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Bu tez ¢alismasinda, elektro egirme yOntemiyle iiretilmis olan Polisiilfon (PSU) nanoelyaf ve
agirhikca %1, %2 ve %3 oranlarinda Cok Cidarli Karbon Nanotiip (CCKNT) ile giiglendirilmis PSU
nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzemelerin iiretimi gergeklestirildi. ilk olarak elektro egirme
yontemiyle PSU nanoelyaf ve agirlik¢a %1, %2 ve %3 oranlarinda CCKNT takviyeli PSU nanoelyaflar
iiretilmistir. 0,12 mikrometre kalinliginda iiretilen bu nanoelyaflar, 8x125 mm boyutlarinda kesilip kalip
icerisinde iist tiste 5/10/15 tabakali olacak sekilde yerlestirilerek ASTM D882-02 standartlart dogrultusunda
epoksi matrisli nanokompozit levhalar iretilmistir. Ayrica ayni kalip ile referans numunesi olarak
nanoelyaf igermeyen saf epoksi de iiretilmistir. Uretilen nanokompozitler ASTM D 5045-9 standardina
uygun olabilmesi i¢in numunelere es kenar iicgen ege yardimiyla catlak agilmistir. Uretimi yapilan bu
nanokompozit malzemelerin tek eksenli sabit ¢ene hizi altinda kirilma toklugu kiyaslanmistir. EK olarak
iiretilen nanokompozit malzemelerin, termal karakterizasyonlart Termogravimetrik Analiz (TGA) ve
Diferansiyel Termal Analiz (DTA) ile yapilmistir. Cekme testi sonucu kopma yiizeylerinin morfolojilerinin
belirlenmesi i¢in ise Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) kullanilmistir. PSU nanoelyaf ve agirlikga %1,
%2 ve %3 oranlarmda CCKNT ile giiglendirilmis PSU nanoelyaflarin yiizey morfolojileri SEM ile ve
CCKNT’lerin nanoelyaf icerisindeki dagilimlar1 Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM) ile incelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Elektro egirme, CCKNT, Polisiilfon nanoelyaf, SEM.
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In this thesis, the production of epoxy nanocomposite materials reinforced with PSU nanofibers
reinforced with Polysulfone (PSU) nanofibers produced by electrospinning method and Multi-walled
Carbon Nanotube (MWCNT) at 1%, 2% and 3% by weight was carried out.Firstly, PSU nanofibers and
PSU nanofibers reinforced with 1%, 2% and 3% by weight of MWCNT were produced by electrospinning
method.Epoxy matrix nanocomposite sheets were produced in accordance with ASTM D882-02 standards
by cutting these nanofibers with a thickness of 0.12 micrometers, cut in 8x125 mm dimensions, and placed
in the mold with 5/10/15 layers on top of each other.In addition, pure epoxy without nanofibers was
produced as a reference sample with the same mold.In order for the produced nanocomposites to comply
with the ASTM D 5045-9 standard, cracks were opened with the help of equilateral triangle file. The
fracture toughness of these produced nanocomposite materials was compared under uniaxial constant jaw
speed. In addition, the thermal characterizations of the produced nanocomposite materials were made by
Thermogravimetric Analysis (TGA) and Differential Thermal Analysis (DTA).Scanning Electron
Microscope (SEM) was used to determine the morphology of the rupture surfaces as a result of the tensile
test. The surface morphologies of PSU nanofibers and PSU nanofibers reinforced with 1%, 2% and 3% by
weight of MWCNT and the distribution of MWCNTSs in nanofibers were investigated by SEM and
Transmissive Electron Microscopy (TEM).

Keywords: Electro spinning, MWCNT, Polysulfone nanofibers, SEM.
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1. GIRIS

Giliniimiizde aktif bir sekilde gelismekte olan teknoloji sayesinde savunma, uzay,
saglik, tekstil, havacilik ve otomotiv sektdrleri gibi farkli iyi 6zellikleri tek malzemede
olacak sekilde tiretilmis malzemelere olan ilgili ve ihtiya¢ giderek artmaktadir. Metaller
yiiksek dayanim ve mekanik 6zelliklerinden dolay1 ¢ok fazla tercih edilen malzemelerdir.
Oysaki metallerin tasarimi yiiksek Olgiide korozyon sebebi ile smirlidir. Korozyon,
cevresel etkilerden dolayr metallerin bozulmasi olarak tamimlanir (Mercer, 1990).
Metallerin ¢ogu oksijenli bolgelerde korozyona ugramaya meyillidir ve bu meyilim
sicakligin artmasi ile daha etkisini arttirir. Korozyon sulu ortamlarda etkisini daha hizli
bir sekilde gosterir. Arabalar, kopriiler ve gemiler gibi biitlin yapilarin kullanim siirelerini
korozyondan dolay1 azaltmaktadir (Ashby ve Jones, 1980). Metal ve metal alagimlarin
yerine artik kullanim yerine gore zayif yonlerini giiclendirecek sekilde kompozit
malzemeler almaktadir.

Savunma, uzay ve havacilik sektorlerinden T129 Atak Helikopteri, Goktiirk Milli
Kesif Uydusu, Hiirkus Egitim Ugag1, Milgem Milli Gemisi, Cobra-Zirhli Tekerlekli Aract
gibi tretilen yerli projelerin govdelerinde kullanilan malzemelerin nano teknoloji ve
kompozit malzeme uygulamalarin ¢ok daha iy1 gelismesi ile daha 1y1 mekanik ve termal
ozellikler, radyasyon korumasi, elektrik iletkenligi veya yalitkanligi gibi gelismis
ozellikler gosteren malzemelerden yapilmaktadir. Giliniimiiz teknolojisinden Once
govdelerde islenmis metalik malzemeler tercih edilmekteydi oysaki su anda yeni
teknoloji sayesinde gelisen kompozit malzeme teknolojisi ve nanoteknolojinin
ilerlemesiyle eskiden kullanilan malzemelerin yerini kompozit malzemeler almaktadir.

Kompozit malzemeler eski yillardan daha giiniimiize kadar insanoglu tarafindan
bilinmektedir ayrica uzun zamanlar 6nce barinak yapilmasi amaciyla camur igerisine
saman ilaveli kerpi¢ parcalar biciminde kullanilmistir. Bulundugumuz zamana kadar
kompozit malzeme bilimi, bizim ihtiyaglarimizi temin etme arzusu ve teknolojinin
gelismesiyle birlikte daha hizli gelismekte ve ilerlemektedir. Yapilan caligmalar ve
incelemeler sonucunda belli bir seviyeye ulasan ileri kompozit malzemeler, su an en gok
kullandigimiz malzemeler kendisinden beklenen performansi karsilayamadigi i¢in veya

Ozelliklerinin yetersiz kaldig1 zamanlarda 6zel bir malzeme olarak kullanilmaktadir.



Kompozit malzemelerin ortaya ¢ikma tarzlari ¢ok farkli sayida olup farkl sekiller
de genis bir smiflandirilmast yapilabilmektedir. Ancak genel anlamda olusturulan
siniflandirma tiiri, kompozit malzemenin yapisinda bulunan matris malzemeye gore
smiflandirma ve takviye edilen malzemeye gore iki sekilde siniflandirilmaktadir (Staab,
1999). ilave edilen malzemeye gore gruplama ise elyaf takviyeli, parcacik takviyeli,
tabakali kompozit ve karma kompozit olarak dort gruba ayrilmaktadir.

Kompozit malzemenin igeriginden bulunan matris malzemeye gore
gruplandirilmasi ii¢ boliimde incelenir bunlar metal esasli, polimer esasli ve seramik
esasli olarak ayrilmasina ragmen, kompozit malzemeleri liretmek i¢in genellikle tercih
edilen ve kullanilan polimer esasli matristir (Bagc1, 2006). Polimerlerin daha rahat
isleneme bilmesi, siinek olmalari, az yogunluga sahip olmalar1 ve mekanik 6zellikleri bu
durumun genel sebepleridir.

Polimer esasli kompozitler yaygin olarak uzay, otomotiv, savunma sanayilerinde
ve elektronik cihazlar da kullanilmaktadir. Ornek vermek gerekirse elektronik
ekipmanlarda kullanilan polimerlerin daha iyi 1sil iletkenlik 6zelliginin olmasi
istenmektedir, bu sebeple 1s1l iletkenligi daha iyi olan polimerler iizerine calismalar
yapilmaktadir (Tavman ve Turgut, 2006).

Yapilan arastirmalar neticesinde, polimer esasli nanokompozitler bulundugumuz
zamanda otomotiv sanayinde daha sik kullanilmaya baglanmistir (Y1lmazbayhan, 2006).
Polimerler genel 6zelliklerinden olan yalitkan 6zellik gostermesine ragmen, gliniimiizde
iletkenlik 6zelligini artirmak i¢in polimer matrisin yapisina iletken tanecikler katarak
iletken polimer nanokompozitler gelistirilmistir (Ekrem ve ark., 2017).

Tabakali malzemelerin ara boélmelerinin gili¢lendirilmesi ve kirilma toklugunu
gelistirmek i¢in yapilan farkli bir yontem ise kompozitlerin ara yiizeylerinde elektro
egirme yontemi elde edilen nanoelyaflarin kullanimidir (Yeo ve Friend, 2006).

Sekil 1.1°de Airbus 350°deki kompozit malzeme ile iiretilen bolgeler
belirtilmistir. Bu kistmlarin boyutlar1 farkliliklar gdstermektedir. Ornegin kanat kapaklar
gibi biiyiik kisimlar ve kapilar gibi kiiglik kisimlara kadar degisiklik gosterir. Bu
kisimlarin kalinliklar1 da birkag milimetre ile birka¢ santimetreye kadar degismektedir

(Hashish ve Kent, 2013).
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Sekil 1. 1. Airbus 350°deki kompozit kisimlar (Hashish ve Kent, 2013)

Bu caligmada, elektro-egirme metodu kullanilarak agirlikca %1, 2 ve 3
oranlarinda ¢ok cidarli karbon nanotiip (CCKNT) takviyeli/takviyesiz polisiilfon (PSU)
nanoelyaflarm {iretimi gergeklestirilmistir. Ik olarak elektro egirme ydntemiyle PSU
nanoelyaf ve agirlik¢a %1, %2 ve %3 oranlarinda CCKNT takviyeli PSU nanoelyaflar
dretilmistir. 0,12 mikrometre kalinliginda {iretilen bu nanoelyaflar, 8x125 mm
boyutlarinda kesilip kalip icerisinde {ist {iste 5/10/15 tabakali olacak sekilde
yerlestirilerek ASTM D882-02 standartlar1 dogrultusunda epoksi matrisli nanokompozit
levhalar iiretilmistir. Ayrica ayni kalip ile referans numunesi olarak nanoelyaf icermeyen
saf epoksi de iiretilmistir. Uretilen nanokompozitler ASTM D 5045-9 standardina uygun
olabilmesi icin numunelere es kenar iiggen ege yardimiyla ¢atlak agilmustir. Uretimi
yapilan bu nanokompozit malzemelerin tek eksenli sabit ¢gene hiz1 altinda kirilma toklugu
kiyaslanmistir.

Ek olarak iiretilen nanokompozit malzemelerin, termal karakterizasyonlari
Termogravimetrik Analiz (TGA) ve Diferansiyel Termal Analiz (DTA) ile yapilmistir.
Cekme testi sonucu kopma yiizeylerinin morfolojilerinin belirlenmesi i¢in ise Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM) kullanilmistir. PSU nanoelyaf ve agirlik¢a %1, %2 ve %3
oranlarinda CCKNT ile giiclendirilmis PSU nanoelyaflarin yiizey morfolojileri SEM ile



ve CCKNT’lerin nanoelyaf igerisindeki dagilimlari Gegirimli Elektron Mikroskobu
(TEM) ile incelenmistir.

Nanoelyaf takviyeli epoksi kompozitlerin kirilma tokluklart ASTM D 5045-9
standardina gore tek tarafli ¢entikli egilme testleri yapilarak gerilme siddet faktor
degerleri incelenmistir. Ayrica kirilma yiizeylerindeki hasar mekanizmalart SEM
goriintiileriyle ortaya ¢ikarilmstir.

Epoksi esasli kompozit levhalarin iyilestirilmesi, kirilma toklugunun arttirilmasi
amaciyla CCKNT takviyeli PSU nanoelyaflar kullanilmistir. Elektro egirme yontemiyle
tiretilmis olan CCKNT takviyeli PSU nanoelyaflarin elyaf caplari son derece kiigiik
oldugundan dolayr ciddi bir mukavemete sahip olacagi Ongoriilmiistiir. Belirtilen
nanoelyafdan olusan kompozit levhalar kirilma toklugunun olumlu yonde artacagi
Ongoriilmistiir. Yapilan literatiir arastirmast bulgularina géore CCKNT takviyeli PSU

nanoelyaflarin daha 6nce bu amagla kullanilmadigi belirlenmistir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

Pena (2019) tarafindan yapilan bir ¢alismada indirgenmis grafen oksit (rGO) ile
gliclendirilmis polisiilfon (PSU) nanokompozitlerin hazirlanmasi igin ¢oziiclisiiz
ekstriizyon enjeksiyon yontemi kullanildi. Nanoliflerin dagilimini iyilestirmek igin
rGO’yu kimyasal yolla PSU firgalara kovalent olarak asilandi. Hem modifiye edilmemis
hemde PSU’ya rGO asilanmis ile %3’e kadar (agirlik¢a) konsantrasyonlara sahip birkag
rGO/PSU nanokompozitler hazirlandi. RGO / PSU nanokompozitlerinin morfolojisi,
PSU rGO ile asilandiginda daha iyi bir dagilim durumu ortaya ¢ikaran Alan Emisyonlu
Taramali Elektron Mikroskobu (FE-SEM) ve Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM) ile
karakterize edildi. RGO / PSU'nun termo-mekanik karakterizasyonu, degistirilmemis
rGO / PSU kompozitlerine kiyasla genel mekanik 6zellikleri iyilestirdi. PSU matrisinin
cam gecis sicakliginda (Tg) bir artis da gozlendi. Nanokompozitler tam reolojik
stiziilmeye ulagamamistir, bu nedenle sonuglar, asilanmis ve matris PSU zincirlerinin
birbirine dolanmasinin gelismis fazlar arasi etkilere yol agmasi acisindan agiklandi.
Asilanmis polimer zincirlerinin mevcudiyeti ayn1 zamanda kayma kapasitesini artirarak
numune deformasyonunu destekleyerek daha sonraki tokluk iyilestirmesini sagladi.
Onerilen ¢dziiciisiiz ekstriizyon enjeksiyon yontemi kolaylikla dlceklenebilir ve rGO /
PSU nanokompozitlerinin potansiyel kullanimlarint miimkiin kild1 (Pena-Bahamonde ve
ark., 2019).

Polisiilfon (PSU), ultrafiltrasyon membran uygulamalari i¢in en yaygin kullanilan
polimerdir. Yiiksek performansli miihendislik termo plastik olarak kabul edilmesine
ragmen, sadece 100 kGy'ye kadar radyasyon kararliligina sahiptir. Radyasyona maruz
birakildiginda, polimerik zincirler, ¢apraz baglanma yogunlugunda bir degisiklige ve
membran performansinda bozulmaya yol agan, kesilme ve c¢apraz baglanmaya maruz
kalir. Zarlarin radyasyona direngli 6zelligini gelistirmek i¢in ilk kez, karboksilath
nanodiamondlar (CND) PSU matrisine dahil edildi. PSU-CND kompozit membranlari,
farkli CND yiikleriyle (agirlik¢a %0.1-1) imal edilmis ve 1000 kGy'ye kadar farkli
radyasyon dozlarina maruz birakildi. Nanomalzemeler ve 1sinlanmamis membranlar,
FESEM, TEM, XPS, DSA, UTM ve DSC gibi farkl1 enstriimantal teknikler kullanilarak
karakterize edildi. % 0.5 CND'lik optimum yiiklemeye sahip membranin, kontrol PSU
membranina kiyasla 10 kat olan 1000 kGy radyasyon dozuna kadar stabil oldugu Bedar
ve arkadaglar tarafindan bulundu (Bedar ve ark., 2020).



Epoksi regineler, yiiksek diizeyde ¢apraz bagli ag yapilari nedeniyle dogal olarak
kirilgan oldugundan dolay1 burada, mekanik o6zelliklerde kayip olmaksizin etkili bir
sertlestirme yontemi sunuldu. Karboksilatli karbon nanotiipler (CNT-COOH!'ler), olusan
ticli kompozitlerin faz ayrilma davramisini, kirilma dayanikliiimi ve mekanik
Ozelliklerini kontrol etmek i¢in bir epoksi (EP) / polisiilfon (PSU) karisimina eklendi.
CCKNT - COOH'ler, EP / PSF karisiminin faz ayirma mekanizmasini degistirmese de,
son faz morfolojisi tizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir. Reolojik analiz, EP / PSF'nin
karmasik viskozitesinin ve sertlesme reaksiyon hizinin CCKNT - COOH'ler eklenerek
arttigini, bu da daha onceki bir asamada duran faz ayirma isleminin 6nemli 6l¢iide
bastirilmasina yol a¢tigin1 gosterdi. Ayrica EP / PSF / CCKNT - COOH kompozitlerinin
kirilma, mekanik ve termal 6zelliklerinin CCKNT - COOH'larin varligindan dolayi arttig1
gortiildi (Zheng ve ark., 2018).

Tizchang (2019) tarafindan yapilan bir ¢alismada, silanize nanodiamond (SND)
sentezlenmis ve nanodiyamond (ND) nanopartikiillerinin islevsellestirilmesinin
polistilfon (PSU) membranlarinin yapisi ve performansi iizerindeki etkilerini arastirmak
icin PSU nanokompozit membrani gelistirmek i¢in nano katki maddesi olarak kullanildi.
ND, viniltrimetoksisilan (VTS) kullanilarak silanizasyon yontemi ile islevsellestirildi ve
Fourier sonuglar1 doniisiim kizilotesi spektroskopi (FTIR) analizi, ND'lerin yiizeyinde
silan gruplarinin varligini dogruladi. Daha sonra, agirlik¢a % 1.0 ND ve agirlik¢a % 1.0
SND igeren saf ve nanokompozit PSU membranlart hazirlandi. Hazirlanan membranlar
daha sonra alan emisyonu taramali elektron mikroskobu (FESEM), enerji dagitic1 x-151n1
spektroskopisi (EDX), saf su akis1t (PWF), temas agis1 ve mekanik mukavemet analizleri
ile karakterize edildi. FESEM goriintiileri, ND ve SND nanopartikiillerinin varliginda
membran yiizeyindeki gozenek sayisinin arttifini ancak ortalama gbézenek boyutunun
azaldigin1 gosterdi. PSU / SND nanokompozit membran, 112 Lm ~2 h™'lik maksimum
PWF'ye ve 76.44 ° 'lik en diisiikk temas agis1 degerine sahipti. EDX analizi, SND'lerin
PSU matrisi boyunca homojen bir sekilde dagildigini gosterildi (Tizchang ve ark., 2019).

Iki farkli yontemle hazirlanan grafen nanoplakalar (GnP) ile doldurulmus
polisiilfon (PSU) hiicresel nanokompozitler, yani su buhar1 kaynakl faz ayrimi (WVIPS)
ve siiper Kkritik CO2 ¢dziinmesi (scCO,) kdpiiklenme, 0.4 ila 0.6 g / cm?® olup yapilar1 ve
elektriksel iletim davranislari ile karakterize edilmistir. GnP igerigi agirlik¢a %0 ile %10
arasinda degismistir. Calisilan {i¢ farkl kopiik serisi icin elektriksel iletkenlik degerleri
GnP miktari ile artirilmistir. En yiiksek degerler, WVIPS yontemi ile hazirlanan mikro
hiicresel nanokompozitler i¢in bulundu ve %10 wt GnP i¢in 8,17 x 1072 S/ m'ye kadar



yiikseldi. Her seri i¢in elektriksel iletkenligin degisim egilimi hem siiziilme hem de
tiinelleme modelleri uygulanarak analiz edildi. Nispeten, tiinel agma modeli, elektriksel
iletkenlik tahmininde daha iyi bir uyum gosterdi. Hiicresel nanokompozitin hazirlama
teknigi, nanokompozitin sonugta ortaya c¢ikan hiicresel yapisimi ve sonu¢ olarak
gbzeneklilik veya gaz hacmi fraksiyonunu (Vg) etkiledi. Daha yiiksek bir gézeneklilik,
daha yiiksek elektrik iletkenligi ile sonuglandi ve en hafif képiikler, scCO? ¢dziindiirme
teknigi ile hazirlanan esdeger koptiklerden iki kat daha yiiksek elektrik iletkenlikleri
gostererek WVIPS yontemiyle hazirland1 (Abbasi ve ark., 2020).

Epoksi reginelerin dayanikliliginin verimli bir sekilde iyilestirilmesi, gelismis
uygulamalar i¢in uygunluklarini genigletmek i¢in bir darbogaz olusturmustur. Burada,
epoksiyi sertlestirmek ve modifiye etmek igin polisiilfon (PSU) benimsenmistir. PSU'nin
epoksi reginesinin mekanik ve termal Ozellikleri tizerindeki etkileri sistematik olarak
optik mikroskopi, Fourier doniistiren kizilotesi spektrometre (FT-IR), diferansiyel
taramali kalorimetri (DSC), termogravimetrik analizor (TG) bir dinamik mekanik termal
analizor (DMA) ile incelenmistir, mekanik testler ve taramali elektron mikroskobu
(SEM). Coziinme deneysel sonuglari, PSUnin epoksi reginesiyle iyi bir uyumluluk
gosterdigini ve kontrollii kosullar altinda iyi ¢6ziilebilecegini gosterdi. FT-IR ve DSC
calismalarinin ortaya koydugu gibi, PSU'nin tanitilmasinin, kiirleme reaksiyonuna
katilmadan ve kiirleme mekanizmasini degistirmeden epoksi reginesinin kiirleme
reaksiyonunu destekledigi bulunmustur. PSU / epoksi re¢ine harmanlarinin mekanik
ozellikleri, kirilma dayaniklihiginin ve darbe mukavemetinin Onemli o6lgiide
tyilestirildigini gosterdi, bu da PSU / epoksi harmanlarimin iki siirekli faz yapisina
atfedilebilir. PSF igeriginin artmasiyla daginik partikiiller, iki stirekli ve fazlar ters
cevrilmis yapilar sunan epoksi reginenin kiirleme siirecinde PSU / epoksi karisimlarinda
reaksiyonla indiiklenen faz ayirma isleminden kaynaklanan temsili faz yapilar agikca
gozlemlenmistir. Sun (2019) tarafindan yapilan c¢alismada ayrica PSU / epoksi
karigimlariin termal stabilitesinin, esasen PSF bileseninin iyi 1s1 direnci nedeniyle saf
epoksi recinesine kiyasla biraz arttigin1 dogrulad: (Sun ve ark., 2019).

Mohammadi ve ark. (2020) tarafindan yapilan bir g¢alismada, naylon 66
nanoliflerle modifiye edilmis karbon / epoksi laminatlarin kirilma ve yorulma tepkisine
odaklandi. Bu amagla, nanolifli mat ile serpistirilmis AS4 / 8552 kompozit laminatlar,
mod-I yari-statik ve yorulma yiikleme kosullar1 altinda degerlendirilmistir. Test
sonuglarma gore, yari statik testler altinda kirilma toklugu yaklasik %133 artt1. Ote

yandan, cizilen yorgunluk egrileri, modifiye edilmis numunelerde catlak biiylime



oraninin énemli dl¢lide azaldigini ve esik enerji salim oraninin yaklasik %128 arttigin
gosterdi. Son olarak, hasar mekanizmalarini arastirmak i¢in taramali elektron mikroskobu
(SEM) da yapildi (Mohammadi ve ark., 2020).

Termoset ve termoplastik regine tarafindan gelistirilen faz morfolojisi,
sertlestirme verimini dogrudan etkileyen termoplastik recine ile serpistirilmis 1siyla
sertlesen kompozitlerde ana endiselerden biridir. Calismada karbon fiber takviyeli epoksi
matriks kompozit laminatlar Polieterketon-cardo (PEK-C) filmler ile serpistirilmis ve
kiirlesme siiresinin faz morfoloji spektrumu ve kirilma tokluguna etkisi arastirildi.
Mikroyapi-6zellik iligkisi arastirildi. Sonuglar, PEK-C film ara tabakasinin laminasyon
arasi sertlestirmede verimli oldugunu ve kirilma toklugunun (Gic) oldugunu gosterdi ve
1 saatlik kiirlenme siiresinde %90,65 arttirildi. Bununla birlikte, kiirlenme siiresinin
artmasi, sertlestirme etkisini zayiflatmistir. PEK - C filmlerin ve Gic'nin 3 saatlik kiirleme
stiresi altinda yalnizca %9,37 artmistir. Homojen PEK-C reginesi, nodiiler ¢ift faz ve
deniz adas1 ¢ift fazindan olusan laminar bolgedeki karakteristik morfoloji spektrumu,
toklugun iyilestirilmesine katkida bulunmustur. Homojen PEK - C tabakasi, epoksinin
daha tam olarak niifuz etmesi nedeniyle kiirlenme siiresinin artmasiyla azaldi, bu da
laminler arasi bolgenin merkezinden ve laminat arasi bolge ile kompozit katman
arasindaki arayiizden sadece arayiize dogru ¢atlak yolu degisikligine neden oldu, dl¢iilen
catlak yayilma direncinin zayiflamasinin ana nedeni bu olabilecegi diisiiniildi (Yao ve
ark., 2020).

Esmaeili ve ark. (2020) tarafindan yapilan bir calismada, deneysel ve sayisal
yaklagimlar yoluyla, ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin (CCKNT 'ler) farkli agirlik
konsantrasyonlarinin epoksinin mekanik o6zellikleri {izerindeki birlestirme etkisini
arastirmaktadir. CCKNT 'lerin eklenmesinin Young modiilii, Cekme Dayanimi (UTS),
kritik gerilme siddet faktorii (Kic) ve kritik gerilim enerjisi salim hiz1 (Gic). Ortaya ¢ikan
mikro yapilarin (iyi dagilmis ve kiimelenmis CCKNT 'ler) mekanik 6zellikler tizerindeki
etkisini karsilagtirmak i¢in farkli karbon nanotiipler (CCKNT 'ler) igerikleri kullanildi.
Mikroyapisal analiz ve fraktografi i¢in Alan Emisyon Taramali Elektron Mikroskobu
(FESEM) ve Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) kullanildi. Deneysel sonuglar,
UTS'nin (% 28) gelistirildigini gosterdi. CCKNT ‘lerin dahil edilmesi, Kic ve Gic ise
sirastyla% 192 ve% 614 oraninda 6nemli 6l¢iide artmistir. CCKNT siyrilmasi ve catlak
koprilleme, epoksinin diisik CCKNT igeriklerinde (agirlikca %0,1 ve 9%0,25)
sertlestirilmesine katkida bulunan ana mekanizmalardi. Bunun aksine, agirlikca %0,5

yuklemeler durumunda regine sertlesmesinden catlak kopriileme ve catlak dallanmasinin



bir kombinasyonu sorumluydu. Kic ve Gic i¢in 6nemli artis, bu ¢alismada kullanilan
dispersiyon yaklasiminin miikemmel performansini gdstermistir. Sonlu Eleman
modellemesi, ¢ekme testlerinde CCKNT birlesiminin etkisinin ve mod-I kirilma
testlerinde nanokompozitlerin sertlestirme mekanizmasinin daha saglam bir analizini
saglamak i¢in kullanilmistir (Esmaeili ve ark., 2020).

CCKNT 'ler yi1gin epoksinin kirilma dayanikliligini iyilestirmek amaciyla ve
ayrica karbon fiber takviyeli epoksi kompozitler (CFRP'ler) i¢in matris olarak
kullanildiginda bir epoksi reginesine eklenmistir. CCKNT ‘lerin toplu epoksi ve
CFRP'lere dahil edilmesi mod-I kirilma enerjisini orta derecede artirdi ve mod-II kirilma
enerjisini 6nemli Ol¢iide artirmistir, yani CFRP'lerin ortalama mod-II kirilma enerjisi
2026 J / m?den 3406 J / m?ye yiikseltmistir ve buna agirlikca %0,5 CCKNT eklenmesi
ve ayrica agirlikga % 1 CCKNT eklenmesi nedeniyle 5491 J / m?’ye yiikseldi. CCKNT
‘lerin mod-II kirilmasinda iistiin sertlestirme performansi iki nedene atfedilir:1) kesme
yiikii altinda artan CCKNT kirilma ve gatlak saptirma mekanizmalari; ve 2) CFRP'lerin
mod-II ¢atlak ucunun 6niinde genis ¢apak isaretleri ve mikro ¢atlaklarin eslik ettigi genis
kirilma siireci bolgesi, sertlestirme mekanizmalarina katkida bulunan 6nemli sayida
CCKNT ile sonuglandirilmistir. (Quan ve ark., 2018).

Lamine kompozitlerin elektrospun nanofibréz matlarla serpistirilmesi, lamine
kompozitlerin laminasyonlararas1 bolgelerini giiclendirmek i¢in umut verici bir mikro
Ol¢ek stratejisi olarak ortaya ¢ikiyor. Eskizeybek (2018) tarafindan yapilan bu ¢alismanin
amaci, nano ve mikro Ol¢ekli mekanizmalarin laminasyonlararasi delaminasyon
tizerindeki sinerjik katkisini degerlendirmektir. Bunun i¢in, karbon nanotiipler (CCKNT
'ler) takviyeli poliakrilonitril (PAN) elektrospun hibrit matlar basaril1 bir sekilde tiretildi
ve karbon / epoksi laminathi kompozitlerin tabakalar arasi bolgesi i¢inde ara yapraklar
olarak kullanildi. Mod I laminat aras1 kirilma dayanikliligi degerleri, CCKNT PAN
nanolifli araliklar eklenerek % 77'yve kadar artirildi. Spesifik olarak, CCKNT 'ler
koprilleme, CCKNT 'lerin ¢ekilmesi ve kili¢ kini gibi nano 0Olgekli sertlestirme
mekanizmalari, Mod I kirilma dayanikliligint diizgiin PAN nanofibroz araliklara gore
%45 artirdi. Ilgili mikro ve nano dlgekli sertlestirme mekanizmalar1 kirilma yiizey
analizine gore degerlendirildi. Atomik kuvvet mikroskobu ayrica, ¢ok 6lgekli serpistirme
takviyesine gore laminat aras1 bolgedeki ylizey piirtizliligli degisikliklerinin
biiyiikliigiinii 6lgmek ve catlak sapmasina bagl yiizey piirtizliiliigii degisikliklerini artan

kirilma tokluguyla iligskilendirmek i¢in de kullanildi (Eskizeybek ve ark., 2018).
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Seliiloz nanokristaller (CNC), siilfiirik asit hidrolizi ile mikrokristalin seliilozdan
(MCQ) tiiretilmistir. CNC / epoksi (CNC / EP) kompozitlerinin mekanik ve kirilma
Ozelliklerinin yani sira kirilma morfolojileri ile farkli CNC yiiklemeleri incelenmistir.
Epoksiyi sertlestirmek i¢in termoplastik bir polisiilfon (PSF) eklendi. PSF / EP
kompozitlerinin sertlestirilmesi sirasinda, PSF / EP karisimindaki PSF miktarinin
degismesine bagli olarak iki farkli faz ayirma islemi meydana gelecektir. CNC ve PSF'nin
ticlii PSF / CNC / EP kompozitlerinin elastik modiilii, mukavemet ve kirilma toklugu
Ozellikleri iizerindeki etkileri de incelenmistir. Elektrospinning teknigi, PSF / CNC
nanofibr6z membranlarini, igine yerlestirilen bir ara yaprak olarak imal etmek i¢in
basariyla kullanildi. Sonuglar, PSF / CNC nanofibréz membranlar ile serpistirildikten
sonra, mod I ve mod II interlaminar kirilma tokluk degerlerinin, katisiksiz epoksi veya
CNC modifiye epoksi matrisli serpistirilmemis CF / EP ve ayrica aralikli CF / EP ile
karsilagtirildiginda arttigini gosterdi. PSF nanofibréz membranli laminatlar. Hibrit PSF /
CNC nanofibroz membranlarin sertlestirme degisimleri, kompozitlerin kirilma yiizey
morfolojilerine gore incelendi (Cai ve ark., 2019).

Son birkag on yilda havacilik ve uzay miihendisliginde yaygin olarak
kullanilmasina ragmen, tekstil takviyeli epoksi kompozitler, epoksi matrisin dogasinda
bulunan kirilganlik nedeniyle her zaman nispeten zayif diizlem disi 6zelliklerinden
muzdariptir. Zhao ve ark. (2020) tarafindan yapilan ¢alismada, sivi kompozit kaliplama
(LCM) prosesleri yoluyla tekstil takviyeli epoksi kompozitlerin {iretimi sirasinda ayni
anda laminar 6zellikleri ve proses verimliligini arttirmak i¢in bir laminar sertlestirme
yapiskanlastirict kavrami  Onerilmistir.Yerinde polimerizasyon ve etanolik ¢6zelti
cokeltme yontemleriyle yeni bir laminar sertlestirme yapiskanlastirict poliamid 6 / grafen
oksit (PA6 / GO-1.0) basariyla hazirlandi. Standart ¢ift ankastre kiris (DCB) testleri ve
son ¢entikli egme (ENF) testleri ile yeterli degerlendirme yoluyla, tekstil takviyeli epoksi
kompozitlerin laminalar aras1 kirilma toklugu, mod I ve mod II deformasyon altinda
sirastyla % 80.6 ve % 36.2 etkili artis gozlemlenmistir. Milkemmel laminar 6zellikler i¢in
mekanizma, delamine kompozitlerin dikkatli fraktografik ¢alismasina dayali olarak
kapsamli bir sekilde tartistlmistir. PA6 / GO 1.0'n ara yapisma Ozelliklerini
degerlendirmek i¢in T-s1yrilma testleri de gergeklestirildi. Dahasi, en iyi laminar kirilma
toklugu i¢in, GO dozaji tekstil takviyelerine agirlikca %0,05'ten fazla degildir, bu da
mekanik 6zellikleri ve iglem verimliligini dengelemek i¢in ekonomik olarak uygun bir

yontem saglar (Zhao ve ark., 2020).
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Burada, gelismis kirilma dayanikliligi ve kontrollii mikro yapiya sahip ¢ok fazli
epoksi bazli nanokompozit karigimlarin gelistirilmesini bildirilmistir. Karigimlar,
ozellikle 200°C’1 asan camsi gegis sicakliklarina sahip gelismis yiiksek sicaklik fiber
takviyeli kompozitler i¢in matrisler olarak genis bir uygulama yelpazesi i¢in uygun, iki
islevli ve dort islevli epoksi reginelere dayanmaktadir. Cok fazli karisimlar, birlikte farkl
enerji absorpsiyon mekanizmalar1 yoluyla ¢atlak enerjisini dagitabilen benzersiz ¢ok
6lcekli morfolojiler olusturan nano o6lgekli (karbon nanotiipler) ve mikro 6lgekli (faz
ayirici termoplastik) inkliizyonlardan olusur. Ma ve ark. (2021) tarafindan yapilan bir
arastirmada , ilk kez, uygun kosullar altinda re¢inenin kirilma dayanikliliginda sinerjik
bir artisa yol agan nano ve mikro 6lgekli tokluk degistiriciler arasindaki etkilesimlerin
derinlemesine bir incelemesini saglar. Sertlestirme sirasinda karbon nanotiiplerin ikincil
bir aglomerasyonunun, termoplastik partikiilleri ayiran faz tarafindan bastirildig:
gosterildi, bu da 1yi dagilmis bir duruma yol act1 ve sonugta ortaya c¢ikan karisimlarin
kirilma toklugundaki sinerjik artis1 hakli ¢ikarir. Epoksi matrisinin molekiiler yapisinin,
ozellikle epoksit fonksiyonel gruplarmin sayisinin, kiirleme reaksiyonunu takiben
modifiye edilmis harmanlarin nihai mikro yapisinin belirlenmesinde énemli bir 6neme
sahip oldugu gosterilmistir (Ma ve ark., 2021).

Karbon siyah1 (CB) dolgulu epoksi nanokompozitler, biyokiitle atiklarindan (yani,
kiispe, bambu ve palmiye yagi) istenen miktarda nano yapili CB (CBNF'ler) epoksi
reginesi ile karistirilarak tiretildi. % 1,% 3,% 5 ve % 10 (epoksinin agirlik¢a % 'sine gore)
daha diisiik yilike sahip epoksi nanokompozitlerin kirilma tokluk 6zellikleri, Vickers
sertlik testi kullanilarak gézlenmis ve yiizey morfolojisi kullanilarak analiz edilmistir.
Sonuglar, esas olarak kirilma toklugunun azaldigini gosterdi. CBNF'lerin inflizyonundan
sonra boliinme diizleminin boyutu azaldi. Catlak ucunun yolunun CBNF'ler nedeniyle
bozuldugunu ve catlak yayilmasini daha zor hale getirdigini ima etti. % 1 ile % 5 CBNF
iceren epoksi kompozitler, % 10 CBNF yiiklemesinde azaldiginda fiziksel ve mekanik
ozellikler artmistir. Onemli bir sonug, CNBF'ler ile epoksi matrisi arasindaki morfolojik
etkilesim, bosluklar, catlak yayilma yollari, koprilleme etkisi ve catlaklarin dallanma
etkileri gibi ¢esitli kirilma toklugunun tanimlandigini gosterdi (Dungani ve ark., 2020).

Nguyen ve ark. (2018) tarafindan yapilan bir arastirmada, ¢ap1 aralik olarak olan
polistiren nanofiber (PSnF) 40-80 nm, toluen igindeki poli stiren soliisyonundan
elektrospinning teknigi kullanilarak iretildi ve icerigi agirlikca %0 ile %0,1 arasinda
degisen cam elyaf takviyeli epoksi kompozit malzemeler (GF / EP) i¢in etkili bir dolgu

maddesi olarak kullanildi. PSnF bulunmayan ve var olan GF / EP kompozitleri farkli
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tekniklerle karakterize edildi; mod I laminar kirilma toklugu, gerilme testi ve taramali
elektron mikroskobu GF ve EP arasindaki baga da araylizey kayma mukavemeti testi
(IFSS) ile erisildi. Elde edilen sonuglar, epoksi matrisine agirlikca %0,07 PSnF
katiliminda, mod I'deki gerilim yogunlugu faktoriiniin (Kic), baslangi¢ ve yayilma
laminar kirilma toklugunun 0,631'den 0,839 MPa m*/?'ye %42,2 oraninda iyilestirildigini
gosterdi. Saf epoksi reginenin yani sira saf kompozit malzeme ile karsilastirildiginda
sirasiyla %43 ile %389,82'den 512,09 J / m?ye ve %47 ile 401,38'den 545,34 J / m?ye
yukseldi. SEM go6zlemi, kirilma toklugunun GF / EP'nin kirilma yiizeyini iyilestirdigini
aciklayan baslangi¢c delaminasyonu sirasinda liflerin ¢ekildigine isaret etti (Nguyen ve
ark., 2018).
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3.KIRILMA MEKANIGi
3.1.Giris

Kirilma, gerilme etkisinde bir numunenin iki veya daha fazla par¢aya boliinmesi
veya ayrilmasidir. Bu olayi, bir ¢atlagin onciiliik etmesi ve gelismesi olarak iki boliimde
incelenir.

Gerilme altinda yapilarda hasar, en genel manada akma veya kirilmayla olur. Bir
maddenin yapisindaki hatalar iki tiir hasar i¢in de 6nem tasir ayrica aralarinda énemli
farklar da vardir. Akmanin sebep oldugu hasarda dikkate alinmas1 gereken hatalar, kristal
kafesi diizlemlerinin daimiligi bozan ve dislokasyon hareketlerini durduran hatalardir. Bu
da metallerdeki mukavemet artisi i¢in gerekli olaylardir.

Kirilmayla meydana gelen hasarda dikkat edilmesi gereken kusurlar ise
makroskobik boyuttadir, ¢linkii genel bir plastik deformasyon degil, kusurlarla iliskili
olan yerel gerilme-sekil degistirme alanlar1 s6z konusudur. Ornegin malzeme yapisindaki
bosluklar, kaynak hatalar1 ve yorulma catlaklar1 gibi.

Kirilma genel manada iki bi¢gimde olusur; stinek kirilma ve gevrek kirilma. Siinek
kirilma, catlak ilerlemesi Oncesinde ve sirasinda onemli 6l¢iide plastik deformasyonla
karakterize edilir. Kirilma yiizeylerinde de bu plastik deformasyon goézlenir. Gevrek
kirilma, hizhi bir catlak ilerlemesi ve mikrodeformasyonla karakterize edilir. Gevrek
kirllmaya egilim, azalan sicaklik hizi, artan deformasyon hizi ve genellikle bir ¢entigin
yol agtig1 li¢ eksenli gerilme durumlarinda artar. Gevrek kirilma 6nceden uyarmadan
olustugundan ve genellikle biiyiik felaketlerle sonuclandigindan istenmeyen ve mutlaka
onlenmesi gereken bir kirilma tiiriidiir. Ideal kusursuz bir kristalin bag mukavemeti,
teorik olarak onun kirilma mukavemetine esittir. Kirllma mekaniginin amaci ise,
catlaklar, centikler ve delikler gibi gerilme yogunlugunu artiran hatalar1 inceleyerek
gercek problemlere ¢6ziim aramaktir. Kirllma mekanigi hemen hemen tiimiiyle
kirilmayla belirlenen hasarlar1 inceler. Kirilmayla ilgili bir problemin ilk analizi Griffith
tarafindan camlardaki 17 gatlaklarin gevrek ilerleyisinin izlenmesiyle gerceklestirilmistir.
Griffith basit bir enerji dengesi ongdérmiistiir, gerilme altindaki bir sistemde catlak
ilerledikce elastik sekil degistirme enerjisinde bir azalma olur, ki bu enerji de yeni gatlak
ylizeylerinin olusmasi i¢in gerekli olan enerjidir.

Genel olarak, malzemenin genisligi ve catlak civarindaki diizlem olgiileri plastik
bolgeye gore yeterince bilyilikse, biiylime basladigindaki gerilme siddet faktorii (K )
degeri sabittir ve bu onun minimum degeridir. Bu tanim diizlem sekil degistirme tokluk

faktorii olarak adlandirilir ve malzemenin Kc degeridir. Kic 6zellikle malzeme se¢ciminde
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onemli bir faktordiir clinkii toklugun diger Olgiilerinden farkli olarak malzemenin
seklinden bagimsizdir. Yine Irwin sonraki ¢alismalarinda kirilma mekaniginde ¢igir
a¢cmis, enerji yaklasiminin gerilme yogunlugu ile esdeger oldugunu bulmustur. Buradan
gerilme siddet faktorii (GSF) diye tanimlanan K diye yeni bir malzeme o6zelligi
tanimlamustir. Gerilme siddet faktorii K, catlak civarinda gerilme alaninmi belirleyen bir
parametre olup, bu faktdor malzemenin geometrik hali, yiikleme sekli, ¢atlagin yeri ve
oryantasyonuna baghdir. Buna gore catlak ucunda gerilme dagilimi kritik bir degere
ulastiginda kirilma olusur. Boylece kritik gerilme siddet faktorii veya yogunlugu, Kc
ortaya ¢ikmuistir.

Gerinim (G) ve K’ nin esdegerliligi Lineer Elastik Kirilma Mekanigine (LEKM)
temel olusturmustur. Ciinkii tiim malzemeler icin, bir catlak ucunun etrafindaki ve
yakinindaki gerilme dagilimi durumu her zaman aynidir. Dolayisiyla K¢’ nin bilinmesiyle
gercek yapilarda ve belirli sartlar altinda malzemede hangi hatalara izin verilebilecegi
saptanabilir. Ayrica bu yaklagimla yapilan deneyler sonucunda malzemelerin catlak
ilerleyisi veya gerilmeli korozyon catlamasi gibi hassasiyetleri de bir dereceye kadar
tahmin edilebilir.

LEKM, c¢atlak ucunda siirl plastik deformasyonun oldugu durumlarda gecerli
oldugundan, catlak ucunda onemli 6l¢giide plastik deformasyon s6z konusu oldugunda
Elastik Plastik Kirtlma Mekanigi (EPKM) devreye girer. EPKM de, Wells’in catlak
acilmasi (CTOD) iizerine yaptig1 ¢aligmalarla baslar (Oguz, 1996).

3.2. Lineer Elastik Kirilma Mekanigi

Elastik cisimlerde catlagin gerilme analizini yapabilmek i¢in ¢atlak yiizeyinin
bagil hareketinin bilinmesi gerekir. Catlak ilerleme davranisi ii¢ tipte goriiliir. Bu ii¢ tipten
birini, ikisini veya ii¢iinii de igerebilir. Sekil 3.1°de ii¢ tip davranig goriilmektedir.

y

I 11 111

Sekil 3.1: Catlak ilerleme modlar1: (I): A¢ilma modu, (IT): Kayma modu, (IIT): Yirtilma modu
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Tip 1, en ¢ok goriilen ve digerlerine gére daha kritik olan agilma modudur. iki
kirilma yiizeyi birbirine zit yonde ve birbirine dik olarak ayrilir. II. tip kayma modunda,
catlak ylizeyleri x-z diizlemi iizerinde zit yonde hareket ederler. III. Tip yirtilma modunda
ise catlak x-y ve X-z diizlemlerine gore ters simetrik olarak ilerler. iki kirilma yiizeyi
birbirine gore catlak oniindeki bir dogru ile paralel yonde kayarlar.

Izotropik malzemelerde catlak ucu civarinda olusan gerilme deformasyonlar
Irwin tarafindan bulunmustur (Irwin, 1957). Daha 6nce de anlatildigi gibi K, elastik
gerilme alaninin biiylikligilinii gosteren bir sabittir ve GSF olarak adlandirilir. Boyutsal
analizler, K'nin gerilmeyle dogrusal olarak, karakteristik bir uzunlugun da karekdkiiyle
iligkili oldugunu gostermistir. Bu karakteristik uzunluk, ¢atlak boyudur ve gerilme siddet

faktorii;

K = ovmaf(a/W) (3.1)

seklinde verilir. Burada f(a/W), numunenin ve ¢atlagin geometrilerine bagl
boyutsuz bir parametredir. Catlak ucundaki GSF, sonsuz genislikteki bir numunede, her
iic mod i¢in asagidaki gibi verilmistir.

Burada, K, K ve Ky sirastyla Mod I, Mod IT ve Mod IIT’ e gore GSF dir.
Mod I gatlak ucu gerilme bolgeleri dagilimi ve koordinat sistemi gosterimi Sekil 3.2 deki
gibidir.

Ki=onma, Ki=tnma, K= tunNma (3.2)

Catlak ucundaki gerilmeler denklem 3.3’ deki gibidir;

K1

O-XX = (27_[7_)1/2

Cosg(l — SinQSinﬁ)
2 2 2
KI

7] . 06 .. 30
Jyy—WCosz(1+Sln55m7)
KI

6 30 .. 6
W(COS;COS;Sln 5) (3.3)

Txx =
KI

O-ZZ = (an)l/z

(Zv*Cos g)

Tyz =Tzx= O
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Sekil 3.2” deki gibi agilan ¢atlagin ucundan, r mesafesindeki noktadaki sekil
degistirmeleri asagidaki gibidir. Burada v: poisson orani, 6 xx: X eksenindeki gerilme
degeri, 6 yy: y eksenindeki gerilme degeri ve 6 zz: z eksenindeki gerilme degeridir. K;:
Mod I i¢in gerilme siddet faktorii, E: Elastisite modiilii ve 0: r’ nin x ekseni ile yaptigi

acidir. u, v, w ise sirast ile x, y, z eksenlerindeki yerdegistirmelerdir.

Catlak ilerleme kenan

Sekil 3.2: Kompozit malzemelerde gatlak ucu gerilme dagilimi

1
2 o 36
u= ?(%)2 (1+v) [(Z'K —1)Cos - — Cos—

1

v="2(Z) (1+ ) |2K+ DSin - sin2
E \2m 2 2
we —p KL (3.4)
E
vi=v , K= ((?;:_Z)) ( Diizlem gerilme hali i¢in)

v* =0, K= 3-4v (Diizlem sekil degistirme hali icin)



Mod II durumu i¢in gerilmeri;

axx=%5m (2 + Cos— Cos—e)

KII 36
Oyy = W&n Cos Cos—

D= i )1/2605 [1—Sm Sm—] (3.5)

Ozz= V(O-X)("' O-yy)

Tyz =Tx = 0

Deplasmanlar denklem 3.6’da ki gibi bulunur;

u= K: (i)l/z Sin— [2 — 2vCos? —]

= % (%)1/2 Cosg [—1 + 2v + Sin? g] (3.6)

w=20

Mod I durumu i¢in gerilmeler ve yerdegistirmeler;

o K 6
X7 (2mr)1/2 2
o — _KIII 6
YETT (2mr)1/2 2

O-XX:Uyy:UzzszyZO (3.7)

u=v=20

0

1/2
KIII 2r .
[ SlTlE

bulunur.

17
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3.2.1 Diizlem gerilme ve diizlem sekil degistirme

Catlak igeren bir numune gerilmeye maruz kaldiginda ¢atlak geometrisi nedeniyle
tic eksenli gerilmeler olusur. Ancak ¢ok ince numunede (levha seklinde) x ve y
yonlerinde gerilmeler mevcutken z, yani kalinlik yoniinde gerilme yoktur (o z = 0) ¢linkii
bu yon serbesttir. Boyle bir geometride gerilmeler iki eksenli (diizlemsel) oldugundan
diizlem gerilme hali s6z konusudur.

Kalin numunelerde numune yiizeylerinde yine diizlem gerilme hali s6z konusudur
ve numune ii¢ boyutta deformasyona ugrar. z yoniinde numune i¢ine ilerledikge ii¢
eksenli gerilmeler ortaya ¢ikar. Ancak bu defa sekil degistirme iki boyutludur; numune
X-y diizleminde sekil degistirir. Bunun da nedeni, numune i¢ine ilerledik¢e malzeme, z
ekseni boyunca kendini ¢evreleyen malzeme tarafindan tutulur ve z yoOniinde
deformasyonu engellenir (¢ ; = 0). Bu durumda da diizlem sekil degistirme hali s6z

konusudur.

3.2.2 Numune geometrisine gore gerilme siddet faktoriiniin degerleri

Numune geometrisine gore gerilme siddet faktorleri degisiklik gosterir. Bazi
numune geometrileri i¢in GSF degerini veren ifadeler arastirmacilar tarafindan
cikarilmistir. Bunlardan bazilar1 asagida verilmistir.
3.2.2.1. Bir levhada kalinlik boyunca c¢atlak

Sekil 3.3” te gortldiigii gibi 2a uzunlugunda bir ¢atlak igeren sonsuz genislikteki

bir levha, ¢ gibi diizgiin bir gerilmeye maruz kalmis ise GSF ifadesi;

K; = opVna (3.8)

bagintisiyla verilir. Genisligi w olan bir levha ise sekil faktorii kullanildiginda ifade

K, = a,\/na [%tan (%)] (3.9)

halini alir (Paris ve Sih, 1965).
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N

Pt
L1

L7
|j_é,_\l

—bl_L_._
R

Sekil 3.3: Bir levhada kalinlik boyunca ¢atlak

2h

3.2.2.2. Cift kenar catlag:

Diizgiin cekmeye maruz cift kenar ¢atlakli bir numunede gerilme siddet faktorii

asagidaki gibidir (Anderson, 2017).
K; = 1.210vma (3.10)

Burada 1.12 katsayis1 kenar catlaklari i¢in serbest yiizey diizeltme katsayisidir.
Sekil 3.4’ te ¢ift kenar ¢atlag: verilmistir.

Sekil 4.4: Cift kenar catlagi

Kalinlik boyunca ¢atlakta verilen tanjant diizeltme faktorii ¢ift kenar catlagina da

uygulanirsa gerilme siddet faktorii daha hassas elde edilebilir.
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3.2.2.3. Tek kenar c¢atlag:

Tek kenar catlagi i¢in gerilme siddet faktorii, ¢ift kenar catlagi ifadesinden
cikarilmistir. Burada ayrica ¢atlagin tek tarafli olmasi sebebiyle egilme etkisi de goz
oniinde bulundurulur (Sekil 3.5).

Tek kenar catlakli levhalar i¢in diizeltme faktorii de eklenerek GSF asagidaki sekli
alir.

K, = ovma.f (=) (3.11)

a
w

f (a/ w) faktorii a / w degerine bagli olarak 1.15-2.86 arasinda degismektedir.

2k
3

Sekil 3.5 Tek kenar catlagi

3.2.3 Eliptik yiizey catlag: analizi

Bir levhada yiizey catlagindan dolay1 olusan gerilme siddet faktorii levhanin
kalinligina, levhanin genisligine, ¢atlagin derinligine ve ¢atlagin uzunluguna bagli oldugu
gibi, ¢atlagin kenarini siipiiren merkez agisina da baghdir. Catlak ilerlemesi, hem ¢atlak
boyunca, hem de catlak derinligi boyunca olmaktadir. Cekme yiikii altinda izotropik
malzemelerde yari eliptik bir ¢atlagin, ilerlemesi de yar eliptik olarak kabul edilmektedir.
(Sekil 3.6)

Irwin ¢ekme gerilmesi etkisi altinda yiizey ¢atlaginda olusan GSF degerlerini

asagidaki gibi ifade etmistir.

1
ovma a? 4
K; = : ll — <1 — —) cosZQ)] (3.12)
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.{////

W

AA ylzeyi

Sekil 3.6 Yiizey catlag1 geometrisi (Lin ve Smith, 1999)

Burada;

| =

4
Ex = j [1 — (1 — —) sin (Z)] do (3.13)

Olup ikinci tir komple eliptik integraldir. ¢ normal gerilme, a ve ¢ catlak

boyutlaridir.
3.3. Elastik-Plastik Kirilma Mekanigi

Lineer elastik kirilma mekanigi (LEKM) sadece catlak ucu etrafinda kiiciik bir
bolge ile siirlandirilan lineer olmayan bir malzeme sekil degisiminde gecerlidir. Pek ¢cok
malzemede kirilma davranisi LEKM ile modellemek imkansizdir ve alternatif kirillma
metotlar1 gerekmektedir.

Elastik-Plastik kirilma mekanigi zamana bagl lineer olmayan davranis (plastik
deformasyon) gosteren malzemelerde uygulanir. Elastik—plastik davranisi karakterize
eden parametrelerden biri ¢atlak ucu agilma miktart (crack tip opening, CTOD), digeri
ise J-integraldir. CTOD ve J-integralin kritik degeri, boyuttan bagimsiz kirilma toklugu
6l¢timii ve biiyiik miktardaki ¢atlak ucu plastik davranisi verir (Ekrem, 2006).
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3.3.1.Catlak ucu agilma miktar1 (CTOD) metodu

Yapisal geliklerin K, degerlerini 6l¢gmeye ¢alisan Wells bu malzemelerin LEKM
ile karakterize edilemeyecek kadar tok oldugunu goriir. Yiiksek tokluk tasarimcilar
tarafindan istenmemektedir. Fakat deneysel sonuglarla elde edilen kirilma mekanigi
teorisi bu malzeme grubuna uygulanmamaktadir. Kirilan test numunelerine bakildiginda,
catlak yiizeyinin kirilma 6ncesinde hareket ettigini plastik deformasyonun keskin catlagi
korelttigini Sekil 3.7°de gorebiliriz. Bu gozlem sonucunda Wells catlak ucu agilma
miktarm1  kirllma toklugunun Ol¢iisiini yapmistir. Bu parametre CTOD olarak

bilinmektedir.

-

—

keskin gotlak

—_
—_
:_-—':"OO

—_—

e
N

e

I

kiorelmis catlak

Sekil 3.7 Catlak ucu agilma miktari

Wells ¢alismasinda CTOD’u gerilme siddet faktorii ile diisiik 6lgekli akmanin
limitinde iligkilendirmistir. Kiigiik plastik bolgesi olan Sekil 3.8’deki gibi bir catlak
diistinelim. Irwin ¢atlagin ucundaki plastikligin sanki c¢atlak daha uzunmus gibi
davranmasina sebep oldugunu gostermistir. Dolayisiyla CTOD’u yer degistirmeyi
fiziksel ¢atlak ucunda ¢6zerek tahmin edebiliriz. Burada a + ry ¢atlak uzunlugu kabulii

yapilir.

K+ 1 7,

= (3.14)

CTOD/2 = K
/ 20 IN20

Ve Irwin plastik bolge diizlem gerilme igin;

1KY
=5\ oe (3.15)
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denklem 3.15 denklem 3.14 de yerine konulursa

2

4 K,
CTOD = —
T oysE

(3.16)

bulunur Irwin’in dairesel plastik zon analizi yardimiyla elde edilen bu ¢atlak ucu

acilmasi ifadesi Dugdale tarafindan;

K,?

CTOD =
Eoys

(3.17)

Seklinde verilmistir. Burdekin ve Stone’un Dugdale analizi yardimiyla elde

ettikleri ifade ise;

_ 8aay; o
CTOD = — In sec 20,, (3.18)

seklindedir. Birimi uzunluktur. Sonucta Wells LEKM’nin uygulanamadig:
yerlerde c¢atlak ucunu karakterize edebilmek icin CTOD’un uygun bir yol oldugunu
sOylemistir. Bu kabul CTOD ve J integrali arasindaki iligki gosterildikten sonra

dogrulanmistir.

Plastik kolge

o}

Sekil 3.8 Irwin plastik bolge diizeltilmesindeki gecerli ¢atlak yer degistirmesi
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3.3.2. J-integral metodu

J integrali lineer olmayan malzemeler yani plastik deformasyon gosteren
malzemeler i¢in kirilmay1 karakterize eden parametre olarak kullanilir. Elastik-plastik
deformasyon, lineer olmayan elastik olarak idealize edilir. LEKM limitlerinin
dogrulandigi sinirlarda bu konunun temellenmesini saglamistir. J integrali elastik-plastik
malzemede, c¢atlak ucundaki gerilme- gerinim alanmmin siddetini belirleyen bir
parametredir. K’nin oynadigi role benzer sekilde kirilma olayini kontrol eden bir
parametre olmaktadir. J integral kavrami da enerji dengesinin kurulmasi esasina

dayanmaktadir. Enerji dengesi soyle yazilmaktadir.
U=U0+Ua+Uy—F (319)

seklinde verilir. Burada U, yiiklenmis fakat catlak icermeyen levhanin elastik
enerjisi, Ua, catlagin olugmasiyla elastik sekil degistirme enerjisindeki degisim, Uy ,
elastik ylizey enerjisindeki degisim, F ise dis kuvvettin olusturdugu enerjidir. J integrali;

1) Lineer elastik davranisi i¢in gerinim yiik bosalmasina esittir. J=G olur. (Sekil
3.9a)

2) Lineer olmasi sart degil, elastik davramis gostermesi yeterli kabul edilir. Bu
durumda da J=G olur. (Sekil 3.9 b)

3) Hatta elastik davranis gostermesi de sart degildir. Yeter ki elde edilen kuvvet-
yer degistirme egrisi elastik davranis halinde edilen egriye benzesin. (Elasto-plastik

davranisg) (Sekil 3.9 c¢) Her {i¢ durumda da denklem 3.19 bagintis1 gecgerlidir.

pl el
a) h) c)

Sekil 3.9 Elastik davranis diyagramlari
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Potansiyel enerji;
Up = UO + Ua —F (3.20)

seklinde ifade edilir. Yani;

U=U,+U, (3.21)
olur. Burada U, sabittir.
dUp_d(U F) = d(F )
da da  “ " da a (3.22)
olur ve tanim olarak;
= _% (3.23)
da '

verilmistir. Burada Uy, ¢atlagin ilerlemesi i¢in mevcut enerji, J ise potansiyel enerjideki
degismedir. A¢iga ¢ikan bu enerji yeni yiizey olusturmada kullanilir. J diger bir ifade ile
elastik-plastik sekil degistirme enerjisinin bosalma hiz1 olarak kabul edilir. Bu degerin
kritik degere ulagsmasi halinde gatlak yayilir. Bu durumda Jc, lineer elastik durumundaki
Gc’nin bir benzeri ya da esdegeri olmaktadir.

J integral metodu ile hem elastik hem de plastik davranig gosteren malzemelerin
kirllma toklugu ifade edilir. J’nin birimi N/m dir. Elastik-plastik davranigta J-integral

asagidaki sekilde ifade edilir.

1 dU
Je =g i(2a) (3.24)

Burada, U enerji degisimidir. J-integrali belli bir kritik degere ulasinca (Jic ve Jiic)
kararli olmayan c¢atlak biiylimesi baglar. Catlak ilerlemeye basladiginda potansiyel

enerjide degisme olur.
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Ortasinda catlak bulunan catlaksiz numunelerinde Sekil 3.10 da ¢entikli ve
centiksiz malzemenin ylik-yer degistirme grafigi verilmistir. J-integralin tespitinde su yol
izlenir; ¢entikli malzemenin yiik —yer degistirme egrisi (P- d) altinda kalan alan (At), ayni
ylukle yliklenmis ¢entiksiz malzemenin P- 6 grafigi altindaki alan (Ay) ¢ikarilir. Buradan

elde edilen deger asagidaki formiile konularak kritik J-integral (Jic) degeri Mod I ile

bulunur.
1 1 % ( )
_ 2 Ay2A11 \2 E 2 a66+2a21) J_Z At+Au
]IC o KII ( 2 ) [(azz) + ( 2055 ] B(W—Za) (325)
Mod II igin J nin degeri
1
1 2
. 2 E @ 2 a66+2a12) _,_Z(At‘l‘Au)
Jur = Kiyy (x/i) [(all) + ( 2a4, ] "B(W-2a) (3.26)

plastik malzemeler igin hesaplanir. Denklem 3.25 ve 3.26 da hesaplanan Kic ve Kiic
yerlerine konularak ¢6ziime ulasilir. Burada, toplam J degerleri de asagidaki formiilden

hesaplanabilir.

Je=Iitu (3.27)
Burada
an=1/E, an=1/E;
.
an=ap =-— age=1/G2
E"]

buradan hesaplanir. E1 ve Ez: x ve y yonlerindeki elastiklik modiilii, vi2 ve v21: X ve 'y

yonlerindeki Poisson oranlari, Gi2: x yoniindeki kayma modiiliidiir.
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P (N)

& (mm)

Catlakh Catlaksiz

Sekil 3.10 Centikli ve ¢entiksiz numunenin kuvvet-deplasman grafigi

4.4.Gerilme Siddet Faktorii Degisimi (K)
Bu calismada, deneylerindeki GSF degisimi degerleri ASTM 647 standardi

kullanilarak asagidaki formiillerle hesaplanmistir.

o=2a/w 2aw <95

olmak sartiyla 0o i¢in K degeri asagida verilmistir.

K = (g)( %sec (?)) (3.28)

Burada P : uygulanan yiikii, 2a : catlak boyu, w : malzeme genisligi, B : malzeme

kalinligin1 ifade etmektedir.
Acili catlaklarda mod I ve mod II durumu olustugundan GSF degisimleri K; ve

K asagidaki formiillerle hesaplanmistir.
K 24 (P) ma (na)
= COS — —SeC\|\—
I B W 2 (3.29)

K, = <sir122 9) (%) ( %sec (%)) (3.30)

Burada 0 catlagin yatay eksenle yaptig1 aciy1 ifade etmektedir.
Bunun yan1 sira baslangig catlak derinligi metodu kullanilarak K, ve Ky asagidaki

formiillerle de hesaplanabilir.
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K; = (cos? 0)o./maF, (3.31)
_ (Sin 20

Ky = 5 )U\/ ral; (3.32)

Burada o : numunede meydana gelen ¢ekme gerilmesidir. F1 ise asagidaki formiil

kullanilarak hesaplanabilir.

F = [sec ("Wa) . [1 — 0,025 (ZWG)Z +0,06 (%)4] (333)

Deneyler sonucunda bulunan GSF degisimleri K; ve Ky’ nin bir malzeme sabiti
olarak kullanilabilmesi i¢in esdeger bir K bulunmas1 gereklidir. Bunun i¢in Nalla R.K. ve
ark.” nin (2002) yaptiklar1 ¢alismada kullandiklar1 yontem kullanilabilir. Bu yontemde
kink olay1r dikkate alinarak GSF degisim degerleri hesaplanmistir. Kink: catlak
ilerlemesinin ¢atlak dogrultusunda gelismeyip, herhangi bir o agis1 kadar baska bir
dogrultuda c¢atlagin ilerlemesi olayidir (Sekil 3.11). Bu yon degistirme ¢atlak

dogrultusuna +a acis1 kadar farkli yonlerde olusabilir.

Sekil 3.11 45° agili ¢atlakli numunede kink olay1 (Ekrem, 2006)

Kies = €11K; + ¢12K];

(3.34)
Kijes = 21K + 22Ky

Burada cij : kink agis1 olan o ’nin sole fonksiyonlaridir. c11 = €22 = Cos a ve

C12 = C21 = Sin a olarak varsayilirsa;
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Kies = cosa K; + sina K

Kijes = sina K; + cos a Kj;
(3.35)

Keg = \/Kle§2 + KIIe§2

esitlikleri elde edilebilir. Burada Kies : mod I’ e gore diizeltilmis esdeger GSF degisimini,
Kiies : mod II” ye gore diizeltilmis esdeger GSF degisimini, Kes : bilesik mod’ da ki toplam
esdeger GSF degisimini ifade etmektedir.

Yiik-Uzama diyagramlari malzemenin cinsine gore gesitli sekillerde olabilir.

Goriilebilecek ii¢ ana tip Sekil 3.12” de verilmistir.

a
=

Kinima
Kinima

Kinlma

e -
(b)

‘V

(a)
Uzama (8)

Sekil 4.12 Cekme deneyinden elde edilebilecek ii¢ ana tip diyagram

a) Plastik deformasyon sonucu kararli ¢atlak ilerleyisini tanimlayan I. Tip

b) Kisa bir ani catlak ilerleyisini ve sonrasinda kararli catlak ilerleyisini
tanimlayan II. Tip

c) Tumiiyle elastik olarak davranan bir malzemenin kararsiz ¢atlak ilerleyisini

tanimlayan III. Tip

Yiik-Uzama diyagramlarindan goriildiigii gibi, baslangicta uzama (9), yik (P) ile
lineer olarak artar. Birgok durumda gittik¢e artan bir lineerlikten sapma bunu izler veya
ani bir ¢atlak ilerlemesi ve durmasini yine lineer olmayan davranis izler (Tip I ve Tip II).

Bu lineer olmayan davranisin nedeni, ani kirilmadan onceki plastik deformasyon ve



30

kararl1 ¢atlak ilerlemesidir. Eger malzeme hemen hemen ideal elastik gibi davranirsa
(buna ¢ok nadir rastlanir) Sekil 3.12¢” deki gibi bir diyagram elde edilir.

Kic * ye karsilik gelen yiikii saptamak i¢in Sekil 3.13” de goriildiigii gibi lineer
bolgenin egiminden %5 daha az egimli bir dogru, O orijininden baslayarak ¢izilir. Bu
dogrunun deney egrisini kestigi yere karsilik gelen yiik Ps olarak kaydedilir. Pq ise Kic

hesabinda kullanilacak ytiktiir. Pq * nun saptanmasi asagidaki gibi gerceklestirilir;

)} Yiik-uzama diyagraminda Ps * den 6nce gelen ve Ps * den daha biiyiik bir
yiik yoksa Ps = Pq olarak alinir (Tip I).

i) i1) Eger diyagramda Ps ’den once gelen ve Ps ’ den biiylik bir yiik degeri
varsa, o ylk degeri dogrudan Pq olarak alinir (Tip II ve Tip III).

Tip i

ik, P

Uzama, §

Sekil 3.13 Ps ve Pq degerlerinin yiikk-uzama diyagramlari tizerinden saptanmasi

Gerilme siddet faktorii (Ki) degeri kritik gerilme siddet faktorii (Kic) degerlerine
esit veya bu degeri astiginda malzemede gevrek kirilma olusur. Yiik-uzama diyagraminda
Ps * den once gelen ve Ps ’ den daha biiyiik bir yiik yoksa Ps = Pq olarak alindiginda Tip
| olur. Denklem 3.36. P degeri yerine Pg degeri yazildiginda denklem 3.36 elde edilir ve
bu denklem yardimiyla kritik gerilme siddet faktorii (Kic) degeri elde edilir. Eger
diyagramda Ps ’den once gelen ve Ps ’ den biiytik bir yiik degeri varsa, o yiik degeri
dogrudan Pq olarak alimirsa Tip II ve Tip III icin kritik gerilme siddet faktorii degeri ise
denklem 3.37 deki gibi elde edilir.
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Buradaki hesaplamalarda Pmax/Pq < 1,1 oldugunda deney gecerli sayilir. Denklem

3.29 ve 3.30° da Pq degeri yerine yazilarak K c ve Kjic asagidaki gibi elde edilir.

K;c = cos? 6 (%Q) (\/(%) sec (?)) (3.37)
w="T(HE)=E) e
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4. MATERYAL VE YONTEM

4.1. Polisiilfon Nanoelyaf Uretimi

4.1.1.Kullamlan kimyasal maddeler

Polistilfonlar tekrarlanan birimlerinde siilfon grubu bulunan polimerler olarak
tanimlanirlar. Polisiilfonlar alifatik ya da aromatik yapidadir. Alifatik polisiilfonlar
olefinler ile kiikiirt dioksitin radikalik kopolimerizasyonu ile sentezlenmektedirler. Fakat
fiziksel Ozelliklerinin yetersiz olmasindan dolayr ispatlanmig 6nemli uygulamalari
bulunmamaktadir. Giinlimiizde aromatik polisiilfonlar yaygin kullanimlarindan otiirii
sadece polisiilfon olarak adlandirilmaktadirlar. Bu tez ¢calismasinda ana zinciri aromatik
yapida olan polisiilfonlardan bahsedilecektir. Polisiilfonlar termal ve oksidatif
dayanimlar yiiksek olan, iyi mekanik dayanim ve saglamlik gosteren, yiiksek camsi gegis
sicakligina sahip olan amorf termoplastiklerdir (Cizelge 4.1.). Bu polimerler tekrarlanan
tinitelerinde bulunan para pozisyonundaki difenilensiilfon grubunun varligiyla
karakterize edilirler (loan, 2015).

Mekanik, termal ve istenilen diger Ozelliklere sahip olmasindan dolayr bu
polimerler oldukca genis ve ¢esitli ticari uygulamalara sahiptir. Herhangi bir polisiilfonun
ana zinciri siilfon, aril ve eter tekrarlanan birimlerinden meydana gelmektedir. Ayrica
temel tekrarlanan yapida aril ve eter gruplar1 da bulunur ki; bu gruplarin varligi nedeniyle
polisiilfonlarin literatiirde, poli(arileter siilfon), polieter siilfon veya poliarilsiilfon

seklinde isimlendirilmesine de siklikla rastlanir (Van der Bruggen, 2009).

Cizelge 4.1. Ticari olarak bulunan polisiilfonlar

Polisiilfon yapis: Tg(oC) Ticari Adxr
(Sirket)
ﬁ <I:H, 187 Udel (Solvay)
o CH; " (BASF)
Polisiilfon
o 220 Radel (Solvay)

1} n (BASF)

o

poli(fenil siilfon)
(o—< >

(o]
)
<
N

Veradel (Solvay)

Ci i
OO—O—L@ Ultrason E

1 =

(o]

(BASF)

o

o=

poli(eter siilfon)
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Calismada kullanilan polisiilfon (PSU), aseton, dimetil asetamid (DMAC)
malzemeleri global kimyasal {irin dagiticilarindan (ALDRICH, Merck Millipore) tedarik
edilmis olup herhangi ek bir isleme tabi tutulmadan kullanilmistir (Sekil 4.1.).

ASETON

Callet) (ACETONE!
AssaY :

8 803235 2500

e —
B ":;rla:lmethwacetamldl
—~— esis
N':to‘m'thyllceum id
iy Dimetilacetamida
N ‘Diméthylacétamide
NN 'Metilacetamide
"Dimethylaceetamide

S .

a) i )

Sekil 4.1. Kullanilan kimyasal maddeler; a) PSU, b) aseton ve ¢c) DMAC

4.1.2. Kullanilan cihazlar

Cozeltilerin karistirilmast i¢in manyetik karistiricl, sicaklik dl¢limii icin lazerli
termometre, piiskiirtme islemi icin 10 mL’lik siringa, toplayici olarak iletkenligi
saglamak icin tanburun {izerine aliminyum folyo, elektro egirme cihazi olarak NE 1600
ve dozaj pompast ise New Era, ultrasonic karistirict Bandelin Electronic, pH ve iletkenlik

6l¢lim cihaz1 Hanna Edge, ¢ekme cihazi olarak Shimadzu kullanilmistir (Sekil 4.2.).

\

Sekil 4.2. a) Manyetik karistirici, b) ultrasonik karistirici, c) elektro egirme cihazi ve d) pH ve iletkenlik
Olglim cihazi
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4.1.2.1.Taramah elektron mikroskobu (SEM)

PSU nanoelyaflarin ve CCKNT ile gili¢lendirilmis, PSU nanoelyaflarin deneysel
asamalardan sonra yapisal morfolojik 6zelliklerini incelemek amaciyla SEM ve TEM
goriintiileri kullanilmistir. SEM ve TEM goriintiileri, nanoelyaflarin; ¢aplari, dagilimlar
ve CCKNT’lerin nanoelyaflar igerisinde homojen dagilimlari, yiizey morfolojisinin
degisimleri hakkinda detayli olarak tartisilmasini saglamaktadir. Optik kolon, numune
hiicresi ve goriintiileme sistemi olmak {izere {i¢ 6nemli boliimden olusan, nanoelyaflarin
ve Uretilen nanokompozit levhalarin yapisal ve yiizey morfolojisi hakkinda bilgi sahibi
olmak iizere ylizey ve yapisal goriintiilerini aldigimiz taramali elektron mikroskobu ya da
kisaltilmis sekliyle SEM cihazi goriintiisii Sekil 4.3’te verilmistir. SEM goriintiileri
Necmettin Erbakan Universitesi Bilim ve Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi’nde
bulunan Hitachi — SU 1510 cihazi ile 20 kV gerilimde elde edilmistir. SEM numuneleri

goriintii almak i¢in 5.23 nm kalinliginda indiyum kaplanmustir.

Sekil 4.3. Taramali elektron mikroskobu (SEM)
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4.1.2.2.Eszamanh termogravimetrik analiz (TGA) ve diferansiyel termal analiz
(DTA)

TGA (Termogravimetrik analiz) yontemi ile polimer bazli numunenin 1sil
Ozellikleri analiz edilebilir. TGA testi sirasinda bir numunenin kiitlesinin, numunenin
sicakligina ve zamana gore degisimi, kontrollii atmosfer altinda 6l¢iiliir. TGA testinin en
stk kullanim amact bir numunenin 1si1l ve oksidatif dengesinin Ol¢iilmesi ve bilesen
Ozelliklerinin karakterize edilmesidir. TGA teknigi ile malzemenin bozunmasina,
oksidasyonuna ya da bilesenlerinden ugucu molekiillerin kaybina bagli olan kiitledeki
artis ya da azalis degerleri elde edilir. Ozellikle polimer bazli malzemeler i¢in kullanilan
onemli bir 1s1l analiz yontemidir. Diferansiyel termal analiz de (DTA) bir kimyasal sistem
(6rnek) ile inert bir referans bilesik (bu alliminyum, silisyum karbiir veya cam pargaciklar
olabilir) arasindaki sicaklik farki Slgiilerek sistemin yuttugu 1s1 gdzlenir. DTA analizi,
sicaklik artig1 ile malzemenin yuttugu ve verdigi enerjiyi gosterir. DTA grafiginin sol
tarafindaki ilk pikten sonraki diisiisiin basladigi noktadaki sicaklik, camsi1 gegis (Tg)
sicakligini gostermektedir. Bu Tq degerinden sonra malzeme katiligini kaybeder. Sicaklik
arttikga grafikte bir pik olusur. Bu pik yukari dogru ise endotermik reaksiyon olarak
nitelenir ve malzeme hizla erimeye baslayarak enerji yutar. Eger pik asagi dogru ise bu
reaksiyona da ekzotermik reaksiyon denir ve malzeme disartya enerji vermektedir.
Bahsedilen pikin tepe noktas1 erime noktasi sicakligini (Tm) gostermektedir. Ayrica DTA
grafigindeki erimeyi gosteren bu pik bolgesindeki egri altinda kalan alan 6lgiilerek erime
entalpisi hesaplanabilir. Bu ¢alismada bu bilgiler g6z 6niine alinarak DTA grafiklerinin
yorumlamalar1 yapilmistir. Eszamanli termogravimetrik analiz (TGA) ve diferansiyel
termal analiz (DTA) eszamanl bir teknik olup cihazi sekil 4.4” da gosterilmistir. Cihazin
Olgtim sicakligr 170 °C ile 1700 °C arasinda olup 6l¢iim araligi ise £200 mg’ dir. Bu
calismada, TGA ve DTA analizleri Selcuk Universitesi ileri Teknoloji Arastirma ve
Uygulama Merkezi“nde bulunan Valitec cihazi ile elde edilmistir (Sekil 4.4.). TGA ve
DTA analizleri azot atmosferi altinda, test sicakligi 25 °C’den 600 °C’ye kadar 10
C/dakika 1s1tma hiziyla test edilmistir.
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Sekil 4.4. TGA ve DTA cihazi

4.1.2.3. Gegirimli elektron mikroskobu (TEM)

PSU nanoelyaf ve agirlikca farkli oranlardaki CCKNT ile giiclendirilmis PSU
nanoelyaflara ait TEM goériintiileri Selguk Universitesi Ileri Teknoloji Arastirma ve
Uygulama Merkezi“nde bulunan JEOL JEM-2100 (UHR) cihaz ile elde edilmistir. TEM
cihazinin goriintiisic Sekil 4.5’de verilmistir. TEM goriintiileri, nanoelyaflarin; ¢aplari,
dagilimlar1 ve CCKNT’lerin nanoelyaflar icerisinde homojen dagilimlart hakkinda

detayli olarak tartigilmasini saglamaktadir.

-

< £ Ll . o &

Sekil 4.5. Gegirimli elektron mikroskobu (TEM)



4.1.3. Elektro egirme ¢ozeltilerinin hazirlanmasi

4.1.3.1. Saf polisiilfon cozeltisi

Kiitlece 9%20’lik 80 g Polisiilfon ¢ozeltisi i¢in 57,6 g DMAC, 6,4 g aseton
icerisine 16 g PSU eklenerek 45°C’de homojen bir ¢ozelti elde etmek i¢in 300 rpm’de 24
saat boyunca karistiritlmaya birakilmistir (Sekil 4.6.) ve (Sekil 4.7.). Karistirma iglemi

esnasinda ¢ozeltide meydana gelen hava kabarciklarinin giderilmesi i¢in ¢ozelti yaklasik

1 saat boyunca dinlenmeye birakilmistir.

v - :
' \‘W = "y

kil 4.6. Cozetli olustﬁrmak i¢in siras1 ile 8) DMAC, b) aston ve ¢) PSU birlesimi

57.6 gr DMAC

16 gr PSU

6.4 gr Aseton

k

J

Sekil 4.7. Elektro egirme yontemiyle PSU nanoelyaf {iretim isleminin sematik gosterimi

|

Manyetik Karistinei
24 saat 40 °C 300 rpm

L

PSU Cozeltisi

L

0.8 mm uglu enjektor

!

Enjektdr pompasi

E

Elektro Egirme Cihazi
18 cm mesafe
20 kV voltaj
0.75 mL/h debi
26 °C ortam sicakhig
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4.1.3.2. Cok cidarh karbon naneotiiplii polisiilfon ¢ozeltisi

Saf polisiilfon hazirlandiktan sonra olusan ¢dzeltinin igine kiitlece %1, %2, %3
oranlarinda ¢ok cidarli karbon nanotiip (CCKNT) eklenmistir. CCKNT miktar1 ¢ozelti
icindeki polisiilfon miktarina gore ilave edilmistir. CCKNT eklendikten sonra ¢ozeltiye
homojen bir dagilim olmasi igin ¢dzelti ultrasonik karistirict ile 5 dakika karistirilmis ve

daha sonra da manyetik karistiricida 1 saat karistirllmistir (Sekil 4.8.).

Sekil 4.8. Cozetli olusturmak igin sirasi ile a) DMAC, b) aseton, ¢) PSU , d)CCKNT ve ) CCKNT/PSU
birlesimi

4.1.4. Elektro egirme ile nanoelyaflarin iiretimi

Calismada incelenecek numunelerin adlandirilmasi Cizelge 4.2°de verilmistir.

Cizelge 4.2. Nanoelyaflarin adlandirilmasi.

Numuneler Agiklama
PSU Polistilfon nanoelyaflar
P1C %1 CCKNT takviyeli PSU nanoelyaflar
P2C %2 CCKNT takviyeli PSU nanoelyaflar
P3C %3 CCKNT takviyeli PSU nanoelyaflar

Uretim agamalarimin sematik gosterimi Sekil 4.9.ve Sekil 4.10.” da gosterilmistir.
Uretim i¢in 6ncelikle en uygun sistem parametreleri (uygulanacak gerilim, ¢dzeltinin akis
hizi, siringa ucunun tasarimi ve siringanin yerlesimi, siringa ucu ile levha arasindaki

mesafe, toplayici tipi ve geometrisi) belirlenmistir.
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5769 DMAC

“‘?Ju-ul" . -

- -

\ X

(Cozettiyi sinngaya
%1, %2, %3 ekme

o —r oraniamda CCKNT ooy ket P

utrasonik kanstincid 5 dk

Manyetik karistirici

245240 °C 300 rpm
6.4 gAseton

500 rpm tambur donme hizinda, 0.75
mlisa pompa ilerleme hizinda ve 18-20
kV gerilim
Sekil 4.9. Elektro egirme yontemiyle PSU nanoelyaf {iretim isleminin sematik gosterimi

‘ 57.6 gr DMAC ‘ l 16 gr PSU ‘ ‘ 6.4 gr Aseton ‘

k J
|

Manyetik Karistirnc
24 saat 40 °C 300 rpm

}

l PSU Cozeltisi ‘

-

PSU gozeltisine agirlikga
%1, %2 ve %3 CCKNT

|

5 dk buz banyosunda
problu homojenizator

|

‘ 0.8 mm uglu enjektdr ‘

-

l Enjektdr pompasi ‘

Elektro Egirme Cihazi
18 cm mesafe
20 kV voltaj
0.75 mL/h debi
26 °C ortam sicaklig

Sekil 4.10.Elektro egirme yontemiyle CCKNT takviyeli PSU nanoelyaf iiretim isleminin sematik
gosterimi
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Bu ¢alismamizda ilk olarak hazirlanisi anlatilan saf polisiilfon ¢6zeltisi 10 mL’lik
plastik siringaya alindi. Siringanin agzina ucu kiit hale getirilmis 0,8 mm ¢apindaki metal
igne takilip dozaj pompasina baglandi. Diger bir yandan iletkenligi saglamasi i¢in
tamburun {izerine aliiminyum folyo kaplandi. igne ucu ile levha arasindaki akim icin giic
motoruna baglanan ucu metal olan kiskaglar igne ucu ve tambura takildi. Aradaki mesafe
18 cm olarak ayarlandi. 18 cm olarak ayarlanmasindaki sebep yapilan denemelerde
baslangicta mesafe 10 cm olarak ayarlandi ve piiskiirtme isleminde elyaf olugsmamuistir.
Toplayict plaka ilizerine ¢6zelti damla halinde sigradi. Aradaki mesafe yiikseltilerek en
verimli elyaf iretimi mesafesinin 18 cm oldugu tespit edildi. Dozaj pompasindaki
¢ozeltinin akis hiz1 dncelikle literatiirde olan hizlar denendi. 0,25 — 0,75 mL/h aralifinda
ayarlanig1 zaman piiskiirme islemi ger¢eklesmemistir ve donmalar meydana gelmistir.
0,75 mL/h tzerinde denemeler yapildigi zaman ise siringa ucunda c¢ozelti birikip
damlamaya baglamistir. Bu yiizden yapilan birkag¢ farkli denemeden sonra en uygun olan
0,75 mL/h olarak ayarlanmustir.

Uygulanacak gerilim i¢in giic motorunun voltajina, saatte 0,75 mL piiskiirten
dozaj pompasi i¢in ilk olarak 9 kV ile baslandi. Fakat ¢ozelti kars1 toplaca gitmedi ve
damlamalar meydana gelmistir. Gii¢ motoru voltaji yavas yavas yiikseltilerek en uygun
olan 18 kV’a getirildi. 18 kV’tan sonrasi denendigi zaman ise ¢ozelti akis hizi yavas kaldi
ve siringa ucunda donmalar meydana geldi. Gerekli degerler ayarlandiktan sonra sistem
calistirildi ve ignenin ucunda Taylor konisi olugsmaya bagladi. Piiskiirme islemi nanoelyaf
olusumunu sagladi. Sonug olarak elektro egirme yontemi ile iirettigimiz PSU, P1C, P2C

ve P3C nano elyaflarimiz sirasiyla Sekil 4.11°de verilmistir.

2 w9 d)

Sekil 4.11. Nanoelyaflarin resimleri; a) PSU, b) P1C, c¢) P2C ve d) P3C
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4.2. Polisiilfon Nanoelyaf Takviyeli Epoksi Kompozit Uretimi
4.2.1 Kullamlan kimyasal maddeler

Bu calismada epoksi recine olarak MGS-L160 laminasyon recinesi kullanildi.
Kiirlestiricisi ise MGS-LH160 %70-90 sikloalifatik amin ve % 10-30 polioksil alkil amin
karigimidir. Recine/kiirlestirici agirlikga 100:25 oraninda karistirilmistir (Sekil 4.12.).

Sekil 4.12. Bu ¢aligmada kullanilan a) epoksi regine ve b) sertlestirici

4.2.2. Polisiilfon nanoelyaf takviyeli epoksi kompozit iiretimi icin kalp
hazirlanmasi

Polisiilfon nanoelyaf takviyeli epoksi kompozit tiretimi igin hazirlanan kalip
ASTM D 882-02 standartlarina uygun bir sekilde iiretilmistir. Deney numunesi iiretilecek
kalip, 155x195 mm ebatlarinda 1 mm kalinliginda iki adet olacak sekilde tam dolu alt
plaka ve 155x195x2 mm ebatlarinda, ortast ASTM D 882-02 standartlar1 dogrultusunda
Sekil 4.14°da belirtilen 6l¢iilerde Sekil 4.14°deki gibi kalip da bos tutulmus, alt kalip ve
iist kalip olarak adlandirilan 2 kalip olmak iizere toplam 3 parcadan olusmaktadir. Bu {i¢
par¢anin montajlanmis hali Sekil 4.15’da gosterilmistir. Kalip her tiretim sonunda 5

deney numunesi verecek sekilde tasarlanmistir.
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Sekil 4.13. Kalibin orta pargasi

4] : 33

1
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115

Sekil 4.14. ASTM D 882-02 standartina gére numunesi boyutlari

Sekil 4.15. Kalibin alt pargast

42
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4.2.3. Polisiilfon nanoelyaf takviyeli epoksi kompozit iiretimi

Bu calismada epoksi recine olarak MGS-L160 laminasyon recinesi kullanildi.
Kiirlestiricisi ise MGS-LH160 %70-90 sikloalifatik amin ve % 10-30 polioksil alkil amin
karisimidir. Regine/kiirlestirici agirlik¢a 100:25 oraninda karistirilmistir. Kaliplara {ist
iste 5/10/15 katman olacak sekilde yerlestirilen nanoelyaflarin {izerine epoksi recineler
enjektor vasitastyla Sekil 4.16 ve Sekil 4.17.de gosterildigi gibi ilave edilmistir. PSU
Nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozitlerin igerisinde bulunan hava kabarciginin
giderilmesi i¢in kademeli olarak sirasiyla 0.5, 0.3 ve 0.2 bar vakum basing altinda 10’ar
dk vakum firinindan tutulmustur. Daha sonra 6n kiirleme yapilmasi i¢in 0.2 bar vakum
altinda ve 24 saat oda sicakliginda vakum firminda tutulmustur. Ardindan son olarak 15
saat siire ile 80°C’ de son kiirlemesi yapilarak islemler tamamlanmistir. Uretilen

kompozit malzemelerimiz Cizelge 4.3. ve Sekil 4.18 ‘de gosterilmistir.

: PSU nanoelyaflarin ~ PSU elyaflarin Tetefialhin
kalinlikélgiimi ~ 5/10/15 katkaliba

yerlestirlmesi

PSU nanoelyaf

montajlanmasi

Epoksi/Sertlestirici A @
mekanik karistirma Epoksininkaliba kahareidsrmin - b
dokdilmesi giderilmesiicin Hangeydiarviel
kompozit levhalar
Sertlestirici vakumaalindi

Sekil 4.16. Polisiilfon nanoelyaf takviyeli epoksi kompozitlerin iiretim semasi



Epoksi Recine Sertlegtirici PSU elyaflanin ASTM standartlarina
hazirlanmasi gére kahbin
%25
#7 hazirlanmasi

|

Epoksi/Sertlestirici

Mekanik kanistirma

|

PSU elyaflarin 5/10/15 kat
kaliba yerlestirilmesi ve
tst kalibin montajlanmasi

|

Epoksinin kaliba
dékilmesi

'

Hava kabarciklarinin
giderilmesi igin 24 saat
vakurma alinmustir.

|

Numunelerin
kiirlenmesi igin 80° C
de 15 saat
bekletilmistir.

|

PSU nanoelyaf takviyeli
komposzit levhalar

Sekil 4.17. PSU nanoelyaf takviyeli kompozit levhalarin iretim igleminin sematik gosterimi

44
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Cizelge 4.3. Uretilen nanokompozit malzemeler

Numuneler Nanokompozit Numune Aciklamasi
E Nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi nanokompozit malzeme
EP5 5 kat PSU nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
EP10 10 kat PSU nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
EP15 15 kat PSU nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
Agirlikga %1 CCKNT ile takviyelendirilmis 5 kat PSU
EP1C5 o . .
nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
Agirlikca %1 CCKNT ile takviyelendirilmis 10 kat PSU
EP1C10 AT . .
nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
Agirlikca %1 CCKNT ile takviyelendirilmis 15 kat PSU
EP1C15 AT . .
nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
Agirlikga %2 CCKNT ile takviyelendirilmis 5 kat PSU
EP2C5 S . .
nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
Agirlik¢a %2 CCKNT ile takviyelendirilmis 10 kat PSU
EP2C10 A A .
nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
Agirlikga %2 CCKNT ile takviyelendirilmis 15 kat PSU
EP2C15 A . .
nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
Agirlikga %3 CCKNT ile takviyelendirilmis 5 kat PSU
EP3C5 Y : .
nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
Agirlikga %3 CCKNT ile takviyelendirilmis 10 kat PSU
EP3C10 p . .
nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme
EP3C15 Agirlikga %3 CCKNT ile takviyelendirilmis 15 kat PSU

nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzeme

Sekil 4.18. a) Uretilen polisiilfon nanoelyaf takviyeli epoksi kompozit ve b) Uretilen CCKNT katkil1

polisiilfon nanoelyaf takviyeli epoksi kompozit
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4.2.4. PSU nanokompozitlerde elyaf/matris hacim orani

Elektro egirme yontemiyle iiretilmis olan PSU nanoelyaf ve agirlikca %1, %2 ve
%3 oranlarinda CCKNT ile takviye edilmis PSU nanoelyaf takviyeli epoksi
nanokompozit malzemelerin, ASTM D 882-02 standartlar1 dogrultusunda, sekli ve
Olciileri sekil 4.14°de gosterilmisti. Sabit ¢ene hizinda ¢gekme testine maruz birakilan ve
kirtlma mekanigi 6zellikleri incelenen nanokompozit malzemelerde, 6zellikle inceleme
yapilan ve aym zamanda kirilmanin yasandigi, sekil 4.14’de gosterilen 33 mm
uzunlugunda ve 6 mm eninde olan uzama boyudur. Cekme testi sonucu tiim
numunelerimizde kirilmalar bu uzama boyunun oldugu alanda olmustur. Bu sebepten
dolay1 kompozit malzemelerde elyaf/hacim orani hesaplarimiz bu alan {izerinden
yapilacaktir (Yildirim ve ark., 2021).

Elyaf /hacim oranini hesaplamak i¢in birkag¢ farkli yontem vardir, 6rnegin yakma
yontemi gibi yontemler vardir. Biz de kendi ¢alismamiza uygun olan denklem 4.1°deki
bagintiy1 kullanarak elde edilmistir. Yakma yontemini kullanmama nedenimiz ise TGA
degerlerindeki sicaklik verileridir. TGA verilerindeki sicakliklara ¢ikildikga elyaflarimiz
da sikint1 olacagi i¢in elyaf/hacim oranini hesaplamak zor olacag: i¢in tercih ettigimiz
hesaplama yonteminin ¢alismamiz i¢in uygun oldugundan {iretilen kompozit
malzemelerde elyaf/matris hacim oran1 denklem 4.1°de verilen esitlikten yararlanilarak

elde edilmistir.
Ve
=y (4.1)
Denklem 4.1°deki esitlikte V¢ elyaf/matris hacim oranini, Ve elyaf hacmini ve Vi
matris hacmini ifade etmektedir. Elyaf hacminin (Ve) ve matris hacmininin (Vm) birimi

mm? ‘tiir. Kompozit malzeme igerisindeki farkli katmanlardaki elyaf hacmi (V) denklem

4.2’de verilen, matris hacmi (Vm) ise denklem 4.3’de verilen esitliklerden hesaplanmustir.

Ve=n.V..— (4.2)

Denklem 4.2’daki esitlikte n kompozit malzemedeki nanoelyaf katman sayisini,

V¢ bir katman nanoelyaf igerisindeki ¢ozelti miktarinda bulunan PSU hacmi, Vp bir
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katman nanoelyaf hacmini ve Vk incelenen bolgedeki bir katman nanoelyaf hacmini ifade

etmektedir. V¢ birimi mililitre, Ve ve Vk birimleri ise mm?3tiir.

Vh=x.y.z (4.3)

Denklem 4.3“deki esitlikte x incelenen bolge enini, y uzunlugunu ve z kalinligini
milimetre cinsinden ifade etmektedir. Yukarida verilen denklemler yardimiyla nanoelyaf
takviyeli epoksi nanokompozit malzemelerde elyaf/matris hacim oranlar1 hesaplanmis

olup gizelge de 4.3’te verilen veriler kullanilmistir.

Cizelge 4.3. Farkli katmanlardaki nanokompozit malzemelerin ebatlari

Numuneler Katman En Uzunluk Kahnhk

(n) (x) (v) 2)

EP5 5 6 33 2
EP15 15 5 3 >
EP1C5 5 5 S .
EP1C15 15 6 33 22
EP2C5 5 5 = .
EP2C15 15 6 33 23
EP3C5 5 6 33 2’1
EP3C10 10 6 33 22
EP3CI15 15 6 33 23

CCKNT ile gii¢lendirilmemis 5 kat PSU nanoelyaf i¢eren (EP5) nanokompozit
malzemenin elyaf/matris hacim orani 6rnek olarak sekilde hesaplanmistir.

n=>5

V¢ =1.2 ml = 1200 mm?

Vp = 150 x 300 x 0,12 = 5400 mm?

Vk =33 x6x0,12=23,76 mm?

V=33 x6Xx2 =396 mm®

Ve =5 x 1200 x (23,76 / 5400) = 26,4 mm?

EP5 kompozit malzemenin elyaf/matris hacim orani; V¢ = 26,4 /396 = 0,0666

olarak hesaplanmuistir.
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Ust iiste 5/10/15 tabakal1 olacak sekilde yerlestirilmis PSU nanoelyaf ve agirlikca

%1, %2 ve %3 oranlarinda CCKNT ile giiclendirilmis PSU nanoelyaf takviyeli epoksi

kompozitlerin elyaf/matris hacim oranlar1 benzer sekilde hesaplanmis ve Cizelge 4.4 te

tablo halinde verilmistir.

Cizelge 4.4. Farkli katmanlardaki nanokompozit malzemelerin elyaf/matris hacim orani verileri

En Kahinhk

Nanoelyaflar Katman ) Uzunluk @) Vc3 Vp3 Vk3 Vm3 Ve3 % Vi

) |y | O om) || (mm?) | mmd) | mmd) | (mm?) | (mm?)
5 6 33 2 1200 | 5400 | 23,76 | 396 26,4 6,66
PSU 10 6 33 2,1 1200 | 5400 | 23,76 | 415,8 | 52,8 | 12,69
15 6 33 2,2 1200 | 5400 | 23,76 | 435,6 | 79,2 | 18,18
5 6 33 2 1200 | 5400 | 23,76 | 396 26,4 6,66
Pi1C 10 6 33 2 1200 | 5400 | 23,76 | 396 52,8 | 13,33
15 6 33 2,2 1200 | 5400 | 23,76 | 435,6 | 79,2 | 18,18
5 6 33 2 1200 | 5850 | 25,74 | 396 26,4 6,66
pP2C 10 6 33 2,2 1200 | 5850 | 25,74 | 435,6 | 52,8 | 12,12
15 6 33 2,3 1200 | 5850 | 25,74 | 455,4 | 79,2 | 17,39
5 6 33 2,1 1200 | 6300 | 27,72 | 415,8 | 26,4 6,34
P3C 10 6 33 2,2 1200 | 6300 | 27,72 | 435,6 | 52,8 | 12,12
15 6 33 2,3 1200 | 6300 | 27,72 | 455,4 | 79,2 | 17,39

4.3.Kirilma Deneyi

Kirilma deneyi i¢in hazirlamis oldugumuz Sekil 4.14.’deki ASTM D 882-02

standartina gore uygun olan numunesi boyutlarint ASTM D 5045-9 standardina gore

uygun olmast i¢in Sekil 4.19 ve Sekil 4.20 deki gibi numunelerimiz diizenledik. Bu

numune tizerindeki diizenlenmeyi ilk basta es kenar licgen ege vasitasiyla agild1 ve daha

sonrasinda sekil 4.21 deki gibi nester yardimiyla agilan {iggen ¢entik numulerin yar1

boyundan az olacak sekilde uzatildi. Numuneler 1 mm/dk statik ¢ene hizinda ¢ekilmistir.

Sekil 4.19. ASTM D 5045-9 standardina uygun numune gorseli
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= PS5

Sekil 4.20. ASTM D 5045-9 standardina uygun sekild numunelere a(;lln Qentiker a)PSU epoksi
kompozit b) CCKNT katkili PSU epoksi kompozit

i a) B : )

Sekil 4.21. AS D 5045-9 standardma uygun selenumunelere acilan ¢entiklerin yakin goriintiisii

a)PSU epoksi kompozit b) CCKNT katkili PSU epoksi kompozit

Hazirlanan numunelerin deney agsamasina gecemeden dnce ASTM D 5045-9
standardina uygun bir sekilde deney olabilmesi i¢in Sekil 4.22’daki gibi uygun bir deney
diizeneyi hazirland1. Hazirlanan numunenin test 6ncesi ve test cihazi iizerindeki gorselleri

sirsiyla Sekil 4.23 ve Sekil 4.24°de gosterilmistir.

Sekil 4.22. Deney i¢in hazirlanan deney diizeneginin énden ve {istten goriiniisii



Sekil 4.23. Deney i¢in hazirlanan 6rnek deney numuneleri

Sekil 4.24. Deney igin hazirlanan deney diizeneginin cihaz lizerindeki goriintiisii

50
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Deney sonuglar1 Hiroshi Tada ve Paul C. Paris bilim insanlarinin yazmis oldugu
Catlaklarin Stres Analizi El Kitabi isimli kitabindan ve ASTM E1922 — 04 standardindan
faydalanarak iki farkli sekilde hesaplama yapildi.

Hiroshi Tada ve Paul C. Paris bilim insanlarinin yazmis oldugu kitapda; gerilme

siddet faktori: K; = ovma F (a/ b) seklinde tanimlanmistir (Tada ve ark., 2000).

]

h

|
oy, . | [7
.._E,__._ h
o
b

Sekil 4.25. Kirilma numunesinin boyut ve gerilme olusum gorseli (Tada ve ark., 2000)

Tada ve ark. gore a/b oranin araliklarina gore ayirim yapilmistir. a/b <0,2
icin % 1 dogrulukta ve a/b > 0.2 i¢in % 0.5 dogrulukla K, gerilme siddet faktoriiniin
hesaplanmasinda asagidaki denklem kullanilmigtir. Bu denklemde a degeri numunedeki

centik uzunluk degeri ve b degeri ise numunenin genislik dl¢iisiidiir.

0,857 + 0,265 %/,

(1 — a/b)3/2

F(aj,) = 0265 (1 - a/b)4 +
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ASTM E1922 — 04 standardina gore;

“A:\ XD.Z W diameter

T 0.015 W max =] |=

W . na T 0.2wW "a¥

| ’ o t @
n 4 B; as
| 15 W——efo—— 1.5 W—=] I reauired
I | |

|—.= 4.0 W min '-j requir

Sekil 4.26. Kirilma Toklugu Test Ornegi

K = [P/BW'?]al/?[1,4 + a][3,97 — 10,88a + 26,25a% — 38,9a° + 30,15a*
—9,27a%]/[1 — a]3/?

K= Gerilme siddet faktorii, MPa m*?
P = Uygulanan yiik , N

a= a/ W, mm/mm

B = Numune kalinligr , mm

W = Numune genisligi , mm

Bu iki farkli hesaplama yontemi ile hesaplamalar yaparak {iretmis oldugumuz

malzemelerin kritik gerilme siddet faktorii (Kic) degerleri belirlenmistir.



53
5. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

5.1. Uretilen Polisiilfonun Yapisal Ozellikleri
Uretilen polisiilfonlarin yapisal 6zellikleri: pH, iletkenlik, derisim, elektrik

potansiyeli incelenmistir (Sekil 5.1.). Bu 6zellikler olusturulan ¢6zeltilerden 6l¢tilmiistiir
(Cizelge 5.1.).

Sekil 5.1. pH ve iletkenlik 6l¢lim cihazi.

Cizelge 5.1. Uretilen elyaflarin yapisal dzellikleri

Sicaklik fletkentik ~ GCKNT Elektrik

ozelti o H Derisim Potansiyeli
¢ () P (us/em) o o
PSU 25 10,20 2,68 1,34 176,80
P1C 25 9,93 2,95 1,48 167,50
pP2C 25 9,72 3,39 1,66 156,74
P3C 25 9,53 3,75 1,87 145,20

Olgiimlerde ¢ozeltideki CCKNT orani arttikca, ¢ozeltinin pH degerinin azaldig
goriilmektedir.

Iletkenlik 6zelligi ise CCKNT orani arttik¢a artmaktadir. Bu durumun olusmasi
Ongoriilmiis, karbon nano tiiplerin iletken 6zellikte olmasi nedeniyle karbon orani arttik¢a
¢ozeltinin de iletkenliginde artis meydana gelmistir.

Cok cidarli karbon nanotiipler (CCKNT) tek cidarli karbon nanotiiplere (TCKNT)

gore disiik maliyetleri ve epoksi recineler icerisindeki homojen olarak dagitila
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bilirliginden dolay1 bu tez ¢alismasinda tercih edilmistir. Ayrica karbon nanotiiplerin ¢ok
genis ylizey alanina sahip olmalari, rijitlik ve mukavemetlerinin yiiksek olmasi epoksi
recine ile iyi bir bag olusturmasi sebeplerinden dolayir epoksi recineye ve PSU
cozeltilerine katilmistir. Bu tez ¢alismasinda kullanilan CCKNT*ler kimyasal buhar
biriktirme yontemiyle NANOCYL firmasi tarafindan tiretilmistir. Bu CCKNT’ler 15-25
nm arasi dis ve 5-10 nm arasi i¢ ¢apa sahip olup, uzunluklari ise 10 ile 20 um arasindadir.
Bu ¢alismada kullanilan CCKNT*lerin mekanik 6zellikleri Cizelge 5.2 de verilmistir.

Derisim; milyondaki tanecik sayisini1 gdstermektedir. Derisimde de CCKNT orani
arttik¢a artis goziikkmektedir. Bu durumun beklenen bir sonugtur. Ayni oranlardaki saf
¢oOzeltiye oranlar1 artan miktarda CCKNT eklenildigi i¢in CCKNT orani arttik¢a derisim
oran1t artmaktadir. Elektrik potansiyelinde ise CCKNT oran1 arttikga azalma

gdzlemlenmistir.

Cizelge 5.2. Cok cidarli karbon nanotiiplerin mekanik dzellikleri (Yildirim, 2019)

()
Mekanik Cekme Dayanimi Elastiklik Modiilii  Yogunluk bﬁ::k Elektrik iletkenligi
.. . 3
ozellikler (GPa) (TPa) kg/m Uzama (S/m)
GCCKNT 10- 60 1 1,3-2 10 106 -10’

5.2. Nanoelyaflarin Kalinhk Ol¢iimii

Uretilen nanoelyaflarin  kalliklarini mikrometre kullanarak —&l¢iilmiistiir.
Kalinliklar1 0,98 mm olan 2 mikroskop lameli arasina yerlestirilen farkli oranlardaki
CCKNT katkili nanoelyaflarin tek tek Ol¢iimii yapilarak kalinliklari oOl¢tilmistiir.
Mikrometre ile 6l¢iime hazirlanan numunelerin resimleri Sekil 5.2°te ve mikrometre ile

Olctim Sekil 5.3’da gosterilmis olup alinan tiim sonuglar Cizelge 5.3.’de verilmistir.

Sekil 5.2. a) PSU, b) P1C, c) P2C, d) P3C
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Sekil.5.3. Numunelerin mikrometre ile 6l¢imii.

Cizelge 5.3. Olgiim sonuglari.

Numune Mikrometre (mm)
PSU 0,07
P1C 0,13
P2C 0,08
P3C 0,10

5.3. Nanoelyaflarin SEM Goriintiileri

Sekil 5.4.’de nanoelyaflarin 20 000 X biiylitmeli SEM goriintiileri verilmektedir.
Ayrica SEM goriintiileri AutoCAD programina yapistirilarak her bir nanoelyaflarm 10
adet en kiiclik ve en biiyiik nanoelyaflarin boyutlar1 6l¢iilerek ortalamasi verilmistir. PSU
nanoelyaflarin ¢ap dlgiileri 162-411 nm araliginda, P1C nanoelyaflarin ¢ap olciisii 141-
523 nm araliginda, P2C nanoelyaflarin ¢ap Ol¢iisii 129-530 nm araliginda iken P3C
nanelyaflarin ¢ap 6lgiisii ise 112-515 nm olarak Slgiilmiistiir. Elektro-egirme isleminde
cozeltinin elektrik iletkenligi artirilirsa, ¢ozeltinin tagidig: yiikleri artiracaktir. Boylece
diizgiin fiberler ve daha kiiciikk caplarda fiberler elde etmeyi saglar. Polisiilfon
nanoelyaflarin ortalama ¢ap 6l¢iisii 322 nm iken, 3 CCKNT nanoelyaflarin ¢ap 6l¢iisiiyle
karsilastirildiginda %38,7 oraninda diisiis gercekleserek 294 nm olarak Ol¢lilmiistiir.
Ayrica SEM goriintiileri incelendigi zaman hem polisiilfon nanoelyaflarda hem de ¢ok
duvarli karbon nanotiip katkili nanoelyaflarda gozenekli yapilar ve bogumlar

goriilmektedir.
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Sekil 5.4. Nanoelyaflarin 20 KX biiyiitmeli SEM goériintiileri; a) PSU, b) P1C, ¢) P2C ve d) P3C

5.4. Nanoelyaflarin TEM Gariintiileri

Sekil 5.5'te goriildiigii gibi, polisiilfon nanoelyaflar igerisindeki ¢ok duvarli
karbon nanotiiplerin  TEM goriintiileri gosterilmektedir. TEM goriintiileri SEM
goriintiileri ile karsilastirildiginda, sonuglar birbirini destekler niteliktedir. Sekil 5.5. a ve
b’deki TEM goriintiileri incelendiginde, agirlikca %1 CCKNT / PSU nanoelyaflarin
igerisindeki tek tek CCKNT 'ler hem elyafin merkezinde hem de kenara yakin bolgelerde
goriilmektedir. Agirlikca %2 CCKNT katkili PSU nanoelyaflarda, CCKNT ‘ler elyaf
icerisinde homojen olarak dagildig1 ve nanoliflerin i¢ine yerlestirildigi goriilmektedir
(Sekil 5. ¢ ve d). Sekil 5.5.e ve f ‘de gosterilen agirlikga %3 CCKNT /PSU nanoelyaf
takviyeli nanolif durumunda, CCKNT topaklanmalarin elyaf igerisinde daha fazla oldugu
goriilmektedir.
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Topaklanma

S

Sekil 5.5. Nanoelyaflarin TEM goriintiileri; -a) ve b) PlC;'c) ve d) P2C; e) ve f) P3C
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5.5. Nanokompozit Levhalarin Kritik Gerilme Siddet Faktorii

Sekil 5.6’da E, EP5, EP10 ve EP15 nanokompozit malzemelerin Kritik gerilme
siddet faktor degerleri verilmistir. Epoksi malzemenin (E) Kic degeri Hiroshi Tada ‘ya
gore 81.64 MPa m'? iken, bes kat polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP5), on kat
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP10) ve on bes kat polisiilfon takviyeli epoksi
kompozit (EP15) tabakali nanokompozit malzemenin Kritik gerilme siddet faktorii
sirastyla %17, 33 ve 48 artis ile 95.52 MPa m*2, 109.03 MPa m*? ve 120.65 MPa m*?

elde edilmistir.
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40
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B ASTM E1922 — 04 o= Hiroshi Tada

Sekil 5.6. Epoksi ile 5/10/15 kat PSU nanokompozit levhalarin farkl iki kaynaga gore kritik gerilme
siddet faktorleri

ASTM E1922-04 ‘e gore ise E kompozit malzemenin kritik gerilme siddet faktorii
81.70 MPa m*? iken EP5, EP10, EP15 nanokompozit malzemenin kritik gerilme siddet
faktorii sirastyla %17, 34 ve 49 artis ile 95.59 MPa m*/2, 109.86 MPa m*? ve 121.66 MPa

mY2  oldugunu sekil 5.6 ‘da gosterilmistir.

Sekil 5.7°de E, EP1C5, EP1C10 ve EP1C15 nanokompozit malzemelerin Kic
degerleri verilmistir Hiroshi Tada ‘ya gore E kompozit malzemenin kritik gerilme siddet
faktorii 81.64 MPa m*? iken, EP1C5, EP1C10, EP1C15 nanokompozit malzemenin kritik
gerilme siddet faktorii sirastyla %31, 64 ve 96 artis ile 107.22 MPa m*?, 134.02 MPa m*?
ve 160.57 MPa m*? elde edilmistir.



59

160

I.I.

140 e

L I.I.

120 o ot

L |

& 100 - = e

> .I.I I.I. I.I.

E 80 = e e

§ 60 e e oo

| | |

L 40 e = o

- I.I. .I.I .I.I

2 20 =
0

E EP1C5 EP1C10 EP1C15
B ASTM E1922 — 04 ' Hiroshi Tada

Sekil 5.7. Epoksi ile 5/10/15 kat %1 CCKNT takviyeli PSU nanokompozit levhalarin kritik gerilme
siddet faktorleri

Sekil 5.7°de nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi malzemenin (E) kritik gerilme
siddet faktorii ASTM E1922-04 ‘e gore 81.70 MPa m'? iken, bes kat %1 CCKNT
takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP1C5), on kat %1 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP1C10) ve on bes kat %1 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP1C15) tabakali nanokompozit malzemenin Kritik
gerilme siddet faktorii sirasiyla %32, 67 ve 96 arts ile 108.32 MPa m*?, 136.92 MPa m*?
ve 160.69 MPa m'? elde edilmistir.

Sekil 5.8’de Hiroshi Tada ‘ya gore nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi
malzemenin Kic degeri 81.64 MPa m*? iken, bes kat %2 CCKNT takviyeli polisiilfon
takviyeli epoksi kompozit, on kat %2 CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi
kompozit ve on bes kat %2 CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit
tabakali nanokompozit malzemenin kritik gerilme siddet faktorii sirasiyla %47, 62 ve 72
artis ile 120.45 MPa m*2, 132.70 MPa m*? ve 140.56 MPa m*? elde edilmistir.
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Sekil 5.8. Epoksi ile 5/10/15 kat %2 CCKNT takviyeli PSU nanokompozit levhalarin kritik gerilme
siddet faktorleri
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Sekil 5.8’de E, EP2C5, EP2C10 ve EP2C15 nanokompozit malzemelerin Kic
degerleri verilmistir ASTM E1922-04 ‘e gore E kompozit malzeminin Kic 81.70 MPa
m*2 iken, EP2C5, EP2C10, EP2C15 nanokompozit malzemenin kritik gerilme siddet
faktorii sirastyla %49, 63 ve 73 artis ile 121.87 MPa m'?, 133.46 MPa m*? ve 141.74
MPa m*? elde edilmistir.

Sekil 5.9’da nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi malzemenin (E) kritik gerilme
siddet faktorii Hiroshi Tada “ya gore 81.64 MPa m*? iken, bes kat %3 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP3C5), on kat %3 CCKNT takviyeli polisiilfon
takviyeli epoksi kompozit (EP3C10) ve on bes kat %3 CCKNT takviyeli polisiilfon
takviyeli epoksi kompozit (EP3C15) tabakali nanokompozit malzemenin Kritik gerilme
siddet faktorii sirasiyla %37, 44 ve 47 artis ile 111.98 MPa m*?, 117.55 MPa m*? ve
120.35 MPa m'? elde edilmistir.
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Sekil 5.9. Epoksi ile 5/10/15 kat %3 CCKNT takviyeli PSU nanokompozit levhalarin Kritik gerilme
siddet faktorleri

Sekil 5.9’da E kompozit malzemenin ASTM E1922-04 ‘e gore kritik gerilme
siddet faktorii 81.70 MPa mY2 iken, bes kat %3 CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli
epoksi kompozit, on kat %3 CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit, on
bes kat %3 CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit nanokompozit
malzemenin Kritik gerilme siddet faktorii sirasiyla %37, 43 ve 49 artis ile 112.18 MPa
m*2, 117.12 MPa m*” ve 121.80 MPa m*? elde edilmistir.

Sekil 5.10°da E, EP5, EP1C5, EP2C5 ve EP3C5 nanokompozit malzemelerin
kritik gerilme siddet faktor degerleri verilmistir. Nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi
malzemenin (E) kritik gerilme siddet faktorii ASTM E1922-04 ‘e gore 81.70 MPa m'?2
iken, bes kat polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP5), bes kat %1 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP1C5), bes kat %2 CCKNT takviyeli polisiilfon
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takviyeli epoksi kompozit (EP2C5) ve bes kat %3 CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli
epoksi kompozit (EP3C5) tabakali nanokompozit malzemenin kritik gerilme siddet
faktorii sirastyla %17, 32, 49 ve 37 artis ile 95.59 MPa m*?, 108.32 MPa m*/?, 121.87
MPa m*? ve 112.18 MPa m%? elde edilmistir.
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Sekil 5.10. Epoksi ile 5/10/15 kat %1/2/3 CCKNT takviyeli PSU nanokompozit levhalarin kritik gerilme
siddet faktori

Sekil 5.10’da E, EP10, EP1C10, EP2C10 ve EP3C10 nanokompozit malzemelerin
kritik gerilme siddet faktor degerleri verilmistir. E kompozit malzemenin gerilme siddet
faktoriic ASTM E1922-04 ‘e gére 81.70 MPa m'? iken, EP10, EP1C10, EP2C10 ve
EP3C10 tabakali nanokompozit malzemenin Kritik gerilme siddet faktorii sirasiyla %34,
67, 63 ve 43 artis ile 109.86 MPa m'?, 136.92 MPam*?2, 133.46 MPa m*? ve 117.12 MPa
m*2 elde edilmistir.

Sekil 5.10’da E, EP15, EP1C15, EP2C15 ve EP3C15 nanokompozit malzemelerin
kritik gerilme siddet faktor degerleri verilmistir. Nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi
malzemenin (E) gerilme siddet faktorii ASTM E1922-04 ‘e gore 81.70 MPa m'? iken,
on bes kat polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP15), on bes kat %1 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP1C15), on bes kat %2 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP2C15) ve on bes kat %3 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP3C15) tabakali nanokompozit malzemenin Kritik
gerilme siddet faktorii sirasiyla % 49, 96, 73 ve 49 artis ile 121.66 MPa m*?, 160.69 MPa
m*2, 141.74 MPa m*2 ve 121.80 MPa m*? elde edilmistir.
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5.6. Kirik Yiizeylerin SEM Goriintiileri

Sekil 5.11°te E, EP, EP1C, EP2C ve EP3C nanokompozit malzemelerin ¢ekme
sonrasi kirik yiizeylerin 1.00 KX ve 10.00 KX biiyiitmeli SEM goriintiileri verilmistir.
Sekil 5.11. c,e, g ve i’de goruldugi gibi CCKNT katkili/katkisiz PSU nanoelyaf takviyeli
epoksi kompozitlerin 1.00 KX biyiitmeli kirik yilizeyleri, saf epoksi ile
karsilagtirildiginda daha piiriizli bir kirtlma yiizeyleri sergiler. Sekil 5.11.a’da ise epoksi
malzemenin kirik yiizeyi, diiz, basit kivrimli ve ince nehir yatagi gibi sarp yamagh kirik
beyazlasmis olarak goriilmektedir. CCKNT katkili/katkisiz PSU nanoelyaf takviyeli
epoksi kompozitlerde yiizey piiriizliiliigii matriksin plastik deformasyon olusturulmasina
eslik eder ve boylece daha fazla kirilma enerjisi harcanir. Bu nedenle epoksi matris iginde
15 kat ve agirlik¢a %1 ve 2 CCKNT katkili PSU nanoelyaf takviyeli kompozit
malzemelerin daha iyi 1slana bilirligi ve CCKNT’lerin polisiilfon nanoelyaf igerisinde
daha iyi dagilimindan dolayi, kirilma siireci esnasinda enerji dagiliminin artmastyla
maksimum gerilme siddet faktorii degerleri elde edilmistir. Ayrica Sekil 5.11. d, f ve
h’de CCKNT katkili/katkisiz PSU nanoelyaf takviyeli nanokompozitlerde elyaf
styrilmas1 ve kopmasi, catlak kopriilemesi ve dallanmasi gibi hasar mekanizmalari
elyafca zengin bolgenin goriintiisii verilmektedir. SEM goriintiisii agik¢a ortaya
koymaktadir ki kirilma yiizeyleri en piiriizlii olan numuneler nanoelyaf takviyeli
numunelerdir. Sekil 5.11.j°de EP3C numunesinde nanoelyaflarin iyi 1slanmadigi yani
nanoelyaflar ile matriks arasinda iyi yapismadig1 (debonding) anlagilmaktadir. Bu durum
nanokompozit malzemenin c¢ekme esnasinda catlagin baslamasi ve ilerlemesi

hizlandirmakta olup, gerilme siddet faktoriinii diigtirmektedir.
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Sekil 5.11. 15 katli kompozitlerin 1.00 ve 10.00 KX biitmeli SEM goriintiileri; a) ve b) E; c ve d)
PSU; e) ve f) P1C; g) ve h) P2C; i) ve j) P3C
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5.7. Nanokorkpozit Levhalarin Termal Analizleri

Epoksi (E), epoksi polisiilfon nanokompozit (EP), %1 CCKNT katkili polisiilfon
takviyeli epoksi nayokompozit (EP1C), %2 CCKNT Kkatkil1 polisiilfon takviyeli epoksi
nanokompozit (EP2(), %3 CCKNT katkili polisiilfon takviyeli epoksi nanokompozit
(EP3C) 15 tabakali ngnokompozitlerin TGA egrileri (Sekil 5.12.) gosterilmektedir.
Calismalara gore epoksi\i¢in, azot atmosferinde TGA’da %10 luk kiitle kayb1 sicaklik
degeny, 337 °C ye karsilik gelmektedir. CCKNT katkili PSU nanoelyaf takviyeli epoksi
nanokompozitler i¢in bu sica\dlik degeri 340 °C ye karsilik gelmistir. Epoksi malzemenin
% kiitle kayb1 bozunma sicaklig1 475 °C iken nanokompozit malzemelerde ise 525 °C

Umistir. Epoksi malzemeyq PSU nanoelyaf ve CCKNT nano katkis1 bozunma

sica
CCKNT %
edilmistir. C

al_lyilestiymistir. Ayrica §poksi malzemenin kalinti kiitle miktar1 %14.57 iken

PSO\ nanoelyaf tayviyeli kompozit malzemelerde ise % 16.83 elde

ayesi % kalint1 myiktarini arttirmastir.
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Sekil 5.12. Nanokompozit levhalarin TGA egrileri

E ve farkli oranlarda CCKNT katkili polisiilfon ngnoelyaf \takviysii
nanokompozitlerin DTA egrileri (Sekil 5.13.) gosterilmektedir. DTA egrileri incelendigi
zaman E ve nanokompozit malzemelerimiz ekzotermik bir reaksiyon gosiermis olup 340

°C sicaklikta ani olarak bir 1s1 akisi artmistir. Epoksi malzemenin camsi ¥ecis sicakligt
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(Tg), 87.5 °C karsilik gelmektedir. PSU takviyeli epoksi nanokompozit malzemenin Tq
degeri 84.8 °C iken agirlik¢a % 1, 2 ve 3 CCKNT katkili PSU nanoelyaf takviyeli epoksi
kompozitlerin ise sirasiyla 85.2, 88.8 ve 90.2 °C elde edilmistir. CCKNT ilavesi epoksi

malzemenin hem bozunma hem de Tg sicakliklarini arttirmistir. Ayrica d-DTA egrileri

ekil 5.14.) incelendiginde karbon atomlar1 arasindaki kovalent bag bozunmalar1 510-

530 °Cnarasinda gerceklestigi diistintilmektedir.
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Sekil 5.13. NanokompoziNgyhalarin DTA egrileri

Isi Akis Hizi (mW°CA-1)

25 125 225 325 425 525 625
Sicakhk (°C)

Sekil 5.14. Nanokompozit levhalarin d-DTA egrileri
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6. SONUCLAR VE ONERILER

6.1 Sonuclar

Bu tez calismasinda, elektro egirme yontemiyle iretilen Polisiilfon (PSU)
nanoelyaflarin ve agirlikca %1, %2 ve %3 oranlarinda Cok Cidarli Karbon Nanotiip
(CCKNT) ile giiclendirilmis PSU nanoelyaflarin, bir kalip yardimiyla epoksi recine
icerisinde st iiste 5/10/15 tabakali olacak sekilde yerlestirilmesi sonucu iiretilen
nanokompozit levhalarin gerilme siddet faktorii (Kic) belirlenmis ve referans numunesi
olan saf epoksi ile kiyaslanmistir. Uretilen bu nanokompozit malzemeler i¢in kirilma
deneyleri gergeklestirilmis olup tek eksenli 1 mm/dk sabit ¢cene hizinda Kic incelenmis
ve referans numunelerin davraniglariyla kiyaslanmistir. Cok Cidarli Karbon Nanotiiplerin
(CCKNT) elyaf morfolojisine ve nanoelyaflar ile beraber nanokompozitler de
kullanildiginda gerilme siddet faktoriindeki etkileri de incelenmistir.

PSU nanoelyaf ve agirlikca %1, %2 ve %3 oranlarinda CCKNT katkili PSU
nanoelyaflarin c¢aplart ve CCKNT’lerin nanoelyaf icgerisindeki dagilimlari, Taramali
Elektron Mikroskopu (SEM) ve Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM) araciligiyla
incelenmistir. PSU nanoelyaflar ve agirlikca %1, %2 ve %3 oranlarinda CCKNT ile
giiclendirilmis PSU nanoelyaflar kullanilarak iiretilen nanokompozit levhalarin termal
karakterizasyonlar1 ve ozellikleri, Termogravimetrik Analiz (TGA) ve Diferansiyel
Termal Analiz (DTA) ile incelenmis ve yorumlanmistir. Ayrica bu nanokompozit
levhalarin gerilme siddet faktorii belirlenmesi i¢in yapilan kirilma deneyleri sonucunda
olusan kirik yiizeylerinin morfolojisi de taramali elektron mikroskopu (SEM) ile

incelenmistir.

Elde edilen sonuglar maddeler halinde su sekildedir:

e Olgiimleri yapilan 10 farkli cap degeri neticesince ortalama olarak PSU
nanoelyaflarin ¢ap oOlgiileri 411+£162 nm araliginda ve agirlikca %1 oraninda
CCKNT katkili PSU nanoelyaflarin gap dlgiisii 523+141 nm araligindadir. Ayrica,
agirlikca %2 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PSU nanoelyaflarin ¢ap 6l¢iisii
530+129 nm araliginda iken agirlikca %3 oraninda CCKNT katkili PSU
nanoelyaflarin ¢ap Olcilisli ise 515+112 nm olarak belirlenmistir. Ortalama ¢ap

Olctileri dikkkate alindiginda, nanoelyaf igerisindeki agirlikga CCKNT oraninin
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artmasina bagli olarak elyaf ¢aplarinda diisme oldugu ve ince ¢apa sahip elyaflarin
olustugu goriilmiistiir. SEM ve TEM goriintiileride bu durumu desteklemektedir.
Nanoelyaflarin SEM ve TEM goriintiileri incelendiginde, agirlikca % 1 CCKNT
/ PSU nanoelyaflarin igerisindeki tek tek CCKNT 'ler hem elyafin merkezinde
hem de kenara yakin bolgelerde goriilmektedir. Agirlik¢a % 2 CCKNT katkilt
PSU nanoelyaflarda, CCKNT 'ler elyaf icerisinde homojen olarak dagildig1 ve
nanoliflerin igine yerlestirildigi gorilmektedir. Agirlikca %3 CCKNT /PSU
nanoelyaf takviyeli nanolif durumunda, CCKNT topaklanmalarin elyaf igerisinde
daha fazla oldugu goriilmektedir.

E, EP5, EP10 ve EP15 nanokompozit malzemelerin kritik gerilme siddet faktor
degerleri, epoksi malzemenin (E) Kic degeri Hiroshi Tada ‘ya gore 81.64 MPa
m*2 iken, bes kat polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP5), on kat polisiilfon
takviyeli epoksi kompozit (EP10) ve on bes kat polisiilfon takviyeli epoksi
kompozit (EP15) tabakali nanokompozit malzemenin Kic %17, 33 ve 48 artis ile
95.52 MPa m'?, 109.03 MPa m'? ve 120.65 MPa m*? elde edilmistir. ASTM
E1922-04 ‘e gore ise E kompozit malzemenin Kic 81.70 MPa m*? iken EP5,
EP10, EP15 nanokompozit malzemenin Kic %17, 34 ve 49 artis ile 95.59 MPa
m*2, 109.86 MPa m*? ve 121.66 MPa m*? oldugu goriilmektedir.

E, EP1C5, EP1C10 ve EP1C15 nanokompozit malzemelerin Kic degerleri,
Hiroshi Tada ‘ya gore E kompozit malzemenin Kritik gerilme siddet faktorii 81.64
MPa m*? iken, EP1C5, EP1C10, EP1C15 nanokompozit malzemenin gerilme
siddet faktorii sirasiyla %31, 64 ve 96 artis ile 107.22 MPa mY/?, 134.02 MPa m*/2
ve 160.57 MPam*? elde edilmistir. Epoksi malzemenin (E) kritik gerilme siddet
faktorii ASTM E1922-04 ‘e gore 81.70 MPa m*? iken, bes kat %1 CCKNT
takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP1C5), on kat %1 CCKNT
takviyeli polisiilfon takviyeli i epoksi kompozit (EP1C10) ve on bes kat %1
CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP1C15) tabakali
nanokompozit malzemenin kritik gerilme siddet faktorii sirasiyla %32, 67 ve 96
artts ile 108.32 MPa m*?, 136.92 MPa m? ve 160.69 MPa m*? elde edilmistir.
E, EP2C5, EP2C10 ve EP2C15 nanokompozit malzemelerin Kic degerleri,
Hiroshi Tada ‘ya gore nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi malzemenin Kic degeri
81.64 MPa m'2 iken, bes kat %2 CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi
kompozit, on kat %2 CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit ve
on bes kat %2 CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit tabakali
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nanokompozit malzemenin kritik gerilme siddet faktorii sirasiyla %47, 62 ve 72
artis ile 120.45 MPa m*2, 132.70 MPa m'? ve 140.56 MPa m'? elde edilmistir.
ASTM E1922-04 ‘e gore E kompozit malzeminin Kic 81.70 MPa m¥2 iken,
EP2C5, EP2C10, EP2C15 nanokompozit malzemenin Kritik gerilme siddet
faktorii sirasiyla %49, 63 ve 73 artis ile 121.87 MPa m*?, 133.46 MPa m*? ve
141.74 MPa m'? elde edilmistir.
E, EP3C5, EP3C10 ve EP3C15 nanokompozit malzemelerin Kic degerleri,
Hiroshi Tada ‘ya gore 81.64 MPa m¥? iken, bes kat %3 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP3C5), on kat %3 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP3C10) ve on bes kat %3 CCKNT
takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP3C15) tabakali nanokompozit
malzemenin kritik gerilme siddet faktorii sirasiyla %37, 44 ve 47 artis ile 111.98
MPa m*?2, 117.55 MPa m*? ve 120.35 MPa m*? elde edilmistir. ASTM E1922-
04 e gore kritik gerilme siddet faktorii 81.70 MPa m*? iken, bes kat %3 CCKNT
takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit, on kat %3 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit, on bes kat %3 CCKNT takviyeli polisiilfon
takviyeli epoksi kompozit nanokompozit malzemenin kritik gerilme siddet
faktorii sirastyla %37, 43 ve 49 artis ile 112.18 MPa m¥2, 117.12 MPa m*2 ve
121.80 MPa m*? elde edilmistir.
E, EP5, EP1C5, EP2C5 ve EP3C5 nanokompozit malzemelerin kritik gerilme
siddet faktor degerleri, nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi malzemenin (E)
gerilme siddet faktori ASTM E1922-04 ‘e gore 81.70 MPa mY? iken, bes kat
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP5), bes kat %1 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP1C5), bes kat %2 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP2C5) ve bes kat %3 CCKNT takviyeli
polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP3CS5) tabakali nanokompozit
malzemenin kritik gerilme siddet faktorii sirasiyla %17, 32, 49 ve 37 artis ile 95.59
MPam?,108.32 MPam*/?,121.87 MPam*? ve 112.18 MPam? elde edilmistir.
E, EP10, EP1C10, EP2C10 ve EP3C10 nanokompozit malzemelerin kritik
gerilme siddet faktor degerleri, E kompozit malzemenin gerilme siddet faktorii
ASTM E1922-04 ‘e gore 81.70 MPa m'? iken, EP10, EP1C10, EP2C10 ve
EP3C10 tabakali nanokompozit malzemenin Kkritik gerilme siddet faktorii
sirastyla %34, 67, 63 ve 43 artis ile 109.86 MPa m*/2, 136.92 MPa m*/2, 133.46
MPa mY2 ve 117.12 MPa m*? elde edilmistir
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e E, EP15, EP1C15, EP2C15 ve EP3C15 nanokompozit malzemelerin Kritik

gerilme siddet faktor degerleri, nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi malzemenin
(E) kritik gerilme siddet faktoriic ASTM E1922-04 ‘e gore 81.70 MPa m*? iken,
on bes kat polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP15), on bes kat %1 CCKNT
takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP1C15), on bes kat %2 CCKNT
takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP2C15) ve on bes kat %3
CCKNT takviyeli polisiilfon takviyeli epoksi kompozit (EP3C15) tabakali
nanokompozit malzemenin kritik gerilme siddet faktorii sirasiyla % 49, 96, 73 ve
49 artis ile 121.66 MPa m*?, 160.69 MPa mY?, 141.74 MPa m*? ve 121.80 MPa
m?2
e Epoksi i¢in, azot atmosferinde TGA’da %10 luk kiitle kaybi sicaklik degeri 337

°C ye karsilik gelmektedir. CCKNT katkili PSU nanoelyaf takviyeli epoksi

elde edilmistir.

nanokompozitler i¢in bu sicaklik degeri 340 °C ye karsilik gelmistir. Epoksi
malzemenin bozunma sicakligi 475 °C iken nanokompozit malzemelerde ise 525
°C ulasiimistir. Epoksi malzemeye PSU nanoelyaf ve CCKNT nano katkisi
bozunma sicakligini iyilestirmistir. Ayrica epoksi malzemenin kalinti kiitle
miktart %14.57 iken CCKNT katkili PSU nanoelyaf takviyeli kompozit
malzemelerde ise % 16.83 elde edilmistir. CCKNT ilavesi % kalinti miktarini
arttirmistir.

e DTA egrileri incelendigi zaman E ve nanokompozit malzemelerimiz ekzotermik
bir reaksiyon gdstermis olup 340 °C sicaklikta ani olarak bir 1s1 akig1 artmustir.
Epoksi malzemenin camsi gegis sicakligi (Tg), 87.5 °C kargilik gelmektedir. PSU
takviyeli epoksi nanokompozit malzemenin Tg degeri 84.8 °C iken agirlikga % 1,
2 ve 3 CCKNT katkili PSU nanoelyaf takviyeli epoksi kompozitlerin ise sirasiyla
85.2, 88.8 ve 90.2 °C elde edilmistir. CCKNT ilavesiyle epoksi malzemenin hem
bozunma hem de Tg sicakliklarini arttrmistir. Ayrica d-DTA egrileri
incelendiginde karbon atomlar1 arasindaki kovalent bag bozunmalar1 510-530 °C
arasinda gerceklesmistir.

Kirilma deneyi sonucunda, nanokompozit malzemelerin tabakalar arasi olan bolgesine
PSU nanoelyaflarin ilave edilmesi, kompozit malzemenin kritik gerilme siddet faktor
degerleri gibi mekanik 6zelliklerini genel anlamda degerler yiikselerek olumlu yonde
etkilemis ve degistirmistir. Bu olumlu yondeki degisimde, kompozit malzemelerde
kullanilan nanoelyaflarin  karakteristik o6zelliklerinin de Onemli Olciide etkisi

bulunmaktadir. Kullanilan nanoelyaflarin yapisi, geometrik dizilimi, fiziksel ve kimyasal
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Ozellikleri ile nanoelyaflar arasindaki etkilesimi, elektro egirme ydntemiyle iiretilmis
nanoelyaflarin mekanik 6zelliklerini biiytik 6l¢iide etkilemektedir. Bundan dolayi iiretilen
nanoelyaflarin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi biiylik bir 6neme sahiptir.

PSU nanoelyaflar ve CCKNT ile giiclendirilmis PSU nanoelyaflar takviye
edilmis ayn1 ¢6zeltiye sahip kompozit malzeme igerisindeki, nanoelyaf tabaka sayisinin
artirtlmasinin kritik gerilme siddet faktor degerleri ve malzeme toklugunu artirdig:
gozlemlenmektedir. Ayni ¢ozeltiye sahip nanokompozit malzemelerin igerisindeki
nanoelyaf tabakasinin artmasi ile gekme dayanimi ve malzeme toklugu artmaktadir. PSU
nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerde kritik gerilme siddet faktor degerleri ve
malzeme toklugu, biiyiikten kiiclige dogru sirastyla EP15, EP10 ve EP5 kompozit
malzemelerde olurken, benzer durumlar %1, %2 ve %3 oraninda CCKNT ile
giiclendirilmis PSU nanoelyaf takviyeli malzemelerde de gézlemlenmistir. Bunun sebebi
numune gorselindeki uzama boyu olarak adlandirdigimiz bolgede ayni matris hacmi
icerisinde nanoelyaf tabakalarin artmasma bagli olarak elyaf/matris hacim oraninin
artmasidir.

CCKNT’lerin nanoelyaflara ilave edilmesi kompozit malzemelerin mekanik,
iletkenlik ve termal Ozellikleri iizerinde Onemli bir yer tutmaktadir. Agirlikca %1
oraninda CCKNT ile gii¢clendirilmis PSU nanoelyaflarin kritik gerilme siddet faktor
degerleri ve tokluk degerlerinde, ayn1 kat nanoelyafa sahip saf PSU nanoelyaf takviyeli
kompozit malzemelere gore artig goriilmiistiir. Ayni1 durum agirlik¢a %2 ve %3 oraninda
CCKNT ile giiclendirilmis PSU nanoelyaflarin kritik gerilme siddet faktor degerleri ve
tokluk degerlerinde, ayn1 kat nanoelyafa sahip saf PSU nanoelyaf takviyeli kompozit
malzemelere gore de artig goriilmiistiir. Ayni kat nanoelyafa sahip %1 %2 ve %3 oraninda
CCKNT ile giiglendirilmis PSU nanoelyaflar takviyeli nanokompozit malzemeler
kiyaslandiginda CCKNT oranmin artmasi ile kritik gerilme siddet faktor degerleri ve
tokluk degerlerinde diisme goriilmektedir. Bunun sebebi, TEM goriintiilerinde de
goriildiigii gibi agirlikca %2 ve %3 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PSU
nanoelyaflarin yapisinda hem elyaf icgerisinde hem de elyaf ilizerinde ara ara
aglomerasyon olusmast ve iyi islanabilirligin olmamasidir. Yapisal bir kusur olan
aglomerasyon olusumu, nanoelyaflarin genellikle mekaniksel Ozelliklerini azaltarak
negatif yonde etkilerken nanokompozit malzemelerin iiretiminde kiirleme sicakligi vs.

gibi iiretim parametreleriyle olumlu yonde degisebilir.
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Uretilen nanokompozit malzemelerin morfolojik &zellikleri ve kirilma testi
sonuglar1 gbz Oniine alindiginda, nanoelyaf tabaka sayisi sabit tutuldugunda, nanoelyaf
cozelti igerisindeki agirlikca CCKNT orani artirildiginda kompozit malzemenin kritik
gerilme siddet faktor degerleri, maksimum birim sekil degistirme ve toklugu azalirken;
agirlikca ayni oranda CCKNT igeren PSU nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerde
nanoelyaf tabakalarinin artmasi kritik gerilme siddet faktor degerleri, maksimum birim

sekil degistirmeyi ve toklugu artirmaktadir.

6.2 Oneriler

Uretimi yapilan nanokompozit malzemelerin;

o(Cekme,yorulma, egilme, darbe testleri ve hasar mekanizmalari arastirilabilir.

eAyrica nanopargaciklarin ve nanoelyaflarin hava araclariin maruz kaldig1 -50 °C ile
+50 °C sicakliklart arasindaki davranislari incelenebilir.

eElyaf/matris hacim oraninin daha yiiksek degerlerde oldugu yeni nanokompozit

malzemelerin iiretimi yapilabilir ve mekanik 6zellikleri arastirilabilir.
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