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POLIETER ETER KETON (PEEK) ESASLI POLIMER KOMPOZITLERIN
HAZIRLANMASI VE OZELLIKLERININ GELISTIRILMESI

Ozge KURT PELEN

Kimya Miihendisligi Anabilim Dali
Kimyasal Teknolojiler Bilim Dal1

Eskisehir Teknik Universitesi, Lisansiistii Egitim Enstitiisii, Subat 2025

Danisman: Prof. Dr. Hande CELEBI

Bu c¢alismada, havacilik uygulamalarinda kullanilmak {tizere karbon kumas (CF)
takviyeli polieter eter keton (PEEK) kompozitleri gelistirilmistir. Karbon fiberlerin diisiik
ylizey enerjisi ve PEEK matris ile zayif arayiiz baglantis1 sebebiyle karbon kumaslar
nitrik asit, Meldrum asidi ve polieterimid-silika (PEI-Si02) nanofiberleri ile modifiye
edilmistir. PEEK filmleri ve modifiye edilmis CF’ler 6ncelikle 3 katmanli numuneler
halinde tiretilerek cekme testi sonuglar1 degerlendirilmis ve CF modifikasyon iglemlerine
elektroegirme yontemiyle PEI-SiO; yiizey kaplamasi ile devam edilmistir. 13 katmanl
olarak sicak preste baskili kaliplama yontemiyle hazirlanan kompozitlerin mekanik ve
kimyasal 6zellikleri detayli bir sekilde incelenmistir. Taramali Elektron Mikroskobu
(SEM) ile kompozitlerin morfolojisi, X-Isinlar1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) ve
Fourier-Déniisiim Infrared Spektroskopisi (FTIR) ile kimyasal yapi analizi, dinamik
mekanik analiz (DMA) ile mekanik o6zelliklerin sicaklikla degisimi incelenmistir.
Tabakalar arasi kayma mukavemeti testi (ILSS) ile kompozitlerin katmanlar arasi
adhezyonunun CF modifikasyonlari ile degisimi incelenmistir. Cekme testi, 3 nokta egme
testi ve darbe dayanimi testiyle kompozitlerin mekanik 6zellikleri, Termogravimetrik
Analiz (TGA) ile kompozitlerin termal kararlilig1 ve Diferansiyel Taramali Kalorimetri
(DSC) ile kompozitlerin erime ve kristallenme davranisi incelenmistir.

Silika katkili PEI modifiyeli, elektroegirme ve baskili kaliplama yontemiyle
tiretilen PEEK-CF kompozitlerinin yiiksek cekme dayanimi ve depolama modiiliine, ayni
zamanda yliksek darbe ve ILSS dayanimina ve kristallenme derecesine sahip oldugu
goriilmiistiir.

Sonuglar, modifiye edilmis CF’lerle tiretilen kompozitlerin iyilestirilmis arayiiz
baglanmasi sayesinde PEEK’in mekanik dayanikliligini 6nemli dlgiide artirdigimi ve
termal kararliligini korudugunu gostermektedir. Bu ¢alisma, PEEK-CF kompozitlerin
havacilik uygulamalarinda potansiyel kullanimlarin1 genisletmek icin 6nemli bir adim
olarak degerlendirilmektedir.

Anahtar Sozciikler: PEEK, Karbon kumas, XPS, Yiizey Enerjisi, Mekanik Ozellikler.
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ABSTRACT

PREPARATION OF POLYETHER ETHER KETONE (PEEK) BASED POLYMER
COMPOSITES AND IMPROVING THEIR PROPERTIES

Ozge KURT PELEN

Department of Chemical Engineering
Programme in Chemical Technologies

Eskisehir Technical University, Institute of Graduate Programs, February 2025
Supervisor: Prof. Dr. Hande CELEBI

In this study, carbon fabric (CF)-reinforced polyether ether ketone (PEEK)
composites were developed for use in aerospace applications. Due to the low surface
energy of carbon fibers and their weak interfacial bonding with the PEEK matrix, the
carbon fabrics were modified using nitric acid, Meldrum’s acid, and polyetherimide-silica
(PEI-Si0:) nanofibers. Surface coating with PEI-SiO2 nanofibers via electrospinning was
subsequently applied to the CFs. The mechanical and chemical properties of the
composites, produced with 13 layers via compression molding, were comprehensively
examined. The morphology of the composites was investigated using Scanning Electron
Microscopy (SEM), while their chemical structures were analyzed by X-ray
Photoelectron Spectroscopy (XPS) and Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR).
The temperature-dependent mechanical properties were measured using Dynamic
Mechanical Analysis (DMA). The variation in interlaminar adhesion due to CF
modifications was investigated through Interlaminar Shear Strength (ILSS) tests.
Mechanical properties were further assessed through tensile, three-point bending, and
impact tests. Thermal stability was examined using Thermogravimetric Analysis (TGA),
and melting/crystallization behaviors were studied using Differential Scanning
Calorimetry (DSC).

PEEK-CF composites reinforced with silica-modified PEI, produced via
electrospinning and compression molding, exhibited high tensile strength and storage
modulus, as well as superior impact resistance, interlaminar shear strength (ILSS), and
degree of crystallinity.

The results indicate that the modified CFs significantly improve the interfacial
bonding within the composite, thereby enhancing the mechanical strength of PEEK while
maintaining its thermal stability. This study represents a significant step toward
broadening the potential applications of PEEK-CF composites in the aerospace industry.

Keywords: PEEK, Carbon Fabric, XPS, Surface Energy, Mechanical Properties.
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1. GIRIS

Gliniimiizde kompozit malzemeler miikkemmel performanslari nedeni ile genis
mithendislik uygulama olanaklarina sahiptir ve biiyik ilgi goérmektedir. Gelismis
kompozit malzemeler esas olarak fiber takviyeli kompozit malzemeler, katmanli
kompozit malzemeler ve diger kompozit malzemeler olarak siniflandirilabilir [1].

Hava arag¢larinin tasariminda en 6nemli hususlardan biri de hava kirliliginde 6nemli
rol oynayan agirlik azaltilmasi yoluna gidilmesidir. Hava kirliliginin azaltilmasi ile olas1
yapisal hasarin yonetilmesi ve malzemenin bakim maliyetleriyle baglantili ekonomik
hususlar arasinda uygun bir denge saglanmalidir [2].

Polimer kompozit malzemeler, hafif olmalari sebebiyle kuyruk, kanat ve gévde gibi
havacilik yapilarinda, yiiksek performansl iirtin olarak kullanilmaktadir. Termoset ve
termoplastik matrisler artan uygulama ve kullanimlariyla birlikte aliminyum ve titanyum
alagimlarinin yerini almaktadir [3, 4].

Polimer matrisli kompozitler i¢in karbon fiber takviyeleri 1960'larda ticari {iretim
icin kullanilmaya baslanmistir. Ozellikle makine miihendisligi, havacilik, otomotiv
endiistrilerinde genis bir kullanim alani olan karbon fiber, yiiksek mukavemet, sertlik,
performans-agirlik orani, yliksek termal kararlilik, iletkenlik, kendinden yaglama ve
korozyon direnci gibi miikemmel 6zelliklerinden dolay1 kompozit malzeme kullaniminda
tercih edilmektedir. En 6nemlisi, karbon fiber kullanimi, yiiksek mukavemet/agirlik orani
nedeniyle ekipman veya araglarin agirligini diistirmeye yardimci olmaktadir [5]. Ancak,
karbon fiberin diistik yiizey enerjisi nedeniyle, zay1f bir arayiiz (Sekil 1.1) olusmakta ve
kompozitlerin mekanik performansi tizerinde olumsuz etkiler géstermektedir. Bu sebeple
arastirmalar, fiber/matris arayiiziindeki fizikokimyasal etkilesimi arastirmaya ve
anlamaya odaklanmistir. Gii¢lii arayiizey etkilesimi i¢in, kompozit iiretimi sirasinda
karbon fiber ile matris arasinda yeterli diizeyde van der Waals ve hidrojen baglari
gereklidir. Ayrica fiber/matris ara yiizey yapisma enerjisi, matrisin kohezyon enerjisinden
daha yiiksek olmalidir. Karbon fiber yapisindaki modifikasyonlar, yiiksek performansli
polimer kompozitlerin mekanik 6zelliklerini iyilestirmede biiytik bir fark yaratmaktadir
[6]. Karbon fiber modifikasyon islemleri kimyasal modifikasyon (asit veya
elektrokimyasal), plazma, nano parcacik, karbon nanotiip veya farkli bir polimer ile
kaplama olarak ozetlenebilir [7]. Asidik modifikasyon, fiber-matris kenetlenmesini

gergeklestirmek icin fiber ylizeyini asindiran ve/veya delikler olusturan bir yontemdir.



Elektrokimyasal yilizey modifikasyonu, elektron transferiyle fiber ylizeyini
islevsellestirir, karbon fiberin ylizey enerjisini ve piirtizliiliiglinti iyilestirir. Plazma ile
ylizey modifikasyonu, fonksiyonel gruplar ekleyerek fiber yiizey tabakasim

fizikokimyasal olarak degistirir [5].

Arafaz

: Matris
\ / Fiber

{ é’Araﬁiz

R

Sekil 1.1. Fiber-matris arayiizeyi [8]

Polieter eter keton (PEEK), kristal yapili termoplastik olup, yiiksek sicakliklara ve
kimyasallara dayanikli bir miithendislik polimeridir. PEEK, basamakli polimerizasyon
yontemi ile sentezlenebilen bir tiir homopolimerdir. Ayrica, fiziksel ve kimyasal
performansi; kimyasal bilesim, molekiiler zincirler ve kristal yapilarla belirlenebilir.
Diizenli molekiiler dizilimi ve kimyasal yapist bu polimeri kimyasal ve radyasyon
hasarina kars1 olduke¢a direngli hale getirir. Biyouyumluluk 6zelligi ve toksik olmamast,
biyomedikal ve havacilik uygulamalarinda metal veya seramik esdegerlerinin yerini
almasi i¢in genis bir potansiyel kullanim saglar. Ek olarak, PEEK, tistiin aginma direnci,
miikemmel islenebilirlik, inert olmasi, korozyon direnci gibi pek ¢ok olaganiistii 6zellige
sahiptir [9, 10].

Bu c¢alismada kullanilacak polieter eter keton (PEEK)-karbon kumas (CF)
kompozitlerinde inert PEEK zincirleri ve CF'nin diisiik ylizey enerjisi nedeniyle, zay1f bir
arayliz, kompozitlerin mekanik performansi tizerinde olumsuz etkiler gostermektedir. Bu
sebeple CF yiizeyi nitrik asit, Meldrum asidi ve polieterimid-silika (PEI-SiO)
nanofiberleri ile modifiye edilmistir. Modifiye oncesi ve sonrasi kimyasal, mekanik ve

termal 6zellikleri incelenmistir.



2. PEEK

PEEK, (-C¢H4-OCsH4-O-CsHs-CO-), yar1 kristalin yapida, lineer polisiklik
aromatik [11], capraz baglama veya koruyucu ajanlar gerektirmeden 300°C'nin {izerinde
yiiksek sicaklik kararliligina ve yiiksek Young modiiliine sahip bir polimerdir. Poli (eter
keton) (PEK), poli (eter keton keton) (PEKK), poli (eter eter keton keton) (PEEKK) vb.
gibi bir¢cok varyanti olan poli (aril eter keton) (PAEK) grubuna aittir [12]. Yiiksek
sicakliklara karsi gosterdigi mukavemet kristal yapisindan kaynaklanmaktadir.
Yandiginda diger termoplastik plastiklere kiyasla daha az miktarda gaz iiretir. Beta, gama
ve X 1ginlarina maruz kaldiginda iyi bir dirence; UV radyasyonuna maruz kaldiginda ise
orta derece bir dirence sahiptir. Difenil keton gruplarmin varhigi yiiksek termal
kararliligin nedenidir, bu da polimere yiiksek oksidasyon direnci ve mukavemet
ozellikleri kazandirir. Esneklik 6zelligi, eter molekiilleri arasindaki baglar araciligiyla
saglanir ve bu da polimere termal kararlilik kazandiran 6zelliklerinden bir tanesidir.
Eriyik olarak islenebilirligi de yine eter molekiilleri arasindaki baglar ile saglanir ve bu
nedenle polimer eldesinde enjeksiyon kaliplama, sikistirma kaliplama ve ekstriizyon gibi
tiretim yontemlerini benimsemek miimkiindiir [13]. Ayrica hidrolize kars1 dayaniklidir,
toksik degildir ve biyouyumludur [11]. Dahasi PEEK, aminasyon, siilfonasyon ve
nitrasyon ile islevsellesebilir. PEEK ilk olarak 1978'de Imperial Chemical Industries
tarafindan miihendislik uygulamalari i¢in patentlenmis ve daha sonra endiistriyel tiretim
uygulamalar1 i¢in ticarilestirilmistir. 1998 yilinda Invibio Ltd. (Ingiltere) tarafindan
biyomedikal alanda kullanilmistir. Gosterdigi mikkemmel performans, PEEK
malzemesini biyomedikal, makine, enerji depolama ve havacilik alanlarinda genis ¢apta
uygulanabilir kilar. Ayrica, PEEK bazli kompozitler, PEEK matrisi ve dolgu
maddelerinin sinerjik etkisi nedeniyle arastirmacilarin biiyiik ilgisini ¢cekmektedir [10].

Sekil 2.1°de kimyasal yapisi verilen PEEK polimerinin 6zellikleri Tablo 2.1°de
verilmektedir [14].

@)
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Sekil 2.1. Polieter eter ketonun kimyasal yapisi [12]
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Tablo 2.1. PEEK ozellikleri [14]

Ozgiil agirhik 1,26-1,32 g/cm’®
Erime sicakhg: 334-343°C
Camsi gecis sicakhigi 143-145°C
Young modiilii 3,6 GPa
Kopma mukavemeti 90-100 MPa
Kopmada uzamas %50

Nem geri kazanimi %0,1
Dielektrik kuvveti 190 kV/em
Ozdirenc 5%10'° ohm.cm
Is1 siZas1 134 kJ/kg°C
Isil iletkenligi 0,25 W/m°C
Isil genlesme katsayisi 72-85%10°%(°C)!

2.1. PEEK Sentezi

Polieter eter keton baslica asagidaki yontemlerle sentezlenir:
1. Elektrofilik yer degistirme reaksiyonu (Friedel-Crafts asilasyonu)
2. Niikleofilik yer degistirme reaksiyonu

3. Coziinlir amorf 6n-polimerden hacimli ikame maddesinin ¢ikarilmasiyla sentez [9].

2.1.1. Elektrofilik yer degistirme reaksiyonu

Saf PEEK sentezi ilk olarak Colquhoun ve arkadaslarinin Friedel-Crafts asilasyonu

olarak da adlandirilan elektrofilik yer degistirme reaksiyonu yoluyla gerceklestirilmistir.

4- (4-fenoksi) fenoksi benzoik asidi, TFMSA ¢oziiclistinde, u¢ kapama ajani olarak 1,4-

di (4-karboksil) fenoksi benzen veya 1,4-difenoksibenzen varhiginda ¢ozdiiriilmiistiir

(Sekil 2.2) [10, 15].

Q0" Uy T 0,0 0, O

4-(4-fenoksi) fenoksi benzoik asit 1.4-difenoksibenzen

4,4’ (4-fenilendioksi) dibenzoik asit |

18-48h
25%C

%

CF;S0;H %10 NaOH ile karigtirma  Filtre &

—
ile kaynatma

Viskoz 10 Na,CO,

cozelti

I
Q0"
PEEK o :

Sekil 2.2. TFMSA'da PEEK'in sentezi [10]
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Saf PEEK, polar ¢oziicide ¢oziindiiriilmis iki islevli aromatik bir bilesik
kullanilarak sentezlenmis ve daha sonra tiyokarbonik aside tiiretilmistir (Sekil 2.3) [9,

10].
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Sekil 2.3. Polar ¢oziiciide PEEK sentezi [10]
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2.1.2. Niikleofilik yer degistirme reaksiyonu
Guniimiizde PEEK niikleofilik yer degistirme yontemi ile sentezlenmektedir.
Reaksiyona monomer olarak 4,4'-difluorobenzofenon ve hidrokinon girmektedir. Difenil

stilfon ¢oziicli gorevi goérmekte ve alkali metal karbonat katalizor sistemi olarak

kullanilmaktadir (Sekil 2.4) [9, 10].

O

K,CO, /Na,CO, l 230°C,2.5h

0
n
Sekil 2.4. Niikleofilik yer degistirme yontemi ile ortak PEEK sentezi [10]

2.1.3. Coziiniir amorf on-polimerden hacimli ikame maddesinin ¢ikarilmasi ile
sentez

PEEK polimerinin, sentezi sirasinda fenil halkasindan en az birinin hacimli bir
grupla yer degistirildigi yeni bir yontemdir. Bu hacimli gruplar, polimeri daha amorf hale
getirerek reaksiyon ¢oziictisiinde ¢ozlniirliigii saglar. Risse, Soga ve Mohanty ve

arkadaglari, alkil ikameli aromatik dioliin (t-butil hidrokinon) ¢oziicii olarak DMSO veya



stilfolan ve baz olarak susuz potasyum karbonat varliginda 4,4-diflorobenzofenon ile
yogunlagmaya maruz kaldigin1 raporlamiglardir (Sekil 2.5). Polimerizasyon
reaksiyonunun sicakligi 170°C civarinda tutulmustur. Bu sicakligin altinda, diisiik
molekiiler agirlikli bir PEEK {iretilmistir. Ortaya ¢ikan polimerin t-butil grubu, TFMSA

gibi Lewis asidinin uygulanmasiyla ¢ikarilmistir [9].
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Sekil 2.5. fkame t-butil hidrolizi ile PEEK sentezi [9]

2.2. PEEK Modifikasyonu

PEEK, yar1 kristalin (kristallenme derecesi yaklasik %30-35) bir malzemedir. Ayni
zamanda yiiksek erime sicakligina (334-343°C) sahiptir ve oda sicakliginda siradan
coziicliler i¢inde ¢ok diisiik ¢oziiniirliige sahiptir veya hi¢ ¢oziintirligii yoktur. Genel
olarak miikemmel kimyasal dirence ve mekanik 6zelliklere sahip iyi bir miithendislik
tirtini olmasina ragmen, bir¢cok endistriyel uygulamada kullanimini sinirlayan diistik
ylizey enerjisi gibi 6nemli bir eksikligi vardir ve bu nedenle kullanim1 6ncesinde yiizey
modifikasyonu gerektirir. PEEK malzemesini karbon fiber, cam fiber vb. gibi diger
malzemelerle karistirmak, yiizey ozellikleri biiyiik 6l¢iide aymi kalsa da polimerin
mekanik mukavemetini 6nemli Ol¢lide artirabilir. Bu nedenle, PEEK'in farkli
malzemelerle olan bagini artirmak i¢in farkli yiizey modifikasyon tekniklerine ihtiyag
duyulmustur. Gergeklestirilen ylizey modifikasyonuyla, yiizey 6zellikleri degistirilirken

hacim 6zellikleri degismeden kalir [12].



Polimerizasyon oncesi modifikasyon ve polimerizasyon sonrasi modifikasyon
olarak kategorize edilebilir [9].
2.2.1. Polimerizasyon Oncesi PEEK Modifikasyonu

PEEK modifikasyonu i¢in fonksiyonel monomerler secilerek veya fonksiyonel
gruplar saf monomerlere dahil edilerek modifikasyon ger¢eklestirilir. Wei ve arkadaslari,
4.,4'-diflorobenzofenon, 4,4-bis(4-hidroksifenil)pentanoik asit, potasyum karbonat
(K2CO:s) ve potasyum hidroksit (KOH) bilesenleriyle, N-metil-2-pirolidon (NMP) ve
toluen ¢oziicii ortaminda PEEK-COOH ara iirtintinii elde etmislerdir. PEEK-COOH
yapisindaki karboksil gruplari, tiyionil kloriir (SOCIl:) ve dimetilformamid (DMF)
kullanilarak asit kloriir formuna (—COCI) ¢evrilmistir. Bu doniisiim, polimer zincirine
fonksiyonel grup eklemek i¢in gerekli reaktiviteyi saglamaktadir. Elde edilen asit kloriir
yapisi, niikleofilik bir reaktif olan 2-(metilsiilfonil)etanol ile tepkimeye sokularak
esterlesme gerceklestirilmis ve PEEK zincirine metilsiilfonil gruplar eklenerek PEEK-

SO: elde etmislerdir (Sekil 2.6) [10, 16].

C—OH

O gl

KC‘O

NMP, Toluene
PEEK COOH dn

SOC 17
DMF

@@

O CH, soz(cu )OI

0 \
“/\»T’ DCM

Sekil 2.6. PEEK-COOH yoluyla PEEK-SO; sentezi [10]

Karthikeyan ve arkadaslar1 hidroksil grubu ile sonlanan PEEK’in son reaksiyonu
ile propargil gruplart (alkil fonksiyonel grubu, HC=C—-CH2-) ig¢eren PEEK elde
etmislerdir. Propargil gruplarinin eklenmesi, yiiksek performanshi miihendislik
uygulamalari i¢in termal kararliligi, mekanik performansi ve kirilma toklugunu etkili bir

sekilde artirmistir (Sekil 2.7). Floren bazli PEEK'ler (F-PEEK) 9,9-diarilfloren i¢eren bir



bifenol ve naftalin i¢eren bir dihaloaren kullanilarak, 9,9-bis (4-hidroksi 3-metilfenilin
(DFA) ve 1,5-bis (4-florobenzoil) -2,6-dimetilnaftalenin (BHF) sezyum karbonat ile iki
asamal1 polikondenzasyon yontemi ile sentezlenmistir. Sentez yontemi, Sekil 2.8’de

gosterilmektedir [10, 17].
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Sekil 2.8. F-PEEK sentezi [17]

2.2.2. Polimerizasyon Sonrasi PEEK Modifikasyonu

PEEK, yaygin organik ¢o6ziiciilerde ¢oziinmez ve bu nedenle birgok organik sentez
yonteminin, O6rnegin klorometilasyon gibi islemlerin dogrudan uygulanmasini
engellemektedir. Ancak polimerizasyon sonrast modifikasyonlar, polimerizasyon 6ncesi
modifikasyonlara gore daha zordur. Polimerizasyon sonrasi PEEK'in modifikasyonu,
ozellikle PEEK'in yaygin organik c¢oziiciilerde coziinmemesi nedeniyle genellikle
stilfonasyonla sinirli kalmaktadir. Bununla birlikte, nitrasyon, aminasyon ve ylizey

modifikasyonlar1 gibi diger fonksiyonellestirme yontemleri de literatiirde rapor
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edilmistir. PEK'in siilfonasyonu, literatiirde yaygin olarak bilinen bir islemdir. Bu islem,
stlfiirik asit, siilfiirik asit ve metan siilfonik asit karisimu, siilfiirik asit ve oleum karigima,
stlfiir trioksit-trietil fosfat kompleksi ve klorosiilfonik asit gibi ¢esitli reaksiyon ortamlari
kullanilarak gergeklestirilebilir.

Yiiksek derecede siilfonasyon islemi uygulanmis PEEK (SPEEK) (siilfonasyon
derecesi Xs = 0,72), DMSO, DMAc, DMF, dikloroasetik asit, fenol, m-krezol, piridin,
formik asit, benzil alkol ve su gibi c¢oziiclilerde kolayca ¢oziiniirken,
dusiik stilfonasyon derecesine sahip PEEK (X = 0,32), yalnizca DMSO, DMAc, DMF,
fenol ve m-krezol gibi ¢oziiciilerde diisiik ¢oziintirliik gostermektedir. Sitilfonasyonun,
PEEK'in kimyasal yapisimt degistirdigi ve bu degisikliklerin, kristallenme oranini
azaltarak ¢oziintirligtinti artirdig1 raporlanmaistir [9].

Huang ve arkadaslari, PEEK siilfonasyon islemi i¢cin PEEK’i oda sicakliginda
derisik stilfiirik asit i¢inde ¢6zmiislerdir. PEEK'in (~ 1 saat) tamamen ¢6ziilmesinden
sonra, polimer ¢ozeltisini reaksiyon sicakligina getirmislerdir. Reaksiyon, 1 ila 24 saat
arasinda degisen stirelerle gerceklestirilmis ve farkli zaman noktalarinda durdurularak,
modifiye edilmis polimerin geri kazanimi saglanmistir. Reaksiyonun sonlandirilmasi
amaciyla, ¢6zeltinin deiyonize su ig¢erisine mekanik karistirma esliginde ilave edilmesiyle
stilfonasyon islemi yapilan PEEK c¢okeltilmis ve siilfiirik asit kalintilarindan
arindirilmistir. Calisma boyunca PEEK/siilfiirik asit orani 5/95 (w/v) olarak sabit
tutulmus ve kinetik analiz gergeklestirilmistir. Reaksiyonun ikinci dereceden kinetik
modelle iyi uyum gosterdigi, o6zellikle %95’in altindaki siilfanasyon derecelerinde

dogrusal bir iligki sergiledigi belirtilmistir (Sekil 2.9) [18].

}
n
SO.H

Sekil 2.9. S-PEEK [18]

Diger bir yontem de fiziksel islem ile modifikasyondur. Bu islem daha ¢ok lazer ve

plazma modifikasyonlar1 olarak bilinir (Sekil 2.10) [19].



Islenmemis PEEK
/ PLASMA \ / LASER \
Plazma modifikasyonu  Plazma ve lazer modifikasyonu  Lazer modifikasyonu

Sekil 2.10. Lazerle mikroyapi ve plazma islemiyle nanoyapi olugumunun sematik gosterimi [19]

Lazer esasen cesitli ylizeylerdeki malzeme c¢ikarma/ekleme veya fonksiyonel
gruplarin degistirilmesi gibi amaglar i¢in yiliksek oranda bir 151k huzmesinin optik enerji
yogunlugunun kullanilmasi anlamina gelmektedir. Kolayca kontrol edilebilir ve verimli
enerji/malzeme kullanimiyla farkli yiizeylerin gereksinimlerine gore o6zel olarak
kullanilabilir. Yiizey miihendisliginde, temel gereksinim, kiitleyi sabit tutarken yiizey
ozelliklerini degistirmektir ve lazer islemi bu gereksinimi ¢ok iyi karsilamaktadir. Lazer,
stiper hidrofobik ytizeyler olusturulmasi, ylizey yapiskanligmin artirilmasi, yiizey
temizligi ve parcaciklarin uzaklastirilmasi vb. i¢in kullanilabilir. PEEK uygulamalarinda
temel eksikligin diisiik yiizey enerjisi oldugu bilindiginden, lazer iglemi bu sinirlamanin
tistesinden gelmek i¢in bir ¢ziim sunmaktadir [12].

CO; lazeri, ylizey pirtizliiliigiiniin artirilmast ve esas olarak diger malzemelerle
araylizey yapisma mukavemetinin ve ylizey islanabilirliginin iyilestirilmesi gibi
Ozellikleri kazandirmak i¢in yaygin olarak kullanilmistir. Zheng ve arkadaslari, yilizey
1slanabilirliginin karboksil gruplarinin (COOH) PEEK yiizeyine basarili bir sekilde
dahil edilmesiyle artirildig1 sonucuna varmiglardir. CO; lazer yilizeyde mikro gézenekler
ve oluklar olmustur [20].

Bir bagka lazer tiirii olan Nd:YAG lazerleri, bir flag tiipli veya diyot tarafindan
pompalanan hem siirekli hem kesikli modlarda c¢alistirilabilen kati hal lazerleridir.
Nd:YAG lazerlerinin, oksijen igeren kisimlar araciligiyla yiizey kimyasin degistirdigi
bulunmugtur. Wilson ve arkadaslar1 tarafindan yliriitiilen deneyler, PEEK yiizeyinde
bulunan karbonil gruplarinin (C=0) karboksilik asit gruplariyla (O-C=0) yer
degistirdigini ve bunun da yiizey oksijen i¢erigini artirarak daha yiiksek ytiizey enerjisine

yol agtigini gézlemlemislerdir [21].
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Diger bir lazer tiirti excimer lazerde genelde soygazlar (argon, kripton,ksenon) ve
halojenler (flor.,klor) kullanilir. PEEK'in yiizey 6zelliklerini bir excimer lazerle
gelistirmek i¢in yapilan en eski calisma Laurens ve arkadaslar: taratindan 193 nm dalga
boyunda bir argon-flor excimer lazerin kullanildigi deneyde yapilmistir. PEEK cesitli
lazer kosullarina tabi tutuldugunda yiizey temizleme, amorfizasyon ve kimyasal
modifikasyon gibi ¢esitli ylizey modifikasyonlar1 gozlemlenmistir [22].

Plazma ylizey islemlerinde, malzemeye ylizey 6zellikleri kazandirmak i¢in ¢esitli
gaz tiirleri ortam olarak kullamlir. Azot ve oksijen plazmasi, amonyak/argon plazmasi,
oksijen plazmasi, metan ve oksijen plazmasi, amonyak plazmasi, oksijen ve argon
plazmasi ve hidrojen/argon plazmasi gibi farkli gazlar kullanilarak arastirmalar
yapilmakatadir [19]. Oksijenle plazma islemi, daha iyi 1slanabilirlige sahip aktif bir
yiizeyle sonug¢lanirken, florin ters yonde etki eder. Inert gaz plazma islemi, polimer
ylizeyinde ¢apraz baglanma ile sonuglanir. Plazma islemi, yiizeyin yapiskanligini artiran,
yapistiriciyla baglanmis kompozitlerin kirilma toklugunu artiran vb. yiizey aktivasyonu,
secici ylizey modifikasyonu ve yiizey fonksiyonellestirmesi i¢in faydalidir [12].

Oksijen plazmasi ile olusturulan polimerin reaktif yiizeyi, fonksiyonel gruplarin
baglanmasi yoluyla hidrofilik bir yapinin olugmasini ve yiizey yapismasini saglar. Bu
etki, plazma ile islenmis ylizeylerde duisiik molekiil agirlikli gruplarin (diistik yiizey
enerjisine sebep olan) adsorpsiyonunu engelleyebilecek bolgelerin olusumu ile meydana
gelir. Bu bolgeler, yiizeyin diisik molekiiler agirlikli gruplar tarafindan tamamen
kaplanmasini 6nler, yapismay1 ve hidrofilik yapiy1 uzun siire destekler [23].

Omrani ve arkadaslari, oksijen plazma islemi ve jelatin kaplama kullanarak PEEK
ylizey modifikasyonlar1 iizerinde karsilagtirmali bir c¢alisma yapmis ve yiizey
plrtizliligiiniin 6nemli 6l¢lide artmadigim, ancak yiizey 1slanabilirliginin gelistirildigini
bildirmistir. Ayrica, jelatin kaplamanin, plazma islemine kiyasla yiizey islanabilirligini
onemli dlgiide iyilestirdigini tespit etmislerdir [24].

Comyn ve arkadaslari, oksijen, amonyak, argon ve hava plazmalar1 kullanarak
PEEK'in plazma islemini gerceklestirmistir ve bu ¢alisma bir epoksi film ile PEEK yiizeyi
arasinda 6nemli 6l¢tide iyilestirilmis bir yapisma performansiyla sonu¢lanmistir. Ayrica
temas agis1 Ol¢limii de oksijen plazma ile islenmis yiizey i¢in daha yiiksek 1slanabilirlik
ve daha yliksek bag mukavemeti saglamistir [25].

Ha ve arkadagslar1 yapmis olduklari ¢calismada, PEEK'in yiizey modifikasyonlarin

kimyasal agindirma ve oksijen plazma islemiyle karsilastirmistir. Plazma islemi, oksijen
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gaz1 varliginda 2 dakika boyunca 500 V voltajda 13,56 MHz RF kaynag: kullanilarak
gergeklestirilmis, basing 0,02 mbar'da tutulmustur. Kimyasal asindirma islemi i¢in H3PO4
icinde %1-2,5 w/v KMnO4 ¢ozeltisi kullanilmigtir. Oksijen plazmasiyla islenmis
ylizeyde, asitle agindirilmis yiizeye kiyasla daha yiiksek bir ylizey enerjisi gézlemlenmis,
ylizey alaninin da 6nemli 6l¢iide arttig1 tespit edilmistir. Ayrica plazma isleminin ayrica
PEEK!'in kiiresel yapisini da ortaya ¢ikardigi goriilmustiir [26].

Zhang ve arkadaslari, argon, nitrojen ve oksijen kullanarak 13,56 MHz'de RF
plazmasi ile yiizey islenmis PEEK tizerinde mukavemeti testi ger¢eklestirmistir. Argon
plazmasi ile islenmis yiizeyin en iyi sonuglar1 verdigini gézlemlemislerdir. Bu ¢alisma,
bag mukavemeti ile ylizeyde C-O gruplarina karsilik gelen oksijen i¢erigi arasinda pozitif
bir korelasyonun kurulmasini saglamistir. XPS verileri, kullanilan tiim gaz plazmalar1 icin
plazma isleminden sonra C=0O gruplarinin azaldigin1 géstermistir [27].

Sonug olarak plazma ve lazer islemlerini kiyaslarsak, plazma islemi esas olarak
kimyasal degisimlere ve nano-fiber yapt olusumuna neden olurken, lazer mikro
yapilandirmayr miimkiin kilar. PEEK'in biyouyumlulugunun iyilestirilmesi yiizey
modifikasyonu, lazer ve plazma teknikleri kullanilarak gerceklestirilebildigi gibi bu
tekniklerin disinda, kum piiskiirtme, piiskiirtme, asilama, ylizey kaplama, elektron 1sin1
biriktirme, UV 1sik destekli islem, hizlandirilmis nétr atom 1s1m (ANAB) vb. gibi
teknikler de kullanilmaktadir [12].

2.3. PEEK Uygulama Alanlar

PEEK, genis bir uygulama alanina sahiptir. Miilkemmel mekanik 6zellik, 1sil
kararlilik, kimyasal diren¢ ve biyouyumluluk gibi o6zelliklerinin yanisira modifiye
edildikten sonra biyomedikal implantlar, makine miihendisligi, enerji depolama ve
havacilik uygulamalari gibi bir¢cok alanda genis kullanim alan1 vardir [10].

Yataklar, pistonlar, kimyasal reaktorler, vanalar, pompalar vb. dahil olmak {izere
cesitli kiiclik bilesenler ve biiyiik montajlar PEEK polimeri ile iiretilmektedir. Bir¢ok
askeri ekipman da yiiksek mukavemet/agirlik orani nedeniyle hammadde olarak PEEK
kullanmaktadir. Bu 6nemli 6zellik, otomobil, havacilik, yiliksek performansh araclar ve
makineler vb. gibi diger enddistriler tarafindan da kullanilmaktadir. Mekanik 6zellikleri
daha da artirmak i¢in, PEEK matrisinde karbon fiber, cam fiber vb. ile takviye yapilabilir
[28].

Kimyasal reaktifliginin olmamasi {iiriinli korozyona dayanikli hale getirir ve

kullanim 6mriinti uzatir. PEEK'in bu 6zellikleri polimeri, kimyasal reaktorlerin ve reaktor
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hatlarinin iiretiminde kullanimina dogru kaydirir. Islevsellestirilmis PEEK, biyokimyasal
reaktor tasarimi i¢in 6nemli malzemelerden biridir. PEEK'in bu 6zelligi, tiretim hatlar1
icin sensorler yapmak t{izere mevcut polimerik malzemelere alternatif olarak
kullanilabilir. Bu sensorlerin, otomobil, havacilik ve agir makine parcalarinin tiretim
hatlarinda bulunan yiiksek sicaklik, asindirici ortam, yiliksek mekanik yiik vb. gibi
kosullara dayanmasi gerekir.

PEEK'in diger 6nemli uygulamasi, kimyasal inertligi nedeniyle biyomedikal
alandir. PEEK'in kemik benzeri elastik modiilti degeri nedeniyle daha diisiik stres etkisi,
implantlarin gevsemesi ve c¢ikmast riskini azaltir. Yiizey modifiye edilmis PEEK,
ortopedik ve protez implantlar1 i¢in yaygin olarak kullanilir. PEEK'e ilave edilmis TiO-
nanopartikiilleri araciligiyla hazirlanan kompozitdis uygulamalarinda kullanilabilir.
PEEK ve karbon fiberle giiglendirilmis kompoziti (CFR-PEEK), uygun sekilde modifiye
edilmis ytizeylerle yiiksek hiicre yogunlugu gosterir. Bu, PEEK ve CFR-PEEK'in kemik
grefti ve doku miihendisligi uygulamalar i¢in kullanimini destekler. Aktif farmasotik
bilesenler iceren PEEK kompozitleri, ila¢ tasinim sistemlerinde etkili bir sekilde
kullanilabilir [12].

2.3.1. Havacihik Uygulamalar:

Havacilik ve uzay malzemelerinin uygulamaya 6zel, hafif ve kararli olmasi
onemlidir. PEEK, dusiik yogunlugu, yiiksek camsi gegis sicakligi ve ultra yiiksek vakum
kosullarinda kararlilifi ile bu potansiyele sahiptir. PEEK malzemesinin havacilik
alanindaki uygulamalari, havacilik pargalari, konektor, baglanti elemant, yiiksek sicaklik
yalittim halkasi, izolasyon 1s1 emici gibi evrenseldir. PEEK'in uzay ortam kosullari
altindaki kararlilig1 ve ¢alismaya uygunlugu oldukga dikkat ¢ekicidir.

PEEK kompozitleri, iireticiler ve miihendisler i¢in uygulanabilir bir siiriinme
direnci ve stineklik bilesimi sergiler. Dolgu maddelerinin eklenmesi ile PEEK matrisinin
yapisma mukavemeti, dayanikliligi, sertligi ve yapisal biitiinligii biiylik Ol¢tide
iyilestirilebilir. Yaygin olarak, PEEK matrisinin performansinin arttirtlmasinda
kullanilabilen giiglendirilmis dolgu maddeleri, karbon fiber, karbon nanotiipler (CNT),
grafen nanotabakalar (GNP'ler) ve diger karbon 6ncii dolgu maddelerini igerir [10].

PEEK Airbus A350 XWB’nin kapisinda (Sekil 2.11-a), COMAC’in (Sekil 2.11-b)
yiksek gerilim kablolarin1 koruyan boruda kullanilmaktadir (http-1). Ayrica koltuk
plastikleri (Sekil 2.12-1), tutacaklar (Sekil 2.12-2), havalandirma 1zgaralari (Sekil 2.12-
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6), tiip ve borular (Sekil 2.12-10), kablo izolasyonu (Sekil 2.12-12), somun ve civatalar
(Sekil 2.12-13) ve motor parcalar1 da (Sekil 2.12-14) PEEK ten olusmaktadir (http-2).

(@ ()

Sekil 2.11. Havacilikta PEEK (http-2)

Sekil 2.12. Havacilikta PEEK-2 (http-2)

Bu calismada PEEK kullanilarak elde edilen kompozitler havacilik
uygulamalarinda kullanilmak {izere gelistirilmistir. Gelistirilen kompozitin hava
ara¢larinin kanat kisminda bulunan, kanada seklini veren riblerde kullamilarak agirligin
azaltilmasi ve yakit tasarrufu saglanmasi hedeflenmistir. Hava araci yakiti olarak
kullanilan, kanat kisminda depolanan kerosenin alev almasi halinde PEEK kompozitleri
etkilenebilir. Havacilik sertifikasyonlar1 dogrultusunda, kompozit malzemelerin gazyagi
alevine maruz kalmalar1 durumunda (116 kW/m? ve 1100 °C) tasima kapasitelerinin 15
dakika boyunca korunmasi gerekmektedir. Vieille ve arkadaslarinin yaptigi ¢calismada
PEEK/karbon fiber/cam fiber tabakali kompozitlerinin gerilme, basma 6zelliklerini ve
yapisal biitlinliiklerini incelemislerdir. Alevin etkisiyle, tabakalarda alevin maruz kaldig:
bolgede genis capta delaminasyon olusurken arka yiizeye yakin bolgeler yapisal
biitiinliigli daha iyi korunmustur. Bu ¢alismadan elde edilen bulgulara gére, ¢ekme ve
basma yoniindeki mekanik 6zellikler, numunelerin baglangi¢ durumuna kiyasla, kerosen
alevine uzun stireli maruz kalmasi (15 dakika) sonucunda ciddi sekilde zayiflamaktadir
[29].
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3. KARBON FiBER
3.1. Tarihge

Karbon fiberler, %90°dan fazla karbon igerigine sahip lifli karbon malzemelerdir
[30]. Karbon fiber, ilk olarak 1860 yilinda Sir Joseph Wilson Swan tarafindan bulunsa da
o yillarda ¢ok az ilgi gormiistiir. Ticari olarak tiretilen ilk karbon filamentinin, Thomas
Edison tarafindan 1879'da akkor lamba filamenti olarak uygulanmasi i¢in seliilozik bir
malzemeden yapildig1 diistiniilmektedir [31]. Pamuk iplikleri ve daha sonra bambu lifleri,
istenen boyut ve sekilde filamentlere doniistiiriilmiis ve daha sonra orijinal filamentin
karbondan bir kopyast haline getirilmistir. PAN ipliklerinin ve kumaslarinin
karbonizasyonuyla ilgili sistematik ¢aligsma, ilk olarak II. Diinya Savasi sirasinda Union
Carbide Corporation tarafindan gelistirilen vakum tuplu giic amplifikatorlerindeki
kontrol 1zgaralari i¢in olast bir ikame malzemesi olmustur [30]. Ancak 1950’li yillarda
Amerika Birlesik Devletleri’nde agilan bir aragtirma merkezinde karbon fibere olan ilgi
yeniden canlanmistir [32].

Organik liflerden (PAN) yiiksek mukavemetli ve yiiksek modiillii karbon fiberlerin
tiretimine yonelik iki yontem 1959 ve 1961 yillarinda ingiltere’de icat edilmis ve
gelistirilmistir. 1963 yilinda ziftten yiiksek modiilli bir karbon fiber iiretilmistir. Ayni
yillarda Japonya'da da Akio Shindo benzer c¢alismalar yapmistir. 1970 yilinda Toray,
Akio Shindo'nun patent haklari i¢in bir lisans elde etmis ve 1971 yilina gelindiginde, 1
ton/ay tretim kapasitesiyle stirekli PAN bazli Torayca T300 ve M40 karbon fiberleri
tiretmistir. Gliniimiizde yapisal karbon fiberin biiyiik cogunlugu PAN'dan tiretilmektedir
[30, 33, 34].

3.2. Karbon Fiberin Kimyasal Yapisi ve Ozellikleri

Karbon fiberin atomik yapisi, Sekil 3.1°de gosterildigi gibi, diizenli altigen bir
desende diizenlenmis karbon atom katmanlarindan (grafen levhalar) olusan grafitin
yapisina benzer. Ham madde ve {iretim siireglerine bagl olarak, karbon fiberlerdeki
katman diizlemleri turbostratik, grafitik veya hibrit bir yap1 olabilir. Grafitli kristal
bolgelerde, katman diizlemleri diizenli bir sekilde birbirine paralel olarak istiflenir. Bir
diizlemdeki atomlar sp? bagiyla kovalent olarak baglanirken, tabakalar arasindaki
etkilesim nispeten zayif Van der Waals kuvvetleridir. Tek bir grafit kristalinde, iki grafen
tabakasi arasindaki d-aralig1 yaklasik 0,335 nm'dir. Bu tek kristallerin elastik sabitleri
hesaplanmis, C11 ve C33 sirasiyla 1,060 GPa ve 36,5 GPa olarak bulunmustur. Bununla

birlikte, birgok karbon fiberin temel yapisal birimi bir turbostratik tabaka yiginindan
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olusur. Turbostratik bir yapida, paralel grafen tabakalar1 diizensiz bir sekilde istiflenir
veya gelisigiizel katlanir [35]. Makro bir bakis agisiyla bakildiginda, karbon fiberler insan
goziiyle goriilebilen, yaklagik 5—10 pm ¢apinda ¢ok ince filamentlerdir [31]. Sekil 3.2°de

bir karbon fiberin boyutu bir insan sag¢inin boyutuyla karsilastirilmustir.

: i "

! I 0.335nm 1

| 1y Iy

'-H — 2

Sekil 3.1. Grafit kristallerinin yapisi ve kristal yonleri [35]

b

Sekil 3.2. Karbon fiberin insan sagwyla karsilastirilmast [31]

Genellikle, 1yi istiflenmis bir grafit kristalin yapt yalnizca zift ve buharla
gelistirilmis karbon fiberlerde goézlemlenebilirken, turbostratik yapi PAN gibi ham
maddelerden elde edilen karbon fiberlerde gézlemlenebilir (Sekil 3.3). Stabilize edilmis
PAN liflerinin grafitlenmesinde, kristalitler bitisik kristalitlerle birleserek veya ¢evredeki
diizensiz karbonlar1 dahil ederek biiyiir. Turbostratik karbon kristal olmayan bir yap1
olmasina ragmen, paralellik ve diizliik dereceleri ile karbon katman yi1giinin diizlem igi

ve diizlem dis1 boyutlar1 bakimindan sinirli olan karbon katmanlarindan olusur [36].
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Sekil 3.3. PAN karbon fiberlerinin mikro yapist [36]

Karbon fiber mikro yapist hammaddeye ve isleme kosullarina baglidir. Mikro
yapilart tasvir etmek ig¢in farkli modeller Onerilmistir. Wick’in modelinde grafit
katmanlari elyaf yoniine paralel olarak hizalanirken enine yonde rastgele istiflenir. Enine
yonde, kristal bolgeler (mikro alanlar) mikro bosluklarla ayrilirken, uzunlamasina yonde
bolgeler bazal katmanlarin (¢ikiklar) yogun biikiilme ve burulma bolgeleriyle ayrilir.
Mikro yapinin lif 6zelliklerini etkiledigi iyi bilinmektedir. Delokalize 7 elektronlarinin
yiiksek icerigi ve grafen katmanlarinin lif ekseni boyunca paralel hizalanmasi nedeniyle,
karbon fiberler lif yoniinde gelismis termal ve elektriksel iletkenlikler gosterir. Termal
iletkenlik katsayilari, metallerinkine yakin olan 21-125 W/mK araligindadir. Yiksek
modilli MP (ticari) karbon fiberlerin termal iletkenlikleri oda sicakliginda 500
W/mK'den fazla olabilir. Grafitlenmis karbon fiberlerin elektriksel iletkenligi de
metallerinkine yakindir. Karbon fiberler, grafen katmanlar: ile lifli yapilart arasindaki
zay1f Van der Waals kuvveti nedeniyle diisiik basma dayanimina sahiptir. MP karbon
fiberler genellikle PAN karbon fiberlerden daha diisiik basma dayanimina sahiptir [35].

Karbon fiberin mekanik 6zellikleri ¢elik malzemelerle karsilastirildiginda (Tablo
3.1), tim karbon fiberlerin ¢ekme dayanimlarinin ¢elik malzemelerden daha yiiksek,
yogunluklarinin ise daha diisiik oldugu goriilmiistiir. Ayrica kopmada uzama degeri de
celik malzemelerden yiiksek seviyededir. Kopmada uzamasi, malzemelerin yiiksek

dayanimini géstermek icin iyi bir parametredir [31].
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Tablo 3.1. Karbon fiberlerin mekanik ozelliklerinin celik malzemelerle karsilastiriimasi [31]

Yogunluk | Cekme dayanimi | Elastik modiilii | Kopmada
Malzeme (kg/m?) (GPa) (GPa) uzama (km)
Standart 1760 3,53 230 205
Karbon | Yiiksek 1820 7,06 294 396
fiber dayanimh
Yiiksek 1870 3,45 441 188
modiillii
S355 7850 0,50 210 6
Celik Tel 7850 1,77 210 23

PAN karbon fiberler: %68 karbon igeren Poliakrilonitril (PAN) giintimiizde karbon
fiberlerin en yaygin kullanilan hammaddesidir. PAN, peroksitler ve azo bilesikleri gibi
yaygin olarak kullanilan baslaticilar ile ekleme polimerizasyon islemi yoluyla
akrilonitrilden (AN) polimerize edilebilir. Sekil 3.4’te PAN’n kimyasal yapisi, Sekil
3.5’te PAN kullanilarak karbon fiber tiretim asamalar1 gosterilmektedir [30, 35].

g /CHQ\ /CHz\ /CHQ\ /CHz\ e
CH CH CH CH CH

s+l

g+l

s+l

g+l

s+l

G C C (e C
N.& N X5 X5 X
N N N N
Sekil 3.4. Poliakrilonitrilin (PAN) kimyasal yapist [30]
7 : ] Pastispin Stabilizasyon
PAN— Polimerizasyon Spining 200-300 'C
modifikasyonu "
Piroliz
KARBON v Karbonizasyon
e ] o Isil islem i
FiBER Yiizey isleme 1500 - 3000 °C 1000 - 1500 *C

Sekil 3.5. PAN 'dan karbon fiber iiretim agamalart [30]

Zift karbon fiberler: Dogal zift, petrol ve komiiriin damitilmasiyla iiretilirken,
sentetik zift sentetik polimerlerin pirolizi ile tiretilir. Zift %80'den fazla karbon igerebilir.

Bir ziftin bilesimi kaynak katranina ve isleme kosullarina gore degisir.
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Seliilozik karbon fiberler: Pamuk, sisal, keten gibi seliiloz kokenli lifler kullanilarak
elde edilir. Bunlar arasinda, ticari olarak kullanilmis ve en kapsamli sekilde arastirilmig
olani rayondur [35].

Karbon fiber, malzeme 6zelliklerinin ¢ok ¢esitli termo-fiziksel 6zellikleri kapsadigi
ve istenen uygulamaya gore uyarlanabildigi ve ¢ok ¢esitli malzeme Ozelliklerine izin
verdigi Olgiide benzersiz bir malzemedir. PAN bazli karbon fiberlerin son 1sil islem
sicakliginin arttirilmasiyla ¢ekme modiiliinde, elektriksel iletkenlikte ve 1s1l iletkenlikte
artiglar elde edilebilir. Karbon fiber kompozitler halihazirda havacilik, otomotiv, insaat,
savunma, denizcilik ve riizgar enerjisi sektorlerinde kullanilmaktadir [34].

Karbon dolgu maddeleri kesikli fiber, aglar ve kumaslar, dokunmamis kumaslar
(kegeler ve matlar), fiberlerin ¢esitli diizenlemeleriyle (ortogonal, eksenel-radyal, radyal-
spiral), dokuma gibi tekstil formlarinda tiretilir. Takviye dolgu maddesinin se¢imi, yar1
mamul {irtinler ve/veya bitmis lirtinler halinde islenebilirligine iliskin taleplerin yani sira
tiriiniin hangi mekanik 6zelliklere sahip olmasi gerektigine baghdir. Iki yonlii dokuma

kumaslar keten (linen), saten (satin) ve twill (dimi) olmak tizere ii¢ ¢esittir (Sekil 3.6)

[37].
||"

LB B --Ib

Iki yonlii kumaslar (a: keten, b: saten c: twill) [37]
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4. KARBON FiBER KATKILI KOMPOZITLER (CFRP)
4.1. CFRP’nin Genel Ozellikleri

Elli binden fazla malzeme tiirli, ¢ok c¢esitli miihendislik uygulamalarinin
tasariminda ve iiretiminde kullanilmistir. Bu malzemeler, yiizyillar énce bile mevcut
olanlar (bakir, dokme demir, piring, vb.) ile yakin zamanda gelistirilen gelismis
malzemeler (kompozitler, seramikler ve yiiksek performansli ¢elikler, vb.) arasinda
degismektedir. Kompozit malzemeler, fiziksel form veya kimyasal bilesim bakimindan

farklilik gosteren iki veya daha fazla mikro bilesenin birlesimi olarak tanimlanir [38].

Karbon fiber takviyeli polimer kompozit (CFRP), takviye malzemesi olarak karbon
fiberlerden ve matris olarak polimerden hazirlanan iki fazli bir kompozittir. CFRP ilk
olarak havacilik ve uzay endiistrilerinde yaklasik 50 y1l 6nce, yiiksek performansli karbon
fiberlerin icadindan kisa bir siire sonra {iretilmis ve kullanilmistir. Insaat endiistrisindeki
ilk pratik kullanimi ise 1991 yilinda Isvigre'nin Lucerne kentindeki Ibach Képriisii'niin
gliclendirilmesinde olmustur [31]. Mikkemmel mekanik o6zellikleri, hafiflik, yiiksek
sicakliga ve kimyasal korozyona karsi direnci nedeniyle onemli bir miihendislik ve
fonksiyonel malzeme haline gelmistir. Basta uzay ve havacilik olmak {izere, otomotiv,
denizcilik, riizgar enerjisi cihazlari, yiiksek kaliteli ingaat tirtinlerinde ve spor malzemeleri
imalat1 gibi ¢ok cesitli uygulamalarda kullanilmaktadir. Giderek artan sayida ugak
bileseni, yiiksek mukavemet ve sertlik, diisiik agirlik ve yiiksek yorulma direnci gibi istiin
ozellikleri nedeniyle CFRP kompozit bilesenleri icerir. Bu uygulamalar, kapilar ve
klipsler gibi kiigiik bilesenlerin yanmi sira kanat kapaklart ve ana govde gibi biiyiik
bilesenleri de icerebilir [38]. Ancak CF ylizeyinin piirtizsiizligi, inertligi ve zay1f arayiiz
baglantisi nedeniyle matris ve fiber arasindaki arayiiz zayifligina sebep olmaktadir.
Arayliz, matris ve takviye arasindaki ytikiin etkili aktarimi ve dagilimi ile dogrudan ilgili
olan ve dolayisiyla kompozitlerin mukavemetini ve toklugunu belirleyen 6nemli bir
etmenidir [39].

4.2. CFRP Uretimi

Prepregler, termoplastik veya sadece sicakligin aktive olmasi gereken bir termoset
recine malzemesi ile emprenye edilmis lifler ve kiirlenmemis recinenin birlesimidir.
kombinasyonudur. Dow Automotive Systems, kompozit yapilarin sikistirma
kaliplamasinda malzeme tasima ve c¢evrim siiresini iyilestirmek i¢in prepreg

uygulamalari, i¢in epoksi regineyi karbon fiberle birlestiren bir teknik olan
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VORAFUSE’u gelistirmistir. Cesitli otomotiv sirketleriyle is birligi yaparak, 6nemli bir
agirlik azaltimi elde etmis ve bu da CFRP kompozit yapilarin verimli bir sekilde
tiretilmesiyle sonuglanmistir.

Sekil 4.1, yaygin olarak kullanilan acik kalip kompozit tiretim siireci olan hand lay-
up gostermektedir. Baslangicta, fiberler kolay ¢ikarabilmek i¢in ince bir yapismaz kaliba
yerlestirilir. Re¢ine malzemesi, bir takviye malzemesi olarak {lizerine dokiiltir veya bir
firca kullanilarak uygulanir. Silindir, takviye malzemesinin ardigik katmanlar: ile matris

malzemesinin yayilmasi re¢ineyi kumaslara eklemek i¢in kullanilir [40].

Sekil 4.1. Hand lay-up prosesi [41]

Piiskiirtme teknigi hand lay-up tekniginden farkli degildir. Ancak, regine ve
fiberleri kaliba piiskiirten bir tabanca kullanir. Ayni1 anda fiberleri matris malzemesine

kaynastirmak igin bir silindir de kullanilir [42]. Islem Sekil 4.2°de gosterilmistir.

Sivi recine

)

piiskiirtme
tabancasi

Kalip

Sekil 4.2. Piiskiirtme prosesi [41]
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Regine transfer kaliplama (RTM) isleminde (Sekil 4.3) kalibin alt yarisina
yerlestirilen fiber takviye mati veya dokuma fitil ile 6nceden 1sitilmis regine bir enjektor
araciligiyla basing altinda pompalanir. Yiizey kalitesi kalibin yiizeyiyle eslesen yiiksek

kaliteli, yiiksek mukavemetli kompozit yapisal pargalar tiretilir [41].

Recine enjektorii

Recine

Havalandirma
boslugu

s

Sekil 4.3. Recine transfer kaliplama islemi [41]

Vakum inflizyonu prosesi, fiberlerin bir kaliba yerlestirildigi ve delikli bir tliptin
vakum torbasi ile regine kabi arasina yerlestirildigi yeni bir tekniktir. Vakum kuvveti,
recinenin delikli tlipler araciligiyla fiberlerin tizerinden emilerek laminat yapisini
saglamlastirmasina neden olur (Sekil 4.4). Bu islem, kompozit yapida fazla havaya yer
birakmaz ve bu da onu tekne govdeleri ve riizgar tiirbini kanatlar1 gibi biiyiik nesnelerin

tiretiminde popiiler hale getirir [41].

delikli film vakum vakum pompasi

Sekil 4.4. Vakum infiizyon prosesi[41]

Enjeksiyon kaliplama, kompozit parcalar1 yiiksek hassasiyetle ve ¢ok diisiik ¢gevrim

stirelerinde liretme yetenegine sahiptir. Tipik bir enjeksiyon kaliplama stirecinde, pelet
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formundaki fiber kompozitler bir hazneden beslenir ve daha sonra Sekil 4.5°te gosterildigi
gibi bir vida ile tasinir. Gerekli miktarda malzeme eritildikten sonra, vida malzemeyi bir

nozul araciligiyla kaliba enjekte eder. Burada sogutulur ve istenen sekli alir [41].

besleme hunisi

1s1fic1

motor

Sekil 4.5. Enjeksiyon kaliplama prosesi [41]

Nanoteknoloji ile birlikte arastirmacilar kompozit {iretimi i¢in yeni nano 6l¢ekli
fiber tiretim teknikleri arastirmaya basladilar. Elektroegirme (elektrospinning), nanofiber
tiretimi i¢in kullanilan, elektriksel olarak yiiklenmis bir polimer ¢ozeltisi veya eriyik
polimer kullanilarak nanofiberler olusturulmasina dayanan bir yontemdir. Bu yontem,
yiiksek voltajli bir elektrik alaninin, polimer ¢dzeltisini bir ugtan ¢ekerek ince bir jet
olusturmasini ve bu jetin hedef yiizeyine yonlendirilerek buharlasan ¢oziiciilerle
fiberlerin olugsmasini saglar. Elektroegirme, genellikle 100 nm ile 1 um arasinda ¢aplara
sahip nanofiberlerin tiretilmesinde kullanilir ve bu fiberler yiiksek yiizey alani, yiiksek
porozite ve kiigiik gdzenek boyutlart gibi istiin 6zelliklere sahiptir. Siirecin temel
bilesenleri, Sekil 4.6°da gosterilen yiiksek voltaj kaynagi, kiigiik capli bir igne veya pipet
araciligiyla polimer ¢o6zeltisinin verilmesi ve bir toplama yiizeyinden olusur.
Elektroegirme siirecinin etkinligi, polimer ¢6zeltisinin viskozitesi, yilizey gerilmesi, voltaj
miktar, igne ile hedef arasindaki mesafe gibi fiziksel parametrelere baglidir; bu
parametreler fiberin ¢ap1, morfolojisi ve toplama verimliligini dogrudan etkiler.

Elektroegirme ile tiretilen fiberler, yiiksek ylizey alanlar1 ve nanometrik boyutlari
sayesinde biyomedikal mithendislik, filtreleme, tekstil endiistrisi ve doku miihendisligi

gibi bir¢ok alanda kullanim potansiyeline sahiptir [43-45].
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Sekil 4.6. Elektroegirme prosesi [41]

4.3. CFRP Uygulama Alanlar

Karbon fiber katkili malzemeler genel olarak otomotiv, havacilik ve biyomedikal
uygulamalarda kullanilmaktadir. Otomotiv sektoriine bakildiginda pek c¢ok araba
parcasinin {iretiminde tercih edilmektedir.

Fren sistemi: Bir otomobil fren sisteminde sicaklik binlerce santigrat dereceye
kadar ulasabilir. Monolitik bir metal, bu yiiksek sicakliklara dayanamadigi i¢in iyi
performans gosteremez. Bu nedenle, karbon fiber takviyeli silisyum karbiir (C-Si)
malzemeler agir araglar, yiiksek hizli trenler ve vinglerdeki acil frenler i¢cin uygulama
alan1 bulmaktadir [46].

Teker diizenegi: CFRP, malzemenin diisiik darbe dayanikliligimi ve yiiksek
maliyetini asmak i¢in kullanilir. Sadece 2,1 kg agirliginda olan ve aliiminyum, celik ve
titanyuma gore tistlin séntimleme 6zellikleri gosteren %70 keten lifi ve %30 karbon fiber
kullanilarak bir teker diizenegi tiretilebilir [47].

Bagaj kapagi ve govde sertlestiricisi: Tasimacilik sektoriinde CFRP, goévde
sertlestiricileri ve motor kaputlari gibi otomobil gévde pargalari icin giivenilir bir
malzemedir. Bu uygulama i¢in, daha yiiksek bir mukavemet/agirlik oran1 esastir.

Otomobil govde pargalari: Motor kaputu, gosterge panelleri ve depolama tanklari
gibi otomobil govde pargalari, keten, kenevir, jiit, sisal ve rami gibi dogal liflerin
takviyeleri kullanilarak tretilir. Sekil 4.7°de karbon fiberden yapilmis bir Volkswagen
x11 modelinin dis gévde pargalar1 gosterilmektedir [41].
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Sekil 4.7. Karbon fiberden yapilmis Volkswagen x11 modelin dis gévde par¢alart [41]

Ugak pargalar:: Rami (kumas iretimi i¢in kullanilan eski bir lif) fiber
kompozitlerinden yapilan ugak kanat kutulari agirlikta %12-14 azalma gostermistir.
Hibrit kenaf/cam fiber takviyeli polimer kompozitler, ugak uygulamalar1 i¢in uygun olan
yagmur erozyon direnciyle gelismis mekanik o6zellikler gostermistir. Karbon fiber
takviyeli silisyum karbiir, ugak frenlerinde 1200°C'ye kadar sicakliklara dayanacak
sekilde tiretilmistir.

Kablosuz sinyal iletimi: Fiber kompozit yapt katmanindaki iletken lifler, iletigsim
cihazlarimin alici-vericileri i¢in ayri kablolara olan gereksinimi ortadan kaldirimaktadir
Kompozitin herhangi bir katmanina voltaj uygulandiginda, elektrik giictinii lifler
araciligiyla belirli elektrikli cihazlara iletmektedir.

Hubble uzay teleskopu anteni: 6061 aliiminyum matris kompozit malzemede
dagitilmig P100 grafit fiberler Hubble uzay teleskopunun yiiksek kazancli antenine
uygulandiginda daha diisiik termal genlesme katsayisina sahip yiiksek sertlik elde
edilmistir [48].

4.4. Havacihikta PEEK-CF Kompozitleri ve Ticarilesme

Pazar arastirmasi yapildiginda PEEK polimerine talebin yillar boyunca arttigini;
bilesik yillik biiytime oraninin % 6,3’ten 7°ye ¢ikacagini ve bu verilere dayanarak tiim
diinyada artacagini1 6ngorebiliriz. Saf PEEK’in yanisira karbon ve cam dolgulu PEEK’e

olan talep de giiniimiize kadar artmistir (Sekil 4.8) (http-3-http-5).
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Sekil 4.8. PEEK pazar arastirmasi (a,b)bilesik yillitk biiyiime orani, c) bolgelere gore talep, d) iiriine
gore talep (http-3, http-4 ve http-5)
PEEK-CF kompozitleri, uzay uygulamalarinda anten reflektorlerinde (http-6),
yapisal montaj elemanlarinda: tiip kelepgeleri ve montaj braketleri gibi elemanlarda,
motor ve itici sistemlerde hareketli pargalarda halihazirda kullanilmaktadir (http-7) ve

kullanim alaninin artmasi beklenmektedir.
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5. LITERATUR CALISMALARI

Ramgobin ve arkadaslar1 (2020), PEEK’in otomativ ve havacilik sektoriinde
kullanilmast i¢in farkli oksijen konsantrasyonlarindaki bozunma ve yanma davraniglarini
incelemistir. Karakterizasyon i¢in DSC-TGA, TGA-FTIR ve Piroliz-GC-MS
yontemlerini kullanmislardir [49].

Li ve arkadaglar1 (2020), MWCNT/nikel kapli karbonize kabak lifi (CLF) (Ni @
CLF)-/PEEK hazirlamistir. Sekil 5.1°de gosterilen kompozitler, miikemmel
elektromanyetik koruma ozellikleri ve olaganiistii sikistirma performanst sergilemistir

[50].

Sekil 5.1. a) Ni kaplamali CLF ve b)MWCNT / Ni (@ CLF / PEEK kompozit hazirlama siirecinin
sematik gosterimi [50]

Li ve arkadaslar1 (2019) farkli bir calismada grafen nanotabakalar/karbonize kabak
lifi (CLF)/PEEK kompoziti tiretmistir. Olusturulan kompozit, yapisal ve islevsel entegre
malzemeler olarak havacilik, savas gemileri ve 6zel cihazlar gibi zorlu ortamlarda
uygulama potansiyeli gostermistir. Kompozitlerin termal kararliligi ve basma modiiliinde
artis olmustur [51].

Ahmed ve arkadaslar (2019), yaptiklar1 ¢alismada, kaynak yoluyla birlesim i¢in
rastgele yonlendirilmis kisa karbon fiber (CF) ile gii¢lendirilmis PEEK tabakalari
kullanmustir (Sekil 5.2). Cunkii termoplastiklerin kaynak yoluyla birlestirilmesi mekanik
birlestirmeye (vidalama gibi) gére ¢cok sayida avantaj saglamaktadir. Polifenilen stilfiir
(PPS) ile karsilastirma yapilmistir. Kisa karbon fiber (CF) ile giiclendirilmis PEEK

numunelerinin yliksek ¢cekme hizinda daha yiiksek gerilme mukavemetine sahip oldugu
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goriilmiistiir. Cekme testlerine ek olarak, kaynakli pargalardaki kaynaksiz segmentlerin
etkisini gézlemlemek icin hem PPS hem de PEEK numuneleri i¢in kirilma toklugu testleri
yapilmistir. Bu calismada PEEK 6rneklerinin eklem etkinligi PPS 6rneklerine gére daha
yiksek bulunmustur. PEEK numunelerinin mikrograflari, par¢a malzemelerin homojen

karisimint gostermistir [52].
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Sekil 5.2. Kaynak yoluyla birlestirilmis PEEK [52]

Kamiyama ve arkadaslari (2018), karbon fiber takviyeli plastiklere yildirim
carpmasinin biraktigi hasarin etkilerini incelemislerdir. Bunun i¢in ¢apraz-kat karbon
fiber takviyeli epoksi (CF/epoksi), bizmaleimid (CF/BMI) ve polietereterketon
(CF/PEEK) kullanilmistir. Sonuglar karbon fiber kirilmasi, matris reginesi rengindeki
degisiklikler ve on ylizeydeki tabakalagsma o6zellikleri incelendiginde CF/BMI ve
CF/PEEK'in CF/epoksiye kiyasla kayda deger derecede kiigiik hasarlar olustugunu
gostermektedir [53].

Boman Medical Technology firmasi tarafindan gelistirlen bir patentte enjeksiyon
kaliplama ile PEEK/grafen/karbon nanotiip/karbon fiber/bor nitriir/baglayici ajan
(KH550) kullanarak havacilik sektorii igin kompozit tiretmislerdir [54].

Tiwari ve arkadaglar1 (2011), CF kumasin kimyasal reaktivitesini ve matris
malzemesiyle etkilesimini arttirmak i¢in soguk azot oksijen plazmast teknigi
kullanmislardir. Islem gormemis ve plazma teknigi ile modifiye edilmis CF ile, PEI,
Polietersiilfon (PES) ve PEEK polimer matrisleri kullanilarak baskili kaliplama
metoduyla kompozitler hazirlanmistir. Karbon fiber modifiyesi XPS, SEM, FTIR ve
Raman Spektroskopisi kullamlarak dogrulanmistir. Hazirlanan kompozitlerin mekanik
ozellikleri cekme testi, 3 nokta egme testi, tabakalar arasi kayma mukavemet testi (ILSS)
kullanilarak 6l¢tilmiistiir, ayrica fiber-matris etkilesimi adhezyon testi, SEM ve FTIR ile
incelenmistir. Plazma isleminin fiber-matris etkilesimini arttirdigi ve mekanik

ozelliklerini iyilestirdigini raporlamislardir [55].
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Liu ve arkadagslar1 (2021), CF-PEEK etkilesimini arttirmak i¢in karbon kumasi
polieter imid (PEI) ile kaplayarak modifiye etmislerdir (Sekil 5.3). PEI ile kaplanmis CF
kumas1 PEEK filmleri ile katmanlar olusturacak sekilde baskili kaliplama yontemiyle
birlestirerek kompozit tretmislerdir. PEI ile kaplanmis numunelerin arayiizey kayma

dayanimini ve mekanik 6zellikleri gelistirdigini raporlamislardir [56].

Sekil 5.3. Karbon kumasin PEI ile kaplanmasi [56]

Hassan ve arkadaslar1 (2019), karbon fiber ve PEEK arasindaki zayif baglanmay1
giiclendirmek i¢in karbon fiber yiizeyini poliimit/CNT karisimi ile modifiye etmislerdir.
Modifiye edilen karbon fiber ve PEEK filmlerini baskili kaliplama yontemiyle
kaliplamiglardir. Numunelerin ILSS, egme mukavemetini ve modulus degerlerinin
arttigini bildirmislerdir [57].

Cuiqin ve arkadaslar1 (2015), CF demetini farkli derisimlerdeki Meldrum asidi ile
modifiye etmiglerdir. XPS, SEM, AFM, FTIR kullanarak modifikasyonu
dogrulamiglardir. Epoksi ile kompozit olusturarak ILSS 6l¢timiinii yapmislar ve SEM ile
morfolojisini incelemislerdir. Modifikasyonun arayiiz etkilesimini arttirdigini tespit
etmislerdir [58].

Hassan ve arkadaslar1 (2018), CF kumagsi Meldrum asidi ile aktiflestirip PEKK ile
kaplamislardir. Ardindan 8 kat modifiye edilmis CF, 9 kat PEEK filmi kullanarak baskil
kaliplama ile kompozit tiretmislerdir (Sekil 5.4). SEM, XPS, FTIR, DMA, 3 nokta egme,
ILSS ve temas acist Ol¢timii ile karakterize etmislerdir. Bu yontemle hazirlanan
kompozitlerin PEEK/CF etkilesimini ve mekanik 6zellikleri arttirdigini bildirmislerdir
[59].
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Sekil 5.4. Karbon kumagin PEKK ile kaplanmasi [59]

Xu ve arkadaglar1 (2016), karbon fiberi ve Polifenilen Siilfit (PPS) fiberi hava
plazma yontemiyle modifiye etmislerdir (Sekil 5.5). SEM, XPS, monofilament ¢ekme
testi, temas agis1 Olgtimleriyle karakterize etmislerdir. PPS/CF kompoziti tirettiklerinde
ise aradaki etkilesimi mikro bag testi ile incelemislerdir. Ayrica arayiiz kayma dayanimi
(IFSS) testi ile, plazma isleminin fiberler arasi arayiiz etkilesimini arttirdigini

raporlamiglardir [60].

IWorking gas I I High voltage I

——

Fibers Continuous fiber
leund clcclmdcl transmission device

Sekil 5.5. Karbon kumagin plazma modifikasyonu [60]

Rhee ve arkadaslar1 (2012), CF kumasi oksijen plazma ydntemiyle modifiye
etmiglerdir. Temas ag¢ist ol¢iimii ve XPS ile modifikasyon islemini incelemislerdir.
Epoksi kullanarak kompozit hazirlamiglar ve kompozitlerin tribolojik &zelliklerini
incelemislerdir. Plazma isleminin asinma 6zelligini gelistirdigini tespit etmislerdir [61].

Chen ve arkadaslar1 (2018), karbon fiber (CF) takviyeli PEEK kompozitlerin
araylizey etkilesimlerini, farkli oranlarda polieter imid (PEI) ve grafen oksit (GO)
uygulayarak iyilestirmislerdir (Sekil 5.6) [3].
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Sekil 5.6. PEEK/CF kompozit iiretimi [3]

Wang ve arkadaglar1 (2020), poliimid kullanarak kisa karbon fiberi modifiye
etmislerdir. Ekstriizyon ve enjeksiyon kaliplama yontemleriyle PEEK/modifiye edilmis
karbon fiber kompozitleri tiretmislerdir. Modifiye isleminin ¢ekme ve egme dayanimini
arttirdigl ayrica karbon fiber ve PEEK arasindaki arayiizey baglanmasini arttirdigini
belirtmisglerdir [62].

Lin ve arkadaslar1 (2021), PEEK/CF/nanosilika kompozitleri tiretmislerdir (Sekil

5.7). %1 kadar nanosilika katkisinin ¢ekme dayanimini ve modulus degerini arttirdigini

raporlamislardir [63].

L
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Sekil 5.7. PEEK/CF/nanosilika iiretimi [63]

Liu ve arkadaslar1 (2019), PEI ve Zeolitik imidazolat ¢er¢evenin (ZIF) sinerjik
etkisini karbon fiber tizerine kaplamanin etkisini incelemislerdir (Sekil 5.8). Karbon fiber
sirastyla PEI ve ZIF c¢ozeltilerine daldirlarak kaplanmistir. Karbon fiberin modifiye
isleminden sonra ¢ekme mukavemeti degismezken, arayiizey baglanmasini arttirdigini

belirtmiglerdir. Ayrica karbon fiber ve PEEK arasindaki interfazi gelistirdigini
bildirmislerdir [64].
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Sekil 5.8. CF modifiyesi [64]

Yang ve arkadaglar1 (2007), karbon fiberi nanosilika ile modifiye edilmis epoksi ile
kaplamiglardir. CF-matris arasindaki etkilesimi XPS, SEM ve ILSS testleri ile
incelemislerdir. Nanosilika ile modifiye edilen epoksinin CF yiizeyindeki hidroksil
gruplarini arttirdigini raporlamiglardir [65].

Tian ve arkadaslar1 (2019), karbon fiberi nitrik asit ile farkli siirelerde muamele
ederek yiizeye hidroksil grubu baglamislardir. SEM, FTIR, temas acis1 ve XPS kullanarak
modifiye islemini dogrulamislardir. Modifiye isleminin CF ve polipropilen arasindaki
etkilesimi arttirdig1 ve mekanik 6zellikleri iyilestirdigini raporlamislardir [66].

Martin ve arkadaslar1 (2016), karbon fiberler i¢in ¢evre dostu bir yiizey isleme
yontemi gelistirmislerdir. Bu arastirma i¢in zift bazli karbon fiberler kullanilmistir.
Aragtirmacilar, PEEK karbon fiber kompozit igin kristalinitenin saf PEEK ile
karsilastirildiginda %25 arttigini bildirmistir. Yiizey isleme tabi tutulmus kompozitin
enine ¢ekme dayanimi %17 artmistir [67].

Pan ve arkadaglar (2016), karbon fiberlerdeki yiizey islemlerinin, interlaminar
kayma mukavemetini ve egilme mukavemetini iyilestirmede 6nemli bir rol oynadigi
lizerine arastirma yapmislardir. Karbon fiberlerin yiizeyi, oksitleyici kimyasallarla ve
silikon bazli uyumlastiricilarla islenerek iki farkli yontemle modifiye edilmistir.
Uyumlastirict  olarak Silikophen P 80 kullanilarak, islenmemis karbon fiberle
giiclendirilmis PEEK kompozite kiyasla egilme mukavemetinde yaklasik %27 ve
interlaminar kayma mukavemetinde %37 artis saglanabilecegi bildirilmistir [68].

Niu ve arkadaslar1 (2018), UV radyasyonunun PEEK karbon kompozit {izerindeki
etkisini aragtirmiglardir. Bu arastirmacilar, atomik kuvvet mikroskobu kullanarak nano

girinti yontemi ile sertligi ve elastikiyet modiiliinii 6l¢miislerdir. UV radyasyonuna maruz
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birakildiginda, ilk 240 saat boyunca elastikiyet modiilii ve sertlik sirasiyla %11,6 ve %48
oraninda artmis ve Ozelliklerdeki iyilesme zincir kopmasina ve capraz baglanmaya
atfedilmistir. 1560 saat sonra elastikiyet modiilii ve sertlik sirasiyla %38 ve %61 oraninda
azalmig ve bu duruma mikro deliklerin ve mikro ¢atlaklarin olusumu sebep olarak
gosterilmistir. SEM mikrograflariyla da dogrulanmistir. PEEK/CF kompozit i¢in termal
yaslandirma isleminin kulanilmasi ile sertligi %10 arttirdig1r ve ayrica 6zgiil asinma
oraninin yaklasik %33 oraninda azaldigi bildirilmistir. Termal yaslandirma islemi
nedeniyle, karbon fiber ile PEEK matrisi arasindaki arayiizde kristallesme meydana

gelmistir [69].
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6. KARBON KUMAS VE POLIMERIN KARAKTERIZASYONUNDA
KULLANILAN YONTEMLER

6.1. SEM (Taramah Elektron Mikroskobu)

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM), c¢esitli materyaller iizerinde yliksek
cOzuntrliiklii goruntiiler elde etmek i¢in kullanilan bir cihazdir. Bu mikroskop tiiri,
malzemelerin nano ve mikro 6lgekteki yapisal Ozelliklerini incelemek igin elektron
demetleri kullanir. SEM, 300.000’e kadar olan biiylitme oranlari sunar ve bazit modern
modellerde bu oran 1.000.000’e kadar ¢ikabilir. Bu cihaz, genellikle Enerji Dagilimli X-
1sin1 Spektroskopisi (EDX) ile entegre edilerek, incelenen 6rneklerin niteliksel ve yari
niceliksel kimyasal analizlerini saglamaktadir. EDX ile kombinasyon halinde, SEM,
sadece gorsel bilgiler saglar, ayn1 zamanda malzemelerin kimyasal bilesimleri hakkinda
degerli bilgiler sunar. Bu 6zellikleriyle SEM, malzeme bilimi, biyoloji, jeoloji ve yar1

iletken endiistrileri gibi ¢ok ¢esitli disiplinlerde temel bir aragtir [70].

6.2. Raman spektroskopisi

Raman spektroskopisi, bir madde i¢indeki kimyasal bilesenleri ve molekiiller arasi
baglar1 tespit etmek i¢in, molekiillerin yapisal 6zelliklerini belirlemek i¢in kullanilir.
Raman spektroskopisinde, belirli dalga boyundaki bir lazer 1511 numuneye gonderilir ve
numunede molekiillerle etkilesime girerek sagilir. Cogunlukla, sagilan 151n gelen 1sikla
ayn1 frekansa sahiptir ve bu Rayleigh sagilmasi olarak bilinir; bu tiir sagilma olaylarinin
%99,9’unu olusturur. Ancak, sagilan isinlarin kii¢iik bir kismi frekans degistirerek Raman
sacilmast  olusturur, bu da molekiiler titresimlerden kaynaklanir. Raman
spektroskopisinde, frekans kaymalar1 dalga boyunun tersi cinsinden (cm™') ifade edilir ve

bu kaymalar spektrumun x ekseninde gosterilir [71, 72].

6.3. XPS (X-Isinlar1 Fotoelektron Spektroskopisi)

Yayilan fotoelektronlarin baglanma enerjileri her bir elemente ve kimyasal
ortamlarina 6zgtidiir. Ana fotoelektron pikleri herhangi bir enerji kaybi olmadan yayilan
elektronlardan kaynaklanirken, ylizeyin daha derinlerinden gelen, sagilmaya ve enerji
kaybina ugrayan diger elektronlar kaynaga daha diisiik kinetik enerjiyle ulasir ve
spektrumun arka planina katkida bulunur. Bu nedenle, XPS spektrumlar1 her bir tepe
noktasinin daha yiiksek baglanma enerjisi tarafina dogru arka planda karakteristik bir artis
gosterir. Geleneksel olarak, iki tiir spektrum, arastirma ve yiiksek ¢oziintirliikkli bolgeler

kaydedilir. Daha diisiik enerji ¢oziiniirliigline sahip arastirma spektrumu, tipik olarak 1-
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1400 eV arasinda genis bir baglanma enerjisi 6lgegini kapsar ve incelenen numunenin
ylizeyinde bulunan her bir element i¢in karakteristik pikler gosterir [73].
6.4. Yiizey Enerjisi Olciimii

Yiizey 1slanabilirligi, bir sivinin kat1 bir ylizeye ne kadar iyi yayildigini ve ona
yapistigim belirten bir 6zelliktir. Genellikle, bir ylizeyin 1slanabilirligi, sivi damlasinin
kat1 yiizeye temas ettiginde olusturdugu temas acisiyla olgiiliir. Temas acgist kiigiikse
(genellikle 90 dereceden az), s1v1 ylizeye iyi yapisir ve yiizey "iyi 1slanabilir" olarak kabul

edilir; biiyiik temas acilar1 (90 dereceden fazla) ise ytizeyin diisiik 1slanabilirligini gosterir

(Sekil 6.1).

8<90° 6 >90°

gaz gaz

kati kati

Sekil 6.1. Temas agisi

Islanabilirlik, ylizey enerjisi gibi 6zelliklerle de iliskilidir; ylizey enerjisi yiiksek
olan malzemeler genellikle daha iyi 1slanabilir 6zelliklere sahiptir. Islanabilirligi icin,
yiizeylerin temas agis1 ve yiizey enerjisi (Y°), polar bilesen (Y3) ve dispersif bileseni (Y3)
hesaplanir. Katilarin ylizey enerjisini 6l¢gmek i¢in Owens ve Wendt metodunda asagidaki

denklem 6.1 kullanilarak yararlanilir.

Y,(1 + cosB) = 2(\/Y?.Y§i + \/Yf.YE) (6.1)

Bu denklemde, 8 6lciilen temas agisidir. Yiizey ile temas eden test sivilart i¢inY;,
Y¢ ve Y? bilinmelidir. Kat1 yiizey enerjisinin dagilma ve polar bilesenlerini elde etmek
i¢in egim ve kesisim noktasina sahip dogrusal bir denklem uygulanir ve Y5, YZS, ve Y5 nin

toplanmasiyla hesaplanabilir [56].
Yapisma kuvveti (W,), iki malzeme arasindaki ara yiizeyde olusan baglarin
kuvvetini tanimlamaktadir. Termodinamik olarak, yiizey enerjileri iizerinden Young-

Dupré denklemi kullanilarak hesaplanir (Denklem 6.2).

W, =Y,;(1 + cosH) (6.2)
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Yapisma kuvveti, ara ylizeyde olusan molekiiler etkilesimlerin (van der Waals,
hidrojen baglar1 veya kovalent baglar) bir sonucu olarak ortaya ¢ikar ve malzeme
ylizeylerinin modifikasyonu veya yiizey islem teknikleri ile iyilestirilebilir. Polimer ve
kompozit malzemelerin yiizey enerjisinin artirilmasi, yapisma kuvvetini artirarak

mekanik performansi iyilestiren dnemli bir parametredir [74].

6.5. Yogunluk Ol¢iimii
Arsimet prensibi, bir nesnenin suya veya baska bir siviya batirildiginda, tizerine
uygulanan kuvvetin, nesnenin yer degistirdigi sivinin agirligina esit oldugunu belirtir. Bu
prensip, bir nesnenin yogunlugunu (kiitle birimi bagina hacim) lgmede kullanilir.
Nesnenin havadaki kuru agirligi (mnava) hassas bir terazi kullanarak olgiiliir,
nesnenin yogunlugu bilinen bir sivi igindeki agirligi (msy) 6l¢tiliir. Bu yontem, nesnenin
stvi igindeki agirliginin dlgiilmesine dayanir ve yer degistirdigi sivinin hacmi ile nesnenin

yogunlugu arasinda denklem 6.3’teki gibi dogrudan bir iliski kurar [75].

_ Mpava
P

=S *Psn (6.3)
Mpava — M

6.6. FTIR

FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy), malzemelerin molekiiler
yapilarii ve kimyasal bilesimlerini analiz etmek i¢in kullanilan bir spektroskopi
teknigidir, 6rneklerdeki kimyasal gruplarin ve baglarin tespit edilmesine olanak tanir. Bu
yontem, molekiiler diizeyde nasil bir yapiya sahip oldugunun anlasilmasina yardimei1 olur.
FTIR, molekiillerin kizilotesi 15181 emilim sekillerini 6lgerek calisir. Her molekiil,
kendine 6zgii bir kizilotesi emilim spektrumuna sahiptir, bu da onlar1 tespit etmek ve
analiz etmek i¢in kullanilabilecek bir "kimyasal parmak izi" gibi davranir [76].
6.7. Cekme Testi

Polimerlerin uygulanabilirligi ve hizmet siiresi, fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin
bozulmasiyla sinirlidir. Bir malzeme yiiksek gerilim deformasyonuna maruz kalirsa,
kalic1 olarak deforme olur (plastik deformasyon) ve sonunda basarisiz olur. Yeterince
disiik gerilimler ve gerilimler i¢in, polimerik malzeme dogrusal elastik bir kat1 gibi
davranir. Gerilim-gerinim egrisindeki yerel maksimum, verim (akma) noktasi olarak
adlandirilir ve sisteme daha az yiik verdigini gosterir. Karsilik gelen gerilim ve uzamaya,
akma dayanimi ve akma noktasi uzamasi denir. Akma noktasinin 6tesinde malzeme
onemli 6lctide gerilir ve bu bolgeye plastik bolge denir. Daha fazla uzama, gerilim

sertlesmesine ve malzemenin nihai kopmasina yol agar. Kopma noktasinda karsilik gelen
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gerilim ve gerilime, nihai dayanim ve kopmada uzama denir. Polimerik bir malzemenin
gerilim-gekil degistirme davranisi, molekiiler 6zellikler, mikro yapi, gerinim hizi ve

sicaklik gibi gesitli parametrelere baglidir [77].
6.8. Darbe Dayanimi Testi

Darbe testi, bir malzemenin ani bir yiikleme altinda tepkisini degerlendirmek
amaciyla yapilan bir testtir. Bu test 6zellikle miihendislik malzemelerinin tokluk,
kirilganlik, centik hassasiyeti ve darbe mukavemetini 6l¢gmek i¢in kullanilir. Darbe
testleri, malzemenin yliksek hizda yiike karst dayanikliligini belirlemeye yardimei olur,
bu da tirlin sorumlulugu ve giivenlik ag¢isindan dnemlidir. En yaygin darbe testleri Charpy
ve Izod testleridir. Charpy testinde, ¢entikli bir numune yatay olarak iki dikey ¢ubuk
arasina yerlestirilir ve bir kaldirag koluyla numunenin ¢entikli yiiziine vurulur. Izod
testinde ise numune dikey olarak tutulur ve centik carpana doniik olacak sekilde
yerlestirilir. Her iki test de numunenin kirilmasina neden olan darbe yiikii altinda emilen
enerjiyi Olcer. Darbe testlerinin yapilmamasi, malzemenin beklenmedik kosullar altinda
nasil performans gosterecegini bilmemek anlamina gelir. Bu nedenle, 6zellikle savunma,
havacilik, otomotiv ve ingaat gibi alanlarda malzemelerin darbe dayanikliligini anlamak
kritik 6nem tasir. Bu testler, malzemelerin tasarim ve kalite kontrol siireclerinde de
onemli bir rol oynar, ¢linkii malzemelerin beklenen performans standartlarini karsilayip

karsilamadigini dogrulamak icin gereklidir [78].
6.9. ILSS

Tabakalar aras1 kayma mukavemeti (ILSS), fiber takviyeli polimer kompozitlerin
kritik bir 6zelligi olarak kabul edilir ve kompozitin, katmanlar arasi kayma gerilimlerine
kars1 gosterdigi dayamiklilign ve baglarin ayrismadan (delaminasyon) korunma
kabiliyetini yansitir. Bu 6zellik, malzemelerin yiiksek yiik ve ¢evresel kosullar altinda
yapisal bozulma gostermeden kullanildigi havacilik ve otomotiv gibi sektorlerde biiyiik
Onem tasir.

Yiiksek bir ILSS degeri, fiberler ile matris arasinda saglam bir yapismanin
oldugunu ve bu yapismanin malzemenin genel mekanik performansina énemli Slgiide
katkida bulundugunu gosterir. Bu 6zellik, mekanik yiiklerin katmanlarin birbirinin
tizerinde kaymasina neden olabilecegi uygulamalarda kritik 6neme sahiptir ve bu durum
yapisal basarisizliklara yol agabilir. ILSS, fiber ve matrisin tiirti, fiber-matris arayiizeyi,
fiber yonelimi ve kompozit igerisindeki bosluk veya kusurlar gibi ¢esitli faktorlerden

etkilenebilir.
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Kompozit malzemelerin servis kosullari altinda nasil performans gosterdigini
anlamak ve ongoérmek icin fiber-matris arayliziinii kimyasal islemler veya baglayici
ajanlar ile gelistirme tizerine yogunlasmaktadir. Bu sayede, kompozitlerin beklenen
kullanim kosullarinda performans gostermesi ve yapisal biitiinliigiinii korumasi
saglanmaktadir [79].

6.10. 3 Nokta Egme Testi

Ug nokta egme testi, fiber takviyeli polimer kompozitlerin mekanik 6zelliklerini
degerlendirmek i¢in kullanilan bir yontemdir. Bu test, dzellikle kompozitin egilme
mukavemeti ve modiiliinii belirlemek amaciyla kullanilir. Bir numunenin iizerine {i¢
noktada yiik uygulanarak yapilir: iki destek noktasi ve ortada bir yiikleme noktasi.

Test sirasinda, numune belirlenen bir hizda egilirken, uygulanan kuvvet ve
numunenin ne kadar egildigi kaydedilir. Numunenin en yiiksek gerilimi tasiyabilecegi
noktaya kadar yiik uygulanir. Bu maksimum yiik, malzemenin egilme mukavemeti olarak
kabul edilir. Ayrica, numunenin egilme sirasinda gosterdigi elastik ve plastik
deformasyonlar da degerlendirilir.

Ug nokta egme testi, malzemenin yapisal biitiinliigiinii ve yiik altinda performansini
anlamak i¢in kritik 6neme sahiptir. Bu test, malzemenin mithendislik uygulamalarinda
nasil davranacagini 6ngérmek igin gerekli olan temel mekanik parametrelerin
belirlenmesinde kullanilir [79].

6.11. LOI (Limit Oksijen Indeksi)

LOI testi, bir malzemenin yanabilirligini degerlendirmek icin kullanilir ve
malzemenin yanabilmesi i¢in gereken minimum oksijen konsantrasyonunun ytiizdesini
belirler. Bu test, bir malzemenin ne kadar zor yandigim gosterir ve 6zellikle havacilik,
otomotiv ve insaat gibi alanlarda giivenlik a¢isindan énemlidir.

LOI testi, kii¢iik bir malzeme Orneginin bir tiipe yerlestirildigi ve tiip igindeki
oksijen ile azot oraninin ayarlandig: kontrollii bir ortamda gergeklestirilir. Test sirasinda,
ornek yavasca 1sitilarak tutusma noktasina kadar getirilir. Islem sirasinda, malzemenin
tutusabilmesi i¢in gerekli minimum oksijen yiizdesi belirlenir. Eger malzeme, atmosferde
bulunan oksijen seviyesinden daha diisiik bir seviyede bile yanmaya devam ederse, bu
malzemenin alevlere kars1 daha direngli oldugu anlamina gelir [80].

6.12. DMA (Dinamik Mekanik Analiz)
DMA, malzemelerin mekanik ve viskoelastik 6zelliklerini, sicaklik veya frekans

gibi degisken parametrelere bagli olarak Olcen bir test yontemidir. DMA, sicaklik
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fonksiyonu olarak depolama modiili (E') ve tan delta (tan 8) degisimini 6lger. Bu
Olctimler, kompozitlerin sertligindeki artislar1 ve kompozit matrisi ile fiber arasindaki
etkilesimlerin iyilesmesini gosterebilir.

6.13. TGA (Termogravimetrik analiz)

TGA, bir malzemenin farkli sicaklik derecelerinde agirlik degisimini Glgen bir
teknik olarak tanmimlanir. Bu yontem, malzemelerin termal stabilitesini ve
kompozisyonunu belirlemek i¢in kullanilir. Ornegin, bir malzemenin hangi sicaklikta
bozulmaya basladigini, bozulma sicakligini ve bozunma sirasinda kaybedilen kiitle
miktarint tespit etmek i¢in kullanilir. Ayrica, malzemelerin termal 6zelliklerini daha
ayrintili bir sekilde incelemek ve 6rnegin nemi, ugucu bilesenler veya dolgu maddeleri
gibi bilesenlerin ayristirllmasini analiz etmek icin de kullanilir. TGA y6nteminde
malzemelerin 1s1l islem sirasinda agirlik kaybini veya kazancinm1 kaydeden bir cihaz
kullanilir. Ornek yerlestirilir ve kontrollii bir atmosfer altinda, genellikle bir azot akist
altinda, belirli bir sicaklik programina tabi tutulur. Cihaz, 6rnegin agirhigini siirekli olarak
olger ve sicaklik arttikga agirlik degisimlerini kaydeder. Bu veriler, 6rnegin cesitli
sicakliklarda nasil davrandigini gosterir ve ugucu maddelerin buharlagsmasi, oksidasyon
ya da diger kimyasal degisimler gibi siiregleri izlemek i¢in kullanilabilir [81].

6.14. DSC (Diferansiyel Taramah Kalorimetri)

DSC, bir malzeme ve bir referansin 1s1 akis hizindaki farkinin sicaklik degisimi
sirasinda Olgtildiigii bir tekniktir. DSC, malzeme ve referansin kontrollii bir sicaklik
programina tabi tutuldugu bir durumda uygulanir. Bu yontem, farkli maddelerin termal
ozelliklerini, Ornegin faz gegisleri, oksidasyon veya diger kimyasal reaksiyonlari
incelemek i¢in kullanilir.

DSC cihazlar1 temel olarak iki ana tipte bulunur: 1s1 akisi ve gii¢ kompanzasyonu
DSC’leri. Her iki tip de numune ve referans arasinda sicaklik farkimi lger ve bu fark
tizerinden numunenin 1s1 akigini hesaplar. Is1 akist DSC’lerinde, numune ve referans
genellikle bir 1sitic1 bloga yerlestirilir ve bu blok tizerindeki sicaklik farklar: 6l¢iiliir. Giig
kompanzasyonu DSC’lerinde ise, numune ve referans i¢in ayr1 1siticilar kullanilir ve her
biri i¢in gerekli 1sitma glicti dogrudan 6l¢iiliir.

DSC analizinin temel prensibi, numune iizerinde meydana gelen fiziksel veya
kimyasal degisikliklerin 1s1 emilimi veya salinimi1 yoluyla tespit edilmesidir. Ornegin, bir

polimerin camsi gecis sicakligl, erime ve kristallesme sicakliklar gibi termal 6zellikler
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DSC kullanilarak tespit edilebilir. DSC ayrica, reaksiyon kinetigi, ¢oziintirliik sicaklig
ve ¢apraz baglanma gibi olaylar1 incelemek i¢in de kullanilir [81].

Polimerlerin ve kompozitlerin kristallenme derecelerinin (X.) hesaplanmasi
asagidaki denklem 6.4 ile gergeklestirilir. Burada o matrisin kiitle oramini, AHp, erime
entalpisini, AH. erime entalpisini AHn° polimerin teorik kristallenme entalpisini gosterir.

PEEK i¢in AHy° degeri 130 J/g kabul edilmistir [82, 83].

(6.4)

X, = AH 100%
C_AH,%ax °
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7. DENEYSEL CALISMALAR
7.1. Kullanilan Malzemeler

Bu ¢alismada kullanilan malzemelerin 6zellikleri Tablo 7.1°de verilmistir.

Tablo 7.1. Deneysel ¢alismada kullanilan malzemelerin ozellikleri

Malzeme

Ozellikleri

Karbon kumasg (CF) (Dost Kimya)

Alan agirhgi: 200 g/m?
Kalinlik: 0,327 mm

Cekme dayanimi: 3950 MPa
Dokuma tipi: 2x2 twill
Filament say1si: 3000 twill

PEEK (Réchling, SUSTAPEEK natural)

Yogunluk: 1,3 g/cm?

Su absorbsiyonu: % 0,2

Akma gerilimi: 110 MPa
Kopmada uzama: %20

Erime sicakligi: 343°C

Termal iletkenlik: 0,25 W/(m.K)

PEI (Sigma-Aldrich)

Yogunluk: 1,27 g/mL

Erime indeksi: 18 g/10 dk (337°C/6,6 kg)
Camsi gecis sicakligr: 216°C

Young modiilii: 2900-3000 MPa

Aseton (Honeywell)

Saflik: >99,5%
Kaynama sicakligr: 65°C

Meldrum asidi (Tokyo Chemical Industry Co.),

Saflik: >98%
Erime sicakligi: 94-97°C

Nitrik asit (Carlo Erba Reagents)

Saflik: >65%
Yogunluk: 1,38-1,40 g/cm?

Etanol (ISOLAB Chemicals)

Saflik: >99,9%
Kaynama sicaklig1: 78°C

N-Metil-2-Pirrolidon (NMP, Thermo

Scientific)

Saflik: %99
Kaynama sicakligi: 202°C

Silika (SiO», Thermo Scientific)

Spesifik yiizey alani: 175-225 m*/g

Kalip ayirict (Frekote)

Kullanim sicakligi: 400°C

Etilen glikol (VWR Chemicals)

Yogunluk: 1,11 g/cm?
Kaynama sicakligr: 196-198°C

1-Bromonaftalin (Tokyo Chemical Industry)

Saflik: >%95
Kaynama sicaklig1: 282°C
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7.2. Karbon Kumasin Modifiyesi

7.2.1. Karbon kumasin yiizey modifikasyonu

Karbon kumasin yiizey islemlerinde kullanilan islem-sicaklik-siire parametreleri
Tablo 7.2°de, fotograflari1 Gorsel 7.1°de verilmistir. Karbon kumasin ytizeyindeki
kirlilikleri gidermek amaciyla asetonla muamele edilmistir. Islem gérmemis karbon
kumas CF (X) olarak isimlendirilirken oda sicakliginda asetonda bekletilen numune CF,
80°C’de asetonla temizlenen numune CF-W olarak isimlendirilmistir. Meldrum asidi
(CF-M) ve nitrik asitle (CF-N) muamele islemleri asetonla temizlendikten sonra ve
karbon yiizeyinde hidroksil ve karboksil baglari olusumunu saglamak amaciyla

uygulanmistir. 80°C’de yapilan asetonda yikama islemi ve tim nitrik asit modifiye

islemleri geri sogutuculu sisteme baglanarak yapilmuistir.

Tablo 7.2. Karbon kumasin modifikasyonu icin yapilan islemler ve parametreler

. . Modifiye
Numune Yapilan islem Sicakhik Siire islemi sonras
yikama
1 | CF(X) Islem gormemis | - E -
2 | CF Asetonda yikama | 20°C 24 saat Su
3 | CF-W Asetonda yikama | 80°C 24 saat Su
Meldrum asidi o
4 | CF-M (2) modifikasyonu 30°C 2 saat Su
Meldrum asidi o Aseton, 3 saat,
3| CFM@-A | hodifikasyonu | 30°C 2 saat 30°C
Meldrum asidi o
6 | CF-M(3) modifikasyonu 30°C 3 saat Su
Meldrum asidi o Aseton, 3 saat,
7 | CF-M (3)-A modifikasyonu 30°C 3 saat 30°C
8 | CF-N Nitrik asit 110°C 2 saat Su
modifikasyonu
Nitrik asit + Nitrik asit: 110°C | Nitrik asit: 2
9 | CF-N-M (2) Meldrum asidi + Meldrum asidi: | saat + Meldrum | Su
modifikasyonu 30°C asidi: 2 saat
Nitrik asit + Nitrik asit: 110°C | Nitrik asit: 2
10 | CF-N-M (3) Meldrum asidi + Meldrum asidi: | saat + Meldrum | Su
modifikasyonu 30°C asidi: 3 saat

42




RRr S £ —i

J

b

*

.
-3
ot
58 1
-
o

X
= ¥
‘;f:
.

y

Gorsel 7.1. CF modifikasyonunda kullanilan deney diizenekleri a) CF, b) CF-W, ¢) CF-M (3)-4, d) CF-N

7.2.2. Karbon kumasin PEI ile modifiyesi

Karbon kumasin modifiyesi i¢in karbon kumasa karsi islanabilirligi yiiksek bir
malzeme olan PEI kullanilmistir [84]. Karbon kumasi PEI ile modifiye etmek i¢in iki
farkli islem; ekstriizyon ve elektroegirme yontemleri denenmistir. Tiim islemlerden 6nce
PEl’'nin nemini gidermek amaciyla gece boyu etiivde 80°C’de bekletilmistir. PEI
graniilleri DSM Xplore marka ¢ift vidali (Micro 15 cc Twin Screw Compounder)
ekstriidere beslenip 3 dakika karigtirllmistir. Ekstriider ¢ikisi, DSM Xplore film ¢ekme
aparatina baglanarak 0,1 mm kalinlikta oda sicakliginda sogutularak PEI filmleri elde
edilmistir. Ekstriizyon sicaklig1 370°C, vidalarin donme hizi 100 rpm olarak ayarlanmigtir

(Gorsel 7.2).
43



Gorsel 7.2. Ekstriider ve film ¢cekme aparati

Diger bir modifikasyon yontemi olarak elektroegirme yontemi kullanilmigtir
(Gorsel 7.3). Bu yontem ile karbon kumagin her iki yiizeyi de kaplanmistir. Siringaya
konulmak tizere 30 mL ¢ozelti hazirlanmistir. Cozelti hazirlarken PEI graniilleri NMP
icerisinde manyetik karistiricida 60°C’de gece boyu ¢dziinmeye birakilmaistir.

PEI kaplamasina ilave olarak nanopargacik eklenmesi arayiizeydeki baglanmalari
ve dolayisiyla ILSS, egme mukavemeti gibi degerleri arttirmaktadir [85]. Bu sebeple bu
calismada PEl/silika kullanilmustir. Silika katkili numunelerde PEI ile birlikte PEI’nin
agirlikca %1 ve %2’si kadar silika eklenip manyetik karistirict kullanilarak 60°C’de gece
boyu ¢dziinmeye birakilan ¢6zelti, 2 dakika sonikasyon cihazinda homojenize edilmistir.
Cozelti siringa igerisinde elektroegirme sistemine yerlestirilmistir. Karbon kumas cihaz
icerisinde yukari sabitlenmis, siringaya bagli igne ucu ve karbon kumasg arasindaki mesafe

20 cm olarak sabit tutularak voltaj verilmistir. Taylor konisi olusmaya basladig1 an karbon
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kumaslarin tizeri PEI nanofiberlerle kaplanmaya baslanmistir [45]. Kaplama siiresince
kaplama siiresi 60 ve 120 saniye, PEI derisimi %10-%25, voltaj 16 kV-45 kV, ayrica
siringa akis hizi 0,15 mL/sa-1,15 mL/sa araliklarinda denenmistir. Tiim parametreler
denendikten sonra SEM’de nanofiber olusumlar1 gézlenmistir ve CF modifiyelerine bu

kosullarda devam edilmistir.

Gorsel 7.3. Elektroegirme cihazi

7.3. Karbon Kumagsin Karakterizasyonu

7.3.1. SEM Analizi

Karbon kumaglarin yiizey morfolojisi ZEISS SUPRA VP50 marka taramali
elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Yiizey morfolojisi incelenmeden Once
numuneler AGAR sputter kaplama cihazinda 15 saniye altin-paladyumla kaplanmaistir.
Numuneden 1 kX ve 2 kX biiylitmelerde 5 kV voltaj altinda gériintiiler alinmistir. Karbon
kumaslarin elementel bilesimlerinin belirlenmesinde EDX (Enerji Dagilimli X-151n1
Spektroskopisi) kullanilmistir. Numunelerin 30 saniyelik yilizey taramalar1 yapilmis ve
elde edilen karakteristik X-1sin1 sinyalleri dogrultusunda elementel dagilim ol¢iilmiistiir.
7.3.2. Raman Spektroskopisi

Karbon kumaslarin ytizey kimyast Gorsel 7.4’te verilen RENISHAW inVia Raman
Microscope marka cihazda, 532 nm lazer (2,33 eV) uyarimi ve 100 objektif lens

kullanilarak incelenmistir. Numunenin zarar gérmesini engellemek i¢in lazer giicii 1
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mW'in altinda tutulmustur. Ip/Ig oraninin istatistiksel histogramini olusturmak icin her

ornek i¢in ve 50 spektrum kaydedilmistir.

Gorsel 7.4. Raman spektroskopisi cihazi

7.3.3. XPS (X-Isinlar1 Fotoelektron Spektroskopisi)

Karbon kumaslarin yiizey kimyasi Thermo Scientific K-Alpha marka ve modele
sahip X-Isinlar1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) ile incelenmistir. Analizler
monokromatik bir Al-Ka X-151n1 kaynagi ve 300 um c¢apinda bir 1s1n biiyiiklagi ile 50
eV gecis enerjisi uygulayan 1 eV tarama hizi ile -10 ile 1350 eV baglanma enerjileri
arasinda gerceklestirilmistir.

7.3.4. Yiizey Enerjisi Ol¢iimii

PEEK filmi ve CF’lerin temas agis1 6l¢timleri Attension Tansiometer cihazinda
yapilmustir. Olgiimler i¢in numuneler 3x3 ¢cm boyutlarinda kesilerek numune tutucuya
yerlestirilmis ve mikrosiringa ile 2 pl sivi, numunelerin {izerine damlatilarak 6lgiim
almmustir. Ug 6l¢tim yapilip ortalamalari alinarak temas agilar1 bulunmustur. Elde edilen
temas agis1 degerleri, Owens-Wendt-Rabel ve Kaelble (OWRK) yontemi kullanilarak
ylizey enerjisi bilesenlerine ayristirilmistir. Polar bilesen i¢in saf su, hem dispersif hem
polar bilesen igin etilen glikol, dispersif bilesen i¢cin bromonaftalinin Tablo 7.3’teki
degerleri kullamilmistir. Bu yontemle, polar ve dispersan bilesenlerin katkilar

hesaplanarak toplam ytiizey enerjisi belirlenmistir [21].
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Tablo 7.3. Swvilarin yiizey enerjileri [86]

Sivi Y;i (mJ/m?) Y? (mJ/m? | Y; (mJ/m?)
Su 21,8 51,0 72,8
Etilen Glikol 29,0 19,0 48,0
Bromonaftalin 44,6 0 44.6

7.3.5. TGA

Karbon kumaslarin termogravimetrik analizi Gorsel 7.5’te verilen TA Instruments
Q500 cihaz1 kullanilarak yapilmistir. 5 mg numune tartilarak platin pan igerisinde

10°C/dk 1sitma hiziyla 850°C’ye kadar azot ortaminda 1sitilmistir.

Gorsel 7.5. TGA cihazi ve numunenin pana yerlestirilmesi

7.4. PEEK-CF Kompozit Uretimi
PEEK film tiretimi

Havacilik sanayinde kullanilan PEEK’in CNC atiklar1 (Gorsel 7.6-a, plastik kiric
makineyle 6giitiilerek graniil haline getirilmistir (Gorsel 7.6-b).

PEEK graniilleri Gorsel 7.7-a’da goriilen sicak preste 350°C sicaklik ve 20 bar
basingta baskili kaliplama yontemiyle Gorsel 7.7-b’de goriilen 0,2 mm kalinliginda PEEK
filmleri haline getirilmistir. 10 gram tartilan PEEK graniilleri 20x20 ¢cm boyutunda 120
um kalinliktaki 2 aliiminyum folyo arasinda 10x10 cm g¢elik ¢ergeve kullanilarak film
haline getirilmistir. 5 dakika 6n 1sitma yapilmis, 5 dakika stire ile ise basing uygulanmis

ve oda sicakliginda sogutulmustur.
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Gorsel 7.6. PEEK

Garsel 7.7. Sicak pres ve iiretilen PEEK filmi
PEEK-CF kompozit tiretimi
Modifiye edilmemis ve modifiye edilmis karbon kumaglar ve PEEK sicak preste
350°C sicaklik ve 120 bar basingta sirastyla PEEK film-karbon kumas-PEEK film olacak
sekilde baskili kaliplama y6ntemiyle tiretilmistir. PEEK, CF ve PEI iceren ¢ok katmanli
kompozitler i¢in literatiirde 350°C sicaklik kullanilarak tiretim yapilmistir. Bu sicakligin
PEEK'in erime noktasinin tizerinde olmasi polimerin akiskanligini saglarken kompozitin
delaminasyonunu 6nleyecek kadar gii¢lii bir arayiiz olusmasini saglamaktadir [84].
Karbon kumaslar 10x10 cm 0&lgiilerinde kesilmistir ve PEEK-CF kompozitleri
40x40 cm boyutunda 120 um kalinliktaki 2 aliminyum folyo arasinda 10x10 cm ¢elik
cergeve kullanilarak film haline getirilmistir. Sekil 7.1°de gosterildigi gibi 3, 5, 13, 17
katmanli kompozitler elde edilmistir ve sirastyla 2PEEK1CF, 3PEEK2CF, 7PEEK6CF
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ve 9PEEKS8CF olarak isimlendirilmislerdir. Kompozitler oda sicakliginda sogutulmustur.

Kompozitlerin kalinliklar1 Tablo 7.4’te verilmistir.

T

2 PEEKICF 3 PEEK2CF 7PEEK6CF 9PEEKSCF
Sekil 7.1. 3, 5, 13 ve 17 katmanli PEEK-CF kompozitleri

Tablo 7.4. Kompozit kalinliklar:

Katman sayisi Kompozit ismi Kalinlik (mm)
1 katman PEEK 0,47+0,03
3 katman 2 PEEK 1 CF 0,38+0,02
5 katman 3 PEEK 2 CF 0,60+0,02
13 katman 7 PEEK 6 CF 2,29+0,08
17 katman 9 PEEK 8 CF 2,53+0,08

Gorsel 7.8°de tiretilen 3 ve 13 katli numunelerin fotograflar: verilmistir.

Gorsel 7.8. 3 ve 13 katmanli PEEK-CF kompozitleri

Kompozitler Gorsel 7.9°da goriilen CNC router freze ile 0-90° yoniinde istenilen
boyutlarda kesilmistir. Cekme numuneleri ISO 527-2 5A standardina gére 75 mm
boyunda dog-bone seklinde, darbe ve LOI numuneleri i¢in ISO 180-1A standardina gore
10 mm * 80 mm, 3 nokta egme testi icin ASTM D790 standardina gére 25 mm * 127
mm, ILSS testi i¢in ASTM D2344 standardinda 6,35 mm * 25,4 mm, DMA i¢in EN 6032

standardinda 10 mm * 35 mm boyutlarinda numuneler hazirlanmstir.
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Gorsel 7.9. CNC freze

7.5. PEEK-CF Kompozit Karakterizasyonu
7.5.1. Yogunluk Ol¢iimii

PEEK ve kompozitlerin yogunluklar:1 i¢in Gorsel 7.10°da goriilen Radwag AS
220.R2 analitik terazi kullanilmistir. Metal bir aski ile malzemenin havadaki ve suyun

icerisindeki agirlig1 dlglilerek aradaki fark ile yogunluk hesab1 yapilmustir.

Gorsel 7.10. Analitik terazi
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7.5.2. FTIR
FTIR spektrumlar1 Gorsel 7.11°de verilen Thermoscientific Nicolet iS10 model
FTIR spektrometresi kullamlarak alinmustir. Olgiimler ATR modunda, 4000 cm™ ile 650

cm! dalga sayis1 araliginda, 4 cm! ¢oziiniirliikte yapilmistir.

Gorsel 7.11. FTIR cihazi

7.5.3. SEM

PEEK ve 3 tabakali kompozitlerin ¢ekme testi sonucu kirik yiizeyleri ZEISS
SUPRA VP50 marka model taramali elektron mikroskobunda (SEM) incelenmistir.
Yiizey morfolojisi incelenmeden 6nce numuneler AGAR sputter kaplama cihazinda 30
saniye altin-paladyumla kaplanmigtir. Numuneden 3000X biiyiitme oranlarinda 15 kV
voltaj altinda goriintiiler alinmastir.
7.5.4. Cekme Testi

Gorsel 7.12-a’da gosterilen PEEK ve PEEK/CF kompozitlerinin ¢ekme dayaninu
ve Young modiilii degerleri Gorsel 7.12-b’de gosterilen Instron 5581 model ¢ekme cihazi
kullanilarak o6l¢tilmiistiir. Testler 1 mm/dk ¢ekme hiziyla ASTM D638 standartlarinda
yapilmustir.
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Gorsel 7.12. Cekme testi numuneleri ve ¢ekme testi cihazi

7.5.5. Darbe Dayanimi Testi
ASTM D4508 standardina gore hazirlanan PEEK ve PEEK/CF kompozitlerinin
Izod ¢entiksiz darbe dayanimi testleri Gorsel 7.13°te gosterilen Izod Darbe Test Cihazi

DVT CD C ile 6 J'liik aparatla oda sicakliginda incelenmistir.
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Gorsel 7.13. Darbe dayanimi numuneleri ve cihazi

7.5.6. ILSS

PEEK ve PEEK/CF kompozitlerinin tabakalar arasi kayma mukavemeti Instron
5944 model ¢ekme cihazinda ASTM D2344 standardina gore yapilmistir (Gorsel 7.14).
Bu standarda gore span to depth orani 4:1 ve hiz1 1 mm/dk olarak ayarlanmustir.
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Gorsel 7.14. ILSS numuneleri ve test diizenegi

7.5.7. 3 Nokta Egme Testi
PEEK ve PEEK-CF kompozitlerinin 3 nokta egme mukavemeti Instron 5944 model
cekme cihazinda ASTM D790 standardina goére yapilmistir (Gorsel 7.15). Bu standarda

gore span to depth orani 16:1 ve hiz1 2 mm/dk olarak ayarlanmistir.

Gorsel 7.15. 3 nokta egme testi
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Gorsel 7.15. (Devam) 3 nokta egme testi

7.5.8. LOI
PEEK ve PEEK-CF kompozitlerinin tutusmasi ve sonrasinda yanmaya devam
edebilmesi i¢in gerekli olan minimum oksijen miktart Dynisco marka LOI test cihaz

kullanilarak ASTM D2863-10 standartlarina uygun olarak belirlenmistir (Gorsel 7.16).

Gorsel 7.16. LOI testi
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Gorsel 7.16. (Devam) LOI testi

7.5.9. DMA

PEEK ve PEEK-CF kompozitlerinin mekanik 6zelliklerini sicaklik ve frekans
degisimlerine bagli olarak incelemek i¢in dinamik mekanik analiz (DMA) kullanilmistir.
TA Instruments Q800 cihazinda Gorsel 7.17°de goriilen ¢ift kantilever modunda
viskoelastik 6zellikleri ve camsi gecis sicakliklar (Tg) incelenmistir. Numuneler, oda
sicakligindan 250°C'ye kadar, 5°C/dk 1sitma hizi ile test edilmistir. Analizler 1, 10, 50 ve
100 Hz frekans degerinde yapilmaistir.

Gorsel 7.17. DMA cihazi, cihaz i¢inde numunenin kantilevera yerlestirilmesi
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Gorsel 7.17. (Devam) DMA cihazi, cihaz icinde numunenin kantilevera yerlestirilmesi

7.5.10. TGA
Kompozitlerin termogravimetrik analizi TA Instruments Q500 cihazi kullanilarak
yapilmistir. 10 mg numune tartilarak platin pan igerisinde 10°C/dk 1sitma hiziyla

850°C’ye kadar azot ortaminda 1sitilmistir.

7.5.11. DSC

Kompozitlerin erime ve kristallenme sicakliklari, entalpileri ve kristallenme
dereceleri Gorsel 7.18’de goriilen TA Instruments Q2000 cihazi kullanilarak
belirlenmistir. Isitma-sogutma-isitma prosediirii kullanilarak 10°C/dk 1sitma hiziyla
380°C’ye 1sitilip, 20°C’ye sogutulup tekrar 380°C’ye 1sitilmustir. I1k 1s1tma numunelerin
termal gegmisini silmek i¢in yapilmistir, erime sicakligi ve entalpisi i¢in ikinci 1sitmadaki

degerler kullanilmistir.

Gorsel 7.18. DSC cihazi ve numunelerin hiicreye yerlestirilmesi
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8. BULGULAR
8.1. CF’nin Karakterizasyonu

8.1.1. SEM

Sekil 8.1°de farkli parametrelerle modifiye edilmis CF’lerin yiizey morfolojilerinin
incelendigi SEM mikrograflar1 verilmistir. Deneysel caligsmalar i¢in satin alinan ticari
CF(X) ytizey kaplamasina (sizing) sahiptir. Sekil 8.1-a’da islem gdérmemis ancak yiizey
kaplamasina sahip CF(X) numunesinin SEM mikrografinda yiizeyinde safsizliklar
oldugu gortilmektedir. Ayni numunede oda sicakliinda asetonla yikamadan (CF) sonra
kirliliklerin giderildigi goriilmiistiir (Sekil 8.1-b) [87]. Islem gérmemis karbon fiberlerin
(CF(X)) ytizeyinde goriilen safsizliklarin, asetonla yapilan temizleme islemi sonrasinda
giderilmesi, yiizeyin daha temiz ve homojen hale gelmesini saglamistir. Bu durum,
kompozit malzemelerde istenmeyen i¢ gerilmelerin ve ylizey hatalarinin énlenmesini
saglayacaktir. Temizlenmis ylizeylerin matris malzeme ile daha iyi bir baglanma ve
dolayistyla daha yiiksek mekanik performans saglayabilecegi de bilinmektedir [35]. Ote
yandan, CF-W numunesinde CF(X)’in yiizey 6zellikleri 80°C'de asetona daldirilip 24 saat
bekletildikten sonra degismeden kalmustir (Sekil 8.1-c). SEM mikrograflarinda Meldrum
asidi ve nitrik asitle modifiye edilen CF yiizeylerinde belirgin farkliliklar goriilmemistir
(Sekil 8.1-d-f). Modifikasyon islemlerinin bir sonucu olarak CF yiizeyindeki
purtizliilikteki artisin ve uzun oluklar olugsmasinin temas alanini ve dolayisiyla iki yiizey
arasindaki mekanik baglanmay1 arttirmasi beklenmistir [50], [88]. Kim ve arkadaslarinin
yaptig1 ¢alismada nitrik asitle yapilan modifikasyonda, bu ¢alismada oldugu gibi SEM
goriintlilerinde bir fark goriilmese de XPS 6l¢limlerinde modifikasyon dogrulanmistir
[89]. Cuiqin ve arkadasglarinin Meldrum asidiyle yaptigi ¢alismada matris ve fiber

arasindaki baglanmayi arttiracak uzunlamasina oluklar gézlenmistir [58].
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Sekil 8.1. SEM goriintiileri a) CF (X), b) CF, ¢c) CF-W, d) CF-M (3)- A, e) CF-N, f) CF-N-M (3) (15 kX)
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Sekil 8.1. (Devam) SEM goriintiileri a) CF (X), b) CF, ¢) CE-W, d) CF-M (3)- 4, e) CF-N, f) CF-N-M (3)
(15 kX)
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Sekil 8.1. (Devam) SEM goriintiileri a) CF (X), b) CF, ¢) CE-W, d) CF-M (3)- 4, e) CF-N, f) CF-N-M (3)
(15 kX)

Elektroegirme yontemi ile PEI nanofiberleri %15 w/v PEI/NMP derisiminde, 30
kV voltajda elde edilmistir. Sekil 8.2-a’da 60 saniye boyunca (1,15 mL/dk siringa akis
hizinda) elektroegirme ile nanofiber haline getirilmis PEI’ler goriilmektedir. Sekil 8.2-
b’de 120 saniye boyunca elektroegirme islemi sonrast PEI’lerin nanofiber haline geldigi
ancak nanofiberlerin {ist {liste gelerek goézenekli bir membran yapisi olusturdugu
gorlilmiistiir [90]. Bu sebeple karbon kumas modifiyesi i¢in elektroegirme ile PEI-silika
nanofiberleri %15 w/v PEI/NMP derisiminde, 30 kV voltajda ve (1 mL/dk siringa akis
hizinda) 60 saniye siire ile kaplanarak elde edilmistir. Sekil 8.2-c’de CF-PEI-1Si0,, Sekil

8.2-d’de CF-PEI-25i02 numunelerinin elektroegirme sonucunda nanofiber halinde
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CF’leri kapladigi goriilmiistiir. Bakar ve arkadaslarinin yaptigi ¢alismada da benzer
sekilde PEI nanofiberleri karbon substrat iizerine kaplanarak elde edilmistir [91]. Song
ve arkadaslarinin yaptigi ¢alismada ise PEI-SiO» ¢ozeltisi elektroegirme yontemiyle

nanofiber membran haline getirilmistir [92].

Sekil 8.2. SEM gorintiileri a) CF-PEI (60 s), b) CF-PEI (120 s), ¢) CF-PEI-1SiO, d) CF-PEI-2SiO;
(5 kX)
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Sekil 8.2. (Devam) SEM goriintiileri a) CF-PEI (60 s), b) CF-PEI (120 s), ¢) CF-PEI-1SiO,
d) CF-PEI-2Si0> (5 kX)

Tablo 8.1°de EDX sonuglarina bakildiginda modifiye sonrasi oksijen oranlarinin
modifiye edilmemis CF numunesine gore arttigi goriilmiistiir. Elektroegirme sonrasi

silikanin varligi CF-PEI-2Si0; numunesinde %3.8 olarak 6l¢tilmiistiir.
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Tablo 8.1. Karbon ve oksijen miktarlari

Numune C(%) | O (%) |Si(%)
CF 99,1 0,9 0
CF-M (3)-A 98,1 1,9 0
CF-N 95,4 4.6 0
CF-PEI 84,1 159 |0
CF-PEI-2SiO; 63,4 328 |38

8.1.2. Raman spektroskopisi

CF ytizeyindeki modifikasyon FTIR analizi ile dogrulanamamistir. Bu nedenle CF
ve CF-N numunesi Raman spektroskopisi ile incelenmistir.

Islem gormemis karbon fiberlerin (CF(X)) yiizeyinde goriilen safsizliklarin,
asetonla yapilan temizleme islemi sonrasinda giderilmesi, ylizeyin daha temiz ve
homojen hale gelmesini saglamistir. Temizlenmis yiizeyler, matris malzeme ile daha iyi
uyumluluk ve dolayisiyla daha yiiksek mekanik performans saglamaktadir [35].

Sekil 8.3’te gortildiigli gibi, nitrik asit modifiyesiyle karbon kumasin Raman
piklerinde kayma ve pik siddetlerinde artis olmustur (Tablo 8.2). D-line (Disorder line)
malzemenin artan bozukluklarin1 ve amorf yapilarin1 yansitirken G-line (Graphite line)
grafitik diizen hakkinda bilgi vermektedir. Raman spektrumundaki D-line ve G-line
piklerinin degisimi, nitrik asit ile modifiye edilmis karbon fiberlerde yapisal degisiklik
oldugunu gostermektedir. Bu sonug, karbon kumasin modifikasyonunu dogrulamaktadir
[93].

Raman spektroskopisinde Ip/lg orani, karbon bazli malzemelerdeki yapisal
bozukluklar1 ve grafit benzeri yapilart 6l¢gmek i¢in kullanilan 6nemli bir parametredir.
In/Ig oram yiiksek oldugunda, bu malzemenin daha fazla bozukluk veya kusur igerdigi
anlamina gelir. Duisiik bir Ip/Ig oran1 ise, malzemenin daha diizenli bir grafitik yapiya
sahip oldugunu isaret eder [94]. Ancak, bu calismada Ip/Ig orani saf karbon fiber ile
modifiye edilen karbon fiberler karsilastirildiginda neredeyse hi¢ fark gostermemistir. Bu
durum karbon fiberlerin yiizey yapisinin nitrik asit tarafindan degistirilmedigini
gostermektedir. L, (kristalin boyutu) degeri ise grafit kristallerinin y1ginlarinin ortalamali
boyutunu ifade eder ve bu degerin artmasi daha iyi elektriksel iletkenlik ve mekanik
mukavemet ile iligkilendirilir [95]. Ayrica L, degerinin artmasi, 1sitma, yiiksek basing gibi
islemler veya kimyasal buhar biriktirme gibi belirli sentez yontemleriyle yapisal

iyilesmeler ve grafitlesme siirecinin gerceklestigini géstermektedir [96, 97].
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Raman spektroskopisi CF yiizeyindeki degisiklikler hakkinda yeterli bilgi
vermedigi icin diger numunelerin detayli kimyasal analizi i¢in karakterizasyona XPS

analizi ile devam edilmistir.

Tablo 8.2. Raman spektroskopisi

D-line |G-line |Ip/Ic L. (A)
CF 1376 1589 0,945 49,27
CF-N 1361 1605 0,902 54,08
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Sekil 8.3. CF ve CF-N numunelerinin Raman spektroskopisi

8.1.3. XPS

CF’nin nitrik asit ve Meldrum asidiyle modifiyesinde Sekil 8.4’te verilen
etkilesimler beklenmektedir. CF, CF-N, CF-M (3)-A numunelerinin ytizeyleri XPS ile
incelendiginde (Tablo 8.3’te ve Sekil 8.5) CF-N ve CF-M(3)-A numunelerinde hidroksil
(-OH) grubunun azaldigi goriilmektedir. -OH grubunun azalmasi, modifikasyonun
ylizeyde etkili oldugunu ve kimyasal baglanmalarin bu gruplar tizerinden gergeklestigini
gostermektedir. Nitrik asit ve Meldrum asidi ile modifiye islemleri kimyasal bag
yapilarinda secici etkilesimlere yol agmistir. Hidroksil grubundaki azalma, fiberlerin nem
alma potansiyelini de diistirmekte, bu da uzun vadeli stabilite saglamaktadir. Karbonil
(C=0) ve karboksil (COOH) gruplarindaki agirlik¢a yiizde degerlerinin artis1 yiizeyde
daha polar bir yap1 olustugunu ve karbon fiberin PEEK matrisiyle daha gii¢lii etkilesimler
kurabilecegini gostermektedir [58, 98-100].
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Sekil 8.4. CF’nin ve nitrik asit ve Meldrum asidiyle etkilesimi
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Sekil 8.5. XPS Cls spektumu a) CF, b) CF-N, ¢) CF-M (3)-A4, d) Tiim numuneler
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Sekil 8.5. (Devam) XPS Cls spektumu a) CF, b) CF-N, ¢) CF-M (3)-A, d) Tiim numuneler
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Karbon kumasin 6nce Meldrum asidi sonra aseton ile modifiyesi CF-M (3)-A
numunesinde literatiirdeki gibi karboksil gruplarini arttirmamistir [98, 101, 102]. CF-N
numunesinde ise diger numunelere gore karboksil gruplarinda daha fazla artis goriilmesi

PEEK matris ile araylizey baglantisini arttirmasi beklenmektedir [6, 58].

Tablo 8.3. Nitrik asit ve Meldrum asidiyle modifiye edilen CF kimyasal icerikleri Cls sonuglart

CF (%) CF-N (%) | CF-M (3)-A (%)
C-C (~284,7 V)
63,7 67,1 74,9
Karbon
C-OH (~286,5 eV)
30,8 16,2 15,9
Hidroksil
C=0 (~287,5 eV)
3.9 13.8 9,2
Karbonil
COOH (~289 eV)
1,6 2.9 0
Karboksilik asit

CF, CF-PEI ve CF-PEI-2Si0> numunelerinin yiizeyleri XPS ile incelendiginde
(Tablo 8.4’te ve Sekil 8.6) CF-PEI numunesinde hidroksil (-OH) grubunun azaldigi
goriilmektedir. (-OH) grubunun azalmasi, modifikasyonun yiizeyde etkili oldugunu ve
CF ile PEI arasindaki baglanmalarin bu gruplar iizerinden gerceklesecegini
gostermektedir. Hidroksil grubundaki azalma, fiberlerin nem alma potansiyelini de
dusiirmekte, bu da uzun vadeli stabilite saglamaktadir. Karbonil (C=0) ve karboksil
(COOH) gruplarindaki agirlikca ytizde degerlerinin artisi yiizeyde daha polar bir yapi
olustugunu ve karbon fiberin PEEK matrisiyle daha gii¢lii etkilesimler kurabilecegini
gostermektedir. Ozellikle PEI ile kaplama sonrasi karbonil gruplarindaki artis, polimer
matriste m-m etkilesimleri saglamakta ve mekanik baglanmay1 artirmaktadir. CF-PEI-
28102 sonuglarinda, yiiksek hidroksil orani (%36,1) ve diisiik karbonil grubu igerigi
(%2.,3), silika katkisi ile yiizeyde hidrojen baglarinin olustugunu gostermektedir. Bu
hidrojen baginin fiber yapisina olumlu etkisi oldugu, stabilizasyon sagladigi ve PEEK ile
mekanik baglanmaya katki saglayacagi diistinlilmektedir. Diger taraftan diisiik karbonil
iceriginin CF ile PEEK arasinda adhezyonu azaltabilecegini, bunun da kompozitlerin
mekanik 6zelliklerine olumsuz etkisi olabilecegi literatiirdeki ¢aligmalarda belirtilmistir

[65, 98-100].
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Tablo 8.4. PEI modifiye oncesi ve sonrast CF kimyasal icerikleri Cls sonuglart

Numune CF (%) | CF(X) (%) | CF-PEI (%) | CF-PEI-1SiO: | CF-PEI-2SiO:
(%) (%)

C-C (~284,7 eV)

Karbon 63,7 62,9 61,4 59,2 59,7

C-OH (~286,5 eV)

Hidroksil 30,8 34,9 8,1 10,9 36,1

C=0 (~287,5 eV)

Karbonil 39 0,3 23,9 243 2,3

COOH (~289 eV)

Karboksilik asit 1,6 1,2 4,1 3,1 1,9

0-C=0 (288,5 eV)

Ester 0 0,7 2,5 2,5 0

8.1.4. Yiizey Enerjisi Ol¢iimii

Yiizey enerjisi 6l¢timlerinde, PEEK filmin ve karbon kumaslarin ii¢ farkli siviyla
etkilesiminin (su, etilen glikol ve bromonaftalin) temas agilar1 ve hesaplanan yiizey
enerjileri degerleri Tablo 8.5’te verilmistir. Yiizey enerjisi degerleri, Owens-Wendt
yontemiyle hesaplanmistir ve modifikasyon sonrasi yiizeydeki kimyasal gruplarin ve bu
gruplarmn sivilarla etkilesimlerinin degisimini gostermektedir. Dispersif bilesen (Y3)
London dispersiyon kuvvetlerini, polar bilesen (Yf,) hidrojen baglarin1 ve dipol-dipol
etkilesimlerini, toplam yiizey enerjisi ise (Y5) dispersif ve polar bilesen degerlerinin
toplamini ifade etmektedir. Yiiksek ylizey enerjisi degerleri, genellikle daha polar ve
daha hidrofilik yiizeylere isaret etmektedir [21].

CF ve PEEK arasindaki uyumu arttirmak amaciyla CF modifiye edilmistir. CF’nin
dispersif ve polar bilesen ylizey enerjisi degerlerinin PEEK’in dispersif ve polar
degerlerine yaklagsmasi beklenmistir. Nitrik asitle modifiye edilen CF-N numunesi
disinda diger numunelerin yiizey enerjisi degerleri PEEK e yaklasmistir. Yiizey enerjisi
degerlerinde gozlenen artisa benzer sekilde yapisma kuvveti (W,) degerlerindeki artis da
modifikasyon islemlerinin 1slanabilirlik {izerinde olumlu etkiler yarattigini
gostermektedir [74].

En yiiksek ylizey enerjisi ve yapisma kuvveti degerleri CF-M numunesinde
goriilmiistiir, bu numunelenin daha polar ve daha hidrofilik yiizeylere sahip oldugunu

gostermektedir. PEEK matrisi ile CF-N ve CF-N-M’nin birbirine yakin olan yiizey
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enerjileri Van der Waals gibi dispersif etkilesimler ve polar gruplarin etkilesimiyle

aralarinda etkili bir baglanma saglayabilecegini gostermektedir [56].

Tablo 8.5. Nitrik asit ve Meldrum asidiyle modifiye edilen CF ’lerin yiizey enerjisi él¢iimleri ve yapisma

kuvveti
Temas acis1 Yiizey enerjisi
OETILEN OBROMONAFTALIN Y3 Yf, YS$ Wa
Osu (°) crikor (°) ©) (mJ/m?) | (mJ/m?) | (mJ/m?) | (mJ/m?)

CF 48,44+1,39 | 50,61+1,54 20,8+2,38 7,56 55,95 63,51 | 130,03
CF-M 54,68+1,88 | 30,99+2,27 7,45+1,17 4,75 65,93 70,69 | 138,25
CF-N 42,83+2,32 | 40,14+2,82 8,79+0,39 8,70 60,53 69,23 | 135,57
CF-N-M 55,6342,88 | 37,62+0,67 8,12+1,05 4,45 64,64 69,09 | 136,71
PEEK 59,7842,24 | 42,76+2,82 9,24+2,34 3,24 64,48 67,72

CF ve PEEK arasindaki uyumu arttirmak amaciyla CF yiizeyi PEI ve silika ile
modifiye edilmistir (Tablo 8.6).

En yiiksek yiizey enerjisi ve yapisma kuvveti degerleri CF-PEI numunesinde
goriilmustiir, bu numunelerin daha polar ve daha hidrofilik yiizeylere sahip oldugunu
gostermektedir. PEEK ve CF-PEI’nin birbirine yakin olan yiizey enerjileri Van der Waals
gibi dispersif etkilesimler ve polar gruplarin etkilesimi yoluyla iki malzeme arasinda

etkili bir baglanma saglayabilecegi yapilan bagka bir ¢alismada da gozlenmistir [56].

Tablo 8.6. PE[ ve silika ile modifiye edilen CF ’lerin yiizey enerjisi olciimleri ve yapisma kuvveti

Temas agisi Yiizey enerjisi
OETILEN | OBROMONAFTALIN Yfi Y;Sa Y$ W
Osu (°) crikor (°) ©) (mJ/m?) | (mJ/m?) | (mJ/m?) | (mJ/m?)

CF 48,44+1,39 | 50,61+1,54 | 20,80+2,38 7,56 55,95 63,51 | 130,03
CF-PEI 104,82+2,55| 31,78+2,66 | 36,30+2,56 2,04 71,91 73,96 | 141,33
CF-PEI-1Si0O2 | 54,70+1,92 | 42,89+2,62 4,54+1,40 4,58 63,52 68,10 | 135,70
CF-PEI-2Si0: | 54,96+2,64 | 55,93+1,63 2,75+0,12 4,41 59,91 64,32 | 131,87
PEEK 59,78+2,24 | 42,76+2,82 9,24+2,34 3,24 64,48 67,72

8.1.5. TGA

TGA ile CF’lerin termal bozunmalar1 ve kararliliklar incelenmistir. Sekil 8.7°de
modifiye edilmis CF’lerin bozunma egrileri verilmistir. Karbon fiberler kararli grafit
yapisi nedeniyle yiiksek sicaklikta kararlidir. 800°C’lerde bile CF numuneleri 6nemli bir

agirlik kaybr yasamamustir, genel olarak modifiyeden 6nce ve sonra CF’lerin termal
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kararliligini korudugu sdylenebilir [58]. 40-120°C’lerde ger¢eklesen ilk agirlik kaybi CF
ylizeyinden buharlagsan suyun varligidir. 650°C’den yiiksek sicakliklarda karbon
fiberlerin ayrismaya baslamasiyla agirlik kaybi hizlanmistir [98, 103]. Agirlik kaybinin
amorf karbondan, ugucu karbonlu safsizliklardan kaynaklandigi diistiniilmektedir.
Modifiye sonrasi CF-N numunesinde agirlik kayb1 CF’den farkli olmamakla birlikte CF-
M numunesinde bazi kararsiz oksijen igeren gruplarin daha fazla agirlik kaybr gosterdigi

dustintilmektedir [104].
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Sekil 8.7. CF’lerin TGA termogramlari

TGA ile elektroegirme yontemiyle PEI ve silika ile modifiye edilen CF’lerin termal
bozunmalar1 ve kararhiliklar1 incelenmistir. Sekil 8.8°de modifiye edilmis CF’lerin
bozunma egrileri verilmistir. Karbon fiberler Sekil 8.5’te incelendigi tizere kararl grafit
yapisi nedeniyle yiiksek sicaklikta kararlidir. PEI’nin 500°C’lerde bozunmaya baslamasi
sebebiyle CF-PEI numunesi daha fazla bozunma gostermistir. Ancak silikanin yiiksek
termal kararliligt CF-PEI-1SiO, ve CF-PEI-2Si0O> numunelerinin termal kararliligini
olumlu etkilemistir [99].
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Sekil 8.8. PEI ve silika modifikasyonlu CF ’lerin TGA termogramlar

8.2. PEEK/CF Kompozit Karakterizasyonu

8.2.1. Kompozitlerin Yogunluk Ol¢iimii

Sekil 8.9°da PEEK ve 13 katmanli kompozitlerin Arsimet prensibiyle olgiilen

yogunluklar1 verilmistir. PEEK’in yogunlugu literatiirle uyumlu olarak 1,28 g/cm?

Ol¢tilmiistiir [14]. Karbon fiberin yogunlugunun PEEK matrisine gore daha diisiik olmasi

sebebiyle PEEK-CF numunesinin yogunlugu bir miktar azalmistir. Polieterimidin

yogunlugunun diisiik olmasi sebebiyle (1,27 g/cm®) PEEK-CF-PEI kompozitinin

yogunlugunda diisiis olmustur. Silika katkisiyla ise yogunluk artisi gdézlenmistir. Bu artig

silikanin yitksek yogunlugundan (2,65 g/cm?) kaynaklanmaktadir [105].

1.3

Yogunluk (g/cm?3)
oop
N &

b

~
[
(o]

1,14

1,28

1,26
1,25
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1,23 |

Sekil 8.9. /3 katmanli kompozitlerin yogunluk degerleri
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8.2.2. Kompozitlerin FTIR Analizi

Sekil 8.10°da PEI, SiO2 ve PEI-SiO; numunelerinin FTIR spektrumlar
goriilmektedir. PEI'nin FTIR spektrumunda 1716 cm "’ de karbonil grubunu gosteren
gerilme piki gézlenmistir. Bu pikteki kayma ve biiytime PEI ve SiO» arasindaki muhtemel

hidrojen baglar1 etkilesimini gostermektedir [92].

Gegirgenlik (%)

—— PEI ——PEI-1Si0, \[\‘ﬁ
PEI-2Si0, ——Si0,

3600 3100 2600 2100 1600 1100 600
Dalga Sayisi (cm™)

Sekil 8.10. PEI, SiO; ve PEI- SiO; numunelerinin FTIR spektrumu

PEEK’in FTIR spektrumunda literatiirle uyumlu olarak karakteristik pikleri
gozlenmistir (Sekil 8.11). 1800 ile 1600 cm™ arasinda goriilmesi beklenen karbonil grubu
(C=0) 1645 cm™"deki pikte gdzlenmistir. 1350 ile 1100 cm™ arasinda eter (C-O-C)
pikleri goriilmiistiir. 1593 cm™!, 1486 cm™ ve 1410 cm™’deki fenil halkas1 gerilme pikleri
ve 1307 cm’deki (C—C(=0)-C) grubunun biikiilme piki belirgindir. 1277 cm™,
1216 cm™ ve 1185 cm™!*de difenil eter grubunun asimetrik gerilmesi goriilmiistiir. Karbon
kumas eklenmesiyle elde edilen PEEK-CF kompozit numunesinde belirgin spektroskopik
degisimler olmamistir [82].

Kompozitlerde polimer matrisin aromatik ve karbonil pikleri korunmus ve bu
bolgelerde karakteristik pikler gozlenmistir. PEI ve silika katkilari, spesifik pik
bolgelerinde yogunluk veya pik konumunda kaymalara neden olmug ve bu degisimler
spektrum tizerinde g6zlemistir. PEEK-CF-PEI-SiO; arasinda beklenen etkilesimler Sekil
8.12°de verilmistir.

Silikanin varlig1 FTIR spektrumunda 1000-1100 cm™ bolgesinde Si-O-Si asimetrik
gerilmesinden kaynaklanan piklerin yogunlugunun artisina neden olmustur. Silika

ylizdesi arttik¢a bu piklerin yogunlugunda artis gézlenmistir [106].
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8.2.3. Kompozitlerin SEM Analizi

Kompozitlerin ¢ekme testi sonucunda olusan kirik yiizey morfolojileri SEM ile
incelenmistir (Sekil 8.13). CF’ler tizerindeki stres, arayiiz araciligiyla PEEK’e
aktarilmaktadir. CF’ler ile PEEK matrisi arasindaki arayiiz kayma mukavemeti kiigiikse,
aralarinda uyumluluk zayiftir ve arayiiz hasar1 6nce meydana gelir ve ¢ekilen fiberler o
kadar uzun olur. PEEK-CF (X) (Sekil 8.13-a) ve PEEK-CF-W’da (Sekil 8.13-c) fiberler
ile matris arasinda CF’nin PEEK matrisinden ¢ekildigini ve kirilmay1 gosteren bazi
bosluklar goriilmistiir. Bu, PEEK ile CF arasinda yeterli etkilesim olmadigi anlamina

gelmektedir. Sekil 8.13-b’de oda sicakliginda asetonla yikanmig CF ile tiretilen PEEK-
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CF kompozitinde ve 8.13-d, 8.13-¢ ve 8.13-f"deki modifiye edilmis CF’yi ¢evreleyen
kiigiik miktarlarda PEEK gozlemlenmistir. PEEK/CF-M(3)-A'da CF c¢ekilmesi en aza
inmistir, bu durum etkilesimin saglandigi anlamina gelmektedir (Sekil 8.13-f) [107, 108].
Sekil 8.13-g’de PEEK-CF-PEI numunesinde CF’yi ¢evreleyen PEEK’in PEEK-CF-N ve
PEEK-CF-N-M numunelerine gore fazla olmasi PEEK ile CF arasindaki etkilesimin PEI
modifiyesi ile arttiginm gostermektedir. Sekil 8.13-h ve 8.13-1’de PEI-silika ile modifiye
edilen PEEK-CF-PEI-1SiO; ve PEEK-CF-PEI-2Si0; numunelerinde de CF’leri
cevreleyen PEEK’ler, silikanin PEEK ve CF arasindaki etkilesimi arttirdigini

dogrulamaktadir.

PEEK-CF (X)

Sekil 8.13. Kompozitlerin SEM goriintiileri (3 kX)
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PEEK-CF-W

PEEK-CF-M(3)-A

Sekil 8.13. (Devam) Kompozitlerin SEM goriintiileri (3 kX)
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PEEK-CF-N

PEEK-CF-N-M

Sekil 8.13. (Devam) Kompozitlerin SEM goriintiileri (3 kX)
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PEEK-CF-PEI

Sekil 8.13. (Devam) Kompozitlerin SEM goriintiileri (3 kX)
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PEEK-CF-PEI-2SiO,

Sekil 8.13. (Devam) Kompozitlerin SEM goriintiileri (3 kX)

8.2.4. Kompozitlerin Cekme Testi Sonuclar:
Nitrik asit ve Meldrum asidiyle modifiye edilen PEEK-CF 3 katmanli kompozitlerin
cekme testi sonuglart

PEEK ve 3 katmanli PEEK-CF numunelerinin ¢ekme dayanimi ve Young
modiilleri Sekil 8.14 ve 8.15°te goriilmektedir. CF modifiyelerinin etkisini mekanik
olarak incelemek i¢in oncelikle 3 katli numuneler tiretilmistir ve sonuglari incelenmistir.
PEEK matrisinin ¢ekme dayanimi 86,1 MPa, Young modiilu 3871,9 MPa olarak
bulunmugtur. Karbon kumas takviyesiyle PEEK-CF’nin ¢ekme dayanimi literatiirle
uyumlu olarak 260,8 MPa’a, Young modiilii 8352,6 MPa’a yiikselmistir [107]. Asetonla
temizlenmeyen PEEK-CF (X) numunesinin ¢ekme dayanmimi PEEK-CF kadar yiiksek
citkmamistir, bu da asetonla temizleme isleminin araylizey -etkilesimini olumlu
etkiledigini, mekanik 6zellikleri iyilestirdigini gostermektedir. Yiiksek sicaklikta asetonla
muamele géren PEEK-CF-W numunesinin ise ¢ekme dayanimi oldukea diisiik ¢ikmustir.
Sekil 8.1°deki SEM goériintiilerinde de gorildiigli gibi temizleme islemi oda
sicakligindaki kadar etkili olmamistir. Ayrica bu sicaklikta karbon kumas dokumasinin
bozulmasinin da etkili oldugu diisiiniilmektedir. Nitrik asit ve Meldrum asidiyle yapilan
CF modifikasyonlarinda Tablo 8.3’te verilen XPS sonuglarina ve Tablo 8.5’teki yiizey
enerjisi sonuc¢larina gore PEEK ile daha iyi bir baglanma olmasi beklenmistir. Meldrum
asidiyle modifiye edilen CF-M(3)-A numunesinin ¢ekme dayanimi ve Young modiilii
degeri beklendigi gibi artmistir. Ancak CF nitrik asitle yiizey islemine tabi tutulurken,
sicaklik, islem stiresi arttikca, yiizey erozyonu ve CF yiizeyindeki karbon oksijen ile
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reaksiyona girerek karbon fiberin bozulmasina ve mekanik mukavemet kaybina neden

olmus olabilir [89].
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Sekil 8.15. 3 katmanli kompozitlerin Young modiilleri

PEI ile modifiye edilen PEEK-CF 3 katmanli kompozitlerin ¢ekme testi sonuglari

Sekil 8.16 ve 8.17°de ii¢ katmanli numunelerin ¢cekme dayanimi ve Young modiilii
degerleri karsilastirilmistir. CF’lerin PEI ile modifiyesinde kullanilan iki farkli yontem
ekstrizyon ve elektroegirme mekanik oOzellikler bakimindan karsilagtirilmistir.
Ekstriizyonla tiretilen PEEK-CF-PEI numunesinde ¢ekme dayanmiminda PEI ilavesiz

PEEK-CF numunesine kiyasla bir degisim olmamistir. 60 saniye boyunca elektroegirme
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ile yapilan modifikasyon isleminde elde edilen CF-PEI numunesi ile olusturulan
kompozit PEEK-CF-PEI-elektroegirme (60 s) en yiiksek ¢ekme dayanimi ve Young
modiilt degeri elde edilmistir. Bu sonug Tablo 8.4°te verilen XPS sonuglarinda goriilen
PEI ile modifiye edilen CF-PEI'nin CF’ye gore karbonil grubundaki artigla uyumludur.
Tablo 8.6°’da verilen CF-PEI, CF-PEI-1SiO; ve CF-PEI-2SiO; numunelerinin yiizey
enerjilerinin CF’yle kiyaslandiginda PEEK e yaklagmasi da bu sonucu dogrulamaktadir.
Bu sebeple CF-PEI modifikasyonlari i¢in elektroegirme yontemi 60 saniye uygulama ile
kullanilmistir. Wang ve arkadaslarinin yaptigi ¢alismada PEI miktarinin artmasi ¢ekme
Ozelliklerine negatif etki gostermistir [99]. Bu ¢alismada silika i¢ceren numunelerde
beklenenin tersine ¢cekme dayanimi ve modulus degerleri silika artisi ile diismiistiir. Silika
iceren CF-PEI numunelerinin yiizey enerjilerinin de diisiik oldugu goriilmiistiir (Tablo

8.6).
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Sekil 8.16. Farkli yontemlerle iiretilen 3 katmanli kompozitlerin ¢cekme dayanimlar:
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Sekil 8.17. Farkl: yontemlerle iiretilen 3 katmanli kompozitlerin Young modiilleri

Farkli katman sayilarinda iiretilen PEEK-CF kompozitlerinin ¢ekme testi sonuglari
Sekil 8.18 ve Sekil 8.19°da farkli katman sayilar1 ile hazirlanan kompozitlerin
cekme testi sonuglart verilmistir. 13 katmanli 7 PEEK ve 6 CF’den olusan kompozitin en
iyl ¢cekme dayanimina sahip oldugu goriilmektedir. Karbon kumas katman sayilarinin
artmasit PEEK matrisine yiiksek rijitlik ve mukavemet kazandirmistir [8]. Bu 6lgiim
sonuglarina gore 13 katmanli PEEK-CF kompozitleriyle tiretimlere devam edilmistir. 17
katmanli numunede, katman sayisinin artmasiyla katmanlar arasi baglantinin zayiflamasi,
delaminasyon riskinin artmasi, esnekligin azalmasi ve bosluklarin olusma olasiliginin
artmasi ¢ekme dayaniminin diismesine sebep olmustur. Literatiirde de karbon fiber orani
artisinin mekanik 6zelliklere olumsuz etkisi oldugu tespit edilmistir [109]. Fiber oraninin
artisina bagl olarak matrisin islevini kaybetmesi ve kompozitin mekanik dayaniminin

azaldig1 s6ylenebilir [110].
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Sekil 8.18. Komporzitlerin katman sayisina gore cekme dayanimlart
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Sekil 8.19. Kompozitlerin katman sayisina gére Young modiilleri

PEl-silika ile modifiye edilen 13 katmanli kompozitlerin ¢ekme testi sonuglari

13 katmanli kompozitlerin ¢ekme testi sonuglari Sekil 20-21°de verilmistir. Karbon
fiber katkisiyla PEEK’in ¢ekme dayanimi 387,8 MPa’a ulasarak yiiksek mukavemet ve
rijitlik kazanmistir. PEI modifiyesiyle ¢cekme dayanmimi kismen artarak 397,0 MPa’a
ulagsmistir. %1°lik silika katkist PEEK-CF-PEI-1SiO; numunesinde ¢ekme dayanimini
daha da artirmis, Tablo 8.6’da incelendigi tizere PEEK ve CF arasindaki arayiizey
iyilestirmigtir. %?2 silika katkili PEEK-CF-PEI-2Si0, kompozitinde ise
silika fazlast olumsuz etki gostermistir. PEI ile silika katkisinin dengeli olarak

kullanilmast mekanik 6zelliklerde iyilesmeye sebep oldugunu gostermektedir. Saeed ve
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arkadaglar1 yaptiklar1 calismada PEEK’e %3 oranda silika katkisiyla ekstriiderde eriyik
karistirma yontemiyle tiretilen PEEK-silika numunelerinde silikanin ¢ekme dayanimini
dustirdiigtinii raporlamiglardir [111]. 3 katmanli kompozitlerde silika ilavesi mekanik
ozellikleri azaltirken, ¢ok katmanlilarda arttirmistir. Az katmanli kompozitlerde, silika
ilavesi matrisin sertligini artirarak, matris ve fiberler arasindaki etkilesimi azaltabilir. Bu
da yiik transferini zayiflatir ve mekanik 6zellikleri diisiirebilir. Ancak, ¢ok katmanli
kompozitlerde silika ilavesi katmanlar arasi daha iyi bir adhezyon ve mekanik
kilitlenmeye yol acarak yiik tasima kapasitesini artirabilir. Cok katmanli kompozitlerde,

daha fazla kilitlenme noktasi olusup malzemenin mukavemetini ve sertligini artirmistir.
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Sekil 8.20. 13 katmanli kompozitlerin ¢ekme dayanimlar
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Sekil 8.21. /3 katmanli kompozitlerin Young modiilleri
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8.2.5. Kompozitlerin Darbe Dayanimi Testi

PEEK ve 13 katmanl kompozitlerin ¢entiksiz 1zod darbe dayanimlari incelenmistir
(Sekil 8.23). CF katkis1t PEEK’in darbe dayanimini beklendigi tizere arttirmustir [112].
Ancak PEI’nin sert ve rijit yapisi, ¢ekme dayanimim iyilestirirken, darbe dayaniminin
dismesine sebep olmustur. Darbe enerjisinin emilmesi i¢in esneklik gereklidir [113].
Silika katkisi ile darbe dayanimlarinda tekrar artis olmustur. Bu da PEEK ve CF’nin
uyumunda PEI ve silikanin birlikte kullanilmasinin mekanik 6zelliklere olumlu
etkisinden kaynaklanmaktadir. PEEK-CF kompozitlerinin diisiik sicakliklarda azalmasi

beklenen darbe enerjisini arttirmak i¢in silika katkisi, darbe enerjisi emilimini artirarak

literatiirde de daha iyi performans saglamistir [80].
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Sekil 8.23. 13 katmanli kompozitlerin darbe dayarmmlar:

8.2.6. ILSS

ILSS 6l¢timii kompozit malzemelerdeki katmanlar arasi adhezyonu degerlendirmek
icin kullanilir. Bu nedenle, saf PEEK i¢in ILSS degeri (97 MPa) teorik bir referans olarak
kabul edilebilir ve kompozitlerin ILLS degerleri ile karsilastirmanin uygun olmadigi
distiniilmektedir. Sekil 8.24 ve Sekil 25 incelendiginde PEEK-CF numunesinin ILSS
degeri literatiirle uyumlu olarak 24,65 MPa bulunmustur [57]. Karbon kumas ve PEEK
matrisi arasindaki zayif adhezyon, delaminasyona daha yatkindir. Silika CF yiizeyinde
gozenekli bir yap1 olusturarak kumas ile matris arasindaki temas alaninin artmasini saglar.
SiO, ve PEI, PEEK molekiillerinin penetrasyonunu destekleyebilen ve 1slanabilirligi
artirabilen 6nemli bir etkiye sahiptir. Fiberden matrise stres transferine katkida bulunarak
giiclti bir etkilesim yaratir. PEI ve %] silika katkisiyla birlikte ILLS degeri PEEK-CF-
PEI numunesinin ILSS degeriyle neredeyse ayni kalmistir. PEEK-CF-PEI-2Si0;
numunesinde ILSS degerinde PEEK-CF-PEI numunesine gore artis olmustur. %?2 silika
katkisinin arayiizey mukavemetini arttirdigi soylenebilir [3]. Yang ve arkadaslarinin
yaptig1 ¢alismada epoksi ve karbon fiber arasindaki tabakalar arasi kayma mukavemetinin
silika modifiyesiyle 77,8 MPa’dan 88,7 MPa’a kadar yiikseldigi goriilmiistiir [65]. Wang
ve arkadaslar1 vinilester ve karbon fiber kompozitinin ILSS egrisinde ani bir kirilma
noktasinin olustugunu ve sonrasinda tabakalar arasi kayma mukavemetinin diistiigtinii
raporlamislardir [114].

Hassan ve arkadaglarinin yaptigi c¢alismada ise CF’nin PEI ile modifiyesi

elektroegirme yonteminden farkli olarak PEI diklorometanda c¢o6zdiirdiikten sonra
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daldirma yontemiyle yapilmistir. PEEK matrisinde iiretilen kompozitlerin ILSS

degerinde PEI modifikasyonu ile artis goriilmiistiir [87].
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Sekil 8.25. 13 katmanli kompozitlerin ILSS egrileri

8.2.7. 3 Nokta Egme Testi

Sekil 8.26 ve Sekil 8.27°de PEEK ve kompozitlerin {i¢ nokta egme dayanimlari
incelendiginde saf PEEK'te 152 MPa egme mukavemeti goriiliirken, karbon fiber
eklenmesiyle mukavemet artmis PEEK-CF’de bu deger 226 MPa’a literatiirle uyumlu
olarak yiikselmistir [108]. Ancak, PEI ve silika ilavesiyle mukavemet diismiis, PEEK-
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CF-PEI-1SiO2’de saf PEEK seviyesine gerilemistir. PEEK-CF-PEI-2Si0,’de ise bir
miktar iyilesmeyle 165 MPa’a ¢ikmustir.

Hassan ve arkadaslarinin yaptiklar1 farkli bir ¢alismada ise CF’nin PEI ile
modifiyesi ile birlikte egme mukavemeti degerlerinde modifiye edilmemis CF’nin

kullanildigi kompozitlere gére artis goriilmiistiir [87].
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8.2.8. LOI

LOI degeri, bir malzemenin yanmaya devam etmesi i¢in gerekli minimum oksijen
ylizdesini ifade eder, bu deger ne kadar yiiksekse, malzeme o kadar az yanicidir. Sekil
8.28 incelendiginde saf PEEK’in LOI degeri %38.5 olmasi PEEK'in kendi basina diisiik
yanicilik 6zelligine sahip oldugunu gostermektedir. Karbon kumas eklenmesi, LOI
degerini onemli 6l¢tide artirmis, %56.5 olarak olgiilmiistiir. Karbon kumasin alev
geciktirici 6zelligi oldugu bilinmektedir ve bu, kompozitin yanma direncini artirarak daha
giivenli bir malzeme haline getirir. Patel ve arkadaslarinin yaptigi ¢alismada da saf
PEEK’in LOI degeri %37,5 iken karbon fiber katkili PEEK’in LOI degeri %45,5’a
ylkselmistir [115]. Sudhin ve arkadaslarinin yaptig1 ¢alismada da saf PEEK’in LOI
degeri %35 iken karbon fiber katkili PEEK’in LOI degeri %47’ ye yiikselmistir [116].

PEI katkili numunenin LOI degeri, karbon fiberli 6rnege gore diismiis ve %52,5
olarak olgiilmustiir. Bunun sebebi PEI’nin LOI degerinin %34,2 olmasidir [117].

Silika katkisinin bu ¢aligmada yanmazliga kismen olumlu etkisi olmustur. Silika

yanmaz bir malzeme olmasi sebebiyle literatiirde siklikla kullanilmaktadir [118].
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Sekil 8.28. (Devam) /3 katmanli kompozitlerin LOI degerleri ve test sonrasi numunelerin goriintiisii

8.2.9. DMA

Sekil 8.29-33°te sirasi ile 1, 10, 50 ve 100 Hz frekanslarda 6l¢iilen kompozitlerin
depolama modiilii, kayip modiilii ve Tan delta egrileri karsilastirilmistir. Depolama
modiilli, malzemenin elastik yanitin1 ve enerji depolama kapasitesini gosterir. Yiksek
depolama modiilii degeri malzemenin daha rijit oldugunu ve daha fazla mekanik enerji
depolayabildigini gosterir. CF katkili PEEK-CF numunesinin, PEI ve silika ile modifiye
edilen PEEK-CF-PEI-1SiO2 numunesinin depolama modiiliiniin tiim frekans
degerlerinde PEEK e gore yiiksek olmasi, PEEK matrisini 6nemli 6l¢tide giiclendirdigini
ve kompozitlerin termomekanik performansini artirdigini gostermektedir. Kayip modiili,
malzemenin viskoz yanitini ve enerji dagilimim olger. Yiksek kayip modiili,
malzemenin daha fazla enerjiyi viskoz siirtlinme yoluyla dagittigini gésterir, bu da daha
fazla i¢ slirtinme ve 1s1 tiretimi anlamina gelir. CF, PEI ve silika eklenmesiyle tiretilen
PEEK-CF-PEI-1SiO; numunesinin kayip modiiliinde PEEK’e gore artis olmustur, bu da
katki maddelerinin malzemenin viskoz 0&zelliklerini ve i¢ silirtlinmeyi artirdigini
gostermektedir. Tan delta, kayip modiiliiniin depolama modiiliine oranidir ve malzemenin
sontimleme o6zelligini gosterir. Yiiksek bir tan delta degeri, malzemenin daha fazla
enerjiyi sonlimledigi ve daha fazla viskoelastik davranis gosterdigi anlamina gelir. Tan
delta pikleri, camsi gecis sicakligim (Tg) belirlemek amacgl kullanilir. Bu pik,
malzemenin yapisinda viskoelastik gegislerin oldugunu ve bu sicaklikta mekanik
ozelliklerin degistigini gosterir. PEEK-CF ve PEEK-CF-PEI-1SiO> numunelerinin saf
PEEK'e kiyasla daha diisiik bir tan delta pikine sahip oldugu goriilmiistiir. Bu diisiis zincir

hareketlerinin kisitland18y, ara ytizey etkilesiminin arttig1 anlamina gelmektedir [62, 119].

92



Chen ve arkadaslar tarafindan yapilan calismada PEI ve grafen oksit (GO)
katkisinin karbon fiber-PEEK ara ytlizey baglarimt giiclendirerek, bu ¢alismayla benzer
sekilde depolama modiiliinii artirdig1 ve tan delta degerini diistirdigii belirtilmistir [3].

Rahman ve Xu tarafindan yapilan ¢alismada ise polipropilen matrisli kompozitlerde
fiber yoOneliminin soniimleme davranisi iizerinde belirleyici oldugu, ancak frekans
artisginin modiil tizerindeki etkisinin sinirh kaldig: raporlanmistir [120].

Arif ve arkadaslari, grafen nanoparcaciklar1 (GNP) ve karbon nanotiipler (CNT) ile
takviye edilmis PEEK kompozitlerinin termomekanik davranisini incelemis ve yatay
yOnlii tiretilmis numunelerde katki maddelerinin camsi gegis sicakligr altindaki depolama
modiiltinti artirdigimi, ancak Tg distli sicakliklarda bu etkinin smrli oldugunu
raporlamiglardir. Ayrica tan delta egrilerinde T degerinin sabit kaldigini, ancak tan é pik
siddetinde belirgin bir azalma g6zlendigini belirtmislerdir. Bu durum, katki maddelerinin
matrise diizglin dagilmasiyla polimer zincirlerinin hareket kabiliyetini sinirlandirdigi ve

yapi igerisinde daha rijit bir sistem olustugunu gostermektedir [121].
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8.2.10. TGA

PEEK ve kompozitlerin termal bozunma egrileri ve degerleri Sekil 8.41-8.42 ve
Tablo 8.7°de verilmistir. PEEK’in bozunmadan kalan agirlig1 yaklasik %50 iken CF’nin
termal dayaniminin yiiksek olmasinin etkisiyle CF katkili kompozitlerde bu deger
yaklasik %70’lere kadar artmistir. PEI’'nin bozunma sicakliginin PEEK’e gore diisiik
olmasi sebebiyle PEEK-CF-PEI kompozitinin bozunmaya baslama sicakligi diismiistiir

[99, 108]. Silika katkist bozunma sicakliklari tizerinde 6nemli bir farklilik yaratmamastir.
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Tablo 8.7. PEEK ve 13 katmanli kompozitlerin TGA verileri

Numune Bozunmaya Maksimum Maksimum 850°C’de
baslama bozunma bozunma bozunmadan
sicakhgi sicakhgi sicakhgindaki kalan kiitle

(°O) (°O) kiitle (%) (%)

PEEK 576 594 76 50

PEEK-CF 571 592 87 71

PEEK-CF-PEI 569 589 88 74

PEEK-CF-PEI-1SiO: 568 590 86 71

PEEK-CF-PEI-2SiO; 570 590 86 69

PEI 528 542 82 50

8.2.11. DSC

PEEK ve 13 katmanl kompozitlerin erime ve kristallenme 6zellikleri Sekil 8.43-
44 ve Tablo 8.8’de verilmistir. PEEK’in erime, kristallenme sicakligi ve kristallenme
derecesi literatlirle uyumlu bulunmustur [82]. Camsi gecis sicakliklart DSC ile
belirlenemedigi icin DMA yo6ntemiyle belirlenmistir.

Kristallenme derecesi, saf PEEK’te %15 olarak hesaplanmistir. Karbon kumasg
takviyesi ile PEEK-CF numunesinde kristallenme derecesi %18’e ulasmistir; bu durum
fiberlerin heterojen ¢ekirdeklenme merkezi gibi davranarak kristallenmeyi tesvik ettigini
gostermektedir. PEEK-CF-PEI numunesinde PEI’'nin amorf yapist nedeniyle

kristallenme derecesi tekrar %15°e diigsmiistiir. PEI ilavesi, PEEK zincir hareketliliginin
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sinirlanmasina ve diizenli kristal yap1 olusumunu engellemesine sebep olmustur. %2
oraninda silika katkisinin, PEEK-CF-PEI-2SiO. numunesinde PEEK-CF-PEI
numunesine gore kristallenmeyi arttiran ¢ekirdeklenme etkisi yaratarak %21°e arttirdig1

gortilmiistiir [99, 122, 123].
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Tablo 8.8. PEEK ve kompozitlerin DSC verileri

Numune Erime Erime Kristallenme | Kristallenme | Kristallenme

sicakhigi entalpisi | sicakhgi (°C) entalpisi derecesi (%)
°C) J/g) (J/g)

PEEK 341 20 295 30 15

PEEK-CF 340 13 296 17 18

PEEK-CF-PEI 342 11 297 18 15

PEEK-CF-PEI-1SiO; 343 9 296 17 12

PEEK-CF-PEI-2SiO; 342 15 296 23 21
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9. SONUC VE TARTISMA

Bu calismada, havacilik alaninda kullanilmak iizere PEEK-CF kompozitleri
tiretilmistir ve CF modifiyelerinin kompozitlerin mekanik ve termal 6zelliklerine etkisi
incelenmistir. PEEK matrisi, PEI ve silika katki maddeleri ile giiclendirilmis ve bu
katkilarin kompozitlerin yapisal 6zellikleri {izerindeki etkileri XPS, SEM, ¢ekme testleri
ve diger karakterizasyon yontemleri kullanilarak degerlendirilmistir.

CF modifikasyonu i¢in nitrik asit ve Meldrum asidi ile iki farkli yontem
kullanilmistir. Ayrica CF’nin PEI modifikasyonu i¢in de iki yontem denenmistir:
elektroegirme ve ekstriizyon sonrasi baskili kaliplama. Modifiye edilen CF’ler SEM,
TGA, XPS ve ylizey enerjisi yontemleriyle karakterize edilmistir.

PEEK kompozitleri sicak preste baskili kaliplama yontemiyle tretilmistir.
Oncelikle PEEK-CF-PEEK olarak ii¢c tabakali kompozitler iiretilmistir. Kompozitlerin
mekanik 6zellikleri karsilastirildiginda CF’nin elektroegirme yontemiyle PEI ve silika ile
modifiye edilmesine karar verilmis ve deneyler bu yonde ilerletilmistir. Kompozitlerde
tabaka sayis1 denenerek ¢ekme testleri en yliksek ¢ikan 7 PEEK ve 6 CF’den olusan 13
tabakali numunelerle ¢ok tabakali kompozitler tiretilmistir.

Kompozitlerin karakterizasyonu, taramali elektron mikroskobu (SEM), ¢ekme testi,
darbe dayanimi testi, 3 nokta egme testi ve arayilizey mukavemeti testi gibi metotlar
kullanilarak ytiriitiilmiistiir.

Cekme testleri sonuglari, PEEK-CF kompozitlerinin mekanik performansinin, PEI
ve silika katkilariyla PEEK-CF-PEI-1SiO2 numunesinde belirgin sekilde arttigini
gostermistir. Ozellikle, PEI ile modifiye edilmis numunelerde cekme dayanimi ve Young
modiilt degerlerinde 6nemli iyilesmeler elde edilmistir.

Darbe dayanimu testleri, CF katkisimin PEEK kompozitlerin darbe dayanimini
arttirdigini, ancak PEI katkisinin PEEK-CF-PEI numunesinde bu degeri diistirdiiglinii
ortaya koymustur. Bu durum, PEI’nin sert ve rijit yapisinin darbe enerjisini emmede
yetersiz kalmasindan kaynaklandigi diisintilmektedir. Ancak, silika katkisi ile darbe
dayanimindaki bu disiisin - PEEK-CF-PEI-2Si02 numunesinde telafi edildigi
gozlemlenmistir. Silika partikiillerinin varligi, matrisin darbe enerjisini emme
kapasitesini artirmis ve boylece kompozitlerin darbe dayamikliligini iyilestirmistir. ILSS
test sonuglari, kompozitlerin katmanlar arasi adhezyonunun, modifikasyonlarla

iyilestigini gostermistir. Ozellikle, PEEK-CF-PEI-2SiO, numunesinde silika katkisinin
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araylizey mukavemetini artirdigi, karbon kumas ve matris arasindaki etkilesimin daha
gliclii oldugunu kanitlamistir.

SEM analizleriyle, modifikasyonlarin kompozitlerin mikroyapilar1 {izerindeki
etkisi incelenmistir. PEI ve silika katki maddeleri eklenmesiyle PEEK-CF-PEI-1SiO; ve
PEEK-CF-PEI-2Si0> numunelerinde CF’lerin matris i¢indeki dagilimi daha homojen
hale gelmistir. Bu homojen dagilim, mekanik ytiklere karsi daha iyi diren¢ saglanmasini
ve stresin daha etkin bir sekilde dagitilmasini saglamistir.

Sonug olarak, bu tez ¢alismasi, PEEK ve CF kompozit malzemelerin performansini
artirabilecek ¢esitli modifikasyonlar: degerlendirmistir. Arastirmanin bulgulari, 6zellikle
PEI ve silika katkilarinin, bu tiir kompozitlerin havacilik, otomotiv ve biyomedikal gibi
yiiksek performans gerektiren uygulamalarda kullanim potansiyelini artirdigin
gostermektedir.

Bu calismada, secilen twill karbon kumasin polimer matris ile yeterince
1slanmamasi sorununa yol agmigtir. Kisa karbon fiber kullanimi, PEEK ile etkilesimin
artirilmasina imkan taniyarak bu sorunu potansiyel olarak ¢ozebilir; ancak mekanik
ozelliklerin de diismesine neden olabilir. Kisa karbon fiber kullaniminda, fiberlerin
polimer matris icerisindeki diizenli dagilimini1 kontrol etmek zorluklar olusturabilirken,
twill karbon kumasta homojen bir dagilim saglanmistir. Alternatif olarak, tek yonlii
karbon kumas kullanimi mekanik dayanimi yalnizca kumas yoniinde saglardi. Bu
calismada kullanilan twill karbon kumas, hem 0° hem de 90° derece yonlerinde mekanik
dayaniklilik saglamaktadir.

Ek olarak, elektroegirme yontemiyle kaplama yapilirken kaplama kalinliginin
homojenligini saglamak amaciyla bir sensor sistemi kullanilabilir. Silika partikiillerinin
modifikasyonu, fiber/matris arayiizeyindeki baglanma gliclinii artirarak mekanik
ozellikler tizerinde olumlu bir etki yaratabilir. Bu yontemler, kompozit malzemelerin
performansini iyilestirmek ve uygulama alanlarin1 genisletmek i¢in potansiyel ¢oztimler

sunmaktadir.
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EKLER
EK-1. YUZEY ENERJISi OLCUMU
Owens ve Wendt metoduyla katilarin ylizey enerjisini 6l¢mek i¢in denklem E.1.1

kullanilmigtir. Bu denklem Y=mX+c formuna getirilmistir:

Y,;(1+ cosB
M _ Y?+C

(E.1.1)
2( Y

Burada m: dogrunun egimi, c: dogrunun Y eksenini kesigi noktadir ve polar bileseni

gosterir.

CF numunesi i¢in Tablo E.1.1°de 6l¢iilen degerler kullanilmistir.

Tablo E.1.1. CF numunesi igin érnek temas agisi degerleri

ETiLEN BROMONAFTALIN
SU () Cos® |GLIKOL(®)| Cos® |(0) Cos 0
CF 48 44 0,663404 | 50,61 0,634596 | 20,8 0,934826
15

y=2,7467x+7,48
10

Sekil E.1.1. Yiizey enerjisi grafigi

Burada m= 2,75, ¢=7,48 olarak bulunmustur.
Yapisma kuvveti (W,), Young-Dupré denklemi (E.1.2) kullanilarak hesaplanmuistir.
W, =Y,;(1 + cosH) (E.1.2)



EK-2. CEKME TESTI

Tablo E.2.1. Kompozitlerin cekme testi sonuglari

Numune Cekme Dayanimi Young Modiilii Kopmada Uzama
(MPa) (MPa) (%)
1 83 3550 25,0
2 86 3870 28,0
3 89 4190 31,0
PEEK 4 86 3878 28,0
ort 86 3872 28,0
std 3 298 3,0
1 370 9755 1,8
2 388 9915 1,9
3 405 10045 2,0
PEEK-CF 4 389 9925 1,9
ort 388 9910 1,9
std 15 137 0,1
1 397 10320 1,8
2 383 9990 1,9
3 410 10800 2,0
T % 4 398 10454 1,9
ort 397 10391 1,9
std 12 402 0,1
1 403 10590 1,8
2 420 11700 1,9
. 3 437 12600 2,0
PEEK-CF-PEI-1Si0O: 4 220 11602 1.9
ort 420 11623 1,9
std 15 910 0,1
1 409 10511 1,9
2 393 10071 1,9
. 3 417 10731 1,9
PEEK-CF-PEI-2Si0O: 4 385 0851 1.8
ort 401 10291 1,9
std 16 440 0,1
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EK-3. ILSS TESTI

Tablo E.3.1. Kompozitlerin ILSS testi sonuglari

Numune Tabakalar Aras1 Kayma
Dayanimi (MPa)
1 113,8
2 86,1
3 109,7
PEEK 7 78.7
ort 97,1
std 17,3
| 23,4
2 25,9
3 24,5
PEEK-CF 7 23.9
ort 25,6
std 9,9
1 22,8
2 23,5
3 24,4
PEEK-CF-PEI 7 245
ort 23,8
std 0,8
1 24,1
2 23,1
q 3 21,5
PEEK-CF-PEI-1SiO: 4 2.8
ort 22,8
std 1,1
1 26,9
2 26,7
. 3 27,5
PEEK-CF-PEI-2Si0O: 4 28.9
ort 27,5
std 0,9




EK-4. 3 NOKTA EGME TESTI

Tablo E.4.1. Kompozitlerin egme testi sonuglari

Numune Egme Dayanimi Egme Gerinimi
(MPa) (%)
1 127 8,9
2 157 7,5
3 172 7,4
PEEK 4 153 6,6
ort 152 7,6
std 19 0,9
1 222 4,1
2 250 3,0
3 219 3,6
PEEK-CF 4 221 2,9
5 218 3,5
ort 226 3,5
std 13 0,4
1 208 4,3
2 142 3,6
3 193 3,1
PEEK-CF-PEI 4 180 4,4
5 210 2,9
ort 194 3,7
std 15 0,7
1 137 3,8
2 150 3,8
3 159 4,1
PEEK-CF-PEI-1SiO: | 4 137 4,1
5 171 2,9
ort 151 3,7
std 14 0,5
1 184 4,3
2 175 4,7
3 130 3,8
PEEK-CF-PEI-2SiO: | 4 161 5,3
5 177 3,9
ort 165 4,4
std 21 0,6
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