CANAKKALE ONSEKiZ MART UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
YUKSEK LiSANS TEZi

ELEKTROSPUN PAN NANOFIBER VE GRAFEN OKSIT iLE
TAKVIYE EDILMIiS POLIMER KOMPOZIT TABAKALARIN
MEKANIK PERFORMANSININ BELIRLENMESI
Mustafa Sevban AKKAYA
Biyomiihendislik ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dalh

CANAKKALE



T.C.
CANAKKALE ONSEKiZ MART UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
YUKSEK LiSANS TEZi

ELEKTROSPUN PAN NANOFIBER VE GRAFEN OKSIT
ILE TAKVIYE EDIiLMIiS POLIMER KOMPOZIT TABAKALARIN
MEKANIK PERFORMANSININ BELIRLENMESI
Mustafa Sevban AKKAYA
Biyomiihendislik ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dah

Tezin Sunuldugu Tarih: 01/07/2019

Tez Danismani:

Dr. Ogr. Uyesi Volkan ESKIiZEYBEK

CANAKKALE



Mustafa Sevban AKKAYA tarafindan Dr. Ogr. Uyesi Volkan ESKiZEYBEK
yonetiminde hazirlanan ve 01/07/2019 tarihinde asagidaki jiiri karsisinda sunulan
“Elektrospun PAN Nanofiber ve Grafen Oksit ile Takviye Edilmis Polimer Kompozit
Tabakalarin Mekanik Performansinin Belirlenmesi” baslikli c¢alisma, Canakkale
Onsekiz Mart Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Biyomiihendislik ve Malzeme
Miihendisligi Anabilim Dali'nda YUOKSEK LISANS TEZI olarak oybirligi ile kabul

edilmistir.

JURI
Dr. Ogr. Uyesi Salih Hakan YETGIN ...
Baskan

Dr. Ogr. Uyesi Volkan ESKIZEYBEK ...
I"Jye

Dr. Ogr. Uyesi Emin YAKAR
Uye

Prof. Dr. Levent GENC
Miidiir

Fen Bilimleri Enstittist



INTIHAL (ASIRMA) BEYAN SAYFASI

Bu tezde gorsel, isitsel ve yazili bicimde sunulan tiim bilgi ve sonu¢larin akademik ve
etik kurallara uyularak tarafimdan elde edildigini, tez icinde yer alan ancak bu

calismaya 6zgii olmayan tiim sonug ve bilgileri tezde kaynak gostererek belirttigimi

beyan ederim.

Mustafa Sevban AKKAYA



TESEKKUR

Yiiksek lisans tez calismamda rehberliginden, sabrindan ve bana asiladigl
sevkinden dolayr damismanim Dr. Ogr. Uyesi Volkan ESKIZEYBEK’e tesekkiir eder,
ogrencisi olmaktan dolay1r duydugum mutlulugu ifade etmek isterim,

Polimer kompozit tabakalarin mekanik performansini belirlemek i¢in yaptigim
analizlerde yardimi ve desteginden dolay1 Sayin Prof. Dr. Ahmet AVCI’ya,

Elektrospun ile PAN iiretimi sirasinda cihaz kullanimi1 ve manevi desteklerinden
dolay1 Ars. Gor. Caner TATAR’a,

Calisma siiresince yardim ve fikirleri i¢in degerli arkadaslarrm Ogr. Gér. Osman
Fatih DAMNALI ve Mustafa Kemal EREN’e,

Hayatimin her asamas1 boyunca bana destek olan annem Fatma AKKAYA, babam
Ramadan AKKAYA ve kardesim Seymanur AKKAYA’ya sonsuz tesekkiirlerimi

sunuyorum.

Mustafa Sevban AKKAYA
Canakkale, Temmuz 2019



SIMGELER VE KISALTMALAR

KNT Karbon nanotiip

GR Grafen

KNT Karbon nanotiip

GO Grafen oksit

oD Sifir boyutlu

1D Bir boyutlu

2D Iki boyutlu

3D Ug boyutlu

PAN Poliakrilonitril

SEM Taramali elektron mikroskobu
TGA Termogravimetrik analiz
DMA Dinamik mekanik analiz
DMF Dimetil formamid

PAN Poliakrilonitril

FTK Fiber takviyeli kompozit
FTTK Fiber takviyeli tabakali kompozit
rpm Dev/dk

g Gram

mg Miligram

mL Mililitre

MPa Megapaskal

GPa Gigapaskal

Pa Paskal

T Pi

°C Santigrat derece

% Yiizde orani

c Gerilme

Gmax Maksimum gerilme

P Numuneye uygulanan yiik
Pmax Numunenin tasiyabildigi maksimum yiik
A Kesit alan1

N Newton



Ao
Asg

Deformasyon
Iki gerilme arasinda fark

Sekil degistirme arasindaki fark

Vi



OZET

ELEKTROSPUN PAN NANOFIiBER VE GRAFEN OKSIT iLE TAKVIYE
EDILMIS POLIMER KOMPOZIT TABAKALARIN MEKANIK
PERFORMANSININ BELiRLENMESI

Mustafa Sevban AKKAYA
Canakkale Onsekiz Mart Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Biyomiihendislik ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dal1 Yiiksek Lisans Tezi
Danmigman: Dr. Ogr. Uyesi Volkan ESKIZEYBEK
01/07/2019, 68

Havacilik uygulamalarinda giderek artan kullanim alanina sahip olan fiber takviyeli
kompozitler (FTK) iiretim hatalarindan, artik gerilmelerden veya statik/dinamik
yiiklemelerden dolay1 hasara ugramaktadir. Bu hasarlar 6zellikle diizlem dis1 yiiklemeler
ve yiikler sonucunda tabakalar arasi matris¢e zengin bolgede olusan delaminasyon
hasarlaridir ve delaminasyon servis dmrii sirasinda FTK’in yapisal dayanimini azaltarak
kalic1 hasara neden olmaktadir.

Bu motivasyondan yola ¢ikilarak calisma ile havacilik uygulamalarinda kullanilmak
tizere karbon fiber/epoksi polimer kompozitinin tabakalar arasi dayanimini arttirmak
amaclanmistir. Bunun i¢in PAN (Poliakrilonitril) nanofiber ve grafen oksit (GO) film hibrit
tabaka ile takviye edilmis yeni bir kompozitin gelistirilerek, bu {iriiniin mekanik
performansi incelenmistir.

Bu calismada oncelikle PAN esasli nanofiberlerin sentezi elektro egirme teknigiyle
gerceklestirilmistir.  Ardindan PAN nanofiberler {izerine grafit tozundan kimyasal
yontemler yardimu ile tiretilen GO farkli kalinliklarda olacak sekilde (6,5-13,3-26,6 um)
film seklinde biriktirilmis ve siirekli hibrit bir tabaka elde edilmistir. Daha sonra hibrit
tabaka, tabakali karbon epoksi kompozitinin reginece zengin kismina takviye olarak ilave
edilerek ileri kompozit tiretimi gergeklestirilmistir. Tabaklar arasina yerlestirilen farkli
kalinliklardaki PAN/GO hibrit tabakasinin kompozitin mekanik 6zelliklerine etkisinin
belirlenmesi i¢in egme, kesme, mod |1 ve dinamik mekanik analiz testleri uygulanmistir.

Hibrit tabaka ile takviye edilen kompozit numunelerin egilme deneyi sonuglarina

gore yalnizca PAN nanofiber ile takviye edilmis kompozite gore tiim numunelerde artan
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GO film kalinlig: ile birlikte egilme dayanimi azalmistir. Kisa kesme kuvveti sonuglarina
gore PAN nanofiber takviyeli kompozitlere gore % 9 luk artis elde edilmistir. Uretilen
kompozit malzemelerin mod II tabakalar arasi kirilma toklugu degerleri referans
kompozite gore % 56’ya varan diislisler gostermistir. Dinamik mekanik analiz sonuglarina
gore en yiiksek depolama modiilii degerlerinin oda sicakliginda en diisiik kalinliktaki GO
filmi iceren numuneler icin 1.8 GPa seviyelerinde oldugu Olgiilmiistiir. Taramali elektron
mikroskobu analizleri sonucunda PAN nanofiber ve GO film arasinda gelisen catlaklarin
yapisal bir kusur gibi davranan catlak baslangi¢larina neden oldugu, bununla birlikte
yiizeyler arasi fiziksel uyumsuzlugun ve bu yiizeyler arasindaki yapisma probleminin

tiretilen ileri kompozitlerin performansini olumsuz etkiledigi sonucuna varilmistir.

Anahtar sozciikler: Grafen Oksit, PAN, Elektrospun, Hibrit Kompozit, Vakum
Infiizyon, Mekanik Ozellikler
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ABSTRACT

DETERMINATION OF MECHANICAL PERFORMANCE OF ELECTROSPUN
PAN NANOFIBER AND GRAPHEN OXIDE REINFORCED POLYMER
COMPOSITE PLATES

Mustafa Sevban AKKAYA
Canakkale Onsekiz Mart University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Master of Science Thesis in Bioengineering and Materials Engineering
Advisor: Asst. Prof. Volkan ESKIZEYBEK
01/07/2019, 68

Fiber Reinforced Composites (FTK), which are increasingly used in aerospace
applications, are damaged by manufacturing failures, residual stresses, or static/dynamic
loading. These damages are delamination damages that occur in the matrix rich region
between layers, especially as a result of off-plane loads and loads, resulting in permanent
damage by reducing the structural strength of the FTK during the delamination service life.

Based on this motivation, the study aims to increase the inter-layer resistance of
carbon fiber/epoxy polymer composite for use in aerospace applications. For this, the
mechanical performance of this product was studied by developing a new composite
reinforced with PAN (polyacrylonitrile) nanofiber and graphene oxide (GO) film hybrid
layer.

In this study, the synthesis of PAN-based nanofibers was performed by electro
spinning technique. Then pan nanofibers are produced with the help of chemical methods
from graphite powder so that the GO is of different thicknesses (6,5-13,3-26,6 um) were
deposited in film form and a continuous hybrid layer was obtained. Later, the hybrid layer
was added as reinforcement to the resin-rich part of the stratified carbon epoxy composite
and advanced composite production was carried out. Bending, cutting, mode Il and
dynamic mechanical analysis tests were applied to determine the effect of the pan/GO
hybrid layer of different thickness placed between plates on the mechanical properties of
the composite.

According to the results of the bending experiment of composite samples reinforced

with hybrid layer, bending resistance was reduced with increased GO film thickness in all



samples compared to composite reinforced with PAN nanofiber only. Short shear force
results showed a 9 % increase in PAN nanofiber reinforced composites The mode Il inter-
layer fracture toughness values of the composite materials produced showed declines of up
to 56 % compared to the reference composite. According to the results of dynamic
mechanical analysis, the highest storage module values were measured at 1.8 GPa levels
for samples containing the lowest thickness GO film at room temperature. Scanning
electron microscopy Analyses concluded that cracks developing between PAN nanofiber
and GO film cause crack onset acting as a structural defect, however, physical mismatch
between surfaces and the adhesion problem between these surfaces negatively affect the
performance of the Advanced Composites produced.

Anahtar sozciikler: Graphene Oxide, PAN, Elektro-spinning, Hybrid Composite,
Vacuum infusion, Mehanical Properties
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BOLUM 1
GIRIS

Karbon fiber takviyeli polimerler giinimiizde yiiksek spesifik dayanimlar1 nedeniyle
otomotiv, havacilik, deniz, yol tasitlar1 ve insaat miihendisligi trlinlerinde yapisal
malzemeler olarak kullanilmaktadir. Tabakali kompozit malzemeler, fiber katmanlarinin
dogru regineler ile birlestirilmesiyle malzemenin biitiin olarak yiiksek dayanim o6zelligi
gostermesi icin tasarlanirlar. Fakat, en biiylik dezavantajlar1 fiber yoniindeki yiliksek
dayanimin aksine fiberlere dik yonde ayni performansi gosterememeleridir (Eskizeybek ve
ark., 2017). Bunun nedeni fibere dik yonlerde takviyenin olmayisidir. Bundan dolayi,
kompozit malzemeler i¢in matriksin zengin oldugu ara yiizeyler “asil tendonu” olup, fiber
yoniine dik yonlerde kuvvet soz konusu oldugunda kolaylikla tabakalar arasi ayrilmalar
olabilir. Tabakalar aras1 matrisge zengin bolgenin toklugunun arttirilmasi i¢in Onerilen
geleneksel ¢ozlimlerin baginda termoplastik ilavelerin kullanimi ve kalinlik yoniinde dikme
gelmektedir (Eskizeybek ve ark., 2014). Bu yontemler zaten kendi simirlarma ulagmis
olmakla birlikte yiiksek maliyet veya uyarlanmis iiretim siireclerine olan ihtiyag gibi
onemli dezavantajlara sahiptir.

Nano boyutlu pargaciklar ile matris sertlestirmesi, elyaf yiizeyinin kimyasal ve
fiziksel siireclerle modifikasyonu, matris sertlestirmesi gibi kirilma toklugunu ve
delaminasyon direncini arttirmak igin yapilan ¢ok sayida arastirma ile gesitli stratejiler
gelistirilmistir. Son zamanlarda ise tabakalar arasi bolgeye yiiksek mekanik 6zelliklere
sahip nanoparcaciklarin ilave edilmesi ile tokluk iyilestirilmeye c¢aligilmistir.
Nanoparcaciklarin kullanimi ile tokluk artist elde edilse de nanoparcgaciklarin artan takviye
orani ile birlikte kiimelenmeye kars1 gosterdigi egilim ve reginenin viskozitesini arttirmasi
gibi dezavantajlar ortaya cikmustir (Eskizeybek ve ark., 2017). Bununla birlikte bu
prosesler nano takviyenin performansi, nano takviyenin dagilma zorlugu veya istenilen
sekilde dagitilamamasi, zayif baglanma ve ara yiizeylerde yetersiz yiik aktarim 6zellikleri
gibi ¢esitli parametreler tarafindan yonetilmektedir.

Alternatif olarak, komsu katlar arasindaki re¢ine bakimindan zengin ara katmana
nano boyutlu termoplastik fiberlerin ilave edilmesi ileri kompozit malzemelerin diizlem
dis1 6zelliklerini gelistirmek igin pratik bir yol olabilir. Bu nanofiber tabakalar, yiiksek
hacimsel oran, esneklik ve polimer ile karsilastirildiginda daha iyi mekanik performans
icin genis bir ylizey alani sunar. Dahasi, termoplastik nanofiber tabakalar, kompozit

laminatlarin {iretimi sirasinda regine akisi lizerinde daha az etkiye sahiptir. Ciinki



dispersiyon ihtiyact olmaksizin kolayca recine tarafindan islanabilir. Nanofiber
tabakalarinin kullanilmasimin ana avantaji, matris acisindan zengin bdlgenin mekanik
performansin1 iyilestirerek yardimci tabakalar arasindaki yiik aktarimi kabiliyetini
arttirmasidir. Nanofiberlerin kompozit yapilarda kullanimi delaminasyon direncini (Kim ve
Reneker, 1999), mod | ve mod II tabakalar arasi kirilma toklugunu (Li ve ark., 2008;
Hamer ve ark., 2011) arttirmaktadir.

Tabakali kompozitlerde tabakalar arasi bolgenin takviye edilmesi i¢in film seklindeki
karbon nanoyapilarin takviye elemani olarak kullanilmasi umut verici bir strateji haline
gelmektedir (Eskizeybek ve ark., 2018b). Karbon nanofilmler tabakalar arasina kolayca
yerlestirilebilir. Kompozitlerin ara yilizeyinde kullanilan karbon tabanli filmler, nano
boyutlu diger takviyelerden farkli olarak re¢inenin viskozitesini etkilememektedir. Ayrica
stirekli takviye olduklart igin dagilim problemleri bulunmamaktadir (Eskizeybek ve ark.,
2018a). Karbon filmlerin kompozit yapilarda kullanimi hasar toleransini, delaminasyon
direncini, mod | ve mod II tabakalar arasi kirllma toklugunu ve yorulma direncini
arttirmaktadir (Eskizeybek ve ark., 2014).

Karbon filmler ile kompozit malzemenin mekanik, 1s1l ve elektriksel 6zelliklerini
iyilestirmenin yaninda ayni zamanda malzemeye fonksiyonellik kazandirmanin yollarim
aranmaktadir (Chen ve ark., 2015). Karbon nanotiip (1-boyutlu), grafen tabakalar (2-
boyutlu) nanopargaciklar etkin yiizey alanlari ve yiiksek mekanik ozellikleri nedeniyle
fiber matris ara yiizeyinde meydana gelen egilme veya kayma gerilmeleri ile ortaya ¢ikan
mikro catlaklarin ilerleyisini Onleyerek veya yonlerini degistirerek kirllma toklugunu
artirict yonde katki saglamaktadir (Zhang ve ark., 2012).

Elektro egirme yontemi, farkli nanoyaplarin fiber igerisine ilavesine izin verirken,
nanometreden mikrometreye kadar degisen fiber ¢apina sahip nanofiber tabakalarin
imalatina imkan saglar (Yeo ve ark., 2006). Elektro egirme yontemi ile iiretilen fiberler,
yiiksek 0zgiill mukavemet, esneklik, direng ve en,boy orani ile birlikte 6nemli bir enerji
emilimi potansiyeline sahiptir.

Daelemans (2016) mod II ¢atlak ilerlemesi esnasinda kirilma toklugunu iyilestiren
mekanizmalarim1 belirlemek i¢in yonlendirilmis nanofiber yapilar1 tabaka kompozitlerde
tabakalar aras1 bolgeye yerlestirerek mekanik performasini incelemistir. Yapilan ¢alismalar
sonucunda farkli mikro mekanik tokluk arttirtci  mekanizmalarin, nanofiber
oryantasyonuna bagli olarak kirilma tokluguna katkida bulundugu ortaya koyulmustur.
Saghafi ve arkadaslar1 (2014), elektrospin yontemi ile irettikleri Naylon 6,6 ve
polikaprolakton (PCL) nanofiber tabakalar1 tek yonlii cam fiber/epoksi kompozitlerde



tabakalar aras1 bolgeye ilave ederek mod | ve II enerji bosalma hizlarini (G, ve Gy;) % 21
ve % 56 olarak iyilestirdiklerini rapor etmislerdir.

Kim ve Lee (2016) tabakali karbon/polipropilen termoplastik prepregler igerisinde
elektro egirme yontemi ile {iretilmis nanofiberler kullanmis ve tabakalar arasi kayma
dayaniminda % 11 oraninda artis belirlemislerdir. Hamer ve ark. (2011) karbon / epoksi
kompozit laminatlarda tabaklar arasi takviye olarak Naylon 66 nanofiber tabakalar
kullanmistir. Olgiilen mod I kirilma toklugunun degerleri, nanofiberler ile takviye
edilmemis referans numuneleri ile kiyaslandiginda % 255-322 gibi yiiksek bir seviyede
arttigin1 ortaya koymustur. Bununla birlikte, Palazzetti ve ark. (2012) benzer bir ¢alisma
yapmig ve ilging bir sekilde, karbon/epoksi kompozit laminatlarda ara bosluk olarak
Naylon 66 nanofiber matin ilavesi, kirilma toklugu Gic' yi yaklasik % 5 arttirdigini
belirtmistir. Bu ¢alismalardan elde edilen sonuglar, polimer esasli nanofiber tabakalarin
tabakalar arasi kirilma enerjisinin ve mekanik performanslarinin arttirilmasina olan
katkisinin daha fazla arastirilmasi gerektigini gostermektedir. Dahasi, son calismalar
elektro egirme yontemi ile iiretilen nanofiberlerin dayanimini ve enerji emme Kabiliyetini
arttirmak i¢in modifiye edilmis nanofiber yapilarin kullanimini incelemektedir (Yar A.,
2017).

Grafen tiirevi nano yapilarin fiber takviyeli kompozitlerde kullanilmasi ile elde
edilebilecek mekanik performanslarin  arastirllmasina  yonelik bazi  ¢alismalar
yiriitiilmektedir. Literatiirde karbon fiber tabakali kompozitlerin grafen tiirevleri ile
takviye edilmesine yonelik yalnizca birkag calisma mevcuttur. GO film halinde
kullanilmasi ile ilgili yakin ¢alismalar olsa da siirekli film olarak PAN nanofiber iizerinde
entegresi ile ilgili caligmamuz literatiirde ilki temsil etmektedir.

Bu c¢alismada, GO film kaplanmis poliakrilonitril (PAN) nanofiberlerin
karbon/epoksi kompozitlerde tabakalar arasi bolgede takviye olarak kullanilmasi ile
egilme, kesme, mod II kirilma toklugu ve dinamik mekanik 6zelliklere etki eden farkli
boyutlu mekanik mekanizmalarmin ortaya g¢ikarilmasi hedeflenmistir. Buna ek olarak,
elektro egirme ve vakum destekli regine transfer metodu (VARTM) gibi diisiik maliyetli ve
olgeklenebilir proseslerin, secici olarak gii¢lendirilmis melez kompozitlerin hazirlanmasi

icin uygulanabilirligi belirlenmistir.



BOLUM 2
ONCEKI CALISMALAR

En az iki farkli malzemenin makro boyutlarda birleserek olusturdugu yeni
malzemeye kompozit malzeme denir. Kompozit malzeme iiretiminin amaci, tek basina
uygun olmayan ve birbiri igerisinde ¢dzelti olusturmayan malzemeleri kullanim amaglarina
uygun Ozellikleri verebilecek performansa getirmek igin dayanim, hafiflik, esneklik vb.
yeni Ozellikler katmaktir. Kompozit malzemeler regine ve takviye bilesenlerinden
olugmaktadir. Kompozitler temel olarak birlestirici gorevi goren regine i¢ine gomiilmiis
stirekli veya kirpilmis elyaflardan olusur. Bu yapilar birbirleri i¢inde ¢oziilmezler veya
karismazlar. Kompozit malzemelerde elyaf sertlik, saglamlik gibi yapisal o6zellikleri,
plastik recine malzemesi ise elyafin yapisal biitiinliigliniin olusturulmasi icin birbirine
baglanmasi, yiikiin elyaf arasinda dagilmasini ve elyafin kimyasal etkilerden ve atmosfer
sartlarindan korunmasini saglamaktadir.

Fiber takviyeli kompozitlerde statik, darbe ve yorulma yiiklerinin etkisiyle tabaka
ayrilmasi, burkulma, tabakalar arasi gerilme konsantrasyonu ve buna benzer hasar
olusumlari meydana gelmektedir. Bu hasarlar servis sirasinda fiber takviyeli kompozitlerin
mekanik performanslarint 6nemli bir sekilde etkilemekte ve yapisal dayaniminm
azaltmaktadir. Tabakalar aras1t matrisce zengin bolgenin toklugunun arttirilmast igin
Onerilen geleneksel c¢oziimlerin basinda kaucuk/termoplastik ilavelerin kullanimi ve
kalinlik yoniinde dikme (stiching) gelmektedir. Bu yoOntemler zaten kendi simirlarina
ulagmis, yiiksek maliyet veya uyarlanmis iiretim siireglerine olan ihtiyag gibi 6nemli
dezavantajlara sahiptir. Son zamanlarda ise tabakali kompozitlerde tabakalar arasi bolgeye
yiiksek mekanik 6zeliklere sahip nanoparcaciklarin ilave edilmesi ile tokluk iyilestirilmeye
calisilmigtir. Nanoparcaciklarin kullanimi ile tokluk artis1 elde edilse de nanoparcaciklarin
artan takviye orani ile birlikte kiimelenmeye kars1 gosterdigi egilim ve recinenin
viskozitesini arttirmasi gibi dezavantajlar ortaya ¢ikmustir. Fiber takviyeli kompoztilerin
nano yapilardan olusan siirekli filmler ile takviye edilmesi, tabakalar arasi1 bolgenin mikro
Olcekte giiclendirilmesi i¢in umut verici bir strateji haline gelmektedir. Karbon tabanl
filmler kompozit yapiy1 olusturan tabakalar arasina kolayca yerlestirilebilir veya dogrudan
fiber veya prepreg ylizeylerinde lretilebilir. Karbon nanotiip ve grafenin nano boyutta
olmasi, yiliksek yiizey alanina sahip olmalarina ve tabaklar arasi bolgede oldukca ince bir
takviye meydana getirmelerine imkan vermekte ve fiber takviyeli kompozitlere

uygulanabilirligin 6nemli derecede artmasini saglamaktadir. Kompozitlerin ara-yilizeyinde



kullanilan karbon nanotiip ve grafen filmler, nano boyutlu diger takviyelerden farkli olarak
recinenin viskozitesini etkilememektedir. Ayrica siirekli takviye olduklari i¢in dagilim
problemleri bulunmamaktadir. Karbon tabanli kompozit yapilarda kullanimi hasar
toleransini, delaminasyon direncini, Mod I ve Mod II tabakalar aras1 kirilma toklugunu ve
yorulma direncini artirmaktadir. Ilaveten, kompozit yapilar arasma yerlestirilen karbon
tabanl filmler kompozit yapilarin kalinlik yoniinde iletkenliklerini arttirarak yildirim
diismesi veya elektromanyetik dalga absorbsiyonu gibi ilave fonksiyonel o6zellikler
kazandirmaktadir.

Karbon nanoyapilar (karbon nanotiip, grafen, grafen oksit) ile kaplanmis fiberler
kullanilarak tiretilen polimer kompozitlerin 6zellikle fiber/matriks ara yiizeyinin mekanik
performansini iyilestirdigi yapilan ¢alismalar ile ortaya konulmustur (Eskizeybek ve ark.,
2017). Bunlara ilaveten, yiiksek fiziksel 6zellikler sergileyen (elektriksel ve 1s1l iletkenlik
gibi) nanoyapilarin fiber ylizeylerindeki varligi polimer kompozitlerin 1s1l ve elektriksel
iletkenliklerini iyilestirmekle birlikte kompozitlere fonksiyonellik de kazandirmaktadir.

2.1. Grafen

2010 yilinda grafen hakkindaki diinyada ses getiren calismalar1 dolayisiyla nobel
fizik 6diiliiniin Hollandali Geim ve Rus Novoselov’a verilmesiyle mucize malzeme olarak
anilan grafen bilim diinyasinin ilgisini bir anda iizerine ¢ekmeyi basardi.

Grafen, tabakali halde grafit yapisini olusturan tek karbon atom inceliginden dolay1
iki boyutlu kabul edilen, birbirine kovalent bag ile iligkili karbon atomlarmin bal petegi
orglsi ile miikkemmel sekilde dizilmesiyle olusan ve {istiin 6zelliklere sahip nano malzeme
olarak bilinmektedir (Esmaeili ve Entezari, 2014). Sekil 2.1. de sematik olarak grafen

yapist goriilmektedir.

Karbon Atomu Kovalent Bag

\ 0,1ﬂm l

Sekil 2.1. Sematik olarak grafen yapisi (Johannsen ve ark., 2015)



Mekanik ozelikler bakimindan Grafenin yaklasik olarak 1100 GPa elastisite
modiiliine, 130 GPa ¢ekme dayanimina sahip oldugu tespit edilmistir (Li ve ark., 2017).

Tek tabakali grafenin tabakalar olarak {ist iiste gelmesi ile 3 boyutlu (3D) grafit
halini, silindir seklinde sarilmasi tek boyutlu (1D) KNT vyi, top seklinde sarilmasi ile sifir
boyutlu (0D) fullereni olusmaktadir (Sekil 2.2.).

Karbon atomlar1 arasinda 0.142 nm mesafe olan, aralarinda n-m bagi bulunan yapisi
bal petegi goriiniimiinde olan grafen, iistiin niteliklere sahip bir malzemedir. Bu 6zeliklerin
baslicalar1 miikkemmel mekanik dayanim, termal ve kimyasal kararlilik ile birlikte yliksek
iletkenlik olarak siralanabilir. Grafenin iistiin 6zellikleri sayesinde ilgi gérmeye basladigi
giinden bu yana potansiyel uygulama olarak bir¢ok alanda kullanilmaya baslamistir (N.I.
Zaabaa ve ark., 2017).

SIS
S

Cok Tabakali Grafen Karbon Nanotiip Fulleren

Sekil 2.2. Grafen ve tiirevleri (LIoyd-Hughes ve Jeon, 2012)

Grafitte karbon atomlari, iist iiste yigilmis genis, yassi levhalar olusturacak bigimde,
iki boyutlu diizlemde birbirine baglidir. Karbon atomlarinin meydana getirdikleri diizlem
icerisinde baglar zayiftir. Genis yiizey alanlarina sahip grafit tozlarmin yiikseltgenler ve
oksidantlar ile ekzotermik reaksiyona girmesi, beklenmedik yiiksek 1silarin ortaya ¢ikmasi,
zararli gazlarin olusmasi gibi tehlikeli islemler iceren Hummers metodu modifiye olarak
yapilan bazi islemler ile giivenilir bir grafen oksit (GO) sentezi yOntemine
dontistiriilebilmektedir (Hanifah M.F.R ve ark. 2015).

Grafen oksitin (GO) g¢esitli ¢oziicli sivilarda kolaylikla dagilim gostermesi, seffaf
olmasi, dielektrik 6zelligi, elektronik o6zelliklerinin ayarlanabilir olmasi ve mekanik

Ozelliklerinin iyi olmas1 sebebi ile kullanim alanlar1 giin gectik¢e artmaktadir. Bunun



yanunda hidrofilik 6zelligi olan GO’de sp® baglarmim bozulmasi sebebi ile elektriksel
iletkenlik agisindan yalitkan hale gelmektedir (Marcano D.C. ve ark. 2010).

Grafenden grafen oksit eldesinde oksidasyon prosesi boyunca sp® baglar: sert sekilde
kesilir ve GO in elektriksel iletkenligi grafit ile karsilastirildiginda ciddi oranda azalir.
Elektriksel iletkenlige benzer sekilde, GO in 1s1l iletkenligi, fonksiyonel grup ve yapisal
kusurlar nedeni ile grafenden daha diisiiktir. Buradan fonksiyonel grubun, GO in
elektriksel ve termal iletkenligini etkileyebildigi sonucuna varilabilir. GO in yiizey alani
artis1 ve oksijen fonksiyonel gruplar varligi sebebi ile GO e 6zgii yiiksek ylizey alanina ve

belli diizeyde elektriksel iletkenlige neden olur.

2.1.1. Grafen ve Grafen Oksit Uretim Yontemleri

Nano boyutlarda grafen iiretmek igin birgok farkli yontem bulunmaktadir (Shin ve
ark., 2009). Bu yontemlerden yaygin kullanilanlari ¢ok katmanli grafit tabakalarinin tek
katmanli hale getirilmesi olan eksfoliasyon metodu (Novoselov ve ark., 2004), kimyasal
buhar depolama metodu (Reina ve ark., 2009), epitaksiyel yiikseltme (Kosynkin ve ark.,
2009) ve Modifiye Edilmis Hummers Metodu ile grafen oksiti (GO) indirgeme (Park ve
Ruoff, 2009) olarak siralanabilir.

2.1.1.1. Modifiye Edilmis Hummers Yontemi

Grafenin aksine yapisinda ¢esitli oranlarda karbon, hidrojen ve oksijen iceren grafen
oksit 19.yy ilk zamanlarindan bu yana Brodie, Staundenmaier, Offeman ve Hummers
yontemleri ile dretilmektedir. Bu metodlar temel olarak asit ve okside edicilerle grafitin
oksidasyonuna dayanir. Oksidasyon derecesi, grafit ozelligi, reaksiyon kosulllar1 ve
kullanilan yontemlere gore degismektedir (Kim H. ve ark. 2010). Grafen oksit elde edilme
yontemlerinde zehirli kimyasallar kullanilmakta ve iiretim sirasinda insan sagligina zararl
gazlar agiga ¢ikmaktadir. Hummers metodunda temel olarak grafit, potasyum permanganat
(KMnQO,) gibi oksidasyonlastiricilar ile derisimi yiiksek siilfirik asit (H,SO,4) reaksiyona
girmektedir (Marcano D.C. ve ark. 2010). Hummers yontemi ile okside olmasindan sonra
oksijen ve su igeren aktif grup, fiziksel islem ile tabakalar arasina sokularak etkilesim
olusturulur. Boylece tabakalarin acilarak ayrilip uzaklasmasi saglanir. Bunun sonucunda su
sevmeyen ozellik gosteren grafit, suya yatkin ve gesitli sivilarda dagilim 6zelligi gésteren
grafen oksit’e doniismiis olur. Sekil 2.3. de Hummers yontemi sematik olarak

goriilmektedir.
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Sekil 2.3. Hummers yontemi sematik gosterimi (Marcano D.C. ve ark. 2010)



2.2. Elektrospun Termoplastik Nanaofiber Uretilmesi

Son yillarda ¢ok sayida endiistriyel ve arastirma uygulamalarinda nanofiberler
tanitilmis ve gelistirilmistir (Zucchelli ve ark., 2011). Elektro egirme yani elektrospun (ES)
yontemi, fiber c¢aplart mikrometreden milimetrelere degisen nanofibril aglarin
olusturulmasina imkan saglanmaktadir (Yeo ve ark., 2006). Polimer nanofiberlerin
kullanildigr yerlerin basinda tabakali kompozit malzemelerde delaminasyona karsi
tabakalar aras1 takviye olarak kullanilmas1 gelmektedir.

Kompozit malzemelerde delaminasyon, malzemenin servis Omriinii azaltan en
onemli problem haline gelmistir.Yiizeyin altinda gelisir ve kompozitin kuvvet dayanimi ve
(Minak G. ve ark., 2010).

Yillar i¢inde kompozitlerin delaminasyon problemini ¢6zme ve azaltmayi
hedeflemede tabakalar arasi bolgelerde polimerik nanofiberlerin nanometrelerce kiigiik
caplari, nanometrelerce kiiciik porlart ve yiliksek hacimsel gozeneklilikleri sayesinde
kullanilmasinin en etkili teknik oldugu kanitlanmistir (Wong ve ark., 2008).

Polimer nanofiberlerin kompozitlerde takviye elemam1 olarak kullanilmasinin
avantajlar1 ise sunlardir;

Incelik ve hafiflik: Nanofiber matlar birka¢ mikron inceliginde ve metrekare basina
birka¢ gram hafifliginde olabilir. Bu yiizden nihai {riiniin agirhigr ve kalinligi ihmal
edilebilir.

Porozite: Nanofiber matlarin yiiksek gozenekliligi onlarin iki tabaka arasinda hala
saglam bir bag bulunuyorken recinenin akisini oldukca kolaylastirmasini saglamaktadir.

Diisiik hacim: Nanomatlarin porlari tabakalar arasinda regine ile doldugu zaman asil
nanofiber hacmi kiictiktiir.

Mekanik Ozellikler: Nanofiberlerin mekanik performanslari aym hacimdeki birgok
malzemeden daha yiiksektir.

Son yillarda 6zellikle nanofiber tabakalar 2 sekilde iiretilmektedir. Nanofiberlerin
ham kompozit iizerine direk elektrospunlanmasi ve nanofiberlerin 6ncelikle ham baska bir
malzeme iizerine biriktirilmesi ve ardindan kompozit malzemeye taginmasi.

Her teknigin kendine gore arti ve eksileri bulunmaktadir ve nihai iiriinde birgok
sekilde onemli rol oynar. Nanofiberlerin ham kompozit {izerine dogrudan biriktirilmesi
endiistriyel uygulama acisindan avantajlar sunarak {ireticilere elektro egirme islemini
tiretim hatlarina uygulamak, zaman kazandirmak ve maliyetleri diisiirmek yoniinden

katkilar yapar. Diger yandan nanofiberlerin ham bir malzeme iizerine 6rnegin metalik



olana biriktirmek kollektoriin metalik dogasi sebebi ile miihendislere nanofiberleri daha
diisiik elektrik alani uygulayarak daha genis capta 6zelliklere sahip nanofiberleri elde etme
olasilig1 vermektedir. Alinacak nihai {iriin performansi ile ilgili agik bir avantaj farki ortaya
koymamaktadir (Palezetti ve ark., 2017).

Elektro egirme metodunun en onemli katkilarindan birisi grafen ve tiirevleri vb.
partikiillerin nanofiberin igerisine veya iizerine ilave edilerek farkli igeriklerle nano

kompozit malzeme ile hibrit malzemeler tiretilmesini saglamaktir.
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2.3. Tez Calismasinin Literatiirdeki Yeri

Diinyada genel olarak malzeme teknolojileri havacilik ve uzay sektorlerine yonelik
gelistirilen uygulamalar tarafindan domine edilmektedir ve havacilik/uzay uygulamalari
gelismis llkelerde en fazla yatirnmin yapildigi alanlarin basinda gelmektedir. Fiber
takviyeli tabakali kompozitler (FTTK) havacilik ve uzay uygulamalarinda artan bir
yogunlukla kullanilmaktadir.

Fiber takviyeli tabakali kompozitler, (FTTK) yiiksek dayanim/agirlik oranlar1 ve
rijitlikleri sayesinde birincil ve ikincil havacilik yapilarinda giderek artan miktarlarda
kullanilmaktadir. Bununla birlikte bu malzemelerin, yabanci nesnelerle carpigsmadan
ve/veya gerilme konsantrasyonlarinin neden oldugu hasarlara karsi yiiksek hassasiyete
sahiptir. FTTK de statik, darbe ve yorulma ytiklerinin etkisiyle tabaka ayrilmasi, burkulma,
tabakalar aras1 gerilme konsantrasyonu ve buna benzer hasar olusumlari meydana
gelmektedir. Bu hasarlar servis sirasinda FTTK’in mekanik performanslarini énemli bir
sekilde etkilemekte ve yapisal dayanimini azaltmaktadirlar.

Ozellikle darbe yiikiine maruz kalan FTTK’de delaminasyon hasar1 kritik ve ana
hasar olusumu olarak ortaya ¢ikmaktadir. Darbe hasarina maruz kalmis FTTK’in yiik
tasima kabiliyetlerinin ve dolayisiyla hasar toleranslarinin azalmasi baglica endise kaynagi
haline gelmektedir. Hatta hasar toleransindaki bu azalmalar, kompozit parca iizerinde
meydana getirdigi hasar1 disaridan fark edilmeyen parganin iizerine alet diigmesi, firlayan
taglar veya lastik parcalart gibi nispeten diisiik darbe etkilerinde dahi ortaya
cikabilmektedir. Dolayisiyla, FTTK’in darbe direnglerinin 1iyilestirilmesi hasar
toleranslarini, performanslarini ve servis Omiirlerini arttiracaktir.

Tabakalar aras1 matrisge zengin bdlgenin toklugunun arttirilmasi i¢in Onerilen
geleneksel coziimlerin basinda kaucguk/termoplastik ilavelerin kullanimi ve kalinlik
yoniinde dikme gelmektedir. Bu yontemler zaten kendi sinirlarina ulagsmis olmak, yiiksek
maliyet veya uyarlanmig {iretim siireglerine olan ihtiyag gibi 6nemli dezavantajlara
sahiptir. Son zamanlarda ise tabakalar arasi bolgeye yliksek mekanik 6zeliklere sahip
nanopargcaciklarin ilave edilmesi ile tokluk iyilestirilmeye calisilmistir. Nanoparcgaciklarin
kullanim ile tokluk artis1 elde edilse de nanopargaciklarin artan takviye orani ile birlikte
kiimelenmeye karst gosterdigi egilim ve reginenin viskozitesini arttirmasit  gibi
dezavantajlar ortaya ¢ikmistir.

FTTK’in elektro egirme yoOntemiyle iiretilen termoplastik nano fiber keceler ile
takviye edilmesi, tabakalar arasi bolgenin mikro Slgekte giiclendirilmesi i¢in umut verici

bir strateji haline gelmektedir. Nano fiber kegeler tabakalar arasina kolayca yerlestirilebilir
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veya dogrudan fiber veya prepreg ylizeylerinde iiretilebilir. Nanofiber c¢aplarinin nano
boyutta olmasi, yiiksek yiizey alanina sahip olmalarina ve tabaklar arasi bolgede oldukca
ince bir takviye meydana getirmelerine imkan vermekte ve FTTK’e uygulanabilirligin
onemli derecede artmasini saglamaktadir. Kompozitlerin ara yiizeyinde kullanilan nano-
fiberler, nano boyutlu diger takviyelerden farkli olarak reginenin viskozitesini
etkilememektedir. Ayrica siirekli takviye olduklar1 i¢in dagilim problemleri
bulunmamaktadir.

Bu tez c¢alismasinda bu motivasyonlardan yola ¢ikilarak tiretilen saf PAN tabaka
yiizeyine, GO tabakasi film seklinde ilave edilerek literatiirde ilki temsil eden bir yol
izlenmistir. Bunun i¢in, elektro egirme ile retilmis ve yiizeyine grafen oksit film ilave
edilmis PAN tabaka ileri kompozit malzeme iiretiminde karbon fiber kumas tabakalari
arasina recinece zengin bolgeye takviye olarak yerlestirilmistir.

GO ve PAN fiber tabakasi iizerinde ilave edilen GO film kalinliginin hasar
baslangicina ve kompozit mekanik performansina etkisini gorebilmek ve hedeflenen farkli
kalinliklara ulasabilmek igin, ¢ozelti toplam miktar1 sabit ve GO derisimleri farkli g
GO/saf su karisimi hazirlanmis ve bu karisimlar hazirlanan karbon fiber kumas {izerine
yayilan PAN fiber tabaka iizerindeki ayni alana, ayni sekilde ilave edilerek PAN fiber ve
GO film igeren, karbon fiber epoksi ileri kompoziti imalatinda tabakalar arasi takviye
olarak kullanilacak hibrit bir film tabakas1 elde edilmistir.

FTTK’de tabakali arasina yerlestirilecek termoplastik nanofiber ve ¢agin ilgi ¢ekici
malzemesi GO in film olarak ilave edilmesi sayesinde tabakalar arasi mekanik ve dinamik
mekanik o6zelliklerin belirlenmesi ve ortaya c¢ikan hasarlarin kompozit yapinin
performansina etkisinin belirlenmesi tabakali kompozitlerin tasariminda kullanilacak

anahtar tasarim parametrelerine dogrudan adres olacaktir.
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BOLUM 3
MATERYAL VE YONTEM

Bu tez igeriginde, fiber takviyeli tabakali kompozit malzemelerin mekanik
performansin1 iyilestirmek adina son yillarda gelisen malzeme teknolojilerinden de
yararlanilarak nanoboyutlu takviyeler kullanilmistir. Kompozit malzemelerde kullanilan
nanotakviyeler sahip olduklar fiziksel ve kimyasal Ozelliklere bagli olarak kompozit
malzemelerin farkli yiikleme kosullarinda mekanik 6zelliklerini iyilestirebilir. Ozellikle
fiber takviyeli kompozitlerde matriks tarafindan domine edilen kalinlik yoniindeki
mekanik oOzelliklerden tabakalar arasi dayaniminin ve/veya toklugun iyilestirilmesi
ongoriilmektedir. Ayrica nano takviyeler, sahip olduklar1 6zellikler sayesinde kompozit
malzemenin mekanik 6zellikleri yaninda diger fiziksel ve kimyasal ozelliklerine katki
saglayabilirler. Grafen oksit nanotakviyeler ise farkli morfolojilerde PAN nanofiberlerle
birlikte karbon fiber epoksi kompozitinin takviye edilmesinde kullanilmistir. PAN
nanofiberin siirekli GO film tabakasi ile modifikasyonu literatiirde bir ilki temsil etmistir.

Nano takviyeler ilave edilmis hibrit kompozit malzemenin, tasarlanan mekanik
ozelliklere ve mikro yapiya sahip olabilmesi i¢in secilmis konvansiyonel iiretim teknigi
olan vakum infiizyon yonteminin basarisi kritik durumdadir. Sekil 3.1.’de bu ¢alisma igin
kullanilan yaklagim verilmistir. Tez igin kullanilan yontemler 3 temel bdoliimde

gerceklestirilmistir.

TEZ CALISMASINDA UYGULANAN YAKLASIMLAR

URETIM PROSESI

1-) Modifiye Hummers KARAKTERIZASYON
Metodu ile Grafen Oksit

Uretimi OPTIMIZASYON VE PERFORMANS

1-) Morfolojik
2-) PAN Nanofiberlerin Karakterizasyon
Uretilmesi

2-) Mekanik
3-) PAN-Grafen Oksit Karakterizasyon
Nanotakviye Tabakasi ) 1-) Karsilastirma
Uretimi 3-) Termomekanik
Karakterizasyon 2-) Performans ve Tartigma

4-) Tabakal: Heri
Kompozitlerin Uretilmesi

Sekil 3.1. Tabakali ileri kompozit malzeme iiretimi ve mekanik performansinin tespiti igin

uygulanan temel yaklasimlar
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Ik asamada grafit kullanilarak Modifiye Hummers Metodu ile grafen oksit iiretimi
gerceklestirilmigtir. PAN nanofiberlerin elektro egirme yontemi ile elde edilmesi
sonrasinda farkli kalinliklarda GO filminin PAN nanofiber iizerinde biriktirilmesi ile
grafen oksit ve PAN nanofiberden olusan tabaka halinde iiretilmesi ve nihai liretim olarak
tabakali ileri kompozitlerin liretimi gergeklestirilmistir.

Ikinci kisimda iiretimin farkli asamalarinda ve sonucunda iiretilen ileri kompozitlerin
morfolojik, mekanik ve termomekanik karakterizasyonlari ile 6zellikleri belirlenmistir.

Ucgiincii ve son kisimda farkl1 kalinliklarda GO siirekli filmi igeren hibrit mat takviye
ile iiretilen tabakali ileri kompozitlerin morfolojik, mekanik ve termomekanik 6zeliklerine
etkilerinin sayisal olarak inceleme ve karsilastirmasi yapilmistir.

Calismada kullanilacak nano katkilardan toz haldeki grafit 5-10 nm ortalama
kalinliga ve < % 99 safliga sahiptir. Nanografi firmasindan Tiirkiye’den satin alinmustir.

Elektro egirme yonteminde kullanilacak olan PAN ise Sigma-Aldrich firmasindan
Almanya’dan satin alinan, molekiiler agirligi 150.000 g/mol olan poliakrilonitrildir.
Yaygin olarak fiber formda kullanilan PAN formiili CzH3N’dir. PAN polimeri
¢oziilmesinde kullanilan solvent DMF % 98 saflikta ayni sekilde Sigma-Aldrich
firmasindan Almanya’dan satin alinmustir.

Kompozit malzeme iiretiminde kullanilacak karbon fiber kumas Metyx Telateks
firma tedariginde olup birim alana diisen yogunluklari 540 g/mz’dir.

Bu ¢alismada kullanilan epoksi regine Dost Kimya firmasi tarafindan Tiirkiye’den
temin edilen ve ticari olarak kullanilan MGS LR285 laminasyon reginesidir. Kiirlestiricisi

yine Dost Kimya firmasi tarafindan Tiirkiye’den temin edilen MGS LH285 dir.
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3.1. Modifiye Hummers Yontemi ile Grafen Oksit Uretim Prosesi

Modifiye Hummers yontemiyle liretilen GO’in kimyasal indirgeme islemleri ile hizli
ve biiyiik Olg¢eklerde grafen imal edilebilmektedir. Ayrica bu yontemin maliyeti daha
diisiiktiir. Grafenin istenen performansi ortaya koymasi i¢in GO {retimi 6nemli bir
asamadir.

Tez calismamiz i¢in kullanilan grafit tozu, 5-10 nm ortalama kalinliga sahiptir.
(Nanografi). K;S,0g > % 99 saflikta Acros Organics firmasindan Belgika’dan, P,Os > %
98 saflikta Acros Organics firmasindan Belgika’dan, H,O, % 35 saflikta Acros Organics
firmasindan Belgika’dan, H,SO4 % 25 saflikta EMD firmasindan Almanya’dan, KMnOy
>% 98 saflikta Kimetsan firmasindan Tiirkiye’den temin edilmistir.

Bu caligmada temel olarak 0.6 gr grafit, 5 gram K»S,0g ve 5 gram P,Os karistirilarak
GO iiretim prosesi baslatildi. Bu karisima 30 ml H,SO, eklendi. Karisim yag ortamina
alind1 ve 4.5 saat manyetik karistiricida diisiik hizda (500 rpm) maksimum 80 °C de olacak
sekilde karigtirildi. Yag ortaminda karigsan karisima yavas yavas 1 litre deiyonize su
eklendi. Karisim 1 siire boyunca karistirildi. Karisim sabitlenmis diiz bir zemine alinarak 2
giin boyunca dinlenmeye birakildi.

Iki giin dinlenmeye birakilmis olan karisimdaki grafitler dibe ¢okmiis durumdaydi.
Ustte kalan kistm mikro pipet yardimi ile karisimdan alindi. Altta kalan grafenli kisim
filtreden gegirildi. Filtre kagidinda kalan kisim deiyonize su ile yikandi. Filtre kagidi
yaklasik yarim saat kadar oda sicakliginda bekletildi. Kagitta bulunan grafenler cam
petriye almip etiiv firmina kondu. Firm 40 °C sicaklia ayarlandi. Grafenler 1 giin boyunca
firinda bekletildi.

24 saat etiiv firminda 40 °C de bekleyen grafenler agirlikga tartildi (x kadar). Miktar
bir sonraki asamada bu miktarin agirlik¢a 3 kat1 kadar (3x) KMnO4 katilmas1 gerekecegi
icin not edildi. Tartilan miktar 50 ml HySO, ile kanstirildi. Karigim ultrasonik banyoya
kondu. Banyoda 3 saat bekletildi.

Karisim buz banyosuna alind1 ve karisim sicakligi 5 °C ye gelinceye kadar bekletildi.
Sicaklik 5 °C ye gelince dnceki asamada tartim ile belirlenen miktarin agirlik¢a 3 kati (3x)
miktar KMnO, karisima ¢ok yavas sekilde eklendi. Karigim sicakliginin bu islem sirasinda
10 °C yi gecmemesine dikkat edildi. Ekleme islemi sona erdiginde, karisim 2 saat
manyetik karistiricida diisiik devir sayisinda (500 dev/dk) karistirildi. Ardindan ¢ézeltiye
500 ml deionize edilmis su eklendi. Karisim bir saat daha karistirildi.

Cozeltiye 8.4 ml H,0, eklendi ve yiiksek rpm de (1100 dev/dk) 1 saat karigtirildi.

Mevcut ¢ozelti hacmi kadar 1:10 luk HCI deionize su ¢6zeltisi hazirland1 ve ¢ozeltiye
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eklendi. Cozelti manyetik karistiricida diisiik hizda (500 dev/dk) 15 dakika karistirildi.
Karigim filtreden gegirildi. Filtre kagidi 1:10 luk HCI, ve deionize su ile yikandi (J. Chen

ve ark., 2013). Sekil 3.2. de prosesin agamalari goriilmektedir.

1 litre saf su =
Ardindan karigim
0.6 gram grafit, K,S,05 (5g) ve P,0¢(Sg) 30 mlH,SO, i —— Nk 5

icine eklendive saat karitirildi. filtreden gegirildi.
80 °C de 4.5 saat kanistinldi.

l ol o_»o
-3 3B !
[ |
cgepge=-ci@

Karigim filtreden Ardindan Karisim buz banyosunaalindi. Grafit tartildi ve xgram Kagitta kalan kisimlar 40°C
gegcirildi. Saf suiile karisima 8.4 ml Sicakligi 5 °C ye ulasinca 3x olarak baz alindi. X e 50 de 1 guin firinda bekletildi.
yikandi. GO elde edildi. H,0, eklendi. kadar KMnO, yavascaeklendi. ml H,S0,eklendi.

Sekil 3.2. Hummers yontemi ile GO {iretim prosesi
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3.2 PAN Nanofiber Uretimi

Polimer sollisyonu konsantrasyon orani, ¢dzeltinin egrilebilmesi i¢in en Onemli
faktordiir. Cozelti konsantrasyonu, iiretilecek fiberlerin yapisal ve fiziksel o6zelliklerini
dogrudan etkilemektedir. Polimer ¢6zeltisinin yogunlugu fazla ise istenmeyen biiyiik ¢apli
fiberler olusabilir. Polimer ¢ozelti konsantrasyonu diisiik ise elektro egirme prosesi polimer
tabakalar arast kohezif kuvvet eksikliginden verimsiz olmakta veya hig
ger¢eklesmemektedir. Bununla birlikte diisiik yogunluklu polimer ¢ozeltisi az polimer
zincirlerine sahip oldugu ic¢in kendi basina olan zincirler arasi etkilesim az olmaktadir.
Fiberlerin caplart da yine diisiik olmaktadir (Aruna ve ark., 2017). Soliisyonun yogunluk
ve viskozitesi elektro egirme prosesinde kullanilmak igin en uygun halde optimize
edilmelidir. Bu bilgiler, deneme ve literatiir taramas1 sonucu istedigimiz 150-300 nm arasi
fiber ¢capli PAN fiberler eldesi igin en uygun oran olduguna karar verilen % 10 luk PAN
polimeri ¢ozeltisi asagidaki miktarlarda hazirlanmigtir.

PAN polimer ¢ozeltsini hazirlamak i¢cin Sigma-Aldrich markali PAN tozlarindan
hassas terazide 10 g tartilarak 100 ml kap i¢ine alindi. Daha sonra 90 g Dimetilformamid
(DMF) tartilarak 10 g PAN igeren kaba eklendi. Kap i¢indeki karisim manyetik karigtirict
yardmmyla 70 °C de 24 saat kanstirildi. Polimer ¢ozeltisi kararli sekilde
elektrospunlanmasi i¢in karisim oda sicakligina gelene kadar beklendi ve manyetik
karistiricidda oda sicakliginda karigtirildi. Ardindan DMF igerisinde homojen olarak
¢Oziinen PAN ¢ozeltisi nanofiber tiretimi i¢in kullanild.

PAN nanofiberlerin iiretiminde elektro efirme ydntemi kullamilmustir. Onceden
hazirlanan PAN polimer ¢ozeltisi 10 ml temiz siringa i¢ine hava aldirilmadan c¢ekildi.
Temiz durumdaki siringaya alinan ¢dzelti otomatik siringa pompasina kondu. Igerisinde
PAN c¢ozeltisi bulunan siringanin 19 gauge (yaklagik 1 mm) metal igne uglu ve siringanin
kollektdr mesafesi de 15 cm olarak ayarlandi. Metal igne ucu ve kollektor arasi mesafe
polimer ¢ozeltisini etkileyen elektriksel iliskiyi oldukca fazla etkilemektedir. Metal igne
ucu ve kollaktor arast mesafe 5-25 cm aras1 degistiginde nanofiber ¢aplarindaki 6l¢tim
farkinin 210-310 nm arasinda oldugu gézlenmistir (Hekmati ve ark. 2013). Bu literatiir ve
deneyimlerimize dayanarak, elde etmek istedigimiz nanofiberler i¢in metalik u¢ ve
kollektor arast en uygun aralik 15 cm olarak belirlenmistir (Eskizeybek ve ark., 2018b).
Sekil 3.3. de elekto egirme yontemi ile PAN nanofiber iiretim prosesi sematik gdsterimi
goriilmektedir

Elektro egirme ile iiretimde, kollektdrde biriken nanofiberlerin durumunu belirleyen

diger 6zellik polimer ¢ozeltisi akis hizidir. Diisiik polimer akisi kiigiik ¢apli nanofiberlerin
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tiretilmesini saglar. Hizli akis hizinda ise biiyiikk capli nanofiberler iiretilmektedir. Bu
calisma igin PAN polimer ¢6zeltisinin akis durumu 0.35 ml/sa olarak kullanilmustir.

Elektro egirme ile tiretimde diger parametre PAN polimer soliisyonuna uygulanan
voltaj degeridir (Elektrik alani). Nanofiberlerin ¢api, uygulanan voltaj degerinin artis1 ile
birlikte azalmaktadir. PAN polimeri i¢in 20 kV elektrik alan uygulanmistir. Kollektor tipi
nanofiberlerin es sekilde olusmasina katki saglama amaci ile silindirik sekilli mandrel
olarak se¢ilmistir. Bu silindirik mandrel liretim sirasinda sag ve sol tarafa da periyodik
olarak hareket ederek homojenlige katki saglamaktadir. Silindirik mandrele PAN
nanofiberlerin birikmesi i¢in aliiminyum folyo sarilarak nanofiberlerin folyo {izerinde
homojen sekilde olugmasi saglanmigtir. Sekil 3.4. de elektro egirme ile PAN nanofiber
tiretimi gortilmektedir.

Elektro egirme prosesinin parametreleri PAN nanofiber tabakalarin iiretimi sirasinda
degistirilmemistir. Hazirlanan karisim ile deneme ve nihai iiretim numuneleri dahil yeterli

miktarda PAN nanofiber tabakasi tiretilmistir.

— =1
PAN Polimer Cézeltisi Mandrel
/'
Siringa
1
®O
PAN-DMF =

Yiksek Voltaj Kaynag:

Sekil 3.3. Elektro egirme ile PAN nanofiber {iretim prosesi sematik gosterimi

v
Sekil 3.4. Elektro egirme ile PAN nanofiber tiretimi

18



3.3. PAN Nanofibere Grafen Oksitin Entegre Edilmesi

Aliiminyum folyo {iizerine sarili olarak elde edilen PAN nanofiber tabaka biitiin
halinde soyulabilir ve folyodan ayrilabilir durumdadir. Daha 6nce Hummers Metodu ile
tiretilmis olan GO, saf su igerisinde sonik banyo ve manyetik karistirici ile 15 er dakikalik
3 tekrarl olacak sekilde karistirilarak homojen bir grafen oksit karigimi elde edilmistir.
Folyo tizerinden soyulan PAN nanofiber mat tabaka 25 x 25 cm karbon fiber kumas
tizerine dikkatlice yerlestirilmistir. Metal kalip iizerinde gerceklestirilen bu islemde karbon
fiber kumas ve PAN nanomatin etrafi sizdirmaz bant ile ¢evrilmistir.

Ardindan karigim tiim miktarina gore, % 0.5, % 1 ve % 2 degerlerinde GO iceren
derisimi farkli ¢ozeltiler olarak hazirlanmistir. Bu ¢ozeltilerde miktar olarak, hedeflenen 7,
13 ve 27 pm kalinliginda GO tabakasi i¢in 125 mililitre grafen oksit saf su karigimi temel
alimmustir. Istenen 7 pm kalinlik tabakasina gére ¢ozelti derisimi % 0.5 igin 0.625 gram
grafen oksit ile, istenen 13 um kalinlik ig¢in % 1 lik 1.25 gram grafen oksit ile ve istenen 27

um kalinlik i¢in % 2 lik 2.5 gram grafen oksit ile hazirlanmistir.
a / -
b — GO film, 13 um kalinhk
— = PAN nanofiber
——  Karbonfiber kumas
GO film, 27 um kalinlk
c /

PAN nanofiber
Sekil 3.5. PAN nanofibere GO ilavesi a-) PAN0.5GO b-) PAN1GO c-) PAN2GO

GO film, 7 um kalinhk
PAN nanofiber

Karbon fiber kumas

Karbon fiber kumas

Tez ¢alismasinda % 0.5 GO ¢ozeltisi ile hazirlanan ve 7 pm lik GO film tabakasi
hedeflenen numuneye PANO0.5GO, % 1.0 GO ¢ozeltisi ile hazirlanan ve 13 um lik film
tabakasi hedeflenen numuneye PAN1GO, % 2.0 GO ¢ozeltisi ile hazirlanan ve 27 pm lik
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film tabakasi hedeflenen numuneye PAN2GO ad1 verilmistir. Sekil 3.5. de PAN nanofibere
GO ilavesi sematik olarak goriilmektedir.

GO film kalinligr hedefi i¢in hacim yardimi ile film kalinligi hesaplanmistir. Bu
hesaplar Denklem (3.1) e gore su sekilde gerceklestirilmistir.

d =$ (3.1)

Denklem (3.1) e gore d dzkiitle degerini gr/em® olarak, m kiitle degerini g olarak ve v
hacim degerini cm® olarak ifade etmektedir. Oz kiitlesi 1.5 g/cm3 olan GO in ¢ozeltiye
katilan miktar1t PAN2GO igin 2.5 gramdir. Cozeltinin saf suyu buharlastirilip sadece GO
film tabakasi belirlenen alanda PAN {izerinde kaldigina gore, Denklem (3.1) kullanilarak
PAN2GO numunesi i¢in V degeri 1.66 cm® olarak hesaplanmustir. 25 x 25 cm lik bir
alanda GO filmi olusturuldugu i¢in PAN2GO numunesi i¢in teorik olarak beklenen film
kalinligint 0.00266 cm olarak yani yaklastk 26.6 um olarak hesaplanmistir. Ayni
hesaplamalar PAN1GO ve PANO0.5GO igin yapilmig ve beklenen kalinliklar 13.3 pm ve

6.6 um olarak bulunmustur.

Sekil 3.6. a-) Karbon fiber ve PAN tabakasi b-) PAN tabakaya GO ilavesi c-) Uretilmis

tabaka goriintiisii

Uretilecek ¢ozelti igerigine gore karbon fiber kumas ile PAN tabakasi {izerine ayni
alanda, homojen sekilde ve her igerik i¢in ayn1 yontemle dokiildii. Etrafi sizdirmaz bant ile
¢evrilmis durumdaki karbon fiber kumas ve PAN tabakasi tlizerinde grafen oksitlerin
¢okelmesi i¢in kalip ile birlikte 40 °C de etiive kondu, ardindan 2 giin bekletildi. Saf su
buharlagti ve grafen oksitlerin PAN nanofiber lizerinde film halde ¢okelmesi saglandi.

Boylece saf PAN tabakasi iizerine entegre edilmis siirekli durumda GO tabakasi elde
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edilmistir. Sekil 3.6. da a-) Karbon fiber ve PAN tabakasi b-) PAN tabakaya GO ilavesi c-)
Uretilmis tabaka goriintiisii ve Sekil 3.7 de saf PAN tabakaya GO entegre edilmesi

prosesinin adimlart gériilmektedir.

-

! ..
| o
g —

Saf PAN Saf su-GO karisim fiziksel GO entegre kalibi
karigtirma

Firm 40 °C; 24 Saat

GO entegre edilmis hibrit PAN-GO tabakasi

Sekil 3.7. Saf PAN nanofibere GO ilave edilmesi prosesi
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3.4. Karbon/Epoksi ileri Kompozit Uretimi

Grafitten Modifiye Edilmis Hummers Yontemi ile grafen oksit eldesi, PAN polimer
¢ozeltisinin hazirlanmasi ve elektro egirme ile nanofiber tabakasi olarak iiretilmesi, grafen
oksitin PAN nanofiberler tizerine entegre edilmesi islemlerinin ardindan hibrit kompozitin
tiretilmesi i¢in en Onemli agama vakum yardimli regine transfer yontemi ile kompozit
malzemenin iretilmesidir.

El yatirmas:1 yontemi, miktar olarak diisiik hacimlerde iiretim igin yaygin olarak
kullanilan bir kaliplama ve iiretim yontemidir. El yatirmas1 yonteminin rulolama islemi,
VARTM oncesi kullaniciya iiretilecek parcanin  fonksiyonellestirilen tabakasinin
optimizasyonuna ve 1slanabilirlik performansinin artisma izin verebilir. Urettigimiz GO
ilave edilmis PAN nanofiber tabakasinin islanabilirlik performansini arttirmak amaci ile
recine transfer metodunda kullanilan ayni regine sistemi tarafindan rulolama yapilarak
epoksi regine ile 1slanabilirligi saglanmistir.

Vakum destekli regine transfer metodu (VARTM) kompozit iiretim proseslerinde
diisiik maliyetli ve cevresel olarak zararsiz oldugu i¢in en yaygin kullanilan yontemlerden
birisidir. Uretim sirasinda tabakalar arasinda olusabilecek hatalari minimize etmesi sebebi
ile nihai triinde hatalar1 en aza indirebilmektedir (Khattab, 2005). Sekil 3.8. de proses

sematik olarak goriilmektedir.

Atmosfer basinci

Vakum torbasi P
RS PI LA CILIETET N &

Sizdirmaz bant Soyucu katman

—=> A [ )c=> Vakum atmosferi

Epoksi recine

L Kalip — Emici — Lamina
Sekil 3.8. Vakum desrekli regine transfer prosesi (VARTM) sematik (Khattab, 2005)

Vakum yardiml regine transfer iiretim prosesi vakumlama malzemeleri, paslanmaz
celik sa¢ ve vakum pompasindan meydana gelmistir.

Bu tez calismasinda karbon/epoksi ileri kompozitlerinin iiretimi iki asamada
gerceklestirilmistir. Ilk asamada karbon kumaslar VARTM yéntemi ile epoksi regine
infiize edilerek 1slatilmistir. Bu asamada {izerinde PAN/GO filmi i¢eren karbon kumasg
yigin i¢ine ilave edilmemistir. Bu hibrit kumas, inflizyon ile ayni regine sistemi tarafindan

el yatirma yontemi ile rulo yardimiyla epoksi regine ile islatilmistir. Epoksi infiizyon
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islemi tamamlandiktan sonra vakum torbasi agilarak, hibrit karbon kumas tabakasi 6.
tabaka olacak sekilde karbon kumaslar arasina yerlestirilmistir. Vakum torbasi tekrar
kapatilarak, re¢ine inflizyonu yeniden gerceklestirilmistir. Bu iki agsamali liretim yontemi
ile karbon fiber kumas yiizeyindeki nanofiber ve GO filmlerinden dolay1 diisen gegirgenlik
ve olusabilecek kuru bdlgelerin 6niine gegilmistir.

Uretim igin éncelikle silindirik karbon fiber kumaslardan 25 x 25 ¢m dlgiilerde nihai
tirtin ise 12 katli olacak sekilde kesildi. Ardindan vakumlama malzemeleri olan dagitici file
ve soyma kumasi yine ayni Olciilerde kesildi. Re¢ine vakumlamasi i¢in spiral ve hortum
yeter boyutlarda hazirlandi. Vakumlamada kullanilmasi igin vakum poseti, kesilen
kumasglar1 ve prosesi tamamen kapatacak sekilde kesildi.

Uretim i¢in paslanmaz celik kalip etanol ile temizlendi. Kalip ayiric1 kalip iizerine
yeter miktarda siiriildii. Epoksi regine, kiirlestiricisi firma tarafindan belirtilen oranlarda
katilarak el ile 2 dakika karistirildi. Kalip tizerine 11 adet karbon kumas yigin1 serildi. 5.
kat iizerine isaretleyici teflon bant konuldu. Uzerine 6 kat karbon fiber kumas toplulugu
serildi. Bu toplu malzeme iizerine, soyma kumasi ile birlikte dagitict file koyuldu.
Meydana gelen infiizyon sistemi etrafina sizdirmaz bant g¢ekildi. Reg¢ine infiizyonu igin
giris ve cikis spiralleri ile vakum torbasi olusturularak karbon fiber kumas yigin1 regine
inflizyonuna hazir hale getirildi.

Recine, karbon elyaf tabakalarina gondererek infiizyon islemine baslamadan 6nce
vakum torbasi 1 atm vakum altinda 2-3 dakika boyunca ¢ekildi. Ardindan regine, elyaf
yiginina gonderildi. Epoksi re¢inenin karbon fiber kumas yiginlarina tamamen 1slatmasi
icin 20 dakika beklendi. Sekil 3.9. da 11 adet karbon fiber kumas inflizyonunun sematik

goriintlisti goriilmektedir.

E:) ———————————————————————————————————————— = C>
Recine Vakum

Sekil 3.9. 11 adet karbon fiber kumas infiizyonu sematik
Ayni anda 6. kata konacak karbon fiber iizerndeki PAN nanofiber ve grafen oksit

iceren takviye nanomat tabakasi, rulolama yapilarak epoksi regine ile 1slanabilirligi

saglandi. Sekil 3.10. da rulolama islemi sematik olarak goriilmektedir.
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Fur¢a

Karbon fiber + PAN + GO

Sekil 3.10. Rulolama islemi sematik goriintiisti

Vakum torbasi dikkatlice 5 ve 7. katlar arasina takviye nanomat tabakasi konabilecek
sekilde kesilerek acildi. Teflon bant konulan kat elyaf yiginlar1 dikkatlice kaldirilarak
acildi. Bu kata karbon fiber iizerndeki PAN nanofiber ve grafen oksit igeren takviye
nanomat tabakasi rulolama yapilarak recine ile i1slanabilirligi saglanmis sekilde 5 adet
kumas yigininin iizerine birakildi. Bu tabaka iizerine mod II testlerinde kullanilmasi igin
gereken bes adet numunenin Olciisii kadar politetrafloraetilen film kesilerek baslangic
catlagi olusturabilmek i¢in yerlestirilmistir. Bunun iizerine de infiize edilmis 6 adet karbon
fiber kumas yigimi dikkatlice birakildi. Vakum torbasi ile sistemin sizdirmazligi tekrar
olusturuldu. Ardindan yeniden reg¢ine infiizyonu baslatildi. Yaklasik 15-20 dakika boyunca
regine inflizyonu gergeklestirildi. Iki defa infiizyon gergeklestirilerek nanomat tabakasinin
akis1 filtrelemesi engellendi. Bu, nanofiber ile takviye edilmis ileri kompozit katlar

olusturma iglemi, Sekil 3.11. de gosterilmistir.

12. Tabaka Karbon Fiber

11. Tabaka Karbon Fiber

10. Tabaka Karbon Fiber

9. Tabaka Karbon Fiber

8. Tabaka Karbon Fiber

7. Tabaka Karbon Fiber

GO Entegre Edilmis PAN Nanofiber Mat Tabakas1

6.Tabaka Karbon Fiber
5. Tabaka Karbon Fiber
4. Tabaka Karbon Fiber
3. Tabaka Karbon Fiber
2. Tabaka Karbon Fiber
1. Tabaka Karbon Fiber

Sekil 3.11. Nanofiber takviyeli tabakalama islemi sematik
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Sekil 3.12. Vakum destekli regine infiizyon prosesi diizenegi ve infiizyon sirasinda alinan

goruntiisu

Ardindan kompozit malzemenin kiirleme islemi gerceklestirildi. Kiirleme islemi i¢in
epoksi ve sertlestirici iireticisinin dnerdigi sartlar olan 23°C de 24 saat ve hemen ardindan
80 °C de 15 saat kiirlendi. Ileri kompozit malzeme nihai sekilde iiretilmis oldu. Sekil 3.12.
de proses diizenegi ve inflizyon sirasinda alinan goriintiisti goriilmektedir.

Aynu tiretim iglemleri takviyesiz 12 tabakali referans numunesi, % 0.5 GO, % 1 GO
ve % 2 GO igerikli GO ¢ozeltisi buharlastirilarak hazirlanmis karbon fiber kumas, PAN
nanofiber tabakalari igeren ileri kompozitler igin tekrarlanmistir.

Tez calisgmasinda % 0.5 GO ¢ozeltisi ile hazirlanan ve 7 pm lik GO film tabakasi
hedeflenen numuneye PANO0.5GO, % 1.0 GO g¢ozeltisi ile hazirlanan ve 13 pm lik film
tabakasi hedeflenen numuneye PAN1GO, % 2.0 GO g¢ozeltisi ile hazirlanan ve 27 um lik

film tabakasi hedeflenen numuneye PAN2GO ad1 verilmistir.
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3.5. Malzeme Karakterizasyonu

3.5.1. Mikroskobik Karakterizasyon

3.5.1.1. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)

Atomik boyutlara kadar inceltilmis 6zelliklerde bir igne ucu yardimiyla, yiizey ile
etkilesmesi sayesinde {i¢ boyutlu goriintiiler alinmasi seklinde kullanilir. GO tabakalarinin

tabaka boyutlarinin belirlenmesinde WITEC ALPHA 3100R cihazi kullanilmistir.

3.5.1.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Malzeme karakterizasyonu igin taramali elektron mikroskobu kullanilmaktadir.
Taramal1 elektron mikroskobu (SEM) Tungsten vb. katot kismindan alan veya alan
emisyonlu (FEG) tabancadan ortaya ¢ikan elektronlarin, incelenecek malzemeye
hizlandirilarak gonderilmesi sonucunda olusan etkilesmeler kullanilarak anlamli verilere
doniistiiriilmesi esasina dayanmaktadir. Bir taramali elektron mikroskobunda istenen
goriintii elde edilebilmesi i¢in elektronlarin numune ile yaptigi etkilesimler sonucunda
numunede gerceklesen elastik ve inelastik sacilmalar kullanilmaktadir. Sagilma ile alinan
elektronlar sinyallere doniistiiriiliir.

Elektro egirme ile iretilen PAN fiberler, tiretilen PAN/GO film tabakasi, ileri
kompozit kesit yilizeyleri morfolojik incelemeleri SEM cihazi ile JEOL SEM 7100 EDX
gorlintiileri almarak kullanilmistir. Numune yiizeyindeki goriintii kalitesinin arttirilmasi

icin numueler 5-8 nm kalinliginda Au-Pt karisimi ile kaplanmustir.
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3.5.2. Is1l Karakterizasyon-Termogravimetrik Analiz (TGA)

Bu analiz yontemi TGA, malzemelerde sicakliga ve zamana bagli olarak gergeklesen
kiitle kaybin1 hassas sekilde olgerek malzemenin sicakliga bagli kayiplarinin bilgisini
vermektedir. Miligram seviyelerinde ¢ok hassas ve inert gaz ortami ile ¢evreden
arindirtlmis ortamda numunenin sicakliga karst kazandigi veya kaybettigi miktarlar
Olgiilmektedir. Bu analiz ile saf PAN nanofiber ve GO ilave edilmis PAN2GO
numunesinin PAN nanofiberlere GO ilavesinin PAN fiber termal o6zelliklerini nasil
etkiledigini incelemek amaglanmistir. Saf PAN numunesi ve GO entegre edilmis PAN2GO
numunesi Perkin Elmer TGA 8000 cihazinda oda sicakligindan 800 °C ye kadar dakikada
minimum 10 °C hizla ve Ny (Azot gazi) atmosferinde 1sitilmis, % agirlik kaybi grafigi

cizilmistir.

3.5.3. Mekanik Karakterizasyon
3.5.3.1. Temas Agisi Islanabilirlik Analizi

Bu analiz yontemi ile cihaz, damla goriintiileri her an kayit altina alarak zaman
degiskeni ile damla seklini otomatik sekilde analiz eder. Analiz bize temas agis1 yiizey
uyumu hakkinda detayli bilgi saglar ve malzeme ile kullanilan sivi arasinda islanma
uyumu, temas ettikten sonraki kararlilik vb. gibi malzeme 6zelliklerinin verilerini saglar.
Bu calismada Attension marka temas acisi1 cihazi kullanilmistir. Calisma oda sicakliginda
hibrit kompozitin matris malzemesi olan epoksi sivisinin saf karbon fiber kumas, saf PAN,
PAN iizerine GO entegre edilmis yiizeylere bir damla damlatilmasi ile damlanin temas

acisi iliskileri siirekli kaydedilerek sonuglar analiz edilmistir.

27



3.5.3.2. PAN Nanofiberlerin Cekme Dayanimi

Elektro egirme islemi ile tiretilen PAN nanofiberlerin mekanik 6zellikleri mikro
¢ekme testi ile belirlenmistir. Bir malzemeye uygulanan yiik parganin kesit alanina es
olacak sekilde uygulaniyorsa malzemenin gerilmeye karst mekanik yaklasimini gosteren
gerilme-birim sekil degisimi (o-g) iligskisi rahat¢a cizilebilir. PAN nanofiberlere test
sirasinda uygulanan yiik ile kopma gerceklesinceye kadar uzama miktarlar1 belirlenmistir.
PAN nanofiberlerin ¢ekme deneyi Shimadzu mekanik ¢ekme deney diizeneginde 0.05
mm/dk ¢ekme hareket biyiikliigii kullanilarak yapilmistir. Numunelere uygulanan yiik
miktarlar1 10 N yiik uygulama potansiyeline sahip birim tarafindan 6lgiilmistiir. Cekme
numuneleri 20 mm uzunlugunda dikdortgen agikliga sahip kagida saglam sekilde monte
edilmistir. PAN numunesi 40 x 5 mm uzunlugunda kesilmis ve 40 x 40 mm lik kagit
cergeveye yapistirilmistir. En az bes adet ol¢iim gerceklestirilmis ve ortalama deger
alinmistir. Cekme yiikii gram kuvvet olarak hesaplanmistir. Gerilim (g/Tex) asagidaki
Denklem (3.2) yardimi ile bulunmustur.

Kuvvet (P)
Numune genisligi (m)
o rlus (B (3.2)
Alan yogunlugu (m—z)

Gerilim (T;:X) =
Gerilimin MPa birimine doniistiiriilmesi i¢in ise Denklem (3.3) deki formiil kullanilmustir.

Gerilim (MPa) = 9.8 X Gerilim (%) X Malzeme Yogunlugu (%) (3.3)

ex

Yukaridaki denklemler kullanilarak veriler grafik haline getirilmistir.
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3.5.3.3. Egilme Testi

Tez galigmasi i¢in lretilmis olan nanofiber takviyeli ileri kompozit malzemelerin
egme dayanimlarmin belirlenmesi igin ASTM D 7264/D 7264M-07 standartina gore li¢
nokta egme testleri gergeklestirilmistir. Egilme testi i¢in Schimadzu marka AGS-X model
10 kN hassasiyetli test cihazi kullanilmistir.

Numune et kalinligi, egme testinin gerceklestirildigi ortam kosullari, numunelerin
yer durumu, test hizi gibi parametreler kompozit malzemelerin egilme test sonuglarini
etkilemektedir. Bu parametrelerin test sonuglari etkilemesinin oniine ge¢mek i¢in bu
parametreler miimkiin oldugunca ayni1 tutulmustur ( Eskizeybek ve ark., 2018).

Testler i¢in uygulanan ASTM D7264/D/7264M-07 standartina gére numune
ebatlarinda genislik olarak 13 mm dir. Sekil 3.13. de ilgili standarta gore egilme numunesi
boyutlar1 ve egilme testi sirasinda alman goriintii goriilmektedir. Test sirasinda numune

boyu destek boyundan % 25 daha uzun olacak sekilde egilme test cihazina konmustur.

‘ ;- 160.00

13.00

‘— 4.00

|
200 0
100 0

Sekil 3.13. ASTM D7264/D/7264M-07 standartina gore sematik egilme numune boyutlari

ve nanofiber takviyeli kompozitin egilme testine tabi tutulmas1 goriintiisii
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Sekil 3.14. Egilme test diizenegi sematik goriintiisii

Egilme testi saf karbon fiber/epoksi, PAN0.5GO, PAN1GO, PAN2GO secklinde
adlandirilan nanomat tabakali takviyeli olanlar dahil her igerikten 5 adet numune
kullanilarak gergeklestirilmistir. Sekil 3.14. egilme test diizenegi sematik goriintiisiidiir.

P ve & degerleri kaydedilip iiretilen ileri kompozit malzemenin egilme dayanimi

Denklem (3.4) yardimi ile hesaplanmigtir.

3P, L
Omax = zrl;l;:)zc (3.4)

Denklemde ¢ numune ortasi yiizeyde meydana gelen gerilme degerini (MPa), P
uygulanan yiikii (N), b ve h numune ebatlarina gore genislik ve kalinligimi (mm), L
destekler arasi mesafeyi (mm) gostermektedir. Egme testi uygulanan numunelerin sekil

degisimi Denklem (3.5) ile hesaplanmustir.

__68h
Tz

(3.5)
Denklemde € sekil degistirme miktart (mm/mm), h numune kalinligi (mm), L
destekler arasi agikligi (mm), ve & malzemenin orta kismindaki degisimi (deplasmani)
ifade etmektedir.
Nanofiber takviye edilerek tretilen kompozit malzemenin egilme elastisite modiilii

ozelligi ise Denklem (3.6) ile hesaplanmistir.

Ao
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Denklem (3.6) da E; egilme elastisite modiilii biiylikligiinii (MPa), Ao segilen iki
nokta arasindaki gerilme farkin1 (MPa), A€ iki nokta aras1 yer degistirme degisimini ifade
etmektedir.

3.5.3.4. Kesme Testi

Tez calismast i¢in iiretilmis olan nanofiber takviyeli ileri kompozit malzemelerin
kesme dayanimlarinin belirlenmesi ve karsilastirmast amaci ile ASTM D 2344/D 2344M-
00 standartina gore kesme testleri gergeklestirilmistir. Kesme testi i¢in Shimadzu marka
AGS-X model 10 kN hassasiyetli test cihazi kullanilmistir. Adindan da anlasilabilecegi gibi
kisa kiris kesme testi egme test yontemlerinde oldugu gibi egmeye maruz birakilir fakat
kirig kalinligima gore ¢ok kisadir. Boylece numunede egilme yiikii yerine kesme ytikleri
olusturulur.

Numune et kalinlig1, testin yapildigi ortam kosullari, numunelerin konumu, test hizi
gibi parametreler kompozit malzemelerin egilme test sonuglarini etkilemektedir. Bu
parametrelerin  degisiminin test sonuglarini etkilemesinin Oniine ge¢mek igin bu
parametreler miimkiin oldugunca ayni1 tutulmustur. Sekil 3.15. de kesme numune boyutlar
ve test gOriintiisii bulunmaktadir.

ASTM D 2344/D 2344M-00 standartina gore numune uzunlugu 24 mm dir. Asagida

gorlntii gorilmektedir.

90°

-45° 45°
U

=]
Z1% T8l
8.0
’-— 24.0 ——’

kullanilan ilgili standarta gore kesme numunesi boyutlar: ve kesme testi sirasinda alinan
,r 24.0 , 2.0
[7T%TAl

— =

Sekil 3.15. ASTM D 2344/D 2344M standartina gore sematik kesme numune boyutlari

kesme testi goriintiisii
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Kisa kesme dayanimi testi, takviyesiz referans kompozit numunesi, PAN0.5GO,
PAN1GO, PAN2GO seklinde adlandirilan nanomat tabakali takviyeli olanlar dahil her
icerikten 5 adet numune kullanilarak gergeklestirilmistir.

P (uygulanan kuvvet) ve & (orta noktadaki deplasman) degerleri kaydedilip tiretilen
ileri kompozit malzemenin kesme dayanimi Denklem (3.7) deki denklem yardimi ile

hesaplanmustir.

Fsbs = 0.75 x ~m (3.7)
bxh

Denklem (3.7) de F*™ kesme kuvvetini (MPa), Py, test sirasinda gdzlenen maksimum
yikleme kuvvetini (N), b numune genigligini (mm), h numune kalinligini (mm)

gostermektedir.

3.5.3.5. Mod Il Testi

Bu yontem kompozit malzemelerde mod II kirilma testi ile mod II tabakalar arasi
hasar olusumu hakkinda bilgi vermektedir. Delaminasyon etkisinin 3 modu bulunmaktadir.
Mod I i¢in ag¢ilma modu, mod II i¢in kayma modu ve mod III i¢in kesme modu seklinde
adlandirilabilir.

Bu ¢alismada kullaninlan kirilma test numuneleri ASTM D 7905 standartina gore
tabakalar arasi kirilma toklugunun belirlenmesi igin hazir hale getirildi. Bu numuneler
kullanilarak mod-I1 tabakalar arasi kirilma tokluk biiyiikliigii degerleri hesaplandi.

Tabakalar arasi kirilma toklugu Gy, olarak ifade edilmektedir. Nanofiber takviyeli
ileri kompozitlerin mod Il testleri 10 kN hassasiyetli Shimadzu marka cihazda, oda
sartlarinda gercgeklestirilmistir. P, & ve a degerleri, yiik, yer degisimi ve anlik gatlak
uzunlugu anlamina gelmektedir.

Mod Il testlerinde yer degistirme hizi, 0.5 mm/dk uygulanarak gergeklestirildi.
Baslangi¢ catlagi olusturmak i¢in konulan ayirict baslangi¢ ¢atlak uzunlugu kaydedilmis, 1
mm c¢atlak olusur olusmaz sistem bosa alinmis ve sistem tekrar yiiklenerek baglangig
catlagindan itibaren yiikleme durdurulmadan araliksiz olacak sekilde kayit edilmistir.

Numuneler hazirlanirken daha iiretim asamasinda baslangi¢ ¢atlagi olusturmak i¢in
50 mm lik yapismaz politetrafloroetilen film karbon fiberlerin orta tabakasina

yerlestirilmistir. Mod Il testi numune boyutlar1 170 x 21x 4 mm dir.
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Nanofiber takviyeli ileri kompozitin mod Il testi sirasinda alinan goriintiisii Sekil
3.16. da bulunmaktadir.

Sekil 3.16. Hibrit kompozit mod Il testi sirasinda alinan goriintiisii

Mod 1II hesaplamalari i¢in kompliyans kalibrasyon metodu kullanilmistir.
Numunenin kompliyans: yiik yer degistirme egrisinde 30 N ve 150 N arasindaki lineer
bolgedeki yiikiin dogrusal kisminin gradyaninin tersi kullanilarak hesaplanmigtir. Denklem

(3.8) formiilii bu uyum igin kullanilmustir.
C(8bh3) = A + Bay® (3.8)

o baslangic ¢atlak uzunlugunu, b numune genisligini, h kalinligin yarisini, A ve B
parametreleri ise C(8bh3) ve ay® grafigindeki diiz ¢izgiyi kesen yerden deneysel olarak
belirlenmistir. B dogrunun egim degeridir.

Mod II tabakalar arasi kirilma toklugu degerleri kompliyans kalibrasyon metodu

verileri kullanilarak Denklem (3.9) den hesaplanmistir.

3P2c B
Gye = — a? 3.9
11C 2b  8bnd 20 ( )

Denklemde Pc malzemenin hasarlandigi kritik maksimum yiik degeridir. Sayisal

veriler grafige doniistiiriilerek tartisilmistir.
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3.5.3.6. Dinamik Mekanik Analiz (DMA) Testi

Uretilmis olan nanofiber takviyeli ileri kompozit malzemelerin dinamik mekanik
Ozelliklerinin belirlenmesi ve karsilastirmasi amaci ile ASTM D 5023-15 standartina gore
ic noktadan egme modunda testleri gergeklestirilmistir. Kompozit malzemelerin dinamik
mekanik analizi Perkin Elmer DMA 8000 markali cihazla gergeklestirilmigtir. Numune
boyutlar1 Sekil 3.16. da verildigi gibi 50 x 9 x 4 mm dir. Sekil 3.16. da DMA test tiizenegi
gorlntiisii de bulunmaktadir. Analiz tiiri sicaklik taramasi olacak sekilde, oda sartlari
ortamindan 180 °C ye kadar 5°C/dakika 1sitma hizi ile 1 Hz frekansta analizleri

gerceklestirilmistir. Analizlerin tiimii ayni sartlarda gerceklestirilmistir.

Sekil 3.17. Dinamik Mekanik Analiz numune ebatlar1 ve DMA test diizenegi goriintiisii

Dinamik mekanik analiz teknigine gore malzeme, depolama modili ve kayip
modili adi altinda iki modiil bilgisi verir. Depolama modiilii elastik 6zelligin, kayip
modiilii ise viskoz 6zelligin bir dl¢iisiidiir. Kayip modiiliiniin depolama modiiliine orani ise
tan delta degerini malzemenin enerji harcama o6lglisii olarak verir. Polimer kompozit
malzemelerde genellikle tan delta degerinin derin pik yaptig1 bolgede camsi gecis sicakligi
bilgisi verilir. Molekiil zincirlerinin elastik 6zelligini yitirmeye basladigi aralik olarak
adlandirilabilen camsi gecis sicakligi bilgisi dinamik mekanik analiz ile kesin ve dogru

araliklarda goriilmektedir.
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BOLUM 4
ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

Bu bolim igin Oncelikli olarak {iretilen grafen oksit tabakalarinin morfolojik
karakterizasyonlar1 gergeklestirilmis ardindan saf PAN nanofiberlerin morfolojik, termal
ve mekanik karakterizasyonu ile birlikte iiretilen hibrit kompozit malzemenin SEM
analizleri gergeklestirlmistir.

SEM analizleri ile nanofiberlerin ¢ap durumlari, dagilimlari ve GO ilave edilmis
PAN nanofiberlerin yiizey morfolojisinin degisimleri hakkinda bilgi verilmistir. Uretilen
hibrit kompozitlerden numuneler alinarak kompozitlerin kesitleri morfolojik incelemeler
icin kullanilmistir. Saf PAN ve GO ilave edilmis PAN yiizeyi islanabilirlik testi ile
kompozit malzemenin epoksi ile 1slanabilirligi de kontrol edilmis ve yorumlanmustir.

GO ilave edilmis PAN nanofiber ile kuvvetlendirilen hibrit kompozit malzemelerin
mekanik testleri ve dinamik mekanik analizlerinin yapilmasindan sonra elde edilen sayisal
sonuclar verilmis ve SEM morfolojik analizleri ile baglanti kurulup tartigilarak

yorumlanmustir.
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4.1. GO Tabakalarimin Morfolojik Karakterizasyonu

Modifiye Hummers metodu ile sentezlenmis olan GO tabakalarinin morfolojik olarak
analiz edilmesi i¢in AFM ve SEM analizleri yapilmistir. Sekil 4.1. a ve 4.1. b de gortldugi
gibi tiretilen GO partikiillerinde 30 nm et kalinlig1 ve 10 um kenar uzunluklarinda oldugu

anlasilan GO tabakalar1 goriintiilenmistir. Sekil 4.1. ¢ de Sekil 4.1. a da isaretlenen cizgi

boyunca GO tabakalarinin yiikseklik profili goriilmektedir.

672

-679

-693

-700

04 0.8 1.2 1.6 2 24 28 3.2 36 4
um

Sekil 4.1. a-) Uretilen GO tabakalarin AFM gériintiisii b-) GO tabakalarinin
renklendirilmis goriintiisii c-) GO tabakalarina ait AFM de 6lciilen yiikseklik profili
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Modifiye Hummers metodu ile sentezlenmis olan GO tabakalarinin morfolojik

incelenmesi i¢in Sekil 4.2. de goriilen SEM goriintiilerinden faydalanilmistir.

Sekil 4.2. Uretilen GO tabakalarinin tarama elektron mikroskobu (SEM) gériintiileri

Modifiye Hummers metodu kullanilarak iiretilmis olan grafen oksit tabakalarinin
Sekil 4.2. de tarama elektron mikroskobu goriintiileri bulunmaktadir.

SEM fotograflart incelendiginde iretilen GO lerin yaklastk 10 um kenar
uzunluklarina sahip ve homojen boyutlarda oldugu goriilmektedir. Yiiksek biiyiitme
oranlarinda tabakali olarak goriilebilen GO yapilarinin birka¢ katman diizenli sekilde ve
bazi durumlarda da daginik halde iist iiste binmis GO yapilari oldugu farkedilmektedir. Bu
durum, iiretilen GO partiikiillerinin homojen pargacik boyutlu ve kalinlikta tabakali halde

tiretildigini gostermektedir.
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4.2. PAN Nanofiber Karakterizasyonu
Elektro egirme islemi ile iiretilen PAN nanofiberlerin SEM goriintiileri alinmustir.
Elde edilen Sekil 4.3. a goriintiisiinde iiretilen saf PAN nanofiberlerin ¢apinin yaklasik 150

ve 300 nm cap arasinda homojen, diizenli ve boncuksuz olarak elde edildigi goriilmektedir.
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Sekil 4.3. a-) Elektro egirme islemi ile iiretilen PAN nanofiber SEM goriintiisii b-) Saf

PAN ve GO entegre edilmis PAN termogravimetrik analiz sonucu c-) Saf PAN nanofiber
¢cekme modiili ve gekme mukavemeti grafigi d-) Saf PAN ve GO entegre edilmis PAN
DTA grafigi

PAN nanofiberlerin termal karakterizasyonu i¢in termogravimetrik analiz
kullanilarak saf PAN numunesi ve GO entegre edilmis PAN numunesinin % agirlik kaybi
grafigi ¢izilmistir. Sekil 4.3. b de bulunan grafige gore saf PAN ve PAN entegre edilmis
GO numunesi oda sicakligindan 100 °C ye kadar PAN numunesi i¢in yaklasik % 1 nem ve
DMF kalintis1 kayb1 olarak gerceklesirken, GO entegre edilmis numune i¢in yaklasik
degeri % 10 nem ve DMF kalintis1 kaybt olarak gerceklesmistir. PAN {izerine GO
entegresi, saf su ile karisimi olusturularak gerceklestirildigi icin numune 40°C de
kurutulmus olsa da numunede bulunmasi olasi nem ve DMF kalintis1 ihtivasini
desteklemektedir. Sicaklik 100 “C den yukariya dogru tirmanirken saf PAN ve GO igerikli
PAN bozunma egrisi iliskisi farklidir. Saf PAN numunesi inert gazli atmosferde iki farkl
belirgin kiitle kayb1 adim1 gdstermektedir (Rasoul E.N. ve ark. ,2016 ). Ilki yaklasik olarak
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320 °C de gergeklesen ve ugucu nitril {iriinler iireten kayiptir. Saf PAN numunesi ilk
belirgin kiitle kaybini 300-350 °C arasinda gostermistir. Ikincisi ise 350 ile 550 °C arasinda
gerceklesmistir. GO termogravimetrik analizinde ise yaklagik dort ana kiitle kayb1 adimi
gergeklestigi bilinmektedir. 100 °C ye kadar absorve olan suyun uzaklasmasi, 80-180°C
araliginda hidroksil gruplarmin kopmasi, 180-380°C araliinda GO yapisindaki diger
fonksiyonel gruplarin degredasyonu, 380 °C sonrasinda ise yapida diizenli olmayan karbon
yapilarinin pirolizinin olustugu goriilmektedir (M. Yazici ve ark., 2016). Sekil 4.3. d de saf
PAN ve PAN2GO numunesinin DTA grafigi ile dort belirgin kiitle kayb1 degisimi pikler
yardimiyla goriilmektedir.

PAN nanofiberlerin mekanik karakterizasyonu i¢in yapilan ¢ekme testine gore Sekil
4.3. ¢ de saf PAN mat nanofiber tabakasinin ¢ekme mukavemeti 26.8 MPa, ¢cekme modiilii

ise 8 GPa olarak hesaplanmustir.
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4.3. Hibrit Karbon Kumaslarin Islanabilirlik Davranisi

Dinamik epoksi temas agis1 testleri ile hibrit kompozit iiretimi i¢in kullanilan farkli
malzemelerin nihai malzeme performansinda 6nemli bir etken olan epoksi ile 1slanabilirlik
performansinin anlasilmas1 ve degerlendirilmesi amaglanmistir. Bunun i¢in bes farklh
numune olarak karbon fiber kumas yiizeyi, karbon fiber iistiine PAN ilave edilmis ve GO
ilave edilmis yiizey, elektro egirme ile iiretilmis PAN nanofiber yiizeyi, grafitten Modifiye
Edilmis Hummers yontemi ile tiretilen GO kabuk yiizeyi ve sadece PAN iistiine GO ilave
edilmis numune yiizeyi olarak 5 farkli numune kullanilmistir. Temas agis1 testinde ylizey
purtizliligi, gozeneklilik, ortam vb. bazi sartlar dl¢iimleri etkilemektedir. Sekil 4.4. de

numunelerin epoksi ile gosterdigi temas stiresi goriintiileri verilmistir.

Cizelge 4.1. Farkli ylizeylere epoksi ile uygulanan temas agis1 ve 1slanabilirlik testi kontak

agis1 Olgtimi sonuglari

SURE
NUMUNE Osn 5sn 15sn 30 sn 45 sn 60 sn
KARBON FiBER
87.31 71.28 53.61 46.07 42.43 35.7
KARBON FiBER + PAN + GO
61.13 43.26 23.8 22.35 19.85 17.45
PAN
86.79 69.69 30.79 26.27 27.8 24.43
GO
63.78 49.73 40.84 34.8 31.61 31.27
PAN + GO
86.67 57.6 41.32 32.1 27.89 24.91

Dinamik epoksi temas agisi testleri ile Cizelge 4.1. de elde edilen sonuglara gore saf
karbon fiber kumas temas agilar1 0. saniye 87.31° ve 60. saniye 35.7° olarak olgiilmiistiir.
Fiber kaynakli yiizey, kontak agis1 degerinin yiiksek olmasini saglamigtir. Karbon
fiber+PAN+GO numunesi kontak agis1 degeri 0. saniyede 61.13° olarak 60. saniye de ise
17.45° olarak oOlciilmistiir. Diger numune degerleri ile karsilagtirldiginda epoksi ile

1slanabilirlik egiliminin en iyi numune oldugu goriilmektedir. Bu degere en yakin deger
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olarak yine GO numunesi degeri goze ¢arpmaktadir. Hibrit kompozit liretiminde epoksi ile
temas edecek ve takviye olarak kullanilacak PAN+GO numunesi ve karbon
fibertPAN+GO numunelerinin 60 saniye sonraki kontak agilari degerleri epoksi ile
1slanabilirlik performanslarmin oldukg¢a iyi oldugunu ve iretim sirasinda epoksi ile

1slanabilirlik agisindan herhangi bir uyumsuzluk dogurmayacagini géstermektedir.
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KARBON FiBER

' 0s ' Ss ' 60s

KARBON FIBER+PAN+GO

' 0s ' 5s ‘ 60 s

' 0s ' Ss ‘ 60 s

PAN + GO

' 0s ' Ss ' 60 s

Sekil 4.4. Cesitli yiizeylerin epoksi ile gosterdigi temas siiresi dijital fotograflar
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4.4. GO Entegre Edilmis PAN Nanofiber Morfolojik Ozellikleri Incelemesi
PAN nanofiberlere GO ilave edilerek hazirlanan hibrit mat tabakanin morfolojik
olarak incelenebilmesi amaciyla hibrit kompozit imalat1 i¢in iiretilen tabakalardan alinan

numunelerin kesit incelemesi SEM analizi ile gergeklestirilmistir.

PAN
Nanofiber

Sekil 4.5. a-) PAN Nanofiber SEM goriintiisii b-) PAN1GO numunesi PAN tabakasi ve
ilave edilen GO tabakasi SEM goriintiisii c-) PAN2GO numunesi PAN tabakas1 ve ilave
edilen GO tabakas1 SEM goriintiisii

PAN nanofiberlere GO ilave edilerek hazirlanan hibrit mat tabakanin SEM
goriintiilerine gore Sekil 4.5. a da goriilen saf PAN nanofiber numunenin et kalinhig
yaklasik 60 pm olarak olgiilmiistiir. PAN fiberlerin homojen ve yakin kalinliklara sahip
oldugu goriilmektedir.

Sekil 4.5. b de PAN1GO numunesi SEM goriintiisii incelendiginde yaklasik 60 pm
civarinda saf PAN tabakast ve 13 pm civarinda GO tabakasi varligi Slgiilmiistiir. Yine
Sekil 4.5. ¢ de PAN2GO numunesi incelendiginde yaklagik 60 um saf PAN tabakasi ve 27

um civarinda siirekli bir GO tabakas1 varligi goriilmektedir.
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Denklem (3.1) kullamlarak PAN2GO numunesi icin V degeri 1.66 cm® olarak
hesaplanmisti. 25 x 25 cm lik bir alanda GO filmi olusturuldugu i¢in PAN2GO numunesi
igin teorik olarak beklenen film kalinlig1 0.00266 cm olarak yani yaklasik 26.6 um olarak
hesaplanmaisti.

Sekil 4.5. ¢ goriintiisiine géore PAN2GO numunesi i¢in dl¢iilen GO tabakasi kalinligi
yaklasik 26 um dir. Bu durum PAN2GO fiiretimi i¢in teorik olarak hesaplanan siirekli GO
film kalinligina ulasildigini géstermektedir. Ayn1 hesaplamalar PAN1GO i¢in yapilmis ve
beklenen teorik kalinlik 13.3 um olarak hesaplanmistir. Sekil 4.5. b goriintiisiine gore GO
stirekli film tabakasi kalinligi 13.5 pum o6l¢iilmiis ve hedef GO film tabaka kalinligina
ulasildigr goriilmiistiir.

Yapilan SEM analizine gore, GO ilave edilerek iiretilen hibrit matin saf PAN ve GO
kabuk kalinliklar1 belirlenmis, siirekli ve PAN ilave edilen GO film tabakasi i¢in ulasilmak
istenen 7-30 um araliginda GO kalinliga ulasildigi gorilmistiir. Saf, PAN1GO ve
PAN2GO numuneleri i¢in yaklagik 60-80 um lik PAN fiber tabaka kalinlig1 6l¢iilmiistiir.

44



4.5. Hibrit Kompozit Morfolojik Ozellikleri Incelenmesi
Uretilen hibrit kompozitlerden alman numune Kkesitlerinin tarama elektron
mikroskobu goriintiileri alinarak fiber tabakalari ve iretilen PAN ve ilave edilen GO

tabakalar1 goriilmiistiir.

P

e ’ 7
/ ;
<:| KARBON FiBER

e S

|:> Karbon Fiber

Sekil 4.6. Hibrit kompozit PAN0.5GO numunesi SEM goriintiileri

PANO0.5GO numunesi olarak adlandirilan numune SEM fotograflarina bakildiginda

Sekil 4.6. a fotografinda karbon fiber, PAN nanofiber ve epoksi matris malzemesi
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goriilmektedir. Hibrit kompozitin matris malzemesi olan epoksi igerisinde karbon fiber ve
PAN nanofiber arasinda kopriileme etkisi yaptigi belirgin olarak farkedilmektedir.
PANO0.5GO numunesi Sekil 4.6. b goriintiisiinde ise tabakalar aras1 yapi farklar1 belirgin
olarak goriilmektedir. Yapi, karbon fiber kumas fiberleri, epoksi matris, elektrospun ile
tiretilmis olan PAN nanofiberler ve PAN nanofiberlere entegre edilmis GO tabakasi
seklindedir. Sekil 4.6. ¢ goriintiisiinde ise iretilmis durumda PANO0.5GO numunesinin
tabakalar1 goriilmektedir. Ozellikle nihai durumdaki PANO.5GO numunesi kompozitinin
GO tabakasinin kalinligi Sekil 4.6. ¢ ve 4.6. e gorlntiilerinde yaklasik 20 um olarak
Olciilmiistiir. Sekil 4.6. ¢ goriintiisiine gére PANO0.5GO hibrit kompozit numunesi igin PAN
tabakasi kalinlig1 yaklagik 20 um olarak ol¢iilmiistiir. Ayn1 fotografta karbon fiber ile PAN
arasindaki bosluk da farkedilmektedir.

Sekil 4.6. d goriintiisiinde tabakalar belirgin sekilde gériilmektedir. Bununla birlikte
yapida karbon fiberler ile PAN nanofiberler arasinda belirgin bir ¢atlak géze ¢arpmaktadir.
Bu ¢atlagin yapida PAN nanofiberlerin dikine ve boyuna dogru iki yonde de ilerledigi
farkedilmektedir.

PANO0.5GO numunesinin Sekil 4.6. f goriintiistinde ise PAN nanofiber ile GO
tabakas1 arasindaki fiberin kopriileme etkisi yaptig1 goriilmektedir. Bu etki iki farkli
malzeme arasinda fiziksel bag kurarak malzemelerin mekanik performanslarinin
tyilestirilmesini saglayan tabakalar arasi etkidir. Bu etki ¢atlak ilerlemesi sirasinda catlagin
ilerlemesini zorlagtirir ve ¢atlagin yoniinii degistirebilir ve bdylece mekanik performansa
katki saglar.

Sekil 4.6. f goriintiisii incelendiginde PAN nanofiberler ile GO tabakasi arasinda
belirgin olarak hem dikine hem de boyuna dogru ilerleme gosterebilen bir ¢atlak oldugu
farkedilmektedir.
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Sekil 4.7. Hibrit kompozit PAN1GO numunesi SEM goriintiileri

Hibrit kompozitin PAN1GO numunesi sekil 4.7. a goriintiistinde karbon fiber, PAN
fiber, GO tabakas1 ve epoksi matris farkedilmektedir. Karbon fiber PAN aras1 ¢atlaklar
yine yapida goriilmektedir. Sekil 4.7. b goriintiisiinde ayn1 bolgeye daha yiiksek ayirma
giicii ile bakildiginda PAN tabakasi ile GO tabakasi arasi ve GO tabakasi i¢indeki catlaklar
goriilmektedir. Sekil 4.7. ¢ de ise karbon fiber ile PAN tabakasi arasindaki kopriileme
etkisi goriilmektedir. Sekil 4.7. d de GO tabakasi arasinda c¢atlaklar goriilmektedir.
Tabakalarin yiikseklik miktarlar1 igin Sekil 4.7. e goriintiisiinde GO tabakas1 igindeki
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mikro catlaklar ile yaklasik 70 um lik kalinlik 6l¢iilmiistir. GO tabakasinin 25-30 pm
civarinda oldugu goriilmektedir. Sekil 4.7. f de koprilleme ve GO tabakasi arasi c¢atlak

goriiliiyor.

10 pm

Sekil 4.8. Hibrit kompozit PAN2GO numunesi SEM goriintiileri
Hibrit kompozitin PAN2GO numunesi Sekil 4.8. a goriintiisiinde PAN fiber gaplari

6lglim sonucuna gore yaklasik 0.5 um olarak olgtilmistiir. Sekil 4.8. b ve d de epoksi ile

cevrili durumdaki fiberler goriilmektedir.
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Sekil 4.8. ¢ de genel olarak hibrit kompozit yapis1 goriilirken Sekil 4.8. e ve f de
PAN2GO numunesi i¢in tabakalar goriilmektedir. GO tabakasi kalinlig1 olgiildiigiinde

yaklasik 70 um lik bir et kalinlig1 6l¢tilmiistiir.

Sekil 4.9. Hibrit kompozit a-) PAN0.5GO b-) PAN1GO ve c-) PAN2GO numuneleri GO
tabakas1 kalinlik karsilastirmast SEM goriintiileri

Hibrit kompozitlerin kolloid ¢ozeltisinde saf su ile degisik miktarlarda ve hedeflenen
farkli yiiksekliklerde GO tabakasinin elde edilip edilemedigi sorusuna SEM ile analizini
yapabildigimiz tabaka yiikseklik Ol¢iimii ile yanit bulunabilir. Analiz sirasinda alinan
Olcimler sonucunda Sekil 4.9. da goriildigii gibi GO tabakasi kalinligt PANO0.5GO
numunesi i¢in 20 um, PAN1GO numunesi igin yaklasik 30 um ve PAN2GO numunesi igin
yaklagik 70 um olarak dl¢tilmiistiir.

Bu sonug iiretim i¢in hedefledigimiz 7-30 um lik kalinliktan yiiksek GO tabakasi
filmi elde ettigimizi gostermektedir. Bu duruma, recine ile 1slattigimiz GO lerin el yatirma

sirasinda veya vakum transferinde iiretim hatasi ile ulagilmis olabilir.
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4.6. Nanofiber ile Takviye Edilmis Kompozit Mekanik Ozellikleri

4.6.1. Egilme Testi Sonuclar:

Bu test ile saf karbon fiber/epoksi, PAN0.5GO, PAN1GO ve PAN2GO mat tabakalar
ile elde edilmis hibrit kompozit malzemelerin egilme testleri ilgili standartlara uygun
olarak gerceklestirilmis ve egme gerilmesi (MPa), sekil degistirme (mm/mm) grafiginden

elde edilen veriler ile Sekil 4.10. deki egilme dayanimi grafigi elde edilmistir.
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Referans PANO.5GO PAN1GO PAN2GO
Kompozit Numune

Sekil 4.10. Kompozit numunelerin egme dayanimlari

Elde edilen sonuglara gore referans yani nanomat tabakasiz karbon fiber epoksi
kompozit malzemesinin egilme dayanimi 257.2 MPa olarak, PAN0.5GO numunesi degeri
205.5 MPa olarak, PAN1GO numunesi degeri 221.7 MPa olarak ve PAN2GO numunesi
60.5 MPa olarak hesaplanmistir.

Sonuglara gore nanomat tabakasiz kompozite gore PAN0.5GO numunesi degeri %
20, PAN1GO numunesi degeri % 13.8, PAN2GO numunesi degeri ise % 76 azalmistir.
SEM analiz sonuclarinda GO tabakalar1 ve PAN ile karbon fiber tabakalar1 arasinda
goriilen ¢atlaklarin bu malzeme yiizeyleri arasinda egilme dayanimindaki diisiisiin GO
tabakas1 kalinligi artisinin en fazla oldugu numunede gergeklesmesi siirekli GO film
kalinlig1 artisinin el yatirma ile tabakanin islatilmasim1 ve regine transferi sirasinda
tabakalarin regine ile yeterince 1slatilmasini zorlastirdigi ve bunun sonucunda catlak

baslangicini kolaylastirdigi ve egilme performansini diisiirdiigii sonucuna varilabilir.
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Sekil 4.11. Kompozit numunelerin egilme elastisite modiilleri

Sekil 4.11. de elde edilen grafige gore nanomat takviyesiz referans numunesinin
elestisite modiilii, 25.4 GPa, PAN0.5GO i¢in 18.9 GPa, PAN1GO i¢in 16 GPa, PAN2GO
icin 13.4 GPa olarak hesaplanmustir.

Referans kompozite gore diger kompozit numuneler PAN0.5GO, PANIGO ve
PAN2GO degerleri diismiistiir. PANO0.5GO i¢in % 25.5 luk, PAN1GO i¢in % 37 lik,
PAN2GO icin % 47 lik diisiis meydana gelmistir.

Calismamizda kullandigimiz siirekli film halindeki GO film tabakasinin et kalinlig
artiginin yiizeyler arasi epoksi ile 1slanmayi azalttigi ve olusan ¢atlak baslangiglari etkisi ile

birlikte egilme elastisite modiilii performansini diislirdigii sonucuna vartlmustir.
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4.6.2. Kesme Testi Sonuglar:

Bu test ile karbon/epoksi referans, % 0.5 lik GO ¢ozeltisi ilave edilmis PAN yani
PANO0.5GO numunesi, % 1 lik GO ¢ozeltisi ilave edilmis PAN1GO numunesi ve % 2.0 lik
GO ¢ozeltisi ilave edilmis PAN2GO hibrit kompozit malzemelerinin kesme testleri
gerceklestirilmis ve elde edilen veriler yardimiyla Sekil 4.12. de bulunan kesme dayanimi
grafigi elde edilmistir.

Elde edilen sonuglara gore referans yani nanomat tabakasiz karbon fiber epoksi
kompozit malzemesinin kisa kiris kesme kuvveti degeri 27.4 MPa olarak, PAN0.5GO
numunesi degeri 20.2 MPa olarak, PAN1GO numunesi degeri 29.9 MPa olarak ve
PAN2GO numunesi 15.3 MPa olarak hesaplanmustir.

Sekil 4.12. deki sonuglar incelendiginde referans numunesine gore PAN1GO
numunesinin sonucunda % 9 oraninda artis gerceklesmistir. Referans aldigimiz nanomat
tabakasiz R numunesine gore PAN0.5GO numunesi % 26 oraninda diisiis ve PAN2GO

numunesinde % 44 lik bir performans diisiisii meydana geldigi goriilmektedir.

35

Kesme Kuvveti (MPa)

Referans PANO.5GO PAN1GO PAN2GO
Kompozit Numune

Sekil 4.12. Kompozit numunelerin kesme kuvveti grafikleri

Bu sonuglar ve SEM sonuglari birlikte diisiiniilerek analiz edildiginde GO tabakalar1
arasinda ve PAN ile karbon fiber tabakalar1 arasinda goriilen catlaklarin yilizeyler arasinda
uyum problemi olusturdugu ve catlak baslangiglart seklinde etki ederek PANO0.5GO ve
PAN2GO icin kesme performanslarini diisiirdiigii sonucuna varilmistir. PAN1GO

numunesinde kesme dayanimindaki performans artisinin el yatirma ve sonrasinda
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uygulanan regine transferinde islanabilirlik artisinin PAN nanofibere GO film ilave
edilerek yapilan iiretim tarzi ile farkli oranlarda, farkli film yiiksekliklerinde veya regine
1slanabilirligi arttirilacak yeni yontemler ile mekanik 6zellikleri olumlu etkileyebilecegi ve
bu yonde yapilacak ¢aligmalar i¢in motivasyon olusturabilecegini gostermektedir.

Diger numunelerde meydana gelen kesme performansi diisiisii diger mekanik deney
sonuclart ile paralellik gostermektedir. Genel egilim siirekli GO film kalinlik artisinin
mekanik performans: diisiirdiigii seklindedir. Ozellikle en kalin GO igerigin oldugu
PAN2GO numunesi performansi kesme testi i¢in de diger mekanik testler gibi en diisiik

performansi gostermistir.
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4.6.3. Mod Il Testi Sonuclar:

Bu test ile, referans karbon fiber/epoksi kompoziti, PAN0.5GO, PAN1GO ve
PAN2GO mat tabakalar ile elde edilmis hibrit kompozit malzemelerin tabakalar arasi
enerji bosalma orani testleri gergeklestirilmis ve mod Il kirilma tokluk degerleri
kompliyans kalibrasyon metodu verileri kullanilarak kendi aralarinda kiyaslanmis ve mod
I kirilma toklugu degeri Gy Joule/m? cinsinden grafige dokilmiistir. Sekil 4.13.
incelendiginde mod II tabakalar arasi enerji bosalma orani degeri, referans yani nanomat
tabakasiz numune i¢in 1284 J/m? ile en yiiksek degeri aldig1 goriilmektedir. PAN0.5GO
numunesi i¢in 619.3 J/m? PAN1GO i¢in 1077.3 J/m?, PAN2GO i¢in 561.8 J/m? degerini
almigtir. Referansa goére PANO0.5GO numunesi degerinde % 48 diisltis, PAN1GO
numunesinde % 16 diisiis, PAN2GO numunesinde % 56 lik diisiis meydana gelmistir.
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Sekil 4.13. Kompozit numunelerin Gy grafikleri

Urettigimiz hibrit numunelerin tabakalar arast kirilma toklugu degerlerinin
karbon/epoksi numuneye gore mod II kirilma toklugu degeri G c’nin performansini
gelistirmedigi goriilmektedir.

SEM analizi ile birlikte diisiiniildiigiinde GO tabakalar1 ve PAN ile karbon fiber

tabakalar1 arasinda goriilen catlaklarin bu malzemelerin ylizeyleri arasinda regine ile
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1slanabilirlik kaynakli uyum problemi olusturdugu ve kirtlma ¢atlaginin olusup ilerlemesini
kolaylastirdigi, boylece mod Il kirilma toklugu degerini nanomat takviyesiz karbon/epoksi
kompozitine gore diistirdiigii sonucuna varilmistir. PAN1GO numunesinin mod II kirilma
toklugu degerinin nispeten daha az seviyelerde diisiisii ayn1 {iretim yoOnteminde bu

oranlarda yapilacak denemeler i¢in motivasyon olusturabilir.
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4.6.4. Dinamik Mekanik Analiz (DMA) Sonuclari
Uretilen hibrit kompozit malzemelerden standarta uygun olarak hazirlanan

numuneler ile gergeklestirilen analiz sonuclarina gore elde edilen grafikler asagida

verilmistir.
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Sekil 4.14. PAN0.5GO DMA Sonucu

Uretilen hibrit kompozit malzemenin Sekil 4.14. deki PAN0.5GO ile adlandirilan
numune DMA sonucu incelendiginde depolama modulii niin (E’) oda sicakliginda 1,8 GPa
civarinda oldugu ve sicaklik artis1 ile degerinin diistiigli goriilmektedir. Kayip modiiliiniin
depolama modiiliine orani ise malzemenin séniim 6zelligi olarak bilinen, Tan Delta degeri
olarak verilmektedir. (Tan delta= E”/E’). Tan delta degerinin pik yaptigi ve maksimum
degeri aldig1 nokta camsi1 gecis sicakligimi vermektedir. PANO.5GO numunesi i¢in bu

deger 89.28 °C olarak 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 4.15. PAN1GO DMA Sonucu

Uretilen hibrit kompozit malzemenin Sekil 4.15. deki DMA sonucu incelendiginde
depolama modulii niin (E”) oda sicakliginda 0.6 GPa civarinda oldugu ve sicaklik artigi ile
degerinin distigii goriilmektedir. PAN1GO numunesi i¢in bu deger 91.43 °C olarak

Olgtilmiistiir.
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Sekil 4.16. PAN2GO DMA Sonucu

Uretilen hibrit kompozit malzemenin Sekil 4.16. daki DMA sonucu incelendiginde
depolama modulii niin (E”) oda sicakliginda 0.5 GPa civarinda oldugu ve sicaklik artisi ile

degerinin distiigii gorilmektedir. PAN2GO numunesi i¢in bu deger 89.47 °C olarak

Olgtilmiistiir.
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Sekil 4.17. PAN0.5GO, PAN1GO, PAN2GO DMA Sonucu Karsilagtirmasi

Uretilen hibrit kompozit malzemelerin Sekil 4.17 de bulunan DMA sonuglart
karsilastirilarak incelendiginde depolama modulii degerinin (E’) biitiin numunelerde
sicaklik artisi ile diistiigii goriilmektedir. Sebebi olarak karbon fiber epoksi kompozitlerinin
sicaklik artis1 ile cams1 gecis araligia yaklagmasi oldugu sdylenebilir. Sicaklik artarken
polimer zincirlerinin agilabilmesi i¢in ¢ok fazla enerji ihtiyact oldugundan oda sicakligi
seviyelerinde depolama modiiliiniin en yiiksek seviyeleri aldig1 sdylenebilir. Bu seviyeler
kendi aralarinda kiyaslandiginda PANO.5GO numunesinin depolama modiilii degerinin oda
sicakliginda PAN1GO ve PAN2GO numunelerinden yaklasik ti¢ kat yiiksek seviyelerde
baslangi¢ yaptig1 goriilmektedir. Bu durum kompozit imalatinda arayiizeyde daha diisiik
GO igeriginde film igeren numunenin daha az catlak baslangi¢ ihtimali ile birlikte elastik
Ozelliginin daha iyi seviyelerde oldugunun gostergesidir. GO igerik ve film et kalinlig
artis1 ile birlikte numunenin tabakalar arasi araylizey baglanma performans: azaldigi ve
bunun depolama modiiliini distirdiigii séylenebilir., DMA sonuglarina baktigimizda
mekanik testler sonuglarina gére GO film igerigi daha az olan PAN0.5GO numunesi i¢in
en iyl depolama modiilii performans degeri ile daha tutarli sonuglar elde ettigimiz
sOylenebilir. Numunelerin cams1 gegis sicakliklart kiyaslandiginda belirgin bir fark
olmadig1 ve 90 °C seviyelerinde oldugu goriilmektedir. Numuneler camsi gecis sicakligina

ulastiktan sonra kaucuk benzeri bir 6zellik gosterir ve plastik olarak deforme olabilir.
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BOLUM 5

SONUC VE ONERILER

Kompozit malzemelerde milenyum ile birlikte artan havacilik ve savunma sanayi
mekanik performans beklentileri paralelinde kompozit tabakalar arasinin nano takviyeler
ile giiclendirilmesi 6nem kazanmistir. Bu tez calismasinda geleneksel karbon fiber
takviyeli epoksi kompozitinin tabakalari arasina nano takviye olarak konacak saf PAN
nanofiberinin {izerine GO film tabakasi entegre edilmis ve bu hibrit nanomat tabakasi
takviye olarak kompozitin tabakalar arasi bolgesine yerlestirilerek mekanik performans
tizerine etkileri incelenmistir.

Elektro egirme iretim yontemi ile kolay ve etkili olarak PAN gibi yaygn
polimerlerden kolayca nanofiber matlar olusturulabilemektedir. Bu proses kompozit
malzemelerin tabakalar1 arasmna nano olgiilerde katki agisindan olduk¢a miihim
durumdadir. Nanofiber matlar incelik ve hafiflik, porozite, diisiik hacim ve mekanik
ozellikler agisindan regine matrisli kompozitlerde takviye elemani olarak tabakalar arasina
konacak ideal takviye elemani haline gelmislerdir.

Bu motivasyonlardan yola ¢ikilarak ve grafen yapitasli GO in verimli sekilde tiretimi
gerceklestirilmis, nispeten basit, ucuz ve yaygin PAN polimerinden elektro egirme islemi
ile elde edilen nanomata basit ve ucuz bir yolla entegresi ile birlikte yeni bir yontem ile
hibrit bir nanomat tabakasi basarili sekilde tiretilmistir. Ardindan vakum yardimli recine
transfer metodu (VARTM) ile kompozit tiretiminde bu hibrit nanomat tabakasi takviye
eleman1 olarak tabakalar arasina yerlestirilmis ve hibrit kompozit iiretimi basari ile
gerceklestirilmistir. Uretilen hibrit kompozitler morfolojik ve mekanik olarak karakterize
edilmis mekanik dayanimlar1 belirlenmistir. Uretilen hibrit kompozitlerin performanslar
nanomat takviyesiz kompozit ile kiyaslanarak nanomat tabakaya farkli oranlarda entegre
edilen GO igerigi ile iliski kurularak bu yontemin verimliligi iizerine yorumlarda
bulunulmus ve asagidaki ana sonuglara ulagilmistir.

Grafen den Modifiye Edilmis Hummers yontemi kullanilarak basarili sekilde Grafen
Oksit (GO) iiretimi gergeklestirilmistir. Boyut olarak 30 nm et kalinligi ve 10 um kenar
uzunluklarinda olduklari 8lgiilmiistiir. Uretilen GO in saf su gibi en yaygin olan ¢oziicii
igerisindeki dagilimi olduk¢a homojenleserek, calismamizda PAN tabakaya ilave ettigimiz
GO/saf su ¢ozeltisinin kolloid yap1 olusturulmasini kolaylastirdigi sonucuna varilmastir.

PAN polimer ¢ozeltisi homojen olarak DMF igerisinde ¢oziilerek olusturulmus ve

diizgiin, saf ve istenen boyutlarda PAN nanofiber mat tabakasi elektro egirme teknigi ile
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elde edilmistir. Elde edilen nanofiberlerin morfolojik 6zelliklerini gérmek ve yorumlarda
bulunabilmek i¢cin SEM c¢aligmalar1 gerceklestirilmistir. Analiz sonuglari {iretilen saf PAN
nanofiberlerin ¢apinin yaklasitk 150 ve 300 nm c¢ap arasinda homojen, diizenli ve
boncuksuz olarak elde edildigini gostermistir.

Elde edilmis PAN nanofiber mat tabakasina, belirlenen oranlarda GO igeren ¢dzelti
ile stirekli GO film tabakasi olusturacak sekilde ilave edilmis, kompozit malzemelerde
takviye olarak kullanilabilecek hibrit nano takviyeli bir fiber tabakasi elde edilmistir. SEM
ile hibrit mat tabakasinin siirekliligi ile et kalinligi kontrol edilmis ve ileri kompozitin
basarili sekilde elde edildigi sonucuna varilmistir.

Hibrit kompozitlere uygulanan tarama elektron mikroskobu (SEM) analizlerine gore
karbon fiber tabakalari, PAN tabakasi ve PAN tabakasina ilave edilmis GO tabakalar ile
epoksi matris malzemesi goriilmiis ve hedeflenen hibrit kompozit malzemelerin basarili
sekilde Uretildigi sonucuna varilmistir.

Hibrit kompozitlere uygulanan tarama elektron mikroskobu (SEM) analizlerine gore
hedeflenen farkli yiiksekliklerde GO tabakasinin hedeflenen seviyelerde basairili sekilde
elde edildigi sonucuna varilmistir. Bu durumun uygulanan yontemin PAN nanofibere GO
ilavesi i¢in basarili bir yontem oldugu ve farkli g¢alismalar ile gelistirilebilecegini
gostermistir.

Hibrit kompozitlere uygulanan tarama elektron mikroskobu (SEM) analizlerine gore
PAN tabakalari ile karbon fiber arasinda ve GO ile PAN tabakasi arasinda dikine ve
boyuna hareket edebilen catlaklar gériilmiistiir. Bu ¢atlaklarin iiretilen hibrit kompozitlerin
mekanik performansinin diisiik seviyelerde olmasinin sebebi oldugu sonucuna varilmistir.
Bu durum, PAN tabakasi ile karbon fiber arasinda ve GO tabakalarinin PAN tabakasi ile
yapisma ve regine ile 1slanma problemi oldugu ve bunun mekanik performansi diistirdiigii
sonucuna varilmistir.

Nanofiber takviyeli hibrit kompozit malzemelere uygulanan egme test sonuglar1 saf
PAN nanofibere GO ilave edilerek iiretilen hibrit kompozitlerin egilme dayanimini
tyilestirmedigi, PANO.5GO, PAN1GO ve PAN2GO numunelerinin referans degere gore
PANO0.5GO numunesi i¢in % 20, PAN1GO icin % 13, PAN2GO icin %70 azalma
gosterdigi hesaplanmistir. SEM analiz sonuglarinda GO tabakalar1 ve PAN ile karbon fiber
tabakalar1 arasinda goriilen catlaklarin bu malzeme ylizeyleri arasinda uyum problemi
olusturdugu ve GO tabakalarinin PAN tabakasi ile yapisma ve regine ile 1slanma problemi

oldugu bu ylizden mekanik performanslarini iyilestirmedigi sonucuna varilmistir.
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Nanofiber takviyeli hibrit kompozit malzemelere uygulanan kisa kiris kesme testi
sonuglarina gore saf PAN nanofibere GO ilave edilerek iiretilen hibrit kompozitlerin kesme
dayaniminin referans karbon/epoksi numunesine gére PAN1GO numunesinin sonucunda
% 9 oraninda artis gergeklesmistir. Referans numunesine gére PANO0.5GO numunesi igin
% 26 oraninda diisiis ve PAN2GO numunesinde % 44 lik bir diisiis meydana geldigi
goriilmektedir PAN1GO numunesinde kesme dayanimindaki performans artisinin el
yatirma ve sonrasinda uygulanan re¢ine transferinde 1slanabilirlik artisinin PAN nanofibere
GO film ilave edilerek yapilan iiretim tarzi ile farkli oranlarda, farkli film yiiksekliklerinde
veya recine islanabilirligi arttirilacak yeni yontemler ile mekanik o6zellikleri olumlu
etkileyebilecegi ve bu yonde yapilacak calismalar i¢in motivasyon olusturabilecegini
gostermektedir.

Nanofiber takviyeli hibrit kompozit malzemelere uygulanan mod Il test sonuglarina
gore mod II kirilma toklugu degerlerinin referans karbon/epoksi kompozitine gore
performanslar1 diigmiistiir. SEM analizinde GO tabakalar1 ile PAN nanomat arasinda ve
PAN mat tabaka ile karbon fiber arasinda goriilen dikine ve boyuna catlaklarin bu
yiizeylerin yapigsma problemi olusturdugu o6zelikle en kalin GO film igeren PAN2GO
numunesinde en fazla meydana gelen performans diislisiiniin GO film kalinlig1 artisinin
regine ile 1slanabilirligi azalttigt ve boylece mekanik performansi ve kirilma toklugu
degerlerini diisiirdiigii sonucuna varilmistir.

Nanofiber takviyeli hibrit kompozit malzemelere uygulanan DMA sonuglarina gore
hibrit kompozit imalatinda arayiizeyde daha diisik PAN-GO film i¢eren numunenin
PANO0.5GO numunesi elastik 6zelliginin daha iyi seviyelerde oldugunu gostermektedir.
GO igerik ve film et kalinhigi artisi ile regine ile 1slanabilirlik azalarak numunenin
tabakalar arasi arayiizey baglanma performansinin azaldigi ve bunun depolama modiiliinii
diistirdiigli sonucuna varilabilir. Calismamiz daha diisiik oranlarda GO igeren, et kalinlig
olarak daha diisiik seviyelerde veya islanabilirlik daha iyi seviyelere g¢ekilebilecek yeni
caligmalar i¢in motivasyon olusturabilir.

Dinamik epoksi temas acis1 testleri Sonucglar1 incelendiginde hibrit kompozit
tiretiminde epoksi ile temas edecek ve takviye olarak kullanilacak farkli yilizeylerin epoksi
ile 1slanabilirlik performanslarinin oldukga iyi oldugu ve liretim sirasinda yiizey uyumu
acisindan herhangi bir uyumsuzluk dogurmayacagini gostermistir. Bu durum ile iiretilen
kompozitlerin mekanik performansinin diisiikk seviyelerde olmasinin matris malzemesi

epoksinin uyumsuzlugu olmadig1 sonucuna varilmaistir.
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Nanofiber takviyeli hibrit kompozit malzemelere uygulanan bu ¢alisma, epoksi
karbon fiber kompozitlerinin arayiizeylerine konan ve performans arttirici fiber ¢aligmalari
igin ¢18ir acan grafen den tiretilen grafen oksitin PAN ile birlikte basarili sekilde takviye

olarak kullanilabilecegi ve yeni ¢alismalara motivasyon olusturabilecegini gostermistir.
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