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2019, 106 Sayfa
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Dr. Ogr. Uyesi Miirsel EKREM

Bu tez calismasinda, elektro egirme yontemiyle iiretilmis olan Polivinil Alkol (PVA) nanoelyaf
ve agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda Cok Cidarli Karbon Nanotiip (CCKNT) ile giiclendirilmis PVA
nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzemelerin iiretimi ve mekanik 6zellikleri arastirilmistir. {1k
olarak elektro egirme yontemiyle PVA nanoelyaf ve agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT
takviyeli PVA nanoelyaflar tiretilmistir. 0,13 mikrometre kalinliginda iiretilen bu nanoelyaflar, 8x125 mm
boyutlarinda kesilip, kalip igerisinde iist iiste 5/10/15 tabakali olacak sekilde yerlestirilerek ASTM D882-
02 standartlar1 dogrultusunda epoksi matrisli nanokompozit levhalar iretilmistir. Ayrica ayni kalip ile
referans numunesi olarak nanoelyaf igermeyen epoksi matrisli kompozit levhalar da iiretilmistir. Uretimi
yapilan bu nanokompozit malzemelerin tek eksenli, sabit ¢ene hiz1 altinda ¢ekme dayanimi, elastisite
modiilii, tokluk ve poisson oranlari gibi degiskenler incelenmis ve referans numunelerin davranislariyla
kiyaslanmistir. Ayrica tretilen nanokompozit malzemelerin termal karakterizasyonlari Termogravimetrik
Analiz (TGA) ve Diferansiyel Termal Analiz (DTA) ile yapilmistir. Cekme testi sonucu kopma
yiizeylerinin morfolojilerinin belirlenmesi i¢in ise Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) kullanilmustir.
PVA nanoelyaf ve agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflarin
yiizey morfolojileri ve CCKNT’lerin nanoelyaf igerisindeki dagilimlar1 SEM ve Gegirimli Elektron
Mikroskobu (TEM) ile incelenmistir.

5/10/15 tabakali PVA nanoelyaf ve agirlik¢a % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli nanokompozit levhalarin ¢ekme dayanimlari, tokluklari ve birim
sekil degisimleri, nanoelyaf takviye edilmemis epoksi matrisli kompozit numunelerine gore artmustir. 15
tabakali ve agirlik¢a % 1 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflar ile takviye edilen
kompozit levhalarin ¢ekme dayanimlari, epoksi matrisli kompozit numuneleri ile karsilagtirildigi zaman
¢cekme dayanimindaki artis % 35 olarak belirlenmistir. Nanoelyaf tabakasmin artmasi ile malzemenin
cekme dayanimi artarken, CCKNT orani artikca yapisal bir kusur olarak davranan CCKNT’in
topaklanmasma ve iyi 1slanamamasina bagli olarak nano bosluk olusmasindan dolayr ¢ekme dayanimi
azalmistir. Nanoelyaflarin varligindan dolay1 meydana gelen temel hasar mekanizmalari, ¢atlak tutulmast,
catlak yon degistirmesi, elyaf kopriileme, elyaf siyrilmasi ve elyaf kirilmasidir.

Anahtar Kelimeler: g¢ekme dayanimi, elektro egirme, karbon nanotiip, nanoelyafiar,
nanokompozit, polivinil alkol (PVA)
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In this thesis, the mechanical properties of polyvinyl alcohol (PVA) nanofibers and 1%, 3% and
5% by weight multi-walled carbon nanotube (MWCNT) reinforced PVA nanofibers reinforced
nanocomposite materials which were produced by electro spinning method were investigated. Firstly,
PVA nanofibers and 1%, 3% and 5% MWCNT reinforced PVA nanofibers were produced by electro
spinning method. These nanofibers produced in 0.13 micrometer thickness were cut in dimensions of
8x125 mm and placed on top of each other in a mold to be layered 5/10/15. Thus, nanocomposite plates
were produced according to ASTM D882-02 standards. In addition, a pure epoxy nanocomposite plates
with no nanoelyaf as a reference sample was produced using the same mold. Variables such as tensile
strength of these produced nanocomposite materials under constant load, modulus of elasticity, toughness
and poisson ratios were examined and compared with the behavior of the reference samples. In addition,
thermal characterizations of the nanocomposite materials were examined and determined by
Thermogravimetric Analysis (TGA) and Differential Thermal Analysis (DTA). Scanning Electron
Microscope (SEM) was used to determine the morphology of fracture surfaces as a result of tensile test.
Surface morphologies of polyvinyl alcohol (PVA) nanofibers and 1%, 3% and 5% by weight multi-
walled carbon nanotube (MWCNT) reinforced PVA nanofibers and this MWCNT’s distribution in
nanofibers were investigated by SEM and Transmission Electron Microscopy (TEM).

The tensile strengths, toughness and unit deformations of 5/10/15 layered polyvinyl alcohol
(PVA) nanofibers and 1%, 3% and 5% by weight MWCNT reinforced PVA nanofibers were increased
compared to nanofibers non-reinforced epoxy test specimens. The tensile strengths of 15 layers and 1%
by weight of MWCNT reinforced PVA nanofibers an increase of 35% was determined for when
compared with the epoxy sample. While the tensile strength of the material increased with the increase of
the nanoelyaf layers in the same CCKNT ratio, the tensile strength decreased due to the CCKNT
aggregation acting as a structural defect as the CCKNT ratio increased. The main mechanisms that occur
due to the presence of nanoelifers are crack retention, crack deflection, fiber bridging, fiber stripping and
fiber breakage.

Keywords: tensile strength, electro spinning, carbon nanotube, nano fibers, nano composite,
polyvinly alcohol (PVA)
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1. GIRIS

Genel anlamda miihendislik uygulamalarinda kullanilan malzemeler, metaller,
polimerler, seramikler ve kompozitler olarak dort ana kategoriye ayrilir (Staab). Son
yillarda kompozit malzemeler spesifik mekanik &zelliklerinden ve nihai olarak
malzemeden  beklenen  &zelliklerini  karsilamalarindan  dolayr  miihendislik
uygulamalarinda diger konvansiyonel malzemelerin yerini almigtir.

Makro boyutta mekanik &zellikleri ve yapilar1 birbirinden ayri, birden fazla
malzemenin bir araya gelmesiyle olusan malzemelere kompozit malzemeler
denilmektedir. Ayrica, bilesenlerin bir ara yiizey boyunca bir araya gelmesiyle olusan
kompozit malzemelerde, bilesenler genel anlamda ozelliklerini korumaktadirlar. Iki
veya daha fazla malzemenin bir araya gelmesi sonucu olusan kompozit malzemelerin
iiretilmesindeki temel sebep, yalmiz kullanilmasi durumunda kendisinden istenen
ozellikleri veremeyen malzemelere yeni 6zellikler katarak, kullanim alanlarma uygun ve
istenilen 6zellikleri karsilayabilecek malzemeler tiretmektir.

Kompozit malzemeler ¢ok eski tarihlerden bugiiniimiize kadar bilinmekte olup
insanoglu tarafindan, binlerce yil Once, barinaklarin yapilmasi esnasinda c¢amur
icerisinde saman takviyeli kerpi¢ bloklar seklinde kullanilmistir. Giiniimiize kadar
kompozit malzeme bilimi, insanoglunun ihtiyaglarinin karsilanma istegine Ve
teknolojinin ilerlemesine bagli olarak hizla gelismekte ve ilerlemektedir. Yapilan
caligmalar ve arastirmalar neticesinde belli bir konuma gelen ileri kompozit malzemeler,
uygulamalarda yaygm olarak kullanilmakta olan malzemelerin kendisinden beklenen
ihtiyaclar1 karsilayamadigi veya Ozelliklerinin = gelistirilmesinin = gerekli oldugu
durumlarda spesifik bir malzeme olarak kullanilmaktadir.

Kompozit malzemelerin olusum segenekleri sonsuz denebilecek kadar genis bir
alan olup siniflandirilmasi ¢ok farkli sekillerde yapilabilmektedir. Fakat genel anlamda
yapilan smiflandirma sekli, kKompozit malzemenin yapisinda bulunan matris malzemeye
gore siniflandirma ve takviye edilen malzemeye gore smiflandirma olmak tizere iKi
kisma ayrilmaktadirlar (Staab). Kompozit malzemenin yapisinda bulunan matris
malzemeye gore smiflandirilmasi metal esasli, seramik esasli ve polimer esasli matrisler
olmak iizere ili¢ kisimda incelenmektedir. Takviye edilen malzemeye gore siniflandirma
ise elyaf takviyeli, parcacik takviyeli, tabakali kompozitler ve karma kompozitler olmak
lizere dort boliime ayrilmaktadir. Ilerleyen bdliimlerde kompozit malzemelerin

siniflandirilmasiyla ilgili detayl agiklamalar bulunmaktadir.



Kompozit malzemeler yapisinda bulunan matris malzemeye gére metal esasli,
seramik esasli ve polimer esasli matrisler olmak {izere ii¢ kisimda smiflandirilmasina
ragmen, kompozit malzemeleri iiretmek icin en ¢ok tercih edilen ve kullanilan matris
polimer esasli matrislerdir (Bagci, 2006). Bunun baslica nedeni polimerlerin islenebilme
kolayliklari, mekanik o6zellikleri, siineck davranislar1 ve disiik yogunlukta
bulunmalaridir.

Polimer matrisli kompozit malzemelerde genellikle elyaflar ve tanecikler takviye
eleman1 olarak kullanilmaktadir. Takviye elemam olarak elyaf kullanilan polimer
matrisli kompozit malzemelerde, polimer matrisler siirekli elyaf, kirpilmis elyaf (kege)
ve dokuma elyaf (kevlar) vs. gibi cesitli sekillere sahip elyaflar ile takviye
edilebilmektedir. Lakin son yillarda polimer matrisli kompozit malzemelerde takviye
elemani olarak nano boyutlara sahip tanecikler kullanilmaya baglanmis ve ortaya ¢ikan
kompozit malzemelere polimerik nanokompozitler ismi verilmistir. Nanokompozit
malzemeler dolgu ve matris olarak adlandirilan iki kisimdan olusmaktadir. Polimer
esasli nanokompozit malzemeler igerdikleri polimer matrisi ve dolgu malzemelerinin
ozelliklerine gore farkh 6zellikler gostermektedir.

Polimer matrisli nanokompozit malzemeler imal etmek i¢in farkli imal teknikleri
tizerinde ciddi arastirmalar yapilmaktadir. Bu tiretim teknikleri, hedeflenen ve istenen
kompozit malzeme 6zelliklerine ve tiretim verimliligine uygun olarak tercih edilir.

Yiiksek alan/hacim oranlarindan dolayr nanokompozitlerde, matris malzemeleri
ile takviye malzemelerinin birbirine temas ettikleri noktadaki ara yiizey alanlari
geleneksel mikro ve makro kompozitlerden ¢ok daha fazla oldugundan, yiiksek
elastiklik modiilii, yliksek mukavemet ve 1sil kararlilik gibi daha iyi Ozelliklere
sahiptirler. Bunlarm yani sira, yiiksek iletkenligi bulunan takviye elemani kullanilarak
bu malzemelerin ¢ok iyi elektriksel 6zelliklere sahip olmasi da saglanabilmektedir.
Glinlimiizde polimer nanokompozitler {izerine yapilan arastirmalar, daha iistiin
ozellikleri barindiran yeni malzemeler hazirlamak ve daha kisa siirede, yiiksek verimli
nanokompozitler elde etmek iizere iki temele ayrilabilir. Yapilan ¢aligmalar sonucunda,
polimerik nanokompozitlerin, talep edilen ve elde edilebilen iistiin mekanik, 1s1l ve
elektrik 6zellikleri nedeni ile bir¢ok alanda uygulama imkén1 buldugu gézlenmistir.

Polimerik kompozitler oncelikli olarak elektronik cihazlar, otomotiv sanayi,
savunma sanayi ve tip alanlarmda kullanilmaktadir. Ornegin, elektronik elemanlarda
kullanilan polimerlerin yiiksek 1sil iletkenlige sahip olmalar1 istenmektedir, bu ylizden

1s1l iletken olan polimerler tizerine ¢aligmalar yapilmaktadir (Tavman ve Turgut, 2006).



Yapilmis arastirmalar sonucunda, polimerik nanokompozitler giinlimiizde otomobillerde
kullanilmaya baglanmistir  (Yilmazbayhan, 2006). Polimerler yalitkan 6&zellik
gostermesine karsi, son zamanlarda polimer matris icerisine iletken tanecikler
katilmasiyla elde edilen bazi iletken polimerik nanokompozitler gelistirilmistir.

Ileri kompozit malzemelerin ara yiizeyini iyilestirmek ve kirilma toklugunu
artrmak i¢in kullanilan diger bir yaklasim ise kompozitlerin ara yiizeyine elektro
egirme metoduyla lretilen nanoelyaflarm kullanimidir (Yeo ve Friend, 2006). Elektro
egirme yontemi, elyaf ¢aplar1 mikrometreden nanometreye kadar degisen nanofibril
aglarin iretilmesine olanak saglamaktadir (Jeong ve ark., 2006). Bununla birlikte
elektro egirme metoduyla elde edilen nanoelyaflarm yiiksek yiizey alanma sahip olmasi,
ileri kompozit malzemelerde uygulanabilirligin 6nemli bir derecede artmasma neden
olmaktadir. B6liim 3’te elektro egirme yontemiyle elyaf iiretimi anlatilmaktadir.

1971 yilinda Baumgarten ve ekibi ilk kez bir mikron altindaki elyaflarin
iretimini gerceklestirmis ve bu yillardan itibaren arastirmacilar nanoelyaflarin
morfolojisi ile ilgili ¢aligmalar yapmaya baslamistir (Stanger, 2005). Giiniimiizde ise
birgok yontem kullanilarak gesitli seramik ve polimer malzemelerden nanoelyaf tiretimi
gerceklestirilebilmektedir (Stanger, 2005).

Elektro egirme metodunun en 6nemli katkilarindan biri de karbon nanotiip gibi
partikiilleri  nanoelyaflarin  igerisine veya yiizeyine entegre ederek farkh
konfigiirasyonlarda nanokompozit yapilarin olugsmasina olanak saglamaktadir. Bu
sekilde elde edilen nanokompozitler, karbon nanotiiplerin 6zelliklerinden dolay1 6nemli
bir enerji absorbsiyon potansiyeline sahiptirler (Sun ve ark., 2009; Hamer ve ark.,
2011).

Bu tez ¢alismasinda; elektro egirme yontemiyle tiretilen Polivinil Alkol (PVA)
nanoelyaflarin ve agirlik¢a % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda Cok Cidarli Karbon Nanotiip
(CCKNT) ile giiglendirilmis PVA nanoelyaflarin, bir kalip yardimiyla epoksi regine
icerisinde st liste 5/10/15 tabakali olacak sekilde yerlestirilmesi sonucu iiretilen epoksi
nanokompozit levhalarin mekanik 6zellikleri belirlenmis ve referans numunesi olan saf
epoksi ile kiyaslanmustir. Uretilen bu nanokompozit malzemeler icin ¢ekme deneyleri
gerceklestirilmis olup tek eksenli sabit ¢gekme hiz1 altinda ¢ekme dayanimi, elastisite
modiilii, tokluk ve Poisson oranlar1 gibi degiskenler incelenmis ve referans numunelerin
davraniglariyla kiyaslanmistir. Karbon nanotiiplerin (KNT) elyaf morfolojisine ve
nanoelyaflar ile beraber nanokompozitler de kullanildiginda birim sekil degistirme,

elastisite modiilii, Poisson orani ve tokluk gibi degiskenlere etkileri de incelenmistir.



Ayrica nanoelyaflarin nanokompozit icerisindeki yapist ve dagilimmin kompozit yapi
icerisindeki davraniglari incelenmistir.

PVA nanoelyaf ve agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin, ylizey morfolojileri ve CCKNT’lerin nanoelyaf
icerisindeki dagilimlari, Taramali Elektron Mikroskopu (SEM) ve Gegirimli Elektron
Mikroskobu (TEM) araciligiyla incelenmistir. PVA nanoelyaflar ve agirlik¢a % 1, % 3
ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflar kullanilarak tiretilen
nanokompozit levhalarin termal karakterizasyonlar1 ve 6zellikleri, Termogravimetrik
Analiz (TGA) ve Diferansiyel Termal Analiz (DTA) ile incelenmis ve yorumlanmistir.
Ayrica bu nanokompozit levhalarin tek eksenli sabit ¢ene hizi altinda yapilan ¢ekme
deneyleri sonucunda olusan kirik yiizeylerinin morfolojisi de taramali elektron
mikroskopu (SEM) ile incelenmistir.

Makro olarak ftiretilen elyaf takviyeli polimer kompozitlere ilave olarak nano
boyutla hem parcacik katkili hem de nanoelyaf takviyeli polimer nanokompozit
malzemelerin iiretimi gerceklestirilmistir. Bu nanokompozitler havacilik, otomotiv,
ingaat vb. uygulamalarinda, hem kaplama hem de yeni bir malzeme olarak
kullanilmasina yenilik getirmistir. Bu malzemeler, O6zellikler iletkenlikleri de
arastirilarak THA, SIHA gibi araglarda kullanimi 6nem arzetmektedir. Agirlik¢a % 1
oranindaki CCKNT katkili PVA nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit iietimi
gerceklestirilerek, ¢ekme dayanimi epoksi matrisli kompozit malzemeler ile
karsilastirildigi zaman 64.776 MPa’dan % 34 artis ile 87.232 MPa olmustur. Sonug
olarak bu tez calismasi yeni nesil nanokompozit malzemelerin iiretimi, uygulamadaki
yeri, literatiir ve ulusal diizeyde istenilen malzeme konsepti bakimindan beklentilere
cevap vermektedir. Ayni zamanda gelecek calismalar ve ileride yapacagimiz
calismalara 6n adim olmaktadir. Ilaveten, yapilacak olan tez, proje vs. gibi yeni nesil
nanokompozit ¢calismalara 151k tutacaktir.

Elde edilen sonuglar nedenleri ile birlikte irdelenmis ve degisikliklere sebep olan
etkenler ortaya konulmustur. Ayrica yapilan ¢aligmalar sonucu elde edilen verilere gére

ilerleyen zamanlarda yapilmasi diisiliniilen ¢caligmalar agiklanmustir.



2. KURUMSAL TEMELLER

2.1. Nanoteknoloji ve Nanoelyaf

Giinlimiizde teknoloji, insanoglunun taleplerine ve isteklerine cevap vermek
amaciyla siirekli olarak hizla gelismekte ve ilerlemektedir. Bu gelismelerden biri de
malzeme boyutlarinin nano boyuta kadar kiigiiltiilmesi ve malzeme 6zelliklerinin
insanoglunun taleplerini karsilamaya yonelik olarak gelistirmesi ile ilgilenen bilim dali
olan “nanoteknoloji”dir. Nanoteknoloji kisaca atomik boyutta yapilan isleme
teknolojisidir. Nanoteknoloji, nano 6lgekte uygulanan ve gergek diinyada uygulamalari
olan bir teknolojiyi ifade eder. Maddenin atomik ve molekiiler seviyelerde, yaklasik 1
ila 100 nm boyutunda kontrolii veya yeniden yapilandirilmasi olarak tanimlanmaktadir.

Nanoteknoloji ifadesini ilk defa ortaya atan Japon bilim adami Norio Taniguchi
olmustur. 1974 yilinda yaymlanan bir makalesinde Taniguchi'nin agiklamasi su
sekildedir. "Nano-teknoloji' en temel anlamiyla malzemelerin atom ya da molekiil
islenmesi, ayrilmasi, birlestirilmesi ve bozulmasidir" (Taniguchi ve ark., 1974).

Genel olarak nanoteknoloji, nano o6lgekli boyutu nedeniyle 6nemli Glgilide
gelistirilmis fiziksel, kimyasal ve biyolojik 6zellikleri, islevleri, olgular ve islemler
sergileyen, 0,1-100 nm arasinda degisen boyutlar1 ile malzeme, cihaz ve sistemlerin
olusturulmasi, islenmesi, karakterizasyonu ve kullaninmi olarak tanimlanir.
Nanoteknoloji nano-biyoteknoloji, nano-sistemleri, nano-elektronik ve nanokompozitin
onemli bir pargasi olan nano yapili malzemeleri kapsar (Thostenson ve ark., 2001;
Thostenson ve ark., 2005).

Temel bilim nanobilim olarak adlandirilir. Nano 6l¢ekte maddenin 6zellikleri
daha biiyiik olcekte olanlardan farklidir. Bir malzemenin boyutlar1 biiylik bir boyuttan
kiiciildiigli zaman, ozellikleri ilk 6nce aynmi kalir, daha sonra kiiciik degisiklikler
meydana gelir. Son olarak, boyut 100 nm'nin altina diistiigiinde, 6zelliklerde carpici
degisiklikler meydana gelebilir. Yapilan arastrma ve ¢aligmalarda malzemelerin nano
boyutta makro boyuttaki yapilarindan farkli davrandiklart gozlemlenmistir. Farkli
davranmalarinin ve farkli 6zellikler gostermelerinin en temel nedeni nano boyuttaki
malzemelerin kuantum etkileridir. Ornek olarak kiilce seklindeki altinin baska
malzemeler ile tepkimeye girmedigi fakat nano boyuttaki altinda bu durumun olmamasi

verilebilir. Bundan dolayr bilim adamlar1 malzemelerin nano boyuttaki 6zellikleri



iizerine c¢aligmalar yapip, malzeme Ozelliklerini gelistirip iyilestirerek var olan
problemlere ¢6zliim arayisina ¢aligmaktadirlar.

Malzemelerde mikro boyuttan nano boyuta gecildiginde fiziksel 6zelliklerinde
de etkileyici degisikler olusmaktadir. Nanokompozitlerin yapt ozellik iliskisinin
anlagilmasinda temel 6neme sahip olan morfolojik 6zellik, takviye edilen malzemelerin
yiizey alani/hacim oranidir. Makro boyuttan nano boyuta ilerledikge malzemelerin
yiizey alani/hacim orami artmaktadir. Malzemelerin nano boyutlarindaki durumlarinin
mikro boyuttaki durumlarma kiyasla hacimlerine gore ¢ok daha yiiksek yiizey alanlarina
sahip olduklar1 goriilmiistiir. Bu ylizey alan/hacim oranindaki degisim malzemeye
farkl elektrik ve mekanik ozellikler kazandirmaktadir (Zucchelli ve ark., 2011). Buna
bagli olarak malzemenin ayni bilesimine sahip nano boyuttaki 6zelliklerinin mikro
boyuttaki Ozelliklere gore farklilik gosterecektir. Birim hacim i¢in ylizey alam
malzemenin cap1 ile ters orantilidir. Bundan dolay1 birim hacimlerinde diisiik ¢capa sahip
malzeme biiyiik capa sahip malzemeye kiyasla yliksek yilizey alanlarma sahiptir.

Nanoelyaflar, nano boyutta olup ipliksi goériinime sahip yapilardir. Cap1 1
mikron (1000nm) ve altindaki ince iplik¢ilere nanoelyaf denir. Mikroskop olmaksizin
ciplak gozle gorilemezler. Giiniimiizde farkli imalat teknikleri araciligiyla bir¢ok
seramik ve polimer malzemelerden nanoelyaf imal edilmesi gergeklestirilebilmektedir.

Nanoelyaflar yiiksek molekiiler oryantasyona sahiptir, kristalit biiyiiklikleri
konvansiyonel elyaflara goére daha kiigiiktiir, nano boyutlar1 sayesinde daha az yapisal
kusur tasirlar, bu sayede oldukg¢a iyi mekanik 6zellikleri vardir. Elyaf ¢api nanometre
diizeyine indirildiginde, atom basmna diisen gerinim enerjisi tistel olarak artmakta ve
karbon nano tiiplerde 30 GPa seviyelerine c¢ikmaktadir. Kiiclik ¢aplarindan otiirii
ylizey/hacim oranlar1 veya yiizey/kiitle oranlar1 yiiksektir, dolayisiyla yiiksek ylizey
alanlarma sahiptirler. Bu 6zellik nano elyaflara fonksiyonel gruplar, molekiiler, iyonlar,
katalitik parcalar ve diger bir¢ok nano boyutta parcaciklarla baglanma yetenegi
kazandirir (Teo ve Ramakrishna, 2009).

Nanoteknolojinin birgok kullanim alani vardir. Bunlardan bazilar1 uzay
uygulamalari, tarim uygulamalar,, savunma uygulamalari, optik ve elektriksel
uygulamalari, cilt bakim firtinleri, yara ortiictileri, biyomedikal uygulamalari, filtrasyon
uygulamalari, kompozit uygulamalar1 ve enzim tagiyicilaridir.

Nano Olcekte yeni materyallerin, siireglerin ve olaylarin kesfi ve 20. yiizyilin
sonunda arastirma i¢in yeni deneysel ve teorik tekniklerin gelistirilmesi, yenilik¢i nano

sistemlerin ve nano malzemelerin gelisimi i¢in yeni firsatlar sunmaktadir.



2.2. Nanokompozitler

Geleneksel kompozitler, kullanicilara ihtiya¢ duyduklari spesifik ozellikleri
sunmak i¢in birlestirilmis iki veya daha fazla bilesenden olusan kati malzemelerdir.
Genellikle, bir matris ve farkli tipteki takviyelerden olusurlar. Nanokompozitler, en az
bir bilesenin, 100 nm'den daha az en az bir boyuta sahip oldugu kompozitlerdir.

Genel anlamda kompozit malzemeleri siniflandirma sekli, kompozit malzemenin
yapisinda bulunan matris malzemeye ve takviye edilen malzemeye gore iki kisima
ayrilmaktadir. Kompozit malzemenin yapisinda bulunan matris malzemeye gore
simiflandirilmasi ise metal esasli, seramik esasli ve polimer esasli matrisler olmak {izere
ii¢ kisimda incelenmektedir.

Metal esasli kompozit malzemeler, yapisinda ana malzeme olarak metal ve metal
alagimlarinm bulundugu genellikle de takviye elemani olarak seramiklerin kullanildig:
malzemelerdir. Takviye edildikleri malzemeye gore istiin 6zelliklere sahiptir.
Seramiklerin yiiksek elastiklik modiilii ve metallerin plastik sekil degistirme 6zellikleri
bir araya gelerek asinmaya kars1 dayanikli malzemeler elde edilebilir.

Seramik matrisli kompozit malzemeler, yapisinda ana malzeme olarak seramik
ve seramik alasimlarmin bulundugu genellikle de takviye elemani olarak c¢esitli
elyaflarin kullanildigi malzemelerdir. Seramik malzemeler ¢ok yiiksek sicakliga
dayanikli olup sert, gevrek ve kirilgan bir yapida olmalarindan 6tiirti ¢ok diisiik stineklik
ve kirilma tokluga sahiptirler. Bu nedenle genellikle elyaflarla takviye edilerek
kullanilmaktadirlar.

Polimer matrisli kompozit malzemeler, ¢ogunlukla petrokimya esasl tiriinlerdir
ve gliniimiizde en yaygin kullanim alani olan malzemelerdir. Polimer esasli kompozitler
korozyona direngli, uzun siireli kullanima uygun, islenmesi kolay, sekillendirilebilen,
birim kiitle bagma yiik kapasitesi yiiksek malzelemerdir. Polimer matrisli kompozitler,
termoset, termoplastik ve elastomer matrisli kompozitler olmak izere tige ayrilir.

Takviye edilen malzemeye gore smiflandirma da ise kompozit malzemeler elyaf
takviyeli, parcacik takviyeli, tabakali kompozitler ve karma kompozitler olmak iizere
dort boliime ayrilmaktadir.

Kompozit malzemelerin en yaygin olanmi elyaf takviyeli kompozit malzemeler
olup takviye malzemesi olarak da cam elyaftir. Elyaf takviyeli kompozit malzemelerde
matris malzemeden dayanim bakimmdan onemli bir beklenti bulunmamaktadir. Matris

malzeme elyaflar1 yerinde tutar, ortam etkilerinden korur ve kuvveti elyaflara iletir.
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lifleri takviye olarak kullanilir. Siirekli veya siireksiz elyaflar takviye elemani olarak
kullanilabilir. Cam, karbon, kevlar ve bor glinlimiizde sik kullanilan takviye elyaflaridir.

Tanecik takviyeli kompozitler, takviye malzemesinin boyutlari, takviye edilen
malzeme Ozelliklerinin, kompozit malzemeye olan katkisini belirler. Tanecikler,
cogunlukla kompozitin sertligini artirmada etkili fakat dayanimi artirmada fazla bir
etkiye sahip degillerdir. Parcaciklar dislokasyon hareketlerini engelleyerek dayanimi
artirirlar. Pargacik dolgular, her ne kadar yaygm olarak fiziksel ve mekanik 6zellikleri
artirmak i¢in kullanilsa da bir¢ok durumda sadece maliyeti azaltmak i¢in kullanilirlar.

Tabakali kompozitler; en eski ve en yaygm kullanim alanmna sahip olan
kompozit yap1 tipidir. Farkli elyaf yonlenmelerine sahip tabakalarin bilesimi ile ¢ok
yiiksek mukavemet degerleri elde edilir. Is1 ve neme kars1 dayanikli yapilardir.

Karma kompozitler; ayn1 kompozit yapida iki ya da daha fazla takviye elemam
cesidinin bulunmasi olasidir. Bu tip kompozitlere “hibrid kompozitler” denir. Bu alan
yeni tip kompozit malzemelerin gelistirilmesine uygun bir alandir.

Kompozit malzemeler yapisinda bulunan matris malzemeye gore metal esasli,
seramik esasli ve polimer esasli matrisler olmak iizere ii¢ kisimda smiflandirilmasina
ragmen, kompozit malzemeleri liretmek i¢in en ¢ok tercih edilen ve kullanilan matris
polimer esasli matrislerdir (Bagci, 2006). Bunun baslica nedeni polimerlerin iglenebilme
kolayliklari, mekanik 6zellikleri, esnek davramiglari ve diisiik yogunluga sahip
olmalaridir.

Polimer matrisli kompozit malzemelerde genellikle elyaflar ve tanecikler takviye
eleman1 olarak kullanilmaktadwr. Takviye elemani olarak elyaf kullanilan polimer
matrisli kompozit malzemelerde, polimer matrisler siirekli elyaf, kirpilmis elyaf (kege)
ve dokuma elyaf (kevlar) vs. gibi cesitli sekillere sahip elyaflar ile takviye
edilebilmektedir. Lakin son yillarda polimer matrisli kompozit malzemelerde takviye
elemani olarak nano boyutlara sahip tanecikler kullanilmaya baglanmig ve ortaya ¢ikan
kompozit malzemeler polimerik nanokompozitler olarak isimlendirilmistir.
Nanokompozit malzemeler dolgu ve matris olarak adlandirilan iki kisimdan
olusmaktadir. Polimer esasli nanokompozit malzemeler igerdikleri polimer matrisi ve
dolgu malzemelerinin 6zelliklerine gore farkl 6zellikler gostermektedir.

Polimer matrislerin mekanik ve fiziksel Ozelliklerini 1iyilestirmek i¢in
nanopar¢aciklarin dolgu malzemesi olarak kullanilmasi fikri son zamanlarda bilim

adamlar1 tarafindan sik¢a arastirilmaktadir. Nanometre boyutundaki bu pargaciklarin



yiizey alanlar1 1000 m?/g bulabilmektedir (Gojny ve ark., 2005). Bu biyiik yiizey
alanlar1 nedeni ile ylikiin matristen nanopargaciga transferi kolaylasacak ve sonugta
matrisin mekanik 6zellikleri arttirilmis olunacaktir (Njuguna ve ark., 2007). Bu yiik
transferini gergeklestirmeye en uygun adaylar nanotiipler, karbon nanoelyaflar,

nanokiller vb. nanopargaciklardir.

2.3. Karbon Nanotiipler

Richard Smalley tarafindan 20. yiizy1l sonlarinda yapilan ¢aligmalarda, karbon
atomlarmm atmigh gruplar halinde birbirlerine baglanmasiyla olusan “buckyball’lar
(kiiresel molekiil) kiitlesine birka¢ kobalt veya nikel atomu eklendiginde sekil
degistirerek, kimyasal olarak kararli ve duvar kalinligi bir nanometre boyutundaki
“nanotiip” sekline doniistiigii goriilmiistiir.

Nanotiipler ilk olarak 1991 yilinda ortaya ¢cikmistir. Grafen diizlemi dedigimiz
Oriilii yapmin bir silindir sekline sarilmasi ve uglarinin kiiresel bir silindir kapagi
seklinde kapatilmasiyla olusturulur.

Koltuk tipi nanotiip, zikzak yapan nanotiip ve her iKi tiir nanotiipten farkli yapiya
sahip chiral tip nanotiip olmak iizere ii¢ sekilde olusum gosterirler. Ayrica mukavemet
artis1 amaciyla birden fazla sarim iist {iste yapilarak ¢ok duvarl nanotiip yapilar da elde
edilebilir. Nanotiipler tek cidarli veya ¢ok cidarli yapilarda bulunabilmektedir ve gok
duvarli karbon nanotiipler (CCKNT) basitce es merkezli tek cidarli karbon
nanotiiplerden (TCKNT) olusmaktadir (Thostenson ve ark., 2001). TCKNT’ler,
CCKNT’lere gore daha dayaniklidir. KNT’lerin bir bagka yapida fulleren, besgen ve
altigen olusan, disbiikey kapali kafes seklindedir.

Cok hafif olmasi, yiiksek elastiklik modiiliine sahip olmasi ve bilinen en
dayanikli elyaf olmasi ihtimalleri, CCKNT lerin en 6nemli dzelliklerindendir. Deneysel
baz1 ¢alismalar sonucu CCKNT’lerin 1-1.8 TPa arasinda elastiklik modiiliine ve TEM
esasli cekme ve egme testleriyle de 0.8-150 GPa arasinda ¢ekme dayanimina sahip
oldugu anlasilmaktadir (Gojny ve ark., 2005). CCKNT lerin ¢ekme dayanimlarinin tek
cidarlilardan daha diisiik oldugu bilinmektedir. Bunun temel sebebi, her bir nanotiip
katmanmin KNT lerin siirtlinmesize yakin kinetik 6zelliklere sahip olmasindan dolay1
birbiri iizerinden kayarak siyrilma (pull-out) olarak bilinen 6zelligin goriilmesidir.
Cinkii TCKNT sadece bir grafit tabakasinin yuvarlatilmas: ile olusur (Fan, 2007).
CCKNT'ler ise i¢ ice gecmis es merkezli tiipler olup bu tiiplerin birbirleri i¢inden
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kayabilme ihtimalleri dayanimlarmi disiiriir (Lordi ve ark., 1999). Yu ve arkadaslar1
tarafindan yapilan bir bagka ¢alismada ise TCKNT lerin dis ylizeylerinde tasidig: yiikler
vasitasiyla olusturulan gerilme-gerinim egrilerinden 13-52 GPa arasinda kirilma
dayanimina sahip oldugu belirlenmistir (Yu ve ark., 2000). Ayn1 yontemle CCKNTler
icin gerceklestirilen ¢alismada ise 11-63 GPa arasinda ¢ekme dayanimu ile 0.27-0.95
TPa mertebesinde elastiklik modiilii tayin edilmistir. Ozellikle, yogunlugu da dikkate
alindiginda gelikten ¢ok daha yiiksek spesifik dayanima sahip olan KNT’ler bilinen en
dayanimli malzemelerden biri olarak kabul edilmektedir.

Grafenin simetrisi ve kendine has -elektriksel yapisindan oOtiirii, karbon
nanotiibiin yapist elektriksel Ozelliklerini 6nemli bir sekilde etkilemektedir.
Nanotiiplerin ¢esitlerine yani atomlarin dizilis sekline gore elektriksel ozellikleri de
degismektedir. Ornegin tiim koltuk tipi nanotiipler, metalik 6zellige sahiptir; yani
iletkendirler. Teoride metalik nanotiiplerin elektrik gerilim yogunluklar1 giimiis ya da

bakir gibi metallere kiyasla 1000 kat daha fazladir.

2.3.1. Polimer/karbon nanotiip (KNT) nanokompozitler

KNT’ler 1 TPa Young Modiilii ve 50 GPa ¢ekme dayanima sahip olduklarindan
ve mevcut olan karbon elyaflarin dayanimindan (200-800 GPa) iistiin olmalarindan
dolay1r polimer nanokompozit malzemelerde takviye elemani olarak hem bilim
diinyasinda hem de nanomiihendislik uygulamalarinda biiylik bir ilgi ¢ekmektedir.
KNT’ler var olan elyaflar1 giiglendirmek i¢in ikincil bir takviye eleman1 olarak kapsamli
bir sekilde arastirilmaktadir (Lozano ve ark., 2015; Siochi ve Harrison, 2015).

KNT’ler grafen tabakasmin tiip haline gelmis sekli olarak diisiiniilebilir ve
dayanikli, termal ve elektriksel iletkenlige sahip olmasi gibi 6zelliklerinden dolay1
kompozit malzemelerde kullanilmaktadir. KNT’ler bu o0zelliklere sahip olmasina
ragmen kompozit malzemelerde etkin bir sekilde kullanabilmesi icin spesifik en/boy
orani, 1yi bir dagilim ve dizilim, ara yiizeysel gerilim transferi gibi bazi sartlarin yerine
getirilmesi gerekir. Bu gibi etkenler kompozitlerin mekaniksel performansmi etkileyen
en 6nemli parametrelerdir (Coleman ve ark., 2006a). Mekaniksel takviye elemani olarak
KNT’lerin olas1 biitiin 6zelliklerinden faydalanabilmek onlarin polimer matrisi
icerisindeki homojen bir sekilde dagilim ve dizilimine baghdir. Ayrica KNT’lerin
dagilim esnasinda yapisal biitiinliigiiniin bozulmamas: gerekir. Iyi bir dagilm ve

dizilim, matris icerisindeki gerilme konsantrasyonunu minimize ederek etkili bir yiik
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transferini gerceklestirmeye yardimci olur. Zayif bir dagilim, 6zellikle KNT’ler belirli
bir esik degerini astiginda aglomerasyonlardan dolay1 dayanim ve elastik modiiliinde bir
diistise neden olur (Coleman ve ark., 2006a).

KNT’ler polimer matriks igerisinde siyrilma mekanizmasiyla (pull-out) toklugu
artirma da Onemli rol oynamaktadirlar. Ayni1 zamanda diger mekanizmalar olan
kopriileme ve bosluk biiyiimesinin olusumunda da KNT lerin 6nemi biiytiktiir (Andrews
ve Weisenberger, 2004; Wichmann ve ark., 2008; Shtein ve ark., 2013). Kopriileme
etkisi KNT’lerin dnemli bir derecede uzayabilirliligini yansitmakla beraber matris ve
karbon elyaf etrafindaki hasar zorlanmasindan daha yiiksek nanotiip zorlanmasina
neden olmaktadir. Mikro elyaflarin kirilma teorisine gore elyaflarda elyaf siyrilmasi ve
kirilmas1 gibi iki farkli sekilde hasar mekanizmalarinin ortaya ¢iktigi goriilmektedir.
Catlak ucu KNT’lere temas ettiginde, catlagin ilerlemesini engelleyen KNT’ler
uzayarak kopriileme etkisi olusturur ve daha sonraki asamada KNT’ler matristen ya
styrilirlar ya da kirilmaya maruz kalirlar (Sekil 2.1) (Shtein ve ark., 2013). Catlak

kopriileme prosesi regine i¢erisinde yer alan nanotiiplerin uzunluguna baghdir.

a) Catlak
Baslangici
/,1 "r-.,_\

c) Képruleme d) Kirilma

Sekil 2.1. KNT’lerin matris igerisinde olusturdugu hasar sekilleri gosterimi (Shtein ve ark., 2013)

Kompozitlerdeki ara yiizey 6zelligi miithendislik sinerjitik 6zelligi bakimindan
onemli ve kompozitleri olusturan (elyaf-matris) yapilarin 6zelliginin G6tesinde bir
konuma sahiptir. Basma dayanimi, darbe direnci, yorulma 6mrii ve kirilma toklugu gibi

nanokompozit malzeme O6zellikleri elyaf/matris arayiizeyine gore hassas bir davranig
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sergilemektedirler. Nanokompozit malzemelerin optimum diizeydeki performanslarini
elde etmek i¢in ara yiizey dayaniminin ve toklugunun uygun bir sekilde ayarlanmasi
gerekmektedir. Elyaf ayrilmasi ve siyrilmasi, nanokompozitin toklugunu artirmak i¢in
kullanilan 6nemli enerji yayma mekanizmalaridir. KNT’ler literatiirde nanokompozit
uygulamalar1 igin iki farkli sekilde kullanilmaktadirlar. Bunlardan biri kimyasal
buharlastirma teknigi (CVD) kullanilarak katmalar iizerine veya elyaflarin iizerine
biyiitiiliir, digeri ise kaplama ve boyama teknolojisi kullanilarak sentezlenen KNT’lerin
uygulanmasidir (Kamae ve Drzal, 2012). KNT’lerin topaklanmasi ve matris igerisinde
viskozitenin artmasi gibi zorluklar dagilim metodunda siklikla karsilagilan problemler
arasinda yer almaktadir. Bu problemler KNT’lerin elyaf yiizeyine biiyiitiilmesinde
goriilmediginden biiyiik avantajlar sunmaktadir. Ayn1 zamanda KNT’lerin biiyiitiilme
esnasindaki dizilimi kontrol edilebilmektedir. KNT’ler kaplama ve boyama
yontemleriyle elyaf-matris ara yilizeyinde kullanilmaktadirlar. Elyaflarin yiizeyleri,
polimerlerle uyumlulugu ve tutarlilig1 iyilestirmek gibi nedenlerden dolayr modifiye
edilmektedir. KNT’lerin bu sekilde kaplanmasi elyaf yiizeyine zarar vermemekte ve
elyaflarin dayanimini bozmamaktadir.

Nanokompozit malzemeler, matris ¢atlagi ve delaminasyon seklindeki hasar
olusumuna olduk¢a hassastir ve bu tip hasarlar, 6zellikle yorulma oOmrii, basma
dayanimi istenen nanokompozit malzemenin performansini smirladigi icin
istenilmemektedir. KNT’ler ise uzun siiredir nanokompozitlerin performansi etkileyen
bu zorluklar1 asmak i¢cin en 1iyi aday olarak goriilmektedir. KNT’lerin
nanokompozitlerde kullanimi elyaf ve katman arasina biriktirilmesi, matris icerisine

dagitilmas1 ve elyaflarla entegre edilmesi olmak {izere ii¢ kategoriye gore gruplandirilir.

2.3.2. Karbon nanotiiplerin (KNT) sentezlenmesi

Karbon nano tiip sentezlenmesi i¢in yillar sliren calismalar sonucunda belirli
yontemler ortaya ¢ikartilmistir. Sentezleme yontemlerinin her biri farkli uygulama ve
kullanim istekleri dogrultusunda sekillendirilmistir. Yiiksek saflikta liretim istegi, diisiik
sicakliklarda sentezleme ve tliretim kapasitesinin artirilmasi iizerine yapilan ¢aligmalarla
birgok degisik yontemleri ortaya g¢ikmustir (Kucukyildirim ve Eker, 2012). Bu

yontemler su sekildedir:
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2.3.2.1. Kat1 halde karbondan sentezleme

Kati1 halde karbondan sentezleme yontemlerinde karbon kaynagi, kat1 halde bulunan
grafit bir parca kullanilmaktadir. Grafit cubugun geometrisi yontemden yonteme
degismektedir. Bu yontemlerde yiliksek sicakliklar ve yiiksek basinglar s6z konusu

olmaktadir. Kat1 halde karbondan sentezleme yontemleri,

e Lazerle Asindirma Y ontemi
e Ark Bosaltma Yontemi

e Solar Firin Yontemi

2.3.2.2. Gaz halde karbondan sentezleme

Bu yontemlerde kullanilan karbon kaynaklar1 cesitli konvansiyonel gazlar
olmaktadir. Yiiksek miktarlarda KNT iiretmek i¢in siklikla kullanilan ve giiniimiize
Ozellikle tizerinde durulan kimyasal buhar ¢okeltme (CVD) yontemleri bu grup

icerisindedir. Gaz halde karbondan sentezleme yontemleri ise,

e Kimyasal Buhar Cokeltme

e [sil Kimyasal Buhar Cokeltme

e Plazmayla Giiglendirilmis Kimyasal Buhar Cokeltme
e Mikrodalga Plazmayla Kimyasal Buhar Cokeltme

¢ Buhar Fazinda Biiyiitme

2.3.2.3. Diger sentezleme yontemleri

Bu yontemler siklikla kullanilmamakla beraber, daha ¢ok deneysel ve gelistirme
asamasindaki uygulama olan diger sentezleme yontemlerinde hidrotermal sentezleme ve

elektroliz yontemi olarak iki grupta irdelenebilir.
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2.3.3. Karbon nanotiiplerin (KNT) polimer icerisinde dagitilmasi

KNT'ler miikemmel mekanik 6zelliklere sahip olsalar da, bu 6zelliklerinden
takviye elamani olarak etkin bir sekilde yararlanabilmek i¢in bazi1 zorluklarin iistesinden
gelmek gerekir. KNT'lerin polimer matris igerisinde homojen bir sekilde dagitilmasi,
nanotiiplerin matris tarafindan islatilarak matris ile ara yiiz etkilesimin arttirilmast,
adezyon gibi etkenler, karbon nanotiiplerin takviye elemani olarak gosterecegi
performansi etkileyen en 6nemli konulardir (Njuguna ve ark., 2007; Spitalsky ve ark.,
2010).

KNT'lerin katilmasi ile polimerin dayaniminin artmasindaki diger 6nemli faktor
matris ile KNT ler arasindaki ytlik aktarimimin etkinligidir. Matris ve KNT'ler arasindaki
ara yiizey baglanmasi, yiik aktariminin etkin bir sekilde ¢aligmasi i¢cin ¢ok onemlidir.
Bir¢ok arastirmact KNT'lerin katkist sonucu matris dayaniminin beklenenin altinda
kalmasmi bu sebebe baglamistir (Nan ve ark., 2003; Weisenberger ve ark., 2003).
KNT'ler grafen tabakasindan olustugu diisiiniiliirse, grafenin de zayif diizlemler arasi
etkilesime sahip olusu ve kimyasal kararliligi, matris ile KNT'ler arasindaki yapismanin
olusmamasinda 6nemli faktorlerdir (Khare ve Bose, 2005). KNT'lerin matris ile
etkilesebilmesinin i¢in {i¢ yolu vardir; (i) elektrostatik ve van der Waals kuvvetleri, (ii)
ylizey piriizliilligiine bagl olarak mekanik kilitlenme ve (iii) kimyasal baglanma.
Kimyasal baglanma ve mekanik kilitlenme ile kiyas edildiginde van der Waals
kuvvetleri oldukca zayif kuvvetlerdir. Bu yiizden diger iki baglanma ¢esidi KNT'ler ile
matris arasindaki yapismada 6nemli bir rol oynarlar. KNT'ler ile matris arasindaki
baglanma, KNT'lerin yiizeylerinin fonksiyonellestirilmesi ile arttirilabilinir.

KNT'lerin matris i¢eriSinde homojen bir sekilde dagitilmasi, matris ile karbon
nanotiip ag1 arasinda etkin olarak yiik aktarimmin yapilabilmesi a¢isindan biiyiik 6nem
arz etmektedir. Karbon nanotiiplerin matris igerisinde iyi bir sekilde dagitilmis olmasi
ile ayrica homojen gerilme dagilimi elde edilir ve gerilme konsantrasyonu olusturan
bolgelerin azalmasini saglar (Coleman ve ark., 2006a; Coleman ve ark., 2006b). Saf
KNT'leri matris igerisinde homojen olarak dagitmanin zorlugu, biyik yiizey
alanlarindan kaynaklanan van der Waals kuvvetlerinin, KNT'leri bir arada tutmasindan
ileri gelmektedir. KNT'lerin matris igerisinde kiimelenmesi ve yetersiz dagilimi, karbon
nanotiip takviyeli nanokompozit malzemelerde mekanik 6zelliklerin iyilestirilememesi
sonucunu meydana getiren en onemli etkenler olarak karsimiza ¢ikmaktadir (Andrews

ve Weisenberger, 2004; Gojny ve ark., 2005). Bu polimer dagilim problemini ¢6zmek
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icin kullanilan yOntemler asagida verilmis olup bu yontemler kullanilan polimerin

tiiriine ve viskozitesine baghdir.

o (ozelti karigtirma,

e Eriyik karistirma,

e Insitu polimerizasyon,

e Bilyeli 6giitme,

e Kimyasal fonksiyonellestirme,

e Fiziksel fonksiyonellestirme,

2.3.3.1. Cozelti karistirma yontemi

Cozelti karigtrma yontemi, kii¢iik numune boyutlar1 i¢in kullanisl oldugu i¢in
KNT/polimer nanokompozitlerin iiretimi i¢in en yaygin olarak kullanilan yontemdir
(Du ve ark., 2007; Tang ve ark., 2013a; Tang ve ark., 2013b; Wernik ve Meguid, 2014).
Tipik olarak ¢ozelti karistrma; mekanik karistirma, ultrasonik banyo, manyetik
calkalama ya da ayni1 zamanda bir sonikator olarak da bilinen ultrasonik prob ile uygun
bir ¢oziicii igerisinde KNT’lerin dagilimi, dort ana adimdan olusur. Coziicii ayrica
polimer reginelerini de ¢ézebilir. Daha sonra, dagilmis KNT ler oda sicakliginda veya
yiikseltilmis sicakliklarda polimer matris ile karistirilir. Nanokompozitler sonug olarak
¢okelticinin  yada karigimm dokiilmesiyle elde edilir. Bu yontem genellikle
nanokompozit filmleri hazirlamak i¢cin de kullanilir. Termoset reginelerin bir tiirii olan
epoksi recinelerde genellikle KNT/epoksi nanokompozitlerin dagitiminda ¢ozelti

karigtrma yontemi kullanilir.

2.3.3.2. Eriyik karistirma yontemi

Eriyik karistirma yontemi, KNT/polimer nanokompozit imal etmek i¢in yaygin
olarak kullanilan diger bir yontemdir. Polipropilen, polistiren, polietilen (2,6-naftalat)
gibi termoplastik polimerler, bu yontemle matris malzemeleri olarak isleme tabi
tutulabilir (Zhang ve Chen, 2004; Kim ve Kim, 2006).

Bu yontemin onemli bir avantaji, KNT dagitmak i¢in herhangi bir ¢oziiciiniin

kullanilmamasidir. Eriyik karistrma isleminde, yiiksek sicaklikta ve polimer matris
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icinde KNTleri dagitmak i¢in yiiksek kayma kuvveti kullanilir ve giincel endiistriyel
uygulamalar1 i¢cin ¢ok uyumludur. Yiksek bir sicaklikta c¢alisan ve yiiksek kayma
kuvvetleri iiretebilen ekstriizyon, enjeksiyon makineleri gibi 6zel cihazlar, KNT leri
dagitmak i¢in kullanilir. Cozelti karigtirma yontemleri ile karsilastirildiginda bu teknik,
genel olarak ¢6zelti karistirmaya gore polimerlerin i¢inde KNT leri dagitmak i¢in daha
az etkilidir ve ayn1 zamanda bu teknigin uygulamasi termoplastik matris de diisiik dolgu

maddesi konsantrasyonlari ile sinirlidir (Moniruzzaman ve Winey, 2006).

2.3.3.3. In Situ polimerizasyon yontemi

In situ polimerizasyon yontemi, termoset polimerler icinde KNT’lerin homojen
bir dagilimin1 gergeklestirmek i¢in kullanilan etkili bir yontemdir. Bu yontemde KNT
bir ¢oziiciiniin varlig1 veya yoklugunda, monomerler ile karistirilir ve daha sonra bu
monomerler yiiksek bir sicaklikta kiirlestirme veya sertlestirme araglar1 ekleme ya da
yogunlastirma reaksiyonlar1 ile polimerize edilir. Bu yOntemin en O6nemli
avantajlarindan biri, kovalent bagin fonksiyonellestirilmis KNT’ler ile polimer matrisi
arasinda olusturulabilir olmasidir. Bu da giiglii ara ylizey baglar araciligiyla
nanokompozitlerin ¢ok gelismis mekanik 6zellikler ile sonuglanir (Gojny ve ark., 2004;
Kosmidou ve ark., 2008; Ma ve ark., 2008; Ma ve ark., 2009).

2.3.3.4. Bilyeli 6giitme yontemi

Ogiitme, boyalar, piroteknik ve seramiklerde kullanilmak iizere son derece ince
bir toz halinde malzemelerin 6giitiilmesi i¢in 6giitme ydnteminin tiiriidiir. Ogiitme
esnasinda yiiksek basingta gdémme bir kap i¢inde kiiciik, sert toplar arasindaki carpigsma
nedeniyle lokal olarak iiretilen mekanik bir islemdir (Li ve ark.,, 1999). KNT
nanoteknoloji uygulamalar1 ile ilgili olarak bu yOntem, karbon nanoyapilarin

uzunluklar1 kisaltmak i¢in kullanilmaktadir (Tang ve ark., 2013a; Tang ve ark., 2013b).
2.3.3.5. Lateks teknoloji yontemi
Polimer matris igerisine KNT’lerin katilmasma yeni bir yaklagim, lateks

teknoloji kullanimina dayanmaktadir. Genellikle sulu bir ortam icinde lateks, ayri

polimer parcaciklarinin bir koloidal (homojen gériiniimlii heterojen karisim) karigimidir.
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Bu teknolojiyi kullanarak, emiilsiyon polimerizasyonuyla {iretilen veya emiilsiyon
biciminde sunulabilen polimerlerin ¢ogunda CCKNT ve TCKNT’lerin dagitilmast
miimkiindiir. In situ polimerizasyon sisteminin aksine bu teknikte KNTlerin eklenmesi
polimer sentezlendikten sonra gergeklesir. Islemin ilk adimmi, sulu yiizey aktif madde
cozeltisi icinde KNT’lerinin, (demet TCKNT’ler) pul pul dokiilmesi ya da
dagitilmasi/dengelenmesiyle (dolasik CCKNT’ler) olusur. Bu polimer lateksiyle yiizey
aktif madde ile muamele edilmis KNTler kararli bir dagilimin karistirilmasi takip eder.
Dondurarak kurutma ve ardindan eriyik-islemeden sonra polimer matris icinde dagilmis
KNT’lerden olusan nanokompozit elde edilebilir (Grossiord ve ark., 2006;
Moniruzzaman ve Winey, 2006).

Bu teknigin avantajlarindan biri, temel olarak iki sulu bilesenlerin basit bir
karistmmdan olusur, ¢ok yonlii, tekrarlanabilir ve giivenilirdir ve oldukc¢a viskoz
polimer matris i¢inde teker teker KNT lerin yerlestirilmesini saglar. KNT lerin dagilimi
icin kullanilan ¢6ziicli sudur bu nedenle stireg, ¢evre dostu, giivenilir ve diisiik maliyetli

bir yontemdir.

2.3.3.6. Kimyasal fonksiyonellestirme

KNT/polimer nanokompozitlerin performans: matris i¢indeki KNT’lerin
dagilima ve KNT ile polimer arasindaki ara yiizey etkilesimlerine baghdir. Bununla
birlikte KNT cidarlarindaki karbon atomlar1 kimyasal agidan kararhidir. Sonug olarak
KNT’lerle takviye edilen hareketsiz ve KNT/matris ara ylizeyi boyunca etkili yiik
transferi saglayamaz, esas olarak Van der Waals etkilesimleriyle ¢evredeki matris ile
etkilesime girebilir.

Kimyasal fonksiyonellestirme, KNT’lerin karbon (C) yap: iskelesi lizerine
fonksiyonel birimlerin kovalent bag kurmasina dayanmaktadir. Kovalent bag, tiiplerin
uclarinda veya yan ceperlerinde gerceklestirilebilir.

Kusur fonksiyonlandirmalar, KNT’lerin kovalent fonksiyonellestirilmesi i¢in
baska bir yontemdir. Bu islem, KNT’lerde kusurlu kisimlarin kimyasal doniisiimiinden
yararlanilmaktadir. Kimyasal olarak fonksiyonellestirilmis KNT ler bir¢ok polimer ile
giiclii arayiizey baglar tiretebilir ve KNT katkili nanokompozitlerde yiiksek mekanik ve
fonksiyonel 6zellikler saglayabilir.
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2.3.3.7. Fiziksel fonksiyonellestirme

Kovalent yontemiyle KNT lerin fonksiyonellestirilmesi KNT yiizeyi tizerinde
yararll islevsel gruplar saglayabilir. Bununla birlikte bu yOntemlerin iki biiylik
dezavantaji vardir. Birinci olarak 6zellikle zarar veren ultrasonikasyon siireciyle birlikte
fonksiyonellestirme reaksiyonu sirasinda, ¢ok sayida kusurlar kagmilmaz olarak KNT
yan g¢eperleri iizerinde olusturulur ve bazi asir1 durumlarda KNT’ler daha kiiciik
parcalar halinde parcalanir. Bu zararli etkiler, nanotiiplerde m elektron sisteminin
bozulmas1 gibi KNT’lerin mekanik o6zelliklerinde ciddi bozulma ile sonuclanabilir.
Ikinci olarak yogunlastirilmis asitler ya da kuvvetli oksitleyici maddeler genellikle
cevre dostu olmayan KNT fonksiyonellestirme i¢in kullanilmaktadir. Bu nedenle bir¢ok
cabalar, KNT yapisinin daha az hasar ve diisiik maliyeti, kullanimin elverisli olan

gelisen yontemler ileri stiriilmiistiir.

2.4. Polimer Nanokompozit Malzemeler

Polimerler her bir molekiiliiniin, birbirine baglanan {initelerinin tekrarindan
olustugu, uzun zincir molekiillerinden olusan bir bilesiktir. Tek bir polimer
molekiiliinde binlerce, hatta milyonlarca iinite olabilir. Polimer s6zciigii, eski Yunanca
da cok anlamma gelen poli ve par¢a anlamina gelen (ve mer olarak kisaltilan) meros
kelimelerinden tiiretilmistir. Cogu polimerler karbona dayanir ve bu nedenle organik
kimyasal madde olarak kabul edilir. En sade ag¢iklama ile monomer adi verilen kiiglik
molekiillerin birbirlerine eklenmesiyle olusan ve polimer ad1 verilen, uzun zincir yapiya
sahip sentetik malzemelerdir.

Monomer ismi verilen kiiclik molekiillerin, sicaklik, basing ve bir¢cok kimyasalin
etkisiyle birbirlerine eklenmesi ve polimer ismi verilen uzun zincirleri olusturmasi
islemine polimerizasyon denir. Polimerizasyon islemi sonunda etilen (monomer)
polietilene (polimer), propilen polipropilene, stiren polistirene dontismektedir. Boylece
polimerler meydana gelmektedir.

Polimerler, diisiik liretim maliyetleri, kolay sekil almalar1 ve amaca uygun
tiretilebilmeleri nedeniyle pek ¢ok alanda kullanilirlar. Kompozitlerin yaklasik % 901
polimer esasli matrislerden tiretildiklerinden, kompozit malzemelere takviye edilmis

polimerler de denir.
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Polimerler genellikle ilave islem gerektirmeyen kesin parga sekilleri halinde
kaliplanabilirler. Net sekil (kayipsiz) isleme yontemleriyle son derece rekabet edebilir.
Hacimsel olarak polimerler metallerin rakibidir ve metallere gore genellikle daha az
enerji gerektirirler. Bazi plastikler, bazi uygulamalarda camlarin rakibi olmasini

saglayacak sekilde seffaftir.

2.4.1. Polimerik nanokompozit malzemelerin 6zellikleri

Nanokompozitler, saf polimerlerle karsilastirildiginda 6nemli derecede
gelistirilmis mekanik, termal, optik ve fiziko kimyasal 6zellikler sergilemektedirler
(Bagc1, 2006). Benzer sekilde, nanokompozitlerde, geleneksel kompozit sistemlerine
kiyasla, elde edilen 1sil kararhlik, yanmazlik, fiziksel, mekanik ve bariyer 6zellik
gelisimleri ¢ok daha iyi boyutlardadir (Y1lmazbayhan, 2006). Takviye fazinin elastiklik,
1s1l genlesme gibi fiziksel 6zellikleri nanokompozitin mekanik 6zelliklerini etkileyen en
onemli faktorlerden biridir. Ayrica ana yap1 igerisindeki parcacik biyiikligi de
kompozitin mukavemetini etkiler. Pargacik takviyeli kompozitler ana yapiya gore
oldukea yiiksek mukavemet 6zelligi gosterirler.

Nanokompozitlerin 6nemli avantajlarindan biri de nano boyutlu inorganik katki
maddelerinin 1s1l kararliligimi arttirmasidir. Bir¢ok uygulamada, polimerik malzemenin
farkl1 sicakliklarda ve wuzun zamanhh kullanimda o©Onemli oranda boyutunu
degistirmemesi, yani 1si1l kararli olmasi arzu edilmektedir (Yilmazbayhan, 2006).
Polimerlerin 1s1l iletkenliklerinin arttirilmasi1 amaciyla uygulanan farkli yontemler
vardir. Bunlardan birisi, liretim esnasinda polimerlere 1sil iletkenligi yiiksek olan
tanecik veya lifler katilmasidir. Bu tanecik katkilar1 sayesinde polimerin 1s1l iletkenligi
artmaktadir. Fakat bazi durumlarda polimerin mekanik ozelliklerinde zayiflamalar
meydana gelmektedir (Tavman ve Turgut, 2006).

Uretimi gerceklestirilen her bir polimerik nanokompozit malzemenin 1s1 iletim
katsayismin, matris icerisindeki taneciklerin hacimsel oranindaki artisa bagli olarak
onemli dlgiide arttig1 goriilmektedir. iletken polimer kavrami; kendi &rgiisii igindeki
elektronlarla yeterli diizeyde elektrik iletkenligi saglayan polimerler i¢in kullanilir. Bu
bir elektronik iletkenliktir. Ancak iletkenligin metaller seviyesinde olmamasi, hem
konjugasyonun yiiksek diizeyde iletkenlige yeterli olmadigin1 hem de polimerlerin yar1

iletken sinifina dahil oldugunu gdstermektedir (Oguz, 2005).
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Iletken polimerlerin ozelliklerini iyilestirmek icin, bashca kimyasal ve
elektrokimyasal yontemlerle; kopolimer, kompozit veya blendler hazirlanarak iletken
polimerler gelistirilmektedir (Yurdagiil, 2007). Bir baska ifadeyle, iiretim esnasinda
yapilan c¢esitli islemlerle, polimerik nanokompozitler, elektriksel o6zellikleri iyi
malzemeler olarak iiretilebilmektedir. Ornegin, epoksi matrise sahip bir polimerik
nanokompozit malzemede, katyonik ve anyonik katalitik kiirlestiricilerin kiirlesme
prosesi sirasinda, Levis asit ya da bazin kiirlesmesiyle re¢inenin homo polimerizasyonu
baglar. Bu tip kiirlestiriciler yardimiyla malzemenin elektriksel ve fiziksel o6zellikleri
iyilestirilir (Bozeman ve ark., 2007). Iletken polimerlerin kullanim alanlarindan birisi
de, giines 1s5181ndan elektrik enerjisi lireten yar1 iletken devre elemanlari olan fotovoltaik
hiicrelerdir (Oguz, 2005). Ayrica, iletken polimerlerin yaygin olarak kullanildig:
alanlar; sarj olabilen pil yapimi, elektronik alet (transistor, kapasitor, sensor) yapimi,
iyon segici elektrot yapimi, korozyon Onleme, biyokimyasal analizler, foto
elektrokimyasal hiicreler ve elektroreolojik g¢alismalardir (Yurdagiil, 2007). Gojny
tarafindan iiretilen polimerik nanokompozit malzemelerin elektrik iletkenliginin, matris
icindeki tanecik igerigindeki artis ile yiikseltilebilecegini gostermislerdir. Polimerler

genel olarak asagidaki gibi gruplandirilabilir:

e Termoplastik Polimerler: Isil yumusar plastikler
e Termoset Polimerler: Isil sertlesir plastikler
e Elastomerler

2.4.2. Termoplastik polimerler

Oda sicakliginda kat1 olan ancak sadece birkag yiiz derece 1sitildiklarinda viskoz
akiskan haline gelen malzemelerdir. Bu 6zellikleri kolayca ve ekonomik sekilde iiriin
haline getirilmelerini saglar. Onemli bir bozulma olmaksizin tekrar tekrar isitma
sogutma ¢evrimine maruz birakilabilirler. Bunun nedeni ise polimerler 1sitildiklarinda
capraz bag olusturmayan dogrusal molekiillerden olusur. Termosetler ve elastomerler
isitildiklarinda, bu polimerlerin molekiilleri ¢apraz baglandigi ve kalict olarak
biitiinlestigi i¢in kimyasal olarak degisirler. Genel olarak termoplastiklerin 6zellikleri su
sekildedir:
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e Polimerizasyon reaksiyonu ile imal edilirler.

e Camlagma sicakligmin altinda ¢ok gevrek davranirlar. Sirtiinme katsayilari

duisiiktiir.
e Pres enjeksiyon, haddeleme, ekstriizyon gibi imalat yontemlerine uygundur.
e Termoplastikler 1sitildiklarinda yumusar, sogutulduklarinda tekrar sertlesirler.

e Diisiik elastiklik modiilii (E) degerine sahiptirler ve elastiklik modiilleri metaller

ile seramiklerden ¢ok daha diistiiktiir.
e (ekme dayanimi, metallerin yaklasik %10 udur.
e Metallerden ve seramiklerden ¢ok daha diisiik sertlige sahiptirler.
e Ortalama olarak ¢ok biiyiik siinekliklere sahiptirler.

e Metallere ve seramiklere gore daha diisiik yogunluktadirlar ve daha yiiksek

0zgiil 1s1 degerleri vardir.
e Polimerlerin tipik 6zgiil kiitlesi 1,2°dir.
e Cok daha yiiksek 1s1l genlesme katsayisina sahiptirler.
e Cok daha diisiik erime sicakliklar: vardir.
e Elektriksel olarak izole edici 6zelliklere sahiptirler.

2.4.3. Termoset polimerler

Tekrarli 1sitma cevrimlerine maruz birakilamazlar. Baglangigta isitildiklarinda
yumusayip kalibin icine akabilirler. Yiiksek sicakliklar, malzemeyi erimeyen bir kati
kiitle halinde sertlestiren kimyasal bir reaksiyon olusturur. Tekrar 1sitildiklarinda ise,
termosetler bozunur ve yumusamak yerine komiirlesir.

Termoset polimerler, yiiksek ¢apraz baglanmis li¢ boyutlu kovalent bagli yapisi
ile aywrt edilir. Capraz baglanmayla ilgili kimyasal reaksiyonlar sertlesme veya
biitiinlesme olarak adlandirilir. Gergekte olusturulan parca (6rn. cezve sap, elektrik priz
kapag1 vs.) biiyiik bir makro molekiil haline gelir. Her zaman amorfturlar ve camlasma

gecis sicakliklar1 yoktur. Genel olarak 6zellikleri su sekildedir:
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o Is1etkisiyle yanarak komiirlesir, dolayisiyla yeniden sekillendirilemezler.

e Genelde polikondasasyon ile iiretilir, yan tirlin verirler.

e Camlagma sicakligini altinda ve iistiinde gevreklesirler.

e Daha ¢ok kompozit iiretiminde kullanilirlar. (Epoksi, polyester, bakalit gibi)

¢ Rijit—elastisite modiilleri termoplastiklerinkinden iki veya li¢ kat daha biyiiktiir.
e Gevrek, fiilen sifir siineklige sahiptirler.

e Termoplastiklere gore yaygin ¢oziciiler icinde daha az c¢oziinebilirlige

sahiptirler.

e Termoplastiklere gére daha yiiksek servis sicakliklarma sahiptirler. Yeniden

eritilemezler bunun yerine bozunur ve yanarlar.
o [sil sertlesir plastikler diye de bilinirler.

e Kovalent baglarla, ii¢ boyutlu olarak baglandiklar1 i¢in oldukca rijit bir yapiya

sahiptirler.
e (apraz baglantilarla sertlestikleri i¢in 1sitildiklarinda ¢6ziinmezler ve erimezler.

e Sivi halde bulunan termoset plastikler, monomer molekiillerin kimyasal

reaksiyonlar sonucunda yanal baglarin birbirine baglanmasiyla elde edilirler.

e Termoset plastikler, termoplastikler gibi tekrar tekrar kullanilmazlar fakat

yeniden liretim stirecine sokulabilirler.

2.4.4. Elastomerler

Nispeten diisiik mekanik gerilmelere maruz birakildiklarinda son derece biiyiik
elastik uzama kabiliyeti gosteren polimerlerdir. Baz1 elastomerler baslangi¢c boyunun 10
katina kadar uzatilabilir ve tekrar baslangigtaki boyuna donebilirler. Ozellikleri
termosetlerden oldukga farkli olmasina ragmen, molekiil yapilar1 termoplastiklerden ¢ok

termosetlerinkine benzerdir. Elastomerler, termosetler gibi ¢capraz bagl olan uzun zincir
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molekiillerinden olusur. Kiiciik kuvvetler etkisinde ¢ok biiyiik elastik deformasyonlar
meydana gelir.

Cok yiiksek elastiklik gosterirler (dogal kauguk ve lateks gibi). Vulkanizasyon
yardimiyla molekiil zincirleri arasinda ¢apraz bag olusturulur ve lastik i¢inde iiretilerek

dayanimi artirilir (silikon, lastik gibi).

2.5. Nanoelyaf Uretim Teknikleri

Nanoelyaf nano boyutta olup ipliksi goriiniime sahip olan ve nanoteknoloji
calismalarinda elde edilen yapilardan biridir. Genellikle nano elyaflarin ¢apt bir
mikrondan daha ince ve mikroskop olmaksizin ¢iplak gozle goriilemezler. Nano
elyaflarin ¢ap1 ‘1 mikron ve altindaki lifler’ olarak da tanimlanabilir.

Nanoelyaf iiretiminde bir¢ok yontem kullanilabilir olmasina ragmen en g¢ok
kullanilan yontem, elektro egirme teknigidir. Elektro egirme yontemi ile nanoelyaf
iretimini diger yoOntemlerden aymran en Onemli Ozellik, prosesin siirekli ve
tekrarlanabilir olmasidir. Elektro egirme yontemi ve bu yontem ile nanoelyaf iiretimi 3.

boliimde detayl olarak anlatilacaktir.

Polimerik nanoelyaflarin tiretim yontemleri su sekildedir:

» Cekme - Cizme (Drawing)

» Kalip ile Sentezleme (Template Sentezi)

» Faz Ayrismasi (Phase Separation)

» Kendi Kendine Toplanma (Self-Assembly)
> Elektrospinleme (Electrospinning)

» Kimyasal Buhar Coktiirme (CVD)

» Lazer Buharlastirma

» Eriyik Piiskiirtme Yontemi
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2.6. Litaratiirdeki Benzer Cahsmalar

M. Ekrem (2017) tarafindan elektro egirme yontemi ile agirlikga % 1, % 3 ve
%35 oranlarinda ¢ok duvarli karbon nanotiip katkili-katkisiz polivinil alkol (PVA)
nanoelyaf tiretimi gergeklestirilmistir (Ekrem, 2017). CCKNT katkili-katkisiz tiretilen
bu elyaflarin ¢ekme dayanimi, elastiklik modiilii ve uzama miktarlari, sabit ¢ekme hiz1
altinda ¢ekme testleri ile incelenmistir. Uretilen nanoelyaflar PVA ve CCKNT ile
birlestirilerek olusan sistemde meydana gelen kimyasal degisiklikler ve etkilesimler
tizerinde Fourier Doniisimli Kizilotesi Spektroskopisi (FT-IR) ve Diferansiyel
Taramali Kalorimetri (DSC) analizleri yapildi. Ek olarak, taramali elektron mikroskobu
(SEM) goriintiileri, takviyeli-takviyeli olmayan PVA ¢ozeltilerinin fiziksel 6zelliklerini
belirlemek ve nanoelyaflarin spesifikasyonunda aga baglanmis polimerlerin yiizey
porozitesini izlemek i¢in de incelenmistir. Agirhk¢a % 1 oraninda CCKNT ile
takviyelendirilmis PVA nanoelyaflar ile CCKNT ile takviye edilmemis PVA
nanoelyaflar kiyaslandiginda, elastiklik modiilii ve tokluklar1 sirastyla, % 88 ve % 12
oraninda artmistir. SEM morfolojisi incelendiginde, nanoelyaflarin ¢aplart CCKNT
oraninin artmasiyla azalmistir. Ayrica, hi¢bir boncuklanma godzlemlenmemis ve
agirlikga % 1 oraninda CCKNT ile giiglendirilmesinde uzun elyaf tiretimi yapilmistir.
Ayrica agirlikca % 1 oraninda CCKNT ile takviye edilmis nanoelyaflarin ideal ¢aplara
sahip oldugu anlasilmistir. Agirlikca % 1 oraninda CCKNT ile giliclendirilmis PVA
nanoelyaflar ve katkisiz PVA nanoelyaflar siinek bir davranis sergilemis ve kirilmalar
meydana gelmistir. Ancak, agirlikga % 3 oraninda CCKNT ile giiglendirilmis PVA
nanoelyaflar ve agirlikca % 5 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflar
kirilgan bir sekilde kirilmistir. Kisa elyaf olusumu ve kirilmaya baslanmasi, CCKNT
oranlarindaki artistan dolay1 nanoelyaflarda boncuklanma etkisiyle kirillgan kirilma ile
sonuc¢lanmistir.

Naebe ve ark, (2007) tarafindan elektro egirme yOntemiyle iretilmis PVA
nanoelyaflar ve agirlikca % 4.5 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflar
ile takviyeli edilmis nanokompozit malzemeler fiiretilmistir (Naebe ve ark., 2007).
Karbon nanotiiplerin ve elektro egirme sonrasi islemlerin neden oldugu PVA
morfolojisi degisiminin, nanoelyaflarin gerilme Ozellikleri, yiizey hidrofilikligi ve
termal stabilite lizerindeki etkilerini incelemistir. Diferansiyel taramali kalorimetre
(DSC) ve genis acili X-151n1 kirmimi (WAXD) karakterizasyonlar1 sayesinde, CCKNT

katkili PVA nanoelyaflarinda karbon nanotiiplerin PVA'nin kristallesmesine neden
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oldugunu ve dolayisiyla elyaf gerilme mukavemetini 6nemli Olciide iyilestirdigini
gozlemlemistir. Ayn1 zamanda, PVA'da karbon nanotiiplerin varligi, elyaf capini ve
nanoelyaf yiizey hidrofilisitesini azaltmistir. Ek olarak, karbon nanotiiplerin varligi,
kompozit nanoelyaflarin baslangigta bozulma sicakligini diistirdii, fakat egirme sonrasi
islem gormiis nanoelyaflar i¢in termal bozulmayi stabilize etti. Bu ¢alisma, PVA'nin
karbon nanotiipler tarafindan c¢ekirdeklesmesinin kristallesmesinin, elektrospun
KNT/PVA kompozit nanoelyaflarinda da gergeklestigini  dogrulamistir. Bu
cekirdeklenme kristalizasyon igleminin, elektrospinleme oncesinde gerceklesmesi daha
muhtemeldir, ¢linkii elektrospinleme sirasinda hizli elyaf gerilmesi ve katilasma islemi,
PV A'nin karbon nanotiip etrafinda kristallesmesi i¢in ¢ok simirli bir siire saglar. Karbon
nanotiiplerin mevcudiyetine bagli olarak kristallikteki artis, gerilme mukavemetini
onemli Olgiide arttirdi, ancak KNT/PVA nanoelyaflarin kirilmasindaki gerilimi hafifce
azalttr. Tim kompozit nanoelyaflar, PVA nanoelyafli muadillerine gore daha yiiksek
cekme dayanimma sahiptir. Herhangi bir egirme sonrasi isleme tabi tutulmadan,
CCKNT/PVA nanoelyafin gerilme mukavemeti 4.24 MPa idi, saf PVA ile
kiyaslandiginda yaklasik %36.3 daha yiliksek ¢ikmistir. Egirme sonrasi iglemler ¢ekme
dayanimini arttird1.

Bin-Jie Xin ve Wenjie Chen (2012) tarafindan yapilan arastirma ve ¢alismalarda
elektro egirme yontemiyle iiretilmis olan CCKNT ile takviye edilmis polisiilfonamid
(PSA) elyaflarm morfolojisi, yapisi ve 0Ozellikleri sistematik olarak incelenmistir.
Deneysel sonuglar, elektro egirme yontemiyle iiretilmis PSA elyafinin ¢apimnin,
CCKNT'lerin harmanlanmasiyla arttigini1 ve kristalliliginin azaldigmi gostermektedir.
PSA/CCKNT elyaflarn hem iletkenligi hem de mekanik o6zellikleri, CCKNT'lerin
agirlikca % 5 oraninda CCKNT'min altindaki bir konsantrasyonda karistirilmasiyla
gelistirilmistir. Elektrospun elyaflarin 1s1l davranisi, Termogravimetrik Analiz (TGA)
vasitastyla CCKNT konsantrasyonlarindan etkilenmistir. Yeni gelistirilen PSA/CCKNT
kompozit nanoelyaf, normal PSA elyaflarina kiyasla miikkemmel termal stabilite ve
mekanik Ozelliklere sahip oldugu gorilmiistiir. Yapilan bu arastirmada, farkh
konsantrasyonlarda CCKNT konsantrasyonlarma sahip PSA/CCKNT kompozit
elyaflar1 elektrostatik olarak verildi. CCKNT'lerin elyaflarin morfolojisi ve 6zellikleri

tizerindeki etkileri incelenmistir. Deneysel sonuglari soyle 6zetlenebilir:
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e CCKNT'lerin eklenmesi, ortalama PSA elyaf ¢apinin artmasina ve daha kabaca
bir elyaf yiizeyinin olusmasina neden olabilir. CCKNT konsantrasyonu agirlik¢a
% 1 oranindan % 5 oranina yiikseldikce elyaf ortalama cap1 bir miktar artar;

e CCKNT'lerin eklenmesi, PSA liflerinin kristalligini azaltir;

e CCKNT konsantrasyonu agirlikca % 1 oranindan % 5 oranina yiikseldiginde
PSA elyaflarmin iletkenligi giderek artar;

e CCKNT konsantrasyonunun CCKNT'lenin agirlikca % 3 oraninin altina
diismesiyle birlikte elyaf mekanik 6zelliklerinde bir artis goriilebilir.
CCKNT'nin agirlikga % 3 oraninin {izerinde, PSA elyaflarinin kopma
mukavemeti azalir. Agirlikca % 7 oraninda CCKNT konsantrasyonunda,
PSA/CCKNT elyafinin  mekanik dayanimi, elektrospun saf PSA
elyaflarininkinden bile daha diisiik olabilir;

e (CCKNT'ler, elyaflarin termostabilitesini etkili bir sekilde artirabilir.

Son zamanlarda, elektrospun polimer/nano-tanecikli elyaflar1  kullanan
fonksiyonel nanokompozitlerin gelistirilmesine odaklanan bir¢ok ¢alisma yapilmistir.
Harmanlanmis polimerin ve fonksiyonel pargaciklarin elektrospinlenmesi ile baz1 yeni
cok islevli elektrospun elyaflar1 gelistirilmistir. Bu nano partikiiller arasinda, karbon
nanotiip (KNT), miikemmel elektriksel iletkenlik o6zellikleri ve mekanik ozellikleri
nedeniyle biiyiik dikkat ¢eken, en umut verici olanidir.

Zhou ve arkadaslari, CCKNT (¢ok duvarli karbon nanotiipler) igeren PEO
(polietilen oksit) ve PVA (polivinil alkol) nanoelyaflarin1 hazirlamak igin elektro
egirme yontemini kulland1 ve CCKNT'ler ile polimer matrisi arasindaki etkilesimin bir
aragtirmasint yapt. CCKNT'lerin nanoelyaflara yerlestirilebilecegini ve elektrospun
nanoelyaflarin eksenleri boyunca iyi yonlendirilebilecegini buldular.

Ra ve arkadaglari, KNT'lerin PAN (poliakrilonitril) elyafinin iletkenligi
tizerindeki etkisini arastirdi. Elektrospun elyaflarinin hem iletkenliginin hem de
morfolojisinin - KNT konsantrasyonundan etkilenebilecegini buldular. Sen ve
arkadaslari, TCKNT'leri (tek cidarli karbon nanotiipler) PS (polistiren) ¢ozeltisiyle
harmanladi ve PS/KNT'lerin nanoelyaflarini elektrospun haline getirdi.

2009 yilinda, Saeedeh Mazinani ve arkadaslari, KNT'lerin PS baslangic

elektrospinning ¢ozeltisindeki dispersiyonunu inceledi ve elektrospun PS/KNT
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matlarinin farkli KNT igeriklerine sahip olan elektriksel ozelliklerini ve mekanik
ozelliklerini degerlendirdi.

Min Jee Kim ve arkadaslar1 tarafindan (2010) CCKNT'nin istiin 6zelliklerini
kullanmak i¢in yaptiklar1 ¢alismada, CCKNT poli (etilen glikol) (PEG) zincirleri ile
kovalent olarak agiland1 ve PEG ile edilmis CCKNT iceren PVA nanoelyaflar1 elektro
egirme yontemi ile hazirlandi. Doza gore, CCKNT ilk olarak karboksil gruplarini
tagtyacak sekilde kimyasal olarak oksitlendi ve etanolde PEG molekiillerle ardigik
olarak reaksiyona sokuldu. PEG ile CCKNT, sulu PVA ¢ozeltisi ile karistirildi ve
elektrospinleme yapildi. CCKNT'nin PEG tarafindan yilizey modifikasyon derecesi, FT-
IR, XPS ve TGA ile ayrmtili olarak incelenmistir. El degmemis CCKNT ile
karsilastirildiginda, PEG ile CCKNT, aglomerasyon olmadan muntazam bir sekilde
dagilmis PVA nanoelyaflar1 idi. PVA nanoelyaflarda PEG ile CCKNT'nin artan
dispersiyonu nedeniyle, PEG ile CCKNT'li nanoelyaflarm elektrik iletkenligi (agirlik¢a
% 1.0), bozulmamig CCKNT'li (agirlik¢a % 1.0) nanoelyaflarinki ile karsilastirildiginda
% 4 biiyiikliikte artmustir.

Phong ve arkadaslar1 (2013) yaptiklar1 ¢alismada nano PVA elyaflarin karbon
elyaf/epoksi kompozitlere eklenmesiyle olusan kompozit malzemenin mekanik
performansini arastirmislardir (Phong ve ark., 2013). Cap1 yaklasik 40-80 nm olan nano
polivinil alkol elyaflar1 (nPV A) elektro egirme teknigi kullanarak imal edildi. Tamamen
kuruduktan sonra, nPVA karbon elyaf takviyeli (KET) epoksi matris kompozitlerin
arasmna dagitildi. nPVA agirlikca % 0.03, 0.05 ve 0.1 iceren KET/Epoksi matris
takviyeli kompozitleri ¢cekme, Mod-I kirilma toklugu ve gerilme/cevrim sayisi gibi
yorulma testleri farkli mekanik testlerle karakterize edilmistir. Test sonuglart nPVA
iceriginin agirlik¢a % 0.1 oraninda, Mod I tabakalar arasi kirilma toklugunu 6nemli
Olciide hem catlak baslangicinda % 65 hem de catlak ilerlemesinde % 73 gelistirdigini
gostermistir. Cekme mukavemeti az oranda artarken yorulma omrii ise dnemli dlglide
yliksek ¢evrimli yorulmada takviyelenmemis kompozit olanlardan 10-30 kat daha uzun
artmistir.

Elektro egirme yontemiyle iretilen polimer nano elyaflar porozlu yapiya
sahiptirler. Polimer nano elyaflarin rastgele yonlenmesi gozenekli bir yapmin
olugsmasina ve yiiksek bir ylizey alanmna yol agmaktadir. Nano elyaflarin porozlu bir
karakteristik gostermesi, onemli bir sekilde gecirgenligi saglayarak recine akismni
kolaylagtirmaktadir. Bu durum takviye edici yapmm tamamen 1slatilmasini

saglamaktadir. Ayn1 zamanda bu yapiya sahip nano elyaflar kompozit malzemelerde



28

kirilma toklugunu artirmaktadir. Kompozit prepreglerin ylizeyine yerlestirilen nano
elyaflara 6n islatma yapilmasi reginenin tamamen katilagmamasima neden olmaktadir.
Karbon dokuma kumaglarm iizerine dogrudan nano elyaflar yerlestirildikten sonra
epoksinin ilave edilmesi regine tabakasinin tamamen 1slatilmasini saglamaktadir (Zhang
ve ark., 2009).

Yapilan bu tez ¢aligmasi farkli oranlarda CCKNT lerin nanoelyaflar igerisinde
homojen bir sekilde dagilmasmni mimkiin kilarak buna benzer nano Kkatki
malzemelerinin nanoelyaflar ile entegre edilmesinin Oniinii a¢mistir. Bdylece
nanoelyaflar kendi ozellikleriyle birlikte nano katkili maddelerden dolayr ¢ok
fonksiyonel 6zellikler sergileyebilecektir. Buna ek olarak, ileri konanompozit malzeme
tiretiminde endistrinin beklentilerine cevap vermek adina nanoelyaf ve nano katki
madde kullanilarak yeni bir malzeme iiretimi gergeklestirilmistir. Sonug olarak bu tez
calismast yeni nesil nanokompozit malzemelerin iiretimi, uygulamadaki yeri, literatiir
ve ulusal diizeyde istenilen malzeme konsepti bakimindan beklentilere cevap
vermektedir. Ayni zamanda gelecek ¢alismalar ve ileride yapacagimiz ¢alismalara 6n
admm olmaktadir. Ilaveten, yapilacak olan tez, proje vs. gibi yeni nesil nanokompozit

calismalara 151k tutacaktir.
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3. ELEKTRO EGIRME YONTEMIi VE NANOELYAF URETIMi
3.1. Giris

Elektro egirme yontemi, baslica polimer, kompozit ve seramik malzemeler
kullanilarak nano boyutta elyaflar liretmek igin tercih edilen yalin ve etkili tiretim
yontemdir. Bu yontem, elektriksel olarak yiiklenmis sivi polimer ¢6zeltisinin,
topraklanmis bir ylizey iizerinde siirekli elyaf formunda konumlanmasi temeline dayanir
(Andrady, 2008). Temel iiretim materyalt polimer olan nanoelyaf iiretiminde 6ncelikli
tercth edilen teknik elektro egirme teknigidir. Elektro egirme teknigi, akiskanlar
dinamigi, polimer kimyasi, temel fizik, elektrik fizigi, makine ve tekstil miihendisligi
disiplinlerini iceren bir tekniktir (Kozanoglu, 2006). Bu teknikle ¢esitli polimer esash
materyallerden, elyaf ¢ap kalinlilar1 1 um ve lizerine kadar kesintisiz nanoelyaflar
iretilmektedir (Huang ve ark., 2003).

Yeni bir teknoloji olmamakla beraber elektro egirme teknigi, 17. yiizyil
baslarinda, William Gilbert’in manyetizma alaninda arastirmalarmi yaparken,
elektromanyetizmanin sivilar lizerine etkisini dikkatli ve planli incelemesiyle ortaya
cikmistir (Kataphinan, 2004). Yirminci yiizyilin baslarinda, farkli ¢6zeltileri inceleyen
Zeleny, sivinin viskozitesi ile ylizey gerilimini yenmesi gereken elektriksel gerilim
arasinda dogrudan bir baglant1 oldugunu ispat etmistir (Ustiindag, 2009).

Elektro egirme teknigi kullanilarak elyaf iiretimine ile ilgili, 1934 yilinda Anton
Formhals tarafindan, ¢ozeltiden g¢apt mikrometre boyutlarinda olan seliilloz asetat
elyaflar iiretilerek patent alinmis fakat teknik ticari olarak kullanilmamistir (Kozanoglu,
2006). 1960’1 yillarda Taylor, jet olusumu hakkinda aragtirmalar yapmaya baslamis ve
elektriklenmis sivilarin temel teorik ilkelerini belirtmistir. Taylor tarafindan, iki sivi
arasindaki konik ara ylizeyin elektrik alan i¢inde dengede oldugu gosterilmistir
(Kozanoglu, 2006). 1971°de Baumgarten, ilk defa ¢apt 1 mikrondan diisiikk olan
elyaflarin iiretimini gergeklestirmistir. Bu gelismeden sonra arastirmacilar tarafindan
nanoelyaflarin {retilmesi ve yapisal Ozellikleri hakkinda arastirmalar yapilmaya
baslanmustir (Lyons, 2004).

Cesitli bilim ve birgok miihendislik dallarma hitap etmesinden dolayi
aragtirmacilar tarafindan ilgi odagi olan elektro egirme yontemi ile ilgili akademik

calismalar, 1990 yil1 sonrasinda ivme kazanmastir.



30

3.2. Elektro Egirme Uretim Yontemi

Egirme, ipligi burkup ince, mukavemetli ve yonlenmis uzun iplik elde etmek
icin kullanilan tekniktir. Koyun, keg¢i gibi yiin veren hayvanlardan elde edilen dogal
elyaflarin hazirlik islemleri yapildiktan sonra, elle biikiilerek uzun iplik¢ikler yapilir. Bu
iplikgikler daha sonra egirge¢ ad1 verilen bir alete sarilarak tekrar biikiiliir. iplikgikler,
bu iglem sonunda hem mukavemet kazanir, hem de uzun iplik¢ik elde edilmis olur.

Elektro egirme yontemi, egirme isleminin elektrik potansiyel farki vasitasiyla
yapilmasidir. Uzun ve siirekli nanoelyaf tiretilebilmesi ve prosesin tekrarlanabilmesi
nedeniyle tizerinde en ¢ok ¢aligilan ve gelistirilen nanoelyaf tiretim yontemidir. Elektro-
egirme yontemi, dolu ve bosluklu igyapili, siirekli, sabit ¢apta ve polimer, kompozitler
veya seramikler gibi farkli materyallerden nanoelyaf iiretiminde tercih edilmektedir.
Diger yontemlerden farkli olarak bu teknik ile bir boyutlu nanoyapilarin olusturulmast,

polimer ¢6zeltisinden olusan viskoelastik jetin tek eksenli uzamasi olayma baghdir.

o
<+«——— $innga pompasi
sinnga ——»
/ Y Uksek volta]
kaynadi

Metalik ighe ———»

F \ —

Toplayic —_—

Sekil 3.1. Elektro egirme tekniginin sematik gosterimi (Anonim)

Elektro egirme cihazi genel olarak ii¢ kisimdan olusmaktadir (Sekil 3.1). Bunlar
yiiksek voltaj glic kaynagi, polimer besleme {initesi (metalik igne) ve toplayict altliktir.
Yiiksek voltaj elde etmek i¢in alternatif akiminin da (AC) kullanilabilir olmasina
ragmen genellikle dogru akim (DC) gii¢ kaynag1 kullanilir. Yiiksek voltaj gli¢ kaynagi,
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elektro egirme icin gerekli olan kuvveti saglamak ve prosesi siirdiirebilmek i¢in
kullanilmaktadir.

Polimer besleme {initesi; siringa pompasi ve igerisinde polimer ¢ozeltisi bulunan
siringa ve bu siringanin ucundaki lilleden olusmaktadir (Sekil 3.2). Siringa pompasi
polimer ¢ozeltisini belirli, sabit ve kontrol edilebilir bir debide lilleye gondermek icin
kullanilir. Liile, genellikle gli¢ kaynaginin negatif kutbuna baglanir. Toplayict i¢in
genellikle diiz plakalar kullanilir. Bununla beraber farkli amaglar i¢in (homojen
nanoelyaf i¢in tambur tip toplayici) farkli 6zellikte toplayicilar da kullanilmaktadir.

Toplayici genellikle giic kaynaginin pozitif kutbuna baglanir ve topraklanir.

Polimer Besleme

/ Unitesi
0h P /

Yiiksek Voltaj
Gii¢ Kaynag1 - =

—7 —— e
-

Sekil 3.2. Elektro egirme cihazinin basit gosterimi (Anonim)

Yiiksek gerilim uygulandiginda lille ucunda askida olan polimer damlacigi
elektriklenir ve indiiklenmis olan yiik damlacik yilizeyine esit olarak dagilir (Xia ve ark.,
2004). Islem sirasinda liile ucundan ¢ikan damlaciga etki eden kuvvetler; yergekimi,
yiizey gerilmesi ve elektriksel gerilme kuvvetleridir (Sekil 3.3). Bu kuvvetler
birbirlerini dengeleyerek lille ucunda Taylor konisini olusturur ve tiim kuvvetlerin
birbirini dengelemesine bagli olarak damla veya sivi jet olusur. Bu elektriklenmis jet
hizla uzayarak uzun ve ince ipliksi yap1 olusur. Stv1 jetin siirekli uzamasi ve ¢dziiciiniin
buharlagsmasi neticesinde elyaf ¢apt mikrometre seviyesinden yiiz nanometre gibi

degerlere diiser. Boylece nanometre boyutlarinda siirekli elyaflar elde edilir.
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Y Uzey gerilimi
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gerifimi .
Tegetsel elekt
qerilimi

Elekiriksel polarizasyon
genilimi

Sekil 3.3. Taylor konisinin olusumuna etki eden kuvvetlerin sematik gésterimi.

3.3. Elektro Egirme Uretim islemleri

Elektro egirme teknigiyle nanoelyaf iiretim islemleri asagidaki belirtildigi gibi
alt1 kisimda incelenecektir (Sekil 3.4).

I.  Damlacik eldesi,
I1.  Taylor konisi eldesi,
I11.  Elektro egirme jetinin eldesi,
IVV.  Kararl bolgede jetin uzamasi,
V. Kararsiz bolgenin eldesi,

V1.  Elyaf biciminde katilagmasi,

Toplayic: sistem -

)— Motor
6

VoW

Yiksek voltaj kaynag
1-40kV , 1mA

Polimer solisvonu besleme sistemi

Sekil 3.4. Elektro egirme teknigiyle nanoelyaf iiretim iglemlerinin sematik gosterimi (Anonim)
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3.3.1. Damlacik eldesi

Elektro egirme ydnteminin ilk mertebesinde ¢ozelti seklindeki sivi polimer,
genellikle perkiizyon pompasi vasitasiyla bir lile ucundan ¢ok diisiik debilerde sisteme
iletilir. Elektrik alaninin sistemde aktif olmadig1 ve uygulanmadig1 anda liileye bagl
kilcal borunun ucunda bir damlacik elde edilir ve bu damlacik yer ¢ekimi kuvveti
sayesinde diiser. Bu anda damlaciga yalnizca iki kuvvet tesir etmektedir. Bu iki

kuvvetten ilki stvinin yiizey gerilimi iken digeri yer ¢ekimi kuvvetidir (Andrady, 2008).

3.3.2. Taylor konisi eldesi

Liileye bagl kilcal borunun ucunda askida bulunan ¢ozelti damlacigi, yiizey
gerilimi kuvvetlerinin tesiriyle belirli bir voltaj degerine kadar kiiresel bigimde bulunur
(Sekil 3.5 a,b,c). Uygulanan bu voltaj belirli bir degere vardigi durumda, elektrostatik
kuvvetler, yiizey gerilimi ve yer¢ekimi kuvvetlerine esitlenir. 1960’11 yillarda Taylor
tarafindan, iki sivi arasindaki konik ara yiizeyin elektrik alan i¢inde dengede oldugu
gosterilmistir. Bu noktada polimer damlacigi seklini yenileyerek koni seklini alir ve
koni agist 50° olur (Sekil 3.5d). Bu olusan koni Taylor konisi olarak adlandirilir
(Kozanoglu, 2006).

Sekil 3.5. Artan voltajin etkisi ile polimer damlaciginin Taylor konisi formuna gegisi ve jet olusumu
(a),(b),(c),(d) voltajin artmasiyla liile ucundaki damlacik formunun degisimi, (e) kritik voltaj seviyesinde
iken polimer jetinin figkirmasi, (f) kritik voltaj degerinden sonraki polimer jeti (Kozanoglu, 2006)
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3.3.3. Jet eldesi

Elde edilen polimer damlacigi Taylor konisi seklini almasmdan itibaren,
gerilimdeki kii¢iik bir artisa bagli olarak koni ucundan jet bigiminde figskirir (Sekil 3.5€)
(Kozanoglu, 2006; Andrady, 2008).

3.3.4. Kararh bolgede jetin uzamasi

Kararli bolgede jetin uzamasi durumu Sekil 3.4° de 4 numara ile gosterilmistir.
Polimer ¢ozeltisine verilen voltaj, kritik voltaj degerine ulastigi durumda aniden jet
olusumu gergeklesir (Sekil 3.5f). Elde edilen polimer jetinin yiizeyindeki yiiklerin
coloumb itme kuvvetleri, jeti toplayiciya dogru uzatan eksenel bir bilesene sahiptir.
Akiskan hiz1 6lcim degerleri dikkate alindiginda, Taylor konisinden uzaklastik¢a jet
hizinin yani sira jet hizinin degisimi de artis géstermektedir. Kisacasi Taylor konisinden

bas gosteren jet, ilerledik¢e hizlanarak bir miiddet lineer bir dogrultuda ilerlemektedir.

3.3.5. Kararsiz bolgenin eldesi

Kararsiz bolge ayn1 zamanda Whipping kararsizlig1 olarak adlandirilmaktadir.
Bu kararsiz bolgenin elde edilmesi aninda polimer jeti, takip ettigi kararli yolun
akabinde Sekil 3.4’te (5) numara ile gosterilen kararsiz bolgeye girer. Kullanilan
polimer ¢6zeltisinin, 6zelligine bagh ve sistem degiskenleri ile iligkili olarak degisebilen
ii¢ kararsizlik durumu bulunmaktadir. Jet, bu ii¢ kararsizlik durumlarindan en az birini
gosterebildigi gibi tiim kararsizlik durumlarini da gdsterebilir. Bu kararsizlik durumlart;
(1) klasik Rayleigh karasizligi, (2) eksenel simetrik elektrik alan akimi ve (3) whipping
kararsizligidir. Elektro egirme tekniginde siklikla yasanan kararsizlik hali whipping
kararsizligidir. Whipping kararsizligimin elde edilmesinin nedeni, jet ylizeyindeki
kuvvetlerin karsilikli bicimde birbirlerini itmesiyle meydana gelen ve jette merkezden
radyal bir sekilde goriilen burulma olugmasidir. Jet, toplayict plakaya yakinlastiginda
ise ana jetten ayrilan kiigiik jetler olusur. Kiigiik jetlerin olugsmasinin sebebi ise radyal
yiiklerin birbirini itmesi neticesinde ana jetten ayrilmasi olarak bahsedilmistir. Jet
yeterince inceldiginde ve viskoelastik kuvvetler yeterince soniimlendiginde yeni
whipping karasizliklar1 olusur. Bu karasizlik hali ise ikinci whipping karasizlig1 olarak

adlandirilir (Kozanoglu, 2006).
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Kararsiz bolgede yiiklii polimer jetine alt1 kuvvet etki eder. Bu kuvvetlerden bir
kismi damlacigin deforme olmasini ve jet olusumunu desteklerken bir kismi da tersi

yonde ¢alisarak damlacigin akigina engel olur.
Whipping kararsizliginda yani kararsiz bolgede jete etki eden kuvvetler;

a. Yer ¢ekimi kuvveti (F,): Cozeltinin yogunluguna baglidir ve modellemelerde
genellikle ihmal edilen bir kuvvettir.

b. Elektrostatik kuvvet (Fg): Jetin uzamasmi ve toplayiciya dogru ilerlemesini
saglayan kuvvettir. Bu kuvvet, uygulanan elektrik alan ve materyal karakteristigi
ile tanimlanir.

c. Coloumb itme kuvveti (F;): Jetin yilizeyinde kararsizliga ve spiral hareketlere
sebep olur. Bu kuvvetin miktari, polimerin ve ¢oziicliniin karakteristiklerine
baghdir.

d. Viskoelastik kuvvetler (Fy): Jetin uzama ve ilerleme dogrultusuna kars: olacak
sekildeki kuvvettir. Polimerin tipine, molekiil agirligma ve ¢oziiciiye baghdir.

e. Yiizey gerilimi kuvvetleri (F,): Polimer jetinin ¢ekilmesine kars: yonde etki
eder. Coziicli tipine, polimere ve katki maddelerine baghdir.

f. Siirtiinme kuvvetleri (F;): Polimer jetinin yiizeyi ile onu ¢evreleyen hava veya

gaz arasinda olusan siirtiinme kuvvetleridir (Andrady, 2008).

Elektro egirme aninda biitiin bu kuvvetler dengede olup, denklem 3.1° de ki
denklemde ifade edildigi gibi yazilir. Yer ¢ekimi kuvveti, elektro egirmenin asagi ve
yukar1 dogrultuda yapildigina veya yatay yonde yapilmasia bagh olarak denklemdeki
esitligin saginda, solunda olabilir veya hi¢ olmayabilir. Eger elektro egirme islemi
asagidan yukariya dogru yapiliyorsa denklem 3.1’ deki gibi yazilir. Eger elektro egirme
islemi yatay dogrultusunda yapiliyorsa bu kuvvet denklemde yazilmaz. Ciinki yer

cekimine kars1 bir kuvvet gerekmemektedir.
Fi+Fs=F+E +F, +F (3.1)

Yapilan hesaplamalar ve aragtirmalar sonucunda, yiiksek gerilim uygulandiginda

polimer jet hizinin, toplayiciya yaklastik¢a ses yayilma hizina (340 m/s) ulastigi tespit
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edilmistir. Polimer jeti toplayiciya yaklastikca elektriksel kuvvet etkisiyle hizlanirken
buna bagli olarak viskoz direnci de giderek artmaktadir. Viskoelastik kuvvetlerinin,
elektrostatik kuvvetlerinden biiyiik oldugu anda polimer jeti istikrarli olmayan bir
harekete baslamaktadir. Bu durumda, olusan hafif bir hava tiirbiilans1 bile salinima

neden olmaktadir (Kozanoglu, 2006).

3.3.6. Elyaf biciminde katilasma

Polimer jeti kararsiz bdlgede ilerlerken jet alanmin hizli sekilde artmasi
sonucunda kiitle hizlarmin artmasina bagli olarak c¢ozeltide bulunan ¢oziiciiniin
buharlagmas1 ger¢eklesmektedir. Yiiksek buharlasma hizinda bir ¢oziicii kullanildiginda
jetin uzama viskozitesi, deformasyonu saglamak i¢in ¢ok yiiksek kalacaktir. Buna bagh
olarak whipping kararsizlig1 kisa zamanda son bulacak ve daha kalin nanoelyaflar
iiretilecektir. Kullanilan ¢dziicliniin uguculugu, elyaf ¢apmi belirlemede 6nemli bir rol
istlenir. Uygun bir ¢oziiciiniin se¢imi, uygun proses parametrelerinde ¢ok kiiclik

nanoelyaflar elde edilmesini saglar (Andrady, 2008).

3.4. Elektro Egirme Teknigine Etki Eden Parametreler

Bu teknik ile yiiksek ylizey alani/hacim ve uzunluk/¢ap oraninda ve elyaf capi
10 ile 100 nm boyutlar1 arasinda nanoelyaf ve nanotiip liretimi gergeklestirilmektedir.
Bunun yani sira; elektro egirme teknigi, elyaf iiretim parametrelerinde degisiklikler
yapilarak ¢esitli dzelliklerde nanoelyaf iiretimine olanak saglamaktadir. Uretilecek
nanoelyaflarda istenilen 6zellikleri olusturabilmek icin iiretim parametrelerinin ¢ok iyi
sekilde incelenmesi ve elektro egirme siirecinin dikkatli ve kontrollii sekilde yapilmasi
gerekmektedir. Elektro egirme yOnteminin nanoelyaf {iretiminde bir¢cok avantaji
bulunmasina ragmen iiretim siirecine etken olan birgok parametre olmasmdan dolay1
kontrollii sekilde siirecin yonetilmesi olduk¢a zor bir iiretim teknigidir. Elektro egirme
yontemiyle tiretilecek olan elyaflarin yapisini ve bigimini belirleyen Olgiitler ¢izelge
3.1°de belirtilmistir.

Elektro egirme tekniginde, {iretim agsamalarma ve iiretilecek elyafin 6zelliklerini
etkileyen parametreler ¢ozelti, islem ve ¢evre parametreleri olmak {izere genel anlamda

tic kisimda incelenebilir (Cizelge 3.1).
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Cizelge 3.1. Elektro egirme teknigine etki eden parametreler

Cozelti Ozellikleri Islem Parametreleri Cevre Etkenleri
Molekiiler agirlik ve viskozite Uygulanan voltaj Sicaklik
Yiiksek gerilim kuvveti Cozelti akis hizi Nem
fletkenlik Cozelti sicakligi Atmosfer tipi
Dielektrik sabiti Liile-toplayict mesafesi Basing
Coziicliniin uguculugu Toplayici altlik ve liile ¢api

3.4.1. Cozelti ozellikleri

Elektro egirme ile elyaf tiretim tekniginde kullanilacak c¢ozeltinin 6zellikleri,
istenilen nanoelyaf 6zelliklerini belirleyen en onemli etkendir. Cozelti parametreleri
viskozite, ylizey gerilim kuvveti, ¢cozelti elektrik iletkenligi, dielektrik sabiti ve ¢oziicli

ucuculugu olmak iizere baslica 5 kisimda agiklanmistir (Andrady, 2008).

3.4.1.1. Molekiil agirhg: ve viskozite

Cozelti viskozitesini belirleyen en dnemli etkenlerden biri, hazirlik esnasinda
kullanilan  polimerlerin molekiiler agirligidir. Polimerler arasimda molekiiler
agirhiklarina gore kiyaslama yapildiginda yiiksek molekiil agirligi olan polimerlerin
viskozitesi, diisik molekiil agirligma sahip polimerlerin viskozitesine oranla daha
yiiksek olmaktadir. Kisacasi polimerlerin molekiil agirhiginin artmasi ile ¢dzeltinin
viskozitesinin de arttig1 gozlemlenmektedir (Andrady, 2008).Bu durum elektro egirme
teknigi ile elyaf iiretimi esnasinda molekiiler agirhigi farkli olan ¢esitli polimerlerin
kullanilmasi ile ¢ozelti viskozitesinin istenilen degerde olmasini saglamaktadir.

Cozelti viskozitesi, tretilecek elyafin yapismin boncuksu, siirekli-siireksiz ve
kalin-ince ¢apa sahip olmasi gibi bircok 0Ozelligi etkilemekte olup kullanilacak
cozeltinin viskozitesinin ¢ok iyi sekilde ayarlanmasi gerekmektedir. Eger ¢dzeltinin
viskozitesi ¢cok yiliksek olursa lille ¢ikisinda liilenin tikanmasi ve ¢dzeltinin kurumasi
sorunlart ile karsilagilir. Buna karsin ¢dzeltinin viskozite degeri ¢ok diisiik olursa yani
cozelti akisina karsi direng diisiik olursa, yergekimi kuvvetinin etkisi ile liille ucundan
cozeltinin damlamasma ve diizgiin bir liretimin yapilamamasma neden olur. Ayrica
diistik viskoziteli ¢ozeltiler kullanilarak {iretilen elyaflarda diisiik viskoziteden kaynakli
stvi  jet pargalanmakta, kesikli ve boncuksu bir yap1 olusmaktadwr. Cozelti

viskozitesindeki artig ile iiretimi yapilan nanoelyaflardaki boncuksu yapi azalirken
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boncuk bigimleri de kiiresel sekilden elips sekline degismekte ve bir siire sonra
boncuksu yapt tamamen son bulmaktadir. Kisacasi ¢ozelti viskozitesinin artirilmasi,
polimer zincir karmasiklig1 artmakta ve elektro egirme sirasinda jetin siirekli olmasina

neden olmaktadir (Sekil 3.6) (Kozanoglu, 2006).

Boncuk sekli

Konsantrasyon Artisi
. B

ol lelr

v ‘l 4
Sekil 3.6. Cozelti konsantrasyondaki artisla boncuk sekli arasindaki iliski (Kozanoglu, 2006)

Bunlara ek olarak cozelti viskozitesinin etkiledigi bagka bir durum ise elyaf
caplaridir. Cozelti viskozitesinin artmasi ile elyaf caplar1 da artmaktadwr. Cozelti
viskozitesi yiiksek ise iiretim sonucunda daha Kalin elyaflar tiretilmektedir (Deitzel ve
ark., 2001). Elyaf ¢apini etkileyen diger durum ise toplanma alanidir. Yiiksek viskoziteli
cozeltilerde whipping kararsizlig1 engellenebilir ve boylece jetin izledigi yol azalarak
elyaflar kiiclik bir alana yayilir. Boylelikle ¢cozelti daha az uzama yaparak elyaf ¢apinin
artmasina neden olur (Andrady, 2008).

3.4.1.2. Yiizey gerilim kuvveti

Yiizey gerilimi, fizikokimyada bir sivinin ylizey katmaninin esnek bir tabakaya
benzer ozellikler gostermesinden kaynaklanan etkiye verilen addir ve sivi ylizeyinde
birim uzunlugunu gergin tutan kuvvete denir. Yiizey gerilim kuvveti polimer jetinin
cekilmesine kars1 yonde etki eder ve akigkanm birim kiitlesindeki yiizey alanini azaltma
etkisine sahiptir. Coziicii tipine, polimere ve katki maddelerine baglhdir. Elektro egirme

teknigi ile elyaf iiretiminin yapilabilmesi igin, ¢Ozeltinin yiizey gerilim kuvvetinin
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elektrostatik kuvvetinden diisiik degerde olmasi gerekmektedir. Yiizey gerilimi elektro
egirme teknigi ile elyaf olusumu esnasinda boncuk olusumuna sebep olabilir. Coziicli
molekiillerinin yogunlugu yiiksek oldugunda, bu kuvvetin etkisi ile ¢ozilicii molekiilleri
bir araya toplanir ve kiiresel bir sekil olusumu artar. Bu durumda, polimer jeti toplayic1
plakaya dogru ilerlerken yiizey gerilimi, jet boyunca boncuklar olusmasina sebep olur.
Yiiksek viskoziteli ¢ozeltilerde, ¢oziicli ve polimer molekiilleri arasinda daha fazla
etkilesim olacaktir. Bu etkilesimden dolay1 ylizey geriliminin etkisi altinda ¢oziicii
molekiillerinin bir araya toplanma egilimi azalacak ve boncuk olusumu engellenecektir

(Sekil 3.7) (Kozanoglu, 2006).

Sekil 3.7. Yiizey gerilim kuvvetine ve viskoziteye bagli boncuk olusumu
a) Yiksek viskoziteye, b) diisiik viskoziteye sahip ¢ozelti (Kozanoglu, 2006)

3.4.1.3. Elektrik iletkenligi

Elyaf iiretimi esnasinda olusan jetin yilizeyine etki eden kuvvetlerin birbirlerini
itmesi sonucunda jet iizerinde uzama olusur ve ¢ozelti ylizeyi gerilir. Cozeltinin elektrik
iletkenliginin artirilmasina bagh olarak, jet lizerinde daha fazla yilik tasmnabilir.
Iletkenlik, ¢ozeltiye iyon eklenmesiyle artirilabilir. Cozelti tamamen gerilmezse, boncuk
olusumu meydana gelir. Cozeltinin elektrik iletkenliginin artirilmasi ile jet {izerinde
uzama olusur ve ¢ozelti ylizeyi gerilir. Bundan dolayi, ¢ozeltiye tuz ilavesi yapilarak
cozelti elektrik iletkenligi arttirilir. Elektrik iletkenligi artan ¢ozeltinin iizerinde
tastyacagl kuvvetler ve ¢ozeltinin gerilmesi artar. Buna bagli olarak sonugta, boncuk
olusumu engellenerek daha diisiik ¢aplarda boncuksuz ve diizgiin elyaflarin olusmasi
gozlemlenir (Andrews ve Weisenberger, 2004; Andrady, 2008).

Cozeltiye iyon eklenmesiyle ¢ozelti iletkenligi artirildiginda, elektro egirme

teknigiyle elyaf olusumu i¢in gerekli gereken kritik voltaj degeri de diiser. Buna bagh
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olarak toplayici plakada daha genis bir alanda elyaf iiretimi gergeklesir. Bu durumda jet
yolu artacagindan daha kiiciik ¢aplara sahip elyaflar elde edilir (Andrady, 2008).

Elektrik iletkenliginin elyaf iiretimini zor kilan ya da engelleyen dezavantajlari
da vardir. Elektrik iletkenligi yiiksek olan ¢ozeltilerde, proses esnasinda, igne ucundaki
damlacik iizerinde bulunan kuvvetleri kontrol etmek zorlasmaktadir. Iletkenlik
yiikseldikge klasik koni-jet modeli degisir ve ¢oklu-jet olusumu goriilebilir. Bu nedenle,
saf alginat gibi iletkenligin ¢ok yiiksek oldugu cozeltilerde koni ve jet olusumu
goriilmez (Ustiindag, 2009).

3.4.1.4. Coziiciiniin dielektrik sabiti

Yalitkanlik sabiti veya dielektrik sabiti, bir malzemenin {izerinde yiik
depolayabilme yetenegini 6lgcmeye yarayan katsayidir. Baska bir ifade ile yalitkanlik
sabiti, bir elektriksel alanin etkilerinin veya yalitkan bir ortam tarafindan nasil
etkilendiginin Ol¢limiidiir. Elektro egirme siirecinde ¢ozeltinin dielektrik sabitinin
yiiksek olmasi, bocuk olusumunu engelledigi gibi, boncuksuz ve diisiik ¢apta elyaf

iiretimini saglamaktadir.

3.4.2. islem parametreleri

Elektro egirme teknigi ile elyaf iiretim islemini etkileyen onemli bir etkende

coOzelti dzelliklerinden sonra islem parametreleridir.

3.4.2.1. Uygulanan voltaj degeri

Elektro egirme siirecini etkileyen en Onemli parametrelerden biri ¢dzeltiye
uygulanan voltaj degeridir. Yiiksek voltaj, cozeltiye elektrik alandan etkilenebilmesi
icin gerekli olan yiikii ve lille ucu ile toplayici arasinda elektrik alanmnin olugsmasini
saglar. 6 kV kritik bir voltaj degeri olup bu degerden diisiik voltaj degerlerinde
¢ozeltinin liile ucunda Taylor konisi bi¢gimini almasi ve nanoelyaf olusumu imkéansizdir.
Bu degerden yiiksek voltaj degerlerinde jet voltajin uygulandigr dogrultuda hareket
eder. Jet lizerindeki yliklerden kaynaklanan itici kuvvetlerin etkisi ile viskoelastik

cozelti gerilir. Eger gerilim arttirilirsa ¢ozelti lizerinde daha fazla yiik birikimi olur ve
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daha hizli jet olusumu meydana gelir. Fakat bu durum Taylor konisinin kararsiz
olmasina neden olur (Andrady, 2008).

Elektro-egirme islemi sirasinda yiiksek gerilim uygulandiginda ¢ozelti lizerinde
biriken yiik miktar1 artarken, bu yiiklerin meydana getirdigi itici kuvvet de artar.
Boylelikle jet lizerinde meydana gelen gerilim yani uzama artar ve daha ince caplarda
elyaf elde edilir. Diislik viskoziteye sahip bir ¢ozeltiye yiiksek voltaj uygulanmasi
durumunda iglem sirasinda ikinci bir jet olusumu meydana gelir ve bu durum elyaf

capinda diisiise neden olur.

3.4.2.2. Cozelti akis hiza

Elektro egirme islemi esnasinda sistem i¢in gerekli ¢dzelti miktar1 olarak
tanimlanr. Uygun ¢ozelti akis hizinin kritik degeri Taylor konisinin kararli oldugu
degerdir. Akis hiz1 bu kritik degeri gectiginde, nanoelyaf ¢capmin artig1 ve yapida daha

¢ok boncuk olustugu gozlemlenmistir.

3.4.2.3. Cozelti sicakhg:

Cozelti sicakligi  buharlasma hizin1 ve ¢ozelti viskozitesini dogrudan
etkilemektedir. Cozelti sicakligindaki artisa bagli olarak buharlagsma hizi artarken
viskozite azalmaktadir. Cozelti sicaklig1 yiiksek olan ¢ozeltiler kullanilarak {iretilen
elyaflar daha homojen dagilim gostermekte ve daha ince ¢aplarda olmaktadir. Bunun
sebebi, sicaklik artis1 ile beraber polimer molekiillerinin hareketliligi artmakta olup
bundan dolay1 coloumb kuvvetlerinin ¢dzeltinin gerilimini artirmasidir (Fujihara ve
ark., 2005). Ayrica ¢ozelti sicakligi artirildik¢a elyaf iiretim siirecinin daha hizli
gerceklestigi belirlenmistir (Demir ve ark., 2002).

3.4.2.4. Liile ve toplayic1 arasindaki mesafe

Elektro egirme teknigi ile elyaf iiretim siireci toplayic1 plaka ile liile arasindaki
alanda geceklesmektedir. Toplayici plaka ve lille arasindaki mesafe, polimer jetinin
havada kaldig1 siireyi ve jete etki eden elektrik alan biiyilikliiglinii belirlemekte ve
etkilemektedir. Havada bulundugu siireyi ve elektrik alan kuvveti biiyiikliigiinii bu

mesafe lizerinde degisiklik yapilarak belirlemek miimkiindiir. Bu mesafenin artirilmasi
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jetin havada bulunma zamanini artmasina neden olurken jete etki eden elektriksel alan
kuvvetinin azalmasimna sebep olur. Tam tersi mesafe azaltildigi durumda ise jete etki
eden elektriksel alan kuvveti ve buna bagh olarak ta jet hiz1 artar. Jetin havada kalma
zamani ise elyaf jetinin toplayici plakaya ilerlerken ¢ozeltide bulunan ¢oziiciiniin
buharlagsmasi1 bakimindan onem arz etmektedir. Kisacasi bu havada kalma zamanimin,
en ideal ve homojen elyaf iliretimi i¢cin ¢Ozelti icerindeki ¢oziicliniin tam olarak
buharlagsmasina yetecek kadar uzun olmalidir. Eger bu mesafe kisaltilarak jetin havada
kalma siiresi azaltilirsa c¢oziiciiniin tamami buharlasamaz ve elyaflarin  temas
bolgelerinde yapismalar goriiliir (Fujihara ve ark., 2005). Ayrica bu mesafe ¢ok kisa
oldugunda elektrik alan kuvveti ¢ok yiiksek olacagindan, elektrik alan kuvvetinin

artmas ile jetin kararsizli1 artacak ve boncuksu yapida elyaf iiretilecektir.

3.4.2.5. Toplayic althk ve liile cap1

Elektro egirme siirecinde metalik igne ile toplayici plaka arasinda elektrik alan
olmas1 gerekli olmasindan dolay1r toplayici plakanin iletken malzemeden olmasi
gerekmektedir. Bundan dolay1 en ¢ok kullanilan toplayict plaka malzemesi aliiminyum
folyodur. Eger iletkenligi bulunmayan malzeme kullanimi olursa toplayici plaka
tizerinde az elyaf olusumu gozlemlenir (Fujihara ve ark., 2005).

Elektro egirme teknigi ile nanoelyaf iiretiminde toplayicit plaka malzemesinin
yani sira seklide hem iiretim siireci icin hem de iiretilen nanoelyaflarin yapisi i¢in
onemlidir. Baz1 arastirmacilar yaptiklar1 ¢alismalarda hareketli veya sabit bir¢ok c¢esitli
toplayict plakalar kullanmislardir. En ¢ok tercih edilen toplayici plakalar, aliiminyum
plakalardir (Kozanoglu, 2006).

Cozeltinin toplayic1 plakaya iletildigi liilenin i¢ ¢api, iiretilen elyafin yapisina
etki etmektedir. Liilenin i¢ cap1 daraltildikca, iiretilen elyaflarm cap1 kiiciiliir ve ayni1
zamanda da boncuk olusumu azalir. Cap1 kiiciik olan liilenin ucundan ¢ikan polimer jete
etki eden coloumb kuvveti sabit tutuldugunda jetin hiz1 diiser ve hiz1 diisen jetin liile ile
toplayici plaka arasindaki mesafe degismedigi icin havada kalma siiresi artar. Havada
kalma siiresi ve ylizey gerilimi artan ¢dzelti jetinden daha kiigiik ¢apta elyaflar tiretilir.
Lakin Lile capinin ¢ozeltiye bagli olarak bir alt limiti vardir. Bu limit altinda ¢ok diisiik
captaki lilleden ¢ozelti piiskiirtiilmesi zorlasir ve lille ucunda tikanmalara neden olur.
Buna bagli olarak boncuk olusumun azalmasi beklenirken boncuk olusumu artmis olur

(Fujihara ve ark., 2005).
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3.4.3. Cevre etkenleri

Polimer jetini g¢evreleyen ortamin kosullari elyaf yapisint dnemli derecede

etkilemektedir. Ortam kosullarinin basinda atmosfer tipi, nem ve basing gelmektedir.

3.4.3.1. Nem

Polimer jeti ¢evreleyen bolgedeki nem miktari, elektro egirme yontemiyle
tiretilen elyaflarin yapisi tizerinde 6nemli etkilere sahiptir. % 50 nem oraninin {istiindeki
degerlerdeki gibi yiiksek nem oranina sahip ortamlarda yapilan 6nceki ¢alismalarda,
elyaf yapisinin gézenekli oldugu ve nem oraninin artiginin devam etmesine bagli olarak
olusan bu gozeneklerinin boyutlarinin ve derinliklerinin biiylidiigli gozlemlenmistir.
Lakin nem orant % 50 degerinin altinda olan ortamlarda yiiriitiilen arastrmalarda
elyaflarin yapisinin diizgiin ve homojen oldugu gézlemlenmistir.

Ayrica ortamin nem miktar1 elyaf iiretimi esnasinda ¢oziicliniin buharlagma
hizm1 ve stiresini de etkilemektedir. Nem miktarinin ¢ok diisiik degerde oldugu
ortamlarda ¢oziicli liille ucundan c¢ikar ¢ikmaz ¢ok kisa zamanda buharlasmaktadir.
Diisilk nem oranma sahip ortamlarda yapilan bazi ¢aligmalarda, ¢ozelti heniiz liile
ucunda iken ¢Oziiciinlin buharlastig1 ve liile ucunda katilasarak tikanmalara yol agtigi
goriilmiistiir (Fujihara ve ark., 2005).

Tim bunlara ek olarak yapilan arastirmalarda, ortamdaki nem miktar1 artmasi
sonucu liretimi yapilan elyaflarin daha kalin ¢aplarda oldugu goriilmiistiir. Bunun sebebi
ise ortamdaki nem oranimin yiliksek olmasinin, diisiik caplarda elyaf {iretimi i¢in gerekli

olan elektrik alan kuvvetini azalmasidir (Kozanoglu, 2006).

3.4.3.2. Atmosfer tipi

Elektro egirme teknigi ile elyaf {iretiminin yapildig1 ¢evrede bunulan havanin
ozellikleri diizglin ve kararl elyaf iiretimi yapilabilmesi i¢in onem arz etmektedir.
Elektro egirme islemi sirasinda olusan elektrik alanmn tiim gazlar tizerindeki etkileri ve
gazlarmn bu elektrik alana gosterdikleri tepki ayni degildir. Yapilan ¢aligmalarda helyum
gazmin elektrik alan etkisi ile parcalandigi ve elyaf iiretimini engelleyici 6zellik

gosterdigi gozlemlenmistir. Fakat pargalanma voltaji yiiksek olan Freon®12 gazinin



44

bulundugu ortamda iiretilen elyaflarin ¢aplarinin normal havanin bulundugu ortamlarda
iiretilmig olan elyaflarin ¢aplarina kiyasla daha kalin ve biiyiikk oldugu goriilmiistiir

(Fujihara ve ark., 2005).

3.4.3.3. Basing

Elektro egirme teknigi ile elyaf tiretiminin yapildig1 ortamdaki ortam basincmin
diisiik olmast durumunda, liile ucunda bulunan ¢ozelti damlacig1 herhangi bir islem
yapilamadan kendiliginden kolayca toplayici altlik {izerine diiser. Ayrica basincin ¢ok
diisiik degerde oldugu ortamlarda, liille ucundaki polimer jetine etki eden elektriksel
yiiklerin, kolayca bosalip jete etkilerinin azalmasi sonucu elektro egirme islemi

yapilamamaktadir (Fujihara ve ark., 2005).

3.5. Elektro Egirme Yontemi ile Uretilen Nanoelyaflarin Ozellikleri

Elektro egirme teknigi, son zamanlarda elyaf tretiminde ¢ok kullanilan
muhtesem bir teknik olup birbirinden farkli ve cok cesitli uzunluk/cap oranlarinda
kesiksiz, siirekli, diizgiin elyaf tiretimi yapilabilen tek yontemdir.

Diger iiretim teknikleri ile Uretilen tek boyutlu nanoyapilar ve elektro egirme
teknigi ile tretilen tek boyutlu nanoyapilar kiyaslandiginda, bu teknikle {iretilen
nanoelyaflarin diger yontemler ile iiretilen nanoelyaflara gore daha uzun, daha diisiik
capta ve daha yiiksek yiizey-hacim oraninda olduklar1 gézlemlenmistir (Barber ve ark.,
2004). Bunun nedeni elektro egirme yontemi ile nanoelyaf tiretiminin siirekli, kesiksiz
bir siire¢ olmasidir. Bu teknikle kilometrelerce uzunlukta nanoelyaf {iretimi yapmak
miimkiindiir.

Elektro egirme teknigi ile nanoelyaflar yiin yigmlar1 bigiminde toplanabilirler.
Bu toplanan yiin yiginlarinm olusturdugu gézenekli yapilarin gesitli uygulamalar i¢in
faydalar1 bulunmaktadir. Yapilan onceki c¢aligmalarda bu 6zellik sayesinde, iiretimi
yapilmig polimer nanoelyaflarin mikro hava araglarinin kanat yapisinda kullanilmasi ile

hafif kanat tasarimlar1 gelistirilmistir (Barber ve ark., 2004).
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Bu tez ¢alismasinda, elektro egirme yontemiyle elde edilmis olan polivinil alkol
(PVA) nanoelyaf ve agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda ¢ok duvarl karbon nanotiip
(CCKNT) ile giiglendirilmis polivinil alkol (PVA) nanoelyaflarin, ASTM D 882-02
standardina uygun olarak kalip igerisinde {list iiste yerlestirilerek 5/10/15 tabakali
nanoelyaf olacak sekilde, nanoelyaflarn takviye edilmesi ile olusan epoksi
nanokompozit levhalarin iiretimi ve mekanik ozellikleri arastirilmistir (Cizelge 4.1).
Uretilen nanokompozit levhalar sabit cekme hizinda ¢ekme testlerine maruz
birakilmustir. Uretimi yapilan bu nanokompozitlerin tek eksenli sabit ¢ekme hizinda
cekme dayanimi, elastisite modiilii, tokluk ve Poisson oranlar1 gibi 6zellikleri
incelenmis ve referans numunelerin davranislariyla kiyaslanmustir. ilk olarak elektro
egirme yoOntemiyle iretilen nanoelyaflarin termogravimetrik analiz (TGA) ve
diferansiyel termal analiz (DTA) cihazlar1 kullanilarak termal analizleri incelenmistir.
Yiizey morfolojilerini incelenmesi igin ise geg¢irimli elektron mikroskobu (TEM) ve
taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri kullanilmistir. Daha sonra bu
nanoelyaflar kullanilarak tretilen nanokompozit malzemelerin termal analizleri igin
TGA ve DTA, cekme testi sonucu olusan kirik yiizeylerin morfolojisini incelemek i¢in

ise SEM goriintiileri kullanilmustir.

Cizelge 4.1. Elektro egirme yontemiyle iiretilmis nanoelyaf takviyeli kompozit malzemeler

Nanokompozit Nanokompozit Malzeme Aciklamasi
Epoksi Nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi kompozit malzeme
PVA PVA nanoelyaf
1IKNT Agirlikea %1 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf
3KNT Agirlikea %3 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf
S5KNT Agirlikca %5 CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaf

Bu boliimde Cizelge 4.1° de gosterilen PV A nanoelyaf ve agirlikca % 1, % 3 ve
% 5 oranlarinda ¢ok duvarli karbon nanotiip (CCKNT) ile gii¢clendirilmis polivinil alkol
(PVA) nanoelyaflarin ve 5/10/15 tabakali olacak sekilde {ist iiste bu nanoelyaflarin bir
kalip igerisinde yerlestirilmesi sonucu iretilmis nanoelyaf takviyeli epoksi
nanokompozit levhalarin o6zellikleri, hazirlanmasi, {retilmesi ve test yontemleri

tanimlanmustir.
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4.1. Bu Cahsmada Kullanilan Malzemelerin Ozellikleri

4.1.1. Yapistirica

Bu tez g¢alismasinda MGS-LR160 laminasyon epoksi reginesi kullanilmistir.
LR160 recinesi 700-950 mPas viskoziteye sahiptir. Bu regine LH160, LH163 ve
LH260S olmak iizere ii¢ farkli sertlestirici ile kullanilabilmektedir. Bu ¢alismada MGS-
LH160 sertlestirici kullanilmig olup epoksi recine ile birlikte sertlestirici Sekil 4.1° de
verilmistir.

LH160 sertlestirici 10-50 mPas viskoziteye sahiptir. Oda sicakliginda
kiirlestirme iglemi yapilabilir. LR-160 epoksi reginenin LH-160 sertlestirici ile jellesme
stiresi oda sicakliginda 200-240 dakika arasinda iken 40-45 °C sicaklikta 60 dakikadir.

Karigim orani ise agirlikga 100:25 ve hacimce 100:30 oranindadr.

Sekil 4.1. Bu ¢alismada kullanilan epoksi regine ve Sertlestirici

4.1.2. Cok cidarh karbon nanotiipler

Cok cidarli karbon nanotiipler (CCKNT) tek cidarli karbon nanotiiplere
(TCKNT) gore diisiik maliyetleri ve epoksi regineler igerisindeki homojen olarak
dagitilabilirliginden dolayr bu tez caligmasinda tercih edilmistir. Ayrica karbon
nanotiiplerin ¢ok genis ylizey alanmna sahip olmalari, rijitlik ve mukavemetlerinin
yiiksek olmasi epoksi regine ile iyi bir bag olusturmasi sebeplerinden dolay1 epoksi
regineye ve PVA ¢ozeltilerine katilmistir. Bu tez ¢alismasinda kullanilan CCKNTler
kimyasal buhar biriktirme yontemiyle NANOCYL firmasi tarafindan iiretilmistir. Bu
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CCKNT’ler 15-25 nm aras1 dis ve 5-10 nm arasi i¢ ¢apa sahip olup, uzunluklari ise 10
ile 20 um arasindadir. Bu galismada kullanilan CCKNT’lerin mekanik &zellikleri

Cizelge 4.2°de verilmistir.

Cizelge 4.2. Cok cidarli karbon nanotiiplerin mekanik 6zellikleri

Mekanik Cekme Dayanimi Elastiklik Modiilii Yosunluk % Elektrik iletkenligi
ozellikler (GPa) (TPa) & Uzama (S/m)
CCKNT 10 - 60 1 1,3-2 10 10°-10’

4.1.3. Polivinilalkol (PVA)

Epoksi reginenin 6zelliklerinin daha da artmasi beklenerek polivinil alkol (PVA)
nanoelyaflar, kalip igerisinde epoksi regine ile birlikte kullanildi. Elektro egirme
prosesinde kullanilacak polimerin dikkatli bir sekilde belirlenmesi gerekmektedir.
Polimerin, ¢ozeltisi igerisinde ¢oziicii madde ile tepkimeye girip girmemesi ve zehirsiz
olmas1 6nemli bir etkendir. Bu nedenle elektro egirme yontemiyle nanoelyaf tiretimi
yapmak i¢in polimer malzeme olarak PVA se¢ilmistir.

Oda sicakliginda saf su igerisine PVA katildiginda polimer ¢ozeltisi
olusturulabilmekte ve olusturulan bu ¢o6zelti kullanilarak iyi egirme islemi
yapilabilmektedir. PVA’nin [-CH2CHOH-]n kapali formiilii Sekil 4.2 de verilmis olup

Sigma Aldrich firmasmdan temin edilmistir.

OH

{c':l—l —CHE}

n
Sekil 4.2. Polivinil alkol (PVA) molekiil yapisi

Kokusuz, tatsiz, seffaf, beyazdan kreme doniik graniil veya toz halindedir. Suda
coziinebilir yapida sentetik bir polimerdir. Yogunlugu 1.19-1.31 g/cm?® ’dir. Erime
sicakligi 230 °C’ dir (Sekil 4.3).
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Sekil 4.3. Polivinil alkol (PVA) nin gériniisii

4.2. Bu Calismada Yararlanilan Cihazlar

4.2.1. Taramah elektron mikroskobu (SEM)

PVA nanoelyaflarin ve CCKNT ile gii¢clendirilmis PVA nanoelyaflarin deneysel
asamalardan sonra yapisal morfolojik 6zelliklerini incelemek amaciyla SEM ve TEM
gorintiileri kullanilmistir. SEM ve TEM goriintiileri, nanoelyaflarin; ¢aplari, dagilimlari
ve CCKNT’lerin nanoelyaflar icerisinde homojen dagilimlari, yiizey morfolojisinin
degisimleri hakkinda detayli olarak tartisilmasini saglamaktadir.

Optik kolon, numune hiicresi ve goriintiilleme sistemi olmak iizere ii¢ 6nemli
boliimden olusan, nanoelyaflarin ve iiretilen nanokompozit levhalarin yapisal ve yiizey
morfolojisi hakkinda bilgi sahibi olmak iizere ylizey ve yapisal goriintiilerini aldigimiz
taramali elektron mikroskobu ya da kisaltilmis sekliyle SEM cihaz1 goriintiisii Sekil
4.4’te verilmistir. SEM goriintiileri Necmettin Erbakan Universitesi Bilim ve Teknoloji
Arastrma ve Uygulama Merkezi’nde bulunan Hitachi — SU 1510 cihaz1 ile 20 kV

gerilimde elde edilmistir.



Sekil 4.4. Taramal1 elektron mikroskobu (SEM)
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Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) analizine ait caligma prensibi asagida

Sekil 4.5’da verilmistir (Zhu ve ark, 2014).

Elektron Tabancasi

Yogunlastirici
Lens

1l o

'[arama
Uretici

Goruntua
Ekrani

Sekil 4.5. SEM cihazinin galigma prensibini gosteren sematik resim (Zhu ve ark, 2014)

Isin
deflektor

Objektif
Lens

Numuneden
gelen elektronlar

Numune
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4.2.2. Eszamanh termogravimetrik analiz (TGA ) ve diferansiyel termal analiz
(DTA)

TGA (Termogravimetrik analiz) yontemi ile polimer bazli numunenin 1sil
Ozellikleri analiz edilebilir. TGA testi sirasinda bir numunenin kiitlesinin, numunenin
sicakligma ve zamana gore degisimi, kontrollii atmosfer altinda 6l¢iiliir. TGA testinin
en sik kullanim amaci bir numunenin 1s1l ve oksidatif dengesinin 6lgiilmesi ve bilesen
ozelliklerinin karakterize edilmesidir. TGA teknigi ile malzemenin bozunmasina,
oksidasyonuna ya da bilesenlerinden ugucu molekiillerin kaybma bagli olan kiitledeki
artis ya da azalis degerleri elde edilir. Ozellikle polimer bazli malzemeler igin kullanilan
onemli bir 1s1l analiz yontemidir.

Diferansiyel termal analiz de (DTA) bir kimyasal sistem (6rnek) ile inert bir
referans bilesik (bu aliiminyum, silisyum karbiir veya cam parcaciklar olabilir)
arasindaki sicaklik farki olgiilerek sistemin yuttugu 1s1 gozlenir. DTA analizi, sicaklik
artis1 ile malzemenin yuttugu ve verdigi enerjiyi gosterir. DTA grafiginin sol tarafindaki
ilk pikten sonraki diisiisiin basladig1 noktadaki sicaklik, camsi gecis (Tq) sicakligini
gostermektedir. Bu Ty degerinden sonra malzeme katiligin1 kaybeder. Sicaklik arttikga
grafikte bir pik olusur. Bu pik yukar1 dogru ise endotermik reaksiyon olarak nitelenir ve
malzeme hizla erimeye baslayarak enerji yutar. Eger pik asagi dogru ise bu reaksiyona
da ekzotermik reaksiyon denir ve malzeme disariya enerji vermektedir. Bahsedilen
pikin tepe noktasi erime noktasi sicakhigimi (Tp) gostermektedir. Ayrica DTA
grafigindeki erimeyi gosteren bu pik bolgesindeki egri altinda kalan alan dlgiilerek
erime entalpisi hesaplanabilir. Bu c¢alismada bu bilgiler goz Oniine alinarak DTA
grafiklerinin yorumlamalar1 yapilmustir.

Eszamanli termogravimetrik analiz (TGA) ve diferansiyel termal analiz (DTA)
eszamanl bir teknik olup cihazi Sekil 4.6’ da gosterilmistir. Cihazin 6lgiim sicakligi
170 °C ile 1700 °C arasinda olup dl¢tim aralig1 ise £200 mg’ dir.

Bu ¢alismada, TGA ve DTA analizleri Necmettin Erbakan Universitesi Bilim ve
Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezinde (BITAM) Setaram-Labsys Evo marka
cihaz kullanilarak yapilmistir. TGA ve DTA analizleri azot atmosferi altinda, test

sicaklig1 25 °C’den 600 °C’ye kadar 10 °C/dakika 1sitma hiziyla test edilmistir.
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Sekil 4.6. TGA ve DTA cihazi

4.2.3. Gegirimli elektron mikroskobu (TEM)

PVA nanoelyaf ve agirlik¢a farkli oranlardaki CCKNT ile giliclendirilmis PVA
nanoelyaflara ait TEM goriintiileri Selguk Universitesi Ileri Teknoloji Arastirma ve
Uygulama Merkezi’nde bulunan JEOL JEM-2100 (UHR) cihazi ile elde edilmistir.
TEM cihazmin goriintiisiic Sekil 4.7’de verilmistir. TEM goriintiileri, nanoelyaflarin;
caplary, dagilimlar1 ve CCKNT’lerin nanoelyaflar igerisinde homojen dagilimlar:

hakkinda detayl olarak tartisilmasini saglamaktadir.

e o L [ &

Sekil 4.7. Gegirimli elektron mikroskobu (TEM)
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4.2.3. Cekme deney test cihaz

Cekme testleri Necmettin Erbakan Universitesi Miihendislik Mimarlik Fakiiltesi
laboratuvarinda bulunan Shimadzu AGS-X marka ¢ekme test cihazinda, ¢ekme hizi
12,5 mm/dk olarak yapilmaistir.

4.3. Mekanik Ozelliklerin Belirlenmesi icin Yapilan Testler

4.3.1. Cekme deneyi

Nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit malzemelere ASTM D 882-02
standartlar1 dogrultusunda ¢ekme testleri uygulanmistir. Cekme testi sonucunda
nanokompozit malzemelerin tek eksenli sabit ¢ekme hizinda ¢gekme dayanimi ve birim
sekil degistirmesi basta olmak iizere mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi amag¢lanmaistir.
Nanoelyaf katkili nanokompozit numunelerin ¢ekme testleri Shimadzu AGS-X marka
cekme test cihazinda, ¢ekme hizi 12,5 mm/dk olarak yapilmistir. Test sonuglarinin
giivenilirligini saglamak i¢in ayni 6zellikteki numuneden 5 adet iiretilmis ve teste tabi
tutulmustur.

Cekme test deneyi ile elde edilen malzemenin mekanik 6zellikleri mithendislik
ve malzeme bilimi uygulamalarinda 6nemli konumda bulunmaktadir. Miihendislik
uygulamalarinda gerek Ar-ge calismalarinda gerekse tasarim ve kalite kisminda
kullanilacak malzeme se¢iminin dogru tespit edilebilmesi i¢in bu test metodu verileri
kullanilmaktadir.

Polimer esasli nanokompozit deney numunelerinin ¢ekme test verilerini ve
ozelliklerini ¢esitli etkenler etkilemektedir. Bu etkenleri, nanokompozit malzemelerin
yapisal oOzellikleri, numune hazirlik ve iiretim siireci, testin yapildig1 ortam
parametreleri ve c¢ekme testinin yapilma asamalar1 olarak dort temel boliime
ayiralabiliriz.

Yapilan ¢aligmada epoksi nanokompozit malzemeler ASTM D 882-02 standardi
dogrultusunda hazirlanmigtir. Nanokompozit malzemeler standartta belirtilen sekilde, 6
mm eninde, 115 mm boyunda, 0,90 mm kalinliginda, 5/10/15 tabakali nanoelyaf
takviyeli olacak sekilde hazirlanarak test i¢in uygun hale getirildiler. Cekme testi,
referans numunesi olan saf epoksi, saf PVA nanoelyaf ve % 1, % 3 ve % 5 CCKNT ile

giiclendirilmis PV A nanoelyaflarin {ist iiste 5/10/15 tabakali yerlesirilmesi ile iiretilen
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nanokompozit deney numunelerinden 5 numune kullanilarak gergeklestirildi. ASTM D
882-02 standartina gore dretilen ¢ekme numunelerin  boyutlar1 Sekil 4.8°de

gosterilmistir.

4] 33

2 ?
1 1 ‘Cﬁ;i\-t_
115

Sekil 4.8. ASTM D 882-02 standartina gére gekme numunesi boyutlari

Tek eksenli sabit ¢ekme hizinda yapilan ¢ekme testinden elde edilen sayisal

veriler, sekil ve ¢izelge halinde boliim 5°te verilerek yorumlanmuistir.

4.4. Elektro Egirme Yontemiyle PVA Nanoelyaf Uretimi

Cozelti hazirlama islemine ilk olarak PVA temin edilerek baslanmistir. PVA
cozeltisi elde etmek icin agirlikca % 10 PV A/saf su orani olacak sekilde oncelikle toz
halindeki 10 gr PVA’y1 (%10 w/w) 80 °C’de sitilmig 90 gr saf su igerisine yavas yavas
ilave edilerek olusturulan karisim 3 saat manyetik karistiricida karistirildi ve PVA’nin
saf su icerisinde tam olarak ¢oziilmesi saglandi. Toplam 100 gr olan c¢dzeltiden
buharlasip azalan saf su miktar: ilave edilerek karisima devam edildi. Ayrica agirlikca
% 1 SDS/saf su orani olacak sekilde sodyum dodesil siilfat (SDS) ¢6zeltisi hazirland.
SDS ¢ozeltisi igerisinde, yiizey aktif madde olan SDS’den agirlik¢a 1 gr, saf sudan ise
99 gr olacak sekilde toplam 100 gr ¢ozelti hazirlanarak manyetik karistiricida 10 dakika
karistirildi. Elde edilen iki farkli ¢ozelti olan PVA ve SDS c¢ozeltilerinden her 10 gr
PVA ¢ozeltisine karsilik, hazirlanan bu SDS ¢ozeltisinden 1 gr ilave edildi. Yiizey aktif
madde olan SDS yiizey gerilimi azaltmak i¢in kullanilmistir (Ekrem, 2017).
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10 gr PVA 1 gr SDS
|9 3 saat + 80 °C 10 dk J
Manyetik Karigtirict Manyetik Karigtirict ﬁ_
90 gr Saf Su }—I 99 gr Saf Su

10 gr lor
PVA-Saf Su Cozeltisi SDS-Saf Su Cozeltisi

\/

| PVA-SDS Cozeltisi |

280x300 mm plaka igin
5’er ml ¢ozelti

| 0.8 mm uglu enjektor |

\ Enjektor pompasi \

Elektro Egirme Cihazi
12 cm mesafe
25 kV voltaj
1.30 mL/h debi
26 °C ortam sicaklig1

Sekil 4.9. Elektro egirme yontemiyle PVA nanoelyaf iiretim isleminin sematik gdsterimi

Elektro egirme yontemiyle nanoelyaf tiretimi sirasinda ilk olarak, hazirlanan
agirlikga % 10 oraninda SDS ¢ozeltisi ilave edilmis PVA c¢ozeltisi, doner tamburlu
toplayici althiga sahip elektro egirme cihazina konulmustur (Sekil 4.9). Elektro egirme
cihazinda liille pompas1 1.30 mL/h debi hizinda, liile ile toplayici altlik aras1 mesafe 12
cm ve yiiksek gerilim gii¢ kaynagi 25 kV degerlerinde olacak sekilde ayarlandi. Doner
tamburlu toplayici altlik donme hizi 500 dev/dk olup, ileri geri mekanizma hizi ise 5
mm/s olarak elyaf {iretimine baslanmustir. 280x300 mm ebatlarinda plaka seklinde
nanoelyaf iiretimi icin 5 ml PVA-SDS c¢ozeltisi kullanilmis olup enjektér ucu 0.8 mm
captadwr. Elektro egirme ydntemi ile nanoelyaf iiretimi, ortam sicakligmin 26 °C
olgiildiigii bir laboratuvarda yapilmustir. Uretilen nanoelyaf malzemeler 1 saat siire
boyunda 60 °C sicakliktaki etiivde kurutulmustur (Ekrem, 2017).

Elektro egirme yontemiyle iretilen nanoelyaflarin kalinliklar1 komparator ve
mikrometre yardimmu ile dlgiilerek Sekil 4.10° da gosterilmistir. Uretilen nanoelyaflarin
kalinliklarinin belirlenmesi i¢in numune olmasi amaci ile iiretilen plaka seklindeki
nanoelyaf malzemelerden 10x30 mm ebatlarinda kesildi. Mikrometre ve komparator
kullanilarak lamelin kalinligr 0.90 mm olarak 6l¢iilmiistiir. Daha sonra nanoelyaflar iki

lamelin arasina konularak ortalama elyaf kalinlig1 0.12 mm olarak 6lgiildi. (Sekil 4.10)
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Sekil 4.10. Elektro egirme yontemi ile iiretilmis nanoelyaflarin ortalama kalinlhiklarmm dl¢timii

4.5. Elektro Egirme Yontemiyle CCKNT Takviyeli PVA Nanoelyaf Uretimi

Boliim 4.4°te elektro egirme yontemi ile PVA nanoelyaf iiretimindeki islemler
tekrar yapilirken, elde edilen PVA-SDS ¢o6zeltisinin her 10 gramina karsilik sirasiyla
agirlikca %1, %3 ve %5 oranlarimda CCKNT ler ilave edilerek farkli kombinasyonlarda
cozeltiler hazirlandi. Daha sonra problu homojenizatér yardimiyla hazirlanan farklh
oranlarda ve Ozelliklerdeki ¢Ozeltiler 15 dk araliklar ile 5 dk siire boyunca buz
banyosunda homojen bir karisim elde edilmesi amaciyla karistirildi. Ardindan
hazirlanan bu c¢ozeltiler elektro egirme cihazina konularak bolim 4.4’te ki islemler
tekrarlanmustir (Sekil 4.11). Boylece elektro egirme yontemiyle agirlikga farkli oranda
CCKNT ile gii¢lendirigmis PVA nanoelyaf {iretimi gerceklestirilmistir. Elektro egirme
yontemiyle farkli oranlardaki CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf iiretim
basamaklar1 Sekil 4.12°de gosterilmistir (Ekrem, 2017).



56

10 gr PVA ‘—‘ 1gr SDS
3 saat + 80 °C 10 dk J
Manyetik Karigtirict Manyetik Karigtirict él_
90 gr Saf Su j—l 99 gr Saf Su

10 gr lor
PVA-Saf Su Cozeltisi SDS-Saf Su Cozeltisi
| PVA-SDS Cézeltisi | | %1, %3 ve %5 CCKNT ilavesi |
PVA
+

%1, %3, %5 CCKNT

| 5 dk problu homojenizator |

280x300 mm plaka igin 5’er
ml ¢ozelti

\

| 0.8 mm uglu enjektor |

[ Enjektor pompasi |

Elektro Egirme Cihazi
12 cm mesafe
25 kV voltaj
1.30 mL/h debi
26 °C ortam sicakligi

Sekil 4.11. Elektro egirme yontemiyle farkli oranlardaki CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf
iiretim igleminin sematik gésterimi

10grPVA

D\ W
14 A

! ! Manyetik kanstna

10 dl: manyeti 187 SDS
kanstina r A

Enjelktor pompas

12 cm enjelitor toplavica tambur , 25 kV gerilim ve
80 °C ortam sicakhin

PVA cozeltisine agirhlca =2
041, 3 ve 5 oranlarnda S'er diz problu
CCKNT ilavesi bomojenizator

Sekil 4.12. Elektro egirme yontemiyle farkli oranlardaki CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaf
iretim basamaklar1 (Ekrem, 2015)
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4.6. Deney Numunelerin Hazirlanmasi

Elektro egirme yontemiyle boliim 4.4 ve 4.5’te anlatildig1 sekilde ve 280x300
mm cbatlarinda plaka seklinde iiretilen PVA nanoelyaf ve agirlikga % 1, % 3 ve % 5
oranlarinda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflara ait gorseller Sekil 4.13’de

gosterilmistir.

Sekil 4.13. Elektro egirme yontemiyle tiretilmis PVA nanoelyaf gorselleri
(@) PVA, (b) PVA + % 1 CCKNT, (c) PVA + % 3 CCKNT, (d) PVA + % 5 CCKNT

Sekil 4.13” de gosterilen ve elektro egirme yontemiyle 280x300 mm ebatlarinda
plaka seklinde iiretilen nanoelyaf malzemeler, deney numunesi iiretecegimiz kaliba iist
iiste yerlestirilmeye uygun olarak 8x125 mm ebatlarinda kesilmistir. Sekil 4.14’de
kesilen nanoelyaflarin gorselleri ve Sekil 4.15’de ise kesilen bu nanoelyaflarin

ebatlarinin 6l¢iim gorseli bulunmaktadir.
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a) ; b)lﬁ o)

Sekil 4.14. Elektro egirme yontemiyle iiretilmis PVA nanoelyaflarin 8x125 mm kesilmis hali
(a) PVA, (b) PVA + % 1 CCKNT, (c) PVA + % 3 CCKNT, (d) PVA + % 5 CCKNT

Sekil 4.15. Deney numunesi ebatlarina uygun Kesilmis PVA nanoelyaflarin 6lgtim gorselleri

Deney numunesi lretilecek kalip, 165x135 mm ebatlarinda 5 mm kalinliginda
tam dolu alt plaka ve 155x125x0.4 mm ebatlarinda, ortast ASTM D 882-02 standartlar1
dogrultusunda Sekil 4.9°da belirtilen dlciilerde bos tutulmus, alt kalip ve iist kalip olarak
adlandirilan 2 kalip olmak iizere toplam 3 par¢adan olugsmaktadir. Bu ii¢ par¢canin
montajlanmis hali Sekil 4.16° da gosterilmistir. Kalip her iiretim sonunda 3 deney

numunesi verecek sekilde tasarlanmistir.
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Sekil 4.16. Deney numunesi iiretilecek krom nikel kaliplar

Hazirlanan bu kaliplara ilk asamada epoksi reginenin yapismamasi ve kalibin alt
ve {list kaliplarin birbirinden kolay ayrilabilmesi i¢in kalip ayirici siiriilmiistiir. Daha
sonra kalinlig1 0.4 mm olan alt ve iist kalip arasina 155x125 mm ebatlarinda, 13 pm
kalinhigindaki yapismaz politetrafloroetilen film yapistirilmistir (Sekil 4.17). Boylece alt

ve st iki kalibin birbirine yapismasi ve ayrilmamasi da engellenmis oldu.

(@)

Sekil 4.17. Deney numunesi tiretimi yapilacak kaliplar
(a) Kalip ayiricr siiriilmiis kalip, (b) Politetrafloroetilen film yapistirilmis kalip

Elektro-egirme yontemiyle iretilmis ve kaliba yerlestirilmeye uygun olarak
8x125 mm ebatlarinda kesilen bu nanoelyaflar aliiminyum folyodan ayristirildi. Bu
nanoelyaflarin kalinliklar1 hem mikrometre ile hem de komparator yardimiyla 0.12 um

olarak ol¢iildi.
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Kesilmis ve aliiminyum folyodan ayrigmig olan nanoelyaflar kalip icerine {list
iiste konularak 5, 10 ve 15 katman olacak sekilde kaliba yerlestirilmistir. Sekil 4.18’te

iist liste koyularak kaliba yerlestirilmis nanoelyaf goriintiisii gdsterilmistir.

Sekil 4.18. Kaliba yerlestirilmis nanoelyaflarm goriiniimii

Bu c¢alismada epoksi regine olarak MGS-L160 laminasyon reginesi
kullamilmistir. Kirlestiricisi ise MGS-LH160 %70-90 sikloalifatik amin ve % 10-30
polioksil alkil amin karisimidir. Regine/kiirlestirici agirlikca 100:25 oraninda
karigtirilmigtir.  Kaliplara iist {iste 5/10/15 katman olacak sekilde yerlestirilen
nanoelyaflarin iizerine epoksi regineler enjektor vasitasiyla Sekil 4.19’te gosterildigi

sekilde ilave edilmistir.

Sekil 4.19. Kaliba yerlestirilmis PVA nanoelyaflara epoksi regine ilave edilmesi
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Kaliba yerlestirilen nanoelyaflara epoksi ilave edilmesi sonras1 farkli ¢ozelti ve
katmanlarda nanoelyaf takviyeli nanokompozitler kiirleme Oncesi son halini almistir.
Nanoelyaf takviyeli nanokompozitlerin igerisinde bulunan hava kabarciginin
giderilmesi i¢in kademeli olarak sirasiyla 0.5, 0.3 ve 0.2 bar vakum basing altinda 10’ar
dk vakum firinindan tutulmustur. Daha sonra 6n kiirleme yapilmasi igin 0.2 bar vakum

altinda ve 24 saat oda sicakliginda vakum firininda tutulmustur. Ardindan son olarak 15

saat siire ile 80°C’ de son kiirlemesi yapilarak islemler tamamlanmistir (Sekil 4.20).

Sekil 4.20. Deneyde kullanilan vakum ve kiirleme cihazi

Elektro egirme yontemiyle iiretilmis olan PVA nanoelyaf ve % 1, % 3 ve % 5
oranlarinda CCKNT ile gii¢lendirilmis PV A nanoelyaflarm iist iiste konularak (5/10/15)
iiretilen epoksi nanokompozit malzemelerin iiretim yonteminin sematik gdsterimi kisaca

Sekil 4.21°de gosterilmistir.

Sekil 4.21. Elektro egirme yontemiyle iiretilmis nanoelyaf takviyeli kompozitlerin tiretim agamalar1
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Cizelge 4.3’te belirtildigi gibi toplamda 78 adet deney numunesinin iiretilmesi

bu sekilde yapilarak tamamlanmis ve kaliplarindan ¢ikartilmistir.

Cizelge 4.3. Uretilen nanokompozit malzemeler

Numuneler Nanokompozit Numune Ac¢iklamasi Adet
Epoksi Nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi nanokompozit malzeme | 6
P5 5 kat PVA nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme 6
P10 10 kat PVA nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme 6
P15 15 kat PVA nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme 6
Agirlikga % 1 CCKNT ile takviyelendirilmis 5 kat PVA
1KNT5 o - 6
nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme
Agirlikga % 1 CCKNT ile takviyelendirilmis 10 kat PVA
1KNT10 - . 6
nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme
Agirlikca % 1 CCKNT ile takviyelendirilmis 15 kat PVA
1KNT15 _ Ji . 6
nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme
Agirlikca % 3 CCKNT ile takviyelendirilmis 5 kat PVA
3KNT5 N . 6
nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme
Agirlikca % 3 CCKNT ile takviyelendirilmis 10 kat PVA
3KNT10 A . 6
nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme
Agirlikca % 3 CCKNT ile takviyelendirilmis 15 kat PVA
3KNT15 Lo . 6
nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme
Agirlikca % 5 CCKNT ile takviyelendirilmis 5 kat PVA
5KNT5 e . 6
nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme
Agirlikca % 5 CCKNT ile takviyelendirilmis 10 kat PVA
5KNT10 - . 6
nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme
Agirlikca % 5 CCKNT ile takviyelendirilmis 15 kat PVA
5KNT15 - . 6
nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme

4.7. PVA Nanokompozitlerde Elyaf/Matris Hacim Oram

Elektro egirme yontemiyle iiretilmis olan PV A nanoelyaf ve agirlikca % 1, % 3

ve % 5 oranlarinda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli epoksi

nanokompozit malzemelerin, ASTM D 882-02 standartlar1 dogrultusunda, sekli ve

Olciileri Sekil 4.8’de gosterilmisti. Sabit ¢ene hizinda ¢ekme testine maruz birakilan ve

mekanik Ozellikleri

incelenen nanokompozit malzemelerde,

ozellikle

inceleme

yaptigimiz ve ayni zamanda kopmaninda yasandigi, Sekil 4.8’de gosterilen 33 mm

uzunlugunda ve 6 mm eninde olan uzama boyudur. Cekme testi sonucu tiim

numunelerimizde kopmalar bu uzama boyunun oldugu alanda olmustur. Bu sebepten

dolayr kompozit malzemelerde elyaf/hacim orani hesaplarimiz bu alan iizerinden

yapilacaktir.
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Bu ¢aligmada tiretilen kompozit malzemelerde elyaf/matris hacim oran1 denklem

4.5’de verilen esitlikten yararlanilarak elde edilmistir.

Ve
Vi

V; = (4.5)

Denklem 4.5°deki esitlikte V¢ elyaf/matris hacim oranini, Ve elyaf hacmini ve Vi,
matris hacmini ifade etmektedir. Elyaf hacminin (Ve) ve matris hacmininin (Vi) birimi
mm?’tiir. Kompozit malzeme igerisindeki farkli katmanlardaki elyaf hacmi (V)
denklem 4.6’de verilen, matris hacmi (Vp) ise denklem 4.7°de verilen esitliklerden

hesaplanmistir.

Ve= nxvgxyl*( (4.6)

P

Denklem 4.6°daki esitlikte n kompozit malzemedeki nanoelyaf katman sayisini,
V¢ bir plaka nanoelyaf igerisindeki ¢6zelti miktarinda bulunan PVA hacmi, Vp bir plaka
nanoelyaf hacmini ve Vi incelenen bolgedeki bir katman nanoelyaf hacmini ifade

etmektedir. V¢ birimi mililitre, Vp ve Vi birimleri ise mm®’tiir.
V  =Xxyxz 4.7)

Denklem 4.7°deki esitlikte x incelenen bdlge enini, y uzunlugunu ve z kalinligini
milimetre cinsinden ifade etmektedir.

Yukarida verilen deklemler yardimiyla nanoelyaf takviyeli epoksi nanokompozit
malzemelerde elyaf/matris hacim oranlar1 hesaplanmistir. Hesaplamalarda Sekil 4.9’da

uzama boyu referans alinmis olup ¢izelde 4.4°te verilen veriler kullanilmustir.
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Cizelge 4.4. Farkli katmanlardaki nanokompozit malzemelerin ebatlar1

Katman En Uzunluk | Kalinhk

Nanoelyaf m | x| W (2)
P5 5 6 33 0,90
P10 10 6 33 0,92
P15 15 6 33 0,98
1KNT5 5 6 33 0,93
1KNT10 10 6 33 0,94
1KNT15 15 6 33 1,00
3KNT5 5 6 33 0,86
3KNT10 10 6 33 0,92
3KNT15 15 6 33 0,86
5KNT5 5 6 33 0,82
5KNT10 10 6 33 0,86
5KNT15 15 6 33 0,95

CCKNT ile gii¢lendirilmemis 5 kat PVA nanoelyaf i¢eren nanokompozit

malzeme elyaf/matris hacim orani su sekilde hesaplanmastir.

n=>5 1)
V¢ = 0.5 ml = 500 mm? (2)
Vp =280 x 300 x 0,12 = 10800 mm® (3)
Vk =33 x6x0,12 =23,76 mm® (4)
Vi =33 x6x0,90=178,2 mm° (5)
Ve = 5 x 500 x (23,76/10800) = 5,5 mm® (6)

5 kat PVA nanoelyaf iceren kompozit malzeme elyaf/matris hacim orani;

V¢ =5,5/178,2 = 0,0309 olarak hesaplanmustir.

Ust {iste 5/10/15 tabakali olacak sekilde yerlestirilmis PVA nanoelyaf ve
agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf
takviyeli epoksi kompozitlerin elyaf/matris hacim oranlar1 benzer sekilde hesaplanmis

ve Cizelge 4.5’te tablo halinde verilmistir.
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Cizelge 4.5. Farkli katmanlardaki nanokompozit malzemelerin elyaf/matris hacim orani verileri

Katman| En(x) |[Uzunluk (y) |Kahnhk (z)] V¢ Vp Vi Vm \AE
Nanoelyaf | "=y | mm) | (mm) | (mm) |mm?)| mm?) | (mm?) | mm?) | mm) |2 Ve
5 6 33 0,90 500 | 10800 | 23,76 | 178,20 | 5,500 |3,09
PVA 10 6 33 0,92 500 | 10800 | 23,76 | 181,60 | 11,000 6,06
15 6 33 0,98 500 | 10800 | 23,76 | 194,97 | 16,500 8,46
5 6 33 0,93 500 | 10800 | 23,76 | 183,23 | 5,500 | 3,00
PVA + %1 10 6 33 0,94 500 | 10800 | 23,76 | 186,68 | 11,000 | 5.89
CCKNT 7 7 7 7 )

15 6 33 1,00 500 | 10800 | 23,76 | 197,31 | 16,500 8,36
5 6 33 0,86 500 | 10800 | 23,76 | 169,71 | 5,500 3,24

PVA + %3
CCKNT 10 6 33 0,92 500 | 10800 | 23,76 | 182,54 | 11,000 6,03
15 6 33 0,86 500 | 10800 | 23,76 | 170,35 | 16,500 | 9,69
5 6 33 0,82 500 | 10800 | 23,76 | 162,64 | 5,500 3,38

PVA + %5
CCKNT 10 6 33 0,86 500 | 10800 | 23,76 | 170,64 | 11,000 6,45
15 6 33 0,95 500 | 10800 | 23,76 | 188,29 | 16,500 | 8,76
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5. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Yapilan bu tez g¢alismasinda uygulamali deneysel caligmalar iki kisimdan
olugsmaktadir. Birinci asama, elektro egirme yontemiyle PVA nanoelyaflarin ve
agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giiclendirilmis PV A nanoelyaflarin
uretimi, termal analizleri ve Kkarakterizasyonu, ikinci asamada ise dretilen bu
nanoelyaflar kullanilarak epoksi kompozit malzemeler {iretilmesi ve mekanik
ozelliklerinin belirlemesi amaciyla yapilan performans testleridir. Ayrica yapilan bu
testler ve analizler sonucunda ortaya ¢ikan veriler dogrultusunda, referans deney
numunesi olan epoksi regine ile PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin
kiyaslanmas1 yapilmastir.

Birinci asamada nanoelyaflar, PVA ve agirlik¢a % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda
CCKNT ile giliclendirilmis PVA polimer cozeltileri kullanilarak, ¢ok lileli, doner
toplayici althga sahip elektro egirme cihazinda tiretilmistir. Elektro egirme yontemiyle
tretilmis olan PVA nanoelyaflarm ve agirlikga farkli oranlarda CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin yapisal morfolojik 6zelliklerini belirlemek amaciyla
SEM ve TEM goriintiileri incelenmis, termal 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in ise TGA ve
DTA analizleri gergeklestirilmistir. PVA nanoelyaflarin fiziksel 6zellikleri (¢ap vs.),
CCKNT’lerin PVA nanoelyaflarda ki dagilimlarinin durumu ile yiizey ve yapisal
morfolojisi hakkinda detayli bilgi sahibi olmak i¢in SEM ve TEM goriintiilerinden
yararlanilmaktadir.

Ikinci asamada, elektro egirme yontemi ile iiretilen PVA nanoelyaflarm ve
agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlardaki CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflarin,
bir kalip igerisinde 5/10/15 kat olacak sekilde iist iiste yerlestirilmesi ile nanokompozit
malzemeler iiretilmistir. Uretilen bu nanokompozit malzemelerin sabit ¢ene hizinda
cekme deneylerinden elde edilen test sonuglar1 grafikler halinde verilmis ve
tartigilmistir. Nanokompozit malzemelerin termal o6zelliklerinin belirlenmesi icin ise
TGA ve DTA analizleri gerceklestirilmis ve elde edilen degerler referans numunesi ile
kiyaslanmistir. Cekme deneyleri sonucunda kirillan numunelerin kirilma yiizeylerinin
SEM goriintiileri incelenmistir. PVA nanoelyaf ve CCKNT ler ile gii¢lendirilmis PVA
nanoelyaflar ile takviyelendirilmis epoksi kompozit malzemelerde mukavemet

artisindaki hasar mekanizmalar1 SEM goriintiileriyle birlikte agiklanmistir.



67
5.1. Nanoelyaflarin SEM Goriintiileri

Sekil 5.1, Sekil 5.2, Sekil 5.3 ve Sekil 5.4° de swrasiyla PVA nanoelyaf ve
agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giliglendirilmis PV A nanoelyaflarin
5.00 kX ve 10.0 kX biiyiitmeli SEM goriintiileri verilmistir.

PVA nanoelyaf ve agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaflara ait SEM goriintiilerinden faydalanilarak Autocad
programi araciligiyla elyaf caplarmin Olgtimleri yapilmistir. Yapilan Olctimler
sonucunda en kiiciik ve en biiylik cap degerleri kullanilarak 10 farkli deger dikkate
alimmig ve ortalamasi verilmistir. Olgiimleri yapilan 10 farkli cap degeri neticesince
ortalama olarak PV A nanoelyaflarin ¢ap dlgiileri 220-400 nm araliginda ve agirlikca %
1 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin ¢ap Olgiisii 150-335 nm
araligindadir. Ayrica, agirlikca % 3 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA
nanoelyaflarin ¢ap Olgiisii 115-265 nm araliginda iken agirlikca % 5 oraninda CCKNT
ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin ¢ap 6lgiisii ise 95-190 nm olarak belirlenmistir.

Cizelge 5.1°de bu degerler tablo halinde verilmistir.

Cizelge 5.1. Elektro egirme yontemiyle iiretilmis nanoelyaflar

Nanoelyaflar Elyaf Cap Degerleri (nm)

PVA 305+85
1KNT 240 +£90
3KNT 190 £70
SKNT 140 +45

SEM goriintiilerinden PVA nanoelyaf ve agirlikca % 1 oraninda CCKNT ile
giiclendirilmis PV A nanoelyaflarin boncuksuz ve homojen bir yapida ve nanoelyaflarin

diizgilin ve piiriizsiiz bir ylizeye sahip olduklar1 gériilmektedir.
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Sekil 5.2. Agirlik¢a %1 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin SEM goriintiileri;
a) 5.00 kX biiyiitmeli ve b) 10.00 kX biiyiitmeli

SU1510 20.0kV 8 4mm 6 00k SE ] SU1610 20.0kV 6 4mm x10.0k SE

Sekil 5.3. Agirlik¢a %3 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin SEM gériintiileri;
a) 5.00 kX biiyiitmeli ve b) 10.00 kX biiyiitmeli
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inm x10.0k S

b)

Sekil 5.4. Agirlikga %5 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin SEM goriintiileri;
a) 5.00 kX biiyiitmeli ve b) 10.00 kX biiyiitmeli

CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarda toplam ¢ozelti igerisindeki
agirlikga CCKNT oran1t arttikca nanoelyaf yapisi ve elyaf caplar1 farklilik
gostermektedir. Genel anlamda polimer ¢6zeltisinin viskozitesinin diisiik degerlerde ve
elektrik iletkenliginin olmasi, iiretilen elyaf ¢aplarmin ince olmasina neden olmaktadir.
Elektro egirme isleminde ¢ozeltinin elektrik iletkenligi artirilirsa, ¢ozeltinin tasidigi
yiliklerde artacaktir. Boylece diizgiin ve daha kiiglik c¢aplarda nanoelyaflar elde
edilmektedir. Polimer ¢ozeltisine ilave edilen CCKNT’lerin yiiksek elektriksel
iletkenliklerinin olmasindan dolay1 eklendikleri polimer ¢6zeltisinin elektriksel
iletkenligi artmaktadir. Dolayisiyla PVA ¢ozeltisi igerisine ilave edilen CCKNT miktari
arttikca nanoelyaf ¢aplar1 azalarak ince elyaflar olusmaktadir. SEM goriintiileri de bu
durumu desteklemektedir.

Cozelti icerisindeki agirlikga CCKNT miktarlarinin artmasiyla da topaklanma
artarak boncuklanmaya sebep olmaktadir. Elyaf siirekliliginde ise kesiklikler
olusmaktadir. CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarda toplam ¢ozelti
icerisindeki CCKNT orani arttikga, boncuksuz ve homojen bir yapida olmalarina
ragmen PVA nanoelyaflara gore yiizeylerinin yapis1 daha porozlu bir yapida olmustur.
Agirlikca % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giiclendirilmis PV A nanoelyaflarin SEM
goriintiileri incelendiginde bazi elyaflarin kirilmis oldugu goriilmektedir. Bu duruma
sebep olan etken ise CCKNT’lerin polimer c¢ozeltisi igerisinde kismi topaklanma
olusturarak polimer zincirleri arasinda bosluk olusturdugu degerlendirilmistir. CCKNT
ile giliclendirilmis PVA nanoelyaflarda toplam ¢ozelti icerisindeki CCKNT orani

arttikca topaklanma dedigimiz ve yapisal bir kusur olan aglomerasyon artmaktadir.
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Buna bagli olarak polimer zincirleri arasindaki bosluk artmakta ve nanoelyaflarda
kesikli bir yap1 olusmaktadir. Bu durumlar TEM goriintiileriyle de desteklenmistir.

Sekil 5.4 deki SEM goriintiileri incelendiginde, agirlikca % 5 oraninda CCKNT
ile giiglendirilmis PVA katkili nanoelyaflarda elyaflarin yapisal biitlinligiiniin
bozuldugu goriilmektedir. Nanoelyaf ekseni dogrultusunda yapisal kusur olan

aglomerasyona bagli olarak boncuklu yapilarin arttigi gérillmektedir.

5.2. Nanoelyaflarin TEM Goriintiileri

Sekil 5.5 ve Sekil 5.6’da elektro egirme teknigi ile iiretilen PVA nanoelyaflarin
ve agirlikea % 1, % 3 ve % 5 oranlarda CCKNT ile giiclendirilmis PV A nanoelyaflarin
yapilarina ait TEM goriintiileri bulunmaktadir. PVA nanoelyaflarin ve agirlik¢a % 1,
%3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giliclendirilmis PVA nanoelyaflarin ¢aplari, TEM
goriintiileri incelendiginde ve Autocad programina aktarilarak ¢aplarinin hesaplamalar
yapildiginda SEM goriintiilerindeki belirlenen caplar ile benzerlik gosterdigi goriildii.
Ayrica TEM gorintiileri incelendiginde PVA nanoelyaflarin es dagilimli ve homojen
bir bicimde elde edildigi gozlemlenmektedir. Agirlikga % 1 oraninda CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaf igerisinde yer alan CCKNT’ler, nanoelyaf ekseni
dogrultusunda homojen ve topaklanma olusmadan diizgiin bir bigimde dagilima
sahiptirler. CCKNT’lerin ve polimerlerin arasindaki etkilesim 6zellikle CCKNT lerin
yakininda yer alan polimerin 6zelliklerini daha iyi bir hale getirmekte ve mikro yapisal
Ozelliklerini gelistirmektedir. Ayrica hibrid nanoelyaflar CCKNT lerin ¢ikintilarmdan
dolay1 piirtizlii bir yiizey sergilemektedirler (Hou ve ark, 2005). Sekil 5.6’daki TEM
goriintiileri incelendiginde agirlikga % 3 ve % 5 oraninda CCKNT ile giiglendirilmis
PVA nanoelyaflarm igerisinde bulunan CCKNT’lerin yapisal kusur olan aglomerasyona
sahip olduklar1 ve topaklanmalarinin olduklar1 goriilmektedir. Topaklanma olusumu
SEM goriintiilerinde goriilen boncuklu yapinin olusmasma sebep olmaktadir. PVA
polimeri igerisindeki CCKNT oran1 artik¢a yapisal kusur olan aglomerasyon ve
topaklanma artmakta, bosluklu bir yap1 olusmaktadir. Aglomerasyon ve boncuklanma
nanoelyaflarin yapilarini degistirmekte ve mikro diizeyde yapisal 6zelliklerini negatif
yonde etkilemektedir. Sekil 5.6.a’daki 3KTN’nin TEM goriintiisiinde elyaf icerisinde
aglemerasyon olustugu, Sekil 5.6.b’de ki SKTN’nin TEM goriintiisiinde ise elyaf {istii

aglemerasyon olustugu gozlemlenmistir.
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Elyaf {istii aglemerasyon

Sekil 5.6. Nanoelyaflarin TEM goriintiileri; a8) PVA + % 3 CCKNT nanoelyaf, b) PVA +% 5 CCKNT
nanoelyaf

5.3. Nanoelyaflarin TGA/DTA Analizleri

Bu caligma kapsaminda elektro egirme yontemiyle iiretilen PVA nanoelyaf ve
agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giiglendirilmis PV A nanoelyaflarin
TGA sonuglar1 grafik olarak Sekil 5.7°de verilmistir.

Sekil 5.7°de verilen grafikten PVA nanoelyaflara ait sirasiyla % 10, % 50 kiitle
kayb1 ve tamamen bozunmanin gergeklestigi sicakliklar 272°C, 322 °C ve 493 °C
olarak elde edilmistir. Agirlikca % 1 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA
nanoelyaf numunesine ait sirastyla % 10, % 50 kiitle kayb1 ve tamamen bozunmanin
gerceklestigi sicakliklar 267 °C, 308 °C ve 467 °C’dir. Agirlik¢a % 3 oraninda CCKNT
ile gliglendirilmis PVA nanoelyaf numunesine ait sirastyla % 10, % 50 kiitle kayb1 ve
tamamen bozunmanin gerceklestigi sicakliklar 268 °C, 312 °C ve 469 °C olarak elde
edilmistir. Ayrica % 5 oraninda CCKNT ile giiglendirilmis PV A nanoelyaf humunesine
ait sirasiyla % 10, % 50 kiitle kayb1 ve tamamen bozunmanin gerceklestigi sicakliklar

264 °C, 308 °C ve 463 °C degerlerinde oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 5.7. PVA nanoelyaf ve % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflarin
TGA egrileri

Bu calisma kapsaminda elektro egirme yontemiyle tiretilen PVA nanoelyaf ve
agirlik¢a % 1, % 3 ve % 5 oranlarda CCKNT ile gii¢clendirilmis PVA nanoelyaflarin
DTA sonuglar1 grafik olarak Sekil 5.8’de verilmistir.

Sekil 5.8’de verilen grafikten elektro egirme yontemiyle {retilmis PVA
nanoelyaf ve agirlikga % 1, % 3 ve % 5 oranlarda CCKNT ile giliclendirilmis PVA
nanoelyaflarin DTA analiz sonuglar1 karsilastirildiginda, PVA nanoelyaflarin ve
agirhikga % 1 oraninda CCKNT ile gliglendirilmis PVA nanoelyaflarin erime
sicakliklar1 (Ty) sirastyla 290 °C ve 298 °C’dir. Ayrica agirlik¢a % 3 oraninda CCKNT
ile gii¢lendirilmis PV A nanoelyaflarin erime sicakliklar1 (Tr) 302 °C iken, agirlik¢a %5
oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin erime sicakliklar1 305 °C
degerindedir. Agirlikga % 1 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflarin
Tm sicaklik degeri CCKNT takviyesi olmayan PVA nanoelyaflarla karsilastirildiginda
daha yiiksektir. Fakat CCKNT’lerin PV A matris igerisinde aglomer olmalarindan dolay1
agirlikca % 1 oraninmn tizerinde CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarda T,

degerlerindeki artis oraninda diisiis olmustur.
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Sekil 5.8. PVA nanoelyaf ve % 1, % 3 ve % 5 oranlarda CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaflarin
DTA egrileri

Sekil 5.8°de verilen grafik incelendiginde PV A nanoelyaflarin ve agirlikca % 1
oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflarin camsi gegis sicakliklar: (Ty)
strastyla 64 °C ve 53 °C’dir. Ayrica agirlikga % 3 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis
PVA nanoelyaflarin camsi gecis sicakliklar1 (Ty) 58 °C iken, agirlikca % 5 oraninda
CCKNT ile giiglendirilmis PV A nanoelyaflarin erime sicakliklar1 72 °C degerindedir.

PVA nanoelyaf ve agirlikga farkli oranlarda CCKNT ile giiclendirilmis PVA
nanoelyaflarin camsi gecis sicakliklar, erime sicakliklari, % 10, % 50 kiitle kayb1 ve

tamamen bozunma sicakliklar1 ve kalan kiitle miktarlar1 Cizelge 5.2°de listelenmistir.

Cizelge 5.2. PVA nanoelyaflarin ve CCKNT takviyeli PVA nanoelyaflarin Ty, Ty, bozunma sicakliklar
ve % kalan kiitle miktarlari

YT
Numune (;I'Cg) (;I'g) ’ Kut;fclzflili’llzll:rdla(?co)zunma %Kﬁﬂ:n
%10 %50 Tamamen Bozunma  Miktar
P15 75 290 272 322 493 11
1IKNT 53 298 267 308 467 13
3KNT 58 302 268 312 469 14
S5KNT 72 305 264 308 463 18

Termoset polimerler genel olarak nispeten yiiksek capraz baglanma
yogunluguna sahiptirler. Bu da yliksek bozunma sicakligima neden olur, nano
pargaciklarin varlig1 polimerlerin termal kararliliklarini esas olarak 3 yola etkileyebilir

(Chisholm ve ark., 2005).



74

1) Capraz baglanma yogunlugunu azaltarak,

2) lsil iletkenligini azaltarak,

3) Polimer zincirleri arasindaki Van der Waals etkilesimini zayiflatarak.

Nano parcacik sayisit sizma esigi degerine ulastiktan sonra nanoparcaciklar
topaklanmaya baglayarak matris-nano pargacik arasindaki bu etkilesim azalmaktadir.
Topaklanmanin sistemde kirlilik olarak islev gordiigii nanopargacik oraninda termal
kararlilik sicakligini azaltmaktadir (Ghosh ve ark., 2012). Topaklanan nanoparcaciklar
termal analiz swrasinda verilen 1sty1 yutarak bozunma esnasinda ek 1s1 kaynagi olarak
davranmaktadir. Bu etki sebebi ile nanoparcacik orani artirildik¢a tamamen bozunma

sicaklarinda diistisler gergeklesmistir.

5.4. Nanokompozit Levhalarin TGA/DTA Analizleri

Bu calisma kapsaminda elektro egirme yontemiyle iiretilen PVA nanoelyaf ve
agirhik¢a % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giliclendirilmis PVA nanoelyaf
takviyeli nanokompozit levhalardan, 15 kat nanoelyaf nanokompozit levhalarin TGA ve
DTA sonuglari irdelenmistir. Bu incelemede TGA sonuglar1 grafik olarak Sekil 5.9’de
verilmistir.

Sekil 5.9°de verilen grafikten saf epoksiye ait sirastyla % 10, % 50 kiitle kayb1
ve tamamen bozunmanin gerceklestigi sicakliklar 306 °C, 353 °C ve 456 °C olarak elde
edilmistir. CCKNT ile giliglendirilmemis PVA nanoelyaf takviyeli kompozit
malzemelere ait sirasiyla % 10, % 50 kiitle kayb1 ve tamamen bozunmanin gergeklestigi
sicakliklar 334 °C, 374 °C ve 462 °C’dir. Agrrlikca % 1 oraninda CCKNT ile
gliclendirilmis PV A nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelere ait sirasiyla % 10, % 50
kiitle kayb1 ve tamamen bozunmanin gerceklestigi sicakliklar 342 °C, 381 °C ve 470 °C
olarak elde edilmistir. Agirlikca % 3 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA
nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelere ait sirasiyla % 10, % 50 kiitle kayb1 ve
tamamen bozunmanin gergeklestigi sicakliklar 347 °C, 385 °C ve 485 ° C olarak elde
edilmistir. Agirlikga % 5 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PV A nanoelyaf takviyeli
kompozit malzemelere ait sirasiyla % 10, % 50 kiitle kayb1 ve tamamen bozunmanin

gerceklestigi sicakliklar 348 °C, 390 °C ve 496 °C olarak elde edilmistir.
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Sekil 5.9. Nanokompozit levhalarin TGA egrileri

Bu incelemede DTA sonuglar1 grafik olarak Sekil 5.10°da verilmistir. Sekil
5.10’da verilen grafikten elektro egirme yontemiyle iretilmis PVA nanoelyaf ve
agirhikea % 1, % 3 ve % 5 oranlarda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf
takviyeli kompozit malzemelerin DTA analiz sonuglar1 karsilastirildiginda, PVA
nanoelyaf ve agirlikca % 1 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf
takviyeli kompozit malzemelerin erime sicakliklari (Tr) sirastyla 410 °C ve 387 °C’dir.
Ayrica agirlik¢a % 3 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli
kompozit malzemelerin erime sicakliklar1 (Tm) 392 °C iken, agirlikga % 5 oraninda
CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin erime
sicakliklar1 385 °C degerindedir. Nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi kompozit
levhalarin erime sicakliklar1 (Ty) 335 °C iken, camsi gegis sicakliklar (Tg) ise sirasiyla
48°C’dir.

Sekil 5.9°da verilen grafik incelendiginde PVA nanoelyaf ve agirlikga % 1
oraninda CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin
camst gecis sicakliklart (Tg) sirasiyla 82 °C ve 77 °C olup 50-100 °C araligindadur.
Ayrica agirlik¢a % 3 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli
kompozit malzemelerin cams1 gegis sicakliklar1 (Tq) 79 °C iken, agirlik¢a % 5 oraninda
CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin erime
sicakliklar1 80 °C degerindedir.
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Sekil 5.10. Nanokompozit levhalarm DTA egrileri

PVA nanoelyaf ve agirlikga farkli oranlarda CCKNT ile giliclendirilmis PVA

nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin camsi gegis sicakliklari, erime sicakliklari,

% 10, % 50 kiitle kayb1 ve tamamen bozunma sicakliklar1 ve kalan kiitle miktarlar1

Cizelge 5.3’de listelenmistir.

Cizelge 5.3. Nanokompozit levhalarin Tg, Ty, bozunma sicakliklart ve % kalan kiitle miktarlart

% Kiitle Kaybinda Bozunma % Kalan

Numune (;I'(%) (;rén) Sicakhiklar (°C) Kiitle
% 10 % 50 Tamamen Bozunma  Miktar
EPOKSI 48 335 306 353 456 25
P15 82 410 334 374 462 14
1KNT15 77 387 342 381 470 17
3KNT15 79 392 347 385 485 19
5KNT15 80 385 348 390 496 23

5.5. Nanokompozit Levhalarin Cekme Deneyi Sonuclari

PVA nanoelyaf ve agirlik¢a % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile

giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin, kalip icerisinde iist iiste 5/10/15 tabakali olacak

sekilde yerlestirilerek iiretilmis olan epoksi nanokompozit malzemelerin sabit ¢ekme

hiz1 altinda ¢ekme deneyleri gerceklestirilmis ve bu ¢ekme testi sonucunda c¢ekme

gerilmesi-birim sekil degistirme grafikleri elde edilmistir. Nanokompozit malzemelerin
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tabakalar arasi olan bolgeye PVA nanoelyaf ve agirlik¢a % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda
CCKNT ile giiclendirilmis PV A nanoelyaflar yerlestirilerek tasarlanmistir.

Sekil 5.11°de nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi deney numunesi ile saf PVA
nanoelyaflarin st tiste 5/10/15 tabakali olacak sekilde kalip igerisine yerlestirilmesiyle
iiretilmis kompozit malzemelerin ¢ekme deneyi Oncesi goriinimleri mevcuttur. Sekil
5.12’de de ise bu nanokompozit malzemelerin referans numunesi olan epoksi ile
kiyaslandig1 c¢ekme gerilmesi-birim sekil degistirme grafigi bulunmaktadir. Sekil
5.12°deki grafik detayli incelendiginde nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi deney
numunesinin ¢ekme dayanimi 64.776 MPa, iist {iste 5 tabaka yerlestirilmis PVA
nanoelyaf (P5) ile takviye edilmis kompozit malzemenin ¢gekme dayanimi 78,783 MPa
olmustur. Ayrica {ist liste 10 tabaka yerlestirilmis PVA nanoelyaf (P10) ile takviye
edilmis kompozit malzemenin ¢ekme dayanimimin 80,287 MPa ve st iiste 15 tabaka
yerlestirilmis PVA nanoelyaf (P15) ile takviye edilmis kompozit malzemenin ¢ekme
dayaniminin 86,197 MPa olduklar1 goriilmektedir. PVA nanoelyaf ile takviye edilmis
kompozit malzemelerin ¢ekme dayanimlarmin referans numunesinin ¢ekme dayanimina
gore artis gosterdigi goriilmektedir. Ayn1 zamanda PVA nanoelyaf ile takviye edilmis
kompozit malzeme igerisindeki nanoelyaf tabakalarmin artirilmasmmm ¢ekme
dayanimini artirdigi  gozlemlenmektedir. Bunun sebebi Sekil 4.8’deki numune
gorselindeki uzama boyu olarak adlandirdigimiz bolgede ayni matris hacmi igerisinde
nanoelyaf tabakalarm artmasina bagli olarak elyaf/matris hacim oraninin artmasidir.

15 tabakalt PVA nanoelyaf igeren kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi 5
tabakalt PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemeye goére % 10 oraninda artmistir.
Ayrica nanoelyaf takviyesi olmayan referans numunesine gore 5 tabakali PVA
nanoelyaf iceren kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi % 22 artig gdsterirken, 10
tabakali PV A nanoelyaf iceren kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi % 24 artis ve 15
tabakali PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi % 33 artis

gostermektedir.(Sekil 5.12)
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Sekil 5.11. PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme deneyi dncesi goriiniimleri;
a) Epoksi, b) P5, ¢) P10, d) P15
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Sekil 5.12. PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme deneyi sonucu elde edilen gerilme-
birim sekil degistirme grafigi
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Cizelge 5.4’de nanoelyaf takviye edilmemis deney numunesi ve PVA nanoelyaf
takviye edilmis st iiste 5/10/15 tabakali kompozit malzemelerin ¢ekme testi sonucu
hesaplanan verileri bulunmaktadir. Cizelgede bulunan elastisite modiilii gerilme-birim
sekil degistirme grafiginden, gerilmenin 10 MPa - 20 MPa oldugu araliktan alinan
degerlere gore hesaplanmistir. Tokluk ise ayn1 grafikten grafik ¢izgisi altinda kalan alan
iizerinden hesaplanmustir.

Cizelge sonuglarina gore nanoelyaf icermeyen referans numunenin elastisite
modiili 1,65 GPa olarak hesaplanmistir. Nanoelyaf takviyesi olmayan referans
numunesine gore 5 tabakali PV A nanoelyaf ile takviyelendirilmis kompozit malzemenin
elastisite modiilii % 9 artig gosterirken, 10 tabakali PVA nanoelyaf i¢eren kompozit
malzemenin elastisite modiilii % 4 artis ve 15 tabakali PV A nanoelyaf iceren kompozit
malzemenin elastisite modiilii % 5 artis gostermektedir.

Ayrica nanoelyaf icermeyen referans numunenin tokluk degeri 1680,4 kJ/m®
olarak hesaplanmistir. Nanoelyaf takviyesi olmayan referans numunesine gore 5
tabakalt PVA nanoelyaf ile takviyelendirilmis kompozit malzemenin tokluk degeri %
59 artis gosterirken, 10 tabakali PVA nanoelyaf igeren kompozit malzemenin tokluk
degeri % 83 artis ve 15 tabakali PVA nanoelyaf igeren kompozit malzemenin tokluk

degeri % 112 artis gostermektedir.

Cizelge 5.4. PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢gekme deneyi verileri

Cekme

Davammi Maksimum Elastiklik Modiilii Tokluk  Poissons's
Malzeme YA pirim Sekil Degistirme N/mm? 5
N/mm (mm/mm) (MPa) kJ/m Orani
(MPa)
Epoksi 64,776 £8,0 0,050 1615,126 1680,4 0,18718
P5 78,783 +£6,0 0,060 1753,986 2676,8 0,19315
P10 80,287 +7,5 0,069 1684,371 3085,1 0,25059
P15 86,197 +6,5 0,072 1696,573 3568,4 0,20570

Sekil 5.13°de nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi deney numunesi ile agirlikca
% 1 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin iist {iste 5/10/15 tabakali
olacak sekilde kalip igerisine yerlestirilmesiyle iiretilmis kompozit malzemelerin sabit
yik altinda ¢cekme deneyi Oncesi goriiniimleri mevcuttur. Sekil 5.14’de de ise bu
nanokompozit malzemelerin kiyaslandigi ¢ekme gerilmesi-birim sekil degistirme grafigi
bulunmaktadir. Sekil 5.14’deki grafik detayli incelendiginde nanoelyaf takviyesi

olmayan epoksi deney numunesinin ¢ekme dayanimi 64.776 MPa, iist iiste 5 tabaka
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yerlestirilmis % 1 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf (1IKNT5) ile takviye
edilmis kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi 81,007 MPa olmustur. Ayrica iist iiste
10 tabaka yerlestirilmis % 1 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf (1KNT10) ile
takviye edilmis kompozit malzemenin ¢ekme dayaniminin 82,534 MPa ve {ist {iste 15
tabaka yerlestirilmis % 1 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf (LKNT15) ile
takviye edilmis kompozit malzemenin ¢ekme dayaniminin 87,232 MPa olduklari
gorilmektedir. % 1 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf ile takviye edilmis
kompozit malzemenin ¢ekme dayanimmin referans numunesinin ¢ekme dayanimina
gore artig gosterdigi goriilmiistiir. Ayn1 zamanda % 1 CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA
nanoelyaf ile takviye edilmis kompozit malzeme igerisindeki nanoelyaf tabakalarinin
artirllmasinin ¢ekme dayanimmi artirdigi gozlemlenmektedir. Bunun sebebi Sekil
4.8’deki numune gorselindeki uzama boyu olarak adlandirdigimiz bolgede ayni matris
hacmi igerisinde nanoelyaf tabakalarin artmasina bagli olarak elyaf/matris hacim
oraninin artmasidir.

15 tabakali % 1 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf igeren kompozit
malzemenin ¢ekme dayanimi, 5 tabakali %1 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf
iceren kompozit malzemeye gore % 7,5 oraninda artmustir. Ayrica nanoelyaf takviyesi
olmayan referans numunesine gore 5 tabakali % 1 CCKNT ile giiclendirilmis PVA
nanoelyaf iceren kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi % 25 artig gosterirken, 10
tabakali % 1 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemenin
cekme dayanimi % 27,5 artis ve 15 tabakali %1 CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA
nanoelyaf iceren kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi % 34,5 artis gostermektedir.

(Sekil 5.14)
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Sekil 5.13. Agirlikga % 1 CCKNT ile gii¢lendirilmis PV A nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin
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Sekil 5.14. Agirlikca % 1 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin

cekme deney testi sonucu elde edilen gerilme-birim sekil degistirme grafigi
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Cizelge 5.5°de nanoelyaf takviye edilmemis deney numunesi ve agirlikca % 3
oraninda CCKNT ile gii¢clendirilmis PVA nanoelyaf takviye edilmis iist iiste 5/10/15
tabakali kompozit malzemelerin ¢ekme testi sonucu hesaplanan verileri bulunmaktadir.
Cizelgede bulunan elastisite modiili gerilme-birim sekil degistirme grafiginden
gerilmenin 10 MPa - 20 MPa oldugu araliktan alinan degerlere gére hesaplanmustir.
Tokluk ise ayni grafikten grafik ¢izgisi altinda kalan alan tizerinden hesaplanmuistir.

Cizelge sonuglarma gore nanoelyaf icermeyen referans numunenin elastisite
modiilii 1,65 GPa olarak hesaplanmistir. Nanoelyaf takviyesi olmayan referans
numunesine gore 5 tabakali % 1 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf iceren
kompozit malzemenin elastisite modiili % 34 artig gosterirken, 10 tabakali % 1
CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf igeren kompozit malzemenin elastisite
modiilii % 15 artis ve 15 tabakali % 1 CCKNT ile giiclendirilmis PV A nanoelyaf iceren
kompozit malzemenin elastisite modiilii % 13 artis gostermektedir.

Ayrica nanoelyaf icermeyen referans numunenin tokluk degeri 1680,4 kJ/m®
olarak hesaplanmistir. Nanoelyaf takviyesi olmayan referans numunesine gore 5
tabakali % 1 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf i¢ceren kompozit malzemenin
tokluk degeri % 12 artig gosterirken, 10 tabakali % 1 CCKNT ile giiglendirilmis PVA
nanoelyaf iceren kompozit malzemenin tokluk degeri % 60 artis ve 15 tabakali % 1
CCKNT ile giiclendirilmis PV A nanoelyaf iceren kompozit malzemenin tokluk degeri
% 96 artig gostermektedir.

Cizelge 5.5. % 1 CCKNT ile gii¢lendirilmis PVVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme
deneyi verileri

Cekme Maksimum Elastiklik Modiilii N
Dayanim . o e 2 Tokluk  Poissons's
Malzeme 2 Birim Sekil Degistirme N/mm 3
N/mm (mm/mm) (MPa) kJd/m Orani
(MPa)
Epoksi 64,776 £8,0 0,050 1615,126 1680,4 0,18718
1IKNT5 81,007 +6,5 0,044 2175,534 1895,7 0,20050
1KNT10 82,534 45,0 0,059 1859,487 2691,3 0,21449
1KNT15 87,232+5,5 0,066 1829,233 3302,6 0,19326

Sekil 5.15°de nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi deney numunesi ile agirlikca
% 3 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflarin iist iiste 5/10/15 tabakali
olacak sekilde kalip igerisine yerlestirilmesiyle iiretilmis kompozit malzemelerin ¢ekme
deneyi Oncesi goriiniimleri mevcuttur. Sekil 5.16’da de ise bu nanokompozit

malzemelerin  kiyaslandigi ¢ekme gerilmesi-birim  sekil degistirme  grafigi
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bulunmaktadir. Sekil 5.16’daki grafik detayli incelendiginde nanoelyaf takviyesi
olmayan epoksi deney numunesinin ¢ekme dayanimi 64.776 MPa, iist iiste 5 tabaka
yerlestirilmis % 3 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf (3KNT5) ile takviye
edilmis kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi 57,520 MPa olmustur. Ayrica iist iiste
10 tabaka yerlestirilmis % 3 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf (3KNT10) ile
takviye edilmis kompozit malzemenin ¢ekme dayaniminin 63,193 MPa ve ist tste 15
tabaka yerlestirilmis % 3 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf (3KNT15) ile
takviye edilmis kompozit malzemenin ¢ekme dayaniminin 66,557 MPa olduklari
gorilmektedir. % 3 CCKNT ile giliglendirilmis iis liste yerlestirilmis 5 ve 10 tabakali
PVA nanoelyaf ile takviye edilmis kompozit malzemenin ¢ekme dayaniminin referans
numunesinin ¢ekme dayanimma gore azalma gosterdigi fakat 15 tabakali PVA
nanoelyaf ile takviye edilmis kompozit malzemenin ¢ekme dayaniminin artis gésterdigi
gorilmistir. Ayrica % 3 CCKNT ile giiglendirilmis PV A nanoelyaf ile takviye edilmis
kompozit malzeme igerisindeki nanoelyaf tabakalarmmin artirilmasmin g¢ekme
dayanimini artirdigi gozlemlenmektedir. Bunun sebebi Sekil 4.8’deki numune
gorselindeki uzama boyu olarak adlandirdigimiz bolgede ayni matris hacmi igerisinde
nanoelyaf tabakalarin artmasma bagl olarak elyaf/matris hacim oraninin artmasidir. 15
tabakali % 3 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf i¢ceren kompozit malzemenin
cekme dayanimi 5 tabakali % 3 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf igeren
kompozit malzemeye gore % 15,7 oraninda artmustir. Ayrica nanoelyaf takviyesi
olmayan referans numunesine gore 5 tabakali % 3 CCKNT ile giiclendirilmis PVA
nanoelyaf iceren kompozit malzemenin ¢gekme dayanimi % 12,6 azalma gosterirken, 10
tabakalt % 3 CCKNT ile gii¢lendirilmis PV A nanoelyaf iceren kompozit malzemenin
¢ekme dayanimi % 2,5 azalma gostermistir. Lakin 15 tabakali % 3 CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi % 2,7

artig gostermektedir. (Sekil 5.16)
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Sekil 5.15. Agirlikga % 3 CCKNT ile gii¢lendirilmis PV A nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin
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Sekil 5.16. Agirlikca % 3 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin

cekme deney testi sonucu elde edilen gerilme-birim sekil degistirme grafigi
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Cizelge 5.6’da nanoelyaf takviye edilmemis deney numunesi ve % 3 CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaf takviye edilmis iist tiste 5/10/15 tabakali kompozit
malzemelerin ¢ekme testi sonucu hesaplanan verileri bulunmaktadir. Cizelgede bulunan
elastisite modiilii gerilme-birim sekil degistirme grafiginden gerilmenin 10 MPa - 20
MPa oldugu araliktan alinan degerlere gore hesaplanmigtir. Tokluk ise ayni grafikten
grafik ¢izgisi altinda kalan alan iizerinden hesaplanmuistir.

Cizelge sonuglarma gore nanoelyaf icermeyen referans numunenin elastisite
modiilii 1,65 GPa olarak hesaplanmistir. Nanoelyaf takviyesi olmayan referans
numunesine gore 5 tabakali % 3 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf ile
takviyelendirilmis kompozit malzemenin elastisite modiilii % 1,3 artig gosterirken, 10
tabakalt % 3 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemenin
elastisite modiili % 2,4 azalma ve 15 tabakali % 3 CCKNT ile giiglendirilmis PVA
nanoelyaf iceren kompozit malzemenin elastisite modiilii % 2 artig gostermektedir.

Ayrica nanoelyaf icermeyen referans numunenin tokluk degeri 1680,4 kJ/m®
olarak hesaplanmistir. Nanoelyaf takviyesi olmayan referans numunesine gore 5
tabakali % 3 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf i¢ceren kompozit malzemenin
tokluk degeri % 25 azalma gosterirken, 10 tabakali % 3 CCKNT ile giiglendirilmis PVA
nanoelyaf iceren kompozit malzemenin tokluk degerinde degisiklik olmamustir. 15
tabakali % 3 CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemenin

tokluk degeri ise referans numunesine gore yaklasik % 8 artis géstermektedir.

Cizelge 5.6. % 3 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme
deneyi sonucu verileri

Cekme Maksimum Elastiklik Modiilii N
Dayanim . o e 2 Tokluk  Poissons's
Malzeme 2 Birim Sekil Degistirme N/mm 3
N/mm (mm/mm) (MPa) kJd/m Orani
(MPa)
Epoksi 64,776 £8,0 0,050 1615,126 1680,4 0,18718
3KNT5 57,520 £2,5 0,041 1636,056 1253,9 0,21212
3KNT10 63,193 +5,0 0,049 1576,649 1690,5 0,20043
3KNT15 66,557 +4,0 0,050 1646,697 1805,4 0,23116

Sekil 5.17°de nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi deney numunesi ile agirlik¢a % 5
oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin st liste 5/10/15 tabakali olacak
sekilde kalip igerisine yerlestirilmesiyle iretilmis kompozit malzemelerin ¢ekme deneyi
oncesi goriiniimleri mevcuttur. Sekil 5.18’de de ise bu nanokompozit malzemelerin

kiyaslandigi c¢ekme gerilmesi-birim sekil degistirme grafigi bulunmaktadir. Sekil
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5.18’deki grafik detayli incelendiginde nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi deney
numunesinin ¢ekme dayanimi 64.776 MPa, iist iiste 5 tabaka yerlestirilmis % 5 CCKNT
ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf (SKNT5) ile takviye edilmis kompozit malzemenin
¢cekme dayanimi 54,398 MPa olmustur. Ayrica iist iiste 10 tabaka yerlestirilmis % 5
CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaf (5KNT10) ile takviye edilmis kompozit
malzemenin ¢gekme dayaniminin 57,935 MPa ve iist iiste 15 tabaka yerlestirilmis % 5
CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf (5KNT15) ile takviye edilmis kompozit
malzemenin ¢ekme dayaniminin 65,736 MPa olduklar1 goriilmektedir. % 5 CCKNT ile
giiclendirilmis st iiste yerlestirilmis 5 ve 10 tabakali PV A nanoelyaf ile takviye edilmis
kompozit malzemenin ¢ekme dayanimmin referans numunesinin ¢ekme dayanimina
gore azalma gosterdigi fakat 15 tabakali PV A nanoelyaf ile takviye edilmis kompozit
malzemenin ¢ekme dayanimiin artis gosterdigi gorilmiistiir. Ayrica % 5 CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaf ile takviye edilmis kompozit malzeme igerisindeki
nanoelyaf tabakalarinin artirilmasmnin ¢ekme dayanimim artirdigi gézlemlenmektedir.
Bunun sebebi Sekil 4.8’deki numune gorselindeki uzama boyu olarak adlandirdigimiz
bolgede ayni matris hacmi igerisinde nanoelyaf tabakalarin artmasina bagli olarak
elyaf/matris hacim oraninin artmasidir. 15 tabakali % 5 CCKNT ile gii¢clendirilmis PVA
nanoelyaf i¢eren kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi 5 tabakali % 5 CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemeye gore % 21 oraninda
artmistir. Ayrica nanoelyaf takviyesi olmayan referans numunesine gore 5 tabakali % 5
CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemenin ¢ekme
dayanimi % 19 azalma gosterirken, 10 tabakali % 5 CCKNT ile giiclendirilmis PVA
nanoelyaf igeren kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi % 12 azalma gostermistir.
Lakin 15 tabakali %5 CCKNT ile giiglendirilmis PVA nanoelyaf iceren kompozit

malzemenin ¢ekme dayanimi % 1,5 artis géstermektedir. (Sekil 5.18)
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Sekil 5.17. Agirlikga % 5 CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli kompozitlerin gekme
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cekme deney testi sonucu elde edilen gerilme-birim sekil degistirme grafigi
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Cizelge 5.7°de nanoelyaf takviye edilmemis deney numunesi ve % 5 CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaf takviye edilmis iist tiste 5/10/15 tabakali kompozit
malzemelerin ¢gekme testi sonucu hesaplanan verileri bulunmaktadir. Cizelgede bulunan
elastisite modiilii gerilme-birim sekil degistirme grafiginden gerilmenin 10 MPa - 20
MPa oldugu araliktan alinan degerlere gore hesaplanmistir. Tokluk ise ayni grafikten
grafik ¢izgisi altinda kalan alan iizerinden hesaplanmistir.

Cizelge sonuglarma gore nanoelyaf icermeyen referans numunenin elastisite
modiilii 1,65 GPa olarak hesaplanmistir. Nanoelyaf takviyesi olmayan referans
numunesine gore 5 tabakali % 5 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf ile
takviyelendirilmis kompozit malzemenin elastisite modiilii % 0,8 artig gosterirken, 10
tabakali % 5 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemenin
elastisite modiilii % 0,5 artis gostermistir. Lakin 15 tabakali % 5 CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemenin elastisite modiilii % 5,5
azalma gostermektedir.

Ayrica nanoelyaf icermeyen referans numunenin tokluk degeri 1680,4 kJ/m®
olarak hesaplanmistir. Nanoelyaf takviyesi olmayan referans numunesine gore 5
tabakali % 5 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf igeren kompozit malzemenin
tokluk degeri % 35 azalma gosterirken, 10 tabakali % 5 CCKNT ile giiglendirilmis PVA
nanoelyaf igeren kompozit malzemenin tokluk degeri % 28 azalma gosterirmistir. 15
tabakali % 5 CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf igeren kompozit malzemenin

tokluk degeri ise referans numunesine gore yaklasik % 11 artis gostermektedir.

Cizelge 5.7. % 5 CCKNT ile gii¢clendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin cekme
deneyi sonucu verileri

Cekme - - N
Dayanim . Mak:s imum Elastiklik Mz"d“'“ Tokluk  Poissons's

Malzeme 2 Birim Sekil Degistirme N/mm 3

N/mm (mm/mm) (MPa) kJ/m Oram

(MPa)
Epoksi 64,776 +8,0 0,050 1615,126 1680,4 0,18718
5KNT5 54,398 9,0 0,039 1629,482 1080,3 0,22543
5KNT10 57,935+11,0 0,041 1622,930 1213,9 0,21784
5KNT15 65,736 +8,5 0,054 1529,591 1868,4 0,19547

Sekil 5.19°da nanoelyaf takviyesi olmayan epoksi deney numunesi ile agirlikca
% 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile gii¢clendirilmis PV A nanoelyaflarin iist iiste 5

tabakali olacak sekilde kalip igerisine yerlestirilmesiyle {iretilmis kompozit
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malzemelerin  kiyaslandigi ¢ekme gerilmesi-birim  sekil degistirme  grafigi

bulunmaktadir.

100
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90
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Birim sekil degistirme mm/mm, ()

Sekil 5.19. 5 tabakali nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢gekme deney testi sonucu elde edilen
gerilme-birim sekil degistirme grafigi

Sekil 5.20°de nanoelyaf takviyesi olmayan deney numunesi ile agirlik¢a % 1,
%3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giliclendirilmis PVA nanoelyaflarin st iiste 10
tabakali olacak sekilde kalip igerisine yerlestirilmesiyle iiretilmis kompozit

malzemelerin  kiyaslandigi ¢ekme gerilmesi-birim  sekil degistirme  grafigi

bulunmaktadir.
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Sekil 5.20. 10 tabakali nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme deney testi sonucu elde edilen
gerilme-birim sekil degistirme grafigi
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Sekil 5.21°de nanoelyaf takviyesi olmayan deney numunesi ile agirlikca % 1,
%3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin {ist iiste 15
tabakali olacak sekilde kalip igerisine yerlestirilmesiyle {retilmis kompozit
malzemelerin  kiyaslandigi ¢ekme gerilmesi-birim  sekil degistirme grafigi

bulunmaktadir.
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Sekil 5.21. 15 tabakali nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme deney testi sonucu elde edilen

gerilme-birim sekil degistirme grafigi

Cizelge 5.8’de nanoelyaf takviye edilmemis deney numunesi ve PVA nanoelyaf
ve % 1, % 3 ve % 5 CCKNT ile giiglendirilmis 5/10/15 tabakali PVA nanoelyaf

takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme testi sonucu hesaplanan verileri bulunmaktadir.
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Cizelge 5.8. PVA nanoelyaf ve % 1, % 3 ve % 5 CCKNT ile gii¢lendirilmis 5/10/15 tabakali PVA
nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzemelerin ¢ekme deneyi sonucu verileri

Cekme Maksimum Elastiklik Modilii N

Malzeme D;m‘:#z‘" Birim szkisi D:gistirme i N/mm20du ' Tk%‘ﬂ;‘é( Pogjgﬂls s

(MPa) (mm/mm) (MPa)
Epoksi 64,776 £8,0 0,050 1615,126 1680,4 0,18718
P5 78,783 £6,0 0,060 1753,986 2676,8 0,19315
P10 80,287 £7,5 0,069 1684,371 3085,1 0,25059
P15 86,197 £6,5 0,072 1696,573 3568,4 0,20570
1IKNT5 81,007 £6,5 0,044 2175,534 1895,7 0,20050
1IKNT10 82,534 +£5,0 0,059 1859,487 2691,3 0,21449
1KNT15 87,232 +£5,5 0,066 1829,233 3302,6 0,19326
3KNT5 57,520 +2,5 0,041 1636,056 1253,9 0,21212
3KNT10 63,193 45,0 0,049 1576,649 1690,5 0,20043
3KNT15 66,557 +4,0 0,050 1646,697 1805,4 0,23116
5KNT5 54,398 49,0 0,039 1629,482 1080,3 0,22543
5KNT10 57,935+11,0 0,041 1622,930 1213,9 0,21784
5KNT15 65,736 8,5 0,054 1529,591 1868,4 0,19547
u Cekme Dayanimi (MPa)
100

Cekme Dayanimi (MPa)

Nanokompozit Malzemeler

Sekil 5.22. Nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢gekme deney testi sonucu elde edilen cekme
dayanimi grafigi

Cekme deneyi sonucunda, nanokompozit malzemelerin tabakalar arasi olan
bblgesine PVA nanoelyaflarin takviye edilmesi, kompozit malzemenin ¢ekme
dayanimlarim1 ve birim sekil degistirme gibi mekanik ozelliklerini genel anlamda
olumlu yonde etkilemis ve degistirmistir. Bu olumlu yondeki degisim de, kompozit
malzemelerde kullanilan nanoelyaflarin karakteristik 6zelliklerinin de dnemli Olgiide

etkisi bulunmaktadir. Kullanilan nanoelyaflarin yapisi, geometrik dizilimi, fiziksel ve
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kimyasal ozellikleri ile nanoelyaflar arasindaki etkilesimi, elektro egirme yontemiyle
iiretilmis nanoelyaflarin mekanik 6zelliklerini biiyiik 6lglide etkilemektedir. Bundan
dolay1 iiretilen nanoelyaflarin bireysel mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi biiylik bir
oneme sahiptir.

PVA nanoelyaflar ve CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflar takviye
edilmis ayni ¢Ozeltiye sahip kompozit malzeme igerisindeki, nanoelyaf tabakalarmin
artirilmasinin ¢ekme dayanimini ve malzeme toklugunu artirdigi gézlemlenmektedir.
Cizelge 5.8 incelendiginde ayni c¢ozeltiye sahip nanokompozit malzemelerin
icerisindeki nanoelyaf tabakasmin artmasi ile ¢ekme dayanimi ve malzeme toklugu
artmaktadir. PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerde ¢ekme dayanimi ve
malzeme toklugu, biiyiikten kiigige dogru swrasiyla P15, P10 ve P5 kompozit
malzemelerde olurken, benzer durumlar % 1, % 3 ve % 5 oraninda CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaf takviyeli malzemelerde de goézlemlenmistir. Bunun
sebebi Sekil 4.8’deki numune gorselindeki uzama boyu olarak adlandirdigimiz bolgede
ayn1 matris hacmi igerisinde nanoelyaf tabakalarin artmasina bagl olarak elyaf/matris
hacim oraninin artmasidir.

CCKNT’lerin nanoelyaflara ilave edilmesi kompozit malzemelerin mekanik,
iletkenlik ve termal Ozellikleri lizerinde Onemli bir yer tutmaktadir. Agirlikca % 1
oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflarin ¢gekme dayaniminda ve tokluk
degerlerinde, aynmi kat nanoelyafa sahip saf PVA nanoelyaf takviyeli kompozit
malzemelere gore artis goriilmiistiir. Lakin agirlikca % 3 ve % 5 oraninda CCKNT ile
giiglendirilmis PV A nanoelyaflarin ¢ekme dayaniminda ve tokluk degerlerinde, ayni kat
nanoelyafa sahip saf PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelere gore diisiis
goriilmiistiir. Ayni kat nanoelyafa sahip % 1 % 3 ve % 5 oraninda CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaflar takviyeli nanokompozit malzemeler kiyaslandiginda
CCKNT oranmin artmast ile c¢ekme daynimi ve tokluk degerlerinde diisme
goriilmektedir. Bunun sebebi, TEM goriintiilerinde de goriildiigii gibi agirlik¢a % 3 ve
% 5 oraninda CCKNT ile gii¢clendirilmis PVA nanoelyaflarin yapisinda hem elyaf
icerisinde hem de elyaf lizerinde ara ara aglomerasyon olugmasi ve iyi 1slanabilirligin
olmamasidir. Yapisal bir kusur olan aglomerasyon olusumu, nanoelyaflarin genellikle
mekaniksel oOzelliklerini negatif yonde etkilerken nanokompozit malzemelerin
tiretiminde kiirleme sicaklig1 vs. gibi liretim parametreleriyle olumlu yonde degisebilir.

Uretilen nanokompozit malzemelerin morfolojik 6zellikleri ve g¢ekme testi

sonuglart géz oniine alindiginda, nanoelyaf tabaka sayisi sabit tutuldugunda, nanoelyaf
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cozeltisi igerisindeki agirlikga CCKNT orami artirildiginda kompozit malzemenin
¢cekme dayanimi, maksimum birim sekil degistirme ve toklugu azalirken; agirlikga ayni
oranda CCKNT iceren PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerde nanoelyaf
tabakalarinin artmasi ¢gekme dayanimini, maksimum birim sekil degistirmeyi ve toklugu

artirmaktadir.

5.6. Nanokompozit Levhalarin Kirilma Yiizeylerinin SEM Goriintiileri

Enerji yayiliminin bazi 6nemli mekanizmalar1 nanoelyaflar ile takviyelendirilmis
kompozit malzemelerde tanimlanmistir. Bunlar elyaf kopmasi, siyrilmasi, catlak
kopriilenme ve matris kirtlmasidir (Thostenson ve ark., 2005). Sekil 5.23’de elyaflarin
hasar mekanizmalar1 gosterilmistir (Ekrem, 2017). Bu mekanizmalarin hepsi enerji
yutan mekanizmalar olup, kirilma toklugunun artmasina yardimci olur. Elyaflar epoksi
matris icerisine homojen bir sekilde dagitildiginda ¢atlak ucunda ikincil catlaklar
olusturarak veya c¢atlak kopriilenmesi ile ¢atlak ucundaki gerilme yogunlugunun

azalmasini saglayarak tabakalar arasi kirilma toklugunun artmasina neden olurlar.

b) Elyaf
Styriimast
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Sekil 5.23. Elyaflarin hasar mekanizmalar1 (M. Ekrem, 2015)

PVA nanoelyaf katkili nanokompozit malzemelerin ¢ekme testi sonrasinda
kopma ylizeyleri 5000 ve 10000 biiyiitmeli olacak sekilde SEM analizleri
gerceklestirilerek  Sekil 5.24’de  verilmistir. Genel anlamda SEM  goriintiileri
incelendiginde elyaf kirilmasi, elyaflarin epoksiden siyrilmasi, epoksi reginenin
elyaflarm etrafin1 sarmasit ve epoksi-elyaf arasinda iyi bir islanabilirligin oldugu
goriilmektedir. Nanoelyaflarin  kompozit malzemelere takviye edilmesi kopan

yiizeylerin yapisal ve morfolojik 6zelliklerini etkilemektedir.
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PVA nanoelyaf ve agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarmda CCKNT ile
giiclendirilmis PV A nanoelyaflarda tokluk mekanizmalarinin ayni1 oldugu gézlenmistir.
Epoksi recine igerisindeki nanoelyaflarn  kopmasi, siyrilmast ve kopriillenme

mekanizmalar1 modifiye edilmis epoksinin kayma dayanimini, toklugu, siinekligi ve

kirilma toklugu iyilestirmistir.

i

Signal A= SE1 o @. Sy k=SB EHT=23000 i
N WD=85mm . S = asom tes 0Cgh
Sl < e P g :
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Sekil 5.24. Nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme deneyi sonucu kirik yiizeylerin SEM
goriintiileri; a) P15, b) 1IKNT15, ¢) 3KNT15 ve d) 5KNT15

2pm

H
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Sekil 5.25. Saf epoksi deney numunesinin ¢gekme deneyi sonucu hasar yiizeylerinin SEM goriintiileri;
a) 5.00 kX biyiitmeli, b) 10.00 kX biiyiitmeli
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Sekil 5.26. 15 kat PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme deneyi sonucu hasar
yiizeylerinin SEM goriintiileri; a) 5.00 kX biiyiitmeli, b) 10.00 kX biiyiitmeli

Nanoelyaf
- Swrilmasesss -

Nanoelyaf £g%
Képriillemé

@ Signal A = SE1 EHT=2000KY  pag= 500KX Izﬁ(“ m @ Signal A = SE1 EHT =20.00 k¥ e m
e WD =11.0mm 1 Probe = 100pA - WD =11.0mm I Probe = 100 pA

Sekil 5.27. % 1 CCKNT ile giiglendirilmis 15 kat PVVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin
¢ekme deneyi sonucu hasar yiizeylerinin SEM goériintiileri; a) 5.00 kX biiyiitmeli, b) 10.00 kX biyiitmeli

Nanoelyaf Kopriileme

,f e e
gﬁﬁei_ya‘f Siyrmasi

TN
o~

N
I

4 7 - f
Signal A = SE1 EHT =20.00 kv Signal A = SE1 EHT =20.00 kv
WD = 12.0 mm I Probe = 100 pA H WD =12.0 mm | Probe = 100 pA H

Sekil 5.28. % 3 CCKNT ile giiglendirilmis 15 kat PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin
¢ekme deneyi sonucu hasar yiizeylerinin SEM goriintiileri; a) 5.00 kX biiyiitmeli, b) 10.00 kX biiyiitmeli
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Sekil 5.29. % 5 CCKNT ile giiglendirilmis 15 kat PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerin
¢ekme deneyi sonucu hasar yiizeylerinin SEM goriintiileri; a) 5.00 kX biiyiitmeli, b) 10.00 kX biiytitmeli

Sekil 5.25, Sekil 5.26, Sekil 5.27, Sekil 5.28 ve Sekil 5.29’ de iist iiste 15 kat
PVA nanoelyaf ve agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giiclendirilmis
PVA nanoelyaf takviyeli kompozit malzemelerde kirilma yiizeylerinin SEM goriintiileri
5000X ve 10000X biiyiitmeli olarak verilmistir. Numunelerin kirilma yiizeyleri
incelendiginde agirlikca % 3 ve % 5 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PVA
nanoelyaf haricinde ki diger nanoelyaflarin 1slanabilirligin iyi olup, mekanik
ozelliklerini olumlu yonde etkilemistir. Fakat % 3 ve % 5 oraninda CCKNT ile
giiglendirilmis PV A nanoelyafta ise hava bosluklarinin bulundugu ve islanabilirligin az
oldugu gozlenmistir.

Nanoelyaflarin matriksten siyrilmasi, nanoelyafin epoksiyi absorbe etmesi ve
kirilma esnasinda kopriileme etkisi olusturmasi {iretilen kompozit malzemelerde
toklugun artmasinda etkin bir rol almaktadir. Sekil 5.28°de gosterildigi gibi % 5
oraninda CCKNT ile gili¢lendirilmis PVA nanoelyaflarin bir kismu boyun vererek
kopmus bir kisminda da uzama meydana gelmistir. Ayrica nanoelyaflarin bazilar1 da
caplarinin arttig1 goriilmektedir. Artmasmin nedeni ise kompozit malzemelerin iiretimi
esnasinda nanoelyaflarin kiirlesmeden 6nce bir miktar epoksiyi absorbe etmesidir. Bu
durum agik¢a ortaya koymaktadir ki nanoelyaflar epoksiyle etkili ve homojen bir
sekilde 1slanabilmektedir. Iyi bir 1slanabilirlik tabakalar aras1 bdlgenin iyilestirilmesi
icin gerekli parametrelerden biridir. Bunlara ilaveten nanoelyaflarin koptuktan sonraki
uclarida ise CCKNT oldugu goriilmektedir. Cekme dayanimlar1 géz oniine alindiginda,
CCKNT’lerin nanoelyaflarin dayanimin1 PVA nanoelyaf ve referans kompozit

malzemelere gore artirmaktadir.
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6. SONUCLAR VE ONERILER

6.1 Sonuclar

Bu tez ¢alismasinda, elektro egirme yontemiyle iiretilen Polivinil Alkol (PVA)
nanoelyaflarin ve agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda Cok Cidarli Karbon Nanotiip
(CCKNT) ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaflarin, bir kalip yardimiyla epoksi recine
icerisinde st tste 5/10/15 tabakali olacak sekilde yerlestirilmesi sonucu iiretilen
nanokompozit levhalarin mekanik 6zellikleri belirlenmis ve referans numunesi olan saf
epoksi ile kiyaslanmustir. Uretilen bu nanokompozit malzemeler igin ¢ekme deneyleri
gerceklestirilmis olup tek eksenli sabit ¢cekme hizinda ¢ekme dayanimi, elastisite
modiilii, tokluk ve Poisson oranlar1 gibi degiskenler incelenmis ve referans numunelerin
davranislariyla kiyaslanmistir. Cok Cidarli Karbon Nanotiiplerin (CCKNT) elyaf
morfolojisine ve nanoelyaflar ile beraber nanokompozitler de kullanildiginda birim sekil
degistirme, elastisite modiilii, Poisson orani ve tokluk gibi degiskenlere etkileri de
incelenmistir. Ayrica nanoelyaflarmm nanokompozit icerisindeki yapist ve dagiliminin
kompozit yapi icerisindeki davraniglar1 incelenmistir.

PVA nanoelyaf ve agirlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin caplar1 ve CCKNT’lerin nanoelyaf icerisindeki
dagilimlari, Taramali Elektron Mikroskopu (SEM) ve Gegirimli Elektron Mikroskobu
(TEM) araciligiyla incelenmistir. PVA nanoelyaflar ve agirlikga % 1, % 3 ve % 5
oranlarnda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflar kullanilarak {iretilen
nanokompozit levhalarin termal karakterizasyonlar1 ve Ozellikleri, Termogravimetrik
Analiz (TGA) ve Diferansiyel Termal Analiz (DTA) ile incelenmis ve yorumlanmustir.
Ayrica bu nanokompozit levhalarin tek eksenli sabit ¢ene hizinda yapilan ¢ekme
deneyleri sonucunda olusan kirik yiizeylerinin morfolojisi de taramali elektron

mikroskopu (SEM) ile incelenmistir.

Elde edilen sonuclar maddeler halinde su sekildedir:

e Olgiimleri yapilan 10 farkli ¢ap degeri neticesince ortalama olarak PVA
nanoelyaflarin c¢ap olgiileri 31090 nm aralifinda ve agirlik¢a % 1 oraninda
CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaflarin ¢ap oOlgiisii 24090 nm
araligindadir. Ayrica, agirlikca % 3 oraninda CCKNT ile gii¢clendirilmis PVA

nanoelyaflarin ¢ap Olciisii 190+75 nm araliginda iken agirlik¢a % 5 oraninda
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CCKNT ile giiglendirilmis PV A nanoelyaflarin ¢ap 6lgiisii ise 140+45 nm olarak
belirlenmistir. Cap dlgiileri dikkkate alindiginda, nanoelyaf igerisindeki agirlik¢a
CCKNT oraninin artmasina bagl olarak elyaf ¢aplarinda diisme oldugu ve ince
capa sahip elyaflarin olustugu gorilmistir. SEM ve TEM goriintiileride bu
durumu desteklemektedir. Polimer ¢ozeltisine ilave edilen CCKNT lerin yiiksek
elektriksel iletkenliklerinin olmasindan dolay1 eklendikleri polimer ¢ozeltisinin
elektriksel iletkenligi artmaktadir. Elektro egirme isleminde ¢ozeltinin elektrik
iletkenligi artirilirsa, ¢ozeltinin tasidigr yiiklerde artacaktir. Boylece diizgiin ve
daha kiiclik caplarda nanoelyaflar elde edilmektedir. Dolayisiyla PVA ¢ozeltisi
icerisine ilave edilen CCKNT miktar1 arttikca nanoelyaf caplar1 azalarak ince
elyaflar olugsmaktadir.

Nanoelyaflarm SEM ve TEM gorintileri incelendiginde, saf PVA
nanoelyaflarda ve % 1 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PV A nanoelyaflarda
aglemerasyon olmadigi lakin % 3 ve % 5 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis
PVA nanoelyaflarda aglemerasyon olustugu gézlemlenmistir. PVA ¢ozeltisinin
icerisine ilave edilen CCKNT miktar1 arttikga yapisal kusur olan aglomerasyon
ve topaklanma artmakta, bosluklu bir yapi olusmaktadir. Aglomerasyon ve
boncuklanma nanoelyaflarin yapilarmi degistirmekte ve mikro diizeyde yapisal
Ozelliklerini negatif yonde etkilemektedir.

PVA nanoelyaflara ait % 10, % 50 kiitle kayb1 ve tamamen bozunmanin
gerceklestigi sicakliklar swrasiyla 272°C, 322 °C ve 493 °C olarak elde
edilmistir. Ayrica erime sicakligi (Tm) 290 °C ve camsi gecis sicakligi (Tg) 75
°C’dir.

Agirlikca % 1 oraninda CCKNT ile gii¢lendirilmis PV A nanoelyaflara ait % 10,
% 50 kiitle kayb1 ve tamamen bozunmanin gergeklestigi sicakliklar sirastyla 267
°C, 308 °C ve 467 °C’dir. Ayrica erime sicakligi (Tm) 298 °C ve cams1 gecis
sicaklig1 (Tg) 53 °C’dir.

Agirlikca % 3 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PV A nanoelyaflara ait % 10,
% 50 kiitle kayb1 ve tamamen bozunmanin gergeklestigi sicakliklar sirasiyla 267
°C, 312 °C ve 469 °C olarak elde edilmistir. Ayrica erime sicakligt (Tm) 302 °C
ve camst gegis sicakligi (Tg) 58 °C’dir.

Agirlikga % 5 oraninda CCKNT ile giiclendirilmis PV A nanoelyaflara ait % 10,

% 50 kiitle kayb1 ve tamamen bozunmanin gergeklestigi sicakliklar sirasiyla 264
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°C, 308 °C ve 463 °C’dir. Ayrica erime sicakligt (Tr) 305 °C ve camsi gegis
sicaklig1 (Tg) 72 °C’dir.

Saf epoksi kompozit malzeme ile 5 tabakali PVA nanoelyaf iceren
nanokompozit malzemenin ¢ekme dayanimi Kkarsilastirildiginda, epoksinin
¢cekme dayanimi 64,776 +8,0 MPa iken P5’in ¢ekme dayanimi % 22 artis
gostererek 78,783 +6,0 MPa olmustur. Ayrica epoksi kompozit malzemeye gore
10 tabakali PVA nanoelyaf iceren kompozit malzemenin ¢ekme dayanimi % 24
artig gostererek 80,287 +7,5 MPa ve 15 tabakali PVA nanoelyaf iceren kompozit
malzemenin ¢ekme dayanimi % 33 artig gostererek 86,197 +6,5 MPa olmustur.
Saf epoksi kompozit malzeme ile 5 tabakali % 1 CCKNT ile gii¢lendirilmis
PVA nanoelyaf iceren nanokompozit malzemenin ¢ekme dayanimi
karsilastirildiginda, epoksinin ¢ekme dayanimi 64,776 +8,0 MPa iken 1KNT5’in
cekme dayanimi % 25 artis gostererek 81,007 £6,5 MPa olmustur. Ayrica epoksi
kompozit malzemeye gére 1IKNT10’un ¢ekme dayanimi % 27,5 artis gostererek
82,534 £5,0 MPa ve 1KNT15’in ¢ekme dayanimi % 34,5 artis gostererek 87,232
+5,5 MPa olmustur.

Saf epoksi kompozit malzeme ile 5 tabakali % 3 CCKNT ile giiclendirilmis
PVA nanoelyaf igeren nanokompozit malzemenin ¢ekme dayanimi
karsilastirildiginda, epoksinin ¢cekme dayanimi 64,776 +8,0 MPa iken 3KNT5’in
¢cekme dayanimi % 12,6 azalma gostererek 57,520 £2,5 MPa olmustur. Ayrica
epoksi kompozit malzemeye gore 3KNT10’un ¢ekme dayanimi % 2,5 azalma
gostererek 63,193 £5,0 MPa ve 3KNT15’in ¢ekme dayanimi % 2,7 artis
gostererek 66,557 +4,0 MPa olmustur.

Saf epoksi kompozit malzeme ile 5 tabakali % 5 CCKNT ile gii¢lendirilmis
PVA nanoelyaf igceren nanokompozit malzemenin c¢ekme dayanimi
karsilastirildiginda, epoksinin ¢cekme dayanimi 64,776 £8,0 MPa iken SKNTS5’in
cekme dayanimi % 19 azalma gostererek 54,398 +9,0 MPa olmustur. Ayrica
epoksi kompozit malzemeye gore SKNT10’un ¢ekme dayanimi % 12 azalma
gostererek 57,935 +11,0 MPa ve 5KNTI15’in ¢ekme dayanimi % 1,5 artis
gostererek 65,736 +8,5 MPa olmustur.

(Cekme testi sonuglarmma gore, nanokompozit malzemelerde PVA ¢ozelti yapisi
veya c¢ozelti igerisindeki CCKNT miktar1 ayni1 kalmak sartiyla, tist diste

yerlestirilen elyaf tabaka sayisinin artmasiyla ¢ekme dayanimi, maksimum birim
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sekil degistirme ve tokluk degerlerinin arttig1 goriilmistiir. Bunun sebebi Sekil
4.8’deki numune gorselindeki uzama boyu olarak adlandirdigimiz bdlgede, ayni
matris hacmi igerisinde nanoelyaf tabakalarin artmasina bagli olarak elyaf/matris
hacim oraninin artmasidir. Elyaf/matris hacim oraninin artmasi ile malzemenin
¢ekme dayanimi dogru orantili olarak artmaktadir.

Ayrica ¢ekme testi sonuglarma gore, nanokompozit malzemelerde st iiste
yerlestirilmis nanoelyaflarin tabaka sayis1 sabit kalmak sartiyla, ¢6zelti
icerisindeki CCKNT miktarinin artmasma bagh olarak ¢ekme dayanimi,
maksimum birim sekil degistirme ve tokluk degerlerinin artmasi beklenirken, %
3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile giiclendirilmis PV A nanoelyaf i¢ceren kompozit
malzemelerde azaldig1 goriilmiistiir. Buna neden olan durum, agirlikca % 3 ve
%35 oranlarmda CCKNT ile giiclendirilmis PVA nanoelyaf igeren kompozit
malzemelerde yapisal kusur olan aglomerasyon ve topaklanmanin arttigi,
bosluklu bir yapmin olustugu goriilmiistiir. Ek olarakta iyi bir 1slanabilirligin
olmadig1 ve buna bagl olarakta hava boslulkarinin olustugu gézlemlenmistir.
Cekme testi sonucunda nanokompozit malzemelerin, kopma yiizeylerinin SEM
goriintiileri incelendiginde hasarin, elyaf kirilmasi, elyaflarin epoksiden
styrilmast seklinde olustugu, epoksi reginenin elyaflarin etrafini sarmasi ve
matris c¢atlak ilerlemesini durdurma egilimi gdsteren elyaf kopriilenme
mekanizmalarinin oldugu goriilmektedir. Ayrica % 3 ve % 5 oranlarinda
CCKNT ile gii¢lendirilmis PVA nanoelyaf igeren kompozit malzemelerde
epoksi-elyaf arasinda iyi bir islanabilirligin olmadigi SEM goriintiileriyle de
desteklenmektedir.

PVA nanolyaf ve agrlikca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda CCKNT ile
giiclendirilmis PVA nanoelyaflarda tokluk mekanizmalarinin ayni oldugu
gbzlenmistir. Epoksi recine igerisindeki nanoelyaflarin kopmasi, siyrilmasi ve
koprillenme mekanizmalart modifiye edilmis epoksinin kayma dayanimini,

toklugunu, siinekliligini ve kirilma toklugunu iyilestirmistir.
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6.2 Oneriler

Uretimi yapilan nanokompozit malzemelerin;

e Yorulma, kirilma, darbe testleri ve hasar mekanizmalari arastirilabilir.

e Ayrica nanoparcaciklarin ve nanoelyaflarm hava araclarmin maruz kaldigi -50
°C ile +50 °C sicakliklar1 arasindaki davraniglari incelenebilir.

e FElyaf/matris hacim oraninin daha yiiksek degerlerde oldugu yeni nanokompozit

malzemelerin tiretimi yapilabilir ve mekanik 6zellikleri arastirilabilir.
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