KOCAELI UNIVERSITESI
FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

KiMYA MUHENDISLIGi ANABILIMDALI

YUKSEK LiSANS TEZi

KARBON ELYAF KAPLAMA TURLERININ VE
UYUMLASTIRICILARIN KARBON ELYAF TAKVIYELI
POLI(FENILEN SULFiD) KOMPOZITLERININ
OZELLIKLERI UZERINE ETKISINIiN INCELENMESI

BEDRIYE UCPINAR

KOCAELI 2018



KOCAELI UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU

KiMYA MUHENDISLIGI
ANABILIM DALI

YUKSEK LiSANS TEZI

KARBON ELYAF KAPLAMA TURLERININ VE
UYUMLASTIRICILARIN KARBON ELYAF TAKVIYELI
POLI(FENILEN SULFiD) KOMPOZITLERININ
OZELLIKLERI UZERINE ETKISININ INCELENMESI

BEDRIYE UCPINAR

Do¢.Dr. Ayse AYTAC

Danisman, Kocaeli Universitesi
Yrd.Dog¢.Dr. Mehmet KODAL

Jiiri Uyesi, Kocaeli Universitesi
Yrd.Do¢.Dr. Ikrime ORKAN UCAR

Jiiri Uyesi, Diizce Universitesi

Tezin Savunuldugu Tarih: 02.01.2018



ONSOZ VE TESEKKUR

Bu yiiksek lisans tez ¢alismasinda, iki farkli yontem kullanilarak KE takviyeli PPS
kompozitlerinin arayilizey baglanmasimnin ve mekanik ozelliklerinin gelistirilmesine
calisilmigtir.

Yiiksek lisans tez calismamin her asamasinda destegini her zaman hissettigim,
bilgisini ve deneyimlerini sabirla aktaran, her daim yol gdstericim olan degerli
danisman hocam Sayin Dog¢. Dr. Ayse AYTAC’a sonsuz saygi ve tesekkiirlerimi
sunarim.

Bu tez calismasinin yapilmasinda 216M005 No’lu 1002 Hizli Destek Projesi
kapsaminda finansal destek veren TUBITAK 'a tesekkiirlerimi sunarim.

Kimya Miihendisligi lisans ve yiiksek lisans egitimim siiresince, bilgi ve
yonlendirmelerini esirgemeyen tiim hocalarima tesekkiir ederim. Ayni laboratuvari
paylastigim tiim arkadaglarima bilgi paylasimlari i¢in tesekkiir ediyorum. Ayrica, tez
calismama basladigim giinden itibaren ¢alismam icin vakit ayiran Meral COBAN ve
Seda HAZER e bilgi paylasimlari ve destekleri i¢in tesekkiir ederim.

En giigsiiz zamanlarimda beni yiireklendiren ve sabirla, anlayisla her zaman yanimda
olan sevgili Umut Mete DURMAZ’a tesekkiir ediyorum.

Bugiin fiilen yanimda olamasa da bir yerlerden ¢ok mutlu bir sekilde beni izledigini
bildigim, bugiine gelmemdeki en biiyilk motivasyon kaynagim canim babam ve
varligiyla bana gii¢ veren, maddi manevi destegini higbir zaman esirgemeyen canim
annem basta olmak {izere tiim aileme en icten siikran ve tesekkiirlerimi sunarim.

Ocak - 2018 Bedriye UCPINAR



ICINDEKILER

ONSOZ VE TESEKKUR .......coiuiieiiiirceeieeeeeseeeie e essae et es s ss st sen s s i
ICINDEKILER .....cocviiiiiiiiiciiicieiie ettt i
SEKILLER DIZINI.....cooioiiiitieecceceseeeeee ettt iv
TABLOLAR DIZINI ..ottt vii
SIMGELER VE KISALTMALAR DIZINI .......cooooiiiiiiiiniiicisseeeeeeeee viii
OZET .ttt iX
ABSTRACT L. X
GIRIS ot 1
1. GENEL BILGILER ....coviitiiiiiiieineieieise s 4
1.1. Polimer Matrisli KOMPOZILIEN ..........c.covveiieiiiie e 4
1.2. Elyaf Takviyeli Polimerik KOmMpPOZItler...........c.ccooiiiiiiiiicc e 7
1.2.1. Elyaf takviyeli kompozitlerde araylizey ..........ccccceeriviiiieiiiiiieiii e 8

1.3. Calismada Kullanilan Malzemeler...........coccooviiiiiiiiiiiinice e 11
1.3.1. Poli(fenilen stilfid) (PPS)......cccoiiiiiiiiiie e 11

1.3.2. Karbon elyaf (KE) ..ot 13

1.3.3. UyumlagtiriCIlar.......occoeiiiiiiiiiiiiie e 14

1.4. Calismada Kullanilan Kompozit Uretim Teknikleri.........ccooverrveveverreuerennenne, 16
1.4.1. BKStrilzyon ISIEmi ........ccceeviiieieeieieiiicccee e 16

1.4.2. Enjeksiyonlu kaliplama ...........ccooiiiiiiiiiiiiiic e 17

1.5. Calismada Kullanilan Karakterizasyon Yontemleri.........ccocoveveiiiiiieneeennnne 18
1.5.1. Fourier dontigiimlii kizil6tesi spektroskopisi (FTIR).......ccccovvevervenenne. 18

1.5.2. CEKME tESTL 1uvvvveiiiiieiiiieeiiie e siiee ettt et bae e e e e e e 19

1.5.3. Dinamik mekanik analiz (DMA) ........ccciiiiiiiiieeee e 20

1.5.4. Termogravimetrik analiz (TGA).......cccoveiiieieie e 21

1.5.5. Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC).......cocoveiiiiiiiiiiiiicien 22

1.5.6. Taramali elektron mikroskobu (SEM).........ccooviiiiiiiiiiiiiiciciee 23

2. LITERATUR ARASTIRMASI ...coovuiriviriiiieeieie et 25
3. DENEYSEL CALISMALAR ..ottt 30
3L MAIZEMEIET ... 30
I o) 1115 o BT PP P PP PPPR 31
3.3, KaraKLEIIZASYON.......eeeieeieeiesie sttt 33
3.3.1. Elyaf boyu dagilimi analizi...........cccooevvviiiiiiiiiiiii e 33

3.3.2. Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR).........ccocvvvvvenennee. 33

3.3.3. CKIME tESTl 1uvvveevireiiiieiiiie st e sttt e e e st e e beeeennee e 34

3.3.4. Dinamik mekanik analiz (DMA) .......ccooiiiiiiiieee e, 34

3.3.5. Termogravimetrik analiz (TGA)......ccoeiiiiii e 35

3.3.6. Diferansiyel taramali Kalorimetre ............ccooveviiiiniiiinic e 35

3.3.7. Taramali elektron mikroskobu...........cccocoviriiiiiiiin 36

4. BULGULAR VE TARTISMA ...ttt 37
4.1. On Kaplanmis KE/PPS Kompozitlerinin Karakterizasyon Sonuglari ............ 37
4.1.1. Elyaf boyu dagilimi analizi..........cc.ccoooveiiiiiiiiciceeec e 37

4.1.2. Fourier doniistimlii kiz1l6tesi spektroskopisi analizi (FTIR) ................. 38

4.1.3. Cekme testl SONUGIATT.......ueiiiiiiiiiiiiiiie e 44



4.1.4. Dinamik mekanik analiz (DMA) sonuglart ..........cccoevvevviiieniiieenninnene 47

4.1.5. Taramali elektron mikroskobu (SEM) analizi..........c.ccceeeeiieniiennnnnne. 49

4.1.6. Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) analiz sonuglart ................... 51

4.1.7. Termogravimetrik analiz SONUGIATT...........cccviiiiiiiiiicic s 52

4.2. Uyumlastirilmig KE/PPS Kompozitlerinin Karakterizasyon Sonuglari.......... 54
4.2.1. Elyaf boyu @nalizZi.........ccooviiiiiiiiee 54

4.2.2. Fourier doniistimlii kizil6tesi spektroskopisi analizi (FTIR)................ 55

4.2.3. Cekme testi SONUGIATT.......ccuiiiiiiiiiiiie e 58

4.2.4. Dinamik mekanik analiz (DMA) sonuglart ..........cccoevvveviieiniineeniinnene, 66

4.2.5. Taramali elektron mikroskobu (SEM) analizi ..........cccceeeeriiiinniienninnns 71

4.2.6. Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) analiz sonuglart ................... 75

4.2.7. Termogravimetrik analiz (TGA) sonuglart..........cccccevveiiiiiniiiniiicnnnns 77

5. SONUCLAR VE ONERILER .......cccccecstiiiieietiiiicecieeeeeee e 79
KAYNAKLAR ettt ettt st et esbe et enbe e e nnes 84
EKLER ...ttt 93
KISISEL YAYIN VE ESERLER ....cocoovviiitiieiieieeceeiesveseeees e esesteisisses s sesen e, 99
(046 ) 16)1Y 1 1SR 100



SEKILLER DIiZiNi

Sekil 1.1.
Sekil 1.2.

Sekil 1.3.

Sekil 1.4.
Sekil 1.5.
Sekil 1.6.
Sekil 1.7.
Sekil 1.8.
Sekil 1.9.
Sekil 1.10.
Sekil 1.11.
Sekil 1.12.
Sekil 1.13.
Sekil 1.14.
Sekil 1.15.
Sekil 1.16.
Sekil 1.17.

Sekil 1.18.
Sekil 1.19.
Sekil 1.20.
Sekil 3.1.
Sekil 3.2.
Sekil 3.3.

Sekil 3.4.
Sekil 3.5.
Sekil 3.6.
Sekil 3.7.
Sekil 3.8.
Sekil 4.1.
Sekil 4.2.
Sekil 4.3.
Sekil 4.4.

Sekil 4.5.
Sekil 4.6.

Sekil 4.7.
Sekil 4.8.

Kompoziti olugturan bilesenlerin gosterimi..........ccovvvevvrrveiiiiiiieeneeinenn 5
Kompozitlerin takviye tiiriine gore siiflandirilmasinin sematik
gosterimi:  (a) plaka takviyeli (b) elyaf takviyeli (c) pargacik

TAKVIYEIT ... s 6
Elyaf-matris arasi arayiizey baglanma sekilleri: (a) kimyasal

etkilesim (b) elektrostatik etkilesim (c) mekanik kilitlenme.................... 9
Elyaf ylizey Kaplamast ..........ccccooiiiiiiiiiiiicec e 11
PPS’nin Kimyasal YapiSi.......ccovvviiiiiiiiiiiiiie e 11
PPS’nin kondenzasyon tepKimesi ..........c.ccvrverieneineeniencsieneeee e 12
PPS'nin kullanim alanlart ... 12
PAN temelli KE Gretim proSeSi........cccveivererreneesesiieseesieseeseesneseennens 14
Joncryl'in kimyasal yapist .....ccveviiiiiiiiii 15
APOSS’un kimyasal yapiS1.......ccceiirviiiiiiiieiieeeseee e 15
PBONUN KiIMYaSal YaPIST ....cvvvvieriinieiiie it 16
Vidal1 ekstruderin genel gortintimii..........ccovvveieeriiieniieiiie e 17
Enjeksiyonlu kaliplama makinesinin genel goriintim ..............ccocoeenee. 17
FTIR 1N ¢ali$Ma PrensSibi.......cceiviiiiieiieeiiie i siie st e st 18
Kimyasal baglarin hareketleri ............ccooiviiniiiii e 19
Cekme cihazi bileSenleri ......cuueieiiiiiiiiiiie e 20
DMA’da malzemeye uygulanan gerinim ve malzemede olusan

GETTIIM @FITLEIT. ...t 21
TGA cihazimin sematik gorinimil.........ccoceviiiiiiiiiiii 22
DSC'nin sematik gOSTETIMI......ccvvviirieiiieiieriieree e 23
SEM'in sematik gOriniimil...........ccoooviiviiiiiiiiiiiiieiic e 24
Laboratuvar 6lgekli mini-eKStrUder...........cccvvvevieeieneieere e 32
Laboratuvar 6lgekli enjeksiyon cihazi...........ccocvvviiiiiiniiciiice, 32
(a) Kiil firininda yakildiktan sonra kalan, (b) optik mikroskoptan

alian gorilintlilerden Ornekler ... 33
Kullanilan FTIR cihazinin genel gorinimil............ccoovvvveneenienininnenne 34
Kullanilan ¢ekme cihazinin genel gorinimii...........cceeviviiiiniiiiiiiennnnn, 34
Metravib DMA cihazi genel goriniimil .........coovvvvvenerinienecneeseceene 35
Mettler Toledo TGA 1 test CIhaZI ......cvvveiveiiiiiiciceeeeee 35
Mettler Toledo DSC 1 CIhazZ1 ......oooviiiiiiiiie e 36
Elyaf tiirlerinin KE/PPS kompoziti i¢indeki boyut dagilimi................... 38
PPS matrisinin FTIR SPEKIIUMU ........ccoiiiiiiiiniiice e 39
PU-KE'ye ait FTIR SPEKIIUMU ...c.veeiiieiieiie e 40
Saf PPS, PU-KE ve kompozite ait karsilastirmali FTIR

SPEKEIUMIU ... 41
EP-KE'ye ait FTIR SPEKIIUMU .....ccvoiviiiiiiiicciecieee e 41
Saf PPS, EP-KE ve kompozite ait karsilagtirmali FTIR

SPEKITUMU ...ttt bbbt 42
PA-KE'ye ait FTIR SPEKIIUMU .....veeiiiiiiieiieecie e 43
Saf PPS, PA-KE ve kompozite ait karsilastirmali FTIR spektrumu....... 44



Sekil 4.9.
Sekil 4.10.

Sekil 4.11.
Sekil 4.12.
Sekil 4.13.

Sekil 4.14.
Sekil 4.15.
Sekil 4.16.
Sekil 4.17.
Sekil 4.18.
Sekil 4.19.
Sekil 4.20.
Sekil 4.21.
Sekil 4.22.
Sekil 4.23.

Sekil 4.24.
Sekil 4.25.

Sekil 4.26.

Sekil 4.27.
Sekil 4.28.
Sekil 4.29.
Sekil 4.30.

Sekil 4.31.
Sekil 4.32.
Sekil 4.33.
Sekil 4.34.

Sekil 4.35.
Sekil 4.36.
Sekil 4.37.
Sekil 4.38.

Sekil 4.39.
Sekil 4.40.
Sekil 4.41.
Sekil 4.42.

Sekil 4.43.

On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin ¢ekme dayanimi

4 (S35 (S o PSR P U UR PP 45
On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin kopma uzamasi

4 (S35 1S o PSR PUTR PP OPR 45
On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin modiil degerlefti ....................... 46
On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin depo modiilii degerleri............ 47
On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin soniimleme faktorii

4 (S35 1S o PSR P U PP PR 48
EP-KE/PPS kompozitine ait SEM mikrografi .........ccccoccvvvvivieiiieniiinnnnnn, 49
PU-KE/PPS kompozitine ait SEM mikrografi...........ccocoocviininiinnnennen, 50
PA-KE/PPS kompozitine ait SEM mikrografi.........ccccocvvviiiniiiiniinnnnne, 50
On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin DSC egrileri.............ccoeveunnene. 52
On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin TGA egrileri.......coceveverevernnne. 53
Joncryl iceren kompozitin karsilastirmali FTIR spektrumu.................... 95
PBO igeren kompozitin karsilastirmali FTIR spektrumu.............cc.cc...... 56
APOSS igeren kompozitin karsilastirmali FTIR spektrumu................... 57
%1,5 Uyumlastirici iceren kompozitlerin FTIR spektrumlari ................ 58
Joncryl igeren KE/PPS kompozitlerinin ¢ekme dayanimi

AEGETICTL. ..t 59
PBO igeren KE/PPS kompozitlerinin ¢ekme dayanimi degerleri............ 59
APOSS iceren KE/PPS kompozitlerinin ¢ekme dayanimi

4 (510534 (S o PSR ROURRTPRPR 60
Uyumlagtirict tiiri ve miktarinin ¢ekme dayanimi degerleri

tizerine etkisinin iNCEIENMESI .......coviiiiieii e 61
Joncryl iceren KE/PPS kompozitlerinin kopma uzamasi degerleri ........ 62
PBO igeren KE/PPS kompozitlerinin kopma uzamasi degerleri ............ 62

APOSS iceren KE/PPS kompozitlerinin kopma uzamasi degerleri........ 63
Uyumlastirict tiiri ve miktarinin kopma uzamast degerleri

tizerine etkisinin INCEIENMEST .......oovvvviviiiiiiiiee e 64
Joncryl iceren KE/PPS kompozitlerinin modiil degerleri ....................... 64
PBO iceren KE/PPS kompozitlerinin modiil degerleri .............ccccoeeneee. 65
APOSS iceren KE/PPS kompozitlerinin modiil degerleri ...................... 65
Uyumlagtirict tiiri ve miktarinin  modiil degerleri {iizerine

etkisinin INCEIBNMES .......cociiiiic 66
Joncryl igeren KE/PPS kompozitlerinin depo modiilii degerleri ............ 67
PBO iceren KE/PPS kompozitlerinin depo modiilii degerleri ................ 68
APOSS iceren KE/PPS kompozitlerinin depo modiilii degerleri............ 68
Uyumlagtiricr tiirii ve miktarinin depo modiilii degerleri iizerine

etkisinin INCEIENMESI ..o, 69
Joncryl iceren KE/PPS kompozitlerinin soniimleme faktorleri ............. 70
PBO igeren KE/PPS kompozitlerinin soniimleme faktorleri .................. 70
APOSS iceren KE/PPS kompozitlerinin soniimleme faktorleri.............. 71
Uyumlastirict tiirii ve miktariin soniimleme faktorleri {izerine

etkisinin INCEIENMEST .........covviiiii e, 71
PA-KE/PPS kompozitinin SEM mikrografi (x1500).........cccccvviiiennnns 72



Sekil 4.44.
Sekil 4.45.
Sekil 4.46.
Sekil 4.47.
Sekil 4.48.
Sekil A.1.
Sekil A.2.
Sekil A.3.
Sekil A.4.

Sekil A.5.
Sekil B.1.

Sekil B.2.

Sekil B.3.

% 0,5 Joncryl igeren KE/PPS kompozitinin SEM

MIKrografi(X 1500) ....eoviiieiiiie et
% 1,5 Joncryl iceren KE/PPS kompozitinin SEM mikrografi
(XL500) ettt et ae e nreas
% 1,5 PBO igeren KE/PPS kompozitinin SEM mikrografi
(XL500) ettt et ae e nreas
% 1,5 APOSS iceren KE/PPS kompozitinin SEM mikrografi
(XL500) .ottt ne e nreas
Uyumlastirici igeren KE/PPS kompozitlerinin TGA egrileri..................
Joncryl’in FTIR Spektrumul .......cccoovviiiiiiiiiiiciec e
PBO’nun FTIR SPEKIIUMU ....ccvvvviiiiiiiiiiiciiie s
APOSS’un FTIR SPEeKtrUmMU .....cceeiviiiiiiiiiiiiieiieecseeseee e
% 1,5 uyumlastirict iceren kompozitlerin ve KE'nin
karsilagtirmali FTIR Spektrumu ..........ccoociiiiiiiniiieie e
Joncryl igeren kompozitlerin FTIR spektrumlart ..........ccocoeeviiniicinnnne.
Farkli oranlarda Joncryl iceren KE/PPS kompozitlerinin DSC
EETTIETT 1.t
Farkli oranlarda PBO igeren KE/PPS kompozitlerinin DSC
EETTIOTT 1.
Farkli oranlarda APOSS igeren KE/PPS kompozitlerinin DSC

EETTLETT 1.t

Vi



TABLOLAR DiZiNi

Tablo 1.1. Polimerik kompozitlerde kullanilan bazi polimerlerin 6zellikleri............. 6
Tablo 3.1. Deneysel ¢alismada kullanilan malzemeler............cccccovvveveevieiiieiecinennen, 30
Tablo 3.2. Hazirlanan kompozitlerin bilegimleri ...........coovvierieieneniiinesiceeee, 31
Tablo 4.1. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin DSC sonuglart...............c.co....... 52
Tablo 4.2. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin TGA verileri............cc.cceuvunen. 54
Tablo 4.3. Uyumlastirici iceren KE/PPS kompozitlerinin DSC sonuglari................ 76
Tablo 4.4. Uyumlastirici igeren KE/PPS kompozitlerinin TGA sonuglari............... 78

vii



SIMGELER VE KISALTMALAR DiZiNi

El

Ell

T

Tg
Tm
Tendset
Tmax
Tonset
Tan 9
Tec
Xe
AHc
AHjs

Kisaltmalar

APOSS
DMA
DSC

EP-KE
FTIR

ISO

KE
PA-KE
PAN
PBO
PU-KE
PPS
SEM

: Depo modiilii, (Pa)

: Kayip modiilii, (Pa)

: Sicaklik, (°C)

: Camsi gegis sicakligi, (°C)

: Erime sicakligi, (°C)

: Bozunmanin son erdigi sicaklik, (°C)
: Bozunma hizinin max oldugu sicaklik, (°C)
: Bozunmanin basladig sicaklik, (°C)
: Sontimleme faktori

: Soguk kristalizasyon sicakligi, (°C)

: Kristalinite,(%)

: Kristalizasyon entalpisi, (J/g)

: Erime entalpisi, (J/g)

: Aminopropil izobiitil poli (hedral oligomerik silseskuiokzan)
: Dinamical Mechanical Analysis (Dinamik Mekanik Analiz)
: Differential Scanning Calorimetry (Diferansiyel Taramali

Kalorimetri)

: Yiizeyi Epoksi-Fenoksi Kaplanmig Karbon Elyaf
: Fourier Transforms Infrerad Spectroscopy (Fourier Doniistimlii

Kizil6tesi Spektroskopisi)

. International Organization for Standardization (Uluslararasi

Standartlar Organizasyonu)

: Karbon Elyaf

: Yiizeyi Poliamid Kaplanmis Karbon Elyaf

: Poliakrilonitril,

: 1,4 Fenilen bis (2-oksazolin)

: Yiizeyi Politiretan Kaplanmig Karbon Elyaf

: Poly(phenylene sulfide) (Poli(fenilen siilfid))

: Scanning Electron Microscopy (Taramali Elektron Mikroskobu)

viii



KARBON ELYAF KAPLAMA TURLERININ VE UYUMLASTIRICILARIN
KARBON ELYAF TAKVIYELI POLI(FENILEN SULFID)
KOMPOZITLERININ OZELLIKLERI UZERINE ETKIiSININ
INCELENMESI

OZET

Elyaf takviyeli termoplastik kompozitlerde matris-elyaf arayiizey baglanmasi
malzemenin son mekanik o6zellikleri tizerinde 6nemli etkilere sahiptir. Arayiizey
baglanmasini artirmak icin elyaf yiizeyinin 6n kaplanmasi ve uyumlastirici ilavesi gibi
cesitli yontemler mevcuttur. Bu ¢alismanin amaci da; karbon elyaf (KE) takviyeli
poli(fenilen siilfid) (PPS) kompozitlerinin arayiizey baglanmasinin ve son
ozelliklerinin iyilestirilmesidir. Bu amagla dncelikle, ii¢ farkli kaplama malzemesi ile
on kaplanmis KE takviyeli PPS kompozitleri hazirlanmigtir. Kaplama malzemesi
olarak politiretan (PU), epoksi-fenoksi (EP) ve poliamid (PA) se¢ilmis ve KE matrise
%10 oraninda ilave edilmistir. Hazirlanan kompozitlerin mekanik, 1sil ve morfolojik
ozellikleri ¢ekme, dinamik mekanik analiz (DMA) diferansiyel taramali kalorimetri
(DSC), termogravimetrik analiz (TGA), taramal1 elektron mikroskobu (SEM), fourier
doniisimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR) analizleri ile incelenmistir. Tiim test
sonuglar1 degerlendirildiginde, en yiliksek mekanik o6zellikleri PU kaplamasinin
sagladigi goriilmiistiir. Mekanik ve morfolojik acidan en diisiik 6zellikleri gdsteren ise
PA-KE/PPS kompoziti olmustur. Bu yiizden PA-KE/PPS kompozitinin 6zelliklerini
tyilestirmek amaci ile kompozite li¢ farkli uyumlastirict % 0,5, 1 ve 1,5 oranlarinda
eklenmistir. Uyumlastirici olarak Joncryl, 1,4-fenilen bis(2-oksazolin) (PBO) ve
aminopropil izobiitil poli(hedral oligomerik silseskuiokzan) (APOSS) kullanilmistir.
Uyumlagtirict  tiiri  ve miktarinin = kompozitlerin ~ 6zellikleri iizerine etkisi
karsilastirilmistir. Sonug olarak, tiim uyumlastirict tiirleri kompozitin 6zelliklerinde
lyilesme saglamistir. FTIR ve SEM ve DMA analizi sonucunda, PPS ve KE arasinda
en iyi araylizey etkilesimini % 1,5 Joncryl ilavesinin sagladigi goriilmiistiir. Yine
cekme testi sonuglart da % 1,5 Joncryl ilave edilen kompozitin en yiiksek mekanik
ozellikleri sagladigini gostermistir.

Anahtar Kelimeler: Karbon elyaf, On kaplama, Poli(fenilen siilfid), Uyumlastiric1.



INVESTIGATION OF THE EFFECTS OF CARBON FIBER SIZING AGENTS
AND COMPATIBILIZERS ON THE PROPERTIES OF CARBON FIBER
REINFORCED POLY(PHENYLENE SULPHIDE) COMPOSITES

ABSTRACT

Interfacial adhesion between the matrix and fiber has significant effect on the
mechanical properties of the fiber reinforced thermoplastic composites. There are
various methods to improve the interfacial adhesion, such as sizing and
compatibilization. The aim of this study, to improve the interfacial adhesion and final
properties of carbon fiber (CF) reinforced poly(phenylene sulfide) (PPS) composites.
For this purpose firstly, polyurethane (PU), epoxy-phenoxy (EP) and polyamide sized
CF reinforced PPS composites were prepared. The mechanical, thermal and
morphological properties of prepared composites were investigated by tensile test,
dynamic mechanical analysis (DMA), differential scanning calorimetry (DSC),
thermogravimetric analysis (TGA), scanning electron microscopy (SEM), fourier
transform infrared spectroscopy (FTIR). When all the test results were evaluated, the
highest mechanical properties were observed for the PU sized CF. PA-CF/PPS
composites showed the lowest mechanical and morphological characteristics.
Therefore, in order to improve the properties of PA-CF/PPS composites, three
different compatibilizers were added at the rates of 0.5, 1 and 1.5 wt%. Joncryl, 1,4-
phenylene bis(2-oxazoline) (PBO) and aminopropyl isobutyl polyhedral oligomeric
silsesquioxane (APOSS) were used as compatibilizers. The effect of the type and
amount of compatibilizers on the properties of the composites was compared. As a
result, all compatibilizers improved the properties of composites. FTIR and SEM and
DMA analysis results showed that 1.5 wt% Joncryl addition provides the best interface
interaction between PPS and CF. The tensile test results also showed that 1.5 wt%
Joncryl added composite exhibited the highest mechanical properties.

Keywords: Carbon fiber, Sizing, Poly(phenylene sulfide), Compatibilizer.



GIRIS

Son yillarda polimerik malzemelerin miithendislik uygulamalarinda kullanimi oldukga
artmustir [1]. Fakat polimerlerin diisiik dayanim ve sertlik gibi ¢esitli 6zellikleri ileri
miihendislik malzemesi olarak kullanimlarini sinirlandirabilmektedir. Bunun ¢oziimii
olarak, polimerler iki veya daha fazla malzemenin bilesimi olarak kompozit formunda
kullanilmaktadir [2].

Kompozitler, matris ve takviye malzemesi olarak iki ana bilesenden olusur. Elyaf ile
takviye edilmis polimer kompozitler, geleneksel malzemelere nazaran fiziksel ve
mekanik agidan istiin 6zellikler sunar. Karbon elyaf (KE) takviyeli polimer matris
kompozitler 1960’11 yillardan beri ticari olarak kullanilmaktadir. Bu kompozitler
KE’nin sahip oldugu iistiin mekanik ve 1s1l 6zellikleri ve hafifligi sayesinde havacilik,
otomotiv gibi sektorler basta olmak tizere bir¢cok endiistriyel alanda kullanim olanag:

bulmustur [2—-4].

Polimer matris kompozitlerde kullanilan matris yapis1 termoset ve termoplastik olarak
smiflandirilir. Mithendislik polimeri olarak da adlandirilan termoplastik malzemeler
yiiksek tokluk, yliksek darbe dayanimi, kimyasal direnci ve geri doniistiiriilebilme

ozellikleri nedeniyle son yillarda kompozit iiretiminde tercih edilirler [2,5].

Yan kristalin termoplastik bir polimer olan poli(fenilen siilfid) (PPS) ytiksek 1s1l
direnci, boyutsal kararlilig1, organik ¢oziiciilere olan direnci gibi 6zellikleri nedeniyle
dikkat g¢ekmektedir [6]. Kullanim alanlarmim gerekliligi olarak PPS’nin diger
Ozelliklerine nazaran diisiik olan mekanik 6zelliklerinin dolgu malzemesi kullanimi,
diger polimerlerle karistirma ve elyaf takviyesi gibi yontemlerle gelistirilmesine
calisilmaktadir. Bu tez ¢alismasinda da PPS matris olarak kullanilmis ve KE ile

takviye edilerek kompozit malzemeler elde edilmistir.

KE takviyeli polimerik kompozitlerde takviye isleminin etkili bir sekilde
gerceklesebilmesi i¢in matris ile elyafin araytizeyinde iyi bir baglanma (yapisma ya da

etkilesim) olmalidir.



Elyaf matris arayiizey etkilesimin ya da yapismasmin giiglii olmast kompozitin
mekanik 6zellikleri tizerinde 6nemli etkiye sahiptir. Termoplastiklerdeki fonksiyonel
gruplarin azlig1 nedeni ile termoplastik matris ve elyaf arasinda giiclii kovalent baglar
kurulamaz ve yeterli 1slanma elde edilemez. Bunun sonucu olarak termoplastik
matrislerin elyaf ile etkilesimi termosetlere nazaran daha zayiftir. Bu nedenle ¢esitli
yontemler kullanilarak elyaf-matris baglanmasinin artirilmasi igin ¢alisiimaktadir. Bu
amagla genel olarak, elyaf yiizey islemleri ve matris modifikasyonu (uyumlastirma)

ad1 verilen iki yontem kullanilmaktadir. [2,7].

Bu yiiksek lisans tez ¢alismasi kapsaminda, oncelikle ylizeyleri farkli kaplama
malzemeleri ile kaplanmig (Sizing) olan KE’ler kullanilarak PPS kompozitleri eriyik
harmanlama ve enjeksiyon kaliplama yontemleriyle hazirlanmis ve kompozitlerin
mekanik, 1s1l ve morfolojik 6zellikleri incelenmistir. Ardindan segilen KE/PPS
kompozitine araylizey baglanmasini artirmak amaciyla g¢esitli uyumlastirict
kimyasallar (compatibilizing agent) kullanilarak, matris modifikasyonu islemi

uygulanmis ve karakterizasyon testleri yapilmistir.

Tez galismasi 5 bolimden olusmaktadir. Bolim 1’°de kompozitler ve calismada
kullanilan malzemeler hakkinda genel bilgiler verilmistir. Kompozitlerin iiretim
yontemleri, kullanilan cihazlar ve iiretilen kompozitlere uygulanan karakterizasyon
teknikleri ile ilgili detayli bilgilere yer verilmistir. Bolim 2’de elyaf takviyeli
termoplastik kompozitler, elyaf-matris arayilizeyi ve elyaf-matris ara ylizeylerinin
kompozit dzelliklerine etkisi {izerine literatiire genel bir bakis sunulmustur. Bolim
3’de kompozit iiretiminde kullanilan malzemelerin temin edildikleri firmalar, {iretim
ve test kosullar1 verilmistir. Boliim 4’te polimerik matris ile arayiizey baglanmasin
tyilestirmek i¢in secilmis 3 farkli kaplama malzemesi ile kaplanmis olan KE’in PPS
ile uyumu ve kompozitin son 6zellikleri izerine etkileri incelenmistir. Daha sonra, PPS
ile arayiizey baglanmasi en zayif olan kaplama malzemesi se¢ilmis ve buna 3 farkl
uyumlastirict kimyasal eklenmis ve c¢esitli karakterizasyon testleri kullanilarak
uyumlastiricili kompozitlerin 6zellikleri karsilagtirilmistir. B6lim 5°de ise, elde edilen

tiim sonuglar derlenmistir.



Bu tez calismasmin amaci, 6zellikle havacilik sektoriinde siklikla kullanilan KE
takviyeli PPS kompozitleri iizerine, iki farkli araylizey uyumlastirma yonteminin
etkilerini incelemektir. Bu amagla, yiizeyi ti¢ farkli kaplama malzemesi ile kaplanmis
KE takviyeli PPS kompozitleri hazirlanmis ve kompozitlerin morfolojik, mekanik, 1s1l
ozellikleri karakterize edilmistir. Elde edilen veriler 1s18inda matris modifikasyonu
icin li¢ farkli uyumlastirict kimyasal kullanilmis ve mekanik 6zelliklerin daha da

artirilmasi amacglanmastir.



1. GENEL BIiLGILER
1.1. Polimer Matrisli Kompozitler

Polimerler uzun yillardan beri ¢esitli malzemelerin tiretiminde kullanilmaktadir. Son
yillarda en ¢ok kullanilan miihendislik malzemesi olan polimerlerin iiretimi ¢elik
tiretimini agmistir [5]. Polimerik malzemeler, gelismis elektriksel ve 1s1l izolasyon,
korozyona karsi yiiksek direng, diisiik 6zgiil agirlik ve islenme kolayligi gibi 6zellikleri
ile geleneksel malzemelere gore birgok TUstiinliik sunmaktadirlar. Tim bu
avantajlarinin yaninda genel anlamda bazi eksiklikleri mevcuttur. Bunlara zayif sertlik
ve dayanim, ortam kosullarina hassasiyet (151k, nem vs.) drnek olarak verilebilir. Bu
eksikliklerinden bazilari, 6zellikle mekanik 6zellikler, polimerlerin farkli malzemeler

ile karistirilarak kompozit olarak kullanimi ile gelistirilebilir [2].

Kompozit malzemeler en az iki farkli malzemenin birbiri i¢inde ¢oziinmeyecek sekilde
karistirtlmasiyla elde edilirler. Birlestirilen malzemeler arasinda bir tepkime veya faz
doniisiimleri goriilmez. Uretilen malzemede bilesenlerin sinerjik etkisi ile bilesenlerde
tek basina var olmayan c¢esitli 6zelliklerin gelistirilmesi amaglanir [8,9]. Tipik bir
kompozit malzemenin sematik gosterimi Sekil 1.1°de verilmistir. Temelde polimerik
kompozitler, matris denilen polimer ana yap1 ve takviye edici malzeme olmak iizere
iki bilesenden olusur. Sekil 1.1°de goriildiigii gibi matris fazi siireklidir ve iginde
dagilmis olan takviye fazini ¢evreler. Takviye malzemesi ise kompozit i¢inde yiikiin
transferini saglarken, kompozite mekanik dayanim kazandirir. Matris ile takviye
malzemesi arasinda kalan bolge arayiizeyi olusturur. Bu fazlar arasinda bulunan bolge

kompozitin nihai 6zellikleri tizerinde 6nemli etkiye sahiptir [10,11].
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Sekil 1.1. Kompoziti olusturan bilesenlerin gésterimi [11]

Kompozitler 1960’11 yillardan beri ticari olarak spor triinleri, otomotiv pargalar ve
havacilik sektorii gibi ¢esitli alanlarda kullanilmaktadir [5]. Polimer matrisli
kompozitler iki ana kategoriye ayrilabilirler; takviye edilmis plastikler ve ileri
kompozit malzemeler. Takviye edilmis plastikler goreceli olarak daha ucuzdur ve
genellikle diistik sertlikte cam elyaf ile takviye edilmis polyesterleri igerirler. Bu tip
polimerik kompozitler uzun yillardir tekne gévdeleri, boru ve panel iretimi gibi
uygulamalarda kullanilmaktadir. Ileri kompozit malzemeler, 6zellikle havacilik
sektoriinde kullanilirlar ve bu ileri kompozitlerde gelismis 6zellikli bir matris i¢inde
ince bir ¢apa sahip yliksek performansli takviye malzemesi bulunur. Kompozit
malzemeler cogu durumda yiiksek verim saglarlar. Ornegin havayolu tasimaciliginda,
dayanim ve sertlik gibi mekanik 6zellikleri diisiirmeden ugaklarin kiitlesinin azalmasi
istenir. Bu ozellik geleneksel metal alagimlarinin polimerik kompozit malzemelerle
degistirilmesi ile miimkiindiir. Diger pek ¢ok kullanim alani i¢in de kompozitler;
gelistirilmis mukavemet, sertlik, yorulma ve darbe direnci, 1s1l iletkenlik, korozyon

direnci vb. gibi ¢esitli Gistiinliikler sunarlar [12,13].

Polimer matrisli kompozitlerde matris tiiriine ve takviye malzemesi tiiriine gore
smiflandirma yapilir. Matris tiirline gore kompozitler; termoplastik ve termoset

matrisli kompozitler olarak siniflandirilirlar [8].

Termosetler poliester, vinilester, epoksi, fenolikler ve bismaleimidi kapsar.
Baslangicta diislik viskoziteli olan termosetler 1sitildiklarinda ¢apraz baglanirlar ve

yapilarindaki capraz baglardan dolay1 yeniden islenemeyen sert yapiya doniisiirler.



Termoplastikler ise polieterimid, poliamid imid, polieter-eter keton ve poli(fenilen
stilfid) gibi polimerleri igerir. Termoplastikler 1sitildiklarinda ¢apraz baglanmazlar,
yumusar ve erirler. Boylece tekrar tekrar islenebilme 6zelligine sahiptirler. Termoset
ve termoplastiklerin yapisal farkliliklarindan dogan ozellikler karsilastirildiginda
termoplastiklerin daha iistiin olduklar1 goriiliir. Termoplastiklerin yeniden ve kolay
islenebilir olmalari, 1s1 ile sekillendirilebilmeleri, yiiksek tokluk, darbe direnci ve
cevresel etkilere dayanim gibi o6zellikleri kompozit {iretimi i¢in oldukca dikkat
¢ekicidir [13-15]. Tablo 1.1’de polimerik kompozitlerde matris olarak kullanilan bazi

polimerlerin 6zellikleri verilmistir.

Tablo 1.1. Polimerik kompozitlerde kullanilan bazi polimerlerin 6zellikleri[5,11]

_ isleme En yiiksek Cekr‘r‘le" Cekme

Matris Sicaklig1 (°C) 4 Kulgafm;l Modiilii Dayanimi
1cakligi(°C) (GPa) (MPa)

Termoset
Epoksi 150 125 2,550 50-110
Fenoksi 250 200 2,741 35-60
Termoplastik
Poli(fenilen siilfit) 300 150 3,4 80
Polieter eter keton 370 175 3,5-4,4 100
Poliamid 250 100 1,3-35 55-90

Polimerik matrisli kompozitler de diger bir siniflandirma kullanilan takviye cesidine
gore yapilir. Bunlar elyaf takviyeli, pargacik takviyeli ve plaka takviyelidir [8]. Sekil

1.2’de bu kompozitlerin sematik gdsterimleri verilmistir.
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Sekil 1.2. Kompozitlerin takviye tiiriine gore siniflandirilmasinin sematik gosterimi:
(a) plaka takviyeli (b) elyaf takviyeli (c) pargacik takviyeli



1.2. Elyaf Takviyeli Polimerik Kompozitler

Teknolojik olarak en 6nemli kompozitler matris igindeki dagitilan fazin elyaf oldugu
kompozitlerdir. Elyaf takviyeli kompozitlerin tasarim amaglari siklikla agirlik bazinda
yiiksek mukavemet ve/veya sertlik icerir. Diisiik yogunluklu elyaf ve matris
malzemeleri kullanilarak son derece yiiksek dayanim ve modiile sahip kompozitler
tiretilebilir [9]. Bolim 1.1.’de de bahsedildigi gibi bu tip kompozitlerde matris olarak
termoplastikler siklikla kullanilir. Termoset kompozitlere kiyasla yiiksek tokluk, geri
dontstiiriilebilirlik, yeniden islenme gibi imkanlar sunan termoplastik kompozitlerin

kullanimi kiiresel ¢evre sorunlar agisindan da énemlidir [16].

Elyaf takviyeli kompozitlerde takviye malzemesi matris i¢inde siirekli veya kesikli,
tek yonlii ya da ¢ok yonlii, dokunmus ve organik, inorganik yapida olabilir. Bu durum
kompozitin 6zelliklerini etkiler. Kompozitin son 6zelliklerini etkileyen diger faktorler
ise; elyaf ve matris malzemesinin ayri ayr 6zelliklerini, isleme kosullarin1 ve elyaf-
matris araylizey baglanmasini igerir. Tiim bu faktorlerin etkilerinin anlasilabilmesi i¢in

oncelikle elyaf ve matrisin kompozit i¢indeki islevleri bilinmelidir [5,8].

Matris, kompozit bir malzemede ¢esitli islevleri yerine getirir. Bu islevlerin ¢ogu
yapinin istenen performansi saglamasi i¢in hayati 6nem tasir. Elyaf ise kendisini

tutacak bir yap1 yani matris malzemesi olmadan ¢ok az kullanilir.

Matrisin kompozit malzemede iistlendigi islevler [5];

» Matris, lifleri izole eder. Boylece lifler ayr1 ayri hareket edebilir.

» Matris kompozite sertlik ve sekil kazandirir.

» Kompozite uygulanan yiikiin elyafa aktarilmasini saglar.

> Icerisinde dagilmis olan elyafi mekanik ve kimyasal etkilere kars1 korur.

» Kullanilan matrisin 06zelliklerine bagli olarak kompozitin mekanik ve 1sil
ozelliklerini etkiler. Kompozitte istenen performans 6zelligine gore matris se¢imi

yapilir. Termoplastikler yiiksek tokluk istendigi durumlarda tercih edilir.

Elyafin kompozitte tistlendigi gorevler ise [5];
» Kompozite uygulanan yiikiin % 70-90’1mu1 tasirlar.
» Kompozite dayanim, 1s1l kararlilik ve kullanilan elyaf tiiriine bagli olarak elektriksel

iletkenlik veya yalitim saglarlar.



Elyaf takviyeli termoplastik kompozitlerde en ¢ok tercih edilen yiiksek performansl
elyaf tiirleri; bor, aramid, cam ve karbon elyaf olarak siralanabilir [5,17]. Bu elyaf

tiirlerinin kendi 6zellikleri kompozitin performansini énemli derecede etkiler.

Bor elyafi, yliksek sicakliklarda borun substrat bir tel iizerine kimyasal buhar birikimi
ile iiretilir. Bor elyafi, mekanik dayanim, sertlik ve 6z kiitle 6zellikleri agisindan egsiz

ozellikler sunar. Fakat pahali oldugundan dolay1 kullanim1 ekonomik degildir [2,18].

Diger bir yliksek performans elyafi olan aramid, aromatik bir poliamid elyafidir ve
eriyikten ¢ekme yontemi ile iiretilir. Ilk kez 1970’lerde DuPont firmasi tarafindan
Kevlar ismi ile piyasaya sunulmustur. Diger yiliksek performansh elyaf tiirleri gibi
hafiftir ve kompozite yiiksek mekanik 6zellikler saglar. Ancak yiizey islemesi igin

uygun olmadigindan termoplastik matris ile baglanmasi zayiftir [2,17,18].

Cam elyafi, ekstriizyon yontemiyle eritilen camin diizelerden gegirilmesi ile tretilir.
Cam elyaf diisiik maliyet, galvanik veya kimyasal korozyon direnci ve bir¢ok formda
kullanilabilirligi sayesinde kompozit uygulamalarinda siklikla kullanilir. Fakat karbon
elyaf takviyeli kompozitler ile karsilastirildiginda 1s1l genlesme katsayist ve modiil
acisindan eksikliklere sahiptir. Aramid elyaf ile kiyaslandiginda ise mekanik

ozellikleri ac¢isindan daha geride oldugu goriiliir [18].

Bilesiminde agirlik¢a en az % 92 karbon igeren karbon elyafi poliakrilonitril (PAN),
zift gibi ¢esitli hammaddeler kullanilarak iretilir. Yiiksek gerilme mukavemeti ve
sertligi, diisiik yogunlugu, ytiksek 1s1l kararlilig1 ve elverisli elektrik iletkenligi gibi
miikemmel 6zelliklerinden dolay1 havacilik, otomotiv ve spor esyalar1 endiistrilerinde
yaygin olarak kullanilir [4]. Bu tez ¢alismasinda KE, takviye malzemesi olarak tercih

edilmistir.
1.2.1. Elyaf takviyeli kompozitlerde arayiizey

Elyaf takviyeli kompozitlerde, elyaf ve matris kendilerine 6zgii fiziksel ve kimyasal
ozelliklerini korurlar. Bu arada, tek basina hareket eden bilesenlerden herhangi biriyle
elde edilemeyen mekanik 6zellikler farkli malzemelerin birlesimi ile elde edilir. Bunun
nedeni, bu iki bilesen arasindaki bir araylizeyin varhigidir. Elyaf-matris arayiizeyi

kompozite uygulanan yiikii matristen elyafa aktarma gorevi goriir. Bu arayiizeyin



ozellikleri iki bilesen arasindaki kimyasal/morfolojik yap1 ve iki bilesen arasindaki
fiziksel/termodinamik uyumluluga baglidir ve kompozitin son performans 6zellikleri
tizerinde etkilidir [4,7,13,19-21].

Araylizeyde gergeklesebilecek baglanma olaylari (etkilesim, yapigsma) genel olarak su

sekilde siralanabilir [7,12];

» Kimyasal etkilesimler (fonksiyonel kimyasal gruplarin adsorpsiyonu ve kovalent
bag)

» Fiziksel etkilesimler (Asit-baz etkilesimleri, van der wals etkilesimleri,
elektrostatik etkilesimler)

» Mekanik kilitlenme (elyaf yilizeyinin dogal piiriizliiliigii veya asindirilmasi sonucu)

Bu araylizey baglanma bigimleri Sekil 1.3’te sematik olarak gosterilmistir.
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Sekil 1.3. Elyaf-matris arasi arayiizey baglanma sekilleri: (a) kimyasal etkilesim
(b) elektrostatik etkilesim (c) mekanik Kkilitlenme [21]

Elyaf-matris arayiizey etkilesimleri, termoplastik ve termoset matris kullanildig
durumda farkli olmaktadir. Termoplastik matrisler termosetlere nazaran daha az
reaktif grup igerdiklerinden dolay1 arayiizey baglanmalar: daha zayiftir [7,22]. Ayrica
KE, iretimi sirasinda yiiksek sicakliktaki karbonizasyon/grafitizasyon adiminin

varligr sebebiyle yiizeyinde oldukga az reaktif grup igerir. Bunun yaninda KE’nin



apolar bir yapiya sahip olmasi, yiizeyindeki piiriizsiizliikk ve diisiik adsorpsiyon gibi
ozellikleri de araylizey baglanmasinin zayif olmasma neden olur [3,23]. KE’nin
polimerle bu zay1f etkilesimi ve PPS zincirlerindeki hidrofilik gruplarin zayif olmasi
nedeniyle KE/PPS kompozitlerinin mekanik 6zellikleri miikemmel degildir [24]. Bu
yiizden daha yliksek dayanimli bir kompozit elde edebilmek i¢in elyaf-matris arayiizey

baglanmasinin iyilestirilmesi 6nemli bir gereksinimdir.

Arayiizey baglanmasini artirmak i¢in elyafa veya matrise uygulanan gesitli yontemler
mevcuttur. Karbon elyaf yiizeyine uygulanan islemler temelde islak kimyasal
modifikasyon, kuru modifikasyon ve ¢ok Olgekli modifikasyonlar olarak
simiflandirilir. 'Islak' yontemler arasinda polimer kaplama uygulamalari, asit ile
kimyasal modifikasyon ve elektrokimyasal modifikasyon bulunur. 'Kuru' yontemler
yiiksek enerjili 1s1nlama, plazma ve 1s1l islemleri igerir. 'Cok dlgekli modifikasyon' ise,
elektroforetik biriktirme (electrophoretic deposition, EPD), kimyasal buhar birikimi
(chemical vapor deposition, CVD) ve daldirma gibi yontemler kullanilarak KE
yiizeyinin nano parg¢aciklar, karbon nano tiipler ve grafen ile kaplanmasini igerir. Bu
yontemlerin bircogu, elyaf yiizeyini fonksiyonellestirir ve yiizey enerjisini arttirir.
Diger yandan bahsedilen yontemlerin yliksek maliyet, yiiksek enerji tilketimi ve tek lif
mukavemetinde diisiise sebep olma gibi eksiklikleri de vardir [3,25].

Islak kimyasal yoOntemlerden birisi olan O0n kaplama (sizing) islemi, cesitli
malzemelerin {iretimi sirasinda elyafin korunmasi i¢in ylizeyine organik bir film
uygulanmasidir (Sekil 1.4). Kaplama malzemesi miktari, elyafin tiiriine ve uygulama
alanina bagl olarak agirlikga % 0,5-1,5 olabilir [21]. Kaplama malzemesi, elyafi
hasardan korur, saglamlastirir ve kompozit uygulamalarinda kullaniminda
islenebilirligi ve elyaf-matris arayiizeyini gelistirir. Etkin bir arayiizey baglanmasinin
saglanabilmesi i¢in uygulanacak 6n kaplama malzemesi matrisle uyumlu olacak

sekilde belirlenmelidir [3].
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Kaplanmamis KE yiizeyi: Kaplanmis KE yiizeyi: yizey
karlmaya duyarh kusurlarmmdan korunmus

Matris malzemesine uyumlu
kaplama

L

Sekil 1.4. Elyaf yiizey kaplamasi [3]

Matris modifikasyonu ise elyaf-matris arayiizey baglanmasinin, dolayisiyla kompozit
mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesi i¢in kullanilan bir diger yontemdir [23,24]. Bu
yontemde matris ve elyaf yiizeyi ile kimyasal olarak benzer olan ve bag yapabilecek
uyumlagtirici Kimyasal maddeler kullanilir. Bu maddelerin bir ucu polimere diger ucu
elyaf yiizeyine baglanarak elyaf-matris arasinda kimyasal bir koprii olusturur ve
boylece arayilizey baglanmasmin iyilesmesine yardimct olur [23,26]. Matris
modifikasyonu diger yontemlere gore diisiik maliyetli, basit, giivenilir, etkin ve biiylik
oOlgekli endiistriyel bir yontemdir [23,24,27].

1.3. Calismada Kullanilan Malzemeler
1.3.1. Poli(fenilen siilfid) (PPS)

Poli(fenilen siilfid) (PPS), poli(tiyofenilen) veya poli(tiyo-1,4-fenilen), yapisinda
para-fenilen aromatik halkasi ve siilfid baglar1 igeren yar1 Kristalin bir polimerdir.
Kimyasal yapis1 Sekil 1.5’te gosterilmistir [28] .

n

Sekil 1.5. PPS’nin kimyasal yapisi
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PPS iiretimi ile ilgili ilk caligmalar Friedel ve Crafts tarafindan 1898 yilinda
raporlanmistir. 1967 yilinda ise Phillips Petroleum Company tarafindan, PPS sentezi
i¢in p-diklorobenzen ve sodyum siilfid’in polar bir organik ¢6ziictide yiiksek sicaklik

ve basingta polimerlestirilmesini igeren ticari bir siire¢ gelistirilmistir (Sekil 1.6) [28].

Gl—@ﬂﬂ Nag§ —= @ + 2 NaCl

Sekil 1.6. PPS’nin kondenzasyon tepkimesi

Tepkime sonucunda elde edilen PPS, yiiksek ¢ekme dayanimi ve modiilii, boyutsal
kararlilik gibi 6zellikleri ile karakterize edilen bir mithendislik polimeridir [29]. Erime
noktasi yaklagik 285-290 °C olan PPS’nin 1siya karsi dayanimi oldukga yiiksektir
[28-31]. Ayrica kimyasal direnci de yiiksek olan PPS, 200 °C’nin altinda bircok
¢oziicli de ¢oziinmez. Yanmaz, kendi kendini sondiiren bir yapida (LOI>45) olan
PPS’nin nem absorbsiyonu diisiik, dielektrik o6zellikleri iyidir. Tim bu 6zellikleri
sayesinde havacilik, otomotiv, elektronik gibi alanlarda genis bir kullanim alanina
sahip olan PPS polimeri regine, film ya da kompozit yapilar olmak iizere ¢esitli
sekillerde kullanilabilmektedir (Sekil 1.7). Fakat, bu 6zelliklerinin yaninda PPS’nin
darbe dayanimi ve siirtiinme katsayisi istenen diizeyde degildir [7,28-30,32].

Otomotiv

Havacihik Elektronik-Sensér

Sekil 1.7. PPS'nin kullanim alanlari
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PPS’nin 200 °C’nin altinda ¢dziinmiiyor olusu molekiil agirligi dagilimi, son grup
tirleri ve miktar1 gibi Ozelliklerinin belirlenmesini zorlastirir [33]. KE/PPS
kompozitlerinde araylizeyde iyi bir baglanma saglanabilmesi agisindan PPS’nin son
gruplarinin bilinmesi 6nemlidir. Literatiirde PPS zincirinde bulunan ug¢ gruplar
niikleer manyetik rezonans (NMR) spektroskopisi ile belirlenmistir ve PPS’nin ug

gruplarinin —Cl ve tiol (-SH) oldugu raporlanmistir [33,34].
1.3.2. Karbon elyaf (KE)

Karbon elyaf, bilesiminde en az % 92 karbon ihtiva eden destek malzemesidir.
1960'lardan beri ticari olarak kullanilmakta olan KE, yiiksek performansli bir malzeme
olarak diinya ¢apinda ilgi ¢ekmistir. Yiiksek ¢ekme dayanimi ve sertlik, diisiik
yogunluk, yiiksek 1s1l kararlilik ve elverisli elektrik iletkenligi gibi miikemmel
ozelliklerinden dolayr havacilik, otomotiv ve spor endiistrilerinde yaygin sekilde
kullanilmaktadir [4]. KE {iretildigi 6ncti maddelere gore; poliakrilonitril (PAN), rayon

ve zift temelli olarak siniflandirilabilir [35].

Son zamanlarda daha ¢ok PAN ve zift temelli KE tretilmektedir. Zift temelli KE
genellikle elyaf yoniinde daha yiiksek Young modiiliine ve daha iyi 1s1l ve elektriksel
iletkenlige sahipken, PAN temelli KE daha yiiksek bir ¢gekme dayanimi sergiler. Fakat
genel olarak, zift temelli KE’nin 6zellikleri PAN temelli olana gére daha diisiiktiir.
Ciinkii zift temelli elyaf, 6zel olarak yiiksek sicakliklarda piroliz isleminden

gecirilmediginde izotropik bir yapiya sahiptir. Bu islem elyafa miikemmel 6zellikler

kazandirsa da oldukga pahalidir [4,35].

PAN temelli KE iiretimi akrilonitrilin polimerlestirilmesi, lif haline getirilmesi,
oksidasyon, karbonizasyon ve grafitlestirme adimlarini igerir [4]. KE {iretim

basamaklar1 Sekil 1.8’de gdsterilmistir.
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Polimerizasy: Lif cekm
Akrilonitril ey | Poliakrilonitril | mm—— | Akrilik Elyaf

Oksidasyon | 200-300 °C

Karbonize M Oksitlenmis

Elyaf 1000-1500 °C Elyaf
Yiizey Islemleri
ve Kaplama Grafitizasyon
2000-3000°C
- Yiiksek Elastik
Yiiksek Cekme . Modiillii Elyaf
Dayanimh Elyaf Yiizey Islemleri

ve Kaplama

Sekil 1.8. PAN temelli KE iiretim prosesi [4]

Polimerizasyondan sonra islak, yas veya eriyikten ¢cekme gibi lif ¢cekme yontemleri ile
akrilik liflerin hazirlanmasinin ardindan oksidasyon asamasina gecilir. Oksidasyon
adiminda PAN elyafi capraz baglanarak termoplastik yapidan termoset hale gecer.
Boylece elyafin sicaklik dayanimi artirilmis olur. Inert bir ortamda gergeklestirilen
karbonizasyon isleminde karbon olmayan tiim bilesimler yapidan atilir ve tam
karbonlagsma saglanir. Karbonizasyon ve grafitizasyonun ardindan, elyaf yiizeyini

fonksiyonellestirmek i¢gin yilizey islemesi yapilir [4,15].
1.3.3. Uyumlastiricilar
1.3.3.1. Joncryl

Joncryl, yiiksek miktarda epoksi fonksiyonel grubu igeren ¢ok yonlii oligomerik bir
zincir uzatict/uyumlastiricidir.  Igerigindeki  fonksiyonel —gruplari  sayesinde
polikondenzasyon ile iiretilen termoplastiklerle tepkime verebilir. Isil kararlilig:
yiiksek (320 °C) olan Joncryl, ekstriizyon prosesi i¢in uygundur. Joncryl’in kimyasal
yapist Sekil 1.9°da gosterilmistir. Yapida Ri-Rs hidrojen (H), metil (CH3), alkil
gruplar1 ya da tiimiinii iceren gruplari ifade ederken Re bir alkil grubu ifade eder.
Ayrica A ve B indisleri 1-20 araliginda C indisi ise 1-12 araliginda bir deger alabilir
[36-38].
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Sekil 1.9. Joncryl'in kimyasal yapisi [37]
1.3.3.2. Aminopropil izobiitil POSS (APOSS)

Yapisal olarak kafes seklinde molekiiller olan polihedral oligomerik silseskuiokzan
(POSS)’larin ampirik formiilii (RSiOys)n’dir. POSS’lar reaktif ve/veya reaktif
olmayan organik yan gruplara sahiptirler. Organik yan gruplar, POSS ve polimerler
arasindaki uyumlulugu kontrol eder. APOSS’un kimyasal yapisi Sekil 1.10°da
verilmistir. Yapida ki R, i-biitil grubunu gostermektedir. Ayrica aminopropil grubunda
primer bir aminin (NHz) varligimin POSS’un diger maddeler ile etkilesimine katki

saglayacag diisiintilebilir[39,40].

R
(¢] R.\ ) (o) /
\P’s.\o’/"ls.\a

Si Si—

Sekil 1.10. APOSS’un kimyasal yapis1 [40]
1.3.3.3. 1,4 fenilen bis(2-oksazolin) (PBO)

Uzun siiredir bilinen 2-oksazolinler, -N=C-O- dizisini igeren basit siklik imino
eterlerdir. Tam siklik imino eter tiirleri, yliksek reaktiviteleri sebebiyle birgok
kullanim alanina sahiptirler. Ornegin, organik asitler, fenoller, tioller veya anilinler ile
tepkimeye giren bir tepkime maddesi olarak kullanilabilirler [41]. Ayrica PBO,
polikondenzasyon ile iiretilen termoplastikler i¢in etkin bir zincir uzatici ve reaktif bir

uyumlastiricidir.
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Bu islevlerini yukarida belirtilen fenol, tiol gibi gruplarin yaninda polimerin amin ya
da karboksilik asit u¢ gruplarini baglayarak gerceklestirir [38,42]. PBO’nun kimyasal
yapist Sekil 1.11°da gosterilmistir.

\ 4

Sekil 1.11. PBO'nun kimyasal yapis1 [41]
1.4. Cahsmada Kullanilan Kompozit Uretim Teknikleri
1.4.1. Ekstriizyon Islemi

Ekstriizyon, ekstruder adi verilen bir cihazda sicaklik, basing, karistirma ve besleme
hiz1 gibi belirli siire¢ kosullar1 altinda kati1 haldeki polimerleri bir kafadan (die)
gecirerek iriin Uretilmesi islemidir. Genel anlamda toz veya graniil halindeki
polimerleri eritmek ve polimer harmanlari hazirlamak igin kullanilir [43,44]. Siirekli
bir siire¢ olan ekstriizyon plastik ambalaj, boru, levha ve elyaf takviyeli termoplastik

kompozitlerin iiretiminde siklikla kullanilir [43].

Polimerlerin eritilmesi ve pompalanmasi i¢in kullanilan ekstruder, metalik bir kovan
icerisinde donen vida veya vidalardan olusan bir cihazdir [45]. Polimer endiistrisinde
kullanilan ekstruderler vidali, pistonlu, spiral diskli gibi bir¢ok farkl tasarima sahiptir.
Bunlarin arasinda vidali ekstruderler en ¢ok kullanilan tiirdiir ve tek vidali veya cift
vidali olabilirler. Vidali bir ekstruderin genel goriiniimii Sekil 1.12°de verilmistir. Bu
tip ekstruderlerde vida en 6nemli kisimdir. Ciinkii tasima, eritme, karistirma gibi
islemler burada gerceklesir. Vidali ekstruderlerin temel islevi oldukca basittir.
Oncelikle besleme haznesine giren malzeme vidalarm bulundugu kovan kismina
gecer. Malzeme bu boliimde vida yardimiyla kovan boyunca taginarak hareket ettirilir.
Ayni zamanda kovan etrafinda bulunan 1sitic1 ekipmanlar sayesinde polimerin erimesi

saglanir. Ardindan eriyik haldeki polimer kaliba yonlendirilir [43-46].
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Sekil 1.12. Vidali ekstruderin genel gériintimii [46]
1.4.2. Enjeksiyonlu kaliplama

Enjeksiyonlu kaliplama, yiiksek basing kosullarinda, ¢ogu termoplastik, bazi termoset
ve bazi elastomerler de dahil olmak {izere, 1s1 ile yumusatilmis malzemeleri kaliplama
icin en sik kullanilan isleme yontemlerinden biridir. Plastik sektoriinde genellikle

farkli boyut ve sekillerde nesneler tiretmek i¢in kullanilir.

Enjeksiyon makinalari, enjeksiyon iinitesi ve sikigtirma initesi olmak tizere iki
kisimdan olusur (Sekil 1.13). Enjeksiyon iinitesi, malzemenin kovan igine beslendigi
bir besleme hunisi ve erimenin gergeklestigi vidali ekstruder kismindan olusur.
Sikistirma initesi ise kalibin ve bunun agilip kapanmasini saglayan bir pistonun
oldugu kisimdir. Enjeksiyon iinitesinde sicaklik ve basing yardimiyla eriyik hale
getirilen malzeme ileri geri hareket ederek, piston gorevi goren vidalar yardimiyla
sikistirma {initesine enjekte edilir. Eriyik ile dolan kalip kapanir ve malzeme
katilasincaya kadar beklenir. Ardindan kalip acilir ve sekli verilen iiriin kaliptan

cikarilir [43,46].

PLASTIK GRANULLER BESLEME HUNISI ISITICI KALIP BOSLUGU

KALIP

-
|

PISTONLU VIDA KOVAN NOZIL HEREKET EDEBILEN
BASKI LEVHASI

Sekil 1.13. Enjeksiyonlu kaliplama makinesinin genel goriiniimii [47]
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1.5. Calismada Kullanilan Karakterizasyon Yontemleri
1.5.1. Fourier doniisiimlii kizilétesi spektroskopisi (FTIR)

Kizilotesi spektroskopisi (IR), bir molekiiliin atomlarinin titresimlerine dayanan ve
yapisal analizlerde kullanilan bir tekniktir. Bu analiz ile molekiiler bag
karakterizasyonu yapilarak, malzemenin yapisindaki fonksiyonel gruplar ve bunlarin
konsantrasyonlari, yapinin aromatik veya alifatik olusu gibi 6zellikler belirlenebilir.
Giliniimiizde kullanilan gesitli IR spektrometreler vardir. Ancak bunlarin arasinda en

sik kullanilan1 Fourier dontisiimlii kizil6tesi spektroskopisidir (FTIR) [48,49].

FTIR’1n temel prensibi, analiz edilen maddenin kizilGtesi 1sinlarina maruz birakilmasi
sonucu, molekiill veya atomlarin baglarinda meydana gelen degisikliklerin ve
hareketlerin saptanmasidir [49]. FTIR cihazinin ¢alisma prensibi Sekil 1.14°de
gosterilmistir. FTIR analizinde, kaynaktan elde edilen 1sin demeti spektral kodlamanin
yapildigi interferometre vasitasi ile Ornek lizerine aktarilir. Isin demeti Grnegin
ozelligine gore yansitilir veya absorblanir. Ornekten gecen 1s1n demeti detektdre ulasir

ve sinyaller 6lgiiliir. Olgiilen sinyaller sayisallastirilarak bilgisayara génderilir [50].

5. bilgisayar

Spektrometre i Fourier transform
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Sekil 1.14. FTIR n galisma prensibi [50]

Bir spektrumda gozlenen sinyal ve pikler molekiiliin yapisina bagli olan spesifik
frekansta numunenin absorbe ettigi enerjiye karsilik gelir. Bir sinyali saptamak igin,

1s1nlama sirasinda molekiiller elektrik dipollerini degistirmelidirler.
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Bu da atomlar ve kimyasal baglar arasindaki spesifik hareketlerin iiretilmesi anlamina
gelir. Titresim olarak adlandirilan bu hareketler bag uzunlugunda (gerilme) veya bag
acisinda (egilme) olan degisiklikleri igerir. Gerilme titresimleri asimetrik veya
simetrik olabilirken; egilme titresimleri makaslama (scissoring), diizlem i¢i sallanma
(rocking), burkulma (twisting) gibi ¢esitli sekillerde olabilmektedir. Bu titresimler
Sekil 1.15te verilmistir [49].

y Hf" X A ® <!
\ ,-"f \‘( /
-— |}_:| | J -
-, ’}l )__/:u
Asimetrik gerilme Simetrik gerilme Diizlem dist burkulma
TN
\\ f// @ ] — “\f
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' \ / /
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Diizlem ici makaslama Diizlem dis1 sallanma Diiizlem ici sallanma

Sekil 1.15. Kimyasal baglarin hareketleri [49]
1.5.2. Cekme testi

Polimerik malzemelerin basing, gerilme, titresim veya ¢ekme gibi her tiirlii dis kuvvete
maruz kaldigi giinlik kullanimlarda, mekanik ozelliklerin en onemli faktor oldugu
diisiiniilmektedir. Bu malzemelerin mekanik performanslarini belirlemek icin ¢esitli
testler mevcuttur. Bu testlerin bir¢ogu standartlastirilmistir [49]. Cekme testi bunlarin
en Onemlilerinden biridir. Bu testin amaci malzemenin uygulanan yiik karsisinda

gosterdigi elastik ve plastik davranisini belirlemektir [38].

Cekme test cihazinin temel bilesenleri Sekil 1.16°da gosterilmistir. Sekilde 1.16’da
verilen test 6rneginin sekli ve boyutlari, kullanilan malzemenin tiiriine ve kullanilan
standarda gore degisiklik gosterebilmektedir. Ayrica ¢enelerde de farkli dizaynlar

uygulanabilmekte ve hareketli ¢enenin yeri degistirilebilmektedir [51].
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Sekil 1.16. Cekme cihaz1 bilesenleri

Cekme testinde 6rnek cihazin iki ¢enesi arasina yerlestirilir ve ¢enelerin birbirinden
sabit hizla uzaklastirilmast yoluyla, 6rnege ¢ekme kuvveti uygulanir ve Ornek
gerdirilir. Ayn1 anda bu kuvvete karsilik gelen uzama degerleri kaydedilir [51].
Uygulanan ¢ekme testi sonucunda, malzemenin ¢ekme dayanimi, kopma uzamasi ve

elastik modilii belirlenebilir.
1.5.3. Dinamik mekanik analiz (DMA)

Dinamik mekanik analiz (DMA), siniisoidal bir titresim ve deformasyona maruz kalan
bir malzemenin, bu duruma verdigi yanitin 6l¢iildiigii bir tekniktir. Test esnasinda
ornege bir gerinim uygulanir ve numune tarafindan buna yanit olarak verilen gerilim
Olciiliir. Sekil 1.17°de goriildiigii gibi malzemenin uygulanan kuvvete verdigi yanitin

gecikmesi sonucu olusan faz farkindan faz agis1 6 belirlenir [52].
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y uygulanan omekte olugan faz farki
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Sekil 1.17. DMA’da malzemeye uygulanan gerinim ve malzemede olusan
gerilim egrileri [38]

Polimerik malzemeler viskoelastik yapidadirlar, yani mekanik &zellikleri zamana,
frekansa ve sicakliga bagl olarak degisiklik gosterir. DMA polimerlerin viskoelastik
Ozelliklerini belirlemek i¢cin Onemli bir tekniktir. Bu viskoelastik oOzellikler,
malzemenin depo (elastik) modiilii (E'), kayip modiilii (E") ve séniimleme faktorii
(tan &) gibi degerlerinin sicakligin fonksiyonu olarak olgiilmesi ile belirlenir [2,52].
Depo modiilii malzemenin elastik davranigin1 gosterirken, kayip modiilii viskoz
davraniginin bir 6l¢iisiidiir. Enerji dagiliminin bir dl¢iisii olan tan 6 degeri ise kayip
modiiliiniin depo modiiliine orani sonucu elde edilir. Tan d egrileri, malzemenin camst
gecis sicakligi ve elyaf takviyeli kompozitlerde arayiizey baglanmasi hakkinda bilgi
verir. Bu egrilerde pik yiiksekliginin diisiik olmasi iyi bir arayiizey baglanmasini isaret
eder. Elyaf ile matris arasinda iyi bir baglanma oldugunda molekiiler aktivite diiserek
sabit bir ara faz olusur. Bu durumda da enerji dagilimi1 daha az olacagindan tan 6 pik

yiiksekligi diiger [23,53].
1.5.4. Termogravimetrik analiz (TGA)

Termogravimetrik analiz (TGA), ¢ok cesitli malzemeleri karakterize etmek icin
kullanilan 1s1l analiz yontemlerinden biridir. TGA cihazinin temel bilesenleri Sekil
1.18°de gosterilmistir. Alliminyum bir kroze i¢indeki numune, cihazin hassas terazine

yerlestirilir ve istenilen sicaklik aralaginda analiz gerceklestirilir.
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Sekil 1.18. TGA cihazinin sematik goriinlimii

TGA, kontrollii bir atmosferde ve kontrollii bir 1sitma hizinda tutulan bir malzemenin
kiitlesinin sicaklik veya zamanin bir fonksiyonu olarak 6l¢iildiigi bir tekniktir. Ticari
TGA'lar i¢in sicaklik araliklari, genellikle ortam sicakligindan 1000 °C’ye kadar veya
daha fazla olup, bu da polimer uygulamalar1 igin yeterli bir iist smirdir. Olgiim
sirasinda polimerler genelde kiitle kayb1 gosterirler. Ancak zaman zaman, oksitleyici

bir atmosferdeki yavas 1sitma hizlarinda, bozunmadan Once kiitle artisi da

gozlemlenebilir [54,55].

TGA ile malzemenin 1s1l ve oksidatif kararliligi, nem ve ugucu madde igerigi, ¢cok

bilesenli malzemelerin veya harmanlarin bilesen analizi ve ayrigma kinetigi ile ilgili

bilgiler elde edilebilir [55].
1.5.5. Diferansiyel taramah kalorimetre (DSC)

Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC), en ¢ok kullanilan 1s1l analiz teknigi ve
enstriimanidir. DSC temelde, kontrollii bir sicakliga tabi tutulan numunenin ve
referansin 1s1 akis hiz1 farkinin sicakligin bir fonksiyonu olarak dlciilmesi teknigidir
[54]. Numunenin 1sitilmasi, sogutulmasi esnasindaki sogurulan veya saliverilen enerji

miktart Slgiliir [56].

Sekil 1.19°da goriildiigii gibi, bir DSC hiicresi iki farkli kalorimetreden olusur.
Bunlardan birine referans1 digerine ise numuneyi i¢eren kroze (pan) yerlestirilir.

Olgiim boyunca referans ve numunenin sicakliklari esit tutulur.
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Ornek ile referans arasinda sicaklik farki saptandiginda drnege verilen 1s1 miktar:

degistirilir ve boylece faz gegisleri sirasindaki 1s1 transfer miktari belirlenir.

Numune Referans
hiicresi hiicresi

\ /

\ v
A v
\ / Is1 akisini kontrol eden

Isiticilar ve kaydeden program

Bilgisayar

Sekil 1.19. DSC'nin sematik gosterimi [56]

Bir polimeri diisiik sicakliklardan itibaren 1sitmaya baslandigimizda, sahip oldugu
morfolojiye (kristalin ve amorf Ozellikler) baglh olarak degisik 1s1l gecisler
gozlenebilir. DSC analizi ile polimerik malzemenin cams1 gegis, erime, Kristalizasyon

sicakliklart ve entalpi degisimleri belirlenebilir [54,56].
1.5.6. Taramah elektron mikroskobu (SEM)

Taramali elektron mikroskobu (SEM), morfolojik 6zelliklerinin belirlenmesi amaci ile
malzemenin yiiksek ¢oziiniirliiklii bir goriintiisiiniin alinabildigi elektron mikroskobu
tirtidiir. Temel prensibi, numunenin kilovolt enerjili odaklanmis bir elektron demeti
ile taranmas1 ve 151n ile numune arasindaki etkilesimlerin elektronik olarak algilanip

gliclendirilmis sinyaller olusturulmasina dayanir [57,58].

SEM'in pek ¢ok avantajindan biri, birincil 1$1nin numune ile etkilesiminin bir takim
farkli sinyaller olusturabilmesidir. Bu sinyallerden bazilari numune hakkinda
kimyasal bilgi saglamaya da elverislidir. Topografik (goriintii) kontrast mekanizmalar1
SEM’in temel goriintiileme siiregleridir ve drneklerin sekli, boyutu ve yiizey dokusu
gibi yiiksek kaliteli 3D ayrintilar1 saglar. Goriintiiler ya numunenin yiizeyinden g¢ok

s1g (birka¢ nanometre) kacis derinligine sahip ikincil elektronlar (SE) ya da numunede
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daha derinde (¢ok nanometre) iiretilen geri sagilan elektronlar (BSE) tarafindan tiretilir

[59]. SEM’in genel sematik goriinimii Sekil 1.20°de verilmistir.

Elektron demeti «+— Elektron tabancasi

//A&\

Y

T «— Yogunlastirma lensi

TV ekrani
i

Tarama bobinleri N m

N

Anot

dedektori \\\\ ///IL
v Ikincil elektron dedektorti

Numune platformu — Numune

Sekil 1.20. SEM'in sematik goriiniimii [38]
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2. LITERATUR ARASTIRMASI

Bu boliimde yapilan tez ¢alismasinin amacina yonelik arastirilan bilimsel ¢calismalar
sunulmustur. Literatiirde, bu tez ¢alismasinin 1. bolimiinde elyaf-matris arayiizey
baglanmasini iyilestirmek i¢in kullanilan, elyaf ylizeyi 6n kaplama yontemi ile ilgili

farkli matrisli ¢alismalar incelenmis ve bu ¢aligmalardan bazilar1 asagida verilmistir.

Wang ve arkadaslar1 yaptiklari ¢aligmada, KE ylizeyine uyguladiklar1 6n kaplama ve
elektrokimyasal oksidasyon islemlerinin ¢ekme 6zelliklerine, yiizey karakteristigine
ve epoksi matris ile baglanmasina olan etkilerini incelemislerdir. Calisma sonucunda
elektrokimyasal oksidasyon isleminin tek karbon lifinin ¢ekme dayanimini artirdig,
on kaplama isleminin ise gekme dayanimini etkilemedigini goriilmiistiir. On kaplama
ve oksidasyon islemlerinin her ikisinin de KE’nin 1slanabilirligini ve yiizey enerjilerini
gelistirdigi bulunmustur. Epoksi ile karbon lifi arasindaki arayilizey kayma
dayaniminin (IFSS) belirlenmesi i¢in yapilan mikro damlacik testi (microbond test)
sonucunda oksidasyon isleminin arayiizey kayma dayanimini, diisik mekanik
kenetlenme sonucu fazla etkilemedigi, kaplama isleminin ise elyaf ile matris arasinda

olusan kimyasal baglanmanin sonucu olarak 6nemli derecede artirdig1 goriilmiistiir

[60].

Yi ve arkadaglari, KE takviyeli termoplastik matrislerin arayiizey etkilesimlerinin
zay1f olmasindan yola ¢ikarak zift temelli KE takviyeli poliamid 6 kompozitleri
hazirlamiglardir. Araylizey baglanmasini artirmak amaci ile KE yiizeyini fenolik
recine temelli iki farkli kaplama malzemesi ile kaplamiglardir. Karbon elyafin yiizey
analizi icin X-151m fotoelektron spektroskopu (XPS), TGA ve dinamik temas acisi
Olgim metotlarint kullanmiglardir. Sonugta, uygun bir kaplama malzemesinin
arayiizey baglanmasini iyilestirerek kompozitin mekanik 6zelliklerini artirabilecegini

gormiislerdir [61].
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Yuan ve arkadaglar1 caligsmalarinda, KE takviyeli epoksi kompozitlerinin arayiizey
baglanmasii artirmak amact ile elyaf yilizeyini modifiye poliakrilat kaplama
malzemesi ile kaplamislar ve elyaf ylizey Ozelliklerini incelemislerdir. Analizler
sonucunda elyafin islanabilirlik O6zellikleri gelisirken, ylizey piriizliliginin bir
miktar azaldigint gozlemislerdir. Tiim verileri degerlendirdiklerinde, modifiye
poliakrilat kaplama malzemesinin KE-epoksi kompozitleri igin uygun oldugu

sonucuna varmislardir [19].

Liu ve arkadaslar1 ¢calismalarinda, oncelikle KE yiizeyini ¢ozeltiye daldirma yontemi
ile etilen metil akrilat-glisidil metakrilat (E-MA-GMA) terpolimer ile kaplamislar ve
bu durumu FTIR, TGA ve SEM analizleri ile teyit etmislerdir. Ardindan yiizeyi
E-MA-GMA ile kaplanmis ve kaplanmamis KE ile polipropilen (PP) kompozitlerini
ve maleik anhidrit asilanmis PP’in uyumlastirict olarak kullanildigi kompozitleri
hazirlamiglardir. Yapilan XPS testi sonucunda KE yiizeyindeki oksijen iceren
gruplarin, dolayistyla KE’in reaktivitesinin arttigi bulunmustur. Mekanik testler
sonucunda kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin KE ylizey kaplamas: ile iyilestigini

ve bu durumun uyumlastiricinin eklenmesi ile daha da arttigini gozlemlemislerdir [62].

Bu tez calismasinda elyaf-matris arayiizey baglanmasimi gelistirmek amaciyla
kullanilan bir diger yontem de matris modifikasyonudur. Bu nedenle, PPS’den farkli
matrisli elyaf takviyeli kompozitlerde uyumlastiricilarin kullanildigir ¢aligmalar

arastirilmis ve bazilar1 agsagida verilmistir.

Kaynak ve arkadaslarinin yaptig1 calismada, matris ve elyaf yiizey modifikasyonunun
KE/epoksi kompozitleri iizerindeki etkileri incelenmistir. Bu amagla KE ylizeyi silan
baglanma ajani, epoksi matris ise hidroksil grubu ile sonlandirilmis polibiitadien ile
modifiye edilmis ve ftretilen kompozitlerin o6zellikleri degerlendirilmistir. Silan
baglanma ajanmin kullanilmasi ile araylizey baglanmasini iyilestigi, mekanik
Ozelliklerdeki artis ile gbzlenmistir. Matris modifikasyonunun ise Ozellikle,

kompozitin toklugunu artirdigi gériilmistiir [63].

Li ve arkadaslari tarafindan yapilan calismada, aminlenmis poli (ftalazinon eter keton)
(PPEK-NHy) bilesigi farkli oranlarda amin igerek sekilde iiretilmis ve KE takviyeli
kopoli(ftalazinon eter siilfon) (PPBES) kompozitleri i¢in uyumlastirict olarak

kullanilmistir.
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Kompozitler ¢ozelti emdirme ve basingla kaliplama yontemleri ile hazirlanmistir.
Yapilan testler sonucunda kompozitin mekanik o6zelliklerinde artis oldugu

gbzlenmistir [23].

Bunlara ek olarak elyaf-matris arayiizey baglanmasinin gelistirilmesi i¢in poli(hedral
oligomerik silseskuiokzan) (POSS) nano pargaciklarimin KE yiizeyine modifiye
edilmesi [64,65] ve maleik anhidrit, bismaleimid, itakonik anhidrit, metakrilatlar gibi
polar molekiiller kullanilarak polimer modifikasyonu yontemi [27,66,67] ile yapilan
cesitli c¢aligmalar literatiirde mevcuttur. Bunun yaninda, yine POSS bilesiklerinin
yapisindaki fonksiyonel yan gruplarin polimerler ile uyumlasma sagladigi

raporlanmustir [39].

Bu malzemelere ek olarak bifonksiyonel zincir uzatic1 Kimyasallarin da elyaf-matris
uyumlastirma islemi i¢in kullanilmalari miimkiindiir. Karsh tarafindan yapilan doktora
tez caligmasinda, fenilendiizosiyanat (PDI), 1,4-fenilenbisoksazolin (PBO), Joncryl ve
karbonil bis(1-kaprolaktam) (CBC) zincir uzaticilart poliamid 6,6 ve poli(biitilen
teraftalat) matrisleri i¢in baglanma ajani olarak kullanilmistir [38]. Ayrica literatiirde,
bu bifonksiyonel kimyasallarin polikondenzasyon polimerleri i¢in etkin zincir
uzaticilart olduklari raporlanmistir [42,68]. Fakat bu zincir uzaticilarin KE takviyeli
PPS kompozitlerinde uyumlastirict olarak kullanildigi herhangi bir calismaya

rastlanmamuistir.

Ayrica literatlirde, yapisinda epoksi gruplari iceren kimyasallarin PPS igin etkin bir
zincir uzatici ve uyumlastirict olduklari raporlanmistir [69,70]. Bu tez ¢alismasinda
uyumlastirici olarak kullanilan Joncryl’in, yapisinda epoksi fonksiyonel gruplari

icerdiginden PPS kompoziti i¢in 1yi bir uyumlastirict olabilecegi diistintilmiistiir.

Gui ve arkadaglar1 ¢alismalarinda, poli(fenilen siilfid) (PPS)/poliamid elastomer(PAe)
karisiminin reaktif uyumlagtirilmasi igin ikili polimer karigimina epoksi(EP) ilave
etmislerdir. Uretilen PPS/PAe/EP iiclii sisteminin yapisini, dzelliklerini ve reaktif
uyumlagma mekanizmasin1 FTIR analizi, reolojik ve mekanik testler ile
incelemislerdir. Uygulanan analizler sonucunda, epoksi igeren karigimin mekanik ve
reolojik ozelliklerinin epoksi igermeyen karisima kiyasla biiyiik olgiide iyilestigi
gbzlenmistir. Epoksi ile polimerler arasinda bir dizi tepkimelerin olustugu ve

epoksinin uyumlagtirma goérevini yerine getirdigi anlagilmistir [71].
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Bu tez ¢alismasinda, KE takviyeli PPS kompozitleri hazirlandigindan, literatiirde KE
yiizey isleminin KE/PPS kompozitlerinin 06zelliklerinin iizerine olan etkilerinin

incelendigi caligmalar arastirilmis ve asagida sunulmustur.

Liu ve arkadaslar1 tarafindan yapilan c¢alismada, elyafa uygulanan tavlama ve
atmosferik plazma islemlerinin KE/PPS kompozitleri tizerindeki etkisi mikro
damlacik testi ile incelenmigstir. Tavlama isleminin ara ylizey kayma dayanimin
artirirken, plazma isleminin bu dayanimi disiirdiigi gézlemlenmistir. Atmosferik
plazma islemi uygulanan KE’a yapilan SEM analizi sonuglar1 elyaf yiizey

piiriizliliginiin arttigin1 géstermistir [72].

Ramanathan ve arkadaslari tarafindan yapilan ¢alismada, yiiksek modiillii ve yiliksek
mukavemetli olmak {iizere iki farkli KE kullanilmis ve bunlara tavlama, 1sil
oksidasyon, asidik ylizey aktivasyonu, bazik yiizey aktivasyonu gibi islemler
uygulanarak toplamda alt1 farkli KE sistemi hazirlanmistir. Tek lif ¢ekme testinden
(single-fiber pull-out test) yararlanilarak, elyaf yiizeyinin asidik-bazik karakterlerinin,
PPS matris ile olan arayiizey kayma dayanimina etkisi aragtirtlmigtir. Yapilan testler
sonucunda, uygulanan yiizey islemlerinin dolayisiyla asidik-bazik karakterlerin

kirilma davranisi tizerinde etkisi olmadigi goriilmistiir [73].

Xu ve arkadaslart c¢alismalarinda, elyaf-matris araylizey ozelliklerini iyilestirmek
amaciyla KE ylizeyini bir kaplama malzemesi i¢inde ¢ozdiikleri grafen ile kaplamislar
ve PPS kompozitlerini hazirlamislardir. Yapilan incelemeler, grafen kaplamasinin
elyaf yiizey piiriizliiliigiinii ve kompozitin araylizey ¢cekme dayaniminmi artirdigini

gostermistir [74].

Literatiirde, matris modifikasyonu ile elyaf takviyeli PPS kompozitlerinin
ozelliklerinin gelistirilmeye ¢alisildig1 sinirli sayida ¢alisma yer almaktadir. Bu

calismalar asagida paylasilmistir.

Zhang ve arkadaglar1 calismalarinda, uyumlastirici olarak kullanilan aminlenmis
poli(fenilen siilfid)’in (PPS-NH;) KE takviyeli PPS kompozitlerinin mekanik
Ozelliklerine olan etkisini arastirmislardir. Kompozitler, eriyik harmanlama ve

enjeksiyon kaliplama yontemleri ile hazirlanmistir.
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Mekanik test, DMA, mikro damlacik testi ve SEM sonuglari PPS-NH2
uyumlastiricisinin KE ve PPS matrisinin makro-mekanik o6zelliklerini ve arayiizey

baglanmasini artirabildigini géstermistir [75].

Ren ve arkadaslarinin yaptigi ¢alismada, ti¢ farkli molekiil agirliginda hazirlanan PPS-
NH; bilesigi cam elyaf takviyeli PPS kompoziti i¢in uyumlastirici olarak
kullanilmistir. PPS-NH> bilesiginin saf PPS ile miikemmel bir fiziksel uyumu oldugu
raporlanmistir. DMA ve makro-mikro mekanik test sonuglarinin, kullanilan
uyumlastirici bilesigin cam elyaf /PPS kompozitinin mekanik ve arayiizey 6zelliklerini

gelistirdigi goriilmustiir [76].

Ren ve arkadaslari bir diger ¢alismalarinda, karboksil grubu i¢ceren PPS (PPS-COOH)
bilesigi treterek bu bilesigi KE/PPS kompoziti i¢in uyumlastirict olarak
kullanmiglardir. Yiiksek basing altinda tiretilen karboksil grubu iceren PPS kopolimeri
incelendiginde, hidrofilik 6zelliginin arttigin1 ve saf PPS ile arasinda iyi bir fiziksel
uyum oldugunu goérmislerdir. PPS-COOH bilesigi KE/PPS kompozitine
eklendiginde, ara yiizey kayma gerilimi % 36 oraninda artirilmstir [77].

Yapilan literatiir arastirmasinda, KE’nin PPS matrisi ile uyumunu artirmak i¢in bu
caligmada tercih edilen poliamid, epoksi-fenoksi ve poliiirethan kaplama malzemeleri
ile kaplanmis KE kullanilarak KE/PPS kompozitlerinin iiretildigi bir ¢alisma yoktur.
Ayrica Joncryl, PBO ve APOSS uyumlastiricilart  kullanilarak ~ KE/PPS
kompozitlerinin iretildigi ve O6zelliklerinin karakterize edildigi bir caligmaya da

rastlanmamuistir.
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3. DENEYSEL CALISMALAR
3.1. Malzemeler

Tez calismas1 kapsaminda matris olarak kullanilan PPS, Fortron1200 L1 ticari adiyla
Ticona firmasindan temin edilmistir. Takviye malzemesi olarak yiizeyi ii¢ farkli 6n
kaplama malzemesi ile kaplanmis 0,6 cm boyundaki KE kullanilmistir. Kullanilan KE
cesitleri AKSACA ticari adiyla DowAksa Tirkiye’den temin edilmistir. Kaplama
malzemesi tiirleri politiretan (PU), epoksi-fenoksi (EP) ve poliamid (PA) olarak

secilmistir.

Elyaf-matris arayiizey uyumlastirmasi i¢in {i¢ farkli uyumlastirict kullanilmustir.
Joncryl (ADR 4300F) BASF firmasindan, aminopropil isobiitil POSS AMO265 adiyla
Hybrid Plastic’ten, 1,4 fenilen bis(2-oksazolin) (PBO) ise Santa Cruz Biotechnology

firmasindan temin edilmistir.

Bu yiiksek lisans tez ¢alismasi kapsaminda kullanilan tiim malzemeler ve 6zellikleri

Tablo 3.1°de verilmistir.

Tablo 3.1. Deneysel ¢alismada kullanilan malzemeler

Malzeme Ticari Ad1 ve Firma Ozellikleri
Pelet
PPS TICONA Yogunluk:1,35 g/cm®
Fortron 1200 L1 Is1l egilme sicakligi: 115 °C
Erime sicakligi: 280 °C
Dowaksa Elyaf ¢ap1: 7 u
Karbon Elyaf AKSACA Elyaf boyu: 6 mm

Sl aslis 1
Hybrid Plastic Molekiil agirhigi: 874,58 g.mol

APOSS R grubu: izobiitil
AMO265 T 270 °C
) i Molekiil agirligi: 5500 g-mol ™,
Joncryl Joncryl(leAs[l):R 4300 Esdeger epoksi agirligi: 445 g-mol™
Verimlilik sicaklik araligi: 170-330 °C
Santa Cruz Molekiil formiilii: C12H12N202

PBO ; Molekiil agirhigi: 216,24 g.mol*
Biotechnology T.: 246 °C
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3.2. Yontem

Yiiksek lisans tez ¢alismasi iki kistmdan olusmaktadir. ilk kisimda yiizeyi poliiiretan,
epoksi-fenoksi ve poliamid ile 6n kaplanmis KE takviyeli PPS kompozitleri
hazirlanmis ve karakterizasyon testleri yapilmistir. Bu kaplama malzemeleri arasinda
en diisiik mekanik 6zellikleri veren PA kaplama malzemesi kaplanan KE olmustur.
Uyumlagtirict etkisini gorebilmek adina PA-KE segilerek, PA-KE’nin kullanildigi
kompozitin &zelliklerinin iyilestirilebilmesi igin ikinci béliime gecilmistir. ikinci
bolimde PA-KE takviyeli PPS kompozitlerine Joncryl, PBO ve APOSS
uyumlastiricilar1  farkli  oranlarda ilave edilmis ve dretilen uyumlastiricil
kompozitlerin karakterizasyonlari gergeklestirilmistir. Hazirlanan kompozitlerin

bilesimleri Tablo 3.2’de verilmistir.

Tablo 3.2. Hazirlanan kompozitlerin bilesimleri

Numune Kodu Bilesen %Bilesim
PPS PPS 100
PU-KE/PPS PU-KE/PPS 10/90
EP-KE/PPS EP-KE/PPS 10/90
PA-KE/PPS PA-KE/PPS 10/90
0,5 Joncryl PA-KE/PPS/Joncryl KEZ10/PPS 89,5/Joncryl 0,5
1 Joncryl PA-KE/PPS/Joncryl KEZ10/PPS 89,0/Joncryl 1,0
1,5 Joncryl PA-KE /PPS/Joncryl KEZ10/PPS 88,5/Joncryl 1,5
0,5 PBO PA-KE /PPS/PBO KE10/PPS 89,5/PBO 0,5
1PBO PA-KE /PPS/PBO KE10/PPS 89,0/PBO 1,0
1,5PBO PA-KE /PPS/PBO KEZ10/PPS 88,5/PBO 1,5
0,5 APOSS PA-KE /PPS/APOSS KEZ10/PPS 89,5/APOSS 0,5
1 APOSS PA-KE /PPS/APOSS KE10/PPS 89,0/APOSS 1,0
1,5 APOSS PA-KE /PPS/APOSS KEZ10/PPS 88,5/APOSS 1,5
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Kompozitlerin tiretiminde, laboratuvar olgekli ¢ift vidali Xplore marka bir mini-
ekstruder (Sekil 3.1) kullanilmistir. Kovan hacmi 15 cm? olan ekstruder, hem kesikli
hem de siirekli olarak isletilebilmektedir. Ekstrudere beslenen ham maddeler
belirlenen sicaklik ve vida hizinda belirli siire karistirildiktan sonra bir vana yardimiyla
kafa kismina yonlendirilir. Calismada karigtirma hizi 100 rpm ve karistirma sicakligi
320 °C olarak 6n denemeler sonucu belirlenmistir. Karistirma siiresi ise, 1 dakika
besleme ve 3 dakika karistirma olmak iizere toplam 4 dakika olarak belirlenmistir.
Kovan i¢inde polimerin karistirilmast esnasinda termo-oksidatif bozunmay1 en aza

indirmek i¢in ortama argon gazi beslenmistir.

Konik vidalar

Geri doniigiim kanali

Kuvvet doniistiiriicii

: s
¥ Ayarlanabilir bogluk
........ .
' {
' Al B
™

Sekil 3.1. Laboratuvar 6lgekli mini-ekstruder [47]

AN

Karisim siiresi sonunda elde edilen eriyik, laboratuvar olgekli Xplore marka
enjeksiyon makinesinin (Sekil 3.2) 320 °C olan haznesine aktarilmis ardindan 80 °C
olan kaliba 10 bar basing altinda basilmistir. Elde edilen papyon numuneleri kaliptan

cikartlmistir.

Sekil 3.2. Laboratuvar 6lcekli enjeksiyon
cihazi
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3.3. Karakterizasyon
3.3.1. Elyaf boyu dagilim analizi

Uretilen KE/PPS kompozitlerinde elyaf boyu dagilimi analizinin yapilabilmesi igin
oncelikle krozelere bir miktar numune konularak kiil firminda 650 °C’de 1 saat
bekletilerek numuneler yakilmistir. Yakmanin ardindan krozelerde kalan numuneler
cam lamellerde dagitilarak James Swift-England markali optik mikroskop cihazi ile
incelenmislerdir. Inceleme sirasinda yaklasik 450 lifin boyu odl¢iilmiistiir. Optik
mikroskoptan alinan goriintiiler bir goriintli analiz yazilimi olan Image J programu ile
islenmis ve elyaf boyu dagilimi1 belirlenmistir. Sekil 3.3’de kiil firninda yakildiktan
sonra kalan ve optik mikroskopta incelenen numuneler ve alinan gériintiilerden 6rnek

verilmistir.

@ (b)

Sekil 3.3. (a) Kiil firininda yakildiktan sonra kalan, (b) optik mikroskoptan alinan
goriintlilerden 6rnekler

3.3.2. Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR)

FTIR analizleri Perkin EImer Spectrum 100 model infrared spektroskopisi (Sekil 3.4)
ile yapilmistir. Ornekler igin 650-4000 cm™ dalga boyu araliginin taranmasiyla

spektrumlar elde edilmis ve kimyasal etkilesimler incelenmistir.
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Sekil 3.4. Kullanilan FTIR cihazinin genel goriiniimii
3.3.3. Cekme testi

Uretilen numunelerin ¢ekme testleri ISO 527 standardina gore iiniversal test cihazinda
(Sekil 3.5) 5 mm/dk ¢ekme hizinda ve oda sicakliginda yapilmistir. Her bir bilesim
i¢cin 5 numune test edilip numunelerin ¢ekme dayanimlari, kopma uzamalar1 ve modiil

degerleri ortalama deger alinarak verilmistir.

Sekil 3.5. Kullanilan ¢ekme cihazinin genel goriiniimii

3.3.4. Dinamik mekanik analiz (DMA)

Numunelerin DMA testleri gerilim modunda Metravib DMASO cihazi (Sekil 3.6)
kullanilarak yapilmistir. Olgiimler 25 °C’den 200 °C’ye 5 °C/dk 1sitma hiziyla,
5%x10® m dinamik yer degistirme ve 1 Hz frekansla kuvvet uygulanarak
gerceklestirilmistir. Yapilan analiz sonucunda her bir 6rnek i¢in, tan delta (tand) ve

depo modiilii (E') degerleri belirlenmistir.
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Sekil 3.6. Metravib DMA
cihazi genel goriiniimii

3.3.5. Termogravimetrik analiz (TGA)

Kompozitlerin 1s1l bozunma sicakliklari Metler Toledo TGA 1 cihaz1 (Sekil 3.7)
kullanilarak belirlenmistir. Analizler 25 °C ile 850 °C arasinda 10 °C/dk 1sitma

hizinda, azot ortaminda gerceklestirilmistir.

Sekil 3.7. Mettler Toledo TGA 1 test cihazi

3.3.6. Diferansiyel taramah kalorimetre

Diferansiyel taramali kalorimetre analizleri Mettler Toledo DSC 1 cihaz1 (Sekil 3.8)
kullanilarak azot atmosferinde yapilmistir. Ornekler 25 °C’den 300 °C’ye 10 °C/dk
1sitma hiza ile 1sitilmis ve sonuglar degerlendirilmistir. Cihaz verilerinden, her bir
numune igin erime noktasi (Tm), camsi gegis sicakhigi (Tg) ve entalpi (AH) degerleri
belirlenirken, % kristalinite (% Xc¢) degeri hesaplanmustir.

35



Sekil 3.8. Mettler Toledo DSC 1 cihazi

Orneklerin % kristalinite degerleri asagidaki denklik kullanilarak hesaplanmistir.
Xo (%)= (31)
W X

Bu denklemde o degeri kompozitteki PPS’nin kiitle fraksiyonunu (% 90), AHr erime
entalpisini, AHcc soguk kristalizasyon entalpisini, AHioo degeri ise % 100 kristalin
haldeki saf PPS’nin erime entalpisini gostermektedir. AHioo degeri literatiirden

80 J g ! olarak bulunmustur [78].
3.3.7. Taramal elektron mikroskobu

Segilen kompozitlerin morfolojik analizleri Quanta 400F Field Emission SEM cihazi
kullanilarak, hizmet alimi yolu ile ODTU Merkez Laboratuvari tarafindan yapilmustir.
Analiz numunenin ¢ekme testi sonucu olusan kopma yiizeyinden gergeklestirilmistir.

Incelemeden 6nce numunelerin yiizeyleri altin ve paladyum ile kaplanmugtir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA
4.1. On Kaplanmus KE/PPS Kompozitlerinin Karakterizasyon Sonuclar
4.1.1. Elyaf boyu dagilimi analizi

Elyaf takviyeli kompozitlerde elyaf uzunlugu ve dagilimi malzemenin 6zellikleri
tizerinde 6nemli etkilere sahiptir. Karistirma islemi esnasinda uygulanan kuvvet elyaf

kirilmasina neden olup, kompozit malzemelerde genis lif uzunlugu dagilimlarina

neden olur [79,80].

Kompozitlerin ¢gekme dayanimi esas olarak arayiizey baglanmasi tarafindan belirlenir.
Elyaf-matris arasindaki araylizey baglanmasi kritik elyaf uzunlugundan
etkilenmektedir. Elyaf uzunlugu kritik degerden daha kisa olursa lif, gekme kuvveti
nedeniyle matristen siyrilip ¢ekilir. Elyaf uzunlugu kritik degerden daha uzunsa, elyaf

kirilir ve kompozitin dayanimi elyafin gekme dayanimi ile belirlenir [80].

KE takviyeli kompozitlerde, kompozitin mukavemeti ve sertligi elyaf boyu arttikca
artis gostermektedir. Kompozit i¢inde elyaf boyunun kisa olmasi daha fazla elyaf
sonunun varligini gosterir. Malzemeye uygulanan ¢ekme gerilmesi sirasinda elyaf
sonlarinda daha yiiksek gerilme konsantrasyonu olur ve mikro ¢atlaklar bu noktalardan
baglar. Elyaf boyunca ilerleyen catlaklar kritik bir noktaya geldiginde kompozitte
kirilma gergeklesir. Yani elyaf boyunun kisa oldugu durumda kompozitin mekanik

ozellikleri olumsuz etkilenir [81,82].

Uretilen kompozitlerin i¢indeki elyaf boyu dagilimini incelemek amaciyla tiim &n
kaplama tiirleri icin elyaf boyu dagilimi analizi yapilmistir. Karigtirma Oncesi tiim
elyaf boylar1 esit ve 6 mm’dir. Uretim sonras: elde edilen elyaf boyu dagilimi Sekil

4.1°de verilmistir.
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Sekil 4.1. Elyaf tiirlerinin KE/PPS kompoziti i¢indeki boyut dagilimi

Karistirma iglemi sonrasi tiim elyaf tiirlerinin boylarinda elyaf-polimer, elyaf-elyaf ve
elyaf-ekstruder duvari arasindaki etkilesimlere [82] bagli olarak genel bir azalma
olmustur. Tiim kaplama tiirleri i¢in ortalama elyaf boyu yaklasik olarak 110-140 um
araligindadir ve ortalama elyaf boyu PU i¢in 139 um, PA i¢in 133 pm ve EP i¢in 116
um’dir. Ayrica, en fazla elyaf 100-120 um boy araliginda goriilmiistiir.

Sekil 4.1°den en kisa elyaf boyu araliginin 20-40 um oldugu ve bu aralikta en fazla
epoksi-fenoksi (EP) kaplamali elyafin bulundugu goriilmektedir. En uzun elyaf boyu
aralig1 ise 280-300 um’dir ve bu aralikta en gok PA kapli elyaf gozlenmistir. Grafige
gore ekstriizyon isleminden elyaf boyu acisindan en cok etkilenen KE tiirii EP

kaplamali KE olarak belirlenmistir.
4.1.2. Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi analizi (FTIR)

Tez ¢alismasinda kullanilan farkli 6n kaplama malzemeleri ile kaplanmis tim KE
cesitlerinin ylizey analizleri FTIR kullanilarak gerceklestirilmis ve elyaf ylizeyinin
kimyasal yapisinin belirlenmesine ¢alisilmistir. Ayrica saf PPS matrisinin de kimyasal

yapis1 incelenmistir.

Sekil 4.2°de PPS’nin FTIR spektrumu ayrintili olarak verilmistir. 804 cm™’de gériilen

absorbsiyon bandi 1,4 fenilen yapisinin karakteristik diizlem dig1 C-H gerilmesinden
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kaynaklanmaktadir [83,84]. 1384,1469 ve 1571 cm™’de goriilen pikler ise benzen
halkasmin iskelet yapisindaki C-C gerilme titresiminden kaynaklanmaktadir [85].
1007 ve 1089 cm™ dalga boylarinda ise benzene halkasinin C-S gerilmesinden

kaynaklanan PPS’nin karakteristik pikleri goriilmektedir [85,86].
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Sekil 4.2. PPS matrisinin FTIR spektrumu

PPS iiretiminde bir¢cok farkli ham madde ve ¢oziiclii kullanildig1 i¢in zincirindeki
reaktif son gruplarin FTIR ile belirlenmesi problem olusturmaktadir. Literatiirde PPS
zincirde —CI ve —SH gibi ¢esitli son gruplarin varligindan bahsedilmektedir. Bunun
disinda polar bir ¢6ziicii olan n-metil pirrolidon i¢inde gerceklesen PPS
polimerizasyonu sirasinda da n-alkil amino ve amino grubu gibi fonksiyonel gruplar
olusabilmektedir [33,34,87,88]. Sekil 4.2°de 741 ve 704 cm™ dalga boylarinda goriilen
absorbsiyon bantlart C-Cl gerilme titresimine yorumlanabilir [89,90]. Ancak, 2500
cm! dalga boyunda beklenen —SH piki goriilmemistir.

Sekil 4.3’te yiizeyi PU 6n kaplanmis KE’nin FTIR spektrumunu gostermektedir. 3319
cm? dalga boyundaki pik PU’nun karakteristik pikidir ve N-H gerilme titresiminden
kaynaklanir. 2921 ve 2851 cm™’deki pikler ise simetrik ve asimetrik —-CH2 gerilmesini
gostermektedir [91,92].

PU’nun yapisindaki karbonil grubuna ait olan pik 1717 cm™de olup C=O
gerilmesinden kaynaklanmaktadir. PU’daki -CNH grubuna ait gerilme piki 1506 cm™
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dalga boyundadir. 1444 cm™ ve 1100 cm™’de ise poliestere ait C-O-C gerilmesinden
kaynaklanan pikler goriiliir [62,91,92].
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Sekil 4.3. PU-KE'ye ait FTIR spektrumu

Kompozit tiretiminin ardindan olusabilecek yapisal degisiklikleri gérebilmek amaci
ile kompozitin, PU kapli elyafin ve PPS matrisinin spektrumlar1 karsilagtirilmis ve
Sekil 4.4°te verilmistir. Spektrumlar incelendiginde PPS matrisinin yapisinda bulunan
741 ve 704 cm™’deki C-ClI piklerinin, PU-KE/PPS kompozitinin FTIR spektrumunda
olmadig1 goriilmiistiir. Ayrica PU-KE 1 spektrumunda 1717 ve 1506 cm™’de goriilen
N-H ve C=0 gerilmelerine ait pikler, kompozitin spektrumunda yoktur. Bu durum
poliiiretanin yapisinda bulunan amid ve karboksil gruplarmin PPS’nin —ClI grubu ile
kompleks bag olusturmast ile agiklanabilir [7]. Ozkan [15] yaptig1 yiiksek lisans tez
calismasinda, kaplama malzemesinin bozunma miktarin1 belirlemek i¢in 295 °C’de
3 dk bekleterek izotermal TGA uygulamistir. Analiz sonucunda, PU kaplanmig KE’in
295 °C’de % 0,25 bozunma sergiledigi goriilmiistiir. Buradan yola ¢ikarak, PU-KE’1n
FTIR spektrumunda absorbsiyon piklerinin kaybolmasinda 1s1l bozunmanin da ¢ok az

etkisinin oldugu soylenebilir.
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Sekil 4.4. Saf PPS, PU-KE ve kompozite ait karsilastirmali FTIR spektrumu

Yiizeyi epoksi-fenoksi ile kaplanmis elyafin FTIR spektrumu Sekil 4.5’te verilmistir.
Spektrumda 3427 cm dalga boyunda gériilen absorbsiyon bandi O-H gerilmesinden
kaynaklanmaktadir [93]. 1506 cm™’deki pik C-C gerilmesini gosterirken,
1233 cm™*deki pik fenolik eter bag1 (C-O) titresimini gosterir [93,94]. 1108 ve 939
cm™? pikler sirasiyla asimetrik C-O-C gerilmesinden ve epoksi halkasmin

gerilmesinden kaynaklanmaktadir [93,94].
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Sekil 4.5. EP-KE'ye ait FTIR spektrumu
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EP kaplama malzemesi ile kaplanmis KE ile hazirlanmis kompozite ait karsilastirmalt
FTIR spektrumu Sekil 4.6’da verilmistir. PPS matrisinin yapisinda bulunan 741 ve 704
cm’deki C-ClI pikleri PU-KE/PPS kompozitinin yapisinda tamamen kaybolurken
EP-KE/PPS kompozitinin yapisinda ise pik yiiksekliklerinin azaldigi gériilmektedir.
Yine elyaf yilizeyinde goriilen O-H titresimi kompozitte kaybolmustur. Bu durum
epoksinin yapisinda bulunan C=0 ile —Cl arasindaki tepime ile agiklanabilir [7].
Ayrica OH grubu da CI gibi halojen atomlar ile yer degistirme tepkime verebilir
[7,95]. Bunun yaninda Ozkan’in [15] yiiksek lisans tez calismasindaki TGA analizi
sonuglari, EP-KE’1n 295 °C’de % 0,4 oraninda bozundugunu gostermistir. Dolayisiyla
kompozitte EP piklerinin kaybolmasindaki bir diger etken kaplamanin isleme

sicakliginda bir miktar bozunmasidir.
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Sekil 4.6. Saf PPS, EP-KE ve kompozite ait karsilastirmalt FTIR spektrumu

Yiizeyi poliamid ile 6n kaplanmis KE’ye ait FTIR spektrumu Sekil 4.7°de
goriilmektedir. Spektrumda 3278 cm™ dalga boyunda gozlenen pik N-H gerilme
titresiminden kaynaklanmaktadir. 2918 ve 2847 cm™’de gdzlenen pikler sirasiyla
CHz’nin asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini gostermektedir. Poliamid’e ait
diger karakteristik pikler ise 1637 ve 1543 cm™ dalga boylarindadir ve bu pikler
sirastyla C=0 ve N-H gerilmelerinden kaynaklanmaktadir [96-98].
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Sekil 4.7. PA-KE'ye ait FTIR spektrumu

PA ile kaplanmig elyafin kullanildigi kompozite ait karsilastirmali FTIR spektrumu
Sekil 4.8°de goriilmektedir. PPS’in yapisinda bulunan 741 ve 704 cm™°deki C-ClI
pikleri PU-KE/PPS kompozitinin yapisinda tamamen kaybolurken, PA-KE/PPS
kompozitinin yapisinda ise Yyine EP-KE/PPS’de oldugu gibi bu piklerin
yiiksekliklerinin azaldigi goriilmektedir. Ayrica elyaf ylizeyinde bulunan 3278
cm?deki N-H ve 1637 cm™deki C=O piklerinin yiikseklikleri de PA-KE/PPS
kompozitinin yapisinda azalmistir. Bu durum PPS’in son gruplart ile elyaf yiizeyindeki
fonksiyonel gruplarin tepkime verdigini diisiindiirebilir [7]. Bunun yaninda, Ozkan’in
[15] yiiksek lisans tez calismasinda, PA-KE’ye TGA uygulanmis ve yiizeydeki
kaplamanin 295 °C’de % 0,13 oraninda bozundugu raporlanmistir. Gergeklesen

bozunma da bag kuvvetinin giiciinii bir miktar distirebilir.
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Sekil 4.8. Saf PPS, PA-KE ve kompozite ait karsilastirmali FTIR spektrumu
4.1.3. Cekme testi sonuclari

Kullanilan 6n kaplama tiirlerinin, iiretilen PPS matrisli kompozitlerin mekanik
ozelliklerine olan etkisini incelemek amaciyla ¢ekme testi yapilmis ve kompozitlerin

¢ekme dayanimi sonuglar1 Sekil 4.9°da verilmistir.

Sekil 4.9 incelendiginde PPS matrisinin ¢cekme dayaniminin tiim KE tiirleri i¢in arttig1
goriilmektedir. KE eklenmesi ile matrisin ¢ekme dayaniminin artmasi bilinen bir
durumdur [80,99,100]. Kompozitlerin ¢ekme dayanimi elyaf-matris arayiizey
baglanmasindan etkilenmektedir. Elyaf ile matris arasinda iyi bir arayiizey baglanmasi
olmast durumunda matris uygulanan c¢ekme kuvvetini elyafa aktarir ve bdylece
kompozitin ¢ekme kuvvetine olan direnci artar. Baglanmanin zayif oldugu durumda
ise elyaf matrise tam tutunamadigindan, cekme esnasinda elyaf matristen siyrilarak
ayrilir ve takviye gorevini yerine getiremez [19,101]. Dolayisiyla kaplama tiiriiniin

mekanik 6zellikler iizerinde farkl etkiler yaratmasi beklenmektedir.

Sekil 4.9’a bakildiginda, ¢cekme dayanimi PU kaplama malzemesinin kullanildigi
durumda % 103, EP kaplamas1 kullanildigi durumda % 98 ve PA kullanildigi durumda
% 100’1k bir artig gostermistir. Bu sonuglara gére kaplama malzemesi tiiriiniin ¢ekme

dayanimu tizerinde ¢ok fark yaratmadigi sOylenebilir.
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Sekil 4.9. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin ¢ekme
dayanimi degerleri

Cekme testinden elde edilen diger bir 6zellik olan kopma uzamasi grafigi Sekil 4.10°da
goriilmektedir. Grafige gére PPS matrisinin % 28,3 olan kopma uzamas: degeri KE
eklenmesi ile azalmistir. Bunun nedeni eklenen KE’nin polimer matris iginde
siirlayict alanlar olarak davranmasi sonucu, polimer zincirlerinin hareketlerini
kisitlamas1 ve kompozitte mikro ¢atlaklar olugsmasidir. Uygulanan ¢ekme kuvveti ile
birlikte bu noktalarda kopma gergeklesir [66,80,82]. Kopma uzamasindaki azalma PU
kaplama malzemesi i¢in % 78, EP icin % 81 ve PA i¢in % 84 olarak gerceklesmistir.
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Sekil 4.10. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin kopma uzamasi
degerleri
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Boliim 4.1.2°de verilen FTIR sonuglarina gére PPS’nin ug gruplari ile en iyi kimyasal
etkilesimi PU kaplama malzemesi verirken PA ve EP kaplama malzemeleri agisindan
cok fark gézlenmemistir. Bu durum ¢ekme testi sonuglarina da yansiyacagindan PU
kaplama malzemesinin en iyi mekanik 6zellikleri vermesi beklenen bir sonugtur.
Bunun yaninda elyaf boyu da kompozitin mekanik 6zelliklerini etkileyen diger bir
faktordiir. Elyaf boyu analizi sonuglarinda matris i¢inde en yiiksek ortalama elyaf
boyuna sahip olan tiirtin PU-KE olmas1 mekanik 6zelliklerdeki artis1 desteklemektedir.
Fakat en uzun elyaf boyuna sahip olan kompozitin 280-300 um araliginda en fazla
bulunan PA-KE/PPS kompoziti oldugu belirlenmistir. Bu sonuca gore 6zellikle kopma
uzamasi agisindan PA kaplama tiiriiniin iyi sonu¢ vermesi beklenirken durum bdyle
olmamistir. PA kapli elyaf ile PPS matrisinin uyumunun zayif olmas1 bu durumu

tersine ¢evirmistir.

Farkli kaplama malzemesi ile kaplanmig KE’lar ile hazirlanan PPS kompozitlerinin
cekme testi sonucu elde edilen modiil degerleri Sekil 4.11°da verilmistir. Grafik
incelendiginde, PPS’nin ¢ekme modiiliinde PU kaplamali elyaf kullanildiginda % 68,
EP kaplamali elyaf kullanildig1 durumda ise % 63’liik bir artis oldugu goriillmektedir.
PA-EK/PPS kompozitinin modiiliinde ise PPS’ye gore belirgin bir degisim

gbzlenmemistir.
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Sekil 4.11. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin modiil degerleri
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4.1.4. Dinamik mekanik analiz (DMA) sonuclari

Yiizeyi farkli malzemeler ile kaplanmis KE takviyeli PPS kompozitlerinin arayiizey
Ozelliklerini degerlendirmek amaciyla dinamik mekanik analiz yapilmistir. DMA’da
kaplama malzemesi tiirliniin kompozitin depo modiilii ve tan delta degerleri iizerine
etkisi incelenmistir. Kompozitlerin depo modiilii degerleri sicakligin fonksiyonu

olarak degisimi Sekil 4.12°de verilmistir.

Dinamik mekanik analizde elde edilen depo modiilii-sicaklik egrisi, malzemelerin yiik
tasima kapasitesi ve elyaf takviyeli kompozitlerin ara yiizey uyumlulugu hakkinda
bilgi verir. Sekil 4.12°de goriilebilecegi gibi PPS matrisinin depo modiili KE
eklenmesi ile belirgin bir artig sergilemistir. Bu artisin nedeni, rijit bir malzeme olan
KE’in yapiya eklenmesi ile kompozitin sertliginin artmasidir [75,81,99].
Kompozitinin depo modiilii 6zelliklerinin kaplama malzemesi tiiriine gore de
degisiklik gosterdigi goriilmektedir. Kaplama malzemelerinin arasinda, en yiiksek
depo modiiliinti PU kaplanmis elyaf sergilerken bunu EP kaplamasi takip etmektedir.
En diisiik deger ise PA kaplamasi kullanildigi durumda elde edilmistir. Buradan PA
kaplama malzemesi ile PPS matrisinin uyumunun kotii ve bu nedenle de PA-KE/PPS

kompozitinin arayiizey baglanmasinin zayif oldugu sonucuna varilabilir [75].

4,50E+14 -
— = PU-KE/PPS
4.00E+14 -
= EP-KE/PPS
= 3.50E+14 - ~ PA_KE/PPS
& —— —
= 3.00E+14 - — PPS
S
5 280E+14 -
Q
2 2.00E+14 -
Q
% 1.50E+14 -
Q —— e ee— a—
1.00E+14 -
5.00E+13 - =
0.00E-+00

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Sekil 4.12. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin depo modiilii
degerleri
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Farkli kaplama malzemesi tiirlerinin kompozitin sontiimleme 6zellikleri (tand) tizerine
olan etkisi Sekil 4.13’te verilmistir. Malzemenin séniimleme 6zellikleri polimerik bir
yapida elastik faz ile viskoz faz arasindaki dengeyi saglar. Grafikte tan & egrisinin
altinda kalan alan, malzemenin deformasyon esnasinda kaybettigi enerji miktarin
verir. Elyaf-matris arasindaki iyi bir arayilizey daha biiyiik bir stresi tasiyabilecek ve
bdylece daha az enerji kayb1 yasanacaktir. Bununla birlikte, arayiizey baglanmasinin
zayif oldugu kompozit malzemeler daha fazla enerjiyi dagitma egiliminde olacaktir ve
grafikte yiiksek tan o piki gosterecektir [75,76,81,99,101]. Buradan yola ¢ikarak Sekil
4.13 incelendiginde, en diisiik tan 6 degerini dolayisiyla en iyi arayiizey baglanmasini
PU kaplamali elyafin sagladigi goriiliir. En yiiksek pik yani en zayif arayiizey
baglanmasi ise PA kaplamali elyaf kullanildigi durumda gézlenmistir. Bu sonuglar
FTIR ve ¢ekme testinden elde edilen sonuglar ile de ortiismektedir. FTIR sonuclarina
gore PPS ile en iyi kimyasal uyumu sergileyen PU kaplama malzemesinin, tan 6

verilerine gore de arayiizey baglanmasinin en iyi oldugu sonucuna varilmistir.

0.45 ~
——PA-KE/PPS
0.4

= EP-KE/PPS
0.35 -

—PU-KE/PPS

0.3
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0.15 -

Soniimleme Faktorii (8)

0.1

0.05 -

u T T T T T T T T 1
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Sekil 4.13. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin séniimleme faktorii
degerleri
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4.1.5. Taramah elektron mikroskobu (SEM) analizi

Yiizeyi farkli kaplama malzemeleri ile kaplanmig KE takviyeli PPS kompozitlerinin
kirilma yiizeylerine ait SEM mikrograflar1 Sekil 4.14- 4.16°da verilmistir.

SEM mikrograflar1 incelendiginde, PA-KE/PPS kompozitinde (Sekil 4.16) elyaf
yiizeylerinin temiz ve piiriizsiiz oldugu goriilmektedir. Ayrica ¢ekme sirasinda
matristen ayrilan lifler ve bu liflerin olusturdugu bosluklar goriilmektedir. Buradan,
PA-KE/PPS kompozitinin arayiizey baglanmasinin zayif oldugu sonucuna varilabilir.
Bu sonu¢ mekanik ve termomekanik test sonuglarin1 da dogrulamaktadir. Sekil 4.14
ve 4.15’e bakildiginda EP ve PU kaplama malzemesi tiirlerinin PPS ile baglanmasinin
daha iyi oldugu goriliir. EP-KE/PPS kompozitinde elyaf ylizeyleri polimer ile
tamamen kaplanmistir. PU-KE/PPS kompozitinde elyaflarin polimerik matrisle
kaplanmadig1 dolayisiyla PU kaplama malzemesinin daha zayif bir baglanma sagladigi
gozlenmistir [75,102].

e _ L
1/19/2017 det HV mag spot

Sekil 4.14. EP-KE/PPS kompozitine ait SEM mikrografi
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1/19/2017 | det HV mag spot — 50 ym —

2:51:10 PM_ ETD | 10.33 kV |1 500 x 4.0 .8 METU CENTRAL LAB

1M 9/2017; det mag  spot —50 um -

12:46:28 PM_ETD |10.33 kV|1 500 x 4.0 [10.8 mm METU CENTRAL LAB

Sekil 4.16. PA-KE/PPS kompozitine ait SEM mikrografi
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4.1.6. Diferansiyel taramah kalorimetre (DSC) analiz sonuglari

Farkli kaplanmis KE tiirleri kullanilarak {iiretilen kompozitlerin 1sil 6zelliklerini
belirlemek amaci ile DSC olgiimleri gerceklestirilmistir. Malzemelerin camsi gegis
sicakligr (Tg), erime sicakligt (Tm), soguk kristalizasyon sicakligi (T¢), Kristalizasyon
(AHcc) ve erime entalpileri (AHy) 6lgtimler sonucu belirlenmistir. Kristalinite derecesi
(%Xc) denklem 1 kullanilarak hesaplanmistir. Elde edilen DSC egrileri Sekil 4.17°de

verilmistir. Egrilerden elde edilen sonuglar Tablo 4.1°de de listelenmistir.

Yiiksek performansh polimerlerde kristalinite polimerik malzemelerin mekanik ve
kimyasal oOzelliklerini etkileyen onemli bir parametredir. Kristalin faz saglamlik
saglarken, amorf faz ise darbenin emilimini saglar [103,104]. PPS yar1 kristalin bir
polimer oldugundan kristallenme davranisi 6nemlidir. Elyaf takviyeli kompozitlerde
de elyafin kristaliniteyi etkilemesi beklenir [66]. Tablo 4.1 incelendiginde,
kompozitlerin Tg ve T degerlerinde 6nemli bir degisiklik olmadig1 goriiliir. Bunun
yaninda, KE eklenmesi ile PPS’nin kristallenme davranisinda degisiklikler
gozlenmistir. DSC’de 6rnegin 1sitilmasi ile ekzotermik soguk Kristalizasyon pikinin
olugmasinin sebebi, kompozitin iiretiminde enjeksiyonla kaliplama sirasinda yiiksek
sogutma hizi nedeniyle kompozitin kristallenmeye firsat bulamamasidir. Bdylece,
biiyiik bir kism1 amorf olan yari-kristalin bir kompozit iiretilmis olur [105]. Malzeme
bu durumdan Tg’nin tizerine 1sitildiginda ise zincirler tekrar diizenlenerek kristallenme
egilimi gosterirler. KE eklenmesi ile tim elyaf tiirleri i¢in kompozitlerin soguk
kristalizasyon sicakliginda (cold crystallization-Tcc) ve entalpisinde (AH..) saf PPS’ye
gore diisiis olmustur. En diisiik AH.. degerini (3,5 jg') PA-KE/PPS kompoziti
sergilemistir. Bunu 6,5 jg! AH,. degeri ile PU-KE/PPS takip etmektedir. Yani, PA ve
PU kaplanmig KE/PPS kompozitlerinin enjeksiyonla kaliplanmasi sirasinda bu
kaplama malzemeleri PPS zincirlerinin hareketini kolaylastirarak kristallenmesine
olanak saglamiglardir. DSC’de 1sitma sirasinda ise amorf fazin kristallenmesine engel
olmuslardir. Ayrica saf PPS’nin Tec degerini (123,2 °C) 5°C diisiirerek, en diisiik Tec’yi
PA-KE/PPS kompoziti sergilemistir. Buradan PA kaplama malzemesinin PPS’in
kristallenme stirecini hizlandirdig: sdylenebilir [106,107].

PA ve PU kaplanmis KE ile iiretilen PPS kompozitlerinin % kristalinite degerleri saf
PPS’e gore artis gostermistir. EP-KE/PPS kompozitinin % kristalinitesi ise belirgin bir
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degisim sergilememistir. KE tiirleri arasinda en yiiksek kristaliniteyi PU kaplama
malzemesi saglamigtir. KE eklenmesi ile kristalinitenin artmasi KE’mn kompozit

icindeki ¢ekirdeklendirici etkisinden kaynaklanmistir [100].

Tablo 4.1. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin DSC sonuglari

Numune To°C)  Tee(°C) Tm(°C)  AH..(i/g) AHf(/9) %X
PPS 90,3 1232 2805 17,6 36,6 23,8
PU-KE/PPS 89,6 120,6 278,6 6,5 28,7 30,8
EP-KE/PPS 90,7 1211 278,7 16,2 31,5 21,3
PA-KE/PPS 90,9 118,2 278,1 3,5 254 30,4
w PPS

—— EP-KE/PPS
- PU-KE/PPS
— PA-KE/PPS

Sekil 4.17. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin DSC egrileri
4.1.7. Termogravimetrik analiz sonuclari

PPS ve farkli kaplama malzemesi ile kaplanmis KE takviyeli kompozitlerin 1s1l

kararliligin1 degerlendirmek i¢in TGA yapilmistir. Numunelerin agirlik kaybi ylizdesi
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Sekil 4.18’de gosterilmis ve karakteristik bozunma sicakliklart ise Tablo 4.2'de

verilmigtir.

PPS ve tiim kompozitlerin azot atmosferinde tek basamakli bozunma evresi sergiledigi
goriilmiistiir  (Sekil  4.18). Termoplastik  polimerlerin  bozunma islemi,
depolimerizasyon, yan zincir kesilmesi, rasgele zincir kesilmesi gibi farkli
mekanizmalar yoluyla gerceklesir. Literatiirde, PPS bozunmasinin rasgele zincir
kesilmesi seklinde oldugu bildirilmistir. Bu nedenle, tiim numunelerde tek basamakli
bozunma evresinin gozlenmesinde, rasgele zincir kesilmesinin baskin bozunma

mekanizmasi olduguna karar verilmistir [78,108].

Tablo 4.2 incelendiginde, PPS igin 485 °C olan bozunma baslangig sicakliginin (Tonset)
KE eklenmesi ile 7-10 °C arttig1 goriilmektedir. Isil kararlilig1 yiiksek olan KE matrisin
1s1l kararliligini da artirmustir [80]. Farkli kaplama malzemesinin kullanimi Tendset
degerlerini de 10-14 °C artirmustir. Ayrica PPS’nin 850 °C’deki kalint1 yiizdesi % 50,1
iken bu miktar KE eklenmesi yine artmistir. En fazla kalinti miktarin1 % 60,5 olarak
EP-KE/PPS kompoziti vermistir.

110 -
— EPKEPPS
100 ——PA KE/PPS
90 - — PUKE/PPS
g —— PPS
8 80 -
=
(1]
-
QL 70 -
-
5
2
60 -
50
40

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
Sicaklik (C°)

Sekil 4.18. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin TGA egrileri
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Tablo 4.2. On kaplanmis KE/PPS kompozitlerinin TGA verileri

Numune Tonset(°C) Tendset (°C) Tmax (°C) Ié?:;gﬁ?g
PPS 485,2 5444 533,5 50,1
PA-KE/PPS 492,1 558,3 525,1 57,6
PU-KE/PPS 495,4 554,3 526,9 54,1
EP-KE/PPS 492,9 558,4 522,1 60,5

Tiim karakterizasyon sonuclar1 degerlendirildiginde PU, EP ve PA kaplama tiirleri
arasinda PPS matrisi ile en zayif arayiizey baglanmasmi ve en diisiik mekanik
ozellikleri veren kaplama tiirlinlin PA oldugu sonucuna varilmistir. Buradan yola
cikarak PA-KE/PPS kompozitlerinin 6zelliklerini iyilestirmek amaciyla ti¢ farkli
uyumlagtirict  kimyasal ~ kullanilmis  ve uyumlastirict  kullanilarak — dretilen

kompozitlerin karakterizasyonlar1 gergeklestirilmistir.
4.2. Uyumlastirilmis KE/PPS Kompozitlerinin Karakterizasyon Sonuclari
4.2.1. Elyaf boyu analizi

Farkli uyumlastiricilar kullanilarak tiretilen kompozitlerin icindeki elyaf boyunu
incelemek amaciyla Boliim 3.3.2°de verilen yontem ile elyaf boyu analizi yapilmustir.
Tez c¢alismasinin bu kisminda sadece PA kaplamali elyaf kullanilip farkh
uyumlagtiricilar eklendiginden elyaf boyunda diizenli ve belirgin bir degisim olup
olmadigi kontrol edilmistir. Ciinkii genel olarak, kompozit iiretimi esnasinda lifleri
koruma ve iglenebilirligini iyilestirme gorevini elyaf yiizeyine uygulanan kaplama
malzemesi yerine getirir [3]. Elyaf uzunlugunun kompozit 6zellikleri lizerine etkisi

Boliim 4.1.1°de detayli olarak anlatilmistir.

Ekstruderde harmanlama islemi sonrasi tiim bilesimlerde elyaf boyunda elyaf-polimer,
elyaf-elyaf ve elyaf-ekstruder duvari arasindaki etkilesimlere [82] bagli olarak genel
bir azalma olmustur. PA-KE/PPS kompozitinin ortalama elyaf boyu 133 pum iken bu
deger uyumlastirict kullanildigr durumda diismiistiir. Elyaf boyu Joncryl i¢in ortalama

54



123 um, PBO i¢in 121 um ve APOSS ig¢in 104 um’dir. Analiz sonucunda, PA

kaplamali elyafin en kisa boyunun APOSS, en uzun ise Joncryl kullanildigi durumda

oldugu goriilmistiir.
4.2.2. Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi analizi (FTIR)

Tez ¢aligmasinda kullanilan ii¢ farkli uyumlastirici tiiriniin ve kompozitlerinin yapisal
analizleri FTIR kullanilarak gergeklestirilmistir. Bir polimer harmaninin bilesenleri
arasindaki etkilesimleri anlamak onemlidir. Bilesenlerin FTIR spektrumlarinda
farkedilebilecek degisikliklerden gozlemlenebilen bazi seckin etkilesimler (spesifik

absorbsiyon bolgesinde belirgin degisiklikler) varsa, harmanin bilesenleri uyumlu
kabul edilebilir [109].

Kompozit iiretiminin ardindan olusabilecek yapisal degisiklikleri gorebilmek amaci
ile Joncryl’in, karbon elyafin, PPS’in ve % 1,5 Joncryl ilave edilmis kompozitin FTIR

spektrumlari karsilagtirilmig ve Sekil 4.19°da ayrintili olarak verilmigtir

JONCRYL )

PPS/KE/% 1.5 JONCRYL

e

=

=

5

& |PAKE
'% "pappp— gt e
U A
X

PPS
W -
i 1 i I i I i 1 i I i I i 1
4000 3500 3o00 2500 2000 1500 1000 500

Dalga boyu (cm’l)

Sekil 4.19. Joncryl igeren kompozitin karsilastirmali FTIR spektrumu

Sekil 4.19°da Joncryl’e ait FTIR spektrumunda 907 cm™’de goriilen pik Joncryl’in
yapisinda bulunan epoksi grubuna ait C-O-C titresimlerini géstermektedir [109,110].
Ayrica 1725 cm™ dalga boyunda goriilen pik C=O gerilme titresiminden
kaynaklanmaktadir [61,92]. Sekilde bu piklerin PPS/KE/Joncryl kompozitinde yok
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oldugu goriilmektedir. Joncryl ile kompozitin yapisindaki diger bilesimler arasinda
kimyasal etkilesimler olmus ve Joncryl’in reaktif son gruplar harcanmistir. Ozellikle
epoksi fonksiyonel grubu PPS igin iyi bir uyumlastiricidir [70,71]. PPS matrisinin
FTIR spektrumunda (Sekil 3.10) 704 ve 741 cm™ dalga boylarinda goriilen C-Cl
baglar1 ve literatiirde PPS’nin muhtemel u¢ gruplar1 olarak verilen tiol ve —SNa
gruplari, Joncryl’in epoksi (C-O-C) ve C=0 gruplar ile kompleks ve iyonik bag
olusturabilir. Ayrica PA-KE yiizeyindeki —NH fonksiyonel grubu da PPS’nin —Cl
grubu ile iyonik bag kurabilir [7,71]. Tim bu olas1 tepkimeler sonucunda Joncryl’in

fonksiyonel gruplar1 harcanmustir.

KE-PPS kompozitinin arayiizey uyumlastirmasinda kullanilan bir diger uyumlastirici
1,4 fenilen bis(2-oksazolin) (PBO) ve PPS/KE/PBO kompozitine ait karsilastirmali
FTIR spektrumu Sekil 4.20°de verilmistir.

< PPS/KE/ % 1.5 PBO

JPA-KE

% Gegirgenlik

PPs

1 1 I I I I 1
4000 3500 3000 1500 oo 1500 1000 500

Dalga boyu (cm‘l)

Sekil 4.20. PBO igceren kompozitin karsilastirmali FTIR spektrumu

Sekil 4.20°deki PBO’nun spektrumunda 1641, 1254 ve 1413 cm™ dalga boylarindaki
pikler sirastyla C=N, halkal1 eter yapisin1 ve oksazolin yapisinin CH> titresimlerini
gostermektedir [41,111]. Yakinlastirtlmis spektrum incelendiginde bu piklerin
PPS/KE/PBO kompozitinde kayboldugu goriilmektedir. PBO, PA-KE’m yiizeyindeki

amin gruplart ile tepkime verebilmektedir [42]. Ayrica PPS’nin spektrumunda

56



gozlenen bazi piklerin yiiksekliklerinde ve dalga boylarinda degisiklikler olmustur.

Buradan PPS ile PBO arasinda bazi kimyasal etkilesimler oldugu sonucuna varilabilir.

Calismada kullanilan aminopropil izobiitii POSS (APOSS) uyumlastiricisina ve
PPS/KE/APOSS kompozitine ait karsilastirmali FTIR spektrumu Sekil 4.21°de

verilmistir.

Sekil 4.21°de APOSS’a ait spektrum incelendiginde, 837 ve 1228 cm™ dalga
boylarinda sirasiyla N-H ve C-N titresimlerinden kaynaklanan karakteristik pikleri
goriilmektedir [47,112]. Yakinlastirilmis spektruma bakildiginda, APOSS’a ait bu
piklerin PPS/KE/APOSS kompozitinde olmadigi goriiliir. Ayrica yine PPS’ye ait
piklerde de kaymalar ve pik yiiksekliklerinde degisiklikler gozlenmistir.
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Sekil 4.21. APOSS i¢eren kompozitin karsilagtirmali FTIR spektrumu

Uretilen kompozitlere ii¢ farkli uyumlastirici tiiriiniin etkilerini gérebilmek amaci ile
% 1,5 uyumlastirici eklenmis kompozitlerin karsilastirmali FTIR spektrumlar1 Sekil
4.22°de verilmistir. Spektrum genel olarak incelendiginde, PPS’in piklerinde tiim
kompozitler i¢in genel bir degisiklik goriilmektedir. Yakinlagtirilmis spektrumda
PPS’in 741 ve 704 cm™ dalga boylarindaki C-Cl bag titresimlerinin kompozitlerde
yiikksek dalga boylarma kaydigi ve pik yiiksekliklerinin azaldigi goriilmektedir.

Kompozitler kendi arasinda kiyaslandiginda, bu azalma en fazla Joncryl eklenmis
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kompozitte gozlenmistir. Uyumlastiricilarin farkli oranlarda eklenmesinin FTIR
etkilesimleri agisindan herhangi bir degisiklik gostermeyecegi bilindiginden ayrica
verilmemistir. KE ve kompozitler kiyaslandiginda KE’ye ait karakteristik piklerin tiim
uyumlastirici tiirlerinde kayboldugu goriilmiistiir. FTIR sonuglan ile ilgili detayh
spektrumlar EK A’da verilmistir.
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Sekil 4.22. %1,5 Uyumlastirict igeren kompozitlerin FTIR spektrumlari

4.2.3. Cekme testi sonuclari

Kullanilan uyumlagtirict tiirii ve miktarimin, tretilen uyumlastirici igeren KE/PPS
kompozitlerinin mekanik 06zellikleri tlizerine etkisini incelemek amaciyla ¢ekme

testleri yapilmis ve ¢ekme dayanimi sonuglart Sekil 4.23-4.26°da verilmistir.

Sekil 4.23’te, farkli oranlarda Joncryl eklendigi durumdaki KE/PPS/Joncryl
kompozitlerinin ¢ekme dayanimi grafigi verilmistir. Cekme dayanimi sonuglari
incelendiginde, % 1,5 Joncryl eklendigi durumda c¢ekme dayanimimin KE/PPS
kompozitine gore % 27 arttig1 goriilmektedir. Bu artis % 1 Joncryl eklendigi durumda
% 17 iken, % 0,5 Joncryl eklendiginde % 1,5 olarak gozlenmistir. Eklenen Joncryl

miktar arttikga kompozitlerin gekme dayanimlarinin da arttigi gozlenmistir.
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Sekil 4.23. Joncryl iceren KE/PPS kompozitlerinin ¢ekme
dayanimi degerleri

Sekil 4.24°te, farkli oranlarda PBO iceren KE/PPS/PBO kompozitlerinin ¢ekme
dayanimi grafigi verilmistir. Grafik incelendiginde PBO ekleme miktarinin,
kompozitlerin ¢ekme dayanimi degerlerinde belirgin bir fark yaratmadigi
goriilmektedir. KE/PPS kompozitine gore en fazla artis, % 1 PBO eklendiginde
yaklasik % 17 olarak elde dilmistir. % 0,5 ve 1,5 PBO miktarlarinda ise % 14’liik bir

artis gézlemlenmistir.
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Sekil 4.24. PBO igeren KE/PPS kompozitlerinin ¢ekme dayanimi
degerleri
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Sekil 4.25°te, farkli oranlarda APOSS eklendiginde KE/PPS/APOSS kompozitlerinin
¢ekme dayanimi grafigi goriilmektedir. Sonuglar incelendiginde, % 0,5 APOSS ilave
edilmis kompozitin ¢gekme dayaniminin KE/PPS kompozitine gore % 18 arttigi
goriilmektedir. Kompozitlerin ¢cekme dayaniminda APOSS %1 eklendiginde % 13,
% 1,5 eklendiginde ise % 12’lik bir artis gézlemlenmistir. Eklenen APOSS miktar1

arttikga kompozitlerin gekme dayaniminda diisiis olmustur.
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Sekil 4.25. APOSS igeren KE/PPS kompozitlerinin ¢ekme
dayanimi degerleri

Uyumlagtirict tiirii ve miktarin ¢ekme dayanimi tizerine etkisi Sekil 4.26’da
karsilastirmali olarak verilmistir. Sekil 4.26°da uyumlastirici tiiriinlin cekme dayanimi
tizerine etkisi incelendiginde, her uyumlastirici tiirii i¢in en yliksek cekme dayaniminin
farkli yiikleme oranlarinda elde edildigi goriilmiistiir. En yiiksek ¢ekme dayanimi
Joncryl eklendigi durumda % 1,5, APOSS eklendiginde % 0,5, PBO’da ise % 1
yiikleme oraninda elde edilmistir. U¢ uyumlastiric: tiirii arasinda en yiiksek ¢ekme
dayanimini % 1,5 Joncryl’in sagladigi gortilmektedir. Dolayisiyla Joncryl’in KE ve
PPS arasindaki araylizey baglanmasini artirdigi sonucuna varilabilir. Ciinkii elyaf
takviyeli kompozitlerin ¢ekme dayanimi elyaf-matris arayiizey baglanmasindan
etkilenmektedir. Elyaf ile matris arasinda iyi bir arayiizey baglanmasi olmasi
durumunda matris uygulanan kuvveti elyafa aktarir ve bdylece kompozitin ¢ekme

dayanimi artar [19,80].
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Sekil 4.26. Uyumlastirici tiirii ve miktarinin ¢ekme dayanimi degerleri
tizerine etkisinin incelenmesi

Uyumlastiricilar arayiizey baglanmasin elyaf ile matris arasinda kopriileme etkisi ile
tyilestirirler. Elyaf ylizeyiyle kimyasal veya fiziksel olarak etkilesime giren
uyumlastirici matris malzemesi ile de uyumlu oldugunda elyaf ile matrisin
baglanmasini artirabilir [23,75]. Bu ¢gekme dayanimi artigini daha iyi yorumlayabilmek
amaci ile FTIR analizi sonuglarinda bakildiginda Joncryl’in PPS matrisi ile diger
uyumlastiric1 tiirlerine gore daha iyi etkilesim verdigi goriilmektedir. Ayrica
Joncryl’in epoksi fonksiyonel gruplari igeriyor olmasindan dolayr PPS ve PA-KE ile

uyumlu olmasi beklenmis ve ¢ekme dayanimi sonuglari da bunu desteklemistir.

Kullanilan uyumlastirict  tiiri  ve miktarimin  {iretilen KE/PPS/uyumlastirici

kompozitlerinin kopma uzamasi lizerine etkisi Sekil 4.27- 4.30’da verilmistir.

Sekil 4.27°de farklh oranlarda Joncryl eklendigi durumdaki kopma uzamasi grafigi
verilmistir. Sekil 4.10°da verilen grafikte goriilebilecegi gibi saf PPS matrisinin % 28,3
olan kopma uzamasi degeri KE eklenmesi ile azalmigtir. Ardindan bu KE/PPS
kompozitine Joncryl ilavesi kopma uzamasi degerinde artis saglamistir.
En yiiksek artis % 0,5 Joncryl yiikleme oraninda % 51 olarak elde edilmistir. Bu degeri
sirasiyla % 37 ve 35°1ik artiglarla % 1 ve 1,5 yiikleme oranlari takip etmektedir.

61



Kopma Uzamasi (%)

0,5% 1% 1,5 %
JONCRYL Miktari

Sekil 4.27. Joncryl iceren KE/PPS kompozitlerinin kopma
uzamasi degerleri

PBO’nun kopma uzamasi Tlzerine etkisi Sekil 4.28’de verilmistir. Grafik
incelendiginde, en yiiksek kopma uzamasi degerinin % 1,5 ylikleme oraninda oldugu
ve % 30’luk bir artig sagladigi goriilmektedir. % 1 PBO yiiklemesinde % 23, % 0,5°de
ise % 10’luk bir artis olmustur.

Kopma Uzamasi (%)
i

0,5% 1% 1,5 %
PBO Miktar

Sekil 4.28. PBO igeren KE/PPS kompozitlerinin kopma uzamasi
degerleri

Sekil 4.29°da APOSS’un farkli oranlarinin kopma uzamasi tizerine etkisi verilmistir.

Grafige gore, KE/PPS kompozitinin kopma uzamasinda en yiiksek artist % 39 ile
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% 0,5 yiikleme oran1 saglamistir. %1 APOSS yiiklemesinde %22’lik bir artis olurken,
% 1,5 yiiklemede belirgin bir artis gézlenmemistir.

Kopma Uzamasi (%)

KE 0,5% 1% 15 %
APOSS Miktari

Sekil 4.29. APOSS iceren KE/PPS kompozitlerinin kopma
uzamasi degerleri

Uyumlagtirict tiirii ve miktarinin  KE/PPS/uyumlastirict kompozitlerinin  kopma
uzamasi degerleri {izerine etkisi Sekil 4.30’da karsilagtirmali olarak verilmistir.
Uyumlastiricr tiirliniin kopma uzamasi iizerine etkisi incelendiginde, her uyumlastirici
tirdi i¢in en yliksek kopma uzamasmin farkli yiikleme oranlarinda elde edildigi
gorilmistiir. Joncryl icin % 0,5, PBO icin % 1,5 ve APOSS i¢in % 0,5 yiikleme
oraninda en yiiksek kopma uzamasi saglanmistir. Joncryl ve APOSS miktarinin
artmasi ile kopma uzamasi azalirken, PBO miktar1 arttik¢a kopma uzamasi artmistir.
Tiim uyumlastirict tiir ve miktarlar1 arasinda Joncryl en iyi sonucu vermistir ve en
yiiksek kopma uzamasi degeri % 0,5 Joncryl eklendigi durumda gozlenmistir. Buradan
Joncryl’in KE ve PPS’nin arayiizey baglanmasini artirdigi sdylenebilir. Elyaf-matris
arasindaki baglanmanin zayif olmasi durumunda, elyaf matristen kolayca
ayrilacagindan kopma erken gerceklesir. Eger baglanma iyiyse, uygulanan ¢ekme

kuvveti tiim yapiya yayilir ve uzama artar [113].
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5 JONCRYL

mPBO

APOSS

Kopma Uzamasi (%)

0,5% 1% 1,5%
Uyumlastirici Miktari

Sekil 4.30. Uyumlagtirici tiirli ve miktarinin kopma uzamasi
degerleri iizerine etkisinin incelenmesi

Kullanilan uyumlastirict  tiiri  ve miktarimin  dretilen KE/PPS/uyumlastirici
kompozitlerinin modiil degeri {izerine etkisi incelenmis ve elde edilen sonuglar Sekil

4.31- 4.34’te verilmistir.

Sekil 4.31°de farkli oranlarda Joncryl eklendigi durumdaki KE/PPS kompozitlerinin
modiil degerleri goriilmektedir. En yiiksek modiil degerleri % 1 ve 1,5 yiikleme
oraninda % 81 olarak gozlenmistir. % 0,5 yiikleme orani ise belirgin bir artig

saglamamustir.

12000 -
10000 -
8000 -

6000 -

Modiil (Mpa)

4000 -

2000 -

KE 0,5% 1% 1,5%
JONCRYL Miktan

Sekil 4.31. Joncryl igeren KE/PPS kompozitlerinin modiil degerleri
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PBO yiikleme oraninin modiil degerleri iizerine etkisi Sekil 4.32°de verilmistir.
Grafige gore, % 1 PBO eklendiginde modiil KE/PPS kompozitine gore % 114
artmustir. Bu degeri % 84 ile % 1,5 yiikleme orani takip ederken, %0,5 PBO yiiklemesi
% 71°lik bir artig saglamistir.
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10000 - [

=]
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s
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=
=

2000 -

KE 0.5% 1% 1,5%
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Sekil 4.32. PBO igeren KE/PPS kompozitlerinin modiil degerleri

Sekil 4.33’te APOSS yiikleme oraninin modiil degerleri iizerine etkisi verilmistir.
Grafik incelendiginde, modiil degerinin %1 APOSS eklendigi durumda % 111, % 1,5
eklendiginde % 84, % 0,5 cklendiginde ise % 34’likk bir artig sergiledigi

goriilmektedir.

12000 -

10000 - I

=)) o
= =
= =
=] =]
1 1

Modiil (Mpa)

2000 -

KE 0,5% 1% 1,5%
APOSS Miktar

Sekil 4.33. APOSS igeren KE/PPS kompozitlerinin modiil
degerleri
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Uyumlagtiricr tiiri ve miktarimin KE/PPS/uyumlagtirict kompozitlerinin  modiilii
tizerine etkisi Sekil 4.34’te karsilagtirmali olarak verilmistir. Uyumlastirici tiiriiniin
modiil {izerine etkisi incelendiginde, Joncryl miktar1 arttikca modiil degerinin arttig1
goriilmektedir. APOSS ve PBO ig¢in ise en yliksek modiil degeri % 1 yiikleme oraninda
elde edilmistir. Tlim uyumlastiric tiir ve miktarlari arasinda en yiiksek modiil degerini

% 1 PBO ilavesi saglamistir.

12000 -
B JONCRYL
10000 -
EPBO
® |
Q. 8000 APOSS
£
IS 6000 -
5
S
4000 -
2000 -
D .

0,5% 1,5%
Uyumla;tlrlm Miktari

Sekil 4.34. Uyumlastirict tiirli ve miktarinin modiil degerleri
tizerine etkisinin incelenmesi

4.2.4. Dinamik mekanik analiz (DMA) sonuclar:

Uyumlastirict tiirti ve miktarinin KE/PPS kompozitlerinin depo modiilii ve sontimleme
faktorii (tand) degerleri lizerine etkisini incelemek amaci ile DMA yapilmistir.
Kompozitlerin ~ depo  modili  degerleri  sicakligin ~ fonksiyonu  olarak
Sekil 4.35-4.38’de verilmistir.

DMA sonucu elde edilen depo modiilii-sicaklik egrisi, malzemelerin yiik tagima
kapasitesi ve elyaf takviyeli kompozitlerin arayiizey uyumlulugu hakkinda bilgi verir.
Sekil 4.35-4.37°de verilen grafikler incelendiginde, KE ilavesinin PPS matrisinin depo
modiiliinii yaklasik 3 kat artirdigr goriilmektedir. Bu artis elyaf eklenmesi ile
malzemenin sertliginin artmasi ile agiklanabilir [99]. Tiim depo modiilii grafiklerine
bakildiginda, uyumlastirict tiirlerinin depo modiiliinii etkiledigi goriilmektedir. Joncryl

eklendigi durumda en yiiksek degerler % 0,5 ve % 1,5 yiikleme oranlarinda elde
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edilmistir. APOSS eklenmesi ile en yiiksek depo modiilii % 1,5 i¢in gdzlenmistir. PBO
eklenmesi durumunda ise, % 1 yiikleme oraninda en yiiksek deger elde dilmistir. Sekil
4.38’deki karsilagtirmali depo modiilii grafiginde, en yiiksek depo modiiliinii % 1 PBO

ilavesinin sagladig1 goriilmektedir. Bunu Joncryl’in takip ettigi goriilmektedir.

DMA ile elde edilen depo modiilii degerleri sonucunda tiim uyumlastirici tiirlerinin
elyaf-matris arayiizey baglanmasini gelistirdigi gorilmiistiir. Bilindigi izere, arayiizey
baglanmasinin gii¢lii oldugu durumda elyaftan matrise etkin bir stres transferi
gercekleseceginden mekanik 6zelliklerde artis olur. Ayrica, uyumlastiricilarin elyaf'ile
matris arasinda koprii gorevi gdérmesi sonucu kompozitin arafaz bolgesinin hacim
fraksiyonunda artis, zincir hareketliliginde de azalma olur. Bunun sonucu olarak da

depo modiilii artis1 gézlenir [23,75,81].
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Sekil 4.35. Joncryl igeren KE/PPS kompozitlerinin depo modiilii

degerleri
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Sekil 4.36. PBO igeren KE/PPS kompozitlerinin depo modiilii degerleri
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Sekil 4.37. APOSS i¢eren KE/PPS kompozitlerinin depo modiilii degerleri
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Sekil 4.38. Uyumlastirict tiirii ve miktarinin depo modiilii degerleri tizerine
etkisinin incelenmesi

Boliim 4.1.4°te de belirtildigi gibi elyaf takviyeli polimerik kompozitlerin soniimleme
faktorii (tan 8), kompozitin deformasyona maruz kaldiginda kaybettigi enerji hakkinda
bilgi verir. Elyaf ve matris arasinda gii¢lii bir arayiizey baglanmasi olmasi halinde, bu
bolgedeki zincir hareketliligi azalacak dolayisiyla kompozitin DMA’da uygulanan
periyodik deformasyonu tasima kapasitesi artacaktir. Boylece daha az enerji kaybi
olacaktir. Bunun sonucu olarak da, tan & pikinin yiiksekligi azalma egilimi
gosterecektir. Yani elyaf-matris arayiizey baglanmasi arttik¢a séniimleme egrisinin

yiiksekligi digsmektedir [23,75,76,101].

Sekil 4.39-4.41°de tan & pik yiikseklikleri incelendiginde, genel anlamda tiim
uyumlastirici tiirleri ve yilikleme oranlari i¢in KE/PPS kompozitine gore diisiis
gozlenmistir. Joncryl grafigi incelendiginde, en iyi baglanmay1 % 1,5, en zayif
baglanmay1 ise % 0,5 yiikleme oraninin sagladigi goriilmektedir. Bu durum ¢ekme
dayanimi sonuglart ile de uyum goéstermektedir. Arayiizeydeki baglanmanin iyi
olmasmin sonucu olarak ¢ekme dayanimi ve depo modiilii de artis gostermistir.
KE/PPS kompozitine eklenen APOSS miktar1 arttiginda tan & pik yiiksekligi de

artmistir. Bu durum yine ¢ekme dayanimi degerleri ile paraleldir. PBO ilave edildigi
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durumda ise en iyi baglanma % 1 yiikleme oraninda gézlenmistir. Bu sonuglar ¢ekme
dayanimi ve depo modiilii degerlerini desteklemektedir. Sekil 4.42’ye gore, en iyi
araylizey baglanmasi % 1,5 Joncryl yiiklemesinde elde edilmistir. Bunu % 0,5-1
Joncryl ve % 0,5 APOSS takip etmektedir. Soniimle faktorii grafigine gore,
uyumlastiricilar arasinda en zayif arayiizey baglanmasi ise % 1,5 APOSS eklendigi
durumda gozlenmistir. Joncryl’in igerdigi epoksi fonksiyonel gruplarinin PPS ve PA
kaplama malzemesi ile uyumu ve FTIR sonuglar1 da % 1,5 Joncryl yiiklemesinin

araylizey baglanmasinin iyi olmasi sonucunu desteklemektedir.
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Sekil 4.39. Joncryl igeren KE/PPS kompozitlerinin soniimleme
faktorleri
0.42
—_—1.5%
. 036
& — 1%
S 03 —0.5%
10
x ——PPS/KE
E 0.24 -
£
g 018
£
'= 0.12 +
10
%]
0.06 +
0 T T |
50 100 150 200

T(°C)

Sekil 4.40. PBO iceren KE/PPS kompozitlerinin soniimleme faktorleri
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Sekil 4.41. APOSS igeren KE/PPS kompozitlerinin soniimleme faktorleri
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Sekil 4.42. Uyumlastiric1 tiirii ve miktarinin soniimleme faktorleri
tizerine etkisinin incelenmesi

4.2.5. Taramah elektron mikroskobu (SEM) analizi

Uretilen kompozitlere uygulanan cekme testleri sonucunda elde edilen kopma
yiizeylerinin morfolojisi SEM ile incelenmistir. Analiz belirli 6rneklere uygulanmis ve

SEM mikrograflar: Sekil 4.43- 4.47°de verilmistir.
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Sekil 4.43 uyumlastirict igermeyen KE/PPS kompozitinin kopma yilizeyini
gostermektedir. Mikrograftan goriildiigii lizere elyaf yiizeyleri temiz ve pliriizsiizdiir
yani elyaf yiizeyi polimer ile kaplanmamustir. Iyi bir baglanma olmamas: sonucu elyaf
yiizeyden ayrilmistir. Kopmadan 6nce matristen ayrilan lifler plastik deformasyona
neden olmakta ve bunun sonucunda elyaf etrafinda siyah halkalar seklinde goriilen
bosluklar olusmaktadir. Bu durum ¢ekme sonuglarini da desteklemektedir. Liflerin

matristen ayrilmasi kopma uzamasii saf matrise gore diismesine neden olmustur

[23,75,102,113].
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12:46:28 PM ETD 10.33 kV |1 500x 4.0 |110.8 mm METU CENTRAL LAB

Sekil 4.43. PA-KE/PPS kompozitinin SEM mikrografi (x1500)

Sekil 4.44 ve 4.45°de % 0,5 ve 1,5 Joncryl igeren kompozitin SEM mikrograflar
verilmigtir. Uyumlagtirict eklenmesi ile Joncryl’in her iki yiikkleme oraninda da
araylizey baglanmasinda iyilesmeler gozlenmistir. Uyumlastiricisiz olana gére elyaf
yiizeyleri daha piriizlii bir hal almis ve matris ile kaplanmistir.
Yiikleme orani arttiginda ise elyaf-matris baglanmasi daha da artmustir. % 0,5 yiikleme
oraninda gbzlenen lif ayrilmalar1 ve bosluklar tamamen yok olmustur. Lifler polimer
ile tamamen kaplanmis ve matrise gdmiilmiistlir. Bu durum yine ¢ekme sonuglari ile
paraleldir. Joncryl yiikleme orani arttikca mekanik 6zellikler artis sergilemistir. Yine
DMA sonucu elde edilen tan & verileri % 1,5 Joncryl yiiklemesinde arayiizey

baglanmasinin iyi oldugunu desteklemektedir.
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Sekil 4.45. % 1,5 Joncryl igeren KE/PPS kompozitinin SEM mikrografi (x1500)

Sekil 4.46 ve 4.47°de % 1,5 oraninda PBO ve APOSS igeren kompozitlerin SEM
mikrograflart verilmistir. % 1,5 PBO ilavesinde, KE/PPS kompozitine gore elyaf

73



yiizeyleri polimer ile kaplanmistir. Fakat cekme esnasinda matristen ayrilan liflerin
olusturdugu bosluklar goriilmektedir. % 1,5 APOSS eklendigi durumda da yine
araylizey baglanmasinda iyilesme olmustur. Tiim mikrograflar Karsilastirildiginda en
Iyi elyaf-matris baglanmast % 1,5 Joncryl eklendigi durumda gézlenmistir. Bunu
% 0,5 Joncryl yiiklemesi takip etmektedir. APOSS da PBO eklendigi duruma gore

daha iyi sonu¢ vermistir.

HV mag |spot| WD . 50 pm
2:26:26 PM [ETD[20.00 kV |1 500 x| 3.0 |10.0 mm| METU CENTRAL LAB

Sekil 4.46. % 1,5 PBO igeren KE/PPS kompozitinin SEM mikrografi (x1500)

74



Wy

' (

=Y \ ¢ ’ .
3117/2017 , , - 50 ym
2:30:58 PM | ETD|20.00 kV |1 500 x| 3.0 | 9.5 mm METU CENTRAL LAB

Sekil 4.47. % 1,5 APOSS iceren KE/PPS kompozitinin SEM mikrografi (x1500)

4.2.6. Diferansiyel taramah kalorimetre (DSC) analiz sonuclar:

Farkli uyumlastirict tiirleri ve miktarlart kullanilarak iretilen kompozitlerin 1sil
ozelliklerini belirlemek amaci ile DSC Ol¢limleri yapilmistir. Malzemelerin camsi
gecis sicakligr (Tg), erime sicakligi (Tm), soguk Kkristalizasyon sicakligi (Tcc),
kristalizasyon (AHc) ve erime entalpileri (AHf) Olg¢iimler sonucu belirlenmistir.
Kristalinite derecesi (%Xc¢) denklem 1 kullanilarak hesaplanmistir. Elde edilen DSC

egrileri EK B’de verilmistir. Egrilerden elde edilen veriler Tablo 4.3’te listelenmistir.

75



Tablo 4.3. Uyumlastirict igeren KE/PPS kompozitlerinin DSC sonuglari

Numune Ty°C) Tee(°C) Tm(°C) AHcc(/g) AH¢(j/g) %X
PPS 90,3 123,2 280,6 17,6 36,6 23,8
KE/PPS 90,9 118,2 278,1 35 25,4 30,4
%0,5 JONCRYL 88,8 123,8 278,7 17,5 27,9 14,5
%1 JONCRYL 89,8 123,6 279,0 23,7 30,9 10,1
%1,5JONCRYL 90,1 118,2 277,0 4,5 27,3 32,2
%0,5 APOSS 90,0 119,4 278,1 6,5 29,7 324
%1 APOSS 90,4 125,2 279,2 22,3 34,7 17,4
%1,5 APOSS 89,6 124,2 279,3 17,4 32,1 20,7
1%0,5 PBO 90,3 1215 278,3 9,9 26,4 23,1
%1 PBO 89,8 120,4 276,6 9,3 29,8 28,8
%1,5 PBO 90,4 120,8 279,1 9,4 27,9 26,1

Bolim 4.1.6’da da belirtildigi tizere PPS gibi yiiksek performansli polimerlerde
kristalinite malzemenin mekanik ve kimyasal 6zelliklerini etkilemektedir. Kristalin faz
saglamlik saglarken, amorf faz ise darbenin emilimini saglar [103,104]. Tablo 4.3
incelendiginde, uyumlastirici ilavesi ile kompozitlerin TgVve Tm degerlerinde saf PPS
ve KE/PPS kompozitine gore Onemli bir degisiklik olmadigi goriilmektedir.
Uyumlastiricili kompozitlerin Tee degerlerinde KE/PPS kompozitine gore 5 °C’ye
kadar artis gozlenmistir. Uyumlastiricili kompozitler arasinda en diisiik Tcec degerini
% 1,5 Joncryl igeren kompozit sergilemistir ve bu deger KE/PPS’nin Tcc degeri ile
aynidir. KE/PPS kompozitine gore en yiiksek Tec’yi % 1 APOSS igeren kompozit
(125,2 °C) gostermistir. Buradan uyumlastirict ilavesinin KE/PPS kompozitinin
kristallenme siirecini  yavaglattigi sOylenebilir. Ayrica uyumlagtirict  igeren
kompozitlerin AHcc degerlerinin KE/PPS kompozitine gore arttigi goriillmektedir. Bu
artisin  sebebi uyumlagtiricilarin enjeksiyonla kaliplama esnasinda, kompozitin
kristalizasyonunu engellemesidir. Uyumlastiricili  kompozitlerin  kristaliniteleri
incelendiginde, uyumlastirict tiirlerinin genel olarak KE/PPS kompozitinin % Xc
degerini diisiirdiigii goriilmektedir. Bu diisiisiin nedeni, uyumlastiricilarin kisitlayic
alanlar gibi davranarak PPS zincirlerinin hareketlerini, diizenlenmesini engellemesi ve
bdylece de zincirlerin kristallenme siirecini yavaslatmasidir. Ayrica kompozitlerin

tretimi  sirasinda  kristalin  bolgeler tahrip edilebilmektedir [66,100,114].
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Uyumlastiricili kompozitlerden % 0,5 APOSS ve % 1,5 Joncryl igeren kompozitlerin
KE/PPS kompozitinin kristalinitesini yaklasik % 2 oraninda artirdiklar1 goriilmektedir.

4.2.7. Termogravimetrik analiz (TGA) sonuglari

Uyumlastirict  tiirii ve miktarinin  KE/PPS  kompozitlerin 1s11  6zelliklerini
degerlendirmek amaciyla TGA yapilmistir. Numunelerin TGA egrileri Sekil 4.48.’da

gosterilmis ve karakteristik bozunma sicakliklar1 Tablo 4.4’de verilmistir.

Sekil 4.48 incelendiginde PPS ve tiim kompozitlerin azot atmosferinde tek basamakl
bozunma evresi sergiledigi goriilmektedir. Bolim 4.1.7°de belirtildigi tizere PPS
bozunmasi rasgele zincir kesilmesi seklinde olmaktadir. Bu nedenle, tiim numunelerde
tek basamakli bozunma evresinin gozlenmesi, rasgele zincir kesilmesinin baskin
bozunma mekanizmasi oldugunu gostermektedir. Tablo 4.4 incelendiginde, KE/PPS
kompozitinin  Tonset, Tendset degerlerinin uyumlastiricilarin  eklenmesi ile kiigiik
degisimler sergiledigi goriilmektedir. En yiiksek Tonset degeri % 1 APOSS eklendigi
durumda 492,8 °C olarak goriilmistiir. Kalinti miktarlarina bakildiginda KE/PPS’in %
57,6 olan kalinti miktar1 % 0,5 PBO eklenmesi ile % 60,1’e yiikselirken diger tiim

uyumlastirici tiirleri i¢in kalintt miktarinda bir miktar azalma gozlenmistir.

Kiitle Kaybi (%)

45 T T T T T T T 1
100 200 300 400 500 600 700 800 200
Sicaklik(C®)
—PPS = KE/PPS 0,5% Joncryl 1% Joncryl
w—1,5% Joncryl —,5% PBO 1% PBO 1,5% PBO
— ,5% APOSS 1% APOSS 1,50 APOSS

Sekil 4.48. Uyumlastirict iceren KE/PPS kompozitlerinin TGA egrileri
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Tablo 4.4. Uyumlastirici igeren KE/PPS kompozitlerinin TGA sonuglari

Numune Tomea®C)  Tengset (°C) T yax (°C) Kalmntiszorc

(Yoagirlik)
PPS 485,2 544,4 533,5 50,1
KE/PPS 492,1 558,3 525,1 57,6
%0,5JONCRYL 4901 560,3 525,7 56,1
%1 JONCRYL 490,8 553,2 524,5 54,5
%15JONCRYL 4926 560,9 527,5 53,7
%0,5 PBO 492,5 556,3 5238 60,1
%1 PBO 490,6 561,9 536,5 55,1
%1,5 PBO 491,9 558,5 534,1 57,3
%0,5 APOSS 491,7 59,5 523,9 55,0
%1 APOSS 4928 561,7 528,1 56,4
%1,5 APOSS 490,7 560,3 5233 56,6
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5. SONUCLAR VE ONERILER

Bu yiiksek lisans tez ¢alismasi kapsaminda, yiizeyi farkli kaplama malzemesi ile
kaplanmis olan ti¢ KE ¢esidi kullanilarak PPS kompozitleri hazirlanmistir. KE
kaplama malzemesi olarak PU, EP ve PA kullanilmistir. Hazirlanan kompozitlerin
mekanik, 1s1l ve morfolojik 6zellikleri incelenmistir. Daha sonra en diisiik 6zelliklere
sahip olan KE/PPS kompozitine, arayiizey baglanmasini ve 6zelliklerini iyilestirmek
amaciyla ti¢ farkli uyumlastirict kimyasal kullanilarak matris modifikasyonu islemi
uygulanmistir. En diisiik 6zelliklere sahip KE/PPS kompozitinin secilme sebebi,
uyumlastiricilarin etkilerini daha iyi gorebilmek ve en iyi uyumlastirict tiiriind
belirleyebilmektir. Uyumlastirict olarak Joncryl, PBO ve APOSS segilerek KE/PPS
kompozitleri iretilmis ve uyumlastiricih kompozitlerin karakterizasyon testleri

yapilmuistir.

Caligmanin ilk bolimiinde, farkli ©on kaplanmig KE/PPS kompozitlerinin
karakterizasyonlar1 yapilmistir. KE’nin matris i¢indeki boyut dagilimi elyaf boyu
analizi ile incelenmistir. Sonug olarak, Karistirma islemi sonrasi tiim elyaf tiirlerinin
boylarinda azalma oldugu goriilmiistiir. Ekstriizyon isleminden en ¢ok etkilenen yani
en ¢ok kirilan elyafin EP-KE oldugu bulunmustur. Ortalama elyaf boyu en yiiksek olan
elyaf tiirii ise PU kaplanmis KE’dir.

KE gesitlerine ve kompozitlere uygulanan FTIR analizi ile PU, EP ve PA kaplanmig
KE’nin ylizeyindeki fonksiyonel gruplar ve PPS’nin u¢ gruplar1 belirlenmistir.
Kompozitlerin FTIR spektrumlart incelendiginde PU-KE’nin PPS ile tepkime
verebilecegi, en zayif etkilesimin ise PA-KE ile PPS arasinda olabilecegi sonucuna

varilmistir.

Kompozitlerin mekanik 6zelliklerini belirlemek amaci ile ¢ekme testi uygulanmis ve
kaplama tiiriiniin cekme dayanimi, kopma uzamas1 ve modiil degerleri iizerine etkisi
incelenmistir. Cekme dayanimi sonuglari incelendiginde, tiim KE tiirlerinin eklenmesi
ille PPS matrisinin ¢ekme dayaniminin arttigt  gOriilmiistiir.  Farklh

kaplama malzemesinin kullaniminin kompozitlerin gekme dayaniminda belirgin fark
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yaratmadig1 sonucuna varilmigtir. Kopma uzamasi sonuglart degerlendirildiginde, 6n
kaplanmis KE tiirleri arasinda en yiiksek kopma uzamasint PU kaplamali KE
saglarken, en diisiik kopma uzamasi PA-KE/PPS kompozitinde gériilmiistiir. Kaplama
tiirlerinin kompozitlerin modiil degerleri iizerine etkisi incelendiginde en yiiksek
modiil degeri PU-KE eklendigi durumda elde edilirken, en diisiik degerin PA-KE’de

oldugu goriilmiistiir.

Kaplama tiirlerinin kompozitlerin termomekanik 6zellikleri tizerine etkisini incelemek
amaci ile DMA yapilmistir. DMA sonuglar1 degerlendirildiginde, 6n kaplama
tiiriinden bagimsiz olarak KE ilavesinin PPS’nin depo modiiliinii belirgin derecede
artirdigr gorilmistiir. En yiiksek depo modiilii degerini PU-KE/PPS kompoziti
sergilemistir. Elyaf-matris arayiizey baglanmasini degerlendirmek icin soniimleme
faktorii degerleri incelendiginde en iyi araylizey baglanmasim1 PU kaplama
malzemesinin saglarken, en diisikk elyaf-matris baglanmasi PA kaplamasi

kullanildiginda elde edilmistir.

SEM mikrograflar1 incelendiginde, diger sonuglara paralel olarak en iyi arayiizey
baglanmasinin EP ve PU kaplamali KE kullanildigi durumda elde edildigi

gorilmiustir.

Kaplama tiirlerinin kompozitlerin 1s1l 6zellikleri tizerine etkisi DSC analizi ile
degerlendirilmistir. Kaplama tiiriiniin kompozitlerin Tg ve T degerlerinde 6nemli bir
degisiklige neden olmadigi goriilmiistir. KE/PPS kompozitlerinin Tec ve AH.
degerlerin ise saf PPS’e gore daha diisiik oldugu gozlenmistir. Ayrica PPS’nin
% kristalinite degeri PA ve PU kaplanmig KE cesitleri kullanildiginda % kristalinite
degerleri saf PPS’e gore artig gostermistir. EP-KE/PPS kompozitinin % kristalinitesi
ise belirgin bir degisim sergilememistir. KE tiirleri arasinda en yiiksek kristaliniteyi

PU kaplama malzemesi saglamustir.

PPS ve farkli kaplama malzemesi ile kaplanmig KE takviyeli kompozitlerin 1s1l
kararliligini1 degerlendirmek i¢in yapilan TGA sonuglar incelendiginde, PPS’nin Tonset
degerinin kaplama tiirlinden bagimsiz olarak KE eklenmesi ile arttig1 goriilmiistiir. En
yiksek Tonset degerini PU-KE/PPS kompozitinin verdigi gozlenmistir. Ayrica KE
eklenmesi ile elde edilen kalint1 miktar1 artmis ve en fazla kalintt miktarin1t EP-KE/PPS

kompoziti vermistir.
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Tim bu sonuglar degerlendirildiginde, farkli kaplama tiirlerinin KE/PPS
kompozitlerinin  6zellikleri ve arayiizey baglanmasi iizerinde etkili oldugu
goriilmiistiir. En iyi arayiizey baglanmasini ve mekanik ozellikleri PU-KE/PPS
kompoziti sergilerken en diisiik degerler PA-KE kullanildigi durumda elde edilmistir.

PA-KE/PPS kompozitinin ara yiizey baglanmasini ve 6zelliklerini iyilestirmek amaci
ile Joncryl, PBO ve APOSS uyumlastirict tiirleri ti¢ farkli oranda eklenerek

uyumlastiricilt kompozitler hazirlanmis ve karakterizasyon testleri yapilmistir.

Uyumlastirict tiirlerinin elyaf boyu dagilimi tizerine etkisi incelendiginde, PA-KE/PPS
kompozitinin ortalama elyaf boyu 133 pm iken bu degerin uyumlastirici eklenmesi ile
¢ok az diistiigli goriilmiistiir. Analiz sonucunda, PA-KE’ nin en kisa boyunun APOSS,

en uzun ise Joncryl eklendigi durumda oldugu goriilmiistiir.

Farkli uyumlastirict tiirleri, elyaf ve matris arasindaki kimyasal etkilesimleri
degerlendirmek amaci ile FTIR analizi yapilmistir. FTIR spektrumu incelendiginde
PPS’nin piklerinde tim uyumlastirict tlirleri i¢in genel bir degisiklik oldugu
go6zlenmistir. PPS’nin C-Cl bag titresimlerinin kompozitlerde yiiksek dalga boylarina
kaydigi ve kuvvetlerinin azaldigi goriilmiistir. Kompozitler kendi arasinda
kiyaslandiginda, Joncryl ile PPS matrisinin etkilesimin en iyi oldugu sonucuna
varilmistir. Beklendigi gibi, uyumlastiricilarin farkli oranlarda eklenmesinin FTIR

etkilesimleri agisindan herhangi bir etkisi olmamastir.

Kullanilan uyumlastiric tiirii ve miktarlarinin  kompozitlerin ¢ekme dayanimi
degerleri {lizerine etkisi incelendiginde, tiim uyumlastiric1 tiirleri i¢in ¢ekme
dayaniminda artis gozlenmistir. Joncryl eklendigi durumda yiikleme miktar arttikca
¢ekme dayanimi artarken, APOSS eklendiginde miktar arttikca azalmistir. PBO
eklendiginde en yiiksek deger % 1 yiikleme oraninda elde edilmistir. U¢ uyumlastirict
tiirii arasinda en yiiksek ¢ekme dayanimini % 1,5 Joncryl’in sagladigi goriilmiistiir.
Tiim uyumlastiricili kompozitlerin, farkli kaplama malzemeleri ile kaplanmis KE/PPS
kompozitleri arasinda en yiikksek ¢ekme dayanimi degerini veren PU-KE/PPS

kompozitine gore daha yiiksek sonuglar verdigi gézlenmistir.

Kopma wuzamasi sonuglart degerlendirildiginde, PA-KE/PPS kompozitine

uyumlastiricilarin eklenmesi ile kopma uzamasi degerlerinin arttigi gozlenmistir.
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Joncryl ve APOSS eklendigi durumda en yiiksek kopma uzamasi % 0,5 yiliklemede,
PBO eklendiginde ise % 1,5 yiikleme oraninda elde edilmistir. Tiim uyumlastirict
tiirleri arasinda Joncryl en iyi sonucu vermistir ve en yiiksek kopma uzamasi degeri
% 0,5 Joncryl eklendigi durumda gozlenmistir. Uyumlastiricili kompozitlerin kopma
uzamasi sonuglar1 farkli kaplama tiirlerinin sonuglar ile karsilastirildiginda, % 0,5
Joncryl igeren kompozitin PU-KE/PPS kompozitinin degerinden yiiksek sonug verdigi

goriilmiistiir. Diger kopma uzamasi degerleri PU-KE/PPS kompozitine ulasamamustir.

Uyumlastiricr tiirti ve miktarinin modiil lizerine etkisi incelendiginde, Joncryl miktari
arttikga modiil degerinin arttigi, APOSS ve PBO ig¢in ise en yiiksek modiil degeri % 1
yiikleme oraninda oldugu goriilmiistiir. Tiim uyumlastirici tiir ve miktarlar: arasinda
en yiiksek modiil degerini % 1 PBO ilavesi saglamistir. Sonuglar kaplama tiirleri
arasinda en yikksek modiil degerini sergileyen PU-KE/PPS kompoziti ile
karsilagtirildiginda, % 1 ve 1,5 uyumlastirict igeren tiim PA-KE/PPS kompozitlerinin
modiil degerlerinin PU-KE/PPS’den yiiksek oldugu goriilmiistiir.

Kompozitlere uygulanan DMA ile elde edilen depo modiilii sonuglar
degerlendirildiginde, en yiiksek depo modiilii degerlerinin Joncryl eklendigi durumda
% 0,5 ve % 1,5, APOSS i¢in % 1,5 ve PBO i¢in % 1 yiikleme oranlarinda oldugu
gorilmistir. Tiim uyumlastirict tiirli ve miktarlart arasinda en yiiksek depo modiiliinii
% 1 PBO ilavesinin sagladig1 gézlenmistir. Bunu Joncryl’in takip ettigi goriilmiistiir.
Elyaf ve matris arasindaki araylizey baglanmasini degerlendirmek amaci ile
sonlimleme faktorlerine bakildiginda, tiim uyumlastirict tiirleri ve yiikleme oranlar
icin PA-KE/PPS kompozitine gore arayiizey baglanmasinin iyilestigi goriilmiistiir. En
1yl arayiizey baglanmas1 % 1,5 Joncryl yiiklemesinde elde edilmistir.

Farkli uyumlastiricilarin kullanildig1 kompozitlerin SEM mikrograflar incelendiginde
uyumlastirici ilavesinin, tiiriinden bagimsiz olarak PA-KE/PPS kompozitinin arayiizey
baglanmasini artirdig1 goriilmistiir. Tiim SEM mikrograflar: karsilastirildiginda en iyi
arayiizey Ozellikleri % 1,5 Joncryl eklendigi durumda gozlenmistir. Bunu % 0,5

Joncryl yliklemesi takip etmektedir. APOSS da PBO’ya gore daha iyi sonug vermistir.

Uyumlagtiricr tliri ve miktarinin, kompozitlerin 1s1l 6zellikleri {izerine etkisi DSC
analizi ile incelenmistir. Sonuclar incelendiginde, uyumlastirici ilavesinin

kompozitlerin Tg ve Tm degerlerini onemli derecede etkilemezken Tcc degerlerini
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artirdigi  goriilmiistiir. Buradan uyumlastiric1 ilavesinin KE/PPS kompozitinin
kristallenme siirecini yavaglattig1 sonucuna varilmistir. Uyumlagtiricili kompozitlerin
kristaliniteleri incelendiginde, uyumlastirici tiirlerinin genel olarak KE/PPS

kompozitinin % X degerini diisiirdiigii goriilmiistiir.

Kompozitlerin 1s1l kararliligini degerlendirmek amaci ile yapilan TGA sonuglari
incelendiginde, KE/PPS kompozitinin Tonset, Tendset degerlerinin uyumlastiricilarin
eklenmesi ile kiiciik degisimler sergiledigi goriilmiistiir. En yliksek Tonset degerini % 1
APOSS igeren kompozit sergilemistir. Kalinti miktarlarina bakildiginda en yiiksek
miktar % 0,5 PBO eklenmesi ile elde edilirken, diger tim uyumlastiric tiirleri igin

kalinti miktarinda bir miktar azalma gozlenmistir.

Endiistride birgok alanda kullanilan KE/PPS kompozitlerinde elyaf-matris arayiizey
baglanmasinin kompozitin mekanik 6zelliklerini etkiledigi goriilmiistiir. Bu nedenle
araylizey baglanmasini iyilestirilmeye yonelik yapilacak ¢alismalar 6nemlidir. Bu tez
calismasinda epoksi grubunun PPS ile uyumlu sonucuna varilmistir. Bu nedenle ileriye
doniik, KE/PPS arayiizey uyumlastirmak i¢in yapisinda epoksi grubu bulunduran,
esdeger epoksi agirligi bu c¢alismada kullanilan Joncryl’den daha fazla olan
uyumlastirict kimyasallar kullanilabilir. Matris modifikasyonu islemi PU kaplamali ve

kaplanmamis KE kullanilarak da uygulanabilir.
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