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Bu tez ¢alismasinda Elium (E) regine igerisinde 12 tabaka Poliakrilonitril (PAN) nanofiber, PAN
agirhiginca sirastyla %0.5, %1, %1.5 Grafen Nanoplaka (GNP) katkili nanofiber, PAN agirliginca %1
Demir Oksit (FesO4) nanopartikiil katkili nanofiber, PAN agirliginca %0.5 GNP + %0.5 FesO4 nanopartikiil
katkili nanofiber ile giiclendirilmis nanokompozitler iiretilmistir. Uretilen nanofiberlerin fiber ¢aplarnin
tespiti igin Taramali Elektron Mikroskop (SEM) goriintileri alinmistir. Nanokompozitlerin
Termogravimetrik (TGA-DSC) analizi, Fourier doniisimli infrared spektroskopi (FTIR) analizi, Cekme
testi, Mod-I translaminar kirilma toklugu testi, Dinamik Mekanik Analizi (DMA) ve sekil hafizasi
Ozellikleri incelenmistir. Cekme testi sonuglarinda saf Elium ‘un ¢ekme dayanimi 44.44 MPa olarak
Ol¢iilmiis olup en iyi ¢gekme dayanimi 68.86 MPa olarak %1 GNP katkili PAN nanofiber ile giiclendirilmis
Elium matrisli nanokompozitin ¢tkmigtir. Mod-1 translaminar kirilma toklugu testi sonucunda en iyi Krpkitik
degerine sahip % 1GNP katkili olan nanokompozit malzemede belirlenmistir. DMA analizi sonucunda E
‘nin camst gegis sicakligi (Tq) 70.76 °C olup en yiiksek Ty ‘ye sahip olan 91.68 °C ile %1 FesO4 katkili
nanokompozittir. Caligmanin ana konusu olan sekil hafizas1 6zelliklerinin incelenmesi sonucunda E ‘nin
geri doniis oranina bakildiginda %80 olarak dl¢iilmiistiir. En yiiksek sekil geri doniis oranina sahip olan ise
%95 olarak %1 GNP katkili PAN nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzeme olmustur.

Anahtar Kelimeler: Demir Oksit (Fes04), Dinamik Mekanik Analiz (DMA), Grafen,
Nanoelyaf, Nanokompozit, Poliakrilonitril (PAN), Sekil Hafizali Malzemeler
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In this thesis study, 12 layers of Polyacrylonitrile (PAN) nanofiber in Elium (E) resin, 0.5%, 1%,
1.5% Graphene Nanoplate (GNP) doped nanofiber by weight of PAN respectively, 1% Iron Oxide (Fe304)
nanoparticle doped nanofiber by weight of PAN Nanocomposites reinforced with 0.5% GNP + 0.5% Fe304
nanoparticles by weight of PAN were produced. Scanning Electron Microscope (SEM) images were taken
to determine the fiber diameters of the produced nanofibers. Thermogravimetric (TGA-DSC) analysis,
Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) analysis, Tensile test, Mode-I translaminar fracture
toughness test, Dynamic Mechanical Analysis (DMA) and shape memory properties of nanocomposites
were examined. In the tensile test results, the tensile strength of pure Elium was measured as 44.44 MPa,
and the best tensile strength was 68.86 MPa of the Elium matrix nanocomposite reinforced with 1% GNP
added PAN nanofiber. As a result of the Mode-1 translaminar fracture toughness test, the best Kricitical
value was determined in the nanocomposite material with 1% GNP additive. As a result of DMA analysis,
the glass transition temperature (Tg) of E is 70.76 °C and the one with the highest Tq is 1% FesO4 doped
nanocomposite with 91.68 °C. As a result of examining the shape memory properties, which is the main
subject of the study, the return rate of E was measured as 80%. The one with the highest shape recovery
rate was 95%, 1% GNP added PAN nanofiber reinforced nanocomposite material.

Keywords: Dynamic Mechanical Analysis (DMA), Graphene, Iron Oxide (FesOa),
Nanocomposite, Nanofiber, Polyacrylonitrile (PAN), Shape Memory Materials



ONSOZ

Doktora tez ¢alismamin baglangic¢ ve bitis siiresi boyunca beni yalniz birakmayan,
higbir yardimi1 esirgemeden yogun is temposu igerisinde ¢ok degerli vakitlerini ayirarak
destek ve yardimlarini esirgemeyen, ne zaman bir zorlukla karsilagsam her daim yol
gosterici olan, akademik kariyerim boyunca her zaman tecriibeleriyle bana 151k tutan,
ozverili bir sekilde bizleri yetistirmek i¢in biitiin emek ve ¢abalarini ortaya koymaktan
cekinmeyen degerli akademisyen saygideger hocam Prof. Dr. Ahmet AVCI ‘ya tesekkiir
eder ve saygilar sunarim.

Tezin baslangi¢c anindan bitis anina kadar tezle ilgili goriis ve Onerileri i¢in Tez
Izleme Komitesi iiyelerim ve degerli hocalarim Prof. Dr. Necati ATABERK, Prof. Dr.
Hayrettin DUZCUKOGLU, Dr. Ogretim Uyesi Okan DEMIR e tesekkiir ederim.

Bana her zaman degerli vakitlerini ayirarak bilgi ve tecriibelerinden yararlandigim
ve her konuda desteklerini goérdiigiim Dog. Dr. Miirsel EKREM ‘e tesekkiir ederim.

Tezle ilgili malzeme iiretim ve test asamalarinda yardimlarini esirgemeyen
calisma arkadaglarrm Mak. Miih. Mustafa Mert Kurdis, Mak. Yiik. Miih. Mesut
Muhammed HARMANKAYA, Mak. Yiik. Miih. Mustafa Aker KESKIN ‘e ve DMA
analizi igin yardimlarin1 esirgemeyen Dog. Dr. Volkan ESKIZEYBEK ‘e tesekkiirii bir
borg bilirim.

Egitim hayatimda bu asamalara gelmemde en biiyiik pay sahibi olan ve higbir
zaman desteklerini esirgemeyen degerli annem, babam ve kardeslerime tesekkiir ederim.

Son olarak doktora galismamin basindan sonuna kadar gostermis oldugu sabir ve
her tiirlii manevi desteklerinden dolay1 degerli esime tesekkiir ederim.

Muhammet Ali SENYURT
KONYA-2023

Vi



ICINDEKILER

OZET ... Iv
ABSTRACT e %
ONSOZ ...t vi
ICINDEKILER .......oooimiiieeeeeeee ettt vii
SIMGELER VE KISALTMALAR ..........cc.cooeoiiiiiiiieieieeeee e, IX
| R ) 128 1O 1
2. KAYNAK ARASTIRMASI .....oooiiiiiiiiiiiee s 5
2.1. Elektro-egirme Yontemiyle Nanofiber Uretimi.........c.coccvrreverrirersrereinncrersesennnn, 5
2.1.1. Poliakrilonitril (PAN) Nanoelyaflar .............ccoooiiiieiee 7

2.2. Nanofiber Takviyeli Nanokompozit Malzemeler..........c..ccccooveveiiieiicic e 9
2.3. Elium Termoplastik REGINE ........ccviiiiiieiiieie e 16
2.4. Mod-I Translaminar Kirtlma MeKanigi ...........ccocevvrinieinienene s 21
2.5. Dinamik Mekanik Analiz Prensipleri (DMA) ..o 26
2.5.1 Depolama Modiilll (E') ...ooovvveiiiiiiiiieiiici e 32
2.5.2. Sontimleme ModUlil (taN0) ......eervveriiieiiiieiiere e 33
2.5.3. Kay1ip Modiilti (E") ...oooviiiiiiiieii e 34

2.6. Sekil Hafizas1 Ozelligine Sahip Nanokompozit Malzemeler ...................cccvu... 34
2.7. Bu Calismanin Literatiirdeki Yeri.....ccccoivveiiiiiiiiiiiiies e 54

3. MATERYAL VE YONTEM..........coceoosiiuiieeiieieieeeeeeeeses e ses s sesae s enae s 55
3.1. Nanofiber ve Nanokompozit Uretiminde Kullanilan Malzemeler ...................... 56
3.2. Elektro-egirme Y®6ntemiyle Nanofiber Malzemelerin Uretimi ..........c.cc.cueueee... 57
3.3. Nanokompozit Malzemelerin Uretimi.............cooeuevririveierenscreieessesessese s 60
3.4. Uretilen Nanokompozit Malzemelerin Testleri ve Analizleri ............c.coccuevee.... 62

R I3 B 015 (< s o K11 (S o PRSP 62
3.4.2. Mod I Translaminar Kirilma Toklugu Testleri..........cccoooeriiiiiniiiiiciene, 65
3.4.3. Dinamik Mekanik Analiz (DMA)........cooioiiiieieceseeee e 68
3.4.3.1. Depolama Modiilil (E") .....oooviiiiiiiiie e 68
3.4.3.2. Sontimleme Modulii (tand) ........ovveiriiriiieiie e 69
3.4.3.3. Kay1p Modulii (E") ..oovviieieeee e 69
3.4.4. TGA- DSC ANGNIZI ..o 70
345 FTIR ANGIIZI ...eiiiiiiiieee s 70
3.4.6. Sekil Hafizas1 Ozelliginin Incelenmesi............ccccoveeviiiveinicvesicreneceeseaen, 71
3.4.6.1. Isitma Haznesi Tasarimi ........cccccueeiiieiiiiieiiiie e 71
3.4.6.2. Sekil Haf1zast TeStIETI....uuviiiuiiiiiieiiiii it 72

4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA.........ccooiiiiiiiiiiieeeee e 78
4.1. Cekme Testh SONMUGIAIT.....cuvveiiiiieiiiie i 78

vii



4.1.1. Nanoelyaflarin Cekme Test Sonuglart..........occeeeeiriiiiiiiiinnieec e 78

4.1.2. Nanoelyaflarin SEM GOrUntlleri..........cccvvrivviiiiieiiiieiniie e 81
4.1.3. Tabakali Nanokompozitlerin Cekme Test Sonuglart..........ccccceeiiiiiiieeninnns 83
4.1.4. Kirtllma Yiizeyleri SEM GOrintlileri .......oovvvvviiieeiiiieiiiie e 85

4.2. Mod I Translaminar Kirtlma Toklugu Testi .........cccoovvviriiiiiiiiiiiiiccc e 92
4.2.1. Mod-I Translaminar Kirilma Toklugu Testleri SEM Gortuntiileri................ 93

4.3. DMA ANalizi SONUGIAIT ......coiiiiiiiiiiiiiieeiie e 96
4.3.1. Depolama Modiilil (E') ....coovviiiiiiiiiiiiiiie e 96
4.3.2. Soniimleme Modlilii (1a00) ......veiveeiiiieiiiieiiereee s 98
4.3.3. Kay1p Modiilii (E") .vvoviiiieiiiieiii e 100

O W CY AN B N O 241 o SRS 101
4.5, FTIR OIGUMICTI......cveuiiieeeeieiee ettt n sttt s st es s 103
4.6. Sekil Hafizast Testi SONUGIATT........cciiiiiiiiiiii e s 105
4.2.1. Ik Sekil Hafizasii Silme ve Yeniden Programlama..............cccoccvevivnnne, 110
5.SONUCLAR VE ONERILER ...........ccccccooviiiiiieeeeieeeeeee s 115
5.1 SONUGIAT ..ttt 115
5.2 OMNCTIIET 1.ttt es ettt es ettt sen et anen ettt 118

6. KAYNAKLAR ...ttt 119

viii



SIMGELER VE KISALTMALAR

Simgeler

Cp : Ozgiil Is1

E’ : Depolama Modulii

E” : Kayip Moduli

GPa : Giga Paskal

N : Newton

K : Kelvin

kV  :Kilovolt

KrLkritik: Kritik Translaminar Kirilma Toklugu
MPa : Mega Paskal

nm : Nanometre

P : Uygulanan yiik

Rr : Sekil geri kazanim orant

Rt : Sekil sabitlik orani

tan(d) : Soniimleme Moduli

omax . Maksimum Gerilme

Kisaltmalar

ABS : Akrilonitril butadien stiren
ASTM : Amerikan Test ve Malzeme Kurumu
CS : Kitosan

CCKNT : Cok cidarl karbon nanotiip
DMA : Dinamik Mekanik Analiz

DMF : Di-metil Formamid

DSC : Diferansiyel taramali kalorimetri
E : Elium Regine

EDA : Etilen-di-amin

EMI : Elektromanyetik girisim

ESET : Tek kenar ¢entik

FESEM : Alan emisyonlu taramali elektron mikroskobu
FT-IR : Fourier doniisiimlii infrared spektroskopi
GNP : Grafen Nanoplaka

Mod | : Agilma Modu

PAN : Poliakrilonitril

PAG : Poliamid 6

PVA : Polivinil alkol

SEM : Taramal1 elektron mikroskobu
TEM : Gegirimli elektron mikroskobu
TGA : Termogravimetrik analiz

Tg : Camsi gecis sicakligi

Th : Sekil programlama sicakligt
TPU : Termoplastik poliiiretan

UV-VIS : Ultraviyole goriiniir spektroskopi
VARTM : Vakum yardimli re¢ine transfer kaliplama



1. GIRIS

Giliniimiiz teknolojisinin hizla gelismesi beraberinde bir¢ok yeni malzemelerin
ihtiyact dogmus ve bu minvalde yeni malzemelerin, {iretim yoOntemlerinin ortaya
cikmasini saglamistir. Termoplastik, kompozitlerde kullanim i¢in termoset muadillerine
gore daha yiiksek tokluk, daha yiiksek darbe direnci, daha hizli ve daha esnek iiretim
nedeniyle bir¢ok 6nemli avantaja sahiptir. Bugiin ki teknolojinin ilerlemesi ile geleneksel
malzemeler kullanilarak ihtiyaglar karsilanamamaktadir. Dolayisi ile arastirmalar birbiri
ile kimyasal etkilesime girmeyen farkli malzemelerin birlestirilmesi ile olusturulan
kompozit malzemelere yoneltilmis ve bu alanda oldukga basarili sonuglar elde edilmistir.
Kompozit malzemelerin kullanim alanlari son yillarda ¢cok yayginlagsmistir. Basta uzay ve
havacilik sanayi olmak iizere otomotiv, denizcilik, spor malzemeleri gibi bir¢ok alanda
kompozit malzemeler kullanilmaktadir. Kompozit malzemelerin genis kullanim alanlari
bulmalarinin en 6nemli nedenleri metallere gore daha hafif ve Gistiin mekanik 6zelliklere
sahip olmalaridir. Metallere gore yiiksek 6zgiil mukavemet ve rijitlik degerlerine sahip
olmalarinin yani sira, yiiksek yorulma ve korozyon direncine sahiptirler. Ayrica, diisiik
1s1l genlesme katsayilarina ve yiiksek titresim soniimleme 6zelliklerini de bulundururlar.

Polimer matrisli kompozit malzemeler kullanilan polimer malzemeye gore
termoset, termoplastik ve elastomer esasli olmak iizere iige ayirlirlar. Giiniimiiz otomotiv
sektoriinde otomobil aksamlarinda kullanilan plastik malzemelerin biiyiik bir kism1 geri
dontstiiriilebilen malzemelerden olusmaktadir. Termoplastik malzemeleri 1s1 ile eritilip
tekrar kullanilabilen malzemeler iken termoset malzemeler geri doniistliriilemeyen
malzemelerdir. Termosetlerde ancak baska bir sekilde kullanilarak geri doniisiim
saglanabilir. Kompozit malzemelerde matris malzeme olarak kullanilan termoset
regineler yerine termoplastik recineler de bu alanda kullanilmaya baslanmstir. Uretim
maliyetinin ucuz olmasi, mikro ¢atlaklara kars1 gosterdigi direng, yiiksek kirilma toklugu,
darbe dayanimi, kalite kontrol ve termoset malzemelerin aksine geri doniisebilir olmasi
termoplastik veya polimer matrisli kompozit malzemelerin 6nemini artirmaktadir
(Ekrem, 2006). Termoplastik PP / PE FRP kompozitlerinin statik ve yorulma
mukavemetleri, lretim karmasikliklart ve zayif arayliz Ozellikleri nedeniyle 1siyla
sertlesen muadillerinden ¢ok daha dusiiktiir (Goel ve ark., 2009, Tarpani ve ark., 2014).
Ayrica, PAN nanoelyaf takviyeli termoplastik epoksi polimer (PETTP) kompozitler

tizerinde herhangi bir arastirma yapilmamustir.



Nanoteknolojinin hizla ilerlemesi, malzemelerin gelistirilmis 6zelliklerine
yonelik cesitli arastirmalara olan ilgiyi artirmistir. Bu kapsamda, termoplastik matrisli
nanokompozit malzemeler, nanoteknoloji ve polimer bilimindeki bu gelismelerin
birlesiminden ortaya ¢ikan heyecan verici bir alami temsil etmektedir. Termoplastik
matrisli nanokompozitler, termoplastik polimer matris i¢cinde nano boyuttaki katki
maddeleri iceren malzemelerdir. Bu katki maddeleri genellikle karbon nanotiipler, grafen,
nanoseramikler veya nano boyutlu metal oksitler gibi 6zel nano partikiilleridir. Bu nano
boyutlu katki maddelerinin termoplastik matrise eklenmesi, malzemenin mekanik, termal
ve elektriksel 6zelliklerini 6nemli 6l¢iide gelistirebilir. Bu nanokompozit malzemelerin
¢ekirdek avantajlari arasinda yiiksek mukavemet, hafiflik, termal iletkenlik ve elektriksel
iletkenlik yer almaktadir. Ayrica, termoplastik matrisli nanokompozitlerin islenebilirligi
ve sekil degistirme 6zellikleri, endiistriyel uygulamalarda ¢esitli avantajlar sunmaktadir.

Nano boyuttaki malzemelerin kompozit malzemelerde kullanilmasi malzemelerin
mekanik 6zeliklerini iyilestirmektedir. Ozellikle havacilikta ve otomotiv sanayisinde
kullanilan kompozitlerin hafif olmas1 ve dayanikli olmasi istenir. Bunu saglamak i¢in
cesitli uygulamalar mevcuttur. Havacilik ve otomotivde kullanilan kompozitlerin yapilar
karbon/epoksi, cam/epoksi, kevlar/epoksi gibi iki fazli yapidadir. Bunlardan epoksinin
mekanik Ozellikleri; karbon, cam, kevlar elyaflara kiyasla ¢ok diisliktiir. Epoksinin
ozelliklerinin iyilestirilmesi i¢in nanopartikiil ve/veya nanoelyaflarla takviyelendirilir.
Literatiirde %5 den %50 ye kadar artis saglandig1 ifade edilmistir.

Sekil hafizali malzeme, malzemelerin kendilerine 6zgii sahip olduklari
ozelliklerine dayali olarak tasarlanan ve kullanilan bir malzeme tiiriinii ifade eder. Bu tiir
malzemeler, belirli bir sekli veya yapiy1 alabilme yetenegine sahiptir ve bu sekli dis
etkenlerle degistirildikten sonra bile orijinal sekline geri donebilirler. Sekil hafizasi
malzemeleri, sicaklik, gerilme veya manyetik alan gibi farkli uyaricilara yanit vererek
sekil degistirebilirler. Bu 6zellikleri, bir dizi endiistriyel uygulamada kullanilir, 6rnegin
tip alaninda implantlar, havacilikta ucak kanatlari ve otomotiv sektoriinde farkli
parcalarin tasariminda sekil hafizasi malzemeleri 6nemli bir rol oynar. Bu malzemeler,
milkemmel dayaniklilik ve esneklik saglayarak, cesitli endiistrilerde inovasyon ve
gelismeye katkida bulunur.

Sekil hafizasi, bir malzemenin deforme olup gecici bir sekle sabitlenebilme
yetenegidir. Orijinal seklin geri kazanimi daha sonra yalmizca harici bir uyaranla
tetiklenebilir. Sekil hafizali polimerler, tek yonlii bir etki olarak gesitli gevresel ve

uzamsal olarak lokalize uyaranlara yanit olarak ezberlenmis bir sekli geri kazanacak



sekilde programlanabilen yiiksek oranda deforme olabilen malzemelerdir. Sekil-hafiza
fonksiyonu, makro 6l¢ekli deformasyon ve isleme yoluyla, 6zellikle de polimerlerdeki
calistirma  birimlerinin  ve geometri belirleme birimlerinin iskelet yapisinin
makromolekiiler yonelimlerini dikte ederek ¢alistirma davranisini miimkiin kilan tersine
cevrilebilir bir etki olarak da iiretilebilir. Sekil hafizali polimerler programlanabilir ve
rastgele sekillere yeniden programlanabilir. Hem sekil geri kazanim hem de calistirma
davranisi1 yeniden programlanabilir (Lendlein ve Gould, 2019).

Sekil hafizali malzemeler, ¢evresel bir degisiklik gibi harici bir uyarana maruz
kaldiklarinda egilme, biikiilme veya biiziilme gibi programlanabilir hareketler tiretme
yetenekleriyle karakterize edilir (Lendlein ve Gould, 2019). Dogada, uyarici kontrollii
sekil degisiklikleri, yinelemeli evrimsel iyilestirme ile programlanir (Poppinga ve ark.,
2017, Poppinga ve ark., 2018). Ornegin, bir sinekkapanmin kapanmasi ve geri doniisii
olmayan tek yonlii tropizmler (yonlenmeler) gibi uyariciya duyarl bitki hareketi, tersine
cevrilebilir plastik hareketlere boliinebilir. Burada, belirli bir hareketin tersine
cevrilebilirligi, sistem icindeki islevi i¢in ¢ok dnemlidir. insan yapimi1 malzemelerde bu
tir akilli hareketlerin uygulanmasi, 151k ve 1s1 gibi uyaranlarda meydana gelen
degisikliklere tek seferlik bir olay olarak veya tersine ¢evrilerek yanit veren malzemelerin
tasarimini miimkiin kilarak, karmasik duyu-tepki dongiisiine dayanan malzemelere gore
bir avantaj saglar. Bu nedenle, seramikler, alasimlar ve yumusak malzemelerde bildirilen
programlanabilir sekil bellegi 6zellikleriyle, son birka¢ on yilda cesitli sekil hafizal
malzemeler tasarlanmis ve gergeklestirilmistir (Lendlein ve Kelch, 2002). Polimerik
malzemeler, endiistriyel canliliklari, morfolojik ¢ok yonliiligli ve sentetik esneklikleri
nedeniyle uyariciya duyarli sekil degistiren malzemeler olarak yogun ilgi gérmiistiir.
Makro 6l¢ekli hareket, makromolekiiler yapidaki konformasyonel degisikliklerle veya
uyarici ile indiiklenen faz ayrilmasiyla, ornegin hidrojellerde sismeye ve kabarmaya
neden olarak {iretilir (Qiu ve Park, 2001).

Bu tez ¢aligmasinda 6ncelike termoplastik matris malzeme olan Elium (E) reginesi
ile plakalar iiretilmistir. Daha sonra elektro-egirme yontemiyle Poliakrilonitril (PAN)
nanoelyaflari, PAN agirliginca sirastyla %0.5, %1, %1.5 Grafen (GNP), %1 Fe3O4
nanopartikiil, %0.5 GNP + %0.5 Fe3sO4 nanopartikiille gii¢clendirilmis PAN nanoelyaf
malzemeler iretilmistir, sonrasinda elektro-egirme ile iiretilmis PAN nanoelyaf ile
giiclendirilmis 12 katman Elium termoplastik regine matrisli nanokompozit malzemeler
tiretilmis olup iretilen bu nanokompozitlerin ve nanoelyaflarin mekanik &zellikleri,

tiretilen nanoelyaflarin fiber ¢aplarini, nanokompozitlerin kirilma hasar mekanizmalarini



gozlemlemek i¢in SEM analizleri, nanokompozitlerin TGA-DSC analizleri ve FTIR
analizleri gergeklestirilmistir. Ayrica saf Elium plaka ve nanokompozitlerin dinamik
mekanik analizleri, mod-I translaminar kirilma toklugu testleri gergeklestirilmistir. Ayni
zamanda bu tez ¢alismasinin ana konusu olan saf Elium plaka ve tiretilen nanokompozit
malzemelerin sekil hafizas1 6zellikleri incelenmistir. Sekil geri doniis orani, sekil sabitlik
orani ve sekil hafiza indeksleri gozlemlenerek birbirleri ile karsilastirilmistir. Son olarak
saf Elium malzemesinin ilk sahip oldugu sekli silip yeni kalict sekil hafizasi verme

(yeniden programlama) testi gergeklestirilmistir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

Giliniimilizde malzeme bilimi, nanoteknoloji ve polimer bilimi arasindaki entegre
caligmalar, ¢esitli endiistrilerde devrim niteli§inde malzemelerin ortaya c¢ikmasina
onciiliik etmektedir. Bu baglamda, termoplastik matrisli tabakali nanokompozit
malzemeler, nanoteknolojinin inovasyonlar1 ve termoplastik polimer matrislerin
avantajlarim1 bir araya getirerek dikkat c¢ekmektedir. Nanofiber katkili tabakali
nanokompozit malzemeler, termoplastik polimer matris i¢inde nano boyutlu fiber katki
maddeleri igeren 6zel malzemelerdir. Bu nano boyutlu katki maddeleri genellikle karbon
nanofiberler veya polimer nanofiberleri gibi 6zel nanomalzemelerdir. Bu malzemelerin
tabakali yapisi, farkli katmanlardaki nanofiberlerin etkilesimini optimize ederek
malzemenin ozelliklerini gelistirir.

Nano boyutta yapilarii modifiye ederek malzemelerin 6zelliklerini (mekanik,
termal, elektriksel, optik, manyetik vb.) kontrol etmek miimkiindiir. Nano boyutta
tasarlanan ve iretilen malzemeler, genel malzemelerle karsilastirma yapildiginda bazi
listiin ozelliklere sahip olabilmektedir. Uretilen bu yiiksek performansli malzemeler,
cesitli yeni iiriinlerde ve alanlarda fayda saglamaktadir. Ornegin, nanomalzemelerdeki
yiizey-hacim oranmin yiiksek olmasi kompozitlerde, kimyasal reaksiyonlarda, enerji
depolamada ve ila¢g dagitiminda kullanilabilir. Nanomalzemeler, kendilerine 06zgii
kimyasal ve fiziksel 6zellikler, yiiksek yiizey alani ile birlikte kii¢iikk boyut ve kuantum
sinirlamasi (atomun elektronlarinda enerji spektrumunun kesikli olmasi) gibi birgok
Ozellige sahiptir. Bilim insanlari, nanometre boyut olgegindeki maddenin kontrolii
sayesinde faydali malzemeler, sistemler ve cihazlar olusturur, bu boyutta gelistirilen yeni

ozellikleri ve durumlarn kesfederler.

2.1. Elektro-egirme Yontemiyle Nanofiber Uretimi

Elektro-egirme teknigi, son zamanlarda nano boyutta lif {iretiminde en sik
kullanilan yontemdir (Reneker ve ark., 2000, Fong ve ark., 2002, He ve ark., 2004).
Elektro-egirme yontemi ile 100 nm- 5 um yarigaplari arasinda fiberler iiretilebilmektedir
ve bu yontemle tiretilen fiberler klasik yontemle tiretilen fiberlerden yiiz kez daha kiigiik
yarigapta olabilmektedir (Katz, 1992, Shin ve ark., 2001).

Baji ve ark. (2010) yaptiklari caligmada elektro-egirme yontemiyle iiretim
esnasinda nanoelyaflarin deformasyon davranislarini etkileyen faktorlerin molekiiler

yonlenme ve kristallik yap1 gibi 6zellikleri incelenmistir. Nanoelyaf igerisinde bulunan



molekiillerdeki dizilim amorf yapiya sahip oldugunda elyaflar elastomerik davranig
gosterirken kristal yapida olanlar boyutsal kararlilik gostermektedir. Yani elyaf
icerisindeki kristalik ve amorf fazlarin diziliminin diizenli veya rastgele olmasi
malzemenin mekanik deformasyon karakteristigine etki eden baslica faktorlerdendir.
Ayrica elyafin yapisi, bireysel elyaf dzellikleri, elyaflarin geometrik dizilimi ve elyaflar
arasindaki etkilesim nanoelyaflarin mekanik 6zelliklerini ciddi oranda etkiledigi
belirtilmistir. Bu 6zellikleri elektro-egirme iiretim safthasi siiresince kontrol etmenin zor
oldugu ve bu sebeple tek bir elyafin gerilme deformasyonun belirlenmesinin en 6nemli
durum oldugu sdylenmistir (Baji ve ark., 2010).

Naebe ve ark. (2007) tarafindan yapilan ¢alismada elektro-egirme yontemiyle
tiretilen PVA nanoelyaflarin yapilar1 ve 6zellikleri tizerine ¢ok cidarli karbon nanotiip
(CCKNT) ’lerin etkileri arastirilmigtir. PVA nanoelyaflar ile PVA agirliginca %4.5
CCKNT ilave edilmis nanokompozitler elektro-egirme yontemiyle iiretilmis ve tiretilen
nano malzemelerde CCKNT ‘lerin etkileri, elektro-egirme sonrast PVA ‘nin
morfolojisindeki degisim ¢ekme Ozellikleri, yiizey hidrofilligi ve termal kararliligina
bakilarak incelenmistir. Yapilan ¢alismada genis ag1 X-151m1 difraksiyonu (WAXD) ve
diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC) ile CCKNT ‘lerin varligi, CCKNT/PVA
nanokompozit elyaflardaki PVA ‘nin kristalizasyonunu c¢ekirdeklendirebildigi ve bu
sayede ¢ekme dayanimini Onemli Olclide artirdidi gosterilmektedir. Ayrica, PVA
nanoelyaf icerisinde bulunan CCKNT ‘lerin elyaf ¢apini ve nanoelyafin ylizeyinin
hidrofilik o6zelligini azalttigi belirtilmistir. Saf PVA nanoelyaflar ve CCKNT/PVA
nanokompozit elyaflar sirasiyla PVA kristalitesini artirmak ve ¢apraz bagli PVA agi
olusturmak i¢in metanol i¢erisinde 1slatilmasi ve glutarik dialdehid ile ¢apraz baglanmasi
gibi elektro-egirme ile liretim sonrasi iglemlere farkli cevap verdigi belirtilmistir. CCKNT
‘ler metanol ile 1slatma islemi sirasinda PVA ‘nin kristallesme hizin1 azaltmakta ancak
kristallesme hizindaki bu azalma ¢apraz baglama reaksiyonuna neden olmaktadir. Capraz
baglama reaksiyonu ile metanol islemi karsilastirildiginda, elyafin ¢ekme dayaniminin
metanol isleminden sonra daha yiiksek oldugu ve ¢ekmedeki birim sekil degisiminde
diisiis oldugu gosterilmistir. Ek olarak CCKNT ‘lerin nanokompozit elyaflarin baslangi¢
ayrisma sicakligimi diislirdiigii fakat elektro-egirme sonrasi islenmis nanoelyaflarin
termal bozunmasinin kararli oldugu belirtilmistir. Hem capraz baglama reaksiyonu hem
de metanol ile islenmis CCKNT/PVA nanokompozit elyaflarin gekme mukavemeti, su

termal kararlilig1 ve su temas agisinda en yiiksek artis saglanmistir.



Stachewicz ve ark. (2012) tarafindan yapilan caligmada, yiiksek mekanik
ozelliklere sahip nano kompozitlerin iiretimi i¢in elektro-egirme ydntemiyle iiretilen
nanoelyaflar ile bunlarin ¢ozelti etkilesimleri incelenmektedir. Dokunmamis polyamid 6
(PA6) nanoelyaflar, soliisyon bazli islem yontemini kullanarak dokunmamis nanoelyaf
icindeki PV A matris olarak kullanarak elde edilmistir. Kompozitlerde maksimum kopma
gerilmesinin agirlikca %16 PVA ¢ozeltisinde oldugu belirtilmistir. Belirtilen bu oranda
PV A matrisi ile s6zii edilen elyaflarin biitiin gézenekleri ¢oziiciiniin buharlastiriimasiyla
dolduruldugu ve nanoelyaflar 1slatilarak PVA c¢ozeltisi olarak elde edilen bilesikteki
bosluklarin dolduruldugu gosterilmistir. Uygulanan bu ydntemler sayesinde optik
acisindan saydam olan nanoelyaf kompozitlerde daha fazla islevsellik gosteren ve daha
tutarl nanoelyaf — matris ara ylizeyleri elde edilmistir (Stachewics ve ark., 2012).

Elektro-egirme yontemi ile imal edilen nano captaki fiberlerin {istiin mekanik
ozelliklerinin yaninda sahip oldullart oldukga yiiksek yiizey alanlar1 sayesinde sensorler,
doku miihendisligi, ustiin o6zellikte (hidrofilik, yanmayan vb.) tekstil kumaslar,
nanokompozit malzemeler, ¢ok amacli filtreler, kontrollii salinimli ilag {iretimi gibi
birgok alanlarda kullanilmaktadir (Srinivasan ve Reneker, 1995, Deitzel ve ark., 2001,
Shin ve ark., 2001, Huang ve ark., 2003).

2.1.1. Poliakrilonitril (PAN) Nanoelyaflar

Polimer nanoelyaflar nanokompozit malzemelerin sadece mekanik o6zelliklerini
degil ayn1 zamanda termal ve elektriksel Gzelliklerini de artirmaktadir. Genellikle
polyakrilonitril (PAN) gibi polimerler n madde olarak kullanildiginda bu gibi 6zellikler
elde edilmektedir. Elektro-egirme ile iretilen PAN nanoelyaflar olduk¢a yiiksek
makromolekiiler yonlenmeye ve Onemli Ol¢lide yapisal kusurlar1 azaltma 6zelligine
sahiptirler (Lai ve ark., 2011).

Chen ve ark. (2011) tarafindan yapilan ¢alismada epoksi matris igerisinde bulunan
karbon elyaf kumaslarin arasina yerlestirilen karbon nanofiberleri kullanarak hibrit
kompozit malzeme iiretilmistir. PAN ¢6zeltisi, %14'liik bir soliisyon olacak sekilde DMF
icinde hazirlanmistir. Daha sonra elektro-egirme yontemiyle 10 cm genisliginde ve 40
pum kalinlhiginda nanofiber elde edilmistir. PAN nanofiberleri, edol icine daldirilarak
aliminyum folyo iizerinden kolayca kaldirilmistir. Nanofiberler, grafit levha arasina
yerlestirilerek 1°C/dk artis hiziyla 280 °C'ye kadar 1sitilmis ve 280 °C'de alt1 saat
bekletilerek nanofiberler stabil hale getirilip karbonlastirma islemine hazir hale

getirilmistir. Karbonlastirma islemi, 5 °C/dk artis oraniyla argon i¢inde 1200 °C'ye kadar



1sitilarak bir saat bekletilmis ve elektro-egirme karbon nanofiberleri hazirlanmistir. Elde
edilen nanofiberler ve karbon kumaslari, Vakum yardimli regine transfer kaliplama
(VARTM) yontemiyle kompozit malzeme iiretiminde kullanilmistir. Sonrasinda,
kompozit malzemeler 110 °C'de bes saat bekletilmis ve mekanik testler ile morfolojik
Ozellikleri incelenmistir. Egilme testi ve kayma testleri sirasiyla ASTM D790 ve ASTM
D2344 standartlarina gore gergeklestirilmis, ayni zamanda malzemelerin elektriksel
iletkenlik olglim deneyleri yapilmistir. Nanoelyaf ile giiglendirilmis hibrit
nanokompozitlerin  tabakalar arasi kayma mukavemetinin takviye edilmemis
nanokompozitlere gére 6nemli dlgiide daha yiiksek oldugu belirtilmistir. Tabakalar arasi
kayma mukavemeti, nanofiber takviyeli hibrit kompozit malzemelerde 51.2 MPa iken,
normal takviyesiz kompozit malzemelerde 27.5 MPa olarak ol¢lilmiistiir. Bu durum,
nanoelyaflarin sarmagsik bir sekilde olmasinin, reginesi fazla olan tabakalar arasindaki
mikro catlaklarin ilerlemesini azalttigini gostermektedir. Mikro catlaklarin yoniini
degistiren nanofiberler, c¢atlak ilerlemesine karsi diren¢ olusturarak malzemenin
dayanikliligini artirmaktadir (Chen ve ark., 2011).

Lin ve ark. (2008), elektro-egirme yontemiyle hazirladiklari PAN ve PMMA 'dan
olusan nanofiberlerin egilme ve dinamik dzelliklerini arastirdilar. Ug nokta egme testi ve
DMA testleri i¢in farkli 6lciilerde kesilmis nanofiberlerle kompozit malzemeler iirettiler.
PMMA oranlarmi degistirerek egilme dayanimi, elastiklik ve kirilma enerjilerini
karsilastirdilar. %5 oraninda PMMA iceren nanofiber takviyeli kompozit malzemenin
ozelliklerinin en diisiik oldugunu gézlemlediler. Ancak PMMA nanofiberlerin belirli bir
degere kadar islatilmasiyla bu ozelliklerin arttigini ifade ettiler. Ayrica, nanofiber
caplarinin kii¢iik olmasinin 6zel bir yilizey sagladigini agikladilar. Bu 6zellik, nanofiber
takviyeli kompozit malzemelerin mekanik o6zelliklerini artirmak ic¢in nanofiberlerle
matris arasindaki kusur ve catlak olusumunu azaltmaktadir. Bu durum, nanofiber
takviyeli kompozit malzemelerin dayanikliligini artirmaktadir (Lin ve ark., 2008).

Ji ve ark. (2009), CCKNT ekleyerek PAN polimer i¢inde nanofiberler tiretmistir.
Karbon nanotiiplerin polimer i¢inde homojen ve diizenli bir sekilde siralanmasi, kompozit
nanofiberlerin mekanik performansini 6nemli 6lgiide artirmistir. PAN nanofiberlerin
cekme mukavemeti ve elastik modiilii, sirasiyla 71.9 MPa ve 2.2 GPa iken %2 oraninda
karbon nanotiip eklediklerinde ¢cekme mukavemeti ve elastik modiilii 114.8 MPa ve 3.2
GPa olarak oOlgiilmiistiir. Artan elastik modiilii ve ¢ekme mukavemetinin karbon

nanotiiplerin etkisi oldugunu belirtmislerdir. EK olarak, CNT ‘lerin homojen bir sekilde



dagilmas1 ve CCKNT ile PAN polimer arasindaki giiglii yiizey etkilesimi nedeniyle
mekanik 6zelliklerin arttigini ifade etmislerdir (Ji ve ark., 2009).

Hou ve ark. (2005), %7 'lik bir PAN soliisyonuna agirlik¢a belirli oranlarda ¢ok
cidarli karbon nanotiip ekleyerek ¢alismislardir. Karbon nanotiipleri farkli oranlarda (%2,
%3, %S5, %10, %20 ve %35) PAN i¢inde ¢Ozerek nanofiberler elde etmislerdir. Karbon
nanotiip orani diisiik olan kompozit nanofiberlerin yilizey morfolojisini incelediklerinde
pliriizsiiz bir ylizey gézlemlemisler, bunun yaninda karbon nanotiip orani arttik¢a yiizeyin
puriizlii bir yapiya dogru doniistiigiinii belirtmislerdir. Mekanik o6zelliklerine
baktiklarinda CNT ‘lerin kompozit nanoelyaf plakalarin ¢ekme mukavemetini ve elastik
modiiliini artirdigini vurgulamiglardir. Nanoelyaf i¢indeki CNT miktariin artmasiyla
elastik modiiliin 4.4 GPa 'ya kadar ¢iktigin1 belirtmislerdir (Hou ve ark., 2005).

Mahapatra ve ark. (2012), Ag nanoparcaciklari ile emprenye edilmis
poliakrilonitril nanoliflerini elektro-egirme yontemiyle oda sicakliginda basariyla
sentezlemislerdir. PAN-Ag kompozit nanolifleri, PAN"in agirlikga % 8 miktarinda giimiis
nitrat (AgNO3) igeren dimetil formamid (DMF) solventinde PAN ' (agirlikga %10)
elektro-egirilmesiyle hazirlamiglardir. Giimiis iyonlarin1 elektro-egirmeden once
¢ozeltinin geri akitilmasi, indirgeyici madde olarak sodyum borohidrit (NaBHa) ile
muamele edilmesi ve hazirlanan kompozit nanoliflerin 160 °C 'de 1sitilmasi gibi ii¢ farkli
yontemle glimiis parcaciklarina indirgediklerini sdylemislerdir. Ag nanopargaciklar ile
fonksiyonel hale getirilen hazirlanan PAN nano liflerini, alan emisyon taramali elektron
mikroskobu (FESEM), SEM element algilama X-isin1 analizi (SEM-EDAX),
transmisyon elektron mikroskobu (TEM) ve ultraviyole goriiniir spektroskopi (UV-VIS)
ile karakterize etmislerdir. UV-VIS spektrum analizinde, 410 nm'de belirgin bir
absorpsiyon bandi gosterdigini ve Ag nanoparcaciklarinin olustugunu sdylemislerdir.
TEM mikrograflart ile Ag nanoparcaciklarinin PAN nanoliflerinin yiizeyinde homojen
dagildigin1 dogrulamiglardir ve parcacik ¢apmin 5-15 nm oldugu bulmuslardir

(Mahapatra ve ark., 2012).

2.2. Nanofiber Takviyeli Nanokompozit Malzemeler

Havacilik, uzay ve savunma sanayileri, biyomedikal endiistrisi, otomotiv ve
denizcilik endiistrisi siirekli bir gelisim icerisinde olan alanlardir ve bu sektorlerde
kullanilan malzemelerin miikemmelligi ve dayanikliligi kritik 6neme sahiptir. Son
yillarda, nanoteknolojinin ilerlemesi ile birlikte nanokompozit malzemeler, havacilik,

uzay ve savunma sanayilerinde ¢esitli kritik uygulamalarda kullanilmaktadir.
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Nanokompozit malzemeler, geleneksel malzemelere kiyasla daha hafif olabilirler, ancak
ayn1 zamanda Ustiin mekanik dayaniklilik sunarlar. Bu 6zellikleri, ucak govdeleri, uzay
araci yapilar1 ve savunma sanayisindeki tastyici sistemlerin tasariminda onemli bir
avantaj saglar. Nanokompozit malzemelerin termal iletkenlik 6&zellikleri, uzay
uygulamalarindaki 1s1 yonetimi igin kritiktir. Uydularin ve uzay araglarmin yiiksek
sicaklik degisimlerine dayanabilmesi i¢in bu malzemelerin kullanimi artmaktadir.
Karbon nanotiip veya grafen igeren nanokompozit malzemeler, hafif ve elektriksel olarak
iletken olabilir. Bu o6zellikleri, havacilik ve uzaydaki elektronik sistemlerin hafif ve
yiiksek performansli tasarimina olanak tanir. Bazi nanokompozit malzemeler, radar izini
azaltma yetenekleri nedeniyle savunma sanayisinde 6zellikle stratejik 6neme sahiptir.
Ucak ve diger tasiyict sistemlerde kullanilarak goézle goriiniirliiklerini ve tespit
olasiliklarini azaltabilirler. Nanokompozitler, nanometre 6l¢egindeki katki maddeleri
sayesinde miikkemmel mekanik Ozelliklere sahip olabilirler. Bu, malzemenin
dayanikliligimi artirir ve yorulma direncini iyilestirir. Yiiksek sicaklik degisimlerine
dayanabilirler, bu da roket motorlar1 ve uzay araci bilesenleri i¢in ideal bir secenek yapar.
Polimer matrisli nanokompozitler, kimyasal diren¢ ve biyo-uyumlu o6zellikler
sunabilirler. Bu ozellikler, askeri teghizat, tibbi cihazlar ve biyolojik savunma sistemleri
gibi ¢esitli uygulamalarda kullanilmalarini miimkiin kilar. Hafiflikleri ve esneklikleri
nedeniyle polimer matrisli nanokompozit malzemeler, havacilik ve savunma
sektorlerindeki enerji depolama ve doniisiim uygulamalarinda kullanilabilir. Bu,
yenilenebilir enerji teknolojilerinin gelistirilmesine katkida bulunabilir. Polimer matrisli
nanokompozit malzemeler, havacilik, uzay ve savunma sanayilerindeki bu ¢esitli
uygulamalarda gelecegin tasarim ve liretim standartlarini belirleyerek, sektorlerin daha
etkili ve siirdiiriilebilir ¢coziimler gelistirmesine olanak tanimaktadir. Bu malzemeler,
milkemmel 0Ozellik kombinasyonlar1 ile sektdre inovasyon getirerek, gelecekteki
teknolojik ilerlemelere katkida bulunmaya devam edecektir.

Nanofiber iiretiminde farkli yontemler ve prosesler kullanilmaktadir. Bu
yontemlerden biri olan elektro-egirme teknigi, nanofiberlerin tiretiminde oldukca etkili
ve ¢ok yonlii bir yontem olarak 6ne ¢ikmaktadir. Elektro-egirme teknigi, elektrostatik
kuvvetlerin kullanilmasiyla ince nanofiberlerin liretimini saglayan bir siiregtir. Elektro-
egirme teknigi, bir polimer ¢dzeltisinin bir igne ucundan elektrostatik kuvvetlerle
cekilerek ince bir fiber haline getirildigi bir siiregtir. Temel olarak, ¢ozelti igne ucundan
damla damla ¢ekilirken, bir elektrik alan1 olusturulur. Bu elektrik alani, ¢ozeltinin yiizey

gerilimini asmasina ve nanofiberlerin olugmasina neden olur. Elektro-egirme yontemi,
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biyolojik uyumluluk o&zellikleri saglayan nanofiber yapisinin biyomedikal alanlarda
kullanilmasimi miimkiin kilar. Yara iyilestirme, doku miihendisligi ve ilacin viicuda
dagitimi gibi uygulamalarda kullanilabilir. Elektro-egirme ile fiiretilen nanofiberler,
yuksek ylizey alanlar1 ve ince poroz yapilar1 nedeniyle etkili filtre malzemeleri olarak
kullanilabilir. Hava ve su filtrasyon sistemlerinde yaygin olarak tercih edilirler. Elektro-
egirme ile iretilen nanofiberler, tekstil endiistrisinde kullanilarak kumaslarin
dayanikliligini ve performansini artirabilir. Elektro-egirme ile iiretilen nanofiberler,
elektronik cihazlarin iiretiminde ve optoelektronik uygulamalarda kullanilabilir.
Sensorler, transistorler ve giines hiicreleri gibi alanlarda potansiyel uygulamalari vardir.

Elektro-egirme teknigi, nanoteknolojinin dinamik bir bileseni olarak malzeme
bilimine énemli katkilarda bulunan bir iiretim yontemidir. Cesitli uygulama alanlarinda
kullanilan nanofiberler, elektro-egirme tekniginin esnekligi ve etkinligi sayesinde ¢esitli
endistrilere Onemli avantajlar saglamaktadir. Bu teknik, nanomateriyal iiretimi
konusunda gelecekte daha da genis bir rol oynamaya devam edecektir.

Nano boyutta ¢aplarda bulunan nanoelyaflar nanokompozit malzemelerde
kullanildiginda malzemenin mekanik 6zelliklerinde 6nemli Olgiide artis meydana
gelmektedir. Nanoelyaflardaki zincir yapilarin lamelli ve amorf kisimlar1 elyaflarin
elastiklik modiiliinii ve dayanimini etkilemektedir (Yar, 2017).

Genellikle epoksi matrisli malzemelere nano partikiil eklenerek yeni ve farkli
ozelliklerde nanokompozitler elde edilmektedir. Fakat nanopartikiiller belirli bir sinira
kadar eklenebildiklerinden nanopartikiillerin kompozit malzemelerdeki kullanim orani
sinirhdir. Ayrica, nanopartikiil iiretimi ciddi sekilde zor oldugundan, bu durum bir baska
kisitlama getirmektedir. Boylece, kompozit malzemelerde nanofiber ve nanotellerin
nanopartikiillerin yerine kullanilmas1 yayginlagsmaktadir. Nanofiberlerin kolayca
tiretilebilmesi ve uygulandiginda mekanik ozellikleri artirmasi, pratik uygulamalarda
onemli bir etki yaratmaktadir (Teo ve Ramakrishna, 2009).

Yildirim ve ark. (2021) tarafindan yapilan ¢calismada nanokompozit malzemelerin
termal ve mekanik 6zellikleri arastirilmistir. Uretilen nanokompozit malzemeler epoksi
bazli olup, Cok Duvarli Karbon Nano Tiip katkili polivinil alkol (PVA) nanolifleri ile
giiclendirilmistir. Nanolifler elektrospinning yontemiyle iiretildi. Takviye amaciyla
nanolifler 5, 10 ve 15 kat olarak kullanildi. Bu nanokompozit malzemeler ASTM D882-
02 standartlarina uygun olarak sabit ¢ekme hizinda tek eksenli ¢ekme testlerine tabi
tutulmustur. Cekme mukavemeti, elastisite modiilii, Poisson orani ve tokluk degerleri

elde edilmis ve bu degerler nanofiber icermeyen referans saf epoksi numunelerinin
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degerleriyle karsilastirilmistir. Numunelerin termal o6zelliklerinin elde edilmesi igin
Termogravimetrik ve Diferansiyel Termal Analizler yapilmistir. Hasar mekanizmalarini
arastirmak amaciyla kirik ¢ekme testi numunelerinin ylizeyleri Taramali Elektron
Mikroskobu ile goriintiilenmistir. Epoksinin mekanik ve termal 6zellikleri, MWCNT
katkili PVA nanofiberleri kullanilarak gelistirilmistir (Y1ldirim ve ark., 2021).

Elektro-egirme yontemi, heniiz yeni bir alan olmasina ragmen, nanofiber takviyeli
kompozit malzemelerin {iretimi hizla artmaktadir. Tek fiberin mekanik 6zelliklerindeki
artis, matristeki nanoelyaflarin kontrolii ve elyaf-matris baglantisinin yonetimi gibi
ozellikler, yeni kompozit malzemelerin gelisimine Onemli katkilar saglamaktadir.
Elektro-egirme ile iiretilen fiberler genellikle polimer ¢ozeltilerinden elde edilmektedir.
Polimerlerin hem yapisal takviyeye uygunlugu hem de yiiksek mekanik 6zelliklere sahip
olmasi1 aranmaktadir. Bu nedenle, polimer se¢imi kompozit malzemelerde biiyiik Gneme
sahiptir. Ayrica, polimerlere karbon nanotlip eklenerek farkli oOzelliklere sahip
nanofiberler elde edilebilmektedir. Karbon nanotiiplerin yliksek dayanikliliga, esneklige,
yiiksek termal ve elektriksel iletkenlige sahip olmasi, polimer ¢ozeltisine farkli 6zellikler
katarak kompozit malzemelerdeki uygulanabilirligi artirmaktadir. Karbon nanotiiplerin
yani sira ¢esitli nanopartikiiller, seramikler ve karbon siyah nano partikiiller gibi katki
maddeleri eklenerek, yeni nanofiberlerin mekanik o6zelliklerini artirmaya yonelik
aragtirmalar yapilmaktadir (Zucchelli ve ark., 2011).

Elektro-egirme yontemiyle imal edilen polimer nanoyapilar, miikemmel bir
sekilde gozenekli ozelliklere sahiptirler. Genellikle, polimer nanoyapilar rastgele bir
sekilde bir araya gelir ve gézenekli bir yapr ile birlikte yiiksek bir yiizey alani-hacim orani
kazandirir. Nanoyapilarin bu gozenekli karakteristik yapisi regine akisini kolaylagtirarak
matris olarak eklenen re¢inen tamamen emilmesini saglar. Bunun yaninda, bu tiir nano
yapilar, kompozit prepreglerin kirilma toklugunu ve aginma direncini artirarak one ¢ikar.
Nano yapilarin, yogun film seklindeki esdegerleriyle karsilagtirildiginda, kirilma
toklugunun 6nemli 6lglide daha iyi oldugu goriilmektedir. Fakat, nano yapilarin kompozit
prepreglerin yiizeyine yerlestirilmeden once 6n 1slatma yapilmasi, re¢inenin tamamen
katilagmasini engelleyebilir. Karbon elyaf kumaslarin iizerine dogrudan yerlestirilen nano
yapilar, epoksinin eklenmesiyle birlikte recine tabakasinin tamamen 1slatilmasini saglar
(Zhang ve ark., 2010).

Elektro-egirme ile iiretilmis nanofiberler, matris igerisinde homojen bir sekilde
dagitilabilir. Elektro-egirme cam nanoelyaf igeren nano-matris regineyle iiretilen

kompozit malzemelerin ozellikle diizlem dis1 mekanik O6zelliklerinin iyilestigi ifade
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edilmektedir. Mekaniksel oOzelliklerdeki bu artig, elektro-egirme cam nanofiberin
mukavemeti ile matris-takviye arasindaki giiglii ara yiizey baglantisi ile iliskilidir.
Bununla birlikte, elektro-egirme cam nanofiberlerin matris i¢inde belirli bir miktari
astiginda topaklanmaya neden olabilir. Bu topaklanmalar, mekanik o6zelliklerin
diismesine yol agan yapisal kusurlar olarak tanimlanmaktadir (Chen ve ark., 2012).

Mod-I tabakalar aras1 kirilma toklugu ve ¢ekme yorulmasi testlerine tabii tutulan
Polivinil alkol (PVA) nanoelyaflarin matris igerisindeki mekanik O6zellikleri
incelenmistir. Nanofiber sayesinde catlak ilerlemesi yavaslamis ve catlagin yonii
degismistir. PVA  nanofiber katkili kompozitlerde hasar mekanizmalarini
incelediklerinde catlak yon degismesi, fiber-matris arasindaki ayrilma (debonding), fiber
styrilmasi ve fiber kopriilenmesi hasar gesitlerinin yer aldigini gézlemlemislerdir. Bu
hasar mekanizmalar1 enerji absorbsiyonu sagladigindan ve kirilma tokluguna etkisi
oldugundan hangi mekanizmanin etkisinin daha ¢ok oldugunu belirlemek zordur.
Kompozitlerdeki hasar mekanizmalarinda bazen bu hasar mekanizmalarinin birden ¢ogu
kombine sekilde yer almaktadir. PVA nanofiberlerle iiretilen kompozitlerde gatlak
ilerlemesi nanofiberlerden dolay1 yon degistirdigi ve saplanmadan dolay1 daha ¢ok enerji
absorbe ettiginden dolay1 kirilma yiizeyleri siinek bir sekil almistir. Benzer sekilde
yorulma Omrii de nanofiberlerin ¢atlak biiylimesini engelledigi ya da yavaslattig1 igin
uzamistir (Phong ve ark., 2013)

Ek olarak karbon fiberler de elektroegirme yontemi ile nanoelyaf olarak
iretilebilir ve bu nanoelyaflar matris igerisinde kullanilmaktadir. Kimyasal buharlagma
ile iretilen karbon nanoelyaflar ile iretilen kompozit malzemeler, elektro-egirme
yotemiyle elde edilen nanoelyaflar ile iiretilen komozit malzemeler ile kiyaslanmaktadir.
Karbon nanofiberlerin dayanimi ve elastiklik modiilii yliksektir. Bunun yaninda
elektriksel ve termal oOzellikleri de yiiksektir. Karbon nanofiberlerin fiber-matris
etkilesimini iyilestirmek i¢in uygulamalar yapmaktadir. Fiber-matris araylizey etkilesimi
aynt zamanda kompozit malzemelerin hasar mekanizmalarmin belirlenmesinde de
onemli rol oynamaktadir. Araylizey etkilesimi iyi oldugunda hasar esnasinda matrisin
hasar almas1 daha olasi iken arayiizey etkilesimi iyi olmadiginda fiber-matris arayiizeyi
en zayif yer olarak gézlemlenmektedir (Xu, 2004).

Ekrem ve Avci (2018) tarafindan yapilan c¢alismada, tek tarafli yapistirma
baglantilarinin mekanik performansini artirmak i¢in epoksi ile yapistirilan baglanti
bolgesine elektro-egirme ile iretilmis polivinil alkol (PVA) nanoelyaf mat

yerlestirilmistir. Epoksi regineyle 1slatilmis PVA nanoelyaf mat, aliiminyum pargalarin
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yapistirma bolgelerine yerlestirilmis, hava kabarciklarint ve ugucu maddeleri ¢ikarmak
icin vakum kosullarinda sertlestirilmistir. Gili¢lendirilmis aliiminyum baglantilarin
mekanik performansi, tek bindirmeli baglanti (SLJ) ve ¢ift konsol kiris (DCB)
kullanilarak arastirilmistir. Nanoelyaf takviyelerin nano ve mikro 6lgekli toklasma
mekanigini ortaya ¢ikarmak icin kirilma yiizeyleri taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak analiz edilmistir. Yapigskanla birlestirilmis baglantilarin Mod I kirilma
toklugu ve bindirme kayma mukavemetinin, epoksi yapistiriciya PV A nanoelyaf matlarin
eklenmesiyle arttig1 bulunmustur (Ekrem ve Avci, 2018).

Grafenin PAN (Poliakrilonitril) nanoelyaf igerisinde kullanilmasi, nanokompozit
malzemelerin iiretiminde bir dizi avantaj saglayan bir strateji olarak kabul edilir. Grafen,
karbon nanopartikiillerin en mukavemetli olanlarindandir ve olaganiistii mekanik
ozelliklere sahiptir. PAN nanoelyaf igerisine entegre edildiginde, grafen malzemeye
biliylik bir mekanik mukavemet ve dayaniklilik katabilir. Bu, malzemenin g¢esitli
uygulamalarda daha dayanikli ve yiiksek performansli olmasimni saglar. Grafen,
miikemmel termal iletkenlik 6zelliklerine sahiptir. PAN nanoelyafi¢inde kullanildiginda,
bu termal iletkenlik 6zellikleri nanokompozit malzemelerin 1s1 yonetimini iyilestirebilir.
Yiiksek termal iletkenlik, malzemenin sicaklik degisimlerine daha etkin bir sekilde tepki
vermesini saglar. Grafen, ¢ok diisiik yogunluga sahip bir malzemedir. PAN nanoelyaf
i¢cinde kullanildiginda, nanokompozit malzemenin genel yogunlugunu diisiirerek hafif bir
yap1 elde edilmesine katkida bulunur. Bu o6zellik, 6zellikle havacilik ve otomotiv
endiistrilerinde hafif yapilarin elde edilmesinde 6nemlidir. Grafen, olaganiistii elektriksel
iletkenlik 6zelliklerine sahiptir. PAN nanoelyaf i¢ine entegre edildiginde, nanokompozit
malzeme elektriksel iletkenlik Ozellikleri kazanabilir. Bu, malzemenin elektronik
uygulamalarda kullanilmasini ve elektromanyetik 6zelliklerini artirmasini saglar. Grafen,
kimyasal dayaniklilik gosteren bir malzemedir. PAN nanoelyaf i¢inde kullanildiginda, bu
kimyasal dayaniklilik 6zellikleri nanokompozit malzemenin cesitli ¢evresel kosullara
kars1 direncini artirabilir. Grafen, yliksek yiizey alanina sahiptir. Bu, PAN nanoelyaf
i¢cinde kullanildiginda malzemenin yiizey 6zelliklerini artirir, bu da ¢esitli uygulamalarda
ylizey etkilesimleri i¢in potansiyel sunar. Bu nedenlerle, grafenin PAN nanoelyaf i¢inde
kullanilmasi, nanokompozit malzemelerin mekanik, termal, elektriksel ve kimyasal
ozelliklerini iyilestirmek ve genel performansini artirmak amaciyla benzersiz avantajlar
sunar.

Bazzi ve ark. (2021) yaptiklar1 calismada mitkemmel mekanik 6zelliklere sahip,
yiiksek iletkenlige sahip Grafen nanoplakalar (GNP'ler) - Kitosan (CS) / Polivinil Alkol
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(PVA) (GNPs-CS) nanofiberlerini gelistirmislerdir. Matris olarak kitosan nanolifleri ve
takviye malzemesi olarak GNP 'leri temel alan nanolifler iiretmek igin deneysel bir
caligma tasarlamiglardir. GNP igeriginin etkisini incelemek i¢in elektro-egirme ile
iiretilmis nanofiberlerin mikro yapisi ve yiizey morfolojisi ile elektriksel ve mekanik
ozelliklerini incelemislerdir. SEM sonuglari, GNP igerigindeki kademeli artisin,
boncuksuz, gdzenekli bir ag benzeri morfolojiye yol actigim1 gostermislerdir. GNP
konsantrasyonunun CS harmani i¢in 370 + 40 nm'den agirlik¢a %1 GSMH i¢in 144 + 18
nm'ye kadar GSMH konsantrasyonunun agirlikga %1 GNP 'ye yiikseltilmesiyle nano
liflerin ¢apinda bir azalma oldugunu sdylemisglerdir. Transmisyon elektron mikroskobu
sonuglarimin, GNP 'lerin diizgiin bir sekilde dagildigini, 26 = 26.5° 'de karakteristik grafit
zirvesinin olmamasiyla dogrulandigini séylemislerdir. Zayiflatilmis Toplam Yansima-
Fourier Dontisiimii Kizil6tesi Spektroskopisi sonuglari ile GNP ‘'ler ve CS matrisi arasinda
birkag etkilesimin meydana geldigini agiklamiglardir. Azot adsorpsiyon/desorpsiyon
Olcimiinlin, GNP igeriginin arttirtlmasinin, agirlikca %0 ve 1 GNP igerigi igin
nanoelyaflarm spesifik yiizey alamm1 238.377'den 386.708 m?/g 'a cikardigini
gostermislerdir. Test sonuglari ile ayrica GNP 'lerin varliginin ¢ekme mukavemetini,
elastik modiilii ve elektrik iletkenligini 6nemli dl¢iide arttirdigini gostermislerdir. Ayrica,
agirlikga %1 GNP igeren GNP-CS nanoliflerinin dayanikliligi, CS nanoliflerine kiyasla
onemli ol¢lide arttigini (12 kat) belirtmislerdir. Dolayisiyla 6nerilen kompozitin, doku
mihendisligi uygulamalarinda iskele olarak nanofiberler i¢in iyi bir islevsellik
saglayacagini sdylemislerdir (Bazzi ve ark., 2021).

Senyurt ve ark. (2021) tarafindan yapilan ¢alismada, Naylon 6.6 (N6.6) nanoelyaf
ve Naylon 6.6 agirliginca sirasiyla % 1, % 3 ve % 5 Granfen Nano Levhalar (GNPs) ile
takviyelendirilmis N6.6 nanoelyaf takviyeli epoksi yapistiricilarinin Aliiminyum-Karbon
Elyaf Takviyeli Kompozit plakalarin tek tarafli bindirmeli yapistirma baglantilarindaki
etkisi incelenmistir. Yapilan deneysel sonuclarda Tek Tarfli Bindirmeli Baglantilarda
epoksi yapistiriciya takviye edilen N6.6 ve N6.6 agirliginca sirasiyla %1, %3 ve %5 GNP
takviyeli N6.6 nanoelyaflarin yapistirma baglantisinin kayma dayanimini 6nemli dlctide
degistirdigi gbzlemlenmistir. Tek tarafli bindirmeli baglantilarin ¢ekme deneyleri
sonucunda, N6.6 nanoelyaf ve N6.6 agirliginca % 1, % 3 ve % 5 oranlarinda GNP
takviyeli nanoelyaflarin kayma dayanimlarini artirdigi gézlemlenmistir. Agirlikga % 3
GNP takviyeli N6.6 nanoelyaf ile giiclendirilmis epoksi yapistirict ile yapistirilmig
baglantinin kayma dayanimi saf epoksi recine ile yapistirilmis baglantinin kayma

dayanimina gore % 31.15 oraninda artmistir (Senyurt ve ark., 2021).
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Ulus ve ark. (2022) tarafindan yapilan ¢alismada, suyla yaslandirilmig aliiminyum
ve kompozit malzeme yapistirilarak birlestirilmis tek bindirmeli baglantilarin (SLIJ'ler)
darbe tepkisini arastirmayir amaglanmistir. Yapistirici performansini artirmak ig¢in
yapisma alanlarina grafen nanoplakalar (GNP'ler) ile modifiye edilmis naylon 6.6
nanoelyaflar yerlestirilmistir. Suda yaslandirma islemi yapistirilan malzemelerde her
durumda darbe direncinin azalmasina neden olmustur. Bununla birlikte, nanofiberle
modifiye edilmis SLIJ'ler, hem yaslandirilmamis hem de suda yaslandirilmis kosullar
altinda nispeten daha yiiksek darbe performansi sergilemistir. Ayrica, GNP takviyeli
naylon 6.6 nanoelyaflar, yaslanmadan 6nce ve sonra saf nanoelyaflara kiyasla maksimum
darbe yikiinii sirasiyla %15 ve %19 oraninda artirmistir. Hasar ve tokluk
mekanizmalarini anlamak i¢in kirilma ytizeyleri taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
incelenmistir. Yapisma bolgesine N6.6 nanofiber takviyesi uygulanarak yapigma
performansinin artmasina yol acan mekanizmalar1 agiklamak i¢in sematik bir model

gelistirilmistir (Ulus ve ark., 2022).

2.3. Elium Termoplastik Recine

Elium, bir tiir termoplastik re¢inedir ve 6zellikle kompozit malzemelerin tiretiminde
kullanilan bir malzemedir. Termoplastik olmas1 nedeniyle 1styla sekillendirilebilen bir
malzeme tlirtidiir. Elium, genellikle termoplastik poliiiretan (TPU) recine olarak
siiflandirilir. Bu malzeme, politiretan kimyasal grubuna aittir. Termoplastik bir malzeme
olan Elium, sitildiginda yumusar ve sekillendirilebilir. Bu 06zellik, malzemenin
kaliplanabilir ve gesitli iiretim ydntemleriyle islenebilir olmasini saglar. Ozellikle
kompozit malzemelerin tretiminde kullanilir. Bu regine, 6zel takviye lifleri ile
birlestirilerek ¢esitli endiistriyel uygulamalarda kullanilan hafif, dayanikli ve yiiksek
performanslt malzemelerin {iretilmesine olanak tanir. Elium, yiiksek dayaniklilik ve
hafiflik ozelliklerine sahiptir. Bu, 6zellikle otomotiv, havacilik ve riizgar enerjisi gibi
endistrilerde kullanilan yapisal uygulamalar i¢in Onemlidir. Elium, c¢esitli liretim
siireclerinde kullanilabilir. Ornegin, enjeksiyon kaliplama, ekstriizyon ve termoform gibi
siireglerle sekillendirilebilir. Bu, malzemenin farkli form ve boyutlarda pargalarin
tiretiminde kullanilabilmesini saglar. Elium reginesi, yliksek performansli uygulamalarda
kullanilmak {izere tasarlanmigstir. Sertlik, darbe dayanimi, kimyasal dayaniklilik ve genel
mukavemet gibi Ozellikleri, malzemenin c¢esitli endiistriyel ortamlarda basariyla

kullanilmasina olanak tanir. Elium reginesi, 6zellikle hafif yapilar, dayanikli kompozit



17

pargalar ve yapisal uygulamalar gibi bir dizi endiistriyel uygulama i¢in uygun bir
malzeme olarak One ¢ikar.

Han ve ark. (2020), bir Elium reginesi ve cam elyaf takviyeli Elium kompozitlerinin
radikal polimerizasyonu sirasinda ekzotermik reaksiyon ve asir1 isitnmanin bu ¢aligmada
kritik oldugunu degerlendirmektedirler. Elium reginesinin polimerizasyon kinetigini,
diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) taramalar1 gergeklestirilerek elde etmislerdir.
Olgiilen verilerin, sicakliga ve polimerizasyon derecesine bagl kinetik modeline (DoP)
uygun oldugunu soylemislerdir. Sicaklik gelisimini ve DoP 'yi tahmin etmek igin
birlestirilmis bir termo-kimyasal siire¢ modeli gelistirmislerdir. Bu modelde ilk olarak saf
Elium reginesinin farkli sicakliklarda (30, 50 ve 70 °C) polimerize edildigini su banyosu
deneyleriyle dogrulamislardir. Dogrulanmis siire¢ modeli daha sonra, oda sicakliginda ii¢
farkli kalinlik degeriyle (3.8, 7.5 ve 11.3 mm) vakum infiizyon yontemiyle cam takviyeli
Elium kompozit malzemeleri iiretmislerdir. Su banyosu deneylerinde pik sicakligin
yaklasik 160°C'de sabit kaldigin1 bulmuslardir. Ote yandan, en yiiksek ekzotermik
sicaklik 3.8 mm ve 11.3 mm plaka i¢in sirasiyla yaklagik 49°C ve 70°C oldugunu
sOylemislerdir. Gelistirilen polimerizasyon kinetigi modelinin, tahmin edilen sicaklik
degisimlerinin farkli plakalar i¢in 6lgiilen sicakliklarla iyi bir sekilde uyustugu tespit
edildiginden etkili oldugunu acgiklamiglardir. Gelistirilen polimerizasyon kinetigi modeli,
kalin Elium kompozitleri i¢in polimerizasyon siirecinde asir1 1sinmanin tahmin
edilebilmesini saglamak ve minimum kusur ve bosluklara sahip kompozitler elde etmek
icin Uretim siirecinin optimizasyonunun saglanabilecegini belirtmislerdir. Kalin
cam/Elium akrilik termoplastik re¢ine kompozitlerinde polimerizasyon asir1 1sinmasinin
hesaplamali ve deneysel karakterizasyonunu incelemislerdir. Ilk olarak, DSC deneylerine
dayali olarak Elium 'un polimerizasyon kinetigi modeli gelistirilmistir. Daha sonra,
polimerizasyon kinetigi modeli ile birlestirilmis 1s1 transfer modeli gelistirilmistir.
Termokimyasal proses modeli, ekzotermik dahili 1s1 tiretimi dikkate alinarak su banyosu
deneyleri ile dogrulanmistir. Elde edilen sicaklik pikleri 30°C, 50°C ve 70°C su banyosu
sicakliklart i¢in sirasiyla yaklasik 155°C, 157°C ve 161°C olarak hesaplanmistir. Elium
recine karigimi, su banyosu deneylerinde sirasiyla 30°C, 50°C ve 70°C su banyosu
sicakliklart i¢in 1725s, 970s ve 700s i¢inde tamamen polimerize edilmistir. Ayrica, oda
sicakliginda cam/Elium kompozitlerinin vakum destekli regine infiizyon islemi sirasinda
sicaklik degisimi Olciilerek polimerizasyon asirt 1sinmasini arastirmislardir. Yapilan
caligmada farkli kompozit kalinliklart i¢in bir 3D sonlu elemanlar yontemiyle (FE) tabaka

tiretimi modeli gelistirilmis ve termokupl 6l¢timleri ile dogrulanmistir. Laminat kalinlig1
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3.8 mm'den 11.3 mm'ye yiikseldikge tepe sicakliginin 48,5°C'den 70°C 'ye yiikseldigi
bulunmustur. Sonunda, Elium kompozitlerinin bosluk igerigi arastirilmis ve tim
laminatlar igin %1 'den diisiik oldugu bulunmustur. Onerilen polimerizasyon kinetigi
modeli ve ayrica bildirilen polimerizasyon asir1 1sinma egilimi, Elium kompozitlerinin
tiretim siirelerini daha da optimize etmek i¢in kullanilabilecegi belirtilmistir (Han ve
ark., 2020).

Zoller ve ark. (2019), elium termoplastik re¢inenin yerinde polimerizasyonu
kullanilarak siirekli elyaf takviyeli kompozitler yapmislardir. Kaliptaki sicaklik profiline
ve kullanilan baslaticilara bagh olarak, PREDICI yazilimi ile radikal polimerizasyon
reaksiyonunun simiilasyonunu saglamiglardir. Elyaflar i¢in uygun bir boyutlandirma
kullanildiginda, pultriizyonla iiretilen malzemelerin 06zellikleri standart termoset
recinelerle karsilastirilabilecegini sdylemislerdir. Ayrica matrisin spesifik termoplastik
davranisi, mekanik performanslari korurken sonradan sekillendirilebilir veya istenildigi
gibi sekillendirilebilir olma gibi benzersiz bir avantaj sagladigi goriilmiistiir. Pultriizyon
islemi icin yeni bir akrilik s1vi termoplastik regine sistemi gelistirmislerdir. Pultriizyon
isleminin diger bir avantaji, recinenin reaktif dogasinin, son kullanilan mekanik
ozellikleri 6nemli 6l¢iide iyilestiren, elyaftan matrise daha iyi bir bag saglamasi oldugunu
sOylemislerdir. Boyle yeni bir sistemin mekanik ozellikleri, standart siirekli elyaf
takviyeli termoset reginelere benzer veya onlardan daha iyi ve yine termoplastik matris
kompozitler, kaynak yoluyla montajda, sonradan daha karmasik sekiller igin
bicimlendirilebilirlik ve geri doniistiiriilebilirlik saglamaktadir. Gergekten de, akrilik siv1
termoplastik regine geri doniisiime uygun oldugunu belirtmislerdir. Monomerlerin geri
kazanilabilecegi kosullar altinda mekanik 6giitme, termoform, ¢oziinme ve piroliz
yoluyla kimyasal depolimerizasyon dahil olmak iizere dort geri doniisiim teknigi
diistiniilebilecegi konusunda atifta bulunmuslardir (Cousins ve ark, 2018). Bu yeni
recineden yapilan kompozit pargalar ger¢ekten kolayca ogiitiilebilir ve daha sonra geri
dontistiiriilmiis malzeme ile O6zellikleri artirilabilen diger termoplastik reginelerle
birlestirilebilir. Akrilik termoplastik re¢ine ayn1 zamanda tamamen ayni1 6zelliklere sahip
yeni kompozit parcalarin imalati i¢in geri doniistiiriilmiis re¢ine liretiminde yeniden
kullanilabilen geri doniistiiriilmiis monomere depolimerize edilebilir ve bdylece dongiisel
ekonomi kriterlerini karsilar. Hem polimer kimyagerlerinin hem de kompozit
mithendislerinin son zamanlarda termoplastik kompozitlerin reaktif islenmesine

odaklanmasi, yalnizca termoplastik kompozitlerin uygulama alanini genisletmeye olan
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ilgiyi gostermekle kalmayip, ayni zamanda bunu basarmak i¢in gerekli araglar1 da
sagladigimi belirtmislerdir (Zoller ve ark., 2019).

Biiyiik ve karmasik polimer-matris kompozit yapilarin birlestirilmesi, otomobiller,
havacilik, spor, riizgar tiirbinleri ve digerleri gibi endiistrilerde giderek daha 6nemli hale
gelmektedir. Ultrasonik kaynak, ultra hizli bir birlestirme islemidir ve ayrica diger
birlestirme islemlerine gore uygun maliyetli bir alternatif olarak miikemmel baglanti
kalitesi saglamaktadir (Villegas ve ark., 2010, Villegas ve ark., 2018, Goto ve ark., 2019).
Bhudolia ve ark. (2020), yaptiklar1 ¢alismada, s1v1 bir termoplastik regine olan yeni metil
metakrilat Elium 'un kaynak ozelliklerini arastirmayr amaglamislardir. Elium, oda
sicakliginda kiirlenebilen ve seri iiretim prosesleri i¢in uygun olan tiriiniin ilk
termoplastik recinesi oldugunu sdéylemislerdir. Elium kompozitlerinin kaynak 6zellikleri,
0zel olarak tasarlanmis entegre enerji direktorleri (ED) ile kaynak parametreleri optimize
edilerek arastirilmis ve regine transfer kaliplama islemi kullanilarak iiretilmistir.
Sonuglar, ultrasonik kaynakli kompozit baglantilarda, yapistiriciyla birlestirilmis
baglantilara kiyasla %23 daha yiiksek bindirme kayma mukavemeti gosterdigini
belirtmislerdir. Ultrasonik kaynakli baglanti i¢in optimize edilmis kaynak stiresi 1,5 s,
yapistiriciyla birlestirilmis baglant1 i¢in 10 dakika olarak bulmuslardir. Fraktografik
analiz, giiclii araylizey bagi i¢in tipik Ozellikler olan, kirik yiizeyde onemli plastik
deformasyon ve kesme uglarinin olusumunu gostermislerdir (Bhudolia ve ark., 2020).

Bhudolia ve ark. (2020), i¢ lastik torba (borunun i¢ kismini tiretebilmek igin haval
kalip, maga) ile destekli Recine Transfer Kaliplama (B-RTM) iiretim siireci kullanilarak
takviye olarak karbon fiber ve matris malzemesi olarak yenilik¢i bir Elium recinesi
kullanilarak termoplastik boru seklinde kompozitler iiretmeye yonelik ilk girisimi
sunmaktadirlar. Tamamen emprenye edilmis bir termoplastik kompozit elde etmek i¢in
gereken lretim siireci parametrelerini belirlemis ve parcalar darbe, egilme ve titresim
soniimleme testlerine tabi tutmuslardir. Mekanik O6zelliklerini ve hasar modlarini,
geleneksel epoksi matris ile liretilen borularla karsilagtirmilardir. Darbe testi sirasinda
termoplastik boru seklindeki kompozitler, karbon/epoksi tiiplere kiyasla sirastyla %16.3
ve %18.9 daha yiiksek tepe yiikii ve bliylik hasar enerjisi gostermistir. Ayrica, akrilik
Elium kompozit tiiplerin daha siinek ve yayilmig hasara maruz kalmasiyla, epoksi
kompozitlerin kirilgan ve katastrofik hasar gostermesiyle, farkli hasar modlari da
oldugunu gostermislerdir. Egilme testleri, karbon/Epoksi kompozitlere kiyasla
karbon/Elium kompozitler i¢in karsilastirilabilir yiik tasima kapasitesi, daha yiiksek

kopma gerilmesi ve daha az delaminasyon gostermistir. Bunlar, karbon/Elium
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kompozitlerinin fraktografik analizi sirasinda gdsterilen mikro siineklik ve diger iliskili
matris deformasyon ozelliklerinin varligina atfedildigini soylemislerdir. Titresim modal
analiz testleri, tiip tizerindeki farkli ¢ikis konumlarinda 6lgiilen karbon/Elium kompozit
icin %21.7 daha yiiksek yapisal soniim gostermistir. Yaptiklar: bu ¢caligmada termoplastik
Elium kompozit tiplerin farkli mekanik testler altinda gosterdigi hasar
mekanizmalarindaki farkliliklar ve gelismenin altinda yatan nedenleri tartismislardir
(Bhudolia ve ark., 2020).

Bhudolia ve ark. (2020), yeni s1v1 akrilik termoplastik Elium ile ultrasonik olarak
kaynaklanmis  kompozit  baglantilarin  yorulma  mukavemetini  arastirmay1
amaclamiglaridir. Entegre enerji direktor (ED) ve diiz Elium film ile kaynakl
baglantilarin yorulma tepkisini arastirmislar ve kontrol yapistiricilari ile taban ¢izgisi
karsilagtirmasin1  yapmislardir. Sonuclarin, yapistiriciyla birlestirilmis baglantilara
kiyasla 105 ve 106 yorulma dongiisiinde %10-12 daha yiiksek yorulma émrii gosterdigini
belirtmislerdir (Bhudolia ve ark., 2020).

Muthuraj ve ark. (2017), geri doniistiiriilebilir kompozit malzemeler elde etmek igin
dondurularak kurutulmus seliiloz nanoelyaflar1 (CNF) aerojeli daldirmak i¢in geri
doniistiiriilebilir  Elium reginesini  kullanmiglardir. ' TGA analizi ile elde edilen
malzemenin saf aerojellere gore daha az hidrofilik oldugunu gostermislerdir. SEM
analizi, Elium reg¢inesi eklendikten sonra CNF aerojel gozenekliliginin azaldigini
gozlemlemislerdir. Malzemenin mekanik ve termal 6zellikleri lizerinde dogrudan etkisi
oldugunu soylemektedirler. Mekanik agidan, sonuglar Elium reginesinin yeni
malzemenin egilme O6zelliklerini biiyiik 6l¢iide iyilestirdigini dogrulamislardir. Elium
reginesinin, CNF aerojel ile ¢apraz baglanma yoluyla, kompozit egilme modiiliinii ve
mukavemetini CNF aerojellerine kiyasla en az bir biiylikliik sirast kadar artirdigini
sOylemiglerdir. Termal o6zelliklerle ilgili olarak, Elium/CNF kompozit malzemelerinin
bozunma sicakligi, saf CNF aerojellerininkinden yaklasik 90 °C daha yiiksek oldugunu
ve kompozit malzemenin yiiksek sicakliklara karsi direncini arttirdigini belirtmislerdir.
Etkili termal iletkenligin de, gozenekler recine ile doldukga arttigin1 ve kati iletkenlik
katkisinin artmasina neden oldugunu sdylemislerdir. CNF aerojellerinden daha az
hidrofilik olan bu yeni geri doniistiiriilebilir kompozit malzeme smifi, iyi mekanik
ozelliklere, termal kararliliga ve termal yalittm ozelliklerine sahip oldugunu ortaya
koymuslardir (Muthuraj ve ark., 2017).

Riizgar tiirbin kanatlari tipik olarak bir yapistirici ile birbirine yapistirilmis az sayida

bilesenden iiretilir. Bir riizgar tiirbininin 6mrii boyunca degisen c¢evre kosullarindaki
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statik ve yorulma yiikleri, yapiskan baglantilarin ¢atlamasina ve/veya ayrilmasina yol
acarak kanat yapisinin ¢okmesine neden olabilir. Murray ve ark. (2019), termoplastik
recine kullanarak iretilen riizgar tiirbini kanatlarinin fiizyonla birlestirilmesini
arastirmiglardir. Riizgar tiirbin kanatlari i¢in termoplastik reginelerin, liretim sirasinda
dongii stirelerini ve enerji tiikketimini azaltabilecegini ve kullanim 6mrii sonunda geri
donilisimii ve yerinde tiretimini kolaylastirabilecegini sdylemislerdir. Ek olarak, bu
malzemelerin fiizyonla birlestirilmesinin yapistiricilarin yerini alabilecegini bunun
sonucunda daha giiglii ve daha saglam kanatlar saglayabilecegini belirtmislerdir.
Yaptiklar1 bu g¢alismada, riizgar tiirbini kanatlarinda kullanilan tipik yapistiricilarla
kargilagtirmiglar, ergitme kaynaginin, bagli termoplastik kompozit pargalarla
karsilastirildiginda hem statik hem de yorulma bindirme-kesme mukavemetinde bir
artisla sonuglandigini gostermislerdir. Yaptiklar: bu tam 6lcekli riizgar tiirbini kanatlar
i¢in flizyon kaynak teknikleri gelistirme potansiyeli oldugunu savunmaktadirlar (Murray
ve ark., 2019).

Obande ve ark. (2019), vakum destekli re¢ine transfer kaliplama ile {iretilen cam elyaf
takviyeli termoplastik akrilik ve termoset epoksi laminatlar lizerinde karsilastirmali bir
performans calismasi yapmislardir. Mekanik karakterizasyon, akrilik bazli kompozitin
epoksi kompozite gore daha iistiin enine gerilme mukavemetine ve mod-I kirilma
tokluguna sahip oldugunu ortaya koyarlarken, uzunlamasima egilme 6zellikleri ve kisa
kiris kayma mukavemetinin Karsilastirilabilir oldugunu bulmuslardir. Cekme testi
sirasinda her iki malzemede de benzer olmayan hasar gelisimi davranisini gézlemislerdir.
Malzemelerin  termomekanik  davranisim1i  sicakligin =~ bir  fonksiyonu olarak
degerlendirmislerdir. Son olarak, kesme ve mod-I kirllma davraniginin fraktografik
incelemeleri, mekanik ve termomekanik analizlerden elde edilen bulgular1 tamamlayan

farkl1 kirllma mekanizmalarini ortaya ¢ikarmiglardir (Obande ve ark., 2019).

2.4. Mod-1 Translaminar Kirilma Mekanigi

Bu test metodunda eksantrik (dis-merkezli) yiikli, tek kenar g¢entikli (ESET)
orneklerin gerilme ozellikleri incelenir. Yiik ve ¢entik-agzi yer degistirme egrisi ¢izilir,
centik agzi deplasmani (Vn) kaydedilir ve normalize edilmis g¢entik uzunlugunda
belirlenen artisin elde edildigi yiik tayin edilir. Bu yiik degeri kullanilarak translaminar
kirilma dayanimi (Kr) bulunur.

Mod-I kirilma mekanigi, malzeme iginde ¢atlaklarin ¢ekme gerilimi altinda nasil

yayildigini inceleyen bir kirilma modudur. Bu kirilma modu, malzeme miihendisligi ve
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yapisal analizlerde kritik bir rol oynar. Mod-I, genellikle "normal kirilma" olarak da
adlandirilir ve ¢atlak u¢ noktasinda ¢ekme yiikii etkisi altinda gerceklesir.

Mod I kirilma mekanigi, malzeme icindeki catlaklarin genislemesi sirasinda
¢ekme yiikii altindaki gerilme yogunlugunu inceleyerek malzemenin davranigini anlamak
icin kullanilir. Bu mod, tipik olarak kirilma olaylarinin baglamasi ve ilerlemesi sirasinda
meydana gelen olaylar1 anlamak i¢in 6nemlidir. Mod I kirilma, genellikle ¢cekme kuvveti
altinda malzeme ¢atlamas1 gibi senaryolarda goriiliir.

Rathi ve Kundalwal, (2020), yaptiklar1 ¢alismada karbon nanotiiplerin (KNT ‘ler)
polimer matrisin ¢ok yonlii 6zelliklerini gelistirmede biiyiik potansiyele sahip olmasina
ragmen, KNT 'lerin polimer matrislerle entegrasyonu, sentez, isleme, fonksiyonellestirme
gibi konularda daha fazla iyilestirmeye ihtiya¢ duyuldugunu belirtmislerdir. Bu
baglamda, ¢ok katmanli KNT ‘lerin (CCKNT 'ler) yiizeyleri zirkonyum dioksit (ZrO>)
nanoparcaciklart ile dekore edilmis, bu sekilde KNT 'lerin miikemmel mekanik
Ozelliklerinden tam olarak yararlanmay1 amaglamislardir. Ardindan, CCKNT/ZrO; esashi
hibrit epoksi nanokompozitler (MNK 'ler), yeni bir ultrasonik ¢ift karistirma (UCK)
teknigi kullanilarak sentezlenmistir. Hazirlanan MNK 'lerin kirilma dayanimi ve
catlamaya karst dayanikliligi, 3 noktali tek kenar centik egilme testi kullanilarak
incelenmistir. Yilizey morfolojisi ve ¢atlak mekanizmalari, MNK 6rneklerinin ¢atlak
ylizeylerinin alan emisyonlu taramali elektron mikroskop goriintiileri araciligiyla
incelenmistir. Deneysel aragtirmalarin yani sira, malzemenin mekanik o6zelliklerini
ongormek i¢in iki ve li¢ fazli MNK 'lerin etkili elastik 6zelliklerini tahmin etmek amaciyla
malzemelerin mekanigi (MM) ve sonlu eleman (FE) modelleri gelistirilmistir. MNK 'lerin
mekanik tepkisi, 3 noktali biikme testi kullanilarak FE simiilasyonlariyla incelenmis ve
sayisal tahminler, hibrid nano doldurucularin % 1 agirlik yiiklemesinde maksimum %6
ik bir yakinsama saglayarak deneysel sonuglarla iyi bir uyum gostermistir. Sonuclar
ayrica, MNK 'lerin ¢atlama dayanikliliginin, % 1 agirlik yiiklemesinde CCKNT/ZrO;
hibrit nano doldurucularin kullanilmasiyla % 31 oraninda arttigin1 gostermektedir.

Bajpai ve ark. (2019), yaptiklar1 ¢alismada, blok kopolimer (BKP), ¢ekirdek-
kabuk kauguk (CKK) partikiilleri ve bunlarin hibritlerinin toplu epoksi/anidrit
sistemlerindeki mekanik oOzellikleri, termomekanik 0Ozellikleri ve catlak mekanigi
ozellikleri 23 °C'de incelenmistir. Sonuglar, kirilma dayaniminin %10 BKP i¢in %268
'den fazla, %12 CKK partikiilii igin %200 ve her biri %3 agirlik oraninda BKP ve CKK
iceren hibrit sistemler i¢cin %100 arttigin1 gostermektedir. Nanopartikiil hacim igerigi,

nihai morfolojiyi etkiler ve bu nedenle degistirilmis sistemlerin ¢ekme 6zelliklerini ve
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kirilma dayanikliligini etkiler. BKP ve CKK partikiillerinin neden oldugu giiclendirme
mekanizmalari, (1) partikiiller etrafinda lokalize plastik kayma bandi verimliligi ve (2)
partikiillerin ¢atlamasi ve ardindan epoksi polimerde plastik bosluk biiylimesi olarak
tanimlanmistir. Bu mekanizmalar, Hsieh ve ark. yaklasimi kullanilarak modellenmis ve
farkli degistirilmis sistemlerin Gic degerleri hesaplanmistir. Tahmin edilen ve deneysel
olarak dlgiilen kirilma enerjileri arasinda mitkemmel bir uyum bulunmustur.

Zhu ve ark. (2021), yaptiklar1 ¢alismada nanopartikiillerin dagilimmin polimer
nanokompozitlerin mekanik performansini artirmadaki 6nemli roliinii ele almislardir. Bu
calismada, iyi dagilmis ¢inko oksit fonksiyonlu, ¢ok duvarli karbon nanotiip (ZnO-
MWCNT) ve c¢ekirdek-kabuk kauguk (CKK) ile giiclendirilmis bir hibrit epoksi
nanokompozit hazirlanmistir. Bu nanokompozit, yiiksek modiil ve kirilma dayanikliligina
sahipken, nispeten yiiksek cam gegis sicakligini (Tq) korumaktadir. Saf epoksi igin 0.82
MPa m*?2 olan kirilma dayaniklihiginin, ii¢ bilesenli epoksi nanokompozitler igin 1.46
MPa m'2 'ye iyilestirilmistir. Bu iyilesme, CKK ile indiiklenen matris kayma bandi
catlaklar, MWCNT 'lerin ¢atlamasi ve catlak sapmasi gibi bir dizi sinerjik sertlestirme
mekanizmasindan kaynaklanmaktadir. Bu c¢alismanin, yiiksek performansli polimer
nanokompozitlerin hazirlanmasi agisindan tasidigi anlam tartigilmistir.

Polimer nanokompozitlerinin olaganiistii 6zel mekanik ve fonksiyonel 6zellikleri
nedeniyle miihendislik uygulamalarinda giderek daha genis bir kullanim alam
bulmaktadir. Mevcut ve potansiyel uygulamalar arasinda mikro ve esnek elektronikler,
eklemeli imalat, enerji depolama cihazlar1 ve havacilik ve mekanik yapilarin
hafifletilmesi i¢in gelismis karbon fiber kompozitlerin takviye malzemesi olarak yer alir.
Nanokompozitlerin mekanik 6zellikleri iizerine ¢ok sayida veri ve hesaplama modeli
mevcut olmasma ragmen, siklikla goézden kacan bir konu, catlama davranisinin
olgeklenmesi ve ilgili boyut etkileridir (Roy ve ark., 2020). Nanomalzemelerde boyut
etkilerinin anlagilmamasi, 6zelliklerinin tam anlamiyla kullanilmasini engellemenin yani
sira biiyiik nanokompozit yapilarin veya kiigiik 6l¢ekli elektronik bilesenlerin tasariminda
mekanik Ozelliklerin Ol¢eklendirilmesini yakalamak zorunlulugu nedeniyle ciddi bir
sorundur. Roy ve ark. yaptiklart bu calismada nanokompozitlerde boyut etkilerini
incelemek icin deneysel bir yaklagim kullanarak bu bilgi boslugunu doldurmayi
amaclamaktadir ve edinilen bilgileri nano-skaladan makro-skalaya kadar tasarimini
iyilestirmek ic¢in kullanmay1r hedeflemektedirler. Bu amagla, grafen/epoksi

nanokompozitlerin ¢atlama dayaniklilig1 verileri nanopargacik boyutu ve nanopargacik
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agirlik ylizdesi olarak sunulur ve her agirlik¢a yiizde durumu i¢in nanopargacik boyutu
etkisi belirtilir (Roy ve ark., 2020).

Qiao ve Salvatio (2019) yaptiklar1 ¢calismada polimer nanokompozitlerin gatlak
davranigini incelemek amaciyla literatiirden biiyiik bir sayida kirilma testinin analizini
kullanarak, nonlineer Catlak Siire¢ Bolgesi 'nin (FPZ) etkilerini elestirel bir sekilde
incelemeyi hedeflemislerdir. Cogu kirilma testi i¢in nonlineer FPZ 'nin etkilerinin ihmal
edilemez olmadig1 gosterilmekte ve bu, numune boyutu ve nano takviye igerigine bagl
olarak bazen % 150 'yi asan 6nemli sapmalara yol agmakta oldugunu belirtmislerdir. FPZ
'nin dzelliklerinin daha derinlemesine anlasilmasi i¢in, geometrik olarak 6l¢eklenmis Tek
Kenarli Centik Egilme (SENB) numuneleri tizerindeki kirilma testlerini, bir yapisma
bolgesi modelini kullanarak analiz etmislerdir. FPZ 'nin ihmal edilemeyecegi ve
genellikle deneysel verilerle en iyi eslesmeyi saglayan bir bi-lineer yapisma catlak
yasasinin bulundugunu gostermislerdir (Qiao ve Salvatio, 2019).

Franco-Urquiza (2021), polimer nanokompozitlerde takviye fazi olarak kullanilan
kil minerallerinin genel yapisini detaylandirmustir. Kil minerallerinin, atomik diizlemlerin
molekiiler diizenlemesi tarafindan olusturuldugunu belirtmis ve gorsellestirmeyi
iyilestirmek i¢in diyagramlar araciligiyla bu durumu agiklamistir. Kil minerallerinin
molekiiler bilgisi, polimer matrisin se¢imini kolaylastirabilir ve kil bazli polimer
nanokompozit sistemler elde etmek i¢in uygun bir siireci basarabilir. Eritme araliklama
yontemini kullanarak polimer nanokompozitlerin gelistirilmesini vurgulamistir. Temel
kirilma isi (EWF) teknigini, malzemenin siineklik gosterdigi ve ¢atlama yayilmasindan
once bag bolgesinin tamamen akma gosterdigi durumlart karakterize etmek igin
kullanmistir. Bu baglamda, EWF teknigi, akma sonrasi kirilma mekanigini karakterize
eder ve iki parametreyi belirler: birincisi gercek kirilma siirecinin gergeklestigi yiizeyle
iliskilendirilen spesifik temel kirilma isi (We) ikincisi ise kirllma bolgesinin dis
bolgesinde gergeklesen plastik isle iliskilendirilen spesifik temel olmayan kirilma isi (Wp)
’dir. EWF teknigi, nano takviyeli polimerlerde farkli degiskenlerin kirilma davranisi
tizerindeki etkisini incelemek igin basariyla kullanilmistir. EWF tekniginin temellerini
aciklamis ve uygulama orneklerini derlemis, son yillardaki en 6nemli katkilarin 6zetini
sunmustur (Franco-Urquiza, 2021).

Esmaeili ve ark. (2020), deneysel ve sayisal yaklagimlar araciligiyla farkli agirlik
konsantrasyonlarindaki ¢ok cidarli karbon nanotiiplerin (CCKNT 'lerin) epoksinin
mekanik o6zellikleri ilizerindeki etkisini aragtirmaktadir. Young modiili, Maksimum

Cekme Dayanimi (UTS), kritik gerilme siddet faktorii (Kic) ve kritik gerilme enerji
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salinim orani (Gic) lizerine CCKNT 'lerin eklenmesinin etkisini incelemek i¢in ¢ekme ve
mod I kirilma testleri yapilmigtir. Farkli karbon nanotiip igerikleri, elde edilen
mikroyapilarin etkisini karsilastirmak i¢in kullanmilmistir (iyi dagilmis ve aglomere
KNT'ler). Mikroyapisal analiz ve fraktografi i¢in Alan Emisyonlu Taramali Elektron
Mikroskop (FESEM) ve Taramal1 Elektron Mikroskopu (SEM) kullanilmigtir. Deneysel
sonuglar, CCKNT 'lerin eklenmesiyle UTS 'nin %28 arttigin1 gosterirken, Kic ve Gic 'nin
strastyla %192 ve %614 oraninda 6nemli 6l¢lide arttigini gostermistir. KNT ¢ekme ve
catlak kopriileme, diisiik KNT igeriklerinde (agirlikga sirasiyla % 0.1 ve % 0.25) epoksiyi
giiclendirmede ana katkida bulunan mekanizmalardi. Bunun aksine, agirlikca %0.5
yiiklemesinde regineli giiclendirmenin sorumlusu ¢atlak kdpriileme ve ¢atlak dallanma
kombinasyonudur. Kic ve Gic 'deki 6nemli artis, bu ¢alismada kullanilan dispersiyon
yaklasiminin miikemmel performansini géstermektedir. Sonlu eleman modelleme, KNT
'nin gerilme testlerindeki birlesme etkisinin ve nanokompozitlerin mod-I kirilma
testlerindeki giiclendirme mekanizmasinin daha saglam bir analizini saglamak icin
kullanilmistir (Esmaeili ve ark., 2020).

Shirodkar ve ark. (2021), karbon nanotiiplerin (KNT 'ler) ve grafen nanoplakalar
(GNP'ler) eklenmesiyle saglanan kirilma toklugunun artig1 arastirilmigtir. KNT-Epoksi
ve GNP-Epoksi Kompakt Gerilim (KG) 6rnekleri, %0.1 ve %0.5 nanodoldurucu agirlik
konsantrasyonlar1 ile {retildi. Ayrica, ¢ift nanodoldurucu takviyelerin potansiyel
sinerjistik etkileri, KNT:GNP orani 1:1 olan KNT/GNP-Epoksi KG 6rnekleri kullanilarak
incelendi. ASTM D5045 test prosediiriine gore deplasman kontrollii KG testleri
gerceklestirildi ve tim malzeme sistemleri i¢in kritik gerilme yogunluk faktorii, Kic, ve
kritik kirilma enerjisi, Gic, hesaplandi. Takviyeli epoksilere gore saf epoksiye gore dnemli
gelismeler gozlendi. KNT-Epoksi ornekleri, %0.5 nanodoldurucu konsantrasyonunda
kirilma toklugunda ve kirilma enerjisinde sirasiyla ~118% ve ~311% artig yasadi. GNP-
Epoksi ve KNT/GNP-Epoksi 6rnekleri de saf epoksiye gore onemli gelismeler sergiledi,
ancak genel olarak KNT-Epoksi orneklerinden daha zayif gelismeler gosterdi. Kirtk
ylizeyleri taramali elektron mikroskop kullanilarak analiz edildi. Kirik kopriileme
olaylarmi gosteren KNT ¢ekmeleri gozlemlendi. Ayrica, GNP-Epoksi 6rneklerinde
catlak sapmas1 gostergesi olarak artan ylizey piirlizliiligli ve bazi catlak dallanmalar1
gozlendi. KNT/GNP-Epoksi drneklerindeki KNT'ler ve GNP'ler arasindaki zayif sinerjiyi
anlamak icin daha fazla kesif yapilmasi gerekebilir, bu durum, mevcut caligmada
kullanilan KNT:GNP orani ve pargacik boyutlarindan kaynaklaniyor olabilir (Shirodkar
ve ark., 2021).
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2.5. Dinamik Mekanik Analiz Prensipleri (DMA)

Polimer malzemeler bag yapilari geregi hem elastik hem de viskoz davranig
gosterirler ve bu ozellikleri gosteren malzemelere viskoelastik malzemeler denir.
Viskoelastik malzemeler diisiik sicaklikta sert, ara sicakliklarda (camsi gegis sicakliginin
iistlinde) kauguk gibi davranmakta olup daha yiiksek sicakliklarda viskoz akigskan 6zellik
gosterir. Diigiik sicakliklarda ve diisiik sekil degistirme miktarlarinda Hooke Yasasina
uygun olarak mekanik davranislara sahiptir. Viskoelastisite, bir malzemenin hem elastik
(geri doniisiimlii deformasyon) hem de viskoz (akiskanlik) 6zelliklere sahip olma
kapasitesini ifade eder. Polimerler, molekiiler yapilarindan dolay1 bu tiir bir davranis
gosterir. Polimerler genellikle uzun molekiiler zincirlerden olusur. Bu uzun zincirler,
malzemenin elastik Ozelliklerini saglar. Molekiiler zincirler arasindaki baglar ve
malzemenin i¢ yapisi, malzemenin sicaklik, frekans, deformasyon hiz1 gibi faktorlere
duyarli olarak viskoz davranig gdstermesine yol agar.

Dinamik Mekanik Analiz (DMA), plastik ve polimer malzemelerin mekanik
ozelliklerini incelemek i¢in yaygin olarak kullanilan bir tekniktir. Bu teknik, malzemenin
sicaklik, frekans ve deformasyon gibi degiskenlere karsi mekanik davranisini anlamak
icin tasarlanmigtir. Bu deney diizeneginde belirli bir frekansta yiik, malzemeye belirli bir
sicaklik bandinda etki etmektedir. Kullanilan 6l¢me teknikleri ile ¢ok ¢esitli frekanslarda
caligilmaktadir. DMA deneyi sonrasinda bir¢cok faydali veri ve grafikler elde
edilmektedir. Esas olarak depolama modiilii (E', storage modulus), kayip modiilii (E", loss
modulus) ve soniimleme modiilii (tan(d)) degerleri bulunmak istenmektedir. Genis
sicaklik araliginda calisma olanagi malzemenin bir diger 6nemli 6zelligi cams1 gecis
sicakligl (Tg) bulunmasini saglamaktadir. Cams1 gegis sicakligi molekiil zincirlerinin 1s1
etkisiyle artan enerjisini kinetik enerji olarak harcar, kendini az enerjili bir duruma getirir.
Ancak Oyle bir sicaklik degerine ulasir ki bu hareketlilik tiim zincirlere yayilir. Bu
sicakliga camsi gegis sicakligl denir. Zincire 1s1 verilince genlesir cilinkii sicaklik artikca
cekim kuvveti azalir 6yle bir sicaklik olur ki tiim zincirler harekete geger.

Tanimlamalara gore dinamik mekanik analiz malzemenin rijitligini  ve
soniimlemesini 6lgmekte olup modiil ve tand olarak adlandirilir. Sekil 2.1 ‘de goriildiigi
tizere siniizoidal bir kuvvet uygulandigi i¢in modiilii, bir faz ici bilesen, depolama modiili
ve faz dis1 bir bilesen ise kayip modiilii olarak ifade edilebilir (Keskin, 2019). E' veya G'
olarak adlandirilan depolama modiilii, numunenin elastik davraniginin gostergesidir.
Soniimleme modiili (tand) kayip modiiliiniin depolama modiiliine oran1 ile

hesaplanmaktadir.
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Sinusoidal Dalga

[——Kuvvet
1 | —Deplasman

Faz Kayma#

Motor tarafindan iiretilen
smnusoidal dalga

Siniisoidal gerilme

Sekil 2.1. Uygulanan sinusoidal dalganin ortaya ¢ikan faz ve gecikmesi (Keskin, 2019)

Bashir (2021), makalesinde dinamik mekanik analizin (DMA) diiz ve dolgulu
polimerlerin viskoelastik davranisi hakkinda giivenilir bilgiler sagladigini vurgulamstir.
Dolgulu polimerlerin 6zellikleri, koruyucu organik kaplamalar, kompozitler gibi farkli
endiistrilere 6nemli Olgiide katkida bulunmakta oldugunu sdylemistir. Dolgulu
polimerlerdeki arayiizey etkilesimleri, malzemenin genel 6zelliklerini ve servis omrii
boyunca performansint belirlemede 6nemli bir rol oynamaktadir. DMA 'min dolgulu
polimerlerdeki arayiizey etkilesimlerini karakterize etmek i¢in kullanildigi ¢aligmalar
incelemistir. Mevcut agik literatiir, araylizey etkilesimlerinin dolgulu polimerlerin camsi
gecis sicakligt iizerindeki etkisi konusunda karmasik bir goriis sunmaktadir. Bununla
birlikte, dolgu partikiillerinin ve polimer matrisinin arasindaki giiglii arayiizey
etkilesimleri durumunda, tan & 'nin pik degerinin, bu etkilesimlerin zayif oldugu bir
dolgulu polimerle karsilastirildiginda azaldigin1 sdylemektedir.

Khonakdar (2015) tarafindan yapilan g¢alismada, hegzametilen disilazan ile
modifiye edilmis nanosilikanin, lineer diisiikk yogunluklu polietilen/etilen vinil asetat
kopolimeri (LLDPE/EVA) karisimlarinin dinamik mekanik analizi (DMA), kristallenme,
erime ve termal bozunma davranisi {izerindeki etkisi incelenmistir. Detayli DMA analizi,
nanosilikanin giiglendirici davranisini arastirmak amaciyla Kernere Nielson modeli
benimsenmistir. Orneklerin oksidatif bozunumu ve termal stabilitesi termogravimetrik
analiz ile de incelenmistir. Yiiksek miktarda nanosilika partikiilii, oksijen atmosferinde

bozunma sicakligini 6nemli Ol¢lide daha yiiksek sicakliklara kaydirmaktadir. Bu
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davranig, nanopartikiillerin oksijene karsit bariyer Ozelliklerine ve gazsal bozunma
tirlinlerine karsi koruma saglamasina baglanabilecegi belirtilmistir. Ancak, modifiye
edilmis nanosilikanin LLDPE/EVA karisimina eklenmesi, eklenmemis malzemedeki
bozunma sicakliginin baslangicini azaltmis oldugu gézlemlenmistir. Khonakdar yaptigi
caligmada azot atmosferinde, termal bozunma araliginda herhangi bir degisiklik
gbzlememis ve yalnizca baglangic bozunma sicakliginda bir azalma oldugunu
belirtmistir. Bozunma sicakliginin baslangicinin 6nemli roliinii géz 6niinde bulundurarak,
bozunma sicakliginin baslangicinin aktivasyon enerjisi, Kissinger-Ozawa modelini
kullanarak hem oksijen hem de azot atmosferlerinde hesaplamistir. Sonuglar, bozunma
reaksiyonunun aktivasyon enerjisinin ~ 20 kJ/mol azaldigin1 gostermektedir. Bu azalma,
nanopartikiillerden modifikatorlerin salinmasina baglanmaktadir (Khonakdar, 2015).

Chauhan ve ark. (2018), eriyik harmanlama yoluyla hazirlanan ¢ok duvarl karbon
nanotiipler/poli(eter keton) nanokompozitlerin dinamik mekanik 6zelliklerinin ayrintili
calismasini rapor etmektedir. Depolama modiilii (Eo), kayip modiilii (Eoo) ve soniimleme
faktorii (tano) gibi dinamik mekanik karakteristik parametreler, yapigsma faktoriinii (A),
mukavemet faktoriinii (B), verimlilik faktoriinii (C) ve dolasma yogunlugunu (N) ayrintili
olarak arastirmiglardir. Nanotiipler ile matris arasindaki etkilesimin derecesi ile ters
orantili olan yapigsma faktorii, MWCNT yiiklemesinin artmasiyla azalmistir. MWCNT
"ler ile PEK arasindaki etkilesimin dogrudan Olciisii olan gii¢ faktorii (B), MWCNT
yiiklemesindeki artigla artmigtir. Nanotiiplerin kompozit modiilleri tizerindeki etkisi,
takviye katsayis1 (Cfaktorii) cinsinden hesaplanmistir. Katsayr (C) degeri ne kadar
diisiikse, takviyenin kompozit modiilleri lizerindeki etkinligi o kadar yiiksek olacagim
sOylemislerdir. PEK 'te agirlikca %1 MWCNT yiiklemesinde 1 degerinden, agirlik¢a %5
MWCNT yiiklemesinde 0,67 'ye diismiistiir; bu da mitkemmel 6zellikler icin MWCNT
lerin agirlikca %35 yiiklemede artan etkinligine isaret etmektedir. Bu bulgular
tamamlamak i¢in dolasiklik yogunlugu (N) da hesaplamislardir. Ayrica kompozit
sistemdeki her iki bilesenin uyumlulugunu gostermek igin Cole-Cole analizi de
yapmislardir.

Suresha ve ark. (2013) ‘in yaptiklar1 ¢aligmanin amaci farkli agirlik yiizdesine
sahip organo-modifiye montmorillonit dolgulu epoksi nanokompozitlerin dinamik
mekanik analizi ve ti¢ cisimli aginma (siirtinen iki cisim arasinda talas kirintilari, toz gibi
iki cisimden farkli tiglincii bir cisimin olmasi) davranisini incelemektir. Organo-modifiye
montmorillonit dolgulu epoksi nanokompozitlerin dinamik mekanik analizinde depolama

modiilii, kayip modiil, séniimleme ve camsi gegis sicakligi gibi viskoelastik 6zellikler
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tartisilmistir. Dinamik mekanik analiz sonuglari, epoksi nanokompozitlerde organo-
modifiye montmorillonit dolgu yiikiiniin artmasiyla camsi gegis sicakliginda bir azalma
gostermistir. Ayrica, organo-modifiye montmorillonit dolgulu epoksi nanokompozitin
depolama modiilii, dolgusuz epoksiden daha diisiik egilimler gostermistir. Organo-
modifiye montmorillonit dolgulu epoksi nanokompozitlerin {i¢ cisimli aginma davranisi
farkli dolgu yiiklart i¢in incelenmistir. Asinma testlerinin sonuglari, tiim Orneklerin
asinma hacim kaybinin yiik ve asindirma mesafesinin artmasiyla arttigini gostermistir.
Ayrica, %5 agirlik¢a organo-modifiye montmorillonit dolgulu epoksi nanokompozitin,
diiz epoksi ve diger organo-modifiye montmorillonit dolgulu epoksi nanokompozitlere
gore daha iyi asinma direncine sahip oldugu goriilmiistir. Kompozitlerin asinmis
ylizeylerinde c¢esitli asinma mekanizmalar1 gézlemlenmistir, bunlar arasinda oyulma,
mikro ve/veya makro ¢atlaklar ile matrisin enine yonde catlak yayilmasi bulunmaktadir
(Suresha ve ark., 2013).

Zamani ve ark. (2015) tarafindan yapilan ¢alismada nanosilika olan
nanopartikiillerin epoksi polimerin cams1 gecis sicakligina (Tg) etkisini incelemek i¢in
Dinamik Mekanik Analiz Cihazi (DMA) kullanilmistir. Agirlik¢a %5-25 nanosilika
icerigine sahip bir dizi epoksi bazli nanosilika kompozit, mekanik karigtirma yontemi
kullanilarak hazirlanmistir. Epoksi i¢indeki nanosilikanin agirlik oranlart agirlikca %35,
agirlikca %13 ve agirlik¢a %25 olarak belirtilmistir. 30mm x 10mm x 3mm boyutundaki
numuneler, DMA makinesi kullanilarak oda sicakligindan 180 °C 'ye kadar 2 °C/dk
1sitma hizinda test edilmistir. Sonuglarin analizinden saf polimer ve nanosilika dolgulu
polimerin dinamik modiilii ve camsi ge¢is sicakligi elde edilmistir. Bir polimer
kompozitin camsi gegisi, 1sitma veya sogutma sirasinda matris malzemesinde elastik
durumdan kauguksu duruma gegmesine sicakligin neden oldugu bir durumdur. Camsi
gecis sicakligt Tg, cesitli yontemler kullanilarak belirlenmistir: depolama modiilii
baslangici, kayip modiilii zirvesi ve tan d zirvesi. Sonuglar nanosilikanin varliginin epoksi
polimerin Tg 'sini azalttigin1 gostermistir (Zamani ve ark., 2015).

Saba ve ark. (2017) yaptiklar1 calismada, seliiloz nanofiber (CNF) dolgu
maddesinin, sicakligin bir fonksiyonu olarak epoksi kompozitlerin termal ve dinamik
mekanik analizi (DMA) lizerindeki etkisini sunmaktadir. Bu ¢alismada, epoksi recineye
%0.5, %0.75 ve %1 CNF yiiklemesi ile CNF takviyeli Epoksi nanokompozitleri tiretmek
icin el yatirma yontemi kullanildi. Elde edilen termal ve DMA sonuglari, saf epoksi ile
karsilagtirildiginda tiim CNF/epoksi nanokompozitler i¢in termal kararliligin, komiir

igeriginin, depolama modiiliiniin (E"), kayip modiiliiniin (E") ve camsi gegis sicakliginin
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(Tg) arttiginm1 gostermektedir. Termal sonuglar, %0,75'in muadillerine kiyasla 1s1ya karsi
iistlin direng veya stabilite sundugunu ortaya ¢ikardi. Ek olarak, %0.75 CNF/epoksi nano
kompozitler, %0.5 ve %1 dolgu yiiklemesi ile karsilastirildiginda en yiiksek depolama
modiilii degerini verir. Dolayisiyla, %0.75 CNF yiiklemesinin, epoksi kompozitlerin hem
termal hem de dinamik mekanik 6zelliklerini gelistirmek i¢in minimum oldugu sonucuna
varilir ve yenilenebilirligin yani sira termal stabilitenin de birincil gereksinim oldugu ileri
malzeme uygulamalari i¢in kullanilabilir (Saba ve ark., 2017).

Anilkumar ve ark. (2022) ¢alismalarinda, gesitli agirlik yiizdelerinde polimer ve
nano partikiillerle giiglendirilmis polimer nanokompozitlerin dinamik mekanik
davranigini ve nano partikiillerin polimerle etkilesimini sunmaktadir. Grafen ve nano
silika, epoksi recine ile birlikte dolgu malzemesi olarak kullanilmistir. Nano kompozit
levhalar, soguk presleme kaliplama teknigi kullanilarak hazirlanmistir. Son olarak,
hazirlanan kompozit levhalar ASTM standartlarina gore lazer kesimle boyutlandirilmis
ve DMA testine tabi tutulmustur. Hazirlanan kompozitler i¢in bir dizi dinamik mekanik
test, cesitli test sicakliklar1 araliginda gerceklestirilmistir. Test frekansi sabit tutulmustur.
Hazirlanan nano kompozitlerin dinamik mekanik 6zellikleri, depolama modiilii, kayip
modiil, tan & ve camsi gegis sicakligi (Tg) kaydedilerek incelenmistir. Depolama modiili
(E'), artan sicaklikla azaldig1 goriilmiistiir. Kayip modiil (E") ve sonme zirveleri (tan 0)
degerleri, belirli bir degere kadar artan sicaklikla artmis, belirli bir sicaklik noktasindan
sonra ise azalmistir. Ayrica, kayip modiilii (E") ve sénme zirveleri (tan o) degerleri,
giiclendirmeler arttik¢a azalmis, giiclendirmeler arttikga Tg azalmistir (Anilkumar ve ark.,
2022).

Fredi ve ark. (2020) c¢alismalarinda, termal enerji depolama (TES) igin ¢ok
fonksiyonlu laminatlarin viskoelastik tepkisini incelemek amaciyla dinamik-mekanik
analiz (DMA) gerceklestirilmistir. Laminatlar, mikrokapsiillenmis bir parafinik faz
degisim malzemesi (PCM), karbon fiber kumas ve yenilikgi reaktif akrilik regine (Elium)
icermektedir. Elium/PCM sistemlerinde PCM fraksiyonunun reginenin camsi gegis
sicaklig (Tg) tizerinde (100-120 °C'de) veya tan 6 zirvelerinin konumlarindan belirlenen
camsi gegisinin aktivasyon enerjisi {izerinde etkisi yoktur. Ote yandan, saf regine iizerinde
tespit edilen diisiik sicaklik (0—40 °C) gegisi, E' 'deki bir adim ve E" ve tand 'daki zirvelerle
kanitlanan, PCM ‘nin erimesi tarafindan gizlenmistir. Laminatlarda, E' adiminin
biiyiikliigii ve PCM'nin erimesi ile iligkilendirilen tand zirvesinin yogunlugu, PCM igerigi
ve erime entalpisi ile lineer bir korelasyon gostermistir. Dongiisel 1sitma/sogutma DMA

testleri, PCM'nin erimesinden kaynaklanan E'deki azalmanin kristallenme sirasinda
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neredeyse tamamen (%90-95) geri kazanildigin1 gostermistir. Isitma/sogutma hizinin 3
ila 1 °C/dakika arasinda degistigi durumlarda, 1sitma ve sogutma sirasindaki tand zirve
konumlar1 arasindaki fark, 30 ila 12 °C'ye diismiistiir. Cok frekansli testler, laminatlarin
camsi gecisinin aktivasyon enerjisinin matrislerinkinden daha diistik oldugunu ve PCM
orant ile bir trend izlemedigini ortaya koymustur. {lging bir sekilde, ayrica test frekansina
bagli olarak PCM erimesi ile iliskili E ve tand zirvelerinin sekillendigi ve 1sitma sirasinda
mikrokapstillerdeki PCM  'nin  progresif bir sekilde erimesini diisiinerek
yorumlanabilecegi belirlenmistir (Fredi ve ark., 2020).

Jyoti ve Arya (2020) tarafindan yapilan ¢alismada, karbon nanotiipler (KNT'ler),
grafen ve bunlarmn hibritleri gibi karbon nanomalzemelerini incelenmistir. KNT'ler ve
grafen miilkemmel 6zelliklere sahip olmalarina ragmen heniiz polimer kompozitlerde tam
olarak bu 6zelliklerinin ortaya ¢ikarilamadigi savunulmaktadir. Uretim sirasinda KNT
'lerin topaklanmasi ve grafenin de yeniden yigilmasi, nanomalzemelerin kompozitlerde
olan d6zelliklerinin bozulmasina neden olan ciddi bir sorun olarak belirtilmistir. KNT 'lerin
dispersiyonunu ve grafenin yeniden yigilmasini iyilestirmek i¢in, bu arastirmada grafen
oksit ve KNT 'lerin hibritlestirilmesine odaklanmislardir. Coklu cidarli karbon nanotiipler
(CCKNT'ler), fonksiyonellestirilmis karbon nanotiipler (FKNT'ler) ve grafen oksit-
karbon nanotiipler (GKNT ler) takviyeli akrilonitril butadien stiren (ABS) kompozitleri,
vakum filtreleme ardindan sicak presleme sekillendirme yontemi ile ayr1 ayn
hazirlanmistir. Daha sonra, ABS kompozitlerinin dinamik mekanik analizi (DMA) ve
elektromanyetik girisim (EMI) koruma 6zellikleri arastirilmistir. Polimerlerin dinamik
mekanik 6zellikleri, dolgu maddeleri ve polimerin yapismasina, karbon dolgularinin
varliginda polimer zincirlerinin dolanma yogunluguna bagli oldugu belirtilmistir.
Hazirlanan kompozitlerin depolama, kayip modiilii ve soniim faktorii gibi dinamik
mekanik 6zellikleri CCKNT, FKNT ve GKNT 'lerin dahil edilmesinden 6nemli dlgiide
etkilenmistir. Ky bandinda (12,4-18 GHz) CCKNT-ABS kompozitleri (—38,6 dB) ve
FKNTs-ABS kompozitleri (—36,7 dB) ile karsilastirildiginda en yliksek olan GKNT-ABS
kompozitleri i¢in -49,6 dB'lik maksimum EMI koruma etkinligi elde edilmistir.
Sonuglarin, elektronik cihazlar i¢in verimli 1s1 dagitict EMI koruyucu malzemelerin
cesitli uygulamalarinda kullanilacak GKNT-ABS kompozitlerinin biiylik potansiyelini
gosterdigi belirtilmistir (Jyoti ve Arya, 2020).
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2.5.1 Depolama Modiilii (E")

Depolama Modiilii bir malzemenin elastik davranigini gosterir ve polimerik bir
malzemenin sertligine ve seklinin geri kazanilmasina baglidir. Ayrica bir malzemenin
ylkleme dongiisii sirasinda enerji depolama yetenegidir. Camsi bolgede diisiik ug sicaklik
araligi, polimerin cam benzeri Ozellikler gosterecegi camsi bolge olarak bilinir. Bu
bolgede modiil (E') daha yiiksek, kayip modiilii (E") ise diisiiktiir. En yiiksek ug sicakligi
kaucuk bolgedir. Bu bolgede kayip faktoriiniin azalmasiyla birlikte polimer modiili
azalarak kauguksu bir hal alir. Cams1 ve kauguk arasindaki bolge gecis bolgesi olarak
bilinir. Gegis bolgesinde kayip faktorii yiiksektir ve tepe degeri camsi gegis bolgesi (Tg)
olarak bilinmektedir. DMA testinde numune isitilirken ii¢ nokta egilme testine tabi
tutulmaktadir. Sekil 2.2. incelendiginde camsi bdlgede numunede egilmeden dolay1
gerilmeler meydana gelmektedir ve sicaklik degeri Ty ‘nin altindadir. Sicaklik arttica
depolama modulii azalir tand degeri yiikselir ve numune yumusar ve zincirler arasi
baglarda hareket meydana gelmektedir. tand degeri 1,0’in altinda olmasi gerekir ve bu
deger malzemenin sicakliginin cams1 gegis sicakliginin {istlinde oldugunu
gostermektedir. Sekil 2.2. ‘de gosterildigi gibi malzeme kaucuk bdlgesinde ¢ok
yumusaktir. Zincirler arasindaki baglarda kaymalar meydana gelir. Malzeme sicakligi
camsi gec¢is sicakligmin Ustiindedir. Ug bolgede ise malzeme viskoelastik akiskan

haldedir. Malzemenin sicakligi camsi gegis sicakliginin ¢ok iistiindedir (Sekil 2.2.).
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Camsi Bolge
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Bolgesi U¢ Bolge
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akiskan
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— = Kayip Modald (E” veya G
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Sekil 2.2. Tipik bir amorf polimer i¢in viskoelastik spektrum (Venkategowda ve ark., 2022)
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2.5.2. Soniimleme Modiilii (tand)

tand degeri E" ’'nin E' ’ye oranmi olarak hesaplanan boyutsuz bir say1 olarak
tamimlanmaktadir ve soniimleme katsayisini (mekanik soniim faktorii) vermektedir.
Kompozit malzeme ic¢indeki soniimleme dolgu malzemeleri ile matris arasindaki
kaymalar, catlaklar ve delaminasyon ylizeyleri arasindaki siirtinme kuvvetlerinden
kaynaklanmaktadir. tand ‘da grafikte goriilen ilk pik camsi gecis sicakligini
gostermektedir. Yiiksek bir tand degeri, yiiksek, elastik olmayan sekil degistirme
bilesenine sahip olan bir malzemenin gostergesidir; diisiik bir deger ise yiiksek
elastikiyeti belirtir. Fiber/matris arayiizii bagindaki artig, fiber/matris arayiiziindeki
molekiiler zincirlerin hareketliligi azaldig1 i¢in soniimleme faktdriinde azalmaya neden
olur. Boylece sistemdeki tand (E"/E") degeri ne kadar biiylik olursa depolama kapasitesine
bagli olarak enerji kayb1 o kadar diisiik olur. Soniimleme faktorii, molekiiler hareketler,
viskoelastisitenin yani sira dislokasyonlar, tane sinirlari, faz sinirlar ve gesitli arayiizler
gibi soniimlemeye katkida bulunan belirli kusurlarla ilgilidir (Zhang ve ark., 2012).

Camsi gecis sicakligi, standartlara bagli olarak bilim insanlarinin malzemenin
kritik bir sicakligi kabul ettigi sicaklik degeridir. Cesitli enddistriler, ayni veri
kaynaklarindan 15 °C 'ye kadar degisebilen farkli sicaklik seviyeleri kullanmaktadir.
DSC, TMA ve DMA farkli deneyler yapilarak farkli sonuglar bulundugu i¢in sayilar biraz
degisebilmektedir. Bir DSC ’den DMA ’daki verilerde 25 °C °‘lik bir fark oldugu
goriilmektedir. Sekil 2.3 “deki gibi depolama, tand ve kayip modiillerinde 3 farkli camsi
gecis sicakligiyla karsilanmaktadir.
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Sekil 2.3. Dinamik Mekanik Analiz modiillerinin cams1 gegis sicakligi tayini (Venkategowda ve ark.,
2022)
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2.5.3. Kayip Modiilii (E')

E", bir malzemenin viskoelastik davranisin1 karakterize etmek i¢in kullanilir. E"
‘nin artmast dolgu malzemeleri ile matris arasinda etkilesimin azaldigini ve siirtiinme
etkileri ile kaybin arttigin1 gostermektedir. Sicakli§in artmasiyla E" camsi gecis bolgesine
kadar artmis daha sonra siirekli olarak azalmistir. E" ’den elde edilen camsi gegis
sicakliklart E' ile tand, arasindadir ve plastik malzemelerin cams1 gecis bolgesindeki
fiziksel degisimler i¢in daha iyi sonuglar vermektedir. E" *nin ilk pik yaptigi sicaklik
camsi gecis sicakligidir. Dinamik kayip modiilii, malzemelerin viskoz bir tepkisidir ve
ona uygulanan bir enerjiyi kaybetme egilimi gosteren malzemelerdir. Dinamik kayip
modiilii genellikle i¢ siirtiinme ile iligkilidir ve farkl tiir molekiiler hareketlere, gecislere,
gevseme islemlerine, morfolojiye ve diger yapisal heterojenitlere kars1 hassastir. Boylece
Sekil 2.4 ‘te goriildiigii gibi bir top ziplamasi igin birakildiginda bir miktar enerji dagilir
ve bir miktar enerji de geri kazanilir, top geri kazandigi enerji miktari kadar yukari ziplar.
(Saba ve ark., 2016).

E" Ener kayb:

E' Elastik cevap

Sekil 2.4. Depolama modiilii ve kayip modulu gosterimi (Saba ve ark., 2016)

2.6. Sekil Hafizas1 Ozelligine Sahip Nanokompozit Malzemeler

Malzeme bilimcileri, kendi kendini onarabilen ve akilli malzemelerin gelecekte
onemli bir rol oynayacagini dngdrmektedir. Son yirmi yildir bu konsept, yeni bir

polimer sinifinin ortaya ¢ikisinin bir sonucu olarak artan bir ilgi gormektedir. Sekil
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hafizali polimerler olarak adlandirilan bu polimerler, sekil hafizali o6zellikleri
bakimindan iyi bilinen metalik sekil hafizali alasimlar agik ara geride birakmaktadir.
Sekil hafizali polimerlerin nispeten kolay iiretimi ve programlanmasinin bir sonucu
olarak, bu malzemeler koklii sekil hafizali alasimlara ucuz ve etkili bir alternatif temsil
etmektedir. Sekil hafizali polimerlerde, harici bir kuvvetin neden oldugu kasith veya
kazara deformasyonun sonuglari, malzemenin tanimlanmis bir geg¢is sicakliginin
lizerine 1sitilmasiyla ortadan kaldirilabilir. Bu etki, polimer zincirlerinin verilen
esnekligi sayesinde elde edilebilir. Polimerik malzemelerin giinliik yasamimizdaki
Oonemi goz oniine alindiginda, her tiirlii ulagim aracinda bulunan bilisenlerde, minimal
invaziv cerrahiden yiiksek performansli tekstillere ve kendi kendini onaran plastige
kadar bir alan1 kapsayan akilli polimerler i¢in ¢ok genis bir ek olas1 uygulama yelpazesi

bulunmaktadir. (Lendlein ve Kelch, 2002).

Sekil hafizali malzemeler uyaranlara duyarli malzemelerdir. Disaridan bir uyari
uygulandiginda sekillerini degistirme yetenegine sahiptirler. Sicakliktaki bir
degisikligin neden oldugu sekil degisikligine termal olarak indiiklenen sekil hafizasi
etkisi denir. Lendlein ve Kelch (2002), yaptiklar1 inceleme makalesinde isiya duyarli
sekil hafizali polimerleri ana odaklarima almigslardir. Sekil hafizasi etkisi, tek
polimerlerin belirli bir malzeme 6zelligi ile ilgili degildir; daha ziyade polimer yapisi
ve polimer morfolojisi ile uygulanan isleme ve programlama teknolojisinin
birlesiminden kaynaklanir. Kimyasal bilesimleri 6nemli 6lglide farklilik gosterebilen
cesitli polimerler icin sekil hafizas1 davranist gozlemlenebilir. Bir seklin
programlanmas1 ve geri kazanilmasi islemi Sekil 2.5 'te sematik olarak
gosterilmektedir. Oncelikle polimer kalict seklini almak icin geleneksel olarak islenir.
Daha sonra polimer deforme edilir ve amacglanan gecici sekil sabitlenir. Bu isleme

programlama denir (Lendlein ve Kelch, 2002).
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kalici gecici kalici
sekil sekil sekil

- (|- m

programlama sekil geri ddnisii

Sekil 2.5. Termal olarak indiiklenen tek yonlii sekil hafizasi etkisinin sematik gosterimi. Kalic1 sekil
programlama islemi ile gegici sekle aktarilir. Numunenin anahtarlama gegisi Tirans 'in {izerindeki bir
sicakliga 1sitilmasi, kalict seklin geri kazanilmasiyla sonuglanir (Lendlein ve Kelch, 2002).

Lendlein ve Kelch (2002) ‘e gore programlama siireci ya numunenin 1sitilmasini,
deforme edilmesini ve sogutulmasini ya da numunenin diisiik sicaklikta ¢ekilmesini
(“soguk ¢ekme” olarak adlandirilir) icermektedir. Numune gegici sekli gosterirken
kalict sekil artik saklanir. Sekil hafizali polimerin bir gegis sicakliginin {izerine
isitilmasi, sekil hafizasi etkisini arttirir. Sonug olarak, depolanan kalici seklin geri
kazanilmas1 go6zlemlenebilir. Polimerin gegis sicakliginin altina sogutulmasi
malzemenin katilagmasina yol acgar, ancak gec¢ici seklin geri kazanilmasi
gozlemlenmez. Tanimlanan etki, tek yonli sekil hafizas1 etkisi olarak
adlandirilmaktadir. Mekanik deformasyon da dahil olmak iizere daha ileri
programlamayla is parcgasi tekrar gecici bir sekle getirilebilir. Bu yeni gegici seklin
mutlaka ilk gecici sekille eslesmesi gerekmez.

Malzemelerin deforme olup gecici bir sekle sabitlenebilmeleri ve yalnizca harici
bir uyarana maruz kaldiklarinda orijinal, kalici sekillerini geri kazanabilmeleri
durumunda bir sekil-hafiza etkisi gosterdigini belirtmislerdir (Osada ve Matsuda, 1995,
Liu ve Mather, 2002, Rousseau ve ark., 2003). Sekil hafizali polimerler, bilimsel ve
teknolojik 6nemi nedeniyle artan ilgi gérmiistiir (Wei ve ark., 1998, Lendlein ve Kelch,
2002). Prensip olarak, termal olarak indiiklenen bir sekil-hafiza etkisi, sicakliktaki bir
artigla etkinlestirilebilir (ayrica bir elektrik akimina veya 151k aydinlatmasina maruz

kaldiktan sonra 1sitma ile elde edilir (Maitland ve ark., 2002, Koerner ve ark. 2004).
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Birkag makale, polimerlerin (Eisenbach, 1980, Finkelmann ve ark., 2001, Li ve ark.,
2003, Yu ve ark., 2003, Camacho-Lopez ve ark., 2004) ve jellerin (Suzuki ve Tanaka,
1990, Juodkazis ve ark., 2000, Ikeda ve ark., 2003) seklinde biiziilme, biikiilme veya
hacim degisiklikleri gibi 15181 neden oldugu degisiklikleri tanimlamistir. Bu yeni
sekiller, 50 °C 'ye 1sitildiklarinda bile uzun siireler boyunca stabildir ve farkli bir dalga
boyundaki ultraviyole 1s18a maruz kaldiklarinda ortam sicakliklarinda orijinal
sekillerini geri kazanabilirler. Polimerlerin 6nceden belirlenmis farkli gecici sekiller
olusturma ve daha sonra uzaktan 1s1k aktivasyonu ile ortam sicakliklarinda orijinal
sekillerini geri kazanma yetenegi, ¢esitli potansiyel tibbi ve diger uygulamalara yol

acabilir (Lendlein ve ark., 2005).

Lendlein ve Gould (2019), calismalarinda, mekanizma, iiretim semalar1 ve
karakterizasyon yontemleri agisindan polimerlerin iki sekil hafizali davranisi
arasindaki ortak temeli ve temel farkliliklar1 ana hatlariyla agiklamislardir. Koordineli,
merkezi olmayan ve yanit veren fiziksel davranis i¢in hangi makro molekiiler mimari
ve makro &lgekli isleme kombinasyonunun gerekli oldugunu tartismuslardir. Ilgili
termomekanik bilginin ¢ikarilmasi agiklanmis ve yiiksek seviyelerde geri kazanilmig
veya c¢alistirma gerilimlerinin yani sira talep lizerine 2D'den 3D'ye sekil doniisiimleri
elde etmek icin mikro 6l¢ekli ve makro 6lcekli morfolojiler icin tasarim kriterleri
gosterilmistir. Son olarak, gercek diinya uygulamalar1 ve gelecekteki temel zorluklar

vurgulanmaktadir.

Sekil hafizali polimerler (SMP 'ler) biyomedikal, kendi kendini onaran ve akill
malzemeler i¢in 6nemli bir rol oynamaktadir. Cesitli SMP 'ler arasinda, sekil hafizali
politiretanlar (PU 'lar), cams1 gegis sicakliginin (Tg) oda sicakligi civarinda kolay
kontrol edilmesi ve oda sicakliginda bile mitkemmel sekil hafizasi etkisi nedeniyle
biiyiik ilgi gérmektedir. Ohki ve ark. (2004), yaptiklar1 ¢alismada, cam elyaf takviyeli
PU 'lar, PU "larin mekanik zayifliginin iyilestirilmesi ve daha genis pratik mithendislik
kullanimlari i¢in gelistirmislerdir. Farkli lif agirlik oranlarina sahip numuneler iireterek
mekanik davranislart ve sekil hafiza etkilerini arastirmislardir. Sonug¢ olarak,
gelistirtirdikleri malzemelerde ¢ekme mukavemeti ile mekanik ve termal mekanik
cevrim yiiklemelerine karsi direng, takviye elyafinin rolii nedeniyle arttigini
soylemislerdir. Dongiisel yiikleme sirasinda son derece diisiik bir artik gerilmeye sahip
olmak i¢in agirlikca %10 ila %20 arasinda bir optimum lif agirlig1 oraninin oldugu

gostermislerdir. Gelistirilen cam elyaf takviyeli sekil hafizali PU kompozitlerin sekil
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hafiza etkisi cam elyaf agirlik oranindan etkilenmis olsa da gelistirilen kompozit
malzemelerde sekil hafiza etkisinin korundugunu dogrulamiglardir (Ohki ve ark.,
2004).

Sekil hafizali malzemeler, 6nemli mekanik deformasyondan sonra Onceden
belirlenmis bir sekli geri kazanma kapasiteleriyle tanimlanir (Otsuka ve ark., 1998).
Sekil hafizasi etkisi tipik olarak sicakliktaki bir degisiklikle baslatilir ve metallerde,
seramiklerde ve polimerlerde gozlemlenmistir (Otsuka ve ark., 1998). Makroskopik
acidan bakildiginda polimerlerdeki sekil hafizasi etkisi, polimerlerde elde edilen daha
diistiik gerilmeler ve daha biiyiik geri kazanilabilir gerinimler nedeniyle seramik ve
metallerden farklidir. Polimerlerde sekil hafizasi etkisinin ilk yaygin uygulamalarindan
biri 1s1yla biizlisen borulardir (Ota, 1981). Bununla birlikte, bu tiir erken uygulamalar,
sekil hafizali polimerlerin termomekanik davranisinin saglam bir sekilde anlasilmasini
veya sekil hafizasi kazandiran mekanizmalarin saglam bir sekilde anlasilmasini
gerektirmektedir. Ote yandan, yeni ortaya ¢ikan sekil hafizali polimer bazli tibbi
cihazlarin (El Feninat ve ark., 2002, Lendlein ve Langer, 2002, Metzger ve ark., 2002,
Maitland ve ark., 2002, Metcalfe ve ark., 2003, Ferrera, 2001, Lee ve ark., 2000) ve
mikrosistem bilesenlerinin tasarimi, termomekanik sekil hafizas1 dongiisiiniin kapsamli
karakterizasyonunu ve kurucu modellemesini gerektirir. EK olarak, son uygulamalar,
polimer yapisi ile bunun sonucunda ortaya ¢ikan sekil hafizas1 6zellikleri arasindaki
iliskinin temel olarak anlasilmasi yoluyla elde edilen optimize edilmis sekil hafizasi

ozelliklerini gerektirir.

Gall ve ark. (2005), yayinladiklar: makaleye gore sekil hafizali polimerlerin temel
termomekanik tepkisi i¢in dort kritik sicaklik tanimlanir. Camst gegis sicakligi, Tg, tipik
olarak modiil-sicaklik uzayimdaki bir gegisle temsil edilir ve sicakligr normallestirmek
icin bir referans noktasi olarak kullanilabilir. Sekil hafizali polimerler, kimyanin veya
yapinin kontrolii ile Tq 'y1 birkag yiiz derecelik bir sicaklik araliginda degistirme yetenegi
sunar. On deformasyon sicakligi Tq, polimerin gecici sekline gore deforme oldugu
sicakliktir. Depolama sicaklii, Ts, herhangi bir sekil geri kazaniminin meydana
gelmedigi sicakligl temsil eder ve Tqg 'ye esit veya Tq 'nin altindadir. Geri kazanim
sicakligr Tr 'de, malzemenin orijinal seklini geri kazanmasina neden olan ve tipik olarak
Tg civarinda olan sekil hafiza etkisi etkinlestirilir. Geri kazanim, sabit bir Tr 'ye 1sitilarak
ve daha sonra tutularak veya T; 'ye kadar kadar 1sitilmaya devam edilerek izotermal olarak

gerceklestirilebilir. Makroskobik bir bakis agisindan bakildiginda, bir polimer, belirgin
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ve anlamli bir cam gecisine, lastiksi durumda bir modiil-sicaklik bolgesinde ve
deformasyon sirasinda elde edilebilecek maksimum gerinim (&maks) arasinda biiyiik bir
farka sahipse yararli bir sekil hafiza etkisi gdsterecektir. lyilesme sonras1 kalic plastik
gerinim €p, €maks - €p farki, geri kazanmilabilir gerinim, €gerikazamm Olarak tanimlanir, geri
kazanim orant iS€ €gerikazanim/Emaks olarak tanimlanir.

Zhao ve ark. (2019), parcacik takviyeli sekil hafizali polimer kompozitin (SMPC)
termal-mekanik davranigin1 arastirmak igin termal viskoelastisite yapisal iliskisine
dayanan bir mikromekanik model sunmuslardir. Calismalarinda termomekanik biinye
bagint1 varsayimi ve dogrusal elastik biinye bagint1 varsayimina dayanarak, SMPC 'nin
etkin 6zellikleri bir mikromekanik yontem kullanilarak incelemiglerdir. Polimer ve ¢ok
cidarli karbon nanotiiplerin (MWCNT'ler) olusturucu teorilerinin yani sira parcaciklarin
doldurma Kalitesinin analiz edilmesiyle, Mori-Tanaka teorisi ile birlestirilmis
genellestirilmis Maxwell modelini (GMM) gelistirmisler ve SMPC termo-mekanik
dongii davranigini incelemislerdir. Ayrica, gelistirilen modeli dogrulamak i¢in bir dizi tek
eksenli ¢ekme deneyi, gerilme gevsemesi testleri ve termal-mekanik dongii testleri
yapmuslardir. Sonunda, gelistirilen model, giivenilirligini saglamak i¢in simiile edilmis

bir 6rnek ve deney kullanilarak bunu dogrulamislardir (Zhao ve ark., 2019).

Yan ve ark. (2013), nano-SiOz 'nin, viicut sicakliginin altindaki cams1 gegis
sicakligina (Tg) sahip polilaktit bazli kopolyesterin (PLAE) mekanik ve sekil hafizasi
(SM) ozellikleri tizerindeki etkisini arastirmiglardir. PLAE'nin camsi gegisini,
kristallesmesini ve erimesini incelemek i¢in modiile edilmis diferansiyel taramali
kalorimetri (MDSC) deneyi kullanmiglardir. PLAE ve nanokompozitlerinin (PLAE
"ler) kristalligini arastirmak i¢in geleneksel DSC kullanmiglardir. PLAE 'lerin mikro
yapilarini ve kristal yapilarim1 karakterize etmek i¢in alan emisyon taramali elektron
mikroskobu (FESEM) ve genis ag¢ili X-1s11 kirmimi (WAXD) kullanmislardir. Oda
sicakliginda ve yliksek sicaklikta mekanik ozellikleri arastirmak igin ¢ekme testleri
yapmiglardir. PLAE'lerin dinamik mekanik 6zelliklerini ve gerilme gevseme
davraniglarini incelemek i¢in dinamik mekanik 6zellikler (DMA) ve gerilme gevseme
deneylerini kullanmislardir. SM  6zellikleri, yiiksek sicaklikta ¢ekme deneyleri,
dongiisel termal mekanik testler ve fiziksel sekil geri kazanim testleri gibi cesitli
yontemlerle karakterize etmislerdir. Sonuglar, diisiik SiO2 yiikleme icerigine (agirlik¢a
%1 ve %3) sahip PLAE ve nanokompozitlerinin, viicut sicakligi civarinda bir tetikleme
sicaklig ile 1yi sekil sabitligine ve geri kazanim oranina sahip oldugunu sdylemislerdir.

Nano-SiO2 'nin eklenmesi PLA zincirlerinin ve zincir boliimlerinin kristalliginin
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azalmasma neden oldugunu yorumlamiglardir. Nano-SiO» pargaciklarinin daha iyi
dagilimina (agirlikca %1 ve %3) sahip nanokompozitler i¢in, daha yiiksek elastik
modiil, daha iyi SM ve mekanik 6zellikler oldugunu gostermislerdir. PLAE 'ler, diisiik
tetikleme sicaklig1 nedeniyle akilli dakik fisler gibi biyomedikal alanlarda potansiyel
uygulamalara sahip oldugunu sdylemislerdir (Yan ve ark., 2013).

Son yillarda akilli bir malzeme olarak sekil hafizali politiretan (SMPU)), istenilen
sekil hafiza etkisi ve biyouyumlulugu nedeniyle c¢esitli uygulamalarda
kullanilmaktadir. Guan ve ark. (2020), tek yonlii SMPU nanolifleri, nanolif yonleriyle
mekanik ve sekil hafizali ozelliklerini netlestirmek igin elektro-egirme yoluyla
yenilenmis bir nanokompozit elde etmislerdir. Nanoelyaf hizalama derecesi 0°
(gerilme yoOniine paralel) oldugunda, hizalanmis SMPU nanoelyaflarinin, ¢ekme
mukavemetinde (%135'e artirilmis) ve elastik modiilde (%313 'e artirilmig) bariz bir
iyilesme sagladigin1 gostermislerdir. Ayrica, gelistirilen hizalanmis nanolifler,
dongiisel yiiklemede sabit gerinim veya sabit gerilme kosullar1 altinda gerilme
gevsemesine ve siirlinmeye karsi iyi bir yetenek sergiledigini sdylemiglerdir. 0
hizalama derecesine sahip hizalanmig SMPU nanoelyaflari, %93 'ten daha biiyiik sekil
geri kazanim oranlar1 ve %90 'dan daha biiyilik sekil sabitlik oranlar1 ve sekil geri
kazanim gerilmesinde 6nemli bir artis ile miikemmel sekil hafizasi Ozellikleri

sergiledigini ¢aligmalarinda gostermislerdir (Guan ve ark., 2020).

Biyolojik olarak parcalanabilen sekil hafizali polimerlerin (SMPS) biyomedikal
alandaki genis uygulama potansiyeli nedeniyle biyiik 1ilgi gordiigiinden
bahsedilmektedir. Wang ve ark. (2022), L-laktid (LLA) ve e-kaprolaktonun
kopolimerinden olusan bir ¢6zelti karisimi ile PLCL/FGO-g-PTMC nanokompozitler
hazirlamiglardir. Bu nanokompozitler, asil kloriir fonksiyonlu grafen oksit ile
politrimeilen karbonatin birlestirilmesiyle elde edilmistir. FGO'nun fonksiyonel
modifikasyonu, FGO ile polimer matrisi arasindaki etkilesimi artirarak matris igindeki
dispersiyonunu iyilestirmistir. FGO, polimer matrisine homojen bir sistem olusturacak
sekilde diizenli bir sekilde dagilmistir. FGO'nun varligi, poli(L-laktid) (PLLA) kristal
yapisini degistirmemis, ancak niikleasyon ajani olarak polimerlerin kristallenme hizini
ve kristallenme derecesini artirmistir. Elde edilen nanokompozitlerin dinamik mekanik
davranislarinin, FGO'nun ylizeyindeki polimer zincirlerinin karigimiyla olusan fiziksel
capraz baglarla iliskili oldugunu sdylemislerdir. FGO'nun PLCL/FGO-g-PTMC

nanokompozitlerinde bulunmasinin, matris i¢indeki istasyoner fazi gii¢lendirerek
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malzemenin modiiliinii ve sekil geri kazanma oranmi Onemli olgiide artirdigini
gostermislerdir. Yiiksek FGO igerigine sahip nanokompozitler, yiiksek elektriksel
iletkenlik ve hizli sekil geri kazanma Ozellikleri gostermektedir. Bu 6zelliklere sahip
zeki polilaktid tabanli nanokompozitlerin, zeka ilaglari, doku miihendisligi ve esnek

elektronikler gibi alanlarda kullanilabilecegini sdylemislerdir (Wang ve ark., 2022).

Jeong ve ark. (2020), ¢alismalarinda dort boyutlu (4D) baskinin, gesitli dis
uyaricilara tepki olarak {i¢ boyutlu (3D) basilmis nesnelere aktif ve tepki veren
fonksiyonlar ekleyebildigi belirtilmektedir. Isigin, diger uyaricilara kiyasla, uzaktan
kontrol edilebilen yapisal degisiklikleri elde etme konusunda benzersiz bir avantaja
sahip oldugu ifade edilmektedir. Yaptiklar1 calismada c¢ok renkli sekil bellek
polimerlerinin (SMP) 4D baskist gosterilmektedir. Cesitli renklerdeki SMP
kompozitlerinde renk bagimli secici 151k emilimi ve 1sinma kullanarak, 151k
aydinlatmasi ile uzaktan aktiiasyonu gerceklestirmektedirler. Renkli SMP ‘lerdeki
sicaklik degisikliklerini deneysel olarak inceleyerek farkli renkler arasinda net bir fark
gozlemlemisglerdir. Ayrica, ¢ok renkli kompozitlerdeki yapisal degisiklikleri teorik
olarak modellemek icin simiilasyonlar ve analitik hesaplamalar sunmaktadirlar. Son
olarak, ¢ok renkli menteseli bir yapiy1 ele alip 15181n rengini ve aydinlatma siiresini
degistirerek ¢ok adimli ¢alistirmay1 gostermektedirler. 4D baski, dnceden tasarlanmis
tepkilere sahip karmasik, ¢ok renkli geometrileri miimkiin kilabilir. Ayrica, SMP 'ler,
sadece termomekanik programlamay1 tekrar gerceklestirerek c¢ok kez yeniden
kullanilabilir. Bu nedenle, ¢ok renkli SMP kompozitlerinin 1s1kla indiiklenen yapisal
degisiklikler icin benzersiz avantajlari oldugu sonucuna varilmistir. Sonug olarak
yaptiklar1 ¢alisma ¢ok renkli SMP 'lerin ¢esitli yapisal degisiklikleri ve bunlari uzaktan

calistirmak i¢in umut verici oldugunu gostermektedir (Jeong ve ark., 2020).

Guo ve ark. (2019), yaptiklar1 ¢alismada sekil hafizali polimerlerin (SMP'ler)
tyilesme stiresini gelistirmek amaciyla tasarlanmis monolitik nanokompozit aerojeller
ele alinmistir. Bu nanokompozit aerojeller, iki siirekli grafen ve SMP aglarindan
olusmaktadir ve hizli bir enerji doniisiim 1zgarasi olarak islev gérmek {izere ultra ince
polikaprolakton nanofilmlerle entegre edilmistir (ayarlanabilir 2,5-60 nm). Gerilebilir
grafen cercevesinin bu entegrasyonu, SMP'lerin elektriksel stimiilasyon altinda hizli
bir faz degisimine olanak tanimaktadir, bu da SMP'lerin iyilesme siiresini referans sekil
hafizali alagimlar (SMA'lar) ile karsilagtirilabilir bir seviyeye (50 ms) kadar

hizlandirmaktadir. Grafen-SMP nanokompozit aerojeller, yogunlugu ~10 mg cm
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olan, hizl1 tepki (175 + 40 mm s !), biiyiik deformasyon (~%100) ve genis bir yanit
bant genisligi (0,1-20 Hz) gosteren ¢ok yonlii malzemelerdir. Bu nanokompozit
aerojellerin ultra hizli tepkisi, hassas sigortalar, mikro osilatorler, yapay kaslar,
aktiiatorler ve yumusak robotlar gibi bir¢ok uygulama alaninda kullanilabilir. iki
stirekli ultra hafif aerojelin tasarimi, ¢ok islevli ve ¢cok duyarli hibrit malzemeler ve

cihazlar iiretmek i¢in genisletilebilir bir potansiyel sunmaktadir (Guo ve ark., 2019).

Kamyab ve ark. (2021) Polikaprolakton (PCL) ve polipropilen karbonat (PPC)
temelli nanokompozit karigimlarm, Glisidilisobutil-fonksiyonlu ¢ok yiizlii oligomerik
silseskiviyoksan (G-POSS) nanopargaciklarla gili¢lendirilmis yeni bir malzemenin
morfolojik, mekanik, dinamik-mekanik ve sekil hafiza 6zelliklerini incelemislerdir.
Karisimlarin taramali elektron mikroskobu goriintiileri, belirgin alanlara sahip damla-
matris morfolojisini ortaya koymaktadir; Ozellikle artan PPC igerigi, PCC
damlaciklarinin sayisint ve boyutunu artirmaktadir. Nanopargaciklarin karigimlara
katilmas1, morfolojiyi birbirine karigan bir yapiya doniistiirmiis ve dolayisiyla mekanik
ve sekil hafiza 6zelliklerini iyilestirmistir. Nanoparcaciklarin dagilimi, daha yiiksek PPC
icerigine sahip Ornekler icin bile %5 'e kadar olan nanoparga icerigi i¢cin homojen
kalmistir. Sekil hafiza analizi sonuglari, sekil hafiza 6zelliklerinin polimerlerin karigim
oranina ve nanopargacik icerigine biiyiik 6l¢iide baglh oldugunu gostermektedir. Ayrica,
nanopargaciklarin eklenmesi belirgin bir iyilesme siiresinde 6nemli bir azalmaya neden
olmustur. Son olarak, PCL/PPC oran1 20/80 ve %5 G-POSS igerigine sahip bir
kompozisyon, optimum sekil hafiza 6zelliklerine sahip ornek olarak Onerilmistir. Bu
ornegin, Tg = 35 °C, sabitlik oran1 = % 98, geri kazanma oran1 = %95 ve dikkat ¢ekici 17
saniyelik iyilesme siiresi gibi Ozelliklere sahip oldugu goriilmektedir. Ayrica, bu
karisimin 772 MPa 'lik elastik modiil, 85.2 MPa 'lik ¢gekme dayanimi ve %450 'lik kopma
uzamasina sahip olmasi, 6zellikle biyomedikal alaninda farkli uygulamalar i¢in yiiksek
potansiyele sahip oldugunu gostermektedir (Kamyab ve ark., 2021).

Ponyrko ve ark. (2016), calismalarinda yiiksek performansli sekil hafiza (SM)
epoksi-silika nanokompozitlerin sentezinden bahsedilmektedir. Ilgili SM polimerinin
yapisi, yapi, mekanik oOzellikler ve SM performansi arasindaki belirlenen iliskilere
dayanarak tasarlanmistir. Yiiksek performanslh sistemlerin kritik bir SM 6zelligi olan
iyilesme gerilmesi, malzemenin dayanikliligi tarafindan kontrol edilmekte; SM
performansinin verimliligi ise polimerin morfolojik homojenligi, viskoelastik davranis

ve SM prosediiriiniin  deneysel kosullar1 tarafindan kontrol edilmektedir.
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Nanokompozitler, epoksi matrisinde nanosilika olusturularak hazirlanmigtir. Sulu
olmayan bir sol—jel prosediirii uygulanmis ve sentezde morfoloji ve mekanik 6zellikleri
kontrol eden ¢ok fonksiyonlu bir ajan olarak iyonik sivi (IL) kullanilmistir. Nanosilika,
IL, epoksi agindaki ¢apraz bag yogunlugu, fiziksel ¢apraz baglanma ve bimodal ag
konseptinin SM performansina etkisi degerlendirilmis ve tartistlmustir. Ilgili iliskiler ve
yapisal etkilerin bilgisine dayanarak, yiiksek iyilesme gerilmesi (or = 3.9 MPa) veya
ylksek deformabilite (ep = %103) gésteren SM nanokompoziti sentezlenmistir. Yaptiklar
bu ¢alisma, polimerlerin SM davranisinin daha iyi anlasilmasina katkida bulunmustur.
Ponyrko ve ark. (2016), yaptiklart sekil hafizasi 6zelliklerini incelerken kullandiklar
parametreleri (Sekil sabitleme, iyilesme stresi (kisitlh modda) ve iyilesme orani ve
iyilesme miktar1 (kisitlh olmayan modda) adimlar halinde asagidaki gibi anlatmiglardir:

Gerilme gevsemesi: Gerilme gevsemesi, Tqg = 100 °C 'de A = 1.07 geriniminde gegici
gerilme gevseme modu ile 6l¢iilmiistiir.

Sekil Sabitleme: Sekil sabitleme, sicaklik araliginda (T = 25-100 °C) Ts =25 °C ayar
sicakligi, gecis sicakligl Tians = Tg ve deformasyon sicakligr T¢ = 100 °C veya Tq = 120
°C (bimodal aglar icin) ile takip edildi. Sekil sabitleme, uzatma (lineer) ve biikiilme
modlarinda 6l¢iilmiistiir. Numune, 1sitilarak deformasyon sicakliginda lg uzunluguna
veya 0d = 90° acgisina sekillendirildi. Ardindan, sekillendirilmis numune hizli bir sekilde
ayar sicakligina sogutuldu ve 6 ay boyunca Ts = 25 °C'de bekletildi. Zaman iginde
uzunluk ve ag1 degisikligi kaydedildi. Sekil sabitleme, R = 1 — [(Id — If)/Id] x 100%
formiili ile degerlendirildi, burada lg ve lf sirasiyla deformasyon sicakliginda ve 6 ay
sonra donmus durumda uzunluklardir.

Sekil Iyilesmesi: Tq 'ye kadar 1sitarak degerlendirildi ve lineer modda Ry = [1 — (Ir —
10)/10] x %100 formiilii ile hesaplanir, burada lo baglangicta sekillenmemis uzunluktur ve
Ir iyilesen uzunluktur.

Sekil lIyilesme Orami: Sekil iyilesme orani, biikilme modunda sekillendirilmis
numunenin zaman i¢indeki ag1 degisikligi ile degerlendirildi.

Kisith Tyilesme — Iyilesme Gerilmesi (or): Tyilesme gerilmesi or, bir ARES G2 cihazi
kullanilarak 6l¢iilmiistiir. Dikdortgen seklindeki numune, deformasyon sicakligi Tq 'ye
kadar 1sitilarak Once belirlenen kopma gerilmesinin %60 'ma (A¢ = 0.6Ap) kadar
uzatilmistir. Numune daha sonra belirtilen bir hizda (0.06mm dakika basina) 10 °C dakika
basina sogutulmus ve yiikii korurken 10 dakika boyunca tamamen dondurulmus ve

gerilme numune iginde saklanmistir. Yiikten sonra numune kisith iyilesme igin
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sabitlenmis, uzunluk sabit tutulmus ve deformasyon sicakligina kadar 1sitilmistir. Isitma
tarafindan tetiklenen iyilesme gerilmesi kaydedilmistir.

SM ozellikleri, Cizelge 2.1 'de gosterildigi gibi miikemmel sekil sabitligi ve geri
kazanim sergileyen tipik epoksi sistemlerine karsilik gelir.

Sekil Sabitleme: Tiim sistemler, ATBN iceren bimodal aglari istisna olmak {izere, 6
ayin sonunda %100 sekil sabitleme sergiler. R (sekil sabitleme) degeri, ayarlama
sicakligindaki modiil Gs 'ye baglidir. Gs < 500 MPa gosteren polimerlerde (bimodal aglar
icin gecerli olan durum), sekil sabitlemede bir azalma meydana gelir (Tablo S1'e bakiniz).
Diisiik bir modiil olan Gs = 240 MPa 'ya sahip DGEBA-A(0.3)-E(0.2)-L(0.5) bimodal
aginda ve buna karsilik gelen %S5 nanosilika igeren nanokompozitte (T14), Rt sirastyla
%86 ve %95 olarak belirlenmistir, Gs = 450 MPa 'dir.

Sekil toparlanmasi: SMP 'ler, kisitlanmamis kosullar altinda neredeyse tam sekil
(dogrusal) iyilesme gosterir. Giiglii fiziksel etkilesimler ve homojen olmayan sistemlerde
geri doniisii olmayan bir deformasyona bagli olarak sekil geri kazaniminda kiigiik bir
azalma gozlemlendi. Bu, esas olarak bimodal aglarda ve ¢oziilme geciren uzun asili
zincirlere sahip aglarda yiliksek nanosilika miktarina sahip nanokompozitlerin
durumudur. Iyonik sivi (IL), nanokompoziti homojenlestirir ve bdylece, %99.7 gibi
miikemmel bir geri kazanim ile sonuglanan bu sekil geri kazaniminin azalmasini onler.

Toparlanma orani: Sekil iyilesmesi 15-30 s i¢inde tamamlanir. Bu araliktaki hafif
yavagslama, daha az homojen sistemlerde daha diisiik bir geri kazanim hiz1 hakkinda genel

bilgi ile uyumlu olarak silika iceren nanokompozitlerde gozlendi.

Cizelge 2.1. Epoksi SMP'lerin sekil sabitligi R ve geri kazanim R, 'si (Ponyrko ve ark., 2016)

SMP system R, % Ri, %
DGEBA-D400 100 99.95
DGEBA-D400-T(14) 100 99.5
DGEBA-D400-T(40) 100 98.2
DGEBA-D400-T(14)-C4BF4 100 99.7
DGEBA-D230-M600(0.1) 100 98.9
DGEBA-D230-M1000(0.1) 100 98.7
DGEBA-A(0.3)-E(0.2)-L(0.5) 86 99.9
DGEBA-A(0.3)-E(0.2)-L(0.5)-T(14) 95 97.9

Malzeme yapisal 6zelliklerine ek olarak, SM prosediiriiniin deneysel kosullart da SM

performansin1  etkileyebilir. Teknik kosullar, deformasyon hizi ve kapsamini,
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deformasyondaki sicakligi, sogutma/isitma islemlerinin hizini, bir numunenin
geometrisini (boyutunu) vb. igerir.

Ponyrko ve ark. (2016), farkli sicakliklarda kontrol edilebilen gift sekil hafiza
malzemesini hazirlamiglardir. Sekil 2.6 'daki numune, farkli Tq 'ye sahip aglari igeren iki
farkli yapinin yarisindan olusmaktadir. Sol taraftaki kisim, DGEBA-D400 agina dayali
malzemeyi igerirken, sag taraftaki kissm DGEBA-D230 aginmi icermektedir. Dar orta
arayiiz, her iki kistmdaki reaksiyon karisimlarinin karigsmasindan kaynaklanan karisik bir
tiptedir. Iki kistmin sekil iyilesmesi sirastyla T1 =60 °C ve T2 = 110 °C 'ye kadar 1sit1larak
tetiklenir (bkz. Sekil 2.6.). Ts1 =25 °C ve Ts2 = 60 °C 'nin her iki sicakligin da ayarlama
sicaklig1 olarak kullanilabilecegini gostermektedir. Ancak, 60 °C 'deki depolama modiilii
diisiiktiir, Gs(60 °C) = 300 MPa, bu da ikinci sag taraftaki kisim i¢in zayif bir sekil

sabitlemesine yol agar, sadece 10 giin sonra %82 'dir.

a b C d

Sekil 2.6. Epoksi-silika hanokompozit DGEBA-D230/D400-T(14)-C10BF4'iin Dual SM etkisi: (a)
baslangic sekli, (b) 110 °C'ye kadar 1sitma, deforme olma ve Ts'ye sogutulma, (¢ ) 60 °C'ye kadar 1sitma
ve (d) 110 °C'ye kadar 1sitma (Liu ve ark., 2016).

Liu ve ark. 2016, bisfenol A'nin diglisidil eteri (DGEBA) ES1/metilhekzahidroftalik
anhidrit (MHHPA)/coklu duvarl karbon nanotiip (MWCNT) temelli bir dizi sekil hafiza
nanokompozitini tanimlamiglardir. Farkli  stoikiyometrik oranlara (rs) sahip
DGEBA/MHHPA (0.5 ila 1.2) ve dolgu igeriklerine (agirlikga %0.25 ve %0.75) sahip bu
nanokompozitler, morfoloji, polimerlesme kinetigi, faz gecisi, mekanik 6zellikler, termal
iletkenlik ve sekil hafiza davranislar1 agisindan sistematik bir sekilde arastirmislardir.
Hazirlanan malzemeler genis bir camsi gecis sicakligi (Tg) araligina sahiptir (yaklasik 65-
140 °C), oda sicaklhiginda yiiksek elastiklik modiilii (E) degerine (yaklasik 3.0 GPa 'ya
kadar), yliksek maksimum gerilme (om) degerine (yaklasik 30 MPa'ya kadar), yiiksek
kirilma gerilmesine () (%10 'un iizerinde) ve hizli bir iyilesme siiresine (32 saniye).
Sonug olarak ¢ok az miktarda MWCNT dolgusunun (agirlikga %0.75), Tq 'ye yakin
sicakliklarda tiim ti¢ temel mekanik 6zelligi (E, om ve €p), iyilesme hizin1 ve sekil hafiza

dongiilerinin tekrarlanabilirli§ini 6nemli Ol¢iide artirabilecegini gostermislerdir. Bu
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dikkate deger avantajlarin, malzemeleri havacilik ve diger Onemli alanlardaki
uygulamalar i¢in iyi adaylar haline getirdigini sdylemislerdir (Liu ve ark., 2016).

Sekil Hafiza Etkisi (SME) Analizi. Sekil hafizali elastomer polimeri (SMEP) ve bu
polimerin nanokompozit malzemesinin (SMEP nanokompoziti) sekil hafiza davraniginin,
Dinamik Mekanik Termal Analiz (DMTA) cihazinda tek kirisli ve kuvvet kontrol
modunda degerlendirildigini aciklar. Siire¢ dort adima ayrilmustir. ilk adimda, numunenin
Tg'sinin yaklastk 10 °C iizerinde belirli bir miktarda gerilme (o) yiiklenir ve ¢
(deformasyon) yaklasik %10 'a ulasir. Ikinci adimda, numune yiik altinda 5.0 K dak ™
hizla sogutulur ve yiik altinda 20.0 °C 'ye kadar ¢oziiliir. Ugiincii adimda, o, 5 dakika
icinde diizenli bir hizda bosaltilir. Son adimda, numune, sekil deformasyonun tamamen
iyilesmesi i¢in Tg'sinin yaklagsik 20 °C iizerinde 3.0 K dak ' hizla sitilir. Rf ve Ry ‘ler

asagida belirtilen formullere gore hesaplanmistir (Liu ve ark., 2016).

8 .
Ry =T%/g, . % 100 (2.1)

Rr — (Sfix - gr‘ec)/gfix * 100 (22)

burada €joad, &fix Ve €rec yiik altinda maksimum ¢, sirasiyla sogutma ve yiik kaldirmadan
sonra sabit € ve toparlanmadan sonra ¢ “dir.

Sekil iyilesme hizin1 ve SMEP ile SMEP nanokompozit malzemelerin dongii etkisini
incelemek icin, Sekil 2.7 ‘de gosterildigi gibi bir katlama-agma sekil hafiza testi
gerceklestirildi. Yaklagik 80 x 10 x 1 mm?® boyutlarinda iki dikdortgen ornek, oda
sicakligindan (yaklasik 25.0 °C) baslayarak Tg 'sinin yaklasik 10 °C {izerine kadar 1sitild1
ve sekil degisikligi icin deforme edildi. Ornekler daha sonra, ¢ap1 yaklasik 65 mm olan
bir silindirik cam kabin i¢ kenarina boyunca biikiildii. Deformasyondan sonra, 6rnekler
cam kabin i¢inde hava ile sogutularak oda sicakligina (yaklasik 25.0 °C) geri getirildi.
Sekil iyilestirmek icin biikiilmiis ornekler, 6nceki deformasyon sicakligina yaklagik 10
°C daha ytiksek olan bir sicaklikta (deforme sicakligiyla ayni) bir yag banyosuna geri

kondu ve iyilesme siireci bir kamera tarafindan kaydedildi (Liu ve ark., 2016).
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Sekil 2.7. Bir SMEP numunesi (sar1) ve bir SMEP nanokompozit numunesi (siyah) i¢in katlamali
yerlestirme sekil hafizasi testini gdsteren fotograflar: orijinal sekil (solda), bir firinda 150 °C 'de yag
banyosu (orta) ve gegici sekil (sag) (Liu ve ark., 2016)

Biikiilme ve basma modunda sekil iyilestirme testleri, sekil hafiza performansini test
etmek ve sergilemek amaciyla gerceklestirildi. Yaklasik 85 x 5 x 2 mm?® boyutlarinda {i¢
dikdortgen ornek, yaklasik 25.0 °C oda sicakligindan baglayarak bir yag banyosunda 150
°C 'ye kadar 1sitild1i. Daha sonra ornekler, masa yardimiyla "S", "M" ve "P" sekillerine
biikiildii. Yaklasik 10 x 10 x 4 mm? boyutlarinda ii¢ dikdortgen 6rnek ve yaklasik 10 x
20 x 4 mm? boyutlarinda iki dikddrtgen 6rnek, 25.0 °C odasindan baslayarak bir termo
pres icinde yaklasik 0.1 MPa basing altinda 150 °C 'ye kadar 1sitildi. Sekil iyilestirmek
icin, biikiilmiis ve sikigtirtlmig ornekler buhar banyosuna yaklasik 150 °C 'de kondu ve
iyilesme siireci bir kamera tarafindan kaydedildi (Liu ve ark., 2016).

Cizelge 2.2 'de gosterildigi gibi, tiim SMEP ve SMEP nanokompozit malzemelerinin
Rf degeri, stoikiyometrik oran (rs) ve dolgu igerigi arttik¢a hafifce artarak 96.5% 'in
tizerinde yliksek bir degerde kalir. Aynmi sekilde, tim SMEP ve SMEP nanokompozit
malzemelerinin Ry degeri de 83.7%'in {lizerinde yiiksek bir degeri korur ve rs arttikga
onemli 6l¢iide artar, ancak dolgu igerigi arttikca 6nemli Olclide azalir. Bu sonuglar, rs
arttikca artan ¢apraz baglanma derecesi ve dolgu icerigi arttikca azalan segmentel

hareketlilikle agiklanabilir. (Liu ve ark., 2016).

Cizelge 2.2. Sekil 2.8 ‘de Olgiilen SMEP ve SMEP Nanokompozit Malzemelerin R¢ ve R, degerleri (Liu ve
ark., 2016).

Numuneler
0.5EP  0.5EP-9%0.25 0.5EP-%0.75 1.0EP 1.0EP-9%60.25 1.0EP-900.75
Rt (%) 96.5 96.7 97.6 97.9 98.1 98.0

Rr (%) 86.7 87.6 83.7 96.4 92.1 91.4
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Sekil 2.8. farkli dongii siirelerinden sonra 1.0EP ve 1.0EP-0.75 'in sekil hafiza
davraniglarin1 gostermektedir. Sekil 11b'de gosterildigi gibi, 6nceki 6rnegin daha yiliksek
A 'st nedeniyle 150 °C 'de her tekrar i¢in 1.0EP-0.75 'lik sekil geri kazanimi her zaman
1.0EP'den ¢ok daha hizlidir. Ayrica, dongiiniin ilerlemesiyle, 1.0EP-0.75 'lik sekil geri
kazanimi1 sadece biraz yavaglarken 1.0EP'ninki keskin bir sekilde yavaslar, bu da
MWCNT dolgu maddelerinin katkis1 nedeniyle birincinin daha yiliksek mekanik
stabiliteye sahip oldugu anlamina gelir. 15. tekrar i¢in, 1.0EP-0.75 'in geri kazanimi

1.0EP'ninkinden neredeyse iki kat daha hizlidir (Liu ve ark., 2016).

t; (s) t; ()

Sekil 2.8. Cesitli tekrar siireleri igin 1.0EP (sar1) ve 1.0EP-%0.75 (siyah) numunelerin sekil kurtarma
stirecini gosteren fotograflar. t; ve to, sirastyla 1.0EP-0.75 ve 1.0EP 'nin tamamen geri kazanilmasi igin
gereken siirelerdir. 1., 3., 10. ve 15. sekil hafizas1 dongii numaralaridir (Liu ve ark., 2016).

Sekil 2.9. farkli modlarda deforme olmus 1.0EP 'nin sekil hafiza dongiisiinii
gostermektedir. Hem biikme hem de sikistirma modlarinin iyi sekil hafiza dongiileri
yapabildikleri goriilebilir. Kuskusuz bu o6zellikler, SMEP ve SMEP nanokompozit
malzemelerin ¢esitli alanlarda uygulanmasi i¢in faydalidir. Bu ¢alismada hazirlanan

SMEP nanokompozit malzemeler, epoksi matris ve MWCNT dolgularin kombinasyonu
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ile tretilen yiiksek mukavemetleri, yiiksek deforme olabilirlikleri ve yiiksek termal ve
elektriksel iletkenlikleri nedeniyle uzay bilesenlerinin konuslandirilabilir yapilarinda

kafes bum veya mentese olarak havacilikta kullanilabilir (Liu ve ark., 2016).

Gecici

Sekil Geri
Kazanimi

20 mm
3

Sekil 2.9. Farkli modlarda deforme olmug 1.0EP'nin sekil hafiza dongiistinii gosteren fotograflar (Liu ve
ark., 2016).

Jian ve ark. (2021), miikemmel termo-mekanik performans elde etmek igin karbon
nanotlip (CNT) kullaniminin epoksi matris i¢in bir giliglendirme olarak nasil
degerlendirildigini ve CNT-epoksi nanokompozitlerdeki mekanik 6zelliklerin ve sekil
hafizas1 etkisinin nasil iyilestirildigini inceleyen bir calismadan bahsetmektedir. Iki
temsilci sistem, saf epoksi ve CNT takviyeli epoksi nanokompozit, olusturulmus ve
yogunluk ve camsi gecis sicakligi gibi fiziksel 6zellikler belirlenmistir. Segilen sicaklik
aralig1 icinde ¢cekme ylikil uygulanarak mekanik 6zellikler ve sekil hafizas1 davraniglar:

karakterize edilmistir. Segmental dinamikler, deformasyon siireci sirasinda epoksi
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zincirlerinin nasil etkinlestirildigini ve degistirildigini incelemek i¢in yakalanmistir.
Ayrica, sekil iyilestirme 6zelliklerini incelemek i¢in iyilesme siirecindeki serbest hacim
izlenmistir. Sonuglar, CNT 'nin epoksi nanokompozitlerin mekanik 6zellikleri ve sekil
hafizasi etkisi tizerindeki gli¢lendirme mekanizmasinin daha iyi anlasilmasini saglamistir.
Bu durum, sekil hafizali epoksi nanokompozitlerin temel bilgisini zenginlestirmeye ve
sekil hafizali malzemelerin tasarimina 1s1k tutmaya yardimeci olmustur.

Iki sistemin sekil hafizali davranislarin1 arastirmak icin termomekanik bir ¢evrim
uygulanir (Yang ve ark., 2016). Termomekanik g¢evrim 4 adimi igerir: (1) Tg 'nin
tizerindeki sicaklikta tek eksenli bir ¢ekme yiiklemesi gergeklestirilir; (2) ¢ekme
deformasyonu korunarak Ty 'den daha diisiik sicakliga bir sogutma islemi gergeklestirilir;
(3) sicakligin Ty 'nin altinda tutuldugu bir gerilme giderme adimi uygulanir; (4) sekil geri
kazanimini gozlemlemek icin bir yeniden 1sitma adimi gergeklestirilir. Simiilasyonda,
termo-mekanik dongii Sekil 2.10. 'da gosterildigi gibi ele alinmaktadir. Tk adimda,
gevsemis sistemler Tgq 'nin tizerindeki sicakliga 1sitilir ve daha sonra z yonii boyunca 0,3
gerinim ile tek eksenli olarak gerilir. Bu deforme olmus gerilme altinda, zincir uzamasi
ve zincirin kaymasini igeren zincir hareketleri acik¢a goriilmektedir. Hem sekil sabitligini
hem de geri kazanmay1 igeren sekil hafizas1 davraniglar1 deneysel gézlemlerle tutarlidir.
Deforme olmus yapilar, dengelenmis durumlar1 elde etmek i¢in 5 ns gevsemeye tabi
tutulur. Ikinci olarak, sistemler 5 x 1010 K/s sogutma hiziyla NVT (sabit tanecik sayisi
N, sabit hacim V, sabit sicaklik T) grubunda 300 K sicakliga sogutulur. Dahili gerilme,
NPT (sabit tanecik sayist N, sabit basing P, sabit sicaklik T) grubundaki sistemlerin 5 ns
icin dengelenmesiyle daha sonra serbest birakilir. Sistemler son olarak, geri kazanim
davranig1 i¢in Ty 'nin lizerindeki orijinal sicakliga isitilir. Dongilideki gerilimlerin
degisiklikleri kaydedilir ve segmental dinamikler de sekil hafizasi yanitlar1 i¢in analiz
edilir. Sekil hafizali polimerlerin, geleneksel MD simiilasyonlarindaki zaman 6lgeginden
daha biiyiik olan deneysel zaman 6lceginde toparlanmasi genellikle saniyeler alir. Zaman
sinirlamasin1 agmak igin serbest enerji bolgesinin Ornekleme yapisini artirabilen
metadinamik yaklasim uygulanmistir. Metadinamik yaklasiminda, hata potansiyeli,
secilen serbestlik derecelerine sistemin Hamiltonian'ina eklenir. Sistem, metadinamik
simiilasyonu sirasinda en yakin dengelenmis yapiya dogru evrilir. Bu calismada,
sistemlerin iki ucu arasindaki atomlar arasindaki mesafe, kolektif degisken olarak
secilmigtir ¢ilinkii bu mesafe, sekil hafiza polimer sistemlerinin iyilesme durumunu
yansitmaktadir. Yapisal evrim igin gecen siire, gegis durumu teorisi (Vineyard, 1957)

kullanilarak tanimlanmastir:
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burada AE, baslangi¢c durumu ile en yiiksek enerjili durum arasindaki ener;ji bariyeridir,
vo genellikle 10 THz olarak alinan karakteristik frekans faktoriidiir, kB Boltzmann
sabitidir ve T sicakliktir. Ek olarak, serbest hacim, sekil hafiza 6zellikleri ile ilgili olan
segmentlerin gevsemesi icin itici giictiir. Bu nedenle, sekil kurtarma islemi sirasinda

molekiiler boyuttaki serbest hacim izlenir (Jian ve ark., 2021).
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Sekil 2.10. Sekil hafiza etkisini ortaya ¢ikarmak i¢in MD simiilasyonlarinda termomekanik dongiiniin
sematik diyagrami (Jian ve ark., 2021)

Nispeten yeni bir akilli malzeme sinifi olarak sekil hafizali polimerler (SMP 'ler),
akademik arastirmalarda ve endiistriyel gelismelerde (6rnegin biyomedikal miihendisligi,
havacilik, robotik, otomotiv endiistrileri ve akilli tekstiller) artan bir ilgi gérmiistiir. Zare
ve ark. (2021), sekil hafizali polimerleri (SMP 'ler) ele almakta olup, bu polimerlerin
mikro-/nanokarakteristiklerle ~donatilmasinin  biyomedikal uygulamalarda artan
performans saglamak adina elektro-egirme teknigini nasil kullanabilecegini
aciklamaktadirlar. SMP 'ler, dis uyarilara maruz kaldiklarinda sekil, sertlik, boyut ve

yapilarini degistirebilen, gorece yeni bir akilli malzeme sinifini temsil etmektedir.
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Elektro-egirme teknigi, SMP 'lere biyomedikal uygulamalarda gelismis performans
saglamak icin mikro-/nanofibrous ozellikler kazandirabilir. Dinamik olarak degisen
mikro-/nanofiberli yapilar, hiicre davraniglarini diizenleme ve ECM 'nin dinamik
ozelliklerini taklit etme amaciyla yaygin bir sekilde arastirilmistir. Elektro-egirme ile
gelistirilen ¢ekirdek-kabuk lifler gibi yapilar, ilag tasiyicilar ve yapay kan damarlari gibi
uygulamalarda potansiyel kullanima sahiptir. Mikro-/nanoyapili SMP liflerin klinik
uygulamalari, doku rejenerasyonu, hiicre davraniglarini diizenleme, hiicre biiyiime
sablonlar1 ve yara iyilesmesi gibi alanlari icermektedir. Bu derleme, SMP 'lerin molekiiler
mimarisini, elektro-egirme tekniklerindeki son gelismeleri, SMP mikro-/nanoliflerin
tiretimi i¢in biyomedikal uygulamalari ve dinamik biyomalzeme yapilar1 sunan

gelecekteki perspektifleri ele almaktadir (Zare ve ark., 2021).

a) b)
# tapraz bag 8 kristal alan
Mazogenlsr wurnugak balam
T|:I|:|1|:l| ‘ : i sart biliim
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Sekil 2.11. Termal olarak indiiklenen iki yonlii SMP 'ler igin stratejilerin semast: (a) sivi kristal elastomer;
(b) yar1 kristal ag; (c) polimerik kompozit ag, (d) i¢ ige gegen ag (Zare ve ark., 2021).

Sekil 2.11.” de tek yonlii yonlenmis SMP malzemeler ile elastomer malzemelerin
birlestirilerek olusturuldugu sekil hafizas1 davranislar1 gosterilmektedir. Cizelge 2.3. ‘te
Sekil hafizasi testlerinin yapildig1 malzemeler, sekil hafizasi i¢in uyarim sicakliklar1 ve

uyarilma yontemleri gosterilmektedir.
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Cizelge 2.3. Biyomedikal uygulamalar icin SMP lifli yapilar lizerine yapilan son ¢aligmalarin bir 6zeti.

SMP Bilesenleri Sicaklik  Uretim Metodu Uygulamalari Arastirma
(°C) Takim
Poli (e-kaprolakton) 37 Basit elektro- Tibbi daralan Hsieh ve ark.,
Polidimetilsiloksan egirme boru ve tel 2020
Politiretan 50 Basit elektro- Doku Nahavandizadeh
Hidroksiapatit egirme Miihendisligi ve ark., 2020
Poliiiretan 65 BaSIEglektro- Aktiiator Guan ve ark,
egirme 2020
Polilaktik Asit 571 Basit elektro- Biyolojik temel Peng ve ark.,
Seliiloz Nanokristal ' egirme membranlar 2019
Poli (e -kaprolakton) 42 Elektro-egirme + Doku Iregui ve ark.,
Epoksi UV 1sinlamasi Miihendisligi 2019
Poli (¢ -kaprolakton) 39 Basit elektro- Doku Zare ve ark.,
Polietilen oksit egirme Miihendisligi 2019
: Hiicre ..
Poli (e -kaprolakton) 37 BaSIE?Iektro_ davranigim Nilyama ve ark.,
egirme N 2019
diizenleme
. I Basit elektro- Doku Leonés ve ark.,
Poli (laktik asit) 40 egirme Miihendisligi 2019
Poli (laktik asit) 38-41 Cift elektro- Kemik doku Sabzi ve ark.,
Poli (vinil asetat) egirme miihendisligi 2019
Poli (¢ -kaprolakton) 40 Basit elektro- Doku Dong ve ark.,
Kil montmorillonit Epoksi egirme Miihendisligi 2018
. L Basit elektro- Sensorler ve Zhang ve ark.,
Poli (laktik asit) 0 egirme aktiiatorler 2018
. I . Koaksiyal - Zhang ve ark,
Poli (laktik asit) Elektrik elektro-cgirme Aktiiator 2018
Poli (vinil alkol) 85 Basit elektro- Sensorler ve Shirole ve ark.,
Polieter blok amid Elastomer egirme aktiiatorler 2016
Poli (e -kaprolakton) Basit elektro- K?n.d' kgndlnl Yao ve ark.,
. 63.8 o iyilestirme
Epoksi egirme <. 2015
yetenegi
Poli (e -kaprolakton) diol Basit elektro- . . Tan ve ark.,
Grafen oksit 37.48 egirme Yara iyilesmesi 2015
Poli (¢ -kaprolakton) 423 Koaksiyel Doku Zhang ve ark.,
Epoksi ' elektro-egirme Miihendisligi 2015
Poli (e -kaprolakton) 50 Basit elektro- Sensorler ve Yoo ve ark.,
Grafen egirme aktiiatorler 2014
S . Basit elektro- Doku Zhang ve ark.,
Poliakrilonitril (PAN) Elektrik efirme Miihendisligi 5014
Poli (g-k_aprolak_ton) sy BaS|E glektro- Su d}lyé-l.rll Gu ve ark., 2013
Poletilen oksit egirme aktiiator
Epoksi 30 ve 60 Basit elektro- Sensorler ve Fejds ve ark.,
Poli (e -kaprolakton) egirme aktiiatorler 2013
- Basit elektro- o Dallmeyer ve
Lignin Nem egirme Aktiiator ark., 2013
PO.“ (¢ -kaprolakton) . 40 . Basit elektro- Doku Gong ve ark.,
Cok cidarli karbon nanotiip Manyetik .. . .
egirme Miihendisligi 2012
Fes04 Alan
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2.7. Bu Calismanmin Literatiirdeki Yeri

Literatiir incelendiginde termoplastik matrisli nanokompozitlerin mekanik
Ozelliklerinin incelenmesine yonelik caligmalar mevcuttur. Elium regine ile iiretilen
nanokompozit malzemelerin mekanik 6zelliklerine dayali ¢alismalar da goriilmektedir.
Ancak saf PAN nanoelyaf, PAN nanoelyaf igerisine GNP, Fe3Os naopartikiillerle
modifiyelenmis nanofiberler ile giiglendirilmis Elium matrisli nanokompozit malzemenin
cekme, DMA ve sekil hafizas1 6zellikleri incelenmesine dair herhangi bir ¢alismaya
rastlanmamistir. Bu calismada; saf PAN nanofiber, PAN agirliginca sirasiyla %0.5, %1,
%1.5 GNP katkili nanofiber, PAN agirliginca %1 Fe3Os nanopartikiil katkili nanofiber,
PAN agirliginca %0.5 GNP + %0.5 Fe3Os nanopartikiil katkili nanofiberler tiretilmis bu
nanoelyaflar ile Elium matrisli 12 katmanli tabakali nanokompozit malzemeler
tiretilmistir. Nanoelyaflarin mekanik ozelliklere katkisinin gozlemlenebilmesi icin saf
Elium, tabaka halinde iiretilmistir. Uretilen bu tabakali nanokompozit malzemelerin
TGA-DSC analizleri, ¢ekme testleri, DMA analizi ve sekil hafizasi 0Ozellikleri
incelenmistir. Bu ¢alisma ile birlikte Elium termoplastik re¢inenin hem mekanik ve
fiziksel ozellikleri hem de sekil hafizas1 ozellikleri deneysel olarak detayli sekilde
incelenmistir. Bunun yaninda icerisine PAN nanoelyaf takviyesiyle tabakali
nanokompozit lireterek Ozelliklerinde iyilestirmeler gergeklestirilmistir. Ek olarak PAN
nanoelyaf icerisine eklenen nanopartikiillerle birlikte {iretilen nanokompozitlerin hem
mekanik Ozelliklerine hem de sekil hafizas1 ozelliklerine dikkate deger sekilde

tyilestirmeler sagladig1 yapilan ¢aligmalar ile gosterilmektedir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

Nanoteknolojinin etkisiyle, malzeme bilimi ve miihendislik alanlarinda yapilan
son gelismeler, nanomateryallerin benzersiz 6zelliklerini kesfetme ve kullanma firsatlar
sunmaktadir. Ozellikle, nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzemeler, geleneksel
malzeme smirlarini zorlayan ve yiiksek performansli uygulamalarda kullanilmak {izere
tasarlanan Ozel bir malzeme smifin1 temsil etmektedir. Nanoelyaf takviyeli
nanokompozitlerin mekanik, termal ve morfolojik o6zelliklerinin kapsamli bir
degerlendirmesi, bu malzemelerin endiistriyel ve bilimsel uygulamalarda nasil
kullanilabilecegi konusundaki anlayisimizi genisletebilir. Calismamizin odak noktasi,
cesitli karakterizasyon tekniklerinin kullanilmasiyla, nanokompozit malzemelerin
tasariminda ve performansini optimize etmede saglanan bilgileri detayli bir sekilde
aciklamaktir. Cekme testleri, sekil hafizasi, nanofiber tiretimi, DMA analizi, TGA-DSC
analizi, Mod I kirilma toklugu ve SEM goriintiileri analizleri, bu malzemelerin
ozelliklerini anlamak ve gelistirmek adina temel araclar olarak 6n plana ¢ikmaktadir.
Yapilan calisma {iretilen nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzemelerin 6zelliklerini
daha derinlemesine kesfetme arzusuyla gerceklestirilmekte olup, bu malzemelerin
gelecekteki cesitli uygulamalarda nasil bir rol oynayabilecegine dair 6nemli bir katk:
sunmay1 hedeflemektedir.

Calismanin dogrulugu ve giivenilirligi, kullanilan malzeme 6zellikleri ve
uygulanan deney yontemlerine biiyiik 6l¢iide baglidir. Bu nedenle, malzeme se¢imi ve
deneysel prosediirlerin dogru bir sekilde tanimlanmasi, elde edilen sonuglarin
yorumlanmasinda kritik 6neme sahiptir. Kullanilan malzeme 6zellikleri, deney diizenegi,

test parametreleri ve istatistiksel analiz yontemleri detayli bir sekilde aciklanmisgtir.

Cizelge 3.1. Elektro-egirme yontemi ile iiretilmis nanoelyaflar

Numuneler NanoElyaf
P PAN Nanoelyaf
P/05GNP Agirlikga % 0.5 GNP / PAN nanoelyaf
P/1GNP Agirlik¢a % 1 GNP / PAN nanoelyaf
P/15GNP Agirlikga % 1.5 GNP / PAN nanoelyaf
P/1Fes04 Agirlikga % 1 Fe304 / PAN nanoelyaf

P/05GNPO5Fe;04 Agirlikga % 0.5 GNP+ % 0.5 Fe30, / PAN nanoelyaf
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Yapilan c¢alismada nanoelyaf katkili 12 tabakali nanokompozit malzemelerin
mekanik, fiziksel ve sekil hafizas1 6zellikleri incelenmistir. Oncelikle Poliakrilonitril
(PAN) nanoelyaflar iiretilmistir. Cizelge 3.1 ‘de gosterildigi gibi igerisinde PAN
agirhiginca sirasiyla %0.5, %1, %1.5 Grafen (GNP), %1 Demir Oksit (Fe3Os)
nanopartikiil ve %0.5 GNP+ %0.5 Fe3Os nanopartikiil katkili PAN nanoelyaflar
iiretilmigtir. Uretilen bu nanoelyaflarin ¢ekme testleri yapilarak mekanik 6zellikleri
incelenmistir. Ayrica Cizelge 3.2 ’de gosterildigi gibi saf Elium termoplastik regine,
icerisine 12 kat nanoelyaf yatirilarak tabakali nanokompozit malzemeler {iiretilmistir.
Uretilen nanokompozit malzemelerin ¢ekme testleri, mode I kirilma mekanigi testi,
termogravimetrik (TGA-DSC) analizi, fourier doniisimi kizilotesi (FTIR) analizi,
dinamik mekanik analizi (DMA), sekil hafizasi testi yapilmis olup sonuglar tablolar ve

grafiklerle aciklanmistir.

Cizelge 3.2. Hazirlanan Nanokompozit Numuneleri

Numuneler Nanokompozit Malzemeler

E Saf Elium Regine

EP PAN nanoelyaf/ Elium Regine
EPOSGNP Agirlikca % 0.5 GNP+PAN nanoelyaf/ Elium Regine
EP1GNP Agirlikga % 1 GNP+PAN nanoelyaf/ Elium Regine
EP15GNP Agirlikga % 1.5 GNP+PAN nanoelyaf/ Elium Regine
EP1Fe;04 Agirlik¢a % 1 FesO4+PAN nanoelyaf/ Elium Regine

EPO5GNPFes;04 Agirlikga % 0.5 GNP % 0.5 Fe;04+PAN nanoelyaf/ Elium Regine

3.1. Nanofiber ve Nanokompozit Uretiminde Kullanilan Malzemeler

Poliakrilonitril (PAN) toz formunda Genbiotek Biosistem Lab. Malz. Dan. Ve
Otom. San. ve Tic. Ltd. Sti. (Tirkiye) firmasindan temin edilmis olup 25 °C 'de 1.184
g/mL yogunluga sahiptir. Cams1 gegis sicakligi (Tg) 85 °C ve bozunma sicakligi sirasiyla
(Tm) 317 °C “dir. Ortalama molekiiler agirligi 150.000 g/mol (Tipik) olup kimyasal
formiili (C3sH3N)y “dir.

Elium® regine sivi formda ve Benzoil Peroksit bilesikleri (Luperox®) toz
formunda Arkema (Fransa) firmasindan DOST Kimya firmas: araciligiyla temin
edilmistir. Elium® regine s1v1 6zgiil agirhigi 1.01 g/cm? olup, viskozitesi Brookfield LVF,
60 rpm 100 mPa.s “dir.

Grafen, Nanografi (Turkiye) firmasindan satin  alinmistir.  Firma
spesifikasyonlarina gore %99.9 saflikta, ortalama kalinliklar1 5 nm ve genislikleri 30
um'dir. Yiizey alan1 170 m?gr ‘dir. Grafenin mekanik oOzellikleri Cizelge 3.3.” te

sunulmaktadir.
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Cizelge 3.3. Grafen Ozellikleri

Termal Cekme Young
Madde Iletkenlik Seffaflik (%)  Dayanimi Modiili
(Wm'K ) (GPa) (TPa)
Grafen ~5000 ~97.4 ~1100 -1

Fe3Os nanopartikiillerinin hazirlanmasini, Sayin ve ark.,2010 'daki prosediire gore
Fes* ve Fe;" iyonlarinin kimyasal olarak ¢okeltilmesi takip etti. Baz1 modifikasyonlarla
iki beherde deiyonize su ile 50 mL 1,0 M FeCl. ve 1,75 M FeCls ¢ozeltileri hazirlandi,
ardindan 250 mL 'lik {i¢ boyunlu bir siseye aktarilarak nitrojen altinda karistirildi.
Cozeltinin 60°C 'ye kadar 1sitilmast sirasinda, pH 10-11 olana kadar NH3H20 (agirlik¢a
%?25) damla damla ilave edildi. Bazin eklenmesinden sonra ¢ozelti hemen koyu
kahverengiye dondii, bu da sistemde demir oksit olustugunu gosteriyordu. Cozelti
yeniden 80 °C 'de 1 saat daha 1sitildi. Cokelti manyetik dekantasyon yoluyla solventten
izole edildi ve ndtral olana kadar tekrar tekrar deiyonize su ile yikandi. Son olarak bunlar
oda sicakliginda vakum altinda 12 saat kurutuldu. Bu sekilde Fe3O4 nanopartikiiller elde
edilmis oldu (Sayin ve ark., 2010).

3.2. Elektro-egirme Yontemiyle Nanofiber Malzemelerin Uretimi

Bu tez calismasinda laboratuvarimizda bulunan yiiksek voltaj gii¢ linitesine ve
¢0zIti besleme pompasina sahip, devir kontrollii toplayict metal tamburu olan elektro-
egirme cihazi kullanilarak PAN nanoelyaflarin iiretimi gergeklestirilmistir. 21 ml
Dimetilformamid (DMF) igerisinde 2 gr PAN ¢ozdiiriilerek elektro-egirme i¢in gerekli
¢ozelti hazirlanmistir. Cozeltinin  konsantrasyonunun yiiksek hazirlanmasi fiber
caplarinin biiylimesine sebep olurken, diisiik konsantrasyonda ise fiberler igerisinde
boncuklanmaya sebep olmaktadir. Bu sebeple iiretilen fiberlerin siirekli ve homojen
capta olmasi icin optimum polimer ¢o6zelti konsantrasyonunun belirlenmesi
gerekmektedir. Hazirlanan polimer ¢ozeltileri 10 ml steril plastik bir siringa icerisine
alimmis ve ucuna 0.5 mm ¢apa sahip igne takildiktan sonra perkiizyon pompasi lizerine

yerlestirilmistir.
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Sekil 3.1. PAN nanoelyaflarin {iretiminin sematik gosterimi

Elektrostatik etkiyle siringa ignesinin ucundan ¢ikan ¢ozelti nanofiber seklinde
tizerine toplanacagi aliiminyum folyo sarili tambur, siringanin ucundan 15 cm uzaklikta
olacak sekilde yerlestirilmistir. Yiiksek voltaj gii¢ kaynaginin pozitif kutbu siringa
ignesinin ucuna baglanirken toprak kutbu folyoya sarili olan toplayici tambura
baglanmustir. Igne ucu ve toplayici tambur arasinda potansiyel fark olusturmak igin
yiiksek gerilim cihazinin voltaj degeri 20 ile 30 kV arasinda degisecek sekilde
ayarlanmigtir. Sistem c¢alismaya basladiktan sonra igne ucundan ¢ikan soliisyon
elektrostatik kuvvet ve damlacigin uzamasi esnasinda igindeki ¢oziiciiniin ugmastyla
birlikte uzayarak toplayici tambura birikmistir. Sekil 3.1 ve Sekil 3.2 *de elekro-egirme
prosesi goriilmektedir. Sekil 3.1. ‘de sematik olarak gosterilen elektro-egirme
prosesinde toplayict plaka levha seklindedir. Elektro-egirme yapilirken toplayici
plakalar farkli geometrik sekillerde olabilmektedir. Bu tez ¢alismasinda iiretilen biitiin

nanoelyaflarda toplayici plaka olarak devir kontrollii metal tambur kullanilmigtir.
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Sekil 3.2. a) Elektro-egirme cihazi, b) Toplayici plakada biriken nanoelyaflar, ¢) Tambur hareketleri

Elektro-spin yontemi ile iiretilen PAN nanoelyaflarin gaplari taramali elektron
mikroskopu (SEM) cihazinda 6lgiilmiis olup ve nanoelyaf kalinligi iki lamel arasina
koyularak 6l¢iilmiis Sekil 3.3. ‘te gosterilmistir. Lamellerin kalinligi 1.07 mm olarak
Olglilmiistiir. Daha sonra iki lamelin arasina nanoelyaf koyularak Insize marka 0.01 mm
hassasiyetli kapanabilen mekanik mikrometrenin circir kismi (cireir yay kuvveti 2.5 N)
ile kalinlig1 0.05 (x0.01) mm olarak dlgtilmistiir (Sekil 3.3.).
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Sekil 3.3. Uretilen nanoelyafin kalinlik dlgiimii

3.3. Nanokompozit Malzemelerin Uretimi

Nanokompozit malzemelerin elle yatirma yontemi ile {iretilmesi igin iki cam
(300mm x 300mm) ve pimlerle bir kalip tasarimi yapilarak iiretimi gergeklestirilmistir.
Elle yatirilan kegeler recine ile 1slatildiktan sonra kiirlesme esnasinda igerisindeki hava
kabarciklariin ¢ikmasi, esit kalinlikta bir tabaka elde etmek ve diisiik yiizey piirtizliligi
olan malzemeler elde etmek igin iki cam arasinda ve sabit yiik altinda (200 N) tiretimler

gerceklestirilmistir. Sekil 3.4 ‘te nanokompozit iiretim kalib1 goriilmektedir.

Sekil 3.4. Nanokompozit iiretim kalib1

Uretilen nanofiberler 12 katman iist {iste elle yatirma y&ntemiyle nanokompozit

haline getirilmistir. Matris malzeme olarak Elium kullanilmistir. Peroksit oran1 %2 olarak
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secilmistir (Murray ve ark., 2019). Elium {rliniiniin veri dosyasinda yazdigi iizere
peroksit %1-%3 araligindaki oranlarda katilabilmektedir. Peroksit oranin belirli bir
aralikta gosterilmesi bu malzeme ile yapilan calismalarin yeterli olmadigim
gostermektedir. Sekil 3.5 ‘te elle yatirma yontemiyle elyaflarin serilmesi ve her katmanda

Elium ile 1slatilma prosesleri gosterilmektedir.

Sekil 3.5. a) Uretilen nanoelyaf, b) Nanoelyaflarin kaliba yatirma, c¢) Tabakalar arasina Elium regine
dokiilmesi, d) Yatirtlan nanoelyafi diizeltme ve recine emdirme islemi

12 tabaka nanofiber yatirildiktan sonra malzeme sabit yiik altinda 24 saat oda
sicakliginda kiirlestirme islemine birakilmistir. Daha sonra 80 °C ‘de 2 saat boyunca post-
kiir islemi yapilmustir (Sekil 3.6.). Uretilen biitiin tabakali nanokompozit malzemelerin

kalinlig1 2 (£0.05) mm olarak ol¢iilmiistiir.



Sekil 3.6. a) Elle yatirilan nanoelyaflar, b) Sabit yiik altinda kiirlestirme islemi, c) Uretilen tabakali
nanokompozit, d) Lazer ile deney parcalarmin kesilmesi

Uretilen tabakali kompozit malzemelerin gekme, Mod | translaminar kirilma testi,
DMA, TGA-DSC, FTIR, SEM ve sekil hafiza deney numuneleri tabaka tizerinden diistik

akimli lazer kesme cihazi ile kesilerek hazirlanmistir,

3.4. Uretilen Nanokompozit Malzemelerin Testleri ve Analizleri
3.4.1. Cekme Testleri

Cekme testi, bir malzemenin mekanik 6zelliklerini belirlemek amaciyla
uygulanan bir deneydir. Bu test, malzemenin ¢ekme mukavemeti, elastik modiil, kopma
mukavemeti, kopma uzamasi ve diger onemli mekanik Ozelliklerini belirlemek igin
kullanilir. Temel olarak, bir numunenin belirli bir gekme kuvvetine maruz birakilmasi ve
bu kuvvet altinda nasil davrandiginin analiz edilmesini igerir. Cekme testi, malzeme
miithendisliginde temel bir deney olarak 6ne ¢ikar. Bu test, malzemenin performansini

anlamak ve tasarim siire¢lerini optimize etmek i¢in dnemli bir ara¢ saglar. Elde edilen
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veriler, malzeme secimi, kalite kontrolii ve yapisal analiz gibi bir¢ok uygulama alaninda

kararlar almak i¢in kritik Gneme sahiptir.

63,5
26,33

9,63

]

|

9,53

AN
3,18

Sekil 3.7. Kompozitlerin ¢gekme test numuneleri

Bu c¢alismada iiretilen nanokompozitlerin ¢gekme dayanimlarini belirlemek igin
numuneler ASTM-D638.33977 standardina gore kesilerek hazirlanmistir. Sekil 3.7. de
sematik olarak resmi verilen numunelerin ¢ekme testleri SHIMADZU AGS-X marka
cekme test cihazinda gergeklesmistir. Sekil 3.8. ‘de hazirlanan ¢ekme ve sekil hafizasi
test numuneleri goriilmektedir. Numunelerin kenarlari, lazer kesimden kaynaklanan
kenar etkilerini ortadan kaldirmak igin 600 gritlik silisyum karbiir zzimpara kagidi
kullanilarak parlatildi. Cekme testi 2 mm/dk ¢cekme hizinda her bir numuneden 5 ‘er
tekrar seklinde yapildi.

Sekil 3.8. Uretilen nanokompozit malzemelerin gekme deneyi numuneleri, ) E, b) E+P, ¢) E+P/0.5GNP,
d) E+P/1GNP, e) E+P/1.5GNP, f) E+P/1Fe304, g) E+P/0.5GNP0.5Fe304

Cekme testi sonuglari, malzemenin mekanik 6zelliklerini belirlemek amaciyla

kullanilan ¢esitli formiillerle analiz edilebilir. Cekme testi sonuclarindan elde edilen
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temel mekanik ozellikler ve bu ozellikleri hesaplamak icin kullanilan bazi formiiller
asagida yer almaktadir:
1- Cekme Mukavemeti (c):
Cekme mukavemeti, malzemenin bir ¢ekme kuvvetine maruz birakildiginda
dayanma yetenegini Olcer. Birim alana diisen ¢ekme kuvvetidir. Denklem 3.1 ‘e gore

hesaplanmaktadir.

o="/, 3.1)

Burada, 6 ¢ekme mukavemetini (MPa), P ¢ekme kuvvetini (N) ve A numunenin
kesit alanin1 (mm?) temsil eder.

2- Elastik Modiil (E):

Elastik modiil, malzemenin elastik bolgesindeki davranigini tanimlar ve gerilme-
birim sekil degistirme grafiginin egimini ifade eder. Denklem 3.2 ‘ye gore
hesaplanmaktadir.

E=57/y (3:2)

Burada, E elastik modiilii, Ac gerilme degisimini ve Ag gerinim degisimini temsil
eder.

3- En Biiyiik Cekme Gerilmesi (Gen biiyiik):
Malzemenin ¢ekme testi sirasinda 6lgiilen en biiyiik gerilmedir. Denklem 3.3 ‘e

gore hesaplanmaktadir.

Oen biiyiik = Fen bﬁyﬁk/ A (3.3)
Burada, 0., pawax kopma gerilmesini, P,y pgyax en biiyiik cekme kuvvetini ve A
numunenin kesit alanini temsil eder.
4- Birim Sekil Degistirme (¢;):
Yiikleme sirasinda numunede gergeklesen sekil degisimlerini ifade eder. Bagintida
verilen gidegiskeni i'inci kuvvet degerine karsilik i' nci yer degistirme noktasinda olusan sekil
degistirme miktarin1 (mm/mm), di yer degisimini (mm) ve Lg ¢eneler arasinda kalan 6l¢ti boyu

uzunlugunu (mm) temsil etmektedir. Denklem 3.4 ‘e gore hesaplanmaktadir.

5.
g = ‘/Lg (3.4)
Sekil 3.9.° da goriildiigii gibi ¢ekme testi gerceklestirilmistir. llerleme 2 mm/dk

olarak ayarlanmistir. Test numunelerinin tutulacak yerleri isaretlenerek biitiin
numunelerde aymi yerden tutulmustur ve her test Oncesinde c¢eneler arasi mesafe

Olciilmiistiir. Deney sirasinda test cihazi tarafindan anlik olarak numuneye uygulanan kuvvet
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ve bu kuvvete karsilik malzemede meydana gelen uzama miktarlar1 kayit altina alinarak
kuvvet-uzama egrileri olusturulmustur. Fakat malzeme ozelliklerinin evrensel degerlerle
kiyaslanabilmesi agisindan bu egriler numune boyutlarin da dikkate alindig1 gerilme-birim

uzama egrilerine dontistiirilmiistiir.

Sekil 3.9. Cekme Testi

3.4.2. Mod | Translaminar Kirilma Toklugu Testleri

Kompozit malzemeler, genellikle birbirinden farkli 6zelliklere sahip iki veya daha
fazla malzemenin kombinasyonundan olusur. Bu malzemeler, genellikle bir matris ve
takviye lifleri igerir. Matris, genellikle bir polimer (plastik) olabilir, ve lifler genellikle
cam, karbon veya aramid gibi giiclii malzemelerden yapilabildigi gibi nanoelyaflardan
olusan nanokompozitler seklinde de olabilir.

Translaminar kirilma toklugu, calismada iiretilen nanokompozit malzemelerin
katmanlar1 arasinda olusabilecek ¢atlaklara kars1 direncini tanimlar. Yiiksek translaminar
kirilma toklugu, malzemenin catlaklara kars1 daha dayanikli oldugunu gosterir.
Malzemenin kullanildig1 uygulamalarda, 6zellikle yapisal uygulamalarda onemli bir
ozelliktir, ¢linkii malzemenin mukavemeti ve toklugu agisindan kritik bir rol oynar.

Mod-I kirilma toklugu, malzemenin ¢atlak olusturma ve yayilma davranigini
belirlemek ic¢in kullanilan bir deney tiiriidiir. Mod-I kirilma toklugu, catlak biiyiimesi
sirasinda malzemenin direncini Olger ve genellikle catlak biiylimesi nedeniyle
malzemenin kirilma toklugunu belirlemek amaciyla yapilir.

Mod-I kirilma toklugu genellikle bir¢ok endiistriyel uygulama ve malzeme

tasarimi baglaminda onemlidir, 6zellikle ¢atlamaya maruz kalan yapisal malzemelerin
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kullanildig1 durumlarda. Bu tiir bir deney genellikle ¢esitli standartlara dayanarak
gerceklestirilir.

Bu calismada tabakali nanokompozit malzemelerin kirilma tokluk degerleri
ASTM E1922/E1922M-22 standardina gére hazirlanmis 15.5 mm genislik, 2 mm kalinlik
ve 62 mm boyunda ve 0n ¢atlak iceren numuneler kullanilarak test edilmistir. Sekil 3.10

‘da kirilma tokluk test numunesi sematik olarak gosterilmektedir.

0 ¢ o3,
nts 0 ]
,/»f<9, t"l_.._ 0,23 O~
_ 2325 | 2325
62

— —
—} —

Sekil 3.10. Mod-I translaminar kirilma toklugu test numunesi

Mod-I translaminar kirilma toklugu deneyleri Shimadzu iiniversal test cihazi
kullanilarak 0.2 mm/dk ¢ekme hizi ile her bir numune kodu igin tiger tekrar olacak sekilde
gerceklestirilmistir (Sekil 3.11).

Sekil 3.11. Mode I kirilma toklugu testi, a) Kamera ile video kayit islemi, b) Test 6ncesi numune,
C) Test sonras1 numune

Uygulanan gerilme siddeti faktoriiniin (K) hesaplanmasi, test numunesi igin

uygulanan K denklem 3.5 kullanilarak hesaplanmstir;
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Kierieire = [ﬁ] a'/2[1.4 + ][3.97 — 10.88a + 26.25a2 — 38.9a° + 30.15a* — 9.27a5]/[1 — a] /2

(3.5)
Burada,

K = catlagin u¢ noktasindaki gerilme siddeti faktorii, MPa m*2,

P =uygulanan yiik, MN,

o = a/W (boyutsuz),

an = belirlenen ¢entik uzunlugu, m,

B = numune kalinligi, m,

W = numune genisligi, m,

ve buifade 0 <a <1, izotropik malzemeler ve ¢ok ¢esitli plakali kompozit malzemeler
icin gegerlidir (Harris ve ark., 1986).

Krikritik icin Gegerlilik Kriterleri: Karbon fiber/polimer matris laminatlarin (Harris
ve ark., 1986, Underwood ve ark., 1990, Underwood ve ark., 1994, Underwood ve ark., 1995)
translaminar kirilma testleri, Kr. dl¢timleri icin gerekli olan nispeten kii¢iik hasar bolgesine
sahip malzemelerin kirilma sirasinda ayn1 zamanda nispeten kiigiik miktarlarda ilave gentik-
agiz yer degistirmesi (AVy) sergiledigini gostermistir. Bir plakali kompozit igin tipik bir yiike
kars1 ¢entik-agiz yer degistirme grafigi Sekil 3.12 'de gosterilmektedir. Cesitli malzemeler
icin, test sirasinda maksimum yiikten belirlenen maksimum 0lgiilen K degeri, centik
olustugunda translaminar kirilma toklugunun bir 6l¢iimiinti gosterir. Maksimum ylikte agiz

deplasman degerleri asagidaki kriter dahilindedir:

AV Voo <03 (3.6)

Burada; grafigin baslangi¢ dogrusal kisminin uzantisinda P = Peq biiyik 't€ Vno = Vi
(Sekil 3.12) ve AV = Pmax noktasina kadar ilave ¢entik agz1 yer degistirmesi.

Krikritik'in Belirlenmesi: Translaminar kirllma toklugunu belirlemek i¢in asagidaki
prosediir kullanilmaktadir.

Denklem 3.5 kullanilarak, test sirasindaki maksimum yiike (Pen viyik) karsilik gelen
maksimum olgiilen K degeri (Kkritik) belirlenmistir.

Sekil 3.12 'de gosterilen prosediirii kullanarak yiike karsi ¢entik agz1 yer degistirme
grafiginden AV ve Vi, degerlerini belirlenmistir.

Eger: AVn/ Vo< 0,3 ise Kritik = KrL.

Eger: AVn/ Vo > 0,3 ise gentik gevresindeki hasarin boyutu ¢ok biiyiik olabilir ve

Kri'nin bir 6l¢iisiinii elde etmek miimkiin olmayabilir.
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Voo =ﬂ.v.lq—

Yiik; P /

Kn icin kriter
AV./V.0< 0.3

Catlak Agzi Yer Degistirme, Vn

Sekil 3.12. Yiik - catlak agz1 yer degistirme grafigi

3.4.3. Dinamik Mekanik Analiz (DMA)

Uretilen saf Elium ve nanokompozit malzemeler DMA analizi igin 50x12x2 mm?®
Olgiilerinde kesilerek ii¢ noktadan egilme numuneleri hazirlanmistir (Sekil 3.13). Daha sonra
Dinamik Mekanik Analiz test cihazinda ii¢ nokta egilme (three point bending) testleri

gerceklestirilmistir.

a) b) —h

Sekil 3.13. Uretilen nanokompozit malzemelerin DMA Numuneleri, a) E, b) E+P, ¢) E+P/0.5GNP,
d) E+P/1GNP, e) E+P/1.5GNP, f) E+P/1Fe304, g) E+P/0.5GNP0.5Fe30,

3.4.3.1. Depolama Modiilii (E")
Depolama modiilii genellikle G' (prime modulus) veya E' (elastic modulus) ile

simgelenir. Bu modiil, bir malzemenin uygulanan bir kuvvet karsisinda ne kadar enerji
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depolayabilecegini gosterir. Bir malzeme elastik bir sekilde davrandiginda, depolama
modili yiiksek olacaktir. Yani, malzeme uygulanan kuvveti absorbe edebilir ve sonra bu
enerjiyi serbest birakabilir.
Depolama modiilii formiili su sekildedir:
E'=9/, (3.7)
Burada, E', depolama modiilinii, o, malzemeye uygulanan gerilmeyi (kuvvet
birimi basina alan), €, malzemenin birim sekil degistirmesini (deformasyon veya uzama)

temsil eder.

3.4.3.2. Soniimleme Modulii (tanod)

tand degeri, DMA (Dinamik Mekanik Analiz) sirasinda elde edilen kayip
faktoriinii ifade eden bir orandir. Bu oran, malzemenin viskoelastik davranisini
belirlemek i¢in kullanilir ve genellikle tan(d) veya tand olarak ifade edilir. tan(d) degeri,
kayip modiilii (loss modulus) ile elastik modiilii (storage modulus) arasindaki orani temsil
eder. Denklem 3.8 ‘den hesaplanmaktadir.

Tan(delta) formiili su sekildedir:

E (Kaywp Modiilii)
E'(Depolama Modiilii)

Tané = (3.8)

Burada, Kayip Modiilii (E"), malzemenin viskoz (enerji kaybeden) davranigini
temsil eder. Depolama Modiilii (E'), malzemenin elastik (enerji depolayan) davranisini
temsil eder.

Bu oran, malzemenin sicaklik, frekans veya deformasyon hizi degisimleri altinda
nasil davrandigini ve viskoelastik 6zelliklerini belirlemek i¢in kullanilir. tand degeri
genellikle bir grafik {izerinde ¢izilir ve malzemenin Tg (camst gegis sicakligt) gibi onemli

ozelliklerini belirlemede yardimci olur.

3.4.3.3. Kayip Modulii (E"")

Kayip modiilii, dinamik mekanik analiz (DMA) sirasinda elde edilen grafikteki
bir parametredir ve genellikle malzemenin viskoelastik davranisini karakterize eder.
DMA, bir malzemenin elastik ve viskoz 6zelliklerini sicaklik, frekans veya deformasyon
gibi degiskenler altinda inceleyen bir tekniktir.

Kaylp modiilii (loss modulus), bir malzemenin sicaklik veya frekans gibi
degiskenlere bagl olarak kaybettigi enerjiyi temsil eder. Bu modiil, malzemenin viskoz

davranigini Olger. Kayip modiilii genellikle G" veya E" ile tanimlanir.
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Depolama modiilii, nanokompozit levhalardaki elastik Ozelligi veya enerji
depolamasini temsil ederken, kayip modiilii ise malzemelerin viskoz davranisi veya igindeki
enerji dagilimini yansitir (Zhang ve ark., 2013). Eger bir malzeme tamamen elastik bir
davranig sergiliyorsa (enerji kaybi olmadan), kayip modiilii sifirdir. Ancak, malzeme
viskoz bir davranis sergiliyorsa, kayip modiilii pozitiftir ve enerji kaybi meydana

gelmektedir.

3.4.4. TGA- DSC Analizi

Polimer matrisli nanokompozit malzemelerde TGA-DSC analizi, bu
malzemelerin termal Ozelliklerini anlamak ve karakterize etmek ic¢in yaygin olarak
kullanilan bir tekniktir. Bu analiz, polimer matrisin i¢indeki nanomalzemelerin termal
etkilesimleri, bozunma davranislari, ve malzemenin genel termal kararliligi hakkinda
bilgi saglar. Iste bu analizin temel bilesenleri sunlardir:

Termogravimetri (TGA): TGA, bir malzemenin sicaklik arttik¢a agirliginda
meydana gelen degisiklikleri 6lgen bir tekniktir. Polimer matrisli nanokompozitlerde
TGA analizi, malzemenin termal davranisin1 ve bozunma sicakliklarini belirlemek i¢in
kullanilir. Nanomalzemelerin etkisi, polimer matrisin termal kararlilig1 izerinde belirgin
bir etki yapabilir.

Diferansiyal Taramah Kalorimetri (DSC): DSC, bir malzemenin 1s1
kapasitesinde ve termal davranisindaki degisiklikleri 6lgen bir tekniktir. Polimer matrisli
nanokompozitlerde DSC analizi, malzemenin cams: gecis sicakligt (Tg), erime sicakligi,
reaksiyon 1s1s1 gibi termal Ozellikleri belirlemek i¢in kullanilir. Nanomalzemelerin
ekzotermik veya endotermik reaksiyonlarina dair bilgiler de elde edilebilir.

Bu analizlerin kombinasyonu, polimer matrisli nanokompozitlerin {iiretim
stireclerini optimize etmek, termal kararliliklarini anlamak, uygulama sicakliklarina
uygunlugunu degerlendirmek ve malzemenin performansini gelistirmek i¢in énemlidir.
Ayrica, nanomalzemelerin dispersiyonu ve polimer matrisle olan etkilesimleri de bu

analizler araciligiyla degerlendirilebilir.

3.4.5. FTIR Analizi

Molekiilleri olusturan atomlar Gtelenme, bir eksen etrafinda donme, artan veya
azalan bag uzunlugu veya agisal konum degisikligi gibi siirekli olarak titresim hareketi
icerisindedirler. Molekiillerde olusan bu titresimler gerilme ve egilme hareketlerini

olusturmaktadir (Ulus, 2019). Polimer matrisli nanokompozit malzemelerde FTIR
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(Fourier Dontistimlii Kizilotesi) analizi, malzemenin kimyasal yapisin1 ve bilesenlerini
anlamak, polimer-malzeme etkilesimlerini incelemek ve nanomalzemelerin polimer
matris i¢indeki dagilimimi degerlendirmek i¢in kullanilir. FTIR analizinin polimer
matrisli nanokompozitlerdeki uygulamalarina dair temel bilgiler sunlardir:

Kimyasal Bilesen Analizi: FTIR spektrumu, malzemenin kimyasal bilesenlerini
belirlemede kullanilir. Polimer matrisli nanokompozitlerde, polimer matris,
nanomalzemeler ve muhtemel kimyasal baglanma veya etkilesim tirlinleri arasindaki
farkli kimyasal gruplar bu analiz ile belirlenebilir.

Polimer-Malzeme Etkilesimleri: FTIR spektrumu, polimer matris ile
nanomalzemeler arasindaki etkilesimleri incelemek i¢in kullanilir. Bu etkilesimler,
kimyasal baglar, hidrojen baglar1 veya diger intermolekiiler kuvvetler araciligiyla
gerceklesebilir. FTIR analizi, bu etkilesimleri belirlemeye ve karakterize etmeye
yardimc1 olur.

Dagilim ve Dispersiyon: Nanomalzemelerin polimer matris i¢indeki dagilimini
ve dispersiyonunu anlamak i¢in FTIR analizi kullanilir. Bu, nanomalzemelerin homojen
bir sekilde dagilmasinin, aglomerasyonun 6nlenmesinin veya polimer-malzeme arayiizey
etkilesimlerinin degerlendirilmesinin yani sira malzemenin performansini etkileyen
faktorleri anlamak i¢in 6nemlidir.

Termal Kararhlik Analizi: FTIR, malzemenin termal kararliligim
degerlendirmek i¢in kullanilabilir. Termal bozunma, FTIR spektrumunda belirgin
degisikliklere neden olabilir, bu da malzemenin termal davranisi hakkinda bilgi saglar.

FTIR analizi, malzeme biliminde ve nanoteknolojide 6nemli bir karakterizasyon
aracidir ve polimer matrisli nanokompozitlerin tasarimi, liretimi ve performansinin
anlagilmasi i¢in kullanilir. Bu analiz, malzemenin molekiiler diizeydeki 6zelliklerini

incelemek ve gelistirmek i¢in 6nemli bir aragtir.

3.4.6. Sekil Hafizas1 Ozelliginin Incelenmesi
3.4.6.1. Isittma Haznesi Tasarimi

Malzemenin sekil hafizas1 6zelliginin incelenebilmesi i¢in Tg sicakliginin
belirlenmesi gerekli ve sekil hafizasi programlanirken malzemenin 1sitilmas1 gerekli
oldugundan SHIMADZU AGS-X marka g¢ekme test cihazina uygun sekilde isitma
haznesi tasarimi yapilmig ve iretilmistir (Sekil 3.14). Sicaklik kontrolii igin termostatl

bir kontrol kumandasi yapilmis olup hazne igerisinde 1sinin homojen dagilimi i¢in metal
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fan kullanilmistir. Ayrica hazne ig¢i sicakligt gorebilmek icin analog termometre

baglanmistir.

Sekil 3.14. Isitma haznesi tasarimi ve ¢ekme test cihazina yerlestirilmesi

3.4.6.2. Sekil Hafizasi Testleri

Sekil hafizas1 testleri, sekil hafizali malzemelerin belirli 6zelliklerini ve
davranislarin1 6lgmek ve analiz etmek i¢in kullanilir. Bu testler, malzemenin sekil
hafizasi, geri doniisiim yetenegi ve diger mekanik 6zellikleri hakkinda bilgi saglar. Sekil

3.15 “de sekil hafizas1 testi prosesleri sematik olarak gosterilmektedir.
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Sekil 3.15. Sekil hafizasi testi uygulama prosesi sematik gosterimi

1. Ornek Hazirhg: ik adim, sekil hafizali malzemeden numunelerin
hazirlanmasidir. Bu numuneler genellikle standart boyutlarda ve sekillerde olur.
Numuneler, malzemenin tiirline ve testin amacina bagh olarak farkli sekillerde kesilir
veya sekillendirilir. Sekil hafizasi test numuneleri ASTM D638.33977 standardina gore
hazirlanmustir.

2. Tlk Sekil Belirleme (Programming): Sekil hafizali malzemelerin sekil
hafizasini etkinlestirmek i¢in belirli bir sicaklik araliginda veya diger uyaranlarla ilk bir
sekil (programming) verilir. Bu, numunenin sekil hafizasin1 programlamak i¢in yapilir.
[lk sekil, malzemenin istenen son sekli olacaktir.

3. Termal Dongii Testi: Termal dongii testi, malzemenin sekil hafizasini ve geri
doniisiim yetenegini 6lgmek icin kullanilir. Numune, belirli bir sicaklik araliginda 1sitilir
ve sogutulur. Bu islem, malzemenin programlanmis ilk sekle donme yetenegini test eder.
Her 1s1tma ve sogutma bir dongii olarak kabul edilir.

4. Mekanik Testler: Sekil hafizali malzemenin mekanik 6zellikleri, numunenin
cekme, egilme veya basma testleri gibi gesitli mekanik testlerle olgiiliir. Bu testler,
malzemenin c¢ekme, egilme veya basma mukavemeti, elastiklik ve dayaniklilik gibi

ozelliklerini gosterir.
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5. Cekme Testi: Sekil hafizasina sahip malzemenin gerilme testi, numunenin
tizerine belirli bir yiikk uygulanarak malzemenin gerilme davranigin1 Olger. Bu test,
malzemenin ¢ekme mukavemetini ve elastik siirlarini belirlemek i¢in kullanilir.

6. Sekil Hafizas1 Analizi: Seckil hafizasi testlerinden elde edilen veriler,
malzemenin sekil hafizas1 davranisini analiz etmek i¢in kullanilir. Bu analiz, malzemenin
belirli bir sicaklik araliginda nasil davrandigini, sekil degistirmesini ve orijinal sekline
nasil dondiigiinii belirlemeyi amaglar.

Sekil hafizasi testlerini ger¢eklestirmeden 6nce malzemelerin Tq sicaklik degerleri
belirlenmistir. Yaklagik 65°C 'lik bir sicaklik araliginda sekil hafizasi ¢evrimlerini
uygulamak i¢in sirasiyla camsi gegis sicakligi Ty 'nin istiindeki yiiksek sicaklik Th ve
altindaki diistik sicaklik Tl segildi. Bu sicakliklar belirli bir farkla yani Ti = Oda sicakligi
ve Th = 95 °C olarak secilmistir. Numuneler i¢in {iniform 1sitma gerektiginden T ile Ty
arasindaki sicaklik araliginda isitma programi uygulanmistir ve 5°C/dk sabit 1sitma ve

sogutma hizlart uygulanmistir (Sekil 3.16).

™ Birim uzama

Z\
2\
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e\

Sekil 3.16. Sekil hafizali polimerler i¢in tipik bir termomekanik dongiiniin sematik gosterimi. Yiiksek
sicaklikta rotada (1) %50’ye varan deformasyon uygulandi. Daha sonra numune, gegici seklini korumak
icin rotada (2) sabit bir gerinimde sogutuldu. Serbest deformasyona izin vermek i¢in numune kursta (3)

serbest birakildi. Orijinal sekil serbest gerilme durumunda restore edildi (4) (Chatterjee ve Naskar, 2019).



75

Navarro-Baena ve ark. (2016) tarafindan yapilan ¢alismada dort tipik mekanik-
termal sekil hafizali ylikleme stireci anlatilmistir.

1) Th 'de kontrollii gerinim modunda, numunelere em 'ye kadar %50 uzama
uygulandi,

2) em degismeden tutulurken, numuneler 3 °C/dakika hizla Th 'den T, 'ye sogutuldu
ve dengeyi (B-C) elde etmek i¢in 10 dakika boyunca T 'de tutuldu; artan stres, T4 'nin
gecmesi nedeniyle artan elastik modiilden kaynaklandi,

3) Sifir strese ulagmak i¢in numuneler bosaltildi; bu nedenle, em 'nin hafif bir kismi
geri yiiklendi ve gegici g gerilimi kaydedildi (C-D) ve

4) Numuneler 3 °C/dakika hizinda Th 'ye 1sitilirken, Th (D-E) 'de termal dengeye
ulasilana kadar bu islem sirasinda gerilme ve gerinim her dakika kaydedildi.

Sekil geri kazanimi R, ve sabitlik R¢ oranlari Denklemler (3.9) ve (3.10) ile
gosterildigi gibi hesaplandi:

Ry = (3.9)
Ry = j—; (3.10)

burada em yiiksek sicaklikta uygulanan gerinimdir, &, toparlanma sonrasi kalici
gerinimdir, & gerilim bosaltma sonrasi gegici gerinimdir.

Bu calismada sekil hafizasi testleri Shimadzu iiniversal ¢ekme test cihazinda
gerceklestirilmistir. Tasarimi ve iiretimi yapilan 1sitma haznesi ¢ekme test cihazina monte
edilerek test islemleri gergeklestirildi. Sekil hafizas1 numuneleri i¢in ASTM D638.33977
standardinda belirtilen numune boyutlart kullanilmistir. DMA sonuglarina gore saf Elium
ve nanokompozit malzemelerin camsi gegis sicakliklar1 belirlendi ve camsi gegis
sicakliklariin tistiinde bir sicaklikta sekil hafizasi islemi gergeklestirildi. Burada
malzemelerin camsi gecis sicakliklart farklilik gosterdiginden en yiiksek camsi gegis
sicakligina sahip olan E+P/1Fe304 nanokompozit malzemenin camsi gegis sicakliginin
tizerinde bir sicaklik belirlendi ve biitlin numuneler bu sicakliga isitilarak islemler
gerceklestirildi. Gerekli gerilme ve gerinim seviyesine bagl olarak, Tq 'deki baglangic
deformasyonu Ty 'nin {istiinde veya altinda meydana gelebilir (Liu ve ark., 2003). Bu
sebeple E+P/1Fe304 “iin camsi gegis sicakligl 91.68 °C oldugundan bu sicakligin tizerinde
95 °C sekil hafizas1 test sicakligi olarak belirlendi ve biitiin testler bu sicaklikta
gergeklestirildi.
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Sekil 3.17. a) Hazirlanan test numunesi Boy: Lo, b) Ceneler serbest iken malzemenin 95 °C ‘ye 1sitilmasi
Boy: Lo, ¢) 95 °C ‘de malzemenin ¢ekilme islemi Boy: Li, d) Ceneler ¢oziilmeden malzemenin oda
sicakligina sogutulmasi Boy: L,=L,, ) Ceneleri serbest birakilmis numune Boy: Ly, f) Yeniden isitma
islemi ile sekil hafizas1 6zelliginin gdzlemlenmesi Boy: L3 2 Lo

Nanokompozit malzemeler ilk olarak ¢ekme cihazina baglanmadan 6nce ¢eneler
arast uzaklik 25 mm olacak sekilde belirlendi. Numunelerin 25 mm ‘lik kismi gekilecegi
icin numunelerin bu bolgeleri isaretlenerek fotograflar: ¢ekildi (Sekil 3.17.a.). Daha sonra
nanokompozit malzemeler ¢ekme cihazina yerlestirildi ¢enelerden biri serbest iken
5°C/dk hizinda Trh= 95 °C sicakligina kadar 1sitild1 (Sekil 3.17.b.). Homojen 1s1ya ulasan
nanokompozit malzemelerin alt c¢eneleri de baglanarak 2 mm/dk hizinda 10 mm
cekildikten sonra g¢eneler sabit iken 5°C/dk sogutma hizinda oda sicakligina kadar
sogutuldu (Sekil 3.17. c. ve d.). Soguyan malzemeler iizerindeki yiik bosaltilarak
malzemelerin fotograflar1 ¢ekildi (Sekil 3.17. e.). Burada malzemelerin boylar1 10 mm
uzatilmasina ragmen boylarda bir miktar geri gekme meydana gelmesi beklenebilir ancak
bu durum biitliin malzemeler i¢in gegerli degildir. Malzemenin boyunda bir miktar geri
cekilme olmasinin sebebi malzemelerin elastik bolgedeki ¢ekmenin geri yiiklenmesi
olarak tanimlanmaktadir (Kamyab ve ark., 2021). Ancak bu ¢alismada kullanilan Elium
reginesinde bu sekilde bir geri gekme meydana gelmemistir. Malzemeler tekrardan 1sitma
haznesine yerlestirilerek 5 °C/dk 1sitma hizinda Th= 95 °C sicakliga tekrar 1sitildi.

Malzemeler 1sinirken boy degisimi adim adim kameraya kaydedildi ve nihai sicakliga
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ulastiktan sonra yaklasik 10 dk. beklendi ve malzeme tekrar sogutuldu. Burada
malzemenin ilk sekline geri dondiigii gdzlemlendi ve fotograflari ¢ekildi. Ilk sekline geri
donen malzemelerin boylar1 25 mm olan ilk boyundan bir miktar daha uzun olarak
Olctildii bu da malzemenin geri doniis oranin1 vermektedir. Malzeme eger 25 mm’ ye tam
olarak ulasirsa geri doniis orant %100 anlamina gelmektedir. Ancak her malzemede bu
durum gerceklesmemektedir. Bu tez ¢alismasinin ana konusu da bu durumu incelemek
ve matris malzemeyi farkli sekillerde modifiye ederek sekil hafizasi geri doniis oranini

artirmaktir.
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4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA
4.1. Cekme Testi Sonuglar:
4.1.1. Nanoelyaflarin Cekme Test Sonuclari

Elektro-egirme yontemiyle {iretilen PAN, PAN/OSGNP, PAN/IGNP,
PAN/15GNP, PAN/1Fe304, PAN/O5GNPO5Fe304 nanoelyaflarin mekanik dayanimlarini
belirlemek icin ¢ekme testleri gergeklestirilmistir. Test numuneleri ASTM D38-14
standardina gore hazirlanmis olup Olciileri 10 mm x 50 mm x 0.05 mm olarak
hazirlanmistir. Sekil 4.1 ‘de iiretilen nanofiberlerin test numuneleri gosterilmektedir.
Hazirlanan test numuneleri ¢ekme cihazina yerlestirilirken ¢eneler arasi mesafe 10 mm

olacak sekilde ayarlanmistir ve 5 mm/dk ¢ekme hizinda testler gerceklestirilmistir.

Sekil 4.1. Uretilen katkili/katkisiz PAN nanofiberlerin ¢ekme test numuneleri
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Nanoelyaflarin ¢ekme testi sonucu Gerilme-Yiizde uzama grafikleri Sekil 4.2 ‘de
gosterilmektedir. PAN, PAN/OSGNP, PAN/1GNP, PAN/15GNP, PAN/1Fe3O4 ve
PAN/0O5GNPO5Fe304 nanoelyaflarin ortalama maksimum ¢ekme kuvvetleri sirasiyla
157N, 1.89 N, 296 N, 2.75 N, 2.02 N ve 2.11 N ‘dir. Nanoelyaflarin ¢ekme testlerine
gore ortalama maksimum ¢ekme Kuvveti en yiiksek ¢ikan PAN/1GNP ‘dir ve saf PAN
nanoelyafa gore %88.5, PAN/1Fe304 nanoelyafa gore %46.53 oraninda artmistir. Fe3Os
nanopartikiil katkili nanoelyaf, saf PAN nanoelyafa gore %28.66 artis saglanmistir. Diger
sonuglara da bakildiginda nanofiber icerisine takviye edilen GNP nanopartikiiller
nanoelyaflarin cekme dayanimina olumlu yonde katki sagladigi gortilmektedir.

PAN, PAN/O5GNP, PAN/1IGNP, PAN/15GNP, PAN/1Fe30s ve
PAN/05GNPO5Fe304 nanoelyaflarin ortalama en biilyiik ¢cekme uzamalari sirasiyla 2.43
mm, 4.05 mm, 3.67 mm, 3.83 mm, 5.80 mm, 4.67 mm ‘dir. Nanoelyaflarin ¢ekme
testlerine gore ortalama en biiyiik gekme uzamasi en yiiksek ¢ikan PAN/1Fe304 ‘dir ve
saf PAN nanoelyafa gore %138.68 oraninda artmistir. PAN/1GNP nanoelyafa gore ise

ortalama en biiyiik gekme uzamasi %58.04 oraninda artmustir.
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=P —P/05GNP P/1GNP —P/15GNP P/1Fe304 P/05GNP05Fe304

Sekil 4.2. Nanofiberlerin Kuvvet - Uzama grafigi

Sekil 4.3 de ¢ekme testi yapilan nanoelyaflarin ortalama en biiyiikk ¢cekme kuvvet

degerleri siitun grafiginde goriilmektedir.
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Sekil 4.3. En biiyiik ¢ekme kuvvetleri

Sekil 4.4.” de nanoelyaflarin ¢ekme sonucu en biiyiik uzama degerleri goriilmektedir.

7,00
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up m P/05GNP " P/1GNP ®mP/15GNP mP/1Fe304 = P/05GNPO5Fe304

Sekil 4.4. En biiyiik uzamalari

Nanoelyaflarin ortalama en biiyiik gekme kuvvetleri (Penbiyik), Ortalama en biiyiik
¢ekme uzamalari (Senbiyik) ¢izelge 4.1 'de sunulmustur. Cizelgeye bakildiginda ortlama
en biiyiik ¢ekme kuvvetine sahip olan nanoelyaf P/IGNP iken ortalama en biiyiik
uzamaya sahip olan nanoelyaf P/1FesOs olarak go6zlemlenmistir.  Hibrit
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(P/05GNPO0O5Fe304) nanoelyafin ortalama en biiyiik ¢ekme kuvveti ve uzamasi ise diger

iki nanoelyafin arasinda ¢ikmuistir.

Cizelge 4.1. Nanofiberlerin Maksimum yiik (Penbiyik), Maksimum uzama (Oenbilyik) degerleri

Nanofiberler Penbiiyiik (N) Senbiiyiik (MmM)
P 1.57 2.43
P/05GNP 1.89 4.05
P/1GNP 2.96 3.67
P/15GNP 2.75 3.83
P/1Fe304 2.02 5.80
P/05GNPO5Fe304 2.11 4.67

4.1.2. Nanoelyaflarin SEM Gériintiileri

Elektro-egirme yontemiyle iiretilen nanoelyaflarin SEM goriintiileri Hitachi-SU
1510 SEM cihazi kullanilarak alinmistir. Goriintiiler alinmada 6nce Leica, EM, ACE600
marka kaplama cihazinda numuneler altin/paladyum ile kaplanmistir. 20 kV elektriksel
potansiyel fark uygulanarak, 5KX, 10KX ve 20KX biiyilitmelerde SEM goriintiileri elde
edilmistir. Fiber ¢aplarinin dl¢iilmesi ise IMAGE-J programinda gerceklestirilmistir.

Sekil 4.5 ‘te iiretilen nanoelyaflarin SEM goriintiileri verilmistir. Sekil 4.5.a ‘da
PAN nanofiberlerin fiber ¢aplar1 230-270 nm araliginda oldugu goriilmektedir (Sekil
4.5.b). Nanofiberlere GNP nanopartikiil katildiginda soliisyon iletkenligi arttigindan elyaf
caplarinda diislis meydana gelmis ve 170-210 nm araliginda oldugu goriilmektedir (Sekil
4.5.c). GNP katkili nanofiberlerin fiber ¢aplarina bakildiginda saf PAN nanofibere gore
caplarda ortalama %24 oraninda diisiis meydana gelmistir. Bunun nedeni nanofiberlerin
tretimi esnasinda soliisyonun elektriksel iletkenligi arttiginda fiber ¢aplarin diismesi
olarak yorumlanmaktadir (Ekrem, 2015). Nanopartikiillerin fiber igerisinde homojen
dagilimi malzeme oOzellikleri i¢cin 6nem arz etmektedir. Sekil 4.3.d ‘ye bakildiginda
fiberler icerisinde nanopartikiiller goriilmektedir. Igerisine Fe3Os nanopartikiil
katildiginda da fiber gaplar1 130-160 nm araliginda ¢ikmustir (Sekil 4.5.e). Saf PAN
nanofiberlere gore ¢aplarda ortalama %42 oraninda diisiis goriilmektedir. Fe3O4
nanopartikiil katkis1 Sekil 4.3.f ‘de goriilmektedir. Sekil 4.5.9 ‘de GNP ve Fe3O4 katkili
PAN nanoelyaflarin SEM goriintiileri goriilmektedir ve fiber ¢aplart 125-140 nm
araliginda cikmaktadir. Saf PAN nanofiber caplar ile karsilastirildiginda caplarda
ortalama %48 oraninda diisiis meydana gelmistir. Nanopartikiillerin katkis1 Sekil 4.5.h

‘de goriilmektedir.
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Nanofiber igerisinde bulunan nanopartikiillerin varligini SEM goriintiilerinde
gormek miimkiindiir. Goriintiilere bakildiginda saf PAN nanofiberde boylu boyunca
uzanan bir fiber ¢ap1 diizgiin bir sekilde giderken, nanopartikiil katkili nanofiberlerde
fiber ¢ap1 bazi bolgelerde kiiciik ve diizensiz sislikler olarak goriilmektedir. Bu bolgeler
nanopartikiillerin fiberlerin igerisinde mevcut olmasindan dolay1 bu sekilde bir goriintii

ortaya ¢ikmaktadir.

4.1.3. Tabakalh Nanokompozitlerin Cekme Test Sonuglari

Uretilen tabakali nanokompozit malzemelerin gerilme- birim sekil degistirme
grafigi Sekil 4.6 ‘da verilmistir. Saf Elium regine ¢ekme testi sonucu ¢ekme dayanimi
44.44 MPa ve en biiyiik sekil degistirmesi 0.08 “dir. Elium veri dosyasinda %3 peroksit
katkili cekme dayanimi 53.9 MPa ve en biiyiik sekil degisimi 0.018 olarak verilmistir. Bu
calismada nanokompozitler %2 peroksit orani ile iretilmistir ve yapilan ¢ekme testi
sonucu peroksit oraninin ¢gekme dayanimina etkisi agikca goriilmektedir. Ancak peroksit
orani diistiilkge malzemenin sekil degisimi Ozelligi arttigindan daha siinek hale
gelmektedir.

Elium-PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemenin ¢ekme dayanimi 55.10
MPa’ dir. Saf Elium ‘a gore ¢ekme dayamiminda %23.9 oraninda bir artis
gozlemlenmistir. Elium- %0.5GNP+PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemenin
¢cekme dayanimi 57.95 MPa ‘dir. Saf elium malzemeye gore cekme dayanimi %30.4 ‘liik,
Elium-PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemeye gore ¢ekme dayaniminda % 5.17
‘lik bir artis gézlemlenmistir. Elium-%1GNP+PAN nanofiber katkili nanokompozit
malzemenin ¢ekme dayanimi 68.86 MPa ‘dir. Saf Elium malzemeye gore cekme
dayanim1 %54.9 ‘luk, Elium-PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemeye gore
¢ekme dayaniminda %24.97 ‘lik bir artis gozlemlenmistir. Elium-%1.5GNP+PAN
nanofiber katkili nanokompozit malzemenin ¢ekme dayanimi 61.72 MPa “dir. Saf Elium
malzemeye gore ¢ekme dayanimi %38.88 ‘lik, Elium-PAN nanofiber katkili
nanokompozit malzemeye gore ¢ekme dayaniminda %12.01 ‘lik bir artis
gozlemlenmistir. Goriildiigi tizere GNP katkisinin ¢cekme dayanimini artirma yoniindeki
etkisi en iyi %1 oraninda gergeklesmistir. Elium-%1Fe3O0s+PAN nanofiber katkili
nanokompozit malzemenin ¢gekme dayanimi 60.25 MPa ‘dir. Saf Elium malzemeye gore
¢ekme dayanimi %35.57 ‘lik, Elium-PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemeye

gore ¢cekme dayaniminda %9.34 ‘lik bir artis gézlemlenmistir. Cekme testi sonuglarina
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gore c¢cekme dayanimlart ve birim sekil degistirmelerindeki artis sebepleri SEM

goriintiileri boliimiinde anlatilmistir.
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Sekil 4.6. Nanokompozit malzemelerin ¢ekme test grafigi
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Elium-%0.5GNP+%0.5Fe304+PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemenin

ortalama ¢ekme dayanimi 62.61 MPa ‘dir. Saf Elium malzemeye gore ortalama ¢ekme

dayanimi %40.88 °‘lik, Elium-PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemeye gore

ortalama ¢ekme dayaniminda %13.62°lik bir artis gozlemlenmistir. Hibrit olarak

tanimladigimiz Elium- %0.5GNP+%0.5Fe304+PAN nanofiber katkili nanokompozitlerin

¢ekme mukavemetinin % 1GNP katkili PAN ile gii¢clendirilmig Elium nanokompozit levhanin

mukavemeti ile %1Fe30s nanopartikiil katkili PAN nanfiber ile giiglendirilmis Elium

nanokompozit levhanin mukavemet degerinin arasinda bir deger ¢ikmasi beklen bir sonugtur.

Cizelge 4.2 ‘de tabakali nanokompozit malzemelerin gekme mukavemeti, elastiklik modiilii

ve en biiyiik gerilmeye karsilik gerinim degerleri verilmektedir.

Cizelge 4.2. Nanokompozit malzemelerin mekanik 6zellikleri

om (MPa) % Elastiklik % €m %
degisim Modiilii degisim degisim
(GPa)

E 44.44 +05 ref 0.65 +0.05 ref 0.08 +0.01 ref
E+P 55.10+05 23.98 0.68 +0.03 461 0.11 +0.01 375
E+P/05GNP 57.95 05 30.40 0.75 £0.02 15.38 0.085 +0.01 6.25
E+P/1GNP 68.86 +0.5 54.95 0.8 £0.03 23.07 0.099 +0.01 23.75
E+P/15GNP 61.72 +0.5 38.88 0.74 +0.02 13.85 0.099 +0.01 23.75
E+P/1Fe304 60.25 +0.5 35.57 0.74 +0.02 13.85 0.09 +0.01 125
E+P/0O5GNPO5Fe30s4  62.61 +05 40.88 0.77 +0.02 18.46 0.092 +0.01 15
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Sekil 4.7. ‘de ¢ekme testi yapilan nanokompozit malzemelerin elastiklik modiilleri
stitun grafigi olarak gosterilmektedir. Nanokompozit levhalarin elastiklik modiillerinin
hesaplanmasi i¢in uygulanan metot ASTM E111 standardina gére gerilme — birim sekil
degistirme grafiginde akma mukavemetinin altinda kalan gerilmelere karsilik gelen

egrilere teget cizilerek bu ¢izgilerin egiminden hesaplanmistir.
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Sekil 4.7. Uretilen nanokompozitlerin elastiklik modiilleri

4.1.4. Kirilma Yiizeyleri SEM Goriintiileri

Nanokompozit malzemelerden iiretilen numunelerin ¢ekme testleri yapildiktan
sonra kopan numunelerin kirilma yiizeylerinin yapisini, morfolojisini ve kirilma ylizeyini
analiz etmek i¢in Hitachi-SU 1510 marka SEM cihazi ile goriintiileri alindi. Cekme testi
sonucu kirik yiizeylerin SEM goriintiilerine bakildiginda kirik yiizeylerde olusan hasar
mekanizmalar1 ayrintili bir sekilde incelenmistir. Sekil 4.8 ‘de saf Elium malzemenin
kirik yiizeylerinin SEM goriintiileri  gosterilmektedir. Sekle bakildiginda elium

malzemesinde kirilmalarin meydana geldigi goriilmektedir.
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Sekil 4.8. Saf Elium kirik yiizey SEM goriintiileri

Sekil 4.9 ‘da Elium+PAN nanokompozitin kirilma yiizeyinin SEM goriintiisii
goriilmektedir. 12 tabakali PAN nanofiberlerin katilmasiyla iiretilen nanokompozit
malzemelerin ¢ekme dayanimlar1 artirdigit ¢ekme test sonuclarina gore acikca

goriilmektedir. Burada PAN nanofiberlerin tambur etrafinda dondiiriilerek iiretilmesi de
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nanofiberlerin yOnlenmesini saglamis nanokompozit {retilirken nanofiberlerin
yonlenmeleri dikkate alinarak fiber yonlenmeleri (Sekil 4.9.c, 4.10.b, 4.11.a, 4.12.b) ile
cekme yonii ayni diizlemde olacak sekilde tiretilmistir. Fiberlerin ¢ekme eksenine gore
paralel yonlenmesi ¢ekme dayaniminin artmasinmi saglamistir. PAN nanofiber katkili
tabakali nanokompozitlerin kirilmasi sirasinda catlaklarin ilerlemesini engelleyici bazi
mekanizmalar gelistirdigi gozlemlenmektedir. Fiber siyrilmasi, fiberlerin catlaklar
lizerinden koprilleme yapip catlak kopriillenmesi, fiber kopmasi gibi kirilma
mekanizmalart nanokompozit malzemenin tokluguna Onemli ydnde etki ettigi
goriilmektedir.

Sekil 4.9.a ‘ya bakildiginda tabakalar arasi ayrilmalar goriilmektedir. Bu da
nanoelyaf ile matris arasinda araylizeyin zayif oldugunu gostermektedir. Nanofiber
katkis1 genel anlamda nanokompozit malzemenin ¢ekme mukavemetini artirirken hasar
bolgesine bakildiginda tabakalar arasi ayrilmalarin goziktigi bunun da arayiiz
zayifligindan dolayr oldugu gozlemlenmektedir. Bunun yaninda tabakalar arasi
ayrilmalar olurken buralarda fiber kopriillenmeleri de goriilmektedir. Bu duruma ¢ekme
sonuglart ile beraber bakildiginda nanokompozit malzemenin hem gerilme esnasinda
mukavemetinin artt1i§1 hem de hasar sonrasi toklugunu artirdig1 sdylenebilir. Iyi bir fiber
matris arayliziinlin oldugu bolgelerde hasarlar genellikle matris kirilmasi olarak
gozlemlenmistir.

Sekil 4.9.c ‘ye bakildiginda fiber ayrilmalari1 goriilmektedir. Fiber ayrilmalar1 da
fiber matris ara yliziiniin zayif oldugu durumu gostermektedir. Ancak fiber matris arayiiz
zay1flig1 hasar bolgesinin tamaminda bu sekilde degildir. Fiber matris arayiiziiniin iyi
oldugu bolgelerde gerilmenin artarak yogunlastigi ve sonunda fiber kopmalar1 oldugu
goriilmektedir. Fiber siyrilmast durumu fiber matris arayiiziiniin zayif oldugunu gosterse
dahi bu bolgelerde fiber siyrilirken nanokompozit malzemede ekstra enerji gereksinimini
arttiracagindan malzemenin catlak baslama ve ilerleme direncini arttirarak tokluk
ozelliklerinin iyilestirmektedir. Styrilan fiberlerin genel olarak {izerlerinde ya da fiber
yuvalarinin etraflarinda kirilan Elium parcaciklar: goriilmektedir. Bu da fiber/matris
baglantisinin nanokompozit malzemede iyi olduguna isaret etmektedir. Ayrica, fiber
yuvalar icerisindeki matris hasarlar1 ve plastik sekil degistirmis bolgeler yine arayiizey

baglantisinin nanokompozit malzemede iistiin oldugunun gostergesidir.
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Fiber kopmasi

Fiber kopmgsi

SU1510 20.0kV 10.9mm x4.00k SE

Sekil 4.9. E+P kirik yiizey SEM goriintiileri, a) 1KX biiyiitme, b) 2KX biiyiitme, ¢)4KX biiyiitme

Sekil 4.10 ‘da PAN agirliginca %1 oraninda GNP ile takviyelendirilmis nanoelyaf
katkili kompozit malzemenin c¢ekme sonucu kirik yiizeylerinin SEM goriintiileri
gosterilmektedir. Burada fiber katkili nanokompozitte goriilen hasar mekanizmalarina
benzer hasarlar yer almaktadir. Goriintiilere ayrintili bakildiginda hasar bdlgesindeki
catlak ilerlemeleri daha fazla dallanmis ve yon degistirmelerden dolayi catlak ilerleme
yolunun uzamis oldugu gorilmektedir bu da nanokompozit malzemenin kirilma

toklugunu artirdigim1 géstermektedir. GNP katkisindan dolay:r fiber matris araytiiziiniin
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birbirine baglanmasini daha da artirmis bu da nanokompozit malzemenin mukavemetinin

artmasini saglamistir.

<« g f G, RS
X 4 . X
-b) | /—"Matris hasa

Fiber kopriilemesi

Fiberde olusan

boncuklanma

Fiber kopmasi

SU1510 20.0kV 10.8mm x10.0k SE A ~ 5.00um

Sekil 4.10. E+P/1GNP kirik yiizey SEM goriintiileri, a) 2KX biiyiitme, b) SKX biiyiitme, ¢) 10KX
biiylitme

Sekil 4.11 ‘de FezOs nanopartikiil katkili PAN nanoelyaflarla tiretilmis tabakali
nanokompozit malzemelerin SEM goriintiileri yer almaktadir. Fe3Os nanopartikiiller
polimer matris ic¢indeki yiik transferine katkida bulunarak malzemenin ¢ekme
mukavemetini artirmislardir. Bazi bolgelerde iyi bir fiber matris arayiiz baglanmasi

oldugundan buralarda matris kirilmasi goriiliirken fiber kopmasi da hasar bolgesinde
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fazlaca bulunmaktadir. Sekil 4.11.c *ye bakildiginda fiberde boncuklanma goriilmektedir.
Bunun da nanoelyaf liretimi esnasinda ¢ozelti konsantrasyonunun diisiik olmas1 sebebiyle

olustugu diisiiniilebilir.

of

Fiber'yuvalari
A"'.( -

$U1510 2000kV 10 6rim x5:00k SE L e Bum)

Fiber kopmasi

Fiber kopruleme

Fiber syrilinask

SU1510 20.0kV 10.6mmx10.0k SE

Sekil 4.11. E+P/1Fe30, kirik yiizey SEM goriintiileri, a) 5KX biiyiitme, b) 5KX biiyiitme, ¢) 10KX
bliylitme

Sekil 4.12 “de hibrit nanokompozit malzemenin SEM goriintiileri yer almaktadir.
Hasarlara bakildiginda c¢atlak ilerlemelerin yogun bir sekilde yon degistirdigi ve
dallandig1r goriilmektedir. Bu durum c¢atlagin ilerleme esnasinda nanopartikiille

karsilagmasi sonucu yon degistirmesi ve dallanmasi seklinde diistiniilmektedir. Bu durum
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malzemenin toklugunu artirmaktadir. Fiber siyrilmalari ve siyrilan fiberin kopmasi

durumu da gézlemlenmektedir.

‘ Fiber | il c pals TFabaka_ayrilmasi
"-"\ l GNL‘ < L \

’

7'
S o 0 g
flaklarin dagilmasi ve f

» 'yon degistirmesi

Ny
10,04

Fiber kopriileme

Matris kirilmasi

Fiber siyrilmasi

Sekil 4.12. E+P/05GNPO5Fe;04 kirik yilizey SEM goriintiileri, a) 5KX biiyiitme, b) 10KX biiyiitme,
¢)10KX biiyiitme

Nanokompozit malzemelerin ¢ekme testleri sonucu olugan hasarli ylizeylerin
SEM goriintiilerinde genel itibariyle nanoelyaf katkili ve nanopartikiil ile giiclendirilmis
nanoelyaf katkili nanokompozit malzemelerde benzer hasar mekanizmalari
gozlemlenmistir. Ancak bu hasar mekanizmalarindan hangisinin daha yogun oldugu ve
mukavemete hangisinin daha fazla etki ettigi durumunu yorumlamak c¢ok zordur. Bu

sebeple ¢cekme testleri sonucu nanokompozit malzemelerin ¢ekme dayanimlari ile birlikte
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SEM goriintiilerinin yorumlanmasi nanokompozit malzemelerin mekanik 6zelliklerinin
belirlenmesinde daha saglikli bir yol olarak diisiiniilmiistiir. Sonug¢ olarak fiber katkisi
sayesinde hasar olugmasi i¢in daha fazla enerji gerektirdigini ve hasar olusumu sonrasi
hasarin ilerlemesi i¢in de daha fazla enerji ihtiyaci oldugu sonucuna varilmaktadir.
Nanopartikiil ile giiclendirilmis nanofiber katkili nanokompozitlerde de hasar olusana
kadar gerekli olan enerjinin daha fazla oldugu ve hasar sonrasi olusan catlaklarin
ilerlemesini nanopartikiillerin zorlastirdig1, yer yer durdurdugu bunun da nanokompozit

malzemenin tokluguna olumlu yonde etki ettigi gériilmektedir.

4.2. Mod | Translaminar Kirilma Toklugu Testi

PAN nanofiber ile gii¢lendirilmis tabakali nanokompozit numunelerin mod-I
translaminar kirilma testlerinden elde edilen yiik (P) — yer degistirme () egrileri Sekil
4.13. ‘te gosterilmistir. P-0 egrileri incelendiginde tiim numunelerde yiikleme sirasinda,
catlak ilerlemesi baslangi¢ noktasina kadar neredeyse dogrusal bir davranis gosterdigi

gbzlenmektedir.

100

920

80

Kuvvet, N

0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35 0,40 0,45

Catlak Agzi Agilmasi, mm
—E E+P E+P/05GNP E+P/1GNP E+P/15GNP E+P/1Fe304 ——E+P/05GNPO5Fe30

Sekil 4.13. Mod-I kirllma toklugu testi uygulanmis nanokompozitlerin Kuvvet-gatlak agz1 agilma egrileri
Mod-I translaminar kirilma toklugu testi ASTM E1922/E1922M-22 standardina

gore yapilmistir. Kritik translaminar kirilma toklugu, Krikritik, Kenar ¢entikli numunenin

elastik gerilme analizine dayanarak olusturulan denklemler kullanilarak bu yiikten
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hesaplanir. Boliim 3.4.2 ‘de anlatildig1 gibi denklem 3.5 ‘e gore K gerilme siddet faktorii

hesaplanmustir.

P
Kieritie = [BWl/Z] a'2[1.4 + a][3.97 — 10.88a + 26.25a2 — 38.9a + 30.15a* — 9.27a5]/[1 — a] /2

a, 7.75mm
W~ 155mm
B=2mm
W=15.5mm

a= 0.5

Yukaridaki formiile gére nanokompozit malzemelerin Kyritik degerleri Cizelge 4.3

‘de tablo halinde verilmistir.

Cizelge 4.3. Numuneler i¢in hesaplanan Kyitik degerleri

Numuneler Kiritik (MPa mY/?) AVi/Vno
E 1.676 0
E+P 2.215 0.081
E+P/05GNP 2.118 0.114
E+P/1GNP 2.633 0.079
E+P/15GNP 2.048 0.083
E+P/1Fesz04 2.052 0.088
E+P/05GNP0O5Fe304 2.062 0.087

Standarda gore Sekil 4.13 ‘e bakildiginda AVn/Viho < 0.3 ise hesaplanan Kmaks

degerleri bize Kt degerlerini verecektir. Cizelge 4.3 ‘de malzemelerin AVn/Vno degerleri
verilmistir.

Sonug olarak biitlin numunelerin AV, degerleri 0.3 ‘den kiigiik oldugu i¢in

malzemelerin kritik translaminar kirilma toklugu (Krikritik) degerleri hesaplanabilmis ve
Cizelge 4.3 ‘de verilen Kkritik degerlerine esit ¢ikmistir. Saf Elium ‘un Krikitik degeri
1.676 MPa.m"? “dir. Krikritik degeri en yiiksek ¢ikan 2.633 MPa.mY? olarak E+P/1GNP
nanokompozittir ve bununla birlikte saf Elium ‘a gore %57.1 oraninda artis

gbzlemlenmistir.

4.2.1. Mod-I Translaminar Kirilma Toklugu Testleri SEM Goriintiileri

Sekil 4.14 ‘te saf Elium malzemenin kirilma toklugu testi sonucu kirilma
diizleminin SEM g0riintiisii goriilmektedir. Hasar bolgeleri incelendiginde catlaklar
rastgele ilerlemektedir. Hasar esnasinda matris kirilmasi, tabaka ayrilmasi gibi hasar

mekanizmalar1 goriilmektedir.
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SU1510 20.0kV 11.3mm x5.00k SE 10.0um [ SU1510 20.0kV 11.4mm x10.0k SE

Sekil 4.14 Saf Elium hasarli bolge SEM goriintiisii

Sekil 4.15 ‘te E+P nanokompozit malzemenin hasarli bolgesinden alinan SEM
goriintiisti goriilmektedir. Burada catlak ilerlemesi esnasinda fiberlerin kdpriileme yaptigi
acikca goriilmektedir. Bunun yaninda fiber siyrilmasi, fiber kopmasi gibi hasarlar da
goriilmektedir. Tabakalar arasi ilerleyen ¢atlagin tabakalarin ayrilmasia sebep olmasi
beklenirken fiber kdpriilenmeleri sayesinde tabakalarin ayrilmasi engellenmis ve ¢atlak

boéliinerek farkli yonlere yonlenmis olarak goriilmektedir.

d

ak i ﬂﬁemeﬂ:_ C‘A“‘a\{\\c

/ 5 \ ¢ 1 B 1 1 1
501510 20/0kV 11.2m7pib, 00K SE! 3 0:6urn [l SU151020.0kV 11.2mm x10.0k SE 8.00um

Sekil 4.15 E+P hasarli bolge SEM goriintiisi

Sekil 4.16 ‘da E+P/1GNP nanokompozit malzemenin hasarli bolgesinin SEM
goriintiisii goriilmektedir. Elyaf-matris araylizeyinde c¢atlaklar diiz bir sekilde ilerlerken
elyaf bolgesinde gectiginde ¢atlaklarin boliindiigli ve daha kivrimli bir sekilde ilerledigi
bu sayede ¢atlak yolunun arttig1 bunun da malzemenin tokluguna olumlu yonde etki ettigi

gbzlemlenmektedir.
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Sekil 4.16 E+P/1GNP hasarli bolge SEM goriintiisii

Sekil 4.17 ‘de E+P/1Fe304 nanokompozit malzemenin hasarli bolgesinden alinan SEM
goriintlisli goriilmektedir. Burada benzer hasarlar meydana gelerek catlaklarin ilerlemesi

durmus ya da ¢atlak yolu uzamis bu sayede malzemenin kirilma toklugu artmustir.
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Sekil 4.17 E+P/1Fes0, hasarli bolge SEM gériintiisii

Sekil 4.18 ‘de E+P/05GNPO05Fe30s nanokompozit malzemenin SEM goriintiisii
goriilmektedir. Hasar mekanizmalar1 olarak onceki nanokompozitlere benzer sekilde
fiber kopriilemesi, fiber styrilmasi, fiber kopmasi hasarlar1 meydana gelmistir. Nanoelyaf
(PAN) ve matrisin (Elium) ikisinin de termoplastik olmasi matris-fiber araylizeyinin 1yi
bir sekilde baglanmasini saglamistir. Genel olarak hasar goriintiilerine bakildiginda gatlak
ilerlemeleri fiberlerin dizilme dogrultusunda degil fiberlere dik dogrultuda ilerlemistir.
Bu durum fiber matris arayiizeyinin iyi baglandiginin bir gdstergesidir ve nanokompozit

malzemelerin toklugunu 6nemli 6l¢iide artirmastir.
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Sekil 4.18 E+P/05GNP0O5Fe304 hasarli bolge SEM goriintiisii

Sonug¢ olarak SEM gériintiilerinde translaminar kirilma toklugu testi sonucu
nanokompozit malzemelerde olusan hasar mekanizmalari1 incelenmis ve olusan hasar
mekanizmalar1 ortaya konmustur. Elyaf katkisi sayesinde malzemelerin kirilma toklugu
artmis icerisine takviye edilen nanopartikiiller sayesinde kirilma toklugunun daha da
arttig1 goriilmiistiir. Fiber icerisindeki nanopartikiiller elyaf-matris arayilizeyinin daha iyi
baglanmasini saglamig ve catlaklarin ilerlemesine bakildiginda catlaklarin ¢izdigi zig-

zaglarin daha fazla oldugu bunun da catlak ilerleme yolunu artirdig1 goriilmektedir.

4.3. DMA Analizi Sonuclari
4.3.1. Depolama Modiilii (E")

Her bir kompozite ait deney numunelerinin Dinamik Mekanik Analiz (DMA)
sonucunda elde edilen depolama modiillerinin (storage modulus) — sicaklikla degisim
grafikleri Sekil 4.19 ‘da verilmistir. Depolama modiilii saf Elium, GNP ve Fe3O4
nanopartikiiller ile modifiye edilen PAN nanoelyaf katkili nanokompozit malzemelerin 1
hz sabit frekansta testleri yapilarak bulunan degerler kaydedilmistir. Depolama modiilii
cihaz tarafindan uygulanan yiik sonunda kompozit malzemelerde depolanan enerjiyi
temsil eder. Camsi gegis sicakliginda depolama modiilii genellikle sabit kalir. Camsi gegis
sicakligindan sonra depolama modiiliinde sert bir diisiise baslar ve sonunda sifir olur.
Cizelge 4.4 ‘te baslangi¢ sicakligi olan 30 °C ve kauguk bolge sicakligi olan 95 °C
sicaklik degerlerine karsilik depolama modiil degerleri verilmistir. Cams1 gegis bolge
sicakliginda saf elium malzemenin depolama modiil degeri nano kompozit malzemelere
gore yiiksek iken kauguk bolge sicakliginda ise degerler birbirine yakindir.

Depolama modiiliiniin (E') ve dogrusal teget deltanin (tan d) logaritmasinin

dogrusal sicakliga kars1 grafigi cizilmistir (Sekil 4.9). Camsi gecis sirasinda kompozit
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malzemenin depolama modiilii 6nemli Ol¢lide azalir. Tg, bu test yontemiyle depolama
modiiliinden iki teget ¢izginin kesisimi olarak belirlenir. ilk teget ¢izgi gecisten dnceki
sicaklikta secilir. Bu sicaklik TA olarak belirlenir. ikinci teget ¢izgi, biikiilme noktasindan
depolama modiilii diististiniin yaklasik olarak orta noktasina gizilir ve bu sicaklik da TB
olarak belirlenir. ki teget ¢izgi kesisir ve bu kesisme noktasina karsilik gelen sicaklik

DMA Tg olarak kaydedilir.

6000
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Depolama Modiilii (E'), MPa

2000

1000

30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160

Sicaklik, °C

E E+P E+P/05GNP E+P/1GNP —E+P/15GNP E+P/1Fe304 —E+P/05GNP+05Fe304

Sekil 4.19. Depolama Modiilii (Storage Modul) — Sicaklik Grafigi

Sicaklik artikga molekiil zincirlerinin hareketleri de artmaktadir. Elium i¢inde
dagilmis nano malzemeler kompozit malzemenin molekiil zincirlerinin hareketini

kisitlamaktadir.

Cizelge 4.4. Camsi ve kaucguk bolgelerdeki belirli sicaklik noktalarindaki depolama modiil
degerleri (MPa)

Sicakhik 30 °C (Cams1 Bolge) 95 °C (Kauguk bolge)
E 5062.14 175
E+P 5141.75 70
E+P/05GNP 5787.15 90
E+P/1GNP 5844.05 106
E+P/15GNP 5289.90 88
E+P/1Fe304 5704.95 105

E+P/05GNP0O5Fes04 5951.24 77
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Saf Elium ve nanoelyaf takviye edilmis nanokompozitlerin depolama modiilleri
camsi bolgede birbirlerinden belli oranlarda farklilik gostermekteyken kauguk bolgesinde
polimer zincirleri hareket halindedir. 95 °C sonra kauguk bolgesinde hemen hemen yakin
seyretmektedir. Ancak kauguk bolgesinde E+P nanokompozit malzemesinde depolama
moduliinde %]1.5 artma olmustur. Bunun sebebi PAN nanoelyafin Elium polimer
zincirlerinin hareketini kisitlamistir. PAN icerisine GNP ve Fe30s nanopartikiil
katildiginda bu nano partikiiller PAN igerisinde polimer zincirlerinin hareketlerini
ksutladig1 icin i¢in depolama modiili Elium’ a goére E+P/0SGNP, E+P/1GNP,
E+P/15GNP, E+P/1Fe304, E+P/05GNPO5Fe304 ‘de sirasiyla %14.31, %15.43, %4.47,
%12.68, %17.54 artmustir.

Depolama veya elastik modiil, bir numunenin sertliginin bir 6l¢iistidiir (Saba ve
ark., 2016). Sekil 4.17, PAN/Elium, farkli (%0.5, %0.1 %1.5) GNP/Elium, %1
FezO4/Elium, %0.5GNP+%0.5 FesO4/Elium nanokompozitlerin ve Elium malzemesinin
1 hz frekansinda E 'ye karsi sicakligi gostermektedir. Grafikten saf Eliumlarin minimum
E' degerlerini gosterdigi agiktir, ¢linkii saf Elium diisiik derecede sertlik sunar. Bununla
birlikte, proplanan sicaklik araligi altinda tiim nanopartikiil katkili PAN nanoelyaf
takviyeli Elium nanokompozitler i¢in E' degerinde bir artig fark edilmistir. Tiim epoksi
nanokompozitlerin sertliginde iyilesmeler gézlemlenmistir; bu, milkemmel ve daha iy1
dagilmis dolgu maddesinin sagladigi Elium polimerik zincirlerin hareketini etkili bir
sekilde kisitlayabilen GNP ve Fe3O4 nanopartikiil dolgu maddesinin yliksek sertlik
davranigina atfedilebilir. Hepsi arasinda, E+P/05GNP05Fe3Os4 nanokompozitleri,
digerleri ile karsilastirildiginda en yiiksek depolama modiilii degerini saglar (Sekil 4.19.).

4.3.2. Soniimleme Modiilii (tand)

Sekil 4.20 ‘de goriildiigii izere tand-Sicaklik grafiginde tand degerinin pik yaptigi
yer ile sicakligin ¢akisti§1 noktadaki deger camsi gecis sicakligini1 gostermektedir.

Sekil 4.20 ve Sekil 4.19 ‘a bakilarak E, E+P, E+P/0SGNP, E+P/IGNP,
E+P/15GNP, E+P/1Fe304, E+P/05GNPO05Fe304 malzemelerin camsi gegis sicakliklart
Cizelge 4.5 ‘te gortilmektedir.

Herhangi bir polimerik sistemde Ty sicakliginin artmasi nano malzemelerin
takviyeleri sonucunda molekiiler hareketteki bir kisitlama, serbest hacim ve yiiksek
derecedeki capraz baglarin azalmasi ile iligkilidir. Buna gére PAN nanoelyaf katkili
nanokompozit malzemenin saf Elium malzemeye gore Tg sicakligi %4.87 oraninda artis

gozlemlenmistir.
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Sekil 4.20. Soniimleme Modiilii (tand) — Sicaklik grafigi

PAN nanoelyaf igerisine nanopartikiillerin de eklenmesiyle Ty sicakliginin daha
da arttigr gozlemlenmektedir. Grafige bakildiginda nanoelyaf katkili nanokompozit
malzemelerde ikincil bir pik oldugu gériilmektedir. Ikinci bir tepe noktas1 genellikle
bagska bir sonliimleme olayin1 veya molekiiler diizen degisikligini ifade edebilir, ancak bu
durumda bu genellikle T4 degildir. ikinci bir tepe noktasi genellikle malzemenin baska
bir faz degisikligi, gegis veya baska bir soniimleme olaymi temsil eder. Bunun nedeni
PAN nanoelyaflarin etkisinin olabilecegi diisiiniilmektedir. Saf Elium plakanin Tg

sicakligl 76.5 °C olarak Sl¢giilmiistiir.

Cizelge 4.5. Camsi gegis sicakliklari

Malzeme Camsi Gegis Sicakhg (Tg)
E 76.50 °C
E+P 83.34°C
E+P/05GNP 85.81°C
E+P/1GNP 88.16 °C
E+P/15GNP 86.56 °C
E+P/1Fe304 91.68 °C
E+P/05GNPO5Fe;04 89.53 °C

Cizelge 4.5 ‘te goriildiigii lizere en yiiksek Tg sicakligina sahip olan PAN
nanoelyaf igerisinde %1 Fe3Os nanopartikiil takviyeli nanokompozit malzeme olup Tg
sicakligir 91.68 °C “dir.
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tand bir malzemenin elastik ve viskoz davraniginin oranini gosterir. Eger tand
degeri diisiikse, malzeme genellikle daha elastiktir. Yiiksek bir tand degeri ise
malzemenin daha viskoz oldugunu gosterir. Bu durumda Sekil 4.20 ‘de gorildigi tizere
saf Elium malzeme diger nanokompozit malzemelere gore sicaklik ve yiik arttikca elastik
Ozelligini daha diisiik sicaklikta kaybetmektedir. Bu da malzemenin depolama modiiliinii

diistiriirken, kayip modiiliinii artirmaktadir.

4.3.3. Kayip Modiilii (E™)

Kay1p modiilii, malzemenin viskoelastik davranisini karakterize eden bir 6l¢iidiir.
Eger bir malzeme viskoelastik 6zelliklere sahipse, kayip modiilii yiiksek olacaktir, ¢iinkii
bu durumda malzeme deformasyon sirasinda enerjiyi depolar ve kaybeder. Kayip
modiilii, 6zellikle polimer matrisli nanokompozit malzemelerde, nanomalzemelerin
polimer matris igindeki dagilimimi ve etkilesimlerini anlamak, malzemenin termal
kararliligin1 degerlendirmek ve tasarim siireglerini optimize etmek i¢in kritik bir 6neme
sahiptir.

Sekil 4.21 ’e bakildiginda nanoelyaf katkili nanomalzemelerin kayip modiilii saf
Elium ‘a gore nispeten daha diisiik ¢ikmistir. Bunun sebebi Elium regine ile nano

malzemeler arasindaki serbest hacmin biiylimesinden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.21. Kayip Modiil (Loss Modulus) — Sicaklik grafigi
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Kaylp moduliiniin en biiyiik noktast polimer zincirlerinin hareketliliginde
maksimum degisiklige ugradigi sicakligi temsil eder (Keskin, 2019). Deney sonuglarina
bakilarak en fazla kayip saf Elium malzemede gergeklesmistir. En az kayip ise %1 GNP
katkili PAN nanoelyaf takviyeli nanokompozit malzemede goriilmektedir. Enerji
kaybiin elyaf takviyeli nano kompozit malzemelerin saf Elium malzemesine gore az

olmasinin sebebi elyaflarin kirilma enerjisini absorbe etmesinden kaynaklanmaktadir.

4.4. TGA-DSC Egrileri

Tabakali Termoplastik Nanokompozitlerin sicakliga bagli kiitle kayb1
Ol¢iimiiniiniin yapilmast i¢cin TGA (Setaram — Labsys Evo) analizi yapilmistir. TGA
analizi azot atmosferi altinda, 0-800 °C araliginda ve 10 °C/dk 1sitma hizinda

gerceklestirilmistir.
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Sekil 4.22. TGA Analizi

Sekil 4.22. 'de gorildiigii iizere Elium, FElium+PAN nanofiber,
Elium+PAN/0.5GNP nanofiber, Elium+PAN/1GNP nanofiber, Elium+PAN/1.5GNP
nanofiber, Elium+PAN/1Fe304 nanofiber ve Elium+PAN/05GNPO5FesO4 nanofiber
nanokompozitlerden alinan numunelerden elde edilen bozulma sicakliklarinin
belirlendigi TGA analizi sonucunda olusturulan Agirlik kayb1 — Sicaklik (W-Ts) egrileri

yer almaktadir. Grafikler incelendiginde bozulma sicakligi en yiiksek olan 394.10 °C ile
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%1 GNP katkili PAN nanokompozit malzemesidir. Saf Eliumun bozunma sicakligi
376.14 °C, PAN nanofiber takviyeli kompozitin bozunma sicakligi 391.30 °C, %0.5 GNP
katkili nanokompozitin bozunma sicakligi 392.55 °C, %1.5 GNP katkih PAN
nanokompozitin 392.22, %1 Fe3zO4 nanopartikiil katkili PAN nanokompozitin 389.39 °C
ve hibrit (%0.5 GNP+ %0.5 Fe304) katkili nanokompozitin bozunma sicakligi 388.87 °C
olarak belirlenmistir. Buna gore %1 GNP katkili PAN nanokompozit malzemenin saf
elium malzemeye gore bozunma sicakligindaki artig %4.77 olarak hesaplanmustir.
Cizelge 4.6. ‘da malzemelerin Ty degerleri, bozunma sicakliklari ve kiitle kayip

yiizdeleri goriilmektedir.

Cizelge 4.6. Uretilen malzemelerin TGA analiz sonucu bozunma sicaklig1 ve kiitle kayiplari

Tg (°C) Bozunma .. o
Sicakliz (°C) Kiitle Kayb1 (%)
E 80.50 376.14 96.687
E+P 86.60 391,30 94.674
E+P/05GNP 86.40 392.55 97.366
E+P/1GNP 87.44 394.10 93.705
E+P/15GNP 84.05 392.22 90.505
E+P/1Fe30, 93.42 389.39 94.463
E+P/05GNPO5Fez04 88.39 388.87 93.599

DSC egrilerinde, elium reginelerin camsi gegis sicakliklari (Tg), bozunma
sicakligr (Tb) ve kiitle kaybi1 (%) tablolar halinde gosterilmektedir. Polimerlerde genel
olarak molekiiler agirlik, matris partikiil ara yiizey alani, ¢apraz bag yogunlugu ve
partikiil yonlenmesi gibi parametrelerin camsi gegis sicakligi {izerine dnemli etkilerinin
oldugu belirtilmektedir (Sun ve ark., 2004, Goyat ve ark., 2018). Sekil 4.23 ‘te
malzemelerin DSC analiz egrileri goriilmektedir. DSC egrisine bakildiginda endotermik
reaksiyon gerceklesmistir. Bu da malzemelerin termoplastik oldugundan kaynaklanan bir
durumdur. Termoset malzemelerde erime olmadan bozulma olmakta iken termoplastik
malzemelerde erime gecis bolgesi gozlemlenmektedir. Elium gibi  amorf
termoplastiklerin maksimum servis sicakligi cam gecis sicakliginin altinda oldugundan,

cam gegis sicakligi kritik bir referans degeri haline gelir (Bonnet, 2009).
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Sekil 4.23. DSC analizi

4.5. FTIR Olgiimleri

Fourier Doniisiimii Infrared (FTIR) spektrum Ol¢timleri, Necmettin Erbakan
Universitesi BITAM laboratuvarinda bulunan Nicolet iS20 spektrofotometre ile
gerceklestirilmistir. Tiim analizlerde dalga sayist 400 ile 4000 cm™ arasinda, oda
sicakliginda ve 2 c¢cm™ hassasiyetinde analizler yapilmigtir. Elium® reginesi, PAN
nanoelyaf takviyeli, GNP katkili PAN nanoelyaf takviyeli, Fe3Os nanopartikiil katkili

PAN nanoelyaf takviyeli ve hibrit takviyeli Elium karisimlar1 i¢in FTIR spektrumlart
Sekil 4.24 'te verilmistir.
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Sekil 4.24. Elium regine ve takviyeli nanokompozitlerin FTIR spektrumlart
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Tiim spektrumlarda 2956 cm™ 'deki gerilme titresimleri CHz baglanmasini temsil
ederken, 1721 cm™ 'deki C=0 bandi PMMA bazli Elium recinesinde esterin varligini
dogrulamaktadir. Sonuglar, literatiirdeki birgok ¢alismada bildirilen MMA ve PMMA 'nin
genel bilesimi ile iliskilidir (Vijayakumari ve ark.,2013, Sugumaran ve Karim, 2017). Saf
Elium reginesinde 1639 cm™ 'deki absorpsiyon, bir C=C baginin varligini dogrular
(Sugumaran ve Karim, 2017, Eldin ve ark., 2017). Literatirde MMA/PMMA ile ilgili ¢ok
sayida ¢alisma, benzer dalga sayilarinda ayni baglarin varligini dogrulamistir (Rajendran
ve ark., 2003, Zhang ve ark., 2007). Benzer karakteristik pikler poliiiretan gibi diger
polimerlerde de tanimlanmigtir (Khan ve ark., 2020). Benzer bir yapisal bilesim %0.5,
%1 ve %1.5 GNP ile giiclendirilmis PAN nanoelyafkatkili Elium reginesinde de gozlenir.
Sonuglar, PAN, GNP veya Fes3Os ilavesinin polimer re¢inenin temel bilesimini
etkilemedigini dogrulamaktadir. Literatiirdeki birgok ¢alismanin bildirdigi gibi (Yang ve
ark., 2017, Sai ve ark., 2021), PAN, GNP veya Fe304 ‘lerin Elium 'a eklenmesi, yeni
kimyasal baglarin veya fonksiyonel gruplarin olusumundan ziyade yalnizca belirli
karakteristik zirvelerin yogunlugunu azaltir. Bu sonuglar ayn1 zamanda herhangi bir
kimyasal veya temel yapisal degisiklikle birlikte PMMA bazli Elium reginesi i¢indeki
PAN, GNP ve Fe3O; 'lerin fiziksel dagilimini da dogrulamaktadir.

Elektro-egirme ile iiretilmis PAN nanokompozit fiberin yapisini tanimlayan pikler
de Sekil 4.22 'de goriilmektedir. 2941 cm™ ve 2872 cm™ ‘deki bantlar, PAN lifinin
karbonik zincirlerindeki C—H gerilmesinden kaynaklanmaktadir (Kahraman ve ark.,
2018). PAN elektro-egirme nanofiber mat igin 2941 cm™ ve 2872 cm™, 1414 cm™ ve
1093 cm™ 'deki tepe noktalar1 sirastyla OH, CH» ve CH 'deki farkli modlarin alifatik CH
grubu titresimine atfedilmistir (Alarifi ve ark., 2015). Analizin en 6nemli gdzlemi,
nanopartikiil igermeyen nanofiber kegelerle karsilastirildiginda, nanopartikiillerin dahil
edilmesinin FTIR spektrumunda dalga sayilarinda neredeyse hicbir fark yaratmadigi
ancak yogunluklariin biraz azaldig1 gézlemidir. PAN matrisine gomiiliit GNP ve FezO4
nanopartikiilleri arasindaki etkilesimin kimyasal degil fiziksel oldugu agikca
gorlilmektedir.

Elium, FTIR spektrumunda standart polimetilmetakrilat (PMMA) ‘ya benzer
degerler gosterilmektedir (Ramesha ve ark., 2007, Duan ve ark., 2008). Metil ve metilen
C-H gerilmesi (2249, 2292 cm™), ester karbonil (1720 cm™) ve C-O-C (1143 cm™) igin
karakteristik absorpsiyon bantlart mevcuttur (Cizelge 4.7). Ayrica 1720 cm™ 'e normalize

edilen degerlerin pik yiikseklikleri de hemen hemen aynidir (Cizelge 4.7). CH ve CO bag
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gruplar1 yakmn dalga boyu araliklarinda fark edilebilirken, Elium’ da 963 cm™ dalga
boyundaki bir tepe noktasi tipik olarak silikonoksijen (SiO) baglarii gosterir (Stuart,
2004).

Cizelge 4.7. Elium'un karakteristik FTIR pikleri (Gebhardt, 2022)

Titresim Elium
C-H gerilmesi 2992 cm!
C-H gerilmesi 2949 cm*

C=0 1720 cm?
C-H biikiilmesi 1448/1434 cm™?
C-0-C 1143 cm?

Sonug olarak saf elium FTIR analizinde goriilen piklere ek olarak PAN katkili
nanokompozit malzemelerin FTIR analizinde PAN nanoelyaftan dolay1 olusan pikler de
acikca goriilmektedir. PAN katkili Elium matrisli nanokompozit malzemelerde Elium
recineye ait olan piklerin yaninda PAN °‘a ait olan pikler de yer almaktadir. Bu durum
PAN igerisine GNP ve Fe3O4 nanopartikiil katilmis nanokompozitlerde de ayni sekilde

gbzlemlenmistir.

4.6. Sekil Hafizas1 Testi Sonuglari

Sekil hafizali malzemelere ilk sekli verildikten sonra isitildiginda, malzeme,
programlama sicakligina geri doner ve ilk seklini hatirlar. Sekil hafizali malzemelerin
temel Ozelligi, belirli bir sicaklik araliginda iki farkli sekil arasinda gegis yapabilme
yetenekleridir. Sekil hafizali malzeme 1sitildiginda sunlar meydana gelir:

1. Déniisiim Islemi: Sekil hafizali malzemelerin ilk sekli programlama sirasinda
belirli bir sicaklik araliginda veya baska bir uyariciyla (bazen manyetik alanlar da
kullanilabilir) belirlenir. Bu programlama islemi, malzemenin molekiiler yapisinin
degistirilmesine neden olur.

2. Soguma ve Ik Sekil Koruma: Malzeme, programlanmus ilk sekli aldiktan sonra
sogutulur ve buzdolabinda veya uygun bir depolama ortaminda saklanir. Bu, malzemenin
bu yeni sekli sabit tutmasini saglar. Isitilmadiginda, malzeme bu sekli korur.

3. Isitma: Malzeme 1sitildiginda, programlama sicakligmma geri doner ve
programlanmus ilk sekli alir. Bu, malzemenin sekil hafizasinin aktif hale gelmesini saglar.

Isitildiginda malzeme, orijinal olarak programlandig: sekle geri doner.
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Sekil hafizast 0zelligi, sekil hafizali malzemelerin bir¢ok uygulamada
kullanilmasini miimkiin kilar. Isitma islemi, malzemenin sekil degistirmesini ve orijinal
seklini geri kazanmasini saglar, bu da g¢esitli endiistriyel ve tibbi uygulamalarda
kullanishidir. Ornegin, tip alaninda damar stentleri, havacilikta kanatlar ve otomotiv
sektoriinde otomobil pargalari gibi birgok {irlinde bu tiir malzemeler kullanilir.

DMA testlerinden elde edilen sonuglara gore orneklerin saf Elium ‘un Tg 'S
81.37°C (E'min camsi gegis sicakligl) bolgesinde yer aldi. Cekme test numuneleri,
yukarida agiklanan dort adim sirasinda sekil hafizas1 dongiilerinin tipik kosullar1 altinda
Ti = 25°C ve Th = 95°C 'de sekil hafizas1 dongiilerine tabi tutuldu. Geri kazanim ve
sabitlik oranlari Denklemler (3.9) ve (3.10) kullanilarak hesaplandi. Cizelge 4.8 'de tim
numunelere ait sonuglar gosterilmekte olup, sonuglar Sekil 4.25 'te de grafiksel olarak
gosterilmektedir. Cizelge 4.8. ‘de sekil hafizasi testleri yapilan E, E+P, E+P/O5GNP,
E+P/IGNP, E+P/15GNP, E+P/1FesO4 ve E+P/05GNP0O5Fe3Os nanokompozit
malzemelerin sekil geri kazanim orani, sabitlik orani ve sekil hafiza indeksleri verilmistir.
Sonuglara gore saf Elium malzemenin sekil geri kazanim oran1 %80 olarak dl¢iiliirken
E+P nanokompozit malzemenin sekil geri kazanim oran1 %83 olarak 6l¢iilmiistiir. Burada
PAN nanoelyaflarin geri kazanim oranina ¢ok az etki ettigi gézlemlenmektedir.
E+P/05GNP nanokompozit malzemenin saf Elium ‘a gore sekil geri kazanim orani1 %12.5
artarak %90 olmustur. E+P/1GNP nanokompozit malzemenin sekil geri kazanim oram
saf Eliuma gore %18.75 artmistir. E+P/IGNP nanokompozitin geri kazanim orani %95
ile en yiiksek olarak gozlemlenmistir. Bu artis, fiziksel ¢apraz baglarin olusmasi ve
karisimin geri kazanilabilirliginin optimize edilmesi nedeniyle geri kazanim oraninin
belirli bir GNP/PAN oraninda ve dogru miktarda GNP nanoparikiil orani ile
iliskilendirilebilir.

Cizelge 4.8. Saf Elium ve nanokompozitlerin geri kazanim orani, sabitlik orani ve sekil hafiza
indeksi sonuglart.

Numune Kodlari Geri kazanim orani, R; Sabitlik orani, R¢ Sekil hafiza indeksi,
[%] [%] R, - Ry

100

[%]
E 80 80
E+P 83 83
E+P/05GNP 90 90
E+P/1GNP 95 100 95
E+P/15GNP 90 90
E+P/1Fes04 88 88

E+P/05GNPO5Fe30, 90 90




107

PAN nanoelyafin katkisin1 gdz 6niinde bulundurdugumuzda nanoelyaf katkisi
geri doniis oranina olumsuz olarak etki etmektedir. Bunun sebebi PAN nanoelyafin
fiziksel baglarinin bozularak geri kazanim oranini diisiirmesidir. Bunun yaninda
nanopartikiil etkisi diislintildiigiinde %1 GNP katkili nanokompozitin geri doniis orani en
iyi sonug gostermektedir. Bunun sebebi nanopartikiil katkisinin fiziksel capraz baglarinin
geri kazanim 6zelligini artirmasidir. Bunun yaninda nanopartikiil orani arttik¢a fiziksel
capraz baglarin geri doniis hareketleri kisitlandigindan geri donilis oran1 diismeye
baslamistir. Fe3O4 nanopartikiil oranina bakildiginda fiziksel baglarin geri doniis oranini
saf Elium ‘a gore artirdigi ancak %1 GNP ye gore %7.95 daha diisik oldugu
goriilmektedir. Buna gére GNP katkis1 FesO4 nanopartikiil katkisina gore sekil hafizasi
ozelligini daha iyi etkiledigi goriilmektedir. GNP ve Fe3O4 nanopartikiil katkili (Hibrit)
nanokompozitlerde de geri doniis oraninin %90 oldugu goriilmektedir. Burada sadece

GNP ile sadece Fe3Os nanopartikiil katkili nanokompozit malzemelerin arasinda

cikmistir.
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Sekil 4.25. Tiim numunelerin geri kazanim orani, sabitlik oran1 ve sekil hafiza indeksi.

Sekil 4.26 ‘da Th sicakligina getirilen malzemelerin ¢eneler arasi sabitlendikten

sonra Ty sicakliginda uygulanan ¢ekme uzamasi esnasinda olusan kuvvet-uzama grafigi



108

goriilmektedir. Burada yapilan ¢ekme deformasyon kontrollii gekme olup her bir numune

10 mm cekilerek esit deformasyon olusturulmustur.

Kuvvet (N)

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Uzama (mm)

=——F ——E+P E+P/O5GNP E+P/1GNP  ——E+P/156NP ——E+P/1Fe304 ——E+P/05GNPO5Fe304

Sekil 4.26. Isitilan numunelerin ¢cekme esnasindaki Kuvvet-Uzama grafigi

Sekil hafizasi testlerinde geri doniis orant durumu aslinda ¢ok karmasik bir
olaydir. Ciinkii fiziksel baglar arasindaki hareketleri etkileyen birden ¢ok faktor
bulunmaktadir. Termoplastik malzemelerin bag zincirleri icerisinde kuvvetli kovalent
baglar bulunurken zincirler arasi zayif Van der Waals baglart bulunmaktadir.
Termoplastik malzemelerde sicakligin artmasi bu zayif baglarin zayiflamasina veya
kopmasina sebep olur ve sogudugunda yeniden zincirler arasi bag yapar. Burada 6nemli
olan husus sekil hafizasi testi sirasinda malzeme sitilirken Van der Waals baglarinin
zayiflamasi ama kopmamasini saglamaktir, eger yiiksek miktarda isitilirsa bu zayif
baglarin kopmasi ve sogudugunda tekrar bag yapmasi malzemenin sekil hafizasi
ozelliginin diismesine sebep olabilir. Bu sebeple malzemeyi 1sitirken ve soguturken
belirlenen sicakliklara dikkat etmek 6nem arz etmektedir. Sekil 4.27” ye bakildiginda bazi
numunelerin egilip tekrardan diizeldigi goriilmektedir. Bunun sebebi 1sitma haznesinde
numunelerin sicak hava ile temas ettigi ilk bolgeleri daha ¢abuk 1sindig1 i¢in o bélgelerde

sekil geri kazaniminin daha 6nce baslamasindan dolayidir. Daha sonra numunelerde



109

homojen sicakliga ulasildigi i¢in numuneler sekil geri doniise tamamen ulastiklarinda

tekrar diizelmektedirler.

Sekil 4.27. Yeniden 1sitma esnasinda ilk boya gelis goriintiileri, a) Saf elium regine, b) E+P, ¢)
E+P/05GNP, d) E+P/1GNP, e) E+P/15GNP, f)E+P/1Fe304, g) E+P/05GNP05Fe;0,4
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Sekil 4.28 ‘de bazi malzemelerin sekil hafizasi prosediiriine uyularak rastgele
sekil verilerek tekrar isitildiginda ilk seklini aldiginin fotograflar1 gosterilmektedir.
Burada malzemeler Ty sicakligina 1sitilip daha sonra rastgele farkli bir sekil verilerek oda
sicakligina sogutulmustur. Sogutulan malzemeler tekrar Th sicakligina isitildiginda

malzemelerin ilk sekline geri dondiigii gdzlemlenmis ve bu durum kayit altina alinmistir.

Sekil 4.28. Farkli sekillerde deforme olmus Elium ‘un sekil hafiza dongiisiinii gésteren fotograflar

4.2.1. Tk Sekil Hafizasim Silme ve Yeniden Programlama

Sekil hafizas1 6zelligine sahip polimer malzemelerin bir baska 6nemli konusu da
malzemenin ilk seklinin silinip belirli sicakliklarda baska kalici sekillere programlanmasi
ve bu sayede ¢ok yonlii kullanima sahip nanokompozit malzemelerin elde edilmesini
saglamaktir. Bu durum endiistriyel anlamda bir devrim niteliginde olup bir¢ok alanda
kullanima ag¢ik olmakla birlikte katma degerli bir malzeme olmas1 sebebiyle ekonomiye

biiylik katki saglayacagi da bir gergektir.
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Sekil 4.29. Farkli geometrilere (a,b,c,d,e) sahip aliiminyum kaliplar

Sekil 4.29 ‘da goriildiigi gibi lizerinde belirli geometrilere sahip kalip tiretimi
gerceklestirilmistir. Oncelikle E, E+P/1GNP nanokompozit malzemeler 100x10 mm?
boyutunda kesilmistir. Numuneler ilk olarak Th sicakligina kadar 1sitilmis ve gegici sekil
olarak Sekil 4.29 b ‘deki 120° agiya sahip geometri verilmistir. Daha sonra numune
sogutulmus ve tekrar isitilarak ilk sekline geri doniisii gézlemlenmistir. Saf Elium i¢in ilk
sekline geri dondiikten sonra ac1 167.5° olarak Sl¢iilmiis. Geri doniis oran1 Ry = %79.16
olarak ol¢iilmiistiir. Cizelge 4.9. ‘da her iki numunenin de geri doniis agilar1 ve agisal

olarak geri kazanim oranlar1 verilmistir.

Cizelge 4.9. Saf Elium ve nanokompozitlerin son agilar1 ve agisal olarak geri kazanim oranlari

Numune Kodlart Geri doniis agist Geri kazanim orani, Ry
[°] [%]

E 167.5 79.16

E+P/1GNP 175 91.67

Diiz plaka seklinde olan malzemelerin bu ilk seklini hafizasindan silerek ikinci
kalic1 sekil vermek igin (sekil hafizasi silme ve yeniden programlama) malzeme
isitildiktan sonra Sekil 4.29 b ‘deki kaliba yerlestirilerek malzemeler 95 °C sicakliga
kadar 1sitilip homojen sicakliga ulagtiktan sonra oda sicakligina tekrar sogutulmustur.
Malzeme bu kaliptan ¢ikartilmadan 95 °C sicakliga 1sitip tekrar sogutma islemi 4 kez
tekrar edildikten sonra malzeme 95 °C sicakliga 1sitilip 1sinan malzeme Sekil 4.29 a ‘daki

kaliba yerlestirilerek (ilk kalict sekli) sogutulmustur. Soguyan malzemeler kaliptan
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cikartilarak 1sitma haznesinde 95 °C sicakliga isitilmistir. Malzemeler isinirken ikinci
kalic1 sekline geri donmiistiir. Normalde ilk sekli diiz olan malzemeler tekrar 1sitildiginda
zaten ilk seklinde oldugundan sekil degistirmemesi beklenirken sasirtict sekilde ikinci
kalic1 seklini almistir ve bu durum malzemelerin yeniden programlanmasinin oniinii

acacagindan ¢ok onemlidir. Sekil 4.30 ‘da malzemelerin ilk sekil hafizasina doniisten

tekrar programlama sonrasi ikinci sekline geri doniisiine kadar adimlar gosterilmistir.

Sekil 4.30. ikinci sekil hafizas1 programlama adimlar1 (E+P/1GNP), a) ilk kalic1 sekil, b) ilk gegici sekil,
c) ilk kalic1 sekle geri doniis, d) ikinci kalict sekil, e) ikinci gegici sekil, f) ikinci kalict sekle geri doniis
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Cizelge 4.10 ‘da ikinci kalic1 sekle geri doniis agislar1 ve agisal olarak geri
kazanim oranlar1 verilmistir. Saf Elium malzemenin ikinci kalict sekle geri doniis orani
ile E+P/1GNP nanokompozitin ikinci kalic1 sekle geri doniis oranmi karsilastirildiginda

E+P/1GNP nanokompozit malzemede % 14.67 ‘lik bir artis gdzlemlenmistir.

Cizelge 4.9. Saf Elium ve nanokompozitlerin son agilar1 ve agisal olarak geri kazanim oranlari

Numune Kodlar1 Geri doniis agis1 Geri kazanim orani, Ry
[°] [%]

E 133 76.36

E+P/1GNP 128 85.45

Saf Elium Sekil 4.29 e ‘ye yerlestirilerek ikincil kalict sekil programlamasi
yapilmistir. Sekil 4.31 ‘de saf Elium malzemenin ikinci kalic1 sekil programlama adimlari

goriilmektedir.

a) b)

Sekil 4.31 Saf Elium ikinci kalict sekil programlama, a) 1k kalici sekil, b) Tkinci kalict sekil, ¢) Gegici
sekil, d) ikinci kalic1 sekle geri doniis

Saf Elium ve {iretilen diger nanokompozit malzemelerin sekil hafizas1 6zellikleri
yapilan testler sonucunda incelenmis ve malzemelerin sekil hafizasinin oldugu ve

icerisine yapilan katkilarin bu 6zelligini iyilestirdigi gézlemlenmistir. Bunun yaninda
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malzemenin ilk kalic1 sekli resetlenip ikinci bir kalici sekil programlamasi yapilmis bu da
basariya ulagsmistir. Bununla birlikte iiretilen nanokompozit malzemelerin bu 6zelligi

sayesinde bir¢ok alanda kullanim potansiyeli ortaya konulmustur.
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5. SONUCLAR VE ONERILER

5.1 Sonuclar

Bu ¢aligsmada, termoplastik matrisli nanofiber ve nanoparcaciklarla giiglendirilmis
nanokompozit malzemelerin basarili bir sekilde iiretimi gerceklestirilmigtir. Cekme
testleri, malzemelerin mekanik o6zelliklerinin degerlendirilmesinde kapsamli bilgiler
saglamistir. Dinamik Mekanik Analiz (DMA) ile malzemelerin viskoelastik davranislar
incelenmis, bu analizden elde edilen veriler, termoplastik matrisin ve nanomalzemelerin
etkilesimlerini ortaya koymustur. Termogravimetrik Analiz ve Diferansiyel Taramali
Kalorimetri (TGA-DSC) analizi, malzemelerin termal kararliliklarini ve bozunma
davraniglarin1 detayli bir sekilde incelemistir. FTIR analizi, kullanilan malzeme
bilesenlerinin kimyasal yapilarim1 belirlemek i¢in gergeklestirilmistir. Ayrica,
malzemelerin sekil hafizas1 6zellikleri lizerine yapilan c¢aligmalar, nanokompozitlerin
belirli kosullarda nasil tepki verdigini ve sekil degistirme yeteneklerini gostermistir. Bu
kapsamli calisma, termoplastik matrisli nanokompozit malzemelerin ¢esitli onemli
ozelliklerini anlamamiza ve gelecekteki uygulamalarda bu malzemelerin potansiyelini
degerlendirmemize katki saglamistir.

Bu ¢alisma kapsaminda asagidaki sonuglar elde edilmistir.

- Uretilen nanofiberlerin ¢ekme testlerinde ¢ekme dayanimi en iyi olan
PAN/1GNP “dir ve saf PAN nanofibere gére ¢ekme dayanimi %88.5 oraninda artmistir.
Diger sonuglara da bakildiginda nanofiber icerisine takviye edilen GNP ve Fes3O4
nanopartikiiller nanofiberin ¢ekme dayanimina olumlu yonde katki sagladigi
goriilmektedir. GNP orani arttikga nanopartikiillerin topaklanma olmasindan dolay1
¢ekme dayanimi olumsuz etkilenmistir. GNP oraninin ¢ekme dayanimina etkisi en iyi
olan %1 oranda olan nanofiberdir.

- Elium-PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemenin ¢ekme dayanimi 55.10
MPa ‘dir. Saf Elium ‘a gore cekme dayanimi %23.9 oraninda bir artis gézlemlenmistir.

- PAN igerisine ilave edilen GNP oranlarindan mekanik 6zellikleri en iyi ¢ikan
%1 GNP takviyesi olmustur. Saf Elium malzemeye gore ¢ekme dayanimi %54.9 ‘luk,
Elium-PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemeye gore g¢ekme dayaniminda
%24.97 ‘lik bir artis gozlemlenmistir. Bu orandan daha fazla ilave edilen GNP
nanopartikiillerin PAN icerisinde homojen dagilamayip aglomer olmasi sebebiyle

mekanik 6zellikler olumsuz etkilenmektedir.
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- Elium- %1Fe304+PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemenin ¢ekme
dayanimi 60.25 MPa ‘dir. Saf Elium malzemeye gore ¢cekme dayanimi %35.57 ‘lik,
Elium-PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemeye gore ¢ekme dayaniminda %9.34
‘lik bir artig gézlemlenmistir.

- Elium-%0.5GNP+%0.5Fe304+PAN  nanofiber  katkili  nanokompozit
malzemenin ¢ekme dayanimi 62.61 MPa ‘dir. Saf Elium malzemeye gore c¢ekme
dayanimi %40.88 ‘lik, Elium-PAN nanofiber katkili nanokompozit malzemeye gore
¢cekme dayaniminda %13.62 ‘lik bir artis gézlemlenmistir. Hibrit olarak tanimladigimiz
Elium-%0.5GNP+%0.5Fe304+PAN nanofiber katkili nanokompozitlerin mukavemetinin
%1 GNP katkili PAN ile giiglendirilmis Elium nanokompozitin mukavemeti ile %1 FesO4
katkili PAN nanfiber ile giiclendirilmis Elium nanokompozitin mukavemet degerinin
ortasinda ¢ikmasi beklen bir durumdur.

- Mekanik testler sonrasinda nanokompozitlerde gozlemlenen mekanik
ozelliklerin iyilesmesi, SEM goériintiilerinde belirtilen kirilma morfolojileriyle
iligskilendirilmistir. Ayrica SEM goriintiilerinde goriildiigii izere olusan nanoelyaflarin
matristen styrilmasi veya kopmasi, ¢atlak kopriilenmesi, ¢atlak yon degistirmesi, ¢atlak
durdurmasi ve dallanmasi gibi hasar mekanizmalar1 toklastirma etkilerine atfedilmistir.
Bunun yaninda nanopartikiil katkisinin etkisi bu hasar mekanizmalarinin ¢esitlenmesine
ve toklastirma mekanizmasini iyilestirdigi kanisina varilmistir.

- Mod-1 translaminar kirilma toklugu test sonuglarina bakildiginda saf Elium ‘un
Krikitk degeri 1.676 MPam? “dir. Kriiiik degeri en iyi ¢ikan 2.633 MPa.m2 olarak
E+P/IGNP nanokompozit malzemedir ve saf Elium ‘a gore %57.1 oraninda artis
gozlemlenmistir. GNP orani arttikga nanoelyaf i¢erisindeki nanopartikiillerin topaklanma
olmasindan dolay1 kirilma toklugu olumsuz olarak etkilenmistir. Burada en iyi GNP oran1
%] olarak belirlenmistir. Fe3O4 nanopartikiil katkis1 da Krikitik oraninda artis saglamistir
ancak iyilestirmesi %1 GNP oranindan daha az olarak ger¢eklesmistir.

- DMA sonuglar incelendiginde camsi gegis sicakligi en diisiik olan saf Elium
recinedir. Bunun yaninda camst gecis sicaklig1 en yiiksek 91.68 °C olarak E+P/1Fe304
nanokompozit malzemede gergeklesmistir. Fe3O4 nanopartikiil katkili nanokompozitin
camsi gegis sicakligiin yiiksek ¢ikmasiin nedeni Fe3Os nanopartikiiliin termal iletim
katsayisinin daha fazla olmasindan dolay1 fiziksel baglarin hareketlerini bir miktar daha
fazla kisitladig1 sonucuna varilmstir. tand-Sicaklik grafigine bakildiginda tand degerinin
diisiik ¢ikmas1 malzemenin daha elastik davranis gosterdigi anlamina gelmektedir. Elastik

0zelligi en iyi olan nanokompozit malzeme E+P/1GNP “dir.
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- Sekil hafizasi sonuglarina bakildiginda en iyi sekil geri kazanim oranina sahip
olan nanokompozit malzeme %95 ile E+P/1GNP ‘dir. Saf Elium “un sekil geri kazanim
oranina gore %18.75 artis gbzlemlenmistir. Sekil hafiza indeksi sekil sabitlik oran1 %100
oldugundan %95 olarak hesaplanmistir. Sekil geri kazanim oraninin yiiksek ¢ikmasinin
sebebi belirtilen sicakliklarda nanokompozit malzemenin daha elastik davranis
gostermesine dayandirilmistir.

- E+P/1Fe304 nanokompozit malzemenin sekil geri kazanim orani %88 olarak
Ol¢tilmiistiir. Hibrit (E+P/05GNP0O5Fe304) nanokompozitin ise sekil geri kazanim orani
%390 “dir. Burada hibrit nanokompozitin sekil geri kazanim oran1 %1 GNP ve %1 Fe3O4

nanokompozit malzemelerin arasinda bir deger ¢ikmustir.
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5.2 Oneriler

- Elium reginenin sekil hafizasi 6zelligine sahip oldugu yapilan ¢calismada agikca
goriilmektedir. Bunun yaninda PAN nanoelyaf igerisine katilan nanopartikiillerle sekil
hafizas1 ozelliginin iyilestigi de goriilmektedir. Sekil hafizasina sahip olan bu
malzemelerin kendi kendini iyilestirme (Self Healing) 6zellikleri incelenebilir.

- Elium reginenin sekil hafizasinin silinip yeni sekil programlamasi
gerceklestirilebilir. Bunun yaninda diger katkili nanokompozitlerin de sekil hafizasinin
silinip yeni sekil programlama testleri gergeklestirilebilir.

- Elium reginelere GNP ve Fe3O4 nanopartikiil katkis1 yapilarak (nanoelyafsiz)
tiretilen nanokompozitlerin mekanik 6zellikleri incelenebilir.

- Uretilen nanokompozitlerde kullanilan nanopartikiillerin yerine giimiis
nanopartikiil (Ag), silisyum karbiir (SiC) gibi nanopartikiillerle katkili nanokompozit
malzemelerin de sekil hafizasina etkileri incelenebilir.

- Uretilen nanokompozit malzemelerin diisik hizda darbe testleri
gerceklestirilerek darbe toklugu incelenebilir.

- Uretilen nanokompozit malzemelerin tuzlu su, soguk su, sicak su, asidik ortam
gibi sartlarda yaglanma etkileri arastirilabilir.

- Uretilen nanokompozit malzemelerin kirilma toklugu hesaplama
yontemlerinden komplians metodu, J-integral metodu yontemleriyle de hesaplanabilir.

- Uretilen nanokompozit malzemelerin X-1sm1 gercigenlik, radar absorbsiyon,
elektromanyetik kalkanlama (EMI Shielding) testleri gergeklestirilebilir.

- Uretilen nanokompozit malzemelerin Tq sicaklig1 iistiinde veya altinda farkl
sicakliklarda birden fazla gecici sekil programlanarak ¢oklu sekil hafizasi 6zelligi

incelenebilir.
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