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OZET

Doktora Tezi

Karbon Kaynakli Malzeme Katkili Beton Har¢inin Fiziksel ve Kimyasal Ozelliklerinin

Aragtirilmast: Bir Deneysel Tasarim Tabanli Cok Yanitli Optimizasyon Uygulamasi

Haluk KORUCU
Cankir1 Karatekin Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Kimya Miihendisligi Anabilim Dali
Danigman: Prof. Dr. Ahmet YARTASI

Cok yanitli optimizasyon ydntemi olan TOPSIS (ideal Coziimlere Yakinlik Yoluyla
Tercihlerin Siralanmasi Teknigi) Tabanli Taguchi Metodunun kullanilarak iiriin
kalitesinin iyilestirilmesinin amaglandigr bu g¢alismada, birinci boliimiinde, grafitten
Hummers Yontemi ile Grafen Oksit (GO) sentezi ve GO’nun NaBH, kullanarak
kimyasal indirgenmesi (rGO) siirecinin ¢ok yanitli optimizasyonu ger¢eklestirilmistir.
Ikinci boliimiide ise, sentezlenen yiiksek miktarlardaki GO ve rGO ile Grafen Oksit
katkili ¢imento har¢i (GO-BETON) ve Karbon Kaynakli ¢imento (KK-BETON) har¢i
tiretilmistir. GO ve rGO’in ¢ok yanith optimizasyonu icin belirlenen kalite kriterleri
stras1 ile D piki yogunlugunun G piki yogunluguna oran1 (D/G), 2D pik siddeti (I12D),
D+D’ pik yogunluklari, kristal boyutu (KB), yiizey piiriizliilliigii (Sr) ve karbonun
oksijene atomik orani (C/O) sec¢ilmistir. Segilen kalite kriterlerinden D/G, C/O, KB ve
Sr’den sirasiyla GO sentezi i¢in % 19,36, % 15,19, % 58,92, % 40,10 ve rGO sentezi
icin % 1,51, % 101,82, % 48,05, % 57,49 iyilesme oranlari elde edilmistir. Boylelikle
ilk asama tamamlanmis ve biiylik 6lgekte GO ve rGO iretimi i¢in optimum karisim
oranlar1 belirlenmistir. ikinci boliimde iiretilen ¢imento harglar1 icin (GO-BETON ve
KK-BETON) ¢ok yanitli optimizasyonu i¢in kalite kriterleri, termal iletkenlik ve 1s1
kapasitesi degerleri, su emme yiizdesi (SE), ultrasonik ses hiz1 (USH), basing dayanimi
(BD) ve siilfiirik asit direnci (AKK) olarak belirlenmistir. Cimento har¢1 deneyleri i¢in
secilen 56 giinliik termal iletkenlik, 56 giinliik 1s1 kapasitesi degerleri, 28 giinliikk SE,
USH, BD ve AKK kalite kriterleri i¢in iyilesme oranlar1 sirasiyla GO-BETON igin
% 10,9, -% 6,5, % 10,83, %-1,99, % 67,23 ve 59,62, KK-BETON ig¢in sirastyla %
18,95, -% 1,72, -% 9,47, -% 0,4, % 33,91 ve % 44,55 olarak elde edilmistir. Calisma
sonuglart ¢imento hargi tasarimlarinda kullanilan grafen oksit ve karbon fiberin, iistiin
kimyasal direng ve basing dayanim o6zelligi sebebi ile kanalizasyon hatlari, baraj ve
liman betonlar1 gibi korozyona dayanikli beton uygulamalarinda kullaniminin uygun
oldugunu gostermistir.
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ABSTRACT

Ph.D. Thesis

Investigation of the Physical and Chemical Properties of Carbon-based Material
Additive Cement Mortar: An Experimental Design-Based Multi-Response Optimization
Application

Haluk KORUCU
Cankir1 Karatekin Universty
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Chemical Engineering Department
Supervisors: Prof. Dr. Ahmet YARTASI

In this study aims to improve the product quality with the use of TOPSIS (Technique
for Order Preference by Similarity to Ideal Solution) based Taguchi-based metot, the
multi-response optimization process of graphene oxide synthesis(GO) from the graphite
by Hummers metot and reduction of the GO using NaBH,4 was performed in the first
stage. In the second stage, cement mortar contains high amounts of synthesized GO
(GO-BETON) and cement mortar contains carbon based materials (KK-BETON) was
produced. The determined quality criteria for multi-response optimization of GO and
rGO are the ratio of D density to G peak density (D/G), 2D peak intensity (12D), D + D
'peak densities, crystal size (KB), surface roughness (Sr) and the carbon to oxygen
atomic ratio (C / O), respectively. The improvement rates of 19.36 %, 15.19 %,
58.92 %, 40.10 % for GO synthesis and 1.51 % , 101.82 %, 48.05 %, 57.49 % for rGO
synthesis was obtained for selected criteria such as D/G, C / O, KB and Sr, respectively.
Thus, the first stage was completed and the optimum mixing ratios for GO and rGO
production were determined on a large scale. Quality criteria for multi-response
optimization (GO-BETON and KK-BETON) for cement mortars produced in the
second stage was determined as thermal conductivity, heat capacity, water absorption
percentage (SE), ultrasonic sound velocity (USH), compressive strength (BD) and
sulfuric acid resistance (AKK). 56-days thermal conductivity, 56-days heat capacity, 28
days SE, USH, BD and AKK quality criteria for cement mortar was obtained as 10.9 %,
-6.5 %, 10.83 %, -1.99 %, and 59.62 % for GO-BETON; 18.9 5%, -1.72 %, -9.47 %,
-0.4 %, 33.91 % and 44.55 % for KK-BETON, respectively. The results showed that the
graphene oxide and carbon fiber used in the cement mortar designs are suitable for
corrosion resistant usage for concrete applications such as sewer lines, dam and port
concretes due to their superior chemical resistance and compressive strength.
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Key Words: Graphite, Graphene oxide, Reduced graphene oxide, Graphene, Hummers
Metot, Chemical reduction, TOPSIS based Taguchi Metot, Cement mortar
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1.GIRIS

Karbon yasamimizin yapi tagim1 olusturmakla birlikte hemen hemen her yapida
karbonun varligina rastlamak miimkiindiir. Beton, insanligin yasami siiresince eski
medeniyetlerden giliniimiize kadar gelebilen, su anda diinyada en ¢ok kullanilan
malzemeler arasinda yer almaktadir. Son yillarda betonun igerisinde karbon
kaynaklariin kullanilmasina yonelik ¢alismalar giderek artmakla birlikte, bu ¢alismalar
incelendiginde karbon kaynaklarinin betonun o6zelliklerinde olumlu yonde etkilerde

bulundugu tespit edilmistir (Er 2013).

1.1 Karbon Kaynakh Malzemelere Giris

Karbon, farkli yapisal formlari ile diinyada en ¢ok rastlanabilen elementlerden biridir.
Sifirinct boyuttan igiincli boyuta kadar allotroplari sahip olan karbon molekiilii
periyodik tabloda 4A grubu elementi olup, atom numarasi 6’dir. Karbon atomlarinin
altigen yapiya sahip olmasi, grafene sira dis1 6zellikler kazandirmaktadir. Bu 6zellikler,
mukavemet, esneklik, elektriksel ve 1s1l iletkenlik ve sentez bi¢imine gore siiperiletken

ya da yart iletken 6zellik gosterebilir (Dortogul 2018).

1.1.1 Karbonun allotroplar:

Diinyanin her bolgesinde, karbon ve karbon igerikli maddelere rastlanabilir. Karbon
elementi organik kimyanin da yap1 tasin1 olusturmaktadir (Er 2013). Karbon atomunun

sahip oldugu elektonlarin dagilimimin gosterimi asagidaki gibidir;
6C=15°25%2p> (1.1)
Karbon elementi 1s® orbitalinde kuvvetli baglanmus iki elektron igermesine ragmen

2s5%2p? orbitallerinde dort adet zayif baghi elektron igerir. Farkli elementlerle bag

yaparken 2s orbitalinde bulunan zayif elektron bos olan 2p orbitaline gegmeye caligir.



Boylece ayni nitelikte dort adet elektron meydana gelir. Bu elektronlarin enerji
seviyeleri aynidir. Bu davranis sp® hibridizasyonu olarak adlandirilir (Saito et al 1998).
Karbon atomlarnin ¢esitli valens bagi olusturabilmesi sayesinde, karbon igerikli

sistemlerin farkl: fiziksel ve kimyasal 6zellikler gosterebilir ( Arseven 2011).

Karbon elementinin en yaygin olarak adlandirilan 4 tane allotropu vardir. Bunlar grafit,

fulleren, karbonnanotiip ve elmasdir. Grafen oksit ve grafende bu allotroplarin igine

dahil edilebilir (Er 2013).

1.1.1.1 Grafit

Karbonun en kararli yapisina sahip olan grafit katmanl bir yapiya sahiptir. Giinliik
yasamda sik sik kullanilan kursun kalemin icinde de grafit bulunmaktadir. Yapisi
itibariyle iki boyutlu karbon atomlarinin bal petegi seklinde altigen dizilmesiyle olusan
grafen yapilarinin, katmanl bir yap1 haline gelmesi ile olusmustur (Topag 2014).
Sekil 1.1°de grafitin katmanli yapist gosterilmistir. Her bir katmanda, hekzoganal kafes
formundan olup, karbon atomlari arasi mesafe 0,142 ve katmanlar arasi mesafe
0,335 nm’dir. Karbon atomlar1 birbirine kovalent baglar ile baglandigi i¢in atomlar arasi
baglar oldukga kuvvetlidir. Fakat grafitin yapisindaki diizlemler arasi baglar birbirine
VanderWaals baglari ile bagli oldugu i¢in bu baglar1 birbirinde ayirmak miimkiindiir
(Dortogul 2018).

Karbon Atomlan

Grafit

/ Tabakalar
S Q
\.

Van der Waals
Baglar ——— 7

Kovalent
Baglar
&

Sekil 1.1 Grafit karbonlarinin paralel diizlemlerdeki yapisi (Cuhadaroglu A. ve Kara E.
2018)



1.1.1.2 Fulleren

Kiiresel sekilde grafen tabakasini yuvarlandigimizda olugsmakta olan sarili grafen
yapisina fulleren adi verilir. Fullerenler, grafitin lazerle buharlastiriimasi ve

yogunlastiriimasi ile ile iiretilebilmektedir (D6gan Oztiirk 2014).

Sekil 1.2 Fulleren atomlarinin yapisi (Kozal 2012)

1.1.1.3 Elmas

Karbon atomlarinin Sp3 diizeninde olan elmas, karbonun allotroplarindan birisidir.
Tetrahedral bir kafeste kararli sigma kovalent baglar1 olusturmaktadir. Kovalent bag
uzunluklar1 1,54 A' ya esittir. Bu kararli yap1 elmasin tiim dogal malzemeler iginde en

sert 0zellikli malzeme olmasin1 saglamistir.

Sekil 1.3. EImas atomlarinin yapis1 (Neto et al 2006)

1.1.1.4 Karbon nanotiip

Karbon nanotiipler, grafitin tek katmanl tiip olusturacak sekilde katlanmasiyla elde
edilir. Uglar tamamen acik olan veya fullerenler gibi yari kiiresel bir yapiyla kapanan

nanokarbon formudur. Grafit tabakasinin 6zelliklerine ve nasil katlandigina bagli olarak



nanotiiplerin farklilik gosterebilmektedir. Bu farklilagsma nanotiiplerin fiziksel, kimyasal

ve elektroniksel 6zelliklerinde de degisikliklere neden olabilir (Er 2013).

Sekil 1.4 Karbon nanotiip atomlarinin yapis1 (Neto et al 2006)

1.1.1.5 Grafen oksit

Grafen oksitin yapisi, oksidasyon sekline gore farklilik gosterebilir. Oksidasyon sekli,
kullanilan reaktantin tiirtine bagli olarak diger fonksiyonel gruplari igerebilir. Grafen
oksitin atom sayist Dbilinemedigi igin stokiyometrik olmayan bir bilesiktir
(Gupta et al 2017). Bunun sebebi amorf ve stokiyometrik olmayan malzemelerin
karakterizasyonu icin kesin sonuglar verebilecek analitik tekniklerin eksikligidir. Bu
engellere kargin GO’in yapisini anlamak i¢in arastirmalar yapilmistir (Topag 2014). GO
yapist hemen hemen amorftur ve kullanilan grafitin ¢esidine ve sentezlemede kullanilan
yonteme teknigine bagli olarak stokiyometrisi degismektedir. Ancak GO yapisinda
temel fonksiyonel gruplar olarak; epoksit, hidroksit (-OH) ve karboksilik asit (-COOH)
gruplar1 gibi oksijenli fonksiyonel gruplar igermektedir. GO’in epoksitlerindeki oksijen
ile hidrojen arasindaki bag sayesinde GO’in bazal diizlemi su ile gii¢lii bir baglanma
olusturmasi, hidrofilik bir 6zellik gostermesine neden olur (Dreyer et al. 2009). GO’in

onerilen yapinin detayli gosterimi Sekil 1.5 te gdsterilmistir.
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Sekil 1.5 Grafen oksit i¢in ornek detayli yap1 (Ahmad et al 2018)

Grafen oksitin iletkenligi, elektronik ve mekanik 6zelliklerinin ayarlanmasi oksidasyon
derecesine bagli oldugundan iletken, yar1 iletken veya yalitici olarak gorev gorebilir.
Grafen oksitin bant araligi, oksijen atomlarmin miktar1 ile dogru orantilidir.
Oksidasyonun derecesi arttikga, bant boslugu birkag elektron voltuna agilmakta ve bir
izolator gibi davranmaktadir. Tipik olarak, grafen oksit, serbest karbon elektronlari
oksijen iceren gruplar ile baglandik¢a yaliticidir. Bu durum, bir¢ok alandaki kullanimi
icin problem olusturur (Urhan 2015). Grafen oksitte tabaklagmanin artmasi, grafen
oksitin yiizey alanini artirir, gézenek hacmi artar ve elektriksel iletkenliginde de kismen
artiy gozlenir (Gupta et al 2017). GO’in indirgenmesi ile iletken ozellik yeniden
kazanilabilir. Oksijen igeren gruplarin kaldirilabilmesi ile sifir bant bosluk grafeninin

elde edilebilmesi miimkiin olacaktir (Zaaba et al 2017).

GO, fonksiyonel gruplar1 nedeniyle suda iyi dagilmis kolloidler olusturur. Bu gruplarin
genel etkisi, GO katmanlar1 arasinda Van der Waals kuvvetlerin oniline gecerek onlari
aglomera haline getirmektir (Wang et al. 2008). GO katmanlar1 su i¢inde negatif
yiikliidiir. Bu, esas olarak, suda ¢6ziinebilen karbonil gruplarinin varligindan otiiri,

reaksiyon denklemi ile tarif edildigi gibi protonlar1 (H *) ag18a ¢ikar.

C-O0H + H,0 — C-00" + Hy0" (1.2)



Bu reaksiyon sulu ¢ozeltiyi asidik yapar, pH degeri yaklasik 3 civarinda olur. Ayrica
zeta-potansiyeli degerlerini kuvvetli negatif yapar. Cogu, karboksil grubunun negatif
zeta potansiyeline katkida bulundugu kabul edilmektedir. GO mun fonksiyonel gruplari,
su molekiillerinin bu gruplara giiclii bir sekilde baglanmasina neden olur ve grafen

oksite hidrofilik bir 6zellik kazandirir (Ghazizadeh et al 2017).

1.1.1.6 Grafen

Karbon atomlarinin allotroplarinin bal petegi seklinde bir araya gelmesi ile olusan
grafen, iki boyutlu diizlemsel yapilarin az sayida rastlanan orneklerindendir. Karbon
atomlar1 2s ve 2p orbitallerinin birlesimi, 120 derece acili sp> melezlesmesi ile grafenin
elektronik Ozelliklerinde ona sira disi 6zellikler kazandirir. Grafen tabakasinda iki
karbon atomu arasindaki mesafe 0,142 nm ve kalnligi ise sadece 0,42 nm’dir
(Kozal 2012). Bu ozellkler ona elektirigi ve 1siy1 iletebilme yetenegi saglar. Ayrica
grafen yapis1 itibariyle yogunlugu diisiik ve hafif bir malzemedir. Celik ile
kiyaslandiginda ¢ok daha sert ve esnek bir yapiya sahiptir. Grafen, birgok {istiin
mekaniksel, termal elektriksel ve optik o6zelliklerinden dolay1 birgok arastirmacinin

ilgisini ¢ekmis Ve son zamanlarinin parlayan yildizi olmustur (Novoselov et al. 2004).
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Sekil 1.6 Grafen ve grafen igerikli fulleren, nanotiip ve grafit yapilar (Kilig 2012)

Iki boyutlu yapisi itibariyle grafen, diger tiim boyutlardaki karbon igerikli malzemelerin
yapitagi olarak diistiniilebilir. Sekil 1.6> da gosterildigi gibi, grafen temel yapisi
kullanilarak farkli malzemeler gelistirilebilmektedir. Yapisinda grafen iceren
malzemeler arasinda en ¢ok bilinenleri fulleren, karbon nanotiip ve grafittir. Grafen
yapilar1 kendi igerisinde kiip olusturacak sekilde katlanirsa fulleren yapist elde edilir.
Grafen yapisi kendi ekseni etrafinda silindir seklinde sarilir ise nanotiipler olusur.
Nanotiipler ise bir boyutlu yapilardir. Birden fazla grafen tabakasi iist iiste bir araya
gelirse grafit yapisi elde edilir. Grafit {i¢ boyutlu bir malzemedir (Kili¢ 2012).

Grafendeki hibridizasyon sp®’dir, ancak grafit tozunu oksitledigimiz zaman, 2s
elektronu 2p,’ye atlar. Bu durumda (grafen oksit durumunda) serbest elektron
olusmasina neden olur ve grafit tozunun oksidasyonu sirasinda oksijen atomlar1 serbest
elektrona baglanir ve grafit tabakalarindaki C-O baglari, sp” nin sp>e doniisiimii
elektriksel azalmaya neden olur (Kozal 2012). Grafen oksit, grafitin kristal oksidayonu
ile tek bir atom kalinligina sahip tabakasidir. Grafen tiretimi pahali ve zor iken, grafen

oksit nispeten grafen sentezleyebilmek ig¢in ucuz bir kaynaktir. Ancak bazi oksijen



islevleri ve yapisal kusurlari iceridigi igin grafen oksit ile sentezlenen grafen,

indirgenmis grafen oksit (rGO) olarak kabul edilir (Gupta et al 2017).

1.1.2 Grafen oksit sentezi i¢in yaklasimlar

Bilim insanlar tarafindan ¢ok biiyiik ilgi géren ve gelecegin malzemesi olarak goriilen
grafenin, grafen oksidin ve grafitin kimyasini1 kapsayan calismalar bir asir 6ncesinden

baslamistir.

1859 yilinda B.C. Brodie’nin yaptig1 ¢alisma bilinen ilk 6rnekler arasindadir. Grafit
tabakalarma ait reaksiyonlar1 incelerken grafitin yapisim1 bulmasidir. Inceledigi
reaksiyonlardan birtanesinde grafit ilizerine derigik nitrik asit (HNO3) eklemis ve
ardindan potasyum klorat (KCIO3) ekleyerek reaksiyonu sonlandirmistir (Brodie 1859).
Brodie yapmis oldugu arastirma sonucunda elde ettigi grafite ait pullarin kiitlesinde artis
oldugunu buldu. Kiitlede gergeklesen bu artisin karbon, hidrojen ve oksijenden
gerceklestigini belirtti. Kuvvetli oksidasyon neticesinde grafit yapisindaki oksijen
iceriginde bir artig gozlemledi. Brodie gore bu malzemenin, C:H:O bilesimini
61,04:1.85:37,11 olarak buldu ve net molekiiler formiilii ile Cy19 H g0 O100 Olarak
belirledi. Brodie bu malzemenin su ortaminda rahatlikla dagitilabildigini ancak asitli
ortamda dagilmadigini buldu. 220°C ye kadar 1sitma islemi sonucunda malzemenin
yapisindan karbonik asit ve karbonik oksit uzaklagsmasiyla net molekiiler formiilii ile
Css1 Hoas O100, C:H:O orani ise 80,13: 0,58: 19,29 olarak degisti. Brodie yapmis
oldugu calismalarin neticesinde grafitin molekiiler agirligin1 33 olarak tespit etmistir

(Topag 2014).

1900’li yillarin basinda L. Staudenmaier, Brodie’nin yonteminden farkli olarak,
potasyum klorat (KCIO3) ve derisik nitrik asiti (HNO3) tek seferde eklemektense,
reaksiyon siiresince kademeli olarak eklemeyi tercih etmislerdir. Ayn1 zamanda ortamin
asitligini daha fazla artirmak amaciyla derisik H,SOy ilave etmistir. Islemdeki bu kiiciik
degisiklik Brodie’nin oksitleme derecesini ve reaksiyon verimini artirmistir

(Staudenmaier 1898).



1958’li yilinda Hummers ve Offeman, grafitin potasyum permanganat (KMnO.) ve
derigik stlfiirik asit (H,SOy4) ile reaksiyonuna dayanan sentez yontemi gelistirdiler
(Hummers and Offeman 1958). Bu yontemde Hummers ve Offeman, 100 g grafit, 50 g
sodyum nitrat ve yaklasik 2-3 L kadar siilfiirik asiti ve 300 g potasyum permanganati
oksidasyon islemi igin reaksiyonda kullandilar. Hummers Yonteminde farkli olarak,
patlamalara o6nlem i¢in, KCIO3; yerine KMnO, tercih edilmistir. Asit buharinida
onlemek i¢cin HNOj3 yerine NaNOj tercih edilmistir. Bu ii¢ yontem iginde en verimli ve
hizli yéontem Hummers Yontemi oldugu sOylenebilir. Ancak Hummers Yonteminde
iyilestirilmeye ihtiyaci vardir, ¢iinkii bu yontemde toksik olan NO, ve N,O, gazlar
aciga c¢ikmaktadir. Marcano ve arkadaslart calismasini bu gazlarin agiga ¢ikmasini
engellemeye yonelik olarak modifiye edilmis Hummers Yontemi iizerine
yogunlagsmislardir. Caligmada Hummers Yo6nteminde toksik gazlara neden olan NaNOj3
yerine H3PO, kullanmis olup KMnO, miktar1 iki katina g¢ikarilmistir. Sentezlenen,
grafen oksit daha hidrofilik yapida olup, elektriksel iletkenlik degerlerinde degisme
olmamistir (Marcano et al 2010). Ayrica yapmis oldugu ¢alismada Hummers
Yontemine gore grafen oksit sentezlerken, NaNOj kullanmadan yaptigi c¢alismada,
NaNOs’m, grafen oksitin karateristik ozellikleri tizerine bir etkisinin olmadigini
bulmustur. Bu da NaNO3z’in Hummers Yo6nteminde etkin bir yere sahip olmadigi, yerine
bagka bir kimyasal kullanmadan da, grafen oksit sentezinin miimkiin olabildigini
gostermektedir (Zaaba et al 2017). Seki 1.7° de daha net anlasilabilmesi i¢in grafen

oksitin sentezine yonelik yaklasimlar verilmistir.



Grafit

O O
Klorat Oksidasyonu Permanganat Oksidasyonu
v v v v v
Brodie Stauddenmeir Hofmann Hummers Tour
HNOj3 (Dumanli) HNO3(Dumanli) HNO;z(saf) H,S0O, (Saf) H,S0O, (Saf)
KCIO; ( Saf) KCIO;(Saf) KCIOs(Saf)  NaNOj; (Saf) HsPO, (Saf)
H,SO, (Saf) H,SO, (Saf) KMnO, (Saf) KMnO, (Saf)

Sekil 1.7 Grafitten, grafen oksit sentezine ait yontemler (Ahmad et al 2018)

Grafen oksitin sentezinde farkli yontemler {izerinde bilim insanlari arastirmalar
yapsalarda; yontemler iizerindeki mekanizmalarin  yeterince iyi anlasilmasi,

kimyasallarin daha verimli kullanilmasina yonelik Cizelge 1.1°de ki tablo hazirlanmigtir

(Topag 2014).
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Cizelge 1.1 Grafitin oksidasyonu ile grafen oksit elde etme metotlar1 (Topag 2014)

Metod Brodie Staudenmaeir  Hummers  Modifiye Hummers
Oksidantlar HNO; HNO; NaNO; On Oksidayon
KCIO; KCIO; H,SO, K2S,04P,05 - H,SO,4
H,SO, KMnO, Oksidasyon

KMnO4 - H2804
Reaksiyon  3-4 giin 1-2 giin 2 saat On Oksidayon : 6 saat
Siiresi Oksidasyon  : 2saat
C-0O Oram 2,16 1,85 2,25 1,3

Hummers Yontemi, Staudenmaier, Brodie veya diger yontemlere kiyasla, grafen oksit
sentezi i¢in daha cok tercih edilir. Hummers Yontemi diger yontemlere nazaran ¢evreci,
ekonomik ve verimlidir. Diger yontemlerde kuvvetli asitler ile klorat kullanimu,
yaklagik 4 giin uzun reaksiyon siiresi ve ¢ok sayida oksidasyon dongiisii, yikama ve
kurutma islemleri sonucunda ortaya yiiksek derecede patlayict ClO, gazi ortaya ¢ikar
(Dreyer et al. 2009).

1.1.3 Grafen oksitin kullanim alanlar

Etkileyici fiziksel ve kimyasal 6zelliklere sahip olan grafen oksit (GO), miikemmel
dispersiyon stabilitesi, maliyet etkin potansiyeli, grafen bazli materyallerin biiyiik
Olgekli iiretimi agisindan timit verici katkt maddelerinden birisi olmustur. Bu 6zellikler
sayesinde; GO, fonksiyonel sivilar, giines hiicreleri, ¢imento kompozitleri, ilag tasiyici
sistemler, iletken filimler, biyosensorler gibi genis bir uygulama alanina sahiptir.
Transistorler, siiper kapasitorler, nano kompozitler, biyo materyaller, iletken polimerler
ve iletken miirekkepler, pil teknolojileri, son derece saydam hidrofilik yiizeyler,
stiperkapasitorler, giines pilleri i¢in elektrotlar, su aritma islemleri, lityum iyon piller,

biyosensorler gibi genis bir uygulama alanina sahiptir (Simsek et al 2018).
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Oksitlenmis tiirlerini de icine alan, kimyasal reaksiyonlarda kullanilan grafen oksitin
yaygin kaynagi dogal grafittir. Dogal grafitten sentezlenen GO, hidrofilik 6zelligi
sayesinsde suda kolaylikla dagitilabilir. Bu 6zelligi ona biiyiik 6lgekli grafitik filmlerin
hazirlanmasinda, lityum bataryalarda katot bileseni olarak olarak ve elektronik
uygulamalarda gerekli ince filmlerin olusturulmast i¢in kullanimini saglar
(Saner et al 2010).

Termoplastikler i¢in eriyik harmanlama dahil olmak {izere farkli imalat teknikleriyle
GO kompozit bir dolgu maddesi olarak sentezlenebilir. Grafen oksiti polietilen tereftalat
ile hacimce % 3 oraminda birlestirmek elektriksel iletkenligin 1 x 10™* degerinden
2,11 S/m degerine ulagsmasina sebep olmustur. Grafen oksit metal igermeyen bir
katalizor olarak hareket edebilir. Oyle ki hafif kosullar altinda alkinlerin hidrasyonu,
alkenlerin ve alkollerin oksidasyonu gibi basit katalizor geri kazanimi yiiksek verimde

tirtinler saglanabilir (Ahmad et al 2018).

Son yillarda GO, grafite indirgenmede, yeni kompozitlerin iiretiminde, membranlarin
hazirlanmasinda ve lityum hiicrelerinde pozitif elektrot olarak kullanilmaktadir
(Marcano et al. 2010). Grafen oksit sahip oldugu fonksiyonel gruplarin varligindan
dolay1, yapist kolaylikla degistirilebilir. Bu sebepten dolayr grafen oksit igerikli
kompozit malzemeler rahatlikla sentezlenebilmektedir. Ornegin su icinde grafen oksit
cekici bir yiizey olusturdugundan organik, inorganik ve biyomekiiller grafen oksit
ylizeyine adsorbe olabilmektedir (Xu et al. 2009). Atik sulardan boyar maddelerin
uzaklastirilmas: ve biyo materyallerin grafen oksit yilizeyine herhangi bir ylizey
modifikasyonu yapmadan tutunabilir. Ozetle Epoksi, hidroksil, karboksil ve karbonil
gibi fonksiyonel gruplar, grafen oksit tabakalar1 {izerinde tutunabilmektedir. Bu 6zelligi,
gaz sensorleri, biyosensorler, siiper kapasitdrler, DNA ve enzimlerde kullanimi

miimkiin olmaktadir (Sinoforoglu 2014).
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1.1.4 Grafenin ozellikleri

Grafen, kesfinden bu yana gostermis oldugu siradigi 6zellikleri sebebiyle oldukga ilgi
cekmistir. Bu ozelliklerin baslicalar1 arasinda grafenin yiiksek termal ve elektriksel
iletkenligi ve iki boyutlu yapisi nedeniyle ¢ok biiyiik yiizey alanina sahip olmasi
sayilabilir. Dogada iki boyutlu tek malzeme olma yetenegine sahip olan grafenin sahip
oldugu elektronlar ¢cok hizli hareket ederler. Elektronlarin bu hizli hareket yetenegi
grafeni, entegre devreler icin kullamlabilir hale getirmistir. iki boyutlu sik kafes yapisi
sayesinde en kiiclik atomlar1 bile gecirmemesi grafenin sensor c¢alismalarinda da
kullanilabilecegini gostermistir. Bu sik kafes yapisina ragmen oldukc¢a esnek olan yapisi
farkli yapidaki malzemeleri bile kaplayabilme yetenegini saglamistir (Avan 2014).
Grafen tek atom kalinligina sahip olmasina karsin mekanik saglamliligi ¢ok iyi olan bir
malzemedir. Tek-tabakali yapist ve milkemmel transfer hiziyla grafen, elektronik
aygitlarda yaygin olarak kullanilmaktadir (Umag 2014). Tek atom kalinligindaki grafen
tabakas1 beyaz 1s18in (%2-%3) 'ini tutabilmektedir. Eklenen her bir grafen tabakasi
yapinin opakligi arttirir (Tekay 2014). Ayrica 1sik gegirgenligi Ol¢limleri goriiniir
bolgedeki opakligin dalga boyundan bagimsiz oldugunu gostermistir. Grafenin
elektronik 6zellikleri fotokimya, fotokataliz, enerji doniisiimii ve enerji depolama gibi

yeni uygulamalarda kullanimini imkan saglamaktadir (Chen et al 2013).

Grafenin olaganiistii elektron tasima Ozellikleri vardir. Bu 6zelliklerinden bir tanesi,
elektrik akiminin 151k hizina yaklasan stiratle akmasina saglayan tasiyici 6zelligine sahip
olmasidir. Elektrik akimini elektriksel yiik tasiyan pargaciklarin hareketiyle olusur.
Fizikte siiriklenme hiz1 olarak adlandirilan bu hiz yiiklii pargaciklar bir elektrik alana
maruz kalinca ortaya ¢ikan ortalama hizdir (Fronties of Physics 2018). Bunun
neticesinde da daha hizli bilgisayarlar ve elektronik cihazlar iiretilebilmektedir. Grafen
oksitin indirgenmesi sonucunda indirgenmis grafen oksit (rGO) yapilar elde edilir.
Sentez yontemine gore rGO, farkli elektronik ve ara yilizey Ozellikleri tasir. Grafen
oksitin indirgenmesi ile C/O orani artar. Bu artig grafen oksitin bandgap araliginin
kiiglilmesine neden olarak numunenin iletkenliginin artmasina sebep olur ve bdylece

numunenin iletkenligi artar (Ozcan 2015). Grafen kendi iginde dalgali bir yapiya olmasi
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grafene esneklik saglamakta ve mekanik 6zelliklerini iyilestirmektedir. Grafenin dalgali
ve iki boyutlu olmasmin neticesi olarak yiizey alam1 olduk¢a fazladir
(Oztiirk Dogan 2014). Grafenin yiiksek termal iletkenlik degerleri onu entegre devrede,
depolama enerjisinde ve elektronik sensor alanlarinda potansiyel bir malzeme olmasini
saglamaktadir (Zaaba et al 2015).

1.1.5 Grafen sentez yontemleri

Grafen sentezi baslica iki sekilde yapilabilir. Kaynak olarak grafit kullanilan ve grafit
yerine bagka karbon kaynaklarmin kullanilmasi ile elde edilebilir. Grafit harici kaynak
ile grafenin baslica sentezi igin, Silikon karbiiriin kati-hal ayrismasi ile atmosfer
sartlarinda epitaksiyel biiyiime, kimyasal buhar ¢oktiirme yontemi, ornek olarak
verilebilir (Kozal 2012). Son yillarda platinyum, nikel ve bakir gibi metal levhalardan,
kimyasal buhar ¢oktiirme methoduyla, yiiksek kalitede grafen sentezlenebilmektedir
(Eizenberg and Blakely 1979). Arastirmacilar, kimyasal buhar ¢oktiirme metodu ile
grafen Kalitesini iyilestirebilmek igin grafenin sentez asamasindaki parametrelerin
etkilerini aragtirmiglardir. Bunlar, reaksiyon basinci ve proses sicakligi, asetilen,
amonyak, metan ve hidrojenin akis hizinin, grafen katman kalinhigi iizerine etkileri
analiz edilmistir. Bu zamana kadar ki ¢alismalarda, genellikle bir veya iki parametre
dikkate alinmis veya herhangi bir sistematik yontem ve tasarim izlenmeden deneyler
gerceklestirilmistir (Simsek et al 2018).

1.1.5.1 Mikromekanik ayristirma

Grafitin i¢ tabakalardaki Van der Waals etkilesim baglarin olmasindan dolay1 olduk¢a
zay1f bir kuvvet uygulanarak bu tabakalar koparilabilir. Yapilan arastirmalar yapiskan
bir bant ile tabakalarin kolaylikla ayrilabildigini gostermistir. Bu yontemle yapiskan bir
band1 12 kez kadar tekrarlanmasi ile 1 um kadar kalinlikta grafit tabakasindan tek
tabakali grafen Orneginin sentezlenebilmesi miimkiin oldugunu gostermistir

(Novoselov and Geim 2004).
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Sekil 1.8 Mikromekanik ayristirma yontemi ile grafen sentezi (Oztiirk Dogan 2014)

Bu yontemde yapistiricinin vermis oldugu kirlilikten dolayr grafenin yapisi kismen
Kirlenebilmektedir. Kullanilan grafit kaynagi kalitesi ne kadar yiiksek ve tek kristal
yapida olursa, sentezlenen grafenin elektriksel ve yapisal kalitesi o kadar iyi olmaktadir.
Biiyiik oOlgekli sentez islemleri i¢cin bu yontem pek tercih edilmemektedir

(Oztiirk Dogan 2014).

1.1.5.2 Silisyum karbiir

Grafen senteziyle ilgili bir baska yontem ise tek kristal SiC’lin metal tizerinde
biyiitiillerek grafitlenmesi olarak bildirilmistir. Bu yontemle sentezlenen sentetik
grafenin, elektron hareketliligi dogal grafitten sentezlenen grafen kadar yiiksek

olmasada, elektronik uygulamalar igin kullanilabilmektedir (Penuelas et al. 2009).

Bu yontem vakum altinda yaklasik 1300°C’ de silisyum atomlarinin siiblimlesmesi
neticesinde yilizeyde karbon ile zengin bolgeler yogunlasir ve siiblimlesmenin dikkatli
bir sekilde kontrol edilmesi sonucunda SiC tabakasi yiizeyinde c¢ok ince grafenin
olugmasi saglanir. Yiiksek vakumda 1500°C’ de silikonun siiblimlestigi icin ¢ok daha
yiiksek sicakliklarda (1650°C) grafenin Kalitesi artmaktadir. Sekil 1.9 da silisyum
karbiir tabakalarina 1s1l islem uygulanarak gercgeklestirilen grafen sentezinin

mekanizmasi gosterilmistir (Er 2013).
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Grafen(birinci tabaka)

Sekil 1.9 SiC tabakalarmma 1sil islem uygulanarak gerceklestirilen grafen sentez
mekanizmasi (a) Siyah renkte gosterilen atomlar karbonu, turuncu renkte gosterilen
atomlar silikonu temsil etmektedir (b) Isil islem sirasinda st tabakanin grafen

tabakasina doniligiimii (c) grafen sentezi sirasinda meydana gelen yapi kusurlar
(Er 2013)

1.1.5.3 Kimyasal buhar biriktirme

Grafen genellikle Cu, Ru, Ir ve Ni’ in de iglerinde bulundugu metaller iizerinde
kimyasal buhar biriktirme (CVD) teknigi kullanilarak tek tabakali grafit veya grafen
metal yiizeyler {izerinde sentezlenebilmektedir. CVD metodunda kullanilacak metaller
siirli olup en ¢ok tercih edilen Cu’dir. Cu maliyeti diisiik, grafen ile etkilesiminin ise
fiziksel diizeyde oldugu bir metaldir. Sekil 1.10°de Cu alttag ylizeyinde CVD teknigi

kullanilarak  grafenin  ylizeyde olusturulmast sematik olarak  gosterilmistir

(Oztiirk Dogan 2015).

CH4 H>
1000°C

| 2 S

Cu folyvo

Grafen vapilarmm birlesmesi

Sekil 1.10 CVD yontemi ile grafen sentezi (Oztiirk Dogan 2015)
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1.1.5.4 Kimyasal indirgeme yontemi

GO’in kimyasal olarak indirgenmesi isleminde genellikle hidrokinon, NaBHy,, hidrazin
ve NHgz’li hidrazin gibi indirgeyici ajanlar kullanilmaktadir. Hidrazinin toksik
Ozelliklerinden dolay1 ¢alisirken miimkiin oldugunca dikkatli olunmasi1 gerekmektedir.
GO’in, kimyasal indirgeme yOnteminin sec¢iminin dezavantaji olarak giiglii toksik
indirgeyiciler kullanilmasi olarak verilebilir (Wang et al. 2009). NaBH;, GO’in
indirgeyicisi olan hidrazinden ¢ok daha etkilidir ve suyla yavas bir sekilde hidroliz
oldugundan GO’in indirgenmesinde etkiyi artiririr. GO yapisinin baslangic rengi sari-
kahverengi goriiniimdedir, ancak indirgenme sonrasi elde edilen rGO yapisinin rengi ise

siyahtir (Topag 2014).

Yeni ¢evreci indirgeyici bir ajan olarak askorbik asit GO’in kimyasal indirgenmesinde
yeni cevreci bir indirgeyici ajan olarak kullanilmaktadir. Indirgeyici ajanlar arasinda
hidrazin, sodyumborhidriir, alkol, hidriodik asit ile asetikasit, demir/aliiminyum tozlari,
sodyum/potasyum hidroksit, siilfiir iceren bilesikler toksik etkilere sahip olmasina
karsin, Ozellikle askorbik asidin zararli etkileri yoktur. Buda askorbik asidin

kullaniminin tercih edilmesine sebep olmaktadir (Erikli 2014).

1.1.5.5 Termal tavlama yontemi

GO’in bir diger indirgenme yontemi termal tavlama yontemidir. Bu yontemde GO
yiiksek 1s1ya maruz birakilir ve oksijen i¢eren gruplarin yiiksek 1sinin etkisi ile yapidan
koparilip uzaklagmasi saglanir. Oksijen igeren gruplar ise karbon atomlarinin kopmasi
sonucu CO; olarak yapidan ayrilir, ancak bu sirada grafenin yapisina zarar verip
kusurlara yol acabilir (Poh et al 2012). Grafen tabakalarindan oksijen gruplari
uzaklasirken GO’in kiitlesinde yaklasik olarak % 30 oraninda bir azalma meydana gelir.
Bu esnada da karbon diizleminin zarar gérmesi sonucu yapida olusan kusurlardan otiirti
elektronik uygulamalarda olmast gerekenden cok daha diisiik elektriksel iletkenlik
Olctiliir. Termal tavlama ile GO’in indirgenmesinde ortam kosullar1 olduk¢a Onemli

parametrelerdir. Yiiksek tavlama sicakliklarinda oksijenin ylizeye vermis oldugu zarar
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artacagindan O, gazi tavlama siiresince uzaklastirilmasi gerekir. Bu durumda tavlama
siresince vakum, inert gaz ya da indirgeyici atmosfer uygulamasi yapilmalidir
(Kurt Urhan 2015).

1.1.5.6 Fotokaliz varh@inda indirgeme

Grafen Oksit ultraviyole (UV) 1sina maruz kaldigi zamanda indirgeme islemi
gerceklesebilir. Grafen oksit ve TiO; ¢ozelti ortaminda UV 1sina maruz birakildiginda
acik kahverengi olan ¢dzelti rengi, zamanla koyu kahverengi ve ardindan siyah renge
donerek renk degisimi gergeklesir. Rengin siyaha donmesi grafen oksitin
indirgenmesinin basirili oldugunun bir gostergesidir. Indirgenmeden 6nce GO
tabakasindaki karboksil gruplar ile yiik transferi sayesinde TiO; yiizeyindeki hidroksil
gruplariin etkilesimi ile GO tabakalar1 ile TiO; nanopartikiilleri arasinda hibrit
yapisinin olustugu ve yapinin indirgenmeden sonra da korundugu ileri siiriiliir

(Topag 2014).

TiO;+hv  —, TiO,(h+e) (1.3)

TiO,(e) + GO —— TiO, + rGO (1.4)

Sekil 1.11 0,5 mg/mL GO igeren ve icermeyen 10 mM TiOz2 nanopartikiillerinin etanol
icinde 2 saat UV 1smi ile indirgenmesinden dncesi ve sonrasina ait renk degisimleri
(Topag 2014)
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1.1.5.7 Elektrokimyasal indirgeme

GO’in elektrokimyasal olarak indirgenmesi farkli yontem kullanilabilir. Birinci
yontemde, elektrot yiizeyinde ince film seklinde elektrokimyasal indirgenmis grafen
oksit (ErGO) ince filminin sentezi i¢in, GO tabakalar1 sulu kolloidal siispansiyon i¢inde
dogrudan elektrokimyasal olarak indirgenir. ikinci yontemde oda kosullarinda, GO
tabakalar1 elektrot yiizeyinde damlatma, daldirma, tabaka-tabaka ve sprey kaplama ve
kendi kendine biriktirme gibi ¢esitli teknikleri ile indirgenebilir. GO’in elektrokimyasal
olarak indirgenmesi; 1,5-12,5 gibi genis bir pH araliginda, belirli bir zaman

periyodunda ve sabit negatif potansiyel altinda gergeklestirilebilir (Guo et al. 2009).

Grafit

}

F 4
Grafit Oksit "‘

!

GO Dispersiyonu

o>

._‘_""—--__f'{
Elektrot YiiZeyinde
GO filmi << » GO iceren tampon
1 ‘ cOzelti
ErGO filmi ErGO filmi

Sekil 1.12 ErGO’in elektrokimyasal indirgenme yontemi ile sentezinin sematik
gbsterimi (Dogan Oztiirk 2014).

1.1.6 Grafenin kullanildig yerler

Grafenin o6zelliklerinin kesfi bir¢ok arastirmacinin dikkatini bu alana ¢gekmesine neden
olmustur. Mikro mekanik yontem ile grafen sentezi en ¢ok ilgi ¢eken konular arasinda

olmustur. Malzemenin benzersiz 6zellikleri bir ¢ok alanda kullanilabilmesine imkan
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vermektedir. Ustiin elektriksel iletkenlik, yiiksek optik gegirgenlik ve yiiksek mekanik
dayanmim gibi iistiin &zellikleri vardir. Ustiin &zellikleri sebebiyle, grafenin seffaf yapis
stv1 kristal iletken oksit ekranlarda (LCD), organik 1s1k yayan dyot ekranlarda (OLED),
ekranlarda iletken oksitler (TCO), siiper kapasitorler icin elektrotlar ve pil gibi bir¢ok
alanda grafen uygulamalar1 gorebilmek miimkiindiir. Grafenin iki boyutlu hekzagonal
karbon yapis1 sayesinde elektrik-elektronik, uygulamalar1 i¢in en uygun malzemelerden
birisidir (Castro et al 2016). Elektronik cihazlarinin bilesenlerin kiigiiltiilmesi
konusunda alt sinira ulasilmasi grafen sayesinde asilabilecek gibi durmaktadir. Grafen
son yillarda bilgisayar teknolojisinde dokunmatik ekranlarda da kullanilmaya
baglanmistir. Dokunmatik ekranlarin  retiminde indiyum kalay oksit tercih
edilmektedir. Indiyum, dogada az rastlanan bir madde oldugu icin, dokunmatik
ekranlarda, bu maddenin yerine alternatif, baska maddelerin bulunmasi gereklidir.
Yakin zamanda indiyum elementinin yerini grafen alabilcegi diistiniilmektedir.
Grafenin sergilemis oldugu elastiklik 6zelligi onun esnek teknolojik malzemelerde
kullanimina imkan saglamistir. Giiniimiizde grafen temelli esnek ekranli cep telefonlari

tiretilmistir (Geim and Novoselov 2017).

Mevcut pillerden daha yiiksek sarj kapasiteli grafen katkili piller, siradan bir pilin iki
kati enerji depolama yetenegi gostermislerdir. Yiiksek enerji depolama kabiliyeti, riizgar
ve giines enerjisi gibi yenilenebilir enerji endiistrisi i¢in de ¢ok faydali olacaktir. Grafen
malzemesi Pil teknolojisinde oldugu gibi hidrojen depolamada da kullanilabilcektir.
Hidrojenin verimli bir sekilde depolanip, elektrik enerjisine doniistiiriimesi konusundaki

aragtirmalar siirdiiriilmektedir (Ozcan 2015).

Grafenin sentez yontemine gore Ozelliklerini anlayabilmek ve bu ozellikleri kontrol
edebilmek elektronik alaninda yeni kapilar agacaktir. Ozellikle iletkenlik 6zelligi dikkat
cekmektedir. Grafen transistorlerin, yaygm seklide {retilen silikondan yapilan
transistorlere gore daha hizli olacagi diisiiniilmektedir. Buda elektronik cihazlarda
dahada kiiciilmeye gidilebilecegi anlamina gelir. Plastikler yapilarina sadece %1
oraninda grafen ilave edildiginde, elektrigi iletir hale getirilebilir. Benzer sekilde
yapilarina binde bir oraninda grafen ilave edilerek plastiklerin 1s1ya karsi dayaniniklari

artirilabilir(Kozal 2012). Gelecegin teknolojileri bu kompozit malzemelerden
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tiretilebilir. Son zamanlarda grafenin kompozit malzeme olarak kullanimida hizla
artmaktadir. Grafenin mekanik ve optik &zelliklerinin iyi olmasi olusturdugu kompozit
mazlemelerede geg¢mektedir. Cok ozelikli kumaslar, medikal tekstiller ve giyilebilir
elektronik elbiselerin iiretilmesinde grafen kompozitler tercih edilir bir malzeme haline
gelmistir. Grafen ve tlirevlerinin, polimer ile birlikte kullanimiyla diretilen liflerin,
ipliklerin veya kumaslarin mukavemetleri arttirildigi gibi iletkenlik ozellikleri de
iyilestiriebilmektedir. Grafenin sahip oldugu tstiin 6zellikleri sayesinde iletken nano

tekstil uygulamalarinda kulanim alani bulmaktadir (Tiyek vd. 2016).

Grafenin kullanim alanlarin1 6zetleyecek olursak;

1. Saydam yapisi ile daha iyi aydinlatma ve enerji sistemlerinin yapilmasi,
2. Giines hiicreleri i¢in elektrodlar olusturmasi,

3. Lityum pillerde anod ve elektrod malzemesi olarak kullanilmasi,

4. Alan etkili transistor yapiminda kullanilmasi,

5. Yarn iletken olarak kullanilmasi

1.1.7 Grafen oksit ve indirgenmis grafen oksit sentezi i¢in analiz metotlar

Sentezlenen grafen oksit (GO) ve indirgenmis grafen oksitin (rGO) kalitesinin,
karakterize edilip analiz edilebilmesi i¢in ¢esitli yontemler ile analiz edilmesi
gerekmektedir. Bu tez galismasinda kalite kriterlerinin karakterizasyonu i¢in X Isinlari
Sagilimi  (XRD), Taramali Elektron Mikroskobu (SEM-EDX), Atomik Kuvvet
Mikroskobu (AFM), Fourier Doniisimii Kiziltesi (FTIR), Raman Spektroskopisi,
cihazlar1 kullanilarak, sentezlenen GO ve rGO’ in kalite kriterlerine gore

karakterizasyonu yapilmistir.

1.1.7.1 X isinlar1 sagihimi (XRD)

X 1smlart sagilimi (XRD) ile elde edilen malzemenin kristal yapist ve malzemenin

yapisindaki safsizliklar hakkinda bilgi vermektedir (Dortogul 2018). XRD yontemi,
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kristal yap1 ve yap1 igerisindeki atomlarin dizilisleri hakkinda bilgi verir. Katilarin
kristal yapisinda bulunan atom gruplarinin, geometrik olarak diizenli bir seklide bir
araya gelmesiyle olusur. Kirinim desenleri her kristal i¢in farklidir ve kristale 6zgiidiir
(Er 2013).

Sekil 2.17 grafit, grafen oksit ve grafen XRD desenlerini gosterir. XRD paterninde
(001) kristal diizleminde, grafit i¢in diizlem aras1 mesafe yaklagik 0,336 nm iken
Hummers Yontemi ile elde edilen grafen oksitin igin diizlem arasi mesafe yaklasik
8,33 nm’dir. Artan mesafe, tabakalarin arasindaki mesafeyi arttiran her tabakanin
kenarinda bir dizi oksijen i¢eren grubun kullanilmasindan kaynaklanir. Grafen oksitin
indirgeme isleminden sonra, aralik yine grafitinkinden biraz daha yiiksek olan 0,37
nm’ye diiser (Johra et al 2013).
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Sekil 1.13 Grafit, grafen oksit ve grafene ait XRD desenleri (Johra et al 2013)

X-151m Kirmim Paterninde (XRD) grafit, 20 = 26,5 *de karakteristik bir pik gosterir.
Oksidasyon islevsellikleri basladiktan sonra grafitik tepe 20 = 9-13" araliginda bir
degere kayar ve grafen oksite ait nitelik sergilemis olur. Grafen oksite ait indirgeme
isleminin yapilmasinin ardindan oksijen gruplarinin azalmasi sebebiyle grafen oksite ait
pik kaybolur, 20 = 22-28"de yeni genis bir pik goriiniir. GO’nun indirgenme islemine
bagl olarak yapida bulunan fonksiyonel fonksiyonel gruplarin
(C-0-C, C=0, C-H, C-OH) uzaklagsmasi ile de ara tabaka boslugunda azalma
gerceklesir. Tepe noktasina ait pikteki meydan gelen genisleme, grafenin yapisinda
diizensizlige isaret etmektedir. Diizensizlik artik¢a diizlemler aras1 mesafesi artmakta ve
pik genislemektedir. Genisleyen pikin siddeti diigmekte ve kristal boyutunda da azalma
gerceklesir (Tiyek vd. 2016).
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1.1.7.2 Taramal elektron mikroskobu (SEM-EDX)

Sentezlenen malzemelerin GO ve rGO’ nun mikro yapisal 6zelliklerini 3 boyutlu olarak
goriintiilenerek, yiizey yapisin1 elementer olarak analiz edebilmektedir. SEM-EDX ¢ok
yiiksek vakum altinda gerceklestirilmektedir. Elektronlar, 6rnekteki atomlarla etkilesim
halinde girerek, ylizeyinde dagilir ve farkli frekansta sinyaller tiretmektedir. Bu sinyaller

vasitasiyla numunedeki elementlerin kimyasal analizi yapilabilmektedir. Bu metotta

Enerji Yayilimi X-1s1m1 (EDX) denilmekte ve elementlerin kantitatif olarak analizine
imkan saglamaktadir (Er 2013).

Sekil 1.14. Grafit(1), grafen oksit(2) ve indirgenmis grafen oksite(3) ait sem goriintiileri

Sekil 1.14’de 6ndenemelerde sentezlenen, grafen oksit, indirgenmis grafen oksit ve
sentezde kullanilan grafite ait, SEM goriintiileri verilmistir. Bu goriintiiler dikkatli bir
sekilde incelendiginde, dogal grafitin diizgiin ve diizenli olan yiizeyi, oksidasyon i¢in
kimyasal iglem gérmesinin ardindan morfolojik yapisinin bozuldugu i¢in 2-boyutlu GO
tabakalar1 tabakalar halinde kivrilmis, katlanmis sekilde goziikmektedir. Bu kivrimlarin
olusmasinin sebebi GO olusumu sirasinda ortaya c¢ikan oksijen iceren fonksiyonel
gruplardan ve bunun sonucu olusan yapisal Kusurlardan kaynaklanmaktadir. Sekilde
rGO ait SEM goriintiisii incelendiginde fonksiyonel gruplarin yapidan uzaklagmasi

sebebiyle tabakali yapinin topaklastigi da goriilmektedir (Dortogul 2018).

Literatiir incelendiginde grafit, grafen oksit ve indirgenmis grafen oksit yapilarina ait
EDX analizleri incelediginde, grafitin saf karbon yapisindan dolay1r C/O oranlar1 -100
olarak ¢ikmaktadir. Oksidasyon islemi sonrasi grafen oksitte C/O orani ise 2-3 arasinda
olmaktadir. Indirgeme isleminin ydntemine ve siddetine gore sentezlenen indirgenmis

grafen oksit yapilarinin C/O oram 3-256 arasinda degistigi literatiir arastirmalart sonucu
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bilinmektedir SEM+EDX sonuglart bizlere oksidasyon ve indirgeme islemlerinin
siddetlerini net bir seklide anlamamiz i¢in ¢ok 6nemlidir (Pei and Cheng 2012).

1.1.7.3 Atomik kuvvet mikroskobu (AFM)

Atomik kuvvet mikroskopisi (AFM) grafen kalinligi ol¢iimii i¢in yaygin olarak
kullanilan bir tekniktir. Bununla birlikte, grafenin kendisinden kaynaklanan yiizey
plriizliliigiine ve AFM o0l¢iimiinde ortaya ¢ikan varyasyona bagli olarak, grafen
kalinliginin AFM tarafindan dogru bir sekilde belirlenmesi zor olmaktadir. Atomik
kuvvet mikroskobu (AFM) goriintiilemeye ilaveten, numunenin topografyasi hakkinda
bilgi vermektedir (Butt et al 2005). Grafen levhalarin kalinligini ve ylizey
puriizliliigiinii analiz edebilmek igin tercih edilen bir yontemdir. AFM analizinde,
cihazin probu numune {izerine getirilerek, girinti ve ¢ikintilar tizerindeki elde ettigi itme
kuvveti ile analiz ger¢eklesmektedir. Grafenin yapisi, kalinligi, yiizey 6zellikleri bu
analiz metodu ile incelenebilmektedir ( Kanishka et al 2019).

1.1.7.4 FTIR-ATR spektroskopisi

Fourier doniisiimii kizilotesi (FTIR) spektroskopisi, karbon igeren malzemelerin
karakterizasyonu i¢in uygun bir tekniktir. Bu yOntemin en Onemli avantaji,analiz
sliresinin ve kullanim maliyetlerinin diisiik olmasidir. GO ve rGO yapisinda bulunan
hidroksil, karboksil ve epoksi gibi fonksiyonel gruplarin tespit edilmesi i¢in FTIR-ATR
kullanilabilmektedir (Dortogul 2018). FTIR spektroskopisi uygulama olarak genellikle,
kimyasal yap1y1 tamamen aydinlatmaz ancak yapida hangi fonksiyonel gruplarin oldugu
konusunda bilgi verir. Bu baglamda, bilinmeyen bir organik maddenin sadece kiziltesi
spektrumu ile molekiil yapist belirlenememektedir (Rattana et al 2012). Cizelge 1.2'de
karbon atomlarinin yaptig1 bazi gerilme titresimleri ve buna karsilik gelen dalga sayilari

gosterilmistir
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Cizelge 1.2 Karbon atomlarinin yaptig1 bazi gerilme titresimleri ve dalga sayilar
(Dortogul 2018)

Gerileme Titresimleri Dalga Sayis1 (¢cm™)
C - H (Alifatik ) 2850 - 2990
C-H (Aromatik) 3000 - 3100
c=C 1640 - 1670

C - OH (YYayvan bant) 3100 - 3300

C = O (Keskin bant) 1700 - 1740

C - 0O - C (Epoksi) 1250

C-0 (Karboksil) 1100

C-N 3300 - 3500

1.1.7.5 Raman spektroskopisi

Raman spektroskopisi, verilen numunenin Orgii yapisindaki titresimlerini gosterir.
Raman spektroskopisini kullanarak GO'nun oksidasyon derecesini fikir sahibi olmak
miimkiindiir. Malzemenin titresim sikligi, atomlarin kendilerine ve baglanma giicline
baglidir. Raman spektroskopisi iki zirve piki ortaya ¢ikarir. G piki (1593cm™), tiim sp?
hibridize karbonat aglarmin karakteristigi ve zincirdeki sp® karbon ciftlerinin bag
gerilmesinden kaynaklanan birinci dereceden sagilmasidir. D piki ise (1357cm™),
oksijen fonksiyonelliklerinin karbonun bazal diizlemine eklenmesiyle olusan yapisal
kusurun bir sonucudur (Shahriary and Athawale 2014). D-tepe piki, derecenin
derecesini 6lgmek i¢in kullanilir. Yapisal kusur hakkinda bize bilgiyi, D ve G-bandinin
(ID/IG) yogunluk orani verebilir. Grafitin oksidasyonu sirasinda, G bandi diisiikten
daha yiiksek bir dalga boyuna kayar ve D grubu, kusur olusumlarina isaret gosterir. 2D
piki, D'nin tepe noktast olan 2680 cm™de bulunur. D tepe noktasi, sadece Raman igin
kusurun varligindan dolay1 aktiftir, ancak 2D pik ise siirekli etkindir, sadece siddeti
kusurlarla azalir. 2D piki yogunlugunun G piki yogunlugundan fazla olmasi elde edilen
grafenin tek tabakali oldugunu géstermektedir (Gupta et al 2017).
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Grafen oksit i¢in D grubu piki grafite nazaran daha genis ve belirgin hale gelir ve daha
diisiik dalga boyuna gecer. Bu grafen oksit yapisindaki oksijen gruplarin ve diger
yapisal kusurlarin olugsmasindan kaynaklanabilir. D bandinin yogunlugu, diizlem igi sp2
alanlarmin biiytikligi ile ilgilidir. D pik yogunlugunda artis, daha fazla sp2 alaninin
olusumuna isarettir. Ote yandan grafitin daha yiiksek oksidasyon seviyesine bagli olarak
G grubu bandi genislemistir. G bandindaki bu kayma, grafitteki G bandindan daha
yiiksek rezonans frekanslarini gosteren, izole edilmis ¢ift baglarin varligi ile iliskilidir

(Cobos et al 2018).
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Sekil 1.15 Grafit, grafen oksit (GO) ve indirgenmis grafen oksite (rGO) ait Raman
desenleri (Kim et al 2013)

Sekilde 1.15 incelediginde grafite ait D pik yogunlugu ¢ok diisiik olup, G bandinda ise
ince bir pik gozlenmistir. Oksidasyon islemi sonrast GO 6rneginde ise yapidaki kusuru
belirten D pikinin yogunlugu artmis olup, G bandinda pik ise yayvanlasmis ve genis bir
alana yayilmistir. G bandindaki pikteki degisme grafen oksite ait sp? karbon ciftlerinin
baglarinin olustugunu gosterir. GO’ya ait indirgeme islemi sonrasinda epoksi, karboksil
ve hidroksil gibi fonksiyonel gruplarin uzaklastirilmasi ile rGO’nun yapisindaki kusur
artmig, D pikinin siddeti ve genisligi artmistir. D/G oran1 siddetinin artmasi
indirgenmeye bagl olarak yapidaki kusurun bir gostergesidir (Topag 2014).
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1.2 Cimento ve Beton

Beton; ¢imento, ince agrega, iri agrega ve suyun ilave edilmesiyle, kimyasal ve mineral
katkilarda isetege bagli olarak ilave edilerek, ¢imentonun hidratasyonu ile gerekli
Ozelliklerini kazanan malzemedir. Betonu hazirlanirken yapilan karisim hesaplari
sonucu elde edilen oranlar da; ¢imento, kum, ¢akil veya kirilmis tag kullanilir. Beton
harg¢ina su ilave edilip karistirildiktan iki-lic saat icinde sertlesmeye baslar. Uygun
kaliplara dokiilen beton hargi, uygun sartlarda 28 giin sonra yaklasik en yiiksek
dayanikliligin1 kazanir. Sertlesme siirecinde, sifirin altindaki sicakliklardan ¢ok fazla
zarar gorebilir. Bu zararin beton iizerindeki etkilerini minimize etmek amaciyla priz

hizlandirict katkt malzemelerin kullanilmasi tercih edilir (Simsek 2014).

Giiniimiizde ¢imento ve hazir beton, en ¢ok kullanilan yap1t malzemeleri arasindadir.
Cimento tiretiminde kullanilan malzemeler kirectasi, kil ve Kklinkerdir. Klinker
tiretiminin ana komponentleri olan CaO igin kalker (kiregtasi); SiO,, Al,O3, ve Fe,O3
icin de kil mineralleri, ¢cimentoyu olusturan malzemeler arasindadir. Cimentolarda dort

ana bilesen vardir. Bunlar karma oksitlerdir.

1- C,S olarak kisaltilan (Ca0),SiO; (dikalsiyum silikat)

2- C3S olarak kisaltilan (Ca0O)3SiO; (trikalsiyum silikat)

3- C3A olarak kisaltilan (CaO)3Al,O3 (trikalsiyum aliiminat)

4- C4AF olarak kisaltilan (Ca0O)4Al,03Fe,03 (tetrakalsiyum aliimino ferrit)

Ana bilesenlerin disinda, azmiktarda da olsa, CaSO,4.2H,0 ve CaO, MgO, Na,O, K,0
ve ¢oziinmeyen maddeler (Cogunlukla SiO,) de bulunur (Simsek 2014).

1.2.1 Cimento cesitleri

Cimento cesitleri, igermis oldugu bilesenlerine gore simniflandirilmaktadir. Uygulama
alanina goére ¢imento se¢mek, uygulamadaki c¢imento verimini artiracaktir. Ornek

verilecek olursa siilfath su ile temas eden beton yiizeyi i¢in, siilfata dayanikli ¢imento

27



kullanilmasi, kiitle betonlarda ise hidratasyon 1sis1 diisiik ¢imento tercih edilmesi,
kullanim alanina gore ¢imento ¢esidinin degisebildigini gostermektedir. Tiirkiye’de
iretilebilen ¢imentolara CEM ¢imentosu adi verilmektedir. CEM c¢imentosuda kendi
icinde CEM 1, CEM 2, CEM 3, CEM 4 ve CEM 5 olarak ana siniflara ayrilmistir
(Karahan 2006).

e CEM Cimentosu; Kalsiyum silikatlarin hidratasyon mekanizmasi ile gergeklesen ve
icindeki CaO ve SiO; bilesiminin kiitlece en az %50 olmasi1 istenen ¢imento
¢esididir. Portland ¢imentosunun bilesimi klinker, kalsiyum siilfat ve mineral
katkilardan meydana gelir. Standarda gére CEM c¢imentolari, 5 farkli ¢esitten
meyda gelmektedir.

¢CEM I: Bu grupta agirlikga, kalsiyum siilfat bakimindan, en fazla % 0-5 arasi
degisen, mineral katki ile birlikte 6giitiilmesi sonucunda olusturulan Portland

Cimentosu ¢esididir.

¢CEM II: Bu grupta agirlik¢a mineral katki oran1 % 6-35 arasindadir. Katki ¢esidine
bagli olarak bu gruptaki ¢imentolar Portland Puzolanli, Portland Ciiruflu, gibi

isimler de almaktadir.

eCEM III: Bu grupta agirlikga mineral katki miktar1 % 36-95 arasindadir. Yiiksek

firin ciiruflu ¢imentolar olarakta adlandirilir.

¢CEM 1V: Bu grupta katki maddesi olarak puzolan ve ugucu kiil katkilar1 agirlik¢a

%11-55 arasinda degismektedir. Puzolanik Cimentolar olarakta adlandirilir.
¢CEM V: Bu grupta ciiruf, puzolan ve ugucu kiil miktar1 %18-50 arasinda belirlenen

siirlar icerisinde degistirilerek birlikte katilir. Kompoze Cimentolar olarak ta

adlandirilir.
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Cimentonun tiirlerine bagli olarak, az miktarda da olsa, sodyum, potasyum, manganez
ve fosfor, gibi maddeler bulunmaktadir. Cimentoda mevcut olan sodyum oksit ve
potasyum oksit oranlarinin  diisik olmasi1 istenir. Bu maddeler alkali-agrega

reaksiyonlarini baglatan, baslica maddelerdendir (Karahan 2006).

1.2.2 Cimento iiretimi

Portland ¢imentosu, kalker ve kil ile karistirilan hammaddelerin pisirilmesi ile olusan,
ayni zamanda ‘“klinker” olarak da isimlendirilen malzemenin igerisine ¢ok az miktarda
al¢1 ilave edilerek elde edilen bir malzemedir. Yaklasik % 70 kalker (CaCQO3), % 30 Kil,
(Al,03, SiO,, Fe,03) karisimi 1400°C firinda 1sitilir. % 2-6 oraninda jips (CaS04.2H,0)
erkenden priz almasini Onlemek igin ilave edilir. Yiksek sicakliklarda ugucu
bilesenlerin yapidan ayrismasi sonucu olusan; kireg, silis, aluminyum, demiroksit
aralarinda birleserek, silikatlar1 ve aluminatlar1 olustururlar. 1000 kg hammadde
kullanilarak sadece 600 kg Portland ¢imentosu iiretebilmektedir. Cimentonun yaklasik
% 80’1 kalker icerir. Kalker igeren maddeler firinda agirliklarinin % 44’tinii olusturan

COy’1 kaybeder.

CaCO; + ISl (850-1400°C) . CaO + CO, (1.5)

Kire¢ (CaO) ¢ogunlukla kalkerli maddelerden, Silis (SiO;) ve alumin (Al,Os) ise kil
iceren maddelerden saglanir. Demir oksit ise (Fe,Ogs) Killi veya kalkerli maddelerin
biinyesinde saglanmakta olup Al,O3 ve Fe,O3; miktarlar yeterli seviyede degil ise boksit
ve demir cevheride ilave edilebilir (Erdogan 2003). Cizelge 1.3’te portland
¢imentosunun agirlikg¢a yiizde bilesimi ve Cizelge 1.4’te ise klinkere ait olusum

tepkimelerine ait sicaklik degerleri ve termik degisimleri verilmistir.
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Cizelge 1.3 Portland ¢imentosunu olusturan oksitler ve yaklasik miktarlar
(Erdogan 1995)

Oksitler Yaygin adi Miktar1 (% agirlikga)

CaOo Kireg 60-67
SiO, Silis 17-25
Al,O; Aliimin 3-8
Fe,O4 Demir oksit 0,5-6
SO, Kiikiirt trioksit 1-3
MgO Magnezyum oksit 0,1-4
K,0 + Na,O Alkaliler 0,2-1,3

Cizelge 1.4 Klinkerin olusum tepkimeleri ve sicaklik dereceleri (Atar 2006)

Sicakhk Proses Termik degisim
100°C'de  Hammaddenin serbestsuyunun ~ Endotermik

buharlagmasi

500°C ve iistii Kil minerallerinin bagh suyunun Endotermik
buharlagmasi

800°C-900°C Kalsinasyon yani CaCOj; ’m bozunmasi Endotermik
baslamasi (CaCO; —» CaO + CO,)

900°C ve iistii Kil minerallerine ait iiriinlerin Endotermik
kristallesmesi

900-1200°C Kalsiyum oksitle aliimina silikatlar Ekzotermik

arasinda olusan tepkimeler

Firindan ¢ikip, hava ile hizli bir sekilde sogutulan ¢imento klinkeri bu haliyle suya kars1
hassas degildir, yani hidrofilik 6zellik gostermez ve su ile reaksiyon verip priz alma
siirecini baslatmaz. Klinker ince 0Ogiitiilmek suretiyle hidrofilik 6zelligini kazanir.
Yalniz bu seferde ¢ok hizli priz alma egilimindedir. Klinkere ¢imentonun priz siiresini
iyilestirebilmek i¢in az miktarda olsa (% 3-6) algitasi eklenir. Cimentoya al¢1 tas ilave
edilmedigi zaman C3A hizli bir sekilde hidratasyon yaparak, daha ilk dakikalarda kiiciik
plakalar halinde kristaller olusturarak priz siiresini hizlandirir. Bunun neticesinde
ortamdaki 1s1 agiga ¢ikar ve olusan bu olaya “ani (Flash) priz” denilir (Atar 2006).
Sicakligin etkisiyle hammadde karisimindan agiga ¢ikan CaO, SiO,, Al,O3 ve Fe;0s
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gibi oksitler, sicaklik yiikseldikce (yaklasik 1200°C) kendi iglerinde kimyasal
reaksiyona sebep olurlar. 1250-1300°C sicaklikta, klinker denilen irili ufakli kati
tanecikler olusturmaktadirlar. Oksitlerin 1200-1450'C sicakhik araligindaki kimyasal
reaksiyonlarinin ardindan, ¢imentoyu olusturan ve birbirinden farkli karakterlere sahip
dort ana bilesenin olusumu gergeklesmis olur. Bu bilesenler Cizelge 1.5 te verilmistir
(Duda 1985).

Cizelge 1.5 Portland ¢imentosu ana bilesenleri (Duda 1985)

Mineral faz Kimyasal formiil Sembol
Trikalsiyum silikat (alit) 3Ca0.Sio, CsS
Dikalsiyum silikat (belit) 2Ca0. SiO, C,S
Trikalsiyum aliiminat (celit) 3Ca0. Al,0; CsA
Tetra kalsiyum aliiminoferrit (felit) ~ 4Ca0.Al,03.Fe,0; C.,AF

1.2.3 Cimento hidratasyonu ve asamalari

Cimentonun yaklasik olarak % 20’si silisyum dioksit (SiO;) ve % 60-65’1 kalsiyum
oksit’ten(CaO) meydana gelmektedir. Bu iki oksitin bir araya gelmesi sonucu silikatlar
meydana gelir. Silikatlar klinkerin yaklagik olarak % 75’ini meydana getirir.
Trikalsiyum silikat — Alit (C3S) ise ¢imento hacminin yaklasik olarak % 55’ini
olusturur. C3S, hizli bir sekilde hidrate olur ve daha ¢ok erken dayanim
mekanizmasinda goérev alir. Dikalsiyum silikat - Belit(C,S), ¢imentonun hacminin
yaklagik olarak % 20’sini meydana getirir. C,S, hidrate olmasi yavas bir sekilde
gerceklesir, ge¢ dayanima katki saglar. Aliimina, kalsiyum oksitle birleserek trikalsiyum
aliminat (C3A) ve demir oksitle birleserek tetrakalsiyum aluminoferrite (CsAF)
meydana getirir. Aliminatlar yaklagik olarak ¢imentonun % 20’sini olusturur.
Hidratasyon esnasinda C3A ¢ok hizli bir sekilde ekzotermik bir reaksiyon verir. C3A,
¢imento harginda ani ve yalanci prize gergeklesebilir. Bu durum algitasi (CS) ile engel
olmak miimkiindiir. C4AF’nin ise dayanim i¢in ¢ok bir katkis1 olmayip ¢imentonun gri
rengini veren malzemedir. Klinkere degirmende 6giitiilme islemi sirasinda ¢imentonun
yaklasik olarak % 3-5 hacmini igerecek sekilde algitasi (CaSO,4.2H,0 ) ilave edilir. Algi

tasinin ilave edilmesi ile C3A tepkimesinin gerekli olan kontrolii siilfat ile saglanmis
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olur. Ancak siilfat miktar1 ¢ok hassas bir sekilde ayarlanmasi gerekmektedir. Cilinkii
miktar az olursa erken priz alma neden olur, fazla olursa genlesme bagli olarak
catlamalar gergeklesebilir. Cimento iceriginde silikatlar ve aluminatlar haricinde bir¢cok
bilesen vardir. Ancak, bu bilesenlerin hidratasyon siirecine etkileri 6nemsenecek
diizeyde degildir. Bunlarin iglerinden en onemlilileri; MnO, Na,O, K;0, Cl, SO3 ve
TiO; olarak verilebilir (Anonim 2014).

Cimentonun su ile hidratasyon mekanizmasi siiresince farkli hidratasyon iiriinleri
olusmaktadir. Hidratasyon mekanizmalar1 neticesindea ¢imento hamuru katilagsmakta
(priz almakta) ve sertlesmektedir. Sekil 1.16 incelenerek ¢imento hamurunun sertlesme

stireci daha net anlasilabilir.

Klinker C>S — C3S

Sekil 1.16 Cimento bilesenleri(C,S=Belit, C3S=Alit, CS=Al¢1 tasi, CsA=Trikalsiyum
aluminat, C4AF=Tetra kalsiyum aliimina ferrit) (Kosmatha et al 2006)

Bu siiregte dominant olan bilesen C3S(Alit)’tir. C3S ‘in ¢6ziinmesi neticesinde meydana
gelen kalsiyum iyonlari, C-S-H ve kristal yapida C-H olusturur. Bunun sonucun da
C-S-H diger bilesiklerle beraber bir yapi olusturur. Bu olusan yapi betonun priz
almasini ve dayanim kazanmasini saglar. Priz siireci sonunda hidratasyon 1sis1 en iist
noktaya ulastigi bir siiregtir. C3S reaksiyonun yavaslamasi ile ortama 1s1 ¢ikisida
azalmaya baglar. Bu siirecte betonun sertlesmesi ve katilagsmasi hizla artar. Priz siireci
sonunda betonun iizerinde yiiriinebilecek kadar dayanim kazanmis olacaktir
(Anonim 2014). Cimento bilesenlerine ait basing dayaniminin zaman ile ilskisini, grafik

Sekil 1.17 incelenerek daha iyi anlasilabilir.
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Basing Dayanim, MPa

Sekil 1.17 Cimento bilesenleri ve dzellikleri (Metha 2006)

Cimentonun priz ve dayanim siirecinde, hidratasyon ve hidroliz mekanizmalar
gerceklesmektedir. Cimento yapisindaki kalsiyum iyonlar1 su ile reaksiyona girince
¢oziinen kalsiyum iyonlari, ekzotermik reaksiyon neticesinde 1s1 agiga c¢ikar ve
hidratasyon iirlinleri olusmaya baglar. Bu siirece sertlesmenin (priz) baslangici denir.
Prizin gerceklesmeye baglamasi ile betonda vibratér veya yiizey bitirme gibi
uygulamalarin yapilmamasi gerekir. Betona yapilacak olan bu sekildeki miidahaleler
betona kalic1 zararlara sebep olacaktir. Bu siiregte kiir (bakim) uygulamalari yapilmaya
baslanmas1 gerekir. Sekil 1.18’de sertlesme siirecinde olan bir betonun bilesenlerini

iceren bir goriintii verilmistir (Anonim 2019).

Sekil 1.18 Sertlesme siirecinde olan betonun C-S-H ve CH olusumu
(Kosmatha et al 2006)
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1.2.4 Cimento ile suyun kimyasal etkilesimi

Cimentonun su ile kimyasal reaksiyonu birbirini izleyen sirali c¢esitli kimyasal

reaksiyonlardan meydana gelmektedir. Reaksiyonlar1 asagidaki denklemlerdeki gibi

acgiklamak miimkiindiir.

2Ca0.Si0;, +7/2 H,0 — Ca0.Si0,.5/2H,0 + Ca(OH), (1.5)
3 Ca0.Si0y + 9/2H,0 — Ca0.Si0,.5/2H,0 + 2Ca(OH), (1.6)
2(3Ca0.Si0,)+6H,0— 3Ca0.2Si0,.3H,0+3Ca(OH); (1.7)
2(2Ca0.Si0;)+4H,0— 3Ca0.2Si0,.3H,0+Ca(0OH), (1.8)
4Ca0.Al;03.12H,0 — 2Ca0.Al;03.7H,0 + Ca(OH),+ H,0 (1.9)
2Ca0.Al;,03.7H,0 — Al;03.nH,0 + 2Ca(OH), + mH,0 (1.10)
4Ca0.Al;03.Fe;,03+7H,0 — 3Ca0.Al1,03.6H,0 + Ca0.Fe;03.H,0 (1.11)
3Ca0.Al,03 + 6H,0 — 3Ca0.Al,03.6H,0 (1.12)
3Ca0.Al,05 + 21H,0 — 4Ca0.Al;05.13H,0+2Ca0.Al;03.8H,0 (1.13)
3Ca0.Al,03 + Ca0.Si0,.2H,0+tnH — 6Ca0.Al1,03.3Si0,.32H,0 (1.14)
3Ca0.Al,03 + Ca0.Si0,.2H,0+tnH — 4Ca0.Al;03.Si0,.12H,0 (1.15)

Cimento priz siiresi boyumca baglayiciik ve dayanim o6zelligi kazanir. Dayanim
ozelligini Ca0.S102.H,0 = C-S-H molekiileri saglamakta olup, ¢imento taneciklerinden
yaklasik 1000 defa daha kiigiiktiir. Priz alma siirecinde ise, ¢imentonun diger 6nemli bir
bileseni olan trikalsiyum aliiminat, su ile 2Ca0.Al,03.7H,0, CaO.Al,03.6H,0,
3Ca0.Al;03.2H,0 ve 4Ca0.Al,03.12H,0 gibi ¢esitli farkli hidratlar meydana
gelmektedir. Fakat kire¢ miktar1 artikga ¢imentolarda, 4Ca0.Al,03.12H,0 meydana
gelmekte ve suyun etkisiyle yavas bir sekilde 2CaO.Al,03.7H,0 olusmaktadir
(Olcay 1998, Atar 2006). Boylece trikalsiyum aliiminat ve dikalsiyum aliiminat
hidratlar hidrolize olur ve ¢imento hargmin sertlesmesine sebep olmaktadir. Sonug
olarak, priz alma trikalsiyum silikat, dayanim ise trikalsiyum aliiminat vasitasiyla
olmaktadir. Alg1 (CaSQ4.1/2H,0), su ile karistirilinca, kristallesen —dihidrat
(CaS04.2H,0) meydana gelir ve olusan kristallerin birbirine baglanmasina ve

sertlesmesini hizlandirir. Sertlesme hizi sirasina gore, C3A>C3S>C4AF>C,S seklinde
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yazilabilir. C3A’nin neden oldugu ani sertlesme hizim1 yavaslatabilmek i¢in ortama
yavagslatic1 olarak alg1 tasi katilmakta, bu da C3A.3CaS0,4.31H,0’1n olusumuna sebep
olmaktadir. Kalsiyum — Aliimino — Hidratlar kararli bir yapiya sahip degildir. Ancak
kisa stirede kararli formdaki kiibik Hidrogarnet (C3AHg) durumuna doniismektedir
(Esitlik 1.11, 1.12, 1.13). C3A ve su arasindaki reaksiyonlari hizli gergeklesen
ekzotermik reaksiyonlar oldugu i¢in, ¢cimento hamurunun ani prizine sebep olmaktadir.
Ani priz neticesinde ¢imento harg¢1 aniden katilasip, hizli bir sekilde dayanim kazanabilir
Cimento hamurunun ani priz almasini engel olabilmek amaciyla, ¢imento iiretimi
esnasinda, klinkere belirli oranda (% 3-6) alcitas1 ilave edilip bu iki malzeme birlikte
ogitiilmektedir. (Erdogan, 2003). Esitlik 1.14 ve 1.15°de gosterildigi gibi al¢ili ortamda
C3A’nin hidratasyonu ile etringit ve monosiilfat ad1 verilen hidratasyon iiriinleri elde

edilir (Simsek 2014).

1.2.5 Kimyasal katkilarin ¢imento ile birlikte kullanim

Kimyasal katkilar, su, ¢imento, agrega ve liflerin disinda betona veya harca, karistirma
esnasinda veya karigtirmanin hemen 6ncesinde ilave edilen malzemelerdir. Giiniimiizde
betonun 6zelliklerini iyilestirebilmek igin, kimyasal ve mineral katkilarin kullanimi ile
miimkiindiir. Beton 6zelliklerinde meydana getirdigi iyilesmelerden dolayr betonun
vazgecilmez bilesenlerinden biri haline gelen kimyasal katkilar, betonun yerlestirme ve
karigtirma siireclerindeki simirlandirmalar iyilestirmektedir. Kalitesi yiiksek beton
tiretimi i¢in su/baglayici oranini olabildigince azaltarak betonun ayrisma ve bosluk
olmadan kolayca yerine yerlestirilmesi istenmektedir. Ancak bu istek birbirine zit
kavramlar oldugu i¢in beton teknolojisinde en 6nemli ¢eliskilerden biridir. Fakat siiper
akiskanlastricilarin beton tlizerindeki etkilerinin kesfi ile bu ¢eliski ortadan kalkmustir.
Siiper akiskanlastiricilarin en 6nemli etkisi su azaltici olarak kullanilmas: ile su/¢imento
oraninin azalmastyla gegirimlilik ve bosluk azalir. Boylece dayaniklilikta ve dayanimda

artis saglanir (Demiryiirek 2007).

Son zamanlarda, yap1 malzemelerindeki nanomalzemelerin ortaya c¢ikmasiyla odak

noktasi, nanomateryallerin, grafen oksit (GO), nano-SiO,, nano-TiO,, nano-ZnO, nano
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Ca0 ve karbon nanotiipler gibi ¢cimento hamurunun dayaniklilig1 ve reolojik 6zellikleri

tizerindeki etkisine kaymistir (Wang et al 2017).

1.2.6 Ucucu kiiliin ¢cimento ile birlikte kullanim

Ugucu kiiliin, depolanmasi, nakliyesi beton i¢inde kullanimi bakimindan ¢imento ile
benzer ozellikler gostermektedir. Belli oranda beton hargina ilave edilerek, ¢imento ve
ince agreganin bir kisminin yerine de kullanilabilir. Betonun &zelliklerini olumlu yonde
gelistirebilmek amaciyla genellikle ugucu kiil silis dumani ve yiiksek firin ciirufu ince
taneli duruma getirilmis mineral katki maddeleri kullanilmaktadir. Mineral baglayici
katkilarin beton iiretiminde kullanilmasi, mekanik dayanim, islenebilme, dayaniklilik

gibi betondan beklenen temel 6zellikleri gelistirebilmektedirler (Tirker vd. 2003).

Hazir betonda, ugucu kiil kullanimi, hazir betonda asagidaki belirtilen iyilesmeleri

saglayabilir;

e Mukavemet artar ve bu artig 400 giine kadar siirer,

e Hidratasyon 1s1sim1 diisiirdiigii, i¢in beton catlaklarini dnler,
e (Ciddi oranda ge¢irimsizlik saglar,

e Belli oranlarda betonun su ihtiyacini azaltir,

e Az oranda da olsa izolasyon saglar,

e Betonun islenme orani ¢ok artar,

e Betondaki biizligmeyi engeller,

e Betondaki kusma ve ayrigmay1 onler.
Ugucu kiiliin kimyasal bilesimi, kullanilan kémiiriin yapisina, komiir hazirlama, yanma,

toz toplama gibi kosullara baglidir. Cizelge 1.6°da F simfi ve C simift ugucu kiillerin

yiizdece kimyasal bilesenlere ait veriler verilmistir.
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Cizelge 1.6 Ucgucu kiillerin tipik kimyasal kompozisyonlar1 (Tirker vd. 2003).

Oksit F Sinifi C Smufi
SiO, 43,6- 64,4 23,1-50,5
Al,O3 19,6- 30,1 13,3-21,8
Fe,0; 3,8-23,9 3,7-225
CaO 0,7-11,5 11,5-29,0
MgO 0,9-15 15-75
Na,O 0,0-0,4 04-19

KK 0,4-0,3 0,3-19

1.2.7 Karbon kaynakh malzemelerin ¢imento iizerinde etki mekanizmasi

Nano malzemeler genellikle O6l¢ek veya morfolojisine gore ¢ farkli tiirde
smiflandirilabilir. Bunlar sifir boyut (0D), bir boyut (1D) ve iki boyutlu (2D) olarak
simiflandirilir. Diigitk boyutu nedeniyle, farkli nanopartikiiller gibi sifir boyutlu nano
malzemeleri nano boyutlu mikro-gatlaklar1 6nleme kabiliyeti olarak kabul edilir, sonug
olarak giiglendirme verimliligini arttirmazlar. Bununla birlikte, karbon nanotiipler gibi
bir boyutlu nano malzemeleri, hidrasyon iriinleri ile giiclii Van der Waal etkilesimlerine
sahiptir, ancak ¢imento matrisinde aglomera olusturma egilimindedirler. Grafen veya
grafen oksit (GO) gibi iki boyutlu nano malzemeler miikemmel mekanik 6zelliklere
sahip grafen veren sp? bagli karbon atomlarindan olusur. Grafen oksitin ¢ozelti icinde
1yi bir sekilde dagildig1 ve yiizeyindeki oksijen igeren gruplarin ¢imento ile etkilesime
girebilecegi bildirilmistir. Grafen oksit, su i¢inde ¢imento etkilesime girdiginde, negatif
olarak yiiklenen GO elektrostatik etkilesimlerle ¢gimento partikiilleri etkilesir, agrega ve
flokiilasyon olusmuna yol acar. Cimento harg¢indaki serbest suyun azalmasi sonucu,
¢imento partikiilleri ve tabakalar arasindaki direnci artirir, daha diisiik akiskanliga ve

daha yiiksek reolojik parametrelere yol agarak artmaktadir (Wang et al 2017).

Grafenin iki boyutlu p-konjugasyonu sayesinde, miikkemmel elastik modiil ve ¢ekme
mukavemetine sahiptir, yiiksek elektrik iletkenlik, yiiksek termal iletkenlik ve ultra
yiiksek yiizey alanina sahiptir. Bu nedenle, grafen insaat miihendisligi de dahil olmak

tizere ¢esitli uygulama alanlarinda biiyiik ilgi gormiistiir.

37



Grafen katkili ¢imento bazli kompozit malzemelerin kullanimi ile daha az ¢imento
tilketmekle birlikte mekanik 6zelliklerinin de biiyiik dlciide arttigr gorilmiistiir. Grafen
katkisi, sundugu hafif yapist ile yapisal tasarimlarda yenilik¢i mimariyi tesvik eder.
Diisiik gozeneklilige bagli olarak mitkemmel gecirgenlik direncini gdstermekte ve erken
dayanimi degerlerini artirmaktadir. Yiiksek 1s1 iletkenliginden dolayr yangia
dayanikliligi arttirir (Yang et al 2017). Sekil 1.19°da goriildiigii iizere ¢imento ile

kompozit olusturan nano malzemenin ¢imento yapisi i¢ersine yerlesimi gosterilmistir.

4 Kisim

2 Kisim

— R

\ 5 Kisim

4 SiO
1.Kisim C-S-H kat1 (10° m) m C._S_Ht u
2.Kisim C-S-H matris (107 m) Elmen oY
3.Kisim Cimento Hare1 (10°m Y
1sim Cimento Harg1 ( ) 0 Beton

4 Xistm Harg (103 m)
5.Kisim Beton (10™m) 3 Kisim

Sekil 1.19 Cimento esasli kompozitlerde farkli malzeme 6l¢ekleri arasindaki iliski
(Yang et al 2017)

Cimento hargindaki serbest suyun azalmasi sonucu, ¢imento partikiilleri ve tabakalar
arasindaki direnci artirir, daha diislik akiskanliga ve daha yiiksek reolojik parametrelere
yol acarak artmaktadir. Sekil 1.20°de ¢imento ile grafen oksit kompozit olusturmasi

sematik olarak gosterilmeye calisilmistir.
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Sekil 1.20 GO ve rGO’nun nano tabakalarimin ¢imento tarafindan emilimi
(Yang et al 2017)

GO yiizeyinde yeterli sayida oksijen igeren fonksiyonel gruplar bulundugu takdirde GO
ve C-S-H arasinda arayiizey baglanmasi gerceklesir. GO ve C-S-H arasindaki
etkilesimin dogasmin elektrostatik oldugunu ve ¢imento hargindaki Ca® * iyonlarinin
oksijen atomlar1 arasinda bir koprii gorevi gorebilecegini ileri siiriiliir. Grafen oksitin
(GO) ve indirgenmis grafen oksitin (rGO), sertlestirilmis Portland ¢imentosu (PC)
har¢inin mekanik 6zelliklerini gelistirebildigi literatiir arastirmalarinda bildirilmistir. Bu
giiclendirmeyi genel olarak agiklamak i¢in simdiye kadar 6nerilen mekanizmalar grafen
oksitin portland ¢imentosu har¢inda gozeneklerinde iyice dagilarak, hidrasyon sirasinda
takviye maddesi veya ¢ekirdeklenme bolgesini  biiyliterek  hizmet eder
(Wang et al 2017). Simdiye kadar GO'nun PC har¢indaki mekanik 6zelliklerini
gelistirmedeki roliinii tanimlamak ig¢in iki mekanizma One siiriilmiistiir. Birincisi grafen
tiirevi olarak, GO tabakalar1 yiiksek bir diizlem gerilme mukavemetine sahiptir ve bu
nedenle bir nano katki malzemesi gibi davranir boylece PC hargtaki gatlak olusumunu
geciktirir. Ikincisi GO katmanlari, daha yiiksek hidrasyon derecesini uyararak, PC'nin
hidratasyonu sirasinda ¢ekirdeklenme-biiytime kiimeleri olarak hizmet edebilir. Son
yillarda, portland ¢imento harginda potansiyel bir gii¢ arttirict katki maddesi olarak

GO'nin kullanimi, ¢ok fazla aragtirmanin odagi olmustur (Ghazizadeh et al 2017).
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1.2.8 GO-Beton har¢1 deneyleri ve K.K-Beton har¢i deneyleri icin kalite
kriterlerinin 6nemi

Calismanin tgiincii ve dordiincii asamasini olusturan grafen oksit katkili (GO-BETON)
ve karbon kaynak katkili (KK-BETON) beton hargi deneyleri igin belirlenen kalite
kriterlerinin degerlendirilmesi amaglanmistir. Belirlenen kalite kriterleri; termal
iletkenlik (W/(m?K)), 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K)), su emme orani(%), ultrasonik
gecirgenlik hizi(km.s™), asitte kiitle kaybi(%), basing dayamimi(Mpa) ve elektrik direnci
(k€.m) olarak belirlenmistir.

1.2.8.1 Betonun termal iletkenligi

Beton iyi bir tagtyici olmasina karsilik 1s1 yalitimi diisiik bir yapt malzemesidir. Betonun
birim agirhigr azaltilarak 1s1 yalitimi artirilabilir. Hafif betonlarin 1s1l yayilim katsayisi
normal betonlarinkine kiyasla, biinyesinde igermis oldugu yiiksek miktardaki hava
boslugundan 6tiirii 1s1 iletkenligi oldukg¢a diisiiktiir (Orcay 2010). Normal betonun 1s1
iletkenligi birim agirhgna gore 1,4 ile 3,6 (W/(m”.K)) arasinda degisirken; hafif beton
icin bu deger 0,2 ile 1,0 (W/(m?K)) arasinda degismektedir. Hafif betonun birim
agirhiginin diisiik olmasi ile birlikte beton har¢inda kullanilan hafif agrega ¢esidine bagl
olarak da degisir (Yalgmalp 2000). Yap1 malzemelerinin 1s1 iletkenligi su ilave edilmesi
ile yiikselir. Havanin 1s1 iletkenliginin nem igerigi yiiksek olan betona gore daha diisiik
olmasindan &tiirli, bu betonlar kuru betonlara gore 1s1y1 daha fazla iletir. Is1, havadan
suya gore ¢ok daha yavas geger. Bu sebeple; nem orani 1s1 yalitim betonlarinda 1s1
iletkenlik degeri ile dogru orantili olarak artar. Is1 yayilim katsayisi, bir malzeme icinde

1sinin ne kadar hizli yayildigimin bir 6lgiistidiir (Chandra and Berntsson 2003).

1.2.8.2 Betonun 1s1 kapasitesi

Bir yapinin sicaklik degisimlerinden az etkilenmesi, yapiy1 ¢evreleyen bilesenlerin 1s1
depolama kabiliyetine baghdir. Yapiya ait bilesenlerinin 1s1 depolama kabiliyeti 1s1

gecirgenlik direncine baghidir. Bu direng, malzemenin yapisal o6zelliklerine ve 1s1
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iletkenlik katsayisina bagli olarakda farklilik gosterebilmektedir. Malzemenin &zgiil
1s1s1, bir malzemenin 1s1 depolama kabiliyetinin bir Ol¢lsiidiir. Birim kiitle i¢in
(J/(kg.K)), birim hacim i¢in (J/(m3.K)) seklinde ifade edilir. Yiiksek 1s1 yayilim
katsayisi; i¢ ortama 1s1 transferinin fazla oldugunu, diisiik 1s1 yayilim katsayisi ise; 1sinin
biiylik cogunlukla malzeme tarafindan emildigini gosterir. Bu gruba giren malzemeler
de 1s1 iletim miktar1 da diisiiktiir (Giindiiz 2001).

1.2.8.3 Su emme orani

Yap1 igine giren su, malzemesinin, nem igerigi ile 1sisinin degismesine neden olmakta,
buda malzemenin, biizilme ve genlesme gibi deformasyonlara sebep olmaktadir.
Olusan bu sekildeki deformasyonlarda malzemede zamanla mikro catlaklar
gortilebilmektedir. Mikro catlaklar, malzeme igerisine suyun girisi ve igerisindeki
hareketi kolaylagtirir. Su molekiilleri kiiflenmeyle de satth bozulmalarina ve yapida
kusurlara sebep olmaktadir (Ozdemir 2002). Betondaki toplam bosluk hacmi ise,
betonda kullanilan su / ¢gimento orani, agrega cinsi, kiir kosullar1, kiir siiresi, gibi birgok
parametreden etkilenmektedir. Bir betonun su emme kapasitesi, betonun basing
dayanimi ile baglantilidir. Su emme oran1 yiiksek olan betonlarin, basing
dayanimlarinda bir diisiis gozlenmektedir. Betonun bosluklarindan sizan suyun, betonun
mekanik ve 1s1l 6zelliklerini olumsuz yonde etkiledigi diisiiniiliirse; betonun su emme

oraninin diisiik olmast istenir (Diizgiin 2001).

1.2.8.4 Ultrasonik gegirgenlik hizi

Ultrasonik gegis hizi, beton drneklerinde tahribatsiz olarak dayanimlari hakkinda bilgi
veren bir yontemdir. Bu metot kolay, ekonomik ve hizli bir yontemdir. Ultrasonik gecis
hiz1 malzemenin birim hacim agirlig1 ile dogru orantili olarak iliskilendirilir. Ciinkii
malzemenin yapisinda ne kadar az bosluk varsa ultra ses gegis hiz1 da 0 derecede
yiksek ve mazlemenin birim hacim agirhgi yiiksek olur. Dolayisiyla birim hacim
agirligi, basing dayanimi ve ultrasonik gecis hizi birbiriyle iliskilendirilebilir. Bu iliski

birim hacim agirhigr yiiksek olan malzemenin de basing dayanimi yiiksek olmasi
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gerekir. Ses dalgalarinin bir malzemedeki hizi, malzeme yogunlugu ile iliskilidir.
Yogunlugu az olan malzeme sesi yavas iletirken yogunlugu fazla olan malzeme sesi hizli
bir seklide iletir. Ultrasonik olgtimleri ile de, beton dayanimlarini dogru bir sekilde tayin
edilmesi miimkiin olmaktadir. Insaat1 bitmis beton yapilarmin dayanimlarmi yerinde
yapilan ultrasonik Olglimler ile tayin edilmesi, ekonomik ve hizli bir seklide
saglamaktadir (Orcay 2010).

1.2.8.5 Asitte Kiitle kaybi

Atmosferde bulunan, kiikiirt dioksit (SO;) ve karbondioksit (CO,),ve diger baz1 gazlar;
nemli ortamda ¢oziinmek suretiyle asitleri olusturarak ve ¢imento klinker bilesiklerinin
yapisinda reaksiyona girerek yumusak c¢ok zayif bir beton kitlesi olusmasina sebep
olarak beton yapisinda kalic1 zarar verebilirler. Pratikte tesir derecesi, asidite ylikselmesi
(pH diisiisii) ile artmaktadir. Normal olarak asit tesiri, yaklasitk pH = 6,5 degerinde
olmaktadir. pH = 4,5’luk degerin altinda ise beton yapisinda kuvvetli bir zarar
gerceklesir. Asitler pH'lar1 7'den kiigiik olmalart halinde tanimlandirilan sivilardir.
pH = 6-6,5 degerinden itibaren asitler beton iizerinde zararli etkilerini gostermeye
baglar. pH degeri diistiikkge, asitlik artmaya baglar ve betona verdigi zararl etki bu
dahada artar. Asitlerin beton {izerindeki vermis oldugu hasarlar kolaylikla tespit
edilebilir. Asit ¢imento hargi ile reaksiyona girer ve ¢imentoyu kalsiyum tuzlarina
donustiirtir. Kalsiyum tuzlarinin su ile ¢6ziinebilen yapis1 betonun kiitlesinde kayiplara
neden olur. Asit hasarlar1 betonun asite maruz kalan dis yiizeyinde baslar, belirginlesir
ve yapimin i¢ kisimlarina dogru hizla ilerleyerek devam eder. Asit genellikle yiizeyde
yogunlasir ancak i¢ kisimlarada niifuz eder. Betonun i¢ kisminda ¢imento ile tepkimeye
girerek noétrallesir. Yapinin derinliklerine dogrun ilerledik¢e deformasyon artar, buda

kiitle ve dayanim kaybina neden olur (Matalkah et al 2018).

1.2.8.6 Basin¢ dayamim

Basing Dayanimi, bir malzemenin g¢evre kosullarina karsi sergilemis oldugu direng

olarak tanimlanabilir. Dayanimi1 yiiksek bir beton, fiziksel ve kimyasal ¢evresel etkilere
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kars1 mukavemet gosterebilen bir betondur. Beton yapim siirecinde ilgili standartlara
uyarak gerekli kontolleri yapmak suretiyle gevresel etkilere karsi dayanikli beton
tiretebilmek miimkiindiir. Betonun hava igerigini artiran katki maddeleri betonun
dayanikliligini arttirir (Sens6z ve Yal¢in 2000). Beton yiizeyinde ortaya ¢ikan kimyasal
deformasyonlar cesitli kimyasal maddelerin temasi sonucu gelisen kimyasal
reaksiyonlar sonucu olusur. Kimyasal maddeler beton biinyesine su i¢inde ¢oziinerekte
girebilir. Hatta betonun yapsina saf suyun girmesinin dahi zararh etkileri vardir. Su
beton i¢indeki kalsiyum hidroksiti ¢ozerek disar1 tasinmasina yardim eder. Saf su beton
bosluklart iginde bulunan kalsiyum hidroksiti ve diger klinker bilesiklerini ¢ozerek
disar1 taginmasina yardim eder. Su i¢inde ¢ozlinen betonun yapisina ait bilesikler suyla
birlikte ylizeye taginir ve buharlasma neticesinde betonun yiizeyinde beyaz bir katman
seklinde kalinti birakir. Effloresans (Cigeklenme) olarak da adlandirilan bu olay,
betonun Ozellikleri iizerinde negatif bir etki yapmaktadir. Betonun o6zelliklerinin
tanimlayan en 6nemli davranisi basing dayanimidir. Basing dayanimi betonun kalitesini
belirleyen mekanik bir davramis olmakla birlikte, bu o6zellik sayesinde kullanim

alanlarina gore siniflandirilmaktadir (Orcay 2010).

1.2.8.7 Beton elektrik direnci

Betonun yapi malzemesi olarak elektrik 6zdirenci, elektrigi gecirme kabiliyeti olan
iletkenlik kavrami ile ters orantihidir. Betonda akimin gecisi, gozeneklerde sivida
¢Oziinmils iyonlar tarafindan iletilir. Doygunluk orani yiiksek, genis ¢apli gbzeneklerden
olusan betonlar (su/¢imento orani fazla) daha zayif bir 6zdirence sahip olur. Su/gimento
oraninin diisiirilmesi ile elektriksel 6zdireng degeri artar. Maddenin fiziksel bir 6zelligi
olan elektriksel Ozdireng, cesitli elektriksel ve elektromanyetik yontemlerle analiz
edilebilir. Ornek vermek gerekirse, malzemenin 6zdireng degerinin hesaplanabilmesi
igin, belirlenen farkli iki noktadan akim gegirilerek, gerilim farki olgiiliir, 6zdireng
degerleri hesaplanir. Ozdireng bir fiziksel kavram olup, veriyi daha anlasilabilir hale
dontistiiren bir islemidir. Elektrik iletkenligi c¢imento bazli sistemlerde iyonlarin

bosluklu yapida hareket etmeleriyle gerceklesir (Uygunoglu vd. 2018).
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1.3 Deney Tasarim

Deneyler, arastirmacilar tarafindan bir sistemi yada prosesi daha iyi anlayabilmek ve
tamimlayabilmek ig¢in gerceklestirilir. Bir siire¢ yada sistemide girdilere ait
parametrelerde degisiklik yapilarak ¢iktilarin test edilmesi ve analiz edilmesidir.
(Mongomery 2005). Deneylerde en iyi sonuglarin elde edilebilecegi sartlar géz Oniine
alimarak performans kriterleri belirlenir ve bu kriterlerin seviyeleri segilir. Belirlenen
kriterler igin kontrol edilemeyen faktorlerin etkisi goz oniinde bulundurularak deneyler
yapilir. Yapilan deneylerin neticesinde elde edilen sonuglara gore en uygun Kriter

seviyeleri belirlenir (Scheffler 1997).

Deneyler genel itibariyle bir siirecin ya da prosesin performansini analiz etmek i¢in
kullanililir. Bir prosese ait ornek deney modeli ve modele etkiyen girdiler sematik
olarak gosterilmistir. Burada, deneye baslanmadan 6nce, deneyde kullanilacak olan
girdiler (parametreler) belirlenir. Parametreler iki farkli sekilde deney lizerinde etkisi
vardir. Bunlar kullanic1 tarafindan kontrol edilebilen parametreler (reaksiyon sicakligi,
karistirma hizi, karisim oranlari vb.), ve kontrol edilemeyen parametreler (ortam
sicklig1, nem orani, deneysel hata gibi kullanicinin kontrolii disindaki faktorler) olmak
tizere iki farkli gekilde tanimlanabilir. Bir proses veya sistem, Sekil 1.21'deki modelle
aciklanabilir (Montgomery, 2009). Proses degiskenleri X1, Xz, X3, .., Xk gibi kontrol
edilebilir degiskenler ve zi, 7, z3, ..., Zq gibi kontrol edilemeyen degiskenler olmak

tizere iki sinifa ayirilabilir.

Kontrol edilebilir girdiler (x) C—— Olgiim Degerlendirme

Girdi(Bilesenler) 1 1 1 1 Kalite Karakteristikleri (y) T

Kt
> Proses p Ciku

it

Kontrol edilemeyen girdiler (z)
(gliriiltii degiskenler)

Sekil 1.21 Sematik olarak bir prosesin degerlendirilmesi (Montgomery 2009)
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Sekil 1.21 iizerinden Deney Tasarimi amaglar: agiklanabilir (Can 2007):

1. y ¢iktisinda en ¢ok hangi degiskenin etkiledigini analiz etme

2. y ciktisint istenilen en biiyiikk hedefe ulasmak i¢in X degiskenlerinin seviyelerini
belirleme

3. y c¢iktisinin istenilen en diisiik degerde tutmak amaciyla etkili x degiskenlerini
seviyelerde belirleme

4. 71, 2, 73, ..., Zq Qibi kontrol edilemeyen degiskenlerini etkilerini en diisiik seviyede

tutabilmek amaciyla, x degiskenlerini seviyelerini belirleme

1.3.1 Deney tasarimu ilkeleri

Deney tasariminda; tekrarlama, rasallastirma ve bloklama gibi 3 ana temel ilkeden
olusmaktadir (Comlekei 2003).

Tekrarlama: Tekrarlama, deneyin dogrulanmasini ifade eder. Birinci tekrarda deneyi
yapan arastirmaci, deneysel hatalarini tahmin etme imkani olur. Hatanin tahmin
edilmesi, toplanan verilerin istatiksel olarak analiz edilmesi ve arada onemli bir fark
olup olmadiginin belirlenmesi ¢ok dnemli bir noktadir. Ikinci tekrarda veriler hakkinda
daha net bilgiler elde edilir.Tekrar sayis1 artikca deney ortalamalarinin varyansi azalir

buda daha kesin sonuglarin elde edilmesine sebep olur (Comlekei 2003).

Rassallik: Rassaliktan anlatilmak istenen, deneysel sartlarinin ve bireysel kosullarinin
stralamasinin daginik olarak dagitilmasidir. istatiksel metotlarda, elde edilen sonuglarin
ve buna bagli olarak gelen hatalarin, birbirinden bagimsiz daginik degisken olmasi
istenir. Deneyleri daginik olarak dogru bir seklide siralayabilmek ve olabilecek ¢evresel

kontrol edilemeyen faktorlerinde etkisini minimize etmis olur (Comlekgi 2003).

Bloklama: Bloklama, deneyden elde edilen sonucun tekrar edilebilirligini artirmak

amaciyla uygulanan bir tekniktir. Bir deneysel ¢alismada deneysel tasarim yoniinden
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farklilhik gosteren ancak birbiri iginde esit bir seklide dagilmis verilere sahip olan
deneyse Itasarima ait seviyeler bir blok olusturulur (Comlekgi 2003).

1.3.2 Deney tasarimi asamalari

Deneysel tasarim ve tasarima ait sonuglarin analiz asamasinda, istatiksel bir yaklagim
yapabilmek i¢in c¢alisilacak olan konunun verilerinin dogru bir seklide toplanmis olmasi
ve bu verilerin dogru bir sekilde analiz edilebilmesi gerekmektedir. Deney tasariminda

uygulanacak temel adimlar asagidaki sekilde verilmistir (Sanyilmaz 2006).

Problem se¢gme ve tanimlama: Deney gergeklestirmeden bir problemi veya sorunu
analiz edebilmek kolay bir islem degildir. Deney gergeklestirilmeden once deney ile
ilgili tim ayrintilar belirlenmelidir. Problemlere ait kesin ¢oziim bulmak, problemin ¢ok

iyi bir sekilde tanimlanmasi Ve anlasilabilmesi ile miimkiindiir (Ozkurt 1999).

Faktorleri, seviyelerini ve araliklarin1 belirleme: Deneye tasarimina baglanmadan 6nce
faktorler ve seviyeleri segilmeli, bu faktorlerin seviyelerinin degisim araliklar
belirlenmelidir. Deneyin amaci faktorlerin analiz edilmesi oldugu zaman, faktor
seviyelerini miimkiin oldugunca az tutmakta fayda vardir. Kosullara ve tasarima gore
seviye iki secilebilebilir. Faktor incelemede analiz edilen araligin genis tutulmasi,
sonuglarin net ve belirgin bir sekilde ¢ikmasimi katki saglayacaktir. Faktorlere gore
hangi seviyelerin 6nemli oldugunu ve hangi seviyelerde en iyi sonuglar verdigini

belirledikge, seviyelerdeki aralik daha ¢ok daraltilabilir (Sanyilmaz 2006).

Deney tasarimini belirlenmesi: Yukarida bahsedilen deney tasarimi éncesi planlama
hazirlik dogru bir sekilde yapildigi zaman, bu asama daha kolay gergeklestirilebilir.
Deney tasarimin segilmesi, deney gergeklestirme sirasinin belirlenmesi, tekrarlanma
sayisinin belirlenmesi ve daha baska kisitlayici sartlarin bulunup bulunmadiginin
saptanmasi gerekir (Ozkurt 1999). Deney tasarimin gerceklestirecek istatistiksel paket
programlart da mevcuttur. Bu programlardaa; faktorler ve seviyelerine ait veriler girilir

ve segilen tasarimlara gore deneyler gerceklestirilir. Tasarimi segerken, deney
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amaclarint da dikkate almak gerekir. Deney sonuglari iizerinde hangi faktoriin ne
derecede etkili olabilecegi tahmin edebilmek daha verimli sonuglar elde etmemizi

miimkiin kilacaktir (Sanyilmaz 2006).

Deneyi tasariminin gerceklestirmesi: Deneyi gergeklestirebilmek igin tiim sartlarin hazir
ve planlanmig olmasi siireci takip etme agisindan ¢ok Onemlidir. Deney
gerceklestirmeden Once tasarima ait hatalar, tasarimin gegerliligini yok edecektir

(Ozkurt 1999).

Verilerin istatistiksel olarak analizlerinin yapilmasi: Deney tasarimina ait sonuglari
analiz edebilcek pek ¢ok yazilim paketleri bulunmakta olup deney tasarimi seg¢iminde
bu paket programlardan faydalaniimaktadir (Ozkurt 1999). Aslinda Istatistiksel yontem,
faktorlerin seviyelerine ait sonuglarin givenilirligi veya gecerliligi izerine yol
gostericidir. Istatistiksel yontem bir seyi kanitlamaya calismaz, olusan farkliliklar:
analiz edebilmemizi ve istatiksel olarak bir given arahig: atamamiza saglar
(Sanyilmaz 2006).

Sonuglarin degerlendirilmesi ve yorumlanmasi: Deney tasarimina ait istatiksel
sonuglarda, ¢ogunlukla grafiksel gosterimler kullanilmaktadir. Gergeklestirlen ¢aligma
sliresince, unutulmamahdir ki deney o6grenme siirecinin bir pargasidir. Calismanin
baslangi¢ kisminda biiyiik kapsamli tek bir deney yapmak hatali bir davranistir. Basarili
olabilmek igin, ilgili onemli faktorleri, bu faktorlerin seviyelerini ve araliklarini dogru
bir seklide belirleyebilmek gerekmektedir. Deney gergeklestikce bazi degiskenler
eklenir, bazilanda g¢ikarilir, bazi faktorler icin seviye arahklari degistirilir veya farkl
degiskenler tizerinde durulmaya baslanilir. Genel bir kural olarak, mevcut kaynaklarin
% 25’inden fazlasi 6ndenemeler i¢in kullanilmaz. Busayede deney siiresince, yeterli

kaynak ile deneyler gergeklestirilir (Sanyilmaz 2006).
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1.3.3 Taguchi deney tasarimi ve asamalari

1950 yilinin baglarinda Dr. Genichi Taguchi kaliteyi gelistirmek i¢in, Taguchi yontemi
olarak adlandirilan deney tasarim metodunu gelistirmistir. Taguchi yonteminde amag
kalite tekniklerini kullanarak, iiretim Oncesi tasarim faaliyetlerini tasarlayarak, hedef
deger {izeriindeki degiskenleri minimize etmektir. Bunu saglayabilmek igin,
degiskenlige neden olan kontrol edilebilir etkiler belirlenmeli ve kontrol edilemeyen
etkilerin etkisinin minimize edilecegi proses siireci tasarlanmalidir (Yildirim 2011).
Taguchi yonteminin amaci deney tasariminda, iiriiniin performansinda degisime neden

olan parametrelerin etkilerini azaltmaktir (Simsek 2014).

Taguchi’nin deneysel tasarim adimlar1 asagidaki sekilde maddeler halinde

verilebilir(Taguchi 1995);

1. Parametreler ve seviylerin se¢ilmesi

2. Parametre ait seviyelerin belirlenmesi

3. Uygun ortogonal dizinin segilmesi

4. Faktor ve seviylerin kolonlara atanmasi

5. Deneylerin yapilarak sonuclarin el edilmesi
6. Sonuglarin analiz edilmesi

7. Dogrulama deneylerinin gerceklestirilmesi

1.3.3.1 Faktor ve etkilesimlerin secilmesi

Siirecin  gerceklestirilmesine yonelik amag belirlendikten sonra, degerlendirmeye
alinacak faktorler belirlenir. Taguchi; faktorleri, kontrol edilebilen etkileri sinyal olarak
ifade ederken, kontrol edilemeyen etkileri ise giiriiltii faktorii olarak da ifade etmektedir.
Kontrol edilebilen etkilerin sayisi ve seviyelerine gore deney tasarim belirlenmektedir
(Ozkurt 1999).
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1.3.3.2 Faktor diizeylerinin se¢ilmesi

Siirecin, performans karakteristigini etkileyen faktorler secildikten sonra bu faktorlerin
seviyeleri belirlenmektedir. Faktorlerin seviyeleri, secilen deney tasarimindaki modele
gore, iki, ti¢ veya daha ¢ok olabilmektedir. Taguchi yoOntemi parametrelerin,
seviyelerine ait en iyi kombinasyonu saptamak i¢in oldukg¢a basarili bir yontemdir. Her
bir parametrenin her bir seviyesinin etkisini belirleyebilmek i¢in ¢ok fazla sayida deney
yapilmasina ihtiya¢ vardir. Taguchi yonteminde, Sekil 1.21°’deki ortogonal tasarim

uygulanarak, ¢ok daha az sayida deney ile sonuca ulasmak miimkiindiir (Giiral 2003).

1.3.3.3 Uygun ortogonal dizinin se¢ciminin yapilmasi

Taguchi, deneysel tasarimlarin1 agiklamak igin ortogonal dizinleri kullanmistir.
Ortogonal dizinler, bir¢ok faktoriin en az sayida test edilmesi ve faktor seviyelerini es
zamanl olarak degistirmeye imkan saglamasidir. Ortogonal dizilere tasarim matrisi de

denilmektedir. Genel gosterim Ly(a)* seklindedir ve ortogonal deney tasarim modeli adi

verilir (Madhav1989).

d: Toplam deney sayist,
a: Parametrelerin seviyelerini
k: Parametrelerin sayisini

L: Ortogonal diziyi

Belirlenen prosese uygun ortogonal dizi segiminde, oncelikli olarak dikkat edilmesi
gereken, parametrelerin toplam serbeslik derecesinin hesaplanmasi gerekmektedir.
Toplam serbestlik derecesi dizilerden hangileri ile uyumlu ise o diziler ancak
secilebilmektedir. Parametrelere ait toplam serbestlik derecesi; tiim parametrelere ait
seviyelerin ayr1 ayr serbestlik dereceleri toplamidir (Yildirim 2011). Cizelge 1.7’ de
7 parametre ve 2 seviyeden olusan bir sistem icin nasil bir ortogonal dizin segilecegi

gosterilmistir. Parametrelere ait serbestlik derecesi, seviyelerin sayisindan bir eksiktir.
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Cizelge 1.7 Toplam serbestlik derecesinin hesaplanmasi (Madhav1989)

Faktor/Etkilesim Serbestlik Derecesi

A Va=Ka-1=2-1=1
Ve=Kg-1=2-1=1
Ve=Kce-1=2-1=1
Vo=Kp-1=2-1=1
Ve=Ke-1=2-1=1
Vr=Kr-1=2-1=1

m m O O W

Toplam Serbestlik Derecesi= Va + Vs + Vc + Vo + Ve + Ve= 6 olarak bulunmustur.

Faktorlere ait serbestlik derecelerinin toplami hangi dizinin deney sayist i¢in uygun
oluyorsa, o dizinler tercih edilmelidir. Toplam serbestlik derecesi, se¢ilecek olan dizinin
deney sayisindan ancak bir eksik olabilir. Bu sebeple Cizelge 1.7°de verilen tasarima ait
en uygun ortogonal dizin Sekil 1.21°de verilen Taguchi ortogonal dizi segim
tablosundan segilebilir. Cesitli parametreler ve seviyelere ait en uygun ortogonal deney

tasarim modelleri bu tabloya gore segilebilir.

SEVIYE SAYISI

2 3 4 5
P=2 |s=2 p=2 |s=3 P=2 s=4 pP=2 s=5
pP=3 |s=2 L4 P=3 [s5=3 |_.¢ P=3 s=4 P=3 s=5 Las
P=4 |s=2 P=4 |s=3 P=4 s=4 L' 18 | P=4 s=5
pP=5 |s=2 p=5 |s=3 P=5 s=4 P=5 s=5
pP=6 |s=2 Ls p=5 |s=3 P=6 s=4 P=6 s=5
P=7 |s=2 P=7 |s=3 |48 P=7 s=4 P=7 s=5
p=8 |s=2 pP=8 |s=3 P=8 s=4 P=8 s=5
P=g9 |s=2 P=9 |s=3 P=9 s=4 L'32 |P=9 s=5 L50
P=10 |s=2 L11 P=10 | s=3 P=10 |sS=4 P=10 s=5
p=11 |s=2 P=11 |s=3 | P=11 s=5
P=12 |s=2 P=12 | s=3 P=12 s=5
g P=13 | S=2 P=13 | 5=3
= [P=14 |s=2 L1s P=14 | 5=3
w | P=15 |s=2 P=15 | 5=3
= |P=18 |s=2 P=16 | 5=3
= [P=17 [s=2 P=17 | =3
= |p=1s |s=2 P=1g8 | 5=3
& [p=19 |s=2 P=19 |S=3 |Lz6
p=20 |s=2 P=20 |s=3
P=21 |s=2 p=21 | 5=3
pP=22 |s=2 p=22 |s=3
P=23 |s=2 P=23 | s=3
P=24 |s=2
p=25 |s=2
P=26 | S=2 L32
P=27 |s=2
p=28 |s=2
P=29 |s=2
P=30 |s=2
P=31 |s=2

Sekil 1.21. Taguchi ortogonal dizi segim tablosu (Madhav1989)
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1.3.3.4 Faktor ve seviyelerin kolonlara atanmasi

Faktorlerin ortogonal diizene gore tasarima islenmesinde, Taguchi tarafindan gelistirilen
dogrusal grafikler ve tiggensel tablolar kullanilmaktadir. Dogrusal grafikler, faktorlerin
islenecegi siitiinlar ve Tlggensel tablolar arasindaki faktorlerin etkilesimini

gostermektedir (Ozkurt 1999).
1.3.3.5 Testlerin yapilmasi

Olusturulan tasarim modeli i¢in birden fazla performans karakteristiginin 6zelliklerine
uygun olarak performans istatistigi secilmektedir. Verilerin analizi edilebilmesi i¢in
performans istatistiginin hedef degerinin belirlenmesi ¢ok 6nemli bir husustur. Taguchi
tasarimlarinda secilen performans istatistigi degeri S/N oranidir ve tasarima ait

sonuglarin performansini analiz etmek igin kullanilir.

Taguchi kayip fonksiyonu olarak bilinen ve sinyal/ giiriiltii oran1 (S/N) olarak da

bilinen, 3 farkli hedefe uygun fonksiyon bulunmaktadir. Buna gére, amacin “en kiigiik

19 13

en iyi”, “en biiylk en iyi” ve “nominal en iyi” olmasma gore asagidaki esitlikler

kullanilarak S/N oranlar1 hesaplanir (Simsek 2014).

En diisiik (kiiclik) en iyi oldugu durumda;

SN, = —10Log[% > yizj (1.17)
n=1

En yiiksek (biiyiik) en iyi oldugu durumda;

SN, = —10Log(lzi2J (1.18)

n=l Y;i

o1



Nominal en 1yi oldugu durumda;

‘y‘z
SN =-10Log (?)

s? {ii(yi - Wj (119)

Esitliklerde y; : Deneylere ait i. deneye ait sionu¢ degeri, n: Denemelerdeki tekrar sayisi,

§ : Deney sonucunun ortalamasi ve $?: Deney sonuglarinda varyansini ifade etmektedir
(Taguchi 1995).

1.3.3.6 Sonuglarin analiz edilmesi

Siirece etki eden faktorler ve seviyeleri analiz edildikten sonra, sadece etkin olan
faktorler ve seviyeleri goz oniinde bulundurularak bir model olusturulur. Bu modele
gore, dogrulama deneyleri gergeklestirilerek, varyans analizi, faktor etkilerinin grafiksel

gosterimi, gibi ¢esitli analizler uygulanabilmektedir. (Sanyilmaz 2006).
1.3.4 TOPSIS Yontemi

TOPSIS Yo6ntemi, hedef degerin minimize edilmek istenen kriterleri minimum ve hedef
degerin maksimize edilmesi istenen degerlerin maksimum oldugu ideal ¢oziime yakinlik
acisindan segimleri kolaylastirir. Karar matrisi olusturulduktan sonra standart bir 6l¢iim
birimi elde edebilmek igin kriter degerlerinin normalize edilerek agirlik verilmesi
gerekir. Asagida TOPSIS Yonteminin daha iyi anlasilabilmesi igin bir uygulamaya ait

asamalar ve adimlar verilmistrir (Hwang ve Yoon, 1981).
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Adim 1: Karar Matrisinin Olusturulmasi (Simsek 2014)

Karar matrisinin satirlarinda deney tasarundaki siralanmak istenen (en biiylik en iyi ya
da en kiigiik en iyi) karar noktalari, siitunlarinda ise karar vermede kullanilacak olan
degerlendirme kriterlerinden olusur. Karar matrisi kullamici tarafindan olusturulan

baslangi¢ matrisidir.

all a12 e a‘ln
aZl a'22 e aZn
A, = (1.20)
_aml amz amn i

A; matrisinde m deney tasarimindaki deney sayisini (alternatif sayisi), n ise

degerlendirme faktorii (kriter) sayisini verir.

Adim 2: Standart Karar Matrisinin Olusturulmasi (Simsek 2014).

Standart Karar Matrisi, adim 1 de olusturulan karar matrisinden faydalanarak asagidaki

formiil kullanilarak hesaplanir ve r;; standart karar matrisi elde edilir:

= —— (1.21)

rll r12 r-1n
r21 r22 r2n
R, = (1.22)
[ Fmi T2 o Ton |
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Adim 3: Agirlikli Standart Karar Matrisinin Olusturulmasi (Simsek 2014).

Ik olarak degerlendirme kriterlerine ait agirhikli degerlerin toplami belirlenir.

(iwi =1).

Daha sonra standart karar matrisinin her bir siitunundaki degerler kriterlere ait agirlik

degeri (W,) ile carpilarak agirlikli standart karar matrisi olusturulur:

Wl rll W2 r12 i Wn r-ln
Wl r21 W2 r22 T Wn an
v, = (1.23)
_erml W2 rm2 Wn rmn _

Adim 4: ideal (A") ve Negatif Ideal ( A™) Coziimlerin Olusturulmasi (Simsek 2014).

Ideal ¢oziim setinin meydana getirebilmesi igin agirlikli standart karar matrisindeki
normalize edilmis krtierleri ait degerlerin en biiyiikleri (ilgili degerlendirme faktorii
minimizasyon yoOnlii ise en kiigiigii) segilir. Pozitif ideal ¢6ziim setinin olusturulmasi

asagidaki formiilde belirtilmistir.

A = {(maxvij

jeD(@MW“eJ} (1.24)

formiiliinden hesaplanacak set A™ = {VI V;V:} seklinde ifade edilebilir.

Negatif ideal ¢oziim seti ise, agirlikli standart karar matrisindeki normalize edilmis
kriterlere ait degerlerin en kiiciikleri (ilgili degerlendirme faktorii minimizasyon yonli
ise en biiyiigi) secilir. Negatif ideal ¢oziim setinin bulunmasi asagidaki formiilde

gosterilmistir.
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A = {(n?in V;

jeJ),(miaxvij“ eJ} (1.25)

(1.25) formiiliinden hesaplanacak set A~ = {vl’ Vo eV, } seklinde ifade edilebilir.

Her iki formiilde de J fayda (maksimizasyon), J' ise kayip (minimizasyon) degerini
gostermektedir. Gerekse pozitif ideal, gerekse negatif ideal ¢6ziim seti, degerlendirme

faktorii sayist yani n elemandan olugsmaktadir.

Adim 5: Ayirim Olgiilerinin Hesaplanmasi (Simsek 2014).

TOPSIS Yonteminde, ideal ve negatif ideal ¢oOziim setinden sapmalarinin

belirlenebilmesi igin karar noktalarina ait sapma degerleri belirlenebilmesi gerekir.
Bu degerler, pozitif ideal Ayirim (S;) ve negatif ideal ayirim (S; ) degeri olarak ifade

edilmektedir.

7 = |20 Vi) (129
S| = /Zn:(vij -V)? (1.27)

Burada hesaplanacak S, ve S. sayisi dogal olarak deney tasarimindaki ¢iktiklarin

sayis1 kadar olacaktir (Simsek 2014).

Adim 6: ideal Coziime Goreli Uzakliginin Hesaplanmasi (Simsek 2014).

Karar noktalarinin ideal ¢oziime goreli uzakligmin (C.) hesaplanmasinda ideal ve

negatif ideal ayirim oOlgiilerinden faydalanilir. Burada istenen, negatif ideal ayirim
dl¢iisiiniin toplam ayirm dl¢iisii igindeki oranidir. Ideal ¢oziime goreli uzaklik degerinin

hesaplanmas1 asagidaki formiilde ifade edilmistir.
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C =—"— (1.28)

Burada C; degeri 0<C, <1 araliginda deger alir.

TOPSIS Yéntemiyle analiz edilen her tasarim igin ideal ¢oziime uzakligi (C,) taguchi

yontemine gore en biliylik, en iyi olcak sekilde analiz ettirilir. Analiz neticesinde ¢ok
kriterleri sonuglara gore parametrelerin seviyelerine ait optimum sartlar belirlenmis
olur. Optimum sartlarda gerceklestirlen deney dogrulama deneyi olarak adlandirilir.
Deney sonucunda bulunan deger en iyi performans karakteristigi degerine ulastirirsa
istenen hedef gergeklesmis olur. (Hwang ve Yoon, 1981).

1.4 Literatiir Taramasi

Calismanin bu kisminda tez konusu ile ilgili literatlir arastirmasi yapilmis olup, ayni
alanda ve benzer konularin incelenmesine 6zen gosterilmistir. Literatlir arastirmasi
sonucunda son yillarda konu ile ilgili yapilan calismalarin giderek hizla artif

goriilmiistiir. Konuyla ilgili giincel arastirmalar incelenecek olursa;

Hummers Yontemi kullanilarak yapilan bir ¢alismada; potasyum permanganat, sodyum
nitrat ve reaksiyon siirelerinde degisiklik yapilarak farkli oksidasyon derecesine sahip
grafen oksit drnekleri elde edilmistir. Grafen oksit sentezinde oksidasyonun kontrollii
bir sekilde saglamanin organik ve hibrit giines hiicrelerinde verimliligi artirict bir etki

olarak uygulanabilecegini bulmuslardir (Guerrero-Contreras et al 2015).

Grafen oksitin oksidasyon derecelerinin  modifiye edilmis Hummers Yontemi
incelendigi baska bir ¢alismada oksidasyon; siilfiirik asit, nitrik asit, sodyum nitrat,
sodyum dikromat ve potasyum permanganat ile saglanmistir. Sodyum dikromat ile

yapilan oksidasyonun derecesinin digerlerine gore diisiik oldugu tespit edilmistir. En iyi
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oksidasyonun mevcut Hummers Y 6ntemindeki kimyasallarin fazla oranlarla kullanildig:

zaman saglandigimi bulmuslardir (Muzkya et al 2017).

Grafen oksit sentezinin Hummers Yo6nteminin incelendigi bir ¢alismada ise, grafitin
parcacik biiylikliigliniin ve reaksiyon siiresinin etkisi incelenmistir. Parcacik biiytkligi
olarak, 6, 18 ve 25nm’lik grafit partikiilleri i¢in incelenmistir. Oksidasyon siiresinin,
grafitin partikiil boyutu ve sekli lizerine bagli oldugu gozlemlendi. 6 ve 18 nm lik topak
grafitler i¢in reaksiyon 1-2 giinde gerceklesirken, 25 nm’lik pul grafit i¢in reaksiyon

stiresi sadece 2 saatte gergeklestigini bulmuslardir (Shojaeenezhad et al 2017).

Yine Hummers Y onteminde modifiye edilerek incelenen bir ¢alismada, grafit ile birlikte
KMnO, ile MnO; miktarinin ayarlandigi ¢alismada, daha ucuz, ¢evre dostu MnO,/GO
kompozitleri iiretilmistir. Uretilen MnO,/GO kompozitleri metilen mavisinin giderimi
icin basarili oldugu goézlenmistir. Buda sentezlenen malzemenin siiperkapasitorlerde,
lityum pillerde, sensorlerde, katalizor olarak kullanilabilecegini gostermektedir

(Liu et al 2018).

Grafen oksit sentezinin olusum mekanizmalarinin incelendigi bir baska ¢alismada ise,
grafen tabakalar1 ile siilfat tiirlerinin aralarindaki etkilesimi anlamak i¢in bir ¢alisma
gerceklestirilmigtir.  Grafen oksit sentezindeki uzun reaksiyon siirelerinde siilfat
iyonlarini, mangan ve nitrat iyonlar1 koruyuculugunu iistlenir. Kuantum yontemleriyle
uyumlu epoksi gruplart ve siilfat kopriilerini iceren grafen oksit yapist rapor
edilmemistir. Bu calismada siilfat iyonlarinin varligi, grafen oksitin yapisin oksijenli
fonksiyon gruplarin olusumunda Onemli bir rol oynayacagini gostermistir

(Mendonca et al 2018).

Incelenen bir baska ¢alismada, grafen oksit polisitrik asit sentezi iizerinde durulmustur.
Iki tip grafen oksit sentezlenmis, Hummers Yéntemi ve modifiye edilmis Hummers
Yontemine gore sentez yapilmistir. Modifiye edilmis Hummers Yonteminde hafif
oksidasyon teknigi ve daha diisiik bir konsantrasyonda oksitleyici ajan kullanilmistir.

Sentezlenen grafen oksitler radikal polimerizasyon kullanilirak, poli sitrik asit (PCA) ile
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asilama yapilarak modifiye edildi. Modifiye edilmis Hummers Y ontemiyle sentezlenen
grafen oksite ait polimerizasyonun daha basarili oldugu deney sonuglarindan elde
edilmistir. Sentezlenen grafen oksit polisitrik asit elektrot yiizeylerine basariyla
kaplanmis ve nano elektro katalizor olarak kullanilmistir. Metilen mavisinin kirlenmis
sudan uzaklastirilmasina yonelik kullanmak i¢in Fe3O4 manyetik nano kompozitleri,
sitrik asit ile fonksiyonellestirip grafen oksit sentezlendi. Manyetik parcaciklarin yiizey

kararliligs, sitrik asit ilavesiyle grafen oksit tizerinde gelistirilmistir (Sarlak et al 2017).

Hummers Yontemiyle sentezlenen grafen oksit termal indirgendigi bir calismada, 4
farkli sicaklik denemesi ile fonksiyonel gruplarin ayristirma siireci denenmistir.
Belirlenen sicakliklar Adim 1: 160°C' nin altinda, Adim 2: 160 ile 210°C arasinda,
Admm 3: 210 ve 300°C arasinda, Adim 4: 300°C’nin istiinde olarak TGA cihazinda
belirlenmistir. Adim 1 deki endotermik kiitle kaybinin fizyolojik ve nano-konik suyun
buharlagsmasindan kaynaklidir. Cogunlukla kiitlenin kayb1 ( 2 ve 3 Adim) siklikla 160
ve 300°C arasindaki grafen oksit iizerindeki fonksiyonel gruplarin ekzotermik
degradasyonuna atfedilmistir. 300°C' nin tizerindeki kiigiik kiitle kayb1 ise (4. Adim)
bazal karbon ag1 bozunmasina ve en kararli oksijen islevlerinin kaldirilmasina atanir.
Hummers Yontemiyle sentezlenen grafen oksitin termal indirgemesinin ekzotermik bir
olay oldugu goriisii vardir ancak adim 3 goOstermistir ki siire¢ endotermik olarak
gelismistir. Karbon yapisina bagli gaz aromatik yapilart 300°C 'nin altinda ayrismaya
baslar. Isil islem sirasinda fonksiyonel gruplarin gelisimini gdzlemlemek ve grafen
oksitin diisiik sicaklikta indirgenme mekanizmasina ortaya koymaya caligilmistir
(Shen et al 2018). Hidrotermal metodla teflon kapl otoklavda 170°C’ de indirgenmis
grafen oksit sentezinin yapildigi ¢alismada, grafitten Hummers Yontemiyle grafen oksit
sentezlenmistir. Hidrotermal metodun maliyet acisindan avantajli ve ¢evre dostu bir
proses olmasma karsin, kimyasal yonteme gore indirgeme isleminin verimi diisiik

olmustur (Jose et al 2018).

Mishra and Ramaprabhu (2012) yapmis olduklar1 ¢alismada CO;’ in hidrojen gazi ile
polyanilin i¢inde dagitilimig grafen ile adsorbsiyonunu incelemislerdir. Grafen, grafen
oksit ile termal ayrisma yontemiyle anilin ile yiiksek basing altinda elde edilmistir.

Yiiksek basing altinda ve sicaklikta CO; adsorbsiyonunda iyilesme oldugunu
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saptamiglardir. Grafen oksitin adsorpsiyon kabiliyetlerinin arttirilmasi iizerine bir
aragtirmada, sicaklik ve basincin artmasina bagli olarak, katmanlar aras1 bosluklara azot
bilesiginin eklenmesi gergeklestirilmistir. Calismada, adsorbsiyon davranislarini ve CO»
gazinin adsorbsiyonu i¢in aktif karbon karisimlar1 ve farkli sekilde sentezlenmis grafen
oksit ornekleri kullanmistir. Saf aktif kabon ile karsilagtirildiginda belirli adsorbans ve
absorbans degerleri elde edildi. Grafen oksitlerin eklenmesiyle saf aktive edilmis
karbonlarin degerinin alt1 ile yedi katina kadar spesifik adsorbansin biiytlik 6l¢iide arttig
gorilmistlir. Azot katkili indirgenmis grafen oksidin (NrGO) diger GO formlarina
kiyasla ~ maksimum  spesifik = adsorbansa  sahip  oldugu  bulunmustur

(Shrivastava et al 2018).

Bor ve karbon atomlarmin boyutsal uyumu nedeniyle, bor, grafen oksitin kafes
yapisinda karbon atomunun yerini alarak, grafen yapilarinin i¢inde rastgele dagilir. Bor
yapisinda sahip oldugu eksik elektron nedeniyle, grafen oksit igersine dop edildiginde,
bor dop edilmis grafen sentezlenirse, bu uygulamanin elektronik cihazlar, sensorler,
enerji depolanmasi, biomedikal ve fotokataliz alanlarinda kullanimi i¢in iletken
davraniginmi gelistirmesi beklenmektedir. Yapilan bir ¢caligmada bor dop edilmis grafen
oksit katalizOriiniin valans bandindaki elektron boslugundan dolayr fotokatalitik

aktivitenin daha iyi oldugunu bulmuslardir (Singh et al 2018).

CVD yontemiyle TOPSIS tabanli Taguchi Metoduna gore grafenin kusur yogunlugunu
iyilestirmeye ¢alisilan ¢alismada ortalama 2D/G oraninda % 1,56 koétiilesme, ortalama
D/G oraninda % 87,96 ve yiizey pirizliliginde degerinde % 69,32 iyilesme elde
edilmistir (Simsek et al 2018).

Kimyasal indirgeme biiyiilk Olgekli grafen sentezi icin elverigli bir yontemdir. Bu
calismada modifiye edilmis Hummers Yontemiyle sentezlenen grafen oksitten tek
adimda cevre dostu biyomolekiil anilin kullanilarak kimyasal indirgeme metoduyla
indirgenmis grafen oksit sentezlenmistir. 4 - 24 saat arasi kadar reaksiyon siirelerinin
belirlendigi ¢alismada, reaksiyon siiresi artikga indirgeme veriminin arti@i tespit

edilmistir (Wang et al 2017).
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Diger bir caligmada, plastik olmayan ve gliserol ile plastiklestirilmis kitosan-
indirgenmis grafen oksit nano kompozitleri, ¢evre dostu L-askorbik asit ile grafen oksit
tabakalariin kimyasal indirgemesi yoluyla sentezlenmistir. Calismada L-Askorbik asiti
ile indirgenmis grafen oksit sentezinin en iyi sartlar1 bulunmaya calisilmistir. Gliseroliin
yap1 tizerindeki etkisi ve Kkitosan-grafen nano kompozitlerin termal-mekanik ve
elektriksel 6zellkileri degerlendirildi. Sonuglar incelendiginde indirgenmis grafen oksit
yapraklariin kitosan ylizeyi boyunca homojen olarak dagilmis aralarindaki etkilesim
gozlemlenmistir. Plastik olmayan kitosan nano kompozitlerinde oksidatif atmosferik
kosullarinda kristallik degerlerinde bir diislis gozlenirken daha iyi bir termal stabilite
gosterirken mekanik 6zelliklerinde iyilesme gozlemlenmistir. Gliserol ve indirgenmis
grafen oksitin birlikte kullanimi mekanik o6zellikleri biiyiik 6lgiide gelistirmistir.
Indirgenmis grafen oksit miktar1 artirildikca nano kompozitte elektriksel iletkenlik
degeri artmigtir. Bu calisma kitosan-indirgenmis grafen oksitin nano kompozitinin

performans 6zelliklerinin iyilestirilmesine yonelik yapilmistir (Cobos et al 2018).

L-Askorbik asit ile yapilan baska bir calismada reaksiyon siiresinin indirgeme islemi
tizerine etkisi belirlenmeye ¢alisilmis olup bir saatlik yapilan deneyde ilk 30 dakika
icinde hizli bir indirgeme gerceklestigi bulunmus olup reaksiyon siiresi artikca

indirgeme hizinin azalarak devam ettigi bulunmustur (De Silva et al 2018).

Grafen katmanlarin1 tabaka tabaka ayirmak igin ¢evre dostu kimyasal kullanilarak
grafen oksit ornekleri oksalik asit ile reaksiyona sokulmustur. Ardindan 900 °C’de N,
ortaminda iki saat bekletilmistir. Reaksiyon sonunda, elde edilen iiriinde yapilan
analizlerde, katman kalinligi 10 bulunmus olup, diisiik oksijen seviyesinde 6rnekler elde
edilmistir (Kong et al 2018).

Grafenin gozenekli yapisi, sera gazi etkisine neden olan CO; ve SO, tutulmasi i¢in umut
verici olmustur. Grafen oksit ¢ozeltisi HsPO, ve I, ile 120 °C’de 8 saat reaksiyona
sokulmus, ardindan dondurularak kurutulmustur. Kurutulan drnekler 500 ve 900 °C ’de
4 saat slire ile Ny gazi1 akis ortaminda bekletilmistir. Son iiriin, asidik gazlarin

adsorpsiyonu i¢in karakterize edilen ve sentezlenen indirgenmis grafen oksit
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aerojelleridir. Calismanin sonunda elde edilen iiriiniin adsorpsiyon kinetigi, makro
gozenekli ticari indirgenmis grafen oksit tozundan daha hizli oldugunu bulmuslardir

(Yun et al 2016).

Grafen oksit ve indirgenmis grafen oksit dispersiyonlarinin, segilen kalite kriterlerinin
etkilerinin iyilestirmesi iizerinde durulmustur. Incelenen Kkalite kriterleri, ortalama
partikiil boyutu ve standart sapmasi, polidispersite indeksi, zeta potansiyeli ve grafen
oksit dispersiyonu iletkenligi secilmistir. Yontem olarak TOPSIS tabanli Taguchi
uygulamas: secilmis olup, grafen oksitin dispersiyon o6zelliklerinin iyilestirilmeye
calisilmigtir. GO kalite Ozellikleri agisindan parcacik biiylikliigii, standart sapmasi,
polidispersite indeksi, zeta potansiyeli ve iletkenlik sonuglarindaki iyilesme oranlari
sirastyla %264, %187,50, %583,30, %5,0 ve %50 olarak bulunmustur. Grafen oksitteki
gibi rGO dispersiyonlar1 i¢in hesaplanmigtir; ortalama pargacik biyiikligi ve zeta
potansiyelindeki iyilesme % 42,7 ve % 9,9 iken polidispersite indeksi zeta potansiyeli
ve kotiilesme orani iletkenlik, % -5,0 ve % -86,7 olarak bulunmustur (Simsek et al
2018).

Kararli indirgenmis grafen oksit-bakir oksit (rGO-Cu,0) nanokompozitleri askorbik asit
kullanilarak  indirgenmis grafen oksit iizerinde desteklenen bakir siilfatin
indirgenmesiyle hazirlanmistir. Polietilen glikol ve sodyum hidroksit indirgeme ajani
olarak oda sicakliginda kullanilmistir. Grafen oksit bakir oksit nano kompozitleri uzun
stireli antibakteriyel uygulamalarda kullanilabilmektedir. rGO, Cu,O i¢in koruyucu bir
bariyer olusturmustur. rGO’biiyiik yiizey alan1 Cu;O nun dagilabilirligini artirdi buda
aralarinda elektrostatik etkilesim sagladi. Bu diizgiin dagilim rGO-Cu,O arasinda
miilkemmel antibakteriyel ozellikle sonuglandi. Escherichia coli ve Staphylococcus
aureus'a karsi rGO-Cu20 nanokompozitlerinin aktiviteleri % 70 ve % 65 civarinda

durdurmustur (Yang et al 2019).

Incelenen baska bir ¢alismada atik polietilen tereftalattan, alkoliz tarafindan elde edilen
dioktil tereftalatin elde edilmistir. Bu g¢alismada, dogrudan insaat malzemelerinde

kullanilmak yerine, alkoliz {iriin, beton hargta kullanilan polietilen tereftalattan, dioktil
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tereftalat elde edilmistir. Beton ylizeyinin elektriksel, mekanik ve benzer 6zellikteki
bazi Ozelliklerinden dioktil tereftalatin etkisi analiz edilmis ve bu Ozellikler igin
polietilen tereftalat ile karsilastirilmistir. Dioktil terefitalat ve polietilen tereftalatin
optimum kosullarda yapilan deneylere ait analiz sonuglarindaki iyilesme oranlari
referans betona gore kiyaslanmistir. Dioktil terefitalat i¢in 29,90 kat daha fazla elektrik
direncine sahip iken, 30,3 kat daha diisiik 1s1 iletkenligine sahip oldugu bulunmustur.
Polietilen terafitalat i¢in ise 657,7 kat daha fazla elektrik direncine sahip oldugu
bulunmustur. Bu sonuglar, paslanmaya karsi direngli beton liretmek icin, polietilen
tereftalatin  dioktil tereftalatin  tercih  edilmesi  gerektigini  gdstermektedir

(Simsek et al 2018).

Mineral katkilarin elektriksel 6zdirence etkisinin incelendigi calismada, silis igerigi
fazla olan mineral katkilarin kullaniminin elektriksel 6zdireng degerini disiiriicti etki
yapar iken, kalsiyum oksit igerigi yiiksek olan mineral katkilarin kullanimi ile harglarin
O0zdiren¢  degerinin Onemli derecede arttirict etki yaptigini  bulmuslardir

(Uygunoglu vd. 2018).

Polimerik atiklar igeren betonun ultrasonik hizi ve elastisite modiilii 6zelliklerinin ¢ok
degiskenli regresyon ¢oziimlemesi ile ¢oziimlendigi ¢alismada, her biri {i¢ seviyeye
sahip yedi polimer segilerek (Lz7) ortogonal dizini olusturuldu. Polimerik atiklar igeren
betonun en uygun karisim oranlari dogrusal regresyon modelleri tabanli ¢ok yanith
dogrusal proglama metoduyla belirlendi. Optimum karisim oranlari ile gergeklestirilen
dogrulama deneyi, ¢ok yanith dogrusal proglama yonteminin betonun igeriklerini etkili
bicimde belirlenmesinde kullanilabilecegini gostermektedir (Simsek ve Uygunoglu
2017).

Beton karisiminda polimerik malzemelerin kullanildigi ¢alismalarda, betonun 1s1
yalittmin1 arttig1, fakat ayn1 zamanda betonun basing dayaniminda bir azalmaya neden
olmaktadir. Istenilen 1s1 yalitimi ve basing dayanimma, ¢ok yamitli optimizasyon
yontemleri ile saglanabilir. Bu amacla, TOPSIS tabanli Taguchi Methodu, yiiksek

yogunluklu polietilen, diisiikk orandaki, polietilen, polipropilen, termoplastik elastomer,

62



dimetil tereftalat, polietilen tereftalat, polietilen naftalat gibi polimerler igeren betonun
optimal karisim oranlarini belirlemek igin kullanilmistir. Elde edilen sonuglar, referans
betona goére % 57,8 daha diisiik bir termal iletkenlige sahip olan polimer harmanli beton,
28 glinliik % 40,2 basing mukavemeti kaybiyla elde edilmistir. Bu ¢alisma, ¢evresel bir
problem yaratan polimerik malzemelerin ortadan kaldirilmasini ve proses iginde

kullanilarak, tireticiye maddi tasarruf saglar (Simsek and Uygunoglu 2016).

Depreme dayanikli, enerji sinifi, hafif beton iiretimi i¢in yapilan bir ¢alismada agrega
malzemesi olarak kullanilan kil malzemesinin, tane ¢ap1 ve boyutunun artmasina karsin,
numunelerin 1s1l iletkenlik ve yogunluk degerlerinde bir diisiis, 6zgiil 1s1 degerlerinin ise

arttis oldugu tespit edilmistir (Devecioglu 2012).

Kimyasal olarak islenmis grafen oksit (GOM); polieter aminin, grafen oksit (GO) ile
kimyasal reaksiyonu ile sentezlendi. Polieter amin ile artan molekiil agirligt GOM'nin
¢imentodan daha etkili oldugunu gostermektedir. Artan GOM miktari, ¢imentonun
¢okme akisini artirmistir. GOM adsorpsiyon tabakalarindaki elektrostatik iticigiicii ve
polieteraminin sterik engellenmesi, ¢imentonun reolojik o6zelliklerini iyilestirmistir.

Ayrica, GOM, ¢imento matrisinin sertlestirme etkisini arttirmistir (Wang et al 2017).

Grafen oksittin nano tabakalarmin ¢imento ile sistematik etkilesiminin incelendigi
calismada, grafen oksitin, su ile dispersiyon edilerek hazirlanmistir. Cimentonun
agirlikca % 0,03 oraninda grafen oksit kullanildiginda, egilme dayanimi igin en iyi
sonu¢ % 56,62 iyilesme bulunurken, basing dayanimi i¢in en iyi sonu¢ % 25,18

iyilesme ile % 0,04 oraninda grafen oksit ilavesi olarak bulunmustur (Wang et al 2016).

Grafen oksit (GO), silika dumani (SF) ve grafen oksit kapsiillii silis dumaninin (GOSF)
¢imento harginin reolojik ozellikleri incelenmistir. Cimento i¢ine GO eklenmesi
akigkanlikta gozle goriiliir bir sekilde azaldigini, reolojik Ozelliklerde ise iyilesmeye
neden oldugunu gozlemlediler. Bununla birlikte, GOSF katkili ¢imento har¢inin ayni
dozajda daha iyi akiskanlik ve daha diistik reolojik parametreler verdigini buldular, elde

ettikleri sonu¢ GO ilavesinin reolojik parametreleri disiirdiigiinii gosterdi. GO’nun
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yiizey aktivitesi ve SF’nin sekil etkisi, bu iki malzemenin ¢imento hargi tizerinde farkl

ozellikler sergilemelerine sebep olmustur (Shang et al 2015).

Grafen oksit katkili ¢imento harglar1 iizerinde basing, egilme ve gerilme
mukavemetlerinin incelendigi ¢alismada % 0,05 ile % 0,01 GO ilavesiyle mekanik
dayanimlarda % 20 ile % 32 arasinda bir iyilesme gozlemlemislerdir. Ayrica egilme ve
gerilme dayanimi ile de basing dayaniminda bulunan % 20 varan iyilesmeyi

dogrulamislardir (Kang et al 2017).

Ucucu kiiliin, grafen oksit katkili ¢imento iizerinde reolojik 6zellikleri iizerine yapilan
calismada, ucucu kiiliin, GO neden oldugu akiskanligin azalmasini dengeleyebilecegi
gosterilmistir. % 0,01 oraninda GO karsilik % 20 oraninda ugucu kiil kullanildiginda
akma gerilmesinin % 85,81 azaldigin1 ve plastik viskozite degerinin % 29,53 oraninda
azaldigimi bulmuslardir. Ugucu kiiliin daha az su ihtiyaci GO-¢imento sistemlerinin
akiskanligini iyilestirmede Onemli bir rol oynayabilir. Ayrica, Ugucu kiil-Cimento
sistemlerindeki erken dayanim, grafen oksitten kullanimindan kaynaklanan olumsuz
etkiyi dengeleyebilir. Arastirmacilar yiiksek mukavemet, yiizey alani ve oksijen iceren
fonksiyonel gruplara sahip olan GO'nun, ¢imento esasli kompozit materyalleri dnemli
olglide giiclendirdigini ve sertlestirdigini buldu. Bununla birlikte, GO'nun genis yiizey
alan1 nedeniyle, ¢imento macununun ve betonun viskozitesini Onemli Olciide
artirabildigini ve uygulamasini sinirlandirarak iglenebilirlik performansini biiyiik 6lgiide

azaltabilcegini gézlemlediler (Wang et al 2017).

Incelenen ¢aligmada, Karbon fiberin (CF) yiizey ozelliklerini modifiye etmek igin
grafen oksit (GO) ve elektroforetik depolama yontemi ile iiretilmis grafen oksit / karbon
fiber (GO / CF) hibrit lifler kullanmilmistir. CF takviyeli ¢imento macunu, GO / CF
takviyeli ¢imento macunun egilme dayanimini % 14,58 oraninda artmistir. Eger GO
soliisyonda onceden dagitilabilirse, GO / CF hibrid fiberleri ¢imento tozlari ile
karistirildiginda bu oran % 10,53 daha da gelistirilebilir. GO'nun her ikisini de dagitici
ve ylizey degistirici olarak kullanmak CF'nin ¢imento i¢inde dagilmasini ve ¢imento

hidratlarla baglanmasin1 kuvvetlendirmistir. Bu da ¢imento hamurunun mekanik
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ozelliklerinde 6nemli derecede iyilestirdi. Arastirma sonuglari, GO'nun, CF ve ¢imento
matrisi arasindaki dagilimini ve arayiizey etkilesimini gelistirmek i¢in CF'ye dagitict ve

yiizey degistirici olarak kullanmasi i¢in 6nemli bir gelisme saglamistir (Lu et al 2018).

Grafen oksit (GO) sudaki dagilabilirliliginden ve miikemmel mekanik 6zelliklerinden
dolay1 ¢ok dikkat ¢ekmistir. Incelenen ¢alismada, ¢ok katmanli GO’nun ve karbon
fiberin (CF) mekanik davranislari, mukayese amaciyla ¢imento kompozitleri ile
deneysel olarak incelenmistir. Kompozitlerde basing dayanimi ve egilme ¢ekme
mukavemeti deneyleri gerceklestirilmistir. Sonuglar, % 0,06 GO ve % 1 CF ile
olusturulan ¢imento kompozitinin basing dayanimi % 23,89 artarken, egilme dayanimi
% 138,44 oraninda artmistir. Deneysel segilen sartlara gore artan GO ve CF ile
miktarlarinin, ¢imento kompozitleri tizerindeki basing ve egilme dayanimlarini artirdigi

bulunmustur (Chen et al 2018).

Alkali aliiminosilikat hidrolik ¢imentosu ve Portland ¢imentosu ile hazirlanan beton
malzemeler, dayaniklilik 6zelliklerinin iki 6nemli yonii tizerinde deneysel bir arastirma
yiriitilmiistiir. Degerlendirilen dayaniklilik o6zellikleri, betonun asit direnciyle ve
gomiilii insaat ¢eliginin 1slak-kuru ¢evrimler altinda korozyona karsi korunma yetenegi
ile ilgilidir. Asit direnci, asit atagi, gorsel gozlemler ve taramali elektron mikroskobu
(SEM) altinda zaman i¢inde kiitle ve kuvvet degisiminin izlenmesi ile degerlendirildi.
Korozyon direnci, korozyon potansiyelinin, gorsel gozlemlerin ve taramali elektron
mikroskobunun Ol¢liimii ile degerlendirildi. Alkali aliiminosilikat ¢imentosu ile
hazirlanan betonun asit direnci ve korozyon koruma potansiyeli, portland ¢imentosu

betonuna gore daha istiin bulunmustur (Matalkah et al 2018).

Biyojenik siilfiirik asit saldirisinin etkilerinin inceledigi c¢alisamada, deniz kumu ve
deniz suyu kullanilarak Portland ¢imentosu ve sulfoaluminat ¢imentosu kullanilarak
beton ornekleri hazirlanmistir. Biyojenik siilfiirik asit korozyon direnci her iki beton
orneginin yiizey ve lokalize morfolojisi, kiitle kayb1 ve basing dayanimi analiz edilerek
incelenmistir. Elde edilen sonuglar, biyojenik siilfiirik aside maruz kalmanin ardindan

sulfoaluminat ¢imentonun, Portland ¢imentosuna gore, korozyon karsi daha direngli,
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kiitle ve basing dayanimlarinda daha dstiin 6zellik sergiledigini bulmuslardir

(Yang et al 2018).

Oda sicakliginin kiirlenmis jeo-polimer harglarin(GMP), ayni oranlardaki Portland
¢imento harglarina (PCM) gore, sodyum ve magnezyum siilfat ¢ozeltileri ile siilfiirik ve
hidroklorik asit ¢ozeltileri arasinda kimyasal saldirilara kars1 direnci degerlendirildi. Her
iki mukavemet derecesine sahip GPM'ler, PCM'lere kiyasla siilfat atagina kars1 iistiin
performans gosterdi. PCM'lerin ciddi sekilde deformasyona ugramasina Kkarsin,
GPM'lerde gorsel bozulma gozlenmedi. Her iki asitte de GPM'lerin matriks
bozulmasinin ele alinarak degerlendirildiginde, siilfiirik asit i¢in, hidroklorik asite gore

daha yiiksek bir etki derecesine sahip oldugu tespit etmislerdir (Kwasny et al 2018).

Incelenen bu ¢alismada indirgenmis grafen oksitin (rGO) ve karbon nano tiipiin(CNT)
miikemmel mekanik 6zelliklere sahip olmasi sebebiyle kalsiyum fosfat ¢imentosunun
(CPC) mekanik Ozelliklerinin iyilestirilmesi, uygulama alanlariin gelistirilmesi
amagclanmistir. Yapilan deneylerde optimum kosullar agirlikca % 0,2 rGO ve % 0,6
CNT kullanilarak yapilan deneyde CPC kompozitlerinin egilme ve basing dayanimlar
sirasyla % 67,1 ve % 76,4 iyilesme kaydedilmistir. Elde edilen sonuglar CPC
kompozitinin yiik tasiyicit olarak kullanilma potansiyeli oldugunu ortaya koymustur

(Wang et al 2018).

Grafit parcaciklari igeren ¢imento Orneginde elektromanyetik Ozellikler sergilemesi
grafitin elektrik gegirgenliginden otiiriidiir. Incelenen galigmada grafitin silika dumani
iceren ¢imentoya eklenmesi, gecirgenligi % 49 azaltmig ve o6zdirence etkisi ihmal
edilebilir diizeyde olmustur (Haddad et al 2018). Grafit nano pargacik siispansiyonu ile
cevreci ¢imento kompozit kavrami iizerinde durulan ¢alismada, grafit katkili
¢imentonun fiziksel 6zelliklerinin tanitilmasi amaglanmistir. Elde edilen sonuglara gore
grafit nano parcacik katkili ¢imento har¢inin hizli bir sekilde sertlestigi ve erken

dayanimlarinda iyilesme kaydetmistir (Kirgiz 2018).
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1.5 Calismanin Motivasyonu

2010 Nobel fizik odiilii, grafen iizerine yapmis oldugu calismalar1 dolayisiyla Andre
Geim ve Konstantin Novoselov’a verilmistir. Esi benzeri olmayan iki boyutlu malzeme
olan grafen, farkli boyutlara sahip elementel karbon atomlarinin allotroplarinin (grafit,
karbon nano tiip, fulleren ve elmas), tek tabaka halinde iki boyutlu olarak diizenlenmis
halidir. Grafenin sahip oldugu sira dis1 6zellikleri bilim insanlarinin ilgisini ¢ekmistir.
(Lee et al 2013). Son zamanlarda, giines hiicreleri, enerji depolama aygitlari, sensorler,
foto detektorler, polimer kompozitler ve nano kompozitler gibi birgok alanda grafen
uygulamalari iizerine ¢ok sayida ¢alismaya rastlamak miimkiindiir. Grafen ve grafen
tabanli malzemelerin endiistriyel anlamda su asamada {iretimi yoktur ancak Lee ve

arkadaglarmin (2 kg/giin kapasiteli) prosesi oldugu bilinmektedir (Topag 2014).

Son yillarda nanoteknolojide meydana gelen ilerlemeler sayesinde nano malzemeler
yap1 malzemeleri igin cazip hale gelmisitir. Nano boyutlu malzemelerin betonda
kullanim1 ile betonun Ozelliklerinde meydana gelen iyilesmelerle, bu malzemelerin
beton ile kullanimin cazip hale getirmektedir. Ancak kullanilacak olan nano
malzemenin maliyetinin diigsiilk olmasi, toksik olmamasi, endiistriyel olarak iretilebilir
olmas1 gerekmektedir. Bu tez calismasinda sentezlenen grafen oksit ve indirgenmis
grafen oksitin beton icerisinde kullaniminin uygun oldugunu diisiinmekteyiz. Ancak
Hummers Yonteminde sentezlenen grafen oksitte ¢ikan NOx gibi toksik gazlarin
yontemde iyilesmeler yapilarak minimize edilebilcegi kanatindeyiz. Sentezlenen
indirgenmis grafen oksit kimyasal indirgeme yontemi ile NaBH, ile indirgendigi i¢in
beton igerisinde kullanimini engel olabilecek bir unsur yoktur. Kimyasal indirgeme
isleminde farkli daha ucuz gevreci kimyasallar bulunup maliyetlerde diistirmek miimkiin
olabilir. Grafen oksit ve indirgenmis grafen oksitin beton igerisinde kullanimi g¢ok

giincel bir konu olup, son yillarda bu alanda bir¢ok ¢alismaya rastlamak miimkiindiir.
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1.5.1 Tezin amaci ve icerigi

Tez konusu ile ilgili yapilan c¢alismalar incelendiginde, istatistiksel deneysel tasarim
yontemine gore bir metot kullanilmamistir. Nano {iretim siireglerinde daha iyi bir
anlayisa sahip olmak i¢in istatistiksel deney tasarimi yontemi (DOE) kullanilabilir. DoE
yontemleri, cevaplar tizerinde etkili olan faktorlerin analizinde, etki degerlerini optimize
eden faktdr seviyelerinin tanimlanmasinda ve optimizasyonda cok etkilidir. DOE
yontemlerini kullanarak, kontrol edilemeyen girdilerin etkilerini en aza indiren
yontemde grafen oksit 6zellikleri lizerinde etkili olan faktorlerin analizi yapilabilir.
Taguchi deneysel tasarimi, tam faktorler gibi diger DoE yontemlerinden daha kolay
uygulanabilen ve daha uygun maliyetli bir tiir fraksiyonel faktoriyel tasarimdir. Optimal
karisim oranlarinin belirlenmesi istenilen 6zelliklere sahip {iriinii elde etmek i¢in ¢ok

onemlidir.

Bu tez calismasit dort asamadan olugmaktadir. Birinci agsamasinda pul grafitten
Hummers Yontemi ile grafen oksit sentezine, ikinci asamasinda ise sentezlenen grafen
oksit orneginde kimyasal indirgeme metodu ile indirgenmis grafen oksit sentezine,
liglincii agsamasinda sentezlenen optimum grafen oksit 6rneginin beton hargi tizerindeki
etkilerinin incelenmesi ve son asamada ise optimum indirgenmis grafen oksit ile grafit
ve karbon fiber kullanarak beton harg1 tizerindeki etkileri incelenmistir. Caligmalara ait
her asamada ortogonal deney tasarim modelleri olusturulmus ve deney sonuglari
Taguchi Metoduna gore hesaplanmisgtir. Yanitlar TOPSIS Yontemi ile tek yanit haline
getirilmis olup minitab paket proginda Taguchi metoduna gore en biiyiik en iyi olacak
sekilde, optimum parametreler ve seviyeleri bulunmustur. Gergeklestirilen optimum
parametrelere ait seviyelerde yapilan denemelerde, referans deneylere gore, yanitlar

tizerinde iyilesmeler analiz edilmistir.

Calismalara ait her asamada; TOPSIS tabanli Taguchi yaklasimi ile kullanarak,
parametrelere ait en uygun seviyelerin belirlenmesi amaglanmistir. Bu amagla birinci ve
ikinci asama deneyleri igeren grafen oksit sentezi ve indirgenmis grafen oksit sentezi

deneyleri i¢in ilk olarak RAMAN analizleri pik sonuglarini igeren D/G, 12D, D+D’ ,
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XRD analiz sonuclarindan elde edilen kristal boyutu, AFM analiz sonuglarindan ise
yiizey pirizliligli, SEM+EDX sonuglarindan elde edilen karbonun oksijene orani
degerleri, karakteristiklerini etkileyen parametrelere ait en uygun seviyeler
belirlenmistir. Parametrelere ait en uygun seviyelerde yapilan deneylerde, deney tasarim
modelindeki en diisiik seviyeli deney referans alinarak, kalite kriterlerine ait iyilesme
oranlar1 bulunmustur. Ayrica edilen sonuclardan faydalanilarak biiyiik 6lgekte grafen
oksit ve indirgenmis grafen oksit sentezlenmis, sentezlenen iiriinler ¢alismanin tiglincii
ve dordiincii asamasma ait denecy tasariminda uygun parametre ve seviyelerde
kullanilmistir. Caligmanin {i¢lincii ve dordiincli asamasini igeren, grafen oksit katkili
beton har¢i deneyleri ve karbon kaynak katkili beton har¢i deneyleri igin, termal 1s1
aktarim katsayist (W/(m?.K)) 3, 7, 28, 56 giinliik degerler, 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
3, 7, 28 ve 56 giinliik degerler, su emme degeri (%) 28 giinliik, ultrasonik ses hizi(km/s)
degeri 28 giinliik, basing dayanimi (N/mm?) 28 giinliik degeri, elektrik direnci (kQ.m)
28 giinliik degerleri, siilfiirik asitte (pH = 1,5) kiitle kayb1 degerleri (%), beton kalite
karakteristiklerini etkileyen parametrelere ait en uygun seviyeler belirlenmistir.
Parametrelere ait en uygun seviyelerde yapilan deneylerdeki, grafen oksit katkisi ve
karbon katkisi ilave edilmeden yapilan referans deneylerine ait, kalite kriterleri

acisindan iyilesme oranlari bulunmustur.

Bu tez konusundaki calismalarin, literatiirdeki ¢alismalardan farki, grafen oksit ve
indirgenmis grafen oksitin belirlenen kalite kriterleri degerleri en iyi olacak sekilde
sentezlenmeye calisilmistir. Sentezlenen malzemeler beton hargi tasarimlarinda kalite
kriterleri degerleri TOPSIS tabanli Taguchi Yontemi ile Minitab programi kullanilarak

analiz edilmis ve beton iizerindeki iyilesmeler belirlenmistir.

69



2. MATERYAL ve METOD

2.1 Malzemeler

Bu tez calismasinda deney sisteminlerinde, Kkaristirma islemleri i¢in MTOPS
(MS3040D) mekanik karistirici, IKA (C-MAG HS10) manyetik karistirici, dagitma
islemleri i¢cin DAIHAN (WUC-D10H) ultrasonik banyo, reaksiyon sicakligini kontrol
etmek i¢in POLYSCIENCE 15-R sirkiilatorlii su banyosu, ayirma ve yikama islemleri
icin SIGMA (3-30ks) santrifiij, kurutma islemi i¢in, vakumlu etiiv DAIHAN (WOV-70)
ve atmosferik etiiv JSR (Jsof-250)kullanilmistir.

Calismanin birinci ve ikinci agsamasini olusturan deneylerde, sentezlenen malzemelerin
analizleri, fonksiyonel gruplarin tayini i¢in FTIR analizi Cankir1 Karatekin Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Laboratuvarinda gergeklestirilmistir.
Raman Spektroskopisi ve AFM analizleri Nanografi Nanoteknoloji firmasinda
yapilmigtir. SEM-EDX ve XRD analizleri Bayburt Universitesi Merkezi Arastirma ve

Uygulama Merkezi biinyesindeki cihazlar ile yapilmistir.

Calismanin ig¢ilincii ve dordiincii kismimi olusturan beton harg¢i deneylerinde tartim
islemleri i¢in, Dikomsan JS-30BH 30KG kapasiteli ve hassas tartimlar i¢in 600 ¢
kapasiteli Radwag ps-600/c/2 terazisi kullanilmistir. Cimento har¢ini karistirmak igin
UTEST 5 kg kapasiteli ¢cimento mikseri kullanilmistir. Calismanin tiglincii ve dordiincii
asamasini olusturan tiim 6rnekler (50x50x50) mm kaliplara dokiilmiis olup, analizler bu
ornekler iizerinden yapilmistir. Deneylerde, Termal Iletkenlik (W/(m2K)) ve 1s1
kapasitesi (Mj/(m*.K)) degerlerini 6l¢mek icin, KD2 PRO markali termal 6zellik analiz
cihazi kullanilmis olup, Olglimler SH-1 sensorii yardimiyla, ASTM D5334-14
standardina gore gerceklestirilmistir. Basing dayanimin1 6lgmek i¢in UTEST marka
dijital nokta yiikleme test cihazi kullanilmistir. Asitte kiitle kaybi deneyi drnekleri TS
EN12390-3 standardina gore, pH=1,5 civarinda kontol altinda tutulan, siilflirik asit ile
ayarlanmis ¢ozeltisine ornekler birakilmistir. 28 giin sonunda orneklerdeki kiitle kaybi

hesaplanmistir. Su emme, ultrasonik ses hizi ve elektrik direnci Slglimleri Afyon
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Kocatepe Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Insaat Miihendisligi Béliimiinde
yapilmigtir. SU emme, ultrasonik ses hizi ve elektrik direnci 6lgiimleri Afyon Kocatepe
Universitesi Miihendislik Fakiiltesi insaat Miihendisligi Boliimiinde yapilmigtir. Su
emme Olgtimleri TS EN 12390-7, elektrik direnci 6lgtimleri ASTM C 1760 standardina
gore U TEST R CON2 marka cihaz ile ve ultrasonik ses hizi 6lgtimleri TS EN 14579

standardina gore Ele marka ultrasonik test cihazi ile yapilmistir

Bu tez ¢alismasinda yapilan tiim islemlerde su ihtiyact Merck Milipore Essential 10

marka cihazdan saglanmis olup tip 2 standartlarina uygun olarak tiretilmistir.

3

Sekil 2.1 Beton har¢1 deneylerine ait goriintiiler ( 1-KD2 Pro Cihazi ile 6l¢timler,2-3-
asitte kiitle kayb1 deneyleri goriintiileri)

Grafitten, iyilestirilmis Hummers Yontemi ile grafen oksit sentezi ve grafen oksitten
kimyasal indirgeme metodu ile indirgenmis grafen sentezi igin, dogal grafit (50 pm),
NaNOs;, H,SO4 KMnO,, hidrojen peroksit, HCI, NaBH, gibi ekstra saflikta, ithal

kimyasal maddelerin kullanimi tercih edilmistir.

Grafen oksit katkili beton (GO-Beton) hargi deneylerinde ve karbon kaynak Kkatkili
beton har¢1 (KK-Beton) deneylerinde kullanilan ¢imento, Bolu Cimento San. T.A.S.
tarafindan tretilen CEM 1 32,5 R ¢imentosu kullanilmistir. Cizelge 2.1°de ¢imentonun

kimyasal bilesimine yonelik analiz verilmistir.
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Cizelge 2.1 Deneylerde kullanilan ¢imentonun kimyasal bilesimi

Materyal Kimyasal Analiz % CEM 1325R

Ca0 66,25
SiO, 21,79
2 Al,05 5,98
S Fe,0; 2,51
SR SO; 1,54
ES MgO 1,15
O K0 0,61
O Na,O 0,15

Cl 0,0071
Kizdirma Kayb1 3,71

Kimyasal katk:i olarak polikarboksilik eter bazli siiper akigkanlastirict kullanilmustir.
Cizelge 2.2°de kullanilan akiskanlastiricinin  kimyasal bilesimine yonelik analiz

verilmigtir.

Cizelge 2.2 GO-Beton ve K.K-Beton deneylerinde kullanilan 20'C’deki
stiperplastiklestiricilerin 6zellikleri

Materyal  Fiziksel Ozellikler Deger
x Renk Acik Kahverengi
TZ . Ozgiil Agirhik (kg/L) 1,045-1,085
3 L% é Klorilr Igerigi (%) <0,1
S50 Alkalin Igerigi(%) <3
X = 0
suw Hal Sivi
o Simge PCE1l

Cizelge 2.3. GO-Beton deneylerinde kullanilan ugucu kiiliin kimyasal bilesimi

Materyal  Kimyasal Analiz Ucucu Kiil %

Ca0 4,76
Sio, 56,21

_ Al,O; 23,1

’Q Fe,0,4 6,51

- SO, 0,73

N MgO 2,11

S K,O 2,53
Na,O 0,27
Cl 0,0018
Kizdirma Kaybi 2,24



Denemelerde, Zonguldak’in Catalagz1 (Isikveren) ilgesinde kurulan termik santralinden
temin edilen, F simifi ugucu kil kullanilmistir. Cizelge 2.3°de ugucu kiiliin kimyasal

bilesimine yonelik analiz verilmistir.

Karbon kaynak katkili beton har¢i deney tasariminda kullanilan karbon fiber Dost
Kimya’dan temin edilmis olup, karbon fibere ait fiziksel 6zellikleri Cizelge 2.4.’de

verilmigtir.

Cizelge 2.4 K.K -Beton deneylerinde kullanilan karbon fiberin fiziksel 6zellikleri

Materyal Fiziksel Ozellikler Deger Birim
Cekme Dayanimi 3700 MPa
c Elastisite modiili 220 GPa
8 o Yogunluk 1,80 (glem®)
S T Karbon igerigi 95 %
X Fiber ¢cap1 7,2 um
Fiber uzunlugu 6 mm

2.2 Deneysel Metot

Bu tez ¢alismasi 4 farkli deneysel tasarim iizerinde yogunlagsmaktadir. Birinci tasarim
olarak grafitten Hummers Yontemi ile grafen oksit sentezine yogunlasilmis olup, ikinci
tasarimda ise optimum kosullarda sentezlenen grafen oksitten, kimyasal indirgeme
metodu ile indirgenmis grafen oksit sentezi iizerinde calisilmistir. Uciincii tasarimda ise
yontemde ufak degisiklikler yapilarak grafen oksit-beton harg1 deneylerinde kullanilmak
tizere Hummers Yontemi ile yiiksek miktarda grafen oksit sentezi {izerinde durulmus ve
grafen oksit-beton hargi tasarimima ait deneyler gergeklestirilmistir. Son olarak
dordiincii tasarimda ise grafen oksit-beton harg1 deneyleri igin sentezlenen biiyiik 6lgekli
grafen oksit kullanilarak, kimyasal indirgeme metodu ile biiyiik 6lgekli indirgenmis
grafen oksit sentezi iizerinde g¢alisilmis ve burada tretilen indirgenmis grafen oksit,
karbon kaynakli beton har¢i deney tasariminda kullanilmistir. Bu kisimda deneylerin
yapilisinin  anlattimima agirhikli  olarak deginilmistir. Deney tasarimlarina ait
parametreler, seviyeleri ve ayrica istatiksel metodoloji hakkinda detayli bilgi

Boliim 2.3’de deneysel yontem kisminda verilecektir.
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2.2.1 Grafitten Hummers Yontemi ile GO sentezi

Grafitten Hummers Yontemi ile Grafen Oksit (GO) sentezi i¢in Lg(2") deney tasrim
modeli se¢ilmistir. Grafen oksit sentezi i¢in grafit, sodyum nitrat ve siilfiirik asit
1000ml’lik reaktdre eklenerek sogutma suyu yardimiyla 5°C°de tutularak siirekli
karigtirma altinda 2 saat siire ile bekletilmistir. Daha sonra, potasyum permanganat,
kuvvetli oksidasyonu siirdiirmek igin reaktdre yavasca eklenmistir. Karisim 5°C’de 2
saat manyetik karistiriciyla karistirildiktan sonra reaksiyon sicakligi giderek arttirilarak
35°C’ye (ilk sicaklik seviyesi) getirilmistir. Karistm bu sicaklikta 30 dakika (ikinci
karistirma siiresi) karigtirllmistir. 150 mL’de saf su siispansiyona eklenmis ve reaksiyon
sicakli1 98°C’ye hidratasyon 1s1s1 nedeniyle yiikselmistir. Reaksiyon sicakligi 98°C’de
(ikinci sicaklik seviyesi) 30 dk manyetik karistirict ile karigtirtlmigtir. Oksidasyon

prosesi 200 mL saf su ve 10 mL hidrojen peroksit eklenerek sonlandirilmustir.

m NaNOs .W_‘: WW
> = e MO P TS 3
5 - S D eeslvsssanadose
o H-SO;, M. I
Grafit
HCI
Aromarik K eion s H:0:
Bolge
- o = ) A= % 2 F & - Ty
-— 2 ~ -
== '\";/’t;/\ =2 . —==o gim-—2 o °
/J,\; /,/,A,\;JO\J\ O A__o ® ® °
C L At s T L ol
Omuy """ 0t |00 LO¥_L 74::'/ o arZoc-wreosond
qumone A ,—»——:‘\,/ng/&' \/‘;:0
) l = /< “‘o/’ .
o= g Lo A e
- i HO 0 -\
Hidroksil K m =
Grafen Oksit = o

Sekil 2.2 GO sentezinin sematik gosterimi (Lin et al 2015)

Sarims1 kahverengi renkli iiriin, metal iyonlarini uzaklastirmak i¢in hacimce % 5-10’luk
100 mL hidroklorik asit ¢ozeltisi ilave edilmis. Ardindan 100 mL saf su ile yikama
yapilarak deney tasarimdaki plana gore vakum filtrasyon ve santrifiij yardimiyla
ayrilmistir. Yikama islemi yapilmis GO karigimi, son olarak, 50°C’deki etiivde
kurutulmustur.
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Sekil 2.3 Grafitten Hummers Yontemi ile sentezlenen GO sentezine ait deney sistemi

2.2.2 GO’den kimyasal indirgeme metodu ile rGO sentezi

Bir 6nceki boliimde optimum kosullarda sentezlenen GO kullanilarak, kimyasal
indirgeme metodu ile NaBH, kullanilarak Lg(2) tasarimma gore indirgenmis grafen
oksit (rGO) sentezlenmeye c¢alisilmistir. GO 6rneginden belirlenen miktarlarda alinip,
60°C° de 600 mL su igersinde belirlenen siirelerde ultrasonik etkiye tabi tutulmustur.
Daha sonra karisim reaktore alinmis tizerine NaBHjy ilave edilerek deney tasarimindaki
plana gére 80°C’ de atmosferik reaktorde ve 120°C’ de basingli reaktorde tasarimdaki
stirelere gore deneyler gerceklestirilmistir. Reaksiyon sonunda elde edilen {iriin santrifiij
kullanilarak sirasiyla saf su, aseton, etilalkol ile yikanarak safsizliklar giderilmistir. Bu

islemden sonra iiriin 50°C” de tasarimdaki kosullara gére uygun sekilde kurutulmustur.

2.2.3 GO-Beton deneyleri icin Hummers Yontemi ile YGO sentezi

Grafen oksit-Beton har¢i deneylerinde kullanilmak iizere sentezlenen yiiksek miktarda
grafen oksit (YGO), sentetik toz halindeki grafit kullanilarak Hummers Yontemiyle
sentezlenmistir. YGO sentezi i¢in 3 adet seri reaktore 25°er g grafit, 12,5’er g sodyum
nitrat ve 250°ser mL siilfiirik asit 1000’er mL’lik ¢ift cidarli cam reaktore eklenerek
sogutmali su sirkiilatorii yardimiyla 5°C’de tutulmustur. Mekanik karistiricilar ile 6 saat
boyunca 200 (dev/dk.) karistirilmigtir. Daha sonra, 50’ser g potasyum permanganat,
kuvvetli oksidasyonu siirdiirmek i¢in reaktdre yavasca eklenmistir. Karisim 5°C’de 6
saat karistirildiktan sonra karigimin viskozitesinin arttigi gozlenmis olup karisimin daha
iyi Karisabilmesi i¢in {izerine 100 mL saf su yavas yavas eklenmistir. Karisim 12 saat

daha karigtiktan sonra reaksiyon sicaklig1 yavas yavas arttirilarak 35°C’ye (ilk sicaklik
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seviyesi) 1 saatte getirilmistir. Karisima bu sicaklikta 200 mL saf su eklenip, reaksiyon
sicakli1 95°C’ye hidratasyon 1s1s1 nedeniyle yiikselmistir. Reaksiyon sicakligi 95°C’de
(ikinci sicaklik seviyesi) 3 saat karigtirmaya devam edilmistir. Daha sonra ¢ozelti kendi
halinde oda sicakliginda sogutmaya birakilmis, karistirmaya devam edilmistir. Oda
sicakligina ulasan c¢ozeltilere 80 mL de saf su ve 20 mL hidrojen peroksit karigimi
eklenerek 1 saat daha karigtirilmistir. Metal iyonlarini uzaklagtirmak i¢in 80 mL saf su
ve 20 mL hidroklorik asit ilave edilip 1 saat daha karistirilmistir. Karistm pH = 2-3
araliginda oluncaya kadar santrifiij ile saf su ile yikama yapilmistir. Son olarak, iiretilen
YGO 50°C’de etiivde kurutulmustur. Calismanmn iigiincii asamasinda L3(14*24) GO-
Beton hargt deney tasariminda kullanilmak {izere 629 g YGO bu sekilde
sentezlenmistir. Sekil 2.4 ve 2.5’ de Hummers Metodu ile sentezlenen YGO’ya ait

goriintliler verilmistir.

Sekil 2.5 Grafitten Hummers Yontemi ile sentezlenen YGO’ya ait goriintiiler
(1-Santrifuj islemi, 2- Etiiv ile kurutma, 3- YGO 6rnegi )
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2.2.4 K.K-Beton Deneyleri icin, sentezlenen YGO’dan Kimyasal Indirgeme
Metodu ile YrGO sentezi

Lg(3*) Karbon Kaynakli (KK)-Beton deneylerinde kullamlmak icin, yiiksek miktarda
indirgenmis grafen oksit (YrGO) sentezi gergeklestirilmistir. Daha 6nceden sentezlenen
yiikksek miktardaki grafen oksit (YGO) kullanilarak, kimyasal indirgeme metoduyla
yiikksek miktarda indirgenmis grafen oksit (YrGO) sentezlenmistir. YrGO sentezi igin
3 adet seri reaktore 10° ar g YGO alinarak, 60°C’de 300’er mL su icersinde 3 saat siire
ile ultrasonik etkiye tabi tutulmustur. Daha sonra karigim reaktore alinmig iizerine
7,5’er g NaBH;, ilave edilerek burada 5°C’ de 8 saat karistirilmistir. Daha sonra karisim
80°C’ ¢ikartilarak 7,5’er g NaBHy, ilave edilerek 8 saat daha karistirilmistir. Reaksiyon
sonunda karigim basingli reaktore alinmis tizerine 5’er g NaBH, ilave edilerek basing
altinda 120°C’de 8 saat karistirilmistir. Reaksiyon sonunda elde edilen iiriin santrifiij
kullanilarak sirasiyla saf su, aseton, etilalkol ile yikanarak safsizliklar giderilmistir. Bu
islemden sonra iiriin 50°C’ de vakumlu etiivde 0,1 atm ortam sartlarinda 48 saat
boyunca kurutulmustur. Calismanin dordiincii asamasinda Lo(3%) KK-Beton harg deney

tasariminda kullanilmak tizere 76 g YrGO bu sekilde sentezlenmistir.

Sekil 2.6. indirgenmis grafen oksit sentezi igin yiiksek sicaklik ve basmgli ortamda
gerceklestirilen deney Sistemi(a-Basingli reaktor, b-Santrifiij Sistemi, c-Vakumlu Etiiv)

2.2.5 GO-Beton deney tasariminin gerceklestirilmesi

Ls (142 Grafen Oksit Katkili Beton (GO-Beton) harci deneylerinde, sentezlenen

YGO once tasarimindaki su miktarinin yarisi kadar su ile 3 saat siire karistirma islemi
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yapilmig, ardindan ultrasonik banyoda da 1 saat birakilmistir. Karisima uygun oranda
su-cimento-akiskanlastirici ilave edilerek 5 L’lik ¢imento mikserinde karistirma
saglanmigtir. Elde edilen grafen oksit katkili ¢imento har¢i 5 cm®’lik cimento kaliplarina

dokiilmiistiir.

Sekil 2.7 GO-Beton har¢1 deneylerine ait goriintiiler ( 1- Grafen oksit-Su karigimi,
2- Grafen oksit ultrasonik etki, 3- Grafen oksit ¢cimento har¢i, 4- 5’cm lik beton harg1
KD2PRO ol¢iimleri)

GO-Beton harginin  optimum  6zelliklerinin  belirlenmesi igin, gergeklestirilen
deneylerde, tasarimdaki model sartlar1 uygulanarak 5 cm®lik kaliplara en az 9 adet
olacak sekilde kaliplar doldurulmustur. Sekil 2.7 ve 2.8 de goriildiigii tizere GO-Beton

har¢1 deneylerine ait 6rneklerin resimleri vardir.

Sekil 2.8 Kaliptan ¢ikarilmig GO-Beton harg¢1 6rnekleri
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2.2.6 KK-Beton harei deneyleri

L (3*) Karbon Kaynakli Beton(KK-Beton) Harci deneylerinde, dnce ¢imento su ile
kanistirilip harg olusturulduktan sonra karisima karbon fiber, grafit, indirgenmis grafen
oksitten uygun olan1 akiskanlastirct ilave edilerek, 5 L’lik ¢imento mikserinde
karigtirma saglanmistir. Elde edilen KK-Beton ¢imento har¢i 5 cm®lik lik ¢imento
kaliplarina  dokiilmiistir. KK-Beton (C.Fiber-Grafit-YrGO) har¢inin  optimum
Ozelliklerinin belirlenmesi igin tasarimdaki modele gore gergeklestirilen deneylerde, 5

em®lik lik kaliplara en az 9 adet olacak sekilde kaliplar doldurulmustur. Sekil 2.9 ve

2.10’da KK-Beton har¢1 deneylerine ait 6rneklerin resimleri vardir.

a
Sekil 2.9 KK-Beton harg1 deneylerine ait goriintiiler (a-Karbon Fiber, b- Grafit,
c- Yiiksek miktarda indirgenmis grafen oksit, d- 5’cm® lik beton harg1 )

Sekil 2.10 Kaliptan ¢ikarilmis KK- Beton hargi 6rnekleri

79



2.3 Deneysel Yontem

Calismalarda ilk etapta amaclar ve hedefler belirlenmistir. Daha sonraki adimda bu
ama¢c ve hedeflere yonelik kalite karakteristikleri belirlenmis, ardindan deney
tasarimlarinda secilecek olan parametreler ve seviyeleri belirlenmistir. Tasarimlara ait
kalite karateristikleri sonuglar1 Taguchi en iyileme metodu ile Minitab programi
tarafindan analiz edilmistir. Elde edilen kalite kriteri sonuglarina ait matrisler
olusturulmus, normalize edilmis agirlikli degerlerle degerlendirilerek TOPSIS Y 6ntemi
ile tek yanita indirgenip, Taguchi Metodu ile parametrelere ait optimum seviyeler
belirlenmistir. Bu seviyelerde dogrulama deneyi yapilip, elde edilen sonuglar, referans
beton Orneklerindeki kalite kriteri sonuglari ile kiyas yapilarak iyilesme oranlar

belirlenmistir.

Bu calisma ig¢in dort farkli Taguchi Faktoriyel Fraksiyonel Deney Tasarim plani
yapilmis olup, birinci tasarim igin grafen oksit (GO) sentezi optimizasyonu ve ikinci
tasarim indirgenmis grafen oksit (rGO) sentezinin optimizasyonu igin belirlenen
parametre sayist 7 ve her bir parametre i¢in de 2 farkli seviyenin incelenmesi
diisiiniilerek Lg(2") Taguchi faktoriyel fraksiyonel deney tasarim planlari yapilmustir.
Birinci tasarim ve ikinci tasarimdaki optimum deneylerin sonuglar1 goz oniine alinarak
iclincii tasarimda grafen oksit katkili beton (GO-Beton) hargi deneyleri ve dérdiincii
tasarimda karbon katkili beton (KK-Beton) har¢i deney tasarim planlari yapilmistir.
Ugiincii tasarimda belirlenen parametre sayisi 1 tanesi igin 4 seviye ve diger 4 parametre
icinde 2 farkli seviyenin incelenmesi disiiniilerek Lg(1*4%) Taguchi faktoriyel
fraksiyonel deney tasarimi plani ve dordiincii tasarimda belirlenen parametre sayisi 4,
her bir parametre i¢inde 3 seviye olusturularak Lo (3%) Taguchi Deney Tasarimi plam

yapilmustir.

Asagidada verildigi iizere bu tez ¢alismasi, 4 deney tasarim asamasindan olugmaktadir.

1- Lg (27) grafen oksit(GO) sentezinin optimum &zelliklerinin belirlenmesi

2- Lg(2') indirgenmis grafen oksit(rGO) sentezinin optimum &zelliklerinin belirlenmesi
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3-Lg(1%4?%) grafen oksit katkili beton(GO-Beton) har¢inin optimum karisim
ozelliklerinin belirlenmesi
4- Lg (3% karbon kaynag: katkili(C.Fiber-Grafit-indirgenmis grafen oksit) beton(KK-

Beton) har¢inin optimum Karisim 6zelliklerinin belirlenmesi

2.3.1 GO ve rGO sentezinde optimum o6zelliklerinin belirlenmesi

Birinci tasarimda, grafitten Hummers Yontemi ile grafen oksit (GO) sentezi deneyleri
icin, 7 parametre 2 seviyeden olusan Lg(2') ortogonal deney tasarim plani secilmistir.
Parametreler ve seviyeleri Cizelge 2.4°de, Lg(2") ortogonal deney tasarim planmin

kalite kriterleri ait kodlanmis ve kodlanmamuis seviyeleri ise Cizelge 2.5’de verilmistir.

Cizelge 2.4 Grafitten Hummers Yontemi ile sentezlenen GO ait parametreler ve
seviyeleri

Sembol Parametre Seviyeler
1 2

A Santrifiij uygulandi uygulanmadi
) -
E B Filtrasyon uygulandi uygulanmadi
oN C 100 mL HCI yikama ¢6z. (%) 5 10
c e D Graphite miktar1 () 3 4.5
o
TN E NaNO; miktari(g) 1.5 3
) F KMnO, miktar1(g) 9 15

G H,SO,4 miktar1 (ml) 69 103

Cizelge 2.5 GO sentezine ait deney tasarim modeli ve kodlanmamis seviyeleri

DENEY KODLANMIS SEVIYELER KODLANMAMIS SEVIYELER
No. A B C D E F G A B C D E F G
GO1 1 1 1 1 1 1 1 Uygulandi Uygulandi 5 30 15 9 69
GO2 1 1 1 2 2 2 2 Uygulandi Uygulandi 5 45 30 15 103
GO3 1 2 2 1 1 2 2 Uygulandi Uygulanmadi 10 30 15 15 103
GO4 1 2 2 2 2 1 1 Uyguland: Uygulanmadi 10 45 30 9 69
GO5 2 1 2 1 2 1 2 Uygulanmadi Uygulandi 10 30 30 9 103
GO6 2 1 2 2 1 2 1 Uygulanmadi Uyguland: 10 45 15 15 69
GO7 2 2 1 1 2 2 1 Uygulanmadi Uygulanmadi 5 30 30 15 69
GO8 2 2 1 2 1 1 2 Uygulanmadi Uygulanmadi 5 45 15 9 103

Ikinci tasarimda, grafen oksitten(GO) kimyasal indirgeme metodu ile NaBH, kullanarak

indirgenmis grafen oksit sentezi (rGO) deneyleri i¢in 7 parametre 2 seviyeden olusan
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Lg(2’) ortogonal deney tasarim plani secilmistir. Parametreler ve seviyeleri
Cizelge 2.6’da, Lg(2") ortogonal deney tasarim planmnn Kalite kriterleri ait kodlanmisg

ve kodlanmamus seviyeleri ise Cizelge 2.7’de verilmistir.

Cizelge 2.6 GO’dan kimyasal indirgeme metodu ile sentezlenen rGO ait parametreler ve
seviyeleri

Sembol Parametre Seviyeler
1 2
X1 Reaksiyon Siiresi (saat) 8 24
_ X, Ultrasonik Banyoda Kalma 3 6
E Siiresi (saat)
o 5 X3 Grafen Oksit Miktar1 (g) 1 2
£ ﬁg X4 Sodyum Bor Hidriir Miktar1 (g) 3 6
°§> g Xs Kullanilan Saf Su Miktari (mL) 300 600
=0 Xe Isitma Prosesi Cesidi Atmosferik Basinghi
TS Ortamda Ortamda 120°C
- 80°C(A) (P)
6 X7 Kurutma Prosesi Cesidi Atmosferik Vakumlu
(1atm-50°C) (0.1atm-50°C)

Cizelge 2.7 rGO sentezine ait deney tasarim modeli ve kodlanmamis seviyeleri

Deney Kodlanms Seviyeler Kodlanmamus Seviyeler

No A B C D E F G A B C D E F G

X1 Xo Xz Xo Xs X Xy X1 Xo Xz X4 Xs Xe X7

rGOl 1 1 1 1 1 1 1 8 3 1 3 300 A Atmosferik
rGOo2 1 1 1 2 2 2 2 8 3 1 6 600 P Vakumlu
rGO3 1 2 2 1 1 2 2 8 6 2 3 300 P Vakumlu
rGOo4 1 2 2 2 2 1 1 8 6 2 6 600 A  Atmosferik
rGO5 2 1 2 1 2 1 2 24 3 2 3 600 W Vakumlu
rGO6 2 1 2 2 1 2 1 24 3 2 6 300 P Atmosferik
rGO7 2 2 1 1 2 2 1 24 6 1 3 600 P Atmosferik
rGog 2 2 1 2 1 1 2 24 6 1 6 300 W Vakumlu

2.3.1.1 GO ve rGO i¢in belirlenen kalite karakteristikleri

Grafen oksit (GO) ve indirgenmis Grafen Oksit (rGO) sentezi i¢in belirli kalite
karakteristikleri seg¢ilmis, Segilen bu kriterlerin sonuglar1 iizerinden optimizasyon

caligmalar1 yapilmistir.
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ilk kalite kriteri, Raman analizindeki 1350 cm™ de D piki, 1585 cm™ de G piki
tizerinedir. D/G pikinin oranindaki artis diizensizlikteki artisa, dolayisi ile tabaka
sayisinda azalmaya goOsterge kabul edilmektedir. Dolayis1 ile GO sentezi i¢in D/G
pikinin siddeti, yapidaki kusurun az olmasi istendiginden dolayi, diisiik olmas istenir.
rGO sentezi i¢in D/G orani, tabaka sayisinin az olmasi ve indirgenme siddetinin fazla

olmasi istendigi i¢in yiiksek olmasi istenir.

Ikinci kalite kriteri Raman analizindeki 2700 cm™ de 2D piki secilmistir. Zayif ve genis
2D pikleri yapidaki diizensizligi ifade etmektedir. Bu nedenle, kuvvetli ve dar olan 2D
pikleri daha az kusurlu yapiy1 isaret ettiginden, bu ¢aligmada tercih edilmislerdir. GO ve
rGO i¢in 2D piki yiiksek olmasi istenir.

Uciincii kalite kriteri Raman analizindeki 2930 cm™ de D+D’ piki secilmistir. D+D’
pikinin siddeti yapidaki kusurlara ve diizensizlige isaret eder. Bu degerde GO ve rGO

sentezi i¢in diisiik olmasi istenir.

Dordiincii kalite kriteri Atomik Kuvvet Mikroskobundaki (AFM), yiizey piiriizliligii
degeridir. Yiizeyin morfolojisi hakkinda bilgi veren bir diger kalite kriteri olan yiizey
purtizliligiiniin 6zellikle elektronik uygulama alanlar1 disiiniilerek, grafen oksit ve

indirgenmis grafen oksit i¢in minimize edilmesi istenmistir.

Besinci kalite kriteri X-Isim1 Kirmim Deseni (XRD) ,sayesinde hesaplanan kristal
boyutu degerinin kiiciik olmasi istenir. Kristal boyutu kiiciildiikce az tabakali diizenli

plakalar olduguna isaret etmektedir.

Altinct kalite kriteri Taramali Elektron Mikroskopisi — Enerji Dispersif X-Isin1 Analizi
Yontemi (SEM-EDX) ile belirlenebilen karbonun oksijene atomik oran1i (C/O)
oksidasyon derecesi acisindan segilmistir. GO i¢in oksidasyon kuvvetli olmasi istendigi
icin bu oran diisiik olmasi istenirken, rGO i¢in indirgenmenin yiiksek olmasi istendigi

icin bu deger yiiksek olmasi istenir.
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Cizelge 2.8’te grafen oksit ve indirgenmis grafen oksite ait kalite kriterlerine ait
aciklamali tablo verilmistir. Bu tabloda kalite kriterleri hakkinda hedef bilgi, hedef en
iyi deger, TOPSIS Yonteminde kullanilmak iizere kalite kriterlerinin prosesteki

tasarlanan onem sirasina gore agirliklari ve normalize edilmis degerleri verilmistir.

Cizelge 2.8 GO ve rGO ait kalite kriterleri ve agirliklar

Kalite Sembol  Agiklama Bilgi GOic¢in  rGO Agirhklar Normalize Edilmis
Kriterleri Hedef icin Agirhiklar
Hedef
1 ID/1G D Pikinin-G  Yapidaki En En 1! 7? 93 0.167 0.212 0.257
Pikinin Kusur Kiigiik Biiyiik
Siddetine En Iyi En lyi
Orani
2 12D 2D pikinin Yap1 En En 1t 4 6° 0167 0121 0171
siddeti Bozukluklari Biiyiik Biiyiik
En lyi En lyi
3 D+D' D+D' Yapidaki En En 1t 32 5% 0167  0.091 0.143
pikinin Kusur Kiigiik Kigiik
siddeti En Iyi En lyi
4 Ra Ortalama Yiizey En En 1t g 8 0167 0242 0.229
Yiizey Purtizlilugu Kiigiik Kigiik
Piiriizliiliigii En lyi En lyi
(nm)
5 Cs Kristal Diizensiz En En 1 22 4 0167 0061 0114
Boyutu Karbon Kiigiik Kiigiik
(nm) Materyali En Iyi En Iyi
6 c/o Karbon- Oksidasyon En En 1t @ 3® 0167 0273 0.086
Oksijen Derecesi Kiigik Biiyiik
Orani En lyi En lyi
Total 6 33 35 1.0 1.0 1.0

(Grafen oksit sentezicin TOPSIS-GO; Indirgenmis grafen oksit sentezi i¢in TOPSIS-rGO)

Aymi Agirliklar Tiim Cevaplara Atanir. (TOPSIS-GO1, TOPSIS-rGO1)

2 Agirliklar, literatiirde en ¢ok kullanilan olgiitler dikkate alinarak belirlenir(TOPSIS-GO2,TOPSIS-rGO2)
SAgwrliklar, yapisal kusurlar: temsil eden kriterleri dikkate alarak belirlenir.(TOPSIS-GO3,TOPSIS-rGO3)

Grafitten Hummers Yontemi ile grafen oksit sentezi ve sentezlenen grafen oksitten
kimyasal indirgeme metodu ile indirgenmis grafen oksit sentezine ait akig semasi

asagida Sekil 2.11°de verilmistir.
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2.3.2 GO-Beton ve KK-Beton har¢t deneylerinin optimum o6zelliklerinin

belirlenmesi

Ucgiincii tasarimda gergeklestirilen, grafen oksit katkili beton har¢1 deneyleri icin, 1
parametre 4 seviye, diger 4 parametre iki seviyeden olusan Lg(1%4%) ortogonal deney
tasarim plan1 secilmistir. Parametreler ve seviyeleri Cizelge 2.9.’de, Lg(1%4%) ortogonal
deney tasarim planmin Kalite kriterleri ait kodlanmis ve kodlanmamis seviyeleri ise

Cizelge 2.10°de verilmistir.

Cizelge 2.9 GO-Beton har¢1 deneylerine ait parametreler ve seviyeleri

Sembol Parametre Seviyeler
1 2 3 4

A Grafen Oksit (%Cimento) 1 2,5 5 10
2 B Cimento Miktar1 (Q) 1600 1800
é S5 C Ugucu Kiil (g) 200 400
c g P D Akigkanlagtirict (%Gimento) 0,5 0,75
% é:) E Kullanilan Saf Su (%Cimento) 40 50
O

Cizelge 2.10 GO-Beton har¢i1 deneylerine ait deney tasarim modeli ve kodlanmamis
seviyeleri

DENEY KODLANMIS SEVIYELER KODLANMAMIS SEVIYELER
No. A B C D E A B C D E
GOBeton 1 1 1 1 1 1 %1 1600 200 %0,5 %40
GOBeton 2 1 2 2 2 2 %1 1800 400 %0,75 %50
GOBeton 3 2 1 1 2 2 %2,5 1600 200 %0,75 %50
GOBeton 4 2 2 2 1 1 %2,5 1800 400 %0,5 %40
GOBeton 5 3 1 2 1 2 %5 1600 400 %0,5 %50
GOBeton 6 3 2 1 2 1 %5 1800 200 %0,75 %40
GOBeton 7 4 1 2 2 1 %10 1600 400 %0,75 %40
GOBeton 8 4 2 1 1 2 %10 1800 200 %0,5 %50

Dérdiincii tasarimada, karbon kaynakli beton har¢i deneylerine igin, 4 parametre 3
seviyeden olusan Lg(3%) ortogonal deney tasarim plani segilmistir. Parametreler ve
seviyeleri Cizelge 2.11°de, Lg(1%4?) ortogonal deney tasarim planmimn Kalite kriterleri

ait kodlanmis ve kodlanmamuis seviyeleri ise Cizelge 2.12°de verilmistir
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Cizelge 2.11 K.K-Beton harg1 deneylerine ait parametreler ve seviyeleri

Sembol Parametre Seviyeler
1 2 3
_ A Karbon Kaynagi Karbon Fiber  Grafit  rGO
§ % < % B Karbon Miktari(%Cimento) 1 1,5 2
258 @ C Cimento Miktari(g) 1600 1700 1800
N R D Su Miktari(%Cimento) 40 45 50

Cizelge 2.12 K.K-Beton harg1 deneylerine ait deney tasarim modeli ve kodlanmamis
seviyeleri

DENEY KODLANMIS SEVIYELER KODLANMAMIS SEVIYELER
No. A B C D A B C D
KK-Beton 1 1 1 1 1 K.FIBER %1 1600 %40
KK-Beton 2 1 2 2 2 K.FIBER %15 1700 %45
KK-Beton 3 1 3 3 3 K.FIBER %2 1800 %50
KK-Beton 4 2 1 2 3 Grafit %1 1700 %50
KK-Beton 5 2 2 3 1 Grafit %15 1800 %40
KK-Beton 6 2 3 1 2 Grafit % 2 1600 %45
KK-Beton 7 3 1 3 2 rGO %1 1800 %45
KK-Beton 8 3 2 1 3 rGO %15 1600 %50
KK-Beton 9 3 3 2 1 rGO % 2 1700 %40

2.3.2.1 GO-Beton ve K.K-Beton har¢i deneyleri i¢in kalite karakteristikleri

Grafen oksit beton ve karbon kaynakli beton har¢i deneylerinin basarili sayilabilmesi
icin belirli kalite karakteristikleri secilmis, secilen bu kriterlerin sonuglar1 iizerinden

optimizasyon caligsmalar1 yapilmistir.

Ik 4 kalite kriteri, termal iletkenlik katsayisidir (W/(m?.K)). Bu 8l¢iimler 3, 7, 28 ve 56
giin olarak oOl¢iilmiistiir. Bir malzemenin termal iletkenlik katsayisi ne kadar kiigiikse,
yalitmi o kadar iyi olur ve 1s1 kaybimin etkisi daha az gerceklesir. GO-Beton ve
KK-Beton har¢1 deneyleri icin disiik termal 1s1 aktarim katsayisi degerleri

hedeflenmektedir.

Ikinci dért kalite kriteri, 1s1 kapasitesidir (MJ/(m*.K)). Bu élgiimler 3, 7, 28 ve 56 giin
olarak oOl¢lilmiistiir. Bir malzemenin 1s1 kapasitesi (Cp) ne Kadar biiyiikse enerji

depolama yetenegi o kadar biiyiiktiir. GO-Beton ve KK-Beton har¢i deneyleri igin
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yiiksek 1s1 kapasitesine sahip beton tipi i¢in 1s1 depolama kabiliyeti daha fazla olacagi
icin, yiiksek degerler hedeflenmektedir.

Dokuzucu kalite kriteri 28. giin elektrik direncidir (kQ.m). GO vyalitkan 0zellik
gostermesi dolayr GO-Beton deneyleri i¢in dokuzuncu kalite kriteri en biiyiikk en iyi
degeri hedeflenmistir. Karbon fiber, grafit ve rGO iletken 6zellik gostermesinden dolayi

K.K-Beton deneyleri i¢in dokuzuncu kalite kriteri en kii¢lik en iyi degeri hedeflenmistir.

Onuncu kalite kriteri 28. giin basing dayanimidir (MPa). Betonun dayanikliligini
gosterir. GO-Beton ve KK-Beton har¢i deneyleri i¢in yiikksek mekanik dayanima sahip

beton tipi igin, betonun basing dayanimi yiiksek olmasi hedeflenir.

Onbirinci kalite kriteri 28. giin ultrasonik ses hizidir (km/s). Ultrasonik ses dl¢iimleri
gibi tahripkar olmayan yontemler ile beton dayaniminin bir hamlede ve giivenilir bir
sekilde tayin edilmesi miimkiindiir. Ozellikle, insaat1 bitmis beton elemanlarin
dayanimlarinin yerinde yapilan ultrasonik o6l¢iimleri ile tayin edilmesi tahripkar
olmayan bir yontem olup, cok biiyiik bir ekonomi ve siirat saglamaktadir. GO-Beton ve
KK-Beton beton har¢i deneyleri igin yiikksek mekanik dayanima sahip deger

istendiginden dolayi, betonun ultrasonik ses hiz1 degerinin yiiksek olmasi hedeflenir.

On ikinci kalite kriteri 28 giinliik su emme yiizdesidir ve minimum olmasi istenir.
Ciinkii betonun su emmesinin yiiksek olmasi malzemede biiziilme ve sisme gibi
hacimsel deformasyonlara yol agmaktadir. Nitekim donma ve c¢oziilme olay1
malzemelerde dnemli zararlara yol agar. GO-Beton ve KK-Beton harg¢1 deneyleri igin,

% su emme degerleri minimize edilmesi hedeflenmistir.

On iigiinct kalite kriteri asitte kiitle kaybi (%) degeridir ve minimum olmasi istenir.
Cimento igerisinde asidik yapi, ¢imento hamuru igerisinde iyon degisimi ile birlikte
¢ozlinebilen veya ¢oziinmeyen kalsiyum tuzlari meydana getirirler. Asitlerin betonun
yapisinda gerceklestirdigi coziicii etkisi, kalsiyum bilesenlerinin

(Ca(OH),, C-S-H ve C-A-H), yapisini bozarak, kalsiyum tuzlarina doniismesi seklinde
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gerceklesir. Kalsiyum tuzlar suda ¢oziinebildiginden, ¢imento hargt belirli zaman
stirecinde 6zelligini yitirerek, betonun dayanim kaybetmesine neden olur. GO-Beton ve

KK-Beton har¢1 deneyleri i¢in, % AKK degerleri minimize edilmesi hedeflenmistir.

Cizelge 2.13° te GO-Beton ve KK-Beton har¢i deneylerinin Kkalite kriterleri ve
agirliklari igceren agiklamali tablo verilmistir. Bu tabloda kalite kriterleri hakkinda hedef
bilgi, hedef en iyi deger, TOPSIS Yonteminde kullanilmak iizere kalite kriterlerinin
prosesteki tasarlanan Onem sirasina gore agirliklart ve normalize edilmis degerleri

verilmistir.
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Cizelge 2.13 GO-Beton ve KK-Beton harg¢1 deneylerine ait kalite kriterleri ve agirliklari

Kalite Sembol  Aciklama Beton GO- K.K- Beton Agirhklar Normalize Edilmis
Kriterleri Deney Beton i¢in  icin Agirhiklar
Tipi Hedef Hedef
1 T3 Termal Ist 3 giinliik EnKiigik  En Kiigiik 1 10 22 0,08 0,14% 0,043
Aktarim Katsayisi En Iyi En Iyi
(W/(m*K))
2 T7 Termal Ist 7 giinliik EnKiiciik  En Kiigiik o1 2 0,08" 0,142 0,043
Aktarim Katsayisi En lyi En iyi
(WI(m.K))
o e e a PR ' 102 23 1 2 3
3 T28 Termal Is1 28 giinliik EnKiiciik En Kiiciik 0,08* 0,14° 0,04
Aktarim Katsayisi En Iyi En Iyi
(WI(m.K))
o e PR PR ' 102 22 1 2 3
4 T56 Termal Isi 56 giinliik EnKiiciik En Kiiciik 0,08" 0,14° 0,04
Aktarim Katsayisi En lyi En lyi
(WI(m.K))
5 CP3 Ist Kapasitesi 3 giinliik En Biiyiik  En Biiyiik o4 3 0,08 0,052 0,05°
(Mj/m®.K) Eniyi En Iyi
6 CP7 Is1 Kapasitesi 7 giinliik EnBiyik En Biiyiik o4 3 0,08 0,052 0,05°
(Mj/m.K) En iyi En lyi
7 CP28  Isi Kapasitesi 28 giinliik EnBiiyik  En Biiyiik r e s 0,08 0,052 0,05
(Mj/m®.K) En Iyi En Iyi
8 CP56 Is1 Kapasitesi 56 giinliik EnBiyik En Biiyiik o4 3 0,08 0,052 0,05°
(Mj/m.K) En iyi En lyi
ik Direnci iinlii v - 1 6 10° 10 0a2 0 1al
9 E.D Elektrik Direnci 28 giinliik EnBilyiik  En Kiiciik 0,08 0,08° 0,18
(kQ2.m) En iyi En lyi
10 B.D Basin¢ Dayanmimi 28giinliik En Biiyiik  En Biiyiik 1 48 0,08 0,052 0,14°
(N/mm?) En iyi En iyi
11 USH Ultrasonik Ses Hia 28 giinliik EnBiyiik En Biiyiik no3 e 0,08 0,042 0,07°
(km/s) En iyi En lyi
12 SE Su Emme(%) 28 giinliik EnKiiciik  En Kiigiik r2s 0,08 0,032 0,09°
En lyi En lyi
13 AKK  Asitte Kiitle Kayb 28 giinliik EnKiigiik  En Kiigiik 1" 4 9 0,08 0,03% 0,16°
(%) En lyi En lyi
Total 13 75 56

(Grafen oksit katkili numuneler icin TOPSIS-GO-BETON; Karbon kaynaklt malzeme katkili numuneler i¢in TOPSIS-KK-BETON)

‘Aymt Agwrliklar Tiim Cevaplara Atanmr. (TOPSIS-GO-BETON1, TOPSIS-KK-BETONL1)
2 Agwrliklar, literatiirde en ¢ok kullamilan olgiitler dikkate alinarak belirlenir(TOPSIS-GO-BETON2, TOPSIS-KK-BETON2)
3 Agirliklar, yapisal kusurlari temsil eden kriterleri dikkate alarak belirlenir. (TOPSIS-GO-BETON3, TOPSIS-KK-BETON3)

GO-Beton ve KK-Beton harg1 deneylerinde istatistiksel metot olarak sadece deney

tasarimlar1 farkl se¢ilmis olup, izlenen yontem ve metotlar genel itibariyle aynidir.

GO-Beton ve KK-Beton harg1 deneylerine ait akis semas1 Sekil 2.12°de verilmistir.
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Sekil 2.12 GO-Beton ve KK-Beton hargt deneylerine ait onerilen perfomans
degerlendirme semasi1 (Simsek 2014)
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3. DENEYSEL SONUCLAR

Calismanin bu kisminda ilk olarak Lg (2°) grafen oksit ve Lg (2°) indirgenmis grafen
oksit sentezi i¢in deney tasarim modellerindeki kalite kritelerine ait grafikler ve
goriintiiler yorumlanmustir. Sonraki asamada ise Lg(1*4%) Grafen oksit-beton ve Lg (3%)
karbon kaynak-beton hargi deneyleri igin biiyiik 6lgekli sentezlenen grafen oksit ve
indirgenmis grafen oksit Orneklerine ait kalite kritelerine ait grafikler ve gorintiiler

yorumlanmustir.

3.1 GO Sentezine Ait Grafiklerin ve Goriintiilerin Yorumlanmasi

Calismanin bu boliimiinde, grafen oksit (GO) sentezi amacina yonelik, safsizliklardan
arindirma bic¢imlerinin etkileri, baslangic malzeme miktar1 ve oksidasyonu saglayan

kimyasallarin GO o6zellikleri {izerindeki etkileri incelenmis ve yorumlanmustir.
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Sekil 3.1. GO sentezi deneylerine ait FTIR grafikleri

Sekil 3.1 incelendiginde, FT-IR analizi deseninde goriildiigii iizere, sentezlenen grafen
oksit 6rneklerinde, grafitin yapisina ait olmayan C=O titresim piki 1721cm™ de, O-H
gruplarmin titresim ve deformasyon pikleri 3391 ecm™ ve 1410 cm™ de, C-O gerilme
titresim piki 1221 em™, C-O gerilim piki 1046 cm™ de, C=C gerilim piki 1680 - 1620
cm? de gozlemlenmistir. FTIR analiz sonuglar1 gostermistir Ki, oksijen igeren
fonksiyonel gruplarmin varlii, grafitten, grafen oksit sentezinin basarli olduguna isaret

etmektedir (Topag 2014).
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GO’nun FTIR spektrumunda, 3120 cm™ civarindaki genis (yayvan) bant yiizeydeki
-OH gerilmesine ait iken 1716 cm™ “deki keskin bant karboksilik grubundaki C=0
gerilmesine ait oldugu goriilmektedir. 1601 cm™de goriilen bant C=C ytikseltgenmemis
grafitin grafitik basal diizlemine aittir. 1160 cm™deki bant C-O-C epoksi grubuna ait
gerilme titresimdir. Son olarak 1037 cm™deki bant ise karboksilik asit grubundaki C-O

gerilme titresimine aittir (Er 2013).

|
w0 E = = s
& ES = =
& = L -
, G DIG D
200-] D+D 12D
B LAl [ A\
E ‘I«'\l ) A 1 |Goa
AR 2 |co2 (NN
= A R\ 3 [cos |
i 4 |co+ I
5 G0O-5
6 GO-6
o ;_ew.wv#‘ﬁMN%-*-:‘.v:..,w& s 7 |Go7 ||
. g |co:s I

Sekil 3.2 GO sentezi deneylerine ait Raman grafikleri

GO, Raman deseninde 1350 cm™ de D piki, 1585 cm™ de G piki, 2700 cm™’de 2D piki,
ve 2930 cm™ de D+D" piki gosterir. G pikinin daha kiigiik dalga boylarina kaymasi
yigisma ve tabaka sayisinda artmaya ve indirgeme sonrasinda D ve G piklerinin
siddetlerinin (ID/1G) oranindaki artis diizensizlikteki artisa dolayisiyla tabaka sayisinda
azalmaya, gosterge kabul edilmektedir (Topag 2014). Bu tez ¢alisma kapsaminda
sentezlenen GO’lerin raman analizi desenlerindeki Sekil 3.2° deki G pikleri 1585 den
daha biiyiik dalga boylarina kaymis goziikmektedir. Bu durum sentezlenen GO’lerin

cok tabakali yapida olduklarina géstermektedir.

Raman Spektroskopisi, karbon formlarinin yapisal ve elektronik karakterizasyonunda
sikca bagvurulan yontemlerden biridir. Tek tabaka grafen icin inaktif olan D bandi,
kimyasal yoldan hazirlanan grafenin kurutma basamaklarinda yeniden iist iiste ortiilmiis

driinlerde aktif hale gelir. D ve G bantlarinin oran1 (ID/IG), yapidaki diizensizligin
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Slgiisiidiir. D bandinim siddeti, diizlemdeki sp® hibritlesmesi yapan karbon atomlarin
miktartyla orantilidir. Dogal olarak D bandimnin siddetinin artmasi yapida daha fazla sp
hibritlesmesi yapan karbonun oldugunu gésterir. Bunun yani1 sira D bandi, grafit, grafen
oksit ve grafen yapilari i¢in tabakadaki kusurlar ve bozukluklar hakkinda da bilgi verir.
G bandi ise, yapidaki sp® hibritlesmesi yapan karbon atomlarinin yigin halindeki

diizenlenmesini karakterize eder (Er 2013).
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Sekil 3.3 GO sentezi deneylerine ait XRD grafikleri

Saf grafit, XRD deseninde (002) diizleminden 26 =26° de bir pik gosterir. Oksidasyon
sonrasi (002) diizlem piki oksijen fonksiyonel gruplarinin varligi nedeniyle daha diisiik
acilara (9-13°civarina) kayar. Grafitin yapisinin tamamen grafen oksite doniistiigiiniin
bir gostergesi olarak bu pik kaybolur. Sekil 3.3’de sentezlenen grafen oksitlere ait olan
piklerim 9-13° araliginda ortaya ¢iktig1 gozlenmektedir. Bu ¢alismada X-1s1mn1 Kirinim
Desenlerinden anlasildigi tizere genel itibariyle grafitten, grafen okside doniigiimiin

basarili oldugu gozlemlenmistir (Topag 2014).

AFM cihaz ile ortalama yiizey piriizliligi elde etmek i¢in GO 6rnekleri aseton ile
olusturuldu. Daha sonra tiim ornekler cam iizerine kaplandi ve AFM analizi yapildi.
AFM gortintiileri ile tiim deneysel ¢aligmalar i¢in ortalama yiizey piiriizliligi 5 pm x
Spum'lik numune alani igin hesaplandi. Sekil 3.4’ te grafen oksit sentezine ait AFM

gorlntiileri ve ylizey pliriizliiliigii sonuglar1 verilmistir.
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Sekil 3.4 GO sentezi deneylerine ait AFM goriintiileri
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Sekil 3.5 GO sentezi deneylerine ait SEM-EDX goriintiileri
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Sekil 3.5’deki grafen oksit sentezine ait SEM goériintiileri incelendiginde, diger
arastirmacilarinda yayinladigi, SEM goriintiileriyle uyumlu oldugu goriilmektedir
(Dortogul 2018 ve Zaaba 2017). Cizelge 4.1’deki EDX analizi verileri incelendiginde
C:O oranlar1 oksidasyon sonrasinda 100 den, 3-2,02 araligina diismiistiir. C:O oraninin
daha az ¢ikmasi karbonla tek bag yapan fonksiyonel gruplarin miktarinin nispeten daha
fazla olusuna baglanabilir. Bu sonuglar literatiirle uyumlu olup grafitten Hummers
Yontemi ile grafen oksit sentezinin basarili oldugunu gostermektedir. SEM goriintiileri
diizglin grafit yapisinin bozuldugunu yani oksitlendigini agik¢a gostermektedir. SEM
goriintiilerine ilave olarak dogal grafitin ve sentezlenen grafen oksitin EDX

spektrumlart incelendiginde yapidaki kimyasal degisim takip edilebilir.

Grafitten Hummers Yoéntemi ile GO sentezi igin Lg (27) ortogonal dizisi segilerek
yapilan deneylere ait, Raman (ID/IG, 12D, D+D’), AFM (Ra,nm), XRD (Cs,nm), EDX

(C/O) analizlerinin sonuglar1 Cizelge 4.1°de tekrarli olarak verilmistir.

3.2 rGO Sentezine Ait Grafiklerin ve Goriintiilerin Yorumlanmasi

Calismanin bu kisminda sentezlenen optimum kosullardaki GO’dan, kimyasal
indirgeme metodu ile NaBH,4 kullanarak rGO sentezi amacina yonelik olarak, reaksiyon
ve ultrasonik etki sliresi, ¢ozelti miktari, reaksiyon sicakligi, kurutma prosesi ve

baslangic madde ve NaBH; miktarinin, rGO iizerindeki etkileri incelenmis ve

yorumlanmigtir
1.0 W .
S, -y e
ll\\'\““--‘_.ﬁ.' """==-='.---:?:""---'-\_,,_,!-'-“
0s T Y/
" Indlrgenme-x/ﬁ_«;,
2 oz N 1/ 2 |moz [
.'_E o | 3 |0z
& co €0 |c«c y ElEEE I
d‘ef o o-H C.H Pas 5 GO-5
6 |mGoE
2 B == = = -] -7 [
0.6 2 S 5% 2 g g |mGoe [ ]
.Ei ?’ E % é 9 g optirmum GO -
4000 3000 2000 1000
Wavenumbers

Sekil 3.6 rGO sentezi deneylerine ait FTIR grafikleri
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FT-IR analizi deseninde goriildiigii tizere, grafen oksitte olan, O-H gruplarinin pikleri
3391 cm™ ve 1410 cm™ de, indirgenmis grafen oksit sentezinde kaybolmustur.
Ayrica, C-O piki 1221 cm™ C-O gerilim piki 1046 cm™ de, C=C gerilim piki
1680 — 1620 cm™ 'de grafen oksite ait olan pikler, indirgenmis grafen oksit sentezinde
siddetleri azalmistir (Topag 2014). FTIR analiz sonuglar1 gostermistirki, oksijen igeren
fonksiyonel gruplarmin varligi, grafen oksitten indirgenmis grafen oksit sentezi
sirasinda azalmistir. Buda gostermektedir ki, grafen oksitten, indirgenmis grafen oksit

sentezinin basarli olduguna isaret etmektedir.

Kimyasal yontem ile sentezlenen, GO’nun indirgenmesiyle elde edilen rGO’ in
yapisindaki degisim Raman spektroskopisi ile analiz edilmistir. Raman spektrumunda G
bandi (sp?) diizenli / aromatik yapilar ifade ederken D bandi (sp®) ise karbon
yapisindaki amorf yapilari, diizensizlikleri, ve oksidasyon sonucunda zarar goren

kusurlu yapilart gostermektedir (Tiyek vd. 2016)
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Sekil 3.7 rGO sentezi deneylerine ait Raman grafikleri

Sekil 3.7. incelendiginde rGO’nun Raman deseninde 1350 cm™de D pikinin siddetinde
bir artma goézlenmistir. G pikinin siddetinin daha yiiksek dalga boylarina kaymasi,
diizensizlikte artisa ve dolayisi ile oksijen ve OH gruplarinda azalmaya, dolayisiyla

katman sayisinin azaldigina isaret kabul edilebilse de bu azalmanin derecesi hakkinda
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yeterince acik bir goriis saglamaz. D pikinin daha siddetli ve genis olmasi ise indirgeme

islemi esnasinda yapida kusurlarin olusturuldugunu gostermektedir
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Sekil 3.8 rGO sentezi deneylerine ait XRD grafikleri

Saf GO, XRD deseninde (002) diizleminden 26 = (9-13)° araliginda bir pik gosterir.
Sekil 3.8 incelendiginde indirgeme islemi sonrasinda (002) diizlem piki oksijen
fonksiyonel gruplarinin azalmasi nedeniyle daha yiiksek agilara (22-26)° kayar
(Topag 2014). Calismalarda XRD deseninde (002) diizleminden 20 = (22-26)°
araliginda pikin grafen oksitten, indirgenmis grafen oksite doniisiimiin basarili
goriilmesine karsin, 20 = (9-13)° araligindaki pikin varligit GO tamamen yapisinin

ortadan kalkmadigina isaret gostermektedir.

AFM goriintiileri ylizey morfolojisini analiz etmek ve indirgenmis grafen oksitin ytizey
morfolojisi 6zelliklerini, ortalama ylizey piiriizliiliigii gibi, kalinlik sapmasinin tahmin
edilmesini karakterize etmek i¢in kullanilmistir. AFM tipik olarak, GO ve rGQO' nun
tabaka kalmhgm ve yiizey topografisini karakterize etmek icin kullanilir.
Sekil 3.9 incelendiginde GO, rGO yapilarina goére daha plriizsiz oldugu
gozlemlenmistir. GO yapilarinda olusan piriizliilligin GO’ nun yapisinda bulunan
fonksiyonel  gruplarin  uzaklastirilmasindan  dolayr  oldugu  diisiiniilmektedir
(De Silva et al 2018).

99



Roughness Parameters
Coefficient Value
Average (Ra) 0,22 pm

Roughness Parameters

Coefficient

Average (Ra) 4547 nm

-

ol

Roughness Parameters Roughness Parameters

Coefficient Value
Average (Ra) 0,08 pm

Coefficient

Average (Ra) 0,171 pm

Roughness Parameters Roughness Parameters

Coefficient Value Coefficient Value
Average (Ra) A877 nm Average (Ra) 2995 nm

Roughness Parameters Roughness Parameters

Coefficient Value Coefficient Value
Average (Ra) 38,52 nm Average (Ra) 86,63 nm

Sekil 3.9 rGO sentezi deneylerine ait AFM goriintiileri
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Sekil 3.10 rGO sentezi deneylerine ait SEM+EDX goriintiileri
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Sekil 3.10 incelendiginde, GO’dan, rGO sentezinde, EDX analizi verilerine gore C:O
oranlar1 2,02’den sonrasinda, 2,22 - 4,91 araliginda yiikselmistir. C:O oraninin artma
karbonla tek bag yapan fonksiyonel gruplarin miktarinin azalmasina baglanabilir. Bu
sonuglar gostermektedir ki C:O oranmin artma kimyasal indirgeme metodu ile rGO

sentezinin basarili oldugunu gostermektedir.

GO’dan kimyasal indirgeme metodu ile rGO sentezi i¢in Lg (27) ortogonal dizisi
secilerek yapilan deneylere ait, Raman (ID/IG,-12D,D+D’), AFM (Ra), XRD (Cs), EDX

(C/0O) analizlerinin sonuglar1 Cizelge 4.6’da tekrarli olarak verilmistir.

3.3 GO -Beton ve K.K-Beton Deney Tasarimlarinda Kullanilmak i¢in Sentezlenen
YGO ve YrGO ait Grafiklerin Analiz Edilmesi

Lg(1*2*) Grafen oksit-beton ve Lg(3%) Karbon kaynakli-beton deneylerinin
yapilabilmesi i¢in deney tasarimlarindaki modele gére en az 629 g yiiksek miktarda
sentezlenen grafen oksite (YGO) ve 74 g yiiksek miktarda sentezlenen indirgenmis
grafen oksite (YrGO) ihtiya¢ duyulmustur. Beton harg1 deneylerinde kullanilmak tizere
sentezlenen yiiksek miktarda grafen oksit (YGO) ve yiiksek miktarda indirgenmis
grafen oksitin (YrGO) XRD, SEM+EDX, Raman, FTIR sonuglari verilmistir.
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Sekil 3.11 GO-BETON — KK-BETON harg¢1 deneyleri igin sentezlenen YGO ve YrGO
ait XRD grafikleri
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Calismalarda GO-BETON deneyleri igin sentezlenen grafen oksite ait 2 farkli XRD
Slgiimde 20 = (12-13)" arahiginda bir pik gostermistir. KK-BETON deneyleri igin
Sentezlenen indirgenmis grafen oksite ait 2 farkli XRD o6l¢iimiide 20 = (24-26)°
araliginda pik gostermistir. Beton deneyleri igin sentezlenen YGO ve YrGO XRD
grafiklerinin literatiir ile uyumlu sonuglar verdigi gozlemlenmistir (Er 2013). Ayrica
Lg(2")-rGO sentezindeki kismen goriilen 20 = (9-13)° araligindaki grafen oksitin
varligima dair pikin, Lo(3*) KK-BETON deney tasarimi i¢in sentezlenen YrGO’da
gbzlenmemesi, beton deneyleri igin iyilestirlen mevcut sentez yonteminin daha basarili

oldugunu gostermistir.

Element Weight % Atomic %

Element Weight % Atomic %
CK 60.69 68.47 CK 61.32 68.81

oK 3539 29.98 QK 35.51 29.92

YGO1!

Sekil 3.12 GO-BETON hargi deneyleri i¢in sentezlenen YGO ait SEM+EDX
goriintiileri

GO-BETON ig¢in sentezlenen grafen oksite ait SEM goriintiilerindende anlagildig: gibi
iki boyutlu GO tabakalar1 diizlemler halinde kivrilmis, katlanmis sekilde goriilmektedir.
Bu kivrimlarin olusmasinin sebebi GO olusumu sirasinda ortaya ¢ikan oksijen iceren
fonksiyonel gruplardan ve bunun sonucu olusan yapisal kusurlardan kaynaklanmaktadir
Gortintiiler literatiirle benzesmekle beraber, EDX analizi verilerine gore ise C:O oranlar1
oksidasyon sonrasinda 2 farkli dl¢timde 2,53-2,75 araliginda oldugu tespit edilmistir. Bu
sonuglar literatiirle uyumlu olup grafitten Hummers Yontemi ile GO-BETON i¢in
sentezlenen Y GO’ nun basarili oldugunu gostermektedir (Dortogul 2018).
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Element Weight % Atomic % ' A Element  Weight % Atomic % |
CK 76.99 8312
oK 15.81 1281

406

8229 B6.38

Sekil 3.13 KK-BETON har¢1 deneyleri i¢in sentezlenen YrGO ait SEM+EDX
gorintiileri

KK-BETON i¢in sentezlenen yliksek miktardaki indirgenmis grafen oksite ait SEM
goriintlilerinde tabakali yapr goriilmekle birlikte grafen tabakalarinin topaklastigi da
goriilmektedir. Sonuglar literatiir ile benzesmekle beraber EDX analizi verilerine gore
C:O oranlarn indirgeme islemi sonrasinda iki farkli 6l¢iimde, 2,64’den, 6,49-6,50
araligina yiikselmistir. Sekilden YrGO ait tabakali yap:r goriilmekle birlikte grafen

tabakalariin topaklastig1 da goriilmektedir.
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Sekil 3.14 GO-Beton ve KK-Beton deneyleri igin sentezlenen YGO ve YrGO ait raman
grafikleri

Grafen, Raman deseninde 1350 cm™’de D piki, 1585 cm™’de G piki, 2700 cm™’de 2D

piki ve 2930 cm™ D+D’ gésterir. GO-Beton icin sentezlenen grafen oksite ait D/G pik
0,87~ 0,91 olarak bulunmustur. G pikinin daha biiyiik dalga boyuna kaymas1 yigisma ve
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tabaka sayisinda azalmaya isaret etmektedir. Bulunan sonuglar GO-Beton igin

sentezlenen YGO literatiir ile uyumlu oldugunu gostermektedir (Simsek et al 2018).

KK-Beton deneyleri igin sentezlenen YrGO ait D ve G piklerinin siddetlerinin (ID/IG)
oranin 1,44-1,51 yiikseldigi gézlenmistir. D/G oranindaki bu degisim, diizensizlikteki

artisa dolayisiyla tabaka sayisinda azalmaya gosterge kabul edilmektedir.
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Sekil 3.15. GO-BETON ve KK-BETON deneyleri igin sentezlenen YGO ve YrGO ait
FTIR grafikleri

FT-IR analiz sonuglar1 gdstermistirki, oksijen iceren fonksiyonel gruplarinin varligi,
grafitten, YGO sentezinin basarli olduguna isaret etmektedir. YGO’da var olan O-H
gruplarinin pikleri ve oksijen iceren fonksiyonel gruplarin (-OH, C-O ve C-O-C)
yapidan kaybolmasi, YGO’dan, YrGO sentezinin basarili olunduguna isarettir (Erikli
2014).
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4. ANALIZ ve OPTIiMiZASYON

Calismanin bu asamasinda deney tasarimlarina ait sonuglar tablo haline getirilmis ve
faktdr seviyelerindeki ortalama yanitlar Minitab paket programi ile ¢oziilmiistiir. iliskili
faktor etkileri grafigi ortalama ve sinyal/giiriiltii olarak verilmistir. En kiigiik en iyidir ve
en biiyiik en iyidir etki degerleri esitlik 1.17, 1.8 (SNs) ile hesaplanmig agirliklica
normalize edilmis karar matrisi sirast ile esitlik 1.20, 1.21, 1.22 ve 1.23 ile
hesaplanmistir. ideal ¢oziim (A") ve negatif ideal ¢oziim (A) esitlik 1.24 ve 1.25
yardimi ile hesaplanmistir. Esitlik 1.26 ve 1.27 ayirim o6lgiitlerinin hesaplanmasi i¢in

kullanilmistir. Son olarak esitlik 1.28 kullanilarak her deney igin karar noktalarinin ideal

¢oziime gore uzakliklar1 (C; ) hesaplanmistir.

4.1 GO Sentezinin Optimum Ozelliklerinin Belirlenmesiyle Tlgili Kalite

Kriterlerine Ait Sonuclarin Degerlendirilmesi

Bu ¢alismadaki Lg(2") Grafen Oksit Sentezindeki Kalite kriterlerine ait tekrarli deneyli
sonuglar1 Cizelge 4.1’de de verildigi tizere, Raman analizindeki D/G, 12D, D+D’
degerleri, AFM analizindeki yiizey pirtiriizliiligii degerlerini Ra-nm, XRD analizindeki
kristal boyutu degeri Cs-nm degerlerini, SEM+EDX analizindeki C/O oran1 degerlerini
tekrarli bir sekilde igermektedir. Cizelge 4.2°de ise kalite kriterlerine ait deney

sonuglarmin ortalamasi verilmistir.

Cizelge 4.1 GO sentezi deneylerine ait tekrarli kalite kriteri deneysel sonuglar

Deney ID/1G 12D D+D’ Yiizey Kristal Boyutu C/Oo
No (Raman) (2700 cm) (2930 cm”) Piiriizliiligii (Cs-nm) (Sem+Edax)
(Raman) (Raman) (Ra, nm) (XRD)
(AFM)

Seril Seri2 Seril Seri2 Seril Seri2 Seril Seri 2 Seril Seri2 Seril Seri2

GO1 0968 0,938 1527 7,005 2,55 0,725 40,85 44,59 7,19 6,93 2,26 2,47
GO2 0967 0911 5346 7,203 1,145 1271 36,37 39,73 6,59 6,22 2,39 2,51
GO3 0910 0875 7,127 3946 0547 0,996 12931 12154 6,88 7,84 2,02 2,27
GO4 0893 0954 9330 8274 1,450 0,756 49,56 53,28 3,99 4,25 2,77 3,00
GO5 0928 0,939 19,13 1558 4902 4,102 28,88 25,31 9,64 8,46 2,97 3,14
GO6 0858 0877 6220 1266 6492 2833 2484 27,20 1259 10,89 2,58 2,79
GO7 0870 0,899 1986 2327 2,864 5306 2545 29,34 10,48 8,86 2,31 2,42
GO8 0945 0,928 9980 5493 3,188 1388 37,31 34,25 5,72 5,04 2,56 2,65
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Cizelge 4.2 GO sentezi deneylerine ait deneysel sonuglarina ait ortalama degerler

ID/1G 12D D+D’ Yiizey Kristal C/O
(Raman) (2700 cm’) (2930 cm”)  Piiriizlilliigic  Boyutu (Sem+Edax)
(Raman) (Raman) (Ra, nm) (Cs-nm)

Deney (AFM) (XRD)

No Serilerin Serilerin Serilerin Serilerin Serilerin Serilerin
Ortalamas1  Ortalamas1  Ortalamas1  Ortalamasi Ortalamas1  Ortalamasi

GOl 0,95 11,13 1,64 42,72 7,06 2,37

GO2 0,94 6,27 1,21 38,05 6,41 2,45

GO3 0,89 5,54 0,77 125,43 7,36 2,15

GO4 0,92 8,80 1,10 51,42 4,12 2,89

GO5 0,93 17,36 4,50 27,10 9,05 3,06

GO6 0,87 9,44 4,66 26,02 11,74 2,69

GO7 0,88 21,56 4,08 27,40 9,67 2,37

GO8 0,94 7,74 2,29 35,78 5,38 2,61

4.1.1 GO sentezinde TOPSIS tabanh Taguchi Methodu

Yapilan deneyler sonucunda, grafen oksit sentezinde, kalite kriterlerine ait ortalama
sonuglar1 Taguchi Metodunu kullanilarak S / N oranlari hesaplanmis ve ¢ok yanith
kalite kriterlerini tek yanita TOPSIS Yontemi ile donistiriilmstir. Esitlik 1.17-1.27

arasi kullanilarak Cizelge 4.3’de ki karar matrisleri olusturulmustur.

Cizelge 4.3 GO sentezi deneyleri i¢in 1. agirlikli uygulama i¢in S / N oranlar
kullanilarak TOPSIS Y6ntemi uygulamasi

Karar Matrisi (S/N Oranlart) Agirhikga Normalize Edilmis Karar Matrisi s’ S c

Yamitlar R1 R2 R3 R4 R5 R6

b Vii Viz Vs Vg Vis Vg
Agnliklar 0167° 0167 0167 0167 0167 0,167

Gor 042 934 4208 3261 1698 749 0031° 006 -003 -006 -006 -005 0079 0071% 047°
GO2 0546 15952 -1,639 -3161 -1614 -7,78 0040 005 -001 -006 -006 -006 0067 0087 0565
GO3 0991 14865 2252 -4197 -1739 -6,65 0072 004 002 -008 006 -005 0049 0119 0708
GO4 0690 18892 -0,854 -3423 -1230 -9,22 0050 005 -001 -006 -004 -007 005 0096 0637
GO5 0601 24790 -1307 -2866 -1913 -9,71 0044 007 -009 -005 007 -007 0120 0041 0253
GO6 1237 19497 -1337 -2831 -2139 -8,59 0090 006 -009 -005 007 -006 0115 0066 0364
GO7 1066 26675 -1222 2875 -1971 -7,49 0077 008 -009 -005 007 -005 0104 0066 0386
GOS8 0569 17,771 -7189 -3107 -1462 -8,33 0041 005 -005 -006 -005 -005 0087 0055 0,389

2209 57,381 24,034 91,706 49,257 2323 A*= 0090 008 0,02 -0,05 -0,04 -0,05

0,031 0,04 -0,09 -0,08 -0,07 -0,07

a Stitunlardaki her elemanin karelerinin toplaminin karekokii

Y [Esitlik 1.23] : 0,167*[(0,042)/(2,299)]=0,031;

¢ [Esitlik 1.26]: {[(0,031)-(0,090)]?+ ......+ /-(0,05)-(-0,05)]%}*?=0,079
A [Esitlik 1.27]: {[(0,031)-(0,031)]>.......... + [-(0,05)-(-0,07)]}*2=0,071
¢ [Esitlik 1.28] : 0,079/(0,079+0,071)=0,47
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Birinci agirlikli normalize edilmis degerlere gore hesaplanan Ci* degerlerine ait yanitlar
en bliylik en iyi olacak sekilde Taguchi Metoduna gore ¢oziilmiis ve parametrelere ait
ortalama grafikleri Sekil 4.1’de, sinyal /giirtltii oranlar1 grafikleri ise Sekil 4.2°de

verilmistir.

Main Effects Plot for Means(Topsis-GO)

Data Means
Santrifuj Filtreleme %HCI Grafit (g) NaNO;(g) KMNO4(g) HzSO4(ml)
0,60
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Sekil 4.1. GO sentezi deneyleri igin 1.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi ile kullanarak elde edilen ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(Topsis-GO)

Data Means

Santrifuj Filtreleme %HCI Grafit(g) NaNOs(g) KMNO4(g) H,SO4 (ml)
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil 4.2. GO sentezi deneyleri igin 1.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi ile kullanarak elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Ikinci agirlikli normalize edilmis degerlere gore ¢ok yanitli optimizasyon problemi tek
yanitli optimizasyon problemine doniistiirilmesi igin Kkarar matrisi ve agirlikga

normalize edilmis matris sirasi ile hesaplanmistir. Her deney i¢in karar noktalarinin
ideal ¢bziime goreli uzakliklart (C;) hesaplanmis ve tiim bulgular Cizelge 4.4’e

aktarilmastir.

Cizelge 4.4 GO sentezi deneyleri i¢in 2. agirlikli uygulama igin S / N oOranlar
kullanilarak TOPSIS Y6ntemi uygulamasi

Karar Matrisi (S/N Oranlar) Agirhkea Normalize Edilmis Karar Matnsi S, Si° C
Yanitlar R1 R2 R3 R4 R5 R6
Vie Vi Via Vig Vis Vie
Aﬁ'zrlxklar 0,212° 0,121 0,091 0,242 0,061 0,273
GO1 0,421° 20,934  -4,298 -3261 -16,98  -7,49 004> 0,04 -0,02 -0,08 -0,02 -0,09  0,082° 0,052¢ 0,387¢
GO2 0,546 15952  -1,639 -31,61 -16,14 -7,78 0,05 0,03 -0,01 -0,08 -0,02 -0,09 0071 0,058 0451
GO3 0,991 14,865 2,252 -41,97 -17,39  -6,65 0,09 0,03 0,01 -0,11 -0,02 -0,08 0050 0,087 0,636
GO4 0,690 18,892  -0,854 -34,23 -12,30  -9,22 0,06 0,04 -0,01 -0,09 -0,01 -0,11 0,064 0,059 0,480
GO5 0,601 24,790  -13,07 -28,66 -19,13 971 0,06 0,05 -0,05 -0,07 -0,02 -0,11 0,090 0,044 0,328
GO6 1,237 19,497  -13,37 -2831 -21,39  -859 0,11 0,04 -0,05 -0,07 -0,02 -0,10 0066 0,085 0573
GO7 1,066 26,675  -12,22 -28,75 -19,71 -7,49 0,10 0,06 -0,05 -0,07 -0,03 -0,09 0059 0,078 0,562
GO8 0,569 17,771 -7,189 -31,07 -14,62  -8,33 0,05 0,03 -0,03 -0,08 -0,02 -0,10 0,077 0,044 0,364

2,299° 57,381 24,034 91,706 49,257 23,23 A*= 0,11 0,06 0,01 -0,07 -0,01 -0,08
A-= 0,04 0,03 -0,05 -0,11 -0,03 -0,11

Ikinci agirlikli normalize edilmis degerlere gore hesaplanan Ci* degerlerine ait yanitlar
en biiyiik en 1iyi olacak sekilde Taguchi Metoduna gore ¢oziilmiis ve parametrelere ait
ortalama grafikleri Sekil 4.3’ de, sinyal/giiriiltii oran1 grafikleri ise Sekil 4.4’ de

verilmistir.
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Main Effects Plot for Means(TOPSIS-G02)

Data Means
Santrifuj Filtreleme %HCI Grafit(g) NaNO3(g) KMNO4(g)  HzSO4(ml)
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Sekil 4.3. GO sentezi deneyleri igin 2.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(TOPSIS-GO2)

Data Means
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil 4.4 GO sentezi deneyleri i¢in 2.agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Ugiincii agirlikli normalize edilmis degerlere gore cok yamitli optimizasyon problemi
tek yanith optimizasyon problemine doniistiiriilmesi i¢in normalize edilen karar matrisi
ve agirlikli normalize edilmis matris sirast ile hesaplanmistir. Her deney igin karar
noktalarinin ideal ¢oziime goreli uzakliklar1 hesaplanmis ve tiim bulgular Cizelge 4.5’¢

aktartlmistir.

Cizelge 4.5 GO sentezi deneyleri igin 3. agirlikli uygulama i¢cin S / N oranlari
kullanilarak TOPSIS Y 6ntemi uygulamasi

Karar Matrisi (S/N Oranlari) Agirhikea Normalize Edilmis Karar Matrisi S’ S C;
Yanitlar R1 R2 R3 R4 R5 R6
Viy Viz Vi Via Vis Vie
Agarliklar  0,257° 0.171 0.143 0.229 0.114  0.086

GO1 0,042 20,934  -4,298 -32,61 -16,98  -7,49 0,05 0,06 -0,03 -0,08 -0,04 -0,03  0,102° 0,063% 0,382°
GO2 0,546 15,952 -1,639 -31,61 -16,14 -7,78 0,06 0,05 -0,01 -0,08 -0,04 -0,03 0,088 0,077 0,468
GO3 0,991 14,865 2,252 41,97 -17,39  -6,65 0,11 0,04 0,01 -0,11 -0,04 -0,02 0,057 0,114 0,664
GO4 0,690 18,892  -0,854 -34,23 -12,30  -9,22 0,08 0,06 -0,01 -0,09 -0,03 -0,03 0,070 0,086 0,551
GO5 0,601 24,790  -13,07 -28,66 -19,13  -9,71 0,07 0,07 -0,08 -0,07 -0,04 -0,04 0,117 0,049 0,295
GO6 1,237 19,497  -13,37 -2831 -21,39  -8,59 0,14 0,06 -0,08 -0,07 -0,05 -0,10 0,098 0,098 0,501
GO7 1,066 26,675 < -12,22 -28,75 -19,71  -7,49 0,12 0,08 -0,07 -0,07 -0,05 -0,03 0,09 0,088 0,493
GO8 0,569 17,771 -7,189 -31,07 -14,62  -8,33 0,06 0,05 -0,04 -0,08 -0,03 -0,03 0,098 0,052 0,348

2.299% 57,381 24,034 91,706 49,257 23,23 A*= 0,14 0,08 0,01 -0,07 -0,03 -0,02

A-= 0,05 0,04 -0,08 -0,10 -0,05 -0,04

Ugiincii agirlikli normalize edilmis degerlere gore hesaplanan Ci* degerlerine ait
yanitlar Taguchi Metoduna gore ¢oziilmiis ve parametrelere ait ortalama grafikleri

Sekil 4.5°de, sinyal/giiriiltii oran1 grafikleri ise Sekil 4.6°da verilmistir.
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Main Effects Plot for Means(TOPSIS-GO3)

Data Means
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Sekil 4.5 GO sentezi deneyleri i¢in 3.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(TOPSIS-GO3)

Data Means
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Signal-to-noke: Larger is better

Sekil 4.6 GO sentezi deneyleri i¢in 3.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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4.1.2 GO sentezinde dogrulama deneylerinin yapilmasi

Dogrulama deneyleri i¢in optimum sartlarda sentezlenen grafen oksit o6rneklerinde
kalite kriterlerine ait analiz sonuglar1 Sekil 4.7’de verilmistir. Sekil 4.7 incelendiginde,
grafite ait XRD deseninde 26,7° goriilen pikin sentezlenen GO Orneginde 11,34°
doniistiigli, FTIR analizleri incelendiginde GO’e ait olan karboksil, hidroksil ve epoksil
baglarin varligina dair piklere rastlanmistir. Raman analizleri incelendiginde grafite
gore, grafen oksite ait olan G pikinin daha genis ve D pikinin siddetinin G pikine gore
daha zayif ama daha yayvan oldugu goriilmektedir. Bu ise grafen oksite ait karakteristik
bir Raman grafigidir. AFM analizi incelendiginde grafen oksite ait karboksil ve
hidroksil gruplarin varhigindan dolayi yapi piiriizsiizlii bir haldedir. SEM goriintiileri

incelendiginde GO’e ait diizlemler kivrilmis ve katlanmis sekilde goriilmektedir. EDX

sonuclart GO sentezinin gayet basarili oldugunu gostermektedir.

¢

Sekil 4.7. GO sentezine ait dogrulama deneyleri i¢in a) FTIR, b) XRD, ¢c) RAMAN,

d) AFM analizlerinin karaterizasyonu
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Sekil 4.7. GO sentezine ait dogrulama deneyleri i¢in €) SEM ve f) EDX analizlerinin

karakterizasyonu
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GO’ten kimyasal indirgeme metodu ile rGO sentezi i¢in Lg (27) ortogonal dizisi

secilerek yapilan deneylere ait, kalite kriterlerine ait analizlerin tekrarli deney sonuglari

Cizelge 4.6’ de verilmis olup ortalamalar1 ise Cizelge 4.7’de verilmistir.

Cizelge 4.6 rGO sentezi deneylerine ait kalite kriteri sonuglari

Deney ID/1G 12D D+D’ Yiizey Kristal C/O
No (Raman) (~2700 cm’) (~2930cm’) Piiriizliiliigii Boyutu (SEM+EDX)
(Raman) (Raman) (AFM-nm) (XRD-nm)

Seril Seri2 Seri 1 Seri 2 Seri 1 Seri2  Seril  Seri2 Seril Seri2  Seril Seri2
rGO1 1,104 1,142 1,686 2,566 1,387 1,076 4547 52,77 5,76 5,52 2,83 2,66
rGO2 1,208 1,232 3,262 5,166 0,957 0,704  220,0 194,67 1,93 2,14 3,00 3,24
rGO3 1,218 1,240 5,678 7,684 1,873 2,105 80,0 94,44 5,26 5,87 2,36 2,48
rGO4 1,149 1,135 7,087 6,056 2,720 3,087  110,0 117,76 4,69 4,76 2,53 2,71
rGO5 1,034 1,019 2,245 3,198 0,560 0,631 48,77 55,87 8,32 8,65 3,71 3,63
rGO6 1,243 1,278 2,488 3,854 1,633 1,894 29,95 35,55 2,05 2,26 4,55 4,91
rGO7 1,303 1,331 3,382 4,473 2,292 2,067 38,52 43,39 9,11 10,12 2,56 3,02
rGO8 1,196 1,165 2,340 3,188 1,244 1,209 66,63 73,17 4,86 5,03 2,34 2,22
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Cizelge 4.7. rGO sentezi deneylerine ait deneysel sonuglarina ait ortalama degerler

ID/1G 12D D+D’ Yiizey Kristal C/O
(Raman) (2700 cm™)  (2930cm™)  Piiriizliiliigii Boyutu, (SEM+EDX)
(Raman) (Raman) (AFM-nm) (XRD-nm)
Deney Serilerin Serilerin Serilerin Serilerin Serilerin Serilerin
No Ortalamas1  Ortalamasi Ortalamasi Ortalamasi Ortalamasi Ortalamasi
rGO1 1,12 2,13 1,23 49,12 5,64 2,75
rGO2 1,22 4,21 0,83 207,34 2,04 3,12
rGO3 1,23 6,68 1,99 87,22 5,57 2,42
rGO4 1,14 6,57 2,90 113,88 4,73 2,62
rGO5 1,03 2,72 0,60 52,32 8,49 3,67
rGO6 1,26 3,17 1,76 32,75 2,16 4,73
rGO7 1,32 3,93 2,18 40,96 9,62 2,79
rGO8 1,18 2,76 1,23 69,90 4,95 2,28

4.2.1 rGO sentezinde TOPSIS tabanh Taguchi Yontemi

Yapilan ikinci agsama deneyler sonucunda, indirgenmis grafen oksit sentezinde, agirlikli
normalize edilmis degerlere gore cok yanitli optimizasyon problemi tek yanith
optimizasyon problemine doniistiiriilmesi i¢in normalize edilen karar matrisi ve agirlikli

normalize edilmis matris sirasi ile hesaplanistir. Her deney i¢in karar noktalarinin ideal

¢oziime goreli uzakliklari (C;") hesaplanmis ve tiim bulgular Cizelge 4.8’¢ aktarilmustir.

Cizelge 4.8. rGO sentezi deneyleri i¢in 1. agirhikli uygulama i¢in S / N oranlarini
kullanilarak TOPSIS Y 6ntemi Uuygulamasi

Karar Matrisi (S/N Oranlari) Agirhke¢a Normalize Edilmis Karar Matrisi S Sy’ Ci
Yanitlar R1 R2 R3 R4 R5 R6
= ~ Vi1 Vi2 Vi Vig Vis Vie
Agtrltklar 0,167 0,167 0,167 0,167 0,167 0,167

rGO1 1,008 6551 -1,81 -33,83 -15,03 8,79 0,04 0,03 -0,02 -005 -0,06 005 0,11° 0,099 045°
rGO2 1,728 12,49 1613 -46,33 -6,171 9,88 0,06 006 0018 -0,07 -003 0,06 0,06 0,15 0,73
rGO3 1,791 16,50 -597 -38,81 -1491 7,68 0,07 0,08 -0,07 -0,06 -0,06 005 0,13 0,09 0,40
rGO4 1,152 16,35 -9,26 -41,13 -1349 8,37 0,04 0,08 -0,10 -0,07 -0,06 005 017 0,07 0,28
rGO5 0,228 8,70 4502 -3437 -1857 11,29 0,09 004 0,051 -005 -0,08 0,07 0,10 0,16 0,60
rGO6 2,010 10,02 -493 -30,30 -6,669 13,50 0,07 0,05 -0,05 -005 -0,03 008 011 0,11 0,50
rGO7 2,392 1188 -6,77 -3225 -19,66 8,91 0,09 0,06 -0,07 -0,06 -0,08 0,05 014 0,09 0,39
rGO8 1,442 8,83 -1,77  -36,89 -1388 7,16 0,05 0,04 -0,02 -0,06 -0.06 0.04 0,10 0,10 0,50

4,5¢ 33,7 149 1048 4046 273 A*= 009 0,08 0051 -005 -0,03 0,08

A-= 009 003 -010 -0,07 -0,08 0,04
e —

8 Siitunlardaki her elemanin karelerinin toplaminin karekokii

b [Esitlik 1.21] : 0,167*[(1,008)/(4,5)]=0,04;

¢ [Esitlik 1.26] {[(0,04)-(0,09)]?+ ......+ [(0,05)-(0.,8)]%}?=0,11
4 [Esitlik 1.27]: {[(0,04)-(0,09)]2.......... + [(0,05)-(0,04)]3*2=0,09
® [Esitlik 1.28]: 0,165/(0,165+0,096)=0,45
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Cizelge 4.8°de hesaplanan Ci* degerlerine ait yanitlar Minitab programu ile en biiyiik en
iyi olacak sekilde Taguchi Metoduna gore ¢6ziilmiis ve parametrelere ait ortalama

grafikleri Sekil 4.8°de, sinyal/giiriiltii oranlar1 grafikleri ise Sekil 4.9 da verilmistir.

Main Effects Plot for Means(TOPSIS-rGO1)

Data Means
R.Siiresi (Sa) U. Siiresi (Sa) GO (g) NaBH,4(g). Saf Su (ml) R.Sicaklik(°C) K. Cesidi

5706 05569
0,54
0.5177
0,52
E 0.4971 0.499 |  0.5006 0.5034
5 .. / / /
E 0,46
0.4660
0.4636 0.4626 0.4597
0,42 0.4455 :
o0 0.3926 05063

8 24 3 6 1 2 3 6 300 600 80 120 A. V.

Sekil 4.8 rGO sentezi deneyleri i¢in 1.agirhik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(TOPSIS-rGO1)

Data Means

R.Siiresi (Sa) U. Siiresi (Sa) GO (g) NaBH4(g). SafSu(ml) R.Sicaklik(°C) K. Cesidi
5,0
-5,29
5,5
6,172
B 6,0 -5,952 -6,241
E -6,500 -6,584
6,5
% —
7,0 -6,812 -6,728
-7,071
7,5
-7,140 -7,360
8,0
-8,017
8,5
8 24 3 6 1 2 3 6 300 600 80 120 A V.

Signal-to-noise: Larger is berrer

Sekil 4.9 rGO sentezi deneyleri i¢in 1.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Ikinci agirlikli normalize edilmis degerlere gore ¢ok yanitli optimizasyon problemi tek
yanitli optimizasyon problemine doniistiiriilmiis ve her deney i¢in karar noktalarinin

ideal ¢coziime goreli uzakliklar1 hesaplanmis ve tiim bulgular Cizelge 4.9°a aktarilmstir.

Cizelge 4.9 rGO sentezi tasarimi i¢in 2. agirlikli uygulama i¢in S / N oranlari
kullanilarak TOPSIS Y6ntemi uygulamasi

Karar Matrisi (S/N Oranlari) Agirhk¢a Normalize Edilmis Karar Matrisi Si S; Ci
Yanitlar R1 R2 R3 R4 R5 R6
- = Vit Viz Vis Via Vis Vie
Agwhiklar  0,212° 0,121 0,091 0,242 0,061 0,273

rGO1 1,008 6551 -1,81 -33,83 -15,03 8,79 0,04 002 -001 -0,08 -0,02 0,09 0,10° 0,07° 0,41°
rGO2 1,728 12,49 1,613 -46,33 -6,171 9,88 008 004 001 -011 -001 01 0,06 0,10 0,62
rGO3 1,791 1650 -597 -3881 -1491 7,68 0,08 0,06 -004 -0,09 -0,02 0,08 0,09 0,09 0,48
rGO4 1,152 16,35 -9,26 -41,13 -1349 8,37 005 006 -006 -0,09 -0,02 0,08 0,12 0,06 0,33
rGO5 0,228 8,70 4502 -3437 -1857 11,29 001 003 003 -008 -003 011 011 0,10 0,47
rGO6 2,010 10,02 -493 -30,30 -6,669 13,50 0,09 0,04 -003 -007 -001 0,13 0,06 0,12 0,64
rGO7 2,392 11,88 -6,77 -32,25 -19,66 8,91 0,11 0,04 -004 -0,07 -0,03 0,09 0,09 0,11 0,56
rGO8 1,442 883 -1,77 -3689 -1388 7,16 0,07 0,03 -001 -0,08 -0,02 0,07 0,09 0,08 0,45

4,5 33,7 149 1048 4046 27,3 A*= 011 006 003 -007 -0,01 0,13
A-= 001 002 -006 -010 -0,03 0,07

Ikinci agirlikli normalize edilmis degerlere gore hesaplanan Ci* degerlerine ait yanitlar
¢oziilmils ve parametrelere ait ortalama deger grafikleri Sekil 4.10°da, sinyal/giiriiltii

oranlar grafikleri ise Sekil 4.11°de verilmistir.
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Main Effects Plot for Means(TOPSIS-rGO2)

Data Means
R.Siiresi (Sa) U. Siiresi (Sa) GO (g) NaBH4 (g) Saf Su(ml) R.Sicaklik(°C) K. Cesidi
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Sekil 4.10 rGO sentezi deneyleri igin 2.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios( TOPSIS-rGO2)
Data Means

R.Siiresi (Sa) U. Siiresi (Sa) GO (g) NaBH,(g) Saf Su (ml) R.Sicaklik(°C) K. Cesidi
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil 4.11 rGO sentezi deneyleri igin 2.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Ugiincii agirlikli normalize edilmis degerlere gore cok yanitli optimizasyon problemi

tek yanitli optimizasyon problemine déniistiiriilmiis, ve her deney igin C; hesaplanmus

ve tiim bulgular Cizelge 4.10’a aktarilmistir.

Cizelge 4.10 rGO sentezi deneyleri i¢in 3. agirlikli uygulama i¢in S / N oranlari
kullanilarak TOPSIS Y6ntemi uygulamasi

Karar Matrisi (S/N Oranlari) Agirlik¢a Normalize Edilmis Karar Matnisi Si S Ci
Yanmitlar R1 R2 R3 R4 R5 R6
= > Vi1 Vi Vi Vig Vis Vie
Ai'lrltklar 0,257 0,171 0,143 0,229 0,114 0,086
rGo1l 1,008 6,551 -1,81 -3383 -1503 8,79 0,06 003 -002 -008 -0,04 003 0,11¢ 0,09 d 0,44°
rGOo2 1,728 12,49 1,613 -46,33 -6,171 9,88 0,10 0,06 0,01 -0,11  -0,02 0,03 0,06 0,14 0,70
rGO3 1,791 16,50 -597 -3881 -1491 7,68 0,10 0,08 -006 -0,09 -0,04 0,02 0,11 0,11 0,49
rGO4 1,152 16,35 -9,26 -41,13 -1349 8,37 0,06 008 -009 -009 -004 003 015 0,07 0,33
rGO5 0,228 8,70 4,502 -34,37 -1857 11,29 0,01 0,04 0,04 -0,08 -0,05 004 0,13 0,14 0,50
rGO6 2,010 10,02 -493 -30,30 -6,669 13,50 0,11 0,05 -005 -0,07 -0,02 0,04 0,09 0,12 0,56
rGO7 2,392 1188 -6,77 -32,25 -19,66 8,91 0,13 0,06 -006 -0,07 -0,05 0,03 0,12 0,13 0,53
rGO8 1,442 8,83 -1,77 -36,89 -13,88 7,16 0.,08 004 -001 -0,08 -0,04 0,02 0,10 0,10 0,52
4,5 33,7 14,9 104,8 40,46 27,3 A*= 0,11 0,08 0,04 -0,06 -0,02 0,04
A-= 001 003 -008 -0,10 -0,05 0,02

Ugiincii agirlikli normalize edilmis de@erlere gore hesaplanan Ci* degerlerine ait

yanitlar Taguchi Metoduna gore ¢oziilmiis ve parametrelere ait ortalama deger grafikleri

Sekil 4.12°da, sinyal/giiriiltii oranlar1 grafikleri ise Sekil 4.13’de verilmistir.
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Main Effects Plot for Means(TOSIS-rGO3)
Data Means

R.Siiresi (Sa) U. Siiresi (Sa) GO (g) NaBH4(g) SafSu(ml) R.Sicaklik(°C) K. Cesidi
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Sekil 4.12 rGO sentezi deneyleri igin 3.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(TOPSIS-rGO3)

Data Means
R.Siiresi (Sa) U. Siiresi (Sa) GO (g) NaBH4(g) SafSu(ml) R.Sicaklik(°’C) K. Cesidi
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Signal-to-nokse: Larger is better

Sekil 4.13 rGO sentezi deneyleri i¢in 3.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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4.2.2 rGO sentezinde dogrulama deneylerinin yapilmasi

Dogrulama deneylerinde optimum kosullarda sentezlenen Lg(2') rGO &rnekleri igin
kalite kriterlerine ait analiz sonuglar1 Sekil 4.14’de verilmistir. Sekil 4.14.
incelendiginde, GO’ya ait XRD deseninde 11.34° gériilen pikin sentezlenen rGO
orneginde 24.08 ° donistiigl, FTIR analizleri incelendiginde GO’ya ait olan karboksil,
hidroksil ve epoksil baglarin varligina dair piklerin indirgenme islemi sonrasinda
kayboldugu, Raman analizleri incelendiginde GO’ya gore, rGO’nun yapisindaki
diizensizligin artmas1 sonucu D pikinin siddetinin arttig1 ve G pikine gore daha siddetli
oldugu goriilmektedir. Bu durum ise kimyasal indirgeme metodu ile rGO’e ait
karakteristik bir Raman grafigini gosterir. AFM analizi incelendiginde GO’ya ait
karboksil ve hidroksil gruplarin uzaklastirilmasindan dolayr yapidaki piiriizliiligiin
azaldig1 goriilmektedir SEM goriintiileri incelendiginde GO’ya ait fonksiyonel gruplarin
uzaklagtirilmasi ile rGO’ya ait goriintiilerde topaklagsmalar olugsmustur. EDX sonuglari

incelendiginde rGO sentezinin basarili oldugunu gostermektedir.

e | :
|
\'.'J’q 3
g gwxf.
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) e J m,:;! s 4
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E Dpaak
(-
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i =0 N = =0 1500
Raman St 2n-1)

Sekil 4.14. rGO ait dogrulama deneylerinde sentezelenen a)FTIR, b) XRD, ¢) Raman,
d)AFM, analizlerinin karakterizasyonu
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Sekil 4.14. rGO ait dogrulama deneylerinde sentezelenen e)SEM ve f)EDX analizlerinin
karakterizasyonu

4.3 GO-Beton Harg1 Deneylerinin Optimum Ozelliklerinin Belirlenmesine Ait

Kalite Kriterlerine Ait Sonuclarin Degerlendirilmesi

Calismanin bu kisminda Lg(4'+2*) Grafen oksit-beton deneylerine ait kalite kriterlerine
ait cift tekrar sonuglar ve ortalamalarina ait tablolar verilmistir. Cizelge 4.11, 4.12 ve
4.13’da tekrarhi bir sekilde verildigi iizere, 3., 7., 28. ve 56. giin dl¢limlerini igeren 1s1
kapasitesi ve termal iletkenlik degerleri, 28. giin i¢in basing dayanimu, asitte kiitle kaybu,
su emme, elektrik direnci ve ultrasonik ses hizi sonuglar1 verilmistir. Cizelge 4.14 ve

4.15’de secilen kalite kriterlerine ait ortalamalar verilmistir.

Cizelge 4.11 GO-Beton deneylerine ait ¢ift tekrar ortalama 1s1 kapasitesi deneysel
sonuglari

Deney No Cp (3giin) Cp (7giin) Cp (28giin) Cp (56giin)
(MJ/(m®.K))  (MJ/(m*.K)) (MJI/(m®.K))  (MJI/(m®.K))

Seril Seri2 Seril Seri2 Seril Seri2 Seril Seri2

GO-BETON 0 1,68 2,27 1,23 1,78 1,07 1,68 1,07 1,63
GO-BETON 1 1,98 2,18 2,02 1,72 1,53 1,53 1,44 1,77
GO-BETON 2 2,31 2,15 2,09 2,06 1,89 1,46 1,76 1,76
GO-BETON 3 1,94 1,42 1,30 1,72 1,54 1,13 1,46 1,07
GO-BETON 4 1,37 1,61 1,22 1,46 1,29 1,14 1,04 1,27
GO-BETON 5 1,56 1,56 0,86 1,44 1,32 1,24 1,27 1,16
GO-BETON 6 1,60 1,89 1,40 1,71 1,46 1,46 1,26 1,39
GO-BETON 7 2,25 2,53 1,66 2,06 1,61 1,88 1,40 1,71
GO-BETON 8 2,42 2,35 1,85 1,71 1,61 1,55 1,63 1,56
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Cizelge 4.12 GO-Beton deneylerine ait ¢ift tekrar termal iletkenlik deneysel sonuglari

Deney No T(3giin) T(7giin) T(28giin) T(56giin)
(WI(m2.K)) (W/(m2.K)) (W/(m2K)) (WI(m2.K))

Seril1 Seri2 Seril Seri2 Seril Seri2 Seril Seri2
 Go-BETONO 0891 0786 0659 0512 0550 0466 0500 0453

GO-BETON 1 0909 0814 0665 0821 0,710 0,710 0,660 0,561
GO-BETON 2 0860 0816 0,718 0,698 0,622 0566 0574 0,577
GO-BETON 3 0659 0550 0446 0556 0,483 0,387 0450 0,401
GO-BETON 4 0684 0581 0471 0510 0459 0,409 0,438 0,436
GO-BETON 5 0,705 0625 0,611 0,539 0,497 0,440 0472 0431
GO-BETON 6 0,708 0687 0584 0562 0506 0506 0,485 0,476
GO-BETON 7 0679 068 0473 0558 0438 0470 0,371 0,403
GO-BETON 8 0674 0638 0490 049 0418 0,398 0,403 0,380

Cizelge 4.13 GO-Beton deneylerine ait ¢ift tekrar diger deneysel sonuglari

Deney No 28 B.D AKK Su Emme E.D uUpPv
(MPa) (%g) %S.E (kQ.m) (km/s)

Seri 1 Seri2 Seril1 Seri2 Seril Seri2 Seril1  Seri2 Seril1  Seri2

GO-BETONO 1594 1898 5192 5456 2209 2169 0,59 0,74 250 2,552
GO-BETON1 2549 2448 4153 4421 17,69 17,64 1,02 1,08 261 2,63
GO-BETON2 20,87 19,27 33,68 3518 19,16 20,04 0,92 087 255 241
GO-BETON3 2850 29,90 1885 24,15 2237 1668 1,00 093 248 244
GO-BETON4 2368 25,09 1923 26,12 1939 1914 0,98 096 24 2,27
GO-BETON5 2388 2248 1457 1920 2154 2124 0,88 0,92 237 240
GO-BETON6 27,09 2829 1055 14,43 2042 20,37 0,82 089 245 230
GO-BETON7 16,26 16,86 9,13 1160 2856 2745 0,68 071 209 214
GO-BETON8 1285 13,65 2,39 0,54 3356 3311 0,58 055 211 2,05

Cizelge 4.14 GO-Beton deneylerine ait ortalama 1s1 kapasitesi ve termal iletkenlik
deneysel sonuglari

Deney Cp (3giin) Cp (7giin) Cp (28giin) Cp (56giin) T(3giin) T(7giin)  T(28giin) T(56giin)

No (MJ/(m®.K) MI(MPK)  (MI(MK) (MI(MAK) (W/miK) (W/m2K) ((W/miK) (W/m2K)
Seri Ort Seri Ort Seri Ort Seri Ort Seri Ort Seri Ort Seri Ort Seri Ort
GO-BETONO 1,97 151 1,38 1,35 0,84 0,59 0,51 0,48
GO-BETON 1 2,07 1,87 1,53 1,61 0,86 0,74 0,71 0,61
GO-BETON 2 2,23 2,07 1,67 1,76 0,84 0,71 0,59 0,58
GO-BETON 3 1,68 1,51 1,33 1,26 0,60 0,50 0,44 0,43
GO-BETON 4 1,49 1,34 1,22 1,15 0,63 0,49 0,43 0,44
GO-BETON5 1,56 1,15 1,28 1,22 0,66 0,57 0,47 0,45
GO-BETON 6 1,75 1,55 1,46 1,33 0,70 0,57 0,51 0,48
GO-BETON 7 2,39 1,86 1,74 1,55 0,68 0,52 0,45 0,39
GO-BETON 8 2,38 1,78 1,58 1,60 0,66 0,49 0,41 0,39
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Cizelge 4.15 GO-Beton deneylerine ait diger ortalama deneysel sonuglari

Deney No 28B.D A KK SuUEmme E.D UPV
(MPa) (%yq) %S.E (kQ.m) (km/s)
Seri Ort Seri Ort Seri Ort Seri Ort Seri Ort
GO-BETONO 17,46 53,24 21,89 0,67 2,51
GO-BETON1 24,99 42,87 17,66 1,05 2,62
GO-BETON2 20,07 34,43 19,60 0,90 2,48
GO-BETON3 29,20 21,50 19,52 0,97 2,46
GO-BETON4 24,39 22,68 19,27 0,97 2,34
GO-BETONS5 23,18 16,88 21,39 0,90 2,39
GO-BETON6 27,69 12,49 20,39 0,86 2,38
GO-BETON7 16,56 10,37 28,01 0,69 2,12
GO-BETON8 13,25 1,47 33,34 0,57 2,08

4.3.1 GO-Beton harg1 deneylerinde TOPSIS tabanh Taguchi Methodu

Lg(4'+2") Grafen oksit-beton deneylerine ait ok yanitli optimizasyon problemi TOPSIS

Yontemi ile tek yanith optimizasyon problemine doniistiiriilmiis ve ideal ¢oziime goreli

uzakliklart esitlik 1.17-1.27 kullanarak C; degerleri hesaplanmustir.

Cizelge 4.16 GO-Beton deneyleri kalite kriterleri i¢in S / N oranlari

Karar Matrisi (S/N Oranlart )
Yanitlar R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9 R10 R11 R12 R13
"~ Aguliklar 0,077 0077 0077 0077 0077 0077 0077 0077 0077 0077 0077 0077 _ 0077 __
~ Agwhiklar 0133 0133 0133 0133 0,053 0053 0053 0053 0080 0053 0040 0027 _ 0053
~ Aguwliklar 0,036 0036 0036 0036 0,054 _ 0054 0054 0054 0179 0143 0071 0089 _ 0161

GO-BETON1 1.29 2.58 2.98 4.29 6.36 5.45 371 412 0.41 27,95 8.37  -2494 -32.64
GO-BETON2 154 3.00 4.53 4.79 6.97 6.34 447 489 -0.95 26,05 789 -25.84 -30.74
GO-BETON3 4.38 6.00 7.23 7.42 4.49 359 250 204 -0.30 29,30 7.82 -25.81 -26.65
GO-BETON 4 3.98 6.19 7.26 7.19 3.45 255 170 125 -0.283 27,74 7.37  -25.69 -27.11
GO-BETON5 3.55 4.81 6.58 6.90 3.86 123 212 170 -0.90 27,30 755 -26.61 -24.55
GO-BETON 6 3.13 4.84 5.92 6.36 4.84 382 329 246 -1.33 28,85 751 -26.19 -21.93
GO-BETON7 3.33 5.76 6.86 8.25 7.57 539 482 383 -318 24,38 6.51 -28.94 -20.31
GO-BETON 8 3.66 6.15 7.79 8.15 7.54 502 397 406 -494 22,44 6.36  -30.46 -3.32
K.T. 9,27° 14,40 17,90 19,25 16,54 12,63 986 931 6,19 75,92 21,07 76,00 70,45

Yapilan 3. asama deneyler sonucunda, karbon kaynakli-beton harg¢1 deneylerinde, kalite
kriterlerinin sonuglarina gére Taguchi Metodu kullanilarak hesaplanan sinyal/giiriiltii
oranlar1 Cizelge 4.16 verilmisitir. 3 farkli agirlikli normalize edilmis kalite Kriterlerine
gore, Sekil 4.15, 4.18 ve 4.21 olusturularak, 3 adet optimum nokta belirlenmis ve

dogrulama deneyleri belirlenmistir.
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:'li'll‘]lkl‘a Normalize Edilmis Karar Matrisi
Tamitlar RI R? R R R RS R RS R RI0 RII RI? RI3 g 3 C
I —

Agvhkler 0,077 0077 0,077 0,077 0,077 0077 0077 0,077 0,077 0077 0077 0,077 0077

CO-BETON1 0,011° 0014 0013 0017 0030 0,03 0018 003 0005 0016 0031 0025 -003 0056 0,106° 0,650°

GO-BETON? 0,013 0016 0,019 0019 0,032 0,039 0,035 0,40.0012 -0007 0,029 -0026 -0,0%4 0063 0104 0,873
GO-BETON3 0,036 0032 0031 0030 0,021 0,02 0,019 00170004 0,033 0,009 -0026 0,009 0,046 UIIT 10,708
GO-BETON4 0,033 0033 0031 0029 0,006 0,015 0,003 0,010-0003 0014 0027 -0026 -0,030 0,060 0,096 0,618
GO-BETONS 0,029 0026 0,028 0028 0,018 0,007 0,007 0,014 -0011 0008 0028 -0027 -0,027 0063 0085 0,874
GO-BETONG 0,026 0026 0,025 0,025 0,023 0,03 0,026 0,020-0,017 0,027 0,027 -0,027 -0,004 0046 00% 0,680
GO-BETONT 0,028 0031 0,029 0033 0,035 0,033 0,038 0032.0039 -0028 0,04 -0029 0002 0079 0067 0457
GO-BETONS8 0,030 0033 0,033 003 0,035 0,031 0,031 0,030,061 -005 0,03 -0031 -0,004 0,109 U065 0372

A 0,036 0033 0,03 0033 0,035 0,039 0,038 0,00 0005 0,08 0,031 0,035 -0,004

A TOTT 0,013 0,013 0,017 0,006 0,007 0,003 0,000 0,061 0053 0,08 003 00%

K.T = 2Siitunlardaki her elemanin karelerinin toplaminin karekokii
b [Esitlik 1.21] : 0.077%[(1.295)/(9.27)]=-0.011;
¢ [Esitlik 1.26]: {{(-0.011)-(0.036)]*+ ...... + /(-0.036)-(-0.004)]%}?=0.056
4 [Esitlik 1.27]: {/(-0.011)-(0.011)J... ... ... + /(-0.036)-(-0.036)]2}?=0.106
¢ [Esitlik 1.28]: 0.056/(0.056+0.106)=0.650

Sekil 4.15 GO-Beton deneyleri icin 1. agirlikli uygulama i¢in hesaplanan S / N oranlari
ile TOPSIS Yontemi uygulamasi

Birinci agirlikli normalize edilmis degerlere gore hesaplanan C;* degerlerine ait yanitlar
Minitab progranu ile en biiyiik en iyi olacak sekilde Taguchi Metoduna gére ¢oziilmiis
ve parametrelere ait ortalama deger grafikleri Sekil 4.16 de, sinyal/giiriiltii oranlar1 ise
Sekil 4.17 de verilmistir.
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Sekil 4.16 GO-Beton deneyleri i¢in 1.agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri
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Sekil 4.17 GO-Beton deneyleri i¢in 1.agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Ikinci agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS Yontemi ile tek yamth
optimizasyon problemine doniistiiriilmiis ve C; hesaplanmis ve tiim bulgular Sekil

4.18’e aktarilmistir.

_-ls'lrlll\'l:a Mormalize Edilmiz Karar Matrisi
Tanmiar RI R2 R3 RY Rj R6 RT RS RY RI0 RII RI2? RI3 5 5 <

Aguhklar 0,133 0,133 0,133 0,133 0,053 0,083 0,083 0,053 0,080 0,083 0,040 0,017 0,053

GO-BETON1 002 002 002 003 002 002 002 002 001 002 002 -0001 -002 008 007 0498
GO-BETON? 002 003 003 003 002 003 002 003 -001 002 001 -0001 -002 007 006 0490
COBETON3 006 006 005 005 001 002 001 001 000 001 0,01 00 002 003 009 0,732
COBETON4 006 006 005 005 001 001 001 001 000 002 001 00 002 004 009 0685
COBETONZ 005 004 005 005 001 001 001 001 001 0,02 0,01 00 002 005 007 0610
COBETONG 005 004 004 004 002 002 002 001 002 0,02 0,01 00 002 004 007 059
COBETON7 005 0035 005 006 002 002 003 002 0,04 0,02 0,01 00 002 005 007 0575
GO-BETONE 005 006 006 006 002 002 002 002 -0,06 0,02 0,01 -0,01 000 007 007 0514

A 0,06 006 006 006 0,02 003 003 0,03 0,00 0,02 0,02 001 0,00
A U0 007 002 003 OO0 007 00T 000 -0.08 0.0 000 0,01 0,02

Sekil 4.18. GO-Beton deneyleri 2. agirlikli uygulama i¢in hesaplanan S / N oranlari ile
TOPSIS Yo6ntemi uygulamasi

Ikinci agirlikli normalize edilmis degerlere gore hesaplanan Ci* degerlerine ait yanitlar

Minitab programi ¢6ziilmiis ve parametrelere ait ortalama deger grafikleri Sekil 4.19°de,

performans istatistigi grafikleri ise Sekil 4.20’de verilmistir.
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Sekil 4.19 GO-Beton deneyleri i¢in 2.agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri
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Sekil 4.20 GO-Beton deneyleri igin 2.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Ucgiincii  agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS Yéntemi ile tek yamith
optimizasyon problemine doniistiiriilmiis ve C; hesaplanmis ve tiim bulgular

Sekil 4.21°¢ aktarilmistir.

Agirhkea Normalize Edilmiz Karar Matrizi

Tanmilar Ri R2 R3 R{ RS R§ R7 RE RY Ri¢ RII Ri2 Riz 5 5 C

Aguhklar 0,036 0,036 0,036 0,036 0,054 0,054 0,054 0,054 0,179 0,143 0,071 0,080 0,161
GO-BETON1 000 001 001 001 002 002 0,02 002 001 005 003 -003 -007 0,07 016 0,692
GO-BETON? 001 001 001 001 002 003 0,02 003 -p03 005 003 -003 -007 008 01 0614
GO-BETON 3 00 001 001 001 001 002 0,01 001 -001 006 003 -003 -008 006 014 0,687
GO-BETON4 00 002 001 001 001 0401 001 001 -001 005 002 -003 -006 007 014 0674
GO-BETONS 001 001 001 001 001 0401 001 001 -003 005 003 -003 -006 0,07 012 0,629
GO-BETONG 001 001 001 001 002 002 0,02 001 -004 005 003 -003 -003 007 011 0.612
GO-BETONT 0401 001 001 002 002 002 003 002 -009 005 002 -003 -005 011 0407 0379
GO-BETONS® 001 002 002 002 002 002 0,02 002 -014 004 002 -004 -0,01 016 008 0,326

A 0.0z 002 002 002 002 003 003 00% 001 008 003 003 001
A 000 000 O.00 007 GO0 000 000 000 0.8 0@ 00 0.0 -0.07

Sekil 4.21 GO-Beton deneyleri 3. agirlikli uygulama i¢in hesaplanan S / N oranlart ile
TOPSIS Yontemi uygulamasi

Ugiincii agirlikli normalize edilmis degerlere gore hesaplanan Ci* degerlerine ait
yanitlar Minitab programi ile en biiyiik en iyi olacak sekilde Taguchi Metoduna gore
¢oziilmiis ve parametrelere ait ortalama deger grafikleri Sekil 4.22.°de, sinyal/giiriiltii

oranlar1 grafikleri ise Sekil 4.23.’de verilmistir.
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Main Effects Plot for Means (TOPSiSB—GO—BETON)
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Sekil 4.22 GO-Beton deneyleri i¢in 3.agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (TOPSiS3—GO—BETON)
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil 4.23 GO-Beton deneyleri i¢in 3.agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen S/N  degerlerine ait ana etki grafikleri
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4.3.2. GO-Beton harg¢i deneylerine ait dogrulama deneylerinin yapilmasi

Dogrulama deneyleri igin gergeklestirilen Grafen Oksit-beton o6rneklerinde SEM
analizlerine ait goriintiiler Sekil 4.24.’te verilmistir. SEM cihaz ile, beton igerisine
ilave edilen malzemelerin beton yapisini olusturan hammaddelerin uyusma derecesi
analiz edilebilir. Malzemelerin yapiya eklenmesinin neden oldugu kiriklar ve bosluklar
goriilebilecegi i¢in malzemenin homojenligi ve kompakthigi hakkinda da bir yorum
yapilabilir. Grafen oksit iceren beton har¢inin SEM goriintiisiinde goriilen yaprak tipi
C-S-H jelleri, betonun zaman i¢inde dayaniklilik kazanacagin1 gdstermektedir. Dahasi,
¢imento har¢inin ve grafen oksidin homojen bir yap1 olusturdugu SEM
goriintiilerinden de goriilebilir. Ayn1 zamanda SEM goriintiilerinde ¢imento harg1
icerisine yerlesmis grafen oksit yapilarida bulunabilir. Kullanilan grafen oksidin beton
bosluklarina yerlestigi goriilmiistiir. Ozellikle, mekanik direncindeki artis (agirlikca %
2,5'ten fazla GO kullanimi) bu kiriklara bagh olabilir. Grafen oksitin ¢imento hargi
icerisinde homojen bir sekilde yerlesmesi sebebiyle betonun siilfiirik asite karsi

kimyasal direncini artirmistir (Kang D. et al 2017).

a0

B CondA=SEL  Mag= 1000KX B CoiASSEY Mag= SODKX
WD= 28mm  EHT=2000KV God = WD= Zmm  EHT=2000KV Gog
L

Sekil 4.24. GO-Beton harg1 deney tasariminda 3 humarali deneye ait SEM goriintiileri
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4.4, K.K-Beton Hara Deneylerinin Optimum Ozelliklerinin Belirlenmesine ait

Kalite Kriterlerine ait Sonuclarin Degerlendirilmesi

Calismanin bu kisminda Lo(3*) karbon kaynakli-beton har¢i deneylerine ait Kalite
kriterlerine ait ¢ift tekrar sonuglar ve ortalamalarina ait tablolar verilmistir. Cizelge
417, 4.18 ve 4.19°da elde edilen tekrarli deneyli sonuglarin Cizelge 4.20. ve 4.21.’de

ortalamalar1 alinarak verilmistir

Cizelge 4.17 K.K-Beton har¢1 deneylerine ait ¢ift tekrar ortalama is1 kapasitesi
deneysel sonuglari

Deney Cp(3giin) Cp(7giin) Cp(28giin) Cp(56giin)
No
(MJ/(m®.K)) (MJ/(m®.K)) (MJI(MK))  (MJ/(m.K))

Seri 1 Seri 2 Seri 1 Seri 2 Seri 1 Seri 2 Seril1  Seri2
]

K.K-BETON-0 168 227 123 178 107 168 107 163
K.K-BETON-1 123 109 101 105 09 098 092 0,90
K.K-BETON-2 148 189 152 131 109 117 140 125
K.K-BETON-3 184 188 127 157 148 138 134 139
K.K-BETON-4 185 162 15 148 134 145 135 137
K.K-BETON-5 157 205 128 158 152 127 150 116
K.K-BETON-6 160 175 144 149 126 129 121 122
K.K-BETON-7 184 1,75 13 111 114 101 116 115
K.K-BETON-8 235 1,72 139 105 092 110 089 125
K.K-BETON-9 160 136 113 131 103 127 098 121

Cizelge 4.18 K.K-Beton har¢1 deneylerine ait ¢ift tekrar ortalama termal iletkenlik
deneysel sonuglari

T(3giin) T(7giin) T(28giin) T(56giin)

(WI(m*.K)) (WI(m’ K)) (WI(m*.K)) (WI(m*.K))
Deney No Seril Seri 2 Seril Seri2 Seril Seri2 Seril Seri 2
K.K-BETON-0 0,891 0,786 0,659 0,512 0,550 0,466 0,500 0,453
K.K-BETON-1 0,548 0,521 0,388 0,383 0,328 0,350 0,326 0,341
K.K-BETON-2 0,662 0,615 0,427 0,519 0,412 0,430 0,381 0,394
K.K-BETON-3 0,487 0,475 0,314 0,368 0,333 0,347 0,324 0,339
K.K-BETON-4 0,569 0,570 0,447 0,436 0,371 0,385 0,377 0,354
K.K-BETON-5 0,598 0,642 0,450 0,442 0,392 0,404 0,409 0,393
K.K-BETON-6 0,637 0,627 0,538 0,515 0,424 0,442 0,433 0,414
K.K-BETON-7 0,728 0,750 0,443 0,393 0,377 0,362 0,362 0,376
K.K-BETON-8 0,819 0,644 0,428 0,434 0,388 0,378 0,379 0,371
K.K-BETON-9 0,574 0,644 0,482 0,407 0,436 0,379 0,419 0,359
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Cizelge 4.19 K.K —Beton har¢1 deneylerine ait ¢ift tekrar diger deneysel sonuglari

28 B.D AKK Su Emme E.D UPVv
(MPa) (%09) (%09) (kQ.m) (km/s)
Deney No Seril Seri2 Seril Seri2  Seril Seri 2 Seril Seri2 Seril  Seri2

K.K-BETON-0 1594 18,98 51,92 54,56 22,09 21,69 0,59 0,74 2,50 2,52
K.K-BETON-1 4164 50,18 230 3,24 26,20 25,29 1,19 0,73 2,40 2,50
K.K-BETON-2 60,81 64,03 10,71 8,56 29,16 28,16 0,77 0,63 2,35 2,38
K.K-BETON-3 42,57 4791 3,30 5,58 32,03 28,82 0,85 0,80 2,30 2,34
K.K-BETON-4 35,18 33,86 18,94 21,89 4145 24,36 0,87 0,83 2,21 2,29
K.K-BETON-5 26,65 26,19 5551 48,81 2384 24,53 0,85 0,79 2,47 2,53
K.K-BETON-6 16,08 14,96 46,86 4394 25,46 26,00 0,78 0,77 2,50 2,48
K.K-BETON-7 20,88 16,61 27,57 21,38 26,80 28,95 0,54 0,59 2,44 2,40
K.K-BETON-8 17,14 16,76 28,49 30,55 30,10 31,49 0,48 0,50 2,35 2,09
K.K-BETON-9 19,90 14,77 63,95 70,11 25,38 25,05 0,63 0,68 2,47 2,40

Cizelge 4.20 K.K-Beton hargi deneylerine ait ortalama 1s1 kapasitesi ve termal
iletkenlik deneysel sonuglari

Deney Cp (3giin) Cp (7giin) Cp (28giin) Cp (S6giin) T(3giin) T(7giin) T(28giin) T(56giin)
No (MI(MEK)) (MIMAK) (MImMPK) (MIm’.K) (WImZK) (WIm2K) (W/mK) (WIm2K)
Seri Ort Seri Ort Seri Ort SeriOrt  Seri Ort SeriOrt Seri Ort Seri Ort
K.K-BETON-0 1,97 1,51 1,38 1,35 0,84 0,59 0,51 0,48
K.K-BETON-1 1,16 1,03 0,97 0,91 0,53 0,39 0,34 0,33
K.K-BETON-2 1,69 141 1,13 1,32 0,64 0,47 0,42 0,39
K.K-BETON-3 1,86 1,42 1,43 1,36 0,48 0,34 0,34 0,33
K.K-BETON-4 1,73 1,52 1,40 1,36 0,57 0,44 0,38 0,37
K.K-BETON-5 1,81 1,43 1,39 1,33 0,62 0,45 0,40 0,40
K.K-BETON-6 1,68 1,46 1,27 1,22 0,63 0,53 0,43 0,42
K.K-BETON-7 1,79 1,23 1,07 1,15 0,74 0,42 0,37 0,37
K.K-BETON-8 2,04 1,22 1,01 1,07 0,73 0,43 0,38 0,38
K.K-BETON-9 1,48 1,22 1,15 1,10 0,61 0,44 0,41 0,39

Cizelge 4.21 K.K-Beton deneylerine ait ortalama diger deneysel sonuglari

28B.D A.K.K SuEmme E.D UPV
(MPa) (%g) wS.E (kQ.m) (km/s)

Deney No Seri Ort Seri Ort  Seri Ort Seri Ort Seri Ort
K.K-BETON-0 17,46 53,24 21,89 0,67 2,51
K.K-BETON-1 45,91 2,77 25,75 0,96 2,45
K.K-BETON-2 62,42 9,64 28,66 0,70 2,37
K.K-BETON-3 45,24 4,44 30,43 0,83 2,32
K.K-BETON-4 34,52 20,42 32,91 0,85 2,25
K.K-BETON-5 26,42 52,16 24,18 0,82 2,50
K.K-BETON-6 15,52 45,40 25,73 0,78 2,49
K.K-BETON-7 18,75 24,48 27,87 0,57 2,42
K.K-BETON-8 16,95 29,52 30,80 0,49 2,22
K.K-BETON-9 17,34 67,03 25,22 0,66 2,43
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4.4.1. K.K — Beton har¢1 deneylerinde TOPSIS tabanh Taguchi Methodu

Lo(3%) Karbon kaynakli-beton deneylerine ait Cizelge 4.20 ve 4.21°deki veriler
kullanilarak ¢ok yanitli optimizasyon problemi TOPSIS Yontemi ile tek yanith

optimizasyon problemine déniistiriilmiis ve ideal ¢oziime goreli uzakliklart C;

hesaplanmastir.

Cizelge 4.22 K.K -Beton deneyleri i¢in hesaplanan S / N oranlar1 ve tasarimlara ait
agirliklar

Karar Matrisi SS/N Oranlar1)

Yanitlar R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9  R10 R11 R12 R13

wrliklar 0,077 0,077 0,077 0,077 0,077 0,077 0,077 0,077 0,077 0,077 0,077 0,077 0,077
wrliklar 0,133 0,133 0,133 0,133 0,053 0,053 0,053 0,053 0,080 0,053 0,040 0,027 0,053
zirliklar 0,036 0,036 0,036 0,036 0,054 0,054 0,054 0054 0,179 0,143 0,071 0,089 0,161

KK-BETON1 -544 -828 -940 -954 129 027 -028 -0,81 033 32,53 7,77 -2821 -8,85
KK-BETON2 -390 -650 -7,51 -822 454 301 105 244 314 3535 7,48 -29,15 -19,68
KK-BETON3 -636 -934 -937 -958 539 306 311 269 166 33,11 731 -29,66 -12,95
KK-BETON4 -489 -7,10 -844 -874 477 365 290 269 139 30,76 7,04 -30,35 -26,20
KK-BETONS5 -4,15 -7,01 -800 -794 515 309 289 249 172 2844 796 -27,67 -34,35
KK-BETON6 -399 -557 -727 -746 4,50 330 210 1,71 219 2382 793 -2821 -3314
KK-BETON7 -262 -757 -865 -866 508 180 061 124 495 2546 7,67 -28,90 -27,77
KK-BETON8 -2,72 -731 -833 -851 6,18 1,73 010 060 6,19 2458 694 -29,77 -29,40
KK-BETON9 -430 -7,04 -7,80 -820 3,43 171 118 082 364 2478 7,72 -28,03 -36,53
K.T. 13,23 22,11 25,01 25,69 14,02 7,84 581 5,72 9,92 87,14 22,63 86,69 81,04

<

A
A

<

T

Yapilan 4 asama deneyler sonucunda, karbon kaynakli-beton hargi deneylerinde, kalite
kriterlerinin sonucglarina gére Taguchi Yontemi kullanilarak hesaplana sinyal/giiriiltii
oranlar1 Cizelge 4.22 verilmisitir. 3 farkli agirlikli normalize edilmis kalite kriterlerine
gore, Sekil 4.25, 4.28 ve 4.31 olusturularak, 3 adet optimum nokta belirlenmis ve

dogrulama deneyleri yapilmistir
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_-ls' wrhkica Normalize Edilmis Karar Matrisi
Tamitlar RI R? R3 Ry RY R6 'y RE R9 RIG RII RIZ RIF 5 5 <

Aguhklar 0,076 0,076 0,076 0,076 0,076 0.076 0,076 0,076 0,076 0,076 0,076 0,076 0,076
KI.BETON1 .003" 003 003 003 001 000 000 001 000 003 003 003 001 010° 0,03 0,225°
KIL.BETON? 0,02 002 -0,02 002 002 003 001 003 002 003 003 003 002 004 007 0,605
KI.BETON3 004 003 003 003 003 003 004 004 001 003 002 003 001 005 008 0,600
KE-BETON4 001 002 003 003 003 004 004 004 001 003 002 003 002 004 008 0,661
KI.BETONS 003 002 -0,02 002 003 003 004 003 001 003 003 002 003 005 007 0,603
KK-BETON6 001 002 002 002 002 003 003 00I 002 002 003 003 003 005 006 0564
KI.BETON 7 -0.02 003 -0,03 003 003 002 001 002 004 002 003 003 003 005 006 0,541
KIL.BETONS 0021 -003 -0,03 003 003 002 000 001 005 002 002 -003 003 008 006 0,520
KKBETONS 003 002 002 002 002 001 002 001 003 002 003 002 003 006 005 0437
N 001 002 0,02 00 00% 004 004 004 005 003 0,03 -002 -0.01
A 004 0,0% -0,07 003 0,00 0,00 000 0,00 0,00 007 0.0  -0.0% 003

8 Siitunlardaki her elemanin karelerinin toplaminin karekokii
b Esitlik 1.21] : 0.076*[(5,44)/(13,23)]=-0,03;
¢ [Esitlik 1.26]: {[(0.03)-(0.04)]*+ ......+ [(-0.01)-(-0.01)]*}*?*=0.10
4 [Esitlik 1.27]: {[(0.03)-(0.02)]%... ... ... + /(-0.01)-(-0.03)]%}?=0.03
¢ [Esitlik 1.28]: 0.09/(0.06+0.09)=0.229

Sekil 4.25 K.K-Beton deneylerine 1. Agirlikli uygulama i¢in hesaplanan S/N oranlari
ile TOPSIS Yontemi uygulamasi

Birinci agirlikli normalize edilmis degerlere gore hesaplanan C;* degerlerine ait
yanitlar Minitab programi ile Taguchi metoduna gore ¢6ziilmiis ve parametrelere ait
ortalama grafikleri Sekil 4.26°de, sinyal/giiriiltii oranlar1 grafikleri ise Sekil 4.27°de

verilmistir.
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Main Effects Plot for Means(TOPSIiS1-K.K-BETON)
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Sekil.4.26 K.K-Beton deneyleri i¢in 1.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi ile kullanarak elde edilen ortalama degerlere ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(TOPSIS1-K.K-BETON)

Data Means

KK K.M.(%) C(g) SU(%)
414322
4720 -4,566
--4,810
. -4,890
8 -5,045
B
> -5,530
v 6
ke
c -6,065
3
2
-7,101 -7,237
8 -7,813
K. Fiber Grafit rGO 1 2 3 1600 1700 1800 40 45 50

Signal-to-noise: Larger is better

Sekil 4.27 K.K-Beton deneyleri icin 1.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi ile elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Ikinci agirlikli normalize edilmis degerler TOPSIS Yontemi ile tek yanith

optimizasyon problemine donistiiriilmesi i¢in normalize edilen karar matrisi ve
agirhkli normalize edilmis matris siras1 ile hesaplanistir. Her deney icin C;

hesaplanmis ve tiim bulgular Sekil 4.28.”a aktarilmustir.

.-'lE' arhkca Normalize Edilmis Karar Matrisi
Tanudar Ri R2 B3 R4 Ri Rs R7 R: R? RI0 RII RI? RI3 5 5 [

Agwhklar 0,133 0133 0,133 0,133 0,05 0,053 0,053 0,053 0,080 0,053 0,040 0,027 0,053

KK.BETON1 006 005 005 005 000 000 000 -001 000 002 001 001 001 009 002 0,195
KK.BETON 2 004 0,04 004 004 002 002 001 002 002 003 001 0,01 001 005 006 0559
KK.BETON3 007 006 005 005 002 0.02 0.03 003 001 003 001 001 001 007 0.06 0427
KK.BETON4 001 -0.04 005 005 002 002 003 003 001 003 001 001 002 004 008 0,660
KK.BETON§ 0,04 -0.04 004 004 002 002 003 002 001 003 001 -0,01 002 005 006 0521
KK-BETON6 004 -0,03 -0,04 -0,04 002 002 002 002 002 002 001 -0,01 -002 005 006 03525
KK-BETON7 -0.03 -0.05 -0.05 004 002 001 001 001 004 002 001 -0.01 002 004 006 0,594
KK.BETONS 003 004 004 004 002 001 000 001 005 002 001 001 002 005 007 0,590
KKBETON® 005 004 004 004 001 0,01 001 001 003 002 001 001 002 006 005 0445

A 001 .00 -0.04 -0.04 002 002 003 0,03 0,05 0,03 001 -000 -0,01

A 0,07 -0,06 -0,05 -0,05 0,00 0,00 000 -0,01 00D 002 001 -0,01 -002

Sekil 4.28 K.K-Beton Deneylerine 2. Agirlikli uygulama icin hesaplanan S / N
oranlar1 ile TOPSIS Y 6ntemi uygulamasi

Ikinci agirlikli normalize edilmis degerlere gére hesaplanan Ci* degerlerine ait yanitlar

Minitab programi ile taguchi metoduna gore ¢oziilmiis ve parametrelere ait ortalama

grafikleri Sekil 4.29°da, sinyal/giiriiltii oranlar1 grafikleri ise Sekil 4.30°da verilmistir.
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Main Effects Plot for Means(TOPSIiS2-K.K-BETON)

Data Means
KK K.M.(%) C(g) SU(%)
0,575
0,5568 0,5547
0,550

0525
0,500 0,5140

0473 0,4831

Mean of Means

0450 0,4655

0425 0,4368

Rt 0,3939

K. Fiber Grafit rGO 1 2 3 1600 1700 1800 40 45 50

Sekil 4.29 K.K-Beton deneyleri i¢in 2.agirlik normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen ortalama degerlere ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(TOPSIS2-K.K-BETON)
Data Means

KK K.M.(%) C(g) SU(%)

= 5,097 5,230

-6
-5,860

i -6,676

Mean of SN ratios

-7,438
-8

-8,120

-8,873

-9
K. Fiber Grafit rGO 1 2 3 1600 1700 1800 40 45 50

Signal-to-noise: Larger is better

Sekil 4.30 K.K-Beton deneyleri i¢in 2.agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS
Yontemi kullanarak elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Ucgiincii agirhikli normalize edilmis degerler TOPSIS Yontemi ile tek yanith

optimizasyon problemine donistiiriilmesi i¢in normalize edilen karar matrisi ve
agirhkli normalize edilmis matris siras1 ile hesaplanistir. Her deney icin C;

hesaplanmis ve tiim bulgular Sekil 4.31a aktarilmistir.

_-'I.s wrhkea Normalize Edilmiz Karar Ma trisi
Yanmiar RI R2 B3 R{ RF Rs R7 R R9Y RI0 RII Ri2 RI3 5 5 C

Agwhklar 0,036 0,036 0,036 0,036 0,054 0,054 0,054 0,054 0,179 0,143 0,071 0,089 0,161

KE-BETON1 -001 -001 -001 -001 0,00 000 000 -00l 001 0035 002 -003 002 012 006 0351
KE-BETON: 001 001 001 -001 0,02 002 001 002 008 006 002 -00I 0,04 006 008 0549
KE-BETON3 0,02 -0.02 001 -001 0,02 002 003 003 0,03 0.05 002 -002 -0.03 008 008 0487
KE-BETON4 001 001 001 -001 0,02 002 003 003 003 005 002 -00I 006 010 006 0381
KKBETONS 001 001 001 001 002 002 003 002 003 005 003 002 008 010 006 0365
KK-BEIONG6 001 001 001 001 002 002 002 002 004 004 003 002 007 009 006 0369
KE-BETONT 0,01 0,01 001 -001 0,02 001 000 001 009 004 002 -002 0,06 006 009 0604
KEKBETONS 001 001 001 000 002 001 000 001 011 004 002 002 007 006 011 0630
KE-BEIONS 001 001 001 000 001 001 001 001 007 004 002 -00I 008 009 007 0435

A .01 -0.01 -0.01 0.0l 002 002 0.03 003 011 006 003 -0.02 -0.0%

A- 007 007 001 000 0,00 000 000 000 000 0.0F .02 0.03 008

Sekil 4.31 K.K-Beton Deneylerine 3. agirlikli uygulama igin hesaplanan S / N oranlari
ile TOPSIS Yontemi uygulamasi

Ugiincii agirhikli normalize edilmis degerlere gore hesaplanan Ci* degerlerine ait
yanitlar Minitab programi ile Taguchi Metoduna gore ¢6ziilmiis ve parametrelere ait
ortalama degerler grafikleri Sekil 4.32°de, sinyal/giiriiltii oranlar1 grafikleri ise Sekil

4.33°de verilmistir.
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Main Effects Plot for Means(TOPSIS3-K.K-BETON)
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K. Fiber Grafit rGO

Sekil 4.32 K.K-Beton Deneyleri igin 3.agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS

Data Means
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Yontemi kullanarak elde edilen ortalama degerlere ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(TOPSiS3-K.K-BETON)
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil 4.33 K.K-Beton Deneyleri i¢in 3.agirlikli normalize edilmis degerleri TOPSIS

Data Means
K.M.(%) C(9)
-5,951
-6,461
-6,865
-7,210 -7,380 -7,214
1 2 3 1600 1700

1800

SU(%)

-6,082

-8,359

40 45

Yontemi kullanarak elde edilen S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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4.4.2 K.K - Beton hargi tasariminin dogrulama deneylerinin yapilmasi

Dogrulama deneyleri igin gerceklestirilen karbon kaynakli-beton 6rneklerinde SEM
analizleri yapilmistir. SEM cihazi ile beton igerisine ilave edilen nano malzemelerin
beton yapisini olusturan hammaddelerin uyusma derecesi analiz edilmistir. C-S-H jeli
(Kalsiyum Silikat Hidrat) ¢imentoya baglayicilik 6zelligi saglayarak ve dayanim
kazandiran bir tiriindiir. C-H (Kalsiyum Hidroksit) ise dayanima etkisi olmayip, beton
icindeki bazik yapiyr saglayan bir {rindir. Karbon kaynakli beton hargi
deneylerindeki karbon kaynagi ¢esidine gore alinan SEM goriintiilerinde, C-S-H ve
C-H tabakalarinin olustugunu goérmek mimkiindir. C-S-H ve C-H olusumu
saglandik¢a betonun dayanim kazanma orani artar. Ancak yine de beton hala tam
anlamiyla dayanim i¢in yeterli seviyede degildir. Agir yiiklerden zarar gorebilir.
Cimento ve su karistiktan hemen sonra aliiminatlar ¢oziinmeye baslarlar ve aliiminatin
su ile tepkimesi sonucu ignemsi bir yapida olan etrenjit olusur (C-A-S-H). Sekil 4.34,
4.35 ve 4.36 ait SEM goriintiileri incelendiginde, karbon fiber, grafit ve indirgenmis

grafen oksitin ¢imento harg1 igerisine yerlestigi anlasilmaktadir (Yang et al 2017).

I

s 7 : ) A R
. ’ Y ; I " ‘I
> v\ y . : : |
SgnalA=SEl  Mag= S00KX 2m WO CionalA =S Hag= 1000KX
WOs Zmm EHTS2000KV (% = WDs Zmm  EHT=2000KV

Sekil 4.34 K.K-Beton har¢i deneylerinin K.Fiber katkili olan deneye ait SEM
goriintiileri
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SignaA=SEL  Mag= 10.00KX P CionalA=SEL  HNag= S00KX
WD= Z0mm  EHT = 2000k C6 — WOs ZTmm  EHT=2000kV %] —

Sekil 4.35 K.K. -Beton har¢1 deneylerinin grafit katkili olan deneye ait SEM
goriintiileri

Fr1ha] ignal A = SE1 Hag= 10.00KX
WO= Nmm  EHT=2000kV g

MO ConaA=SE  Mage OOKX
W= Zlmm  EHT=2000kV = =

Sekil 4.36 K.K-Beton har¢i deneylerinin rGO katkili olan deneye ait SEM gériintiileri

4.5 Deney Tasarimlarina Ait Iyilesme Oranlar

Calismanin bu kisminda optimum kosullarda ger¢eklestirilen deneylere ait sonuglar ve
iyilesme oranlar1 ele alinmistir. Sonuglar degerlendirildiginde ayni anda birden fazla
ciktiyr optimize etmeye calisildigi i¢in, elde edilen sonuclarin bazilari literatiirle

farklilik gostermekle birlikte, bazi sonuclarda ise negatif bir iyilesme orani
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bulunmustur. Gergeklestirilen deney tasarimlarina ait sonuglar sirasiyla asagida

verilmistir.

4.5.1 GO sentezinde dogrulama deneylerine ait bulgularin degerlendirilmesi

Grafitten Hummers Yontemi ile grafen oksit sentezi Lg(2) deney tasarimindaki
sonuglar, agirhikli TOPSIS Taguchi Metodu ile Minitab paket programinda analiz
edildiginde 3 farkli optimum nokta belirlenmistir. Sekil 4.2, 4.4 ve 4.6 incelendiginde
1., 2. ve 3. agirlikli normalize edilmis degerlere goére bulunan optimum parametre ait
seviyeler Cizelge 4.23’de ortak olarak verilmistir. Cizelge 4.23 incelediginde
parametrelere ait optimum seviyeler arasinda sadece grafit miktar1 ve siilfiirik asit

miktarinda farklilik gézlenmektedir.

Cizelge 4.23 GO sentezinin agirlikli normalize edilmis degerlere gére optimum
noktalar ve seviyeleri

1.Agirhkh 2.Agirhkh 3.Agirhkh
Parametreler Optimum Optimum Optimum
Seviyeler Seviyeler Noktalar
( A )Santrifiij 1 (EVET) 1 (EVET) 1 (EVET)
5 (B)Filtreleme 2 (HAYIR) 2 (HAYIR) 2 (HAYIR)
§ qé‘ (C)100ml HCI ile Yikama 2 (%10) 2 (%10) 2 (%10)
g ? ( D )Grafit miktar1 2 (4,59) 1(39) 2 (4,50)
% g ( E )NaNO; miktart 1(1,50) 1(150) 1(15)
O 8 (F) KMnO, miktan 2 (159) 2 (150) 2 (15g)
(G) H,SO, miktart 2 (103ml) 1 (69ml) 1 (69ml)

Cizelge 4.23’de verilen agirlikli normalize edilmis degerlere gore belirlenen optimum
kosullarda gerceklestirilen dogrulama deneyinin sonuglari ile Lg(2") grafen oksit
sentezi deney tasarimindaki 1 nolu deneyin sonucu referans alinarak, mevcut

optimum kosullar arasinda iyilesme oranlar1 Cizelge 4.24°de verilmistir.
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Cizelge 4.24 GO tasarimi i¢in optimum ve referans malzeme O6zellikleri arasindaki
iyilestirme oranlari

Optimum  Optimum  Optimum
Referansa *Optimum  Optimum  Optimum  lyilesme Iyilesme Iyilesme

Yamitlar GO1 GO1 GO2 GO3 Oram Oram Oram
(1)(%) (2)(%) (3)(%)
ID/IG b
g (Raman) 0,9527 0,8855 0,8283 0,7683 7,05 13,06 19,36
1704
=2  2D(Raman) 11,14 2,28 16,03 1726 -7953° 43,90 54,94
>
o N
< I(D+D”) 1,64 1,98 5,03 1,98 2073 20671  -20,73
o (Raman)
t S )
% = Yiizey
z g Purizliligi 42,72 25,59 51,10 34,24 40,10 -19,62 19,85
i e (Sr. nm)
X (AFM)
© I
c Kristal Boyutu
S (XRD- nm) 7,06 6,68 3,32 2,90 5,38 52,97 58,92
o
c/o

© (SEM+EDAX) S 201 2 y iy - -

Optimum kosullarda ger¢eklestirilen deneye ait % iyilesme orani hesabi
a
Referans deney, tasarinindaki parameter ait en diistik seviyelere sahip olan 1 nolu deneydir

b
((0,9527-0,8855) 10,9527)*100 =7,05" (arti deger iyilesme anlamindadir)
c((2,28—11,14/11,14)*100) = -79,532 (eksi deger kotiilesme anlamindadir)

Lg(2") grafen oksit sentezi deney tasarimina ait, 1 nolu deney referans olarak alinarak,
optimum kosullarda yapilan deneylerde iyilesme oranlari belirlenecek olursa, Raman
analizleri agisindan D/G, 12D, D+D’ sonuglart ve XRD analizindeki Kristal boyutu
sonucu ag¢isindan en iyi iyilesme degerlerini 3. agirlikli normalize edilmis optimum
deneyde gozlemlenmistir. Bu deneyin diger deneylerden tek farkli yani, silfiirik asit
miktarindaki azalis ve kullanilan grafit miktarindaki artigtir. AFM analizindeki yizey
puriizliligi degeri ve SEM+EDX analizindeki C/O oranindaki en iyi iyilesme
degerini veren sonu¢ 1. agirlikli normalize edilmis optimum noktadir. Grafit
miktarindaki ve siilfiirik asit miktarindaki artis yiizey piiriizliliigi ve C/O oraninindaki

iylesme oranini artirmistir.
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4.5.2 rGO sentezinde dogrulama deneylerine ait bulgularin degerlendirilmesi

Kimyasal indirgeme metodu ile indirgenmis grafen oksit sentezi Lg(2") deney
tasarimindaki sonuglar, agirhikli TOPSIS Taguchi Metodu ile Minitab paket
programinda analiz edilmistir. Sekil 4.9, 4.11 ve 4.13 incelendiginde 1., 2. ve 3.
agirlikli normalize edilmis degerlere gore bulunan optimum parametrelere ait seviyeler
Cizelge 4.25°de ortak olarak verilmistir. Cizelge 4.25°de incelediginde 3 farkli
agirhikli normalize edilmis deger olmasmna ragmen tim agirlikli  degerlerin

parametrelere ait optimum seviyeleri ayn1 ¢gikmustir.

Cizelge 4.25 rGO sentezinin agirlikli normalize edilmis degerlere gére optimum
noktalar ve seviyeleri

1.Agirhkh 2.Agirhkh 3.Agirhkh
Parametreler Optimum Optimum Optimum
Seviye Seviye Seviye
e (A) Reaksiyon Siiresi 2 (24 saat) 2 (24 saat) 2 (24 saat)
E g (B) Ultrasonik Etki Siiresi 1 (3saat) 1 (3saat) 1 (3saat)
g g- s (C) Grafen Oksit Miktari 1 (1g) 1 (1g) 1 (19)
é’“ g % (D)NaBH,, Miktar 2 (69) 2 (69) 2 (69)
E" 3 < (E) Saf Su Miktar 2 (600ml) 2 (600ml) 2 (600ml)
E z’ (F) Sicaklik Prosesi 2 (Basimngl 120°C ) 2 (Basimgli 120°C) 2 (Basingli 120° )
© (G) Kurutma Prosesi 2 (Vakumlu 50 °C) 2 (Vakumlu 50 °C) 2 (Vakumlu 50 °C)

Cizelge 4.25de verildigi tizere agirlikli normalize edilmis degerlere gore belirlenen
optimum kosullarda gerceklestirilen dogrulama deneylerinde sonuglar1 ile mevcut

kosullarin sonuglari arasinda iyilesme oranlar1 Cizelge 4.26° de verilmistir.
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Cizelge 4.26 rGO sentezinde optimum ve referans malzeme O6zellikleri arasindaki
iyilestirme oranlar1

Yanitlar Rrecf;(gzims *Orpéigﬁf m iyilesme Oram 1 (%)
© ID/IG (Raman) 1,12 1,14 151
o= E, 12D (Raman) 2,13 8,00 276,29
§g§ 'i LE I(D+D’) (Raman) 1,23 2,95 -139,84
% % ’5 g Yiizey Piriizliligi (AFM-nm) 49,12 20,88 57,49
= 6 % Kristal Boyutun (XRD- nm) 5,64 2,93 48,05
i C/O (EDX) 2,75 5,55 101,82

Lg(2") rGO sentezinde agirlikli normalize edilmis degerlere gore hesaplanan
parametrelere ait optimum seviyelerde gerceklestirelen, deneylere ait sonuglar ayni
anda 6 adet kalite kriterini optimize ettigi icin, elde edilen sonuglar kalite Kriteri
bazinda literatiirle farklilik gosterebilir (Guerrero-Contreras et al 2015ve Muzkya et al
2017). lyilesme oranlar1 incelendiginde, reaksiyon siiresinin artmas: Kalite Kriterleri
tizerinde olumlu etkisinin oldugu gézlenmistir. Ultrasonik etki siiresi azaldikga, grafen
oksit miktar1 azaldikca ve NaBH, miktar1 artikca indirgenme verimi artmistir.
Reaksiyon sicaklikliginin artmasi ve vakum altinda kurutmanin olumlu yonde etkileri
tespit edilmistir. Deney tasarimdaki en diisiik parametre seviyesine sahip olan, 1 nolu
deney referans olarak alinarak, optimum kosullarda yapilan deneylerdeki iyilesme

oranlar1 belirlenmustir

453 GO-Beton Deney Tasariminda Dogrulama Deneylerine Ait Bulgularin

Degerlendirilmesi

Lg(1%2%) Grafen oksit-beton deney tasarimmin tasarimindaki sonuglar, agirlikli
TOPSIS Taguchi Metodu ile Minitab paket programinda analiz edilmistir. Sekil 4.17,
4.20 ve 4.23 incelendiginde 1., 2. ve 3., agirlikli normalize edilmis degerlere gore

bulunan optimum parametrelere ait seviyeler Cizelge 4.27°de ortak olarak verilmistir.
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Cizelge 4.27 GO-Beton deney tasariminin agirlikli normalize edilmis degerlere gore
optimum noktalar ve seviyeleri

1.Agirhkh 2.Agirhkh 3.Agirhkh
Parametreler Optimum Optimum Optimum
Seviyeler Seviyeler Seviyler
0, 0, 0,
(GO) — Grafen Oksit Yiizdesi 2 (%25) 2 (%25) 2 (%25)
= 1
o . .
g %\ (C) - Cimento miktart 1 (1600g) 1 (1600g) 1 (16009)
(5]
=
= 8 (UK) - Ugucu Kiil Yizdesi 1 (20009) 1 (2009) 1 (2009)
4
£
2 g (SP) -Siiper Plastiklestirici Yiizdesi 2 (%0,75) 1 (% 0,50) 1 (% 0,50)
D .=
"c:s 1= (Su) - Su Miktari (%) 1 (%40) 2 (%50) 1 (%40)
o O

Not: Yiizdeler ¢cimento miktar: baz alinarak hesaplanmustir.

Cizelge 4.27°de verildigi tizere agirlikli normalize edilmis degerlere gore optimum
kosullar belirlenmistir. Ancak optimum kosullar arasinda sadece kullanilan siiper
plastiklestirci yiizdesi ve su miktar1 oranlarinda diisiik siddette farkliliklar
belirlenmistir. Agirlikli normalize edilmis degelerin optimum kosullarin seviyeleri
iizerinde ki etkinligi zayiftir. Deney sartlari, zaman ve ortam gibi kontrol edilemeyen
faktorlerin etkisi goz Oniline alindiginda optimum kosullardaki degerlendirme
yapabilmek i¢in, bu seviyelere ait en yakin deney tasarimina ait deneyin segilmesine
karar verilmistir. On {i¢ yanit i¢in iyilesme oranlari, referans deney ile optimum

kosullara en yakin deney goz oniinde bulundurularak Cizelge 4.28’de verilmistir.
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Cizelge 4.28 GO-Beton deney tasariminin agirlikli normalize edilmis degerlere gore
optimum ve referans malzeme 6zellikleri arasindaki iyilestirme oranlari

Referans® *QPTIMUM

Yamtlar iyilesme
BETON GO-BETON3  gyramy 1(9%)
T3 (W/(m2.K)) 0,84 0,60 28,01
T7 (W/(m2.K)) 0,59 0,50 14,51
E T28 (WI(m.K)) 0,51 0,44 14,37
°c>; T56 (W/(m.K)) 0,48 0,43 10,90
8 E Cp3(Mj/(m°.K)) 1,97 1,68 -15,05
—
g § Cp7(Mj/(m* K)) 1,51 1,51 0,20
- A
5 O _Cp28(Mj/(m*.K)) 1,38 1,33 -3,47
I @ Cp56(Mjim*.K) 1,35 1,26 -6,50
= E
[ § ED (kQ.m) 0,67 0,97 44,61
O 2, B.D.(MPa) 17,46 28,5 67,23
c =
% USH(km/s) 2,51 2,46 -1,99
(B S.E.(%) 21,89 19,52 10,83
AKK(%) 53,24 21,50 59,62

Lg(1%2%) Grafen oksit-beton har¢i deneylerinde, TOPSIS tabanli Taguchi Metodu
kullanildig1 igin, ayn1 anda 13 adet kalte kriterini optimize edilmistir. Elde edilen
optimum sonuglar kalite kriteri bazinda literatiirle farklilik gosterebilir. Iyilesme
oranlar1 incelendiginde, grafen oksit katilmadan en diisilk seviyeler alinarak
gergeklestirilen referans deneyinin sonuglar1 goz 6niine alindiginda, agirlikli normalize
edilmis degerlere gore belirlenen optimum kosullar, deney tasarimindaki 3 nolu deney
olarak belirlenmistir. Bu sartlardaki deneyin referans deneye gore, elektrik direnci,
basing dayanimi ve asitte kiitle kaybi1 degerlerinde dikkate deger iyilesmeler

saglamigtir.

454 KK - Beton deney tasariminda dogrulama deneylere ait bulgularin

degerlendirilmesi

Lo(3*) karbon kaynakli-beton deney tasarimindaki sonuclar, agirlikli TOPSIS Taguchi
Metodu ile Minitab paket programinda analiz edilmistir. Sekil 4.27, 4.30 ve 4.33
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incelendiginde 1., 2. ve 3. agirlikli normalize edilmis degerlere gére bulunan optimum

parametrelere ait seviyeler Cizelge 4.29°da ortak olarak verilmistir.

Cizelge 4.29 K.K.-Beton deney tasariminin agirlikli normalize edilmis degerlere gore
optimum noktalar ve seviyeleri

1.Agirhkh 2.Agirhkh 3.Agirhkh
Parametreler Optimum Optimum Optimum
Seviyeler Seviyeler Noktalar
_ (KK) — Karbon Kaynagi 2 (Grafit) 2 (Grafit) 3 (rGO)
z§
<
g g 5 (K.M.) — Karbon Miktar1 Yiizdesi 2 (%1,5) 2 (%1,5) 2(%1,5)
< o,
X0 a
g cl g) (C) — Cimento Miktar1 2 (1700g) 3 (1800g) 3 (1800g)
25
[l
32 (Su) —Su Miktart Yiizdesi 2 (% 45) 3 (% 50) 2 (% 45)

Not: Yiizdeler cimento miktart baz alinarak hesaplanmistir.

Cizelge 4.29°de verildigi tizere agirlikli normalize edilmis degerlere gore optimum
noktalar belirlenmistir. Kontrol edilemeyen faktorlerin etkisinden Otiirii, optimum
kosullardaki degerlendirme i¢in, bu seviyelere ait en yakin deney tasarimina ait
kosullarin secilmesine karar verilmistir. Belirlenen optimum kosullara ait en yakin
deney sartlar1 tasarimdaki 5 ve 8 nolu deneylerdir. On ii¢ yanit igin iyilesme oranlari,
referans deney ile optimum kosullara en yakin deney gbz Oniinde bulundurularak

Cizelge 4.29 da verilmistir.
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Cizelge 4.29 K.K.-Beton deney tasariminin agirlikli normalize edilmis degerlere gore
optimum ve referans malzeme 6zellikleri arasindaki iyilestirme oranlari

Yamiflar Referans® *OPTIMUM  *OPTIMUM Tyilesme Iyilesme
BETON K.K-BETON5 K.K-BETON8  Oram5(%)  Oram 8(%)
T3 (W/(m*K)) 0,839 0,620 0,732 35,32 12,75
'GC) T7 (W/(m*K)) 0,586 0,446 0,431 31,39 26,45
> T28 (W/(m*K)) 0,508 0,398 0,383 27,63 24,61
S T56 (W/(m*K)) 0477 0,401 0,389 18,95 18,45
2 5 CP3(Mj/im® K) 1,974 1,81 2,037 -9,06 3,19
% E CP7(Mj/m3 K) 1,509 1,43 1,220 5,52 -19,15
C? T CP28(Mj/m3 K) 1,382 1,395 1,011 093 -26,85
i f CP56(Mj/m3 K) 1,353 1,33 1,071 -1,72 -20,84
E % ED (kQ.m) 0,668 0,82 0,490 -18,54 26,65
g‘ X B.D.(MPa) 17,46 26,42 16,95 33,91 -2,92
g USH(km/s) 2,51 2,50 2,224 0,4 -11,39
2 S.E.(%) 21,89 24,18 30,80 9,47 -40,68
Q AKK(%) 53,24 52,16 29,52 2,07 44,55

Lg(3*) Karbon kaynakli-beton harg1 deneylerinde de, TOPSIS tabanli Taguchi Metodu
kullanilmis ve aynmi anda 13 adet kalite kriteri optimize edilmistir. Karbon katkisi
katilmadan en diisiik seviyeler alinarak gerceklestirlen referans deneyinin sonuglari ile
agirlikli normalize edilmis degerlere gore belirlenen optimum kosulun deneyi goz
Oniine alinarak iyilesme oranlart belirlenmistir. Deney tasarimindaki 5 ve 8 nolu deney
agirlikli normalize edilmis degerlere gore optimum noktalara en yakin deney olarak
belirlenmistir. Kalite kriterlerine ait sonuglar degerlendirilecek olursa 5 nolu optimum
deneyin, 1s1 kapasitesi, termal iletkenlik, basing dayanimi, su emme kalite kriterlerinde
8 nolu deneye gore dikkate deger iyilesmeler gézlenmistir. 8 nolu deneyin beklenildigi
iizere elektrik direnci ve asitte kiitle kayb1 kalite kriteri degerinde iyilesme orani 5

nolu deneye gore daha baskin ¢ikmustir.
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5. BULGULAR ve TARTISMA

Bu tez calismasi onceki kisimlarda da belirtildigi iizere, dort ana deney tasarim
basamagindan olusmaktadir. Caligmalara ait tiim tasarimlarda kalite kriterleri TOPSIS
tabanli Taguchi Metoduna uygulanarak, parametrelere ait optimum seviyeler
belirlenmeye calisilmistir. Birinci ve ikinci deney tasarimlarini olusturan sentez
kisminda alt1 adet ortak kalite kriteri belirlenmis iken, {iglincii ve dordiincli deney
tasarimlarin1  olusturan beton har¢1 deneylerinde ise oniic adet Kkalite Kriteri
belirlenmistir. Calismanin birinci Ve ikinci asamayi olusturan sentez kisminda,
agirlikli normalize edilmis degerlere gore optimum noktalar belirlenmistir. Deney
tasarimi1 yapildigr esnasindaki kosullar ile optimum kosullar gergeklestirildigi
esnasindaki kosullar arasinda dikkate deger bir farklilik gdzlenmemistir. Bu sebeple,
agirlikli normalize edilmis degerlere gore bulunan, optimum kosullarda deneyler
gerceklestirilerek iyilesme oranlar tespit edilmistir. Ugiincii ve dérdiincii asamayi
olusturan beton harg1 deneyleri igin ise, agirlikli normalize edilmis optimum noktalar
belirleninceye kadar gecen silirede mevsim gegisi sebebiyle, laboratuvar ortaminin
sicakliginin  degismesi, kullanilan malzemelerin sicakliginda ve deney ortami
kosullarinda degisiklikler meydana getirmistir. Bu etkiler ihmal edilebilecek diizeyde
olmadig1 i¢in, bu sartlarda deney yapmak yerine, bu sartlara en yakin deneylerin,

deney tasarimindan se¢ilmesi uygun gorilmiistiir.

5.1 L8(27) Grafen Oksit Sentezne Ait Deneysel Sonuc¢larin Tartisiimasi

Calismanin ilk asamasinda, grafitten Hummers Yontemi ile grafen oksit sentezi
iizerinde durulmustur. L8(27) deney tasarimina ait grafen oksit sentezi deneysel
sonuglar1 degerlendirildigi zaman; Raman analizleri agisindan en iyi iyilesme degerleri
3. agirlikli normalize edilmis degerlere gore gerceklestirilen optimum noktalarda
cikmistir. 3. agirlikli normalize edilmis degerin diger agirlikli degerlerden farki
incelendiginde ise siilfirik asit miktarinin seviyesinin diisik ve grafit miktarinin
seviyesinin yliksek oldugu goriilmektedir. Bu agirlikli degere gore; D/G, 12D ve D+D’
degerlerindeki iyilesme oranlar sirasiyla % 19,36, % 54,94 ve -% 20,73 olarak

bulunmus olup, XRD analizi ile elde edilen kristal boyutu degerinde ki iyilesme orani
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ise; % 58,92 olarak bulunmustur. Siilfiirik asit miktarinin azalmasi, potasyum
permanganat miktarinin ve grafit miktarinin artmasi, kristal boyutunda iyilesme
oranini artirmaktadir. AFM analizinden elde edilen sonuglar yilizey piiriizliligi
acisindan degerlendirilecek olursa siilfiirik asit miktar1 seviyesi ve grafit miktari
seviyesi artik¢a ylizey piiriizliligi degerlerinde iyilesme olmaktadir. 1. ve 3. agirlikli
normalize edilmis optimum noktada gergeklestirilen deneyde iyilesme oranlari
% 40,10 ve % 19,85 olarak bulunmustur. SEM+EDX sonuglar1 (C/O) oksidasyonun
bir Olgiisii oldugu igin siilfiirik asit ile potasyum permanganat miktarinin artisi ile
oksidasyonun artmasi beklenir. 1. agirlikli normalize edilmis optimum noktada

gerceklestirilen deneyde iyilesme orani % 15,19 olarak bulunmustur.

Sonuglar degerlendirilecek olursa; santrifuj kullaniminin uygulanmasi ve filtrasyonun
uygulanmamasi parametreleri optimum ¢ikmistir.  Deneyler yapilmasi esnasinda,
filtrenin tikanmasi, tirlinlin yitkanmasindaki zorluklar ve santrifiij ile ayirmanin daha
basarili olmasi bu durumu teyid etmektedir. HCI asit ile yikama konsantrasyonun
artmas1 olumlu bir etkisi oldugu goriilmektedir. Bu ise iirtiniin HCI ile yikanmasi
esnasinda metal iyonlarimin uzaklastirildiginin bir gostergesidir. Grafit miktarinin
etkisi normalize edilmis agirliklarin etkisine gore degismektedir. Ancak grafit miktar
artikca oksidasyon derecesinin azalacagindan dolayisiyla da, yapidaki kusurun
azalabilecegi soylenebilir. NaNO3z’ m miktarinin etkisi ise, en diisiik seviyedeki
kullanim miktarmin optimum ¢ikmasi seklinde verilebilir. Literatiir ¢alismalari
incelendiginde NaNO; oksidasyonun etkin bir mekanizma olmadigi gézlenmistir
(Zaaba et al 2017). NaNOs;’ m yerine daha cevreci, toksik gazlar yaymayan
kimyasallarin  kullanimi  miimkiindiir. Siilfiirik asit ve potasyum permanganat
oksidasyonu sagladigi i¢in bu kimyasallarin miktarinin artmasi oksidasyon derecesini
artirdig1 i¢in olumlu etki olusturmaktadir. Ancak bu kimyasallarin kullanim miktarinin
artmast yapidaki diizensizlik ve kusuru artirdigi icin, agirlikli normalize edilmis
degerlere gore belirlenen optimum noktalardaki silfiirik asit kullanim miktari

seviyeleri de diisiik ¢ikmustir.
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5.2 Lg(2") Indirgenmis Grafen Oksit Sentezine Ait Deneysel Sonuglarmn

Tartisiilmasi

Calismanin ikinci asamasinda, grafen oksitten kimyasal indirgeme metodu kullanarak
indirgenmis grafen oksit sentezi iizerinde durulmustur. Lg(2") deney tasarimina ait
indirgenmis grafen oksit sentezi deneysel sonuglart degerlendirilidiginde; Raman
analizleri agisindan D/G, 12D ve D+D’ degerlerindeki iyilesme oranlari sirasiyla
% 1,51, % 276,29 ve -% 139,84 olarak belirlenmistir. Yiizey piiriizliiliigii ve kristal
boyutu acisindan degerlendirilecek olursa, iyilesme oran1 % 57,49 olarak bulunmustur.
SEM+EDX sonuglart degerlendirildiginde, iyilesme oram1 % 101,82 olarak
bulunmugtur. (C/O) indirgeme potansiyelinin bir 6l¢iisii olup ne kadar yiiksek olursa

indirgeme verimi o kadar iyi olarak kabul edilir.

Raman analizleri sonuglarinin yapidaki kusurun bir ifadesi oldugu diisiiniildigiinde saf
su miktarinin azalmasi, NaBH, konsantrasyonunu arttirarak yapidaki diizensizligi
artirmig, raman analizlerindeki iyilesme oranlarinin artmasina sebep olmustur.
Lg(2") deney tasarimi segilerek yapilan deneylerde 3 farkli agirhikli normalize edilmis
degerlere gore 1 adet optimum nokta belirlenmistir. Agirlikli normalize edilmis
optimum kosullarin parametreler {lizerindeki etkisi aciklanacak olursa, reaksiyon
sliresinin artmas1 kalite kriterleri tizerinde olumlu etkisi olmustur. Bu da
gostermektedir ki, indirgeme islemi yavas ger¢eklesmektedir. NaBH,, grafen oksitin
kimyasal olarak indirgenmesini saglamig ve NaBH,’m kullanim miktari artirildig
zaman kalite kriterleri tizerinde olumlu bir etki yaptigi tespit edilmistir. Ancak dikkat
edilmesi gereken bir durum ise NaBH,’in asir1 kullanimi yapi tizerindeki kusur ve
diizensizligi artirabilir, buna dikkat edilmesi gerekir. Sicaklik parametresi, basingli
ortamda yiiksek sicaklikta optimum ¢ikmustir. Yiiksek sicaklik grafen oksit lizerindeki
hidroksil ve karboksil baglarinin kopmasina sebep olur ve kalite kriterleri {izerinde
etkisi olumludur. Kurutma islemi olarak, vakumlu kurutmanin etkisi optimum ¢ikmasi
ise gostermistirki, atmosferik ortamda kurutma, sentezlenen indirgenmis grafen oksitin
havadaki oksijenden etkilenmesine ve kalite kriterlerinin olumsuz etkilenmesine sebep

olabilir.
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5.3 L3(14*24) GO-Beton Har¢i Deneylerine Ait Deneysel Sonu¢larin Tartisilmasi

Calismanin {iglincli asamasinda grafen oksit katkili beton har¢i deneyleri iizerinde
durulmustur. L8(41*24) deney tasarimi segilerek yapilan deneylerde 3 farkli agirlikli
normalize edilmis degerlere gore 3 farkli optimum nokta belirlenmistir. Ancak
optimum noktalar arasinda siiper plastiklestirici ve su miktarlarinda siddetleri diisiik
olmak tizere kiicliik farkliliklar vardir. Dogrulama deneyi olarak segilen optimum
kosullara en yakin deney, tasarimdaki 3 nolu deney olarak belirlenmistir. Bu deneye
gore 3, 7, 28 ve 56 giinliik termal iletkenlik degerlerindeki iyilesme oranlari sirasiyla
% 28,01, % 14,51, % 14,37 ve % 10,90 olarak bulunmustur. Is1 kapasitesi 3, 7, 28 ve
56 giinliik degerlerindeki iyilesme oranlari sirasiyla -% 15,05, % 0,2, -% 3,47 ve
-% 6,5 olarak bulunmustur. Elektrik direnci, su emme yiizdesi ve ultrasonik ses hizi
icin iyilesme oranlar sirasiyla % 44,61, % 10,83 ve -% 1,99 olarak bulunmustur.
Basing dayanimi ve asitte kiitle kaybi i¢in iyilesme oranlari sirasiyla % 67,23 ve

% 59,62 olarak bulunmustur.

Grafen oksit hidrofilik 6zellik tasimasindan dolay1, grafen oksit miktarinin belirli bir
seviyenin iizerine ¢ikmasi, ¢imento har¢inin akiskanligini olumsuz yonde
etkilemektedir. Bu problem kismen akiskanlastirici ile giderilsede, akiskanlastiric
miktarinin ¢ok iyi ayarlanmasi gerekmektedir. Grafen oksitin hidrofilik 6zelligi termal
iletkenlik ve 1s1 kapasitesinin zamana bagli dl¢timlerinde kontrol edilemeyen bir etken
olup sonuglar kararsiz ¢ikmistir. Su emme analizlerinde de grafen oksitin hidrofilik
ozelligi etkisi One c¢ikmaktadir. Grafen oksitin yapisinda bulunan karboksil ve
hidroksil baglar, asir1 kullanimda ¢imento har¢i {izerinde olumsuz davranis
sergileyebilmekte, bu sebepten dolayi, kullanilacak olan miktarin gok iyi belirlenmesi
gerekir. Tasarimda kullanilan ¢imento miktarlar1 seviye degerlerinden diisiik seviye
oranlari optimum ¢ikmis olup grafen oksit ve ¢imentonun hidrofilik 6zellik géstermesi
bunun sebebi olarak gosterilebilir. Ugucu kiil kullanimindaki ana hedef grafen oksit ve
¢imento har¢t karigimimin akigskanligini artirmaya yardimct olmaktir. Ancak
parametrelere ait optimum kosullardaki etkinligi zayif ¢ikmistir. Siiper akiskanlastirici

miktar1 grafen oksitin ve ¢imentonun hidrofilik 6zelliginden kaynakli olumsuz etkiyi

154



notiirlemek tizere kullanildigi icin beklenildigi iizere yiliksek seviyedeki degeri

optimum ¢ikmistir.

5.4 Lo(3%) K.K-Beton Hargi Deneylerine Ait Deneysel Sonuglarin Tartisiimasi

Calismanin dordiincii ve son asamasinda, karbon kaynak katkili beton harg1 deneyleri
iizerinde durulmustur. Lo(3%) deney tasarimi segilerek yapilan deneylerde 3 farkh
agirlikli normalize edilmis degerlere gore 3 adet optimum nokta belirlenmistir.
Laboratuvar kosullarinin kontrol edilemeyen faktorlerin etkisi giderilemediginden,
dogrulama deneyleri i¢in optimum kosullara en yakin deneyler tasarimdan se¢ilmistir.
Belirlenen optimum noktalara en yakin deneyler tasarimdaki 5 ve 8 nolu deney olarak
belirlenmistir. 5 nolu deneyin sonuglart dogrulama deneyi olarak segilirse; termal
iletkenlik degerleri 3, 7, 28 ve 56 giinliik termal iletkenlik degerlerindeki iyilesmeler
sirastyla % 35,32, % 31,39, % 27,63 ve % 18,95 olarak bulunmustur. Is1 kapasitesi
3, 7, 28 ve 56 giinlik degerlerindeki iyilesme oranlari sirasiyla -% 9,06, -% 5,52,
-% 0,93 ve -% 1,72 olarak bulunmustur. Basing dayanimi, su emme ve ultrasonik ses
hiz1 kalite kriterleri i¢in iyilesme yiizdeleri sirasiyla, % 33,91, % 30,80 ve -% 0,4
olarak bulunmustur. 8 nolu deneyde ise elektrik direnci, asitte kiitle kaybi, iyilesme

oranlar1 sirastyla % 26,65 ve % 44,55 olarak bulunmustur.

Tasarim sonuglarina gore 1. ve 2.agirlikli normalize edilmis degerlere gore optimum
karbon kaynagi grafit iken, 3. agirlikli normalize edilmis degerlere gore en iyi etkiyi
karbon kaynagi ise indirgenmis grafen oksit olarak bulunmustur. Karbon miktarinin
% 1,5’in lizerinde ilavesi tasarim {izerinde olumsuz etki gostermistir. Karbon
kaynaklar1 acisindan sonuglar degerlendirildiginde, termal iletkenlik, su emme ve
ultrasonik ses hizi agisindan, en iyi sonucu grafit saglamistir. Basing dayanimi ve
asitte kiitle kaybimin etkileri degerlendirildiginde, en iyi sonucu, karbon fiber
saglamistir. Elektrik direncinin etkileri incelendiginde en iyi sonucu ise indirgenmis
grafen oksit saglamustir. Indirgenmis grafen oksit iletken bir malzeme oldugu igin bu

ise beklenen bir durumdur.
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6. SONUC

Calismanin birinci ve ikinci asamasinda gerceklestirilen Lg(2") deney tasarimlarina ait
grafen oksit sentezi deneysel sonuglar1 agiklanacak olursa, santrifiij kullaniminin
filtrasyon kullanimina gore daha basarili oldugu, potasyum permanganatin, siilfiirik
asite gore daha baskin bir etkisinin oldugu ekler tablosundaki grafikler incelendigi
zaman goriilebilir. Lg(2") deney tasarimina ait indirgenmis grafen oksit sentezi
deneysel sonuglar1 degerlendirilecek olursa, basingli ortamda yiiksek sicaklik
parametresi ve kurutma prosesi olarak vakumlu ortamin tercih edilmesi ve ¢ozeltideki
NaBH,; konsantrasyonunun artirilmasi, kalite kriterlerine ait iyilesme oranlarinda

olumlu etikisinin oldugu tespit edilmistir.

Calismanin iigiincli asamasini olusturan L8(14*24) deney tasarimini olusturan grafen
oksit katkili beton har¢1 deneylerinin sonuglar1 agiklanacak olursa; grafen oksit miktari
% 2,5 oranina kadar ilavesi olumlu etki yaparken, bu seviyenin iizerinde ilavesi
tasarim 1¢in 1iyilesme oranlarinda bir diisiise neden olmaktadir. Grafen oksitin
tasarimdaki kullanim araligimin genis olmasi ve ayrica siiper plastiklestirici
araligiminda diisiik olmasi, ¢imento har¢inin akiskanligini olumsuz etkilemistir. Grafen
oksit kullanim miktarinin artmasi ile asit direnci sonuglarindaki iyilesme oranlarinin
artirmasi, tasarim agisindan en 6nemli sonucu olarak degerlendirilebilir. Calismanin
son agamasini olusturan Lg (34) deney tasarimini olusturan karbon kaynak katkili beton
har¢1 deneylerinde agirlikli normalize edilmis kalite kriteri sonuglar1 incelendiginde,
indirgenmis grafen oksitin kullanimmin betonun elektriksel iletkenlik o6zelligini,
karbon fiberin ise, mekanik dayanim ve asit direnci sonuglarinda, grafitin ise 1s1
kapasitesi termal iletkenlik, su emme ve ultrasonik ses hizi degerlerinde daha fazla
iyilesmeler sagladig: tespit edilmistir. Calismanin ii¢lincli ve dordiincii asamasinda,
kalite kriterleri sonuglar1 gostermistir ki, yiiksek miktarda karbon kaynag: ile ¢gimento
har¢1 hazirlamak, betonun belirlenen kalite kriteri 6zelliklerini belirli bir seviyeye
kadar iyilestirmekte ancak belirli bir seviye sonrasinda ise olumsuz etki gosterdigi

anlasilmstir.
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TOPSIS tabanli Taguchi Metodu uygulanirken, bazi kalite kriterlerinde negatif
iyilesmeler gerceklesmistir. Bu aslinda kotiilesme olarak da ifade edilebilir.
Tasarimlarda birden fazla kalite kriterleri es zamanli c¢oklu optimize edilmeye
calisildigr icin bazi kalite kriterlerinde iyilesmeler pozitif ger¢eklesse de, bazilarinda
da iyilesmeler negatif yonde gerceklesmistir. Bu kalite kriterlerinin birbiri tizerinde ve
tasarim {iizerindeki etkinliklerinin siddetinden kaynaklanabilecegi diisliniilmektedir.
Calismalara ait kalite kriterlerinin Taguchi Metoduna gore bireysel etki grafikleri
Ekler tablosunda verilmistir. Ekler tablosu incelendiginde tasarimlarin Kkalite

kriterlerine ait bireysel etkinlikleri daha detayl olarak gérebilmek miimkiindiir.
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EKLER

EK-1 GO Sentezi Deney Tasarimina Ait Sonuclarin Taguchi Yontemi ile Analiz

Edilen Ana Etkiler Grafikleri

Main Effects Plot for Means(D/G)
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Sekil Ek.1.1 GO sentezinnin Raman analizlerindeki D/G piklerinin ortalama
degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(D/G)
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Sekil Ek.1.2 GO sentezinnin Raman analizlerindeki D/G piklerinin S/N degerlerine ait
ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(12D)
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Santrifuj Filtreleme %HCI Grafit () NaNO3(g) KMNO4(g) HySO4(ml)
14114,024 13,898 13,499
12,736
132
= - 11,678
§ 11,052 11,258
T n -, .\.
=
g 10,910 10.704
= '
10,283
3 9,22
,938 8,063 8,463

E H E H 5 10 3 45 15 3 9 15 69 103

Sekil Ek.1.3 GO sentezinnin Raman analizlerindeki 12D piklerinin ortalama
degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(12D)
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Sekil Ek.1.4 GO sentezinnin Raman analizlerindeki 12D piklerinin S/N degerlerine ait
ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(D+D)
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Sekil Ek.1.5 GO sentezinnin Raman analizlerindeki D+D’ piklerinin ortalama
degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(D+D)
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Sekil Ek.1.6 GO sentezinnin Raman analizlerindeki D+D’ piklerinin S/N degerlerine
ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(Cs-nm)
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Sekil Ek.1.7 GO sentezinnin XRD analizlerindeki kristal boyutlarinin(Cs-nm)
ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(Cs-nm)

Data Means
Santrifuj Filtreleme %HCI Grafit (g) NaNO; (g) KMNO, (9) H,SO,4(ml)
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Sekil Ek.1.8 GO sentezinnin XRD analizlerindeki kristal boyutlarinin(Cs-nm) S/N
degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(Ra-nm)

Data Means
Santrifuj Filtreleme %HCI Grafit (g) NaNO3(g) KMNO4(g)  HSO4(ml)
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Sekil Ek.1.9 GO sentezinnin AFM analizlerindeki yiizey piirizliliiginin (Ra-nm)
ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(Ra-nm)

Data Means
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Sekil Ek.1.10 GO sentezinnin AFM analizlerindeki yiizey piiriizliiliigiiniin (Ra-nm)
S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(C/O)

Data Means
Santrifuj Filtreleme %HCI Grafit (g) NaNO; (9) KMNO, (9) H,SO4(ml)
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Sekil Ek.1.11 GO sentezinnin SEM+EDX analizlerindeki karbon oksijen oranlarinin
(C/O) ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(C/0)

Data Means
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Sekil Ek.1.12 GO sentezinnin SEM+EDX analizlerindeki karbon oksijen oranlarinin
(C/O) S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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EK-2 rGO Sentezi Deney Tasarimina Ait Kalite Kriteri Sonug¢larimin Taguchi
Yontemi ile Analiz Edilen Ana Etkiler Grafikleri

Main Effects Plot for Means(D/G)
Data Means

R.Siiresi U. Siiresi GO (g) NaBH4(g) SafSu(ml) R.Sicakhigi K. Cesidi
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Sekil Ek.2.1 rGO sentezinnin Raman analizlerindeki D/G piklerinin ortalama
degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(D/G)
Data Means
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Signal-to-noiss: Larger is better

Sekil Ek.2.2 rGO sentezinnin Raman analizlerindeki D/G piklerinin S/N degerlerine
ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(12D)

Data Means
R.Siiresi U. Siiresi GO (g) NaBH4(g)  Saf Su (ml) R.Sicaklign K. Cesidi
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Sekil Ek.2.3 rGO sentezinnin Raman analizlerindeki 12D piklerinin ortalama
degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(12D)

Data Means
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Sekil Ek.2.4 rGO sentezinnin Raman analizlerindeki 12D piklerinin S/N degerlerine
ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(D+D)

Data Means
R.Siiresi U. Siiresi GO (g) NaBH, (g) Saf Su(ml)  R.Sicakligi K. Cesidi
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Sekil Ek.2.5 rGO sentezinnin Raman analizlerindeki D+D’ piklerinin ortalama
degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios{D+D)

Data Means
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Sekil Ek.2.6 rGO sentezinnin Raman analizlerindeki D+D’ piklerinin S/N degerlerine
ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(CSnm)
Data Means

R.Siiresi U. Siiresi GO (g) NaBH4 (g) Saf Su (ml) R.Sicakligi K. Cesidi
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Sekil Ek. 2.7 rGO sentezinnin XRD analizlerindeki kristal boyutlarinin (Cs-nm)
ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(CSnm)

Data Means
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Sekil Ek.2.8 rGO sentezinnin XRD analizlerindeki kristal boyutlarinin(Cs-nm) S/N
degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(Sr-nm)

Data Means
R.Siiresi U. Siiresi GO (g) NaBH4(g) SafSu(ml) R.Sicakhign K. Cesidi
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Sekil Ek.2.9 rGO sentezinnin AFM analizlerindeki yilizey piiriizliligiiniin (Sr-nm)
ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(Sr-nm)

Data Means
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Signal-to-noise: Smaller is better

Sekil Ek.2.10 rGO sentezinnin AFM analizlerindeki yiizey piiriizliiligiiniin (Sr-nm)
S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(C/0O)
Data Means
R.Siiresi U. Siiresi GO (g) NaBH4(g) SafSu(ml) R.Sicakligi K. Cesidi
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Sekil Ek.2.11 rGO sentezinnin SEM+EDX analizlerindeki C/O oranlarinin ortalama
degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (C/0)

Data Means
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil Ek.2.12 rGO sentezinnin SEM+EDX analizlerindeki C/O oranlarinin S/N
degerlerine ait ana etki grafikleri
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EK-3 GO-BETON Har¢1 Deney Tasarimina Ait Kalite Kriteri Sonuc¢larimin
Taguchi Yontemi ile Analiz Edilen Ana Etkiler Grafikleri

Main Effects Plot for Means (T3-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.1 GO-Beton deney tasarimindaki 3 giinliik termal iletkenlik (W/(m2.K))
sonuglarinin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (T3-GO-BETON)

Data Means
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Signal-to-noise: Smaller is better

Sekil Ek.3.2 GO-Beton deney tasarimindaki 3 giinliik termal iletkenlik (W/(m?.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means (T7-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.3 GO-Beton deney tasarimindaki 7 giinliik termal iletkenlik (W/(m2.K))
sonuglarmin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (T7-GO—BETON)
Data Means

L wm® ¢ (@ UK (9) SE (%) su (%)
o 0087 5 937
n &
9
3 5,5
‘,“u 4,972
N 5,042 4926 | 4,914
2 ! -~ — o -
o 45 4,814 4,752 4,867 4,879 4,821
0
g 40
o
g 3,5
3,
2,769

1 25 5 10 1e00 1800 200 400 0.3 0,75 40 30

Signal-to-noise: Smaller is better

Sekil Ek.3.4 GO-Beton deney tasarimindaki 7 giinliik termal iletkenlik (W/(m?.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means (T28-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.5 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliik termal iletkenlik (W/(m2.K))
sonuglarmin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (T28-GO-BETON)

Data Means
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Signal-to-noise: Smaller is better

Sekil Ek.3.6 GO-Beton deney tasarmmindaki 28 giinliik termal iletkenlik (W/(m?.K))
sonuglarmin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri

180



Main Effects Plot for Means (T56-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.7 GO-Beton deney tasarimindaki 56 giinliik termal iletkenlik (W/(m2.K))
sonuglarmin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (T56-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.8 GO-Beton deney tasarimindaki 56 giinliik termal iletkenlik (W/(m?.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means (CP3-GO-BETON)
Data Means
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Sekil Ek.3.9 GO-Beton deney tasarimindaki 3 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuglarmin ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (CP3-GO-BETON)
Data Means
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil Ek.3.10 GO-Beton deney tasarmmundaki 3 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means (CP7-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.11 GO-Beton deney tasarmundaki 7 giinlitk 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuglarmin ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (CP7-GO-BETON)
Data Means
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil Ek. 3.12 GO-Beton deney tasarimindaki 7 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m* K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means (CP28-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.13 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuglarmin ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (CP28-GO-BETON)

Data Means
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil Ek.3.14 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m®.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means (CP56-GO-BETON)
Data Means

GO (%) C (g) UK (9) SP_(%) Su (%)

1,6
n
g
0 1,476
= LS 1,458 1,449 ' 1,458
H
) ./ ‘\. ./
g 1,4
P 1,411 1420 1303 1,411
=

1,3

1,2

1 25 5 10 1600 1300 200 400 0,5 0,75 40 50

Sekil Ek.3.15 GO-Beton deney tasarmmundaki 56 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuglarmin ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (CP56-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.16 GO-Beton deney tasarimindaki 56 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuglarmin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means (ED-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.17 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinlik elektrik direnci (kQ.m)
sonuglarmin ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (ED-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.18 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliik elektrik direnci (kQ.m)
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(BD28-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.19 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliik basing dayanimi (MPa)
sonuglarinin ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(BD28-GO-BETON)

Data Means
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Signal-to-noise: Larger Is better

Sekil Ek.3.20 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinlik basing dayanimi (MPa)
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(USH-GO-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.3.21 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliik ultrasonik ses hizi (km/s)
sonuglarmin ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(USH-GO-BETON)

Data Means
GO (%) C(a) UK (g) SP (%) Su (%)
8,25
8,122
8,00
wv
g 1587 7559 7,511
© , 7,425 | 7,432
Z 7,50
B 725 7,407
7,322
ﬁ 7273 ) 7,401
E 7,00
6,75
6s0. 6431

1 25 5 10 1600 1300 200 400 0,5 0,75 40 30

Signal-to-noise: Larger is better

Sekil Ek.3.22 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliikk ultrasonik ses hizi (km/s)
sonuglarinin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Sekil Ek.3.23 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliik su emme (%) sonuglarinin
ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (SE-GO-BETON)
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Sekil Ek.3.24 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliik su emme (%) sonuglarinin
S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means (AKK-GO-BETON)
Data Means
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Sekil Ek.3.25 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliik siilfirik asitte (pH=1,5) kiitle
ayb1 (%) sonuglarinin ortalama degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios (AKK-GO-BETON)
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Sekil Ek.3.26 GO-Beton deney tasarimindaki 28 giinliik siilfiirik asitte (pH=1,5) kiitle
kayb1 (%) sonuglarmin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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EK-4 KK-BETON Har¢1 Deney Tasarnmina Ait Kalite Kriteri Sonuc¢larimin
Taguchi Yontemi ile Aanaliz Edilen Ana Etkiler Grafikleri

Main Effects Plot for Means(T3-KK-BETON)
Data Means

KK (%) K.M. 1)) (%) Su
0,700
0,670
0,675
0,663
2 o650
g 0,633
‘5 o625 \ﬁl:l
:
0,615
0,600 )
0,606 ,Sp4
0,575 0,588
0,574
0,550
CFIBER Grafit RGO %I %15 %2 1600 1700 1800 %40 %45 %50

Sekil Ek.4.1 KK-BETON deney tasarimindaki 3 giinliik termal iletkenlik (W/(m?.K))
sonuglarinin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(T3-KK-BETON)
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Sekil Ek.4.2 KK-BETON deney tasarimindaki 3 giinliik termal iletkenlik (W/(m?.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(T7-KK-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.4.3 KK-BETON deney tasarimindaki 7 giinliik termal iletkenlik (W/(m?.K))
sonuglarmin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(T7-KK-BETON)
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Sekil Ek.4.4 KK-BETON deney tasarimindaki 7 giinliik termal iletkenlik (W/(m?.K))
sonuglarmin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri

192



Main Effects Plot for Means(T28-KK-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.4.5 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik termal iletkenlik (W/(m?.K))
sonuglarmin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(T28-KK-BETON)
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Sekil Ek.4.6 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik termal iletkenlik (W/ (m2.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(T56-KK-GO)

Data Means
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Sekil Ek.4.7 KK-BETON deney tasarimindaki 56 giinliik termal iletkenlik (W/(m?.K))
sonuglarmin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(T56-KK-GO)
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Sekil Ek.4.8 KK-BETON deney tasarimindaki 56 giinliik termal iletkenlik (W/ (m2.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(CP3-KK-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.4.9 KK-BETON deney tasarimindaki 3 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuglariin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(CP3-KK-BETON)
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Sekil Ek.4.10 KK-BETON deney tasarimindaki 3 giinliik 1s1 kapasitesi MJ/(m.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(CP7-KK-BETON)

Data Means
K.K (%) K.M. C(g) (%) Su
1,50
145
E 1,40 1,385 1,388
g 1,367 1.360
e 1,369
3 1,354
E 130
125
1223 1,261 1,238 1226
1,20
CFiber Grafit RGO %1 %15 %2 1600 1700 1800 %40 %45 %50

Sekil Ek.4.11 KK-BETON deney tasarimindaki 7 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuglarmin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(CP7-KK-BETON)
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil Ek.4.12 KK-BETON deney tasarimindaki 7 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m* K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(CP28-KK-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.4.13 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuglarmin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(CP28-KK-BETON)
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Sekil Ek.4.14 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(CP56-KK-GO)

Data Means
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Sekil Ek.4.15 KK-BETON deney tasarimindaki 56 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuclarinin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri
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Sekil Ek.4.16 KK-BETON deney tasarimindaki 56 giinliik 1s1 kapasitesi (MJ/(m*.K))
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(ED-KK-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.4.17 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik Elektrik Direnci (kQ.m)
sonuglarmin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(ED-KK-BETON)

Data Means
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Signal-to-noise: Smaller is better

Sekil Ek.4.18 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik Elektrik Direnci (k€.m)
sonuglarinin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri

199



Main Effects Plot for Means(BD-KK-BETON)

Data Means
- K.K %K.M. C(g) %Su
51,190
50
g 45
g 38,090
40
35,260
S
c 3 32,240
g & 33,060 20140 L 32,230
| 25490 : 29,890
26,030 26,130
2 17,8
KFiber Grafit rGO 1 1,5 2 1600 1700 1800 40 45 50

Sekil Ek.4.19 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik basing dayanimi (MPa)
sonug¢larinin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(BD-KK-BETON)
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Sekil Ek.4.20 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik basing dayanimi (MPa)
sonuclariin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(USH-KK-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.4.21 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik ultrasonik ses hizi (km/s)
sonuglarmin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(USH-KK-BETON)
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil Ek.4.22 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik ultrasonik ses hizi (km/s)
sonuglarmin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Sekil Ek.4.23 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliikk su emme (%) sonuglarinin
ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri
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Sekil Ek.4.24 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik su emme (%) sonuglarinin
S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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Main Effects Plot for Means(AKK-KK-BETON)

Data Means
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Sekil Ek.4.25 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik siilfiirik asitte (pH=1,5)
kiitle kayb1 (%) sonuglarinin ortalamala degerlerine ait ana etki grafikleri

Main Effects Plot for SN ratios(AKK-KK-BETON)
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Sekil Ek.4.26 KK-BETON deney tasarimindaki 28 giinliik siilfiirik asitte (pH=1,5)
kiitle kayb1 (%) sonuglarinin S/N degerlerine ait ana etki grafikleri
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