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ONSOZ

Nanokompozit malzemeler nano boyutta bazi dogal ve sentetik inorganik maddelerin
polimerler sistemleri icerisine ilave edilmesi elde edilen malzemelerdir. Kullanilan nano
boyutlu pargaciklarin boy-en orami ve yiizey alaninin ¢ok yiiksek olmasindan dolayi
polimerlerin mekanik ve termal dayanimlarini, darbelere karsi direnglerini arttirma, oksijen,
su buhart gibi gazlarin gegirgenligini gelencksel malzemelerle kiyasla azaltma, iletken
partikiillerin kullanilmasi durumunda elektrik iletkenligini artirma potansiyeli vardir. Polimer
nanokompozit tiretimi amagh kullanilan malzemelerden birisini bir boyutu nanometrik dlgiitte
olan tabakali yapida Killer olusturmaktadir. Polimer molekiillerinin kil par¢aciklarinda meveut
olan tabakalt kil galerilerinin igerisine dagilip tabaka yapisini par¢alamasi ve bu tabakalarin
polimer i¢inde etkin ve homojen dagiliminmin saglayabilmesi istenen mikroyapida
nanokompozitler elde edilebiimektedir. Bu arastirma projesi kapsaminda, organik/inorganik
montmorillonit tipi tabakah kil ilaveli epoksi nanokompozitler ve cam elyaf takviyeli
kil/epoksi kompozitler gelistirilmistir. Bu proje, TBAG-104M365 proje no ile TUBITAK

tarafindan desteklenmistir.
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oz

Tabakalt kil/polimer nanokompozitleri Na' katyonlari igeren kil (montmorillonite) ve
epoksi regine kullanilarak hazirlanmistir. Kil yiizeyleri hekzadesiltrimetilamonyum klortir
(HTAC) kullanilarak modifiye edilmis ve polimer matriks igerisinde homojen dagilmaya
(eksfolidiye mikroyapt) elverisli organik uyumlu Killer elde edilmistir. X-1gtn1 kirmimi (XRD)
sonuglarina gore modifiye edilmis kilin tabakalar arast bostugu 14 A dan (saf kilin degeri) 18
A’ a geniglemistir. Agirhkea %0-10 kil parcaciklari epoksi matriks icerisine ultrasonik
yontemler yardimt ile kanstiriimis ve kil/epoksi nanokomporzit sistemleri tabakalar arasmda
polimerizasyon yontemi ile elde edilmistir. Taramali elektron mikroskop (SEM) sonuglart,
organik olarak modifiye edilmis kil (OMMT) igeren nanokompozitlerin MMT igerenlere gore
daha iyi dagilim olusturdugunu gostermektedir. Kil modifikasyon yontemi ile kil galerileri
arasindaki mesafe agilmis ve eksfolidiye kompozit yapilar elde edilmistir. Recineye kil
parcactklarinin eklenmesi epoksinin mekanik 6zelliklerini etkilemistir. Kil miktarmnin
artmastyla, ¢ekme ve egme modillerinde artma gozlemlenmigtir. Camsi gegis sicakligi,
dolgusuz epoksi reginede 63.6 °C iken organik olarak modifiye edilmis kiitlece %3 kil iceren
kompozitlerde 68.9 ° C* ye yitkselmistir. Kil pargaciklarinin epoksi regineye eklenmesi ile
alev alma ve yanma direncinin artigi gézlenmistir.
Kivrimsiz cam fiberlerle takviye edilmig tabakali polimer komporzitler i¢in lullanilan
matriks malzemesi modifiye edilmis ve edilmemis kil nano parcaciklari iceren epoksi ile
hazirlanmistir. Tabakah kil nano pargaciklarin cam takviyeli kompozitlerin mekanik, 1sil ve
yanma ozelliklerine etkisi aragtirdmistir. Kompozitler el yatirmasi yontemi ile iiretilmis ve
basmg¢ altinda polimerize edilmistir. Cekme testi sonuglari, kil takviyesinin kompozitlerin
cekme mukavemeti ve modiiliine smirlt etkisi oldugunu gdstermistir. Kompozitlerin egme
szellikleri, kil eklenmesiyle iyilesen cam fiber-epoksi matriks ara yiiziine bagh olarak
gelismistir. SEM ile numunelerin kirilma yiizeyleri incelenmis ve sonuglar matriksin igindeki
kil pargaciklarimin  varhgmin  kirilma mekanizmalarint  degistirdigini  gOstermistir.
Kompozitlerin yanmazlik dzelliginin epoksi matrikse kil pargaciklari eklenmesi ile onemli

sletide iyilestigi ve bu gelismenin OMMT kil parcaciklari ile daha fazla oldugu gozlenmistir.

Anahtar kelimeler: Kompozit malzeme, epoksi matriks, nanokompozit, tabakalt kil,
montmorillonit, cam elyaf, termal, mekanik ve optik dzellikler.




Abstract

In this study, layered clay/polymer nanocomposites were prepared using Na' cation
containing montmorillonite clay and epoxy resins. Clay particles were treated with
hexadecyltrimethylammonium chloride (HTAC) to obtain exfoliated microstructure in which
homogenous dispersion of the nano plaques within the polymer matrix forms. The interlayer
spacing of the clays with and without modification was measured by X-Ray Diffraction

(XRD) techniques. The XRD results showed that d-spacing of the clay was expanded from

14.8 A to 18.5 A, after modification of the clays. Clay/polymer nanocomposites were

processed through in-situ polymerization by blending of 0-10 wt. % of the clay particulates
with the epoxy resin using ultrasonication. SEM results showed that nanocomposites with
organically modified MMT exhibited better dispersion than Na'-MMT. Modification of the
clay expands the clay galleries (from 14 A to 18 A) that promote the formation of exfoliated
composite structure. It was found that the addition of the clay particles has minor effects on
the mechanical properties. The tensile and flexural modulus increased with increasing clay
content. The glass transition temperature increased from 63.6 °C, in the neat epoxy resin. to
68.9 °C in the nanocomposite with 3 wt. % of organically modified MMT. It was found that
flame resistance significantly improved by the incorporation of MMT particles to the neat
€pOXY.

Matrix part of non-crimp fiber reinforced polymer composites was prepared with
modified and unmodified clay nanoparticles and effects of these nanoparticles to the material
properties of composite were also investigated. Laminates were manufactured with hand lay-
up technique and cured under compression. Based on tensile tests, it was found that clay
loading has minor effect on the tensile strength and modulus of composite laminates. Flexural
properties of laminates were improved with the addition of clay due to the improved interface
between glass fibers and epoxy matrix. The fracture surfaces were examined with scanning
electron microscopy (SEM) and the results revealed that fracture mechanisms are altered due
to the presence of clays in the matrix. It was found that the flame resistance of composites is
improved due to clay particle additions into the epoxy matrix and improvement is higher with

OMMT clay nanoparticles.

Keywords: Composite materials, epoxy matrix, nanocomposites, layered clay,

montmorillonite, glass fiber, thermal, mechanical and optical properties.




BOLUM 1

GIRiS

1.1 Konn

Proje konusu, tabakali kil/epoksi matriksten olusan nanokompozitlerin gelistirilmesi,
iiretilen Kil-epoksi sisteminin matriks olarak kullanildigi cam elyaf takviyeli nanokompozit
malzemelerin gelistirilmesi ve {iretilen malzemelerin karakterizasyonudur. Montmorillonit
parcaciklarinin birbirinden ayrilip epoksi matriks igerisinde homojen bigimde dagilimin
saglayabilmek amaci ile iyon degisim reaksiyonu yontemi uygulanmistir. Uygulanan iyon
degisim  reaksiyonu yontemi sayesinde, kile organik uyumluluk kazandirilarak kil
katmanlarinin epoksi matriks igerisinde dagilimi saglanacak ve malzemelerin mekanik, termal
ve yanmazlik dzellikleri gerceklestirilebilecektir. Degisik agirlik oranlarinda modifiye edilmis
ve edilmemis kil iceren kompozitlerin mekanik, mikro-yapi, termal ve optik gecirgenligi

ozellikleri karakterizasyonu proje konusunu olusturmaktadir.

1.2 Amacg

Bu projenin amaci, tabakali kil/epoksi matriksten olusan nanokompozitlerin
gelistirilmesi, tiretilen kil-epoksi sisteminin matriks olarak kullanildigi cam elyaf takviyeli
nanokompozit malzemelerin gelistirilmesi ve iiretilen malzemelerin karakterizasyonudur. Son
yillarda, nanoteknoloji yoluyla molekiiler boyutta ve molekiiler yapist yenilenmis biiyiik
yapilar elde edilmektedir. Bu yapilardan dolgu maddesi ve matriks arasinda g¢ok biiyiik
miktarda yiizey alanina sahip ve nanometre boyutunda pargaciklar olusan nanokompozitler
endiistriyel anlamda biiyiik ilgi cekmektedir. Epoksi vapi igerisine diisiik konsantrasyonlarda
nanotabakalarin diizgiin bir sekilde dagilimmin saglanmasi ile gelistirilmis ozellikler elde
edilmesi projenin genel amacidir.

Proje sonucunda erisilmesi amaglanmg ¢iktilar; montmorillonit tipi Killerin iyon
degisim reaksiyonu ile modifikasyonun saglanip organofilik 6zellikte edilmesi, modifiye

edilmis kil vapilarinin epoksi igerisinde tabakalar arasinda polimerizasyon yontemi ile
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dagilimimin saglanmasi, diisiik konsantrasyonlarda kil pargaciklart kullanilarak malzeme

ozelliklerinin gelistirilmesi.

1.3 Kapsam, Incelenen Parametreler ve izlenen Yontemler

Tabakali kil/polimer nanokompozitleri Na" katyonlar: igeren kil {montmorillonite) ve
epoksi regine kullanilarak hazirlanmistir. Kullamlan kil 220 mZ/g yiizey alanma ve 120
meq/100 gr katyon degisim katsayisina sahiptir. Kil parcaciklari asidik sulu ¢ozelti halinde
yiizey aktif malzeme (hexadecyltrimethylammonium chloride) kullanilarak modifiye edilmis
ve polimer igerisinde homojen dagilmaya elverisli kil pargaciklari elde edilmisti;. Tabakah
kil/epoksi nanokompozit malzemeler, epoksi ve Na” katyonu igeren montmorillonite (MMT)
tip kil kullanilarak proses edilmistir. Modifikasyon iglemi ile sodyum katyonlan iceren
montmorillonite kil galerileri ile yitzey aktif malzeme molekiilleri arasindaki iyon degisimi
sonucu organofilik 6zellikte kil elde edilmistir.

Agirlikca %0-10 kil pargaciklan epoksi matriks igerisine ultrasonik banyo kullanilarak
karistiriimis ve kil/epoksi nanokompozit sistemleri Tabakalar arasinda polimerizasyon
yontemi ile elde edilmistir. Belirtilen oranlarda kil igeren epoksi karigimlari, kivrimsiz cam
fiberterle giiglendirilmis polimer kompozitlerin matriks kismi olarak kullamlmigtir. Cam fiber
takviyeli kompozit malzemeler el yatirmasi yontemi ile Gretilmis ve basing altinda
kiirlenmistir.

Gelistirilen  nanokompozitlerin  proses-mikroyapi-performans baglantist  X-lsint
Kirmimidir (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM) ve mekanik test teknikleri ile ortaya
ctkariimistir. XRD teknigi ile kil pargaciklarmin polimer matriks igcerisinde dagilimi
incelenmistir. Kil tabakalart arasindaki uzaklik Bragg denklemi ile hesaplanabilmektir. XRD
teknigi ile analiz edilecek numuneler Phillips X-Pert Pro XRD cihazi ve CuK.,. sy ile
analiz edilmistir. Ayrica, kil tabakalarinin polimer igerisinde dagilim: SEM teknigi ile
arastirilmis ve cekme testi sonrasinda elde edilen malzemelerin kirik yiizeyleri incelenmistir.
Nanokompozit malzemelerin mekanik ozelliklerini incelemek amaci ile ¢cekme, egilme ve
kirilma toklugu testleri yapilmis ve malzemelerin mukavemet, modild, kiriima mukavemeti,

kiritma uzamast ve kirilma toklugu degerleri hesaplanmigtir.
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Nanokompozitlerin termal davraniglari ve kil tabakalarinin ilavesinin etkileri dinamik

taramali kalorimetre (DSC) ve dinamik mekanik analiz (DMA) yontemleri ile belirlenmistir.
Malzemelerin yanma hizi, UL-94 yatay yanma testi ile tayin edilmistir.
Kil/epoksi nanokompozit malzemelerin isik gegirgenligi ozellikleri UV ve IR fiber

optik spektrometre ile Slgiilmiistiir.

1.4 Cahsmamn Literatiirdeki Yeri

Kompozit malzeme alaninda yeni bir arastirma konusu olan nanokompozitler
genellikle nano boyuttaki kil (GIANNELIS, 1998) (FISCHER, 2003) ve benzeri inorganik
parcaciklarin polimer yapi igerisinde dagihimi ile iiretilen malzemelerdir. Nanokompozitler,
matriks malzemesini olusturan polimerin tek bagina sahip oldugu 6zellikler veya geleneksel
kompozitler ile kiyaslandiginda daha iistiin mekanik, termal, optik ve bariyer Ozellikler
gosterebilmektedir. Bu sebeple ilk sentezlendikleri tarihten bu giine kadar ilgi duyulan bir
arastirma konusu haline gelmistir,

Fiber takviyeli polimer matriks kompozit malzemelerin ise kullanim alanlan degisik
alanlarda yayginlasmaktadir. Havacilik, savunma sanayi, otomotiv, denizcilik ve spor esya
iiretimi bunlara Ornektir. Dayanmmlari, iiretim esneklikleri ve hafiflikleri gibi ozellikleri
endiistriyel alanda kullamimlarini arttirmaktadir. Kompozit malzemelerin 6zellikleri, kompozit
bilesenlerine (fiber ve matriks) ve bilesenler arasmdaki arayiizey 6zelliklerine baghdir.

Polimer nanokompozit iiretimi amagh kullanilan malzemelerden birisini bir boyutu
nanometrik Olgiitte olan tabakali yapida killer olusturmaktadir (SCHIDT, 2002). Polimer
molekiillerinin kil par¢aciklarinda mevcut olan tabakahli kil galerilerinin icerisine dagihp
tabaka yapisini parcalamasi ve bu tabakalarin polimer i¢inde etkin ve homojen dagihminin
saglayabilmesi olduk¢a Onemlidir (ZANETTL, 2000). Kil tabakalarinin organofobik
ozelliginden dolayt bunlarin organik monomer i¢cinde dagihmi, monomer tarafindan
yiizeylerinin islatimi ve arayiizeyde baglanmalarin olusumu oldukca zordur (ZERDA, 2001-
NIGAM, 2004). Bu durumu ortadan kaldirmak ig¢in killer onium iyonlari iceren uygun bir
ylizey aktif madde ile modifiye edilerek organofilik hale getirilebilmektedir. Bu islem
esnastnda kil galerinde bulunan metal katyonlariyla ylizey aktif maddenin icerdigi onium
iyonlari arasinda katyon degisimi reaksiyonu gergeklesir. Bu degisim esnasinda sadece Kil
yiizeylerinin polaritesi monomer polaritesi ile uyumlu hale getirilmis olmaz ayn1 zamanda kil
tabakalarinin galerilerde genisleyebilir (CHEN, 2003-LEE, 1999-WETZEL, 2003). Boylelikle
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monomer ya da polimer molekiillerinin galerilerin icerisine daha etkin bir bigimde dagilmasi
veya kil tabakalarinin daha kolay bigimde birbirinden ayrilmasi saglanmis olabilir.

Polimer nanokompozitler poliamid, epoksi, polistiren, polietilen oksit, poliolefin,
poliliretan gibi farkli polaritelerde polimerlerden hazirlanabilmektedir. Mihendislik
malzemesi olarak performansi, isleme kolayhgi, mitkemmel termal, mekanik ve elektriksel
tzelliklerinden dolayr tabakahi inorganik bilesenler kullanilarak hazirlanan epoksi
nanokompozitler iizerinde pek ¢ok ¢ahisma yapilmistir (CHIN, 2001- LEE, 1957- LAN, 1995~
WANG, 1998- JIANKUN, 2001- LAN, 1994).

Bu cahsmada tabakal kil/epoksi nanokompozit malzemeler ve ayni zamanda bu
sistemlerin matriks malzemesi olarak kullanildigi cam elyaf takviyeli kompozitler tiretilmistir.
Degisik agirlik oranlarinda modifiye edilmis ve edilmemis kil igeren kompozitlerin mekanik,

mikro-yapi, 1s1sal ve 151k gecirgenligi ozellikleri karakterize edilmistir.
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BOLUM 2

GELISME

2.1 LITERATUR OZETi

2.1.1 Nanokompozitler, Ozellikleri ve Uygulama Alanlar

Nanokompozit malzemeler, nano boyutta bazi dogal ve sentetik inorganik maddelerin
polimer sistemleri igerisine ilave edilmesi ile elde edilen malzemelerdir. Kullanilan nano
boyutlu pargaciklarm, boy-en orami ve yiizey alamnin ¢ok yiiksek olmasindan dolayt,
polimerlerin mekanik ve termal dayamimlarini, darbelere karsi direnglerini artirma, oksijen, su
buhari gibi gazlarin gegirgenligini geleneksel malzemelerle kiyasla azaltma, iletken
partikiillerin kullanilmas: durumunda elektrik iletkenligini artirma potansiyeli vardir. Genel
olarak, makroskopik takviye elemanlan ile kiyaslandiginda yapisal mitkemmellige takviye
elemanlaninin boyutga kiigiiltiilmesi ile ulastlabilmektedir. Takviye elemanlarinin boyutlar:
atomik veya molekiiler boyuta ulasinca gosterdigi ozelliklerde de artis gozlenmlenmistir
(LEE, 1999).

Tabakali kil/polimer nanokompozitleri, yakin gelecegin umut vadeden malzeme
gruplarindandir. flk kil/polimer bazhi nanokompozitler 1989 yilinda Japonya'da Toyota
firmasmin arastirma laboratuarlarinda sentezlenmistir (OKADA, 1990). {lk sentezlendikleri
tarihten bu giine kadar ilgi duyulan bir arastirma konusu haline gelmistir. Giiniimiizde, istiin
ozellikleri ve bu ozelliklerin diisiik maliyetli bir giiglendirici malzemesinin (kil), ¢ok diisiik
miktarlarda (yaklasik ag.% 0.5) kullanilmasiyla elde edilebilmesi sayesinde, bu konudaki
caligmalar diinya ¢apinda her gecen giin artan bir ilgi odag olmustur.

Cok yakmn zamanda nano-teknoloji sayesinde; daha tstiin 8zellikli malzemeler, daha
hizh bilgisayarlar, daha hafif otomobil, ugak ve gemi parcalari, yiiksek performansh motorlar,
degisik fonksiyonlu gida ambalaj malzemeleri, g¢evre temizligine yardimet firinler, kir
tutmayan boyalar, atik sularin temizlenmesini saglayan bilesenler, tehlikeli kimyasallarin
¢evredeki teshisini saglayan cihazlar, yapay organlar, tansiyon ve kalp atisim olgen akilli

elbiselerin yapilmasi gibi bir¢ok konuda ¢alismalar stirdiirilmektedir.




2.1.2 Tabakali Killerin Yapis1 ve Ozellikleri

Son yillarda, polimerik kompozit ve nanokompozit alaninda kiigiik partikiil boyutuna
ve genis yiizey alanina sahip montmorillonit (MMT) minerallerinin Gnemi artmigtir.
Montmorillonit diizlemsel yapida 1 nm ve yan boyutta ise 200-300 nm kalnhginda olan
tabakali yapida minerallerdir. Kil minerallerinin tabakalari tetrahedral ve oktahedral birim
olmak iizere iki degisik yapi biriminin birlesmesinden olugurlar. $ekil 1°de tetrahedral ve
oktahedral birimlerin yapilari sematik olarak verilmistir. Tetrahedral birim, geometrik sekli
diizgiin dort yiizli olan, merkezde silisyum atomu, kdselerde ise oksijen ya da hidroksil
iyonlarinin yer almastyla olusan birimdir (ZHENG, 2004). Oktahedral birim, geometrik sekli
sekiz yiizli olan, merkezde aliiminyum iyonlari, kdgelerde ise oksijen ya da hidroksil iyonlari
bulunan yapi birimidir. Oktahedrallerin diger oktahedral birimler tarafindan paylagilmasi

sonucu aliimina tabakalar olusur.

;
Si-0 tetrahedral Al-O oktahedral

SRR OOOBAOAGN0

Tetrahedral binm Oktahedral binm

Sekil 1. Tetrahedral ve oktahedral birimlerin yapilarinin sematik gosterimi (ZHENG, 2004)

Nanokompozitlerde kullamlan tabakali killer genel olarak 2:1 grubuna aittirler. Sekil
2°de smektit minerali tabakal killer igerisinden 2:1 grubuna ait montmorillonit kilinin yapist
sematik olarak verilmektedir. MMT’ nin kimyasal yapisi genelde iki tetrahedral silika
vapisina stkismis halde yer alan oktahedral magnezyum veya aliiminyum hidroksit
tabakalarindan meydana gelmistir. Kuru montmorillonitin tabakalar aras1 baglanmalari daha
kuvvetlidir. Su ile temas ettiklerinde, su tabakalar aras1 bogluga girip kilin sigmesine neden
olmaktadir (RAY, 2003). Ayrica, montmorillonitler su ve iyon adsorbsiyonu i¢in biiyiik yiizey

alanma sahiptirler.
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Sekil 2.

Sekil 2. 2:1 grubuna ait montmoritlonit kil yapisinin sematik gosterimi (QUTUBUDDIN,
2001).

2.1.3 Modifiye Edilmis Tabakah Killerin Ozellikleri

Kompozit malzemenin organik bileseni polimer ve inorganik dolgu arasindaki
uyumsuzluk, polimer-dolgu arasindaki yapismanin zayif olmasina yol agar. Dolgu maddeleri
organik maddeler ile modifiye edilerek yiizey enerjileri azaltildiginda polimer matris ile iyi
bir baglanma saglar. Bu nedenden dolay1, polimerik nanokompozit malzeme hazirlarken
montmorillonit minerallerinin 6n yiizey hazirlama islemime tabi tutulmasi gereklidir.

Kil tabakalari arasinda Na* ve Ca* gibi degisebilir iyonlar bulunur. Bu iyonlar. smekit
kilinin organik olarak modifiye edilmesi durumunda ortamdaki organik katyonlarla (amino
asitler, organik amonyum tuzlari, vb.) yer degistirebilirler ve organo-kil olarak adlandirthirlar.
Bu yer degistirme sonucu kil tabakalarinin polaritesi degismekte, ylizeyleri organofilik hale
gelmektedir ve tabakalar arasi genislemektedir (GAO, 2004). Dolayisiyla, polimer

molekiilleri, genisleyen tabakalar arasina kolayca girebilirler (Sekil 3).




Sekil 3. Na katyonlarinin alkil amonyum katyonlar1 ile yer degistirmesi sonucu elde ediien kil
modifikasyonun sematik gosterimi

Katyon degisim képasitesi (CEC) degeri, kil tabakalari arasinda bulunan ve katyonik
tuzlarla yer degistirebilir katyon sayisidir ve genellikle 100 gram kil igerisindeki
milliequivalent degeri olarak ifade edilir. Montmorillonit killerin CEC degeri, 80 ile 150
meq/100g olarak bilinmektedir (TOLLE, 2002).

Killerin alkil amonyum katyonlart ile organik olarak modifiye edilmesi sonucu, kilin
sahip oldugu yiik yogunluguna ve kullanilan yiizey aktif maddelerin &zelliklerine gore,
polimer molekiilleri tabakalar igerisinde degisik sekillerde (tek tabaka, cift tabaka, pseudo-
ticlii tabaka, parafinik yapi) yonlenirler (Sekil 4). Diisiik yik yogunluklarinda, polimer
molekiilleri tabakalar igerisinde tek tabaka olarak yonlenirler (AJAYAN, 2003). Yik
yogunlugu arttik¢a, ¢ift tabaka veya iiglii tabaka meydana gelir. Daha yiiksek katyon degisim
kapasitesi (CEC) degerlerinde ve uzun zincirli ylizey aktif madde kullanildidinda (>15
karbon), molekiiller tabakalar i¢erisinde parafin yapi olustururlar (QUTUBUDDIN, 2001).
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Sekil 4. Tabakalh kil minerallerinde bulunan alkil amonyum iyonlariin diziliminin sematik
gosterimi (QUTUBUDDIN, 2001).

2.1.4 Nanokompozit Yapisi

Tabakali kil minerallerinin  polimer matris igerisine karigtinlmasi  sonucu
organik/inorganik kompozit malzemeler elde edilir. Tabakal kil mineralleri organik olarak
modifiye edilmesi ve polimer igerisine dagilmasi sonucu polimerin genislemis tabakalar
arasina girmesi kolaylastinir (GIANNELIS, 1998).

Tabakah kil minerallerinin polimer matris igerisinde dagiimast sonucu ii¢ degigik
kompozit yapisi elde edilebilmektedir (Sekil ).

L Faz-aynsik Yapilar: Tabakalarin yeterince genislemedigi ve aralarina polimer
matrisin yeterince kolay giremedigi yapilardir (RAY, 2003).

2. Interkalasyon Yapilar: Tabakalarin iyice genisledigi ve aralarina polimer
matrisin kolayca girebildigi yapilardir JORDAN, 2004).

3. Eksfolidiye Yapilar: Tabakali yapinin parcalanarak polimer matris igerisinde
homojen olarak tamamen dagildigi yapilardir. Eksfolidiye yapili nanokompozitler, kil
minerallerinin polimer igerisinde daha homojen dagilimi ve polimer ile kil nano-tabakalari
arasindaki ara yiizey sonucu diger nanokompozit yapilarina gore daha iyi Ozellikler

gostermektedirler (LUO, 2003).




Organik Olarak Modifiye . o
Edilmis Tabakali Kil Mineralleri Polimer zincir veya Monomer

a) Faz Aynigik Nanokompozit  b) interkale Nanokompozit ¢) Eksfolidiye Nanokompozit

Sekil 5. Tabakali kil/polimer nanokompozit yapilarmn simiflandirtimasi

Ayrica, nanokompozit iiretimi esnasinda polimer matris igerisinde eksfolidiye veya
interkale olmus kil tabakalarinin kiimelenmesi sonucu, kismi interkale ya da eksfolidiye
yapilar elde edilebilir (THOSTENSON, 2004). Uretilen malzemenin yapisi, eksfoliasyon veya
interkalasyon derecesine baglidir.

Bu yapilarin karakterize edilmesinde iki teknik kullaniimaktadir. Dizensiz dagilima
sahip yapidaki nanokompozitlerin yapisinda tabakalar arasindaki mesafe X-igmum kirmimi
(XRD) teknigi ile karakterizasyonu miimkiindlir (GILMAN, 1999). Tabakalar arasindaki
mesafenin 8 nm yi gegmesi durumunda XRD ydntemi milmkiin olmamaktadir ve bu tip
nanokompozitler igin gegirgenlik elektron mikroskobu (TEM) ySntemi kullaniimaktadir.

2.1.5 Nanokompozit Hazirlama Teknikleri

Asagida listelendigi gibi, nanokompozit tiretimi esnasinda genel olarak fi¢ yOntem
kullanilir. Istenilen trtin 6zelliklerine ve liretim verimliligine gore, nanokompozit tiretim

yontemi belirlenmelidir.

» Eksfoliasyon-adsorpsiyon yontemi

» Tabakalar arasinda polimerizasyon ydntemi

* Arayiizeyde erime ySntemi




2.1.5.1 Eksfoliasyon-Adsorpsiyon Yontemi

Tabakah killerin, tek tek tabakalarina ayrlabildigi ve aym zamanda polimerlerin
coziinebildigi bir ¢oziicii kullanilan yontemdir (RAY, 2003). Uygun bir ¢oziicii (su, kloroform
veya toluen) ile killerde zayif kuvvetlerle tutunan tabaka yiginlani kolayca birbirinden
ayrilabilir ve ondan sonra polimer ayrilmig tabakalar arasina girerek kil yﬁzeylerine‘ adsorbe

olmakta ve ¢oklu tabaka yapisi elde edilebilir (Sekil 6).

Polimer Ugucu Madde
Ugucu Madde L T
Kabarma interkalasyon | Buharlasma L Nanokompozit
Modifiye
Edilmis Kil

Sekil 6. Eksfoliasyon-adsorpsiyon yonteminin sematik gosterimi

2.1.5.2 Tabakalar Arasmda Polimerizasyon Yontemi

Bu ydntemde, polimer molekiillerinin iki tabaka arasinda monomerlerin reaksiyonu ile
olusabilmesi i¢in kil tabakalari monomer gozeltisi igerisinde siskinlestirilir (AHMADI, 2004).
Sertlestirici madde eklenmesi ile, polimerizasyon sonucu kil tabakalarinm birbirinden ayrilip
polimer igerisinde homojen sekilde dagilimi sonucu yiiksek dereceli eksfolidiye olmus
nanokompozit malzemeler elde edilebilir (Sekil 7). Polimerizasyon sicaklikla baslatilabilir.
Baslatici veya katalizor monomer ile siskinlestirme dncesinde kil yiizeyine difiizyonla veya

katyon degisim yontemi ile ytizeye gonderilir.
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Sertlestirici Madde

Monomer L
Kabarma Polimerizasyon |—» Nanokompozit

Modifiye
Edilmis Kil

Sekil 7. Tabakalar arasinda polimerizasyon yonteminin sematik gosterimi

2.1.5.3 Ara yiizeyde Erime Yintemi

Tabakalt kil ve polimer matris eriyik halde karistirihr (MA, 2004). Bu kosullar altinda
segilen polimerle tabaka yiizeyleri uyumluysa ve polimer ara yiizeye ilerlerse, ya tabakalar
arasina polimer adsorpsiyonu ya da eksfoliasyon gergeklesir. Bu teknikte ¢oziicii

kullanilmamaktadir (Sekil 8).

Sertlestirici Madde

Thermoplastik L
Karistirma Sertlestirme  —» Nanokompozit

Modifiye
Edilmis Kil

Sekil 8. Ara yiizeyde erime yonteminin sematik gosterimi

Bu yontemler kullamlarak termoplastik nanokompozitler, termoset nanokompozitler
ve elastomerik nanokompozitler elde edilebilmektedir. Hazirlanan nanokompozitlerin gaz
gegirgenliginin diismesi, alevlenebilme 6zelliginin azalmasi, direng ve 1s1 direncinde artma,
daha yiiksek modiil gibi mekanik ve materyal Ozelliklerinde gelismeler olmaktadir. Bu
ozelliklerin belirlenmesi igin elastik modiilii, kirtlma gerilimi, uzama, darbe dayanimi gibi
gerilme ozelliklerindeki etki, 1s1] Kkararlilik, alevlenmeyi engelleyici ozellikler, gaz

gecirgenligini engelleme 6zellikleri, iletkenlik gibi bircok 6zelligi incelenmektedir.
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2.1.6 Elyaf Takviyeli Kompozit Malzeme Uretim Yontemleri

Istenilen ozelliklerde ve bigimde kompozit malzeme iiretimi iin bircok yontem

bulunmaktadir. Bu yontemlerden baghcalar asagidadir;

2.1.6.1 El Yatirmasi1 Yontemi

Onceden hazirlanmig kaliba dosenen elyaf yiizeylerinin firga veya rulo yardimiyla
polimer regine ile 1slatilmasi suretiyle uygulanan en basit sistemdir. Elyaf yﬁzey{ére rulo firca
kullamlarak regine uygulanir ve elyafta kuru bir bolge kalmayincaya kadar regine elyafa
emdirilir, arkasindan diger katman lamine edilerek istenilen kalinliga ulasilincaya kadar bu
islemler birbirlerini takip eder (Sekil 9). Genellikle, katilasma oda sicakliginda gerceklesir.
Katilagma siirecini hizlandirmak igin 1s1 uygulanabilir (DAWSON, 2006). Ancak, regine
viskozitesindeki degisimler katmanlarin regine ile islanmasinda sorun yaratabilir.
Katilagmanin tamamlanmasinin ardindan kompozit malzemenin kaliptan kolay ayrilmasi icin

uretimden once kalip yiizeyi kalip ayirici malzeme ile kaplanmalidir.

1)Kuru elyafiarin -
yerlestirilmesi L

3) Her bir tabaka igin regine
uygulanmas

2)Recine ile 4)Regine
islatiimasi polimerizasyonu

Sekil 9. El yatirmas: yonteminin sematik gosterimi



Kalip ayirici olarak siklon, polivinilalkol (PVA), florokarbon veya plastik filmler
kullantlabilir (LEE, 1990). En yaygm olarak kullanilan kalip ayirict coziicii kimyasal
icerisinde florokarbondur. Bu sistemde, kimyasal buharlasmakta ve florokarbon kalip tizerine
ince film olarak yayilir. Silikonlar, kalip aymici olarak daha az tercih edilir. Kompozit
katilastiktan sonra silikon artiklari malzeme tizerinde kalabilmekte ve malzemenin islenmesi
va da boyanmasi esnasinda sorun yaratabilmektedir (ASM International Handbook 1987).

Kaliplar degisik malzemelerden iretilmektedirler ve degisik tipte olabilirler.
Genellikle kaliplar, agactan, plastikten, kompozitten ya da metalden yapilmaktadir. Uzun
omiirlii kahplar i¢in, cam fiber/epoksi ya da metal kompozit kaliplar tercih edilir. Kompozit
kaliplarda diizgiin yiizey elde edilebilmektedir ve ylizey islenmesi gerekmemektedir (LEE,
1990).

2.1.6.2 Recine Transfer Yontemi (RTM)

RTM yontemi, elle yatirma sistemlerine gore daha hizli ve uzun omiirlii olmakla
birlikte, ¢ift yiizlii bir kalip sistemi ile Giretim gerceklestirilir. Kalib malzemesinin kompozit
malzeme olarak secilmesi celik kalip maliyetine gore daha distiktiir. Bu sistemde islem
adimlarini: kalibin hazirlanmasi, dokuma bigimindeki elyaflar ya da 6n sekilli fiberler kalip
bosluguna yerlestirilmesi, degisik seviyelerde segilebilen basing ya da vakumun yardimi ile
recinenin kalip bosluguna enjeksiyonu, reginenin polimerlesmesi ve tiretilen parcamn kaliptan
ayrilmast olusturur (Sekil 10). Ayrica, dokuma bigiminde elyaflarin ayri ayri islenmesi yerine
iiretilecek parcanin sekil ve boyutlaria sahip 6n sekilli fiberlerin direkt olarak islemede
uygulanmast kompozitten daha yiiksek elyaf hacim oranlarin elde edilmesi, prosesin
kolaylastirtimasi, zaman ve maliyet gibi avantajlar sunmaktadir. Bu yontemde icerideki
havanin disari ¢ikariimasi ve recinenin elyaf igine iyi islemesi igin vakum kullanilabilir. RTM
yonteminde daha ince pargalar iiretirken daha kolay sekil alabilmesi ve katilagabilmesi i¢in,
genellikle diisiik viskoziteli regineler kullanthr (DAWSON, 2006). Gerekli ise, hem kalip hem
de recine iretim sirasinda isitilabilir. Katilasma kalip icerisinde gergeklesmektedir ve
katilasma islemi swasinda gerekliyse 1s1 uygulanabilir (KARLSSON, et al. 1997). Bu

yontemle genis, karmasik ve yiiksek performansh pargalar iiretilebilir.
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1)Kalibin hazirlanmasi .
3)Regine 5)Parcanin
enieksivonu ayriimasi

2)Kalibin basiimasi ]
4)Regine

polimerizasyonu

Sekil 10. RTM yonteminin sematik gosterimi

2.1.6.3 Vakum Destekli Recine Kaliplama Ydntemi (VARTM)

Vakum Destekli Regine Kaliplama Yontemi, kompozit malzemeleri iretiminde
kullanilan  sivi kaliplama  teknolojisidir.  Vakum  destegi ile reginenin kuru takviye
malzemesine transfer edilmesi ile kompozit malzemeler elde edilir (CROTHERS, 2002).

Kompozit malzeme once bir kaliba yerlestirilir, ardindan bir vakum torbasi en st
katman olarak verlestirilir (Sekil 11). Igerideki havanin emilmesiyle vakum torbasi, yatirilan
malzemenin iizerine 1 atmosferlik basing uygulayarak asagiya ¢ekilir. Sonraki asamada tim
bilesim bir firma vyerlestirilerek reginenin katilasma islemi igin isitilir. Bu yontem sikhkla
elyaf sarma ve yatirma teknikleri ile baglantili olarak uygulanir. Kompozit malzeme tamir
islemlerinde de VARTM yontemi kullanilir.

VARTM yonteminde regine vakum destegi ile transfer edildiginden dolayt, st ya da
basmca gerek duyulmamaktadir. Bundan dolayt, VARTM yontemi ile diisilk maliyetle genis

parca Gretimi yapilabilir.
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Sekil 11. VARTM yonteminin sematik gosterimi

2.1.6.4 Hazir Kahplama

Hazir kaliplama biinyesinde cam elyafi, regine, katki ve dolgu malzemeleri igeren
kaliplamaya hazir, hazir kaliplama bilesimleri olarak adlandirilan kompozit malzemelerin
(SMC,BMC) sicak pres kaliplarla iiriine  donistiiriilmesidir.  Karmagik ~ sekillerin
tiretilebilmesi, metal pargalarin biinye igine gomiilebilmesi, farkli cidar kalinliklart gibi
avantajlart bulunmaktadir. Ayrica iriintin iki yiizii de kalip ile sekillenmektedir. Diger
kompozit malzeme iiretim tekniklerinin olanak vermedigi vida deligi gibi karigik sekiller elde

edilebilmektedir.

1)isiak fabriklerin
kaliplanmasi

/ 3)Parganin ayriimasi

2)Recine polimerizasyonu

Sekil 12. Hazir kaliplama yonteminin sematik gosterimi
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SMC takviye malzemesi olarak kirpilmis Iif ile dolgu malzemesi igeren bir reginenin
onceden birlestirilmesi ile olusan macun bigiminde malzemedir. Siirekli lifler, 25-50 mm
kirpilmis olarak ve kompozitin toplam agirhginin %25- 30 oraninda kullamilir (LEE, 1990).

BMC takviye malzemesi olarak kirpilmis lif ve dolgu malzemesi igeren bir reginenin
onceden birlestirilmesi ile olusan hamur bigiminde malzemedir. Bu yontem RTM’ e benzer
bir yontemdir. Farkhihg regine/elyaf karigimin kalip disarisinda karismug ve eritilerek basing
altinda bos kalip i¢ine enjekte ediliyor olmasindadir. Sadece diisiik viskoziteye sahip termoset
recineler bu yéntemde kullanilabilir (DAWSON, 2006). Diger yontemlere gore daha hizhidur.

Cocuk oyuncaklarindan ucak pargalarina kadar bircok iiriin bu yontemle tretilebilmektedir.

2.1.7 Tabakah Kil/Polimer Nanokompozitlerin Ozellikleri

2.1.7.1 Kil Tabakalarimn Mekanik Ozelliklere Etkisi

itk polimerik nanokompozit malzeme Toyota Merkez Arastirma laboratuarlarinda
gelistirilmis ve kil/naylon6 nanokompozit malzemeler tabakalar arasi polimerizasyon yontemi
ile sentezlenmis ve mekanik ozellikleri incelenmisgtir (GAO. 2004). Sonug olarak,
malzemenin mukavemet ve modiilis degerlerinde artig oldugu. Ornedin, ¢ekme
mukavemetinde %40, egilme mukavemetinde %60, ¢ekme modiiliinde %68 ve egilme
modiilii degerinde %126 artis gozlendigi belirtilmistir.

Termoplastik polimerlere, 6rnegin polipropilen, kil takviyesi ile malzemenin modiliis
degerlerinde artis elde edilmektedir. Hasegawa ve ark. min yaptigi bir caligmaya gore,
polipropilen matriks icerisine agirlikga %6 kil eklenmesi sonucu malzemenin modiiliis
degerinde 1.8 kat artis oldugu belirtilmistir (HASEGAWA, 1998).

Nigam ve ark. min yaptigi calismada, epoksi matriks ile K10 tipi Montmorillonit
kullanilarak nanokompozit malzemeler sentezlenmis ve organik kil takviyesinin mekanik
ozelliklere etkisi incelenmistir (NIGAM, 2004). Epoksi ierisine % 6 (ag.) kil eklenmesi ile
¢ekme modiilinde %100, kirilma mukavemetinde %20 artig elde edilirken malzemenin
kirtlma uzamasi degerinde %80 azalma gozlendigi belirtilmistir. Ayrica, organik ve inorganik
kil igeren kompozitlerin mekanik 6zellikleri incelenmis ve organik kil kompozitlerin daha iyi
mekanik 6zellikler gosterdigi belirtilmigtir.

Ranta ve ark, killepoksi nanokompozit malzemelerin egilme ozelliklerini

arastirmislardir. Calismalarinda, bisfenol A tipi epoksi ile organik olarak modifiye edilmis kil
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Kullaniimistir. Saf epoksive kil eklenmesi sonucu egilme mukavemeti ve modiilti degerlerinde
artis  belirtilmistir.  Agirhik¢a %35 OMMT igeren nanokompozit malzemenin  egilme
mukavemeti degeri 120 MPa dan 146 MPa a yiikseldigi belirtilmistir. Ayrica, matrikse %3
OMMT cklenmesi ile cgilme modilt degerinde %42 artis elde edildigi belirtilmistir
(RANTA, 2003).

Lin ve ark. (LIN, 2005) eksfolive olmus nanopargaciklarim epoksi matriksin mekanik
Ozelliklerine etkisini incelemislerdir. Epoksi matriks icerisine iki farkl tip nanopargacik ilave
edilmistir. Organik olarak modifiye edilmis Na-montmorillonit (cloisite-30B) ve inorganik
olarak modifive edilmis titanyum dioksit parcaciklart katki malzemesi olarak kullamhmwr.
Sonug olarak, cloisite-30B iceren kompozit malzemelerinin ¢ekme mukavemeti _deger
hacimce  vitksek  konsantrasyonlarda  diisiis  gostermistir.  Bu  davranis,  yitksek kil
Konsantrasyonlarmda nanopargacik-polimer arayiizeyi arasindaki baglarin zayiflamastyla

Hiskilendirilmistir,

2.1.7.2 Kil Tabakalarimin Termal Ozelliklere Etkisi

Polimerik kompozitlerin termal kararliligi, malzeme icerisinde organik fazlarin sitma
sonucu kiitle kaybmdan hesaplanmaktadir. Polimerik nanokompozitlerde iyilestirilmis termal
kararhlik davranise silikat tabakalarimdan kaynaklanmaktadir. Silikat tabakalarr u¢ucu gazlarim
yvavilmini  engellemekte  ve termal  kararlih@r artirmaktadir. Velmurugan ve Mohan
gahsmalarinda epoksi matriks i¢erisine agirlikca %10 oraninda OMMT ilave ederek termal
kararhhigine artirdiklanni ve kompozit malzemenin saf epoksiyve kiyasla 60 'C daha yiiksek
sicakhginda bozulma gosterdigini bildirmektedirler (VELMURUGAN, 2004).

Aynt zamanda. nanokompozit malzemelerin termal Karakterizasyonu diferansiyel
taramali  kalorimetre  (DSC) ile incelenmektedir.  CaCO3  nanopargaciklart — igeren
polimetilmetakrilatin (PMMA) camsi gegis sicaklign DSC ile Slgtilmiis ve ¢alisma sonucunda
nanoparcaciklarin sal polimerin T, degerint yiiksek degerlere ¢ektigi bildirilmistir (AVEL
2001). Agirlikga %6 oraninda CaCO3 cklenmesi saf PMMA nun T, degerini 90 ’C den 125
'Coe yitkseltmistir

Chen ve Yang ¢alismalarinda. organosilikat/epoksi nanokompozitlerin T, degerlerini
DSC cihazy ile incelemislerdir. Elde edilen sonuclara gore, kil igermeyen epoksi polimerinin
T, degerinin 92.5 "C oldugu bildirilmistir (CHEN. 2002). MMT ilavesi polimerizasyon

. . J— . .. ~ e U e PRASO . . ~ =
sirasinda polimerin T, degerini 92.5 "C ye distirdiigi gozlenmis, bu deger %35 ve %20
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organik olarak modifiye edilmis kil takviyesi ile sirasiyla 117.4 ve 146.1 "C ye yiikseldigi
belirtilmistir.

Ayrica, Isik ve ark. ¢alismalarinda tabakalar arasi polimerizasyon yontemi ile iiretilen
tabakal silikat/epoksi nanokompozit malzemeleri arastirmislar ve malzemelerin T,
degerlerini DSC yontemi ile incelemislerdir (ISIK, 2003). Sonug olarak, MMT takviyesinin
malzemenin T, degerini yiikselttigi belirtilmistir. Agirhk¢a %3 kil igeren nanokompozit
malzeme saf polimere gore daha yiiksek T, degere sahip oldugu gozlenmistir. Bu davranis,
silikat tabakalari polimer zincirlerinin hareketini azaltmalari ile ve polimer molekiillerinin

daha yiiksek T, degerlerine sahip olmalari ile iliskilendirilmistir.

2.1.7.3 Kil Tabakalarmin Optik Gecirgenlik Ozelligine Etkisi

Nanokompozitlerin bir diger onemli 6zelligi ise yiiksek 1sik gecirgenlikleridir.
Geleneksel kompozitler olduk¢a opak malzemelerdir, ¢linkii malzeme igerisindeki parcaciklar
va da fiberler 1512m sagilmasint engellemektedir. Nanokompozit malzemelerde ise silikat
parcactklart 1 nm kalinliga sahiptirler. Bundan dolayi, tabakalar polimer icerisinde homojen
olarak yayildiklart zaman 1sik gegirgenlik 6zellikleri artmaktadir (SALAHUDDIN, 2004).

Deng ve ¢alisma ark. (DENG, 2003) MMT ve bisfenol A tipi epoksi ile hazirlanan
nanokompozit malzemelerin 11k gecirgenlik spektrumunu incelemislerdir. Sonug¢ olarak,
OMMT ilavesinin nanokompozitin 151k gegirgenligini etkiledigi bildirilmistir. OMMT ilavesi
arttikga, malzemenin 151k gegirgenligi degerlerinin tim dalgaboyu arahiklarinda azaldig
gozlenmistir. Silikat pargaciklart artikga birim hacme diisen par¢acik alaninin arttii ve
bundan dolayr epoksi matriks ile kil araylizeyine ¢arpan 1s13in sénme miktarmin arttig
bildirilmistir.

Degisik konsantrasyonlarda (ag. %0, 5, 10, 20 ve 24) nanometre boyutundaki silika
pargaciklarinin epoksi esasli nanokompozitlerin g1k gegirgenliklerine etkisi Zhou ve ark.
(ZHOU, 2004) tarafindan incelenmistir. Malzemelerin 1sik gegirgenligi ozelligi 300-900 nm
dalgaboyu araliginda incelenmistir. Elde edilen sonuglara gore, silika takviyesi malzemenin

istk gegirgenliginde azalmaya neden oldugu belirtilmistir.
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2.1.8 Tabakah Kil iceren Fiber Takviyeli Kompozitlerin Ozellikleri

Fiberlerle gii¢lendirilmis kompozit malzemelerde matriks igerisine nano pargagik
takviyesi giiniimiiziin ¢ahistlan  konularindan  biridir.  Genellikle, matriks igerisine
nanoparcacik ilavesi fiber takviyeli kompozit malzemelerin mekanik ve termal 6zelliklerini
etkilemektedir.

Kornmann ve ark. nin yaptigi calismada, tabakal kil/epoksi matriks iceren cam fiber
takviyeli laminalar incelenmistir (KORNMANN, 2005). Sonug olarak, matriks sistemine
nanoparcgacik eklenmesi ile kompozit malzemenin egilme mukavemetinde artig saglandigi
belirtilmistir. Bu artisin tabakali killerin cam fiberlerin yiizeyine tutulmast ile iliskili oldugu,
killerin matriks ile fiberler arasindaki arayiizeyi iyilestirdigi belirtilmistir.

Gonjy ve ark.lart cahismalarinda, regine transfer yontemi ile dretilmis karbon
nanotiip/epoksi matriksli cam fiberlerle giiglendirilmis polimer kompozitleri incelemislerdir
(GONIJY, 2005). Elde edilen sonuglara gore, nanotube i¢eren matriks sisteminin Kirilma
toklugu, ¢ekme mukavemeti gibi malzemenin mekanik ozelliklerine belirgin bir etkisi

olmadigs belirtilmistir.

2.2 DENEYSEL PROSEDUR

2.2.1 Malzemeler

Bu arastirmada, Bisphenol-A tip termoset epoksi regine (Aero A.S., Tiirkiye) ve Na’
katyonlu montmorillonite (MMT, K10- Aldrich) kullanilarak nanokompozit malzemeler
iiretilmistir. Literatiir arastirmasina gore, montmorillonitin tipik 6zellikleri asagida tablo
olarak verilmistir (Tablo 1). Cam fiber olarak 0/90 oriyantosyonuna sahip kivrimsiz E-cam
katmanlar (Metyx-Telateks A.S., Tiirkiye) kullanilmigtir. Epoksi reginenin polimerizasyonu

igin amin bazli dondurucu kullanthmistir. Kullanilan kil 220 mz/g yiizey alanina ve 120

meq/100 gr katyon degisim Katsayisina sahiptir. Dolgu malzemesini modifiye etmek igin
25%’lik sulu ¢ozelti halindeki hekzadesiltrimetilamonyum kloriir (HTAC, Aldrich) ve %
35°hik hidroklorik asit kullaniimistir.




Tablo 1. Montmorillonit kilinin tipik 6zellikleri

Ozellikler [Montmorillonit
Boyut (pm) 0.01-1.0

Sekil Ince tabaka
Kabarma Kapasitesi Y iiksek

T'abakalar Arasi Bogluk Mesafesi 1.0-2.0

Bag Yapisi [Van der Walls

Katyon Degisim Kapasitesi (CEC) 120 meq/100 g

2.2.2 Kil Modifikasyonu

Sekil 13 de montmorillonit kil pargaciklarinin yiizey modifikasyonun adimlart sematik
olarak gosterilmektedir. 20 gr Na' montmorillonite (MMT) tamamen dagilincaya kadar 400
mlL deiyonize su iginde 80"C de karistirdmustir. 0.05 mollitk hekzadesiltrimetilamonyum
kloriir (HTAC) ve 4,8 ml hidroklorik asit (HCI) 100ml deiyonize su igine katildiktan sonra,
bu karisim daha once hazirlanan kili ¢ozeltiye eklenerek 80°C de 1.5 saat karistirilmaya
devam  edilmistir.  Sodyum  katyonlan  igeren  montmorillonite  galerilerinde
Hekzadesiltrimetilamonyum molekiilleri Na' ile katyon degisimi sonucu organofilik 6zellikte
kil elde edilmistir. Cozelti sogumaya birakilip, daha sonra filtre edilmistir. Filtre edilen
malzeme igerisinde ¢dziinmiis klor iyonlarinin varhigi 0.1 M AgNO; ¢ozeltisi kullanilarak
tespit edilmis ve ¢ozeltiden klor iyonlart tamamen uzaklagtirilana dek deiyonize su ile yikama
gergeklestirilmistir (SALAHUDDIN, 2004). Elde edilen klor iyonundan arindirilmig ve
modifiye edilmis kil (OMMT), firnda 70°C de sabit tartima ulasana kadar kurumaya

birakilmistir. Kurumus haldeki modifiye edilmis kil kullanilmadan once ogitiilmiis ve

elenmistir.




HTAC + HCI

Deiyonize
Su

Deiyonize
su
A

MMT

Eleme _OMMT

Sekil 13. Kil modifikasyonun sematik gosterimi

2.2.3 Tabakal kil / epoksi nanokompozitlerin iiretilmesi

Bu ¢ahsmada agirlikca % 1. 3, 6. 10 oranmda modifiye cdilmis yani organofilik
ozellikler kazandirlmis kil (OMMT) ve modifive edilmemis kil (MMT) iceren epoksi esash
nanokompozit malzemeler Giretilmistir. Sekil 14 de tabakalar arasi polimerizasyon yonteminin
iirctim asamalarr sematik olarak verilmistir. Belirtilen oranlarda kil igeren epoksi, mekanik
karistiricida 1 saat boyunca karistirilmistir. Bu islemi kil parcaciklarinin homojen dagihimi ve
galeri bosluklarma epoksi molekiillerinin dagilmasini saglamak amaciyla ultrasonik banyoda
20 dakika siireyle tutulmasi islemi izlemistir. Elde edilen karisimlara 35/100 oraninda
cklenmistir. Bu islemin sonucunda regine. olusan hava kabarciklarmm giderilmesi i¢in 15
dakika vakum ortaminda tutulmustur. Vakumlama isleminden sonra hazirlanan Karisim
silikon kahiplara dokiilerek oda sicakhiginda katilasmaya (kiirleme) brrakilmistir. Katilagma

. . 0 ey Uev . . .
islemi tamamlandiktan sonra 1 saat 80 "C ve 2 saat 150 "C *de post kirleme islemi

vaptimistir.
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Sekil 14. Tabakalar aras polimerizasyon yontemi ile nanokompozit tiretimi sematik gosterimi

2.2.4 Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakali kil /epoksi nanokempozitlerinin
iiretilmesi

Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis ve epoksi nanokompozitlerin matriks malzemesi
olarak kullanildigr kompozitler, agirlikga % 1, 3, 6, 10 oraninda modifiye edilmis kil
(OMMT) ve modifiye edilmemis kil (MMT) igeren epoksi esash nanokompozit malzemelerin
matriks olarak kullanilmas: ile tiretilmistir. Uretilmis olan kompozit malzemelerin boyutlart
25x25%x4 mm’lik diiz levhalar olarak Onceden belirlenmistir. Hazirlanan kil-epoksi regine
sistemleri aliiminyum rulo ile cam katmanlara uygulanmistir. Regine ile islatitmig elyaf
tabakalart PTFE kalip icerisinde oda sicakliginda preslenerek lamine edilmis ve kiirlesmeye
birakilmigtir. Kiirlesme iglemi bittikten sonra kaliptan ¢ikarilan kompozit katmanlar | saat
siire ile 80 °C ve 2 saat siire ile 150 OC ‘de post katilasma islemi uygulanmistir. Cam elyaf

takviyeli kompozit malzemelerin retim agamalarmm  sematik gosterimi Sekil 15 de

verilmistir.
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Sekil 15, Fiber takviyeli kompozit Giretiminin sematik gosterimi

2.2.5 Fiber Hacim Oram

Cam fiber takviveli tabakali Kil/epoksi nanokompozit malzemelerin fiber hacim
oranlari matriks yanma testi ile dl¢iilmustiir. Agirhiklar tartilan kompozit malzemeler firinda
600 "C de yakimistir. Daha sonra, gerive kalan fiber agirhklar tarulmis ve agirhklari
fiberlerin - vogunluklaria bolinerek  malzemenin  fiber hacim oranlart  hesaplanmistir,

Katmanlarin fiber hacim oranlari (V) asagidaki formul kullanilarak hesaplanabilir.




m

.
vV PR
V=100 = 100
. v/ +v, m, . m,,

K\ l()] /)m J
Bu denklemde vi ve vy, fiber ve matriksin hacmini, my ve my, fiber ve matriksin

agirh@ini ve prve py, fiber ve matriksin yogunlugunu ifade etmektedir.

2.2.6 Nanokompozit Malzemelerin Karakterizasyonu

Kil/epoksi nanokompozit malzemelerinde ve ayni zamanda bu sistemlerin matriksi
olarak kullanildigi cam elyaf takviyeli kompozit malzemelerinde kil pargaciklarinin polimer
icerisindeki dagihmi gesitli karakterizasyon teknikleri kullamlarak takip edilmistir. Organik
olarak modifiye edilmis ve edilmemis kil ilavesinin nanokompozit numunelerin mikroyapi,
isil, mekanik ve optik ozellikleri iizerine ctkileri incelenmis ve dolgusuz numunelerin

ozellikleriyle karsilastiriimistir.

2.2.6.1 Mikroyapi Karakterizasyonu

2.2.6.1.1 X-Ismlari Kirinini Yoéntemi (XRD)

Organik olarak modifiye edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT) montmorillonit
mineralleri ve agirhkea degisik oranlarda MMT ya da OMMT igeren kompozit malzemeler
XRD yontemivle, Philips X'Pert Pro kirmim cihazi kullanilarak CuKo radyasyonu ile

olglilmistiir. Toz haline getirilmis  6rnekler, 2-12° arasindaki kirmim agilarmda (20)
difraksiyon degerleri analiz edilmislerdir. Bu yontemle, nanokilin yapist hakkinda bilgi elde

edilmis. katyon degistirme isleminden énce ve sonra, tabakalar aras mesafe dlctiimistiir.

2.2.6.1.2 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Kil/epoksi nanokompozit malzemelerin ve cam fiber takviyeli katmanlarm kirik ylizey

kirik yiizey mikroyapi analizleri Philips XL 30SFEG SEM cihazi kullaniarak vaptimistir. Bu
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yontemle, malzemelerin kirik yiizeyleri, kil tabakalarini

o

.

cam fiber ile tabakali kil/epoksi matriksi arayiizeyi ve ki

yiiklemenin etkileri incelenmigtir. Ornekler, SEM ile

kaplanmustir.

2.2.6.1.3 Optik Mikroskop

Kompozit malzeme igerisinde kil modifikasyon sonucu meydana ¢

kabarciklarini ve ayrica, fiber takviyeli nanokompozit katmanlardaki kivrimsiz cam {1

e

matriks icerisindeki dagihmint inceleyebilmek igin parlatilmig numuneler optik mikro:|
incelenmistir. Zimparalama 240, 600, 800 ve 1200’lik zimpara kagitlart kullantarak,
parlatma ise 9, 6, 3 ve | pm’luk elmas sivilari kullanilarak ipek kegeler iizerinde yapiimistir,

Nicon Eclipse L150 optik mikroskobu parlatiimis numunelerin analizi i¢in kullanilmigtir,

2.2.6.2 Mekanik Ozelliklerinin Karakterizasyonu

2.2.6.2.1 Cekme Testi

Kompozit malzemelerin gekme mukavemetini ve modiiliinii hesaplamak i¢in edilen
mekanik ¢ekme test numuneleri ASTM D 3039M-93 standardina gore hazirlanmig ve test
edilmistir. Sekil 16°de gekme test numunesinin yiikleme ve ekstensiometre ile gerinim (strain)
dloiimii goriintiisi yer almaktadir. MMT ve OMMT iceren kompozit numunelerinin her

birinden en az 5 adet ornek hazirlamis ve Schimatzu™ Universal test cihazt kullanilarak

cekme testi uygulanmistir. Biitiin testler oda sicakhginda 2 mm/dak. hizla gergeklestirilmistir.
Flde edilen stres-strain egrileri iizerinde baglangigta elastik deformasyonun gergeklestigi
lineer bdlimiin  egiminden elastik modiil. elastikten plastik deformasyona gegisin

gergeklestigi stres deferinden akma stresi degeri hesaplanmistir.
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Sekil 16. Cekme test numunesinin yiikleme anindaki goriiniimii

2.2.6.2.2 Egilme Testi

Nanokompozit ~ malzemelerin  egme mekanik  davramisi  Gzerinde kil
konsantrasyonunun ve yiizey modifikasyonlarin etkileri belirlemek i¢in ASTM D 790M-86
standard: ile ti¢ nokta egme testleri gerceklestirilmistir. Bu amacla, numunelere ii¢ nokta
egme konfigiirasyonunda yiik uygulanmigtir. Schimatzu™ Universal test cihazi kullaniimis ve
yitkleme hizi 1.7 mm/dak. olarak segilmistir. Elde edilen kuvvet-uzama grafiklerinin egimi
kullamlarak egme elastik modilii degerleri hesaplanmistir. Sekil 17°da egme test

numunesinin egilme testi yiikleme goriintiisii yer almaktadur.

Sekil 17. Egilme test numunesinin yiikleme anindaki gériiniimi
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2.2.6.2.3 Kirtlma Toklugu Testi

Malzemelerin kirlma toklugu tek kenardan geltikli egme testi ile incelenmistir ve
numuneler ASTM D35045-91a standardina gore hazirlanip test edilmistir. Tek kenardan

celtikli cailme deneyi i¢in kompozit numunelerinin her birinden 8 mm eninde (W). 4 mm
kalinhgmda (B) ve 40 mm uzunlugunda en az adet ornek hazirlamistir ve yikleme hizi 10
mm/dak. olarak secilmistir. Catlak uzunlugu, a, 0.45<a/W<0.55 arahginda segilmistir (Sekil

18).

Sekil 18. Kirtlma toklugu test numune geomeltrisi

2.2.6.3 Termal Ozelliklerinin Karakterizasyonu

2.2.6.3.1 Diferansivel Taramah Kalorimetre (DSO)

Diferansivel Taramah Kalorimetre (D5C). arnek astulirken. sogutulurken yada sabit
bir sicakhikta tutulurken sogurulan yada saliverilen encerji miktarini oleer. Bu o teknikte.

referans ile Ornekten gelen va da uzaklagan st farks sicakhiga bagh olarak gdsterilir ve

kinetigi incelenebilmektedir (SKOOG.  1998). Epoksi regine igerisine kil mincralinin
cklenmesinin camsi gecirgenlik sicakhigma (1) ofan etkisi. nitrojen atmosferi alunda ve 50
mb/dakika akis hizinda TA Instrument Q10 model DSC cihazy ile analiz edilmistir. DSC
analizi icin. her bir drnekien 5-6 mg kesilmis ve altiminyum Kaba konarak DSC cihazina
verlestirilmistir. Dinamik dlgtimler. 25 °C ile 200 °C arasinda. sicakhk dakikada 10 °C

artirtlarak vaprimistir.
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2.2.6.3.2 Dinamik Mekaniksel Analiz (DMA)

Dinamik Mekaniksel Analiz (DMA), malzemelerin iizerine belirlenen bir frekansta
artip azalan yiik motoru kullanarak, malzemelerin viskoelastik 6zelliklerini 6lger. Sicakligin,
“Storage modiiliis™ (deformasyona karsi maddenin elastik davranmisina karsihk gelmektedir)

L bl

“Loss modiiliis” (deformasyona karst maddenin plastik davranigint ifade etmektedir), tand
(molekiiler hareketliligin geg¢isinin bir gostergesidir)’nin bir fonksiyonu olarak bir maddenin
salimm deformasyonuna gosterdigi tepki hakkinda bilgi vermektedir. DMA analizi igin,
55x12x2mm boyutlarinda numuneler hazirlamis 25 °C ile 150 °C arasinda, sicaklik dakikada

2 °C artirilarak Slgtimler yapilmistir.

2.2.6.3.3 Yanma Direnci

UL 94 testinde test ¢ubuguna belirli sabit bir siire i¢in uygulanan alevin ardindan
alevin sénme stiresi olgiiliir. Bu yontemde, kiigiik dlgekte laboratuar deney sistemi kurulmus
ve epoksiye ya da cam fiber takviyeli epoksi kompozit malzemeye kil ilavesinin malzemenin
yanma hizina veya yanma zamanma olan etkisi gozlenmistir. Bu amagla, kompozit test
¢ubugu yatay konumda tutulmus ve 6mege 45° agiyla alev uygulanmaktadir (Sekil 19). 10
mm genigliginde, 4 mm kalinhiginda ve 125 mm uzunlugunda test gubuklari ASTM D635-9]
standardina gore hazirlanmistir. Alev test cubuguna 20mm yiiksekliginde 30 sn boyunca yada
alev 25 mm isaretine ulagincaya kadar tutulmustur. Eger test ¢ubugu alev ¢ekildikten sonra
yanmaya devam ediyorsa, 25 mm ile 100mm arasindaki yanma siiresi kaydedilmistir. Eger

alev 100mm ye gelmeden durduysa, yanma zamani ve test ¢ubugunun yanan uzunlugu

Olgiilmiis ve kaydedilmistir.
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Sekil 19. UL 94 yatay yanma testinin sematik gosterimi (WEB_1)

Test cubugunun yatay yanma hizi, ortalama yanma miktar: (AEB) ve ortalama yanma

siiresi (ATB) asagidaki formiiller ile hesaplanabilir.

Yanma Hizt = yanma uzunlugu / (t yanma - 25mm)
AEB = ¥ (100mm-yanmayan uzunluk) / (test gubugu sayisi)
ATB, mm = Y (t yanma - L 25mm)/ (test qubugu sayist)

Sekil 20. UL-94 testi
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2.2.6.4 Isik Gecirgenligi Ozelliklerinin Karakterizasyonu

Tabakali  kil/epoksi nanokompozit malzemelerin 1sik  gegirgenligi - dzelliklerini
incelerken HR 2000 viiksek ¢oziniirliiklii minyatiir fiber optik spektrometre (Ocean Optics)
kullanthmistir. Malzemenin  optik  6zelliklerini incelerken genellikle  dort gesit dlgiim
vaptlabilmektedir: sogurganlik, isik gegirgenligi, yansima ve relatif aydinlatma.

Sogurganhk analizi. malzemenin ne kadar g1k sogurabildigini Slgebilmektedir. Bir¢ok
ornek icin. sogurganhik maddenin konsantrasyonu ile dogru orantilidir. Sogurganlik (A;)

asagdaki formil ile hesaplanabilir.

(R, - D,)

Bu denklemde S; malzemenin & dalga boyundaki yogunlugunu, Dy karanhk ortamda
malzemenin % dalga boyundaki yogunlugunu. R, referans malzemenin . dalga boyundaki
vogunlugunu ifade etmektedir.

Isik gegirgenligi. malzemeden gegen stk enerjisi ile referanstan gegen 1sik enerjisinin

birbirine oranidir. %1, asagidaki formil ile hesaplanabilir.

(S; -D)
= —log,, 0
(R, =D,)

Dort farkh kalinlikta (1. 2, 4 ve 6 mm) hazirlanan nanokompozit malzemelerin igik

eccirgenlik ozellikleri 200 ile 1100 nm dalga boyu arahginda bakilmistir. Tim dlciimler oda

& &

sicakhgmda yapitmistir.

2ZI3DENEYSEL SONUCLAR

2.3.1 Mikro yapisal Ozellikler

Nanokompozitlerin mikro yapisal karakterizasyonu incelemek igin X-Isim Kirinmmi

(XRD) teknigi kullaniimistir. XRD teknigi ile analiz edilecek numuneler gitiilerek toz haline




getirilmis ve toz numuneler CuK,, 1sinimi ile analiz edilmistir. Sekil 21'de modifikasyon
islemine tabi tutulmus (OMMT) ve modifiye edilmemis (MMT) kil malzemesine ait XRD
analizi sonuglart yer almaktadir. Modifive edilmis kil tabakalarinm galeri mesafelerinin,
modifiye edilmemis ile kiyaslandiginda artis gsterdigi ve tabakalar arast mesafenin modifiye

islemivie birlikte 14.8 A (20=6.17°) dan 18.5 A (20=4.87°) degerine ¢tktigr gozlenmistir

o

8000

7000 1

6000 1

5000

4000

Counts/s

3000 4

2000 4

1000 7

O: T T ¥ T T H
4 6 8 10 12
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Sekil 21. MMT ve OMMT ye ait XRD sonuglari

Sekil 22, 23 ve 247de saf epoksi ve %10 oraninda modifiye edilmis kil (OMMT)
iceren tabakali kil/epoksi nanokompozit numunelerin ¢ekme vyiikii altinda olusmus kirilma
yiizeylerine ait SEM  goriintiileri yer almaktadir. Sekil 22'de goriildiigii gibi i¢inde kil
bulunmayan epoksi malzeme gevreksi bir bigimde kinlmistir. Epoksive ¢ok diisiik oranda
OMMT ilavesi ile birlikte numunenin kirllma mekanizmast tamamen de g'smcl\'lcdir. OMMT
kil igeren  cpoksi numunede topaklanmaya (aglomerate) de  bagh olarak kirilma
mekanizmasinin daha kompleks hale geldigi ve kirilma alaninin arttigi gézlemlenmektedir.

Yiiksek kil konsantrasyonlarda yiiksek oranlarda kil topaklanmalari gdzlenmektedir.
Bu topaklanmalar Kkil/epoksi arayiiziinde zayif baglara neden olmakta ve viiksek kuvvet
konsantrasyonlar olusturmaktadir.

Sekil 23 (a) da gorildigii gibi OMMT pargaciklar epoksi matriks icerisinde daha iy

dagihm  gostermektedir. Yiizey modifikasyonu OMMT parcaciklarmin epoksi icerisindeki




dagilimint homojen hale getirmektedir. $ekil 23 (b) de agikga modifiye edilme

oksi igerisinde birylik topaklanmalara neden oldugu gozlenmektedir.

pargaciklarmin €p

okompozitlerin kirilma yiizeyi (a) %10 MMT/Epoksi

Sekil 23. Tabakals kil /epoksi nan
)% 10 OMMT/Epoksi nanokompozit

nanokompozit (b
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Sekil 25 ve 26°de katkisiz epoksi ve 2610 oraninda modifiye edilimig kil (OMMT)
iceren  epoksiile hazielanmug cam fiberlerle mukavemetlendirilmis  nanokompozit
numunelerin ¢ekme yilkt alunda kirma viizevlerine ait SEM gortntéiferi ver almaktadir,
Sckil 25 ve 26 incelendiginde kit ilavesinin fiber-matriks araviiziindeki baglanmay arttirdig

pozlenmistir,

ccV  Spot Magn  Det WD ccV  Spot Magn  Det WD
00kV 30 B500x  SE 50 IYTE-MAM 00KV 3.0 6000x SE 4.7 IYTE-MAM

(a) (b)
Sekil 25, Cam fiber/epoksi kompozitlerin SEM Kirilma yiizevi (a) S00x (b) 3000x
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ccV  Spot Magn
50

Sekil 26. Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakal kil /epoksi (ag. % 10 OMMT)
nanokompozitlerin SEM kirilma yiizeyi

2.3.2 Mekanik Ozellikleri

2.3.2.1 Tabakal Kil/Epoksi Nanokompozitlerin Mekanik Ozellikler

Proje kapsaminda dretilen nanokompozit malzemelerin  mekanik ozelliklerini
degerlendirmek amacr ile ¢ekme, egme ve kirilma toklugu testleri yapilmigtir. Kil yiizey
modifikasyonun ve agirhikga kil orammm mekanik 6zelliklerine etkisini gozlemleyebilmek
i¢in tabakah Kil/epoksi nanokompozit malzemelerin gekme testi 6zellikleri incelenmistir. Saf
epoksinin ve MMT ve OMMT igeren nanokompozitlerin stres-gerinim grafikleri Sekil 27 ve

28 de verilmistir,
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Sekil 27. Saf epoksi ve MMT igeren nanokompozit malzemenin stres-gerinim grafigi
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Sekil 28. Saf epoksi ve OMMT i¢eren nanokompozit malzemenin stres-gerinim graligi

Sekil 29°da, ¢esitli oranlarda modifive edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT) kil
iceren epoksi nanokompozitlerin cekme mukavemet degerleri gosterilmektedir. Sekilde de
ooriildiigii gibi. katkisiz epoksinin ¢ekme mukavemeti 56 MPa dir. MMT konsantrasyonun

agirhikea oranimin arttiriimast malzemenin ¢ekme mukavemetinin azalmasima neden olmustur.
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Katkisiz epoksi mukavemetiyle karsilastrildigi zaman, OMMT igeren epoksinin cekme
mukavemetinde Onemli bir degisim gozlenmemistir. Sekil 30°da tabakah kil /jepoksi
nanokompozit malzemelere ait elastik modiilii degerlerinin kil konsantrasyonuna gore
degisimi gosterilmektedir. Katkisiz epoksinin elastik modiilii degeri 3.1 GPa dir. Epoksiye
MMT ve OMMT ilavesiyle ¢ekme modiilii degerinin arttifi gozlenmistir. Katkisiz epoksi ile
kiyaslandiginda %10 OMMT miktar igin %20 lik bir artisi bulmustur.
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Sekil 29. Tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin gekme mukavemetinin kil
konsantrasyonuna gore degisimi
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Sekil 30. Tabakali kil / epoksi nanokompozit sisteminin ¢ekme modiiliiniin kil
konsantrasyonuna gore degisimi

Sekil 31 tabakali kil /epoksi nanokompozit malzemelerin kirlma uzamasi degerlerinin
modifiye edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT) kil konsantrasyonuna gore degisimini
gostermektedir.  Sekilden de  goriildugi - gibi MMT/epoksi  ve  OMMT/epoksi

nanokompozitlerde kil konsantrasyonunun arttirilmast, Kirtima uzamasi degerleri azaltmistir.
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Sekil 31. Tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin kirilma uzamasinin kil
konsantrasyonuna gore degisimi
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Sekil 32 tabakali kil /epoksi nanokompozit malzemelerin kirilma mukavemeti
degerinin modifiye edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT) kil konsantrasyonuna gore
degisimi gosterilmektedir. Katkisiz epoksinin kirilma mukavemeti yaklagik olarak 48
MPa’dir. Epoksive OMMT ve MMT ilavesi ile kirilma mukavemetinin degerlerinin arttigi
goriilmektedir. %10 OMMT miktar igin mukavemetteki artis 30% i bulurken, MMT ilavesi
ile %6 kil konsantrasyon degerlerine kadar bir artis goriiliir iken yiiksek konsantrasyonda
(%10 MMT) kirilma mukavemetinde diisiis gézlenmektedir. Kil pargaciklarinim epoksi yapt
icersinde dagiliminin yeterli seviyede olmamasi ve topaklanma olusmast MMT kil takviyeli

malzemenin daha diisik mukavemet degerinde kirlimasia yol agmuigtir.
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Sekil 32. Tabakah kil /epoksi nanokompozit sisteminin kirilma mukavemetinin kil
konsantrasyonuna gore degisimi

Ayrica, nano boyuttaki kil tabakalarinin epoksi icerisine eklenmesinin malzemenin
cgilme dzelliklerine etkisi incelenmistir. Saf epoksi ve nanokompozit malzemelerin egilme

stresi-gerinim grafikleri Sekil 33 ve 34 de gosterilmektedir.
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Sekil 33. Saf epoksi ve MMT igeren nanokompozit malzemenin egilme stresi-
gerinim grafigi
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Sekil 34. Saf epoksi ve OMMT igeren nanokompozit malzemenin egilme
stresi-gerinim grafigi

Sekil 35°de, gesitli oranlarda modifiye edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT) kil
iceren epoksi nanokompozitlerin egilme mukavemeti gosterilmektedir. Sekilde de goriildiigi
gibi, katkisiz epoksinin  egilme mukavemeti 120 MPa dir. MMT ve OMMT

konsantrasyonlarmin agirlikga oranlarinin arttirilmas malzemenin egilme mukavemetinin



S

azalmasina neden olmustur. Bu diisme davramigi matriks iginde olugan hava bosluklarina veya

nanokompozit iiretimi sirasinda kil pargaciklarimnin matriks icinde topaklanmasina baglidir.
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Sekil 35. Tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin egilme mukavemetinin kil
konsantrasyonuna gore degisimi

Sekil 36 modifiye edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT) kil igeren epoksi
nanokompozitlerin kil konsantrasyonlarina gore egilme modiili gosterilmektedir.  Epoksiye
MMT ve OMMT ilavesiyle ¢ekme modiilii degerinin arttigl gozlenmektedir. OMMT
parcaciklarmin epoksi iginde daha iyi dagilimi sonucu MMT pargacik igeren nanokompozit
malzemelere  gore  OMMT  pargaciklar  epoksinin ~ egilme mukavemetini daha ¢ok
gelistirmektedir. Katkisiz epoksi ile kiyaslandigina, %6 OMMT miktar %24 lik bir artisi

bulmaktadir.
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Sekil 36. Tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin egilme modiliiniin kil
konsantrasyonuna gore degisimi

Malzemelerin kirtima toklugu (Kic) degerleri tek kenardan celtikli egme testi ile
yapilmistir ve Tablo 2 modifiye edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT) kil igeren epoksi
nanokompozitlerin kil konsantrasyonlarma gore kirilma toklugu ve matriks i¢inde olusan hava
boslugu degerlerini gostermektedir. Saf epoksinin kirlma toklugu degeri 0.5 MPa.m'” dir.
Agirlik¢a %10 MMT ve OMMT pargaciklarinin eklenmesi epoksinin kirilma tokluk degerini
sirasiyla % 44 ve 54 diistirmektedir. Ayni konsantrasyonda kil igeren malzemeler igin matriks
icindeki hava boslugu degeri sirastyla % 14.7 ve 20.16 olarak Slgtilmiistiir. Sekil 37 optik
mikroskopla elde edilen agirlikga %6 MMT kil igeren nanokompozit malzeme i¢inde olusan
hava boslugu goriintiisii gostermektedir. Goze garpan siyah gekiller matriks i¢inde olusan
bosluklarint belirtmektedir. Kil miktari arttikga matriks iginde olugan bosluk miktar
artmaktadir. Kil miktarinin artmast aym zamanda kirtima toklugu degerini azaltmaktadir.
OMMT pargaciklarinim cklenmesi matriks igindeki bosluk miktarim MMT pargaciklarina
gore daha gok arttirmaktadir. Bu artig kil modifikasyonunda kullanilan yiizey aktif maddeden

kaynaklanmaktadir.
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Tablo 2. Tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin kirilma toklugu ve matriks iginde

olusan gozenek degerlerinin kil konsantrasyonuna gore degisimi

Nanokompozitler Kil Oram Kirilma Toklugu (Kic) Gozenek miktan
(% ag.) (MPa m"?) (% vol.)
Neat Epoxy 0 0.498 £ 0.034 021+0.13
MMT/Epoxy 1 0.438 +0.034 1.21+0.11
3 0354 +0.021 2625064 |
6 | 0334+0.044 | Mﬂ?m
10 0.276 £0.018 14.71 £ 4.1 »g
OMMT/Epoxy 1 0.275 +0.029 3.6340.9
3 0.257 +0.033 T 662412
6 0.227 +0.024 13.04 + 1.3
10 0.231 +0.023 20.46 3.8

Sekil 37. Ag. % 6 MMT/epoksi nanokompozitin optik mikroskop goriintiisti
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2.3.2.2 Elyaflar ile mukavemetlendirilmis lamine edilmis kompozitlerin mekanik

ozellikleri

Sekil 38'de ¢esitli oranlarda modifiye edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT) kil
iceren, fiberlerle mukavemetlendirilmis epoksi nanokompozitlerin - gekme mukavemeti
deperleri gosterilmektedir. Grafikten de gorildigi gibi fiberlerle mukavemetlendirilmis
lamine sistemlerde matriks fazi icerisinde kil pargaciklarinin yer almasi gekme mukavemetine
belirgin bir etkisi bulunmamigtir. Kompozit yapi igerisinde yiik tagiyan bilesenin fiberler
olmast ve kompozit kirilma mekanigini fiberlerin kirimasinin belirlenmesi nedeni ile matriks
fazinin modifiye edilmis olmasi kompozit laminelerin gekme mukavemetini belirgin olarak
etkilememistir. Ancak, yiiksek konsantrasyon degerlerinde ¢ekme mukavemetlerinden bir

miktar azalma Sl¢tilmustir.
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Sekil 38. Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakalt kil /epoksi nanokompozit sisteminin
¢ekme mukavemetinin kil konsantrasyonuna gore degisimi

Sekil 39°da, gesitli oranlarda modifiye edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT) kil
iceren, fiberlerle mukavemetlendirilmis epoksi nanokompozitlerin gekme modiili degerlerinin
matriks malzemesindeki kil konsantrasyonlarina gore degisimi gosterilmektedir. Cekme

mukavemeti degerlerinde oldugu gibi clastik modiili degerlerinde de ciddi bir degigim
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gzlenmemektedir. Cekme modiilii degerleri kil igermeyen kompozitler i¢in yaklagik 18 GPa

iken, kil ilavesi ile bu deger18 GPa ile 21 GPa arasinda degismektedir.
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Sekil 39. Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin
elastik modiiliiniin kil konsantrasyonuna gore degisimi
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Sekil 40. Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakah kil /epoksi nanokompozit sisteminin
kirtlma uzamasinin kil konsantrasyonuna gore degigimi
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Sekil 40°da, fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakali kil /epoksi nanokompozitlerinin
kirllma uzamast degerlerinin modifiye edilmemis (MMT) ve edilmis (OMMT) kil
konsantrasyonuna gore degisimi gosterilmektedir. Grafikten de goriilecegi gibi reginedeki kil
konsantrasyonunun degisiminin kirilma uzamasi iizerinde belirgin bir etkisi yoktur.

Sekil 41 ve 42°de, gesitli oranlarda modifiye edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT)
kil igeren, fiberlerle mukavemetlendirilmis epoksi nanokompozitlerin egilme mukavemeti ve
modiili  degerlerinin matriks malzemesindeki kil konsantrasyonlarina gore degisimi
gosterilmektedir. Saf epoksinin egilme mukavemeti ve egilme modiilii degerleri 443 MPa ve
16 GPa olarak olciilmiistir. MMT ve OMMT parcaciklarinin cklenmesi ile malzemenin
egilme mukavemeti ve egilme modiiliinde artig gozlenmektedir. Agirlikga %6 OMMT kil
eklenmesi ile egilme mukavemeti ve egilme modili degerlerinde sirastyla %16 ve 13 artig

elde edilmektedir.
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Sekil 41. Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin
egilme mukavemetinin kil konsantrasyonuna gore degisimi
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Sekil 42. Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin
egilme modiiltiniin kil konsantrasyonuna gére degisimi

Sekil 43" da gesitli oranlarda modifiye edilmis (OMMT) ve edilmemis (MMT) kil
igeren, fiberlerle mukavemetlendirilmis epoksi nanokompozitlerin  kirtlma  toklugu
degerlerinin matriks malzemesindeki kil konsantrasyonlarina gore degisimi gosterilmektedir.
Malzemelerin kirilma toklugu tek kenardan geltikli egilme testi ile incelenmistir ve numuneler
ASTM standartlarina gére hazirlanip test edilmistir. Saf epoksi ile hazirlanmis kompozitin
kirilma toklugu degeri 2.8 MPa.m'” dir. Agirlikga %10 OMMT kilin eklenmesi sonucu
kompozitin kirilma toklugu degeri % 5 artmaktadir. Diger taraftan MMT pargaciklarinin
cklenmesi sonucu kirilma toklugu de@eri azalmaktadir. OMMT/Epoksi nanokompozitlerde
kirlma toklugu degerlerinin daha iyi sonu¢ vermesi OMMT pargaciklarimin kompozit iginde

daha iyi dagilm vermesiyle baglantihdir.
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Sekil 43. Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin
kirtlma toklugu degerinin kil konsantrasyonuna gére degisimi

2.3.3 Termal Ozellikler

2.3.3.1 Tabakah Kil/Epoksi Nanokompozitlerin Termal Ozellikleri

Sekil 44 ve 45°da sirasiyla modifiye edilmemis (MMT) ve edilmis (OMMT) killerle
hazirlanmis olan tabakali kil /epoksi nanokompozitlerin camsi gegis sicakhiklart (Ty)
gosterilmistir. Katkisiz epoksinin camsi gegis sicakhigr 63.62 °C dir. Epoksi matrikse yapilan
MMT kil takviyesi camsi gegis sicakhginda Snemli bir degisiklige sebep olmamistir. OMMT
takviyesi ise sadece diisiik konsantrasyonlarda camsi gegis sicakhgim arttirmis, %10 luk
konsantrasyonda bir degisme olusturmamistir. Agirhkea %3 kil eklenmesi epoksinin T,
degerini 68.9°C ye yiikseltmistir. Organik olarak modifiye edilmis kil pargaciklarinin epoksi
icerisinde daha iyi dagihm gostermesi polimer matriksin hareketini sinirlamaktadir ve
malzemenin T, degerinin artmasim saglamaktadir. Diger taraftan yiiksek konsantrasyonlarda
modifive edilmis OMMT parcaciklart malzemenin yumusamasina neden olmakta ve T,

degerini diisiirmektedir. Bu yumusama modifikasyon sirasinda kullanilan yiiksek orandaki

yiizey aktif maddeden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 44. Modifiye edilmemis (MMT) killerle hazirlanmig tabakah kil /epoksi
nanokompozitlerin camsi gegis sicakliklar (Ty)
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Sekil 45. Modifiye edilmis killerle hazirlanmig tabakali kil /epoksi nanokompozitlerin
camsi gegis sicaklhiklart (Ty)




Ayrica, kompozit malzemelerin dinamik mekanik ozellikleri arastirimistir. Sekil 47,
48 ve 49°da saf epoksinin, modifiye edilmemis (MMT) ve edilmis (OMMT) Kkillerle
hazirlanmis olan tabakali kil /epoksi nanokompozitlerin sirasiyla storage modulus, viscous
modulus ve camsi gegis sicakhklari (T,) gdsterilmektedir. Storage modulus degerleri oda
sicakhigr kosullarinda ve viskoz modulus degerleri ise en yiiksek deger olarak alinmistir.
Epoksiye MMT ve OMMT ilavesiyle storage modulus ve viscous modulus degerlerinin arttig
gozlenmektedir. Epoksi matriks igine afirhk¢a %10 MMT ve OMMT parcaciklarimimn
cklenmesi storage modulus degerini sirasiyla % 16 ve 23 arttirmistir. Epoksinin viscous
modulus degerinde % 10 MMT ve OMMT pargacik eklenmesiyle sirasiyla % 37ve 41 artis
gozlenmektedir. ‘

DMA  testi sonucunda saf epoksinin camst gecis sicakligi 77.94 'C  olarak
gozlemlenmektedir. DSC analizi sonucunda da gbzlemlendigi gibi epoksi matrikse yapilan
MMT kil takviyesi camsi gecis sicakliginda dnemli bir degisiklige sebep olmamaktadir.
OMMT takviyesi ise sadece diisiik konsantrasyonlarda camsi gegis sicakligini arttirmakta, %6

lik ve iizerindeki konsantrasyonlarda bir degisme gozlenmemektedir.
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Sekil 46. Saf epoksinin DMA davranisi
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Sekil 47. Tabakalr kil /epoksi nanokompozit sisteminin storage modulusunun kil
konsantrasyonuna gore degisimi
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Sekil 48. Tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin viscous modulusunun kil
konsantrasyonuna gore degisimi
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Sekil 49. Tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin camsi gegis sicakliginin kil
konsantrasyonuna gore degisimi

Sat epoksinin, modifiye edilmemis (MMT) ve edilmis (OMMT) killerle hazirlanmis
olan tabakali kil /epoksi nanokompozitlerin yanma zamani, uzunlugu ve yanma hizini
incelemek igin UL-94 yatay yanma testi uygulanmistir ve test sonuglart Tablo 3 de

gbsterilmektedir. Saf epoksi atmosferik kosullarda tamamen yanarken MMT ve OMMT

pargacik iceren nanokompozit malzemelerin kismen vandigi gozlenmektedir.

Tablo 3. Saf epoksi ve kil/epoksi nanokompozitlerin UL-94 yanmazlik testi sonuclar

Nanokompozit Malzemeler Yanma Hizi Yanma Yanma
(mm/s) Uzunlugu (mm) | Zamam (s)

Saf Epoksi 0.34 75 220
3% MMT/Epoksi 0.28 60 217.5
Nanokompozit

10% MMT/Epoksi 0.20 36.5 174
Nanokompozit

3% OMMT/Epoksi 0.23 45 192.5
Nanokompozit
10% OMMT/Epoksi 0.14 32 221
Nanokompozit
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Sekil 50 modifiye edilmemis (MMT) ve edilmis (OMMT) killerle has

tabakah kil /epoksi nanokompozitlerin yanma hizini gostermektedir. Saf epoksinis
0.34 diir. MMT ve OMMT pargaciklarinin epoksi igine eklenmesi epoksinin yanma
artirmaktadir. Katkisiz epoksi ile kiyaslandigima, %10 MMT ve OMMT mik
sirastyla %38 ve 38 lik artislar elde edilmisti. OMMT pargaciklarinin epoksi matriks -

daha iyi dagihmi, MMT parcaciklara kiyasla epoksinin yanmazhk direncini daha ¢

artirmaktadir.
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Sekil 50. Tabakali kil /epoksi nanokompozit sisteminin yatay yanma hizinin kil
konsantrasyonuna gore degisimi

2.3.2.2 Elyaflar ile mukavemetlendirilmis lamine edilmis kompozitlerin termal

ozellikleri

Sekil 51 ve 52°de sirasiyla modifiye edilmemis ve edilmis killerle hazirlanmis, cam
fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakali kil /epoksi nanokompozitlerin camsi gegis
sicakhiklari (Ty) gosterilmistir. Tabakali kil /epoksi nanokompozitlerde de gozlemlendigi gibi
cam fiber takviyeli sistemde epoksi matrikse yapilan MMT ilavesinin camsi gecis sicakligi
iizerinde dnemli etkisi yoktur. Sekil 52°de OMMT ilavesinin camsi gegis sicakhigini bir
miktar arttirdigi gozlenmektedir. Katkisiz epoksi/cam fiber sisteminin camst gegis sicakligt

70.22 °C iken, epoksi matrikse yapilan %3’lik OMMT takviyesi bu degeri 74.15 °C" ye
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¢ikarmistir. Nanokompozit igerisinde silikat tabakalari polimer zincirlerinin hareketini

azaltmakta ve polimer molekiilleri daha yiiksek T, degerlerine sahip olmaktadirlar.
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Sekil 51. Modifiye edilmemis killerle hazirlanmis cam fiberlerle mukavemetlendirilmis
tabakali kil /epoksi nanokompozitlerin camsi geg¢is sicakliklart (T,)
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Sekil 52. Modifiye edilmis killerle hazirlanmis cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakali
kil /epoksi nanokompozitlerin camsi gegis sicakhklar (T,)

Sekil 53, 54 ve 55'de cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakali kil /epoksi
nanokompozitlerin sirasiyla storage modulus, viscous modulus, ve camsi gegis sicakliklar
(Ty) gosterilmektedir. %6 kil konsantrasyonuna kadar kil parcaciklarinim  eklenmesi
malzemenin storage modulus degerini artirmaktadir. Agrlikca %6 MMT ve OMMT
cklenmesi malzemenin storage modulus degerini sirasiyla % 57 ve 51 artirmaktadir. Saf
epoksi ile diretilmis kompozitin viscous modulus degeri 1.02 GPa dir. %6 MMT ve OMMT
cklenmesi sonucu bu deger 1.9 ve 1.8 GPa’a ulasmaktadir. Saf epoksi ile hazirlanmis
kompozitin T, degeri 81.9 "C dir. 3% MMT konsantrasyonuna kadar malzemenin T,

g

degerinde artis elde edilmisti. % 10 MMT cklenmesi sonucu %6 hk bir diisme
gozlemlenmektedir. Bu diisiise matriks iginde meydana gelen hava bosluklart veya kil
parcaciklarinin - topaklanmasi  neden olmus olabilir. Diger taraftan, %10 OMMT

pargaciklarinin eklenmesi malzemenin T, degerini %3 artirmistr.
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Sekil 53. Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakal kil /epoksi nanokompozitlerin storage
modulus degerleri
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Sekil 54. Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakali kil /epoksi nanokompozitlerin
viscous modulus degerleri
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Sekil 55. Cam fiberlerle mukavemetlendirilmis tabakal kil /epoksi nanokompozitlerin camsi
gecis sicakligi degerleri

Ayrica, cam fiberlerle giiclendirilmis kil/epoksi nanokompozit malzemelerin yanma
direngleri UL-94 testi ile incelenmistir. Sekil 56’de cam fiberlerle mukavemetlendirilmis
tabakalr kil /epoksi nanokompozitlerin UL-94 testi sonucu sirasiyla yanma miktari ve hizi
degerleri gosterilmektedir. Atmosferik kosullarda numunelerin yanmadigi gozlenmektedir.
Saf epoksi ile hazirlanmig kompozitin yanma miktari 45 mm dir. Bu deger agirlik¢a %10
OMMT ve MMT eklenmesi sonucu sirasiyla 10 ve 6 mm ye diismektedir. Epoksiye % 10
MMT ve OMMT eklenmesi sonucu yanma siiresi 287 saniveden sirasiyla 129 ve 92 saniyeye
dismektedir. Sekillerden de agikga goriildiigii gibi epoksi matrikse kil eklenmesi malzemenin

yvanmazhk direncini artirmaktadir.
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Sekil 56. MMT ve OMMT killerle hazirlanmis cam fiberlerle mukavemetlendirilmjs tabakah
kil /epoksi nanokompozitlerin (a) yanma miktari (b) yanma siiresi degerleri

2.3.4 Optik Ozellikler

n

af epoksi ve Kkil/epoksi nanokompozitlerin optik gegirgenligi UV gegisim
(transmission) spektroskopi ile dl¢iilmiistiir. Sekil 57 ve 58 farkli kalinliklardaki (1. 2, 4. ve 6
mm) agirlikca %1 MMT ve OMMT pargacik iceren nanokompozitlerin 2001100 nm dalga
boyu araliginda 151k gecirgenligi davranisini gostermektedir. Malzemenin kalinh@r artmasi
sonucu optik gegirgenligi degerinin azaldigi gozlemlenmektedir. MMT pargaciklariyla
kiyaslandiginda, organik olarak modifiye edilmis OMMT parcaciklarinin epoksi igerisine

cklenmesiyle daha ivi optik gegirgenligi degerleri elde edilmektedir.
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Sekil 57. Farkli kalinliklardaki %1 MMT / Epoksi nanokompozitlerin optik gegirgenligi
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Sekil 58. Farkli kalinliklardaki %1 OMMT / Epoksi nanokompozitlerin 1gik gegirgenligi

Saf epoksinin ve MMT ve OMMT igeren nanokompozitlerin 700 nm dalga boyundaki
stk gegirgenliginin kil konsantrasyonuna gore davramist Sekil 59°da verilmistir. Saf
epoksinin 700 nm dalga boyundaki isik gecirgenligi %23 diir. Epoksinin optik szelliginin
MMT ve OMMT pargaciklarimin eklenmesi ile degistigi gdzlenmektedir. Kil konsantrasyonu
arttika, 151k gecirgenligi degeri azalmakta ve malzeme 15tk gegirmez hale gelmektedir.
OMMT pargaciklart epoksi igerinde daha iyi dagihm vermesinden dolay OMMT/epoksi
nanokompozitlerin 1gik gegirgenligi MMT pargaciklarma gére daha iyi sonug vermektedir.
Tabakali killerin sadece kalinligt nanometre boyuttadir. Diger boyutlari mikrometre
oleusiinde olmasindan dolayt kilin genis yiizeyi 151k gegirgenligini Snlemektedir. Bundan

dolay1, kil konsantrasyonu arttik¢a 151k gegirgenligi daha fazla engellenmektedir.
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BOLUM 3

SONUC

3.1 Sonugclar

Bu calismada, tabakah kil/polimer nanokompozitleri Na' katyonlari igeren kil
(montmorillonit) ve epoksi regine  kullamlarak hazirlanmistir.  Kil  pargaciklar
hekzadesiltrimetilamonyum  kloriir  (HTAC) kullanilarak modifiye edilmis ve polimer
icerisinde homojen dagilmaya elverisli kil pargaciklari (eksfoliye) elde edilmist{r. XRD
sonuclarina gore, yiizey modifikasyonuna baglr olarak kil tabakalari arasindaki bosluk
mesafesi 14.3" dan 18.1° a agilmistir. Kil tabakalari arasindaki bosluk mesafesinin agilmas;
MMT parcaciklarinin interkale oldugunu gostermektedir. XRD sonuglarindan elde edilen
verilere gore, MMT ve OMMT igeren nanokompozit malzemelerde karakteristik kil piki
gozlenememektedir. Bu davranis, killerin polimer matriks igerisinde daha fazla interkale
oldugunu gostermektedir. SEM  goriintiilerine  gore, nanokompozit igerisindeki kil
konsantrasyonu arttikga parcacik boyutu artmaktadir. Yiiksek kil konsantrasyonlarinda,
epoksi matriks igerisinde daha biiyiik aglomerasyon gozlenmektedir. OMMT pargaciklar
MMT/epoksi nanokompozitlere gére epoksi igerisinde daha iyi dagihm gostermektedir.
Agirhkea %10 OMMT igeren nanokompozit malzemenin ¢ekme modiilii %16 oraninda
artmaktadir. Ancak. epoksiye %10 MMT eklenmesi ile ¢ekme modiiliindeki artig yalnizca
%12 civarindadir. MMT eklenmesi ile epoksinin ¢ekme mukavemeti degeri ditserken OMMT
ilavesi ile bu deger sabit kalmaktadir. Nanokompozit malzemelerin egilme modiili
degerlerinde epoksi icerisine %6 (ag.) OMMT ilavesi ile %24 oraninda ve %10 (ag.) MMT
ilavesi ile %17 artis elde edilmektedir. Kil konsantrasyonu arttik¢a, ¢cekme mukavemeti
ozelliklerinde de gozlemlendigi gibi egilme mukavemeti degeri azalmaktadir. Malzemenin
kirtima toklugu degeri yiiksek konsantrasyonlarda (6rn: %10 (ag.)) MMT ve OMMT ilavesi
ile sirast ile % 44 ve 55 oraninda azalmaktadir. Elde edilen sonuglar gostermektedir ki,
yiiksek kil konsantrasyonlarinda kiriima toklugu degeri azalirken matriks icerisinde olusan
hava boslugu orami artmaktadir. Kil/epoksi nanokompozit malzemelerin camsi gegirgenlik
sicakliklart DSC yontemi ile dlgillmils ve epoksiye MMT ilavesinin T degerini etkilemedigi

gozlenmistir. Diger taraftan, OMMT kil takviyesi ile malzemenin T, degerinde artig elde
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edilmistir. Ayrica, nanokomporzitlerin termo mekanik dzellikleri incelenmis ve kil ilavesinin
malzemenin storage ve viscous modulus degerlerini arttirdigi gézlenmistir. UL-94 yanmazhk
testi sonug¢larina gore, polimerin yanma direnci kil pargaciklarinin ilavesi ile artmaktadir.
Agrrlikga %10 oraminda MMT ve OMMT takviyesi ile nanokompozit malzemelerin yanma
hizt sirasi ile %38 ve 58 azalmaktadir. Yanma direncindeki bu artig, kil katmanlarinin bariyer
ozelligi ile iliskilendirilmistir. Bariyer gorevi goren kil katmanlari polimer igerisinde oksijen
ve artik gazlarin tasmmasini azaltmakta ve atmosferik Kosullarda polimerin yanmasini
engellemektedir. Ayrica, malzemelerin 151k gegirgenligi 6zelligi kil ilavesi ile etkilenmektedir.
OMMT kil pargaciklari i¢eren nanokompozitler MMT igerenlere gore daha iyi 151k
gecirgenligi ozelligi gostermektedir. OMMT/epoksi nanokompozitlerin daha seffaf olmasi
OMMT pargaciklarinin epoksi igerisinde daha iyi eksfoliye olmast ile iliskilidir. Kil
tabakalarinin polimer icerisinde daha iyi dagilmasi sonucu, nanometre boyutunda kalinhiga
sahip tabakalari malzemeden gecen 151810 dagilmasini engellemektedirler.

Farklt  konsantrasyonlarda MMT ve OMMT pargaciklart igeren kil/epoksi
nanokompozit siispansiyonu tabakalar arasi polimerizasyon yontemi ile sentezlendikten sonra
Kiviimsiz cam fiber takviyeli kompozit iiretiminde matriks olarak kullanilmistir. Fiber
takviyeli kompozit malzemeler el yatirmasi yontemi ile tiretimis ve oda sicakliginda 8 kPa
basing altinda sertlestirilmistir. Uretilen nanokompozit malzemelerde hacimsel fiber orani
yaklasik olarak %40-44 tiir. Polimer igerisine kil eklenmesi katmanlardaki hava boslugu
hacmi artmaktadir ve bu artis, yiizey modifikasyonu sonucu elde edilen OMMT pargaciklar
igin daha fazladir. Yiizey modifikasyonu sirasinda kullanilan yiizey aktiflestirici madde,
polimer matriks igerisinde olusan hava kabarciklarinin miktarim artirmistir. Cam fiberlerle
giiglendirilmis kompozitlerde polimer matriksin kil takviyesi ile modifikasyonu sonucu,
kompozit malzemelerin mekanik 6zelliklerinde 6nemli bir gelisme gozlenmemistir. Sonuglar
cam fiber takviyesinin malzemenin mekanik 6zelliklerine daha belirgin etkileri oldugunu
gOstermistir.  Ancak, polimere kil ilavesi malzemelerin egilme mekanik Ozelliklerini
artirmistir. Egilme 6zelliklerindeki bu artis, fiber ile matriks arasindaki ara ylizeyde bulunan
kil pargaciklari ile iliskilendirilmistir. Kil tabakalari arayiizey o6zelliklerini = kritik
konsantrasyon degerine kadar artirmaktadir.  Egilme testinde, yiikleme {i¢ yonde
yaptimaktadir: ¢ekme. basma ve kayma. Cekme sirasinda hava kabarcikiari agilirken,
basmada ise kabarciklar kapanmaktadir. Ayrica bu davranis da belli konsantrasyonlara kadar
egilme ozelliklerinin  artist ile iligkilendirilebilir. Kil/epoksi nanokompozitlerde de

gozlemlendigi gibi MMT eklemesi ile malzemenin T, degerinde herhangi bir degisim




gozlenmezken OMMT takviyesi ile 7% oraninda artig elde edilmigtir. Ayrica, polimer

malzemeler icin kritik bir 6zellik olan yanma direnci kil takviyesi ile 5nemli artig gOstermigtir.
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