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ONSOZ

Ulkemizde ve diinyada gelisen teknoloji ile endiistriyel alanlarda beklentiler
degismistir. Istenilen dzellikleri elde etmek icin geleneksel kompozit malzemelerin yetersiz
kalmas1 hibrid kompozit malzemelerin kullanimini arttirmistir. Bu artan ilgiyle birlikte
yiiksek sicakliga dayanikli polimer esasli kompozit malzemelerde siirekli iyilestirme ve
gelistirme ¢alismalarini  ortaya ¢ikarmigtir. Yiksek sicakliga dayanikli  kompozit
malzemelerde iiretim sonrasi uygulanmasi gereken yontemlerin en 6nemlisi dayaniklilik,
yiiksek sicaklik ve alev gibi durumlarindaki siireglerdir. Bu siiregte kompozit malzemelerde
takviye malzemelerinin katki oraniin farkliligindan mekanik ve termal 6zelliklerin nasil
etkilendigi 6nem arz etmektedir. Bundan dolay1 grafit partikiilleri ve cam elyaf ilavesinin
novalak recine tlizerine etkisi incelenmistir.
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CUVALCT ya siikran ve tesekkiirlerimi sunarim.

Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Bolimii’ndeki saygi deger Prof. Dr. Aykut
CANAKCI, Dog. Dr. Mustafa ASLAN ve Dog. Dr. Temel VAROL hocalarima, Ars. Gor.
Onur GULER Ve Ars. Gor. Serhatcan Berk AKCAY’a calismalarimda gosterdikleri ilgi ve
yardimlarindan dolay1 tesekkiir ederim.

Bu c¢alisma Karadeniz Teknik Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri
Koordinasyon Birimi tarafindan desteklenmistir. Proje numarasi: 'FYL-2020-8412'".
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manevi destekleriyle her zaman yanimda olan, beni cesaretlendiren ve bu giinlere gelmeme
yardimet olan sevgili aileme sonsuz tesekkiir eder saygilarimi sunarim. Ayrica ¢alismalarim
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Yiiksek Lisans

OZET

YUKSEK SICAKLIK ENDUSTRIYEL TEKERLEK UYGULAMALARI ICIN POLIMER
ESASLI KOMPOZIT MALZEME GELISTIRILMESI VE OZELLIKLERININ INCELENMESI

Miicahit KOCAMAN

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Danisman: Prof. Dr. Hamdullah CUVALCI
2022, 95 Sayfa

Bu galigmada cam elyaf ve grafit katki oranlarinin novalak esasli fenolik regine ile birlikte
olan etkileri incelendi. Uretilen malzemelerin termal bozunma ve yanma direnglerinin yanisira
fiziksel ve mekanik 6zellikleri de incelemeye alinmistir. Ayrica novalak matriste cam elyaf ve grafit
partikiillerinin beraberce olan etkisi incelendi. Uretilen kompozit numunelerin karakterizasyonu
stirecinde; fiziksel ozelliklerin belirlenmesi i¢in porozite ve yogunluk (Arsimet yontemi), mekanik
ozelliklerinin belirlenmesi icin sertlik, cekme ve iic nokta egilme testleri, termal &zelliklerin
belirlenmesi igin termogravimetrik analiz (TGA), matris ve katki pargaciklarinin morfolojisi, hibrit
kompozit tozlarin mikro yapist ve kirilma ylizeylerinin karakterizasyonunda taramali elektron
mikroskobu (SEM-EDS), alev geciktiricilik 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in ise limit oksijen indisi
(LOI) testleri uygulandi. Elde edilen termogravimetrik verilere gore novalak regineye ilave edilen
cam elyaf ve grafit partikiilleri sayesinde bozunan kiitle miktar1 azalirken bozunma sicakliklarmin
arttig1 gézlendi. Saf novalak malzemesinin sertlik, maksimum ¢ekme ve egilme mukavemeti sirasiyla
32 HRM, 12 MPa ve 20.3 MPa iken, optimum kompozit numunede(%30 cam elyaf, %40 grafit) 98
HRM, 33.8 MPa ve 77.4 MPa olarak tespit edildi. Saf novalak malzemesinin LOI degeri ise %37
iken, iretilen kompozit malzemeler arasinda >%50’ye kadar bir artis ile yiiksek alev geciktiricilik

tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Novalak Esasli Fenolik Regine, Hibrid Kompozitler, Alev Geciktricilik
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Master Thesis

SUMMARY

INVESTIGATION AND DEVELOPMENT OF POLYMER-BASED COMPOSITE MATERIAL
PROPERTIES FOR HIGH TEMPERATURE INDUSTRIAL WHEEL APPLICATIONS

Miicahit KOCAMAN

Karadeniz Techinical University
The Graduate School of Natural and Applied Sciences
Metallurgy and Materials Engineering Graduate Program
Supervisor: Prof. Dr. Hamdullah CUVALCI
2022, 95 Pages

In this study, the effects of glass fiber and graphite additive rates on novalac based phenolic resin
were investigated. The physical and mechanical properties of the produced materials, as well as their
thermal decomposition and combustion resistance, were also examined. In addition, the effect of the
combined effect of glass fiber and graphite particles in the novolac matrix was investigated. Samples
containing glass fiber and graphite in different rates will be prepared. In the characterization process of
the produced composite samples; porosity and density(Archimedes’ method) to determine of physical
properties, hardness, tensile and flexural tests to determine of mechanical properties,
thermogravimetric analysis (TGA) to determine thermal properties, scanning electron microscopy
(SEM-EDS) for morphology of matrix and additive particles, microstructure of hybrid composite
powders characterization of fracture surfaces, and limit oxygen index (LOI) tests to determine flame
retardance properties were applied. According to the obtained thermogravimetric datas, it was observed
that the decomposition temperature increased while the amount of decomposed mass decreased thanks
to the glass fiber and graphite particles added to the novolac resin. While the hardness, maximum tensile
and flexural strengths of pure novalac material were 32 HRM, 12 Mpa and 20.3 Mpa, respectively, the
optimum composite sample (30% glass fiber, 40% graphite) was determined as 98 HRM, 33.8 Mpa
and 77.4 Mpa. While the LOI value of the pure novalak material was 37%, high flame retardancy was

determined with an increase of up to >50% among the composite materials produced.

Key Words: Novalac-based Phenolic Resin, Hybrid Composites, Flame Retardancy
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1. GENEL BiLGILER

1.1. Giris

Yiiksek sicaklik performans tekerlek kullanimi giiniimiizde tip alaninda, otoklav
uygulamalarinda buhara dayanacak kadar, dokiimhane, tavlama firinlarinda, endiistriyel
mutfak ve gida makineleri gibi yiiksek sicakliga ve yiiksek agirliga dayanacak bir sekilde
kullanim1 giderek artmis ve bu tiir alanlarda hayati 6nem kazanmistir. Yiiksek performans
tekerlek teknolojisi ihtiyaclari karsilayabilecek diizeye gelecek sekilde siirekli gelisim
halindedir. Bu iyilestirmelerin biiyiik bir boliimiinde mithendislik malzemelerinin gelismesi
calismalar1 yer almaktadir.

Sanayi alaninda iiretim yapan firmalar yedek parga, iiretilen iriinlerini, iiretimde
gerekli malzemeler ve daha bir¢ok esyanin bir yerden bir yere taginmasi icin ¢esitli arabalarin
kullanimi tercih etmektedir. Bu arabalar ile yiiksek agirliga sahip olan malzemelerin problem
yasamadan yer degistirmesi saglanabilmektedir. Ayrica sinirlh mekanik dayanikliligindan
dolay1 kenar veya esiklere ¢arpma onlenmedigi takdirde kirtlmas1 muhtemeldir. Yine sanayi
alaninda yiiksek sicaklik firinlarinda kullanilan tekerleklerin de yliksek sicakliga
dayanamayip 6zelliklerini kaybettigi gozlenmistir.

Son yillarda, endiistriyel alanda polimerler hizli bir sekilde 6zellikle demir, ¢elik gibi
metallerin 6niline gegcmeye baslamistir. Tercih edilmesinin nedenleri olarak diisiik maliyet,
hafiflik, kolay islenebilme gibi 6zellikler gosterebilir. Bu 6zelliklerinden dolay1 polimerlere
baz1 katki maddeleri katilarak istenilen mekanik, termal o6zellikler ve estetik goriiniim
kazandirilabilmektedir. Bu avantajli 6zelliklerinden dolay1 sanayi tipi tekerlegin imalatinda
polimerler tercih edilmektedir.

Giliniimiizde sabit veya hareketli olan birgok malzeme polimer malzemelerden
iiretilebilmektedir. Ozellikle hareketli malzemelerin iiretiminde kullanilan polimer
malzemelerin fiziksel, mekanik, alev geciktiricilik ve termal 6zelliklerin uygun olup olmadig:

biiylik 6nem tasimaktadir.



Bu nedenle polimer malzemelerin bu davranislarin1 bir¢ok yonden gézlemleyebilmek igin
bazi test yontemleri yapilmistir ve ¢ok sayida test cihazi liretilmis ve gelistirilmistir. Bu testler
sonucu ortaya ¢ikan veriler yardimi ile polimerlerin sahip olduklar1 6zelliklere gore hangi
alana daha uygunsa o alanlarda kullanilmasi saglanmaktadir. Malzemeden istenen
performans ve Ozellige gore, liretilen malzeme, istenilen 6zellikleri igerisinde olusturacak
bicimde belli sinir gercevesinde lretilip gelistirilebilmektedir. Tiim bu durumlar géz 6niinde
bulunduruldugunda, sanayi tip tekerlek de polimer malzemelerden iiretilmektedir. Bu
calismada da cam elyaf ve grafit takviyeli novalak tipi fenolik recineden imal edilmis
malzemelerin aleve dayaniklilik ve termal performansi yoniinden test edilmistir. Bu
caligmada hem mukavemetli hem de yiiksek sicakliktan dolay1 bozunmay1 en aza indirmek

amaciyla bir hibrid kompozit malzeme tiretilmistir.

1.2. Cahlsmanin Amaci

Endiistri ve sanayide nerede olursak olalim bu alanlarda kullanilan endiistriyel
tekerleklerin giivenirligi agisindan istenilen en 6nemli 6zellik herhangi bir durumdan dolay1
yiiksek sicaklik ile etkilesim halinde oldugunda tutusmama o6zelligi gostermeleridir. Bu
nedenle bu ozellik, pek ¢ok farkli endiistri kollarinda son yillarda artan bir 6nem arz
etmektedir. Yiiksek sicakliga maruz kalinmasi durumu i¢in 1stya dayanikli pek ¢ok kompozit
malzeme gelistirilmeye ¢alisilmaktadir. Bu nedenle tiim sistemler bu ortamlarda bulunan
malzemelerin alev dayanimi kazandirilmis kompozit malzemeler olmasi ile daha kullanigh
hale getirilebileceklerdir. Bu ¢alismanin amaci;

¢ Titresimi absorbe etme 0zelligi oldukea yiiksek olan,

¢ Yanmazlik 6zelliginin gelistirilmis olan,

% Calistig1 zemine zarar vermeyen,

% Yiiksek tasima kapasitesine sahip olan bir endiistri ve sanayi tip tekerlek malzemesi

iiretmeyi amaglamaktadir.



Bu caligmada polimer kompozit esasli yeni bir malzemenin basingli kaliplama (sicak
presleme) yontemi ile gelistirilmesi ve bu malzemenin 6zelliklerini fiziksel karekteriazasyon
olarak yogunluk ve porozite degerleri, mekanik karekterizasyon yontemleri olan ¢ekme
mukavemeti, sertlik deneyleri ve egme testleri, yilizey karekterizasyon yontemleri olarak
TGA(Termogravimetrik analiz) testi, yanma deneyi olarak LOI(Limit Oksijen Indeksi)
deneyi, kirilma yiizeylerinin incelenmesi ise Taramali Elektron Mikroskobu(SEM) ile
incelenmistir. Bunun yaninda, kompozitin optimum bilesim orani da belirlenmeye
calisilmistir. Yapilan deneysel calismalarin sonucu olarak elde edilen optimum (agirlik¢a
%40 grafit, %30 novalak re¢ine, %30 cam elyaf) bilesim oran1 en uygun olani segildi. Deney
sonugclarinda, liretilen kompozit malzemenin yeni 6zellikleri ortaya konuldu.

Yapilan gecmis ¢alismalarda iiretilen polimer malzemelere alev geciktirici olarak
birgok katki malzemesi konulmaktadir. Ulkemizde yanmazlik ve alev geciktirici malzemeler
tizerine genis bir literatlir taramasi yapildiginda polimerlere yanmazlik 6zelligi kazandirmak
ve artirmak amaciyla yapilan ¢ok az sayida ¢alisma mevcuttur (Kahraman, 2014). Ayrica
gecmis calismalarda mekanik ozellikleri gelistirmek amaci ile cam elyaf tozunun degisik
agirlik oranlart ile giiglendirilmis fenolik regine 6rnekleri degerlendirilmeye alinmustir.
Yapilan degerlendirme sonucunda, fenolik recine (matris) ve cam elyaf tozu (gli¢lendirici)
arasindaki etkilesime, malzeme oOzelliginin 1yilestirilmesi i¢in kompozite baska katki
maddelerin eklenmesinin tartisilmas: gerektigi onerilmistir (Ku vd., 2010). Onceki yapilan
caligmalarda tiretilen polimer matrisli kompozitlerde, matris malzemesi genellikle cam elyaf
ile gli¢lendirilmigstir. Cam elyaflar, kolay bulunabilirlikleri ve diisiik maliyetleri nedeniyle
yaygin olarak kullanilmaktadir. Bununla birlikte, takviyeler icin hem fiber hem de partikiiller
kullanilirsa bu kompozitlerin mukavemeti ve sertligi artar (Bhattacharjee vd., 2020). iki veya
daha fazla katki malzemesinin tek bir matris halinde takviye edilmesi, malzeme
ozelliklerinde biiylik bir ¢esitlilie sahip hibrit kompozitlerin gelistirilmesine yol acar
(Samal vd., 2009). Mihendislik uygulamalart i¢in yeni bir polimer kompozit
gelistirildiginde performans iyilestirme en énemli kriterlerden biridir. Geleneksel, iki fazli
kompozitler hala gelistiriliyor olsa da giderek daha fazla sayida arastirmaci, ek bir iigiincii
faz kullanmanin bir kompozitin mekanik performansini artirmanin veya ona islevsel
Ozellikler kazandirmanin etkili bir yolu olabilecegini diisiiniiyor. Bu iigiincii asama, baska
bir matris veya bir takviye malzemesi olabilir (Molnar vd., 2014; Mészaros vd., 2016).

Mevcut arastirma, grafit partikiillerini de ilave ederek kompozitlerin mekanik

ozelliklerini iyilestirmesine katki vermesini 6nemsemektedir. Ciinkii farkli katk: tiirlerini



tek bir matriste birlestirmenin potansiyel avantaji bir¢ok aragtirmaci tarafindan agiklanmistir
(Bunsell ve Harris, 1974; Fischer ve Marom, 1987; Josepha vd., 2002; Pegoretti vd., 2004).

Novalak regine, iyi alev geciktirmesi, elektrik yalitimi, boyutsal kararliligi, kimyasal
direnci ve Onemli karbon komiirlesme verimi nedeniyle endiistride yaygin olarak
kullanilmaktadir (Park ve Cho, 2000; He vd., 2013). Bu o6zelliklere sahip olan novalak
fenolik recine lizerine sinirli sayida ¢alisma bulunmaktadir.

Onceki yapilan ¢alismalarda yanmazlik 6zelligini saglayan durum degisik oranlarda
katilan alev geciktirici katki malzemelerinden kaynaklanmaktadir. Yine bu dogrultuda
literatlirde novalak fenolik regineyi kullanarak yiiksek 1siya dayanikli, endiistride kullanilan
sanayi tipi teker malzeme iiretimi azdir. Ancak, bu ¢alisma kapsaminda yapilan ¢alismalar,
cam elyaftan baglayarak endiistriyel boyutlarda uygulanabilme 6zelligini tasiyan yiiksek
1stya dayanikli novalak fenolik regine ve katki malzemesi olarak da grafitin eklenmesi ile
tiretilecek olan malzemenin bastan sona optimizasyon ve karakterizasyon islemlerini

icermesi sebebiyle yenilik¢i niteliginde bir ¢aligmadir.

1.3. Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler giiniimiizde birgok alanin vazgecilmez bir pargasi haline
gelmistir.  Birgok sektdrde kullanilan bu malzeme grubu hala daha gelisimini
sirdiirmektedir. Giinlimiizde kompozit malzemeler, saglik hizmetlerinden uzay ve
havaciliga, otomotivden askeri techizata kadar ¢ok genis bir uygulama alanina sahip olup,
teknolojinin ilerlemesi sayesinde gelisimini hizlandirmaya devam etmektedir (Saba ve
Jawaid, 2018). Bu malzemelerden beklentiler, kullanildiklar1 sektérde yiiksek performans
ve beklenilen uzun omiir 6zellikleri olarak kisaca siralanabilir. Bu bakimdan kompozit
malzemeler, iceriginde bulanan her bir bilesenin 6zelliklerinden faydalanilan ve geleneksel
malzemelerden oldukga farkli iiretim teknolojilerine sahip iistiin malzemelerdir. Genel bir
tanim yapmak istenirse, kompozit, makroskopik diizeyde bir araya getirilen iki veya daha
fazla bilesenden olusan bir malzemedir. Kompozit bir malzemenin igeriginde bulunan
bilesenleri makro diizeyde ayirt edilebilir ve bu da onlar1 metal alasimlarindan farkli kilar.
Malzeme igeriginde bulunan bilesenlerden biri matristir, digeri ise takviyedir.

Kompozit malzemeler genellikle, uygulama alaninda tek basina kullanildiginda daha
diisiik 6zellikler gosterecek olan matris malzemesi igerisine takviye malzemesinin {istiin

Ozelliklerinin yerlestirilmesiyle olusturulur. Burada i¢ kisma yerlestirilen elyaf, yiiki



mekanik olarak biiyiik olglide destekleyen boliimdiir, matris ise disaridan gelen etkiyi
absorbe ederek elyafa iletir ve takviye malzemesinin konumunu korur. Bu malzeme
sisteminin pargalari fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini korurken yiiksek performans sergiler
(Yildizhan vd., 2018).

Matris olarak belirtilen faz takviye elemanlarini bir arada ve diizende, siki1 bir sekilde
tutar. Takviye elemanlart ise matris fazin1 6zellikle mukavemet yonii ile desteklemekle
birlikte 1s1 ve elektriksel iletkenlik 6zellikleri yoniinden de destekler. Ayrica kompozitler
matris ve takviye elemanlar1 haricinde yapigma yiizeyini olusturan bir fazi da barindirabilir.
Kompozitler bu fazin olusumunda bazi katkilar da igerebilirler (Ulcay vd., 2002).
Kompozitler takviye bakimindan partikiil takviyeli, elyaf takviyeli ve yapisal takviyeli
olarak ili¢ ana gruba ayrilirlar. Sekil 1°’de kompozitlerde farkli elyaf gruplarinda olan

kompozit yapilar1 sema olarak verilmistir.
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Sekil 1. Takviye elemani tipine gore kompozitlerin
sematik yapis1 (Yilmaz, 2008).



Kompozit malzemelerin olusum prensibi sekil 2'de 6zetlenmistir. Takviye tipi, matris
ozellikleri, geometri ve faz dagilimi dahil olmak {izere kompozit malzemelerin 6zelliklerini
cok sayida faktor kontrol eder. Malzeme sisteminin homojenligi, donatilarin matristeki
dagilimina baghdir. Takviye dagiliminin yiiksek diizensizligi, kompozit malzemeyi daha
heterojen hale getirir, boylece daha zayif alanlarda ariza olasiligini arttirir. Takviye,

kompozit sistemdeki ana yiik tasiyici bilesendir (Wang vd., 2011).

Kompozit malzeme:
Istenilen ozelliklerde
iiretilen yeni malzeme
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Sekil 2. Kompozit malzemelerin olusumu (Dogan, 2018).

1.3.1. Kompozit Malzemelerin Avantajlar1 ve Dezavantajlar

Kompozit malzemelerin diger malzemelere gore gelistirilmis 6zellikler genellikle
kendi baslarina elde edilemezler. Farkli 6zelliklere sahip malzemelerin yeni bir malzeme
tiretilmesi igin bir araya getirilmesi sonucunda asagidaki bazi Ozellikler elde
edilebilmektedir. Kompozit malzemeler, asagidakiler gibi bir dizi fayda saglar:

e Yiiksek dayanim,

e lyi termal ve elektrik yalitkanlik

e Miikemmel aginma direnci,

e Yiksek sicaklik kapasitesi,

o Hafiflik

e Uzun vadeli dayaniklilik (Powell ve Green, 2021).



Bu faydalar1 ve ¢ok yonliiligli olan kompozitler, olaganiistii yeteneklere sahip
olaganiistli iirlinlerin tiretimini miimkiin kilarak bu kadar yaygin olacak sekilde ortam
olusturmustur. Otomotiv, havacilik, savunma, elektronik ve insaat sektorlerinden riizgar
enerjisine, spor ve tiiketim mallarina ve denizcilik endiistrisine kadar degisik birgok

endistride kullanilir. Bu ylizden kompozit malzeme pazari, benzeri goriilmemis bir yiikselis
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Sekil 3. Farkli malzemelerin ¢esitli 6zelliklerinin
karsilagtirilmasi (Tiirkmen, 2012).

kaydetti (Powell and Green, 2021).

Tablo 1. Kompozit ve klasik malzemelerin mekanik 6zelliklerinin karsilastiriimasi

(Ozer, 2015).
. O] Cekme Elastik Oegiil Cekme Ozl Uzama
Malzeme Cinsi Ag:rh_!{ Dayanirm M-l:.rdiilu Da}'_a.mml M-l:rl.:ll'.'l|'i.'1 Mil&mu ")
{z'cm’) (MPa) {CrFa) {La'p) (E p)

Allinmanyum 23 44 71 30 25 -
Al-2024 28 247 i 38 25 8-20
Al Alasimm 2H i 71l 200 25 -
[tanyum 4 51 T 117 1492 21,1 2il
Ni Alasimu 5. l8 A50-1200 204 147 249 26-45
Ahsap [ 07 110 13 157 19 B
Alasimsiz Celik T.BG 460 210 Gl 27 2il
Diiigiik Alasinl Celik TH L 207 20-250 26,5 20-30
Dékme Demir - 275 138 - - 0.6
Pinng (%30 £n) 15 550 100 Gl 12 -
Karbon/Epoksi (%) 1,62 14400 2 HbS 135 LI
KevlarEpoks 1,38 1310 K3 G50 [ -
Cam/Epoksa (%601 1 6y 1510 | L] S0 Ll -
Cam/Polyester (%30 1.5 Tal 38 3490 198 1.8
Karbon/Epoksi (Y:1)) 1.5 Ll 1440 1 DO k] -
Cam/'Polyester .55 1110 9 2 5.7 2
AlSP:B 27 1130 207 420 T -
Cu/50%T 14,13 1207 262 B 14 -




Plastikler ve yapisal kompozitler, daha fazla tasarim 6zgiir ortami saglar ve bir {iriiniin
estetigini ve ¢evreye karsi olan direncini gelistirebilir, ayrica mukavemet/agirlik oranini
artirabilir ve genellikle daha diisiik liretim maliyetleri ile sonuglanabilir. Otomotiv ve
havacilik endiistrilerinde olusan emisyonlarin azaltilmasina yonelik 6zellikle hafif agirligin
hedeflendigi yerlerde kompozit bilesenlerin yapimi giderek artmaya devam etmektedir
(Powell ve Green, 2021).

Kompozit malzemelerde matris ve katki elamani, tiretimin teknigi, uygulanan
optimizasyon teknigi, bilesenlerin mekanik ozellikleri ve diger etmenler (sicaklik gibi)
etraflica diisiiniilmesi gerekmektedir. Ayrica, matris ile elyaf arasinda olusan ara yiizey bag
kuvvetinin yiiksek olmasi nedeniyle bilesenlerin birbirine uyumu ve matris fazinin elyafi
1slatilabilirligi iyi olmasi gerekmektedir. Bu yiizden kompozit malzemelerin avantajlarinin
yani sira bazi dezavantajlar1 da vardir. Bunlar,

e Uretimin giicliigii,

e Maliyetinin fazla olusu,

e Yiizey kalitesinin gerekli sekilde elde edilemeyisi,

e Diger malzemelerde oldugu gibi geri doniisiimiin eksikligi,

gibi faktorler sayilabilir (Ozer, 2015).

1.3.2. Polimer Matrisli Kompozit Malzemeler ve Ara yiiz

Cok sayida ayni1 veya farkli molekiiliin kimyasal baglarla diizenli bir sekilde birbirine
baglanarak meydana getirdikleri yiiksek molekiil kiitleli bilesiklerdir (Ak¢ay, 2006). Polimer
sozctigii Latince dilinde ¢ok anlaminda kullanilan “poli” ve par¢a anlaminda olan “meros”
sozcliklerinden tiiretilmis olup “cok parga” anlamini karsilayan bir kelimedir (Tekin, 2007).

Polimerler monomer adi verilen, birbirini tekrarlayan kii¢iik molekiillii birimlerin ¢ok
sayida bir araya gelerek kimyasal baglarla birbirine baglandig1 ve uzun zincirler olusturdugu
bliyiik molekiillii bilesikler olarak tanimlanir. Sekil 4’te monomerlerin, polimeri olusturmak
icin  gergeklestirdigi baglanma mekanizmast verilmistir. Polimerler zincirlerinde

milyonlarca atom igerdiginden dolay1 makromolekiiller olarak da tanimlanirlar.
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Sekil 4. Monomerlerin baglanma iglemi (Celen, 2020).

Polimerler fiziksel, 1sil ve mekanik Ozelliklere sahip oldugundan dolayi diger
malzemelerden ayrilirlar. Hafif oluslari, miikkemmel derecede optik ozellikleri, termal ve
elektriksel yalitkanliklari, maliyeti diisiik ve geri doniistiiriilebilir olmalar1 ve kolay
islenebilir olduklarindan polimerler endiistriyel ortamda ve uygulamalarda en 6nemli
malzeme kategorisinde yer almistir. Polimer esasli malzemelerin en 6nemli 6zelliklerinden
biri olarak hafif olmasi, metal ve seramik malzemelere gore kiyaslandiginda daha diisiik
sicakliklarda islenmesi ve kaliplanabilmesi sebebiyle de miihendislik uygulamalarinda
kendilerine biiyiik 6nem verilmistir. Polimerlerin kendine 6zgii bu benzersiz 6zellikleri ve
isleme tekniklerinin farkli yonleri molekiiler yapilarindan kaynaklanmaktadir (Celen, 2020).

Polimer matrisli kompozitler, matris olarak termoset veya termoplastik polimerlerin
kullanildig1 gii¢lendirilmis polimerlerden olusur. Termoplastikler, ikincil (van der Walls)
baglar ve mekanik dolagmalarla bir araya gerelek hidrokarbon molekiillerinden olusur.
Termoplastik malzemenin yapisinda bulunan ikincil baglarin birincil kovalent baglardan ¢ok
daha zayif olmasindan dolay1 sicakligi artirilarak kolayca eritilebilir. Yiiksek sicaklikliklara
cikildiginda polimerlerin mekanik dolagmasini serbest kalacak ve bdylece hareketliligini
artiracaktir. Termoplastikler, sicaklikla yumusar ve o sicakliga isitilarak tekrar tekrar
kullanilabilir. Termoset polimerlerin yapisinda ise atomlar1 bir arada tutan birincil baglara
sahip uzun hidrokarbon molekiilleri bulunur. Ayrica, polimer molekiilleri, termoplastiklerin
yapisinda bulunan ikincil baglar yerine, kovalent baglarla birbirine tutunan ¢apraz baglardan
olusur. Bu, termoplastiklerden daha az hareketli, daha sert, daha giiclii ve daha az siinek olan
devasa ii¢ boyutlu kati yapilarla sonuglanir (Sheikh Ahmad, 2009). Cam elyaflar, aramid
elyaflar ve karbon elyaflar genellikle termoset ve termoplastik kompozitler i¢in takviye
olarak kullanilir (Campbell, 2006).

Kompozit malzemeler, belirli bir uygulama igin arzu edilen 6zellikleri elde etmek

icin iki veya daha fazla bilesenin yapay kombinasyonunun bir sonucu olarak elde edilen ¢ok
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fazdan olusan malzemelerdir. Genel olarak bakildiginda, kompozit malzemeler iki farkli
asamadan olusur. Biri siirekli, daha az sert ve zayiftir matris olarak ad verilir; digeri ise
stireksiz, daha serttir ve daha saglamdir, buna da takviye denir. En yaygin olarak kullanilan
modern kompozit malzemeler, bir polimer matris i¢inde yiiksek mukavemetli ve yiiksek
modiillii lifler iceren fiber takviyeli kompozitlerdir. Bazi durumlarda, Sekil 5’te gosterildigi
gibi, birbirleriyle ¢esitli kimyasal etkilesimlerde bulunan veya iiretim etkileri nedeniyle
takviye ve matris arasinda farkli bir faz olarak ara faz mevcuttur. Ara faz, boyut olarak kii¢iik
olmasina ragmen, kirilma yayilimini, kirilma toklugunu ve malzemenin kirilmasina karsi
genel gerilme-gerilme davranisini kontrol etmede 6nemli bir rol oynar (Daniel ve Ishai,
2006).

_— Matris

|

Arafaz

Sekil 5. Kompozit malzemelerin fazlar1 (Giil, 2019).

Fiberler malzemenin dayanikliligini saglarken, matris fazi parganin seklini korumaya
yardimer olur; Kompozitin temel bir unsuru olarak arayiiz, yiikii matristen liflere aktarma
gorevini goriir ve bu nedenle 'takviye' etkisinden sorumludur (Zhandarov & Méder, 2005).
Kompozitlerde bulunan arayiizler, fiber yilizeylerin yakininda olusur ve dokme regine
ozelliklerinden dikkate deger farkli malzeme 6zellikleri sergileyebilir. Ara faz bolgesindeki
malzemenin kimyasal bilesimi ve mikro yapisi, esas olarak ara fazin 6zelliklerini kontrol
eder. Ara fazin kalinligi, malzemeye, boyuta ve boyuta bagh olarak 1 ila 1000 nanometre

arasinda degisir.
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Kompozit bilesenleri arasindaki yiik transferini, fiber ve matris arasinda bulunan ara fazin
Ozellikleri ve yapisma derecesi yonetir (Tanoglu vd., 2001). Ara faz, elyaf ve matris arasinda
bulunan bir ara bolgedir ve ara katmani ve kaplanmis elyafin varligindan etkilenen matrisin
bir bolimiini igerir. (Prikryl vd., 2003). Ara fazin ozellikleri, giig, dayaniklilik ve
darbe/balistik direng gibi kiiresel kompozit performansi i¢in kritik neme sahiptir (Tanoglu
vd., 2001).

Polimerler bir¢ok alanda giinliilk hayatimizin vazgegilmez bir pargasi haline geldi.
Bu malzemelerin kolay islenmesi ve diisiik maliyeti en 6nemli avantajlar1 arasindadir. Bu
nedenle, polimer malzeme bilgisi iizerine arastirmalar biiyiik bir hizla devam ediyor. Polimer
matris kompozit arastirmalarinda ortaya ¢ikan alanlardan biri, yiiksek alev geciktirme
kabiliyetine sahip kompozitler gelistirmektir (Ahmed vd., 2018).

Polimer kompozitler, fazlarindan en az biri polimer olan ayr1 fazlar olarak iki veya
daha fazla malzemeyi igeren kombinasyonlardan veya kompozisyonlardan herhangi biridir.
Bir polimer malzemeyi karbon, cam veya bagka bir polimeri de baska bir malzeme ile
birlestirme sonucunda genellikle essiz kombinasyonlar veya yiiksek performans seviyeleri
elde etmek miimkiindiir. Sentetik polimerik kompozitlerin en yaygm 6rnekleri arasinda
karbon, cam veya polimer elyaf takviyeli, termoplastik veya 1siyla birlikte sertlesen
regineler, karbonla takviye edilmis kauguk, polimer karigimlar, silika veya mika ile takviye
edilmis regineler ve polimer ile modifiye edilmis veya emprenye edilmis beton veya odun
bulunur. Kaplamalar (pigment-baglayici kombinasyonlar1) ve kristalin polimerler (bir
polimer matris i¢indeki kristalitler) gibi malzemeler kompozitler grubuna dahildir. Ancak,
bir plastiklestirici veya cok diisiik oranlarda pigmentler veya islem yardimcilart ile
birlestirilmis polimerik bilesimler genellikle kompozitler olarak kabul edilmez (Masuelli,
2013).
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1.4. Polimerlerin Yanmasi

Yanma siireci, genelde 'yangin iicgeni' olarak tanimlanan yakit, enerji ve oksijenden
olusan ii¢ bilesenin bir araya gelerek olusur (Morgan ve Worku, 2015). Olusan 1s1 ve duman
yanan gazlari besler ve alevlenmeyi giderek arttirir boylelikle yanma hizi artar ve durum
patlama olusuncaya kadar ilerleyebilir. Sekil 6’da yangin dongilisii sematize olarak

sunulmustur.

Combustion zone
Exothermic radical chain reactions
‘\ between fuel, oxygen and
y high-energy free radicals.
1 Flame formation.
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Sekil 6. Yangin dongiisiiniin sematize gosterimi (Kiiciiksenlik, 2019).

- Kor haldeki malzeme, 1s1 veya kiigiik bir alev gibi herhangi bir enerji kaynagi yanmanin
baslamasini saglar.

- Polimere alev kaynag: tarafindan enerji iletilir ve pirolizin gergeklestigi yerde bir bozunma
reaksiyonu meydana getirir.

- Gaz fazina yayilan yanici gazlar yogunlagmis fazda inert karbonize bir tabaka olusturur.
- Piroliz islemi polimerin yapisinda bulunan uzun zincirli molekiillerini daha kii¢iik

hidrokarbon molekiillerine indirgeyen bir siirectir.
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- Yanici gazlar havada bulunan oksijen gazi ile karisirlar ve uygun karigima, yiiksek enerjili
serbest radikaller, yakit ve oksijen igerigine sahip, yiizlerce ekzotermik kimyasal
reaksiyonun meydana geldigi yanma bolgesinde ulasilir.

- Teorik olarak yiiksek performansli yanma H>O ve CO; iiretir. Buna ek olarak yanma
sonucunda tamamlanmamus iiriinler olarak CO, PAHs, HCN gibi gazlar da ortama yayilir.

- Polimere iletilen ekzotermik reaksiyonlar sirasinda olusan enerji pirolizi giiclendirir. Bu
durumun sonucunda olusan reaksiyon kendisini siirdiiriir (Kiigtiksenlik, 2019).

Termoset malzemelerin farkli katki/dolgu maddelerinin ilave edilmesi sonucunda
mekanik ve termal Ozelliklerine etkilerini inceleyen gesitli ¢aligmalar bulunmaktadir. Bu
kapsamda, termoset reginelerde (polyester veya epoksi) fosfor alev geciktirici katkilar
incelenmistir. Bu ¢alismada halojen olmayan fosfor icerikli alev geciktiricilerin termoset
recinelere katilmasi sonucu ¢ok etkili oldugu gosterilmistir. Etkili olmalarindaki avantaji,
diisiik konsantrasyonlarda kullanilmis olmasi kolaylik saglamistir. Halojen olmayan
amonyum polifosfat ve kirmizi fosforun tiim termoset regine ¢esitlerinde mitkemmel bir alev
geciktirici  oOzellige sahip olduklar1 belirtilmistir (Horold, 1999). Polibutilen
teraftalat/poliakrilonitril-biitil-akrilat-stiren (PBT/ABAS) karisimina hacimsel olarak %0 ile
%14 arasinda degisen katki oranlarinda mika ilave edilmesi ile firetilen kompozit
malzemenin mekanik ve termal o6zellikleri incelenmeye alinmistir. Bu calismada ayni
zamanda modellemeye de yer verilmistir. Mika katkis1 arttikca ¢cekme mukavemetinin ve
elastiklik modiilii artmasma ragmen darbe mukavemetinin azaldigi goriilmiistiir. DSC
sonuglarindan elde edilen verilere gore mika katkili kompozitlerin ergime sicakliklarinda
belirli bir degisiklik gbézlenmemistir. Ancak katki oraninin artmasi sonucu polimer
zincirlerinin hareketinin zorlastigini belirtmislerdir (Tomar ve Maiti, 2010).

Fenolik regineler ticari olarak kullanilan ilk termoset recinelerdir. Bu reginelerin,
fenol-formaldehit reginesi ve resorsinol-formaldehit reginelerinin dogal olarak komiir
olusturmasindan dolay1 yangin performansi igin bazi benzersiz 6zellikler sergilemektedirler.
Recinenin bu komiirlesme 06zelligi, onlara bazi dogal yangin direnci verir. Ayrica
yandiklarinda diisiik seviyede duman iiretme egilimine sahiptirler. Yiiksek seviyede yangin
performansinin gerekli oldugu alanlarda, bu &zelliklerinden dolay1 bu fenolik regineler
kullanilmast Onerilir. Yangin performansinin ¢ogu, kompozitin re¢ine kismindan gelir.
Yiiksek oranlardaki elyaf icerigi, sistemdeki toplam organik malzeme miktarini azaltacak ve

tipik olarak parcada biraz daha iyi yangin performansi saglayacaktir.



14

Kompozit kullanan uygulamalarin gogunda yalnizca yiizey yanma testi veya ates testi igin
reaksiyon gerektirir. Bu testlerden bazilari malzeme yiizeyinde bir yangin koruma
kaplamasiyla (sisen veya diger tip yangin bariyeri) gecilebilmesine ragmen, tiim kompozitin
alev geciktirici regine sistemine sahip olmasi tavsiye edilir. Bu, yiizey kaplamasi hasar
gormiigse, malzemenin hala yangima karsi korumaya sahip olmasimi saglamak igindir
(Wilkie ve Morgan, 2010). Farkl1 bir ¢alisma olarak bazalt ve cam dokuma elyafinin findik
kabuklar1 ile homojen olarak karistirilarak termoset polyester reginesi takviye edilmis ve
elde edilen kompozit malzemelerin egilme dayamimi ve 1si1l gegirgenlik 6zellikleri
incelenmistir. Calismada agirlik¢a farkli boyutlarda findik kabuklar1 kullanilmistir. Uretilen
kompozitin tanecik boyutunun egilme ve 1s1l gegirgenlik ozelliklerini etkiledigi ve bazalt
elyaf takviyeli kompozit numunenin diger numunelere gore egilme dayaniminin ve 1s1
yalitim 6zelliklerinin daha 1yi oldugu goriilmiistiir (Mistik ve Merdan 2012). Aliiminyum
trihidroksit (ATH) ve trifenil fosfat (TPP) karistirilarak yangin geciktirici ve suyu ise
kabartma ajan1 olarak kullanip rijit PUR malzemeler iizerine ¢alisma yapilmistir. Termal
kararlilik olarak ATH eklenerek olusturulan malzemede herhangi bir kayda deger farklilik
goriilmemistir. ATH ile birlikte TPP ilave edilmesi ile 6nemli 6l¢iide alevin yayilma orani
disiirildiigii gozlenmistir. TPP eklenmesinden dolayr poliiiretan malzemelerde alev
geciktirme 6zelliginin iyilestigi belirlenmistir (Thirumal vd., 2010).

Bir polimerin tutusmast oOncelikle bozunma baslangic sicakligi ile dogrudan
iligkilidir. Ciinkii kararli yanma polimerin yanici ugucu pargaciklar tiretmesi karbon tabakasi
tiretme egilimiyle ilgilidir. Olusan karbon tabakasi, alevi polimer yiizeyine olan 1s1 akiginin
ve yanici gazlarmin transferini 6nleyerek bir bariyer gorevi goriir ve bu nedenle alevi fiziksel
olarak engeller. Genellikle, ana yap1 zincirinde aromatik veya heterosiklik yapilar
bulunduran polimer malzemeler, alifatik yapililara gore daha az yanici olmaktadir. Aromatik
halkalar1 arasinda kisa esnek baglar bulunan polimerler, capraz baglanma ve karbonize
tabaka olusturma egilimindedirler. Bu tiirden polimerler termal olarak daha kararli ve
nispeten iyi alev geciktiricidir. Ornek vermek gerekirse bisfenol-A bazli polikarbonatlar,
fenol formaldehit recineler, poliimidler kendi kendini sondiirme ozelligine sahiptirler
(Morgan ve Wilkie, 2007). Termoplastik malzemelerin termal bozunma o6zelliklerinin
yaninda konik kalorimetre ve UL 94 deneyleri ile alev geciktiricilik 6zelliklerinin test

edildigi farkl arastirmalar da bulunmaktadir.
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Bu acidan bakildiginda termoplastik malzeme igerisine ilave edilen diisiik oranlarda
katki/dolgu maddelerinin kompozit malzemenin mekanik 6zellikleri {izerinde olumsuz etki
etmedigi rapor edilmistir (Ran vd., 2008; Romero-Iberra vd., 2012; Dongya vd., 2012).
Ozellikle tanecik boyutunun artmas1 durumunda artan ilave oranlari ile mekanik &zelliklerde
iyilesme tespit edilememistir (Betingyté vd., 2012).

Esnek PU malzemeler otomotiv, tren ve ugak koltuklarinda tiretiminde yaygin olarak
kullanilir ve diisiik yogunluk, yiiksek hava gegirgenligi ve agik hiicre yapisi gibi olumsuz
ozelliklerinden dolay1 aleve maruz kaldiginda kolayca tutusabilir ve yiikksek yanma hizina
ulagir. Bundan dolay1 yapilan ¢alismalarda alev geciktiriciler olarak halojen igerigini giderek
azaltmaya calisilmigtir. Bu alev geciktiriciler arasinda en iyi bilinen iki adet halojen
icermeyen, kat1 alev geciktiriciler grubunda bulunan genisleyebilir grafit ve melamin
kullanilmigtir. Kullanilan yanmay1 geciktirici genisleyebilir grafit ve melamin, esnek PU
malzemelerde elastisitede, fiziksel ve mekanik 6zelliklerinde de iyilesme saglamistir. Ayrica
PUF (esnek poliiiretan) malzemenin alev geciktirici 6zelligini de etkili bir sekilde arttirdig
kaydedilmistir (Bashirzadeh ve Gharehbaghi, 2010).

Cok etkili bir alev geciktirici malzemenin diger 6zelliklerinde kotiilesmeye sebebiyet
veriyorsa, bu olumsuz etkileri azaltacak yontemlere yonelmek gerekmektedir. Ornegin, iyi
bir alev geciktiricide mekanik 6zelliklerde diisiis gézlemleniyorsa, mekanik 6zelliklerdeki
diisiis miktar1 belirlenmeli ve ona gore kullanilmali ya da ilaveten daha baska katki maddesi
veya mekanik destek ekipmanlar1 kullanilmalidir. Farkli uygulama alanlarinda poliiiretan
malzemelerin mekanik O6zelliklerini iyilestirmek i¢in cam ve karbon elyaflar, takviye
malzemeleri olarak kullanilmaktadir (Wang vd., 2010; Han vd., 2010; Zhao vd., 2011). Alev
geciktirici olarak katilan kimyasal maddeler malzemeyi tamamen yanmaz bir duruma
getiremez. Bu maddelerin etkisi yanma esnasinda tutusmayi giiglestirmek ve yanma
basladiktan sonra atesin baska bolgelere yayilmasini geciktirmektir. Is1 iletimi, 1s1l bozunma
ve yanma Ozelliklerinin incelenmesi yapilirken mekanik o6zellikleri de 6nem vermek
gerekmektedir. Kullanilan katki/dolgu maddeleriyle malzemelerin 1s11 veya yanma
ozellikleri iyilestirilirken, mekanik 6zelliklerin kullanimini 6nleyecek derecede olumsuz
etkilenmemesi gerekmektedir. Bu kapsamda yapilan caligmalarda diigiik katki/dolgu
maddesi ilave oranlar1 i¢in mekanik 6zelliklerde belirgin bir olumsuzluk tespit edilmemistir

(Widya ve Macosko 2005; Saha vd., 2008).
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Ayrica poliliretan malzeme igerisinde katki/dolgu madde ilave oraninin artmasiyla birlikte
kompozit malzemenin hiicre yapilarinin bozulmaya ugradigi ve mekanik 6zelliklerde 6nemli
derecede olumsuzluklarin varlig tespit edilmistir (Nikje ve Garmarudi, 2006; Ali vd., 2007).

Alevlenmenin tanimi olarak polimer malzemelerin bozunmas: ile ortama verdigi
yanici gazlarin havadaki oksijene maruz kaldigi anda olusan bir olaydir. Polimer yapisinda
bulunan zincirlerin yanmasi sonucu yanici 6zelligi daha fazla olan kii¢iik zincirlere veya
molekiillere ayrisirlar. Bu yilizden ortamda olusan yanicilik giderek artar. Polimer kompozit
malzemeler yandigi zaman ortama bir¢ok gaz salinir. Bu gazlarin tiirii, polimer malzemenin
ve ilave edilen katki maddelerinin kimyasal yapisi ile siki bir iligkiye sahiptir. Yapilarinda
halojen atomlar1 bulunan Poli(vinil kloriir), politetrafloretilen gibi polimerler aleve maruz
kaldiginda C, H atomlar1 salinir. Ayrica diger atomlar ile halojenler de ortama salinir.
Salinan halojen atomlar hidrojenle birlestiklerinde ortaya HCI, HF, HI, HBr tiiriinde agir
gazlar verirler. Olusan bu agir gaz tabakasi bariyer gorevi gorerek alev bolgesinin hemen
istlinii kapatarak oksijeni alevin oldugu yanma bolgesinden uzak tutarak yanmayi onler.
Termoset matrisli polimerler yanarken malzemenin yiizeyinde kiile benzer kati yanma

atiklar1 olusur. Bu atiklar yanmanin gevresine giderek yayilmasini onler (Ayar, 2007).

1.5. Regineler

Regine, belirli bir sekilde tanimi1 olmayan ¢ok yonlii bir terimdir. Baslangicta, regine
terimi sarimsi kahverengi renkli, saydamdan opakliga, yamusaktan kirilgana, yapiskan ve
kristallesemeyen diisiik molekiiler kiitleli dogal malzemeler olarak tanimlanmaisti, en yaygin
organik c¢oziiclilerde ¢oziiniir ve suda hemen hemen hi¢ ¢oziinmezdi. Kimya endiistrisi
ilerledikce, bu terim, benzer ozelliklere sahip dogal recinelerin yerine kullanilmasi ile
sentetik malzemeleri karsilayacak sekilde genisletildi. Uluslararasi standartlarda, ISO 472
ve ISO 4618/3 regineleri benzer sekilde tanimlanmaktadir, 6rnegin bilinmeyen ve genellikle
yuksek molekiiler kiitleye sahip kat1, yar1 kat1 veya sdzde kat1 organik malzemeler olarak ve
genellikle 1sitinca belli bir sicaklik araliginda yumusayan veya eriyen malzemeler olarak

tanimlanmaktadir.
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Regineler iki gruba ayrilabilmektedir.

Dogal Regineler: ISO 4618 / 3 standartinda bulunan dogal regineler grubu, bitkisel
veya hayvansal kaynakli regineler olarak belirlenmistir. Dogal regineler arasinda
recineler (aga¢ ve bitki sizintilarindan elde edilen sakiz, odun veya yiiksek yag
recineleri; odun 6zleri), kehribar gibi fosil regineleri; asfaltit gibi mayinl regineler,
bir bocekten salgi tiriinii olarak gomalak ve bunlarin ana tiirevleri bulunur.

Sentetik Regineler: 1SO 4618 / 3 standardinda bulunan sentetik regineler, kendileri
recine Ozelliklerine sahip olmayan iyi tanimlanmis reaktanlar arasinda ¢oklu ilaveli
veya polikondansasyon gibi kontrollii kimyasal tepkimelerden kaynaklanan regineler
olarak tanimlanir. Ayrica, doymamis monomerlerin polimerizasyonu (ISO 472) ile
sentetik recineler {retilebilir. Fenol-formaldehit, fenol-iire ve fenol-melamin

recineleri en 6nemli sentetik reginelerdir (Parker, 1999; Collin vd., 2005).

1.6. Termoset Regineler

Polimer zincirlerinin kovalent baglarla degisik pozisyonlarda birbirine baglandig: ve

capraz bagl bir polimerik yapiya sahip oldugu polimerler, termosetler olarak adlandirilir.

Yiiksek gerilim, agir1 yiik veya degisen sicaklik gibi cesitli etkilere karst direng gostermede

sonug olarak yiiksek performansa sahiptirler. Isiyla sertlesen bu malzemelerin yapisi

muhtesem derecede ¢apraz baghdir ve aralarinda sentetik baglar mevcuttur. Bu olusan yapi,

termoplastik veya elastomer tipi malzemelerin aksine yapida olmasi amaglanan yiiksek

mekanik ve fiziksel kaliteden sorumludur. Ote yandan, bu ¢apraz baglanmis yapi, termoset

polimerlerin zayif esneklik gostermesine veya makul derecede uzamasina neden olur.

Asagida bazi 1siyla sertlesen polimer bazli termoset malzemeler ve kullanim alanlari

listelenmistir (Giilyuva, 2018);

Epoksi recineler- yalittim malzemesi iiretimi veya sizdirmazlik ¢oziiciileri, spor
malzemelerinde (golf, tenis raketleri vb.), imalat sanayinde ve devre kartlar1 gibi
iletken olmayan malzemelerde

Fenolik recineler- roketler, yalitim, vernik, baski teknolojisi vb.

Doymamis polyester recineler- cam elyaf takviyeli plastik {retimi, ozellikle

denizcilik sektoriinde.
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Tablo 2. Bazi plastik matris malzemelerin 6zellikleri (Magdala, 2009).

Ozellikler Epoksi Polyester Fenolik
Ozgiil Agirlik (g/cm3) 1,1-1,4 1,2 1,2-1,3
Elastik Modiil (GPa) 2-3,5 2-3 5-11
Cekme Mukavemeti i i i
(MPa) 50-90 50-60 20-50
Kopma Uzamas1 (%) 2-6 2-3 1-2

Termoset regineler, sertlestirilebilir, sabitlenebilir veya kalic1 bir sekle getirilebilir.
Kiirleme, ¢apraz baglama olarak da bilinen geri doniisii miimkiin olmayan bir kimyasal
reaksiyondur. Genellikle 1s1, basing ve/veya katalizor etkisi altinda kiirleme meydana gelir
ve li¢ boyutlu sertlestirilmis bir kimyasal yap1 ortaya ¢ikar. Bazi 1siyla sertlesen malzemelere

bakildiginda kiirleme sicaklikla baslatilir veya oda sicakliginda bile tamamlanir.

Sekil 7. Termoset polimer zincirlerin ¢apraz baglanmasi (Ersoy, 2005).

Kiirlenmis kisim 1s1 ile birlikte yumusatilmis olsa da tekrar eritilemez veya kiirlenmeden
once var olan akict duruma geri getirilemez. Uzun siire 1sitmaya devam edilirse, bozulmaya
veya ayrismaya neden olur. En 6nemli ticari termoset recineler arasinda fenolik recineler,
aminoplastlar, epoksi recineler, polyester regineler, vinil ester recineler, poliliretanlar ve
silikonlar bulunur. Termoset regineler asagida listelenen bazi avantajlart;

e (oziciilere ve agindiricilara karst miikkemmel direng

e [siya ve yiiksek sicakliga kars1 dayaniklilik

e Uretim kolaylig

e Diisiik hammadde maliyeti

e Miikemmel yapisma (Alkan, 2015).
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1.7. Fenolik Recinelere Genel Bakis

Tarihte yiiksek performansli polimerlerin gelistigi yiizyi1l boyunca bir¢ok yeni
termoset sinifi ortaya ¢ikmis olsa da fenolik regineler ilk piyasaya siiriilmelerinden bu yana
100 yildan fazla bir zamandir endiistriye siirekli hizmet etmektedir. Bu reg¢ineler, termal
stabilite, mekanik performans, cesitli kimyasallara, asitlere ve bazlara kars1 dayaniklilik gibi
one ¢ikan ozelliklerinden dolayi, yararl liretim ve konstriiksiyonu i¢in yiiksek teknolojili
malzemeler iiretimi i¢in yaygin olarak tercih edilmektedir. Ayrica, nispeten diisiik
miktarlarda duman agiga ¢ikarirlar ve aleve maruz kaldiklarinda yangina karsi direng
gosterirler. Fenoliklerin diger onemli yanlari, olduk¢a diisiik maliyetleri ve miikemmel
ablatif ozellikleri ile ilgilidir. Buna gore, bu reg¢ineler bu 6énemli 6zelliklerinden dolay1
epoksi ve/veya poliimid bazli sistemlerle yarisabilir ve siki paket diizenlemelerin oldugu
havacilik endiistrisindeki termo yapisal uygulamalarda bir pazar bulabilir. Yiksek
performansli malzemelerin yiiksek cam gegis sicakligi, gerilme mukavemeti ve termal
stabilite gibi temel 6zellikleri g6z Oniine alindiginda, toplam patent sayisi, aragtirma verileri
ve liretim hacimleri dikkate alindiginda epoksi recinelerden sonra fenolik regineler 6nemli
polimer sinifidir (Iredale vd., 2017).

Diger bir uygulama, 1siya dayanikli malzemeler i¢in bir matris olarak kat1 karbon
malzemelerin Onciisii olarak kullanilmasidir (Park vd., 1999). Fenoliklerin bir diger 6nemli
uygulamasi, diger polimerlerle polimerik bir karisim olup, gerilme mukavemeti ve modiilii
gibi iistlin fiziksel 6zelliklere sahip malzemeler tiretir (Okoroafor vd., 1992).

Diger organik malzemelerle karsilastirildiginda, fenolik recine'nin yakilmasi daha
zordur. Yandiktan sonra bile fenolik regine, en az duman ve zehirli gazlar tiretir (Brown,
1994). Fenolik regine ayrica alev geciktirici ve yalitim malzemesi olarak kullanilmistir. Liu
vd., (2009) kapali bir yapiya sahip fenolik regine mikrokiireler hazirladi ve yiiksek termal
performans gosterdi. Zhang vd., (2010) sdzdizimsel kopiikler hazirlamak i¢in i¢i bos karbon
kiireleri fenolik recine ile birlestirdi ve fenolik recine igeriginin azalmasiyla basing ve egilme
mukavemetinin azaldigini buldu, bu da fenolik reginenin tozlari birbirine baglayabilecegini

ve kopiikler i¢in daha yiiksek bir mukavemet saglayabilecegini gosterdi.



20

1.7.1. Fenolik Rec¢inelerin Tarihi

Ik sentetik regine fenol ve aldehidin ¢oklu kondensasyonu ile 1872 yilinda Von
Bayer tarafindan sentezlenmistir. 30 yil sonra Blumer “novolak” reginelerin ylizey cilasi
olarak kullanilabilecegini gostermesine ragmen fenolik regineler ragbet gérmemistir. Hatta
1909 yilinda Beakeland fenolik recinelerin malzeme olarak degerlendirilebilecegini
kesfetmistir, ama o donemlerde revagta olan dogal recinelerden daha degerli kabul
edilmemistir. Fenol formaldehit ve rosinin polikondensasyonu ile iiretilen ve yagda
¢ozlinebilen modifiye fenolik regineler 1920 yilinda Behrends tarafindan sunulmasiyla yagh
cila olarak ticari iirlin olarak kabul edilmistir. Glinlimiizde ¢alismalarin 6nemli bir kismu,
kompozit malzemelerde fenolik recinelerin matris olarak kullanilmasina yoneliktir.
Reginelerin kiirlenme sonrasi termal dayanikliligi, mekanik olarak biitiinliigiinii korumast,
yapigsma Ozelligine sahip olmasi, kimyasallara karsi korozif ortamlarda bile yapisini
muhafaza etmesi ve son olarak diisiik maliyetli tercih sebebidir.

Fenolik regineler fenoller ile aldehitlerin asidik veya bazik bir katalizor kullanilarak
kondenzasyon reaksiyonundan elde edilen, genis capta kullanim alanina sahip en eski
polimer maddelerdendir. Termoset regineler olan fenolikler, fenoliin bir aldehitle (genellikle
formaldehit) reaksiyona girer ve katalizér yardimi ile {iretilirler. Fenolik regine esasl
kompozitler, alev dayanimi yiiksek, uzun omiirlii kullanim dayanikliligina sahip, yiiksek
sicaklik ortamlarinda mitkemmel dayanim gosteren ve hidrokarbon ve klorlu ¢oziiciilere

kars1 dayanim gosterirler (Gardziella, 2000).

1.7.2. Fenolik Recinenin Kimyasi ve Novalak Recineler

Fenolik reginenin tasarimi, fenol ve formaldehit sentezinde kullanilan mol oranlarina
gore degisiklik gostermektedir (Sekil 8). Novolak recine, pH 4 ile 5 arasinda olan asit
katalizoriinde fenole kars1 daha az miktarda (formaldehit/ fenol<1) formaldehit ile reaksiyon
sonucunda olusan fenolformaldehit reginesidir (Fink, 2018). Resol reginesi iiretiminde ise
daha ¢ok NaOH tercih edilirken, katalizor olarak Trimetilamin ve Amonyak gibi organik
bazlar kullanilabilir. Ek olarak, amonyak katalizor soliisyonlari ile iiretilen ¢ozelti, diger baz

katalizli tirtinlere gére daha yiiksek molekiiler agirlikli sentez saglar (Gabilondo vd., 2006).
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Sekil 8. Resol ve novalak reginelerin hazirlanildigi kosullar ve kimyasal
tepkimeleri (Dogan, 2018).

Fenolik regineler ¢ok ¢esitli uygulamalarda ve endiistrilerde kullanilir. Ancak en
biiyiik pazar segmentleri ahsap {irlinler, 1s1 yalitimi1 ve kaliplama bilesikleri ile ilgili
olanlardir. Agirlikli olarak HMTA ile kiirlenmis novolak reginelerle yapilan kaliplama
bilesikleri, yiiksek sicaklik, alev ve kimyasallara kars1 direngleri nedeniyle yaygin olarak
kullanilmaktadir. Kaplamalarda, fenolik regineler tek basina veya yapisma arttirici, ¢apraz
baglayici veya sertlestirici olarak modifiye edilmis bir regine olarak kullanilabilmektedir.
Bazen paraformaldehit veya trioksan kullanilsa da ¢apraz baglayici bilesik hemen hemen her
zaman heksametilentetramindir (HMTA). HMTA, c¢apraz baglama reaksiyonunu
tamamlamak icin gerekli olan formaldehiti ve ayrica bir amonyak yan iirliniinii serbest
birakmak i¢in ayrisir. Novolak ara iiriinleri neredeyse sonsuz raf dmriine sahiptir ve tipik
olarak pullanmaktadir. Novalak regineler %8+15 HMTA ile karigtirilir, daha sonra
islenmeden Once toz haline getirilir (Allen ve Ishida, 2001; De Bruyn vd., 1997).

;gj/\ KQ\/‘
OH TN
H

Sekil 9. Novalak reginenin sertlestirme islemi (Bayram, 2020).

NOVOLAC HMTA
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Uygun reaksiyon parametresinin se¢imi, bireysel uygulamalarda kullanmak i¢in ve
optimum molekiiler agirlik dagilimi ile 6zel olarak tasarlanmis recine cesitlerinin
tiretilmesine izin verir. Novolak regineleri amorf (kristalin degil) termosetlerdir ve oda
sicakliginda katidirlar ve 65°C — 105°C arasinda yumusar ve akar. Alkol, aseton gibi birgok
polar organik ¢oziiciide ¢oziiniirler, ancak suda ¢oziinmezler. Kiirlenmis fenolik regineler,
daha 6zel uygulamalar i¢in gelistirilmekte olan bu kategorideki recinelerdir. Bunlar, 1sinin
etkisi altinda eriyebilir ve ¢6ziiniir bir malzemeden, kovalent olarak ¢apraz bagli, termal
olarak kararli bir ag olusumu yoluyla erimeyen ve ¢oziinmeyen bir malzemeye doniisen

1styla sertlesen reginelerdir (Puzari, 2010).

1.7.3. Fenolik Recinelerin Alev Dayanim

Fenolik regine, esasen alev geciktirici davranisi ve piroliz sonucu yiiksek verimi elde
etmesi nedeniyle kompozitler i¢in matris olarak uzun siiredir kullanilmaktadir. Fenolik
regineye dolgu maddeleri olarak SiC (Silisyum karbiir) ve B4C(Bor karbiir) gibi seramik
tozlarmin ilave edilmesi ile reginenin daha iyi termo-oksidatif stabilitesi olusur, ancak
dezavantajlar olarak, kompozitlerin kaliplanma yapilmasi sirasinda zayif homojenlige,
yapisma ve isleme zorluklarina sahiptir. Yiiksek performans matris malzemesi olan fenolik
recinenin bor ile modifiye edilmesi sonucu gergeklestirilen deneylerde 500°C' ye kadar
polimer ag1 etkilenmeden kalirken 500°C' nin iizerinde degisiklikler gézlendi, bu da agin
¢okmesine ve poliaromatik alanlarin olustugunu belirlemislerdir. Sonug¢ olarak roket
programinda termal koruma saglamak igin borla modifiye edilmis fenolik re¢inenin,
enstitiide halihazirda kullanimda olan ticari fenolik re¢ine ile karsilastirildiginda iistiin
termal o6zelliklerini kanitlamiglardir (Kawamoto vd., 2010). Fenolik regine, endiistriyel
uygulamada yaygin olarak kullanilan en 6nemli ¢apraz bagli polimerlerden biridir. Yiiksek
oranda c¢apraz bagli ve ii¢ boyutlu ag, fenolik recinenin kiirleme islemi sirasinda
olusturulabilir. Capraz bagli yapi fenolik regineye iyi mekanik 6zellikler ve 1s1 direnci gibi
birgok mitkemmel performans katar. Havacilik alaninda fenolik regine genellikle ablasyona
direngli kompozitlerin matrisi veya yliksek komiirlesme verimi igin C/C (karbon kompozit)

kompozitlerinin onciisii olarak kullanilir (Wang vd., 2014).
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Fenolik kompozitlerle karsilagtirildiginda, epoksi kompozitler daha yiiksek alev
yayilma uzunluklarina ve daha yiiksek ortalama alev yayilma oranlarina sahipti. Bu sonuglar
fenolik kompozitlerin epoksi kompozitlere gore daha yliksek alev direncine sahip oldugunu
gostermektedir. Muhtemel bir agiklama olarak, genel olarak epoksi reginesinin fenolik
recineden daha yanici olmasidir (Hshieh ve Beeson, 1997).

(Cekme mukavemeti, kirtlma dayanikliligi ve egilme mukavemetini arttirmak igin
fenol formaldehite ¢esitli takviyeler katilmigtir. Bu katkilardan biri seramik i¢i bos
kiirelerdir. Ilgili mekanik testlere tabi tutulan kompozitlerdeki kiiresel seramik tozlari'nin
agirlik yiizdeleri degistirilir. Sonuglar, agirlikca %7,5 SLG igeren kompozitin, makul bir
akigkanlikla optimum gerilme 6zellikleri, egilme 6zellikleri, kirilma toklugu ve maliyet
kombinasyonlarini tirettigini gostermektedir (Ku, 2011). Fenolik regineler yiiksek mekanik
mukavemet yaninda uzun siireli termal ve mekanik kararlilik, miikkemmel yangin, duman,
toksisite 6zelligi ve mitkemmel 1s1 yalitimi gibi 6zellikler de gostermektedirler.

Fenolik regineler 180-200°C’lik sicakliklarda kimyasallara ve neme karsit miikemmel
direng gosterdikleri i¢in alev geciktiriciligin gerekli oldugu uygulamalarda kullanilan elyaf
takviyeli kompozitlerde matris bilesenini olustururlar. Fenolik re¢ine ile olusturulan
kompozitlerin dezavantajlar1 arasinda 151k ve oksijene maruz kaldiklarinda renk kaybi
olmasidir (Ilhan, 2018).

Fenolik reginelerin degisik yonleri ve yaygin kullanim alanlarina sahip oldugundan
dolay1 novolak ve resol termoset regineler farkli durumlarda piyasaya sunulur. Ayrica toz,
sicak eriyik, ¢ozlicii bazli ve sulu ¢ozelti gibi birgok formda pazarda pay sahibidir. Fenolik
recinelerin uygulamalari, 1s1 direnci ve boyutsal stabilitesinin yan1 sira organik coziiciiler,
asitlere ve suya kars1 yiiksek direnci nedeniyle insaat malzemelerinden ileri teknoloji
havacilik endiistrisine kadar genis bir alan1 kapsar. Dogalar1 geregi aleve dayaniklidirlar ve
aleve maruz kaldiklarinda diisiikk duman olustururlar (Yang ve Nie, 2011). Bu yiizden fenolik
recinelerin 1s1 kalkani yapiminda, cam ve karbon fiberli kompozitlerde kullanilmasi
kaginilmaz bir sekilde giderek artmaktadir. Bunun asil nedeni ise diger termoset reginelerle
kiyaslandiginda fenolik reginenin yanma ortaminda, duman miktarinin az olmasi ve olusan
dumanin toksik 6zelliginin diisiik olmasidir. Ayrica diger reginelerle karsilastirildiginda
fenoliklerin maliyetleri diistiktiir. 1980°1li yillarda, hava ulasim araglari1 i¢in malzemelerin

yanma sirasinda zehirli duman yayma ve alev yayilma arastirmalarini arttirdu.



24

Yapilan arastirmalarin en onemli amaci ugak yangini sirasinda yangimin ileri derecede
yayilmasini yavaglatip yolcular i¢in tahliye edilmesi gereken siireyi uzatmakti. Cam veya
karbon fiber ile takviye edilmis fenolik esasli kompozitler bu 6zellikleri saglayabilen ve bu
duruma en uygun kompozit tiirti olmustur. Ugaklarada tavan ve yer kaplamalari, i¢ yapilar
icin fenolik kompozitler giinimiizde yaygin olarak kullanilmakta ve diger termoset recineler
olan epoksi, polyester ve vinil ester recine esasli kompozitlerin yerine tercih edilmektedir
(Magdala, 2009).

Fenolik reginenin yanmaz Ozelligi sayesinde Qenis uygulama alanlarinda
kullanilmasini saglar. Fenolik regineye kullanilan gesitli katki maddeleri agirlikga %50 ile
%80 arasinda degisebilir. Katkilar, kaliplama sirasinda biiziilmeyi azaltir, maliyeti diisiiriir
ve mukavemeti artirir. Fenol formaldehit reginesi bir aleve maruz kaldiginda, eriyip yanmak
yerine komiirlesir. Bu nedenle, yaniciliktan ve dumandan kag¢inmanin 6nemli oldugu
alanlarda yaygin olarak kullanilirlar. Ciinkii komiiriin ¢ok diisiik bir termal iletkenligi vardir,
boylece ¢evreledigi malzemeleri korur. Fenolik reginenin diisiik 1s1l iletkenligi 6zelliginden
dolay1, recinenin ekmek kizartma makinelerinde bulunan diigmelerin yapiminda da matris
malzemesi olarak kullanilmasini tegvik etmektedir. Regine, yogunlagsma polimerizasyonu ile
kiirlenir, bu da kiirleme isleminin bir yan {irinii olarak suyun olusmasi ile matris i¢inde
yogun mikro bosluklara neden olur. Mikro bosluklarin kompozit 6zellikler {izerinde ¢ok
fazla etkisi yoktur, ancak 6nemli dl¢iide yiiksek su absorpsiyonu gézlemlenir. Yapida yliksek
su bulundugundan dolay1 1stya maruz kaldiklarinda tabakalarin birbirlerinden ayrilmasina
neden olabilir (Clarke., 1996).

1.7.4. Fenolik Recinelerin Uygulamalar

Fenolik regineler esas olarak giiclendirilmis termoset kaliplama malzemelerinde
kullanilir. Genellikle organik veya inorganik lifler ve dolgu maddeleri ile birlikte kullanilir.
Bu kombine malzemelerin yiiksek sicakliklarda kiirlenmesi, genellikle miikemmel
kaliplanabilirlige sahip boyutsal olarak kararli bilesikler saglar. Ayrica, bu bilesikler dikkate
deger termal kararlilik, alev geciktirme ve 1s1 direnci 6zelliklerine sahiptir. Fenolik regine
uygulamalarinin hizli bilyiimesi, termal 6zelliklerini iyilestirmek i¢in kapsamli aragtirmalar
gelistirilmistir. Ahsap kompozitlerde baglayict olarak birincil kullanimlarindan askeri ve
havacilik endiistrilerinde kritik uygulamalara kadar bir¢ok uygulama alaninda kullanilmistir

(Abdalla vd., 2003).
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Fenolik recine 1907 yilinda kesfedildikten sonra 1911°de endiistriyel alanda ilk kez
tiretimi baslamistir. Seffaf olarak {iretilen ilk regineler optik iirlinler, elektriksel yalitim
malzemeleri, siisleme ve aksesuar alanlarinda, boya ve yapistiricilarda, ilag kaplarinda
kullanilmaya baslanmistir (Lopez vd., 2008). Fenolik reginelerden yapilan ilk lamine tiriinler
1927 yilinda iiretildi. Sigara ve pipo aksesuarlari, miirekkep kalem sapu, ilag kaplar1 ve gesitli
optik trlinlerde fenolik regineler 1910-1930 yillart arasinda matris malzemesi olarak
kullanild1 (Zhang vd., 2008).

Fenolik recine ve minerallerin karistirilmasi ile yapilan yapistiricilar metal, cam ve
seramik yapilarda Ozellikle ampullerde bulunan cam ve metal kapaklarm birbirine
yapistirilmasi i¢in kullanildig1 igin yaygin bir satis pazari vardir. Bobinler i¢in kullanilmasi
gereken elektriksel yalittm malzemeleri gibi iriinlerde ise bugiin hala yaygin sekilde tercih
edilmektedir. 1932 yilinda elektronik haberlesme sistemlerinde kullanilmasinin yaninda
telefon ahizelerinin yapiminda da fenolik regineler kullanilmaya baslanmistir. 1949 yilinda
ise kaliplama makineleri kurulduktan sonra tiim telefon araglarinda iiretimde biiylik yer
edinmistir. Giinlimiizde endiistri alaninda fenolik regineler ¢ok genis bir endiistriyel
uygulama alanina sahip olmuslardir ve gelistirilme ¢abalari hizla devam etmektedir. Sayisiz
ev aletlerinde, is ekipmanlarinda ve kablolarda termal yalitim malzemesi olarak yaygin bir

sekilde tercih edilmektedir (Huang vd., 2005; Zhou vd., 2008).

Sekil 10. Fenolik regine kaliplama tirtinleri (Hirano ve Asami, 2012).
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Fenolik reginelerin dikkat ¢eken diger bir yonii ise metal yerine kullanimlaridir. Metallere
gore diisiik maliyeti ve hafif 6zellikleri sayesinde elektronik, gesitli enstriiman korumalari,
motor ve pompa parcalari gibi malzemelerde kullanimi her yil giderek artmaktadir.
Baglayici olarak uzun yillardir kullanilmasi fenolik reginelerin diger en 6nemli yonlerinden
biridir (Wang vd., 2005).

Fenolik reginelerin 6zellikle otomotiv piyasasinda sorunlara cevap verecek sekilde
kullanilarak tiretilen ve piyasada mevcut bulunan iriinler oldukga fazladir (Polijansek ve
Krajnc, 2005). Otomobillerde bulunan disk balatalari, fren balatalar1 ve debriyaj parcalari
gibi siirtinme kuvvetinin yiiksek oldugu yerlerde yaygin kullanilmaktadirlar. Asbest bu
parcalarda kullanildiginda ¢evreye ve insanlara verdigi zararlardan dolay1 gelismis iilkeler
tarafindan yasaklandi. Onun yerine siirtlinmeye kars1 dayanikli, yliksek mekanik dayanima
sahip, yanmaya kars1 direnci yiiksek olan, esnek, suda ¢oziinmeyen, titresim soniimleme gibi
miitkemmel 6zellikleriyle, son yillarda gelistirilerek modifiye edilerek gelistirilmis silikon-
fenolik recineler, aromatik-modifiyeli fenolik regineler ve kauguk modifiyeli fenolik
recinelerin kullanimi giderek artmaya baslamistir. Otomobil parcalarinda kullanilmak {izere
daha gelismis ozelliklere sahip malzemeler iretilmek istendiginde uzun lifli malzeme

teknolojisi, kompozit dokiim teknigi (Choi vd., 2002), termal teknoloji gibi tstiin yenilikler

ortaya ¢ikmaistir.
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Sekil 11. Fenolik re¢inelerin otomotiv uygulamalar1 (Hirano ve Asami, 2012).
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Otomobil sektoriinde yiiksek basing gerektiren yerlerde, pompa, yakit enjektort,
EGR (Egzoz Gazi Devridaim Sistemi) ve yag pompasi parcalarinin iiretiminde kullanilan,
yar1 kompozit, yiiksek mukavemete sahip, yiiksek sicakliga dayanabilen malzemeler ve
plastikler tizerine yapilan arastirmalarin sayisi giderek artmaktadir. Ancak fenolik re¢inenin
dogal kat1 yapis1 ve esnemez ozelliginden dolay1 sok direnci diisiiktiir. Bu 6zellikten dolay1
otomobilde bulunan pargalarda fenolik reginelerin kullanim1 sinirlanmaktadir. Sok direncini
artirmak i¢in lifli yapiy1 uzatarak yeni bir yontem (ii¢ boyutlu kaliplama) gelistirilmistir. Bu
sistem sayesinde uzun lif kompozit yapinin mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesi ile otomotiv
parcalar1, hava ulagim pargalar1 ve endiistriyel makine pargalarinda da fenolik reginelerin
kullanimi artmistir (Aierbe vd., 2000). Yapilan g¢alismalarda yiiksek dayanim, asinma
dayanimi yiiksek, 1s1l direnci iyi olan ve disiik siirinme direnci gibi yiiksek performan
ozelliklerinden dolay1 karbon fiber takviyeli fenolik regineler de daha fazla ilgi ¢ekmeyi

basarmiglardir (Hirano ve Asami, 2012).

1.8. Takviye Malzemeleri

1.8.1. Cam Elyaf

Cam elyaflarin mukavemet ve modiil degerleri artan sicaklik degerleriyle
dayanabilmektedirler. Devamli yiik altinda siirinme etkisine maruz kalsalar bile iyi
performans ozellikleri gosterebilecek sekilde tasarim esnekligine sahiplerdir. Farkli tiplerde
cam elyafi bilesimleri iiretilmektedir ancak kompozit uygulamalarda E cam, S cam (ve
bunun S2 varyasyonu) ve C cam olmak iizere {i¢ tipi yaygin olarak kullanilmaktadir. Yapilan
uygulama i¢in yiiksek mukavemet ve elektrik direnci énemli oldugunda, E cam elyaflar
kalsiyum aliimino borosilikat bilesimine sahiptir ve kalsiyum oksit kullanilir. Bu cam elyaf
genellikle miihendislik termoplastik kompozit takviye uygulamalarinin kisa elyaf takviyesi
i¢in kullanilir; tekneler, koltuklar veya tepsiler. S cam daha yiliksek mukavemete sahiptir ve
gelismis kompozit uygulamalarda kullanilir. Kimyasal direng gerektiren uygulamalar i¢in

korozif ortamlara dayanikli C smifi kullanilmaktadir (Hoa, 2009).
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Cesitli cam elyaflara ait 6zellikler Tablo 3’te verilmistir.

Tablo 3. Cam elyafi gesitlerinin mekanik 6zellikleri (Tiirkmen, 2018).

Ozellikler S-CAMI C-CAMI E-CAMI
Ozgiil Agirligi (g/cm?®) 2.48 2.49 2.54
Elastisite Modiili (GPa) 85.5 69 72.4
Cekme Mukavemeti (MPa) 4585 3033 3048
if:}lm(ifglxeir)ré;a Katsayisi 56 79 5
Yumusama Sicakligi (°C) 970 749 841

Novalak fenolik regineye ilave edilen katkilardan cam elyaf, en yaygin kullanilan ve
maliyeti diistik katki tiiriidiir. Cam elyaf genel olarak mekanik, tribolojik, elektriksel
iletkenlik, kimyasal diren¢ ve korozyon dayanimi gibi 6zellikleri gelistirmek i¢in kullanilir.
Uretimde en ¢ok kullanilan cam elyaf tiirii E-camidir. Malzeme mukavemetini ve elektrik
direncini arttirmak i¢in kullanilir. E-caminin mukavemeti degeri iiretim sirasinda yapilan
islemlere ve testin yapildigi cevre kosullarina gore farkliliklar gdstermektedir. Onemli
farkliliklarin en basinda ortamdaki nem gelmektedir. Nem, mukavemeti diisiiren
etmenlerdendir. Cam elyafin asitlere maruz kaldiginda da mukavemetin diismesi diger bir
nedendir. Ayrica liretim sirasinda cam elyaflarin birbirlerine siirtiinmesi de dayanimi
azaltmaktadir. Elyaf igerisinde olusan ve ortadan kaldiralamayan bazi siireksizliklerin
meydana gelmesinden dolayr mukavemet degerlerinin her O6l¢iim yapildiginda ayni
¢ikmamasina neden olmaktadir (Erbay, 2009).

Cam elyafi, eritilmis camin spinneret adi verilen sistemlerden gecirilmesi sonucu
olusan ince liflerin silan bazli kimyasallarla kaplanip sogutulur ve makaralara sarilir. Bu
islemlerden sonra nakliye edilmesiyle piyasaya siiriilmektedir. Kirpilmis cam elyafin ya da
cam elyafinin 6giitiilmesi ile cam elyaf tozu ortaya ¢ikmaktadir (Solak, 2012).

Cam elyafin yapisinda yaklasik olarak %50’si silika (SiO2)'dan olusmaktadir, geri
kalani ise bor, kiregtasi, kolemanit, aliiminyum oksit, boraks, soda vb. gibi hammaddelerin
harman sekline getirilip eritilmesi sonucu elde edilir. Bu hammaddelerin her birinin degisik

ozelliklerinden dolay1 cam elyaf takviyeli polimer malzemeye kattig1 6zellik farklidir.
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Ornek vermek gerekirse kiregtas1, (kalker) ergime sicakligmin diismesini saglar. Boraks vb.
hammaddeler iiretilen malzemenin kimyasal diren¢ Ozelliklerine katki saglar. Plastik
malzemelerin takviyesi i¢in cam elyafi kullanilir. Kirillgan yapiya sahip ve diisiik sicaklikta

bozulma o6zelliklere sahip plastik malzemelerin hizli erime, egilme dayanimlari, ¢gekme

mukavemetleri, fiziksel vb. 6zelliklerini gelistirmek amaciyla kullanilmaktadir (Tiirkmen,

2018).

Sekil 12. Cam takviye 6rnekleri: 6giitiilmiis, kirpilmais, fitil ve dokuma (Soénmez, 2009).

Cam elyaflarin neme kars1 direng 6zelligi yoktur. Cam elyaf takviyeli kompozit
malzemelerde nemin etkisi sonucunda matris ile cam elyaf arasinda ¢6ziinme meydana
olabilmektedir. Bu ¢ozliinme durumunu ortadan kaldirmak i¢in uygulanan ozel elyaf
kaplama iglemleri vardir. Cam elyafin yapisi kimyasal malzemelere kars1 direng gosterir.
Elektrik direng¢ o6zellikleri vardir. Elektrik yalitiminin énemli oldugu uygulamalarda bu
ozelligi sayesinde cam elyafli kompozit malzemelerin énemi biiyiik 6l¢iide artmaktadir.
Cam elyaflarin ¢ekme mukavemetleri ve birim agirlik bagina diisen dayanimlar gelikten
daha yiliksek olmasinin yaninda, 1sil dayanimlar1 ¢elik malzemelerinden daha diisiiktiir.
Diisiik yogunluk ve yiiksek dayanima sahip olmalari, maliyetlerinin diisiik olusu, liretim
parametrelerinden; sicaklik, viskozite ve ¢ekme hizinin degistirilmesi ile farkli ¢aplarda
tiretilebilmelerinden dolayr cam elyaflarin plastik esasli kompozitler de yaygin olarak

kullanilmasina yol agmistir (Tiirkmen, 2018).
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1.8.2. Grafit Tozu

Karbon dogada farkli kristal yapisina sahip olabilir. Bu yapilarin en Onemlileri
arasinda hegzagonal kristal yapida olan grafit ve kovalent bagl elmastir. Kimyasal yapilari
ayni olan grafit ve elmasin, kristal yapilart ve ozellikleri tamamen birbirinden farklidir.
Grafit, elmasa gore olduk¢a yumusaktir. Grafit tiretiminde hammadde olarak Poliakrilonitril
(PAN), rayon ve zift kullanilir. Uretim sicakligina gore veya uygulanan 1s1l islemin farkina
gore karbon bilesimleri farklilik gostermektedir. Grafitin yapisinda %99 un iizerinde karbon
icermesine kars1 Poliakronitril %93-95 karbon igermektedir (Suzin, 2011). Konak
polimerlerin iyi bilinen 6zellikleri ile eklenen dolgu maddelerinden kaynaklanan farkli
potansiyeller arasindaki sinerjiyi bagarmak, yeni gelismis polimer matris malzemeleri
gelistirmek i¢in heyecan verici bir yoldur (Bellucci vd., 2015). Giiniimiizde grafit, dogal
veya sentetik olarak elde edilebilir, ancak ikincisi, tistiin tutarlilig1 ve saflig1 nedeniyle 6zel
uygulamalar i¢in kullanilmistir. Ayrica grafit, sertligi nedeniyle yollarda ve ince seramik
plakalarda kullanilabilir (Gao ve Shao, 2012).

Sekil 13. Grafit (Arslan, 2019).

Karbon malzemeler (grafit, karbon nanotiipler ve grafen dahil) gelismis mekanik
ozellikler ve giivenilirligi sayesinde on plana ¢ikmaktadir. Bu &zelliklerin yaninda daha
diistik siirtiinmeyi, iyilestirilmis aginma davranigini, yiiksek elektriksel ve termal iletkenlik
Ozelliklerini birlestiren ¢ok islevli miihendislik kompozitlerini tiretmek i¢in kullanilan
giiclendirilmis malzemelerdir. Bu 6zellikleri ilging bir 6l¢iide bir araya getiren grafit, karbon
allotroplar1 arasinda digerlerine gore daha iyi bir fiyat sunarak tiretim maliyetini diistiriir

(Yasmin ve Daniel, 2004; Ozerol vd., 2015).
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Karbon elementinin iki dogal allotropu kristal olan elmas ve grafittir. Grafitin yap1
ozellikleri elmastan ¢ok farklidir. Grafitin kristal yapis1 hekzagonal kristal yapisina sahiptir
ve birbirlerinin {istiine y1gilmis olan karbon atomlar1 genis ve yassi levhalar olusturmasi ile
birbirlerine iki boyutlu diizlemde baglanmistir. Karbon atomlarindan olusan bu levhalar
birbirlerinin iizerinden rahatlikla kayarak grafitin iyi bir kat1 yaglayic1 6zelligine sahip
olmasint saglamistir. Grafitin yapisinda bulunan karbon atomlarmin bir araya gelerek
olusturduklar1 diizlem igerisindeki baglar kuvvetli olmasina ragmen diizlemler arasindaki
baglari zayiftir. Grafitin bu 6zelligi sayesinde yapida kaygan bir davranig sergiler (Arslan,
2019).
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Sekil 14. Grafitin kimyasal yapist (Arslan, 2019).

Grafit ne metal ne de seramik malzeme olarak kabul edilmese bile, bu iki miikemmel
malzemenin en 1y1 6zelliklerini bir araya toplamaktadir. Grafit ayrica olaganiistii bir yiiksek
sicakliga da dayanabilir; yiiksek safliga ve diisiikk gaz emisyon ozelliklerine sahiptir. Grafit,
diger ozelliklerinin yan1 sira yiiksek 1s1 direnci, kimyasallara kars1 giiclii direnci, diisiik
genlesme katsayisi, hafiflik, yaglama kabiliyeti gibi miikemmel 6zellikler sunar. Grafit,
silikon yari iletken alanlarindaki grafit parcalar, elektrik desarjli isleme i¢in grafit elektrotlar
veya enerji ile ilgili parcalar lizerine farkli ekipmanlarin pargalari olarak bir¢ok endiistriyel

alanda ve 6zel kullanimlarda uygulanmistir (Medina vd., 2016).
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1.9. Uretim Yontemleri

Kompozit malzemeyi iiretirken kullanilan yontemlerde, regineler, elyaflar, hasirlar,
on gomiilmiis tabakalar, kalip bilesenleri gibi farkli kompozit hammaddelerinden, kompozit
parca iiretiminde yararlanilir. Uretim yontemlerinin her biri, farkli tipte malzeme sistemi,
islem sartlar1 ve farkli donanimsal siireg¢ gerektirir (Giilesen, 2005). Bu ¢alisma i¢in, sadece

calismada kullanilan {iretim yonteminden bahsedilmistir.

1.9.1. Basin¢ch Kaliplama Yontemi (Sicak Presleme)

Kullanilan yontemlerin birbirlerine kiyaslandiginda kendine 6zgii baz1 avantajlari ve
dezavantajlar1 bulunmaktadir. Belli oranlarda karistirilan matris ve takviye fazi tozlari
belirlenmis sekilde olan bir kaliba aktarilir. Kaliplanmak istenilen tozlarin birbirine
baglanmasi i¢in gerekli olan basing(kuvvet) uygulanir. Homojen sekilde birbirine karigtirilan
bu tozlarin birbirine diizgiin bir sekilde baglanmasini saglamak igin, preste sikistirilan
tozlara erime sicakliklarinin altinda olmak iizere kati-faz difiizyonunun olusmasi icin yeterli
diizeyde yiiksek sicaklik verilir (Torralba vd., 2003; Tekmen 2006). Genellikle performansi
yiiksek olan malzemelerin ve sinterleme davranisi diisiik olan malzemelerin iiriin haline
getirilebilmesi i¢in SP (sicak presleme) tekniginin kullanilmasi uygun gériilen bir yontemdir
(Nas vd., 2013).
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Sekil 15. Tek eksenli sicak presleme isleminin kesit olarak
gosterilisi (German, 2007).
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Uretim teknigi olarak kullanilan sicak presleme tekniginde tek veya ¢ift hareketli
zimba kullanilarak malzeme iiretilebilir (Koksal, 2004). Bu tretim tekniginde alt destek
pargasi sabit tutulabilir. Hidrolik bir sistem tarafindan uygulanan basing genellikle genellikle
iist zimba tarafindan saglanmaktadir. Zimba tarafindan uygulanan kuvvet eseksenel
olmasma ragmen kalip ylizeylerinde siirtinme meydana gelir. Bu nedenle merkez
bolgesinden yanlara dogru degisken bir dagilim sergilemektedir. Bundan dolayr olusan
eksenel ve radyal yonler arasinda meydana gelir. Bu gerilim farki tozlarin dis yiizeylerinde
bozulmaya neden olabilecek bir kayma bolgesi olusturur (Ogiing, 2006). Numunenin
preslenmesi i¢in gereken kuvvet ist zimba ile verilir. Arastirmada bu yOntemin
kullanilmasinin temel sebepleri;

e Maliyetinin diisiik olmasindan

e Presleme ve sinterleme islemlerinin tek seferde ve ayni anda yapilabilmesi

Ortaya ¢ikan parcanin yapisinin diizgiin olmasi

Uretim i¢in diisiik sicakliklarda olabilmesi

Uretim siiresinin kisa siirede gerceklesmesidir.

Sicak pres tekniginin avantajlarindan biri ise basing ve sinterleme isleminin birlikte
yapilmasindan dolay: ayrica sinterleme islemine gerek duyulmamasidir. Ustelik i¢ yapisi
diizgiin olan malzemeler, yiiksek yogunluga sahip, diisiik maliyetli, oksitlenmeyen seramik
malzemelerin yapilmasi sicak pres yonteminin avantajlarindandir (Somunkiran vd., 2011;
Kaya, 1999). Islem siiresinin yavas olmasi ve tasarlanilan kalip yapisindan dolay1 sicakligin
zor kontrol edilmesi sicak presleme tekniginin dezavantajidir.

Sicak pres tekniginin kullanildig1 baslica endiistriyel uygulama alanlar ise;
* Hafif kompozitler

» Manyetik kayit baglari

* Asinmaya kars1 dayanikli malzemeler

* Titanyum kullanilan hava ulagim sistemleri

* Yiiksek performans manyetikleri

* Yar iletken kaplama malzemeleri

* Yapay implantlar

* Zirh delebilecek sistemlerin iiretilmesinde kullanilmasi gibi siralanabilir (Ergiin 2006).



2. DENEYSEL CALISMALAR
2.1. Deneylerde Kullanilan Matris ve Takviye Malzemeler

Endiistrinin birgok alaninda termoset matrisli, cam elyaf tozu ve grafit tozu ile
takviye edilen kompozit yapilar 6nemli bir konu haline gelmistir. Ozgiil mukavemetin
yiiksek olusu, form verilebilme yetenegi ve geri doniisiim kabiliyeti bunun nedeni olarak
ornek olarak verilebilir. Cam elyaf tozunun diger elyaf ¢esitlerine oranla diisiik maliyete

sahip olmasindan dolay1 bu ¢aligmada tercih edilen takviye malzemesidir.

2.1.1. Polimer Matris
2.1.1.1. Novalak recine

Bu ¢alismada iiretilen polimer matrisli kompozit malzemelerin fiziksel, mekanik ve
termal Ozelliklerinin gelistirilmesi amaglanmistir. Caligmada matris malzemesi termoset
recine olan novalak reg¢ine tozu kullanilmistir (Sekil 16). Novalak re¢ine, Cukurova Kimya
A.S' den temin edilmistir. Novalak re¢ine olarak piyasaya siiriilen bu termoset regine t0z

halinde kullanilmustir.

Sekil 16. Kullanilan novalak regine tozu
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2.1.2. Katki Malzemeleri

2.1.2.1. Cam Elyaf

Katki (Takviye) malzemelerinden biri olan ve deneyde kullanilan cam elyaf partikiil
ve lif formunda olup 25 um ¢apindadir. Takviye malzemesi olarak kullanilan E tipi cam
elyaf, Poltek Polyester ve Boya Sanayi Ticaret Ltd. Sti'den temin edilmistir. E tipi cam elyaf,
kolay akma gosteren, mekanik dayanimi iyi olan ve iyi islenebilirlik 6zelliklerine sahiptir.

Deneylerde kullanilan E tipi cam elyafin 6zellikleri Tablo 4’te verilmistir.

Tablo 4. Cam elyafin genel 6zellikleri

Cam Tipi E

Elyaf Cap1 (um) 10-25

Yogunluk (g/cm?®) 2,54

Cekme Dayanimi (MPa) 3445

Elastiklik modiilii (GPa) e
>

Sekil 17. Kullanilan cam elyaf tozu
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2.1.2.2. Grafit Tozu

Grafit miikkemmel derecede termal yaliim 6zelligi ve iyi elektriksel iletkenlik
gosteren, yiiksek 1s1ya ve kimyasallara karsi dayanim, aleve kars1 dayanim gosteren ve diisiik
asinma oranina sahip olmasi ile 6n plana ¢ikmaktadir. Kompozit takviye elemani olarak Ege

Nanotek Kimya Sanayi Ltd 'den temin edilen grafit tozunun 6zellikleri Tablo 5’te verilmistir.

Tablo 5. Grafitin ozellikleri

Takviye Elemani Grafit
Karbon Orani %85-90
Tanecik Cap1 (um) 25-40
Spesifik yiizey alan1 (m?/g) 10
Yogunluk(g/cm®) 2,26

Sekil 18. Kullanilan grafit tozu
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2.2. Numune Uretimi

Agirlik¢a farkli oranlar kullanilarak tiretilecek polimer kompozit numuneler igin

calisma programi Sekil 19°da islem akis semasi olarak verilmistir.

Novalak regine Grafit Cam elyaf

-
’,’,’ =
/ey _— |

|

<7

Farklh oranlarda novalak, grafit ve cam elyaf
hibrit tozlarinin mekanik karigtiriimasi }

|

F

8 Ust zimba

N

2

= Rezistans
S

T Alt zimba

Post-kiirleme

Uretilen alev geciktirici hibrit malzeme }

Sekil 19. Kompozit iiretimi islem akis diyagrami

Kompozit tiretim siirecinde birgok deneme karisgimlar yapildi ve referans karigimi
bulabilmek igin en optimum karisim orani belirlenilmistir. Numunelerin bilesim oranlari

belirlenirken agirlik¢a oran esas olarak alinmis olup kullanilan tozlar 0,0001 gr hassasiyete

sahip elektronik terazide tartilarak kaliba dokiilmiistiir.
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Sekil 20. Elektronik terazi

Farkli agirlik oranlarinda hazirlanan cam elyaf tozu, grafit tozu ve novalak reginenin
birbiri igerisinde homojen bir dagilim saglanabilmesi amaciyla Karisim, 12- 15 dakika
siireyle karigtirilarak hazirlanmistir. Sirasiyla tartilip karistirilan tozlar kalibin igine
dokiilerek presleme islemine gecilmistir. Numune iiretimi islem akisinda tiretimde kullanilan
parametrelerin kullanilmak istenen malzeme 6zellikleri kadar numune performansina etki
gosterdigi bilinmektedir. Karisim kaliplanirken uygulanan basincin, uygulanan basincin
siresinin, sicakligin ve uygulanmasi gereken sicakligin siiresinin iiretilen malzemenin
performansina etkisi ¢ok onemlidir. Numune iiretimi i¢in tasarlanan kalibin ¢izimi ve tek

yonlii hidrolik pres sekil 21'de verilmistir.

Sekil 21. (a) Kalibin SolidWorks ¢izimi (b) Tek yonlii sicak pres
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Homojen bir sekilde karistirilan bilesenler kalibin igerisine aktarilir ve etrafi rezistans
saril1 kalibin son kontrolleri yapildiktan sonra 210+5°C sicakliga ulastirilip zimba yardimi
ile 20 MPa basingta 1 saat sekillendirilip sertlestirilmistir. Yiiksek performans gdsteren
termoset malzemelerin kiirlenme sicakligr 150°C-220°C araliginda degistigi literatiirde yer
almaktadir (Liyanage ve Pieris, 2015). Bu yiizden preslenen numunelere firinda 165°C
sicakliginda 1 saat post-kiirleme islemi uygulanmistir. Daha sonra oda sicakliginda
sogumaya birakildi. Yapigsmay1 6nlemek amaciyla zimba, govde ve kalip yiizeylerine kalip
ayirict sprey sikildi. Sekil 22'de goriildiigii gibi kaliptan ¢ikarilan kompozit levha ASTM
(American Society for Testing and Materials) standartlarina uygun hale getirilerek,

yogunluk, ¢cekme, egme, sertlik ve yanma deneyleri i¢in gerekli numuneler alindu.

Sekil 22. (a) Kaliptan ¢ikarilan kompozit levha (b) Deneyler i¢in kompozit
levhadan standartlara gére numune alinmasi
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Uretilen Test
Numuneleri

[ Cekme Testi ] [ Yanma Testi } [ 3 Nokta Egme }
Numuneleri Numuneleri Test Numuneleri

Sekil 23. Kompozit levhadan alinan test 6rnekleri

Uretilen kompozit numunelerin bilesimi litaratiir arastirilarak olusturulmustur ve
kompozit bilesenleri olusturan t0z malzemeler agirlik¢a belirlenmistir. Numune iiretiminde
baglayic1 ve yanmay1 geciktirici matris malzemesi olan termoset regine olarak novalak toz
recine, takviye malzemesi olarak cam elyaf, ilave takviye malzeme olarak ise grafit
kullanilarak bir bilesim olusturulmustur. Bilesimler saf novalak re¢ine ve 6 farkli kompozit

numune sekilde belirlenmistir.

Tablo 6. Belirlenen numuneler ve agirlik¢a oranlari

Numune Novalak Regine Cam Elyaf Grafit Tozu
Kodu Agirhik Oram (%) Agirhk Oram (%) Agirhik Oram (%)

NO 100 - -

N1 60 20 20
N2 50 20 30
N3 40 20 40
N4 30 30 40
N5 20 40 40

N6 10 40 50
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2.3. Deneyde Kullanilan Ekipmanlar ve Deneysel Yontemler

2.3.1. Yogunluk ve Porozite Tayini

Yogunluk tayini i¢in kompozit numunelerin deneysel yogunlugu Arsimet yontemi

ASTM (American Society for Testing and Materials) D792 kullanilarak gergeklestirilmistir.

|

Sekil 24 Arsimet yontemi deney diizenegi

Kompozit numunelerin teorik yogunlugu, Tablo 6'da bulunan novalak reginesi, cam
elyaf ve grafit katkilari i¢in teorik degerler kullanilarak karisimlar kuralindan hesaplanmaistir.
Elde edilen sonuglarin giivenilirligi agisindan, degerlerin ortalamasi alinarak porozite ve

yogunluk deneyleri kaydedilmistir.

ot =[(%W)1*31] +[(%W)2*52] +...+ [(%W)n*dn] (2.2)
Burada;

ot: Teorik yogunluk

(%W)n: Takviyelerin her birinin karisimdaki agirlikli olarak yiizdesi

on: Takviyelerin her birinin yogunlugu

Deneysel yogunluk

% Gozenek miktar1 = 1 — x 100 (2.2)

Teorik yogunluk

formiilii ile hesaplanmustir.
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2.3.2. Mekanik Karekterizasyon

Polimerlerin mekanik 6zellikleri, malzemelerin ¢ekme, darbe gibi dis etmenlerle
karsilastiginda ortaya ¢ikan tepkilerin biitiin hepsini kapsamaktadir. Polimer malzemelerin
mekanik oOzelikleri, kimyasal ve fiziksel Ozelliklerine, {iretim yoOntemlerine, kullanim
kosullarina ve islem siirelerine direk olarak baglidir. Polimerler kullanilarak {iretilen
malzemelerin ¢ekme mukavemeti, egme dayanimi, mekanik 6zelikleri, standart kosullarda
veya malzemenin nerde kullaniliyorsa o kosullara gore laboratuarlarda kullanilan testlerle
belirlenir. Bu yapilan test sonuglarindan iki temel bilgiye ulasiriz; polimerin test yapilan
kosullara benzer laboratuar ortamlarinda, test edilen mekanik 6zellik agisindan kullanilip

kullanilamayacagi belirlenir ve farkli malzemelerin benzer mekanik 6zelikleri ile mukayese

edilebilir.

2.3.2.1. Sertlik Testi

Sertlik, malzemelerin plastik deformasyon karsisinda gosterdigi direng kabiliyetidir.
Bir malzemenin kalite kontroliinii belirlemek i¢in kullanilan yontemlerinden biri olan sertlik
Ol¢limii yapilan en genel testtir. Bunun en 6nemli sebebi deneyin yapiliginin basit olusu ve
diger testlerle kiyaslandiginda numuneye daha az tahrip vermesidir. Bu deneyde kullanilan

sertlik 6l¢lim cihazi sekil 25°te verilmistir.

Sekil 25. Sertlik 6l¢iim cihazi
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Oda sicakliginda gergeklestirilen sertlik dl¢limlerinde 40x40x7 mm boyutlarinda numuneler
kullanildi. Her numunenin yiizeylerinden sertlik Ol¢limleri yapilarak, en az 6 olgiim
alindiktan sonra bu Ol¢limlerin ortalamasi alinip sertlik degerleri tespit edildi. Sertlik
Olgtimlerinde HRM (Rockwell M) sertlik skalasi kullanildi. Bu deneyde 1/8" ¢apindaki
sertlestirilmis celik bilye 10 kg'lik 6n yiik uygulandiktan sonra 100 kg'lik ana yiik altinda

numune yiizeyine bastirildi.

2.3.2.2. Cekme Mukavemeti Testi

Test, numunenin her iki ucunun test cihazinin geneleri arasina sikistirilip digerinin
sabit olarak hareket etmesiyle gerceklestirilir. Cekme deneyleri, ASTM D638 standardina
gore numune cihazin ¢eneleri arasina dikey olarak yerlestirildi. Test numunesinin kaymasini
engellemek i¢in tutucular gergin ve siki olmalidir. Hiz ayarlanarak makine ¢alistirildi.
Numunenin boyundaki uzama ve numunenin gosterdigi dirence karsilik gelen yiik degeri
makine tarafindan kaydedildi. Par¢ca kopana kadar isleme devam edilip kopma anindaki
gdzlenen uzama, numunenin kopmada uzama degeri olacaktir. Kopma aninda uygulanan
yiik degeri de makine tarafindan kaydedildi. Bu ¢alismada kullanilan ¢ekme cihazina ait

goriintli sekil 26’da verilmistir.

Sekil 26. Cekme testi cihazi ve deney ani
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Cekme deneyleri, ASTM D638 standardina gére 90 mm uzunlugunda 15 mm
genigliginde ve 7 mm yiiksekliginde numuneler tizerinde, MTS marka c¢ekme deney
makinesinde yapildi. Numuneler ¢eneler arasina baglanip gerekli veriler (numune genisligi
ve kalinlig1) girildikten sonra 2 mm/dk'lik sabit cekme hizinda deneyler gerceklestirildi. S6z

konusu deneyler sonucunda malzemeye ait gekme dayanimi ve elastisite modiilii belirlendi.

—_—
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Sekil 27. Cekme testi numunesi (ASTM D638).

Cekme testi numunesinin boyutlar: ise asagidaki gibidir;

W; dar olan kismin genisligi, 8 mm
L; dar olan kismin uzunlugu, 38 mm
WO; tiim genislik, 15 mm

LO; tiim uzunluk, 90 mm

G; ol¢tim uzunlugu, 30 mm

D; Ceneler aras1 uzunluk, 55 mm

R; egrilik yaricap1, 76 mm

T; kalinligi, 7 mm
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2.3.2.3. Egme Dayanim Testi

(a) (b)

Sekil 28. 3 nokta egme deneyi diizenegi (Askeland vd., 2010).

Egilme dayanimi: numuneye basma kuvveti uygulandiginda elde edilen maksimum
gerilme degeridir. Asagida esitlikteki gibi hesaplanir:

6 f = 3PL/2bh? (2.4)

Burada;

6 f = egilme gerilmesi, MPa[psi]

P = yiik, N [Ibf]

L = mesnetler aras1 mesafe, mm [in]

b = numunenin eni, mm [in]

h = numunenin derinligi, mm [in]
Kirllmada egilme uzamasi: kirilma noktasinda olusan boyutsal degisim uzama olarak tarif

edilir.

Kirilmada egilme uzamasi asagida gosterildigi gibi hesaplanir.
€f =6 Dd/L? (2.5)
Burada;
€f = maksimum uzama, mm/mm [in/in]
D = numunenin ortasindaki maksimum bel verme, mm [in]
L = mesnetler aras1 uzaklik, mm[in]

d = numunenin derinligi, mm [in]
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ASTM D790 standardina gore hazirlanan numuneler uzunlugu 127 mm genisligi 13
mm olarak kesildi ve kalinligi 4 mm olan numunenin, destek noktalari aras1 mesafe numune
kalinliginin 32 kat1 olarak 128 mm alinir. Numunelerin her biri i¢in yapilan testler 3 tekrarli
olacak sekilde yapilmustir. Sekil 29°daki gibi numuneler iki destek {izerine yerlestirilir ve
tizerine sabit 1 mm/dakika hizda ve orta noktasindan 6rnek kirilana kadar kuvvet uygulandi.

Cubugun kirilmasina neden olan gii¢, 6rnegin en yiiksek egilme giicii olarak kaydedildi.

Sekil 29. Egme testi cihazi goriintiisii ve deney ani

2.3.3. Yiizey Karakterizasyonu

Uretilecek olan kompozit yapinin dayamkliliginda dikkat edilecek en énemli durum
elyaf ile matris arasinda bulunan ara yiizey bagin yapisidir. Uretilen kompozit malzemelerin
kirtlma yiizeylerinin incelenmesi ile; takviye fazi ile matris faz1 ara yiizeyi, matris iginde
bulunan partikiillerin dagilimi ve matris sisteminin takviye sistemini islatabilirligi hakkinda
bilgi SEM cihaz1 kullanarak elde edildi.

SEM, yiizey analizi i¢in en eski ve yaygin olarak kullanilan araglardan biridir.
Kalitatif analiz nispeten kolaydir ¢iinkii SEM, numune boyunca odaklanmis bir elektron 1s1n1

sondasinin taranmastyla olusturulan ii¢ boyutlu goriintii saglar (Sperling, 2015).
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2.3.3.1. Tozlarin Morfolojisi ve Kirllma Yiizeylerinin incelenmesi (SEM-EDS)

Isik kullanan optik mikroskoplardan farkli olarak SEM, goriintii olusturmak igin
elektronlar1 kullanir. Mikroskoptaki elektron tabancasinda bir elektron 1sm1 olusturulur.
Elektron 1s1m1 numuneye carptiginda, geri sagilmis ve ikincil elektronlar yayar. Dedektor
tarafindan toplanan bu elektronlar sinyale doniistiiriiliir. Bu sinyaller televizyon benzeri bir
cihaz kullanilarak izlenir ve sonunda goriintii monitérde goriilebilir (Sperling, 2015). Katki
malzemelerin degisik oranlardaki dagilimini incelemek i¢in ¢ekme testi sonucu elde edilen
kirik ylizeyleri, matris ve katki parcaciklariin morfolojileri ve hibrit kompozit tozlarin
mikroyapilar1 Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) cihazi kullanarak analizler yapildi.
Cekme deneyi sonucunda numunelerin kirilma yiizeyleri Carl Zeiss Evo 10 marka elektron
mikroskobunda incelendi (Sekil 30).

Sicakliga duyarli polimerler de SEM kullanilarak incelenebilir. Enerji dagilimli X-
1511 spektroskopisi (EDS) sayesinde SEM analizi sirasinda kalitatif analiz yapmak
miimkiindiir. Yiizeylerdeki inorganik dolgu maddelerinin veya inorganik safsizliklarin

tanimlanmasi ve dagilimi SEM kullanilarak belirlenebilir (Cengiz, 2008).

Sekil 30. Taramali elektron mikroskobu ve EDS {initesi
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Numuneler iletken olmayacagi i¢in SEM'e yerlestirilmeden once Spi marka PVD
kaplama iinitesi ile 10® mbar vakum altinda, 15-18 mA gerilim ve 90 sn. siireyle Au-Pt
kaplanmigtir. Numuneler iletken olmamasindan dolayr mikroskopta ¢alisirken bazi
problemler ortaya ¢ikmaktadir. Bu yilizden numunelerin Au-Pt kaplanmasi yapilmstir.
Incelemelerle beraber, cam elyafin, grafitin ve novalak regine iceren numunelerin ara yiizeyi
ve aralarindaki etkilesim, novalak takviye sisteminin islatabilirligi ve novalak igindeki cam
elyafin ve grafit tozunun dagilimlar1 hakkinda bilgi edinildi. Analiz edilecek toz numuneler

ise gozle goriilebilecek sekilde olmasi yeterlidir.

Sekil 31. (a) Pvd kaplama tinitesi (b) Au- Pt kaplanmis numuneler (¢) Kullanilan
toz malzemelerin Au-Pt kaplanmis hali
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2.3.4. Termal Karakterizasyon

2.3.4.1. Limit Oksijen Indisi (LOI) Test Metodu

Polimer malzemelerin uygulama alaninda kullanilabilir durumda olup olmadiginin
belirlenmesinden dolay1 bu malzemelere endiistriyel alanda birgok alev geciktiricilik testi
uygulanir. Bu testlerden en yaygin olarak kullanilan biri LOI testidir. Oksijen indeksi
yontemi, genel olarak bir malzemedeki alevlenme egiliminin devamlilig1i prensibiyle
aciklanir. Bu yontemin en Onemli 0Ozelligi, malzemenin kontrollii bir atmosferde
yakilmasidir. Yontem, polimerlerin yanma davraniglarini oksijen-azot karisimi igerisindeki
minimum oksijen konsantrasyonu igerisinde degerlendirir. Bu yontem Sekil 32'de

gosterilmistir (Celen, 2020).

- Alev
kaynag

| Numune

Gaz girisi- oksijen/azot karisimi

Sekil 32. LOI test diizenegi (Celen, 2020).

Testin yapilacagi numune, bor silikat camdan yapilmig bir test kolonuna dikey
vaziyette konulur ve kolondan yukartya dogru oksijen-azot karisimi verilir. Numune tist
kismindan yanmaya baslar. Eger yanma siiresi ii¢ dakika olursa ve alev yiiksekligi numune
boyundan fazla olursa, test daha diislik oksijen konsantrasyonlarinda tekrarlanir. Alevin
kendi kendine sonmesi durumunda ise oksijen konsantrasyonu artirilir. Oksijen
konsantrasyonu bu sekilde numunenin alevlenmeyi tesvik edecegi sekilde ayarlanir. LOI
testi sadece yanmanin siirekliligini saglayacak en diisiik oksijen konsantrasyonunu belirler.

(Celen, 2020).
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Piyasada yaygin olarak kullanilan bazi polimer malzemelerin LOI degerleri tablo 7°de

verilmigtir.

Tablo 7. Bazi polimerlerin LOI degerleri (Celen, 2020).

Polimer LOI (%)
PP 18
PE 18
LDPE 17
HDPE 19
PC 26
ABS 19
PVC 42
PS 18
PMMA 18
PET 21
PBT 20
PA 66 24
PA 6 21

Oksijen indeksi, diger bir deyisle limit oksijen indeksi (LOI) testi, polimer malzemelerin
yanabilirlik karakteristiklerinin belirlenmesinde en ¢ok kullanilan yontemlerden biridir.
Uretilen numunelerin yanmaya kars1 dayamklilik testleri sekil 33’teki Dynisco marka LOI
cihaz1 ile ASTM D 2863 standardina gore 10*10*100 mm numune boyutlarinda
gerceklestirilmistir.

Sekil 33. LOI cihaz1
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2.3.4.2. TGA Testi

Polimer kompozit numunelerin termal ayrismasi ile ilgili analizi Perkin Elmer
Diamond marka Termogravimetrik Analiz (TGA) cihaz1 kullanilarak belirlenmistir. Deney
numunesi cihaza yerlestirildikten sonra sabit 1sitma hiz1 ile isitilir ve kiitledeki degisim
sicakligin bir fonksiyonu olarak Ol¢iiliip kaydedilmistir Analiz esnasinda ve sonrasinda
yazilim kullanilarak sicaklik veya zamana bagl kiitlece bozunma (TG) verileri ve grafigi
elde edilebilmektedir. Uretilen polimer kompozit malzemelerin sicakligin bir fonksiyonu
olarak kiitlesinde goriilen degisim ve bu degisim siirecinde yayildigi aralik malzemenin 1s1l

kararliligin1 temsil etmektedir.

Sekil 34. TGA cihaz

Cihazin analiz hiicresinde, malzemelerin 1s11 bozunma siirecinde yanmaya neden
olacak gazlar1 icermemesi i¢in azot gazinin kullanildigi bir kontrollii atmosfer
kullanilmaktadir. Numuneler, sekil 34’teki cihazda 30° C ila 800 ° C arasinda aliimina
tavalarinda azot akisi altinda 10 © C / dakikalik bir 1sitma orani ile 1sitilmistir. Ayrica, her
test i¢in 1sitma hizinda aliimina referans olarak kullanilarak platin kapsiil i¢inde 5-10 mg

arasinda numune alinmistir. Analiz deneyi TS ISO EN 11357-2 standardina gére yapilmuistir.



3. BULGULAR

Uretilen novalak matrisli polimer kompozitlerin iiretiminde kullanilan matris ve
takviye parcacaiklarinin SEM goriintiileri sekil 35°te verilmistir. Elyafin 15- 20 pm ¢apinda
oldugu Tablo 2.2.' de verilmistir. Burada ise SEM' de alinan elyaf ¢capinin 19,55 pm 6l¢iide

- . .
oldugu belirlendi.
a
s
o % g
N
Z
Q
-
% :
g
] it g e L S Tl o s 3
10 pm EHT=1000kV SignalA=SE1 |, 0 00 . Karadeniz Technical University }Q_Pfr EHT =1000kV Signal A=SE1 | 5 W 299 PA Karadeniz Technical University
WD=80mm Mag= 200KX Central Research Laboratory WD=95mm Mag= 5.00KX Central Research Laboratory

EHT=1000kV Signal A=SE1 o\ _ jo9ps  Karadeniz Technical University
WD=110mm Mag= 1.00KX Central Research Laboratory

Sekil 35. (a) Cam elyafin taramali elektron mikroskop (SEM) goriintiisii(2000x)
(b) Grafit partikiillerinin SEM goriintiisii (5000x)
(c) Novalak recine parcacik morfolojisinin SEM goriintiisii(1000x)
(d) N4 kodlu kompozit tozlarinin morfolojisi
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Uretimde matris elemani olarak kullanilan ortalama pargacik boyutu 40 mikron olan novalak
pargaciklarinin SEM goriintiisii Sekil 35(c)'de verilmistir. Novalak pargaciklarinin diizensiz
sekilli ve gozenekli bir yapiya sahip olduklar1 goriilmektedir. Gozenekli ve capraz bagl
polimer matris malzemesi, matris ve takviye partikiillerinin karistirilmasi islemi sirasinda
katk:1 partikiillerinin matrise baglanmasinda homojen karigtirma i¢in bir avantaj saglar
(Shahzamani vd., 2016). Sekil 35(b), kompozitlerin iiretiminde katki maddesi olarak
kullanilan grafitin SEM goériintiisiinii  gosterir. Grafitlerin morfolojisi, keskin kenarli
diizensiz yapilardan olusur. Cok kiiciik grafit pul tabakalarinin bir araya gelmesiyle olusan
bu yapi ile karistirma ve presleme-sekillendirme sirasinda dolgu malzemesi olarak gézenekli
novolak matrisin i¢ine kolaylikla yerlesebilecekleri agiktir. Bu sekilde polimer matrisi ile
grafit parcaciklari arasindaki ara ylizeyde giiclii bir bag olusumu meydana gelir.
Kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin, Polimer matrisli kompozitlerin tiretiminde kullanilan
grafit partikiillerinin gii¢lii arayiizey olusumu ve polimer matris i¢inde homojen dagilimi ile
tyilestirildigi bildirilmistir (Braga vd., 2019; Pandey vd., 2016). Bu ¢alismada, novalak
matrise eklenen diger bir katki maddesi olan cam elyafi ve pargaciklarinin SEM analizi Sekil
34(a)'da gosterilmistir. Anlasilacagi iizere morfoloji hem lifler hem de diizensiz parcaciklar
seklinde gozlenmektedir. Cam elyaflarin lif morfolojisine ek olarak, diizensiz morfolojiye
sahip kiiciik partikiillerin matrisin gézeneklerine yerlesimleri agisindan onemi literatiirde
belirtilmistir (Letelier vd., 2019). Sekil 35(d), N4 (%30 novalak- %30 cam elyaf- %40 grafit)
hibrit kompozit tozlardan elde edilen haritalama analizini sunmaktadir. Goriilebilecegi gibi,
cam elyaflarin ve grafitlerin katkisi sirasiyla Si-O ve C dagilimu ile belirgindir. Cam elyaf
partikiillerinin baz1 bolgelerde lif seklinde varligi belirlenirken, baz1 bolgelerde mikron
partikiilleri seklinde gézlenmistir. Literatiirde, partikiillerin bir kisminin fiber, bir kisminin
ise mikron partikiil seklinde oldugu ve farkli boyutlarda oldugu, matris ile arayiizey
uyumlulugunu artirarak kompozitlerin performans 6zelliklerine katki sagladigi bildirilmistir
(Pedrazzoli vd., 2014). Ek olarak, haritalama analizinden, katki maddesi partikiil
bolgelerinin karbon bdélgeleriyle i¢ ige oldugu agiktir. Bu, matris-cam elyaf-grafit

arayiizlerinde iyi bir baglanma oldugunu gosterir.
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3.1. Deney Sonuclar

Uretilen numunelerin termal analiz, cekme ve egme mukavemeti, elastisite modiilii,
porozite ve sertlik degerlerinin ¢ubuk diyagramlarinda gosterimi Sekil 36, 38-40’ta

verilmisgtir.

3.1.1. Numunelerin Yogunluklarinn ve Porozitelerinin incelenmesi

Hazirlanan numunelerin teorik ve gercek yogunluk degerleri hesap edildikten sonra
porozite degerleri bulunmustur. Sekil 36" da numunelerin % porozite ve bagil yogunluk
degerlerinin degisimini gosteren grafik verilmistir.

Saf novalak recinenin porozite orant %4,8 olarak bulunmustur. Grafige bakildigi
zaman katki orani arttikga porozite degerlerinin arttigi goriilmektedir. Bunun yaninda %60
novalak regine tozu iceren N1 numunesinde % porozite degeri 14,9 olarak hesaplanirken

%10 novalak regine tozu iceren N6 numunesinde bu deger %24,6 olarak hesaplanmuistir.

35
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Sekil 36. Porozite-bagil yogunluk grafigi
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3.1.2. Sertlik Testi Sonuglar:

Uretilen malzemelerin sertlik sonuglari ile diger mekanik &zellikleri arasinda yakin
bir iliski saptanmasi gerekir. Ornek vermek gerekirse geliklerde, gekme dayanimi sertlik
sonuglari ile dogru orantilidir. Bu ylizden yapilan sertlik dl¢limiinde malzemenin dayanimi
ile ilgili bilgi sahibi olmak miimkiindiir. Ayrica sertlik degerleri, malzemelerin i¢ yapilari ile

iligkilidir. Rockwell sertlik deneyi yapilan bir numunenin gériiniimii sekil 37'de verilmistir.

Sekil 37. Sertlik deneyi sonrast numune yiizeyi

Numune sertlik deneyi Rockwell sertlik 6lgiim cihazinda yapilmistir. Elde edilen

veriler Sekil 38°de verilmistir.
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Sekil 38. Rockwell sertlik degerleri
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3.1.3. Cekme Mukavemeti Testi Sonuclari

Cekme testi sonucu elde edilen veriler, her kompozit malzeme grubu i¢in 3 6lgiimiin

ortalama degerleri olarak sekil 39" da verilmistir.
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Sekil 39. Cekme mukavemeti ve elastiste modiilii degerleri

Sekil 39'dan, novalak fenolik re¢inenin grafit ve cam partikiillerle doldurulmasinin,
gelistirilmis ¢ekme dayanimlarina sahip novalak regine hibrit kompozitleri iirettigi
gozlemlenmistir. Kompozit numunelerin arasinda ¢ekme mukavemeti degeri en diisiik N1
numunesinde goriilirken en yiiksek ¢ekme mukavemeti N4 numunesinde olgiilmiistiir.
Agirlikca %20 cam lif tozu takviyesi ve %20 grafit tozu takviyesi ile olusturulan N1
kompozit numunesinin ¢cekme mukavemeti katkisiz novalak malzeme ile kiyaslandiginda
%84,6 oraninda artirildig1 tespit edilmistir. Ayrica grafige bakildiginda en diistik elastik
modulii degeri N1 numunesinde goriilirken en yiiksek elastik modulii degeri N6
numunesinde 6l¢iilmiistiir. Sekilden, katki igeriginin artmasiyla gekme mukavemetinin 33,8

MPa kadar arttig1 ve bu degerin belli bir katki oranindan sonra diistiigii goriillmektedir.



S7

3.1.4. Egilme Dayanimi Testi Sonuclari

Egilme dayanimi testi sonucunda her grup i¢in 3 adet 6l¢lim yapilmasi ile elde edilen
ortalama degerler sekil 40’ta verilmistir. Sekilden anlasildig1 tizere cam elyafin agirhik
yiizdesi %20°den %30’a arttirildiginda egilme mukavemetinde istikrarl bir artis ancak daha
fazla cam elyaf yiiklemesi ile hazirlanan N5 kompozitinde yeni bir diisiik seviyeye diistigi

goriilmektedir. N4 kompozit numunesi ise en iyi egilme performansini verdi.
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Sekil 40. Egilme dayanimi degerleri

Cam elyaf ve grafit ile iiretilen kompozitlerin li¢ noktadan egme test sonuclar
incelendiginde; saf novalak reginenin 20,3 MPa bulunmustur ve katki oranlari ile saf novalak
recinenin egilme dayanimi degerleri iyilestirilmistir. N1 kompozit numunesinin egilme
dayaniminin 34,7 MPa ve N4 kompozit numunesinin ise 77,4 MPa degerinde oldugu
goriilmektedir. Egilme dayanimlar incelendiginde N4 numunesinin N1 numunesine gore

mekanik agidan daha iyi sonug verdigi goriilmektedir.
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3.1.5. TGA Analizi Sonuclari

Saf reginenin ve kompozit numunelerin termal ayrismasi, inert (azot) bir atmosferde
termogravimetrik analiz (TGA) ile arastirildi. Uretilen kompozit gruplarindan alinan deney
numuneleri ile bolim 2.4.3.2°de verildigi gibi 1s1l karakterizasyon testi yapilmistir. Farkli
agirlik oranlarinda polimer kompozit malzemelerin TGA analiz sonuglarini kargilastirmak
icin Sekil 41 — 47 arasinda diyagramlar verilmistir. Diyagramlarda Tip: Ik bozunma sicaklig1

ve Tsp: Ikincil bozunma sicakligi olarak verilmistir.
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Sekil 41. Saf novalak re¢inenin TGA diyagrami

Yapilan ¢alismada incelenen numunelerin tiretiminde kullanilan matris malzemesi
olarak novalak tipi fenolik recinenin termogravimetrik analizi Sekil 41'de verilmigtir. Saf
novalak reginenin ayrigmasi, ¢ok asamali reaksiyonlarla karakterize edilir. Novalak
reginenin ilk ayrigmasi 80-120°C'de kiigiik bir ayrigsma olarak meydana gelmistir. Daha sonra
ana bozunma reaksiyonu, biiyiik miktarda kalint1 (orijinal agirligin yaklasik %25') veren
400°C'ye kadar gozlemlenir. Nihai olarak 800°C sonunda ise kalinti miktar1 olarak %47,49

olarak tespit edilmistir.



59

100 Novalak (%60)+ Cam Elyaf (%20)+ Grafit (%20)
=)
é 95
é- Ty: 119.7 °C
‘z 901 T,,: 374.2 °C
)%0 1
o 85 1
= 804 70,03
=3 :
Z )
754
70 4
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Sicaklik (°C)

Sekil 42. N1 kompozit numunesi i¢in TGA diyagrami
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Sekil 43. N2 kompozit numunesi i¢gin TGA diyagrami

TGA sonuglari incelendiginde yiiksek termal kararlikta kompozit numunelerinden en

yiiksek degradasyon sicakligina sahip olan numune N6 olarak goriilmiistiir.
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Sekil 44. N3 kompozit numunesi i¢in TGA diyagrami

TGA'da atmosferik gaz olarak hava veya oksijen yerine nitrojen kullanildi, ¢linkii
(ylizeye yakin bolge hari¢) organik bilesenlerin endotermik bozunma reaksiyonlari ¢ok az
oksijen varken veya hi¢ oksijen yokken meydana gelir. Uretilen kompozit numunelerin
kullanim amacina uygun olarak 1sil kararliliklari 6nem arz etmektedir. Yapilan deneylerde
1sty1 10°C/dk. hiz ile artirilarak ortamda bulunan kompozit numunelerin agirliklar siirekli
takip edilerek yapinin bozunma sicakligina ulasilmaya c¢alisilmistir. Kompozit malzemelerin
gosterdikleri bu egilimlerin 1s1l kararliliklar1 anlaminda pozitif olarak degerlendirilmektedir.
En iyi sonucu elde etmek i¢in saglanan bir iiretim prosesinde 130-150°C sicakligindaki kiitle

kayb1 minimuma indirilecek sekilde malzeme tiretilebilir.
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Sekil 45. N4 kompozit numunesi i¢in TGA diyagrami
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Sekil 46. N5 kompozit numunesi i¢gin TGA diyagrami

Farkli agirlik oranlarinda novalak fenolik recine, cam elyaf tozu ve grafit tozu
kullanilan N6 numunesinde nemin yapidan uzaklastirma agisindan ilk bozunma 155°C' den
290°C' e kadar devam ederken N1 numunesinde 120°C' den 250°C' e kadar devam ettigi

goriilmektedir.
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Sekil 47. N6 kompozit numunesi i¢in TGA diyagrami

Grafiklerde goriilen ilk bozunmada kiitle kayiplari nemin uzaklagmasindan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Ancak kompozit malzeme yapisina bagl olarak ilk kiitle
kaybi tiim numuneler igin aslinda 380°C civarinda gdzlenmektedir. Uretilen polimer matrisli
malzemelerin bu kilit sicakligi, yiiksek sicaklik firinlart iglerinde kullanilmasi planlanan
teker malzemesi igin fazlasiyla uygundur. Ayrica grafiklerde goriildigii gibi tiim kompozit
malzemelerde belli oranlarda katki orani ile 6l¢iim sonunda kalan kiitle miktarinda artma
goriilmektedir. Bu nedenle saf novalak regine tozunun termal ozellikleri iyilestirildigi

belirlenmistir.

3.1.6. Limit Oksijen Indisi (LOI) Testi Sonuclari

Novalak matrise, grafit ve cam elyaf ilave edilerek iiretilmesi hafif ve yanmaz hibrit
kompozit malzeme gelistirmeyi amaglamaktadir. Bu nedenle iiretilen hibrit kompozitlerin
yanma davranisi ilging bir performansa sahiptir. Sekil 48’deki gosterildigi gibi cam hazne
igerisinde N3 ve N5 hibrit kompozitlerin yanma davranisini test etmek i¢in LOI cihazi
kullanildi ve numunelerin farkli yanma siirelerindeki yanma durumu dijital goriintiiler
kullanilarak kaydedildi. Sekil 48’den 3 dakikalik yanma sonrast numunelerin yanan

kisimlar1 broliiriin alev alan1 ¢evresinde goriiniir, numunelerin kendisinde alevli yanma
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yoktur ve alev yayilimi goriilmemistir. Bu nedenle iiretilen hibrit kompozit numunelerin
miikemmel yanma 6zelliklerine sahip oldugunu gosterir. Ayrica numunelerin alev geciktirici

6zelligi yanginin yayilmasini etkili bir sekilde 6nlemesi ile neredeyse hi¢ duman olusturmaz.

Sekil 48. (a) N3 ve (b) N5 hibrit kompozit numunelerinin yanma davranisi

Tablo 8’de goriildiigii gibi saf novalak recinenin LOI degeri 37'dir. Uretilen hibrit
kompozitlerin N5 ve N6 kodlu numunelerde LOI degerleri %50 tizerinde olurken yanma
fazla goriilmemistir. N1, N2, N3 ve N4 kodlu numunelerde ise yaklasik olarak sirasiyla %41,

%43, %45 ve %48 olarak tespit edilmistir.

Tablo 8. Saf novalak reginenin ve kompozit malzemelerin LOI degerleri

Numune Kodu LOI (%)
NO 371+ 1.2
N1 412+ 1.3
N2 43.4+ 1.1
N3 45.3+1.4
N4 48.2+1.3
N5 >50

N6 >50
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3.1.7. SEM-EDS Analizleri

Kompozit malzemelerin ¢ekme islemi sonunda olusan kirik yiizeylerinden alinan
ornekler de SEM ile gdzlenmis ve fotograflari ¢ekilmistir. Uretilen kompozitlerin kesit
morfolojileri ve Sekil 49-54’te gosterilmistir. Ayrica sekil 53’te N4 numunesinin EDS
analizi verilmistir. N1 ve N2 kodlu numune yapilarinda gozlemlenebilir gozenekler
goriilmektedir. Bu gozenekler novalak reginenin katki malzemelerini tam olarak
1slatamadigindan i¢ yapida goriinmektedir. Burada novalak fenolik matrisin tabakali halde

yapida bulundugu belirgin bir sekilde goriilmektedir.

Foahss 3
§ L

Novalak recine [iaf
e . or

20 pm EHT =10.00kV Signal A= SE1 IProbe= 100 pA Karadeniz Technical Uni v
WD=105mm Mag= 500X Central Research Laboratory

Sekil 49. N1 kodlu numunenin kirilma yiizeyine ait SEM goriintiisii(500x)

Diisiik katki agirlik oranina sahip kompozit numunelerin kirilma yliizeylerine
bakildiginda elyafin matrise yeterince giiglii tutunamayip bosluklar yaparak yapidan
ayrildiklar1 goriilmiistiir. Bu numunelerde novalak regine matrisinin grafit ve cam elyaf
partikiillerini tam doyuma ulasacagi derecede 1slatamamistir. Bu nedenle mekanik testler
sonucunda diisiik takviye oranina sahip numunelerin daha diisiik dayanim gostermeleri bu

durum ile desteklenmektedir.
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20 pm EHT=10.00kV SignalA=SE1 |, 0 100 pA Karadeniz Technical University
|_| WD=105mm Mag= 500X Central Research Laboratory

Sekil 50. N2 kodlu numunenin kirilma yiizeyine ait SEM goriintiisii(500x)

Ayrica cam elyafin bazi bolgelerde siyrilma sonucu yapidan ¢ikarak bosluklar
olusturdugu, baz1 bolgelerde ise cam elyafin kirildigi goriilmektedir. Bu kosullar altinda,
sistem mekanik yiikke maruz kaldiginda numune yiizeyinde kirilma sonrasi olusan egim,

matris malzemesinin katki malzemeleri ile ylizeyden ayrildigini géstermektedir.

20 um EHT =10.00kV  Signal A = SE1 IProbe = 100 pA Karadeniz Technical University
WD=125mm Mag= 500X Central Research Laboratory

Sekil 51. N3 kodlu numunenin kirilma yiizeyine ait SEM goriintiisii(500x)
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20 ym EHT =15.00kV Signal A = SE1

Karadeniz Technical University
|_| WD=11.0mm Mag= 500X Central Research Laboratory

| Probe = 1.0 nA

Sekil 52. N4 kodlu numunenin kirilma yiizeyine ait SEM goriintiisti(500x)

Sekil 51 ve Sekil 52°de goriildigii tizere cam elyaf-grafit polimer kompozitlerinde,
cam elyafin ve grafitin yap1 icerisinde diger numunelere gore daha homojen olarak dagildig:
ve ara ylizey yapismasinin iyilestirildigi gériilmektedir. Bununla birlikte, iyi bir 1slanma elde
edildiginden, regine ile katki maddelerinin arasinda giiglii ara yiiz baglanmasi beklenir,
¢linkii genig temas alani ve yiiksek ylizey pliriizliiliigii, matrisle temasl alanlarinin sayisini
ve alanini arttirir. Bu, matris ile takviye elemanlarinin mekanik destek ile birbirine

yapismasini saglar.
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Sekil 53. N4 numunesinin EDS analizi (a) Karbon dagilimi (b) Silisyum dagilimi
(c) Oksijen dagilimi (d) Elemental yiizdelik dagilimi
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Sekil 53" in devamiu;

map20201203111855495_0.spc

32UK°
2.88K¢ Smart Quant Results
2.56K- J ‘ .

Element Weight% Atomic %  NetInt. Error % R A F
224K CK 60.60 7032 170.56 1069 0.9331 0.1574 1.0000
1.92K- 0K 27.03 2354 8276 1160 09419 0.1384 1.0000

1.60K- SiK 1238 6.14 176.60 434 0.9602 0.8248 1.0034

0.00 100 2,00 300 400 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

Status: idle CPS: 2304 o1 Lsec: 819 119Cnts 3.810 keV Det: Element-C28

Mekanik test sonuglarinda cam elyaf tozunun ve grafit tozunun belli bir katki oranina

kadar etkisi sonucu mukavemeti arttirmasi da SEM goriintiilerini destekler niteliktedir.

20 um* EHT =10.00kV  Signal A = SE1
WD=10.0mm Mag= 500X Central Research Laboratory

IProbe = 100 pA Karadeniz Technical University

Sekil 54. N5 kodlu numunenin kirilma ylizeyine ait SEM goriintiisii(500x)
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20 m EHT=10.00kV Signal A=SE1 |5 o _ 100 PA Karadeniz Technical University
|_| WD=105mm Mag= 500X Central Research Laboratory

Sekil 55. N6 kodlu numunenin kirilma yiizeyine ait SEM goriintiisti(500x)

Sekil 54 ve Sekil 55” de ise cam elyaf-grafit fenolik kompozitlerinde, cam elyaf ve
grafitin yapi i¢erisinde homojen olarak dagilamadigi ve cam elyafin bazi bolgelerde yapidan
kayarak ayrildigi goriilmektedir. S6z konusu bu durum, yiiksek elyaf oranlarinda malzemede
elyafin etkin bir takviye eleman1 olarak gérev yapamamasindan kaynaklanir. Ayrica genel
olarak bakildiginda grafitin yapiya eklenmesi ile iiretilen malzemelerde grafit partikiillerinin
dagilimi kompozitin mekanik 6zelliklerini etkilemistir. Sekil 55° deki SEM goriintiisiinde
novalak reginenin grafit ve cam elyaf tozlar1 arasina yeterince giremedigi ve kompozit
malzemede mikro gozenekler olusturdugu ve regine tarafindan islatilamayan aglomere
grafitler arasinda bosluklar yaptig1 goriilebilmektedir. Bosluk olusumunun net bir sekilde
artis1 ve diizgiin olmayan kirilma yiizeyleri numunelerin ¢ekme dayanimi degerlerinin

diismesini destekler niteliktedir.



4. TARTISMA

4.1. Yogunluk ve Porozite

Elde edilen verilere gore en diislik porozite orant N1 numunesinde goriilmektedir.
Numuneler arasinda en yiiksek porozite mikro yapisal analiz sonucunda goriildiigii gibi N6
numunesinde tespit edilmistir.

Bir kompozit malzemenin yogunlugu, matris ve takviye malzemelerinin birbirlerine
gore farkli oranlarina baglhidir ve bu, malzemelerin 6zelliklerini belirlemek i¢in kullanilan
¢ok onemli bir faktordiir. Olusan bosluklar, baz1 mekanik 6zellikleri ve hatta kullanim
yerindeki kompozitlerin performansini 6nemli 6l¢iide etkiler. Katki oranlarinin artmasiyla
birlikte bagil yogunluk azalirken gézenekliligin artmasi literatiirde yer almaktadir (Teh vd.,
2008; Vijay ve Srikantappa, 2019). Takviye elemanlariin eklenmesi ile kompozitlerin
deneysel yogunluklarinda katki oraninin artmasi ile artis goriillmektedir (Kim vd., 2010).
Ancak gozenekliligin varligt nedeniyle kompozitlerin deneysel yogunluklart teorik
yogunluklarindan daha diisiik ¢ikti. Katki malzemelerinin tamamen 1slatilmasinin
basarilamamasindan dolayr kompozitte diizensizlik ortaya c¢ikar. Bu durum, recine
tarafindan elyaflarin yetersiz 1slatilmasina ya da kiirlestirme asamasi sirasinda ortaya ¢ikan
ugucu triinlere atfedilmistir (Zarate vd., 2003).

Tartismasiz, fenolik regineler ailesinden klasik regineler ve novolaklar ana
bilesenlerdir. Bununla birlikte, evrensel malzemeler olarak bu basit fenolikler iiretilen
kompozit malzeme yapisinda bazi dezavantajlara sahip oldugu gériilmektedir. Uretilen
kompozit malzemelerde ortaya ¢ikan porozitenin sebeplerinden biri de novalak regine
oldugu disiiniilmektedir. Cilinki kiirleme sirasindaki yogusma reaksiyonu sonucunda ugucu
maddeler olusur, bu nedenle nihai iiriinlerde bosluklar vardir (Wolfrum ve Ehrenstein, 1999;
Nair, 2004).

Hibrit kompozitlerin yogunluklar1 1,444-1,712 g/cm® araliginda bulundu ve N6
numunesinde en yiiksekti. Buna sebep olarak iglerinde yogun grafit partikiillerinin
varligindan dolay1 yogunluk yiikselmistir (Shivamurthy, 2013). Gozeneklilikte olan artisin,
esas olarak grafit varliginda sistemin daha zor paketlenmesinden ve artan viskozitesinden

kaynaklanmas1 beklenmektedir.
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Malzemede grafit bulunmasindan dolay1 viskozite adimi artar ve karistirma ¢ok daha zor
hale gelir. Sonug olarak, grafit iceren malzemelerde mikro gézenekler olusur ve ek olarak
makro gozenekler sunar. Regine tarafindan islatilmayan grafit aglomeratlarinin, stres
konsantrasyonu konumu olarak davranmasi beklenir: reginenin yoklugunda, grafit levhalar

Van der Waals (zayif) ¢ekimiyle birbirine baglanir (Baptista vd., 2016).

4.2. Sertlik Testi

Yapilan dl¢iimlerde en diisiik sertlik N1 numunesinde goriilmiistiir. Numunelerde en
yiiksek sertlik N4 numunesinde 6l¢iilmiistiir. Post-kiirleme sonrasi numune sertliklerinin
arttig1 goriilmektedir. Post-kiirleme ile fenolik malzemelerin yapisinda mevcut aktif bolgeler
capraz baglanmaya devam eder. Bu yiizden takviye malzemeleri ve matris arasinda daha
gliclii arayiizey baglariin olusmasina neden olur (Aktas, 2017; Da-Peng ve Hong, 2008).
Bu, sertlesme siiresi ve sertlesme sicakligindan etkilenen polimer matris igindeki grafit
dispersiyonu ile ilgilidir (Dweiri ve Sahari, 2007). Polimer matris igerisine grafit ilavesi
sonucunda sertlik degerlerinde artis gézlenmistir. Uretilen polimer kompozitlerin sertlik
degerleri takviye/dolgu malzemelerin sertligi, yapida bulunan ara yiizey bagmimn
karakteristigi tarafindan kontrol edilir. Grafit orani artmasi ile sertlik degerlerinde artig
gozlenmistir (Yaman vd., 2019).

En yiiksek sertlik, novalak regineden daha yiiksek sertlige sahip grafit nedeniyle
yiiksek grafit iceriklerinde elde edilmistir; bu nedenle grafit igeriginin arttirilmasi,
kompozitin sertligini arttirir. Egit olarak dagilmis grafit, kompozitin sertligini artirir
(Suherman vd., 2019). Ayrica sertlikteki bu iyilesme, matristeki dolgu maddelerinin artan
yiizey alanindan kaynaklaniyor olabilir (Kumar ve Kanagaraj, 2016). Grafit dolgu ilavesi
mekanik &zellikler iizerinde faydali bir etkiye sahiptir. Ote yandan katki oranindaki artisla
gozeneklilik orani artmasina ragmen toplam katki oran1 %70’e kadar sertlik degerlerinin
arttig1 anlasilmistir. Bu, tretilen kompozitlerde agirlikga %70'e varan katki oranina sahip
istin sertlige sahip cam elyaf ve grafit katki maddelerinin matristeki aglomerasyonun
etkisini tolere etmesine baglanabilir. Sertlik 6l¢iimii sirasinda, mikroyapida tamamen
dagilan ve matris ile baglanan katki malzemelerine niifuz eden ucun etkisi bu tolerans
Ozelligini giiglendirir. Ayrica, cam elyaf ve grafit takviye partikiilleri, novalak matris ile
sikistirilabilir ve ucun ytikii, birbirleriyle siki bir sekilde temas etmelerini saglar. Bu nedenle,

arayiiz, basinci daha baskin bir sekilde tasiyabilir (Rout ve Satapathy, 2012).
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4.3. Cekme Mukavemeti ve Elastisite Modulii

Literatiirde yapilan bir ¢alismada cam elyafin artmasiyla mukavemetin arttigi
belirtilmistir. Kompozit numunelerinin mekanik olarak gili¢lendirilmesinde cam elyafin
polimer matris i¢inde yeterli ara yiiz yapismasi ile iyi dagildigint gosterir. Bu da cam
elyaflarin polimer matrisine uygun sekilde dahil edildigini gostermektedir (Kim vd., 2010).
Incelenmek iizere hazirlanan polimer kompozit deney numunelerinin ¢ekme test sonuglarina
bakildiginda genellikle takviye oraninin artmasi ile dogru orantili olarak ¢ekme
mukavemetinin arttig1 goriilmistiir. Ayni matrislerde cam elyaf partikiil kullanim miktarinin
agirlik¢a %20’den %30’a ¢iktiginda ¢gekme dayaniminin arttigi gériilmektedir. Bunun sebebi
de artan katki orani ile matris malzemesi iizerine gelen kuvveti daha kolay bir sekilde ve
daha fazla oranda bulunan takviye malzemesine iletmektedir (Ulusoy, 2016). Daha yiiksek
elyaf yiiklemesindeki bu gelisme, kompozitlerdeki yiik tasiyict elemanlar olarak hareket
eden daha fazla elyafin varligina baglanabilir (Yadav vd., 2016). Ancak iiretilen kompozit
malzemelerin ¢ekme mukavemeti, katki takviyesiyle birlikte belli bir orana kadar
artmaktadir. Agirlik¢a olarak %20 oraninda cam elyaf igeren N1 kompozit malzemesinde
¢cekme mukavemeti 18,3 MPa olarak bulunurken %30 agirlik oraninda cam elyaf tozu iceren
N4 numunesinde bu deger 33,8 MPa olarak dlgtilmiistiir. %40 oraninda cam elyaf tozu igeren
N6 numunesinde ise ¢ekme mukavemeti 21,2 MPa degerine kadar diigmektedir. Agirlikca
toplam katki oraninin %70’ den daha fazla yapiya katilmasiyla birlikte cekme dayaniminda
gittikce azalma goriilmektedir. Cam elyafin ¢ekme dayaniminin 3500 MPa oldugu goz
oniine alindiginda mikro yapidaki kiigiik porozitelerin mekanik Ozellikler iizerindeki
etkisinin ihmal edilebilecegi acgiktir. Bu yilizden toplam katki oraninin ¢ekme dayanimi
tizerindeki olumlu etkisi, gozenekliligin olumsuz etkisini bastirmaktadir. Literatlirde de
benzer durumlar bildirilmistir (Mysiukiewicz vd., 2020; Cerny vd., 2020).

Elastik modiiliinii tek basina cam elyaf etkilemedigi tespit edilmistir. Artan cam elyaf
yaninda grafit katki oranminin artmasi sonucunda da elastikiyet modiiliiniin arttig1
gozlemlenmistir. N1, N2 ve N3 kompozit numunelerine bakilinca cam elyaf katki oranlar
ayni olmasina ragmen grafit katki oran1 artmasindan dolayi elastik modiiliiniin de artmasina
sebep olmustur. Literatiirde de benzer sonuglar1 gormek miimkiindiir. Karadurmus yaptigi
caligmada, grafitin ¢ekme testinin elastik modiil degerinde iyilestirme sagladigini

belirlemistir (Karadurmus, 2017).
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Genel olarak partikiilat dolgulu polimer kompozitlerin polimer matris i¢indeki
takviye partikiillerinin belli bir orandan sonra malzemenin mukavemetini diisiirmesi,
olusturulan karigimin homojen sekilde dagilamamasi, takviye elemanlari ile matris arasinda
daha iyi bir karisim olmamasi ve ara yiizeylerde yeterli birlesmenin olmamasi olarak
aciklanabilir (Giilli vd., 2006; Maiti ve Lopez, 1992). Uretilen numunelerin ¢ekme
mukavemeti artan grafit igerigi ile arttigi belirlenmistir. Cekme mukavemeti testlerinde,
uygulanan ¢ekme yiikii arttikca kompozitteki lifler farkli gerilme seviyelerinde basarisiz
olur. Bu ¢aligsmada, grafit orani diisiitk numuneler i¢in diislik gerilme mukavemeti degerlerini
gostermistir ve ana basarisizlik olarak ise dolgu-matris baginin agilmasi olarak agiklanabilir.
Bu durumda, numunenin farkli ¢apraz kesitlerindeki catlaklar, baglarinin agilmasina veya
kayma bozulmasina neden olmaktadir. Bu tiir matris kesme hatalar1 ve lif-matris ayrilma,
bagimsiz olarak veya kombinasyon halinde meydana gelmistir. Literatiirde grafit dolgu ile
tiretilen kompozitler i¢in benzer mekanizmalar gézlemlendi (Suresha vd., 2007).

Uretilen kompozit numunelerin elastik modiilii, cam elyaf ve grafit oran1 arttikca
arttigt  gortilmektedir. Yapilan ¢aligmalara bakildiginda genellikle kompozitlerin
modiliindeki artigin nedeni malzeme igerisindeki partikiillerin homojen dagilim
gostermesine ve partikiiller ile matris arasindaki etkilesimin gii¢lii olmasina bagli oldugunu
bildirmislerdir (Biswas vd., 2011; Adekomaya ve Adama, 2017). Ancak matristeki toplam
katki orani agirlik¢a %80’e ulastiginda, ¢ekme mukavemetindeki azalmaya bakilmaksizin
%70 takviyeli numuneye gore elastisite modiiliinde artis bulunmustur. Bu olay N5 ve N6
numunelerinde ¢ekme mukavemeti degerlerindeki azalma hizinin N4 numunesine gore
gerinim degerindeki azalma oranindan c¢ok daha az oldugunu gostermektedir. Uretilen
kompozit numunelerin modiiliiniin arayiizey baglanmasinin gii¢lii olmasindan daha ziyade
kompoziti meydana getiren matris ve katki bilesenlerinin modiillerine ve kompozit
igerisindeki takviye oranina bagl oldugunu agiklamislardir (Li vd., 2005). Bu nedenle
novalak fenolik regineye gore daha yiiksek modiile sahip olan cam elyaf ve grafit katkisinin
kompozit igerigindeki oranmin artmasi ile kompozitin elastisite modiiliiniin arttig1

goriilmiistiir.
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4.4. Egilme Mukavemeti

Egilme dayanimi test degerleri yorumlandiginda, ¢alismada kullanilan takviye
oraninin belli bir orandan sonra iiretilen kompozit malzemenin egilme dayanimini ciddi
oranda azalttig1 ispatlanmistir. Deney numunelerinin egilme mukavemeti test sonuglari
analiz edildiginde takviye miktarinin artmasi ile mukavemet degerlerinin de dogru orantili
olarak arttig1 ancak ¢ekme mukavemetinde oldugu gibi; yapiya belli bir orandan daha fazla
katki eleman1 karistirildiginda egilme dayanimi diismektedir.

Cam elyaf takviyeli polimer kompozitlerin mekanik 6zellikleri incelendiginde; elyaf
takviyeli kompozitlerin egilme 6zelliklerinin, bu kompozitlere cam elyafin dahil edilmesiyle
iyilestirildigi sonucuna varmiglardir (Mishra vd., 2003).

Matris ve fiberin ara yiiziinde baslayan gatlaklar gerilme kuvvetine dik olarak ara yiiz
boyunca yayilir. Catlak bir cam parcacigiyla karsilastiginda, ¢atlak yavaglar veya durur.
Parcacik etrafindaki biiyiik bir gerilim konsantrasyonu, parg¢acigin matristen ayrilmasina
neden oldu, bu da pargacik cevresindeki matriste catlaklarin baslamasina neden olur. Bu
catlaklar biiyliyerek onceki gatlakla baglantili hale gelirler. Cam pargaciklari, catlak yayilma
yoniinii  degistirerek c¢atlak ilerlemesini geciktirme gorevi gormiistiir. Bu nedenle,
mukavemeti yliksek kompozit numunelerindeki catlaklar partikiil ve matris arasindaki sinir
boyunca gelismistir. Bu, cam tozu ilavesinin iiretilen kompozitin mekanik 6zelliklerini
iyilestirmesinin nedenlerinden biri oldugu disiiniilmektedir (Wang vd., 1997). Ancak elde
edilen sonuglara gore artan cam elyaf tozu ile daha siki bir form elde edilemediginden dolay1
mukavemet degerlerinin azaldig1 diisiiniilmektedir. Bunun sebebi olarak, kuvvet, biiyiik
olgiide pargaciklar ve matris arasindaki gerilim aktarimina baglidir. Cam elyaf yiiklemesi ile
egilme mukavemetindeki ilk artig, cam elyafin recine matrisi ile daha iyi flizyonundan
kaynaklaniyor olabilir; ¢ok fazla cam tozu yiiklemesi ile daha iyi katki / regine fiizyonu
bozulmus ve egilme mukavemeti diismiistiir (Ku vd., 2010). Agirlik¢a %30 cam elyaf tozu
iistiinde katki maddesinin agirlik¢a yiizdesi ne kadar yiiksekse, egilme mukavemetinin 0
kadar diisiik oldugu goézlemlenmistir.

Iyi baglanmis parcaciklar igin, uygulanan gerilim polimer matris reginesinden
pargaciklara etkili bir sekilde aktarilabilir (Hsueh, 1989). Bu da agik¢a mukavemeti artirir
(Young ve Beaumont, 1977; Zhu vd., 1993; Nakamura vd., 1993). Iyi bir ara yiizey
baglantisi, matristen fibere verimli yiik aktarimi saglar, bu da stres konsantrasyonlariin

azaltilmasina ve genel mekanik 6zelliklerin iyilestirilmesine yardimci olur.
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Elyaf yiizeyine yakin matristeki fazlar arasi bolgenin 6zellikleri matrisin &zelliklerinden
farkli oldugundan, kompozitin yapisal biitiinliigliniin artmasina ve matris ile elyaf arasinda
daha iyi gerilim aktarimina yol agmasina neden olur (Ma vd., 2014; Vautard vd., 2014).
Bununla birlikte, zayif baglanmis mikro partikiiller igin mukavemette azalma meydana gelir
(Danusso ve Tieghi, 1986). Ayrica 1siyla sertlesen reginelerin dezavantaji ¢atlak biiyiimesine
kars1 zayif direngleridir (Moloney vd., 1987; Shimbo vd., 1981).

Egilme dayanimi degerlerinin gelistirilmesinde, cam elyaf takviyesinin yaninda
grafit tozu takviyesinin de etkili oldugu tespit edilmistir. Grafit tozunun artmasi ile presleme
islemi sirasinda daha yogun kompakt ve daha siki bir kompozit yapi yapilar olusturmasindan

dolay1 egilme dayaniminin arttig1 diisiiniilmektedir. (Magampa, 2013).

4.5. TGA Testi

Fenolik kompozit numunelerin yanmas: sirasinda olusan komiirlesmeden dolay1
yapida kiitle kayb1 olusmaktadir (Brown ve Mathys, 1997). Sonuglarda goriildiigii gibi, bu
calismada kullanilan novalak recinenin erken bozunarak malzeme istiinde bir katman
olusturdugu disiiniilmektedir. Bu katman polimer ile 1s1 kaynagi arasinda 1s1 ve kiitle
transferini azaltarak altta kalan malzemeyi korumaktadir (Ma vd., 2007; Schartel ve Hull,
2007). Yapilan deneylerde saf novalak regine 100-120°C'ye 1sitildiginda ilk agsamada kiitlede
kiiciik bir kayip meydana gelir ve bu, kiir reaksiyonunun bir yan iiriinii olarak olusan su ile
atmosferden emilen nemin kaybindan kaynaklanmaktadir. Ana bozunma reaksiyonu, biiyiik
miktarda kalinti (orijinal kiitlenin yaklasik %40'1) veren 400-500 °C'lik bir sicaklik
araliginda gergeklesene kadar TGA egrisi nispeten diiz kalmistir (Mouritz vd., 2006).
Sicaklik arttikga bozunma mekanizmasi yaklasik olarak 400-800°C'de gerceklesmekte ve
novalak recinenin capraz bagimin kirilmasiyla iliskilendirilmektedir. Bununla birlikte
bozunma mekanizmast yaklagik 560-800°C sicakliklarda devam etmekte olup, fenol
igindeki C-H grubun arasindaki bagin kopup ortaya hidrojen gaz iiriinii ¢ikarmasidir (Wang
vd., 2001; Lee vd., 2003; Aan vd., 2011).

Herhangi bir katki maddesi icermeyen novalak regine kontrol grubunun 800°C'de
yaklagik olarak %52 kiitle kaybina ugradigi belirlenmistir. Bu yiizden iiretilen kompozit
numunelerde, yapida bulunan novalak reg¢inenin sicaklikla olusan madde kayiplarinm
engelleme konusunda tek basina olmadigi goriilmektedir. Uretilen tiim numunelerin

termogramlarindan da goriildiigli lizere yapiya eklenen grafit tozu takviyesi sonucunda
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yapida kiitlece kaybin azaldigi goriilmektedir. Bu ¢alismada grafit tozu katkisi ile kompozit
malzemenin termal dayanimin arttig1 gézlemlenmistir. Ornek vermek gerekirse; N1, N2 ve
N3 kodlu kompozit numunelerine bakildiginda cam elyaf tozu oranlari ayn1 oldugundan
dolay1 iki numuneyi grafit tozu katkisi a¢isindan kiyaslanirsa grafit tozu oraninin artmasiyla
birlikte kiitlece ytlizde kayip degeri azaldig1 tespit edilmistir Polimer kompozit malzemelerde
kullanilan grafit orani arttikga kompozitin 1s1l bozunma sicakliklari artar ve daha kiigiik kiitle
kayiplar1 olmasi literatiir ile uyusmaktadir (Subasi vd., 2017).

TGA grafiklerinde goriildiigii ilizere lretilen kompozit malzemelerin 380°C'den
onceki termal bozunma davraniglari neredeyse birbirine yakindir. Bundan sonra artan
sicakliklar nedeni ile saf polimer (novalak recine) malzeme i¢in bozularak devam eder ve
agirlikea yaklasik %48 kalinti elde edilir. Agirlikca cam elyaf tozu katki orani arttik¢a
380°C'de novalak regine ile komiir olusumuna katilarak 460°C'den sonra komiirlesme
tabakasinin etkisi iyice gozilkmeye baslar. Bu nedenle cam elyaf oraninin artmasi ile de
kalinti miktarin1 biiyiik Olgiide arttirdigt ve olusan komiirlesme tabakasinin kalitesini
iyilestirerek iyi alev geciktirici 6zellik sergilemesine yol agar (Chen ve Wang, 2006).
Uretilen numuneler termoset regine esasli olmasindan dolay1 ve su haricinde yapidan ilk
uzaklasan molekiillerin karboksilik asit fonksiyonlarin 200°C civarinda CO gazi halinde
olmas1 (Grzegorz vd., 2002), 130-150°C sicakliklarindaki kiitle kaybi olusmasinin nedeni
kiirleme sonrasi yap1 i¢inde tutsak kalmis su molekiillerinden kaynaklandigin
gostermektedir.

Ornegin; termal 6zelligi digerlerine gore daha zayif olan N1 kompozit numunesinin
egilme dayanimi 34,7 MPa bulunurken TGA diyagraminda kiitlece %29,97 kayip
olmaktadir. Fakat novalak re¢inenin matrisinde cam elyaf oraninin arttirilmast ile hazirlanan
ve karsilastirma agisindan N1 numune grubu esas alinarak hazirlanan kompozit numunesine
uygulanan mekanik testler sonuglarinda N4 numunesinin o6zellikleri daha iyidir. N4
numunesinin TGA sonuglarina gore ise kiitlece %17,16 kayip olmaktadir. Yani N4
numunesinin, N1 numunesine gore artan katki oranlari ile mekanik &zelliklerinin
iyilesmesinin yaninda 800°C sicaklik sonunda madde kaybi1 da gozle goriilebilir sekilde

azalmaktadir.
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4.6. LOI Testi

Literatiirde bulunan tablo 7'ye bakildiginda bu ¢alismada kullanilan polimer matrisin
piyasada kullanilan polimer matris malzemelere gore alev dayaniminin daha iyi oldugu
sonucuna vartlmigtir. Dolayisiyla iiretilen kompozit numunelerin tiimiinde hem piyasadaki
polimer malzemelere gore hem de ticari olarak satilan novalak regineye gore alev geciktirici
etkinliginin arttig1 ve kompozitlerin alev dayaniminin iyilestigi tespit edilmistir.

Elde edilen EDS verilerine gore iiretilen kompozit yapida hem polimer matris olan
novalak recineden hem de katki maddesi olarak grafit tozundan gelen yiliksek karbondan
dolayr LOI degerlerinin yiikseldigi gozlenmistir. Bu yiizden polimerik malzemelerin
kimyasal yapilar1 LOI degerlerini 6nemli derecede etkiler. LOI degerlerini belirlemek i¢in
polimer malzemelerin oksitlenebilecek atom veya molekiil gruplart sayisinin bilinmesi
gerekebilmektedir. Alev geciktirici 6zelligi olan karbonun miktar1 ne kadar yiiksekse
malzemelerin yanmaya kars1 dayanimi o kadar ¢ok gelismektedir (Ozdemir vd., 2013).

Bilindigi tizere hava 21 % oksijen igermektedir, bu durum baz alinarak LOI degeri
%21’in altinda olan malzemeler yanici, lizerinde olanlar ise kendi kendini sondiiren
malzeme sinifina girmektedir (Laoutid vd., 2009). ilave edilen alev geciktiriciler tek basimna
kullanildiklar1 zaman gosterdikleri yanmazlik 6zelliklerinin daha fazlasini bir baska katki ile
bir arada kullanildiklar1 zaman gdsterirler. Bunun sonucunda sistemin termal kararliligini
iyilestirir (Ahmed vd., 2018; Boryniec ve Przygocki, 2001). Buna dayanarak yapilan bu
calismada yapiya eklenen grafit ile liretilen kompozit 6rneklerin termal dayanimi ve alev
geciktiriciligini arttirict yonde etki yaptigr distiniilmektedir. Numunelerin 1sitilmasi
sirasinda 1s1y1 daha verimli bir sekilde ileten ve atesleme siirecini yavaslatmasi grafitin daha
yiiksek termal iletkenliginden kaynaklanmaktadir (Hshieh ve Beeson, 1997). Yapilan
caligmada grafitin LOI degerlerini olumlu etkiledigi ve kompozit numunelerin yanmazlik
Ozelligini arttirdig: literatiirle uyusmaktadir (Kuan vd., 2008). Yapilan bagka bir ¢alismada
eklenen grafit icerigin artmasiyla kompozitlerin LOI degerlerini arttirdig1 ve alev geciktirici
ozelliklerinin iyilestirdigi tespit edilmistir. Grafit oranin varligi yanmazlik 6zelliklerini
gelistirdigi bu ¢alismayla da desteklenmis ve literatiirde yer almistir (Shen vd., 2017).
Uretilen kompozit malzemelerin yanma deneyi sonuglar1 incelendiginde grafit katki oraninin
artmast ile TGA grafiklerindeki verilerin degisimi, LOI sonuglari ile uyumlu oldugu

goriilmektedir.
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Ayricauygulanan LOI testlerinde, cam elyaf katki oraninin yapilan termogravimetrik
analiz sonuclarinda oldugu gibi kompozit numunelerin alev geciktirici 6zelligine katkist
bulunmaktadir. Bu yiizden cam elyaf tozunun etkisi tiretilen kompozit malzemelerin TGA
sonuglarinin LOI sonuglarini destekler nitelikte oldugunu gostermektedir. Nitekim cam elyaf
katki oran1 daha fazla olan kompozitlere yapilan LOI testi sonuglarinin cam elyaf oran1 az
olan malzemeye gore daha yiiksek sonuglar verdigi tespit edilmistir. Agirlik¢a %40 grafit
oraninin sabit oldugu N3, N4 ve N5 kodlu numuneler birbirleri ile kiyaslandiginda %20 cam
elyaf oranininda yaklasik %45 LOI degeri belirlenirken katki oraninin %30’a arttirilmasi ile
%48 ve %40 cam elyaf oraninda LOI degeri %50 nin lizerinde elde edilmistir ve yanma pek
goriilmemistir. Bu sonu¢ ayni zamanda cam elyafin alev geciktirici etkisi oldugunu
kanitlamigtir. Yapilan bir ¢alismada cam elyaf takviyeli kompozitlerde elyafin malzeme
tizerinde alev geciktirici etkilerini incelemislerdir. Kompozit yapiya katilan alev
geciktiricilerin ¢ok fazla etki gostermedigi goriilmiistiir ve gozlenen bu degisikligin cam
elyafin ugucu faza kars1 bir bariyer gorevi gorerek yanmay fiziksel olarak engelleyen bir
katki gorevi gordiiklerini belirtmislerdir (Kandola vd., 2002). Bu g¢alismada cam elyaf
bileseni arttikga tiretilen kompozit malzemelerin alev dayaniminin artmasina dair bilgilerin
literatiire benzer sonuglar verdigi goriilmustiir. Novalak matris igerisinde cam elyaf
malzemesinin yanmaya basladiginda elyaf, kati ve yogun bir komirlesmis tabaka
olusturmak i¢in aninda olusan komiir pargaciklarini birbirine baglayabilir. Bu katman
malzemenin alev geciktiriciligini etkin bir sekilde iyilestirmek i¢in yanma bdolgesinde 1s1
yalitimi, oksijen yalitimi yaparak matris polimerin bozunmasinin 6nlenmesinde rol oynar

(Chen ve Wang, 2006).



5. SONUCLAR

Bu ¢alismada novalak regine tozu, cam elyaf tozu ve grafit tozunu belirli agirlik¢a
oranlarda karistirma yaparak tiretilen polimer kompozit yapilarin mekanik, termal ve yanma
ozelliklerinin nasil degistigi gdzlenmistir. Genel olarak novalak recineye grafit tozu ve cam
elyaf tozunun katkisi ile fiziksel ve mekanik ozellikler agisindan optimum bilesim
belirlenmeye ¢alisildi. Ayrica yiiksek sicaklik alaninda yaygin olarak kullanilan novalak
recine tozunun alev dayanimi davranigini da gelistirmek acisindan polimer kompozit
malzemeler iiretilmeye calisilmigtir. Farkli iceriklere sahip polimer kompozit yapilarin
fiziksel, mekanik, termal ve yanma dayanimlarini test edilmesi ile asagidaki sonuglar elde
edilmistir.

1. Mekanik testler sonucu artan cam elyaf takviyesi ile elastisite modiilii degerlerinde
artis olurken ¢ekme dayanimi, egilme dayanimi ve sertlik degerlerinde ise agirlik¢a %30
elyaf oranma kadar artis gozlemlenmistir. Yapiya katki orami ilave etmeye devam
edildiginde, elastisite modiilii degerleri artmaya devam ederken sertlik, gekme dayanimi ve
egilme dayanimi degerlerinde azalmaya sebep olmustur. Ayrica grafit tozu ilavesi polimer
kompozit yapilar iizerinde cam elyaf tozunun gdsterdigi etkiye benzer bir etki olusturmustur.

2. Saf novalak reginenin TGA analizi sonucunda piyasadaki diger polimer
malzemelere gore termal dayaniminin iyi oldugu goriilmektedir. TGA analizi sonuglarina
gore novalak recineye katki maddeleri ilave edildiginde ise hazirlanan kompozit
numunelerin bozunmadan kalan kalint1 kiitle miktarlarinda ve bozunma sicakliklarinda ciddi
oranda artig goriilmiistiir. Grafit tozu ilavesi ile gerceklesen kompozit numunelerde kalinti
kiitle miktarlarinda iyilesme goriilmiis bu iyilesmeler novalak regine ile daha iyi bir degisim
gostermistir. Polimer kompozit numunelerden %30 novalak regine ve %30 cam elyaf tozu
oranlarina sahip N4 kodlu numune istenilen 1sil 6zellikler gostermistir. Ayrica cam elyaf

tozu takviyesi ile kompozit numunelerin 1s1l 6zellikleri 6nemli derecede gelistirilmistir.
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3. NO kodlu numune olarak iiretilen saf novalak re¢ine tozunun LOI degeri 37 olarak
belirlenmistir. Ayrica genel olarak iiretilen N5 ve N6 kodlu numunelerin LOI degerleri %50
tizerindedir. N1, N2, N3 ve N4 kodlu numunelerin LOI degerleri ise sirasiyla %41, %43,
%45 ve %48'dir. LOI testi sonuglarina gore novalak regineye grafit tozu ilave edilmesiyle
kompozit numunelerin LOI degerlerinin arttigi gorilmektedir. Bu sonu¢ TGA sonuglariyla
uyusmaktadir. LOI degerlerinin %50 {izerinde olmasinin sebeplerden birinin yiiksek oranda
karbon iceren grafit tozundan kaynaklanmasidir. Ayrica cam elyaf katki oranmi arttik¢a
iiretilen kompozit numunelerin yangin dayaniminin arttirdigin1 ve termal ayrisma oraninin
azaldig1 goriilmektedir.

4. SEM analizine gore, novalak matris igerisindeki belli bir orandan sonra artan katk1
orani miktar1 homojen dagilimi olumsuz yonde etkilemistir. Bu durum novalak regine, cam
elyaf tozu ve grafit tozu arasindaki etkilesimlerin zayiflamasina yol agmustir. %30 novalak
regine tozu, %30 cam elyaf tozu ve %40 grafit tozu katkis1 igeren kompozit yapinin yiiksek
biiylitmelerde iyi ara ylizey uyumunun ve etkilesimlerinin giiglendigini ortaya koymustur.
Uygulanan mekanik testler sonucu elde edilen ¢ekme dayanim degerleri de bu sonuglari
desteklemistir. EDS sonuglarinda da yiiksek karbon oranindan dolayr yanma direnglerinin
arttig1 gdzlemlenmistir.

Sonug olarak; yapilan TGA, SEM, mekanik testler ve LOI yanma testinden yola
cikarak sicak presleme yontemi ile iiretilen %30 novalak regine tozu, %30 cam elyaf tozu ve
%40 grafit tozu olacak sekilde katkilt N4 kodlu kompozit numunenin yiiksek sicaklik
endiistriyel teker sektorii de dahil olmak tizere bir¢ok endiistriyel alanda kullanilabilme
potansiyelinin oldugu sdylenebilir. Bu kompozit numunenin diger hazirlanan kompozit
numuneler icerisinde arzu edilen fiziksel, 1s1l, mekanik ve yanmazlik 6zelliklerini bir arada
bulundurarak daha istlin 6zellikler sergiledigi goriilmiistiir. Novalak recine literatiirde
belirtildigi lizere alev dayanimi iyi olan bir polimer matristir. Novalak regine polimer
matrisine ilave edilen katki maddeleri sonucu firetilen kompozit malzemelerin alev

geciktiricilik 6zellikleri gelistirilmistir.



6. ONERILER

1. Fenolik novalak regine islenmesi sirasinda ortaya ¢ikan yan iiriin ¢ogunlukla sudur. Ortaya
¢ikan yan triinler numunede bosluklara neden olabilir. Bu bosluklar asagidaki secencklerle
engellenebilir:

a. Malzemenin islenmesi sirasinda yan {iriinii buharlastirmak i¢in kalip agilarak etkisi
arastirilabilir.

b. Hazirlama yontemi daha uygun halde iyilestirilebilir veya daha iyi karistirma siireci
izlenerek azaltilabilir.

2. Ayni degiskenler kullanilarak farkli ebatlardaki cam elyaflar ile kompozit numuneler
tiretilebilir ve bu cam elyaflarin kompozit yapiya olan etkileri incelenebilir.

3. Pres teknigini optimizasyon etmek amaciyla, 6zellikle presleme basincini degistirerek
olusan siire¢ incelenebilir.

4. Uretilen numuneler icin kiirleme ve post-kiirlemenin test sonuglarina olan etkisi detayli

olarak incelenebilir.
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