T.C.
KONYA TEKNIK UNIVERSITESI
LiSANSUSTU EGITIM ENSTITUSU

NAYLON 6.6 NANOELYAF iLE TAKVIiYE
EDILMIS EPOKSI NANO
KOMPOZITLERIN URETIMi VE DINAMIK
MEKANIK ANALIZI (DMA)

Mustafa Aker KESKIN
YUKSEK LiSANS

Makine Miihendisligi Anabilim Dah

Agustos-2019
KONYA
Her Hakki Sakhdir



TEZ KABUL VE ONAYI

Mustafa Aker KESKIN tarafindan hazirlanan “NAYLON 6.6 NANOELY AF ILE
TAKVIYE EDILMIS EPOKSI NANO KOMPOZITLERIN URETIMI VE DINAMIK
MEKANIK ANALIZI (DMA)” adli tez ¢aligmasi 20/08/2019 tarihinde asagidaki jiiri
tarafindan oy goklugu ile Konya Teknik Universitesi Lisansiistii Egitim Enstitiisii Makine
Miihendisligi Anabilim Dali’nda YUKSEK LISANS olarak kabul edilmistir.

Jiiri Uyeleri imza

Baskan
Prof. Dr. Omer Sinan SAHIN

Danisman
Prof. Dr. Ahmet AVCI

Uye .
Dr. Ogr. Uye. Giirol ONAL

Yukaridaki sonucu onaylarim.

Prof, Dr. HAKAN KARABORK
Enstitii Miidiirii

Bu tez ¢alismasi TUBITAK tarafindan 213M500 nolu proje ile desteklenmistir.



TEZ BiLDiRiMi

Bu tezdeki biitiin bilgilerin etik davranig ve akademik kurallar ¢ergevesinde elde
edildigini ve tez yazim kurallarina uygun olarak hazirlanan bu caligmada bana ait

olmayan her tiirlii ifade ve bilginin kaynagina eksiksiz atif yapildigini bildiririm.

DECLARATION PAGE

I hereby declare that all information in this document has been obtained and
presented in accordance with academic rules and ethical conduct. I also declare that, as
required by these rules and conduct, I have fully cited and referenced all material and

results that are not original to this work.

o

Mustafa Aker KESKIN

20.08.2019



OZET

YUKSEK LiSANS TEZi

Naylon 6.6 Nanoelyaf ile Takviye Edilmis Epoksi Nano Kompozitlerin Uretimi ve
Dinamik Mekanik Analizi (DMA)

Mustafa Aker KESKIN

Konya Teknik Universitesi
Lisansiistii Egitim Enstitiisii
Makine Miihendisligi Anabilim Dah

Damsman: Prof. Dr. Ahmet AVCI

2019, 83 Sayfa

Jiiri
Prof. Dr. Omer Sinan SAHIN
Prof. Dr. Ahmet AVCI
Dr. Ogr. Uye. Giirol ONAL

Bu tez ¢caligmamda ark desarj yontemiyle nano partikiil gadolinyum oksit ve 6giitme yontemiyle
nano partikiil bor karbiir iretilmistir. Elektro egirme yontemiyle ise saf N6.6, N6.6. agirliginca % 0.1 B,C
takviye edilmis N6.6 nano elyaf, N6.6. agirhginca % 0.1 Gd,O; takviye edilmis N6.6 nano elyaf ve N6.6
agirhiginca % 0.05 B4C, % 0.05 Gd,O; takviye edilmis nano elyaflar iiretilmistir. Daha sonra farklh
takviye edilmis malzemelerden {iiretilen N6.6 nano keceler el yatirma yontemiyle epoksi iizerine nano
kege iizerine epoksi sekilde 16 kere tekerriirden sonra 16 katmanli nano kompozit malzeme tiretilmistir.
Kiyaslama agisindan birde saf epoksi malzemesi ayn1 boyutlarda dokiilerek hepsi kiirlesmeden gecirilerek
deney numuneleri hazir hale gelmistir. Uretilen nano kompozit malzemelerin karakterizasyonu Fourier
doniistimli infrared spektrometre (FT-IR), taramali elektron mikroskobi (SEM) ile incelenmistir. Nano
malzemelerin karakterizasyonu icin ise gecirimli elektron mikroskobu (TEM), SEM, X-Isinlar1 kirinim
cihazi (XRD) ve enerji dagilim spektrometre (EDX) cihazlar1 kullanilmistir. Ayrica kirilma yiizeylerinin
hasar mekanizmalar1 ise SEM cihaz1 kullanilarak incelenmistir. Nano kompozit malzemelerin mekanik
ozellikleri ise Selguk Universitesinde ¢ekme testi, Kocaeli Universitesinde ise Dinamik Mekanik Analiz
yapilarak belirlenmistir.

Cekme grafiklerine bakildiginda iiretilen nano kompozit malzemelerin saf epoksi malzemeye
gore elastik modiiliinde artig gosterdigi kisaca B,C nano partikiil malzemesinin mukavemeti degeri diger
iiretilen nano malzemelere kiyasla yiiksek oldugu tespit edilmistir.Dinamik mekanik analiz sonuglarindan
soniimleme modiiliine bakilarak nano elyaf takviyeli kompozit malzemenin saf epoksi malzemesine gore
camsi gecis sicakhigi  %1.01 oraninda artmuistir. Hibrid malzemenin saf N6.6 nano elyaf takviyeli
kompozit malzemeye gore %1.02 oraninda artma meydana gelmistir. N.6.6 nano fiberin icerisine takviye
edilen nano partikiilerinde eklenmesiyle cams1 gecis sicakliginin daha fazla arttig1 goriilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Elektro-egirme, dinamik mekanik analiz, bor karbiir, gadolinyum oksit,
nano elyaflar, nano kompozit
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Production and Dynamic Mechanical Analysis of Nylon 6.6 Nanofiber Reinforced
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In this thesis, nano particle gadolinium oxide by arc discharge method and nano particle boron
carbide by grinding method were produced. Electrospinning is pure N6.6, N6.6. 0.1% by weight of B4C
reinforced N6.6 nano fiber, N6.6. 0.1% by weight of Gd203 reinforced N6.6 nano fibers and 0.05% by
weight of N6.6 B4C, 0.05 % Gd203 reinforced nano fibers were produced. Afterwards, N6.6 nano felts
produced from different reinforced materials were produced by hand laying method and 16 layers of hano
composite material was repeated after epoxy on epoxy 16 times. In comparison, pure epoxy material was
poured in the same dimensions and all of them were cured and the test specimens were ready. The
characterization of nano-composite materials was investigated by Fourier transform infrared spectrometer
(FT-IR) and scanning electron microscopy (SEM). For the characterization of nanomaterials, permeability
electron microscopy (TEM), SEM, X-ray diffraction device (XRD) and energy distribution spectrometer
(EDX) devices were used. In addition, the damage mechanisms of the fracture surfaces were investigated
using SEM.

Mechanical properties of nano-composite materials were determined by tensile test at Selguk
University and Dynamic Mechanical Analysis at Kocaeli University.When the drawing graphs are
examined, it is determined that the elastic modulus of the nano composite materials increased in elastic
modulus compared to the pure epoxy material. temperature increased by 1.01 %. Compared to pure N6.6
nano fiber reinforced composite material of the hybrid material, there was an increase of 1.02 %. It is seen
that the glass transition temperature increases with the addition of N.6.6 nano fiber in the reinforced nano
particles.

Keywords: Elektro-spinning, dynamic mechanical analysis, boron carbide, gadolinium oxide,
nano fiber, nano composite
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1. GIRIS

Nanopartikiiller ve nanopartikiil eklemeli tirtinler ile ilgili aragtirmalar her gegen
giin artmaktadir. Modern bilim diinyas1 ve diinyanin 6nde gelen sanayi kuruluslar
nanoteknolojiye yatirnm yapmakta ve bilimsel calismalarin hizlanmasi igin biiylik
projelere imza atmaktadir.Kullanim sahalarindan Orneklerini inceledigimiz bu
teknolojiye son derece muhtaciz.

Teknolojinin ¢ok hizli gelistigi gliniimiizde nanomalzeme sahasindaki
ilerlemelerin takip edilmesi ve verilerin sanayimiz igerisinde de aktif olarak
kullanilmas: gerekmektedir. Sanayi kuruluglarinin sorumlulari ile akademisyenler
arasindaki iliski gili¢lendirilerek nanopartikiiller basta olmak tizere nanomalzemelerin
sentezlenmesi ve kullanimu ile ilgili ortak projelerin yapilmasi bununla beraber gelisen
diinyay1 takip ederek teknolojik anlamda “gelismis iilkeler” diye isimlendirdigimiz
tilkelerin hizina yetismemiz gerekmektedir.

Nanoteknolojinin  kullanim alani olduk¢a genistir ve her gegen giin
genislemektedir. Giiniimiizde fizik, kimya, biyoloji, bilgisayar, malzeme bilimi,
elektronik gibi sahalarda kullanilabilmesiyle beraber tip alaninda da oldukca farkli
aragtirma ve bulgulara imkan saglamaktadir. Gelismekte olan ve gelecek vaad eden
bir teknolojidir, halihazirda siirh sayida uygulama sahasi olmasiyla birlikte gelecekte
genis kullanim alan1 bulacagi kaginilmaz bir gercektir.

Kompozit bir iiriin, ¢ogunlukla birbirinden farkli nitelikleri olan en az iki veya
daha fazla malzemenin birlestirilmesi sonucu ortaya cikar. Iki malzeme, kompozit
benzersiz nitelikler vermek amaciyla birlikte calisir. Bununla beraber kompozit
igerisinde bulunan farkli materyaller birbirlerinden ayrilmadiklar1 veya karigmadiklar
i¢in rahatlikla ayirt edilebilirler.

Hem hayvanlarda hem de bitkilerde dogal kompozitler bulunur. Ahsap bir
kompozittir - lignin adi verilen daha zayif bir madde ile bir arada tutulan uzun seliiloz
elyaflarindan (polimer) yapilir. Seliilloz da pamugun i¢inde bulunur, ancak onu birbirine
baglamak icin lignin olmadan ¢ok daha zayiftir. Iki zayif madde - lignin ve seliiloz -
birlikte cok daha giiglii bir tane olusturur.

Viicudunuzdaki kemik de bir kompozittir. Hidroksiapatit (esas olarak kalsiyum
fosfat) denilen sert fakat kirilgan bir materyalden ve kollajen (protein) olan yumusak ve

esnek bir malzemeden yapilir. Kolajen ayrica sa¢ ve parmak tirnaklarinda da bulunur.



Kendi basina iskelette fazla kullanilmayacakti, ancak kemige viicudu desteklemek i¢in
gereken ozellikleri vermek icin hidroksiapatit ile birlesebilir.

Insanlar binlerce yildir kompozitler iiretiyorlar. Erken bir rnek ¢amur tuglalari.
Camur, bir yap1 malzemesi vermek {izere bir tugla seklinde kurutulabilir. Ezmeye
calisirsaniz giicliidiir (basing dayanimi iyidir), ancak biikmeye calisirsaniz (kirilma
mukavemeti zayif olduk¢a kolay kirilir. Eger germeye c¢aligirsaniz, Straw ¢ok giiclii
gorliniiyor, ancak kolayca ¢okertebilirsiniz. Camur ve samani birbirine karistirarak, hem
sikmaya, hem de yirtilmaya karsi dayanikli tuglalar yapmak ve miikemmel yap1 taslari
yapmak miimkiindiir.

Bagka bir eski bilesik betondur. Beton, agrega (kiiciik taslar veya cakil), ¢cimento
ve kumun bir karigimidir. Sikistirma dayanimi 1yidir (ezmeye kars1 dayaniklidir). Daha
yakin zamanlarda, betona metal ¢ubuklar veya teller eklenmesinin ¢ekme (biikiilme)
mukavemetini artirabildigi bulunmustur. Bu tiir cubuk veya tel iceren betonarme beton
denir.

Ik modern kompozit malzeme fiberglasti. Giiniimiizde hala tekne govdeleri,
spor malzemeleri, bina panelleri ve birgok ara¢ gévdesi i¢in kullanilmaktadir. Matris bir
plastiktir ve donati ince iplikler halinde yapilmis ve ¢ogu zaman bir g¢esit kumasa
dokunmus camdir. Kendi basimma cam ¢ok giigliidiir ancak kirilgandir ve keskin bir
sekilde biikiiliirse kirilir. Plastik matris, cam elyaflar1 bir arada tutar ve ayn1 zamanda
tizerlerine etki eden kuvvetleri paylasarak zarar gormelerini 6nler.

Baz1 ileri kompozitler artik cam yerine karbon elyaf kullanilarak tiretilmektedir.
Bu malzemeler cam elyafindan daha hafif ve daha saglamdir, ancak firetilmesi daha
pahalidir.

Karbon nanotiipler de yeni kompozitler olusturmak i¢in bagartyla kullanilmigtir.
Bunlar, siradan karbon fiberlerle yapilan kompozitlerden daha hafif ve daha giicliidiir,
ancak yine de son derece yiiksektir. Bununla birlikte, daha hafif arabalar ve ugaklar
yapmak i¢in firsatlar sunar (su an sahip oldugumuzdan daha agir yakitlardan daha az
yakit kullanirlar).

Diinyanin en biiylik yolcu ugagi olan yeni Airbus A380, tasariminda modern
kompozitlerden faydalaniyor. A380’in% 20’sinden fazlasi, 6zellikle karbon fiberlerle
takviye edilmis plastikten, kompozit malzemelerden yapilmistir. Tasarim, geleneksel
fiber aliminyumdan% 25 daha giiclii fakat% 20 daha hafif yeni bir kompozit olan cam
elyaf takviyeli aliiminyumun ilk biiyiik 6l¢ekli kullanimidir.



Epoksi recine miihendislik agisindan yillarca katkist biiyiik bir malzeme haline
gelmistir. Epoksi esasli malzemeler olaganiistii mekanik, termal ve elektriksel 6zellikler
saglamustir (Jiang ve ark., 2007). Ek bir kullanma &zelliklerini (6rnegin inorganik dolgu
maddeleri) giiglendirmek i¢in faz epoksi regineleri yaygin bir uygulama haline geldi.

Nano takviyeli kompozit malzemelerde ise nano oOlgekli malzemeler artik
takviye maddesi olarak kabul edilmektedir. Yiiksek performansli kompozit yapilar
tiretmek i¢in malzeme daha gelismis Ozelliklere sahip olmaktadir. Mekanik, elektrik
kimyasal ve fiziksel 6zelliklerde iyilestirmeler, gelismeler biiylik sonuglara yol agmustir.
Bu tezde epoksi polimer reginenin igerisine elektrosipinle iiretilen naylon 6-6 nanofiber
kege (mat) tabakalanma yontemiyle katilarak nanokompozitler iiretilmistir. Naylon 6-6
nanofiber kecge epoksi icerisinde tipki cam kumas elyaf veya karbon kumasg elyaf gibi
davranarak epoksinin mukavemetini ve mekanik 6zelliklerini iyilestirecek, toklugunu ve
kirilma toklugunu artiracaktir. Epoksinin tek basina kullanim yerlerinden birisi yapi
malzemelerinin yilizey kalitesinin iyilestirmesinde ve korozyona karst direng
saglanmasinda film gibi kaplanarak koruma saglamakta kullanilmaktadir. Bu
kaplamanin darbeye ve asinmalara karsi direnci azdir. Boyle bir epoksi kaplamanin
direncini artirmak i¢in igerisine termoset polimerlerden iiretilen elektrospin nanofiberler
katilmas1 uygun olacaktir. Bunun gibi epoksinin kullanildig1 bir¢ok yerde 6zelliklerini
tyilestirmek icin polimer nanofiberlerin kullanilmasi tercih edilen bir konudur.

Bu tezde tiretilmis olan nano kompozitin DMA ile siniizoidal bir kuvvet altinda
Olciilmiistiir. Depolanma modulii ayn1 faz igerisindeki genlik degeriyle ifade edilir. Faz
disindaki genlik degerine kayip modulii denir. Depolanma modulii malzemenin elastik
davraniginin bir 6l¢iisiidiir. Kayip moduliiniin depolanma moduliine oranina soniimleme
denir. Sonlimleme tan delta ile ifade edilir. Bu da tekrarli bir yiik altinda malzemenin
enerji kaybiin (energy dissipation) bir Olgiisiidiir. Bu nanokompozitlerin ana
malzemesi ve takviye malzemesi polimer oldugundan DMA 6zelliklerinin incelenmesi

gayet uygun ve gereklidir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

Geleneksel metodlarla elde edilen firiin,cihaz ve makine parcalart hizla gelisen
teknoloji ve sanayilesmeyle beraber artan talebe cevap verememektedir.Bu sebeple
katma deger payr ylksek,islevsel ve getirisi fazla olan ileri teknoloji Tiriinlerin
gelistirilmesi lizerine yapilan arastirma-gelistirme (AR-GE) ¢alismalart her gegcen giin
artmaktadir.Basta nanoteknolojinin yasam alan1 bulmasiyla yeni nesil iiriinler iiretilerek
bircok sahada degisen ve gelisen beklentileri karsilamak miimkiin hale gelmistir. Bu
tirtinlerden biri de kompozitlerdir. (Martone ve ark., 2010).

Kara elmas olarak da bilinen bor karbiir (B4C) tiglincti en sert malzemedir (elmas
ve kiibik bor nitriir, c-BN yaninda). 1300 °C'nin {istiinde, elmas ve c-BN'den bile daha
serttir. Iyi kimyasal direng ve biiyiik nétron yakalama kesiti ile radyasyondan korunma,
asindiric1 aletler vb. gibi birgok alanda kullanilabilir. Diisiik yogunlugundan (2.52 g /
cm®) dolay1, 6nemli uygulamalardan biri, esas olarak sicak presleme ile iiretilen yiiksek
performansl viicut zirhi karolari igindir. Bor karbiir nanopargaciklari, ise magnezyum
diboriiriin termal ayrismasindan elde edilen borun, vakum i¢inde 3 saat boyunca 1150
°C'de ¢ok duvarli karbon nanotiiplerle, bir reaksiyonu ile yapilmistir. Nanopartikiillerin
boyutu 100 nm'den daha kiigiiktiir. Cok duvarli karbon nanotiiplerin bambu yapisi, bu
tiir nanoparcaciklarin basarili bir sekilde sentezlenmesinin anahtaridir. Elektron
mikroskobu goriintiileri ve X 1511 kirinim desenleri taranarak iyi kristallenme
gosterilmistir. Her bir nano partikiiliin tek kristalli dogasi, bir transmisyon elektron
mikroskobu kullanilarak elde edilen yiiksek c¢oziiniirliikli bir kafes goriintiisii ile
kanitlanmistir (Chen ve ark., 2004).

Nano 06l¢ege indirgenmis malzemeler ani bir sekilde, iki etkiden dolayr mikro
olgekte bulunanlara kiyasla gesitli 6zellikler gosterebilir. Ilk olarak, yiizey etkilerinin
bakis agisindan, i¢ atomlardan daha fazla ylizey atomu ve daha fazla serbest enerji
ylizeyl mevcuttur (artan yiizey alam1 ve yiizey atomlari, partikiillerle iligkili yiizey
enerjisinde bir artisa neden olur). Dahasi, maddenin yiizey alanini arttirmanin genellikle
kimyasal reaksiyon oranmi arttirdig1 goriilmektedir. Ikincisi, hacim etkilerine gelince,
daha diisiik dalga boylar1 (daha yiiksek frekans ve daha yiiksek enerji) optik sogurma
spektrumlari i¢in atomlarin kaymasina neden olur ve parcacik malzemedeki manyetik
alandan daha kii¢lik oldugunda siiper paramanyetizma olusur. Bir diger 6nemli husus,
serbest elektron modelinde, ortalama enerji mesafesinin olmasidir. Nano 6lgekli bilim

ve teknolojinin temel amaci, kontrollii boyut ve sekilde nanomalzemeleri



sentezlemektir. Nano yapilarin sekli, fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin 6nemli bir
belirleyicisidir, farkli sekiller genellikle farkli yiizey yapilari gosterir ve her zaman
farkli aktif diizlemleri ortaya ¢ikarir. Nano yapr seklinin o&zelliklerini  kontrol
edebilecegi agiktir ve Belirli bir uygulamada faydasi vardir. Gd,O3; nanopargaciklari,
ticari mikro boyuttaki Gd,Oj3 tozlarindan basit bir elektrokimyasal yontemle sentezlendi.
Sentezlenen tozlar, X-isin1 toz kirmimi (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM),
transmisyon elektron mikroskobu (TEM) ve Fourier doniisiimlii kizilotesi ile karakterize
edildi. Soliisyon pH'sinin numunenin morfolojik 6zellikleri tizerindeki etkileri incelendi.
Bu c¢aligmada gelistirilen strateji, Gd,O3 nanopargaciklarinin, mikro boyuttaki Gd,O3
tozlarindan sentezlenmesinde, geleneksel yollarla karsilastirildiginda 6nemli avantajlar
sunmaktadir (Yousefi ve ark., 2015).

Cap1 500 nm'nin altinda olan nano fiberlerde keskin sekilde artan elektrospin
poliamid (Naylon-6.6) nano fiberlerin elastik modulii, hem egilme hem de ¢ekme
deformasyon modlar1 ile O6l¢iilmiistiir. Nanofiber yiizey enerjisi biikiilme ile Slciilen
elastik module 6nemli 6l¢iide katkida bulundugundan, ancak gerdirme ile elde edilen
modulde ihmal edilebildiginden, yilizey enerjisinin modu le katkis1 her iki deformasyon
tipinden sonra toplanan veri setlerinden hesaplanabilir. Sonuglar agik¢a, nano elyaflarin
elastik moduliindeki ani artigin, yiizeysel bir enerji etkisine niteliksel ya da niceliksel
olarak atfedilemeyecegini gostermektedir. Sunulan sonuclar, yiizey enerjisinin elastik
module katkist ile ilgili 6nceki iddialarla ¢elismektedir. Ek olarak, bu veriler, nano lif
isleme sirasinda olusan nano nesneler i¢indeki siiper molekiiler yapilarin
sinirlandirilmasinin, elastik modulde gozlenen modifikasyondan sorumlu oldugunu
gostermektedir (Burman ve ark., 2011).

Poliakrilonitril (PAN) nano elyaflari, elektrospinleme teknigi ile iretildi ve
pimin birlesik kompozitin ylik tasima giiciinii artirmak i¢in dogrudan karbon kumas
laminatlar iizerine birakildi. Iki tip 6rnek laminatlar ve nano-modifiyeli laminatlar
hazirlandi. Modifiye edilmis bir karbon fiber takviyeli polimer (CFRP) laminat, sekiz
katli bir dokuma karbon fiber kumasin biitiin katmanlarinda elektrospun nano elyaflarin
harmanlanmasiyla iiretildi. Pimin birlestirilmis laminatlarin yiik tasima testi sonuglari,
elektrospun PAN nano fiberlerin yiik tasima giiciinii% 18,9 artirdigimi gosterdi. Ek
olarak, her iki laminatin biikiilme moduliinii ve biikiilme dayanimini incelemek igin {i¢
nokta biikme testi de yapilmis. Egilme modulii ve egilme giicii de sirasiyla% 20.9 ve%

55.91 artig1 goriilmektedir (Herwan ve ark., 2016).



Etkili bir nétron koruyucu malzeme hazirlamak i¢in sadece ndtron degil, ayn1 zamanda
gama absorpsiyonu da dikkate alinmalidir. Bu aragtirmada, polimer nanokompozit bazli
yeni tip bir ¢ok islevli nétron koruyucu madde tasarlandi ve tretildi. Bu amagla, yiiksek
yogunluklu polietilen (HDPE), eriyik-bilesikleme teknigi kullanilarak ortalama pargacik
biiyiikliigii 100 nm olan farkli miktarlarda altigen bor nitriir (h-BN) ve Gd203
nanopargaciklar1 ile birlestirildi. Nanokompozitlerin mekanik, 1s1l ve morfolojik
Ozellikleri incelenmis. Dolgu igerigi arttikga, degisken ndtron sogurma egrilerine
ragmen hem notron hem de gama akiglarinin emilimi artti gériilmiistiir. H-BN ve Gd,O3
nano partikiillerin eklenmesi, {li¢lii kalkanlarin hem nétron hem de gama zayiflatma
ozellikleri (2, cm™ ve p/p, cm 2/ g) tizerinde 6nemli bir etkiye sahipti ve % 200-280
oraninda bir artis saptanmistir (Irim ve ark., 2018).

Bu calismada, elektrospin yontemiyle iiretilen farkli sayida nanofiber naylon 6.6
katmani ile takviye edilmis epoksi reginenin mekanik 0&zellikleri incelenmistir.
Elektrospinleme i¢in ag% 10'luk Naylon 6.6 / formik asit ¢ozeltisi kullanildi. Lamine
kompozit plakalan {iretmek i¢in 6zel kaliplar hazirlandi. Statik gerilme testleri yapildi
ve Ornekler temel mekanik 6zelliklerinin bir yonii olan kopma dayanimi ve kopma
uzamasi agisindan degerlendirildi (Yapici ve ark., 2016).

Teknoloji alanlar1 farkli gruplar iginde olsalar da birbirlerinden ayri
diisiiniilemez. Teknolojilerin  birbiriyle iliskisi c¢apraz teknoloji etkisi olarak
adlandirilmaktadir. Ornek olarak nano malzeme teknolojisi ve kompozit malzeme
teknolojisi farkli teknoloji grubu altinda olmalarina ragmen, nano malzemeler son
zamanlarda kompozit malzeme takviye veya recine fazi iginde nano-parcaciklar veya
nano-tiipler seklinde kullanilmaktadir (Lin ve ark., 2008) .

Zhou ve ark. (2008), Semikristalin polilaktit (PLA), yiiksek gerilme mukavemeti
ve modulii sergiler, ancak kopma ve tokluk ¢ok diisiiktiir. Bu ¢alismada, PLA nano
boyutlu ¢okeltilmis kalsiyum karbonat (NPCC) ve organik olarak modifiye edilmis
montmorillonit (MMT) kili igeren nanokompozitler eriyik ekstriizyon yoluyla
tiretilmistir. Morfolojiler, ¢ekme mekanik 6zellikleri, dinamik mekanik analiz ve
reolojik Ozellikler, polimereno partikiil etkilesimleri, PLA/NPCC ve PLA/MMT
nanokompozitlerin sertlestirme mekanizmalar1 karsilastirildi. MMTand NPCC 6nemli
Olgiide deneyler sonucu farkliliklar goriildi. PLA nanokompozitlerin mukavemeti,
modulii ve uzamasi {izerinde farkli etkiler tespit edildi. Farkli sertlestirme
mekanizmalar ilk 6nce agikliga kavusturuldu. Tek eksenli gerilme altinda biiyiik her iki
PLA nanokompozitinde de ¢ok miktarda mikro bosluk rastlanmigtir. PLA /NPCC'deki



mikro bosluklar, PLA /MMT, ozellikle agirlik olarak% 2.5 MMT olan nano-kompozitte
kayma verimi ile sonuglanmistir.

PLA/NPCC ve PLA / MMT nanokompozitler hazirland. ikiz vidal bir ekstruder
ve enjeksiyon kullanarak eriyik bilesik ile test numunelerini hazirlandi. Enjeksiyon
kaliplamada PLA ornekler tamamen amorf yapida tespit edilmistir. Araya eklenen PLA
sayesinde MMT'nin goriildiigii ve her ikisinin de iyi dispersiyonlari oldugu ortaya ¢ikti.
Dolgu maddesi olarak konsantrasyonunda nanopartikiiller agirlik olarak %5 tir.
Konsanstrasyonun artmasi ile topaklanmalar meydana geldi.

Mikromekanik deformasyonun kanitt SEM ve TEM goriintiilerinde NPCC,
carpma sirasini kitlesel crazing ile arttirdi tiim gosterge uzunlugundan nedeniyle matris
sonunda basarisiz oldu. Diisiik konsantrasyonda MMT (6rnegin, agirlik olarak% 2.5),
kopma-koparma kaymasini biiylik olgiide arttirdi. Polimerde biiyiik 6lgekli kayma
deformasyonu bulundu. MMT yignlar1 arasindaki baglar, bu tiir plastikler PLA /
CaCO03 nanokompozitlerinde kayma deformasyonu goriilmedi. MMT, mikro bosluklar
arasinda yer alan yiginlar1 birlestirerek biiylik 6lgekli kayma verimi saglamistir. Daha
yiksek MMT konsantrasyonlarinda, topaklanma oldugundan kayma mukavemeti
azalmistir (Zhou ve ark., 2008).

Biyo-materyaller, otomobil, spor, tip, sivil ve tekstil endiistrisi gibi her tiirlii
uygulama alaninda kullanilmak iizere arastirma birligi arasindaki arayisi artmistir.
Dogal elyaf takviyeli polimer kompozitlerin uygulama yelpazesi, yapisal ve tribolojik
uygulamalar1 olan miihendisligin her alaninda global olarak yayilmaktadir. Bu ¢alisma
bolgesel olarak temin edilebilir ucuz bitki bazli dogal elyaf takviyeli polimer
kompozitlerin tribolojik performansini arastirmaktadir. Bu calismada, dogal elyaf
takviyeli polimer kompozitleri (NFRP) ve bunlarmn hibrit kompozitlerini (jiit / kenevir /
epoksi, kenevir / keten / epoksi ve jiit / kenevir / keten / epoksi) elle yerlestirme teknigi
kullanilarak {retilmistir. Gelistirilen biyo-kompozitlerin tribolojik performanslari,
uygulanan yiik (10-50 N), kayma hizi (1-5 m /s) ve kayma gibi farkli proses
parametrelerinde siirtlinme Ozellikleri ve kuru temas kosullarinda kayma asinmasi
acisindan degerlendirilmistir. Mesafe (1000-2000 m’dir). Asinma analizinin deneysel
sonuglari, dogal elyaflarin epoksi polimer matrisine takviyesi ile gelistirilen NFRP
kompozitlerinin saf epoksi polimerine kiyasla asinma davranisini 6nemli Olgiide
arttirdigin1 dogruladi. Tiim gelistirilen kompozitler arasinda, jiit / epoksi kompozit en
yiiksek siirtiinme katsayisina, siirtlinme kuvvetine ve spesifik aginma oranina ulagmistir.

Gelistirilen kompozitlerin viskoelastik davraniglarin1 degerlendirmek icin dinamik



mekanik analiz (DMA) da uygulanmistir. Asinma testinden sonra numunelerin yiizey
morfolojisi, gelistirilen kompozitin olas1 asinma mekanizmasini arastirmak ve dnermek
igin taramali elektron mikroskobu incelenmistir (Chaudhary ve ark., 2018).

Hem grafen oksit (GO) hem de bisfenol-A fonksiyonellestirilmis GO (DGEBA-
f-GO) tabakalarmin eteri ile doldurulmus epoksi kompozitler, farkli oranlarda
hazirlanmigtir.  Yiizey modifikasyonu, morfoloji, dispersiyon/eksfoliyasyon ve
tabakalarin arayiizey etkilesimi ile kompozitlerin mukabil mekanik ve termal 6zellikleri
arasindaki korelasyonlar sistematik olarak incelenmistir. DGEBA katmaninin yiizey
islevselliginin, GO levhalarin epoksi matrisindeki uyumlulugunu ve dagilimini etkili bir
sekilde gelistirdigi bulunmustur. Cekme deneyi, DGEBA-f-GO/epoksi kompozitlerin,
diizgiin epoksi veya GO/epoksi kompozitlerden daha yiiksek gerilme modulii ve
kuvvetine sahip oldugunu gostermistir. Agirlikga %0.25 DGEBA-f -GO olan epoksi
kompozit i¢in gerilme modulii ve mukavemeti, sirasiyla 3.15 £ 0.11'den 3.56 + 0.08
GPa'ya (% 13) ve 52.98 + 5.82'den 92.94 + 5.03 MPa'a ( %75) yiikselmistir. Ayrica,
yizey islevsellesmesi durumunda, gelismis yar1 statik kirilma toklugu (KIC)
Olglilmiistiir. Agirligr %0.25 oraninda GO ve DGEBA-GO, epoksi kompozitlerinin KIC
degerlerinde sirasiyla %26 ve %41 iyilestirmeler saptanmistir. Kirilma yilizey analizi
DGEBA-GO ve matris arasinda daha iyi bir araylizey etkilesimi oldugunu gosterdi.
Ayrica, DGEBA-GO /epoksi kompozitlerin artan cam gecis sicakligi ve termal
stabilitesi, GOl/epoksi kompozitlerinkilerle karsilastirildiginda dinamik mekanik
ozellikler ve termo-gravimetrik analizlerde de gbzlenmis olup iyilesmeler saptanmistir
(Wan ve ark., 2014).

Kimyasal olarak islevsellestirilmis pul pul dokiilmiis grafit dolgulu epoksi
kompozitler, agirlikca% 2 ila% 20 deney numuneleri hazirlamistir. Genis agili X 1511
kirmimi dolguda bir eskenar dortgen karbon yapi ortaya ¢ikarmistir. Epoksi ve grafit
dolgu maddesi arasindaki gelismis etkilesim, kimyasal olarak islevsellestirilmis
grafit/epoksi kompozitler i¢in kauguk modiiliindeki bir gelisme ile kanitlanmistir.
Nanoparcacik dolgulu epoksi kompozitlerin termal ve elektriksel 06zellikleri
Ol¢iilmiistiir. Kimyasal olarak islevsellestirilmis grafitin elektriksel 6zelligi saf epoksi
kompozitlerde daha disik c¢ikmistir.  Bununla birlikte, kimyasal olarak
islevsellestirilmis grafit/epoksi kompozitin termal iletkenligi, agirlikca %20 yiik
seviyesinde saf epoksi reginesi lizerinde 28 kat artmistir (Ganguli ve ark., 2008).

Agirlikca %-2.5-5 grafitle giliglendirilmis bisfenol A'nin (DGEBA) anhidritle

muamele edilmis diglisidil eteri imal edilmistir. Bu kompozitlerin yapisal, mekanik,



viskoelastik ve termal ozellikleri calisilmis ve karsilastirilmistir. XRD c¢alismalari,
kompozitlerin iglenmesinin saf grafitin orijinal araligim1 degistirmedigini gostermistir.
Kompozitlerin ¢ekme 06zelligi oOlc¢limleri, grafit trombositlerin konsantrasyonunun
artmasiyla daha yiiksek elastik modiil ve ¢gekme dayanimi gdstermistir. Kompozitlerin
depolama modiilii ve cam gegcis sicakliklar1 (Tg) da artan trombosit konsantrasyonuyla
birlikte artmistir, ancak, termal genlesme katsayisi grafit trombositlerin eklenmesi ile
azalmistir (Yasmin ve Daniel, 2004).

Agirlik olarak %3 ve %5 grafen nanoplateletlere (GnPs) sahip olan epoksi
kompozitleri, bir sonikasyon islemi ve ardindan li¢c merdaneli 6giitmeyi takiben bir
epoksi reginesi i¢cinde dagitilmis GnP biiyiikliikleri ~5 ve <1 pm ile imal edilmistir.
Kompozitlerin morfolojisi, mekanik ve termal o6zellikleri incelenmistir. Bu
nanokompozitlerin gerilme ve egilme o6zellikleri dlgiimleri, kiiciik GnPs boyutlarinin
artan konsantrasyonu (< 1p m, GnP-C750) ile daha yiiksek modiil ve kuvvet
gostermistir. Daha biiyiik GnPs boyutlarinin (~5 pm,GnP-5) birlestirilmesi, gerilme ve
biikiilme modiiliinii 6nemli dl¢lide arttirmistir ancak sonugta ortaya ¢ikan kompozitlerin
mukavemetini disirmistiir. 35 °C'de, GnP-5/epoksi kompozitlerin dinamik mekanik
analiz sonuglartyla depolama modiilli, artan trombosit konsantrasyonuyla birlikte
artmistir. Daha kiigiik GnP-C750, depolama modiiliinii agirlik¢a %3 yiikleme sirasinda
%S5, ancak agirlikca %S5 ylikleme oraninda sadece %2 artma meydana gelmistir.
Kompozitlerin camsi gegis sicakliklari, GnP partikiil ebadina bakmaksizin artan

trombosit konsantrasyonuyla artmistir (Wang ve ark., 2015).
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3. KURAMSAL TEMELLER
3.1. Nano Teknoloji Nedir?

Nanoteknoloji, hangi atomlarin kullanildigina bagl olarak 3 ila 6 atom arasinda
cok kiigiik bir iinite olan nano Ol¢ekte yapilan ¢aligmadir. Bir nanometre, metrenin
milyarda biridir. Perspektif i¢ine koymak ig¢in, bir kagit yapragi kabaca 100.000
nanometre kalinliginda, insan sa¢i1 yaklasik 80.000 nanometre ¢apindadir ve parmak
tirnaklariniz saniyede bir nanometre ¢ikarir. Bunu gorebilmek i¢in (1981'de icat
edilmis) bir tarama sonda mikroskobu kullanmaniz gerekir.

Nanoteknoloji ilk kez Nobel 6diillii fizik¢i Richard Feynman tarafindan su anki
tinlii dersi sirasinda Cal Cal'daki Amerikan Fiziksel Toplant1 Toplulugunda "Altta bolca
yer var" diyerek dile getirdi. Nano Olgekli makineler insa etmenin miimkiin
olabilecegini belirterek “Atomlari istedigimiz sekilde diizenleyelim “ifadesini kulland.

Nano iriinlerin ve nano kompozit malzemelerin fosil yakit endiistrilerinin
verimliligini arttirma islevi vardir. Nano kompozitlerin sik olarak kullanilmasi ile daha
yiiksek verimlilige sahip motorlarin ve ¢evre dostu ulasim sistemlerinin kurulmasi
miimkiindiir. Bununla beraber temiz igme ve kullanma suyu saglanmasinda nano
teknoloji bliylik hizmetler sunacaktir. Tip ve saglik alanlarinda uygulanacak
teknolojilerin gelistirilmesiyle bioteknoloji ila¢ ve tarim sektorleri bu teknolojiyi
kullanacaktir. Yeni ilaglar ile giibreler daha verimli ve hastaliklara mukavemetli
bitkilerle hayvanlar birgok tiniversite ve 6zel sektor kuruluslarinin arastirma sahalariin

icerisinde bulunmaktadir.

3.2. Nano Partikiiller

Nanoteknoloji, modern temel bilimin bir beynidir. Profesyonel olarak uzman
kimyagerler, fizikgiler, matematikg¢iler, malzeme bilimcileri, doktorlar, bilgisayar
bilimcileri, miihendisler ve benzerlerinin ¢abalarini birlestiren ¢ok karmasik bir
profesyonel alandir. Glinlimiizde nanopargacik arastirmasi, biyomedikal, optik ve
elektronik alanlardaki genis potansiyel uygulamasindan dolayr yogun birsekilde
arastrirtlmaktadir. Nanopartikiiller, mikro boyutta malzemeler ve molekiiler (atomik)
yapilar arasinda dar bir kopriidiir. Mikro boyuttaki malzemeler sabit fiziksel 6zelliklere

sahiptir, ¢linkii bunlar uzayda ayri1 ayr1 yonlendirilmis rasgele taneler igeren tanecik
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yapilarina sahiptir ve tanecik sinirlart boyunca birbirleriyle temas halindedirler, ancak
nanomalzemeler tek bir taneden kristal bir kafes i¢inde yonlendirilmis tiim atomlarla
olusturulur. Nanomalzemeleri mikro boyuttaki malzemelerden ayiran temel 6zellikleri;

e Yiizey atomlarinin biiyiik kismidir

e Yiiksek yiizey enerjisi

e Hacimsel sinirlama

e Karsilik gelen mikro boyuttaki malzemelerde bulunmayan kusurlu

sayilar1 azaltma (Pradhan, 2013).

Nanomalzemelerin ~ kullanimi, asagidaki  avantajlar1  saglar:  Birincisi,
nanomalzemeler ¢ok kiigiik parcaciklardan olustugu icin, siiper minyatiirlesmenin
basarilmasin1 tesvik eder ve nanoelektronikler i¢in yararli olabilecek nanoyapilar
birbirine ¢ok yakin bir sekilde paketlenebilir. Ikincisi, kii¢iik boyutlarindan dolayz,
nanomalzemelerin i¢inde olduklar1 ve gevreleri arasindaki etkilesimi artiran genis ve
Ozel yiizey alanlar1 vardir (Pradhan, 2013).

Gegtigimiz on yil boyunca, metaller, yar1 iletkenler ve metal oksitler gibi
nanoparcaciklar bilgi, enerji, cevre ve tibbi teknolojiler alanindaki ¢ok g¢esitli
uygulamalar i¢in nanoteknoloji alaninda esas olarak boyut, kompozisyon ve yapi
tarafindan belirlenen benzersiz veya gelistirilmis Ozellikleri nedeniyle 6nemli bir
arastirma ilgisi olmustur. Nanoparcacik sentezi, tipleri, karakterizasyonu ve
nanoteknoloji ile ilgili en gelismis uygulamalara odaklanmaktadir (Heera ve
Shanmugam, 2015).

Nanoparcaciklar antik caglardan beri seramik ve tipta kullanilmaktadir.
Nanopartikiiliin sentezlenmesi icin farkli ideal yontemler vardir.
Nanopargacik sentezi i¢in notr pH, diisiik maliyet ve ¢evre dostu olmasi 1. tercihtir.
Bitkilerin trettigi nanopartikiiller daha kararlidir ve diger organizmalarda oldugundan
daha hizhidir (Iravani ve Zolfaghari, 2013). Oniimiizdeki giinlerde diisiik maliyetli ve az
bakim gerektiren ya da hi¢ bakim gerektirmedigi i¢in farkli yontemlerle gelistirilmistir
(Ahmad ve Sharma, 2012). Nanopartikiiller temel olarak organik nanopartikiiller ve
inorganik nanopartikiiller olmak tizere iki gruba ayrilirlar. Organik nanopargaciklar
karbon nanoparcacik ve inorganik nanoparcaciklar manyetik nanopargacik ve yari
iletken nanopargaciktir (Pradhan, 2013). Sekil 3.1. © de nano boyutun diger boyutlar ile

karsilastirmasi yapilmastir.
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Sekil 3.1. Nano Partikiil Malzemeleri wikipead
3.2.1. B4C (Bor Karbiir) Nano Partikiil

Bor karbiirii uzun siiredir kimyagerlerin fizik¢ilerin, malzeme bilimcilerin ve
diger miihendislik alanlarinda calisan uzmanlarin diisiik yogunluklu, lehim sertligi,
elastik ozellikleri yiiksek erime noktasi ve kimyasal iyilesmesi ve ayrica spesifik
niikleer ve elektriksel 6zellikleri nedeniyle dikkatleri tizerinde toplamistir. Son birkag
yilda, bor karbiir esash zirh termoelektrik, yar1 iletken, biyolojik ve radyasyona kars1
dayaniklilik olusturma c¢abalari nedeniyle malzemeler iizerinde ¢alismalar hizla
artmistir.  Yapisal parametrelerin  degistirilmesinin  ve yaygin dokme kristal
malzemelerden mikro ve nanokristal malzemelere gegmenin fizikokimyasal, mekanik
ozelliklerini ve performansini nasil degistirdigini aragtirmak ilgi c¢ekici hale gelmistir.
Bor karbiir ve ilgili kompozitler malzemelerin bileseni oldugu i¢in ingaat malzemesi
olarak kullanilirlar, mekanik Ozellikleri aktif olarak incelenir. Sertlik egilme

mukavemetli ¢atlak direnci ve elastik ozelliklerin yani sira iiretim yontemleri ve bor
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karbiir filmler ve dokme numuneler icin yapisal veriler hakkindaki bilgilerin ¢ogunu
derlemektedir (Andrievski, 2012). Bu tezde nano B4C ball-milling yontemiyle
dretilmistir.  Sekil 3.2. ‘de B4C bazi nano malzemelerin SEM gorintiileri

gosterilmektedir.

Sekil 3.2. B,C Nano partikiillerin SEM goriintiileri (a ve b), nano teller (c), nano tutam ve (d) nano
tabakalar (e) (Andrievski, 2012)

3.2.2. Gd,03 (Gadolinyum Oksit) Nano Partikiil

Uygulama sayisinda <100 nm ¢apa sahip nanomalzemeleri bugiin diinya da ilag
tiretimi, biyoloji, fizik, kimya, kozmetik, optik bilesenler, polimer bilimi, makine
mihendisligi ve toksikoloji alanlarinda kullanimi hizli bir sekilde artmaktadir.
Gadolinyum bir blok F, Periyot 6 elementi iken, oksijen bir blok P, periyot 2
elementidir. Gadolinyum, monazit ve bastnasit minerallerinden elde edilir. Gadolinyum
oksit inorganik bir bilesiktir. Gadolinyum oksit nano parcaciklar1 beyaz toz halinde
gorundr.

Gadolinyum oksit nano partikiilleri, birkag yontem kullanilarak diiretilebilir.
Yaygin olarak kullanilan, gadolinyum iyonlarmin hidroksit ile reaksiyonu yoluyla
hidroksitin ¢okeltilmesidir, bunu okside termal dehidrasyon izler. Bu tezde Gd,O3 nano
partikiil ark desarj yontemiyle iretilmistir. Ark desarj yontemi ilerleyen konularda
detayli olarak anlatilacaktir. Nanopartikiiller daha biiylik polikristalik topaklanmanin
olusumunu Onlemek i¢in koruyucu bir materyal ile kaplanir. Sekil 3.3. ‘de iiretilen

nanomalzemelerin SEM ve TEM goriintiileri gosterilmektedir.



14

Gadolinyum oksit nano partikiillerinin temel uygulamalar1 agagidaki gibidir:
v" Floresan malzemeler, 1s1ldama ve elektroliiminesan cihazlar

Ozel optik cam ve plazma ekran panelleri

Elektrik endiistrisinde

Katki maddeleri, katalizorler ve katki maddeleri olarak

Katot 151nl1 tliplerde, ferroelektrik bellek ve saha emisyon gostergeleri

Yiiksek ¢oziiniirliiklii x-1s1n1 tibbi goriintiileme

Notron doniistiiriicii

Kat1 oksit yakit hiicresi

UV dedektorleri.

AN NN Y VR N NN

Sekil 3.3. a) SEM (6lgek gubugu: 400 nm ve b) TEM (6lgek ¢ubugu: 50 nm) Gd,03 nano partikiillerinin
goriintlisiinii deiyonize su i¢inde ark desarj1 Urettilmistir (Irim ve ark., 2018).

3.3. Nano Fiberler ve Uretim Yontemleri

Elektro-egirme metodu, ¢ozelti haline getirilen polimerlerden nanofiber iiretmek
icin gelistirilmis bir yontemdir. Yiiksek voltaj ile olusturulan elektrik alani igerisinde
polimer ¢ozeltileri kontrollii bir sekilde nanofiber haline getirilmektedir. Sekil 3.4. ‘de

elektrospin cithazinin fotografi gosterilmektedir.
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Sekil 3.4. Naylon 6.6 Nano Fiber Uretimi

Elektrospinning, kismen Reneker grubunun faaliyetleri tarafindan baslatilan
1990'larda 6nemli bir akademik ilgi gormistiir.  Elektrospinning isleminde, gesitli
enine kesit sekillerine ve uzunluklar1 boyunca degisiklik gosteren lifler tiretilebilir. Bu
ozellikler nano-kompozitlerde dokuma olmayan bir kumag olarak nano-kompozitlerdeki
yapay kan damarlar1 ya da yara oOrtli malzemeleri gibi ¢esitli uygulamalarda ve bir¢cok
baska uygulamada kullanilmaktadir (Doshi ve Reneker, 1995). Sekil 3.5. ‘de

elektrospin diizenegi sematik olarak gosterilmektedir.
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Toplayic sistem .

Tambur

Yiuksek voltaj kaynag
1-40kV , ImA

Polimer soliisvonu besleme sistemi

Sekil 3.5. Elektro-egirme isleminin asamalarinin sematik sekli (Senyurt, 2017)

Geleneksel fiber takviyeli kompozit malzemelerde ise kullanilan takviye edici
liflerin her biri, belli bir mekanik performansa hizmet edecek sekilde farkli
konfigiirasyonlarda ve mimarilerde kullanilmigtir. Matris igerisindeki  fiber
konstriiksiyonlarin basit tanimlamasinda, iki farkli yapidan bahsetmek miimkiindiir;
bunlardan biri kisa yonlendirilmis lifler, digeri ise uzun, tek yonlii lif katmanlar ile
temsil edilir. Kisa lifler ile takviye edilmis kompozitler, izotropik mekanik 6zellikleri
goriintlilemek iizere tasarlanirken, ortotropik ve kuvvetli bir takviye etkisi istenildiginde
uzun tek yonli lifler kullanilir. FRP kompozitler genellikle birincil ama¢ mevcut
malzemelere gore iistiin mekanik 6zellikler elde etme ve (daha yiiksek modiil ve yiiksek
mukavemet) gelismis yapisal uygulamalar i¢in tasarlanmistir. Gergekten de, daha iyi
mekanik 6zellikler saglamanin yam sira, fiber bilesen ayrica diiz polimer matrisin optik
ve termal Ozellikleri gibi iletkenlik ve dielektrik sabiti gibi diger fonksiyonel
ozelliklerini de degistirme imkani saglayabilmektedir. Sekil 3.6. ‘da fiberlerin mikro

boyuttan nano boyuta diiserken mukavemetinin arttig1 gosterilmektedir.
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FROM MICRO- TO NANO-SCALE FIBERS

Nano lfler Nano lfler

Cekme Mukavemeti ~ Cekme Mukavemeti ~

1 ‘ 1 Karbon mikro lifler ‘
12B+04 | 1.2B+04

1.0E+04 Karbon miko el 1.0E+04

izotrop
8.0E+03|  tabank lifler

6.0E+03 ~
4.0E+03 i

2.0E+03

8.0E+03 Tzotropik

tabank lifler
6.0E+03

| Yon oran

vanhkicap 4 g3

2.0E+03

0.0E+00 0.0e+00

100.0 Hacim yiizey
orant

Sekil 3.6. Mikro boyuttan nano boyuttaki fiberlerin cekme mukavemeti karsilastirilmasi (Zucchelli ve
ark., 2011).

3.4. Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler (kompozitler), farkli 6zelliklere sahip iki veya daha fazla
malzeme kaynastirildiginda farkli bir iriin ortaya koymak igin yapilir. Bilesen
maddelerin her birinin fiziksel ve kimyasal o6zellikleri, yeni malzemede farklh
kalmaktadir. Bu bilesen maddeler, tek tek bilesen maddelerle karsilastirildiginda
gelismis 6zelliklere sahip olan bir bilesik malzeme iiretmek i¢in sinerjik olarak calisir.

Modern toplumda, kompozitler yaygindir. 1930'larin sonunda gelistirilen
fiberglas, bilinen bir modern kompozittir. Bir kumasa dokunmus, daha sonra plastik
veya recine ile birlestirilen ince cam elyaflarindan olusur. Cam, malzemeyi giiclii kilar
ve plastik onu az ya da ¢ok esnek yapar. Fiberglas, sorf tahtalari, ylizme havuzlari ve
spa'lar, tekne govdeleri ve ¢ok ¢esitli dis otomobil pargalarit yapmak icin kullanilir.

Kompozit olusturan farkli malzemeler, matris veya takviye islevi goriir. Matris,
farkli 6zelliklere sahip bir malzeme kiimesini veya donatiy1 ¢evreler ve birbirine baglar.
Kompozit yapmak i¢in her bir malzeme tiiriinden en az birine ihtiya¢c vardir. Cam
elyafinda, ince cam elyafi takviye edicidir ve matris plastik veya bir re¢inedir. Diger
yaygin kompozitler arasinda kontrplak (ahsap kaplama levhalar1 ve tutkal), beton

(gevsek taslar ve cimento) ve karbon elyaf kompozitler (karbon elyafi ve polimer

recinesi) bulunur.
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Giderek, aragtirmacilar, kompozit yapiminda kullanmak i¢in biyolojik olarak
pargalanabilen malzemeleri arastirtyorlar. Bazilari bitki artiklarinin (kivi veya kuru
lizim gibi) nasil kullanilabilecegini arastirmaktadir. Bu yeni biyo-kompozitler ¢evre
tizerinde plastik ve kaucuk gibi malzemelerden daha az etkiye sahiptir, ¢iinkii bitki
malzemeleri siirdiiriilebilir bir kaynaktan gelmektedir. ve son iirlin bozulmak iizere
tasarlanmistir. Bunun gibi arastirma gelismeleri, petrol bazli plastik iiriinlere glivenmek

zorunda olmadigimiz bir gelecek olabilecegi anlamina geliyor.

3.4.1. Kompozit Malzemelerinin Siniflandirilmasi

Kompozit iirlinlerin igeriginde fazla sayida malzeme olmasindan dolay1 net bir
ayrim yapilamamasina ragmen matris ve takviye bilesenlerine goére siniflandirma

yapilabilir.

3.4.1.1. Matris Malzemelerin Siniflandirilmasi

Matris tiriinler kompozitlerin islevselligine ve iiretim fonksiyonlarina gore metal,
seramik ve polimer maddelerden meydana gelebilir.
Metal matrisli kompozitler;
e Metal
e Metal alagimi
e Seramik
gibi baglica malzemelerden olusur.Metal matrisli malzemeler eklenen malzemenin
cinsine gore daha iyi dzellikte ortaya ¢ikabilir. Seramiklerin yiiksek young modulii ile
metallerin plastik sekil degistirme Ozellikleri birleserek asinmaya mukavemetli ve
gerilme kuvveti yiiksek malzemeler ortaya ¢ikabilir. Seramik matrisli  kompozit
malzemeler ve seramik malzemeler yiiksek sicakliga elverigli ve agir olmadiklari igin
oldukga fonksiyoneldir. Seramik esasli kompozit malzemeler genellikle yiiksek
sicaklikta c¢aligmas1 gereken pargalar icin kullanilirlar. Sert ve kirilmaya meyilli
Ozellikte olmalarindan miitevellit ¢ok diisiik siineklik ve tokluga sahiptirler ayrica
termal soklara karsi dayaniksizdirlar. Bundan dolayr genellikle liflerle takviye
edilirler. Buna Karsilik ¢ok yiiksek elastiklik moduliine ve ¢ok yiiksek ¢alisma sicaklik
araligina sahiptirler. Seramik kompozitler, yliksek sicakliklara karsi ¢ok iyi dayanim

gostermekle birlikte rijit ve gevrek bir yapiya sahiptirler (Seydibeyoglu, 2012).
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Polimer matrisli kompozitler, genellikle petrokimya temelli malzemelerdir ve
cagimizda en sik kullanilan malzemelerdir. Polimerik kompozitler korozyona direngli,
uzun siireli kullanirma uygun, islenmesi kolay, sekillendirilebilen, birim kiitle basina
yiik kapasitesi yiiksek malzelemerdir (Vasiliev ve Morozov, 2001). Polimer matrisli
kompozitler, termoset ve termoplastik matrisli kompozitler olmak tizere ikiye ayrilir.

A. Termoset matrisler;

Cogunlukla lif takviyeli kompozit yapiminda kullanilir ve sivi halde
bulunurlar, katilastirici eklenmesiyle 6nce jel haline gelir ve sonra da katilasirlar.
Termoset regineler izotropik malzemelerdir. Lif takviyeli kompozit yapimida
genellikle viskozitelerinin diisiik olmasi tercih edilir. Poliamidler, plastikler arasinda
olan, sekil verilebilen, 1s1l direnci en yiiksek polimerlerdir (Ribeiro ve ark., 2015).

B.Termoplastik matrisler;

Cogunlukla siinek ve 1siyla eriyebilir, sicakligr diistiriildiigiinde ise eski haline
gelebilirler. Bu da eski haline gelmesine olanak saglar. Termoplastiklerin kristal yapilari
amorf veya yari kristalin yapida olabilir. Amorf olan termoplastiklerde molekiiller

gelisigiizel diizenlenmis bir yapidadir.

3.4.1.1.1. Polimer Matrisli Kompozit Malzemeler

Takviyenin kirllma toklugunu arttirmak i¢in oncelikle kullanildigi seramik bir matris
kompozitinin aksine, bir polimer matris kompozitindeki (PMC) nispeten zayif matrise
takviye kuvvet verir. Kompozit, yapinin hizmete maruz kaldigi mekanik yiiklerin iglevi
tarafindan desteklenecegi sekilde tasarlanmugtir. Islevi matris, elyaflar1 birbirine
baglamak ve aralarindaki yiikleri aktarmaktir. Seramik matriks kompozitlerde oldugu
gibi polimer matrisli kompozit malzemeler pargaciklardan,elyaflardan veya

kumaslardan olusabilir.

3.4.1.1.2. Metal Matrisli Kompozitler

Cogu kompozit malzeme gibi metal matrisli kompozitler, daha yliksek
mukavemet sertligi ve agirlik tasarrufu gibi geleneksel monolitik malzemelere gore
oenmli Olciide gelistirilmis 6zellikler sunar. Metal matrise fiber takviyesi en etkili ve

giiclendirici pargacik takviyeli malzemeleri saglarken, maliyet etkinligi izotropik
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ozellikleri kullanilarak islenebilme kabiliyetleri bakimindan diger malzemelere gore

daha caziptir (Chawla ve Shen, 2001).

3.4.1.1.3. Seramik Matrisli Kompozitler

Seramik malzemeler genel olarak kirilgandir ve kirilma mekanigine gore, giig,
kusur biiytlikliigiine ve kirilma tokluguna baghdir. Giiglii seramikler iiretmek i¢in genel
yaklasimlar, maksimum isleme kusurlarimin boyutunu azaltmak veya kirilma toklugunu
arttirmaktir. Bununla birlikte, ilk yaklasim seramiklerin mikro yapisinin dogasi ile
siirhidir, ¢linkii bir tahil sinirinin kendisi kirilgan kirilmadan sorumlu bir kusur olabilir
ve kullanimda ortaya ¢ikan yilizey kusurlar1 da seramiklerin giiclinli azaltabilir. Yiiksek
kirilma tokluguna sahip sertlestirilmis seramikler gelistirmek icin biiyilik c¢aba
harcanmustir.

Seramiklerin kirilma toklugu, ikincil fazlarin g¢atlak yayilmasinin oniindeki
engeller olarak sec¢ilmek iizere secildiginde, ikincil fazlarin matris malzemelerine
sokulmastyla gelistirilir. Ornegin bir seramik matris igine sokulan biyiklar catlak
ilerlemesini geciktirebilir, ¢linkii catlak diizlemini kaplayan bir biyiktaki gerilmeler
catlag1 ¢ekme egilimindedir. "Catlak kopriileme" olarak bilinen bu fenomen, ¢atlagin
daha da ilerlemesi icin gereken ilave stres nedeniyle yiiksek kirilma tokluguna yol acar.
Dahasi, siirekli fiber kompozitler, kapsamli fiber kdpriilemesinden kaynaklanan yari-

stinek kirilma davranigi sergiler.

3.4.1.2. Takviye Elamanina Gore Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler en az iki malzemenin fiziksel olarak (kimyasal bir bag
yapmadan) birlestirilmesiyle olusan yeni malzemelerdir. Matris malzemesi ise takviye
malzemesini bir araya tutan maddeye verilen addir. Kompozit malzemeler matris
malzemesinin i¢ine konulan takviye elemanina goérede siiflandirilir. Bunlar baslica
fiber takviyeli, partikiil takviyeli, dolgu ve tabakali kompozit malzemeler olarak

siniflandirilir.
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3.4.1.2.1. Fiber Takviyeli Kompozit Malzemeler

Nano fiber takviyeli kompozit fiber takviyesinin konfigiirasyonu ile mekanik
performanslari biiyiik 6lgiide etkiledigi kabul edilmektedir. Fiber takviyeli kompozitler,
fiber yonii kontrol edilerek elde edilebilir ve tek yonlii veya ¢ok yonlii fiberler ile tekstil
kumaslar1 (dokuma, orgiilii veya orme kumaslar) igeren kompozit yapi Ornekleri
mevcuttur. Elektro-egirme teknolojisinde ipliklerin yanmi sira uygun bir fiber
konfigiirasyonu ile dokunmamis kumaslarin yapilmasini miimkiin kilmistir. Ozellikle
iplikler siirekli {iretebildiginden, onlar1 tekstil kumaslarina dokuma imkani verir.
Kompozit malzemeye uygulanan gerilme fiber dogrultusunda ise kompozit malzemenin
dayanim degeri yliksek, fiber dogrultusu disina c¢ikildikca kompozit malzemenin
dayanim degeri diisiik olmaktadir. Cesitli sekillerdeki fiberler aynt malzemenin kati

haldeki yapisina gore daha rijit ve daha giiclidiir.

3.4.1.2.2 Partikiil Takviyeli Kompozit Malzemeler

Mikropartikiillerden nano partikiilere gegis, fiziksel Ozelliklerde carpici
degisiklikler saglar. Nano Olgekli malzemeler belirli bir hacim icin genis bir yiizey
alanina sahiptir. Bir ¢ok Onemli kimyasal ve fiziksel etkilesim ylizeyler ve yiizey
ozellikleri tarafindan yonetildiginden, nano yapili bir malzeme ayni bilesiminin daha
bliylik boyutlu bir malzemesinden biiylik Olgiide farkli 6zelliklere sahip olabilir.
Parcaciklar ve elyaflar s6z konusu oldugunda, birim hacim basina yiizey alani,
malzemenin capiyla ters orantilidir, bu nedenle ¢ap ne kadar kiiglikse birim basina
ylizey alanida o kadar biiyiiktiir (Luo ve Daniel, 2003). Sekil 3.7. *de ortak parcacik
geometrileri ve bunlarin yiizey alani/hacim, 6zellikle nano malzemeler i¢in, denklemde
partikiil tarafindan hakimdir.

Fiber (2/1 ve 4/1), partikiile kiyasla ¢ok kiiciik bir etkiye ( genellikle ihmal
edilir) sahiptir. Bu nedenle, mantiksal olarak, partikiil ¢apindaki, katman kalinligindaki
veya mikrometreden nanometre aralifindaki lifli metaryel capindaki bir degisiklik,

yiizey alani-hacim orani biitiik oranda etkileyecektir (Thostenson ve ark., 2005).
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Sekil 3.7. Yaygin parcacik takviyeleri/geometrileri ve bunlarn yiizey alani-hacim oranlar

Son olarak nano kompozit aragtirmalarinin elektronik ve bilgisayar, veri
depolama, iletisim, havacilik ve spor malzemeleri, saglik, tip, enerji, ¢cevre, ulagtirma ve
ulusal savunma uygulamalari gibi alanlar1 kapsayan son derece genis oldugunu kabul
etmek Onemlidir (Hussain ve ark., 2006). Bu incelemenin odak noktasi En yaygin
polimer nanokompozitler i¢in isleme, iiretim, karakterizasyon, malzeme o&zellikleri,
zorluklar ve potansiyel uygulamalardaki bilgi durumunu vurgulayin (su anda nano
Olcekli malzemeleri kullanan birgok {iriin otomotiv, tekstil ve kozmetik uygulamalar
gibi mevcut olan nano malzemeler igin en biiyiik etkinin en az on yil uzakta olacagi
tahmin edilmektedir (Hussain ve ark., 2006). Karsilastirmalar, 6zellikle bu malzemelere

ilgi duyuldugundan beri, geleneksel kompozitler ile de yapilmaktadir.
3.4.1.2.3. Dolgu Kompozit Malzemeler

Kompozit 6zelliklerini degistirmek icin plastik bilesenlere dolgu malzemesi
ekleyerek gelirler. Ozellikleri arttirirlar ve agirlign azaltirlar, ¢iinkii sadece alami
dolduran dolgu malzemeleridirler.

3.4.1.2.4. Tabakalh Kompozit Malzemeler

Katmanli kompozitler, matris 6zellikleri, lif oryantasyonu ve matrisin nispi

hacim fraksiyonu nedeniyle homojen olmadigi i¢in “islenmesi zor” malzemelerdir.
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Asindirict su jeti ile kesmenin, bu tiir malzemeleri islemek i¢cin geleneksel isleme ile
karsilastirildiginda uygulanabilir bir teknik oldugu kanitlanmistir. Bu makale, iki tip
kompozitin islenmesi igin asindirict su jeti (AWJ) teknigi ile tiretilen 6nemli bir kesme
performansi Olgiisii olan kerf konik acisi lizerine bir arastirma sunmaktadir: epoksi
onceden emprenye edilmis grafit dokuma kumas ve cam epoksi. Traversin
degismesinde kapsamli faktoring deney tasarimi yapilmistir.hiz, asindirict akis hizi,
uzak durma mesafesi ve su basinci. Boyutsal teknigi kullanarak ve enerji tasarrufu
yaklasimini benimseyen kerf konik acisi, tahmin edici bir model bi¢iminde isletme

parametreleriyle iligskilendirilmistir.
3.5. Termoset Malzemeler

Termoset regineleri (veya termosetler), istenen nihai 6zellikleri uyarlamak igin
yiiksek esneklikleri nedeniyle, yiiksek modiiller, gii¢, dayaniklilik ve yiiksek capraz
baglama yogunlugu ile saglanan termal ve kimyasal direnclerden dolay1 endiistride
onemli bir rol oynar (Guilleminot ve ark., 2008) .Bununla birlikte, yiiksek g¢apraz
baglama yogunluklari nedeniyle, termoset regineleri, dogasi geregi diisiikk darbe
direncine sahiptir ve sertlestikten polimerizasyondan sonra yeniden sekillendirilemez
(Comas-Cardona ve ark., 2007). Sekil 3.8. ‘de epoksi yapistiricinin kiirlesme esnasinda

yaptig1 bag gosterilmektedir.
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Sekil 3.8. Epoksi yapistiricilarin kiirlesme esnasinda ¢apraz baglanmasi (Packham, 2006)



24

Sivil altyapr ve ulagim gibi daha yliksek performanslh endiistriyel uygulamalara
genisletmek i¢in siirekli veya dogranmis elyaflar (cam, karbon, aramid veya dogal
elyaflar) gibi ¢esitli dolgu maddeleri kompozit malzemeler olusturmak i¢in siklikla
recineye eklenir (Deleglise ve ark., 2005). Bu termoset bazli kompozitler su anda
teknik olarak manuel dogseme ve piiskiirtme kullanilarak hazirlanmaktadir. El ile yatirma
islemi, tek tarafli ve agik bir kalip {izerine elyafli bir kumas yerlestirmeyi ve daha sonra
recineyi kalibin {izerine kumas boyunca manuel bir rulo ile yaymayi igerir. ikincisinde,
polimer ve dogranmis cam elyaflar1 (birkag cm sirasina gore), tek tarafli bir kalip
tizerinde hava sekle getirilmesiyle, bir termoset recinenin kullanimi daha iyi emprenye
ve bir dereceye kadar dolgular sirasinda dolgular ile daha iyi reaktivite saglar. Sasirtici
bir sekilde, termosetler en eski polimerik malzemeler arasinda olmasma ragmen,
bunlarin siirekli gelisimi, termoplastikler agisindan g6z ardi edilir (Raquez ve ark.,
2010).

Yillar boyunca bilindigi gibi epoksi regineleri termoset regine dnciilerinden en
az bir epoksi islevi igerdigi malzemelerdir. Bu epoksi fonksiyonlar1 devre kartindan
yapisal karbon fiber kompozitlerinden elektronik bilesen kapsiillemelerinden ve
yapigkanlardan degisen ¢ok yonlii malzemelere yol agan hidroksil gibi cesitli

fonksiyonlara oldukga reaktiftir (Aouf ve ark., 2013).

O
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Sekil 3.9. Epoksit halkasi

Giinlimiizde diinya epoksi iiretimi neredeyse %90’ Bisfenol A (2,2-bis (4’-
hidroksifenilin) propam ve epiklorohidrin arasindaki reaksiyona dayanmaktadir bu da
bisfenoliin diglisidil eteri iiretmektedir. Epoksi malzemeler bircok komponentlerin
yapistirilmasinda yaygin olarak kullanilirlar. Birbirine benzer olan ya da olmayan
parcalarin yapistirilmasinda kullanilan ¢ok yonlii bir yapigkandir. Boylece aliiminyum
ve alagimlari, titanyum ve alagimlari, diisiik ve yiliksek karbon ¢elikleri, nikel, bakir,
fiber takviyeli plastikler (termoplastik ve termoset matrisli kompozitlerin her ikisi de),
cam, beton ve ahsaplar gibi tabakalarin hepsinde kullanilmaktadir. Bu da demek oluyor

ki havacilik, otomotiv, ingaatlar, elektrik ve elektronik, mobilya, asindiricilar (taslar,
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zimparalar) gibi genis bir alanda kullanilabilmektedir. Sekil 3.9. ‘da bir epoksit

halkasinin bag yapist gosterilmektedir.

3.6. Termoplastik Malzemeler

Termoplastikler 1sitildiklarinda  yumusayan, kiiflenmeye izin veren ve
sogutulduklarinda tekrar katilasan plastik polimerlerdir. Essiz kimyasal o6zellikleri
nedeniyle, termoplastik malzemeler, malzemenin fiziksel 6zelliklerini olumsuz yonde
etkilemeden tekrar kullanilabilir ve geri dondstiiriilebilir. Bu termoplastiklerin
enjeksiyonlu kaliplama i¢in ideal bir malzeme olmasini saglar.

Termoplastik malzemeler, malzemenin tiiriine bagl olarak tiiketim {iirlinlerinden
tibbi  ekipmanlara kadar c¢ok c¢esitli uygulamalar i¢in kullanilir. Emtia
termoplastiklerinin islenmesi en kolay olanidir ve yiliksek hacimli iiriinler iiretmek icin
kullanilir. Bu malzemeler ambalaj, giysi, yiyecek ve icecek gibi uygulamalar i¢in en
iyisidir. Buna karsilik, tasarlanmis ve Ozellesmis termoplastikler o6zelliklerini
gelistirmek icin harmanlanmistir. Askeri, havacilik ve tip endiistrisi gibi daha agir
uygulamalar i¢in kullanilirlar.

Her bir 6zel termoplastik eldeki uygulama i¢in dogru malzemenin segilmesini
kritik hale getirerek farkli nitelikler, avantajlar ve dezavantajlar sergiler. Uygulama
gereksinimlerini daha 1iyi karsilayan spesifik oOzellikler saglamak i¢in ek dolgu
maddeleri ve katki maddeleri de kullanilabilir.

Termoplastikler termoset malzemelerden ¢ok farklidir. Her ikisi de enjeksiyon
kaliplama isleminde kullanilir, ancak termosetler yalnizca bir kez isitilabilir ve
kaliplanabilir. Orijinal sekillerine geri dondiiriilemezler veya eritilemezler.Bu, onlar
yiiksek 1s1 uygulamalar1 i¢in miikemmel kilar, ancak termoset plastikleri termoplastik

malzemelerden daha az yonlii hale getirir.

3.6.1. Naylon 6.6 Termoplastik Malzeme

Piyasada satilan birgok naylon ¢esidi vardir. Naylonun bu ¢ok yonliiliigii onu en
sik kullanilan miihendislik termoplastiklerinden biri yapar. Ticari naylonlar arasinda
naylon 6, naylon 4.6, naylon 6.6, naylon 6.10, naylon 6.12, naylon 11 ve naylon 12
bulunur. Onu iiretmek i¢in kullanilan asit monomerleri, karbon atomlarinin orani,

naylon tiplerine kendine has 6zellikler verir.
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Naylon 6.6, ¢ok yonlii mithendislik termoplastiklerinden biridir. Termoplastik
malzemeler biiyiik pazar alanlarinda popiilerdir. Miilkemmel mukavemet, siineklik ve 1s1
direnci nedeniyle, naylon 6.6 metal degistirme uygulamalari igin vazgeg¢ilmez bir
adaydir. Naylon 6.6 c¢ok genis bir islem penceresiyle islenmeye elverislidir. Bu,
karmasik, ince duvarli bilesenlerden biiyiik kalin duvarli muhafazalara kadar her sey
icin kullanilabilir.

Naylon 6.6, dolgu maddeleri, elyaflar, i¢ yaglayicilar ve darbe diizenleyicileri ile
planlama konusunda Fiber takviyelerin plamyla, naylon 6.6'nin fiziksel giicii, baz
reginenin bes kati kadar gelistirilebilir. Naylon 6.6min sertligi 10 kata kadar
iyilestirilebilir. Darbe degistiricileri ile naylon 6.6 siinekligi, polikarbonat ile
karsilagtirilabilir. Dahili yaglayicilarin  kullanimi, naylon 6.6'da zaten miikemmel
asinma ayarlar1 ve siirtiinme teknolojisini gelistirir. Cok yonlii olmasi yani yiiksek

fiziksel dayanim, stineklik ve 1s1 iletkenligi nedenleriyle genis kulanim alanina sahiptir.

3.7. DMA (Dinamik Mekanik Analiz) Prensipleri

Polimer gibi baz1 malzemelerde hem elastik hem de viskoz davranig gosterirler
ve bu tiir malzemelere viskoelastik malzeme denir. Viskoelastik malzeme bir amorf
polimer, diisiik sicaklikta cam gibi, ara sicakliklarda (cams1 gecis sicakliginin iistiinde)
kauguk gibi daha yiiksek sicakliklarda viskoz akiskan gibi davranir. Diisiik sekil
degistirme miktarlarinda, diisiik sicakliklarda mekanik davranisi elastik olup Hooke
Yasasina (0=E.¢) uydundur. Cok yiiksek sicaklik degerlerinde ise polimer bu iki ug
mekanik 6zelliklerin bileskesi olan kauguga benzer bir kati1 davranis1 gosterir ve buna
viskoelastik malzeme denir.

Dinamik Mekanik Analiz (DMA), plastik ve polimer kompozit malzemelerin
davranigini incelemek icin en giiclii araclardan biridir. DMA malzemelerin {izerine
belirlenen bir frekansta artip azalan bir yiik motoru kullanarak, malzemenin viskoelastik
Ozelliklerini 6lger. Bu yiizden DMA malzemelerin viskoelastik 6zelliklerini belirlemek
icin en dnemli deney yontemlerinden biridir. Bu deney diizeneginde belirli bir frekansta
yiikk, malzemeye belirli bir sicaklik bandinda etki etmektedir. Kullanilan 6lgme
teknikleri ile ¢ok cesitli frekanslarda calisiimaktadir. DMA deneyi sonrasinda bir ¢ok
faydali veri ve grafikler elde edilmektedir. Esas olarak depolama modiilii (E’ storage
modulu), kayip modiilii (E>* loss modul) ve soniimleme modiilii (tan(d)) degerleri

bulunmak istenmektedir. Genis sicaklik araliginda ¢alisma olanagi malzemenin bir
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diger 6nemli 6zelligi camst gecis sicakligt (Tq) bulunmasii saglamaktadir. Camsi gegis
sicakligi molekiil zincirlerinin 1s1 etkisiyle artan enerjisini kinetik enerji olarak harcar,
kendini az enerjili bir duruma getirir. Ancak Oyle bir sicaklik degerine ulasir ki bu
hareketlilik tiim zincirlere yayilir. Bu sicaklifa camsi gecis sicakligi denir. Zincire 1s1
verilince genlesir ¢linkii sicaklik artik¢a ¢ekim kuvveti azalir 6yle bir sicaklik olur ki
tiim zincirler harekete geger.

Bu anlatimlardan yola ¢ikarak dinamik mekanik analiz mukavemeti ve soniimlemeyi
6lger bunlar modul ve tan(d) olarak bildirilir. Siniizoidal bir kuvvet uyguladigimiz igin,
modulii bir faz igi bilesen, depolama modulii ve faz dis1 bir bilesen ise kayip modulii
olarak ifade edebiliriz. Sekil 3.10 ‘da gosterildigi gibi. Depolama modulii numunenin
elastik davranisinin 6l¢iisiidiir. Kayip moduliiniin depolama moduliine oran1 soniimleme
modulii (tan(d))’y1 verir. Soniimleme modulii bir malzemenin enerji dagiliminin bir
Olclistdiir.

Kisacas1 DMA sertligi ve soniimii dlger, bunlar modul ve tan(d) olarak rapor
edilir. Siniizoidal bir kuvvet uyguladigimiz i¢in, modulii bir faz i¢i bilesen, depolama
modulii ve faz dis1 bir bilesen, kayip modiilii olarak ifade edebiliriz. Depolama modulii,
E 'veya G', numunenin elastik davraniginin dl¢iistidiir. Kaybin depoya orani tan(d) ve

genellikle soniimleme olarak adlandirilir. Bir malzemenin enerji dagiliminin bir

Olciisiidiir.
15 1
Sinusoidal Dalga
[—Kuvvet
1 |—Deplasman
Faz Kaymas!
05 -
0
0
05 -
2 )
Motor tarafindan tiretilen
sinusoidal dalga
-1.5

Siniisoidal gerilme

Sekil 3.10. Uygulanan sinusoidal dalganin ortaya ¢ikan faz ve gecikmesi ve deformasyonu

3.7.1. Depolama Modiilii (E’)
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Cams1 alanda malzeme sert yani kaya gibidir. Numunede biikiilmeler ve
gerilmeler meydana gelmektedir. Tan(d) 0.01’in altindadir. Ty degeri camsi gegis
sicakliginin altindadir. Depolama modulii azaldik¢a tand degeri yiikselir ve numune
yavas yavas yumusamaya baslar. Tan(d) degeri tepe yiiksekligi 0.1 ile 1.2 arasindadir.
Kosele bolgesinde numune sert ve esnektir. Baglar arasinda hareket olugmaya
baslamaktadir. Tand 1,0’in altindadir. Bu deger cams1 gecis sicakliginin iistiinde bir
deger oldugunu gostermektedir. Kaucuk boélgede ise numune macun gibidir. Baglar
arasindaki zincirler yavas yavas kayma gosterir. Tan(d) 1,0’a yakindir. Bu da camsi
gecis sicakliginin iistiinde bir degerdir. Viskoz bolgede ise malzeme akiskan hale
geemektedir. Ana zincirlerde hareketlilik artmaktadir. Sicaklik camsi gegis sicakliginin
cok istiindedir. Akis bolgesinde ise malzeme tamamen akis bolgesindedir. Tan(d)
1,0’dan daha yiiksek degerindedir. Zincirlerin arasindaki baglar kaymalar meydana

gelmektedir (Sekil 3.11.).

DMA (DEPOLAMA MODULU)

Cams: Alan Cams: Gegis Bolges:

2

n1u

Kosele Bolgesi ©

_ Kauguk Alan %

= s &

¢ 2 %,
Ak Bélges: =

Sekil 3.11. Uygulanan sintizoidal kuvvetin deformasyon ile iliskisi, ortaya ¢ikan faz gecikmesi ve
deformasyonu ile gosterilmistir.

3.7.2. Soniimleme Modulii (Tan(d))

Tan(d), E"niin E"ne oranidir ve soniimleme katsayisin1 vermektedir. Kompozit
malzeme icindeki soniimleme dolgu malzemeleri ile matris arasindaki kaymalar,
catlaklar ve delaminasyon ylizeyleri arasindaki siirtinme kuvvetlerinden

kaynaklanmaktadir. Tan(d)’nin ilk pik yaptigi sicaklik camsi gegis sicakligini
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gostermektedir.Cam gegis sicakligi, bilim adamlarinin belirli standartlara gore bir
sicaklik olarak tek bir sicakligi kabul etmeyi kabul ettigi bir davranig bigimidir. Farkli
endiistriler, ayn1 veri kiimesinden 15 °C'ye kadar degisebilen farkli noktalar
kullaniyorlar. DSC, TMA ve DMA farkli deneyler yapilarak farkli sonuglar bulundugu
icin sayilar biraz degisebilmektedir. Bir DSC’den DMAdaki verilerde 25 derecelik bir
fark oldugunu gorebilirsiniz. Sekil 3.12 ‘deki gibi storage, tan(d), ve depoama

modullerinde 3 farkli camsi gegis sicakligiyla karsilanmaktadir.

ZIRVE TAN(D)=140.5 °C

-
BASLANGIC E=133.1°C

MODUL/PA
(DNVL

BASLANGIC TAN(D)=130°C

SICAKLIK

Sekil 3.12. Dinamik Mekanik Analiz modiillerinin cams1 gegis sicakligi tayini

3.7.3. Kayip Modulii (E’*)

E", viskoelastik malzemenin viskoz bilesenini simgelemektedir. E" niin artmasi
dolgu malzemeleri ile matris arasinda etkilesimin azaldigin1 ve siirtiinme etkileri ile
kaybin arttigin1 gostermektedir. E" sicakligin etkisi ile cams1 gegis bolgesine kadar
artmis daha sonra sicakligin artmasi ile siirekli olarak azalmistir. E"den elde edilen
camsi gegis sicakliklart E' ile tan(d), arasindadir ve plastik malzemelerin camsi gegis
bolgesindeki fiziksel degisimler i¢in daha iyi sonuglar vermektedir. E"’nilin ilk pik
yaptig1 sicaklik camsi gegis sicakligidir. Dinamik kayip modulii, malzemelerin viskoz
bir tepkisidir ve ona uygulanan bir enerjiyi kaybetme egilimi gosteren malzemelerdir.

Dinamik kayip modulu genellikle i¢ siirtiinme ile iliskilidir ve farkli tiir molekiiler
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hareketlere, gecislere, gevseme islemlerine, morfolojiye ve diger yapisal heterojenitlere
kars1 hassastir. Boylece topun sigramasina izin verildiginde bazi enerjilerin dagilmasiyla
sonuglanir. Sekil 3.13 Ve diger malzemede kalan diger enerjiyi ise depolayarak gelecek

i¢in tasarruf saglar (Saba ve ark., 2016).

b E" Enerji kaybs

E' Elastik cevap

Sekil 3.13. Depolama modiilii ve kayip modulu gosterimi

3.8. Nano Malzemelerde Kimyasal ve Fiziksel Ozellikleri

Nanoteknoloji, farkli disiplinlerde muazzam uygulamalara sahip bilimin 6nde
gelen alanlarindan biri olarak ortaya c¢ikmistir. Nanomalzemeler giderek artan bir
sekilde giinliik tiiketici Uriinlerinin bir parcasi haline geldiginden, yasam iizerindeki
etkilerini degerlendirmek zorunludur. Nanopargaciklarin ve miihendislik amach
nanomalzemelerin fiziko kimyasal Ozellikleri boyut, sekil, kimyasal bilesim,
fizyokimyasal stabilite, kristal yapi, ylizey alani, yiizey enerjisi ve yiizey piirtizliligi
genellikle bu nanomalzemelerin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini etkiler.

Nano malzemeler hemen hemen her yerde kullanilmaktadir. Nano malzemeler
enerji, elektronik, saglik, savunma sanayi, tekstil, seramik, cam, c¢evre, gida v.b.
alanlarda s6z sahibidir. Nano malzemeler bircok farkli metot ile karakterize
edilmektedir. Arastirmacilari tarafindan nano malzemelerin karakterizasyon islemleri 5
ana Ozellik agisindan ele alinmaktadir. Her bir 6zellik yetkinligimiz dahilin de farkli
karakterizasyon cihazlar1 ile her biri konusunda tarafindan gergeklestirilmektedir.

Cizelge 3.1. ‘de nano malzemelerin 6zellikleri ve inceleme metodlart gosterilmektedir.
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Cizelge 3.1. Nano malzemelerin 6zellikleri ve inceleme metodlari

OZELLIK KULLANILAN METOT

Tane boyut ve sekil Taramali elektron mikroskobu (SEM)

Yiizey alam ve por ¢ap ve hacim | Brunauer, Emmet ve Teller metodu (BET)

dagilimi

Kimyasal saflik X 1s1nlar1 floresans spektroskopisi (XRF)
Atomik adsorpsiyon spektroskopisi (AAS)
Indiiktif olarak eslestirilmis kapiler plazma spektrometresi
(ICP-OES)

Kristal yap1 X iginlart kirinim metodu (XRD)

Sekil 3.14. ‘de nano malzemelerin incelenen karakterizasyonlari

gosterilmektedir.
Aglomerasyon Derecesi Yogunluk Sekil
&1* ' Qe yimnng
Yluzey 'y =1 B
PiiriizlGlGE 15 ) -
Yiikleri | i S Sk . ®

Yuzey Tane Boyut
Ozellikleri R @ Dagilimi

| ] a2,
A O i

Porozite Kristal Yapi

- Bilesim
Yuzey Alani

Sekil 3.14. Nano Malzemelerin karakterizasyonu

3.8.1. Termo Gravimetrik Analiz (TGA)

Thermogravimetric Analyzer (TGA) malzeme karakterizasyonu i¢in kullanilan

temel bir laboratuvar aracidir. TGA, ¢esitli cevre, gida, ilag ve petrokimya
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uygulamalarinda kullanilan malzemeleri karakterize etmek igin bir teknik olarak
kullanilir. Termogravimetrik analiz numunesi kontrol edilebilen bir atmosferde kontrol
edilebilen bir sicaklik programina tabi tutuldugunda, madde kiitlesinin sicakligin yada
zamanin bir fonksiyonu olarak incelendigi bir yontemdir. Termo gravimetrik analiz,
numunesi kontrollii bir sicaklik programina tabi tutuldugunda, madde kiitlesinin
sicakligin yada zamanin bir fonksiyonu olarak incelendigi bir yontemdir. Diger bir
tanimla bir malzemenin 1sitilmasinin ardindan agirligimin yiikseldigi veya azaldig bir
tekniktir. Kisaca TGA bir firinin 1sitildiginda veya sogutuldugunda bir numunenin
agirhigini dlger.

Sekil 3.15. ‘de Selguk Universitesinde bulunan TGA analiz cihazinin resmi
goriilmektedir. Yapilan bu calismada nanomalzemelerin TGA analizleri bu cihaz ile

gerceklestirilmistir.

Sekil 3.15. Selguk Universitesi TGA cihazi

Sekil 3.16. *da gorildiigl gibi degisen sicaklifa veya zamana karsi, kiitle veya
kiitle ylizdesinin grafige gecirilmesiyle elde edilen egridir. Bu yontemde c¢alisilan
maddenin mutlaka 1s1l olarak kiitle degisimine ugramast gerekir. Bu degisiklik kiitle
kaybi1 (6rnegin suyun uzaklasmasi) olabilecegi gibi kiitle artis1 da (6rnegin metalden —
metal oksit olusumu, O2’li ortam) olabilir. Yapilan 1s1l islem sonucunda yapisinda
degisiklik olan her maddenin tayinini yapmak da miimkiin olmayabilir. Ciinkii made 1s1l

etki ile ikiye parcalaniyor da olabilir.
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Termal Bozunma Egrisi

™

Kiitle Kaybi

Zaman / Sicaklik
Sekil 3.16. Termal Bozunma Egrisi

3.8.2. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)

Fourier Doniistim Kizilotesi (FTIR) spektroskopisi incelenmek istenen 6rnek
makromolekiilleri fonksiyonel gruplarinnin titresimlerinden kaynaklanan yapisal,
kompozisyonel ve fonksiyonel bilgilerin elde edilmesini saglayan bir tekniktir. Bu
spektroskopik teknik, boyama, isaretleme gibi ek maddelerin kullanimini igeren uzun
ornek hazirlama prosedurlerine gerek duyulmadan, 6rnege zarar ermeden hizli, hassas
ve etkin sonucglarin goreceli olarak daha ucuz bir bigimde elde edilmesi saglamasi
bakimindan diger tekniklerle karsilastirildiginda daha avantajlidir. FTIR spektroskopisi,
elde edilen parmakizi benzeri bilgiler isiginda molekiillerin fonksiyonel gruplarinin
tespit edilmesi ve dolayisiyla farkli doku yapilarinin ayirt edilmesine olanak
saglamaktir. Bu teknik kullanilarak, doku ve hiicrelerde lipit, protein, DNA, RNA gibi
biyomolekiillerdeki fiziksel, o©rnegin yapisal, degisimlerin izlenmesi miimkiin

olabilmektedir.

Bu bilgiler, oncelikle dogru bant tanimlamalarinin yapilmasi, sonrasinda ise
ilgilenilen bantlarin bant pozisyonu, sinyal siddeti/alan1 ve bant genisligi degerlerinin
hesaplanmasi ile elde edilebilir.

Mligkili fonksiyone gruplarin ve yapilarin dogasini belirlemek i¢in kullanilan
15181 kizilétesi  yogunlugunun dalga boyunu ve nanopartikiiller ile biyolojik

ekstraklarin 6zelliklerini 6l¢limii yapilmaktadir (Heera ve Shanmugam, 2015).
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3.8.3. Taramal Elektron Mikroskobu ( SEM)

Sekil 3.18. ‘de Selcuk Universitesinde bulunan SEM cihazinin resmi
goriilmektedir. Yapilan bu calismada nano malzemelerin SEM analizleri bu cihazla

gerceklestirilmistir.

Sekil 3.17. Selguk Universitesi SEM cihaz1

Ik ticari taramali elektron mikroskobu 1965°de kullanilmaya baslanmistir.
Taramali Elektron Mikroskobu (SEM), katt malzemelerin yiizeyinde belirli sinyaller
olusturmak i¢in yiiksek enerjili elektronlardan olusan odaklanmis bir kiris demeti
kullanir. Elektron- numune etkilesimlerinden iiretilen sinyaller, doku, kimyasal bilegim
ve numuneyi olusturan kristal yap1 ve oryantasyon da dahil olmak iizere numunenin
cesitli bilgilerini verir. Cogu uygulamada, o6rnek yiizeyin segilen bir alani {izerinden
veriler toplanir ve bu oOzelliklerde mekansal varyasyonlart gosteren 2 boyutlu bir
gorlntii olusturulur. Genisligi yaklasik 1 cm ile 5 mikron arasinda olan alanlar, klasik
SEM teknikleri (20X ile yaklasik 30.000X araliginda biiyiitme, 50 ile 100 nm’lik
mekansal ¢oziliniirliikk) kullanarak bir tarama modunda goriintiilenebilir. SEM, bir baska
acidan numune iizerindeki segilen noktasal yerleri analiz etmek i¢in de kullanilabilir;

Bu yaklagim, kimyasal bilesimleri, kristal yapiy1 ve kristal yonelimleri niteliksel veya
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yart niceliksel olarak belirlemekte Ozellikle yararhidir. Sekil 3.18. ‘da B4C nano

partikiiliin SEM goriintiisii gosterilmektedir.

1 um

A

Signal A =VPSE G3 EHT =20.00 kV Mag = 10.00 K X
WD =10.0 mm | Probe = 150 pA

Sekil 3.18. Bor Karbiir SEM Goriintiisii
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4, MATERYAL VE YONTEM
4.1. Gd,O5 Nano Partikiil Uretimi

Gd,03 nano partikiil tiretimi ark-desarj yontemi kullanilarak yapilmistir. Bu
yontemde, biri anot biri de katot olmak tlizere hazirlanmis iki metal ¢gubuk arasinda ark
olusacak seklide bir mesafe olusturularak uygulanan dogru akim sonucu nano pargacik
sentezlemesi saglanir. Stabil arkin olusma mesafesi 1mm veya daha az olmaktadir. Ark
esnasinda metal cubuktan pargalanan nano pargaciklar saf su igerisine dagilir. Sivi
igerisinde dagilmis halde bulunan parcaciklar ayri bir kaba stiziilerek ayrigtirilir.

Sekil 4.1. ‘de gosterilen ark desarj {linitesinde biri anoda digeri katoda bagli olan
iki metal cubugun sentezlenmesi sematize edilmistir. Verilen dogru akimin siddetine
gbre step motor sayesinde gozle takip edilmesi zor bir hareketle metal ¢ubugun
ilerlemesiyle nanopagacik iiretimi yapilacaktir. ki metal arasinda olusan arktan dolay:
parcalanan nano malzemeler de-iyonize su ya da siv1 azot igerisine dagilacaktir. Uretim

tamamlandiktan sonra siv1 igerisinden siiziilerek ayristirilacaktir.

Sekil 4.1. Ark Desarj Yontemi
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Sekil 4.2. *de goriildiigii lizere Tubitak arastirma projesi 213M500 nolu projeden
aliman mikro boyutta Gd,O3 ortas1 tornada agilmig grafit cubugunun igine yerlestirilerek
ark-desarj diizenegi kurulmustur. Kurulan diizenek daha sonra 5 1t’lik beherin igine
konulmustur. Anot ve katot kutuplar1 yerlestirilip beherin igerisine sivi azot
dokiilmiistiir. Sekil 4.1. *de de goriildiigii gibi sonsuz vida yardimiyla ark meydana
gelmektedir. Ark yaklasik 2 dakika siiriip islem tamamlandiktan sonra diizenek beherin
igerisinde ¢ikartilip azotun buharlasmasi beklenmistir. Mikro boyutta olan Gd,O3 nano

boyuta indirgenmistir.

Sekil 4.2. Ark Desarj Yontemi
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4.2. B,C Nano Partikiil Uretimi

Bor karbiir, diisik yogunluklu, uygun sertlik ve elastik 6zellikleri, yliksek erime
noktas1 ve kimyasal etkisizligi, ayrica 6zel niikleer ve elektrik o6zellikleri nedeniyle
kimyagerlerin, fizik¢ilerin, malzeme bilimcilerin ve diger uzmanlarin dikkatini
cekmistir. Son birkag¢ yilda, bor karbiir esashi zirh, termoelektrik, yari iletken, biyolojik
ve radyasyona karsi dayaniklilik olusturma cabalari nedeniyle ilgi artmistir. Yapisal
parametrelerin degistirilmesinin ve yaygin dokme kristal malzemelerden mikro ve nano
kristal malzemelere gegmenin kimyasal ve mekanik 6zelliklerini ve performanslarini
nasil degistirdigini diisiinmek ilgi ¢ekicidir (Andrievski, 2012).

Mikro boyuttan nano boyutta B4C iiretimi gesitli yontenmlerle saglanmaktadir.
Bunlar baslicalar1 kimyasal buhar yogunlastirici, hidrojen rediiksiyonu yontemi, asal
gaz yogunlagtirma yoOntemi, alev sentezi yoOntemi, mekanik asindirma yontemi,
ultrasonik sprey ve ark desarj yontemidir. Bu tez ¢alismamda nano B,4C iiretimi igin
mekanik asindirma yontemlerinden biri olan asindirmali Ggiitiicliler metodunu
kullandim. Ark desarj yontemiyle bor karbiir liretmek zahmetli, biiyiik kiitlelerde
tiretmek zaman alic, istenilen sonucu almak ve optimum akimi ayarlayamakta oldukca
zordur. Ball milling cihaziminin alinmasiyla, daha kolay ve istenilen miktar/kiitlede
iiretim yapilmasinin 6nii agilmistir. Ball milling cihazinda tungsten karbid hazne ve
tungsten karbiddden yapilmis bilyalar mevcuttur. Sekil 4.3. ‘de goriildiigii 9 mm
capinda 10 adet bilyalar1 ve mikro boyutta B,C’leri haznenin i¢ine yerlestirilip 500 rpm
devirde 12 saat dondiiriildiikten sonra hazneden ¢ikartilip partikiiller beherin igerisine
konulmustur. Ogiitiilerek mikro boyuttan nano boyutta cevrilen partikiiller analiz

yapilmasindan sonra kullanima hazir halde beherin igerisinde bekletilmistir.



Bilyal: Ogiitme Sistemi

v A

Sekil 4.3. Nano boyutta B4C tiretimi

4.3. Elektro-egirme Yontemiyle Nano Elyaf Uretimi

Laboratuvarimizda bulunan elektrospin cihazi kullanilarak naylon 6.6 nano
elyaflarin iiretimi ger¢eklesmistir. Naylon 6.6 polimerinin uygun bir konsantrasyon ile
DMF igerisinde ¢oziilmiistiir. Konsantrasyon oraninin yiiksek olmasi fiber ¢aplarinin
biiyiilk olmasina neden olurken, diisilk olmasi ise boncuklu bir yapinin olusmasina
neden olmaktadir. N6.6 ¢ozeltisi liretmek igin partikiil olarak bulunan 6 g N6.6, 42 ml
formik asit ile 18 ml kloroform igerisine koyularak N6.6’nin asit igerisinde manyetik
karistirict vasitasiyla tamamen ¢oziinmesi beklenmistir. (Sekil 4.4.). N6.6 formik asit ve
Kloroform igerisinde tamamiyle ¢6ziildiikten sonra ortaya ¢ikan ¢ozelti N6.6 ¢ozeltisi
nano elyaf liretmek i¢in hazir hale gelmistir. Bu ylizden siirekli ve homojen fiberler elde
etmek i¢in ideal polimer konsantrasyonun belirlenmesi de gerekmektedir. Naylon 6.6.
cozeltisi elektro-egirme cihazinda bulunan pompaya yerlestirilmistir (Sekil 4.5.).
Perkiizyon pompast 1 ml/s hiza ve siringa ucutambur mesafesi 10 cm olacak sekilde
ayarlanmigtir. Yiiksek gerilimi saglayan gii¢ kaynagindan da 22 kV degerine

ayarlanarak iiretime gergeklestirilmistir.
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Formik Asit + Kloroform Siringa icinde
ozelti

Tamamiyle ¢éziinmis
Formik asit + Naylon 6.6
¢ozeltisi

Formik asit igerisinde
¢Ozlinen grantiller

Sekil 4.4. Naylon 6.6 (N6.6) +Formik asit ¢ozeltisi hazirlama islemi (Senyurt 2017)

Hazirlanan polimer soliisyonlart igne ucu 0.5 mm olan 10 ml temiz plastik
siringa igerisine alindiktan sonra, otomatik pompa iizerine yerlestirilmistir. Bu
siringanin ucundan 15 cm uzaklikta nano fiberlerin toplanacagi aliiminyum folyo sarili
kollektér konumlandirilmistir. Yiiksek geriliminin bir ucu siringa ignesinin ucuna
baglanirken diger ucu yani topraklanmis olan kismi kollektore baglanmistir. Yiiksek
gerilim cihazinin voltaj degeri 20 ile 30 kV arasinda degisecek sekilde ayarlanmigtir.
Sistem ¢alismaya bagladiktan sonra igne ucundan ¢ikan soliisyon elektrostatik kuvvet ve
damlacigin uzamasi esnasinda igindeki ¢oziiclinlin ug¢masiyla birlikte uzayarak

kollektore toplanarak nano elyaf iiretimi basariyla sonuglanmustir.
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[ \ Toplayici Plaka

Cozelti Haznesi
Lile Gig Kaynag

Pompalama

% - Akim Gostergesi
Sistemi . Voltaj Gostergesi

Voltaj Ayarlama

Sekil 4.5. Elektro-egirme yontemiyle naylon 6.6 iiretimi (Senyurt, 2017)

4.3.1 Gd,0O3 ve B4C Nano Partikiil Katkili Nano Elyaf Uretimi

Uretilen Gd,03 nano partikiiller N6.6 agirligmin % 0.1 Gd,O3‘ler tartilarak 60
ml formik asitin (18 ml” i kloroform) igerisine eklenmistir. Kloroformun konulmasinin
temel sebebi Gd,O3’lerin partikiillerini formik asitli N6.6 ¢6zeltisine eklenmeden 6nce
partikiilleri dagitma islemi yaparak homojenlestirme islemi gerceklestirilmistir. Sekil
4.6. *da goriildiigii tizere kloroforma eklenen Gd,O3 ¢ozeltisi ultrasonik karistiricida 10
dk karigtirildiktan sonra N6.6. ¢ozeltisine eklenerek karisim problu sonikatorde 50 kHz
frekansta 1 saat boyunca karistirilmistir. Problu sonikatoriin ¢calismasindan otiirli agiga
cikan 1s1 ile ¢ozeltinin sicakligi artmaktadir. Sicakligi diisirmek icin ¢ozeltinin altina
buz yerlestirilmistir. Hazirlanan ¢6zelti elektro-egirme cihazina yerlestirilerek nano
elyaf iiretim iglemi gergeklestirilmistir. Ayn1 sekilde nano B4C takviyeli N6.6 nano
elyaf tretimi yapilmistir. N6.6’nin agirligimca % 0.05 Gd,O3 ve % 0.05 B4,C

kloroformla karistirilarak hibrid diye adlandirdigimiz nano elyaf tiretilmistir.



Sekil 4.6. Elektro-egirme yontemiyle B,C ve Gd,O;katkili naylon 6.6 iiretimi

4.4. Nano Kece Takviyeli Nano Kompozit Malzemelerin Uretimi

Bu tez ¢alismasinda ¢ekme ve dinamik mekanik analizde kullanilmak {izere
iretilmesi hedeflenen kompozit malzemenin oOlgiileri ve miktar1 testler gz Oniinde
bulundurularak belirlenmistir. Kompozit malzemeler el yatirma yontemiyle iiretilmistir.
Kompozit malzeme iiretiminde kullanilan makas, ayirma kumasi, vakum infiizyon
poseti, sizdirmazlik macunu, Labkon firmasindan temin edilmistir. Uretimde kompozit
malzemelerinin iiretildigi ve sertlestirme isleminin gergeklestigi Selguk Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi Makine Miihendisligi Boéliimii Kompozit Malzeme Uretim
Labaratuvarinda bulunan LCD kontrol panelli vakum infiizyon tezgahi kullanilmistir
(Sekil 4.7.).
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Sekil 4.7. LCD Panel Kontrollii Vakum Infiizyon Tezgahi

Nano kompozit iiretimi igin gerekli malzemeleri kullanima hazir hale
getirebilmek icin mevcut laboratuvarlarimiz kullanilmistir. Ik 6ncelikle  epoksi
re¢ineyi yani MGS L1601 kiirlesticiyle karistirilmigtir. MGS L1601 % 25 oraninda
kiirlestirici olarak H160 malzemesiyle karistirarak kullanima hazir hale getirilmisir

(Sekil 4.8.).

Sekil 4.8. Epoksi ve kiirlesticilerin hazirlanmast

Daha sonra 10 X 10 cm karelik alana hazirlanan epoksi re¢ine siirtilmiistiir.
Epoksi regine iizerine iirettigimiz saf N6.6 nano elyaf yerlestirilmistir. Yerlestirilen
nano elyaf iizerine tekrar epoksi recine siiriilerek bu islem 16 kez tekrarlanarak 16
takabali nano kompozit malzeme tretilmistir (Sekil 4.9. ve 4.10.) Bu islemler biitiin

kompozit malzemelere uygulayarak N6.6 nano, N6.6 igerisine ilave edilmis bor karbiir,



44

N6.6 icerisine ilave edilmis gadolinyum oksit, N6.6 icerisine bor karbiir ve gadolinyum

oksit nano kege takviyeli kompozit malzemelerin tiretimi gergeklesmistir. Ayrica saf

epoksi iireterek 5 adet farkli plakalar tiretilmistir.

Sekil 4.9. N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzeme tiretimi
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Sekil 4.10. B,C ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzeme iiretimi
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5. ARASTIRMA SONUCLARI ve TARTISMA
5.1. Gd;0O3 Nano Partikiil Analizleri (SEM, TEM, XRD ve EDX)

Uretilen Gd,O3; nano partikiiller daha sonra SEM, TEM, XRD ve EDX
goriintiileri aliarak fiziksel ve kimyasal 6zellikleri incelenmistir. Uretilen Gd,Os ‘lerin
SEM analizleri Selguk Universitesi ileri Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi
(ILTEK) ‘nde mevcut olan ZEISS Evo LS 10 cihazi ile 20 kV gerilimde 10 bar vakum

altinda elde edilmistir.

'
\&« G

S

HV mag | WD | det spot —— e p— 6/5/2015 | HV mag | WD |det spot| ———400nm
M [20.00 kV| 100 000 x | 9.9 mm |ETD| 3.0 METU CENTRAL LAB 10:10:50 AM |20.00 kV| 240 000 x |10.1 mm|ETD 3.0 METU CENTRAL LAB

Sekil 5.1. Uretilen Gd,03; SEM goriintiileri
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Gadolinyum oksit nano tozu farkli floresan, 1s1ldama ve elektrikli cihazlarda
kullanilir. Lektroliiminesan cihazlarda, katod 1sim1 tiipii, saha emisyon gostergeleri,
ferroelektrik bellek, plazma gosterge panelleri, ultraviyole detektorleri ve yiiksek
¢Ozlinirliklii x-151n1 tibbi goriintiilemede kullanilir. Sekil 5.1. de  Gd203 nano
partikiillerin farkli biiyiitmeli SEM goriintiileri gosterilmektedir. Bu goriintiilerdeki
Gd,03 ‘lerden on tanesi Olgiilerek ortalama boyutlart yazilmistir. Gd,O3 lerin ortalama
boyutlar1 80 nm civarindadir. Ark desaj yontemiyle iiretilen Gd>O3 nano patikiiller daha

sonra naylon 6,6 nano elyaflara katilarak deney numunelerine hazir edilmistir.

Sekil 5.2. Uretilen Gd,0; TEM gbriintiileri
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Sivi azot iginde 50 A uygulanarak olusturulan arkdesarj ile iiretilen nano
boyuttaki Gd,O3’in TEM goriintiileri Sekil 5.2°de goriilmektedir. TEM goriintiilerinde
Gd,03 nano partikiillerin gesitli sekillerde oldugunu gormekteyiz. Bazilar1 kiiresel,
bazilar1 kiit kalin ¢ubuklar seklinde olup, diizensiz dagilan Gd;Os3 kiiresel bir yapiya
sahiptir. Nano boyuttaki partikiillerin boyutu ve sekli liretim sirasinda ki ark akimina

bagli olarak degismektedir.

gd2o03.raw
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Sekil 5.3. Uretilen Gd,0O3 XRD gériintiileri

X-Isin1 Kirinim yontemi (XRD), her bir kristalin fazin kendine 6zgii atomik
dizilimlerine bagli olarak, X-isinlarini karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi esasina
dayanir. X-Isim1 Kirmim analiz yontemi, analiz esnasinda malzemeye herhangi bir
tahripte bulunmaz ve ¢ok az miktarda bulunan malzemelerin bile analizlerinin
gerceklestirilmesini saglar. Calisma prensibi olarak ornege X-Isin1 gondererek kirilma
ve dagilma verileri toplamasi sOylenebilir. Kristal yapisina gore 1s1n1 farkli agilarda ve
siddette kiran ornekler ¢ok hassas bi¢cimde analizlenebilmektedir. Fourier Transform
devriminden sonra XRD makineleri de bayag: profesyonellismis onceleri her agiy1 ayri
ayr1 analizleyip toplu deger sunan makineler simdi genis agilar1 ¢cok dar zamanda ve
uygun cikt1 ile verebilmektedir. XRD'yi ¢ok kullanigli yapan sey kristal yapilarinda
parmak izi hassashiginda veri toplayabilmesi ve giivenilir olmasinda yatmaktadir. X-

isinlarmin kristallerden difraksiyonu X-Isinlari kristalin lizerine geldiginde elektronlar
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tarafindan sogurulur ve elektronlar salinim yapmaya baglar Salinan bu elektronlar bir x-
1511 kaynagi gibi davranarak her yone x-isinlart fotonlar1 yayarkristalin farkli
boliimlerinden sagilan bu fotonlar,toplanarak oOlgiilebilir bir x 1511 siddeti olustururlar.
Kristalde paralel diizlem takimlari oldugunu varsayan Bragg kosulunun saglandigi bu
durumda, sagilan x-1ginlar1 yapici girisim yaparak birbirlerini giiclendirmis olacaktir.
BRAGG ESITLIGI Yansimadan 6nce ve yansidiktan sonra ayni fazda olan X-1gmlari
yapici bir girisime ugrayarak aydinlik noktalar1 olusturur. 6 = Gelme agis1 6 = Yansima
acis1 A = X-151m1 dalgaboyu 6 6 20 Toplam kirinim agis1 = 20. Komsu kristal diizlemleri
arasindaki mesafe farki nedeniyle iki farkli 151n demeti hafifce farkli uzunlukta yol kat
ederler Iki demeti dik cizgilerle birbirine baglayarak bu yol farki gosterilebilir. DE = d
sin 6. Brag denklemi 2d sin 6 = nA Burada, d diizlemler aras1 mesafe ve n kirmnimin
mertebesidir. Bragg yansimasi sadece niA 2 d dalgaboyu sartinda meydana gelir. Bu
kosulu saglamak goriiniir 151k dalgaboyu ile miimkiin olmadigindan X-isinlar
kullanilmaktadir. Kirinima ugramis demetler (yansimalar) Bragg yasasi ile tanimlanan

belirli acilarda olusabilir.

Intensity (a.u.)

Sekil 5.4. Gd,03; XRD goériintiileri (Goldys ve ark., 2006)

Sekil 5.3 te tiretmis oldugumuz Gd203 nanopartikiillerin XRD pikleri verilmstir.
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Sekil 5.4. de literatiir ile karsilagtirilmasi yapilan Gd;O3 XRD piklerine gore, iiretilen
nano yapili Gd03’in kiibik yapida oldugu sdylenebilir (a=b=c=10.82311 A°). Sirasiyla
kafes yapilar1 ve pik dereceleri ise (221),(222) ve (400)... ve 26=21°, 28°, 33° ve
Literatiirde yapilan c¢alismalarda, benzer major piklere rastlanilmigtir. Gadolinyum
oksitin yaygin olan iki tane kristal yapisi vardir. Bunlar monoklinik yap1 ve kiibik
yapidir. Kiibik yapist magnez (II) oksitin yapisina benzer bir mineraldir ayrica biksibit
ismiyle de adlandirilir. Kiibik yapinin i¢inde iki tane gadolinyum c¢esidi vardir. Her
ikisinin 6 koordinasyon numaras1 vardir fakat onlar1 ¢evreleyen oksijen atomlariin
dizilimleri farkli bir geometriye sahiptir. Oda sicakliginda, kiibik yap1 en stabildir ve
monoklinik yapi i¢in faz degisimi 1200 °C’de gerceklesir ve 1200 ile 2100 °C arasinda

hegzogonal faz hakimdir ve erime noktas1 2420 °C’dir.

Gd

Cao

2.00 4.00 6.00 .00 10.00 1z2.00 keV

Sekil 5.5. Uretilen Gd,O3 EDX goriintiileri

Uretilen Gd,03 EDX goériintiileri  Selguk Universitesinden almmistir. EDX
sonuglarina gore iirettmis oldugum Gd,Oj3 igerisinde Gadolinyum ve Oksijen iyonlarina

rastlanmustir (Sekil 5.5.).
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5.2. B4C Nano Partikiil Analizleri (SEM, TEM, XRD ve EDX)

Bilyal1 dovme ile iiretilen B,C nano partikiiller daha sonra SEM, TEM, XRD ve

EDX goriintiileri alinarak fiziksel ve kimyasal dzellikleri incelenmistir. Uretilen B4C

SEM incelemeleri Selguk Universitesi Ileri Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi
(ILTEK) ‘nde bakilmustir.

Sl A=VRSEG) EHT=2000K - jppoy [ PTR———— p—
WO=100mm  IProbes 150pA — 9 ' Vag= 00KX )

WD=10.0mm | Probe= 150pA

Signal A=VPSEG3 EHT=2000KV  pag= 3000KX 00"
WD =10.0 mm | Probe = 150 pA

Sekil 5.6. Uretilen B,C SEM Goriintiileri
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Sekil 5.6. ‘da goriilmekte olan nano pargaciklarin 10 KX, 20 KX ve 30 KX
bityiitmeli SEM gériintiileri verilmektedir. Uretilen bor karbiir malzemeler boyutlari
yaklagik 50 nm ile 400 nm arasinda degismektedir. B4C nano partikiillerin sekilleri

genel olarak diizensiz sekillerdir. Bazilar diizensiz levha konumundadirlar.

1 100 nm

Sekil 5.7. Uretilen B,C TEM Gériintiileri

Bilyali 6gilitme yontemiyle lretilen nano bor karbiir nano partikiillerin TEM
goriintiileri Sekil 5.7 de verilmistir. Goriintiiler incelendiginde nano bor karbiiriin amorf
veya mikro kristalli oldugu goriilmektedir. TEM goriintiilerinden de B4C nano
partikiillerin sekilleri diizensiz plakalar seklindedir.
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Sekil 5.8. Uretilen B,C XRD Goériintiileri

X-Ismm Kirinim yontemi (XRD), her bir kristal fazin kendine 6zgli atomik
dizilimlerine bagh olarak X-iginlarii karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi esasina
dayanir. Her bir kristal faz i¢in bu kirmnim profilleri bir nevi parmak izi gibi o kristali
tanimlar. X-Isin1 Kirinim analiz metodu, analiz sirasinda numuneyi tahrip etmez ve ¢ok
az miktardaki numunelerin dahi analizlerinin yapilmasini saglar. Uretilen B,C nano
partikiillerin XRD pikleri Sekil 5.8. verilmistir. Uretilen bor karbiir nano partikiillerin

pikleri literatiirle uymlu oldugu goriilmiistiir.

5.3. Nano Elyaf Malzemelerin Analizleri (SEM ve TEM)

Uretilen naylon 6,6 nano elyaflarin SEM analizleri Selguk Universitesi Ileri
Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi (ILTEK) ‘nde bulunan ZEISS Evo LS 10
cthazi ile 20 kV gerilimde 10°® bar vakum altinda gergeklestirilmistir.

Sekil 5.9 da nano elyaflarin 5 KX ve 50 KX biiyiitmeli SEM goriintiileri
verilmistir. N6.6 nano fiberlerin ¢ap olgiileri 100-280 nm araliginda degismektedir.
Burada goriildiigii {izere nano pargacik takviyeli nano fiberlerin ¢aplarinda meydana
gelen diisiis yaklasik % 20 ‘dir. Bunun sebebi ise soliisyona katilan nano partikiillerin
sayesinde soliisyonun elektrik iletkenligi artarak (Baby ve Ramaprabhu, 2010, Kole ve

Dey, 2013) bu sayede ¢ozeltinin tagidigr yiikler artmakta ve elektrostatik alanin da etkisi
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artarak daha kiigiik capli fiberlerin olusmasi1 saglanmaktadir. Nano elyaflarin kiigiik
oranlarda c¢aplarinin degismesi dinamik mekanik analiz sonuglarina pek  tesir

etmemistir.

#

Signal A = SE1 EHT=2000KY  pag= 5000k X f"_”rm Signal A = SE1 EHT=2000K  yag= 5000KX rﬂnm @
WO =10.0 mm |Probe = 50pA

WD = 9.5 mm | Proba = 50 pA

Signal A = SE1 EHT =20.00 kV 200nm

WD =10.0 mm | Probe= 50 pA

Signal A= SE1 EHT=2000KV  hag= 50.00KX
WD =10.0 mm | Probe= G0 pA

Signal A = SE1 EHT =20.00 kv 2
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Sekil 5.9. Nano fiberlerin SEM goériintiileri; a) N6.6, b) Gd,O3 katkili N6.6, ¢) B,C katkili N6.6, d) Hibrit
katkil1 N6.6

Partikiillerin N6.6°nin igerisine homojen dagilmasi malzeme ozellikleri i¢in
onem arzetmektedir. Nano elyaflarin yer yer homojen bir dagilim yer yer
topaklanmalarin oldugu Sekil 5.9. ‘de goriilmektedir

Sekil 5.10. da igerisine B,C ve Gd,O3; nano partikiiller eklenmis elektrospinle
elde edilen N6,6 nano elyaflarin yiiksek biiylitmeli TEM goriintiileri verilmistir. Bu
goriintliler ayn1 zamanda bir iist baslikta verilen SEM goriintiileri ile de dogrulanmustir.
Elde edilen liflerin baz1 kisimlarinda kopmalar bazi kisimlarinda ise topaklanma gibi
hatalar goriilmektedir. Ayn1 zamanda B4C, Gd,O3 ve hibrid pargaciklarinin da bazi lif
yiizeylerine homojen bazi yiizeylerde ise kati parcacik seklinde kaldigin1 gérmekteyiz.
Boyle hatali olusan yapilarin yami sira kusursuz lifler ve bu lifler arasina homojen
dagilmig nano parcaciklarini da gormekteyiz. N6,6 nano fiberlerin yiizeyleri piiriizsiiz

iken icerisine Gd203 ve B4C nano partikiiller katinca fiberlerin yiizeyindeki diizgiinliik

azalmis piiriizlii yiizey olusmustur.




Sekil 5.10. Nano elyaflarin TEM goriintiileri; a) B,4C katkili N6.6 nano elyaf b) Gd,O5 katkili N6.6 nano
elyaf d) Hibrid nano elyaf
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5.4. Kompozit Malzemelerin Analizleri (FTIR ve TGA)
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Sekil 5.11. Nano kompozit malzemelerin FTIR analizi

Epoksi, Epoksi-N6,6 nanofiber, Epoksi- B4C+N6,6 nanofiber, Epoksi-
Gd203+N6,6 nanofiber ve Epoksi- Gd203+ B4C +N6,6 nanofiber nanokompozitlerden
alinan numunelerden elde edilen FTIR grafikleri Sekil 5.11.de verilmistir. Bu grafikler
incelendiginde piklerin ortak oldugu goriilmektedir. 2932-2925 ve 3300 cm-1 dalga
boyundaki pikler C-H gerinmesine ait olup nanofiberlerde ve nanokompozitlerde
bulunmaktadir. Ayn1 sekilde 1539-1506 cm-1 dalga boyundaki pikler ise C=C alkalin
grubuna ait olan piklerdir. Gd,O3; ve B4C ait pikler bu sonuglara gore bulunamamistir.
Temel sebebi ise nano fiber iiretimi sirasinda bu nanoparcaciklar fiberlerin igine
gomiilmiis olup FTIR analizinde belirlenememistir. Bu sonuglar TEM resimleri ile
desteklenmektedir.

Sekil 5.12. 'de gorildigi tizere Epoksi, Epoksi-N6,6 nanofiber, Epoksi-
B4C+N6,6 nanofiber, Epoksi- Gd203+N6,6 nanofiber ve Epoksi- Gd203+ B4C +NG6,6
nanofiber nanokompozitlerden alinan numunelerden elde edilen bozulma sicakliklarinin
belirlendigi TGA analizi sonucunda olusturulan Agirlik kayb1 — Sicaklik (W-Ts) egrileri
yer almaktadir. Grafikler incelendiginde bozulma sicakligi en yiiksek olan 390 °C ile

hibrit nanokompozit malzemesidir. Saf epoksinin bozunma sicakligt 349 °C, NG6.6
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nanofiber takviyeli kompozitin bozunma sicakligi 357 °C, B4C katkili nanokompozitin
bozunma sicakligi 362 °C ve Gd203 katkili nanokompozitin bozunma sicakligr 380 °C
olarak belirlenmistir. Buna gore Hibrit nanokompozit malzemenin Saf epoksi

malzemeye gore bozunma sicakligindaki artis %11.74 olarak hesaplanmustir.
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Sekil 5.12. Nano kompozit malzemelerin TGA analizi

5.5. Cekme Testleri

Epoksi, Epoksi-N6,6 nanofiber, Epoksi- B4C+N6,6 nanofiber, Epoksi-
Gd203+N6,6 nanofiber ve Epoksi- Gd203+ B4C +N6,6 nanofiber nanokompozitlerden
ASTM D638.33977 standartlarina uygun ¢ekme testleri i¢in numuneler hazirlanmustir.
Sekil 5.13. te sematik olarak resmi verilen niimiinelerin ¢ekme testleri Selguk
Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Malzeme laboratuarinda SHIMADZU cihazinda
gerceklesmistir.
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Sekil 5.13. Kompozitlerin gekme test numiineleri

Sekil 5.14.te bor karbiir katkili N6.6 ile giiglendirilmis epoksi, gadanolyum oksit
katkili N6.6 ile giiglendirilmis epoksi, bor karbiir ve gadanolyum oksit katkili N6.6 ile
giiclendirilmis epoksi, saf N6.6 ile gliglendirilmis epoksi kompozitler ve son olarak saf
epoksi malzemelerinin gerilme-sekil degistirme grafikleri gosterilmektedir. Sekil 5.14.
‘da goriildiigli gibi Saf Epoksi’nin ¢ekme dayanimi 71.23 MPa’ dir. N6.6 ile
giiclendirilmis epoksinin ¢ekme dayanimi 75.73 MPa’ dir ve saf epoksiye gore ¢gekme
dayanimi % 6.32 artis gbzlemlenmistir. Bu artis beklentinin altindadir. Normal sartlarda
epoksi polimer n6,6 nanofiberle takviye edildiginde kompozitin mukavemeti daha
yiiksek c¢ikmaliydi. Bunun sebebi kompozit malzeme iiretilirken kompozitin igerisinde
hava kabarciklarinin oldukca fazla olmasindanir. Uretim el yatirma yoluyla oldugundan
hava kabarciklarmmin fazla olmasi kac¢milmaz olmustur. Bu hava kabarciklar1 da
kompozitin mukavemetine olumsuz yonde etki etmistir. Diger bir olumsuz etkide sudur.
Naylon 6,6 termoplastik ile Epoksi termoset plastigin birbirleriyle uyumu, kimyasal bag
olusturmalar1 ¢ok zayiftir. Termoplastik olan naylon 6,6 nano elyaf ile epoksinin
birbiriyle bagalantis1 ancak mekanik baglantidir. Bu baglanti da {iretilen kompozitler
bazinda ancak az bir etkiyle ortaya ¢ikmustir.

Bor Karbiir katkili N6.6 ile giiclendirilmis epoksinin ¢gekme dayanimi 88.65
MPa’dir ve saf epoksiye gore % 24.45 oraninda bir artistir. Naylon 6,6 nano elyafli

Epoksi kompozitin mukavemetinden % 17.06 oraninda daha fazla ¢ikmustir.
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B4C nano partikiil naylon 6,6 nano elyaflarin igerisine katildiginda nano
elyaflarin piiriizsiiz olan yiizeyini oldukga fazla piiriizlii hale getirmistir. Nano elyaflarin
yiizetini ileride verilen TEM goriintiilerinde anlayabiliriz. Bunun sonucunda epoksi ile
birlestiginde saf naylon 6,6 ya gore daha fazla yiize alanina sahip oldugunda cakme
mukavemeti hem epoksinin mukavemetinden hem de naylon 6,6 nano elyaf takviyeli
nano kompozitin mekavemetinde fazla c¢ikmistir. Ayrica nayon 6,6 nano elyafin
icerisine B4C nano partikiil katildiginda elde edilen modifiye edilmis naylon 6,6 nano
fiberin yiizey c¢ekim kuvvetini atirmistir. Bunun sonucunda termoplastik epoksi ile
modifiye edilmis naylon 6,6 nano fiberin arasinda az da olsa kimyasal bir etkilesim
meydana gelmistir. Boylece B4C nano partikiil katkili kompozitin mukavemetinde ve
sekil degistirmesinde artis olmustur. Daha fazla olabilecek artisin olmamasinin sebebi
daha once anlatildig1 gibi bu kompozitin de igerisinde olusan hava kabarciklaridir.

Gadanolyum oksit nanopartikiil katkili N6.6 ile giiglendirilmis epoksi
kompozitin ¢ekme dayanimi 79.71 MPa’ dir ve saf epoksiye gore % 11.91, N6.6 ile
giiclendirilmis epoksi nanokompozite gore ise % 5.25 artis gézlemlenmistir. B4C nano
partikiil katkili nanokompozitin ¢cekme mukavemetine ve sekildegistirmesine gore daha
diisiik ¢ikmistir. Bunu sebebi Gd203 nano partikiillerin naylon 6,6 nanofiber igerisine
katildiginda gerceklestirilen nanokompozitin yiizey alani B4C nano partikiil
katildiginda olusan kompozitin ylizey alanindan daha diizgiin olmasi sebeplerden biri
olabilir. Diger bir sebep ise Gd203 nano partikiillerin epoksiyle etkilesimi B4C nano
partikiillerin etkilesiminden daha zayiftir.

Bor Karbiir ve Gadanolyum Oksit katkili N6.6 ile giliclendirilmis epoksinin ise
cekme dayanimi 85.84 MPa’ dir ve saf epoksiye gore % 20.51, N6.6 ile giliglendirilmis
epoksiye gore % 13.35 artis gozlemlenmistir. Bor karbiir katkili N6.6 ile giiglendirilmis
epoksinin, Gadanolyum katkili N6.6 ile gii¢lendirilmis epoksiye gore ¢ekme dayanimi
% 11.21 fazla oldugu gozlemlenmistir. Bor Karbiir katkilt N6.6 ile giiclendirilmis
epoksinin, Bor karbiir ve gadanolyum oksit katkili N6.6 ile giiclendirilmis epoksiye
gore cekme dayanimi % 3.27 fazla olarak gdzlemlenmistir. Hibrit diye tanimladigimiz
Epoksi- Gd203+ B4C +N6,6 nanofiber nanokompozitlerin mukavemetinin Bor Karbiir
katkilt N6.6 ile giiclendirilmis epoksi nanokompozitin mukavemeti ile Gd203 nano
partikiil katkili nanokompozitin mukavemet degerinin ortasinda ¢ikmasi beklen bir

durumdur.
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modiilleri

gosterilmektedir. Kompozitlerin elastiklik modiillerinin bulunmasi i¢in uygulanan

metod, gerilme — sekildegistirme grafiginde baslangicta lineer giden egrilerin liner

bolgesinin egiminden hesaplanmustir.
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Sekil 5.15. Uretilen Nano Kompozit Malzemelerin Elastik Modulleri



62

B4C katkilt N6.6 ile giiclendirilmis epoksinin elastiklik modiilii 4.24 GPa
cikarken GD katkilt N6.6 ile giiclendirilmis epoksinin elastiklik modiilii 2.88 GPa ve
Hibrit katkili N6.6 ile gii¢lendirilmis epoksinin elastiklik modiilii 3.32 GPa ¢ikmustir.
B,C katkili olan epoksi Hibrite gore % 27.71 daha fazla olurken GD katkili olan
epoksiye gore % 47.22 fazla ¢ikmistir. Kompozitlerin elastiklik modiillerindeki degisim
oranlar1 da tipki ¢ekme mukavemetine benzer seyir izlemistir. Kompozitlerin
sekildegistirmelerindeki degisim icin de ayn1 seyleri séylemek miimkiidiir.

Cizelge 5.1.de herbir nanokompozitin maksimum gerilme ve maksimum sekil

degistirme degerleri toplu halde tablo halinde verilmistir.

Cizelge 5.1. Maksimum gerilme ve maksimium sekil degistirmeleri degerleri

on (MPa) % degisim £m % degisim
Ep. 71.2389 1.00 0.0309 1.00
Ep./N6.6 75.7341 6.32 0.0330 6.79
Ep./N6.6/B,C 88.6479 24.45 0.0346 11.97
Ep./N6.6/Gd,03 79.7108 11.91 0.0342 10.68
Hibrit 85.8473 20.51 0.0351 13.26

5.6. Kompozit Malzemelerin SEM Analizi
5.6.1. N6.6 Nano Elyaf Takviyeli Kompozit Malzemesinin SEM Analizi

Nanokompozit malzemelerden iiretilen ¢ekme numunelerinin ¢ekme cihazindan
cekme testleri yapildiktan sonra kirilan veya kopan numunelerin kirilan yiizeylerinin
yapisini, morfolojisini ve kirilma yiizeyini incelemek i¢in SEM goriintiileri alindi. SEM
goriintiileri Selguk Universitesinde bulunan SEM cihazinda gerceklestirildi. Sekil
5.16.da N6.6 nano fiber (nano mat=nano kege) ile takviyelendirilmis epoksi kompozitin
¢ekme sonunda kirilan yiizeyin morfoloji goriilmektedir. Sekil 5.16. da nano matin
epoksi re¢inenin tabakalaradan bir tanesi goriilmektedir. Burada tabakalanmis olan
kompozitte tabakalar arasinda ayrilma olugmustur. Yine burada N6.6 elyaflarin matris
icerinde gomiildiigi bazi elyaflarin koptugu goriilmektedir. Epoksi matrisin yogun
bolgede gevrek kirilmalarina rastlanmistir. Bu goriintiiniin ¢erceve igerisine alinmis
kisminin biyiitiilmiis 10 KX goriintiisii sekil 5.17. ’de verilmistir. Bu bolgeyi
inceledigimizde nano elyaflarin kompozitin kirilmasi sirasinda uzadig: tabaka ayrilmasi

kopriileme olusturdugu zaman elyaf kopmalarin olusturdugu goriilmektedir. Sekil 5.18.
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’de 20 KX biiyiitmeli nano elyaf yogun bolgenin SEM goriintiisii verilmistir. Bu
goriintii incelendiginde nano elyaf matris yiizey ayrilmasi, elyaf siyrilmasi, elyaf
kopmas1 ve kopriilenme acik¢a goriilmektedir. Ayrica kopma sirasinda gevrek olan
epoksi matrisin kiigiik kiriklar halinde kopan yiizeye dagildigi goériilmektedir. Cekme
testi sonundan elde edilen ¢ekme mukavemeti degerleri incelendiginde Sekil 5.18 de
N6.6 nano elyaf takviyeli kompozitin nano elyafsiz malzemenin mukavemetinden %
5.25 kadar fazla ¢iktig1 dikkate alindiginda buna sebep epoksi reginesinin igerisine
dagilmis olan elyaflardir. Cekme testi sirasinda kopmaya karsi harcanan enerjinin biiyiik
bir kismin1 nano elyaflar tstlenmistir. Bu elyaf uzamasi kopriileme, elyaf kopmasi,
elyaf siyrilmasi gibi olaylar kopmaya kars1 enerjisini yutmustur. Diger taraftan gevrek

olan epoksi malzemesinin gevrek kirilmasinin azaltacak yonde fayda saglamistir. Bu

etki Sekil 4.14.’{ incelendiginde rahatga goriilmektedir.

Signal A = SE1 EHT =20.00 kV Mag= 1.00K X 10 um
WD = 9.5 mm | Probe = 50 pA |_|

Sekil 5.16. 1 KX biiyiitmeli N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzeme malzemelerin SEM
gorilintisi
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Matris Kilmas:

Elyaf Siynilmasu

@ Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV Mag= 1000KX |7
s WD = 95 mm | Probe = 50 pA H

._d

Sekil 5.17. N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzemesinin sekil 5.16.da kare igerisine alinarak
biiyiitiilmiis SEM goriintiisii

Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV Mag= 2000KX | ™
xS WD = 9.5 mm | Probe = 50 pA | |

Sekil 5.18. 20 KX N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzeme malzemelerin SEM goriintiisii
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5.6.2. B4C Ilave Edilmis N6.6 Nano Elyaf Takviyeli Kompozit Malzemesinin SEM
Analizi

Sekil 5.19. da B4C nano partikiil katilarak N6.6 nano elyafla takviye edilmis %
epoksi nanokompozitin ¢ekme testi sonucunda kirik ylizeyin SEM goriintiisi
verilmistir. Sekil 5.19.d a 49 X biyiitmeli kirilmis numunenin kaba goriintiisii
verilmistir. Bu goriintiide kompozitin tabakalari N6.6 nano kegenin yogun oldugu
bolgeler agikga goriilmektedir. Yine bu goriintili incelendiginde zaman zaman bosluklara
rastlanmistir. Bu bosluklarin sebebi el yatirma yontemi sirasinda matris icerisinde kalan
hava kabarciklarindan kaynaklanmistir. Her ne kadar iiretim sirasinda kompozit
malzemenin sertlesmeden 6nce hava kabarciklarini uzaklastirmak i¢in vakum altina
konmus olsada bir kisim hava kabarcigi derinlerde oldugu i¢in uzaklastirilamamistir.
Esasinda bu bir hatadir. A ncak el yatirma metoduyla bu kadar iiretim saglanmigtir.
Sekil 5.19. ‘in uygun bir yerinden 1 KX kadar biiyiitilen SEM goriintiisii Sekil 5.29. de
verilmistir. Sekil 5.20.de tabaka ayrilmasi ve B4C-N6.6 nano elyafin yogun
bolgesisindeki matris kirilmalar1 goriilmektedir. Epoksi matris icerisinde bir kistm nano
elyaflarin dagildig1 ve bunun sonucunda epoksi matrisin kii¢iik dalgalar halinde kirildig1
goriilmektedir. Sekil 5.20. de nano elyafin yogun oldugu bir bolgesinin 5 KX kadar
biiyiitiilmiis SEM goriintiisii Sekil 5.21. ’de verilmistir. Burada matrisin yogun oldugu
bolgelerde gevrek kirilma, elyafin yogun oldugu bolgelerde ise matrisin kiigiik pargalar
halinde ayrilmasi seklinde olusturgu goriilmektedir. Sekil 5.21.in 10 KX biiyiitilmiis
goriintiisii sekil 5.22. de verilmistir. Sekil 5.22.ye bakildiginda elyaf siyrilmasi, elyaf
kopmasi, elyaf matris ara yiizey ayrilmast ve kopriilenmeye rastlanilmustir. Sekil 5.19.
de verilen SEM fotograflari kiyaslandiginda aralarinda fazla bir fark oldugu sdylenmesi
zordur. Clinkii B4C nano partikiil N6.6 nano fiberin igerisine yerlestirilmis olup, nano
fiberlerin elyaf kopmasi saf N6.6’ya gorede az oldugu saptanmigtir. Bunun sebebi B4C
nano partikiiller N6.6 nano elyafin mukavemetini artirmasindandir. Bunu c¢ekme
grafikleri verilen sekil 5.14.°de gormekteyiz. Orada saf epoksiye goére B4C nano
partikiil eklenmis kompozitin ¢ekme mukavemetinin % 24.45 ve sekildegistirmesinin

%xx kadar arttigin1 sdylemek gerekir.
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0 Signal A = SE1 EHT = 20.00 KV
- WD = 10.5 mm IProbe= S50pA H

Sekil 5.19. 49 X biiyiitmeli B,C ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzemesinin
SEM goriintiisii

’ Signal A = SE1
o/ WD = 105 mm |Probe = 50pA H

Sekil 5.20. B,C ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzemesinin Sekil 5.19°da kare
icerisine aliarak biiyiitiilmiis SEM goriintiisii
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A

8

Signal A = SE1 EHT=2000KV  pao= sookx 2"
- WO = 105 mm IProbe= 50pA H

Sekil 5.21. B,C ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzemesinin Sekil 5.20’de kare
igerisine alinarak biiyiitiilmiis SEM goriintiisii

Elyaf Siyrilmasi

Elyaf Kopmasi

i . / P

Elyaf Uzamas: Kopriileme

@ Signal A = SE1 EHT=2000kV  pag= 1000kX |7
- WD = 10.5 mm | Probe = 50 pA H

Gy

Sekil 5.22. B,C ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzemesinin Sekil 5.21°de kare
icerisine alinarak biiyiitiilmiis SEM goriintiisii
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5.6.3. Gd,0zIlave Edilmis N6.6 Nano Elyaf Takviyeli Kompozit Malzemesinin
SEM Analizi

Sekil 5.23. ’da N6.6 nano elyaflarin Gd,O3 nano partikiil katilarak epoksi matris
icerisine birlestirilmis nano kompozitin ¢ekme testi sonunda kirilmis numunenin SEM
goriintiileri verilmistir. Sekil 5.23. de 50X biiyiitmeli goriintiide kompozitin katmanlari
ve hava kabarciklar1 daha belirgin haldedir.

Sekil 5.24. te Sekil 5.23 iin uygun bir yeri 1 KX oraninda biiyiitiilmiis goriintiisii
verilmistir. Bu sekilde tabaka ayrilmalar1 ve matris yilizeylerinin gevrek kirildig1 agikca
goriilmektedir. Yine bu seklin taba ayrilmasmin oldugu oldugu bir bélgede 10KX
biytltilmiis goriintiisic Sekil 5.25. de verilmistir. Sekil 5.25 incelendiginde elyaf
styrilmasi, kopriileme ve elyaf kopmasinin oldugu elyaf takviyeli kompozitlerin kirilan
yiizeylerinde olusan temel hasar oOzelliklerinin burada da olustugunu sdylemek
mimkiindiir. B4C katkili kompozit malzemeye kiyasla elyaf kopmasinin daha c¢ok
oldugu ama saf N6.6 ile gii¢clendirilmis nanonkompozitlere gore daha az oldugu
goriilmektedir. Bunun sonucunda B4C katkili nanokompoziti kirmak i¢in daha ¢ok
enerjiye ihtiya¢ duyulmus ve mukavemeti daha yiiksek cikmistir. Bu durum c¢ekme

deney sonuglarindan da bakilarak teyit edilmistir.

Signal A = SE1 EHT =20.00 kV Mag= 50X ;
WD =11.0 mm | Probe = 50 pA H

Sekil 5.23.50 X biiyiitmeli Gd,03 ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzemelerin
SEM goriintiisii
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Tabaka Ayrilmasi

EHT =20.00 kV
b WD =11.0mm I Probe = 50pA l_l

Sekil 5.24. 1 KX biiyiitmeli Gd,Oj ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzemelerin
SEM goriintiisii

Elyaf Siyrilmass

Elyaf Uzamasi

@ Signal A = SE1 EHT=2000KV  pag= 500K X
- WD = 11.0 mm | Probe = 50pA H

Sekil 5.25. Gd,0; ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzemelerin Sekil 5.24’de kare
igerisine alinarak biyiitiilmiis SEM goriintiisii
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5.6.4. Gd,0; ve B4C Ilave Edilmis N6.6 Nano Elyaf Takviyeli Hibrit
Nanokompozitin SEM Analizi

Sekil 5.26. da Gd,O3; ve B4C nanopartikiiller ilave edilmis N6.6 nano fiber ile
takviyelendirilmis epoksi hibrid nanokompozitin ¢ekme testi sonunda kirilan yiizeyin
SEM goriintiisii goriilmektedir. Burada da epoksi yogun bolgelerin gevrek kirilmayla
kirildigi, elyaf yogun bolgelerde ise epoksinin pargali kirildigini soyleyebiliriz. Sekil
5.26. nin elyaf yogun bir boleginin 1KX biitiilmiis bir goriintiisii Sekil 5.27. de
verilmisgtir.

Sekil 5.27. de tabaka ayrilmasi ve epoksi matriksten tamamen ayrilmis igerisinde
Gd203 ve B4C nano partikiillerin bulundugu naylon 6,6 nano elyaflar goriilmektedir.
Burada tabakalanmis olan kompozitte tabakalar arasinda ayrilma oldugu
anlasilmaktadir. Yine buradan matrisin gevrek kirildigi net bir sekilde goriilmektedir.
Nano elyafin durumunu daha iyi anlayabilmek igin Sekil 5.27. nin 10 KX biiylitmeli
SEM goriintiisii alinarak Sekil 28.de verilmistir. Buradaki nanoelyaflar incelendiginde
iki husus ortaya ¢iktigini ifade edebiliriz. Birincisi, elyaflarin epoksiden siyrilmasi
ikincisi ise elyaflarin matriksle iyi bir 1slanma yapmadigidir. Ikinci husus iiretim
hatasidir. El yatirma metodunda bu tiir hatalarin olmasi ihtimal dahilindedir. Bunu

yansira Sekil 5.28.de elyaf siyrilmasi ve elyaf kopmalarina rastlanmistir.

@ WD = 90mm | Probe = 50 pA I I
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Sekil 5.26. 1 KX biiyiitmeli Gd,O3 ve B,C ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit
malzemelerin (hibrid) SEM goriintiisii

Signal A = SE1
@ o - B by

Sekil 5.27. Gd,O3 ve B,C ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzemelerin (hibrit)
Sekil 5.26°da kare icerisine alinarak biiyiitiilmiis SEM goriintiisti

Kopriileme Elyaf Kopmas1

EHT =2000kV  pmag= 10.00K X e
- WD = 9.0 mm IProbe= 50pA
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Sekil 5.28. Gd,0; ve B,C ilave edilmig N6.6 nano elyaf takviyeli nano kompozit malzemelerin (hibrit)
Sekil 5.27°de kare icerisine alinarak biyiitiilmiis SEM goriintiisti

5.7. Dinamik Mekanik Analiz Sonuclar1 (DMA)

Uretilen nano kompozit malzemeler kalinlik 1.5 mm, genislik 4 mm, yiikseklik
26 mm olacak seklide Dinamik Mekanik Analiz i¢in ii¢ noktadan egilme numuneleri

hazir hale gelmistir. Daha sonra Kocaeli Universitesi Kimya Miihendisligi Béliimiinde

Dinamik Mekanik Analiz test cihazinda {i¢ noktan egilme (three point bending) testleri
yapilmustir (Sekil 5.29.).

Sekil.5.29. Dinamik Mekanik Analiz Deney Cihaz1

5.7.1. Depolama Modulii (E’)

Her bir kompozite ait deney numunelerinin Dinamik Mekanik Analiz (DMA)
sonucunda elde edilen depolama modiillerinin (storage modul)-sicaklikla degisim
grafikleri sekil 5.30. da verilmistir. Depolama modulu saf epoksi ve B4C ve Gd203
nano partikiiller ile modifiye edilen nanokompozit malzemelerin 1 hz sabit frekansta
testleri yapilarak bulnunan degerleri kaydedilmistir. Depolama modulu cihaz tarafindan
uygulanan yiik sonunda kompozit malzemelerde depolanan enerjiyi temsil eder. Camsi

gecis sicakliginda depolama modulu genellikle sabit kalir. Cams1 gecis sicakligindan
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sonra depolama modulun de sert bir diisiise baslar ve sonunda sifir olur. Cizelge 5.2.
de cams1 gegis bolge sicakligi olan 65°C ve kauguk bolge sicakligi olan105 °C sicaklik
degerlerine karsilik depolama modul degerleri verilmistir. Camsi1 gecis bolge
sicakliginda saf epoksi malzemenin depolama modul degeri nano kompozit
malzemelere gore yiiksek iken kauguk bolge sicakligindan ise degerler birbirine
yakindir.

Cizelge 5.2. Camsi ve kauguk bolgelerdeki belirli sicaklik noktalarindaki depolama modul degerleri
(MPa)

Sicaklik Saf Epoksi Hibrit N.6.6 katkili kompozit
malzemesi
65 °C
(Cams1 Bolge) 37345 21313 25593
105 °C
(Kauguk bolge) 10610 10756 11367

Sicaklik artik¢a molekiil zincirlerinin hareketleri de artmaktadir. Epoksi i¢inde
dagilmis nano malzemeler kompozit malzemenin molekiil zincirlerinin hareketini
kisitlamaktadir.

Saf epoksi ve nano malzeme takviye ile giiglendirilmis kompozitlerin depolama
modiilleri camsi1 bdlgede birbirlerinden belli oranda farklilik gosterirken (burada
polimer zincirlerinde hareket olmamaktadir) kaucuk bdlgesinde polimer zincirleri
hareket halindedir. 105 °C sonra kaucuk bolgesinde hemen hemen yakin
seyretmektedir. Ancak kauguk bolgesinde N.6.6/Epoksi kompozit malzemesinde
depolama moduliinde %7.13 artma olmustur. Bunun sebebi N6.6 nano elyafin epoksi
polimer zincirlerinin hareketini kisitlamistir. N.6.6 igerisine Gd,03 ve B4C katildiginda
bu nano partikiiller N.6.6 icerisinde yer yer topaklanma olusturdugu icin depolama
modiilii N.6.6° ya gbre %5.6 azalmistir. Nano elyaf ile epoksi matris yiizeyleri arasinda
mubhtelif yerlerinde bosluklar olusur ve bu bosluklardan dolay1 polimer zincirlerinde
hareketlilik artar ve buna bagh olarak cams1 bolgede saf epoksi malzemesinin kayip ve
depolama modiil degerleri yiiksek ¢ikmistir benzer olaylar (Jiang ve ark., 2018).
calismalarinda da mevcuttur. (Bowditch ve ark., 1987).

Nano partikiil takviyeli depolama modiillerinin diisiik ¢ikmasmin diger bir
nedeni de epoksi molekiiliiniin nano malzemelerin (Gd,O3 ve B4C) yapisinda yiliksek
seviyede ¢apraz bag formasyonu olusmasina engel teskil ettigi i¢indir (Zhang ve ark.,
2013).
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DEPOLAMA MODULU

35000 c d e
30000
25000
20000
15000

10000

DEPOLAMA MODULU (MPA)

5000

65 80 95 110 125 140 155
SICAKLIK °C

Sekil 5.30. a)saf epoksi b) N6.6 nano fiber takviyeli ¢) N6.6 nano fiber +B,4C takviyeli d)N6.6 nano fiber
+Gd,0; takviyeli ) N6.6 nano fiber + B,C+ Gd,0; takviyeli kompozit malzemelerin depolama modulu
(storage modiil)-sicaklik grafigi

5.7.2. Soniimleme Modulii (Tan(d))

Tan(d)-sicaklik grafiginin pik yaptigi yerle sicakligin cakistigi deger bize
malzemenin camsi gegis sicakligi degerini vermektedir. Sekil 5.31.e bakilarak camsi
gecis sicakligr saf epoksi, N6.6 takviyelendirilmis, B4C ilave edilmis N6.6 nano elyaf
takviyeli, Gd,O3 ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli, B4C ve Gd,0O3 ilave edilmis
N6.6 nanokompozit malzemelerin camst ge¢is sicakliklart sirasiyla 113.3 °C, 114.55
°C, 114.9°C, 115.55 °C ve 116.8 °C olarak olgiilmiistiir. Herhangi bir polimerik
sistemde Ty sicakligiin artmasi nano malzemelerin takviyeleri sonucunda molekiiler
hareketteki bir kisitlama, serbet hacim ve yiiksek derecedeki ¢apraz baglarin azalmasi
ile iliskilidir (Bowditch ve ark., 1987). Buradan ¢ikarilan sonu¢ nano elyaf takviyeli
kompozit malzemenin saf epoksi malzemesine gore camsi gecis sicakligt  %1.01
oraninda artmistir. N.6.6 nano fiberin icerisine takviye edilen nano partikiilerinde
eklenmesiyle camsi gecis sicakliginin daha fazla arttig1 goriilmektedir.

E'' (Kayip modiil
TaN()= 7 e ot
E'"(Depolama modiil)

degeriyle bulunur. Cizelge 5.3. ‘e bakilarak en

yiiksek camsi gecis sicakligi nano elyaf igerisine B4,C ve Gd,O3 takviyeli kompozit

malzeme (hibrit) saglamis olup sicaklik degeri 116.8 °C’tir.
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Cizelge 5.3. Camsi1 Gegis sicakliklari

Malzeme Camsi Gegis Sicakhgi (T)
Ep. 113.3°C
Ep./N6.6 114.55°C
Ep./N6.6/B4C 114.9 °C
Ep./N6.6/Gd,0; 115.55°C
Ep./N6.6/Gd,03/B4C (hibrit) 116.8 °C

Tan(d) zirvesindeki bir baska onemli olay, tan(d) zirvesinin yiiksekligidir.
Sicaklik artik¢a polimer malzeme esnekligini kaybettiginden, malzeme daha rigid hale
gelmektedir polimer zincirleri elastik 6zelliklerini kaybetmektedir. Sekil 5.31.‘a
bakilarak saf epoksi malzemenin diger kompozit malzemeye nazaran daha ¢ok sicaklik

ve darbe sayist artikga elastik 6zelligini kaybettigi goriilmektedir.

SONUMLEME MODULU

0,9 —C d e

TAN(D)

60 80 100 120 140 160
S1CAKLIK °C

Sekil 5.31. a)saf epoksi b) N6.6 nano fiber takviyeli ) N6.6 nano fiber +B,C takviyeli d) N6.6 nano
fiber +Gd,0; takviyeli ) N6.6 nano fiber + B,C+ Gd,O5 takviyeli kompozit malzemelerin séniimleme
modiili (tan(d) modiil)-sicaklik grafigi
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5.7.3. Kayip Modulii (E”’)

Dinamik mekanik analiz, artan sicaklik araliginda depolama modiilii, kayip
modiilii ve tan(d) hakkinda bilgi gosterir. Depolama modiilii, nano kompozitlerdeki
elastik 0zelligi veya enerji depolamasini temsil ederken, kayip modulu ise bize viskoz
davranig1 veya i¢indeki enerji dagilimini yansitir (Zhang ve ark., 2013).

Sekil 5.32 ’e bakilarak kayip moduliiniin nano malzemen diisiik ¢ikmasinin
sebebi epoksi recine ile nano malzemeler arasindaki serbest hacmin biiyiimesinde
kaynaklanmaktadir (Zhang ve ark., 2013) .Kayip modiilii (E”) sabit 1 Hz frekansta artan
sicakliga kars1 grafigi sekil 5.32 ’de goziikmektedir. Kayip modulii, malzemenin viskoz
tepkisini temsil eder. Malzemede kaybedilen enerji olarak tanimlanir. Kayip modulii
matris malzemesi ile takviye malzemesi arasindaki sicaklik ve yiik uygulandikca enerji
kayb1 anlamina da gelmektedir.

Kaylp moduliiniin maksimum noktasi polimer zincirlerinin hareketliliginde
maksimum degisiklige ugradig sicakligi temsil eder. Deney sonuglarina bakilarak en
fazla kayip saf epoksi malzemede gerceklesmistir. En iyi sonug ise hibrid malzemede
goriilmektedir. Enerji kaybinin elyaf takviyeli nano kompozit malzemelerin saf epoksi
malzemesine gore az olmasmin sebebi elyaflarin enerjileri absorbe etmesinden

kaynaklanmaktadir.
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KAYIP MODUL
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Sekil 5.32. a) Saf epoksi b) N6.6 nano fiber takviyeli ¢) N6.6 nano fiber +B,C takviyeli d) N6.6 nano
fiber +Gd,0O; takviyeli e) N6.6 nano fiber + B,C+ Gd,03 takviyeli kompozit malzemelerin kayip
modulu(loss modulii)-sicaklik grafigi
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6. SONUCLAR VE ONERILER

6.1. Sonuclar

Bu tez ¢aligmasinda, N6.6, N6.6 'nin agirliginca % 0.1 oraninda B4C , %0.1
Gd203 ve % 0.05er B4C, Gd,03 (hibrit) N6.6 icerisine nano partikiil ilave edilerek nano
elyaf malzemeleri tiretilmistir. Bu nano elyaf malzemeler L160 epoksi malzemesine el
yatirma yontemiyle epoksinin iizerine elyaf tekrar epoksi siiriilerek 16 katman olacak
sekilde nano kompozit malzeme lretimi gergeklesmistir. Ayn1 zamanda herhangi bir
takviye malzeme olmadan ayni boyutlarda saf L160 epoksi regine iiretilerek deney
numuneleri hazirlanmistir. Nano kompozit malzeme iiretiminde islem adimlar1 kademe
kademe agiklanmistir. Nano elyaflarin SEM analizleri alinarak ayri ayri incelenmis ve
yorumlanmustir.

Hazirlanan nano elyaflar ile tiretilmis olan nano kompozit malzemelerin gerilme-
birim sekil degistirme miktarlar1 belirlenmis ve bulunan sonuglar makroskobik ve SEM
goriintiileriyle iliskilendirilmistir. Ayrica Kocaeli Universite’sinde Dinamik mekanik
analiz yapilarak yorumlanmustir.

Bu tez ¢alismasinda asagidaki sonuglar elde edilmistir:

- Mikro boyutta Gd,O3 ve B4C nano partikiiller sirasiyla ark-desarj ve ogiitmeli
sistemler uygulanarak nano boyutta partikiiller, elektro-egirme yontemiyle ise naylon
elyaf tiretimi gerceklestirilmistir.

- N6.6 nano elyaf ve agirlik¢a % 0.1 oraninda BC, takviyeli nano elyaflarin
caplarindaki degisim SEM analizi ile incelenmistir. Sonug olarak BC,4 takviyesinin
soliisyonun iletkenligini artirdigr dolayisiyla daha ince c¢aplarda nano elyaf fiberleri
olugmasini sagladig1 gézlemlenmistir. Yani nano elyaf fiber ¢api ile soliisyon iletkenligi
arasinda bir ters orant1 oldugu gézlemlenmistir.

- Saf epoksi, N6.6, B4,C katkili N6.6, Gd,O3 katkili N6.6 ve hibrit katkili N6.6
nanokompozitlerin bozunma sicakliklarinin belirlendigi TGA analizi sonucunda
olusturulan % agirlik kaybi1 — Sicaklik (W-Ts) egrileri yer almaktadir. Grafige gore
bozunma sicakligi en yiiksek olan 390 °C ile hibrit nanokompozit malzemesidir. Saf
epoksinin bozunma sicakligi 349 °C, N6.6 bozunma sicakligi 357 °C, B4C katkili N6.6
bozunma sicakligr 362 °C ve GdOs; katkili N6.6 bozunma sicakligr 380 °C olarak
belirlenmistir. Buna gore Hibrit katkili N6.6 nanokompozit malzemenin Saf epoksi

malzemeye gore bozunma sicakligindaki artis %11.74 olarak hesaplanmistir
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- (Cekme grafiklerine bakildiginda iiretilen nano kompozit malzemelerin saf
epoksi malzemeye gore elastik modiiliinde artis gosterdigi kisaca B4C nano partikiil
malzemesinin mukavemeti degeri diger tretilen nano malzemelere kiyasla yiiksek
oldugu tespit edilmistir.

- N6.6 nano elyaf takviyeli kompozitin nano elyafsiz malzemenin
mukavemetinden % 5.25 kadar fazla ¢iktigi dikkate alindiginda buna sebep epoksi
reginesinin igerisine dagilmis olan elyaflardir. Cekme testi sirasinda kopmaya karsi
harcanan enerjinin biiylik bir kismini nano elyaflar iistlenmistir. Bu elyaf uzamasi
kopriileme, elyaf kopmasi, elyaf siyrilmasi gibi olaylar kopmaya karsi enerjisini
yutmustur. Diger taraftan gevrek olan epoksi malzemesinin gevrek kirilmasinin
azaltacak yonde fayda saglamistir.

- Kinlan yiizeylerin incelendiginde B4C nano partikiill N6.6 nano fiberin
icerisine yerlestirilmis olup, nano fiberlerin elyaf kopmas1 saf N6.6’ya gorede az oldugu
saptanmistir. Bunun sebebi B4C nano partikiiller N6.6 nano elyafin mukavemetini
artirmasindandir. Bunu ¢ekme grafikleri verilen sekil 5.14.’de goérmekteyiz. Orada saf
epoksiye gore B4C nano partikiil eklenmis kompozitin ¢cekme mukavemeti % 24.45
artmig N6.6 takviyeli kompozit malzemesinde ise % 11.91 artmustir.

- El yatirma yoOntemiyle iretilen kompozit malzemlerde tabakalar arasinda
ayrilma olusmustur. Cekme sonucunda kirilan yiizeylerin matrislerin gevrek kirildigi
net bir sekilde goriilmektedir. Sekil 5.28. ‘de hibrid malzemenin elyaf siyrilmasi ve
kopmasi B4C katkili kompozit malzemesine gore daha fazla oldugu goriilmektedir. Saf
epoksiye ¢cekme dayanimi % 20.51 N6.6°da ise % 3.27 artmustir

- Cekme testinden sonra kirilan yiizeylerinin SEM goriintiileri incelendiginde
kirilma mekanizmalarinda nano elyaflarin etkisi gzlemlenmistir. Nano elyaflarin ¢atlak
ilerlemelerinde bazi bolgelerde kopriileme etkisi ile ¢atlagin ucunun yon degistirmesiyle
catlak ilerlemesine kars1 direng sagladigi gézlemlenmistir.

- Dinamik mekanik analizde depolama modiilii (E’)-sicaklik grafiginde saf
epoksi ve nano malzeme takviye ile giliclendirilmis kompozitlerin cams: bolgede
birbirlerinden belli oranda farklilik gosterirken (burada polimer zincirlerinde hareket
olmamaktadir) kaucuk bolgesinde polimer zincirleri hareket halindedir. 105 °C sonra
kaucuk bolgesinde hemen hemen yakin seyretmektedir. Ancak kauguk bodlgesinde
N.6.6/Epoksi kompozit malzemesinde depolama moduliinde %7.13 artma olmustur.
Bunun sebebi N6.6 nano elyafin epoksi polimer zincirlerinin hareketini kisitlamistir.

N.6.6 igerisine Gd,O3 ve B,4C katildiginda bu nano partikiiller N.6.6 igerisinde yer yer
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topaklanma olusturdugu icin depolama modiilii N.6.6’ ya gore %5.6 azalmistir. Nano
elyaf ile epoksi matris ylizeyleri arasinda muhtelif yerlerinde bosluklar olusur ve bu
bosluklardan dolay1 polimer zincirlerinde hareketlilik artar ve buna bagli olarak camsi
bolgede saf epoksi malzemesinin kayip ve depolama modiil degerleri yliksek ¢ikmaistir.
Dinamik mekanik analizinde soniimleme modiilii (tan(d))-sicaklik garafigine
bakilarak camsi gegis sicakligi saf epoksi, N6.6 takviyelendirilmis, B4C ilave edilmis
N6.6 nano elyaf takviyeli, Gd,Oj3 ilave edilmis N6.6 nano elyaf takviyeli, B4C ve
Gd,03 ilave edilmis N6.6 nanokompozit malzemelerin camsi gegis sicakliklari sirasiyla
113.3 °C, 114.55 °C, 114.9°C, 115.55 °C ve 116.8 °C olarak oOl¢iilmiistiir. Buradan
¢ikarilan sonug¢ nano elyaf takviyeli kompozit malzemenin saf epoksi malzemesine gore
cams1 gecis sicakligt  %1.01 oraninda artmistir. N.6.6 nano fiberin icerisine takviye
edilen nano partikiilerinde eklenmesiyle camsi gecis sicakliginin daha fazla arttig

goriilmektedir.

6.2. Oneriler

Bu calismanin aynis1 matris malzeme olan epoksi termoplastik malzemelerde

kullanilarak veya N6.6 elyaf yerine baska tiir nano elyaflar kullanilarak yapilmasi

Oongoriilmektedir.
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