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Oz

Diizlem-dis1 yiikleme durumlarinda karsilagilan diisiik katmanlararasi mekanik 6zellikler, cam fiber takviyeli kompozitlerin (GFRP)
sahip oldugu en biiyiik kusurlardan biris olarak bilinmektedir. Fiber {izerinde hiyerarsik yapidaki nano boyutta gii¢lendiriciler (6rnegin:
karbon nanotiipler (KNT’ler)), sahip olduklari siradis1 mekanik 6zellikler ve diisiik yogunluklari sayesinde kompozitlerin katmanlararasi
ozelliklerini gelistirmek igin kullanilmaktadir. Bahsedilen bu iyilestirmeler, yapida herhangi bir ciddi agirlik artisina sebep olmadan
gerceklestirilebilmektedir. Ozellikle, yapisal iyilestirmelerin agirlik artisindan bagimsiz olarak yapilmasi havacilik ve uzay yapilari
uygulamalarinin bir isteri olup, KNT’lere bu alanda genis bir aragtirma alani olusturmaktadir. Yapilan bu ¢alismada, KNT-takviyeli
GFRP’lerin mekanik 6zellikleri incelenmistir. KNT lerin epoksi matris igerisinde dagitilmasi ve cam fiber {izerinde direkt olarak
biiyiitiilmesi olmak {izere iki farkli giiclendirme stratejisi ele alinmistir. Bunlardan ilki cam fiber iizerinde karigik mimaride KNT
biiyiitiilmesi (F-GFs) olarak bilinirken, digeri ise nano-tiip takviyeli kompozitler (NRC) olarak literatiirde yer edinmistir. Bu iki farkli
giiclendirme stratejisinin kullanilmasiyla elde edilen kompozitler ise bu ¢aligmada karigik nano-takviyeli kompozitler (F-NRC) olarak
ele alinmigtir. Bu ¢aligmanin odak noktasi olarak F-GF ve F-NRC’ler secilmistir ve giiclendirme stratejilerinin potansiyeli laboratuvar
dlgiitlerinde deneysel olarak incelenmistir. Uretilen kompozitlerin fiberleri iizerindeki hiyerarsik KNT yapilanmasi taramali elektron
mikroskopisi (SEM) ile gozlenmistir. Ayrica, Raman spektroskopisi ve termogravimetrik analiz (TGA) ile KNT lerin kalitesi ve 1s1l
kararlilig1 arastirilmigtir. Kompozitlerin mekanik 6zellikleri ise Mod-I kirilma toklugu testi ve tek yonlii kompozit ¢ekme testi ile
karakterize edilmistir. Her ne kadar F-NRC’lerin kirilma toklugunda %150’lik iyilestirmeler gozlenmis olsa da ¢ekme dayaniminda,
cam fiberlerin KNT {iretimi sirasinda maruz kalinan 1s1l islemin sonucu olarak %25’lik azalma elde tespit edilmistir. Mekanik testler
sonucunda elde edilen bulgular, yukarida belirtilen karakterizasyon ¢aligsmalarindan ¢ikarilan sonuglar ile desteklenmektedir.
(Minimum 250 — Maksimum 400 kelime ve iceriginde amag, materyal-metot, bulgular ve sonug¢ kisimlarini igerecek sekilde
yazilmalidir.)
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Fracture Toughness Enhancement of Fuzzy CNT-Glass Fiber
Reinforced Composites with a Combined Reinforcing Strategy

Abstract

Low interlaminar mechanical properties is the foremost drawback of glass fiber reinforced composites (GFRPs). Hierarchical
nanoparticles on fibers (e.g. carbon nanotubes (CNTSs)) can improve interlaminar properties of composites with negligible weight
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increase because of excellent mechanical properties, and low density. Interlaminar properties of composites can be enhanced with the
well-dispersed CNTSs in polymer matrices as it facilitates load transfer from matrix to fibers. Particularly, structural improvements with
no significant weight increase are highly desirable in the aerospace industry and therefore CNTs offer a wide and interesting research
area. This paper investigates the mechanical properties of CNT-reinforced GFRPs. Two reinforcing strategies were studied as dispersion
of CNTs in epoxy matrix and direct growth of CNTs onto glass fibers (GFs), simultaneously. The former is referred to as nanotube-
reinforced composites (NRCs) while the latter is known as fuzzy architectures. Furthermore, the combination of NRCs and fuzzy glass
fibers (F-GFs), also known as fuzzy nano-reinforced composites (F-NRCSs), is used to fabricate composites and identify the reinforcing
capabilities through both methods. In this study, the focus is given to F-GFs and F-NRCs, and the potential of these reinforcing strategies
are evaluated through experimental studies. The morphology of the fabricated composite specimens is characterized using scanning
electron microscopy (SEM) to observe the hierarchical CNT structures on the fibers. Additionally, Raman Spectroscopy and
thermogravimetric analyses (TGA) are conducted to evaluate the quality and the thermal stability of the samples. Mechanical properties
are investigated by Mode-I fracture toughness and unidirectional (UD) composite tensile tests. Even though F-NRCs vyield 150%
improvement in the fracture toughness compared to baseline samples, the tensile strength of F-NRCs is found to be decreasing by 25%
due to heat treatment during the CNT synthesis.

(Minimum 250 - Maximum of 400 words and content should be written in a way to include material, method, findings and results.)

Keywords: carbon nanotubes, fuzzy fiber, glass/epoxy composites, fracture toughness

1. Giris

Fiber-takviyeli polimerler (FRP) havacilik ve uzay yapilarinda birincil ve ikincil yapilar olarak siklik¢a kullanilmaktadirlar. Her ne
kadar 6zgiil dayanim ve katiliklart dikkate deger olsa da kalinlik boyunca sahip olduklar1 zayif mekanik 6zellikler katmanlar arasinda
ayrilma catlaklar1 olusmasina ve sonug olarak da diizlem dis1 yiikler altinda diisiik kirilma tokluguna sebebiyet vermektedir. Diisiik
kirilma toklugunun en biiyiik sebepleri kalinlik boyunca takviye elemanlarinin olmamasi ve katmanlar arasindaki regine miktar1 fazla
olan bolgede ayrilma catlaklarinin basglamasi ve hizlica yayilmasidir. Bu bahsedilen problemler 15181nda, yiiksek kirilma tokluguna sahip
kuvvetlendirilmis kompozitlerin gelistirilmesi i¢in karbon nanotiipler (KNTler) gibi nanomalzemelerin kullanimi giindeme gelmistir.
KNT’lerin FRP’lere katkis1 yiizey modifikasyonu (Domun vd., 2015; Gojny vd., 2004; Gojny vd., 2005; Kepple vd., 2008; Sadeghian
vd., 2006; Storck vd., 2011; Veedu vd., 2006; Wicks vd., 2010; Wicks vd., 2014), arakatman kuvvetlendirmesi (Arai vd., 2008; Bilisik
& Sapanci, 2019; Falzon vd., 2013; Kaynan vd., 2018; Lee vd., 2002) ve matris kuvvetlendirmesi (Ashrafi vd., 2011; Godara vd., 2009;
Karapappas vd., 2009; Yokozeki vd., 2007) gibi farkli yontemlerle incelenmis ve sonuglar kirilma tokluklarinda artiglar ortaya
koymustur.

Karbon fiber takviyeli kompozitler (CFRP) sahip olduklari yiiksek dayanim-agirlik oranlari sebebiyle havacilik ve uzay
endistrisinde oldukga ragbet géren malzemelerdir (Mallick, 2007). Yine de, cam fiber takviyeli kompozitlerin (GFRP) diisiikk maliyet,
yiiksek korozyon ve yorulma dayanimi (Harris, 1999; Mallick, 2007) gibi sebeplerle havacilik ve uzay endiistrisi yaninda baska
sektorlerde de daha uygun olduklar1 belirtilmektedir. Kalinlik yoniindeki mekanik 6zellikler daha ¢ok matris 6zelliklerinden tarafindan
etkilendiklerinden dolay1, KNT yardimiyla matris kuvvetlendirme stratejileri ilgi cekmektedir. Kuvvetlendirme, epoksi matris igerisinde
KNT dagitilmasi ile saglanabilmektedir ve sonug olarak ¢ekme dayanimi, Young modiilii ve kirilma tokluk degerlerinde iyilestirilmeler
elde edilmektedir (Cha vd., 2017; Domun vd., 2015). Gojny vd. (Gojny vd., 2004) ¢ift duvarli KNT’lerin (DWCNT) epoksi matris
icerisinde dagitilmasi ile kompozit malzemelerin mekanik 6zelliklerinin nasil degistigini incelemis ve kirilma tokluklarinda ~%26’lik
bir artis raporlamustir. Taramali elektron mikroskop (SEM) ile elde edilmis bir ¢atlagin goriintiisiiniin incelenmesi sonucu KNT ’lerin
catlagin farkli kenarlari arasinda olusturmus oldugu koprii mekanizmasi agikga goriilmekte ve KNT dagitilmasi ile ortaya ¢ikan
kuvvetlendirmeye agiklama getirilmektedir.

KNT miktar1 diizgiin bir dagilmanin elde edilmesi i¢in dnemli bir parametre olmakta birlikte (Domun vd., 2015), KNT lerin epoksi
matris igerisinde iyi dagitilmasi fonksiyonellestirme ile saglanabilmektedir (Cha vd., 2017). Ancak fonskyionellestirme islemi sonucu
mekanik 6zelliklerden taviz verilmesi s6z konusudur (Gibson, 2010; Kim vd., 2006). Gojny vd. (Gojny vd., 2005) yapmis olduklar1 bir
baska calismada KNT-takviyeli matrislere sahip FRP’leri incelemis ve DWCNT katkist ile katmanlararasi kayma dayaniminda (ILSS)
~%9’luk artig ortaya koymuslardir. Dolayisiyla, KNT-katkili matrislerin GFRP’lerin mekanik 6zelliklerini gelistirmede 6nemli bir
potansiyele sahip olduklar1 agiktir.

KNT’ler ile yapilan yilizey modifikasyon tekniklerinden en sik kullanilanlar elektroforetik biriktirme (An vd., 2012; An vd., 2018;
Zhao vd., 2017) piiskiirtmeli kaplama (Zhang vd., 2015) ve daldirma (Jamnani vd., 2015; Li vd., 2013) teknikleri olup, kirilma toklugu,
ILSS ve arayiizey kayma dayanim: (IFSS) gibi mekanik 6zellikleri iyilestirdikleri gdzlemlenmistir. KNT’lerin cam fiberlerin (GF)
baglayicilarina (sizing) karigtirilmasi (Warrier vd., 2010) ile baglangi¢ kirilma toklugunda %10°luk iyilestirmeler gozlenmis ancak
biiyiik GF demetlerine bagli olarak KNT’lerin kopriilleme mekanizmalarinda olusan azalma sebebiyle ilerleme kirilma toklugunda
negatif etkiler ortaya ¢ikmistir. Bunun yani sira, kimyasal buhar biriktirme (KBB) yontemi sayesinde KNT biiylitiilmesine bigimsel
kontrol saglanmis, siklikla radyal yonelim gozlenmis ve bu KNT/fiber mimarisi “karisik” fiber olarak adlandirilmistir (Garcia vd.,
2008). Wicks vd. (Wicks vd., 2010) karisik alumina fiber/epoksi kompozitler iizerinde yaptiklar1 ¢aligmalar sonucunda gorsel olarak
baslangi¢ ve kararli-durum kirilma tokluklarinda sirasiyla %63 ve %76’lik gelismeler raporlamiglardir. Bu gelismeler styrilmis KNT ler
ile kirilma tokluklar1 arasinda bir iliski ortaya koymus ve bigimsel kontroliin 6nemine dikkat ¢ekmistir. Termal olarak dayanikli alumina
fiberler, KBB prosesi sirasinda gerekli olan yiiksek sicakliklardan zarar gérmedikleri i¢in en biiyiik sorun karbon fiber (CF) ve GF’ler
icin ortaya ¢ikmaktadir. Katalitik reaksiyon ve KBB sebepli yiiksek sicakliklar yiiziinden GF’lerin gekme dayanimi diismektedir (%56.3
(Qian vd., 2008)). Her seye ragmen, KBB sicakliginin 480 °C’ye diisiiriilmesi ve CF’lerin asinmasini engelleyici fonksiyonel bir
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kaplama kullanilmasi ile modiil, dayanim ve IFSS degerlerinin korunumu saglanmistir (Li vd., 2015). Giiniimiizde daha basit kataliz
sistemlerinin gelistirilmesi ile diisiik sicakliklarda herhangi bir fonksiyonel kaplama kullanmadan karbon fiber iizerinde KNT
sentezlenmesi lizerine ¢aligmalar devam etmektedir (Li vd., 2019), ancak GF ile karisik mimarilerin elde edilmesinde problemler hala
mevcuttur. Karigik mimarinin KNT’lerin direkt olarak GF iizerinde sentezlenmesi ile elde edilmesi GF’lerin bozunmasina yol
acmaktadir. Baglayicinin sokiilmesi ile birlikte GF’lerin dayanimi oldukca azalmakta (Thomason vd., 2019), yiizeydeki kusurlar 1siya
maruz kalmalart sonucu siddetlenmektedir (Feih vd., 2009). T-cam fiberlerin ¢ekme 6zelliklerinde %58’lik diisiis raporlanmis (Kawada
vd., 2012) ve E-cam fiber takviyeli kompozitlerin elastik modiiliinde KNT lerin fibere tutturulmasi ile %25°lik azalma gézlemlenmistir.
Is1l islem siiresinin ve biiylime sicakliginin ayarlanmasi ile GFRP’lerin kirilma toklugunda yaklasik %33’liik artis Storck vd. tarafindan
elde edilmistir (Gojny vd., 2005).

Bugiine kadar yapilmis birgok ¢caligma KNTlerin matris igerisine ya da fiber yiizeyine katkilanmasi ile FRP’lerin kirilma toklugunda
iyilestirmeler ortaya koymustur. Ancak sadece birka¢ ¢aligmada bu iki yontemin ayni anda uygulandigi goriilmiistiir. Warrier vd.
(Warrier vd., 2010) KNT’lerin GFRP’lerin baglayicisina ve matrisine karistirilmasini incelemis ve sonug olarak ilerleme kirilma
toklugunda %34°liikk azalma tespit ederken, baslangic kirllma toklugunun %28 arttigini1 ortaya koymuslardir. Bir baska sonug olarak ise
KNT’lerin baglayici i¢ine karistirilmalari ile ilerleme kirilma toklugunda %51 diisiis gézlemlemislerdir. Wang vd. tarafindan yapilmis
olan daha yeni bir ¢aligmada ise KBB ile CF {izerinde sentezlenmis ¢ok duvarli karbon nanotiipler (MWCNTs) ile matris igerisine
dagilmis tek duvarli karbon nanotiiplerin (SWCNTSs) ILSS iizerindeki es etkin 6zellikleri incelenmistir. KNT-biiyiitiilmiis CFRP’ler ile
KNT-katkili matrise sahip CFRP’ler ILSS degerlerinde sirasiyla %34.8 ve %10.2lik artislar ortaya koymuslardir. Ilging bir sekilde,
bahsedilen bu iki yontemin birlestirilmesi ile ILSS’te %102.9’luk bir gelisme ortaya konulmustur (Wang vd., 2017). Bilgimiz dahilinde,
bu iki yontemin birlesimi sadece birkag arastirmaci tarafindan ¢aligilmis olup, genel olarak bu yontemler teker teker ele alinmustir.

Bu ¢aligmada, GFRP’lerin katmanlararas: kirtlma tokluklar1 yukarida bahsedilen yaklagimlarin birlestirilmesi ile incelenmis ve
gelistirilmesi hedeflenmistir. Yonelimli KNT ler direkt olarak GF yiizeyinde modifiye edilmis bir KBB sistemi ile {iretilmis ve karigik
cam fiber (F-GF) yapilar elde edilmistir (Sekil 1a). Bu sirada, yiiksek saflikta KNT’ler ayn1t KBB sistemini kullanilarak Si yonga
altkatmanlar iizerinde sentezlenmis, epoksi matris icerisine dagilmig ve daha sonrasinda bu KNT katkili epoksi vakum infiizyon yontemi
(VIP) ile karisik fiber nano-takviyeli kompozitlerin (F-NRCs) tiretiminde kullanilmistir (Sekil 1b). Tek yonlii kompozit testleri ve Mode
I katmanlararas1 kirilma tokluk testleri KNT katkili GFRP’lerin kirilma tokluklarini incelemek i¢in kullanilmislardir.

Karigik mimariye sahip KNT Karigik nano-takviyeli
buyattlmis cam elyaf kompozit
(a) F-GFs

Kuvvet

Ku*/et
Sekil 1 Uretilen kompozit yapilarin sematikleri a) Karigtk mimariye sahip KNT biiyiitiilmiis GF (F-GF), b) karisik nano-takviyeli
kompozit ve c¢) Mode I kirilma toklugu testi numunesi

2. Deneysel Calismalar

2.1. Karbon Nanotiiplerin Sentezi

Karbon nanotiip sentezi, Lindberg Blue tarafindan tedarik edilen, ¢cap1 5 cm olan bir kuvars tiipe sahip tek bdlgeden olusan
ozellestirilmis bir KBB firint ile gergeklestirilmistir. KNT ler, E-151n buharlagsma yontemi kullanilarak 10 nm Al,O3; ve 1 nm Fe ile
kaplanmis Si yongalar {izerinde sentezlenmistir. Firin 1600 sccm helyum ve 1000 sccm hidrojen gazlar altinda 750 °C’ye kadar
1sitilmistir. Firinin 1sinmasinin ardindan bu gazlar, 15 dakika boyunca ¢ekirdeklenme yerleri olugturmak iizere sisteme beslenmistir.
Daha sonra 400 sccm etilen gazi, 600 sccm hidrojen ve 1000 sccm helyum gazlari ile birlikte basarili bir sekilde KNT biiyiitiilmesi i¢in
15 dakika boyunca tiipe gonderilmistir.

E-cam bezayagi1 dokunmus kumas giliclendirici malzeme olarak kullanilmigtir. Dokunmus kumaslar, fiber yiizeyleri lizerinde hizali
KNT’lerin biiyiitiilmesi i¢in Fe katalizor parcaciklart ile kaplanmistir (Yamamoto vd., 2009). Dokunmus kumaslar, izopropil alkolde
(CsHgO) 50 mM’lik bir demir nitrat ¢ozeltisine (Fe(NO3)3-9H,0) batirilmis ve yonelim kontroliinii saglamak i¢in kontrollii nem
kosullar1 altinda 8 saat boyunca 30 °C’de bir firinda kurutulmustur (Wicks vd., 2014). Firindan ¢ikarilan katalizlenmis kumaslar, 4 x
22 ¢cm? boyutlarinda kesilmis ve KBB sisteminin kuvars tiipiin merkezine yerlestirilmistir (Yamamoto vd., 2009). KNTleri GF fitiller
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(dokunmus kumaslardan ¢ikarilmis) ve dokunmus kumaglar iizerinde biiyiitmek icin, yukarida agiklanmig olan biiyilitme protokolii
biiylime sicakliginin 650 °C olarak ayarlanmasi disinda ayn sekilde kullanilmistir. Bu degisiklik, GF ¢ekme dayaniminin asir1 derecede
bozulmasini 6nlemek amactyla gerceklestirilmistir (Kawada vd., 2012; Rahaman & Kar, 2014).

2.2. Karbon Nanotiiplerin Karakterizasyonu

KNT’lerin morfolojik &zellikleri, ¢esitli yakinlagsma oranlari altinda 15 kV’ta QUANTA FEG SEM kullanilarak taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Genel KNT kalitesini aragtirmak igin Raman spektroskopisi, 100-3000 cm™ araliginda 532 nm
yesil lazerli bir Renishaw inVia refleks mikroskopu kullanilarak yiiriitilmistiir. KNT *lerin 1s1l kararliligini ve kalitesini belirlemek i¢in
termogravimetrik analiz (TGA) gerceklestirilmistir. Numuneler, 10 °C/dk 1sitma orani ile TA Instrument SDT Q600 DSC-TGA
kullanilarak oda sicakligindan (~25 °C) 900 °C’ye kadar azot gazi ortaminda 1sitilmigtir ve termal bozunma sicakliklar1 belirlenmistir.

2.3. Kompozitlerin Uretimi ve Testleri

Dagitilma islemi i¢in KNT ler (agirlik¢a %0.04), bir manyetik karistirict kullanilarak aseton (%95 saflik) icerisine karigtirilmigtir.
Daha sonra bu soliisyon, bir filtre kagidina dokiilmiis ve kalan asetonu buharlagtirmak i¢cin KNTler 8 saat boyunca 30 °C’de
kurutulmustur. Sonrasinda KNT’ler, 1800 rpm’de 80 °C’de 2 saat boyunca bir mekanik karistirict kullanilarak 75 MPa’lik ¢ekme
dayanimina sahip havacilik sinifi bir epoksi regine olan Hexcel RTM 6 (RTM 6) i¢inde dagitilmustir.

Bir referans kompozit seti elde etmek amaciyla, ASTM D4018’e gore 15 dakika boyunca 450 °C’de He atmosferi altinda numuneler
tip firin kullanilarak 1sitilmig ve baglayici pirolize edilmistir. Pirolize edilmis numuneler ve F-GF fitiller vakum infiizyon prosesi
oncesinde diizlestirme amaciyla hizalanmis ve bir aluminyum tabaka iizerine yapistirilmistir. Kompozit iiretiminden sonra, fitillerin
uclar iki mukavva arasina gdmiilmiis ve Devcon 2 tone epoksi mukavvalar arasina esit bir sekilde uygulanmistir. Cekme testleri igin,
referans set (modifiye edilmemis GF), F-GF’ler ve F-NRC’ler olmak {iizere her bir set igin beser adet numune iretilmistir. Cekme
testleri, ASTM D4018’¢ gore 1 mm/dk test hizinda numune yirtilmasi gergeklesene kadar bir Shimadzu tiniversal test makinesi (1 kN
yiik hiicresi) kullanilarak gergeklestirilmistir.

Referans numune ve F-NRC’ler 14 katmana sahip laminatlar olacak sekilde VIP kullanilarak iiretilmistir. F-NRC’lerin {iretim
stirecinde, en igteki 6 katman karisik fiberler olarak secilmis ve distaki 8 katman GF olarak kullanilmigtir. Islatma islemi, 80 °C’de 740
mm Hg vakum kosullar1 altinda yapilmistir.

Mode I kirilma tokluk testi, referans numune ve F-NRC’ler i¢in ve her bir sette en az 3 numune olacak sekilde gerceklestirilmistir.
Biitiin kompozitler saf RTM-6 ile dikdortgen tabaka olarak iiretilmislerdir. Cift ankastreli kiris (DCB) laminatlarin iiretimi i¢in, 15 pm
kalinliginda ve 5 cm uzunlugunda bir ince film laminatlarin bir ucunda en igteki iki katman arasina yerlestirilerek bir 6n catlak
olusturulmustur. Biitiin DCB numuneleri, 20 mm genisliginde ve 167 mm uzunlugunda olacak sekilde islenmistir. Menteseler epoksi
yapistiricist kullanilarak numune yiizeyi iizerine yapistirilmis ve ¢atlagin ilerlemesini gézlemlemek i¢in kesit alanlar tiikkenmez kalem
ile isaretlenmistir (Sekil 2). DCB numuneleri, ASTM D5528’¢ gore 1 mm/dk yiiklenme hizi ile MTS test makinesi kullanilarak test
edilmistir. Catlak ilerlemesi bir kamera ile kaydedilmis ve kirilma toklugu her 5 mm’de bir hesaplanmustir.

1mm

Baseline =

Sekil 2 a) DCB numunelerinin kesit alani goriintiisii ve b) Mode I kirilma tokluk testi

3. Sonuglar ve Tartisma

Bicimsel karakterizasyonlar icin, Si yonga plakasi (wafer) ve GF iizerinde biiyiitiilen KNT lerin SEM goériintiileri incelenmis ve
KNT’lerin boylar1 belirlenmistir. Si yonga plakasi {izerinde biiyiitiilen ve matris igerisine dagilim amaciyla kullanilan KNT lerin dikey
yonelim gosterdigi SEM goriintiileri ile anlasilmistir (Sekil 3a-b). Sekil 3a biiyiitiilmiis KNT ’lerin varligin1 gosterirken, daha yakindan
bir goriintii Sekil 3b’de gosterilmekte ve KNT lerin dalgali yapisini ortaya koymaktadir. Sekil 3¢ dokunmus cam fiber kumaslarin KNT
biiyilitme islemi 6ncesi ve sonrast hallerini gostermektedir. Sekil 3c’de gosterildigi tizere, KNT biiyilitme islemi tamamlandiktan sonra
dokunmus olan kumaslarin yiiksek sicakliklara maruz kalinmasi ve F-GF’lerin sismesi sebebiyle hafif bir egrilik ortaya ¢ikmustir. Sekil
3d’de verilen SEM goriintiileri, GF {izerinde sentezlenmis KNT lerin yaklasik olarak 3 mikrometre boyunda oldugunu ve kisa radyal
yonelime sahip olduklarini gostermektedir.
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Raman Spektroskopisi hizli ve giivenilir sonuglar veren KNT kalitesini degerlendirmek icin siklikla kullanilan hasarsiz bir
karakterizasyon yontemi olup, bu ¢caligmada da kullanilmustir. Sekil 3e’de Si yonga plakasi ve GF iizerinde biiyiitiilmiis olan KNT lerin
Raman sonuglar1 verilmektedir. Tipik olarak rastlanan tepecikler yaklasik olarak 1590 cm™ ve 1342 cm'! de elde edilmistir ve sirasiyla
G ile D bantlarma karsilik geldikleri bilinmektedir. Si yonga plakasi iizerinde biiyiitiilen KNT lerin Is/Ip orani 1.49 olarak elde edilmis
olup bu deger literatiirde yapilmis KBB ile biiyiitiilmiis olan MWCNT lerin degerleri ile benzerlik gostermektedir (Lehman vd., 2011).
Ancak F-GF numuneleri igin ise, Ig/Ip oraninin 0.6 oldugu goriilmiis ve bu sonug Sekil 3e’de gosterilmistir. Is/Ip oranindaki bu dsiis,
kusura sahip KNT’lerin grafitik karbonlart domine etmesine baglanabilir. Benzer 1g/Ip oranlart fiber iizerinde KBB ile sentezlenmis
MWCNTler i¢in diger ¢alismalarda elde edilmis (Boroujeni vd., 2016; Wang vd., 2017) ve sebep olarak diisiik biiylitme sicakliklar
gosterilmistir.

Si yonga plakasi iizerinde bilyiitiilmiis KNT lerin TGA sonucu 590 °C ve 685 °C’de %10 ve %50°lik kiitle kayiplar1 oldugunu
gostermektedir. Benzeri bir sonug literatiirde baska arastirmacilar tarafindan da verilmektedir (Meshot vd., 2009). Diger yandan TGA
F-GF {izerinde biiyiitiilmiis olan KNT’lerin hacim yiizdesini bulmak i¢in kullanilmistir (An vd., 2018; Zeiler vd., 2016). Elde edilen
bilgilere gore 550 °C’de %1’lik kiitle kayb1 goriilmiistiir ve F-GF yiizeyinde birikmis olan nemin buharlagsmasi sonucu oldugu
distintilmektedir. Ayrica GF’lerin iizerinde bulunan baglayicinin katalizleme ve KNT biiyiitme esnasinda yiiksek sicakliklar (650 °C)
sebebiyle yiizeyden kaldirildig: diistiniilmektedir. Sicaklik 700 °C’ye ulastiginda ise kiitle kaybinin %9 civarinda durdugu gézlemlenmis
ve buna istinaden GF yiizeyinin agirlikca %8 KNT ile kaplandig1 hesaplanmustir.

Si yonga iizerinde biyiitilmiis KNT
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Sekil 3(a ve b) Si yonga plakast itizerinde biiyiitiilmiis olan KNT lerin SEM gériintiileri, (c) Fe par¢aciklaryla kaplanmis ve KNT
biiyiitiilmiis dokunmug kumas, (d) F-GF’lerin SEM gériintiileri, (e) Si yonga plakasi ve GF iizerinde biiyiitiilmiis KNT lerin Raman
Spektroskopisi ve (f) Si yonga plakasi ve GF iizerinde biiyiitiilmiis KNT lerin TGA sonuglar

Tek yonli kompozit ¢cekme test sonuglar1 Sekil 4a’da referans, F-GF ve F-NRC numuneleri i¢in gosterilmektedir. Sekil 4b’de ise
bir test numunesinin fotografi goriilmektedir. Sonuglar karisik mimarinin GF’lere eklenmesi ile birlikte cekme dayaniminda %42°lik
bir diislisiin ortaya ¢iktigini gostermektedir. Karisik mimari ile birlikte epoksi igerisine KNT dagitilmasinin birlestirilmesi bu diisiisii
azaltarak %24 seviyelerine getirmistir.
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Sekil 4 a) Referans numune, F-GF ve F-NRC lerin ¢cekme dayanimi ve b) tek yonlii kompozitlerin ¢ekme testi

Mode I kirtlma test sonuglarina gore referans ve F-NRC numunelerinin baslangi¢ ve ilerleme direnis egrileri (R-curve) elde edilmis
ve Sekil 5a’da gosterilmislerdir. Ortalama baslangic ve ilerleme kirtlma tokluk degerleri (Gip ve Grei) Sekil Sb’de gosterilmektedir.
Catlak baglangicindan sonra F-NRC numunelerinin baglangi¢ kirilma tokluklarinin referans numunelerine gore %150°lik bir
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iyilestirmeye sahip olduklar1 goriilmistiir. Benzer bir egilim Gic; degerleri i¢in de gbzlemlenmistir. Ortalama Gic; degerleri referans ve
F-NRC numuneleri igin 0.78 vel.70 kJ/m? olarak elde edilmistir. Kirilma toklugunda elde edilmis olan iyilestirilmelerin daha detayli

incelenmesi igin fraktografi yontemi kullanilmistir.
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Sekil 5 Referans numune ve F-NRClerin a) baslangi¢ ve kararli-durum direnis egrileri ve b) baslangi¢ ve ilerleme kirilma tokluklari

Nano-katkilarin mekanik 6zellikler iizerindeki etkilerini daha iyi anlayabilmek i¢in kirilma analizi ile fraktografi incelemeleri Sekil
6’da gosterilen SEM goriintiileri ile gerceklestirilmistir. Referans numunelerin kirilma yiizeylerinde, ayrilmig fiberler ve matris
iizerindeki piiriizsiiz bolgeler, fiber ile matris arasinda zayif arabélge oldugunu isaret etmektedir. Buna ek olarak, referans numunelerin
kirilma yiizeyi {izerinde ayrilmis fiberlere rastlanmistir (Sekil 6a) ve bu fraktografik gozlemler, goreceli olarak diisiik Gicp ve Gic;
degerlerini aciklamaktadir (Wicks vd., 2014). Sekil 6b’de goriildiigii iizere F-NRC’lerin kirilma yiizeyleri matris birlesme hasari
tarafindan baskin olarak karakterize edilmis ve yiizeyler referans numunelere gore daha piiriizlii oldugu goriilmiistiir. Kirilma yiizeyleri
ve Mode I test sonuglar1 incelendiginde, KNT-takviyeli yapilarin matris-fiber etkilesimini daha iyi bir bigcimde korudugu goriilmektedir.
F-NRClerin Gicp ve Giei degerlerinde hafif artis numunelerin piiriizlii yiizeylere sahip olmasi sebebi ile oldugu diisiinilmektedir; ek
olarak belirlenen ¢ikintilar daha planli ve piirlizlii mikroakis daha belirgindir (Greenhalgh, 2009). Ayrica F-NRC’lerin fiber izlerinde
styrilmis KNT’lere rastlanmigtir ve bu durum fiber ile matris arasinda olusan kdprii mekanizmasini isaret etmekte, ayrilmaya karsi
yapiy1 gliglendirmektedir. KNT’ler genel olarak ¢atlak yiizeyine dik olacak sekilde yiizeyden sokiilmekte, dolayisiyla da sékiilme iglemi
tamamlanincaya kadar ¢atlak ucunun agilmasini yavaglatmaktadir (Wicks vd., 2010). Bunlara ek olarak KNT katkisinin en énemli
amaglarindan bir tanesi de yiikleri tasimak ve fiber ile matris arasinda yiik transferini gergeklestirmek, dolayisiyla da yapilan bu
calismada da goriilmiis oldugu tizere kirilma toklugunu gelistirmektir.
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Sekil 6 SEM mikrografi goriintiileri a) referans numune ve b) F-NRC

4. Sonug¢

Yapilan bu ¢alismada F-NRC’lerin katmanlararas: kirilma tokluklar1 incelenmistir. Iki farkli KNT-katk: ydntemi birlestirilmis ve
kompozitlerin diizlem dis1 yondeki mekanik ozelliklerinde iyilestirmeler elde edilmistir. Kirilma toklugu analizleri dncesinde
GFRP’lerin ¢ekme dayanimlarinda beklenen diisiisii gézlemlemek icin testler gerceklestirilmis ve KNT katkisi ile diisiisler tespit
edilmistir (F-GF i¢in %42, F-NRC i¢in %24). Cekme dayanimindaki bu diisiislerin sebebi olarak ise KNT biiyiitiilmesi sirasinda maruz
kalinan yiiksek sicakliklar (650 °C) olarak gosterilmistir. Yapilmis olan Mode I ilerleme kirilma toklugu testlerine gore F-NRC’ler,
referans numunelere gore %150°lik bir artiy gostermislerdir. Bu kayda deger artisin arkasinda sebepleri arastirmak amaciyla,
numunelerin yiizeyleri fraktografi yontemiyle incelenmis ve kirilma tokluklar1 degerlendirilmistir. Yapilan ¢alisma sonucunda F-
NRC’lerin sahip olduklar1 daha piiriizlii kirilma yiizeyleri sebebiyle kirilma tokluklarinin artis sebebi agiklanmistir. Ayrica yilizeyden
sokiilen KNT’lerin gozlemlenmesi ile KNT’lerin koprii mekanizmalarinin da dnemli bir rol oynadig1 tespit edilmistir. Bu sonuclara
gore kirilma toklugunun artmasinin arkasindaki en énemli etkenler KNT katkisi sayesinde olusan koprii mekanizmalar1 ve piiriizli
kirilma yiizeyleri oldugu sonucuna varilmistir.
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