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OZET

Polimer matrisli termoplastik kompozit malzemelerin gosterdikleri iistiin 6zellikleriyle
havacilik sektoriinde kullanimlar1 giderek artmaktadir. Ugaklarda kullanilan kompozit
malzemelerin yanmazlik 6zelliklerinin iyi olmas1 beklenmektedir. Bu ¢aligmada ticari olarak
iiretilmis %50 karbon elyaf (KE) takviyeli polifenilen siilfiir (PPS) kompozit plakanin
yiizeyi alev geciktirici 6zelligi bilinen indirgenmis grafen oksit (r-GO) ve ¢inko borat ile
sprey piskiirtme yontemi kullanilarak kaplandi. Kaplama yapilmayan ve yapilan
numunelerin karakterizasyonlar1 yapisal olarak, temas agist 6l¢timleri, yiizey morfolojisi
tayini, yanma analizleri, 1s1] analizler ve mekanik analizler ile arastirildi. Kaplama
yapilmayan SOKE/PPS kompozit plakanin yanma analizi sonucunda limit oksijen indeks
(LOI) degeri %59,2 + 0,25 olarak 6lgiildii. Grafen oksit kaplanmis numunenin LOI degeri
61,0 + 0,25 iken grafen oksit ve ¢inko borat kullanilarak kaplama yapilan numunenin LOI
degeri 61,8 £ 0,57 olarak ol¢iildii. Grafen oksit ve ¢inkoboratin birlikte kaplanmasinin
kompozit malzemenin LOI degerini sinerjik etki yaratarak artirdig: tespit edildi. Caligma
sonuclarinin endiistriyel kullanilabilir olabilecegi sonucuna varildi.
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ABSTRACT

The use of polymer matrix thermoplastic composite materials with superior properties in the
aviation sector is increasing. Composite materials used in airplanes are expected to have
good fire resistance properties. In this study, the surface of a commercially produced 50%
carbon fiber (CF) reinforced polyphenylene sulfide (PPS) composite plate was coated using
a spray coating method with reduced graphene oxide (r-GO) and zinc borate, both known
for their flame-retardant properties. The structural characterization, contact angle
measurements, surface morphology determination, combustion analysis, thermal analysis,
and mechanical analysis of both coated and uncoated samples were conducted. The limit
oxygen index (LOI) value of the uncoated 50CF/PPS composite plate was measured as
%359.2 £ 0.25. The LOI value of the graphene oxide coated sample was %61.0 = 0.25, while
the LOI value of the sample coated with both graphene oxide and zinc borate was measured
as %61.8 + 0.57. It was determined that coating with both graphene oxide and zinc borate
synergistically increased the LOI value of the composite material. The results of the study
are believed to be industrially applicable.
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1. GIRIS

Kompozit malzemeler iki veya daha fazla malzemenin bir araya gelerek olusturdugu yeni
tiir malzemelerdir. Kompozit malzemeler matris ana fazi ve bunun igine dagilmis olan
takviye malzemesinden olusur. Dolgu maddelerinin bir polimer matrisine eklenmesiyle
polimer kompozitler olusur. Savunma sanayiinde gosterdikleri iistiin 6zellikleri nedeniyle
termoplastik kompozit malzemeler daha ¢ok tercih edilmektedir. Poli(fenilen siilfiir) PPS,
yiiksek performansli bir miihendislik termoplastigidir. Savunma sanayiinde PPS; karbon
elyaf (KE), cam elyaf (CE) ve karbon nanotiipten (CNT) olusan kompozitleri seklinde
kullanilmaktadir. Bu kompozitlerden KE/PPS, gelismis sertligi, toklugu, asinma direnci,
yiikseltgenme direnci, 1s1l direnci ve diisiik 6zgiil agirligi nedeniyle oOzellikle tercih
edilmektedir. Havacilik sektoriinde kullanilan malzemelerin yanma 6zelliklerinin yiiksek
olmasi beklenmektedir. Termoplastik malzemeler de her malzeme gibi belirli sicaklik
degerinin istiinde yanmaktadir. Bu ylizden malzemelerin yanma 6zelliklerini iyilestirmek

icin alev geciktirici katki malzemeleri yapiya eklenmektedir.

Alev geciktiriciler genellikle halojen, metal hidroksitler, fosfor, boratlar ve inorganik
malzeme esasli olarak matris malzemeye katkilanabilmektedir bu malzemelerin her biri
yanma sirasinda farkli mekanizmalar {izerinden etki ederek yanmay: bastirirlar. Halojen
iceren alev geciktiricilerin gevre ve insan sagligina zararl etkilerinden dolay1 bazi iilkelerde
kullanimi kisitlanmis veya yasaklanmistir. Bu yilizden yesil kimya ilkelerine uygun yeni tiir

alev geciktirici maddelere ihtiya¢ duyulmaktadir [1].

Paris Yesil Mutabakatinda dile getirilen ¢evresel kaygilar nedeniyle, ¢evre dostu ve yanma
direnci yiiksek katki maddelerinin PPS yiizeylerine kaplanmasi1 dnemlidir. Bu gereksinimleri
karsilamak igin grafen ve ¢inko borat uygun birer aday olup bu konuda pek ¢ok arastirma
rapor edilmistir. Polimerik malzemelerin yanma direncinin artirilmasinda grafenin ve ¢inko
boratin etkisinin incelendigi bircok c¢alisma literatiirde rapor edilmistir. Grafenin yanma
esnasinda komiirlesme (char yield) olusumu mekanizmasi lizerinden yanmay1 engelledigi
[2], cinko boratin malzeme yanarken camsi bir faza doniisiip yalitkan bariyer tabakasi

olusturma mekanizmasi lizerinden yanmayi baskiladig: bilinmektedir [3].

Literatiirde kompozit malzemelerin iiretilmesi i¢in ¢cok fazla yontem Onerilmistir. Yanma

ozelliklerini iyilestirmek i¢in kullanilan alev geciktirici katki malzemeleri genellikle



kompozit iiretim agamasindayken eklenmektedir. En az iki farkli malzemeden olusan
kompozit yapilar {iretim asamasindayken bazi sorunlarla karsilagilmaktadir. Bunlar
kullanilan malzemelerin kompozit yapi icinde homojen dagilmamasi, malzemelerin
maliyetinin yiiksek olmasi ve uzun liretim siiregleri gerektirmesi olarak siralanabilir. PPS
reginesinin ticari olarak yiiksek maliyetli olmasi, karbon elyaf ile {iretimi icin ekstruder
cihazlarmin kullanim siiresinin uzun ve yliksek islem sicakligi gerektirmesinden [4] dolay1
bu ¢alismada TUSAS tarafindan ticari olarak hazir temin edilen SOKE/PPS kompozit plaka
kullanildi.

Bu calismada matris olarak %S50KE ve %50PPS igeren plakalar (50KE/PPS) alinarak
yiizeyleri ¢esitli tekniklerle kaplamaya hazir hale getirildikten sonra indirgenmis grafen oksit
(r-GO) ve r-GOl¢inko borat ile kaplandi. Hazirlanan 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-
GO/¢inko borat hibrit kompozit malzemelerin yapisal karakterizasyonu (FTIR), temas agis1
olgtimleri, yiizey enerjisi tayini, yiizey morfolojisi (yiizey piirtizliiligii, 151k mikroskop ve
SEM) yanma direnci (UL-94, LOI), s1l direnci (DSC, TGA) ve mekanik 6zellikleri gesitli
teknikleri ile aydinlatildi. r-GO ile kaplandiktan sonra, SOKE/PPS plakalarin LOI degerinin

yanma direncinin hedeflendigi gibi hafif¢e artirilabildigi sonucuna varildu.

50KE/PPS ham kompozitin LOI degeri %59,2 + 0.25 iken, yilizeyine r-GO kaplandiktan
sonra elde edilen 50KE/PPS/r-GO kompozit plakanin LOI degerinin %61,2 + 0.25’ye bu
kompozit yapinin yiizeyine ¢inko borat eklendikten sonra elde edilen SOKE/PPS/r-GO/¢inko
borat yapisinin LOI degerinin ise %61,8 £ 0.25’e ¢iktigi tespit edildi.



2. GENEL BILGI VE LITERATUR ARASTIRMASI
2.1. Kompozit Malzemeler

20. yiizyilin ortalarindan itibaren ortaya ¢ikan kompozit malzemeler giiniimiizde malzeme
biliminin ve ileri teknolojinin en 6énemli aragtirmalarina konu olmustur. Gelecek vaat eden
iistiin ozellikleri onlar1 havacilik, insaat, otomotiv, spor, biyo-medikal ve diger endiistriyel
alanlardaki muazzam uygulamalar i¢in kullanilabilir hale getirmektedir. Arastirmalar
sonucunda kompozit malzemelerin {istiin yapisal ve mekanik O6zelliklere sahip oldugu;

kimyasallara, yangina, korozyona ve asinmaya karsi direng gosterdigi rapor edilmistir [5].

Kompozit malzemeler iki veya daha fazla farkli tip malzemenin bir araya gelerek fiziksel
anlamda araylizey olusturup tek bir malzeme gibi davrandigi yeni tiir yapilardir. Ana
malzeme dolgu maddelerini ¢evreleyen baglayici malzeme veya matris olarak adlandirilir.

Dolgu malzemesi ise takviye amagl kullanilan dogal veya yapay malzemelerden olusur.

Matris

Fiber

Sekil 2.1. Tipik bir kompozit malzeme yapisi

Matris malzeme genel olarak sekillendirilebilirligi ve 1s1l iletkenligi yiiksek, siinek, belirli
mekanik ve fiziksel 6zelliklere sahip nispeten daha yumusak 6zellik gosteren fazdir. Takviye
malzeme ise kompozit yapinin mukavemetini saglayan, yiiksek sertlik (rijitlik) ve diisiik 1s1l
genlesmeye sahip bilesendir. Bu nedenle takviye fazi, ornegin KE lifler, kompozit
malzemeye (6rnegin KE/PPS) uygulanan yiikii tasidigi i¢in matristen (PPS) daha sert ve
guclidiir [6].



En yaygin olarak kullanilan takviye malzemeleri elyaf grubundan karbon ve cam elyafidir.
Takviye edilen elyaflarin basma ve kesme mukavemeti ne kadar yiiksek olursa bu liflere

sahip polimer kompozitler o kadar yiiksek yiiklere dayanabilmektedir [1,2].
2.1.1. Kompozit malzemelerin simiflandiriimasi
Kompozit malzemelerin smiflandirilmasi icerdikleri bilesenlere gore farkli sekillerde

yapilabilmektedir. En yaygini, kompozit malzemenin yapisindaki takviye ve matris

malzemesine gore yapilan siniflandirma olup Sekil 2.2 de verilmistir [7].

KOMPOZIT
MALZEMELER

ELYAF (LiF) TABAKALI PARTIKUL
TAKVIYELI (KATMANLI) TAKVIYELI
KOMPOZITLER KOMPOZITLER KOMPOZITLER

KARMA (HIBRID)
KOMPOZITLER

Sekil 2.2. Takviye malzemeye gore kompozitlerin siniflandiriimasi

Elyaf (lif) takviyeli kompozitler

Kompozit malzemelere elyaf takviyesinin temel amaci, elastik modiilii ve mukavemeti
yiikksek kompozit malzemeler elde etmektir. Mukavemetin artmasi, lif ve matris arasinda
olusan arayiizey etkilesiminden ve lif ve matrisin yap1 i¢inde hizalanmasindan
etkilenmektedir. Elyaf lifleri siirekli veya rastgele hizalanabilir. Elyaf ve matris malzemesi
se¢imi elde edilecek kompozit malzemenin hangi uygulamalarda ve hangi gereksinimlerde

kullanilacagna baglidir [8].

Elyaf takviyeli kompozitlerin mekanik davranislari, oncelikle takviye gorevi goren elyafin
mukavemetine, matrisin mukavemetine ve elyaf/matris arasindaki araylizey yapisma
kuvvetine baglidir [9]. Elyaf oraninin artmasi mukavemet ozelliklerini 6nemli derecede

arttirmaktadir [10]. En ¢ok kullanilan elyaf takviye malzemeleri cam ve karbon elyaflardir.



Cam Elyaflar: Cam elyafi, en yaygin olarak kullanilan polimer takviye malzemelerinden
biridir. En ¢ok kullanilan cam elyaf tiirii E-cam (alkaliligi diisiik) veya elektrikli camdir.
Cam elyaflar yaklasik 7000 N/mm?1ik ¢ekme gerilimlerine kars1 direng gosterirken, ticari

olan cam elyaflar1 2800 ila 4800 N/mm?ye ancak direng gosterebilir [11].

Karbon Elyaflar: Takviye olarak kullanilan lifler arasinda, en yiiksek mukavemet ve 6zgiil
modiilii sunan malzemedir. Karbon elyaflar, yiiksek sicakliklarda bile ¢gekme mukavemetini
korurlar, nemden etkilenmezler, cam ve diger organik elyaflarin aksine stres altinda
kirllmazlar, 1s1l genlesme katsayilart nispeten digiiktiir, 1s11 ve elektrik iletkenlikleri

yiiksektir, dogrudan bitmis tiriin ya da 6n tirlin olarak islenebilir [12].
Elyaf se¢imi, kompozit malzemenin nihai 6zelliklerine karar verirken 6nemli rol oynar. Bu
yiizden, uygun elyaf se¢imi ve elyaf matris malzemelerinin birbiri ile uyumu 6zel uygulama

gereksinimlerine uyacak sekilde kompozit yapilarin olusuma yol agar [8].

Cizelge 2.1. Cam ve karbon elyaflarin yogunluk degerleri

Lif Tiirii Yogunluk (g/cm®)
Cam Elyaf 2,58
Karbon Elyaf 1,45

Tabakali (Katmanli) kompozitler

Birden fazla farkli malzemeler bir araya gelerek katmanlar halinde kompozit malzemeler
olusturur. Kompozit malzemenin tabakali olmasi yapmin asinma ve korozyon direncini,
mukavemetini, rijitligini ve 1sil izolasyonunu iyilestirir [13]. Isiya ve neme dayanikli olan
tabakali kompozit yapilar metallerden daha hafif ve mukavemetli olmalari sebebiyle yaygin

kullanilan kompozit malzemelerdendir [7].

Tanecik takviyeli kompozitler

Takviye malzemesi olarak genellikle seramik esasl takviye malzemelerin bir metal matris
icinde dagitilmasiyla olugsan kompozit yapilardir, elyaf takviyeli kompozitlere kiyasla
izotropik oOzellik gosterirler, dovme, haddeleme ve ekstriizyon gibi geleneksel metal

sekillendirme islemleriyle sekillendirilebilir. Tanecik takviyeli kompozitlerde karbiirler



(SiC, B4C), oksitler (Al203, SiOy), nitriirler (Si2Ns, AIN), paslanmaz ¢elik, Si, C, gibi

elementlerden olusan takviye malzemeleri kullanilir [14].

Karma (Hibrid) kompozitler

Bir kompozit malzemede birden ¢ok takviye elemaninin kullanildigi yapilardir. Tek bir
takviye elamaninin kullanildigi kompozit malzemelere gore gelismis mekanik 6zellik ve iyi
asinma direnci gostermeleri sebebiyle kullanim alanlar1 giderek artmaktadir [15]. Kompozit
malzemenin kullanim amacina gore matris malzemeler degisebilir. Kullanilacak matris
malzemeleri metal, seramik veya polimer olabilir. Kullanilan matris malzemeye gore

kompozit malzemelerin siniflandirilmasi Cizelge 2.2.”de gosterilmistir.

Cizelge 2.2. Matris malzemeye gore kompozitlerin siniflandirilmasi

Matris Malzemeye Gore Kompozit Malzemelerin Siniflandirilmasi

Polimer Matrisli Kompozitler Termosetler, termoplastikler, elastomerler
Seramik Matrisli Kompozitler Karbiirler, nitriirler, boriirler vb.

Metal Matrisli Kompozitler Aliiminyum, magnezyum, titanyum vb.

Polimer matrisli kompozit malzemeler

Matris malzemesi olarak polimerlerin kullanildigi kompozit malzemelerdir.

2.2. Polimerler Hakkinda Genel Bilgi

Polimerler birden ¢ok monomerin polimerizasyonu ile olusmus yiiksek mol kiitleli
yapilardir. Polimerlesme, monomerlerin polimer zinciri olusturarak kimyasal reaksiyonla
birbirlerine baglanma olayidir. Polimerler karbon temelli olduklari i¢in yapilarinda kovalent
baglar igerirler. Molekiil i¢i atomlar arasindaki kovalent baglar giiclii olsa da polimer
yapisin1 olusturan kovalent baglarin zayif olmasi polimerlerin mukavemetlerinin diisiik

olmasina sebep olmaktadir.

Termosetler: Yapilarinda bulundurduklari gapraz baglar nedeniyle bir kere sekillendirilip

tiretildikten sonra tekrar 1sitilip sekillendirilemeyen yapilardir (Sekil 2.3).



capraz baglar

Sekil 2.3. Termoset polimerlerdeki ¢apraz baglar

Termoplastikler: Oda kosullarinda kat1 olan ancak 1sitildiklar1 zaman yumusayan ve camsi
gecis sicakliginin (Tg) gegilmesi sonucu akigkan hale gelen malzemelerdir. Termoplastikler
islenirken kimyasal capraz baglanma olmaz. Bu malzemelerin isitilip/sogutulup yeniden

sekillendirilmeleri tersinirdir [19, 20].

Sekil 2.4. Termoplastik yapidaki polimerlerin sematik gosterimi

2.3. lleri Miihendislik Termoplastikleri

Ileri miihendislik termoplastikleri yiiksek performans gdstermeleri sebebiyle giiniimiizde
yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu malzemeler dogru bir sekilde formiile edildigi zaman
mekanik, fiziksel ve kimyasal 6zellikleri {istiin olan pargalara doniistiiriilebilirler [21]. Son
yillarda polimer kimyasi ve teknolojisinin ilerlemesiyle, gosterdikleri 6zelliklere gore yeni

malzeme gruplart formiile edilmektedir. Fiziksel yapilarina, g¢alisma sicakliklarina,



kimyasallara olan direnglerine bagl olarak standart plastikler, miithendislik plastikleri ve

ileri miithendislik plastikleri olarak siniflandirilmaktadir (Sekil 2.5).

Hleri Mithendislik Plastikleri

e Yitksek sicakhk Ustan
yanimi Kimyasal Diren

Isivla sekillendirilebilir ivi Asinma Dlm‘l;hcl

Seffaf/Yan Saydam

Muhendislik Plastikleri tyi Kimyasal Direng
Genel Amach Yapisal Genel Amagh Rulman
Yapigturlabiliv Ve Asinma

Standart Plastik Standart Plastik
Kritik Olmayan Kritik Olmayan
Uygulamalar Uygulamalar

Sekil 2.5. Tleri miihendislik termoplastiklerinin gruplandiriimasi

Hafif olmalari, patlamalara karsi dayanikliliklari, tekrar kullanilabilmeleri, iyi balistik
ozellik gostermeleri ve kolay sekil alma ozelikleri sebebiyle termoplastik malzemelerin
kompozit yapilarin olusumunda kullanimlar: giinden giinde artmaktadir. Ileri miihendislik
termoplastikleri olarak da adlandirilan bu malzemeler 6zellikle savunma sanayii ve otomotiv

gibi bircok sektorde yap1 malzemesi olarak kullanilmaktadirlar [22].

Karbon elyaflarla gii¢lendirilmis yiiksek performansli termoplastik kompozitler
mukavemet/yogunluk oranlar1 nedeniyle Airbus A350 ve Boeing 737 ugaklarinda yaklagik
%50 oranlarinda kullanilmaktadir [23].

Poli(fenilen siilfiir) (PPS), maliyet/performans 6zellikleri gbz oniinde bulunduruldugunda
polipropilen (PP), poliamid (PA) ve ultra yiiksek molekiil agirlikli polietilen (UHMWPE)
gibi yaygin veya orta siif polimerlerden daha kapsamli mekanik ve istiin 1s1l 6zeliklere

sahiptir [24].



2.4. Poli(fenilen Siilfiir) (PPS)

Poli(fenilen siilfiir) (PPS) kiikiirt baglar1 igeren aromatik halkali yapida ve yiiksek

performansli termoplastik polimerlerden biridir [25, 26].

Sekil 2.6. Polifenilen siilfiir yapist

PPS, sodyum siilfiir (Na2S) ve p-diklorbenzen’in 1s1 altindaki polikondenzasyon tepkimesi

sonucunda olusur [27].

:a(il@—(.’l + n Na,§ —>» —E@—H} + (2n-1) NaCl
n

Sekil 2.7. Polifenilen siilfiir sentez tepkimesi

PPS liflerinin yogunlugu 1,37 g/cm®tiir. ilk olarak 1988 yilinda James Mason Crafts ve
Charles Friedel tarafindan kesfedilen PPS, o yillardan beri biiylik merak uyandirmis ve son
zamanlarda bir¢ok arastirmaya konu olmustur. “Ryton” adiyla Phillips Petroleum Company
tarafindan ticari olarak seri iiretimine baslanmistir. Cams1 gecis sicakligi (Tq) 85°C, erime
sicakligt (Te) ise 285°C olan PPS’in, 200 °C'nin altinda c¢dziiciilerde neredeyse hig
¢oziinmedigi igin {istiin ¢oziicii ve kimyasal dirence sahip oldugu rapor edilmistir [28,29].
PPS 200 °C’e kadar olan sicakliklarda sahip oldugu o6zelliklerinde herhangi bir kayip
gostermezken, uzun siireli uygulamalarda maksimum kullanim sicakligi 218-240 °C

arasinda degisir [30,31,32].

PPS, kimyasal yapist ve aleve maruz kaldiginda komiirlesme 6zelligi nedeniyle, dogasi

geregi alev geciktirici 6zelliktedir. Oksijen ortaminda PPS’in yanmasi i¢in gerekli limit
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oksijen indeksi (LOI) 44°tiir. Isil direnci oldukega yiiksek olan ve LOI sonucuna gére yanmaz
olarak kabul edilen bu lifler yiiksek sicakliklarda hasar gormektedir [33,34].

Kalipla bi¢imlendirilebilen PPS lifleri, lif olarak ¢ekilerek recine ya da film gibi formlarda
degerlendirilmekte ve bu formlar da kompozit yapilarda kullanilabilmektedir. PPS, birgok
takviye malzemesi ile birlikte kullanilarak cesitli kompozit yapilar1 olusturmaktadir. Daha
cok karbon elyaf takviyesi ile iiretilmis PPS kompozitleri giinlimiizde arastirmacilarin ilgi

odagi haline gelmistir.

2.4.1. Karbon elyaf takviyeli PPS kompozitleri

Matris olarak PPS’in, takviye olarak ise belirli oranlarda karbon elyaflarin (KE) kullanildig:
kompozit malzemelerdir. KE takviyeli termoplastik kompozitlerin  mekanik
performanslarinin yiiksek olmasi ve 6zgiil agirliklarinin diisiik olmasi sebebiyle havacilik
sektorii basta olmak {izere birgok sektorde kullanimi giderek artmaktadir. Bu malzemelerin
tistlin 6zellikleri bilinmesinin yaninda, maliyetlerinin yiiksek olmasi sebebiyle kullanimlari

nispeten kisithdir [35].

PPS’in mekanik ozellikleri KE takviyesi ile artirilabilir. KE takviyesi matrise mekanik
mukavemet ve sertlik kazandirir. Airbus A380 ucaginin yapisinda yaklasik 6 ton

termoplastik malzeme kullanildig1 ve bunun yaklasik 2,5 tonunun PPS’ten olustugu rapor

edilmistir [36].

2.5. Kompozit Malzemelerin Kaplanabilirligi/Nanokaplamalar

Kompozit malzemeler hafif olmalarinin yaninda 1s1l ve mekanik dayanimlarinin yiiksek
olmas1 sebebiyle giliniimiizde bir¢ok endiistride yaygin olarak kullanilmaktadir. Ancak
asinma direncinin diisiik olmasi ve tribolojik maruziyetler sebebiyle kompozit malzemelerin
yiizeylerinde bazi olumsuzluklar ortaya c¢ikmaktadir. Bu da kompozit malzemelerin
kullanimini siirlamaktadir. Bu tarz ylizey 6zelliklerinin iyilestirilmesi amaciyla kompozit

malzemeler ¢esitli yontem ve tekniklerle kaplanabilmektedir [37].

Kompozit malzemeler, havacilik uygulamalarinda kullanilan en 6nemli malzemelerden

birisidir. Kompozitin yiizeyini ¢evresel etkilere (nem, 151k, sicaklik, oksijen) kars1 korumak
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icin ylizey kaplamalar1 kullanilir. Bu malzemelerin yiiksek sicakliklarda giivenli olarak
caligmasint saglayan kritik 6zelliklerden birisi 1s1l dayanikliligidir. Yangin sondiirmek
amaciyla kullanilan dronlarin yangin mahallinde yiiksek sicakliklarda giivenli ¢alismasi i¢in
dis kaplamalariin ve elektrikli yapilarinin 1s1l olarak dayanikli olmasi gerekmektedir. Son
yillarda yiiksek sicakliklarda kullanilacak kompozit yapilar i¢in ¢esitli kaplama teknikleri
gelistirilmistir [38].

Havacilik sektdriinde ugaklarda kullanilan bazi malzemelerin yiiksek sicakliklarda ¢caligsmasi
beklenir. Ozellikle ugaklarm bazi kritik bolgelerinde kullamlacak kompozit yapilarin
kullanildig1 bolgede malzemenin maruz kalacag sicaklik degerine karsi direngli olmasi
onemlidir. Bu yiizden hafif ve yiiksek mukavemetli malzeme kullanimina ek olarak yanma
direncinin yiiksek, yanmazlik O6zelliginin iyi oldugu malzemeler segilir. Ucaklarda,
kendiliginden sénen veya yanma geciktirici malzemeler kullanilabildigi gibi sonradan
uygulanan kaplama siiregleriyle yanma geciktirici 6zellik kazanmig malzemeler de

kullanilabilir.

Polimerik malzemelerin kaplanmasinda kullanilan yontemler

Polimerik malzemelerin kaplanmasinda kullanilan yontemler Sekil 2.8’de gdsterilmistir.
Ancak, yaptigimiz ¢alismada sadece daldirma ile kaplama ve sprey piiskiirtme ile kaplama

yontemleri kullan1ldigindan bunlarla ilgili ayrint1 verilmistir.

Elektrolitik Binktinme
Fiziksel Buhar
Birktirme
Dirtlii Kaplama
Uygulamas:

Biyomimetik Birlikte = o o et
Coktilrme Elekiriksiz Biriktirme

Sprey Plskiirtme

Kimyasal Buhar
Binktirme

POLIMERIK
MALZEMELERIN
KEAPLAMNMASINDA
KULLANILAN
YONTEMLER

Atmosfenk Soguk
Basingh Sofuk Plazma

Sekil 2.8. Polimerik malzemelerin kaplanmasinda kullanilan yontemler


https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/wind-turbine
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Daldirma yéntemi ile kaplama

Yiizeyi kaplanacak malzemenin ¢6zelti i¢ine daldirilmasiyla olusan en kolay ve ucuz
kaplama yontemidir. Kaplanmasi istenilen malzeme uygun bir hizda ¢6zelti igine atilir ve
bekleme siiresi dolunca malzeme ¢ikarilir. Kaplamanin kalitesi; daldirma hizi, bekleme

stiresi ve ¢ekme hiz1 gibi parametrelere bagli olarak degisir.

Bu kaplama yontemi ile elde edilen kaplama kalitesinin tutarsiz olmasi sebebiyle endiistriyel

uygulamalar igin tercih edilmedigi ve uygun olmadigi rapor edilmistir [39].

Sprey piiskiirtme ile kaplama yontemi

Kaplanacak malzemenin sprey tabanca makinesinden piiskiirtiilmesiyle elde edilen basit

kaplama yontem olup, diger kaplama yontemlerine gore daha verimli ve maliyeti diistiktiir

[40].

2.6. Polimerlerin Yanma Mekanizmalari

Malzeme biliminin gelismesine paralel olarak kullanimi giderek artan polimerlerin
havacilik, uzay, otomotiv ve tip gibi endiistrilerde kullanimlarmin giderek artmasi
polimerlerle ilgili arastirmalarin da artmasina sebep olmustur. Kullanilacaklari endiistriye
gbre malzeme oOzelliklerinin gelistirildigi arastirmalar yapilmaktadir. Ozellikle savunma

sanayiinde polimer esasli termoplastik kompozit malzemeler kullanilmaktadir.

Polimerlerin yapisinda karbon, hidrojen ve oksijen atomlart bulundugu i¢in kolaylikla
yanarlar. Bu yanma olaymin tahtanin yanmasindan 4 kat daha hizli gergeklestigi rapor
edilmistir. Polimerlerin yanmasi esnasinda agiga ¢ikan 1s1 ile birlikte yanma iirlinii olarak
zehirli ve yanici gazlar ortaya ¢ikar. Ortaya ¢ikan gazin tiirlinii polimerin ve katki olarak
kullanilan maddelerin yapis1 belirler. Bu zehirli gazlar, en az alevler kadar insan ve ¢evre
saglig1 agisindan tehlikelidir. Polimerler birden fazla monomerin birlesmesinden olustuklari
icin 1s1 etkisiyle polimer zincirleri kendilerinden daha kiigiik molekiillere ayrisirlar, bu da
ortam1 daha yanici hale getirir. Bu yiizden polimerlerin yanmazlik 6zelliklerinin arttirilmasi

gerekmektedir [41].
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Alev geciktirici malzemeler yanict maddelerin igine yanma direnglerini iyilestirmek igin
katilmaktadir. Bu katki malzemeleri, 6zellikle polimerlerin atese maruz kaldiklarinda
malzeme ylizeyi ile alev arasinda bariyer bir tabaka olusturarak gorev yaparlar (Sekil 2.9).
Olusan kalin tabaka komiirlesir ve malzemenin igine Oksijen niifuzunu engelleyerek

yanmay geciktirir [42].

Yiksek 1s1 salimi

’ N Koruyucu komiir tabakast

Ham Polimer

Sekil 2.9. Polimerlerin yanma mekanizmasi

Polimerik malzemelerin yanmasi i¢in 1s1, oksijen, yakit ve serbest radikal reaksiyonu gibi
bilesenlerin bir arada olmasi gerekir. Polimer esasli kompozitlerin yanmamasi veya alevi

geciktirmeleri i¢in bu dort bilesenden birisinin engellenmesi gerekir [43].

Polimerik malzemelerin yanmaya kars1 gosterdikleri direncin yiiksek olmasi dnemlidir.
Avrupa Birligi ve gelismis bazi iilkelerde polimerik malzemelerde gelistirilmesi gereken
ozelliklerin en basinda yanmazlik iyilestirilmesi gelmektedir. Giiniimiizde inorganik esash

katk1 maddeleri de alev geciktirici 6zellik kazandirmak igin polimerlere katilabilmektedir.

Bir malzemenin alev geciktirici 6zelligi o malzemenin erime sicakligina bagli degildir.
Yanma esnasinda malzemenin iginde gergeklesen dontisimlere ve alev geciktirici

malzemenin yiiksek sicakliklara maruz kaldiktan sonra olusan bilesiklere baglidir [44].
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Bir malzeme yanarken ortaya ¢ikan alevleri yavaslatma veya dagilmasini engelleme alev
geciktirici malzemenin dogasma baghdir. Alev geciktiriciler yanmanin gerceklestigi

asamada kati, s1v1 ve gaz durumunda bulunabilir.

Genel olarak, iki tiir alev geciktirme yontemi vardir. Birinci yontem, yanma sirasinda ortaya
cikan gazlarin alevini serbest radikallerle bastirip yanici olmayan gazlar iiretip yanmanin
durdurulmasidir. ikinci ydntem ise alev geciktiricilerin yanan malzemenin yiizeyindeki

sicakliktan daha diisiik bir sicakliga inerek yanmay1 durdurmalaridir [45].

2.7. Alev Geciktirici Malzemeler

Alev geciktiriciler, yanmay1 6nlemek, yanma durumunda tutusma sonrasi alevin ve dumanin

yayilmasini engellemek veya geciktirmek amaciyla malzemelere eklenen kimyasallardir.

Yanma olayinin hangi sicaklikta basladigi, yanan malzemenin yanmaya basladiktan sonraki
durumu, yanmanin yayilma hizi ve kendiliginden soniip sonmemesi malzemelerin yanma
karakteristikleri i¢in 6nemli bir konudur. Plastik malzemelerin yanmaya kars1 duyarliliklar
fazladir. Ozellikle termoplastikler alevle temas ettigi zaman kullanilamaz hale gelebilirler.
Yanan malzemelerin yanma hizi, alev geciktirici 6zelligi gosteren katkilarla yavaslatilabilir

[46].

Alev geciktirici malzemelerin her biri farkli bilesimlere sahip olabilir. Alev geciktirici
katkilar olarak halojenler, fosfor tiirleri, metaller, aliiminyum ve magnezyum bazl bilesikler,

boraks, antimon trioksit, molibden veya grafen kullanilabilir [47].

Alev geciktirici polimerik malzemelerin eldesinde komonomer eklenmesi, alev geciktirici
katki maddelerinin ilave edilmesi ve ylizey modifikasyonu ile alev geciktirici katki

maddelerinin yiizeye asilanmasi gibi teknikler uygulanabilir [48].

Alev geciktirici malzemeler yanmay 6nlerken genel olarak {i¢ farkli mekanizma iizerinden

etki ederler (RTP Company, 2018).

Buhar faz sontimlemesi: Bir polimer yanarken yanma esnasinda serbest radikaller olugabilir.

Alev geciktirici malzeme yanan malzemenin buhar fazinda molekiiler diizeyde tepkimeye
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girerek serbest radikallerin olusmasini engeller. Serbest radikallerin olusumunun
engellenmesi yanmay1 durdurur. Halojen iceren alev geciktirici katki malzemeleri bu

mekanizma lizerinden yliriir.

Komiir olusumu: Alev geciktirici malzeme yanan malzeme {izerinde komiir (char) olusturma
mekanizmasiyla yanmay1 geciktirir veya durdurur. Olusan kdmiir tabakasi yanma sirasinda
aciga c¢ikan gazlarin salimini baskilar ve alev ile malzeme arasinda koruyucu tabaka gorevi
goriir. Halojen igermeyen alev geciktirici katki malzemeleri bu yontemle yanmay1

durdururlar.

Sondiirme ve sogutma: Alev geciktirici malzemenin yanma sirasinda gerceklestirdigi
endotermik (1s1 alan) tepkime ile su molekiillerinin serbest kalmasi sonucu yanan polimerin

yiizeyi sogutularak yanma baski altina alinir.

Alev geciktirici malzemeler asagidaki sekilde goriildiigii gibi dort grupta incelenmektedir
(Sekil 2.10)

Alev Geciktirici Malzemeler

1.Halojen Esasli Alev Geciktiriciler
2.Fosfor Esasli Alev Geciktiriciler
3.Bor Esasli Alev Geciktiriciler

4 Nanomalzeme ve Nanokil Esasli Alev Geciktiriciler

Sekil 2.10. Alev geciktirici malzemelerin siniflandirilmasi
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2.7.1. Halojen iceren alev geciktirici katki maddeleri

F, Cl, Br ve | gibi halojen grubu elementler, serbest radikal reaksiyonu olusturduklar1 igin

aktif alev geciktirici gérevi goriirler.

Halojenlerin alev geciktirici etkinligi F<CI<Br<I sirasi ile artar. En yaygin alev geciktirici

olarak brom ve klor kullanilir [49].

Yanma sirasinda alev yayilmasindan sorumlu olan serbest radikaller (OHe ve He)’dir.
Halojenli alev geciktiriciler, yapilarindaki kararli halojen anyonlar1 sayesinde serbest
radikallerle yer degistirerek yanma reaksiyonlarini durdururlar. ilk olarak yanma esnasinda
gerceklesen gaz fazinda radikalik zincir mekanizmasina kimyasal miidahale yaparak etki

ederler. Zincir mekanizmasi asagida gosterilmistir [50].

RX — Re + Xe
Xe+RH — Re+ HX
HX + He — Hz + Xe
HX + OHs — H20 + X-

Antimon trioksit (Sb203) kendi basina bir alev geciktirici olmamasina ragmen sinerjik etki
ederek alev geciktirici olarak kullanilir. Antimon trioksitin islevi, hidrojen ve hidroksit

radikalleri i¢in bir tuzak gorevi goren antimon trihalojeniiriin olusumu ile baslar [51,52].

Antimon trihalojeniiriin tepkimeleri asagida gosterilmistir

SbX3 + He — ShXz + HX (X: halojen)
SbX> + He — ShX + HX

SbX + He — Sb + HX

Sb + O+ — ShO

Sb + OH+ — ShOH

SbO + He— ShOH

SbOH + He— SbO + H>

SbOH + OH *—> SbO + H,0 (1.10) [53]
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Halojenli alev geciktiriciler yanma siirecini keserek etkilerini gosterirler ve bdylece ortaya
cikan duman miktar1 artar. Bu alev geciktiriciler plastiklerin yanmasini tam anlamiyla
onleyemezler. Antimon trioksit ve halojenli bilesiklerin yanma aninda toksik gaz salimina
neden olduklari i¢in EPA (Environmental Protection Agency) tarafindan yasaklandigi rapor
edilmistir. Halojenli bilesiklerin toksik gaz ve duman salimindan ve korozif olmalarindan

dolay1 tehlikeli durumlar ortaya c¢ikardiklar: bildirilmistir [54].

Halojen igeren alev geciktiriciler ¢gevre ve insan sagligina zararl etkilerinden dolay1 bazi
iilkelerde kullanimi yasaklanmistir. Bu yiizden yesil kimya ilkelerine uygun yeni alev

geciktirici maddelere ihtiyag duyulmaktadir [1].

Avrupa Alev Geciktiriciler Dernegi'ne (European Flame Retardant Agency, EFRA) (CEFIC,
2007) gore, 2006 yilinda Avrupa'da alev geciktiricilerin toplam tiikketimi 465.000 tondur.
Bazi halojenli kimyasallarin insan, hayvan ve ¢evre sagligi i¢in toksik oldugu kanitlanmaistir.
1973 yilinda klorlu bilesik olan poliklorlubifenillerin tiretimi yasaklanmigtir [55]. Halojenli
bilesiklerin yasaklanmasi yesil kimya ilkelerine uygun alternatif bilesiklerin kullanimini

arttirmigtir.

2.7.2. Fosfor igeren alev geciktiriciler

150 yildan fazla siiredir alev geciktirici olarak kullanilan fosfor tiirevlerinin insan ve ¢evre
saghigr tzerindeki etkileri bir fosfor bilesiginden digerine farklilik gostermektedir.
Kullanimi digerlerine gore en az sorunlu olan fosfor bilesikleri kirmizi fosfor ve amonyum
polifosfattir. Ancak genel olarak fosfor esash alev geciktiricilerin insan ve ¢evre sagligi
tizerindeki etkileri goz ard1 edilemez [56]. Fosfor igeren alev geciktirici malzemelerin ¢ogu,
yanmakta olan malzemelerin kat1 fazinda komiir olusumu {izerinden etki mekanizmasina
sahiptir. Ancak baz1 fosforlu alev geciktiriciler gaz fazinda da aktif etki gosterebilirler.
Fosforlu alev geciktiriciler reaktif alev geciktiriciler olup, polimerlere kimyasal olarak
baglanirlarken diger alev geciktirici malzemeler polimerlere karistirilirlar ya da katki
maddesi olarak eklenirler [57]. Fosfor igeren alev geciktirici malzemelerin ¢ogu 1sil
bozunma sonucunda fosforik asit olusturur. Bu asitler, polimer 1stya maruz kaldigr zaman
komiir olusumunu tesvik ederek polimerin daha fazla bozunmasi engeller. Olusan komiir
tabakasi serbest radikallerin olusumunu engelleyerek polimerin alevle olan temasini keser

ve alevden korur [58].
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Fosfor iceren bazi alev geciktirici malzemeler Cizelge 2.3’de verilmistir.

Cizelge 2.3. Fosfor igeren alev geciktirici malzemeler [59]

Halojen fosfatlar

Fosfin oksitler ve amonyum polifosfatlar

Amonyum fosfat

Fosfit

Fosfonitrilik esterleri

Fosfonopropionik asit

AlKkil-aril fosfonatlar

Halkal1 fosfonat esterleri

Fosforik asit Orto-, meta- veya pirofosforik asit gibi inorganik fosforik asitler
Fosfonat ester Organik fosfinat

2.7.3. Bor esash alev geciktirici malzemeler

Borun alev geciktirici 6zellik gostermesi ile ilgili bircok g¢alisma yapilmistir. Yiiksek
sicakliklarda dayanikli pigment 6zelligi gosteren bor bilesiklerinden olan ve alev geciktirici
ozellik gosteren ¢inko borat ve floroboratlar giiniimiizde siklikla kullanilan malzemelerdir
[60]. Bor igerikli alev geciktirici malzemelerin ¢evre dostu olduklar1 ve toksik gaz salimina
neden olmadiklar1 bildirilmistir. Bunlar, yanan bir malzeme tiizerinde bariyer ve camsi

koruma tabakasi olugturarak yanma olayini bastirirlar [54].

Bor bilesiklerinin alev geciktirici olarak kullanildig: tipik bir tepkime asagida verilmistir
[61].

130-200 °C S
JH:BO; ——>  2HBO, “%2195C po,
-2H,0 -H,0

Yukaridaki endotermik ayrisma tepkimesinden goriildiigii gibi borik asit ve boraks substratin
yiizeyinde camsi bir kalint1 olusturmaktadir. Ayrigma sirasinda suda ¢oziinen karisim siserek
kopiik olusturur. Alt tabaka ile alev arasinda koruyucu bir etki yaratan camsi bir eriyik
olusur. Bu, oksijen miktarin1 azaltarak karbonun yiikseltgenmesini yavaslatir ve komiir

tabakas1 olusumunu arttirir [62].
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Cinko borat

Cinko borat ticari olarak da 6nem tasiyan bor bilesiklerinden biridir. Cinko boratlarin geneli
hidratl: olan trtinleri seklinde gelistirilmistir. Genel formiilleri ZnO/B203/H20 olan ¢inko
boratlar ile ilgili literatiirde sekiz farkli molekiil yapist oldugu bildirilmistir. Giintimiizde en
cok kullanilan molekiil formiilii 2Zn0.3B203.3H20’dur. Cinko boratin yogunlugu 4,22
g/cm? ve ergime sicaklign 980°C’dir [63]. Cinko boratlar endiistride farkli yontemlerle elde
edilmektedir. Genellikle ZnO, ZnCl; gibi ¢inko tuzlar1 ile boraks veya borik asitin sulu
ortamda tepkimeye girmesiyle xZn0O.yB>03.zH>0 yapisi elde edilmektedir. Alev geciktirici
ozellik gosteren inorganik katki malzemesi ailesinden olan boratlar arasindan ¢inko boratlar,
en ¢ok kullanilan alev geciktirici malzemelerdir. Cinko boratin plastik ve kaucuk maddelere

katki olarak uygulandiginda alev geciktirici olarak islev gordigii bildirilmistir [64].

Yangin performansini iyilestirmek igin ¢inko borat kullanilabilir. Cinko borat camsi bir
yiizey bariyeri olusturarak alev geciktirici gérevi goriir. Cinko boratin elektrik endiistrisinde
kullanilan malzemelerin yiizeyindeki elektrik 6zelliklerini 1yilestirdigi bildirilmistir. Cinko
borat yanmay1 azaltmada fiziksel olarak etki etmektedir. H2O ve CO; salim1 yaparak yanma
esnasinda ortamdaki yanici gazlari seyreltir ve yanan malzemenin ylizeyinde koruyucu bir

seramik veya camsi tabaka olusumunu tesvik ederek yanmay1 azaltir [65].

Cinko boratin koruyucu tabaka olusturmasi esnasinda; yanma aninda bor bilesikleri kolayca
eriyip yanan cismin yiizeyini kaplar, boylece yanan bolgeye oksijen girisi engellenmis olur.
Cinko boratin alev seyreltici etkinligi esnasinda; bazi boratlar ve halojenli polimerler (¢inko
borat ve PVC) yanma aninda tepkimeye girerler, tutugsma sicakligi kismen diisiik olan ¢inko
kloriir ve trikloriir gibi halojenli bilesikler elde edilir, bu da malzemenin yanabilirligini
azaltir. Cinko boratin sogutma etkisi gostermesi mekanizmasi ise; borik asit ve bazi
boratlarin yiiksek sicakliga maruz kaldiginda ortama yap1 suyunu salarak alevin sogumasina

neden oldugu seklindedir.
2.7.4. Nanomalzeme ve nanokil esash alev geciktiriciler
Polimer/kil nanokompozitleri 1960’11 yillarda Blumstein tarafindan agiklanmistir. 1990’1

yillarda nanokompozit malzemeler polimerlerde alev geciktirici olarak kullanilmaya

baslanmistir. Bu malzemelerin iginde bulunan kilin yogunlasmis fazda calisip komiir
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tabakast olusturdugu ve bu komiiriin de koruyucu bariyer gibi davranarak matris
bozulmasini yavaslattig1 6ne siiriilmiistiir [66]. Polimer nanokompozitlerin yanma olayinin
nano-dolgu maddeleri tarafindan olusturulan koruyucu bariyer etkisi ile komiirlesme

mekanizmasi tizerinden saglandig1 yorumu yapilabilir.

Grafen

Canlilar i¢in en 6nemli yasam kaynaklarindan olan karbon organik kimyanin temelini
olusturmaktadir. Periyodik Cizelgede 4A grubunda yer alan karbon bir ametaldir. Karbonun
farkl1 allotroplar1 vardir. Bu allotroplardan en iyi bilinen elmas ve grafittir. Sifir boyutlu
fullerenlerin [67] ve bir boyutlu nanotiiplerin [68] kesfedilmesiyle karbonun allotroplari

bilim diinyasinda merak uyandirmaya baslamistir.

Grafenin yapisi

Grafen, bal petegi seklinde diizenlenmis iki boyutlu (2D) yapidaki karbon katmanlarindan
olugmaktadir. Benzersiz 1s1l, mekanik, fiziksel ve manyetik 6zelliklere sahip olmasindan

dolay1 bir¢ok arastirmalara konu olmustur. Grafenin yapis1 Sekil 2.11°de gdsterilmistir.

Sekil 2.11. Grafenin yapis1

Grafen, Andre Geim ve Konstantin Novoselov tarafindan 2004 yilinda kesfedilmistir.
Arastirmacilar bu kesif ile 2010 yilinda Nobel Fizik Odiilii'nii kazanmislardir [69]. Grafenin

baz1 6nemli 6zellikleri Cizelge 2.4’de verilmistir.[70].
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Cizelge 2.4. Grafenin baz1 6nemli 6zellikleri.

Isil {letkenlik 5000 W m* K
Young Modiilii 1.0 TPa
Mekanik Sertlik 130 GPa

Ozgiil Yiizey Alam 2630 m? g
Optik Gegirgenlik %98

Grafenin Young modiilii yaklasitk 1 TPa degerine kadar ¢ikmakta oldugundan giicli
malzeme olarak rapor edilmistir [71]. Grafen; grafit, karbon nanotiipler (CNT) ve fullerenler

gibi karbonun allotroplar1 olarak kabul edilmektedir.

Grafenin baz1 yontemlerle eldesi miimkiindiir. Bunlar; kimyasal, 1s1l, uv veya mikrodalga
yontemleridir. Diisiik maliyet ile ¢ok miktarda grafen elde etmenin en basit yolu kimyasal
yontemdir. Grafite yiikseltgeme islemi ile fonksiyonel gruplar kazandirilan bu yontemde
hidrofilik 6zellik gésteren grafen oksit (GO) sentezlenmektedir. Bazi indirgeyici malzemeler
ile hidrofilik GO’nun tepkimesinden hidrofobik 6zellik gosteren indirgenmis grafen oksit (r-
GO) elde edilmektedir (Sekil 2.12) [72].

Sekil 2.12. a) Grafen, b) grafen oksit, ¢) indirgenmis grafen oksitin yapisi

2.7.5. Grafen ve grafen oksitin yanma geciktirici olarak kullanilmasi

Grafen, miihendislik uygulamalarinda 6zel bir 6neme sahip olan g¢evre dostu olarak
nitelendirilen yiiksek alev geciktirici bir malzemedir [73]. Grafen esasli malzemeler,
miitkemmel kimyasal direngleri, gazlara kars1 gecirimsizlikleri, adsorpsiyon kapasiteleri,
antibakteriyel 6zellikleri, mekanik dayanimlari, kayganliklari ve 1s1l kararliliklari nedeniyle
yeni ve gelismis koruyucu kaplamalarin gelistirilmesinde biiyiik ilgi gormiistiir [74]. Grafen
ve grafen oksitin yanma olaymin gergeklesmesi i¢in ortamdaki 1s1 ve yakit bilesenlerini

engelleyerek polimerin alev geciktirici 6zelligini gelistirdigi raporlanmistir [75].
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Sekil 2.13. Grafenin yanma geciktirici olarak ¢alisma mekanizmasi

Grafen ve GO ii¢ mekanizma {izerinden alev geciktirici etki gosterirler:

Birinci mekanizmada, grafen ve GO iki boyutlu katmanli yapilari sayesinde yanma
esnasinda komiir tabakasi olusturarak yanmayi azaltirlar. Bu komiir tabakasi 1s1 kaynagindan
1s1 transferini 6nler ve koruyucu bariyer gorevi goriir. Grafen ve GO yapilarindaki karbon
iskeletinden dolayr 1s1l kararliliklar1 yiiksek olup, komiir olusumu igin sablon gorevi
gorebilir. Literatiirde ‘Labirent etkisi’ olarak adlandirilan bu olay ¢oklu komiir tabakasi

olusumunu tesvik eder.

Ikinci mekanizmada, grafen ve GO’in genis yiizey alanma sahip olmas1 sayesinde yanici
organik ucucular1 hemen adsorbe edebilirler ve yanma aninda ortaya ¢ikan ugucu

malzemelerin difiizyonunu ve bunlarin yayilmasini engellerler.

Ugiincii mekanizmada ise, grafen ve GO yapilarinda yeterince bol miktarda bulunan oksijen
gruplar1 diisiik sicakliklarda ayrigsarak dehidrasyona ugrar ve boylece yanma aninda olusan
1s1y1 emerler. Yanan malzemeyi soguturlar. Ek olarak bu iki essiz 1s1l iletkenlikleri sayesinde
polimer matrisinde ii¢ boyutlu ag yapisi kurarak polimerik malzemelerle iyi bir uyum

yakalarlar [72].
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2.8. Havacilik Sektoriinde Yanma Geciktirici Malzemelerin Onemi

Hava araglarmin tretiminde kullanilan tiim yapisal parcalarin iyilestirilmis malzemeler
secilerek tiretilmesi onemlidir. Ugak {iretiminde kullanilan lifli malzemeler giivenlik
seviyesinin artirilmasinda dnemli rol oynar. Havacilik tarihinde yangin sebebiyle meydana
gelen ugak kazalarinin can ve mal kaybma sebebiyet verdigi bilinmektedir. TSB
(Transportation Safety Board of Canada) tarafindan agiklanan raporda yasanan 290 tane
ucak kazasinin 193 tanesinin 6nemli oldugu ve bu kazalarin %11°nin yangin sebebiyle
meydana geldigi raporlanmistir. 2014 yilinda yapilan ‘Havacilik i¢in yiiksek performansli
yanicilik gereksinimlerinin karsilanmasi’ konferansinda havacilik endiistrisinde ¢evre dostu
ve yliiksek performansl alev geciktirici 6zellik gosteren malzemelerin kullaniminin énemli
oldugu raporlanmistir. Bir hava veya uzay aracinin ugus sirasindayken olusan yangin
Onlenemezse arag, insan ve ¢evrede onemli zararlar olusur. Hava araglarinda yasanan
yanginlar genel olarak {i¢ tiptir. Bunlar motor yanginlari, kabin yanginlari ve gizli
yanginlardir. Motor yanginlar1 yangin algilama ve sondiirme sistemleriyle kontrol edilse de
tirbinin patlayip parcalanmasi durumunda yanginin kanatlara ve govdeye dagilmasiyla
sonuclanabilir. Kabin yanginlar1 nispeten tespit edilebilir ve gorevliler tarafindan yangin
sondiirme sistemleri kullanilarak kontrol altina alinabilir. Gizli yanginlarin kaynagini tespit
etmek ise genellikle zordur. Yanginin tespit edilememesi ve kontrol altina alinamamasi
onemli hasarlar meydana getirir. Bu istenmeyen yanginlar1 6nlemek i¢in ugak iiretiminde ve
tasariminda  tutusabilirligi azaltilmis alev  geciktirici malzemelerin  kullanilmasi
gerekmektedir. Ustiin mukavemet gosteren yiiksek performansh lifler, sergiledikleri
olaganiistii fiziksel Ozellikler sayesinde alev geciktirici katki maddeleri olarak havacilik
sektoriinde kullanilabilir. Pararamid lifi, karbon elyafi, ultra yiiksek molekiiler agirlikli
polietilen lifleri, poli(p-fenilen-2,6-benzobizoksazol) lifi ve poliketon lifleri bunlardan
bazilaridir Karbon liflerin yiiksek 1s1l kararlilik gostermeleri sebebiyle askeri hava
araglariin, ucak frenlerinin, baz1 fiizelerin ve uzay araglarinin imalatinda tercih edildigi

bilinmektedir [76].

Yiiksek kapasiteli ugaklarda gévde en biiyiik yapisal bilesenlerden biri oldugundan, elyaf
takviyeli kompozit malzemeler kullanilarak ucgak goévde agirligi azaltilabilir. Alev
yayilmasini engellemek amaciyla gévdenin yapisinda alev geciktirici laminantlar kullanilir.
Kullanilan bu cesitli tiirlerdeki laminant kaplamalarin LOI degerleri (%) 20-55 arasinda
degisir [77].
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Alev geciktirici malzemelerin govde yapisina eklenmesinin alev yayilma siiresini 3-4 dakika
civarinda artirdig1 ve ucak kazasinda ugagin yere ¢arpmasindan sonra yakit deposunun
tutusmasi nedeniyle disarida baslayan ve igeriye niifuz etme siiresi yaklasik 30-60 saniye

civarinda olan yanginin bu difiizyonunu yavaslattigi rapor edilmistir [76].

Hava ekipmanlari igin ¢evresel kosullar ve test sartlarini iceren, Radyo Teknik Havacilik
Komisyonu (Radio Technical Commission for Aeronautics) (RTCA) tarafindan yayinlanan
DO-160 standartlarina gore hava araglarinda kullanilacak malzemelerin yanmazlik 6zelligi
gostermesi ugus i¢in kritik sartlar arasinda belirtilmistir. DO-160 standartlarina gore
yapilacak testlerin amact hava araglarinda kullanilacak malzemelerin  havada
calistirilmasinda karsilasilacak ¢evre kosullarinda malzemelerin performansini izlemek ve
giivence altina almaktir. Yangin ve yanicilik test kosullart RTCA DO-160 boliim 26.0’da
tanimlanmistir. Yanicilik testleri, hava araglarinda motor gibi yanici alanlarda ve hava
aracinin herhangi bir bolgesinde bulunan malzemelerin ve cihazlarin yaniciligini ve yangina

dayanikliligin1 kontrol etmektedir.

RTCA-DO-160G yanicilik testleri kapsaminda ii¢ ekipman kategorisi belirlenmistir:

Kategori A: Yanmaz

Yangin bolgesinde kurulan, yangiin ilk bes dakikasinda ¢aligsmasi ve en az on bes dakika

stireyle giivenlik fonksiyonlarini siirdiirmesi beklenen ekipmandir.

Kategori B: Yangina dayanikli

Yangin bolgesinde kurulu olan ve yanginin ilk bes dakikasinda yapisal bozunma

gostermemesi ve tehlikeli duruma sebebiyet vermemesi gereken ekipmandir.
Kategori C: Tutusabilirlik
Hava araglarinda basingl veya basingsiz bolgelere kurulan, metalik olmayan ekipman veya

malzemelerdir. Bu testin amaci ekipmanin i¢inde veya disinda tutusma durumunda alevin

yayilip yayilmadigini kontrol etmektir [78].


https://en.wikipedia.org/wiki/RTCA,_Incorporated
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Hava araglarinda kullanilan malzemelerin hafif olma ve yiiksek mukavemet
gereksinimlerine ek olarak ucgaklarin belirli kisimlarinda yanma direnci yiiksek
malzemelerin kullanilmas1 gerektigi agiktir. Yiiksek sicakliklara dayanikli elyaf takviyeli

kompozit yapilarin uzun vadede kullanilmasi havacilik endiistrisi i¢in 6nem arz etmektedir.

2.9. Literatiir Arastirmasi

Park ve digerleri (2002) yaptiklar1 c¢alismalarda karbon elyaf takviyesi ile hazirlanan
kompozitlerin hafif olmalarinin yaninda yiiksek mukavemet ve sertlik gosterdigini,
korozyona karsi direngli olmalar1 sebebiyle de metal malzemelere gore daha avantajl
kullanim sunduklarini rapor etmislerdir [79]. Zhang, Gu, ve Zhang (2014) karbon liflerinin
kompozit yapilara eklenmesiyle mekanik ve 1sil 6zelliklerin 6nemli derecede arttigini
raporlamiglardir [80]. Khan, Arsad, Mohamad, Habib ve Zaini (2021) epoksi matrisine
agirlikca %40, %50 ve %60 oranlarindan karbon ve cam elyaf eklenmesiyle hazirladiklar
kompozit yapilarin termo-mekanik ozelliklerindeki degisimleri arastirmislardir. Sonug
olarak karbon elyaf takviyeli kompozitlerin termo-mekanik degerlerinin cam elyaf
kullanilan kompozitlere oranla ¢ok daha iyi oldugunu gozlemlemislerdir. Karbon elyaf
iceriginin artmasmin epoksi matrisin hem ¢ekme mukavemetini hem de yiizde gerinim
degerini arttirdigini  bildirmiglerdir [81]. Farahani ve digerleri havacilikta kullanilan
malzemelerin hafif olmalar1 ve yiiksek mukavemet gostermeleri gerektigini bildirmislerdir.
Malzeme biliminin gelismesiyle birgok arastirmaya konu olan polimerlerin havacilik i¢in bu
gereksinimleri karsiladiklar1 bildirilmistir. Polimerik malzemelerin iyi fiziksel ve kimyasal
ozelliklere sahip olmalarinin yaninda mekanik 6zelliklerinin de giiclii olmasi sebebiyle
havacilik  uygulamalarinda  kullanildigi  ¢alismalar  yapilmistir.  Nanoteknolojinin
ilerlemesiyle nanokompozit malzemelerin polimerlerle birlesmesinin  malzemelerin
kullanilabilirligini ve 6zdirencini arttirdigini ayn1 zamanda maliyeti ve agirlig1 diistirdiigiini

raporlamistir [82].

Termoplastik kompozitler, miihendislik ¢alismalarinda metal malzemelerin yerini almaya
uygun olduklar1 i¢in havacilikta etkin olarak kullanilmaktadirlar. Airbus A350 ve Boeing
787 ucaklarmin yapisal bilesenlerinin yaklasik %50'sini termoplastik kompozitler
olusturmaktadir [83]. Hofmann ve digerleri (2013), agirlikga %0,5 ve %0,7 oranindaki
polipropilene indirgenmis grafen oksit (r-GO) ve ¢ok duvarli karbon nanotiip kattiklarinda

katki maddelerinin polimerin 1s1l kararliligina ve yanma davranisina olumlu katkida
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bulundugunu ve alev geciktirici etkinin dolgu maddelerinin derisimine bagli oldugunu rapor

etmislerdir [84].

Huang, Gao, Wang, Liang ve Ge (2012) yilinda yaptiklar1 bir arastirmada polimer
nanokompozitlerin yanmasina grafenin etkisini incelemislerdir. Grafenin levhalar halinde
kullanilmasmin 1s1 yayilim oranini en yiiksek degere getirdigini ve komiir olusumunu

arttirdigini, bunun da 1s1 ve kiitle transferini engelledigini rapor etmislerdir [85].

Wang, Song, Yang, Lu ve Hu (2011), sisen alev geciktirici poli(biitilen siiksinat) kompozitin
yanma direncini arttirmak i¢in grafeni sinerjik etki gostermesi i¢in kullanmiglar ve agirlikga
%?2 grafen katkisinin malzemenin LOI degerini 23’ten 33’e yiikselttigini bildirmislerdir.
Grafenin eklenmesi polimerin viskozitesini arttirdigl i¢in kompozit malzemenin UL-94

analizinde hi¢ damlama gostermeyerek VO derecesine geldigini ifade etmislerdir [86].

Sang, Li, ZW., Li, X.H., Yu ve and Zhang (2016) polimer matrisli kompozit malzemelerin
iiretim asamasinda polimer matrislere alev geciktirici olarak grafen eklenmesinin grafen ve
polimer arayiizey etkilesimini gelistirdigini, bu ylizden grafenin baska inorganik alev
geciktirici malzemelerle birlikte kullanilmasinin sinerjik bir etki yaratabilecegini, inorganik
nanomalzemelerin polimer matris i¢indeki dagilimindaki sorunlarin ¢6ziilmesi halinde daha

basarili sonuglar alinabilecegini rapor etmislerdir [77].

Kabeb ve digerleri (2022), epoksi regineye GO ve montmorillonit (MMT) katkilayarak katki
malzemelerinin epoksi re¢inenin yanma direncindeki artig1 arastirmiglardir. Epoksi reginen
LOI degerinin agirlik¢a %0,6 GO ve %0,4 MMT ilavesiyle 23’ten 23,05 degerine ulastigini
bildirmislerdir. GO/MMT nin sinerjik etki yaratarak kompozit malzemenin 1sil stabilitesini

arttirdig1 ve alev geciktirici olarak vazifesini yerine getirdigini raporlamiglardir [87].

Cavdar, Mengeloglu ve Karakus (2015) bor katkili yiiksek yogunluklu polietilenin alev
geciktirici 0zelligini arastirmiglardir. Takviye oranlarinin artmasi ile kdmiir olusumunun
arttigini bunun da yanmayi geciktirdigini, yanma hizint %50 oraninda azalttigini

gbzlememislerdir [88].
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Garba (1999) cinko boratin bazi1 ahsap malzemeler {izerinde alev geciktirici olarak etkisini
arastirmigtir. Cinko boratin yapiya eklenmesiyle ahsap malzemenin LOI degerinde artigin

oldugunu ve 1s1l kararliliginin arttigini bildirmislerdir [89].

Peter ve digerleri (2021) karbon fiberlerle giiglendirilmis polimer matrisli kompozitlerde
kompozit iretim sirasaindayken yiiksek sicakliklarda kovalent baglarin teorik olarak
olustugunu bu yiizden kovalent olmayan etkilesimlerin ve mekanik olaylarin malzemenin
yiiksek performans gostermesinin ana sebebs oldugunu solemislerdir. PPS gibi aromatik
halkaya sahip polimerlerin karbon fiberler ile n-n 6rtiismeleriyle etkilesim kurabileceklerini
bildirmislerdir [90].

Cinko borat 1s1 varliginda cams1 bir faza dontismekte ve yalitkan bir bariyer olusturmaktadir.
Olusan bu camsi faz yanmayi engellemektedir. AI(OH)z varliginda ¢inko borat yiiksek

sicakliklarda malzemenin mekanik 6zelliklerini korumaktadir [3].

Giirii ve Yalgm (2006) tahta numunelerin {izerini ¢inko borat igeren boya ile kaplayarak
tahtanin yanma oOzelligini arastirmiglar, kaplama yapilmamig tahtanin LOI degerinin
%?23,7’den ¢inko borat katkis1 ile %55’1in iizerine ¢iktigin1 ve LOI degerinde ciddi artiga
sebep oldugunu belirtmislerdir [46].

Literatiir incelendiginde ¢inko borat, grafen ve tiirevlerinin yanma geciktirici olarak
kullanildiginda verimli sonuclar gosterdigi anlasilmistir. Yapilan bu tez calismasinda
S0KE/PPS kompozit malzemenin yanmazlik ozelligini iyilestirmek ve LOI degerini

artirmak amaciyla r-GO ve ¢inko borat kullanilmustir.
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3. DENEYSEL KISIM
3.1. Indirgenmis Grafen oksit (r-GO) Dispersiyonun Hazirlanmasi
Saf grafit tozu kullanilarak grafen oksit (GO) modifiye edilmis Hummers yontemi ile

hazirlandi. Bu amagla, 10 g grafit 500 mL’lik balon jojeye alindi, iizerinde 45 mL %98’lik

(%m/m) siilfiirik asit (H2SO4) eklendi ve manyetik karistiricida iyice dagitilmasi saglandi.

Resim 3.1. Grafit tozunun H2SO4 iginde dagitilmasi

Daha sonra bu karisima 5 g K2S20s ve 5 g P2Os yavasea eklendi. 80 °C’de 6 saat boyunca
karistirildi. Reaksiyonu sonlandirmak i¢in karisim bir behere alindi ve tizerine bir miktar saf
su ilave edildi (yaklasik 90 mL). Bu karisim bir gece bekletilerek ¢okmesi saglandi. Coken
karisim santrifiij ile topland1 ve 4 kere pes pese saf su ile yikandi. 60 °C etiivde kurutuldu.
Boylece siyah goriiniimde genisletilmis (expanded) grafit elde edildi. 2 g genisletilmis grafit
icinde 50 mL H2SO4 bulunan behere eklendi. Karisim sicak oldugu igin 30 dakika buz
banyosunda karistirildi. 90 mL saf su ilave edilerek tepkime sonlandirildi. Daha sonra 300
mL saf su ve 16 mL %30 H.O> ¢ozeltisi eklendi. Bir gece ¢okmesi i¢in birakildi. Coken

malzemeler santrifiij ile toplanarak 5 kere HCI ile pes pese yikandi. Daha sonra karisimin
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pH’1 3 olana kadar ti¢ kere saf su ile yikandi. Kahverengi GO elde edilmis oldu. Bir gece
dinlendirilen GO ¢ozeltisine 1M 5 mL NaOH eklenedi ve ultrasonic banyoda karistirilarak
pH ayarlamasi yapildi. Ug kere beser mL NaOH eklendi ve pH 10 olarak &l¢iildii. Elde edilen
bu karisima 2,20 g NaBH4 eklenerek 80 °C’de 6 saat karistirildi. Karisim toplamda bes kere
saf su ile yikandi. pH’1 7 olan siyah indirgenmis grafen oksit (r-GO) elde edilmis oldu.

[

Resim 3.2. a) Genisletilmis grafitin buz banyosunda karistirilmasi, b) GO goriintiisii, ¢) r-
GO

3.2. Cinko Borat ve r-GO/Cinko borat Dispersiyonlarin Hazirlanmasi
3Zn0B2033,5H2,0 molekiil formiiliine sahip Cinko borattan agirlik¢a %5°lik saf su ile

dispersiyon hazirlandi. Ek olarak Resim 3.3.b’de gosterildigi gibi agirlikga hazirlanan

%y5’lik r-GO ve ¢inko borat dispersiyonlarindan yeni bir karisim elde edildi.
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Resim 3.3. a) Agirlikga %5°lik hazirlanan ¢inko borat dispersiyonu, b) Agirlikga %5 r-GO
ve %S5 ¢inko borat dispersiyonlari

3.3. 50KE/PPS Kompozit plakanin kesilmesi

Tirk Havacilik ve Uzay Sanayii A.S (TUSAS) tarafindan saglanan 50KE/PPS kompozit
plaka (Resim 3.4) Su-jeti cihazi ile belirli 6l¢iilerde kesildi (Resim 3.5).

Resim 3.4. 50KE/PPS kompozit plaka
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Resim 3.5. Su-jeti ile kesilen 50KE/PPS kompozit plakalar ve numaralandirilmasi
3.3. 50KE/PPS Kompozit Numune Yiizeylerinin Asindirilmasi
50KE/PPS numuneleri kaymamasi igin bir bant ile zemine sabitlendi, ardindan 120 grit

zimpara ile Deburr makinesi kullanilarak asindirildi. Asindirma islemi yapilirken

numunenin her bolgesinin homojen olarak agindirilmasina 6zen gosterildi (Resim 3.6.).

Resim 3.6. 120 grit zimpara ile asindirtlan 50KE/PPS numuneleri
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3.4. 50KE/PPS Kompozit Plakalarin Yiizeylerine Piiskiirtme ile r-GO ve r-GO/Cinko
borat Kaplanmasi

Yiizey asindirma islemlerinden gecen SOKE/PPS plakalarin yiizeylerine r-GO ve r-
GOI/Cinko borat karisimlart piiskiirtme ile kaplandi. iki farkli numune iizerine ¢alisildi.
S0KE/PPS plakalardan bazilar1 sadece r-GO kaplandi. Cinko boratin sinerjik etkisini
anlamak amaciyla baz1 50KE/PPS plakalar ise r-GO/Cinko borat ile kaplandi. Piiskiirtme
islemi i¢in basit boya tabancasi kullanildi. 30 cm mesafe ile 45 ve 90°’lik acilarla kimyasallar
puskiirtiildii. Piskiirtme islemi yapilirken numunelerin her yiizeyine homojen dagilim
olacak sekilde piiskiirtmeye dikkat edildi. Her 3 dakikada bir yiizey hava ile kurutularak

toplamda 5 mikron kalinlikta kimyasal piiskiirtilmesi saglandi.

Resim 3.7. Tabanca ile ylizeye piiskiirtme uygulamasi



Resim 3.8. Yiizeylerine piiskiirtme yapilmis numunelerin goriintiisii

Kaplama yapilan numuneler 120 °C firinda 1 saat siireyle kiirlendi. Firindan ¢ikan

numunelerin goriintiileri Resim 3.9’da verildi.

Resim 3.9. Sprey kaplama yapildiktan sonra firinlanan numuneler
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3.5. Yapisal Analiz Calismalari

50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerin FTIR analizleri
Sakarya Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii Termal Sprey Kaplama

Laboratuvarinda bulunan Shimadzu (Japonya) marka cihaz ile yapildi.

o
-
-:‘z(u 2%

T et

Resim 3.10. ATR-FTIR cihazinin goriintiisii
3.6. Temas Aqs1 Olgiimleri
Saf 50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerin temas agisi

ol¢iimleri Gazi Universitesi Kimya Béliimiinde yapildi1 (SEO Phoenix 300 10/220 V, 50/60
Hz. Kore)
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Resim 3.11 Temas agis1 6l¢iim cihazi

Ham 50KE/PPS, yiizey islemi gormiis 50KE/PPS ve sprey ile kaplama yapilmis
50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerinin her birisinin ayri ayri

temas agilar1 ol¢iildii.

3.7. Morfolojik Analiz Calismalari

3.7.1. Yiizey piiriizliiliigii ol¢iimleri

50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerin yiizey
purizliligi olgiimleri TUSAS kalite biriminde bulunan Mitutoyo (Cin) cihazi ile

gergeklestirildi. Elde edilen sonuglar karsilastirmali olarak degerlendirildi.

3.7.2. Optik mikroskop ol¢iimleri

Optik mikroskop analizi i¢in Gazi Universitesi Biyoloji Béliimii’nde bulunan Leica DM
LB2 (Switzerland) marka optik mikroskop ve Leica MC 17 HD kamera kullanildi (Resim
4.12). Yiizeyi kaplanmis numunelere 3M 250 bant1 kullanilarak yapisma bant testi yapildi.

3M 250 bandi numunelerin yiizeylerine yapistirildi ve 30 saniye arasi parmak ucuyla
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bastirilarak baski uygulandi. Bant aniden yilizeyden c¢ekildi ve bandin yiizeyi optik
mikroskopla incelendi. 10X ve 20X derecesinde biiyiitiilerek inceleme yapildi.

Resim 3.12. Optik mikroskop cihaz1

3.6.3. SEM analizi

SEM analizleri Sakarya Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Isil Sprey
Kaplama Laboratuvarinda ve ODTU MERLAB’da yapildi. ilk olarak numunelere
Cressington Sputter Coater, (U.S.A) marka cihaz ile 20 s siireyle 30 A degerinde akim
verilerek altin kaplama yapildi (Resim 3.13). SEM analizi icin TESCAN (CEK) marka cihaz
kullanildi (Resim 3.14). 50KE/PPS ve sprey kaplama yapilmis 50KE/PPS/r-GO ve
50KE/PPS/GO/Cinko borat numunelerin yiizey morfolojileri incelendi.



38

Resim 3.13. Altin kaplama yapilan S0KE/PPS numunesi

Resim 3.14. SEM cihaz goriintiisii
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3.8. Yanma Analizleri
3.8.1. Limit oksijen indeksi (LOI) analizi
LOI testi Ankara Ulusal Bor Arastirma Enstitiisi TENMAK/BOREN’de yapild1. LOI analizi

icin Fire Testing Technology (Cin) cihaz1 kullanildi (Resim 3.15). Analizi yapilacak olan
numuneler ASTM D2863 standartina gore (120X15X2 mm) dlgiilerinde kesildi.

Resim 3.15. LOI test cihazi

3.8.2. Dikey yanma testi (UL-94)

UL-94 testi Ankara Ulusal Bor Arastirma Enstitiisi TENMAK/BOREN’de Fire Testing
Technology (Cin, 220 V) cihazi ile ASTM D3801-00 standartina gore yapildi (Resim 3.16.).
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Resim 3.16. UL-94 test cihazi

3.9. Isil Analizler

3.9.1. Diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC) analizi

50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-Go/Cinko borat numunelerin termal
karakterizasyonu, Gaz Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Isil Analiz
Laboratuvari’nda bulunan HITACHI (Japonya) marka DSC7020 cihazi kullanilarak yapildi
(Resim 3.17). Azot atmosferinde 25 °C-600 °C sicaklik araliginda 10 °C/dakika tarama
hizinda calisildi.
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Resim 3.17. DSC cihaz1

3.9.2. Termogravimetrik analiz (TGA)

Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Laboratuvari’nda 50KE/PPS,
50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numuneleri igin TGA 6l¢iimler alindu.
Azot gazi atmosferinde 25-600 °C sicaklik araliginda 10 °C/dak isitma hizinda tarama
yapildi. Olgiilen tiim numunelerin bozunma sicakliklar1 incelenerek, S0KE/PPS ile
50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerin sicaklik artis1 karsisindaki

bozunma hizlar ve kiitle kayiplar kiyasl olarak incelendi.

3.10. Mekanik analizler

3.10.1. Cekme testi

50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numuneleri i¢in ¢gekme testi

Ostim Teknik Universitesi’nde Electronic Universal Testing Machine, WDW-100 model
cihaz ile yapildi (Maksimum test kuvveti: 100 kN) (United Kingdom).



Resim 3.18. Cekme testi cihazi
3.10.2. Uc nokta egme testi
Ug nokta egme testleri EN 1SO14125'e gore 100X25X2 mm dlgiilerinde boyutlandirilan

numunelere 2 mm/dak hizinda yapilmistir. Test cihazi olarak Electronic Universal Testing
Machine Model WDW-100 (Max. Testing Force 100 KN, Cin) kullanilmistir (Resim 3.19).

Resim 3.19. Ug nokta egme test cihazi
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4. SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESI VE TARTISMA
4.1. Yapisal Analiz Sonuglari

50KE/PPS kompozit plakanin kaplama yapilmayan ve piiskiirtme ile kaplama yapildiktan
sonra elde edilen 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerine ATR-
FTIR karakterizasyonlar1 yapildi. 50KE/PPS plakanin ATR-FTIR spektrumu Sekil 4.1°de
verildi. ATR-FITR spektrumuna gére 1000 cm™ de keskin olarak gozlenen pikler PPS’in
yapisinda bulunan C-S atomlar1 arasindaki gerilme titresimlerinden, 1450 cm™’de gozlenen

pikler ise C=C baglarindan kaynaklanmakta olup literatiir ile uyumludur [91].

2850-3100 cm bolgesinde pikler goriintiilendi. Literatiirde C—H atomlar1 arasinda germe
titresimlerine karsilik gelen 3100-3000 cm™ bolgesinde birkag zayif tepe olmasina ragmen,
piklerin ¢ogunun 2000 ila 4000 cm arasindaki diisiik frekansli bolgede bulundugu
raporlanmustir [92].

1
1 C-5§
c=C « 1000
1450 ]
2, 3 :
L Y
8
B o
ﬁ 2900 C-H
. 2850
0 X .
s
0
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750
Dalga sayisi (em™)

Sekil 4.1. 50KE/PPS ATR-FTIR diyagrami

S50KE/PPS numunesinin r-GO ve r-GO/Cinko borat ile kaplandiktan sonra alinan ATR-FTIR
gortintiileri Sekil 4.2°de verildi. Karbon elyaflarin varligindan kaynaklanan 2800-2900 cm”
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1de goriilen piklerde kaplama sonrasi kayma olmadigi belirlendi. 50KE/PPS numunesi
mekanik asindirma yapildiktan sonra kaplandig1 i¢in numunenin yapisinda bulunan karbon
elyaf liflerine yapisal olarak zarar verilmedigi anlasildi. 1400 cm™’de goriintiilenen pik 1-
GO’nun yapisinda bulunan O-H gerilmelerinden kaynaklanmaktadir. Literatiirde GO’nun
karakteristik pikinin C-OH gruplarindaki O—H gerilmelerinin 1375 cm™’de pik gosterdigi
bildirilmistir [93]. SOKE/PPS numunesi iizerine kaplanan r-GO’nun FTIR spektrumunda
literatiirle uyumlu pik gostermesi numune yiizeyinde r-GO varligini kanitlar durumdadir.
50KE/PPS numunenin yiizeyi ile kaplama malzemeleri olan r-GO ve r-GO/Cinko borat

arasinda uyum oldugu goriilmektedir.

900-1400 cm™°de ortaya cikan piklerin ¢inko borat varligindan kaynaklandigi bulunmustur.
1350 cm™’de goriintiilenen pikin su ile hazirlanan ¢inko borat dispersiyonun suya bagli H-
O-H bandinin titresimleri 1349 cm™'de hafif¢e goriilmektedir. 3350 cm™ ve 3400 cm™°de
gosterilen genis bantlarin, ¢inko boratin yapisindaki O-H gruplarindan kaynaklandigi
raporlanmustir [94-95]. Yapilan ATR-FTIR analizlerinden 50KE/PPS kompozitine sprey
ptskiirtme ile kaplanan r-GO ve r-GO/Cinko borat bilesenlerinin literatiirde bildirilen ATR-

FTIR sonuglar1 ile uyum igerisinde oldugu anlasildi.

2800-2900 2100 (1720 |

1400

50KER F’S.-"r—GO.I"Qinkqij Borat

S0KE/PFSIr-GO

1000

Absorbans

S50KEFPS

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Dalga sayisi (cm™)

Sekil 4.2. 50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerinin
FTIR goriintiileri
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4.2. Temas Aqis1 Olgiimleri

Bir stvinin kat1 yiizey ile temasinda belli bir ag1 olusur. Temas agis1 olarak adlandirilan bu
ac1 1slanabilirlik derecesini ifade eder. Temas agisinin sifir oldugu durumda, yiiksek enerjili
bir yiizeyde su yiizeyde dagilir, ince bir film olusturur ve ylizey tamamen islanir. Bu
durumda temas agis1 sifirdir (6 = 0°). Hidrofilik olarak adlandirilan yiizeylerin temas agilari
0°< Otemas <90° araligindadir. Diisiik enerjili yiizeylerde ise temas agist 90°<Otemas<180°
araligindadir ve bu yiizeylere hidrofobik yiizeyler denir. Stiperhidrofobik ylizeylerde ise
temas agis1 150° ile 180° arasinda degismektedir [96].

Polimerik malzemeler kullanilarak nanokompozit yapilarda yiizey modifikasyonu tipik
olarak iki sekilde gerceklestirilir: Birincisi yiizeyde fiziksel adsorpsiyon gibi kovalent
olmayan etkilesimler yaratmak ikincisi ise yiizeye kovalent bag olusmasi iizerinden polimer
agilamaktir [97]. Yapilan bu tez ¢alismasinda ticari olarak iiretilmis SOKE/PPS kompozit
malzemenin yiizeyine fiziksel etkilesimler {izerinden r-GO ve r-GO/Cinko borat

kaplanmigtir.

50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numuneleri i¢in temas agisi
olgtimleri yapildi. Temas agist Olgiim sonuglart Cizelge 4.1°de verildi. 50KE/PPS
numunesinin temas agis1 74° olarak 6l¢iildii. Numune yiizeyinin hidrofilik 6zellik gosterdigi
bulundu. 50KE/PPS numunesinin yiizeyine uygulanan mekanik agindirma sonucunda temas
ac1s1 102°’ye ¢ikarak ylizey hidrofobik 6zellik kazandi. Numune ylizeyinin hidrofilik 6zellik
gosterirken kaplanan r-GO ve r-GO/Cinko borat varliginda temas agis1 sirasiyla 34° ve 45°
olarak dl¢iildii. r-GO yapisinda bulunan karbonil, karboksil, epoksit ve hidroksil gruplarinin
varliginin r-GO katmanlar1 arasindaki van der Waals etkilesimi sayesinde yiizeyi hidrofilik
hale getirdigi literatiirde raporlanmistir [98]. Temas agis1 6l¢timii sonucunda r-GO yapisinda
bulunan oksijen gruplari yiizeyin hidrofilikligini artirdi. Saf ¢inko borat tozlarmin temas
acisinin degisen coziiciiler varliginda 21,66 °C ve 19,5 °C degerlerinde oldugu literatiirde
bildirilmistir. Kaplama yapilan r-GO/Cinko borat ilavesinin temas agsinin 50KE/PPS
numuneye gore daha kiiciik ¢ikmasi literatiirle uyum igerisindedir [99]. Sonug olarak
kaplama yiizeyinde s1v1 ile kat1 yiizey arasinda 1slanabilirligin iyi durumda oldugu sonucuna

varildi.
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Yiizeyi asindirilmig SOKE/PPS kompozit plakanin standart sapmasindaki degisim yiizeye
uygulanan mekanik asindirmanin el ile yapilmasi sebebiyle bazi1 alanlarda homojen bir

dagilim elde edilemedigi seklinde yorumlandi.

Cizelge 4.1. 50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerinin
temas agilari, serbest yiizey enerji degerleri ve temas yiizeyi goriintiileri

Numune Temas Serbest Yiizey Temas Yiizeyi Gorlintiisii
agist (°) Enerjisi (Ysl,
mJ/m2)
50KE/PPS 74,0+ 1,0 14,30

Yiizeyi agindirilmis 102,0 £ 5,67
50KE/PPS 3,2
Sprey kaplama 34,0 +0,8 29,38
yapilmis

50KE/PPS/r-GO

Sprey kaplama 45,0 £0,6 25,63
yapilmis
50KE/PPS/r-
GO/Cinko borat

1l

Bir siv1 kati ile temas ettiginde kati/sivi arayiizeyi olusur. Sivinin veya yapistirict bir
malzemenin ylizeye yayilmasini yilizey enerjisi belirler. Yiizey enerjisi birim alan basina
diisen enerji miktaridir ve birimi mJ/m?’dir. Kat1 siv1 arasindaki serbest yiizey enerjisi

Young denklemi kullanilarak hesaplanir.
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Yaa = ¥s — 71 cos 6 (41)

el

Ya =Ys+ ¥ — 2(}’,1’;)' (4.2)

Yukarida verilen esitliklerde ys katinin serbest yiizey enerjisini, y| sivinin serbest yiizey
enerjisini (su igin serbest yiizey enerjisi 72.8 mJ/m?), ys kat1 ve s1v1 arasindaki serbest yiizey

enerjisini, 0 ise kati/s1vi temas acgisini temsil eder [100].

_ 71+ Cost)’
4 (4.4)

SOKE/PPS, ylizeyi mekanik asindirma yapilmis SOKE/PPS, S50KE/PPS/r-GO ve
50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numuneleri igin Young denklemi kullanilarak hesaplanan
serbest ylizey enerjileri Cizelge 4.1°de verildi. 50KE/PPS numunesinin yiizey enerjisi
14,30’dan r-GO/Cinko borat kaplanmasiyla 25,63 e ¢iktig1 gdzlemlendi.

4.3. Yiizey Morfoloji Analizleri
4.3.1. Yiizey piiriizliiliigii ol¢iimleri

Numunelere kaplama yapilmasi i¢in yiizeyin gbzenekli yapida olmasi 6nemlidir. Yiizey
pliriizliligiiniin hem islem gérmiis numunelerin kalitesine karar vermede hem de isleme
performansini tahmin etmede kullanilan ana parametrelerden biri oldugu literatiirde
bildirilmistir [101]. Bu nedenle, 50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko
borat numunelerin yiizey piirtizlilikleri 6l¢iildii ve elde edilen degerler Cizelge 4.2°de
verildi. Islem gérmemis 50KE/PPS kompozit plakanin yiizey piiriizliiliigii 8 Ra olarak
olgiildii. Zimpara (no: 120) ile yapilan asindirma igslemi ile yiizeyde piiriizliilikk olusturulmasi
hedeflendi. Asindirma yapildiktan sonra yilizey purizliligii 101 Ra degerine ¢ikti. Elde
edilen yiizey pliriizliliigii degeri numunelere r-GO ve r-GO/Cinko boratin piiskiirtiilmesiyle

sirastyla 121 ve 135 Ra degerlerine yiikseldi.
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Yiizey islemi gormemis SOKE/PPS kompozit plakalarin yilizey pirizliligi degeri
beklendigi gibi yiizey islemi goéren numunelerden daha diisiik ¢ikmistir. Yapilan asindirma
islemi ile numunenin yiizeyinde gdzenek yaratilmis ve yiizey puriizliliigii artirllmistir. r-GO
ve r-GO/Cinko borat ylizeye daha iyi tutunmasi igin gerekli piiriizlillik Cizelge 4.2°den
goriildiigii gibi saglanmustir.

Cizelge 4.2. Numunelerin yiizey piiriizlaligi degerleri

Numune Yiizey Piiriizliligi (Ra) (um)
50KE/PPS 8,03 +0,61
Yiizeyi zzimparalanmig 50KE/PPS 101,01 + 0,14
Yiizeyi sprey kaplama yapilmig SOKE/PPS/r-GO 135,25 + 0,45
Yiizeyi sprey kaplama yapilmig SOKE/PPS/r-GO/Cinko borat 141,16 + 0,13

4.3.2. Optik mikroskop goriintiileri

Sprey kaplama yapilan 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerin
ylizey goriintiileri optik mikroskopta incelendi. Kaplama yapilan ylizeylere 3M 250 banti ile
yapisma bant testi yapildi. Bant yiizeyden hizlica ¢ekildigi zaman bantta kalan malzemelerin
optik mikroskop goriintiileri alindi. ilk olarak 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko
borat numunelerine malzemelerin yiizeyde tutunmasini aydinlatmak ve kiirlemenin ylizeye
etkisini gormek amaciyla kiirleme yapmadan ve kiirleme (120 °C firinda, 1 saat) yaptiktan
sonra bant testi yapildi [102]. Kiirleme yapilmadan r-GO ve r-GO/Cinko borat kaplanan
numunelerde bant iizerinde kiimelesmis bir sekilde malzemelerin kalint1 biraktig1 goriildii
(Sekil 4.3.a.). Kiirleme yapildiktan sonra elde edilen goriintiilerde bant yiizeyine yapisan
malzemelerin daha az olmasi kiirleme ile malzemelerin yiizeye daha iyi tutundugu sonucunu
ortaya ¢ikardi (Sekil 4.3.b).

Bant yiizeyinde gozle goriilecek makroskobik diizeyde kalkmalar gozlemlenmedi.
Piiskiirtme ile yapilan r-GO ve r-GO/Cinko borat kaplamalarin kiirleme etkisi ile yiizeye iyi

tutunmus oldugu sonucuna varildi.
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Sekil 4.3. a) Kiirleme yapilmayan SOKE/PPS/r-GO/Cinko borat numunesi, b) Kiirleme
yapildiktan sonra SOKE/PPS/r-GO/Cinko borat numunesi

4.3.3. SEM analizi sonuglari

Taramal1 elektron mikroskobunda (SEM) 50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-
GO/Cinko borat numunelerin yiizey morfolojileri incelendi. 50KE/PPS numunesinin SEM
goriintiileri (Sekil 4.4) yapinin diizgiin sekilde istiflenmis karbon elyaflardan olustugunu
gosterdi. SOKE/PPS i¢in EDX analiz sonuglart Sekil 4.5°de verilmis olup, S atomunun
varlig1 ylizde 41,9 olarak belirlendi.

SEMHV. 2000 WV WD 1532 mm VEGAT TESCAN  SEMKV: 2000V WD 15.32 mm VEGAN TESCAN
View field: 201 mm  Det: BSE $00 um I Viewfield: 4019 ym  Det: BSE 100 pn H
Eal MAG: 400 xi Omte{midiy]: 1223122 Sakaryn umvmuyn MAG 600x|  Date(midly): 12:2322 Sakarya umvmnyl

Sekil 4.4. SOKE/PPS numunesinin SEM gortintiileri
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SEM HV: 20.00 kV WD: 15.32 mm
iew field: 401.89 um Det: BSE

Sekil 4.5. 50KE/PPS numunesi SEM/EDX analizi goriintiisii

Sekil 4.6’da EDX analizi sonucunda ham 50KE/PPS numunenin yapisinda bulunan
atomlarin varlig1 renkli olarak gosterilmistir. SOKE/PPS’de igerik olarak yar1 yartya bulunan

karbon elyaflar ve kiikiirt atomlarinin varligi goriilmektedir.

Line scan | Spectrum | Map result |
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Sekil 4.6. 50KE/PPS numunesinin SEM/EDX analiz sonuglari
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50KE/PPS numunesine piiskiirtme ile kaplanan r-GO kaplamasi sonrasi elde edilen SEM
goriintiilerinde gortldigi gibi yiizeyde yogun r-GO pargalari mevcuttur (Sekil 4.7).
Spreyleme ile yiizeye piiskiirtiilen r-GO’nun SEM goriintiilerinden gozenekli ve parcacikl
yapida toplandig1 gorildii. Literatiirde r-GO’nun SEM goriintiileri incelendiginde ¢esitli
caplarda, daginik ve gézenekli formda oldugu anlasilmaktadir [103]. 50KE/PPS numunesine

kaplama yapilan r-GO’in mevcudiyeti SEM gorintiileri ispatlandi.

50KE/PPS numunesine r-GO/Cinko borat dispersiyonu piskiirtillerek kaplama sonucu
olusan S0KE/PPS/r-GO/Cinko boratin SEM goriintiileri incelendiginde ¢inko boratin gubuk
formunda ve kiimelesme seklinde yiizeyde bulundugu goriildii [104]. Sekil 4.8.b’de r-GO
tizerine sarilmig ¢inko borat yapilart mevcuttur. -GO ve ¢inko boratin birlikte yilizeye
kaplanmasinin yiizey iizerindeki goriintiisii SEM ile aydmlatilmis ve malzemelerin

birbirlerine sarili olarak bulunmasi kaplamanin amacina ulastig1 seklinde yorumlanmastir.

HV mag |spot| WD b 23 | det HV [ED] 'spot WD | L R —
TD|30.00kV 5000 x| 4.0 |14.1 mm METU CENTRAL LAB 2:36:50 PM |ETD 30.00 kV[10 000 x| 4.0 [14.1 mm METU CENTRAL LAB

Sekil 4.7. 50KE/PPS/r-GO numunesinin SEM goériintiileri
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Sekil 4.8. 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunesinin goriintiileri a) 5000X, b) 10000X

4.4. Yanma Analizi Sonuclari

4.4.1. Simirlayicr oksijen indeksi (LOI) sonuglari

Sinirlayict oksijen indeksi (LOI) testi, bir maddenin yanmasi i¢in ortamda bulunmasi
gereken minimum oksijen miktarinin 6lgiilmesine dayanir. LOI degeri bir malzemenin
yanmaya baglamasi i¢in gerekli oksijen derisimini gosterir. Malzemenin LOI degeri arttikca
yanmazlik ozelligi de artar. 50KE/PPS kompozit numunenin LOI degeri %59,2 olarak
oOl¢iildii. Bu yapiya r-GO kaplanmasi ile LOI degeri %61,0 degerine ulasti. Cinko boratin r-
GO dispersiyonuna eklenmesi ile ise LOI degeri %61,8 degerine ¢ikti.

Calismalar sonucunda en iyi LOI degerine S50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunesinde
ulasildi. Numunelere 60 s boyunca uygulanan alev ¢ekildikten sonra numunelerin bir siire
sonra kendi kendine sondiigii gézlemlendi. Yanmanin numune yiizeylerinde gerceklestigi
(Resim 4.2)) ve yanma sonrasinda SOKE/PPS numunesinin yiizeyinde r-GO varliginda
komiir tabakasi olustugu gozlemlendi [85]. SOKE/PPS numunesinde yanan alanin uzunlugu
3,5 cm olarak olgiildii. S0KE/PPS numune yiizeyine sirasiyla r-GO ve r-GO/Cinko borat
kaplanmasiyla yanma sonrasinda olusan komiir tabakasinin uzunlugu 2,5 cm ve 1,6 cm
degerlerine hedeflendigi sekilde diisti. 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunesinin
yiizeyinde yanan malzemenin uzunlugunun daha az ve yiizeydeki alev ilerlemesinin diger
numunelere gore daha yavas oldugu tespit edildi. 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunesinin
yiizeyinde yanma sirasinda Cinko borat yapisindan su salimi ve koplirme meydana geldi

(Resim 4.3). Olusan bu eriyik kopiik tabakasinin SOKE/PPS kompozit malzeme ile alev
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arasinda camsi bir bariyer olusturarak (vitrifikasyona yol agarak) LOI degerinde artisa sebep
oldugu degerlendirildi [62]. r-GO ve ¢inko boratin yanan yiizeydeki varliginin 50KE/PPS
numunenin alev geciktirici 6zelligini artirdig1 ve bu artisin yiizeyde bulunan r-GO’ya ek

olarak ¢inko boratin varliginin sinerjik etki yaratmasi sebebi ile olustugu sonucuna varildi.

Cizelge 4.3. Numunelerin LOI (%) degerleri (sonuglar tiger 6l¢iim ortalamasidir)

Numune LOI (%)

50KE/PPS 59,2 +£0,25
50KE/PPS/r-GO 61,0 £ 0,25
50KE/PPS/r-GO/Cinko borat 61,8 £ 0,57

LOI Degeri (%)
63 62.5
62 61 61.3 61,5 61,5
o 60,8
60 59,2 59.5 5o
59
57
& & S 0 N 0 S > >
\g'q SQ QQ ‘\ﬁ’p & \{9 "Qc@. ‘00<b "(‘.‘0@
@ “15/ 4& Q':D ‘:f? & N 30 0
o N 2 N R R ¢F ¥ ol
g ¢ ¢ 9 o
0 S &8 ¢§
o o o
& & &
5515/ f-\.’s& &
W50KE/PPS WS0KE/PPST-GO M S0KE/PPS/r-GO/Cinko borat

Sekil 4.9. Numunelerin LOI (%) degerleri
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Komiir
kalintilar

Sekil 4.10. S0KE/PPS termoplastik kompozitlerinin yanma {riinleri

PPS’in yapisinda bulunan S atomu ana zincirde C-S—-C baglarmi igerir. PPS liflerinin
oksidasyonundan sonra C—S—C baglar1 dnce kirilir daha sonra siilfoksit (—SO) ve siilfon
grubu (—SO2) yapilart olusur. Bu da S atomlarinin oksitlendigini gosterir. S0KE/PPS
kompozitlerin yanmasi sirasinda S02(g), SO3(g), CO2(g) Ve H2S(g) gazlari ortama yayilir. (Sekil
4.10) [105].

Resim 4.1. 50KE/PPS numunesinin LOI test goriintiileri



® o
Oxymen Indes

-

Kdmiir |
tabakas: '

Resim 4.2. 50KE/PPS/r-GO numunesinin LOIT test goriintiileri

y

Ké&piik olusumu

Resim 4.3. 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunesinin LOI test goriintiileri
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4.4.2. UL-94 test sonuclari

UL-94 testi bir malzemenin dikey konumda alev kaynagina tutulmasi ve sonrasinda yanan
malzemenin sénmesi i¢in gegen silirenin ve alevin yayilmasmin degerlendirildigi yaygin
olarak kullanilan test yontemlerinden biridir. Test edilen numunelerin yanma geciktirme
sirasina gore V2, V1 ve VO olarak test sonuglari degerlendirilir (Cizelge 4.4.). Malzemenin

yanmazlik 6zelliginin en iyi oldugu durum V0’dir [106,107].

Cizelge 4.4. UL 94 test siniflandirilmasi

UL 94 testi i¢in siniflandirma

VO Her bir numune i¢in t; ve t> 10 saniyeden kisa
Bes numune igin t1 ve t2 50 saniyeden kisa
Her bir numune i¢in t, Ve t3 30 saniyeden kisa
Art arda alev veya parlama yok

Yanan damla yok

Ak Her bir numune i¢in t; Ve t> 10 saniyeden kisa
Bes numune i¢in t; Ve t; 250 saniyeden kisa
Her bir numune i¢in t Ve t3 60 saniyeden kisa
Art arda alev veya parlama yok

Yanan damla yok

V2 Her bir numune i¢in t; Ve t> 30 saniyeden kisa
Bes numune i¢in t; Ve t; 250 saniyeden kisa
Her bir numune i¢in t ve t3 60 saniyeden kisa
Art arda alev veya parlama yok

Yanan damla var

50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerin dikey konumda
tutusabilirligini ve alevin yayilmasini incelemek amaciyla ASTM D3801-00 standartina
gore UL-94 testi yapildi (Resim 4.4). Yanma sirasinda damlama olusup olusmayacagina

dikkat edildi. Tiim numunelere yapilan UL-94 test sonuglar1 Cizelge 4.5’de verildi.

UL-94 dikey yanma test sonug¢larina gore 50KE/PPS de yanma ve damlama gézlenmedi,
sonu¢ VO olarak kaydedildi. S0KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat i¢in yapilan

testlerde de damlama gozlenmediginden sonu¢ VO olarak kayit edildi.
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Resim 4.4. 50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerine
uygulanan UL-94 Test goriintiileri

Cizelge 4.5. 50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerin
UL-94 Test degerleri

Numune Damlama UL-94
Ham 50KE/PPS Yok VO
Ham 50KE/PPS Yok VO
Ham 50KE/PPS Yok VO
Ham 50KE/PPS Yok VO
Ham 50KE/PPS Yok VO
50KE/PPS/r-GO Yok VO
50KE/PPS/r-GO Yok VO
50KE/PPS/r-GO Yok VO
50KE/PPS/r-GO Yok VO
50KE/PPS/r-GO Yok VO
50KE/PPS/r-GO/Cinko borat Yok V0
50KE/PPS/r-GO/Cinko borat Yok V0
50KE/PPS/r-GO/Cinko borat Yok V0
50KE/PPS/r-GO/Cinko borat Yok V0
50KE/PPS/r-GO/Cinko borat Yok V0

4.5. Isil Analiz Sonuclar:

4.5.1. DSC sonuclar

50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numuneleri i¢in DSC
termogramlarindan elde edilen camsi gecis sicakliklart (Tg), erime sicakliklari (Te) ve 6zgiil
entalpi degeri sonuglari sirasiyla Sekil 4.10-12 de verildi. DSC sonuglarindan 50KE/PPS

kompozitin Te degerinin 288 °C olup, literatiir ile uyumlu oldugu tespit edildi. Bu durum
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literatiirde (%) kristallik oranlar1 yiiksek olan kompozitlerin diger malzemelere gore daha
iyi gerilme ve modiil 6zellikleri gostermesine atfedilmistir. PPS liflerinin Ty degerinin 85 °C
oldugu literatiirde rapor edilmistir [30]. Tez calismasinda yapilan DSC analizlerinden
50KE/PPS kompozit plakanin Ty degerinin 35-40 °C araliginda degistigi belirlendi.
Literatiirde yapilan bir c¢aligmada kompozit malzeme yiizeyine uygulanan islemler
neticesinde molekiiler agirliktaki azalmalarin Tg’de disiisler meydana getirdigi
raporlanmistir [108]. Tg’de meydana gelen bu degisim SO0KE/PPS kompozit plakaya
uygulanan asindirmalar sonucu yiizeyden kopan malzemelerin yarattigi agirlik kaybina
atfedildi. Kaplama yapilan numunelerin Te degerlerinin kaplama yapilmayan ana numunenin
Te degerine gore neredeyse hic degisiklik gostermemesi r-GO ve r-GO/Cinko borat kaplama
yapilmasinin PPS’in ana lif yapisi ve kristal bolgesi tizerinde etkisi olmadigimi gosterdi
[109]. ilave olarak SO0KE/PPS igin 6zgiil erime entalpisi 555 J/g ve 402 °C de baslayan
bozunma entalpisi 108 J/g olarak hesaplandi. 50KE/PPS/r-GO igin alimin DSC
termograminda Ty degeri 36 °C, Te degeri 289 °C ve 6zgiil erime entalpisi 272 J/g olarak
hesapland1 (Sekil 4. 11). 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat i¢in alinan DSC termograminda Tg
degeri 40 °C, Te degeri 288 °C, 6zgiil erime entalpisi 325 J/g ve C-C ve C-S arasinda yiiksek
sicaklikta olusan ¢apraz bag olusum sicakligi N2 atmosferinde 501 °C olarak hesaplandi
(Sekil 4.12).
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Sekil 4.11. 50KE/PPS/r-GO DSC diyagrami (igerideki termogram Tg bolgesidir).
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Sekil 4.12. 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat DSC diyagrami

4.5.2. TGA sonuclan

50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numuneleri i¢in TGA

termogramlarindan elde edilen sonuglar Cizelge 4.6’da verildi.

Cizelge 4.6. Numunelerin TGA sonuglari

Numune Ik Bozunma Max. Bozunma Son Bozunma Kalan Madde
Sicakligr (Ti/°C) | Sicaklig (Tw/°C) | Sicakhgi (T4/°C) | Miktar1 (600
°C’de/%)
50KE/PPS 442 539 563 70
50KE/PPS/r-GO 425 546 566 71
50KE/PPS/r- 450 550 569 71
GO/Cinko borat

PPS’in termal bozunmas1 1sitma hizina bagl olarak degisir. Termal bozunmanin baglangici
PPS bazli kompozitlerde 350 ila 500 °C arasinda gerceklesir ve 500 ila 600 °C arasinda
onemli kiitle kayiplart olusur [110]. PPS erime sicakliginin iizerinde (PPS Te: 288 °C)
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oksitleyici bir atmosferde 1sitildigi zaman, 1siyla sertlesen bir polimer gibi capraz
baglanmalar yapabilir ve daha yiiksek bir termal stabiliteye sahip olabilir [111]. TGA
sonuglar incelendiginde tiim numuneler i¢in 400 °C’den 6nce neredeyse kiitle kaybinin hig
olmadig1 ve termal olarak kararli oldugu gézlendi. SOKE/PPS numunesinin 442 °C de ilk
bozunmaya basladigi, bu bozunmanin 539 °C de maksimuma ulastigir ve 563 °C da ikinci
bozunmaya ugradigi gozlendi. Bu stiregteki diisiik sicakliklarda C—S baginda kirilmalarin
oldugu, yiiksek sicakliklarda ise ana zincir kesilmelerinin oldugu degerlendirildi. Toplam
kiitle kayb1 PPS in yapisinda bulunan sirasiyla C—S (269 kJ/mol), C—C (347 kJ/mol) ve C—
H (414 kJ/mol) [112] baglarmin bozunmasi neticesinde %30 olarak termogramdan
belirlendi. 50KE/PPS kompozit malzeme yiizeyine r-GO kaplanmasiyla yiizeyde olustugu
diisiiniilen etkilesimler Sekil 4.13’te verildi. PPS yapisinda bulunan S-atomunun r-GO
yapisindaki C-atomu ile n-n etkilesimleri tzerinden bag kurdugu bildirilmistir [113].
Sicakligin artmasiyla SOKE/PPS ve r-GO arasinda olusan bu baglar bag enerjilerine baglh

olarak en diisiik enerjiliden baslamak tizere kirilir.

AN -
N o o N -

SRS SIS

Sekil 4.13. r-GO ve PPS kompoziti [112]
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50KE/PPS/r-GO numunesi i¢in 425 °C’a kadar numune i¢indeki muhtelif ugucu bilesenlerin
uzaklagmasindan ve S ve C-atomlarinin oksijen ile oksidasyonundan kaynaklanan %2,15
kiitle kayb1 gozlendi. Bu kiitle kayb1 S-atomunun oksijen ile reaksiyonundan olusan SOz()
ve C atomunun oksijen ile reaksiyonundan olusan CO2() gazlarinin ortamdan uzaklasmasina
atfedildi [114]. Ana kiitle kayb1 425 ile 566 °C arasinda gergeklesti (%24,93) ve 566 °C da
ikinci bozunmaya ugradi ve bu siirecte %29 kiitle kayb1 gozlendi. Bu stirecteki kiitle
kayiplar1 yine yukarida agiklandigi sekilde PPS yapisinin kimyasal bozunmasina ve r-GO
yapisindaki C-O (360 kJ/mol) baglarinin kirilmasina [112] atfedildi. r-GO, 1sitma etkisiyle
olusan dehidrasyonu sayesinde malzeme yiizeyinde kopiikk olusumunu engeller. r-GO
tabakalarinin dehidrasyonu ve pirolizi sirasinda olusan su ve diger ugucu molekiillerin bu

tabakalarda gézenek olusturmadiklari rapor edilmistir [115].

50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunesi igin 450 °C ye kadar numune igindeki muhtelif
ucucu bilesenlerin uzaklagmasindan kaynaklanan %3,77 kiitle kayb1 gozlendi. Ana kiitle
kayb1 450-569 °C arasinda gergeklesti (%24,21) ve 569 °C de numune ikinci bozunmaya
ugradi ve bu siirecte %29 kiitle kayb1 gozlendi. Bu siiregteki kiitle kayiplari yine PPS
yapisinin kimyasal bozunmasina, r-GO yapisindaki C-O baglarinin kirilmasina atfedildi.
50KE/PPS/r-GO/Cinko boratin TGA termogramindan 569 °C’de gozlenen kiitle kaybi,
¢inkoboratin bozunmasina ve kdmiir olusumuna atfedildi [116]. Literatiirde naylon/¢inko
kompozitte ¢inko boratin derisiminin artmasiyla kompozitin termal kararliginin arttigi ve
cinko borat1 yapiya eklenmesiyle ana kompozitin Tmax degerinde hafifce artma oldugu bunun
da yanma sonrasinda komiir olusumunu artirdigir raporlanmistir [117]. 50KE/PPS ana
malzemenin termal kararliliginin ¢inko borat katkilamasiyla hedeflendigi sekilde artirildig:

tespit edildi.
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Sekil 4.16. 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunesinin TGA termogrami

4.6. Mekanik Analiz Sonuglari

4.6.1. Cekme testi

50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerine ASTM D 3039
standartina gore uygulanan ¢gekme testi sonucunda elde edilen veriler Cizelge 4.7 de verildi.
50KE/PPS kompozit plakanin ¢ekme dayanimi 631,8 MPa olarak ol¢iildi (Sekil 4.16).
50KE/PPS numunesine r-GO ve r-GO/Cinko borat kaplandiktan sonra ¢ekme dayanimi
sirasiyla 450,8 ve 519,7 MPa degerlerine diistii. SOKE/PPS malzemenin ¢ekme dayanimi
kaplama yapilan diger numunelerden daha yiiksek ¢ikmistir. r-GO ve r-GO/Cinko borat
kaplama yapmak i¢in ham S0KE/PPS malzemesine yapilan mekanik asindirma igleminin
mukavemeti diislirdiigli tespit edildi. Mukavemetteki bu diisiis asindirma sirasinda elyaf
liflerinin matrisle olan etkilesimini azaltmig olabilir [118]. Numunelern ¢ekme testi sonrasi

gorlntiileri Resim 4.5°de verildi.
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Resim 4.5. Cekme testi sonrast numunlerin goriintiileri a) SOKE/PPS, b) 5S0KE/PPS/r-GO c)
50KE/PPS/r-DO/Cinko borat

Cizelge 4.7. Numunelerin ¢ekme dayanimi test sonuglari

Numune Cekme Dayanimi (MPa)
Ham 50KE/PPS 631,8 +0,57
50KE/PPS/r-GO 450,8 + 1,2
50KE/PPS/r-GO/Cinko borat 519,7 £ 0,64

Cekme Dayanimi (MPa)

700
a00
500
400
300
200

100

SOKE/PPS SOKE/PPS/r-GO SOKE/PPS/r-GO/Cinko borat

Sekil 4.17. Cekme dayanimi sonuglari
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Test Sonuclari
Akma Cekme Cekme / Fmax (kM) |Kopma Kalinlik LO=Lu Lec - Lt (mmy)
Dayanimi  |Dayanimi  |Akma Uzama (%) |/Genislik {mm)
(MPa) (Mpa) {mm}
626.4 631.8 1.01 17.7 3.6 10 -2.80 28.0-29.0
Sekil 4.18. 50KE/PPS numunesinin gerilim-%uzama sonuglari
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Test Sonuclan
Akma ekme Cekme / Fmax (kM) |Kopma Kalinlik LO-Lu Lc - Lt {(mm)
Dayanimi ayanimi  [Akma Uzama (%) [/Genislik (rmim)
{MPa) (Mpa) {mim})
439.9 450.8 1.02 16.1 0.7 12.55-2.85 |28.0 - 28.2

Sekil 4.19. 50KE/PPS/r-GO numunesinin gerilim-%uzama sonuglari
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Akma Cekme Cekme | Frmax (kN) |Kopma Kalinlik LO-Lu Le - Lt {mm)
Dayanimi  [Dayanimi  |[Akma Uzama (%) |[(Genislik (mm}
(MPa) {Mpa) (mm}
482.2 519.7 1.08 14.6 0.7 10 -2.80 28.0-28.2

Sekil 4.20. 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunesinin gerilim-%uzama sonuglari

4.6.1. Uc nokta egme testi sonuclar

50KE/PPS, 50KE/PPS/r-GO ve 50KE/PPS/r-GO/Cinko borat numunelerin {i¢ nokta egme

test sonuglar1 Cizelge 4.6’da verildi.

Resim 4.6. Numunelerin ii¢ nokta egme testi sonundaki goriiniimleri
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Cizelge 4.6. Numunelerin ii¢ nokta egme test sonuglari

Numune Gerilme (MPa) Zaman (s)
Ham 50KE/PPS 14,8 250
50KE/PPS/r-GO 15,7 285
50KE/PPS/r-GO/Cinko borat 13,6 280

Kaplama yapilmayan ana numune olan 50KE/PPS plakada ilk kirilma 250 s sonra gozlendi.

r-GO kapli 50KE/PPS/r-GO numunenin kaplama yapilmayan SOKE/PPS numuneye gore 35

s daha sonra egilmeye basladig1 goriildii. r-GO/Cinko borat kapli numune ise 280 s sonra

egilmeye basladi. S0KE/PPS numuneye gore 30 s daha geg, 50KE/PPS/r-GO numuneye gore

5 s daha erken egilmeye baslamasi, yiizeye kaplanan ¢inkonun daha yumusak bir metal

olmasina atfedilebilir. Deney sirasinda kompozitler ile ¢elik destekler arasindaki siirtiinme

katsayis1 tam olarak bilinmediginden deneyler arasinda niceliksel bir karsilastirma yapmak

giictlir. Celige karst benzer termoplastikler i¢in 0.10-0.15 siirtiinme katsayilari rapor

edilmistir ancak degerlerin spesifik polimer tipine bagli olarak degisiklik gosterdigi

bilinmektedir [118].
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5. SONUC VE ONERILER

SOKE/PPS kompozit plakanin yiizeyi r-GO ve r-GO/Cinko borat dispersiyonlari ile sprey
puskiirtme yontemi kullanilarak kaplandi. ATR-FTIR sonuglarindan gozlenen piklerin
yiizeye kaplanan r-GO ve ¢inko boratin literatiirde bildirilen dalga sayilarinda oldugu tespit
edildi. Yiizey piirtizliliigii analizi ile r-GO ve r-GO/Cinko boratin yiizeye tutunmasi igin
gereken yiizey 6zellikleri saglandi. SEM analizi sonuglarindan SKE/PPS/r-GO/Cinko borat
yiizeyindeki goriintiilerin literatiirde belirtilen r-GO ve ¢inko borat goriintiileri ile uyumlu
oldugu sonucuna varildi. S0KE/PPS levhanin yiizeyine r-GO ve r-GO/Cinko borat
kaplamasindan sonra yapilan yapigsma bant testi ile malzemelerin yiizeye tutunmasimnin iyi
derecede oldugu anlasildi. Bant yiizeyi optik mikroskop ile incelendiginde bant tizerinde
minimal diizeyde r-GO ve ¢inko borat kalintilar1 gozlemlendi. Yanma analizleri sonucunda
islem gormemis SOKE/PPS kompozit levhanin LOI degeri %59,2’den r-GO/Cinko borat
kaplanmasiyla %61,8 degerine yiikseldigi belirlendi. Yapilan yanma analizi sonrasinda
ucaklarin gévde yapilarinda kullanilan malzemelerin LOI degerinden daha yiiksek sonug
elde edildi. Ucaklarin belirli bolgelerinde, LOI degeri yiiksek ve yanma direnci artirilmig
malzemelerin kullanilma isterlerine uygun sonuglar elde edildi. DSC ve TGA analizlerinden
50KE/PPS kompozit levha yiizeyine yapilan r-GO/Cinko borat kaplamasinin termal
kararliligi hedeflendigi sekilde artirdig: tespit edildi. Mekanik analizler sonucunda iglem
gormemis SOKE/PPS kompozit levhanin ¢gekme dayaniminin mekanik asindirma islemi
sonunda elde edilen r-GO ve r-GO/Cinko borat kapli numunelere gore daha yiiksek oldugu
gorildii. Yiizeyde piiriizliiliik yaratmak amaciyla yapilan asindirma isleminin malzemenin

mekanik dayanimini azalttigi anlagildi.

Yapilan deneyler sonucunda ¢alismanin gelistirilebilir tarafi olarak, 50KE/PPS kompozit
plakanin yiizeyine el ile yapilan mekanik asindirma ve spreyleme ile yapilan kaplama yerine
sirasiyla lazer ile agindirma ve uygun bir yliksek basingli sprey tabancasi ile yilizey kaplamasi
yapilarak daha az hasar goérmiis ve homojen kaplanmis yiizeylerin elde edilebilecegi ve

yanma direnci ve mekanik direncin daha yiiksek degerlere tasinabilecegi onerildi.
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