sistemlerin daha
diistik capraz bag yogunlugu nedeniyle, TGA testinde kiitlece %0,4 CNT/epoksi‘de bozunma
sicakliginda 6°C'lik bir diisiis gozlemlenmistir. Egilme sonuglari, modiiliin daha yiiksek
CNT yiikleme yiizdeleriyle arttigini ve kiitlece %0,3 CNT katkisinin maksimum mukavemet

artig1 gosterdigini ortaya koymustur.

Wang ve arkadaslar1 tarafindan yapilan c¢alismada [47], farkli GNP boyutlarinin ve
dagilimmin GNP/epoksi nanokompozitin yapisi ile viskoelastik, mekanik ve termal
ozellikleri lizerindeki etkileri aragtirilmistir. Ortalama cap1 yaklasik 5 um ve 1 um’den kiigiik
olan iki boyutta GNP kullanilmistir. Kiitlece %3 ve %5 GNP’ ler epoksi recine igerisine bir
sonikasyon islemi ve ardindan ti¢lii merdane sistemi kullanilarak dagitilmistir. Mekanik
ozellik o6lgiimleri, daha biiyiikk boyutlu GNP’ nin (GNP-5), kii¢iik boyutlu GNP’ye (GNP-
C750) kiyasla kompozitlerin ¢ekme ve egilme modiiliinii 6nemli Olgiide iyilestirdigi

goriilmiistiir. Ancak, GNP-5 ve epoksi matris arasindaki zay1f etkilesimler nedeniyle GNP-
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5/epoksi kompozitlerinde mukavemette bir azalma kaydedilmistir. Ek olarak, daha biiyiik
GNP-5 nanopargaciklarinin, Tg’ yi (kiitlece %S5 yiiklemede 3,4°C artis) ve termal iletkenligi
(kiitlece %5 yiliklemede %115 artig) artirmada daha etkili oldugu gézlemlenmistir.

Shirodkar ve arkadaslar1 yaptiklari deneysel ¢alismada [48], ¢esitli konsantrasyonlarda
(kiitlece %0,1 ve %0,5) ve CNT'lerin ve GNP'lerin 1:1 karisim oraninda epoksi bazli
kompozitler i¢in malzeme 6zelliklerinin iyilestirilmesini amaglamiglardir. CNT-Epoksi ve
GNP-Epoksi kiitlece %0,1 ve %0,5 konsantrasyonlarinda {iretilmistir. ASTM D5045
standardina goére yapilan test sonucuna gore gliclendirilmis epoksilerde saf epoksiye gore
onemli gelismeler gozlenmistir. %0,5 CNT-Epoksi numuneleri, sirastyla kirilma toklugu ve
kirilma enerjisinde yaklasik %118 ve %311 artisla en fazla iyilesmeyi gostermistir. GNP-
Epoksi ve CNT/GNP-Epoksi numuneleri de saf epoksiye gore 6nemli iyilestirmeler
gostermistir, ancak iyilestirmeler genel olarak CNT-Epoksi numunelerininkinden daha
zayiftir. Kirllma yiizeyleri, taramali elektron mikroskobu ile analiz edilmistir. GNP-Epoksi
numunelerinde  artan  yiizey pirizliligi  gozlemlenmisti.  CNT/GNP-Epoksi
numunelerindeki CNT'ler ve GNP'ler arasindaki zayif etkilesimi anlamak i¢in, mevcut
caligmada kullanilan CNT:GNP orani ve parcacik boyutlari nedeniyle olabilecek baska bir

arastirmaya ihtiyag oldugu tespit edilmistir.

Ayatollahi ve arkadaslar tarafindan yapilan aragtirmada [49], MWCNT en-boy oraninin
epoksi/MWCNT nanokompozitlerin mekanik ve elektriksel 6zellikleri tizerindeki etkisi
incelenmistir. Calismada 4 farkli en-boy oranina sahip MWCNT kullanilmigtir. Uygun
takviye miktarini belirlemek igin, bir sonikasyon yontemi kullanilarak kiitlece %0,1, 0,5 ve
%1 olmak tizere farklt MWCNT igeriklerinde test numuneleri hazirlanmistir. Elde edilen
deneysel sonuglara ve MWCNT dagiliminin durumuna dayanarak, en boy oraninin etkisini
incelemek i¢in dolgu igerigi kiitlece %0,5 MWNT se¢ilmistir. MWNT'lerin en-boy oraninin
artmastyla hem esneklik modiiliiniin hem de ¢gekme mukavemetinin arttig1 gozlemlenmistir.
Maksimum en-boy oranina sahip MWCNT ile gii¢lendirilmis nanokompozit i¢in kirtlma
toklugundaki maksimum artig (%32) elde edilmistir. Ayrica, en-boy orani arttik¢a elektriksel
iletkenliginde arttig1 gérilmiistiir.

Montazeri ve arkadaslari yaptiklari ¢aligma ile [50] kiitlece %0,1, 0,5, 1 ve 2 katkilama
oranlarindaki MWOCNT lerin epoksi nanokompozitlerin viskoelastik ve mekanik

Ozelliklerine etkisini incelemislerdir. Sonuglar, kiitlece %2 MWOCNT igin gerilme
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mukavemeti ve modiiliinlin sirastyla %17 ve %23 arttigin1 gostermektedir. Saf ve diger
nanokompozitlerle karsilastirildiginda, epoksi reginesine kiitlece %0,5 MWCNT yiiklemesi
viskoelastik 6zelliklerde en yiiksek iyilesmeyi saglamistir. Saf epoksi ile karsilastirildiginda,
DMA sonuglari, oda sicakliginda kiitlece 9%0,5 MWCNT/epoksi’de depolama modiiliinde
%A46'lik bir gelisme gostermistir. Bununla birlikte, nanokompozitlerdeki daha diisiik ¢apraz
bag yogunluklar1 nedeniyle, yliksek MWCNT igerigi ile cams1 gegis sicakligt diigmiistiir.

3.2. CNF Takviyeli Epoksi Nanokompozit Calismalar:

CNF'ler, iistiin mukavemet, yiiksek sertlik ve elektriksel/termal 6zelliklerden dolay1 polimer
nanokompozitlerin iiretimi i¢in nano olgekli takviye ajanlari olarak kapsamli bir sekilde
arastirtlmistir. CNF'lerin 1yi dagilimi, nanokompozitlerin hem mukavemetinde hem de

modiiliinde bir artisa yol agmaktadir.

Zhou ve arkadaslan tarafindan yapilan bir arastirma [51], CNF/epoksi nanokompozitlerin
modiiliiniin, artan CNF igerigi ile siirekli olarak arttigini, ancak CNF igeriginin kiitlece %2
'nin 6tesinde artmasiyla gerilme mukavemetinin azaldigin1 gostermistir. DMA ¢aligmalari,
kiitlece %3 CNF'lerle, oda sicakliginda depolama modiiliinde %65'lik bir artis ve 6°C'lik bir

artis oldugunu ortaya koymustur.

Pervin ve arkadasglari tarafindan yapilan galisma ile [52] CNF ilavesinin epoksinin termal ve
mekanik Ozellikleri tizerindeki etkisinin arastirilmasi amaglanmistir. Kiitlece %1, %2, %4
katkilama oranlarinda CNF kullanilmistir. CNF’leri epoksi re¢ine icerisine dagitmak i¢in
ultrasonikasyon yontemi kullanilmistir. Mekanik performans: degerlendirmek i¢in egilme
testi yapilmistir. Termal performanslari degerlendirmek i¢in ise TGA ve DMA testi
yapilmistir. Malzemenin kirilma davranisini ve mekanizmasini arastirmak i¢in mikroskobik
yaklagimlar kullanilmistir. DMA sonuglari, %4 CNF ilavesi ile depolama modiiliinde %70
iyilesme ve Tg'de 7°C artis sergilemistir. TGA sonugclari, lif i¢eriginin bozunma sicakligi
tizerinde etkisi olmadigini gostermistir. Egilme modiilii ve mukavemet, artan lif miktar ile
istikrarlt bir sekilde artmistir. Kiitlece %4 CNF ilavesiyle modiilde %27 ve mukavemette

%17 iyilesme gozlemlenmistir.

Mevcut literatiirde, GNP, CNT ve CNF takviyeli epoksi nanokompozit {iretimine yonelik

pek cok calisma bulunmaktadir. Ancak, CNR takviyeli epoksi nanokompozit liretimi ile
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ilgili bir caligma bulunmamaktadir. Dolasiyla yapilan ¢aligma literatiire yenilik katacaktir.

Ayrica, kullanilan tli¢lii merdane sistemi de literatiirde olduk¢a yeni bir yontemdir.

Calismada nanoplaka, nanoserit ve nanofiber geometrilerine sahip nanomalzemeler
kullanilmistir. Dolayisiyla farkli geometrilerde kullanilan nanomalzeme ¢esitliligi ve

kiyaslanmasi da ¢alismanin 6zgiin degerini olusturmaktadir.
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Bu boliimde, yapilan deneysel ¢alismalar detayli olarak sunulmustur. {lk olarak kullanilan
malzemeler ve cihazlar tanitilmistir. Tez kapsaminda yapilan deneysel ¢alismalar iki alt
baslik altinda toplanmis olup, bunlardan birincisi re¢ine ve nanomalzemenin karistirilmast
ikincisi ise nanokompozit malzemenin lretilmesidir. Son olarak iiretilen nanokompozit

malzemenin karakterizasyon c¢aligmalarindan bahsedilmistir.

4.1. Malzemeler ve Cihazlar

4.1.1. Malzemeler

Matris sistemi

Deneysel calismalarda matris malzemesi olarak havacilik endiistrisinde en ¢ok tercih edilen
ve viskozitesi oldukca diisiik olan Araldite LY5052 epoksi regine ve Aradur HY5052
sertlestirici (ing: hardener) kullanilmistir. S6z konusu regine ve sertlestiricic Huntsman

firmasindan temin edilmistir. Reginenin 6zelliklerine Cizelge 4.1°de yer verilmistir.

Cizelge 4.1. Araldite LY5052 Epoksi Regine Ozellikleri

Karakteristik Ozellikleri Deger Birim
Goriiniis Temiz Sivi

Renk (Gardner, 1ISO 4630) <2

Viskozite (1SO 12058-1) 1000 - 1500 (25 °C) | [mPa x s] ]
Yogunluk (ISO 1675) 1,17 (25 °C) [o/cm?]
Alevlenme noktasi (ISO 2719) | > 140 [°C]

Takviye elemani sistemi

Takviye malzemesi olarak GNP, CNR ve CNF nanomalzemeleri kullanilmistir. Kullanilan
nanomalzemelerin tiimii Nanografi firmasindan temin edilmis olup teknik 6zellikleri Cizelge
4.2’de sunulmustur. Nanomalzemelere ait goriintiiler ise sirasiyla Resim 4.1, Resim 4.2 ve

Resim 4.3’te yer almaktadir.
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Cizelge 4.2. Nanomalzemelerin teknik 6zellikleri

Nanomalzeme

Teknik Ozellikleri

GNP

Saflik: %99,9

Kalinlik: 3 nm

Cap: 1,5 um

Spesifik Yiizey Alani: 800 m?/g
Renk: Siyah

CNR

Saflik: > 95 wt%

D1s Cap1: 20-30 nm

I¢ Cap1: 5-10 nm

Uzunluk: 10-30 um

Spesifik Yiizey Alant: 110 m?/g
Renk: Siyah

CNF

Saflik: > 96 wt%

Di1s Cap1: 190-590 nm
Uzunluk: 5,0-55,0 um
Spesifik Yiizey Alant: 20 m?/g
Renk: Siyah

HV spof mag O | det WD | tilt
10.00 kV| 3.0 1100000 x |ETD [10.4 mm O

Resim 4.1. GNP TEM gbriintiileri [53]
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Resim 4.2. CNR SEM goriintiisii [53]

['1".;"" :‘::' L W \?' = ' -
Wia nuils
s 7N ‘\‘7'\ ' \ » A
| 2 Ve 8
| ; - q‘ :

\

PR25XTPS1100 Mag= 10.00 K X

Resim 4.3. CNF SEM goriintiisii [53]

Kalip ayirici

Kalip aymricilar kalip yiizeylerine siirilerek, numunelerin kaliptan kolayca ayrilmasini
saglar. Calismada kalip ayirici olarak Huntsman firmasindan temin edilen havacilik

sertifikali RenLease QZ 5111 kullanilmistir.
4.1.2. Cihazlar
Deneysel calismalarda ve karakterizasyon asamasinda kullanilan cihazlar ve markalar

Cizelge 4.3’te sunulmustur. Karakterizasyon c¢alismalart ODTU Merkez Laboratuvari’nda

gergeklestirilmistir.
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Cizelge 4.3. Kullanilan cihazlar ve markalar1

Cihazlar Marka ve Model
Deney Calismalarda Kullanilan Cihazlar
. Uclii Merdane Sistemi (ing: Three Torrey Hills/ TM65
Roll Mill)
. Vakumlu etiiv Alti Dynamics
Karakterizasyon Calismalarinda Kullanilan
Cihazlar
Fourier Déniisiimlii  Kizil  Otesi  Perkin Elmer 400
Spektrometresi (FTIR)
Diferansiyel Taramali Kalorimetre Perkin EImer DSC8000

(DSC)
. Termogravimetrik Analiz (TGA) Perkin Elmer Pyris 1
Ug Nokta Egme Testi Shimadzu Autograph AG-IS Universal

Testing Machine
Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) QUANTA 400F Philips FEI

4.2. Hesaplamalar

4.2.1. Recine hesabi

Araldite LY5052 epoksi recine ve Aradur HY5052 sertlestirici kiitlece 100:38 oraninda
karistirilmaktadir. Bu orana gore 100 gram regineye 38 gram sertlestirici ilave edilmelidir.
Deneysel ¢aligsmalarda 200 gram epoksi regine kullanilmis olup yukarida verilen orana gore
76 gram sertlestirici karigimlara ilave edilmistir.

4.,2.2. Nanomalzeme hesabi

Nanokompozit iretiminde kullanilan nanomalzemelerin miktari, matrisin (regine +

sertlestirici) ylizdesi olarak hesaplanmustir.

Ornek hesaplama:

100 0,05 nanomalzeme
276 g matris X

X =0,138 g nanomalzeme
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Cizelge 4.4’te nanokompozit iretiminde kullanilan nanomalzemelerin miktarlar1 ve

kodlamalar1 verilmistir.

Cizelge 4.4. Ilave edilen nanomalzeme miktarlar1 ve kodlamalar

Numunelerin Kiitlece oran [lave edilen
kodlamas1 (%) nanomalzeme
miktari ()
Katkisiz 0 -
GNPO0.05 0,05 0,138
GNPO.1 0,1 0,276
GNPO.2 0,2 0,552
GNPO.5 0,5 1,38
CNRO0.05 0,05 0,138
CNRO.1 0,1 0,276
CNRO0.2 0,2 0,552
CNRO0.5 0,5 1,38
CNF0.05 0,05 0,138
CNFO0.1 0,1 0,276
CNFO0.2 0,2 0,552

4.3. Deneylerin Yapihisi

4.3.1. Recine ve nanomalzemelerin karistirilmasi

Deneysel c¢alismalarda nanomalzemelerin regine icerisine homojen olarak dagilimini

saglamak amaciyla Resim 4.4’te yer alan tiglii merdane sistemi kullanilmustir.
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Resim 4.4. Uclii merdane sistemi

Kiitlece %0,05, %0,1, %0,2, %0,5 katkilama oranlart ile GNP ve CNR, 200 g epoksi regine
icerisine karistirtlmigtir. CNF’nin rec¢inenin vizkozitesini énemli dl¢lide artirdigr goriilmiis

ve bu nedenle kiitlece %0,05, %0,1, %0,2 katkilama oranlarinda kullanilmistir.

Elde edilen recine ve nanomalzeme karisimi {icli merdane sistemi kullanilarak
karistirllmistir. Bes ¢evrim kullanildiginda ayarlanabilir donme hizi ve merdaneler arasi

bosluk sayesinde olusan yiiksek kesme gerilimi ile homojen sonuglar elde edilmistir.

4.3.2. Nanokompozit iiretimi

200 g epoksi regine i¢in 76 g sertlestirici regine-nanomalzeme karisimlarina ilave edilmistir.
Metal kaliplara kalip ayirict siiriilmiis ve homojen karigim bu kaliba dokiilmiistiir. Gaz
gideriminin yapilmasi amaciyla karisim Oncelikle 40 dakika boyunca oda sicakliginda
vakuma alinmistir. Daha sonra 120°C’de 4 saat kiirlendirilerek numuneler Uretilmistir.

Deneysel caligmalarin sematik gosterimi Sekil 4.1 de yer almaktadir.



% kangmm

av| | = |-

Kiirlendirme Gaz giderme
Numune (120°C, 4 saat) (vakum, 40 dk)

Sekil 4.1. Deneysel ¢calismalarin sematik gosterimi
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=

Homojen kansim

|

Uretilen numuneler karakterizasyon galismalar1 igin 10 x 80 mm? &lgiilerinde su jeti ile

kesilmistir. Kesilen numunelere ait goriintiiler sirastyla Resim 4.5, Resim 4.6 ve Resim 4.7’

de yer almaktadir.

%0.05 %0.1 %0.2 %0.5
GNP GNP GNP GNP

Resim 4.5. GNP katkili numuneler
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% 0.1 %0.2 %0.5
CNR CNR CNR

Resim 4.6. CNR katkili numuneler

Resim 4.7. CNF katkili numuneler
4.4. Karakterizasyon Calismalar:
4.4.1. Ug nokta egme testi

Malzemenin mukavemeti hakkinda tasarim bilgilerini belirlemek ve malzemenin egilmeye

karst mekanik ozelliklerini tespit etmek amaciyla numunelere Ug¢ Nokta Egme Testi

yapilmugtir.
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Testler ODTU Merkezi Laboratuvarinda bulunun Shimadzu Autograph AG-IS Universal
marka test cihazinda ASTM-D790 standartlarina uygun olarak yapilmistir. Span uzunlugu
16 mm olup test hizi 1 mm/dk’dir. Su jeti kullanilarak nanokompozitlerden kesilen test
numunelerinin boyu ve eni sirasiyla 80 mm ve 10 mm olarak belirlenmistir. Egilme

mukavemeti, her bir deney setleri i¢in yedi adet 6rnek kullanilarak dl¢lilmiistiir.

Test cihazindan alinan verilere gore egme mukavemeti Es. 4.1° de yer alan formiile gore

hesaplanmustir.
_ 3xPXL (4.1)
T 2xbxh?

o = Egme mukavemeti, MPa

P = Test sirasinda gozlemlenen maksimum yiik, N
L = Span uzunlugu, mm

b = Olgiilen numune genisligi, mm

h = Olgiilen numune kalmnligi, mm

4.4.2. SEM analizi

Uc nokta egme deneyi sonrasi numunelerin kirilma bolgesindeki kesitlerin morfolojileri
SEM analizi ile incelenmistir. ODTU Merkez Laboratuvarinda bulunan QUANTA 400F
Philips FEI marka SEM cihazi kullanilmigtir. Kullanilan SEM cihazi Resim 4.8’de yer

almaktadir.

Resim 4.8. SEM Cihazi
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4.4.3. FTIR analizi

Malzeme yapisinda bulunan fonksiyonel kimyasal baglar ODTU Merkez Laboratuvarinda
bulunan Perkin Elmer 400 marka FTIR cihazi kullanilarak incelenmistir. Cihazin inceleme
yiizeyine numune yerlestirilmis ve spektrumlar 16 taramada 4 cm™ ¢oziiniirliikte 400-4000

cm™? arasinda degisen bir dalga boyunda toplanmistir. Analizde kullanilan FTIR cihazi

Resim 4.9’ da yer almaktadir.

f

5

Resim 4.9. FTIR cihazi

4.4.4. DSC analizi

ODTU Merkez Laboratuvarinda bulunan Perkin Elmer marka DSC cihaz ile 11 adet
numunenin Tg belirlenmistir. Analizler, -50°C - 350°C sicaklik araliginda, 10°C/dk 1sitma
hizinda ve N2 atmosferinde yapilmistir. Analizde kullanilan DSC cihaz1 Resim 4.10° da yer

almaktadir.

Resim 4.10. DSC cihaz1
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4.45. TGA analizi

ODTU Merkez Laboratuvarinda bulunan Resim 4.7°deki Perkin EImer Pyris 1 marka TGA
cihazi ile 11 adet numunenin termal bozunma sicakliklari belirlenmistir. Analizler, 25°C-
700°C sicaklik araliginda, 10°C/dk 1sitma hizinda ve N2 atmosferinde yapilmstir. Analizde
kullanilan TGA cihazi Resim 4.11” de yer almaktadir.

Resim 4.11. TGA cihaz
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5. DENEYSEL BULGULAR VE TARTISMA
5.1. FTIR Analizi Sonuclar:

Numunelerin FTIR analiz sonuglart Sekil 5.1°de sunulmustur. Epoksi regine i¢in FTIR
spektrumu incelendiginde, simetrik ve asimetrik C-H baglar1 2848 ve 2916 cm™ dalga
sayilarinda goriilmektedir. Epoksi grubu 804 ve 1263 cm™’de, —OH bag1 1440 cm™*’de
meydana gelmistir. 1031, 1103 ve 1263 cm™ *de C—O baglar1 ve yaklasik 955 cm™ *de C=C
bag1 goriilmektedir. Bu pikler epoksi reginenin karakteristik pikleridir. GNP, CNR ve CNF
katkili nanokompozit numunelerde, 1585 ve 1610 cm™ dalga sayilarinda C=C ve 3369-3392

cm? arasinda —OH baglarina ait nanomalzeme katkisindan kaynakli ek pikler

gbzlemlenmistir.

Gegirgenlik (a.u)
Gegirgenlik (a.u)

—— Epoksi
—— GNP0.05 —— CNR0.05
—— GNPO.1 —— CNRO.1
—— GNP0.2 —_CNRD.2
—— GNPO0.5 ——CNRO.5
T T T T T T T T T T
4000 3000 2000 1000 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga sayisi (cm™) Dalga sayisi (cm™)
(a) (b)
T T T T T T T

Gegirgenlik (a.u)

— Epoksi
—— CNF0.05
—— CNFO0.1
— CNF0.2

T T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga sayisi (cm™)

(©

Sekil 5.1. Nanokompozit numunelerin FTIR sonuglar1 (a) GNP katkili epoksi, (b) CNR
katkil1 epoksi, (c) CNF katkili epoksi.



40
Genel olarak sonuglar incelendiginde, katkisiz epoksi regine ile GNP, CNR ve CNF katkili
nanokompozit numunelerin piklerinin benzer oldugu ve iist iiste ¢akistigi goriilmiistiir.

5.2. U¢c Nokta Egme Testi Sonuclar

Uc nokta egme deneyi ile GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlerin egme
mukavemetleri incelenmistir. Test cihazindan alinan verilere gore numunelerin egme
mukavemeti Es. 4.1’ de yer alan formiile gore hesaplanmistir. Cizelge 5.1°de deney sonuglari

yer almaktadir.

Cizelge 5.1. Ug nokta egme testinden elde edilen sonugclar

Numune Egme mukavemeti
[MPa]
Katkisiz 76,80 + 13,7
GNPO0.05 90,17 + 4,4
GNPO.1 81,68 £13,0
GNPO0.2 90,89 + 15,1
GNPO.5 100,02 £ 5,7
CNRO0.05 77,84 £12,3
CNRO.1 74,12 +9.,5
CNRO.2 57,94 £8,3
CNRO0.5 55,76 £ 15,0
CNFO0.05 87,51 £ 11,0
CNFO0.1 94,27+ 13,4
CNFO0.2 97,07+ 7,4

Cizelge 5.2°de egme deneyleri sonucunda nanopartikiil katkisinin mekanik 6zelliklere yiizde

olarak etkisi tablo halinde verilmistir.



Cizelge 5.2. Egme mukavemetine nanopargacik etkisi

Numune Egme mukavemeti
degisimi (%)
Katkisiz -
GNPO0.05 17,40
GNPO.1 6,35
GNPO.2 18,35
GNPO.5 30,23
CNRO0.05 1,35
CNRO.1 -3,49
CNRO0.2 -24,55
CNRO0.5 -27,40
CNFO0.05 13,94
CNFO0.1 22,75
CNFO0.2 26,39
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Sekil 5.2°de katkisiz ve nanopartikiil katkili numunelerin ii¢ nokta deneyi egme

mukavemetleri grafik seklinde gosterilmistir.

120 +

100

=]
L]
1

768 76.8 76.8

87.51

60

40

Egme Mukavemeti (MPa)

20 1

81.68

7412

94 27

80.89

57.594

GNP
CNR
CNFE

100.02

gr.or

55.76

I
0.05

Katki orani (%)

0.1

0.5

Sekil 5.2. Numunelerin egme mukavemeti grafigi
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Deney sonuglar1 incelendiginde, en yiiksek egme mukavemeti GNP0.5 numunesinde
goriilmistiir. Bu numunede egme mukavemeti degeri katkisiz numuneye gore %30,23
artmistir. En diisiik deger ise GNPO0.1 numunesinde goriilmiistiir. Bu numunede egme
mukavemetinin degeri katkisiz numuneye gore sadece %6,35 artmistir. Katki oran1 %0,05
ve %0,02 oldugunda egme mukavemetinde katkisiz numuneye kiyasla sirasiyla %17,40 ve
%18,35 artis olmustur. Arada kalan %0,1 katki oraninda artista bir diisiis goriilmesinin
sapmadan kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Genel olarak sonuglar, GNP ilavesinin re¢inenin

egme mukavemetini artirdigini ortaya koymustur.

CNR ilavesinin egme mukavemetine etkisi incelendiginde, CNR 0.05 numunesinin egme
mukavemeti degerini katkisiz numuneye gore sadece %1,35 artirdigi goriilmiistiir. CNR
miktar1 artarken, muhtemelen aglomerasyon etkileri ve polimer zincirleri arasindaki
baglanmanm kisitlanmast nedeniyle egilme mukavemeti degeri azalmistir. Ciinki
nanoseritler belirli kritik uzunlukta zincirlerin uzamasini azaltabilmektedir [54,55].
Nanoseritlerin zay1f dagilimi, kirilma yiizeylerinden alinan Resim 5.1°deki SEM goriintiileri

ile de dogrulanmustir.

Son olarak CNF ilavesinin egme mukavemetine etkisi incelendiginde, CNF miktar arttikca
egme mukavemeti degerlerinin arttigt goézlemlenmistir. En yiiksek artis CNFO0.2
numunesinde goriilmiistiir. Bu numunede egme mukavemetinin degeri katkisiz numuneye

gore %26,39 artmistir.

Genel olarak sonuglar incelendiginde, GNP ve CNF katkilarinin reginenin egme
mukavemetinde olumlu bir etkiye sahip oldugu goriilmektedir. %0,5 GNP ve %0,2 CNF
katkist ile egme mukavemeti degerinde yaklasik %30’lara kadar artis saglanabilmektedir.
Bu artis, regine ile GNP0.5 ve CNF0.2 numunelerinin homojen olarak karisip 1yi bir dagilim
saglandigin1 gostermektedir. Bu iyi dagilim kirtlma yiizeylerinden alinan Resim 5.2 ve

Resim 5.3’te yer alan SEM goriintiileri ile de dogrulanmustir.

5.3. SEM Analizi Sonuclar

Ug nokta egme deneyi sonrast numunelerin kirilma bélgesindeki kesitlerin morfolojileri
SEM analizi ile incelenmistir. CNR katkili numunelerin goriintiileri incelendiginde, Resim

5.1’ de goriildiigi gibi CNR dagilimi iyi olmadigi i¢in topaklanmalar olusmustur. Bu
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nedenle ilave edilen CNR miktari arttikca egme mukavemeti degeri diismiistiir. Polimer
matris ve nanomalzemeler ile nanokompozit iiretimi siirecinde olusan baglarin zayif olmasi,

dagilimin homojen olmamasi ve yiizeylerinde olusan bozulmalar mekanik 6zelliklerin

azalmasina neden olmaktadir [56].

Resim 5.1. CNRO0.5 numunesine ait SEM goriintiisii

GNP ve CNF katkili numunelerin goriintiileri incelendiginde ise sirasiyla Resim 5.2 ve
Resim 5.3’te goriildiigli gibi regine ile etkilesimin daha iyi oldugu ve topaklanmalarin ¢ok
az oldugu goriilmistir. Bu nedenle 5.2 basliginda sunuldugu gibi GNP ve CNF katkilt

numunelerin egme mukavemetleri CNR katkisina oranla daha yiiksek ¢ikmustir.

Resim 5.2. GNPO.1 numunesine ait SEM goriintiisii



Resim 5.3. CNF0.1 numunesine ait SEM goriintiisii

5.4. Termal Analiz Sonuglar:

GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlerin (Tg) degerleri EK-1’ de yer alan DSC egrileri
ile belirlenmistir. Katkisiz regine ve diger numunelerin camsi gecis sicakliklaria Cizelge

5.3’te yer verilmistir.

Cizelge 5.3. Numunelerin Tg degerleri

Numune Tg (°C)
Katkisiz 127,50
GNP0.05 106,65
GNPO.1 114,66
GNPO0.2 116,36
GNPO0.5 100,33
CNRO0.05 110,65
CNRO.1 117,60
CNRO.2 127,14
CNRO.5 110,53
CNFO0.05 112,50
CNFO0.1 114,81
CNF0.2 115,31

Sonuglar incelendiginde, GNP ilavesinin reginenin camsi ge¢is sicakligini diistirdigi
gbzlemlenmistir. En diisiik Tg degeri (100,33°C) GNPO0.5 numunesinde goriilmiistiir. CNR
ilavesi ile de recinenin camsi gegis sicakligr diismiistiir. En diisiik Tg degeri (~110°C)
CNRO.05 ve CNRO.5 numunelerinde goriilmiistiir. Benzer sekilde CNF ilavesi de re¢inenin
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cams1 gecis sicakligini diistirmiis olup en diisiikk Tg degeri (112,50°C) CNF0.05 numunesi

ile elde edilmistir.

Genel olarak sonuglar incelendiginde, nanopartikiillerin eklenmesi matrisin polimer
zincirlerinin hareketliligini artirmis ve saf regine ile karsilagtirildiginda tiim numunelerin
camsi gecis sicakliginin azalmasina neden olmustur. Bello ve arkadaglari tarafindan yapilan
calismada da [57], karbon nanotiip ve grafen nanoplakalar eklendikten sonra reginenin Tg
degerlerinde diisiis gozlemlenmistir. Epoksi/nanokompozitlerin ¢apraz bag yogunlugunun

azalarak serbest hacmin artmasi Tg degerlerinin azalmasi ile iliskilendirilmistir.

TGA analizi ile numunelerin termal stabilitelerinde olusan degisimler incelenmistir. Analiz
sonuglart EK-2> de yer almaktadir. Nanokompozitlerin %S5 kiitle kaybindaki bozunma
sicakliklart (Tdys), maksimum bozunma sicakliklari (Tdmax) ve 700°C’ deki yiizdelik olarak

kiil miktarlar1 Cizelge 5.4’te sunulmustur.

Cizelge 5.4. TGA analiz sonuglari

Numune Tdys (°C) Tdmax (°C) Kiil miktar1 (%)
Katkisiz 328,00 370,30 12,730
GNPO0.05 376,46 428,03 13,152
GNPO0.1 403,68 442,94 11,025
GNPO0.2 394,22 437,90 16,308
GNPO0.5 384,86 418,36 8,851
CNRO0.05 343,89 369,15 10,370
CNRO.1 342,16 382,26 9,889
CNRO.2 345,33 377,35 10,333
CNRO.5 344,88 373,60 11,355
CNFO0.05 344,17 370,83 10,577
CNFO0.1 345,66 369,68 10,229
CNF0.2 345,23 371,43 10,420

Cizelge 5.4’te yer alan sonuglar, 6zellikle GNP ilavesinin yani sira CNR ilavesinin de
bozunma sicakligini arttirdigin1 gostermektedir. Bozunma sicakliginda gozlemlenen artis,
nanokompozitin termal direncinin arttigini1 gostermektedir. Bu nanomalzemelerin yiiksek
yiizey alani nedeniyle, takviye malzemesi ve epoksi arasinda arayiizey etkilesimleri
artmistir. Buna uygun olarak, bu nanokompozitlerin termal stabilitesinde artis gozlemlenir.

CNF ilavesi ile re¢inenin bozunma sicakliginda hemen hemen hicbir degisim olmamaistir.
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Pervin ve arkadaslari tarafindan yapilan ¢alismada da [52] TGA sonuglari CNF igeriginin

bozunma sicaklig1 tizerinde etkisi olmadigini gostermistir.

Sekil 5.3 tiim numunelerin termal bozunma davranisim1 géstermektedir. Bu sonuglara gore,
tiim numuneler tek asamali bir ayrigma sergiliyor gibi goriinmektedir. Bununla birlikte, tlirev
termogravimetrik (DTG) egrileri, (i) propil zincirinin ikincil hidroksil grubunun ve (ii)
epoksinin bisfenol-A grubunun bozulmasi olmak {iizere aslinda iki adimli ayrismanin

olabilecegini ortaya koymustur. Bu sonuglar literatiir ile 6rtiismektedir [58].

T T T T T
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100 B 100
00 GNPO.1
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s =
a o
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Sekil 5.3. TGA egrileri (a) GNP/epoksi, (b) CNR/epoksi, (c) CNF/epoksi.
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6. SONUC VE ONERILER

Capraz bagli yapilar1 nedeniyle iyi termal ve kimyasal stabiliteye sahip olan epoksi regineler,
yapistiricilarda ve kaplamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir. Ancak bu rijit, capraz bagl
yapilar ayn1 zamanda onlar1 dogal olarak kirilgan yapar ve bu nedenle havacilik ve otomotiv
alanlarindaki uygulamalarini simirlayan diisiik kirtlma tokluguna sahiptir. Bu kapsamda
polimerlerin mekanik, fiziksel ve kimyasal o6zelliklerinin iyilestirilebilmesi amaciyla

nanoparcaciklarin epoksiye dahil edilmesine yonelik pek ¢cok ¢alisma mevcuttur.

Nanokompozit malzemelerde takviye edici malzemelerin kullaniminda etkili sonuglarin
alinabilmesi ve nanokompozitin her yoniinde ayni 6zelliklerin goriilebilmesi i¢in nano

partikiillerin matris i¢erisinde homojen olarak dagitilmasi olduk¢a 6nemlidir.

Epoksi recinenin eksikliklerinin {istesinden gelmek ve homojen dagilimi saglayarak termal
ve mekanik 6zelliklerini gelistirmek i¢in bu ¢calismada GNP, CNR ve CNF epoksi recineye
ilave edilerek nanokompozit malzemeler iretilmistir. Nanomalzemelerin epoksi regine
igerisine homojen dagilimini saglamak amaciyla literatiirde de oldukc¢a yeni bir yontem olan
licli merdane sistemi kullanilmistir. Kiitlece %0,05, %0,1, %0,2 ve %0,5 katkilama

oranlarinda 11 adet numune tiirQi iiretilmistir.

Hazirlanan numunelerin karakterizasyonu i¢in FTIR, ii¢ nokta egme deneyi, SEM, TGA ve

DSC analizleri yapilmistir.

Ug nokta egme deneyi ile numunelerin egme yiikii altindaki davranislar1 incelenmistir. GNP
ve CNF igeriginin artmasiyla egme mukavemeti artmaktadir ve en yliksek egme mukavemeti
GNPO0.5 ve CNF0.2 numunerinde goriilmiistiir. Bu numunelerde katkisiz regineye kiyasla
egme mukavemeti artis1 sirastyla yaklasik %30 ve %26’dir. Egme deneyi sonrast GNP ve
CNF katkili numunelerin kirilma yiizeylerinden alinan kesitlerin SEM goriintiileri mekanik
davranigi dogrulayan homojen ve diizgiin bir yilizey morfolojisi sergilemistir. Ancak CNR
ilavesi ile azalan egilme dayanimlar elde edilmistir. Bu durum CNR ve reginenin yeterince
homojen karigmadigini, CNR’nin iyi dagilmamasindan dolay: topaklanmalarin olustugunu

ortaya koymaktadir.
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DSC ve TGA analizleri ile numunelerin termal 6zellikleri incelenmistir. DSC analiz
sonuclart incelendiginde nanomalzeme katkisinin reginenin camsi gegis sicakligini
distirdiigii tespit edilmistir. TGA sonuglari, 6zellikle GNP ilavesinin yam1 sira CNR
ilavesinin de termal direncin gostergesi olan bozunma sicakligini arttirdigini ortaya

koymustur. CNF ilavesi ile re¢inenin bozunma sicakliginda degisim olmamustir.

Yapilan FTIR testi ile katkisiz epoksi regine ile GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozit
numunelerin piklerinin benzer oldugu ve st iiste ¢akistign goriilmiistiir. Nanokompozit

iiretimi basarili ve temiz bir sekilde gerceklestigi bu sayede kanitlanmistir.

Deneysel ¢alismalar ve karakterizasyon sonuglarindan yola ¢ikarak, GNP ve CNF katkil
epoksi nanokompozitlerin, mekanik 6zelliklerinin iyilestirildigini ve mekanik dayanimi
daha giiclii nanokompozitler iiretildigini, dolayisiyla mekanik dayanimin ve hafifligin
onemli oldugu havacilik uygulamalari icin potansiyel adaylar oldugunu séylemek
miimkiindiir. Calismanin bir sonraki asamasinda en optimum sonucu veren numunelerin
karbon fiber takviye malzemesi ile birlestirilerek kompozit malzeme iiretiminde
kullanilabilecegi degerlendirilmektedir. Ancak, SEM analizi sonuglarinda goriildiigi gibi
recine etrafindaki topaklanmalar malzemenin yapisim1 olumsuz etkilemektedir.
Topaklanmanin olumsuz etkisi CNR/epoksi nanokompozitlerde daha yiiksek oranlarda
ortaya ¢ikmustir. Dolayisiyla CNR/epoksi  nanokompozitlerinde topaklanmanin
azaltilmasiyla daha iyi sonuglar elde edilebilir. Bu amagla CNR’leri fonksiyonellestirerek

nanokompozit tiretimi sonucu daha iy1 6zellikler elde edilecegi diisiiniilmektedir.
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EK-1. GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlere ait DSC analiz sonuglari
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EK-1. (devam) GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlere ait DSC analiz sonuglar
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EK-1. (devam) GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlere ait DSC analiz sonuglari
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EK-1. (devam) GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlere ait DSC analiz sonuglari
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EK-1. (devam) GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlere ait DSC analiz sonuglari
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EK-1. (devam) GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlere ait DSC analiz sonuglari
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EK-2. GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlere ait TGA analiz sonuglari
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EK-2. (devam) GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlere ait TGA analiz sonuglari
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EK-2. (devam) GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlere ait TGA analiz sonuglari

1002 5
4
a0 2
1
o |
&0 —_
£
| -2 £
=
| -
= o
= &
= B0 £ B
L)
= 2
= 5 ©
= =
L @
= El4
£
40 2 >
=
@
12 O
a0
16
20
18
10.36 20
3083 100 200 300 400 500 500 6916

Temperature (°C)

Sekil 2.5. %0,05 CNR numunesine ait TGA analiz sonucu

1049 2333
100
|
L
| g T T e e s e e s i — U [P Ry —— |
=
a0 2 E
=
&
= 4 5
= S
° &0 b=
= L
@
= I
£ @
D =
o B 1}
= >
40 =
[
10 =
30 o
i Q
-12
20 i
10 W 14
£.391 -15.03
3062 100 200 300 400 500 600 6907
Temperature (°C)

Sekil 2.6. %0,1 CNR numunesine ait TGA analiz sonucu

1047 1422
100 I
o et i e o |J’_‘Wﬁ__\,,,K,.\,,‘.M-_._mm...w.._m._.,...« L
a0 . | .
.\ | 2 £
" \ =
4 s =
- 70 Y
8 l z
= =
R ‘\ 5 £
L)
= 2
= n:
=X P
; )
=
40 =]
0@
>
30 z
@
-2 0
20
Y 14
5.847 1502
3077 100 200 300 400 500 800 6897

Temperature (°C)

Sekil 2.7. %0,2 CNR numunesine ait TGA analiz sonucu
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EK-2. (devam) GNP, CNR ve CNF katkili nanokompozitlere ait TGA analiz sonuglari
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