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Bu ¢aligmanin ilk asamasinda, TTL’ ler yar1 karbonize edilerek, yapida ¢apraz
baglar olusturulmus ve yap1 daha saglam ve gozenekli hale getirilmistir. Isitmanin ya da
baska bir deyisle karbonizasyonun amaci, tavuk tliylerinden miimkiin olan maksimum
karbonu elde etmek ve boylece takviye malzemesi olarak kullanilacak fiberlerin
ozelliklerine ulagmak, dolayisiyla da nihai {irlin olan kompozitin yiiksek performansl bir
malzeme haline gelmesini saglamaktir.

Calismanin ikinci asamasinda, diisiik konsantrasyonlarda (ag. % 0.3, 0.5 ve 1),
silan ajan1 3-Aminopropyltriethoxysilane (APTS) ile modifiye edilmis ve edilmemis
YKETTL, YKHSMI teknigi kullanilarak epoksi regine icinde homojen bir sekilde
dagitilmis ve kompozitler iiretilmistir. Burada amag ara-yiizey iyilestirmesi yapmak ve
karbon elyaf takviyeli kompozit liretiminde kullanilacak olan epoksi reginenin ¢ekme
mukavemeti ve elastik modiiliinii artirarak, karbon fiber takviyeli kompozit yapilarda
matriks dominant mekanik 6zelliklerinin (laminalararas1 kayma ve kirilma mukavemeti
gibi) iyilestirilmesine olanak saglamaktir. Elde edilen kompozit malzemeler, Termal
Mekanik Analiz (TMA) ve Dinamik Mekanik Analiz (DMA) cihazlar1 kullanilarak
karakterize edilmistir.

Bu calismanin {igiincii asamasinda, karbon elyaf takviyeli, KETTL modifiyeli
epoksi kompozit malzemeler otoklav teknigine alternatif olarak son birka¢ yildir
kullamlan MEMBRAN DESTEKLI VAKUM INFUZYON (MDVI) teknigi ile
iretilmistir. Elde edilen parcalarin mekanik 6zellikleri detayli olarak incelenmistir.

Anahtar Kelimeler:  Tavuk Tiyi Lifi, Aminopropyltriethoxysilane (APTS), Membran
Destekli Vakum infuzyon Teknigi (MDVI)
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In the first part of the study, chicken feathers were mildy pyrolyzed. When
heated, their hollowness due to the crystal segments results in a highly porous cross-
linked structure with a relatively low density. The aim of the heating or, in other words,
carbonization process is to obtain maximum carbon content as possible as it is, thereby
enhancing the properties of the produced fibers to be utilized as filler constituent in
polymers, so that a remarkable improvement for thermal and mechanical properties in the
resulting composites can be reasonably achieved.

In the second part of the study, at very low loading rates, (0.3, 0.5 and 1 wt. %),
amino-silanized via (3-Aminopropyltriethoxysilane (APTS) and non-silanized CCFFs
were homogenously dispersed within epoxy resin using high shear microprocessor and
the composites will be obtained afterwards. The produced composites were investigated
using Thermal Mechanical Analyzer (TMA) and Dynamic Mechanical Analyzer (DMA).
Note that silane coupling agent is used to enhance chemical interactions between the
CCFF surface and the epoxy resin.

In the last section of this study carbon fabric / mildly pyrolyzed CCFF modified
epoxy matrix composites were produced, taking into account the epoxy resin with the
best thermal and mechanical properties as matrix material ( 1 wt.% silanized CCFF)
Carbon fabric reinforced polymer composites with CCFF modified epoxy matrix resin
were manufactured via membrane assisted vacuum infusion process (MAVIP). The
mechanical properties of the carbon faBric reinforced composites were then investigated,
systemetically. All the findings obtained were then evaulated and disccused in a consince
manner.

Keywords: Chicken feather fiber, Aminopropyltriethoxysilane (APTS), Membrane
Assisted Vacuum Infusion Process (MAVIP)
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1. GIRIS

TTL yiiksek miktarda keratin igeren ici bos ve sert yapili bir protein lifidir.
Bu lifler 1sitildiginda capraz baglar olusur ve bu baglar yapiy1 saglamlastirmanin
yani sira yapiin daha gozenekli hale donligmesini saglar. Isitmanin ya da bagka
bir deyisle karbonizasyonun amaci, tavuk tiiylerinden miimkiin olan maksimum
karbonu elde etmek ve boylece takviye malzemesi olarak kullanilacak fiberlerin
Ozelliklerine ulagmak, dolayisiyla da nihai {irlin olan kompozitin yiiksek
performanslt bir malzeme haline gelmesini saglamaktir. Calisma konusunun
giincelligine ragmen, yari-Karbonize edilmis tavuk tiyii liflerinin (YKETTL)
polimer matris kompozitler i¢in dolgu malzemesi olarak kullanilmasi {izerine
literatlirde rapor edilmis sadece birkag calismaya rastlanmistir.

Bu caligmanin ilk asamasinda, polimer kompozitlerde tliretim maliyeti
yiiksek ve cevre kirliligine neden oldugu diisiiniilen karbon nanotiiplere (KNT)
kiyasla, benzer ozellliklere sahip kolay bulunabilir ve siirdiiriilebilir olmasi
nedeniyle YKETTL alternatif bir dolgu malzemesi olarak diistiniilmiistiir.

Bu c¢alismanin ikinci asamasinda, diisiik konsantrasyonlarda (agirlik¢a %
0.3 0.5 ve 1), amino silan ajani(y-APS) ile modifiye edilmis ve edilmemis
YKETTL, YKHSMI teknigi kullanilarak epoksi regine icinde homojen bir sekilde
dagitilacak ve kompozitler iiretilecektir. Elde edilen kompozit malzemeler,
MDSC, TGA ve Dinamik Mekanik Analiz (DMA) cihazlarn kullanilarak
karakterize edilecektir. Silanli ve silansiz YKETTL igeren epoksi reginelerin
reolojik ozellikleri de ayrica incelenecektir. Literatiirde yiizeyi silan ile modifiye
edilmis YKETTL epoksi sistemleri iizerine bir calismaya rastlanmamistir. Bu
calismada havacilik endiistrisinde en ¢ok kullanilan RTM 6 kod adli epoksi regine
kullanilacaktir.

Bu c¢alismanin ti¢linci asamasinda, karbon elyaf takviyeli, YKETTL
modifiyeli epoksi kompozit malzemeler iiretilecektir. Matris recinede YKETTL
orani, iretilen epoksi kompozit numunelerin arasinda en iyi termal ve mekanik
ozelliklere sahip olan yapilandirma gdz dniine alinarak karar verilecektir (Ornegin
agirlikga % 0.1 silanli YKETTL). Karbon elyaf takviyeli kompozitler havacilik
endistrisinde, otoklav {iretim teknigine alternatif olarak son birka¢ yildir

kullanilan MEMBRAN DESTEKLI VAKUM INFUZYON (MDVI) teknigi ile



tiretilecektir. Otoklav teknigi, fiber hacim oranini artirmak ve malzeme icinde
olusabilecek hava bosluklarin1i tamamen gidermek igin Ozellikle havacilik
endiistrisinde kullanilan karbon elyaf /epoksi kompozit yapilarin iiretilmesinde
tercih edilen sicakligin ve basincin kontrol edilebildigi bir yontemdir. Fakat
otoklav yontemi ile el yatirma, vakum kaliplama ve regine transfer kaliplama gibi
bilinen iiretim tekniklerine oranla kompozit yapilar daha wuzun siirede
iretilmektedir. Otoklav ayni zamanda c¢ok pahali bir metottur. Havacilik
endiistrisinde, son zamanlarda {iretim tekniklerinde, hem maliyet diisiiriilmeye
calisilmakta hem de yiliksek performansli diriinlerin 6zelliklerinden 06diin
verilmemesi amaglanmaktadir. Ozellikle son yillarda, otoklav teknigine alternatif
tretim metotlarn (OUT OF AUTOCLAVE MOLDING) iizerinde yogun
calismalar yapilmaktadir. MDVI kompozit parcalarin otoklava gore daha diisiik
maliyette, yapisal dzelliklerinden ve dayanimindan 6diin vermeden iiretilmesine
olanak vermektedir. Tek seferde tek parga halinde, hizli ve diisitk maliyetli biiyiik
kompozit pargalar iiretmek icin MDVI teknigi hali hazirda basarili bir sekilde
uygulanmaktadir. Airbus A400M kargo ucaginin kargo kapaklarinin, A380 ve
Eurofighter kanat flap yollarinin bu teknik ile iiretimi, MDVI tekniginin basarili
bir sekilde gerceklestirildiginin 6nemli endiistriyel 6rneklerindendir. YKETTL
ilaveli ilavesiz iiretilen elyaf takviyeli kompozitler lizerinde, basma, c¢ekme,
kayma esasli 6zel mekanik testler ASTM standartlarina gore gergeklestirilecek ve
elde edilen sonuglar yorumlanacaktir. Literatiirde bu tiretim teknigi iizerine birkag

calisma vardir.

1.1.  Fiber Takviyeli Kompozitler

Fiberler, polimer esasli kompozit uygulamalar1 i¢in biiyilk 6nem tagir.
Sentetik fiberler bu alanda ¢ok genis bir kullanima sahip olsa da son zamanlarda
cevresel sorumluluk bilincinin artmasi kompozit endiistrisini olduke¢a etkilemis,
petrol tiirevi polimerler ve sentetik fiberlerin yerine ¢evre dostu polimerler ve
dogal fiberlerin kullanimi konusundaki c¢alismalar onem kazanmustir. Bitkisel
fiberler bir¢ok arastirmacinin ilgisini ¢ekmisken keratin esasli fiberler hakkinda

cok fazla calisma bulunmamaktadir [1-3]. Dogal fiberler takviye malzemesi



olarak kullanildiklar1 kompozitlere sagladiklar1 6zelliklerle biiyiik avantajlara
sahiptirler. Diisiik yogunluklu malzemelerdir, diisiik agirliga sahip kompozit
iiretimine olanak tanirlar ve bu kompozitlerin iistiin 6zellikleri bulunmaktadir.
Ayrica dogal fiberler, sentetik fiberlere gore iiretime de bagl olarak ¢ok biiylik
maliyet avantajlarina sahiptirler. Yenilenebilir ve siirdiiriilebilir kaynaklar
olduklarindan, petrol bagimliligi derecesini diisiirmektedirler. Ozellikle
havacilik/uzay sektoriinde iretilen fiber katkili kompozit malzemeler maliyet
avantajina, hafiflige ama aymi zamanda yiiksek performansa ihtiya¢ duyulan
kompozit malzemeler olmaktadir. Bu kapsamda, dogal ucuz ve siirdiiriilebilir elde
edilen dogal fiberlerin elyaf takviyeli gelismis kompozit malzemelerde kullanilan
epoksi matriksler icerisinde kullanimi 6nemli bir yer teskil etmektedir [4-8].
Ancak bu calismalar seliiloz bazli fiberlerin kullanilmasi ile smirli kalmaktadir.
Seliiloz bazli fiberlerin icsel 6zellikleri giiglii kovalent ve hidrojen baglari ile
desteklenen fiberlerin diiz zincir mikrofibril ikincil yapilarinin bir sonucudur.
Seliiloz baz1 fiberlerden farkli olarak, yiin ve tavuk tiiyli gibi protein bazi fiberler
agirlikli olarak o helix ii¢ boyutlu yapiya sahiptir. A heliks yapilar eksenel olarak
kovalent baglardan daha zayif ama daha esnek olan hidrojen baglar ile
desteklenmektedir. Bu sebepten, tavuk tiiyii lifleri seliiloz bazli fiberlerden daha
yiksek esneklige sahiptir. Bunlara ek olarak, tavuk tiyii lifleri diger dogal
fiberlere oranla daha diisiik yogunluga sahip ve daha ucuzdur. Tavuk tiiyleri
diinya {izerinde ¢ok fazla miktarda iretilmesine ragmen atik olarak
degerlendirilmekte ve bertarafi yiiksek biitceler gerektiren, cevreye zararl
proseslerle yapilmaktadir. Tavuk tiyii liflerinin kompozitlerde takviye malzemesi
olarak kullanimiyla bu zararli siire¢ devre dis1 kalarak cevreye verilen zarar
azaltilmig ve atik olarak degerlendirilen tavuk tiiylerine katma deger saglanmis

olmaktadir.

1.2.  Tavuk Tiiyii

Tavuk tiiyleri dogal polimerlerdir. Memeli hayvanlar ya da siirlingenlere
ait tiiyler birbirlerinden farkli ozellikler gostermektedir. Esas fiber yapili

proteinler, kolajen, elastin ve keratindir. Kolajen agirlikli olarak kikirdak



yapilarda bulunurken, elastin bag dokularda ve damar ¢eperlerinde bulunmaktadir.
Keratinin ise iki tipi mevcuttur, a-keratin sagta, yiinde, tilyde ve tirnakta bulunan
ana protein ¢esitidir. f-protein ise driimcek aglarinda ve ipekte bulunabilmektedir.
Hong ve Wool’ un raporuna gore tavuk tiiylerinin ortalama ¢ap1 6pum, uzunluklar
8 mm, yogunluklart 0.8 g/cm® ve en boy oranlart 1000 ‘dir [5-9]. Tiiylerin
elastisite modiilleri 3 GPa ve kirilma gerilimleri 100-200 MPa olarak
hesaplanmistir. Tavuk tiiyii fiberleri gozenekli yapidadir ve basit bir su
adsorblama testi yapildiginda hidrofobik karakterde olduklari gozlemlenmistir.
Tavuk tiiylerinin mekanik ve fiziksel Ozellikleri hakkinda bilgiler literatiirde
mevcut olsa da, onlarin mikro ve nano seviyede uygulamalarda kullanilmasini
saglayacak Ozellikleri yeterince kesfedilmemistir. Buna karsilik, keratin bazli
diger bir malzeme olan yiin, isleme kolaylig1 ve tekstil iirlinlerindeki yaygin
kullanim1 gibi o6zelliklerinden dolayi, hakkinda onlarca c¢alisma bulunan bir
malzemedir. Tavuk tiiyli ise ylinden farkli olarak, birbirinden farkli boliimlere
sahiptir. Sekil 1 (a) da tavuk tiiyliniin farkli boliimleri, Sekil 1 (b) de ise bu

boliimlerin SEM goriintiisii gosterilmektedir.

Barb

Barbules

Sekil 1.1 Tavuk tiiyiiniin boliimleri (a) ve islenmemis tavuk tiiyiine ait SEM goriintiisii (b) [9]

Tavuk tiiyliniin kalin omurgasini olusturan eksen (rachis) ve i¢ bos sap
(calamus) kisimlart ile, daha ince tily kismi (ramus) farkli kompoziyonlara ve
keratin miktarma sahip oldugundan, onlarin birbirinden ayrilmasi tercih
edilmektedir [9]. Bu iki boliimiin mekanik bir islemden gegerek ayrilmalarindan
sonra, onlarm farkli farkli kullanilmasi, bu iki bdliimiin de degisik 6zelliklerinin

kesfedilmesine olanak saglamaktadir. Kendi igerisinde barb ve barbules



kisimlarindan olusan ramus ( tily ) karbonizasyon i¢in kullanilan kisimdir. Tavuk
tiylerinin nasil kullanilacagini daha iyi anlamak igin, tiiylerin en temel
ozelliklerinin incelenmesi oldukc¢a 6nemlidir. Tavuk tliylerinin yaklasik %90.7" si
ham keratin proteini, %1,3’lnii lipit, %7,9’u ise nemden olusmaktadir. Keratin,
yapisindaki farkli oran ve dizilimde yirmiden fazla aminoasitin birbirleri ile
yaptig1 polipeptit zincirlerinden olusmaktadir. Amino asitler, amino grubu (-NH>)
ve karboksil grubu (-COOH) olarak Kkarakteristik iki fonksiyonel grup
igermektedir. Ayrica bu iki grup arasinda bir alkil (R) kokii bulunmaktadir. Sekil

1. 2 bir amino asitin kimyasal yapisini1 gostermektedir.

. Hidrojen
Amino Karboksil
H N T o

/
+H /N C c <
H | 0
R
R-Grubu

Sekil 1.2. Amino asit yapist

Bir amino asidin -COOH grubu ile bir baska amino asitin -NH, grubu
birleserek aralarinda peptid bag1 olusturmakta, béylece amino asitler birbirleriyle
peptid baglar1 ile baglanarak peptid zincirleri kurmaktadir. Peptid zincirleri
proteinlerin primer yapisint meydana getirmektedir. Tavuk tiiyii keratin
proteininde bulunan polipeptit zincirler alfa heliks formdadir. Alfa heliks,
omurgadaki her bir N-H grubunun, kendinden dért amino asit kalintis1 gerideki
omurgada bulunan C=0 grubuna bir hidrojen bag1 vererek olusturdugu sag-elli
burgulu bir bi¢imdir [10]. Alfa heliks zincirler bibirleri ile igige gegerek bir
protofibril meydana getirmekte ve her dokuz protofibril demeti de 8 nm civarinda
olan bir mikrofibril yap1 olusturmaktadir. Bu mikrofibril yapilarin yiizlercesi,
yiiksek miktarda kiikiirt igeren, diizensiz, amorf protein matrix i¢inde gOmiilii
haldedir [11]. Kristalin segmentler ve goézenekli silindirik mikroyapinin sebep
oldugu mikro ve nano seviyedeki gozeneklilik sayesinde, tavuk tiiylerinin

yogunlugu saf suyun yogunlugundan daha disiiktir (0.8 g/cm®). Tavuk tiiyii
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icerisinde, baglarin tiirline ve suyun donma noktasina gore degisen ii¢ farkli
formda su bulunmaktadir. Yapidaki serbest su, suyun normal donma noktasinda
donmaktadir. Tavuk tliyiiniin sahip oldugu kompozisyonun bilinmesi, prosesin
isleyisini ve karbonizasyon sirasinda tliyde nasil degisimler yasandigini
anlayabilmek adina olduk¢a 6nemlidir. Keratinin sahip oldugu temel dayaniklilik
iki sistein molekiiliiniin  Siilfiir-Siilfiir bag1 yaparak olusturdugu c¢apraz
baglanmalardan meydana gelen sistin amino asitinden gelmektedir. Sistin’i
olusturan sistein molekiiliiniin 6zel bir yap1 olmasinin sebebi, sahip oldugu tiyol
grubun (-C-SH-), biitiin aminoasit yan zincirleri igerisinde en aktif fonksiyonel

grup olmasidir [9]

| |
7° b
H—?—CHE—@I + IEI—CHz—Cf—H
NH [©O] LT =0
|
Sistein [H20] Sistein
kalintisi kalintisi
| |
C—o0 NH
H—C—CH; — §—S—CH,—C—H
NH é: o]
| |

Sekil 1.3. Molekiil sisteinden sistin olusumu [9].

Tavuk tliylindeki amino asit kompozisyonlart bu konuda daha once
calisma yapmis Mc Chalicher, Martinez Hernadez, Graham ve Izasbo ‘nun verdigi
degerlere gore Cizelge 1.1°de listelenmektedir. En yaygin 20 aminoasit ve yapilari

Sekil 1.4 de verilmistir.



Cizelge 1.1. Tavuk tiiylindeki amino asit kompozisyonun agirlik¢a gdsterimi

Amino asit Mc Chalicher Martinez Hernandez | Graham Izasbo
Alanin 4.8 2.9 - 8.4
Arginin 5.6 7.0 7.5 1.7
Aspartik Asit 5.0 5.7 7.0 6.7
Sistein 175 6.8 8.2 7.6
Glutamik Asit 111 8.3 9.7 9.7
Glisin 6.5 13.1 - 16.2
Histidin 0.8 - 0.4 0.3
Izolesin 2.7 6.3 6 4.3
Lesin 6.1 6.4 8 8.3
Lisin - - 1.3 1.8
Metionin 0.5 - 0.5 -
Fenilalanin 14 5.3 5.2 4.3
Prolin 3.6 11.2 8.8 18.8
Serin 11.7 13.6 - 7.2
Treonin 6.9 3.8 4.4 0.8
Tirosin 1.9 15 2.2 1.6
Valin 5.9 8.5 8.3 2.0
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Sekil 1.4. En yaygin 20 aminositin gosterimi

Amino asitlerin dizilimi ve yapisi polipeptitlerin reaktivitelerini ve sarmal
yapilarini etkilediginden proteinlerin hangi amino asitlerden olustugu ve bu amino
asitlerin hangi sirayla birbirlerine bagli oldugunu gosteren birincil yapilari ve
proteindeki amino asitlerin intra molekiiler ya da intermolekiiler hidrojen baglari
nedeniyle belirlenen geometrik ikincil yapilarint bilmek 6nemlidir. Tavuk tilyiiniin
sap ve fiber kisminin farkl ikincil yapilara sahip olmasi ve bununla iligkili olarak
farkli miktarda keratin icermelerinden dolayi, karbonizasyon islemi yalnizca tiiy

kismina uygulanmstir.

1.3. Yan-Karbonize Edilmis Tavuk Tiiyii

Seliiloz ve lignin bazli malzemeler, yiiksek gozeneklilige sahip karbon
yapilarin olugsmasina Onciiliik etmektedir. Bu malzemelere kimyasal ve 1sil
aktivasyon metodlar1 uygulanarak, yiiksek por hacmi ve tipik olarak 100-2000
m?/g araliginda yiizey alanina sahip karbon yapilari olusturulabilmektedir. Seliiloz
bazli malzemeler disinda, zeolit ve metal organik kafes yapilar gibi cesitli

inorganik malzemeler ve organik polimerlerde mikroporoz malzemelerin



tiretilmesinde kullanilmaktadir [9]. Ancak protein bazli malzemelerden mikro ve
nano gozenekli yapilarin elde edilmesi i¢in yapilmis gerekli ve yeterli ¢alisma
literatiirde bulunmamaktadir. Bu yiizden tavuk tiiyli 6zelliklerinin iyilestirilmesi
ve onlarin islenmesi i¢in bu calismada tavuk tliyline yapilan 1sil islemlerle
baglantili olarak olusturulan piroliz rejimleri degerlendirilecektir. Karbonizasyon
bir malzemeden maksimum miktarda karbon elde etmek i¢in kullanilan bir
metottur. Karbonizasyon sonrasinda karbon miktar1 artirilmis, karbonize edilmis
tavuk tiiyii fiberleri, mukavemet ve modiilii degerlerinde artis gosterecektir.
Karbonize edilmemis tavuk tiiyli fiberlerinin de takviye malzemesi olarak
kullanildiginda bir ¢ok standardi sagladigi bilinmektedir [8]. Lineer polimerlerin
pirolizi yan zincir gruplarinin degredasyonu ve zincir kesme reaksiyonlarini
icerip, Onemli morfolojik degisimlere yol agmaktadir. Yan zincir gruplarinin
reaksiyonlar1 zincir kesme reaksiyonlarindan nispeten daha diisiik sicakliklarda
gerceklesmektedir [12]. Yiiksek sicakliklarda, serbest radikallerin olugmasi,
degisik reaksiyon yollarina sebep olmakta ve tavuk tiyiiniin ylizey alanini
artirmaktadir. Ozellikle de protein bazli malzemelerde, c¢apraz baglanma
mekanizmast nthai irliniin ~ 6zelliklerinin ~ belirlenmesinde  6nemli  rol
oynamaktadir. Karbonizasyonun amaci tiiyiin fiber yapisin1 bozmadan, maksimum
karbon miktarina sahip poroz bir yap1 elde etmektir. Senoz ve Wool tavuk
tilylerini, ergime sicakligimin altinda bir sicaklikta, 1zotermal 1s1l isleme tabi
tutulmasinin, tavuk tliyliniin fiber yapisini bozmadan bu yapiyr stabil hale
getirdigini gostermistir [13]. Tiiyler ergime sicakliklarina ulastiklarinda keratinin
yapisinda bulunan o-heliks ve p-tabaka ikincil yapilari arasindaki baglar
hareketleneceginden, tavuk tiyii lifleri yapisi, proteinde bulunan amin-karboksil
yan zincir gruplarinin atomik seviyede ¢apraz baglanma reaksiyonlart sonucunda,
kararl1 hale gelmektedir. Capraz baglanma reaksiyonu devam ettikce, farkli o —
heliks ve B-tabakalar1 birbirine baglanmakta ve amorf protein matris ile onun en
aktif yan fonksiyonel gruplari kompleks bir ag yapi olusturmaktadir. Senoz ve
Wool tavuk tiiyiine kiitle spektroskopisi ve TGA ile yaptiklar1 analizlerde H,O"
emiliminin 200-250°C arasinda yiiksek hizlara ulastigim gdstermistir. Bu sonuglar
bu sicaklik araliginda amit bagi olusum olasiligin1 artirrmaktadir. Bu sebepten

karbonizasyonun sicakligin1 belirleyen en Onemli faktdr tiylerin ergime



sicakliklaridir. Fiber yapinin izledigi bozunma yolu, mikro gézenek olusumunda
oldukca onemli bir role sahiptir. Tavuk tiiyiiniin ylizeyinin bozunmasi ylizeyi
asindirir ve yiginsal malzemenin i¢ine dogru mikro gozenek oyuklar1 agilmaya
baglar. Tavuk tiiyiiniin yar1 kristal yapis1 bu prosesin isleyisini kolaylastirir. Bu
yiizden Onceki caligmalar 2 asamali karbonizasyon siirecinin ikinci agamasinin
400-500 C’de mikro gozenek olusum reaksiyonu ve tahribat reaksiyonu birarada
meydana gelmesi ile gerceklestirmektedir. Gozenek miktar1 ve boyutu hidrojen
depolama 6zelliklerinin istendigi uygulamalarda kritik bir parametre oldugundan,
bu ¢aligmada tavuk tiiyleri yliksek sicaklikta bir 1s1l isleme maruz birakilmamastir.
Bu calisma i¢in; yar1 pirolize edilmis tavuk tiyii lifleri, tiiylerin erime sicaklig
altinda izotermal bekletilmesi ile, amin-karboksil yan zincir gruplarinin

reaksiyonu sonucu protein matrisin ¢apraz baglanmasi ile elde edilmektedir.

1.4. Epoksi

Epoksi regineler ilk defa Avrupa ve Amerika’da es zamanli olarak
1930’larin sonunda tretilmistir. Schlack ve Castan’in epoksi regine teknolojisini
tanimlayan patentleri almalarinin ardindan Isvigreli Pierre Castan ve Amerikali
S.O Grenlee, bisfenol A (BPA) ve epiklorohidrin (ECH) arasindaki reaksiyonu
gerceklestirerek epoksi recineleri ilk defa iiretmistir [14]. Epoksi regineler
isimlerini lineer polimerlerin uglarindaki epoksil gruplarindan almaktadir. Epoksi
recineler diger termoset malzemelere gore birgok {istiin  6zellige sahip
oldugundan, genellikle yapisal ve 6zel kompozit malzeme uygulamalarinda
kullanilmaktadir. Epoksiler yiiksek mukavemet, diisiik cekme payi, cesitli alt
katmanlarla miikemmel yapisabilme kabiliyeti, etkin elektrik yalitim o6zelligi,
kimyasal ve c¢oziiciilere kars1 yliksek dayanim, diisiik maliyet ve diisiik toksisite
gibi Ozellikleri saglamaktadir [15]. Epoksilerin 6zellikle, bir ¢ok malzemeyle
kimyasal uyumlu olmasi1 ve bir ¢ok malzemeyi kolaylikla islatabilme 6zelligine
sahip olmasi, onlar1 kompozit uygulamalarinda vazgecilmez kilmaktadir. Epoksi
recineler, yaygin olarak, yapistirici, kaplama, enkapsiilasyon ve baglayici madde
olarak kullanilmaktadir. Onlarin en ilging uygulama alanlarin1 ise, fiber

malzemeler ile birlikte kullanildiklar1 havacilik ve gemicilikle ilgili kompozit
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malzeme uygulamalar1 olusturmaktadir.  Epoksi teknolojiler ¢esitli ticari
uygulamalarda ve kaplama panelleri, boru ve kanal sistemleri, dikey ve yatay
stabilizatorler, kanatlar ve hatta ucgak goOvdesini igceren askeri havacilik
uygulamalarinda, metalik olmayan kompozit dizayni i¢in gereken beklentileri
karsilayabilmektedir. Havacilik uygulamalari icin gelistirilen epoksi kimyasinin
aynisi, giiniimiizde hafif bisiklet iskeletleri, golf sopasi, kayak, yaris arabasi ve
miizik aletleri iretiminde de kullanilmaktadir. Epoksi reginelerin  bu
uygulamalarda gerekli mekanik ve fiziksel 6zellikleri saglayabilmesi igin, onlar
0zel olarak formiile edilmektedir. Epoksinin en basit formiilasyonu yalnizca
epoksi regine ile kiiratif maddenin birlestirilmesi ile elde edilirken, daha karmagik
receteler, tokluk, esneklik ya da yanmazlik gibi 6zelliklerin saglanabilmesi i¢in
cesitli epoksi recineler ile akis kontrolii ve renklendirme ig¢in inert dolgu
maddeleri ve belirli zamanda belirli reaksiyonlarin gerceklesebilmesi igin
sertlestirici malzemelerin birlikte kullanilmasi ile elde edilmektedir. Regine

sistemini gelistirmek i¢in kullanilan geleneksel yaklasimlar sunlardir;

> lkinci bir polimerik faz yaratmak (Kopolimer).
> Inorganik dolgu maddeleri ilave etmek ( Cam partikiilleri, silika ).
» Nano partikiil ilave etmek.

Mekanik o6zellikler ve elektrik iletkenligi gibi 6zelliklerle, re¢ine infiizyon
prosesini gelistirmek i¢in kullanilan yenilik¢i yaklasimlardan en Onemlisi ise
karbon partikiillerin ya da nanotiiplerin gelismis regine sistemi igerisine
entegrasyonudur. Termoset regine belirlenirken, reginenin ¢ekme mukavemeti,
cekme gerilmesi, ¢cekme modiilii, basma mukavemeti, basma modiilii, ¢centik
hassasiyeti, 1s1l egilme sicaklig1r veya camsi1 gegis sicakligi, yanmazlik, servis
mukavemeti, proses kolayligi ve maliyeti gibi genel ozellikleri goz Oniinde
bulundurulmalidir. Cizelge 1.2 regine sistemlerini se¢gmeye yardimci olacak, farkli
recine sistemlerine ait performans ve proses Ozelliklerinin karsilastirmasini

gostermektedir [15].
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Cizelge 1. 2. Regine sistemlerinin performans ve proses karakteristiklerinin karsilastirilmasi [15]

Vinil
Recine Polyester Epoksi Fenolik Bizmalet Siyanat
ester
Genel L L Yanmazlik Havacilik
Gemicilik | Gemicilik | Havacilik o ) Havacilik
Uygulamalar ve toksiklik ve elektrik
Performans
o o Cok iyi ve Iyi ama Iyi ama Iyi ama
Yapisal Gorece iyi Iyi
tok kirilgan kirilgan kirilgan
Korozyon ve
Kimyasal Zayif Cok iyi Iyi Cok iyi Cok iyi Cok iyi
Direng
Camsi gecis
g 70-163
sicakhigr (Tg) 70 95-175 70-120 150-220 175-230
°Cc
Katki Katki
Yanmazhk ve i i .. . .
B maddesi maddesi Iyi Iyi Iyi
toksisite . .
gerekli gerekli
Elle yatirma Evet Evet Evet Hayir Hayir Hayir
RTM Evet Evet Evet Hayir Hayir Hayir
VARTM Evet Evet Evet Hayir Hayr Hayir
Filament
Evet Evet Evet Hayir Hayir Hayir
Sarma
SMC Hayir Hayir Evet Evet Evet Evet
. . Ozel
Pres/Autoklav Hayir Hayir Evet Ozel durum Ozel durum
durum
Goreceli
) 1 2 3 4 5 5
Maliyet

Genel recine sistemleri igerisinde, bilhassa epoksi recineler onlarin kimyasal,
mekanik ve proses g¢esitliligi Ozelliklerinden dolayr o6zel bir ilgiye sahiptir.
Termoset sistemi secilirken, epoksi reg¢ine formiilasyonlarinin olmazsa olmaz iig
temel unsuru, esas regine, sertlestirici ve modifiye malzemesidir. Farkl
uygulamalar i¢in epoksi formiilasyonlart olusturmak i¢in her bir bilesenin proses
sirasinda ve nihai {rlin {lizerinde fiziksel ve mekanik performansit nasil
etkileyecegini 6ngormek gerekir. Bu recineler ucgucu bir solvent igerisinde
bulunmalarina ragmen, kiirlenirlerken ugucu iirlinler yaratmazlar. Epoksi recineler

epoksi gruplarmin diger fonksiyonel gruplarla yaptiklar1 reaksiyon sonucunda
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lineer, dallanmis ya da ¢apraz bagl tiriinler olusturarak kiirlenirler [15]. Kimyasal
olarak bir epoksi reginesi bir molekiil igerisinde, ¢evrimsel olarak, zincirin
sonunda, ya da igerisinde konumlanmis c¢apraz bag reaksiyonu sonrasi
katilasmaya ugrayacak, birden fazla a-epoksi grubu bulundurur. a-epoksi veya 1,
2-epoksi fonksiyonel kismin en yaygin tiiriidiir. Etilen oksit 1, 2-epoksi tipinin en
basit formudur [14].

H2C —CHa
L
o

Sekil 1.5. Etilen oksit

Etilen oksit, oksiran halkasi olarak da adlandirilmaktadir. Epoksi regine

igerisindeki diger bir 6nemli grup, glisidil gruptur.

H.C —CH —CH:
N
(@)

Sekil 1.6. Glisidil Grup

Bisfenol A Ether Resin Diglisidil (DGEBA) giiniimiizde, en yaygin olarak

kullanilan epoksi reginedir.

CHs O.
| 7"\ NaOH
HO —T— OH+2CICH:CH —CH: ——

CHs

Bisfenol A Epiklorhidrin
CH3

| -HCI
Cl CH2C|HCH20 —Cl— OCH2C|HCH2 clt—>
OH CH:s OH
Cll'h Cll'h
CH2CHCH2- O @ —(T— @ OCH;C|H CHz;‘O @T—@ OCH2CHCH:
\_/ Ngof
o CHs OH CH:s (o]

Sekil 1.7. DGEBA iiretim reaksiyonu
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Cizelge 1.3. Epoksi regineler [16] (a)Her bir molekiildeki reaktif bolge sayist (b)Bir birim epoksit

recinesinin agirligt

Viskozite (25°C)

Fonksiyonelli b
Kimyasal sinif Form Agirhk cP
k? Pa.s
o ] 5,000-
Diglisidl eter Bisfenol-A Sivi 2 174-200 5-20
20,000
Kat1 2 >500
o ) 2,000-
Diglisidil eter Bisfenol-B Sivi 2 165-190 2-7
7,000
Fenol Novalak Yar1 kat1 2,2-3,6 170-210 | Degisken | Degisken
Kresol Novalak Yari kat1 2,7-5,4 200-245 | Degisken Degisken
Yari kat1
Bisfenol-A Novalak
Kati
Triglisidil p- amin fenol SIV1 3 95-115 0,55-5 550-5,00

Bu reginenin temel ticari formunun molekiil agirligi 380°dir. Saflastirilmis

tiirleri i¢in (n= 0) molekiil agirlig1 344’e kadar diisebilmektedir. Yiiksek molekiil

agirhigina sahip (n=1-10) bisfonel regineler {iretilirken, epiklorohidrin miktari

diisiiriilmekte ve daha fazla alkalin altinda reaksiyon gerceklesmektedir. Epoksi

recinesine ait farkli kimyasal siniflar Cizelge 1.3 de listelenmistir.

Z —CH—CH: —— Z—CH-—CH R
“\0/’

Sekil 1.8. Epoksi Kiirlenme Reaksiyonu

|
D N

Z bilesikleri aminler, anhidritler ve asitler gibi aktif hidrojen bilesikleridir.

Kiirlenme reaksiyonu Lewis asit ve ii¢linciil aminler tarafindan katalize edilmis

homopolarizasyonu kapsayabilir. Lewis asitleri tarafindan katalize edilmis

sistemler bir ¢ok durumda, pratik sistemler i¢in ¢ok hizli oldugundan, {i¢iinciil

aminler tarafindan katalize edilmis reaksiyonlarin ¢ok yavas ve yiiksek
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sicakliklarda gerceklesmesi onlarin sertlestirici malzemesi olarak kullanilma

sebebidir. Bazi tipik kiirlenme reaksiyonlart Sekil 1.9°da gosterilmistir [16].

OH FI{
R
RSCHZ—CH R Sb(OCH, — CH—X),
R O(CHQCH 0),H
RS
or R
(o}
R'O(OCH, CH —),OH | L gc,;,
H—CH,— OCR'
R' = alkyl or ary| R'COOH 1 &
y’ o
H,PO,
O=P(OCH, —CHOH)3 r— RCH_ _cH,
R
NH2 R;N or BF,
R
R(I.?H CH,NHR' o ! U A
3, f— — —
OH T POCI, 2 n
RCNH,
! i
A 0 0=P(OCH,CH—Cl);

R—CH— CH, — NHCR'
I
OH

Sekil 1.9. Bazi tipik kiirlenme reaksiyonlari [16]

Sertlestirici malzemenin spesifik secimi epoksi kiirlendikten sonra
istenilen Ozelliklere ve nihai kullanim hususlarina dayanir. Sertlestirici malzeme
miktar1 bir epoksi grubundaki her reaktif hidrojene gore hesaplanir. Fazla

sertlestirici kullanimi, ¢catlama ve kirilmalara yol agar.
141.RTM6

RTM-6 havacilik alaninda kullanilan ticari bir epoksi reginedir.
Bu tek bilesenli regine sistemi yiiksek camsi gecis sicakligi , enjeksiyon ve
kiirlenme parametrelerinin  esnekligi, gibi ozelliklerinden dolayr tercih
edilmektedir.
Havacilik malzemelerinde, anlik stress degeri, malzemenin dinamik akis
mukavemetini asarsa, sok dalgalar1 meydana gelir ve bu sirada malzemenin
kayma mukavemeti (kaymaya kars1 direnci ) sifir degerine yaklasir ve malzeme
stvi gibi davranmaya baslar. Bahsedilen yiiksek gerinim hizlarinda, RTM-6 ideal

davranis gostermektedir.
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RTM 6;

» Tek komponentli bir sistemdir (Epoksi ve sertlestirici aromatik amin
elementleri tedarik edilen karisimda birarada bulunmaktadir ).

> Bu tek komponentli regine 80°C’ ye 1sitildiktan sonra bu sicaklikta
dokiilmektedir.

> Dokiildiikten sonra, 160 °C’ de 75 dakika boyunca kaliplanmaktadir.

A\

Kiirlenme gerceklestikten sonra, 180 °C’ de 2 saat post kiir edilmektedir.
> Asamalar arasi sicaklik artis hiz1 1 °C/dakika ‘dr.

RTM 6 regine sistemine ait, karakteristik 1s1l kiirlenme 6zellikleri Cizelge

1.4’ de verilmektedir [17].

Cizelge 1.4. RTM 6 regine sistemine ait, sicakliga bagli jellesme zamani [17]

Jellesme zamani
Sicaklik (°C) Zaman(dakika)
120 >240
140 95
180 30
210 12
240 5

Tek komponentli sistemler, geleneksel c¢ift komponentli regine
sistemlerinden farkli olarak, yiliksek sicakliklarda kendiliginden kiirlenme
reaksiyonuna ugrayabildiklerinden, recinenin stoklama kosullarinin dikkatli
ayarlanmasi gerekmektedir. RTM 6 reginesine ait depolama kosullar1 Cizelge 1.5’

de gosterilmektedir [17].

Cizelge 1.5. RTM 6 depolanma kosullar1 [17]

Depolama Kosullar:

Raf émrii 23°C Maximum 15 giin

Garanti edilen Raf omrii 18°C 9 ay
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Yalnizca bir elementin varligi bile RTM prosesinde reginenin akisini

kolaylastirabilir. RTM 6 reginesine viskozite degerleri Sekil 1.10’da
gosterilmektedir.
Viskozite (mPa.s) Sicaklik {°C)
250
200 200
N - —
150 '| 150
S |
100 R 100
TENTE RN IT RN TT NN B ! |
|
50 L 1 s0
0 0
0 20 40 60 80 100 120 140 160
Zaman (dk)
Viskozite = === = Sicakhik

Sekil 1.10. RTM 6 reginesine ait viskozite [17]

Yukarida da bahsedildigi gibi epoksi regine sistemlerin ¢ogunlugunun
temeli Bisfenol A(2,2’- Bis (4> — Hidroksifenil) Propan) ve Epiklorohidrin (1-
Kloro- 2,3 —Epoksi Propan ) reaksiyonundan olusan iiriinlere dayanmaktadir.
Sonug olarak, kiirleme ajani, nihai re¢ine igerisinde ¢apraz baglanmalar yaratmak
icin, epoksi gruplar ile reaksiyona girmektedir [15]. RTM 6 re¢ine sisteminde
genellikle kullanilan kiirleme ajanlari alifatik ve aromatik aminler ile birlikte
anhidritleri de igermektedir. En son reg¢ine ozellikleri, epoksi, kiirleme ajani ve
plastiklestirici ve kiirlenme 1s1l profil se¢cimi gibi faktorlere baglidir. Genel olarak,
biiyiilk polimer zincirleri, yavas kiirlenme hizlarinda daha fazla capraz bag
yogunluguna sahip olmakta ve boylelikle daha fazla dayanikliliga sahip

olmaktadir. RTM 6 regine sisteminin baslica bilesenleri;
» Tetraglicidil Metilen Dianalin (TGMDA) Epoksi

» 4.4’-Metilenebis (2, 6- Dieetilanlin) ve 4,4° — Metilenebis(2- Isopropil-6-

Metilanilin) olmak iizere iki kiir ajani.
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Bu ii¢ komponent sirastyla, Sekil 1.11, Sekil 1.12, Sekil 1.13°de sistematik

olarak gosterilmistir.

<° °
Wi;<7|/

Sekil 1.11. Tetraglicidil Metilen Dianalin (TGMDA) Epoksi [17]

\ 7/
\ /

H2N NH2

Sekil 1.12. 4,4> — Metilenebis(2- Isopropil-6-Metilanilin) [17]

Sekil 1.13. 4,4’-Metilenebis (2, 6- Dietilanalin) [17]

Kiirleme ajanlarmin her ikisi de iki reaktif amin grubu igeren,
polifonksiyonel aromatik aminlerdir. Nihai epoksi re¢inesinde % 30-60 arasinda
epoksi (TGMDA) ve her bir kiirleme ajanindan % 10-40 arasinda bulunmaktadir.
Yan fonksiyonel gruplarin genisletilmesi gibi yapisal degisimler, polimerin darbe
dayanimi ozelliklerini gelistirmek i¢in kullanilabilir. Saf RTM 6 reginesinin

ozellikleri asagidaki Cizelge 1.6’da listelenmektedir [17].
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Cizelge 1.6. Saf RTM 6 regine ozellikleri

Cekme ozellikleri Egme ozellikleri
Mukavemet (Mpa) 75 132
Modiiliis (Mpa) 2890 3300
Uzama (%) 34 -
ASTM Standart ASTM D638 ASTM D790

1.5.  Polimer- Takviye Malzemesi Arayiizeyi

Araylizey, kompoziti olusturan bilesenlerin birbirilerine olan simiridir.
Bununla beraber diflizyonun ve kimyasal reaksiyonlarin gergeklestigi gecis
bolgesi arafaz olarak tanimlanur [18]. Cok bilesenli sistemlerde arayiizey mekanik
ve fiziksel Ozellikler bakimindan 6nemli bir rol oynar. Araylizey etkilesimi
polimer kompozitin 6zelliklerine biiyiikk Olclide etki eder. Polimer kompozitin
arayiizeydeki etkilesimi iyonik bag, kovalent bag, hidrojen bagi, dipolar etkilesimi
gibi kimyasal bag veya ikincil baglarlarla saglanabilir. Kovalent bag ve hidrojen
bag giiclii baglanma ve polimer matristen takviye maddesine ve gii¢lendirici
malzemeye gerilim gegisini verimli bir sekilde saglar [19]. Polimer kompozitin
arayilizey Ozellikleri polimer matrise, katki maddelerine, takviye malzemesinin
oranina, bilesim yontemine baghdir [20]. Polimer kompozitteki araylizey 3 farklh

metot ile gelistirilebilir:
» Takviye malzemesinin ya da polimerin yiizeyi modifiye edilerek,
» Sisteme elastomer eklenerek.
1.5.1. Takviye Malzemelerinin Silan Baglayia Ajam Ile Yiizey

Modifikasyonu

Polimer yiizeylerinin proses esnasinda organik malzemeler ve inorganik

malzemeler ile kaplanabilmesi zordur. Kompozitten beklenen o6zellikler

19



partikiiller aglomere halde iken saglanamaz. Yiiksek performans yalnizca takviye
malzemesinin polimer tarafindan basarili bir sekilde islatilmasi sonucu elde
edilebilir. Takviye malzemesine ylizey modifikasyonu ile hidrofobik karakter
kazandilir ve nem emilimi azaltilir. Takviye malzemeleri yilizeylerinde ¢gogunlukla
hidroksil gruplart bulundurmaktadir. Bu da yiliksek yiizey enerjisine sahip
partikiillerin rahatca atmosferdeki nemi kendilerine baglamalarina sebep olur.
Takviye malzemelerinin hidrofilik karakterlerinden dolayr atmosferik su
arayiizeyde toplanir ve polimer matrise diflize olur. Bunun sonucu olarak nemli
bir atmosfere maruz kalan takviye malzemesi/polimer arayiizeyindeki baglar
zayiflar ve kolayca bozulur. Ayrica, KNT, KNF ve YKETTL vb. dolgu maddeleri
biiylik ylizey alanina sahip olmalar1 ve inert yiizey 6zellikleri sebebiyle daha
cabuk aglomere olabilmektedir. Dolgu maddesi-matris araylizey etkilesimlerini
geligtirmek, aglomerasyonu 6nlemek i¢in genellikle takviye malzemesinin yiizeyi
isleme tabi tutulmaktadir. Takviye malzemesinin modifikasyonu sayesinde
yiizeyinde kimyasal islem ile fonksiyonel gruplar olusturulmakta ve yiizey
polimer ile wuyumlu hale gelmektedir. Oksidasyon, olas1 tepkimelerin
gerceklesmesi i¢in uygun sartlar1 saglamasi nedeniyle, YKETTL vb. dolgu
maddelerinin yilizeyine islevsellik kazandirilmasi i¢in bahsi gecen kimyasal
teknikler arasinda yaygmn kullanilan bir tekniktir. Oksidasyon reaksiyonu
sonucunda dolgu maddesi ylizeyinde karboksil asit, alkol ve eter fonksiyonel
gruplart olugmaktadir. Ortamdaki karboksil asit gruplart olugsan fonksiyonel
gruplar arasindan en Onemlisidir c¢linkii karboksil asit gruplari ¢ok sayida
baglanma reaksiyonuna yol agmakta ve farkli tiirde kimyasal molekiiller
olusturmaktadir. YKETTL partikiilleri tizerinde karboksil asit gruplari silanlama
prosesinden once, HNO3z; ve H,SO4 gibi giiglii asitler kullanilarak olusturulmakta
ve bu sayede dolgu maddesi ylizeylerine islevsellik kazandirilmaktadir.
Oksidasyon prosesi ile modifiye edilen partikiillerin polaritelerinin degismesi
sonucu polimer ile uyumluluklar: arttirilirken bifonksiyonel molekiil olan silan
baglayict ajanlar, uglari yardimi ile polimer ve takviye malzemesi arasinda
kimyasal bag kurmaktadir [21]. Takviye malzemesinin yiizey modifikasyonu ile
partikiiller aras1 etkilesim azaltilmis ve boylelikle aglomerasyon da engellenmis

olur. Silan baglayic1 ajaninin genel formiilii Y(CH2),Si (OR)s olup burada R
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genellikle metil, etil veya isopropil olurken, Y ise polimer ile etkilesime giren
amino, merkapton veya vinil gibi fonksiyonel gruplardir. Fonksiyonel gruplarin
polimer ile uyumu ve reaktivitesi énemlidir. Bu ¢alismada YKETTL’leri okside
etmek i¢in derisik HNOj3 ve H,SO,, yiizeyini daha hidrofobik yapmak i¢in ise, 3-
Aminopropyltriethoxysilane  (APTS)  silam1  kullanilmistir.  YKETTL’nin

oksidasyon ve silanlama proses semasi Sekil 1.14’de gosterilmektedir.

0 OH
I0 — |l I
< C— 0 —Si
HNO; —OH 0 -——Sll—\/\NH2 6W\ NH,
Oksidasyon 0 (APTS) (l)l |
RT > ;
—OH Silanlama 110°C 8s . ¢—o _SIIW\NHz
H

a) KETTL b) KETTL-COOH c) KETTL-NH;
Sekil 1.14. Silanlama prosesinin gematik gosterimi [21]

Silan baglayici ajaninin hidrolize olan grubu ¢ogunlukla su ile hidrolize
edilirken bazen katalist olarak sisteme asit veya baz eklenir. APTS ile silanlama
prosesinde, sisteme suyun eklenmesi en 6nemli parametredir ¢linkii etoksi gruplari
inorganik ylizey iizerinde bulunan OH gruplar ile kendiliginden baglanacak kadar
reaktif gruplar degillerdir. Su molekiilleri hidrolizi saglar ve silanoller (= Si-OH)
olusturur. Sonrasinda silanoller kombine olur, 2 silan molekiilii arasinda siloksan
baglar1 (= Si-O-Si =) yapar. Silanol gruplar1 kondense olup, kurutma sartlarina
ve muamele zamanma baglh olarak siloksan gruplari olusturur. Siloksan
gruplarinin olusumu baglayici ajanin takviye malzemesi ile bag yapmasini saglar
[22]. Silan baglayict ajaninin hidroliz ve kondansasyon reaksiyonu Sekil 1.15 ve

Sekil 1.16°da gosterilmektedir.

Y(CH:)uSi (OR)3 + 3H20 —— Y(CH2)uSi (OH); + 3ROH
Sekil 1.15. Hidroliz reaksiyonu
= Si-OH + (OH)3 Si(CH2)s Y — = $i-0-Si (CH2)a Y+ H20

Sekil 1.16. Kondansasyon reaksiyonu
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APTS silant i¢in hidroliz ve kondansasyon reaksiyonlari Sekil 1.17°de

ayrintili olarak gosterilmektedir.

NH; NH;
H:N ' ’
|
\ HO
/—CH: ———> OH—S8i—OH 4 OH—Si—OH
0 —Si—O0 Hidroliz | |
CH;—/ c|> OH OH
Kondansasyon
CH; Reaksiyonu
APTS

220N AAs

HO— s|—o s|—o S|— o] S|—0H G HO—S!—O Sl—o Sl— 0o SI—OH
? ? (I‘t OH OH OH OH

[ APTS Kaplanmis KETTL Yazeyi ] OH OH OH OH
|

|
| Oksitlenmis KETTL Yizeyi |

Sekil 1.17. APTS silaninin hidroliz ve kondansasyon reaksiyonlar1 ve takviye malzemesine

baglanmis olan siloksanlarin polimer ile kombinasyonu sematik olarak gdsterimi

Baglayic1 ajanin fonksiyonel gruplart kompozit arafazini giliclendirmek
icin fiziksel veya kimyasal olarak baglanabilir. Bag olusum mekanizmasi bir¢ok
etkene baglidir. Bunlar; ortamin pH’1i, polimer ve organosilanin termodinamik
uyumlulugu, sicakliga bagli olan hidroliz ve kondanzasyon tepkimeleri, sicakliga
bagli olan polimer zincirlerinin diiglimlenmemis olmasi (niifuz etmenin iyilesmesi
icin) ve polimer ile silan fonksiyonel gruplarin kovalent bag ile baglanmasi i¢in
gerekli aktivasyon enerjisidir. Yiizeyi silan ile modifiye edilmis organik takviye
malzemesi ile organik polimerin arayiizeyinde baglanmayr kuvvetlenmesi
asagidaki durumlar sayesinde saglanmaktadir.

1. Takviye malzemesinin polimer tarafindan 1slanmasini iyilestirerek.
2. Takviye malzemesi ve polimerin uyumlulugunu arttirarak.
3. Yiizeyi modifiye edilmis takviye malzemesi ile polimer arasinda

hidrojen bag1 olusturarak.
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4. Yiizeyi modifiye edilmis takviye malzemesi ile polimer arasinda ¢ift

kovelent bag olusturarak.

Kullanildiklar1 hedef polimer matrislere ve fonksiyonel gruplarina gore

silan baglayici ajan tiirleri Cizelge 1.7° de gosterilmektedir.

Cizelge 1.7. Polimer tiirleri igin kullanilan silan tiirleri [23].

Tiirii Fonksiyonelligi Yapisi Hedef Matris
Epoksi
Polietilen
APS Amino (RO)3Si-(CH,)3-NH,? Biitil Kaugugu
Poliakrilat
PVC
Polietilen
VTS Vinil (RO);3Si-CH=CH, Polipropilen
Poliakrilat
. (RO)3Si-(CH,)s- Polietilen
MPS Metakril 00C(CH3)C=CH, Polyester
MRPS Merkapto (RO)sSi-(CH,)-SH Dogal Keauguk
. Epoksi
GPS Glisidoksi (RO)sSI-(CHo)5-O- Biitil kaugugu
CH,CHCH,0 e
Polisiilfiir
. . Polietilen
DCS Klorin R,-Si-Cl, PVC
Polipropilen
ATS Azid (RO)3-Si-R*-N4? Polietilen
Polistiren
. . Polietilen
HDS Alkil (RO)3Si-(CH,);15CH; Dogal Kauguk

1.6.  Yiiksek Kayma Hizh Sivi Mikro Islemci (Microfludizier)

Yiksek kayma hizli sivi mikro islemci devam edebilen proses
karakteristigi ile tane deaglomerizasyonu, dagilimi ve boyut kiigiilmesi ig¢in
olduk¢a kullanighh bir cihazdir. Bu gelismis teknik, ilag ve biyoteknoloji
sanayinde, nano parcaciklarin bir soliisyon icerisinde ¢ok homojen bir sekilde
dagilmasi, bakteri veya hiicrenin parcalanmasi, ila¢ enkapsulasyon islemleri igin
son birka¢ yildir basariyla uygulanmaktadir. Bu c¢alismada bu teknik bir dolgu
maddesini polimer veya organik bir ¢oziicii icerisinde dagitmak igin

kullanilmaktadir. Sekil 25°de yiiksek kayma hizli sivi mikro islemcinin ¢alisma
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prensibi sematik olarak verilmektedir. Coklu faza sahip olan baglangic {iriinii,
islemcinin giris rezervuarina konulur. Basing hizlandirici pompa, yiliksek basing
yaratarak (2069 bara kadar), iirlinii etkilesim bolmesine yaklasik 400 m/s’ye varan
bir hiz ile ulastirir. Bu dar bélmenin igerisinde, {iriin insan sa¢1 kadar ince olan
degisik geometrilerdeki mikro kanallara ayrilarak akisini siirdiiriir. Daha sonra ise,
liriine tekrar bir araya gelmesi yoniinde bir kuvvet uygulanir ki bu kuvvet
herhangi  bir homojenizatér, sonikatdr veya mekanik karistiricinin
uygulayabilecegi kuvvete oranla ¢ok daha fazla darbe ve kayma orani
uygulayabilen bir kuvvettir. Son kisimda ise, bitmis tirlin gerekliyse efektif olarak
sogutulur ve c¢ikis rezervuarindan toplanir. Calismada kullanilan etkilesim

bolmesinin sematik yapist ve mikro kanal tipi Sekil 1.18’de verilmistir.

Girig Cikg

Rezervuari Hizlandirici Pompa Rezervuan

Etkilesim Bdlmesi

i a®
¥

Basing Olger

Sekil 1.18. Yiiksek Kayma Hizli S1ivi Mikro Islemci (Microfluidizer)

Prosesin optimum parametrelerini belirlemek icin, bdlme tipi, bdlge
biiyiikliigii, islem basinci, malzemeye uygulanan cevrim sayisi olmak iizere
toplamda dort temel degisken bulunmaktadir. Bu degiskenler proses siirecinde
harcanan toplam enerjiyi, tane boyut kiiclilmesini, proses siiresini belirleyen,
prosesin  istenilen  parametreler dogrultusunda ilerlemesini  saglayan
degiskenlerdir. Ayrica yliksek kayma hizli sivi mikro islemciden gecirilecek olan
karbonize edilmis tavuk tiiyi lifi igeren epoksi reginenin, proses siirecinde,

sicakliginin artmamasi, herhangi bir asir1 1sinmadan kaynaklanacak bir problemin
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yasanmamasi i¢in sistem buz ve su ile sogutulmakta, sicaklik artis1 devam eden

prosesin ¢evrim asamalarinda engellenmektedir.

1.7.  VARTM ( Vacuum Assisted Resin Transfer Moulding)

VARTM sistemi biiylik ¢apli kompozit parcalar tiretmek i¢in uygundur.
Hand lay-up prosesinin yerine ge¢mekte, maliyeti azaltmakta ve stiren emilim
miktarini minimum seviyeye indirmektedir. VARTM sistemi ile tamamen
kaplanmis bir preform elde etmek igin vent lokasyonu iyi secilmelidir. Fazla
recine akigini 6nlemek ve inlet kapatildiktan sonra vent bolgesi civarinda regineye
ac bolgeler yaratmaktan kaginmak oldukga kritik parametrelerdir. Nihai iiriinde
bosluklarin meydana gelmesi havanin igeride sikistig1 anlamina gelmektedir. Fiber
baglar1 arasinda hava bosluklar1 olusmakta, kiirlenme siirecinde ugucularin etkisi
goriilmektedir.

VARTM prosesi ile elde edilen iiriinlerde bosluk ytizdesi %2-5 arasinda
degismektedir. Fiber hacim dagilimi hazirlanan 6n sekle (preforma) gore
degismektedir. Ornek olarak, tek yonlii preformlarda yiiksek fiber hacmi orani
kullanilabilirken, genel olarak bu degerin % 50-60 arasinda degismesi

gerekmektedir.

1.8. Membran Destekli Vakum Infiizyon Teknigi (MDVI)

Basta havacilik endiistrisi olmak {izere, son zamanlarda iiretim
tekniklerinde, hem maliyet diisiiriilmeye ¢alisilmakta hem de yiiksek performanslt
iiriinlerin  6zelliklerinden &diin verilmemesi amaclanmaktadir. Ozellikle son
yillarda, pahali ve uzun siireler gerektiren otoklav teknigine alternatif {iretim
metotlar1 (Out of autoclave molding) iizerinde yogun ¢alismalar yapilmaktadir.
Literatiirde vakum ortaminda regine inflizyonu mantigina dayanan bir c¢ok
kompozit {iiretim yontemi mevcuttur. Aralarinda birtakim kiiclik farkliliklar
olmakla birlikte temel de islem mantig1 benzerdir. Bu projede Membran Destekli
Vakum Infiizyon teknigi (MDVI) kullanilacaktir. MDVI, kompozit pargalarin

otoklava gore daha diisiik maliyette, yapisal 6zelliklerinden ve dayanimindan
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0diin vermeden iiretilmesine olanak vermektedir. Tek seferde tek parca halinde,
hizli ve diisiik maliyetli biiyiik kompozit parcalari iiretmek i¢in MDVI teknigi hali
hazirda bagarili bir sekilde uygulanmaktadir. Airbus A400M kargo ugaginin kargo
kapaklarmin, A380 ve Eurofighter kanat flap yollarinin bu teknik ile tlretimi,
MDVI tekniginin basarili bir sekilde gerceklestirildiginin 6nemli endiistriyel
orneklerindendir [24]. MDVI sistemi, Vakum Destekli Re¢ine Transfer Kaliplama
(VARTM) diizenegine, mikro por yapiya sahip bir membran eklenmesiyle
gelistirilmis bir tekniktir. MDVI yontemi sahip oldugu avantajlar sayesinde
havacilik sektoriinde farklt kompozit parcalarin iiretiminde kullanilmakta ve
yilksek basar1 oranlar1 ortaya koyarak gelencksel yontemlere gore tercih
edilmektedir. MDVI sistemi, diisiik basingli bir inflizyon teknigidir.
Politetrafloroetilen (PTFE) esash yar1 gecirgen gbzenekli bir yapiya sahip olan
membranin por biiyiiklikleri gaz gegisini saglayip, recine gegisini engelleyecek
sekilde gelistirilmistir. Membran gazlar1 gecirip regineyi igeride tutma ozelligi
gostermektedir. Boylece, hava kabarciklarindan arinmis otoklav kalitesinde,
milkemmel oOzelliklere sahip kompozit malzeme diisiik basing altinda
uretilebilmektedir. Baska bir deyis ile MDVI teknigi, kompozit malzemeler i¢in
standart kiirleme islemi olan otoklav ihtiyacini ortadan kaldirmaktadir. Reginenin
yayllma esnasinda vakum uygulanmasiyla birlikte membrandan ge¢mesi
engellenmekte, ayn1 zamanda membran yayilma islemi gerceklesirken gazlardan
ve havadan arinma islemini ger¢eklestirmektedir. MDVI sisteminde VARTM
tekniginden farkli olarak, recine bosaltma kismi, toplama ve membran arasinda
yer almaktadir. Bu degisiklik sayesinde istenmeyen recine akisi onlenmekte,
kalinlik farki olusumu ortadan kalkmakta ve {irtindeki bosluk oran1 azalarak daha
yiiksek performansli kompozit malzemeler iiretilebilmektedir [25]. Hizli ve diisiik
maliyetli biliylik kompozit pargalari iiretmek i¢in MDVI teknigi en uygun
tekniktir. Parcaya bagli olarak, agirlikta %10 ila %50 arasinda bir kazancin
yaninda, maliyette de %30’luk bir azalma meydana gelmesi beklenmektedir. ilk
basta membran kullanimi ekstra maliyet getiren bir malzeme olacagindan bir
dezavantaj olarak goriilebilir. Fakat, otoklav teknigi ile kiyaslandigi takdirde
MDVI ile iiretilen malzemenin maliyeti otoklav ile iiretilen malzemeye gore kat

kat daha ucuzdur. Maliyet ve agirlik avantajlarinin yani sira, bu patentli teknoloji,
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geleneksel iiretim metotlarina gore daha kisa {iretim zamani avantaji da
saglamaktadir [26]. MDVI sisteminde, nefes alan malzeme biitiin membrani
kapsayacak sekilde yerlestirilmektedir. Bunun sebebi, homojen bir vakum
islemini basarili olarak uygulamayir amaclamaktir. Vent kismi hava alan
malzemenin iist kismina yerlestirilmistir. Vakum c¢antas1 ise biitiin sistemi
tamamen kaplayacak sekilde en istte yer almaktadir. Bir vakum pompasi
araciligiyla igerideki hava emilir, igerideki hava bosaldik¢a, vakum torbasi
yatirilan malzemenin iizerine bir basing uygulamakta ve torba asagiya
cekilmektedir. Bu sayede piirlizsliz bir parga yiizeyi elde edilmektedir. Soyma
kumasi ise preformun hemen iizerinde dagitici ortamin hemen altinda yer
almaktadir. Membran sisteme yerlestirilirken olduk¢a dikkatli olmak gereklidir.
Membranda olusacak asir1 bir gerginlik re¢inenin sizmasina neden olabilecek ve
recinenin malzemeye penetre olmasina yol agabilecektir. Bu problemi ortadan
kaldirmak admna, European Aeronautic Defence and Space Company (EADS)
gelistiricileri tarafindan oldukca dayanikli membranlar iretilmistir. Sekil 1.19

vakum infiizyon yontemini sematik olarak gostermektedir.

RECINE

Nefes Alan
Malzeme

Karbon Fabrik

Dagitici Ortam

Sekil 1.19. MDVI yonteminin sematik gosterimi
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Sekil 1.20 vakum alinmadan Once ve vakum alindiktan sonra MDVI

sistemini gostermektedir.

Dagitic
ortam Membran

Vakuma alindiktan
sonra sistem

Vakum
poseti

Sekil 1.20. Anadolu Universitesi Polimer Siiregler Laboratuvarinda MDVI sistemi deney diizenegi

MDVI sistemi, membrani1 diizgiin olarak yerlestirmek i¢in ek bir c¢aba
gerektirmektedir. Ayrica toplama c¢antasi ve membran dogrultusunda bir
enjeksiyon yolu olusturmak da gerekliliklerden birisidir. Membran ve nefes alan
malzeme ekstra maliyet getiren malzemeler olarak bir dezavantaj olarak
sayilabilmektedir. Recinenin yayillma asamasit geleneksel bir yontem olan
Seemann Kompozit Regine Infiizyon Kaliplama Prosesi (SCRIMP) yonteminde
yiizeyde gozle izlenebilir haldedir fakat MDVI yonteminde membran transparan
olmadigi i¢in bu avantaj ortadan kalkmaktadir. Ancak tiim bunlara ragmen,
VARTM yontemindeki akis ve kiir hassasiyetinin otomatik kontroliiniin
gelismesiyle beraber bu dezavantajlar ihmal edilebilir dezavantajlar olarak

goriilmektedir [24-28].
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2. DENEYSEL YONTEM

Bu tez ¢alismasinda gerceklestirilen deneysel islemlerin 6zeti Sekil 2.1°de

Ozetlenmistir ve her bir basamak ayr1 ayr1 anlatilmistir.

islenmemig‘. Tavuk Tiyi
Karakterizasyonu ile Piroliz
Parametrelerinin Belirlenmesi

“DSC
*TGA
FTIR
*SEM
A
“Yatay Tip Finn > Tavuk Tayu
e 4 Karbonizasyonu
s P
Nz Ortaminda,
230°C'de 24 saat
\\\5 SEM > Karbonize Edilmig Tavuk
' FTR .~ Tiylerinin
=~ Karakterizasyonu

KETTL lerin

Silanlanmasi

- KETTL+RTMG

;} DSC - Karigimlarinin

<z Kiirlenme Kinetikleri
Kompozit Uretimi ve | [~
Karakterizasyonu e -
YRHSMI MDWI Teknigi
Kullanilarak Kullanilarak
. *DSC ™ /" *Centik Cekme Testi
N AN = . /' *Kisa Kirig Kayma Testi
) :TGA ; KETTL (a.%0.3-% Karbon Fabrik + |/ *Din Bearing Tosti.
/ ’Emﬁ Vi 0.5-%1) +RTMG KETTL (ag.%1) + RTME | <104 | Lamineler Arasi Kinlm
L Toklugu

Sekil 2.1. Deneysel islemlerin 6zeti
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2.1. islenmemis Tavuk Tiiyii Karakterizasyonu ve Karbonizasyonu

2.1.1. Tavuk Tiiylerinin Hazirlanmasi

Tavuk ¢iftliklerinden temin edilen islenmemis tavuk tiiyli fiberleri,
bulundurduklart yag ve kirden arindirilmalari, sterilize edilmeleri ve de
yapilarindaki sudan kurtulmalari i¢in bazi islemlerden gecirilmektedir. Bu method

bes ana basamak icermektedir.

a) Tavuk tiiylerini temin etmek,

b) Tavuk tiiyii fiberlerini etanol ve saf su ile yikamak,
c¢) Yikama basamagini tekrarlamak,

d) Tavuk tiiylerini kurutmak,

e) Tavuk tiiylerini sap kismindan ayirmak.

Tiiyleri yikama islemi organik bir solvent igerisinde karigtirilmalart ile
saglanmistir. Bu calismada organik solvent olarak 95% saflikta etanol
kullanilmistir. Tavuk tiiyleri saf etanol icerisinde yaklagik bir saat kadar
bekletilmistir. Etanol/tavuk tiiyli oran1 her 500 gram tavuk tiiyli i¢in 4-4.5 litre
etanol olacak sekilde ayarlanmustir. ilk yikama asamasi bittikten sonra, solvent
icerisinden alinan tavuk tiiyleri ikinci sterilizasyon islemi i¢in ikinci yikamaya
alinmistir. Tavuk tiiyleri etanol/tavuk tiiyli oran1 gene her 500 gram tavuk tiiyii
icin 4-4,5 litre etanol olacak sekilde %95 safliktaki etanolde, bir saat boyunca
bekletilmistir. Bir saat sonunda alinan tavuk tiiyleri siiziildiikten sonra solventi
tamamen uzaklastirmak i¢in vakumlu firmnda 80°C ile 100°C arasinda 6 saat kadar
bekletilmistir. Yikama agamalarin takiben, fiberler sap kismindan ayrilmalari i¢in
mekanik kesme islemine tabi tutulup, temizlenip, kurutulduktan sonra saplarindan
ayrilmalar saglanmistir. Fiber ile sap kismi ayirma islemi tamamlandiktan sonra
karbonizasyon paramatreleri belirlenmesi i¢in tavuk tliyli fiberleri termal

karakterizasyon tekniklerinden DSC kullanilarak karakterize edilmistir.
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2.1.2. Termal Gravimetrik Analiz (TGA)

Malzemedeki agirlik kayiplarimi sicakligin bir fonksiyonu olarak 6lgen
Termogravimetrik  Analiz (TGA) maddelerin pirolizi  esnasindaki 1s1l
davraniglarinin  ve kinetiginin belirlenmesinde yaygin olarak kullanilan bir
yontemdir. Yiriitilen ¢aligmada TGA yontemi ile tavuk tiiylerinden piroliz
sonrasinda olusacak karbon miktarini belirlemek amaci ile maddenin sabit 1sitma
hizinda kiitle azalisi, sicakligin veya zamanin fonksiyonu olarak incelenmistir.
Piroliz rejimlerinin belirlenebilmesi igin 2-4 miligram arasinda hazirlanan tavuk
tiiyli numuneleri TGA Q500 - TA Instrument cihazi kullanilarak, 5°C/dak, 1sitma
hiz1 ile oda sicakligindan 650°C’ye akis hiz1 50°C/dak olarak ayarlanan nitrojen
ortaminda 1sitilmistir. Analiz sonrasinda, S seklindeki egrinin biikiim noktasindaki
artik kiitle miktari, piroliz sonrasinda elde edilecek karbon miktarn ile

iligkilendirilmektedir.

2.1.3. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC)

Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) yonteminde test edilen
numunenin ve referansin sicakligimi arttirmak i¢in gerekli olan 1s1 miktari,
sicakligin zamana bagli fonksiyonu olarak o6l¢iiliir. Numune ve referans test
boyunca ayni sicaklikta tutulmaya ¢aligilarak ve ayni1 hizda isitilarak, numunenin
ve referansin {izerindeki 1s1 akiginin hiz1 6lgiiliir ve karsilastirilir. Agirliklart 3 ile
5 miligram arasinda hazirlanan tavuk tiiyii numuneleri, ergime sicakliklarinin
belirlenebilmesi i¢in Tzero aluminyum kefelerde hava almayacak sekilde
preslenip, DSC Q2000 — TA Instruments cihaz1 kullamilarak, 5°C/dk. 10°C/dk.
20°C/dk. 1sitma hizlari ile oda sicakligindan 300°C* ye akis hiz1 50°C/dak olarak

ayarlanan nitrojen ortaminda 1sitilmistir.

2.1.4. Yar1 Karbonizasyon

Tavuk tliyli ergime sicakligl tayin edildikten sonra, ergime sicaklig

bolgesinde belirlenen 5 farkl sicakliga (190, 200, 215, 230, 240°C) 5°C/dk. 1sitma
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hiz1 ile isitilan tavuk tiiyleri, akis hizi 50°C/dk. olarak ayarlanan nitrojen
ortaminda 2 saat boyunca bekletilerek, tliylerin yar1 pirolize edilme sicaklig1 tayin
edilmistir. Tiiyler 1sitilmaya baslamadan 6nce DSC hiicresi oksijenin siipiiriilmesi
icin 2 saat boyunca, akis hiz1 50°C/dk. olarak ayarlanan nitrojen ile beslenmistir.
Farkli sicakliklarda izotermal isleme maruz birakilan tiiylerin her biri ayr1 ayri
5°C/dk. 1sitma hizi ile 300°C° ye 1sitilarak izotermal islem ile ergime
iligkilendirilmis ve ergimenin 1s1l gegmise baglilig1 gosterilmistir.

Ergime sicakligi altinda uygulanan 5 farkli izotermal sicaklik arasindan
secilen 230°C’de, karbonizasyon islemi akis dlger yardimiyla dakikada 80 mL
sabit akisli azot atmosferi altinda Carbolite 2000 tiip firinda gergeklestirilmistir.
Tiiyler 230°C’de sirasiyla 2 saat, 4 saat, 10 saat, 15 saat, 20 saat, 24 saat ve 30
saat bekletilerek optimum izotermal bekletilme siiresi tayin edilmistir

2-4 g agirhiginda hazirlanan tavuk tiiyii fiberleri firin igerisindeki 1sitma
sirasinda olugabilecek sicaklik farklarini azaltmak amaciyla aliimina krdézenin
tabanina ince bir tabaka halinde ve homojen bir sekilde sikistirilarak
hazirlanmustir.

Tavuk tiiylerinin termal iletkenliginin diisiik olmasi sebebiyle,
karbonizasyon islemi sonuglarinin tutarli olmasi i¢in miimkiin oldugunca yiiksek
miktarda numuneyle ¢alisilmigtir. Aliimina krozeye yerlestirilen tliyler tiipiin i¢ine
yerlestirilip tiipiin uglar1 igeri hava girisini engellemek amaciyla sizdirmazlik
contalariyla kapatildiktan sonra tiipiin icerisindeki oksijen 2-3 saat boyunca sabit

azot akisiyla stiptiriilmiistiir.

Sekil 2.2. Tiip firinda karbonizasyon, (a) Sikistirilarak hazirlanmig TTL, (b) akis 6lger, (¢) tiip

firin, numunenin konumu ve gaz akisi
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Yapilan denemeler arasindan agirlik kaybi, renk degisimi, IR analiz
sonuglar1 kullanilarak optimum karbonizasyon rejimi belirlenmistir. DSC
analizlerinde bozunma ve erime kinetiklerini es zamanli gergeklestigi sicaklik
5°/dk olarak belirlenmis ve yapilan tiim denemelerde 1sitma hizlari 5°C/dk. ile

sabit tutulmustur.

2.1.5. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Isin Spektrometresi (FTIR)

Kirmiz1 6tesi 1g1ma elektromanyetik spektrumda goriiniir bolge ve mikro
dalga bolgesi arasinda bulunur ve 1s1ma araligr 0,8-500 um seklindedir. Kirmiz1
oOtesi spektrumlar kullanilarak cesitli karbon malzemelerin (karbon siyahi, garphit
veya karbon nanotiip) ylizeylerinde bulunan fonksiyonel gruplarin
aydinlatilmasinda ve belirlenmesinde kullanilir. Ancak karbon malzemelerden her
zaman diizglin spektrumlar almak miimkiin olmaz. Bunun nedeni karbon
malzemeler siyah olduklar i¢in gdriinlir bolgedeki 1sinlarin neredeyse tamamini
absorbe eder bu da sinyal/giiriiltii oraninin diisiik ¢ikmasina neden olur ve elde
edilen pikler genellikle farkli gruplarin arasindaki etkilesimin bir toplami
seklindedir. Bunu engellemek i¢in miimkiin olan en kii¢iik pargacik biiyiikliigline
ogiitme vasitasiyla inmeyi gerektirir. Ogiitme islemi yapilirken 1sinmaya bagl
olarak gerceklesebilecek oksidasyonun oniine gegilmelidir. Bu proje kapsaminda,
tavuk tliyl liflerinin karbonizasyon siirecinde fonksiyonel grup ve bag yapilarinda
meydana gelen degisimler Bruker Tensor 27 serisi FTIR kullanilarak absorbans
moduyla incelenmistir. 230°C’de farkli siirelerde bekletilmis numuneler ve
islenmemis tavuk tiiyli numunesi 4 em™ ¢oziiniirliikte 24 kez taranarak birbirleri
ile karsilastirilarak, farkli izotermal islem stirelerinin etkisi incelenmistir.
Homojenlik ve tutarlilik kontrolii amaciyla, analizler her numune grubu i¢in en az

ticer kez tekrarlanmustir.
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2.1.6. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Tavuk tiiyii liflerinin karbonizasyon oncesi ve sonrasi fiziksel goriiniimi
ve karbonizasyon sonrasinda olusan fiberik yapisi Zeiss Supra 50 VP taramali
elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak incelenmistir. 3 kV hizlandirma voltaji
ile ikincil elektron goriintiisti alinan numunelere iletkenlik kazandirmak amaciyla
numune Yylizeyleri inceleme oncesinde AGAR sputter coater kullanilarak 30

saniye boyunca altin ile kaplanmustir.

2.2. Karbonize Edilmis Tavuk Tiiyii Lifi Modifiyeli Epoksi Kompozitlerin

Uretimi ve Karakterizasyonu

2.2.1. KETTL’ in Yiizey Modifikasyonu

KETTL’nin silanlanmasinin temel amaci, kullanilacak olan epoksi matris
ile katki malzemesi olan KETTL arasindaki uyumlulugu arttirmak, buna ek olarak
da matris-katki malzemesi arayiizeyini uygun hale getirmektir. KETTL nin yiizey
silanlanmasi siirecinde Seyhan vd. (2009) tarafindan rapor edilen prosediir
kullanilmistir [18]. Bu ¢alismada KETTL yiizeyleri daha hidrofobik yapmak igin,
KETTL 6nce oksidasyon iglemine tabi tutulmus daha sonra KETTL yiizeyleri 3-
Aminopropyltriethoxysilane (APTS) silan1 kullanilarak modifiye edilmistir.
Tavuk tiiyleri yar1 pirolize olduklari i¢in, derisik nitrik asit ile derisik siilfiirik asit
karigimi igerisine ilave edilmemis, onun yerine sicaklikla okside edilmistir. Tavuk
tilylerinin okside edilecegi sicaklik TGA egrisinde %10 kiitle kaybinin yagnadigi
sicaklik olarak belirlenmis ve 10 gram KETTL oksijen ortaminda, 330°C’de, 4
saat bekletilerek okside edilmistir. KETTL’nin oksitlenmesinin ardindan,
silanlama prosesine ge¢ilmistir. Bu ama¢ dogrultusunda etanol ve saf su 4:1
oraninda karistirilip, soliisyonun pH degeri 4 olmasi amaciyla karisima bir kag
damla siilfiirik asit ilave edilmistir.

Bu asamay izler olarak, silan baglayici ajani ylizdesi belirtilen formiil ile

hesaplanmastir:
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Belirtilen formiilde, X katki malzemesi olarak kullanilacak malzemenin
yiizeyinin tamamen kaplanabilmesi i¢cin gerekli olan silan baglayic1 ajaninin
miktarini (gr), f katki malzemesi miktarin1 (gr), A KETTL’nin yiizey alanini
(m2/g), o silan baglayici ajaninin (APTS) 1slanma yiizeyini belirtmektedir [18].
Bu asama sonrasinda, soliisyona eklenecek olan APTS miktari KETTL’ nin
agirlikca %3’1 olarak belirlenmistir. Soliisyon manyetik karigtiricida 15 dakika
boyunca 50°C’de hidroliz asamasimnin gergeklesmesi icin karistirilmig, bu
asamadan sonra ise 5 gram KETTL sisteme ilave edilmis ve karistirma islemi ayni1
sicaklikta 1 saat kadar daha devam ettirilmistir. Homojen bir karisim elde etmek
amaciyla, yiiksek kayma hizli sivi mikro islemciden katki malzemesi silan
baglayici ajan karisimi 5 c¢evrim olmak iizere gegirilmistir. KETTL ylizeyi ve
silan baglayici ajan arasinda hidrojen baglarinin olugmasi i¢in, yiiksek kayma hizli
stvi mikro igslemciden alinan soliisyon bir gece boyunca oda sicakliginda kondanse
edilmistir. Kondanse isleminin ardindan, soliisyon filtreden gegirilerek, etiivde
110°C’de 5 saat boyunca ugucularin uzaklastirilmasi ve siloksan aginin olusmast
i¢in kiirleme islemine tabii tutulmustur. Etiivden alinan son iiriin, birka¢ kez saf su
ve metanol ile yikanmistir. Metanol, KETTL ylizeyine kimyasal olarak degil,
sadece fiziksel olarak baglanan silan baglayici ajan molekiillerini ortadan
kaldirdigr i¢in kullanilmustir [29]. Sekil 2.3°de oksidasyon ve silan modifikasyon

proses akim semasi verilmektedir.
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Sekil 2.3. Silanlama siireci akim semasi

2.2.2. KETTL’in YKHSMI Kullanilarak Recine I¢erisinde Dagitilmas: ve

Kompozit Uretimi

Karbonize edilmis tavuk tiiyii lifi takviyeli RTM6 epoksi kompozitlerin
tiretim stirecinde, KETTL’lerin RTM6 matris iginde homojen dagilim1 amaciyla
yiiksek kayma hizli sivi mikro islemci (YKHSMI) kullanilmistir. Polimer matris
olarak TAI tarafindan temin edilen tek komponentli HexFlow RTM6 epoksi
recinesi kullanilarak silanli ve silansiz ag. %0.3, 0.5 ve 1 KETTL iceren kompozit
malzemeler iiretilmistir. Tedarik¢i teknik dokiimanlarina gore kiirlenmemis ve

kiirlenmis RTM6 reginesine ait bazi bilgiler Cizelge 2.1°de gosterilmektedir.
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Cizelge 2.1. Kiirlenmis ve kiirlenmemis RTM6 epoksi 6zellikleri

Yogunluk Viskozite Viskozite
(glem?) 25°C’de(mPa.s) 80°C’de(mPa.s)
RTM6
(Kiirlenmemis) 111 175 33
RTM6
(Kiirlenmis) 114

YKHSMI ile dagitim calismalarinda baslangic basamag: olarak agirlikca
% 0.3 oraninda KETTL igeren kompozitlerin iiretimi hedeflenmistir. YKHSMI
tekniginde uygulanan yiiksek basinglara bagli olarak sistemde goriilen sicaklik
artislar1 ve ulasilan yiiksek kayma hizlar1 nedeniyle recine kiir reaksiyonun sistem
icinde gerceklesmesine neden olur. Bu nedenle YKHSMI tekniginde RTM6
recinesinin  dogrudan kullanilmas1 yerine etanol ve KETTL karisimlan
kullanilmistir. Kullanilacak reginenin toplam agirliginin % 0.3¢ i kadar KETTL,
etanol icerisine karistirilarak siispansiyon hazirlanmistir

YKHSMI’ nin giris rezervuarina beslenen siispansiyonun 2000 Bar basing
uygulayan hizlandirict pompa yardimiyla, sirasiyla 200 pm ve 100 um
biiyiikliigiinde gozenekler igeren etkilesim bdlmesinden yaklasik 400 m/s’ye
varan bir hiz ile gegirilmesi ile KETTL’ lerin deaglomerasyonu, tane boyutunun
kiiciilmesi ve etanol igerisinde homojen dagilimi saglanmistir. Karbonize edilmis
tavuk tiiyi lifi iceren etanoliin, proses siiresince, sicakliginin artmamasi, herhangi
bir asir1 1stnmadan kaynaklanacak bir problemin yasanmamasi i¢in sistem buz ve
su ile sogutulmus ve siire¢ tek ¢evrim ile sinirl tutulmustur. Cikis rezervuarindan
alman siispansiyon, 80 °C’de bekletilen recine icerisine eklenip, mekanik olarak
kanigtirildiktan sonra igerisindeki etanol uzaklastirilmis ve karisim kaliplara
dokiilmiistiir. Kiir reaksiyonunun gerceklestirilmesi icin 80°C’de dokiilen recine
sistemi kademeli olarak isitilmistir. Kiirlenmenin yapilacagi kalip malzeme,
kiirlenme sirasinda olusacak 1s1y1 bloke etmek i¢in, 1s1 tutucu gibi davranan ince
aluminyum olarak se¢ilmistir. Bu durumda ag. % 0.3, 0.5 ve 1 oraninda silansiz
KETTL- epoksi kompozit malzemesi ve ag. % 0.3, 0.5 ve 1 oraninda silanh

KETTL-epoksi kompozit malzemesi olmak iizere 6 adet kompozit malzeme
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tretilmistir. Katkisiz RTM6 reginesi ayni kiirlenme prosesine tabi tutularak
tiretilmis ve referans olarak belirlenmistir.
Sekil 2.4 ve Sekil 2.5 KETTL’lerin YKHSMI kullanilarak etanol

icerisinde dagitilmasi prosesini gostermektedir.

Girig Cikig
Rezervuarn Hizlandirici Rezervuarn
y Etkilegim Balmesi

EFTTL-Etanol
Karisimi+ RTM6

KFTTL-Etanol
Karisim

80 C'de 30 dk. 160 C'de 75 dlc.
180 C'de 120 dik. KURLEME

Sekil 2.4. KETTL’lerin YKHSMI kullanilarak RTM6 iginde dagitilmasi prosesi

Sekil 2.5. KETTL lerin YK SHMI kullanilarak etanol i¢inde dagitilmasi
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2.2.3. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC)

Kiirlenmemis RTM6 recinesinin kiirlenme silirecini takip etmek ve
sonrasinda kiirlenmis iriiniin Ozelliklerini tayin etmek icin DSC ve MDSC
calismalar1 yiiriitilmiistiir. DSC analizi, DSC Q2000 - TA Instrument cihazi
kullanilarak akis hiz1 50°C/dk. olarak ayarlanan N2 ortaminda gergeklestirilmistir.
Agirligi 8 mg olan regine Tzero hermetik aluminyum kefelerde hava almayacak
sekilde sikistirilarak hazirlamp, 1.5°C/dk. ile oda sicakhigindan 80°C’ye
cikarilmus, recine bu sicaklikta 30 dakika tutulduktan sonra 1 °C/dK ile 160 °C’ye
1sitilmis ve bu sicaklikta 75 dakika bekletilmistir, son olarak regine 1°C/dk. ile
180 °C’ye 1sitilmis ve bu sicaklikta 120 dakika bekletilip kiir siirecinin

tamamlanmast saglanmistir. RTM 6 recinesi kiir siireci Sekil 2.6’da

gosterilmektedir.

200
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160 C 75 dk.
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O
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@
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0 ~F————————— T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400
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Sekil 2.6. RTM 6 kiirleme siireci
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2.2.4. Dinamik Mekanik Analiz (DMA)

Sicakliga bagli olarak mekanik 6zelliklerdeki degisimler DMA Q800 — TA
Instrument cihazi ile incelenmistir. Uzunlugu 150 mm, genisligi 3,5mm ve
kalinligr 1 mm olacak sekilde hazirlanan numuneler 1 Hz frekans ile % 0,01°lik
dinamik gerinme uygulanarak, dakikada 3°C’lik 1sitma hiziyla, 25-300°C arasinda
test edilmistir. Depolama modiili(E’, storage modiilii), kayip modiilii (E’’,loss

modiilii) ve ikisinin orani olan tand (E’’/E’) sicakliga bagli olarak ol¢iilmiistiir.

2.2.5. Termal Mekanik Analiz (TMA)

TMA analizi, TMA Q400 — TA Instrument cihazi kullanilarak N
ortaminda gergeklestirilmistir. Analiz genlesme probu ile 5°C/ dak. 1sitma hizi ile
oda sicakligindan 250°C’ye 1sitma, oda sicakligina sogutma ve tekrar 300°C' ye
1sitma uygulayarak gerceklestirilmistir. Analizler dikdortgen kesit ylizeyi
(2mmx3mm) ve kalinligt 2 mm olarak hazirlanan numunelere 3’er kez
tekrarlanmistir. Analiz sonrasinda saf epoksi ve kompozitlerin camsi gecis

sicakliklart ve 1s1l genlesme katsayilari ikinci 1sitma egrisinden belirlenmistir.

2.3. MDVI Teknigi Kullanilarak Karbon Elyaf/Karbonize Edilmis Tavuk

Tiiyii Lifi Modifiyeli Epoksi Kompozitlerin Uretimi ve Karakterizasyonu

2.3.1 MDVI Teknigi Kullanilarak Kompozitlerin Uretilmesi

Bu calismada, kompozit plaka iiretiminde ‘“Membran Destekli Vakum
Infiizyon Sistemi” kullanilmustir. ilk olarak aliiminyum kalip yiizeyi asetonla
temizlenip, 6zenle temizlenip parlatildiktan sonra, yiizeye Polivaks marka kalip
ayirict uygulanmis ve kalip 120°C’ye 1sitilarak bu sicakligi proses boyunca
muhafaza edilmistir. Daha sonra 30-40 cm ebatlarinda kesilen 10 kat karbon
fabrik (2x2 Twill) diizgiin bir sekilde kalibin iizerine yerlestirilmistir. Kaliba

yerlestirilmeden once 10 adet karbon fabrik tabakasina kullanilacak recine
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miktarinin %1°1 kadar KETTL uygulanmistir (her bir tabaka icin toplam reg¢inenin
%0,1’1 kadar KETTL olacak sekilde). KETTL emdirilmis karbon fabrik
kumaglarin lizerine soyma kumasi yerlestirilmis ve soyma kumasmin istiinde
recine tarafina omega tiip yerlestirilerek re¢inenin homojen bir sekilde dagitilmasi
amagclanmistir. Soyma kumasmin iizerine yiiksek sicaklia dayanikli dagitici
ortam yerlestirilip, onun lizerine de yiiksek sicaklik membrani (Teflon) oldukca
dikkatli bir sekilde yerlestirilmistir. Nefes alan malzeme biitiin membrani
kapsayacak sekilde sisteme yerlestirilmistir. Bunun sebebi, homojen bir vakum
islemini basarili olarak uygulamayr amaglamaktir. Vent kismi hava alan
malzemenin iist kismina yerlestirilmistir. Vakum c¢antasi ise biitiin sistemi
tamamen kaplayacak sekilde en listte yerlestirilmis, vakum cantas1 ve membran
dogrultusunda bir enjeksiyon yolu olusturulmustur. Sekil 2.8’de bu proses

gosterilmektedir.

a-) Aluminyum kalip yiizeyinin
parlatiimasi

PR TARTRRAT TR g ),

e
o
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g
«

- T )
s

i
f-) Membranin ve vakum torbasinin

d-) Omega tiipiin yerlestirilmesi yorlstaimes;

Sekil 2.7. Membran Destekli Vakum Infiizyon Sistemi ile kompozit malzeme iiretimi

Sekil 2.8’de gosterildigi gibi sistem tizerinde her kosede istenilen vakum

seviyesine ulagilmstir.
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Kalibin her kdsesi
diizgiin bir gekilde
vakuma alinabilmigtir.

Sekil 2.8. Sistemin vakuma alinmasi

Regine hizh bir
bigimde vakum
yoniinde ilerliyor

Sekil 2.9. Reginenin sisteme beslenmesi

Sistem regine ile beslenmeden 6nce, regine 80°C etiivde bekletilerek
akiskan hale getirilmistir. Besleme yapilirken, recinenin akiskanligini
kaybetmemesi i¢in Sekil 2.10°da gosterilen diizenek kullanilarak, recine sicakligi

proses sirasinda 80°C’de sabit tutulmustur.
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Sekil 2.10. Recinenin proses sirasinda 1sitilmasi

Vakuma alman sisteme regine emdirme islemi tamamlandiktan sonra,
kalip énce 80°C’ye 1sitilmus etiive yerlestirilip, 1 °C/dk ile 160 °C’ye 1sitilmis ve
bu sicaklikta 75 dakika bekletilmistir, son olarak sistem 1°C/dk. ile 180 °C’ye
isitilmis ve bu sicaklikta 120 dakika bekletilip kiir siirecinin tamamlanmasi

saglanmistir.

2.3.2. Kompozitlerin Mekanik Karakterizasyonu

Hafif ve fonksiyonel 0Ozelliklere sahip yiiksek mukavemetli yeni
malzemelere ihtiya¢ teknoloji gectikce artmaktadir. Tabakali kompozitler
hafifliklerinin yaninda yiiksek dayanimlari nedeniyle endiistride genis bir
kullanim alan1 bulmaktadir. Bu tiir malzemelerde, yanlis tasarimlar ve iiretim
hatalar1 matematiksel olarak tanimlanmas1 zor olan kirilma mekanizmalarina yol
acmaktadir. Bunlardan en Onemlisi tabakalarin ayrilmasi anlamina gelen
delaminasyondur. Delaminasyon kompozitlerin genel tasarim performansini ¢ok
yiiksek oranda diigiiren bir hasar mekanizmasidir. Delaminasyonu engellemek i¢in

genel olarak tabakalar aras1 kirilma toklugunun iyilestirilmesine yonelik
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calismalar yapilmaktadir. Kirilma toklugu fiber hacim oranina ve oryantasyonuna
baghdir. Uretim metotlar1 ve ara yiizeyde kullanilan malzemelerin 6zelliklerine
gore degisiklik gosterebilir. Bu proje kapsaminda elde edilen yari-piroliz tavuk
tiiyleri ilk once firinda kuru olarak oksitlenmis ve yiizeylerine silan kimyasali
uygulanarak matriks regine ile uyumlu hale getirilmistir. Bu kapsamda, parcalar
MAVIP teknigi ile basarili bir seklide iiretilmis ve asagidaki mekanik testler
gergeklestirilmistir. Mod I ve Mod II numuneleri i¢in sadece dogal eksende
(natural-axis) yer alan fabriklerin agirliklarinin % 10 nuna tekabiil eden tavuk
fiberler preformlar i¢inde kullanilmistir. 3 nokta egme, Pim baglantili mukavemet
ve tabakalar aras1 kayma testleri i¢in kullanilan reginenin % 1 nine tekabiil edecek
miktarda yari-piroliz tavuk tliyli her yapragin tizerine dagitilmistir. Elde edilen

sonugclar ve testlerin 6nemli noktalar1 bulgular ve tartisma kisminda anlatilmistir.

3.BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Islenmemis Tavuk Tiiyii Karakterizasyonu ve Karbonizasyonu

3.1.1 Termal Gravimetrik Analiz (TGA)

Tavuk tiiyi TGA analizi sonucunda, bozulma diisiik sicaklik bdlgesi ve
yiiksek sicaklik bolgesi olarak ikiye ayrilmaktadir. Diisiik sicaklik bolgesinde
(<250°C) tavuk tiiyiinde kritik morfolojik degisimler gdzlemlenirken, yiiksek
sicaklik bolgesinde ( T>250°C ) hizli bir bicimde bozulma meydana gelmektedir.
Tavuk tiiyleri yar1 karbonize edilecegi icin yiiksek sicaklik bolgesindeki
degisimler goz oniinde bulundurulmamistir. 5°C/dk. 1sitma hiz1 ile yapilan TGA

egrisi Sekil 3.1°de gosterilmektedir.
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Sekil 3.1. 5 °C /dk. 1s1tma hizi ile yapilan TGA egrisi

Sekilde gosterildigi gibi egri, baslangictaki diizliik bolgesi, egimin arttig1
bolge ve egrinin biikiildiigii bolge olmak tizere ii¢ farkli bolgeden olugmaktadir.
Grafiklerdeki yiizdece agirlik (% weight) sicaklik arttikca geriye kalan kiitle
miktarin1 temsil etmektedir. Fiberin yapisinda bulunan suyun bir kismi ve
atmosferik nem 100°C civarinda ortalama %6’lik bir kiitle kayb1 olarak
gozlemlenmektedir. Keratin igerisinde gii¢lii baglanma bdlgeleri tarafindan
tutulan su, zayif baglanma bolgeleri tarafindan tutulan su ve zayif bagl serbest su
olmak {iizere, absorbe edilen suyun ii¢ farkl1 formda bulundugu varsayilmaktadir
[30]. 100°C civarinda keratinin yapisindaki suyun biiyiik bir béliimii hala yapidan
uzaklagmamaktadir. Senoz ve Wool tavuk tiiyline yaptiklart TGA analizleri
sonucunda, 10°C/dk. 1sitma hizi i¢in su adsorbsiyon enerjisini 41,2 kj/mol,
50°C/dk. 1sitma hizi igin 42 kj/mol buldular. Bu degerler fiziksel sogurum
kuvvetleri ile karsilastirildiginda yiiksek bulunmus ama keratinin esas yapisindaki
su molekiiliiniin yaptig1 giiclii hidrojen baglarindan dolayi, kabul edilebilirdir [9].

Keratin su molekiillerinin baglanmasi i¢in gesitli yan gruplar bulundurmaktadir.
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Tavuk tiiyli yan gruplarindaki aminoasitlerin %45°i polar ve hidrofilik yapida
oldugundan, hidrojen bagi yapmaya oldukca miisaittir. Tavuk tiiyli fiberleri
atmosferik nemden kaynaklanan suyu 100C° civarinda yapidan atiyorken, giiclii
baglanma bolgeleri tarafindan tutulan suyun kaybi ancak 150°C civarinda
mimkiin olmaktadir. Keratinin yapisindaki su, keratinin hem amorf hem de
kristalin fazini etkilemektedir. Bu ylizden TGA sonuglar1 bize dogrudan keratinin
yapisindaki suyun miktarmi sdylememektedir. TGA egrisinde 215-500°C arasinda
artik kiitle miktarinda ani bir diisiis meydana gelmektedir. Kiitle kayb1 hizinin
maksimum degere ulastiga bu sicaklik araliginda fiber ergimesi ya da bozunmasi
meydana geldigi tahmin edilmektedir. Bu durumda esas bozulma 215-500°C
arasinda gerceklesmektedir. Senoz ve Wool tavuk tiiyiline kiitle spektroskopisi ile
yaptiklar1 analizlerde, suyun desorpsiyonundan sonra ilk belirgin piki, ergime
bolgesine yakin sicaklik araliginda gozlemlemistir (220-250°C) [13]. Senoz ve
Wool elde ettikleri spektral verilerde, keratin bazli biyo malzemeler igin en yaygin
iyon sinyallerini (34, 48, 64 ve 76) gozlemlediler. Bu pikler sistin c¢apraz
baglarindan gelmektedir. S-S baglar1 diisiik esik enerjisine sahip oldugundan,
diisiik sicakliklarda bozulmalari beklenir bir durumdur (S-S bagi bozulma enerjisi
214 kj/mol). Sistin aminoasiti iki sistein kalintisinin S-S bagi ile birlesmesinden
olusur, S-S bagi tiiylin kararliliginda biiyilkk Oneme sahiptir. Sistin capraz
baglarinin agama agama bozulmasi, proteinin yapisini zayiflatmakta ve proteinin
kristalin ergimesini tetiklemektedir. Tavuk tiiylerinin 1sitilmas1 yalnizca, baglarin
kopmasina degil, yeni baglarin olugmasina, capraz bag reaksiyonlarina da yol
acmaktadir. Arginin ve lizindeki yan zincir fonksiyonel gruplarindaki amin (-
NH,) ile glutamik ve aspartik asitte bulunan karboksil yan gruplari1 (-COOH), H,0O
olusturarak peptit baglar1 kurar [30-39]. Senoz ve Wool kiitle spektroskopisinde
aldiklar1 sinyallere gore, H,O emiliminin 200°C altinda basladigin1 ve 225°C’de
maksimum diizeye ulastigini gézlemlemistir. Yani sistinin bozulmaya ugradigi
sicaklik araliginda ¢apraz baglanma reaksiyonu kuvvetlenmektedir. S-S-baglarinin
koparilmas1 makro molekiillere ekstra hareket alan1 saglayacagindan, daha fazla
karboksil ve amin grubu etkilesebilir ve daha fazla amid gapraz baglanmasi
gerceklesebilir. Bu sebepten tiiylerin 200-225°C arasinda piroliz edilmeleri,

onlarin 1s1l bozulma davranislarin1 oldukga etkiler ve TGA analizi sonucunda, bir
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cok sayida farkli pik yerine, fiber tek biiyiik bir makromolekiil gibi davranir ve tek

asamal1 bozulmaya ugrar [9].

Sekil 3.1°de gorildiigii tizere tek asamali bozulma egrisi S seklindedir ve S
seklindeki egrinin orta noktasi bize karbonizasyon sonrasinda (yar1 piroliz) artik

miktarin %58-60 civarinda olmasi gerektigini sdylemektedir.

Cizelge 3.1’de Tavuk tiiylerinin, 650°C’ye 4 farkli 1sitma hiz1 ile

1sitilmalar1 sonucu olusturulan TGA sonugclar listelenmektedir.

Cizelge 3.1. Tavuk tiiylerine, farkli 1sitma hizlar1 ile uygulanan, TGA sonucunda, elde edilen artik

kiitle miktarlar1

Y . 5°C/dk. 10°C/dk. 20°C/dk. 50°C/dk.
ar1 karbonizasyon sonrasi

beklenilen artik kiitle miktari % 63 % 63 % 65 % 68

TGA analizlerinde 1sitma hizinin artirilmasi iki seyi etkilemistir. Isitma
hiz1 arttikca, malzeme istenilen sicakliga daha kisa siirede ulasacagindan, 1sinin
iletimi gecikir ve termal bozulma gecikir. Bu yiizden tavuk tiiyli pik sicakliklar
Otelenmis ve artik kiitle miktar1 artmistir. Isitma hizinin artirilmasinin TGA
sonucunda etkiledigi bir diger sey, ylksek 1sitma hizlarinda pikler daha kolay
ayirt edilebilmistir.

3.1.2. Diferansiyel Taramal Kalorimetre (DSC)

Tavuk tiiyii fiberlerinin omurgasi alfa heliks keratinden olusmaktadir. Beta
tabakali keratin yapilar1 da alfa heliks yapilarin arasindaki bosluklari
doldurmaktadir. Alfa heliks kristalin kisimlar ve amorf matristen olusan Kkeratin,
biyolojik bir fiber takviyeli kompozit malzeme gibi diisiiniilebilir. Basarili bir
tavuk tiiyli karbonizasyonu igin, tiiylin fiber yapisinin korunarak, maksimum
karbon elde etme islemi gerceklestirilmelidir. Tiiyler ergime sicakliklarinin altinda

bir sicaklikta, izotermal olarak bekletildiklerinde, fiber yapilar1 bozulmadan daha

47



stabil hale gelmektedir [13]. Ciinkii, ergime sicaklifina ulasildiginda keratinin
yapisinda bulunan o -heliks ve [-tabaka ikincil yapilar1 arasindaki baglar
hareketlenmekte ve amin-karboksil yan zincir gruplarinin atomik seviyede ¢apraz
baglanma reaksiyonlar1 olusmaktadir. Farkli alfa heliks ve kristalin beta
tabakalariin birbirine baglanmaya baslamasi ile amorf protein matris ve onun en
aktif yan fonksiyonel gruplari kompleks bir agst yapr olusturmaktadir. Bu
sebepten karbonizasyon sicakligini belirleyen en 6nemli faktor tiiylerin ergime
sicakligidir. Tiiylerin ergime sicakligit DSC ile analiz edilmistir. Sekil 3.2°de
5°C/dk 1s1tma hiz1 ile yapilan DSC sonucu gosterilmektedir.
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Sekil 3.2. 5 °C /dk. 1sitma hiz1 ile yapilan DSC egrisi

DSC egrisinde goriildiigii iizere, 80°C civarmda olusan endotermik pik
atmosferik nem ve keratinin yapisinda bulunan suyun buharlasmasindan
kaynaklanmaktadir. Buharlasma endoterminin genis olmasinin sebebi, su
molekiillerinin protein matrise baglanma enerjilerinin genis bir aralikta

olmasindan kaynaklanmaktadir [9]. Suyun desorpsiyonu konusu, TGA bashgi
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altinda detayli bir bi¢gimde agiklanmistir. Keratin fiberlerin yan gruplarinda
bulunan aminoasitlerin yaklasik yaris1 hidrofilik yapida oldugundan, bu
aminoasitler su molekiillleri ile hidrojen bag1 yapmaya olduk¢a miisaittir.
Keratinin gii¢lii baglanma bolgeleri tarafindan tutulan suyun kaybi izotermal bir
islem sonucunda, ancak 150°C civarinda miimkiin olmaktadir. Bu sebepten,
keratinin  yapisindaki  suyun uzaklasmast DSC analizi  sonucunda
gozlemlenememistir. Cao insan sag1 i¢in yaptigi DSC analizleri sonucunda, 230-
255°C arasinda, iki endotermik pik gdzlemlemistir. Diisiik sicaklikta gdzlemlenen
endotermik pik, heliks yapmin (mikroliflerin) ergimesi ile iligkilendirilirken,
ikinci endotermik pik, sistinin (matrisin), bozulmasi ile iligkilendirilmektedir [33].
DSC egrisinde gozlemlenen ilk endoterm, alfa heliks yapinin geri doniistiiriilemez
kristalin ergimesi ile 230°C civarinda yasanmaktadir. Ergimenin basladig1 sicaklik
205°C, ergime baslangig¢ sicakligi 222°C, ergime pik sicaklign 231°C ve bozulma
pik sicakligi 239°C°dir. 300°C’ye kadar yapilan DSC sonuglarinda 270°C’den
sonra yasanan dalgalanmalar, keratinin hizli bir bigimde bozulmasindan
kaynaklanmaktadir. Tavuk tliyli protein yapisinin, kompleks dogasi sebebiyle,
yiiksek sicakliklarda ¢ok fazla sayida bozulma ve yeniden diizenlenme reaksiyonu
meydana gelmektedir. Bu degisik ve ¢ok sayida reaksiyonun olugmasinin sebebi
ise, serin (hidroksil), pirolin (nonpolar karbon), sistein (tiyol), glutamik asit
(karboksil) ve arginin (amin) gibi farkli aminoasitlerin farkli yan zincir gruplari
bulundurmalaridir [34-35]. Piroliz sicaklik ya da zamanindaki ufak bir oynama
bile, nihai iirlinde fark edilebilir bir degisim yaratir. Bu yiizden piroliz
parametreleri  hassas olarak diizenlenmelidir. Tavuk tiiylerinin ergime
ozelliklerinin farkli 1sitma hizlarinda nasil degistigini gérmek i¢in yapilan DSC

diyagramlar1 Sekil 3.3” de verilmektedir.
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Sekil 3.3. Tavuk tiiyiine ait standart DSC egrileri (5°C/dk. 10°C/dk. ve 20°C/dk.)

DSC’ de 1sitma hiz1 5°C/dk. *dan 20°C/dk. ya ¢ikarildiginda, tavuk tiiyii
erime baslangig 226°C’den 233°C’ye 6telenmistir. Erime termodinamik bir olay
oldugundan, isitma hizindan bagimsiz olmalidir. Isitma hizinin degigmesiyle
erime baslangi¢ degerlerinin degismesi, bu sicakliklarda malzemenin yalnizca
erimedigi, bozulma gibi kinetik bir degisime de maruz kaldiginin gostergesidir.
Tavuk tiiyii numunelerine her {i¢ 1sitma hiz1 ile yapilan DSC grafiklerinin
tiimiinde erime bolgesinde iki endotermik pik gézlemlenmektedir. Cao’ nun 1999
yilinda saf su ve silikon yagini insan sagci i¢in iki ayr1 1s1l ortam olarak kullandigi
caligmada, saf su igerisinde bulunan insan sagit DSC sonucu ile silikon yagi
igerisinde bulunan insan sagt DSC sonucu karsilastirilmigtir [36]. Silikon yaginin
bozulma olayin1 daha yiliksek bir sicakliga Oteleyerek erime ve bozulma
endotermlerinin daha kolay ayrilmasini sagladigi, saf suyun ise bozulma olayini
daha diisiik bir sicakliga tasiyarak, bu iki endotermin ortiismesine sebep oldugu
gozlemlenmistir [33]. Erime bolgesindeki ikili endotermlerin ilki alfa heliks

yapinin erimesi, ikincisi ise sistin bozunmasi ile iliskilendirilmektedir.
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3.1.3. Yarni-Karbonizasyon

Protein esasli malzemeler i¢in ¢apraz baglanma mekanizmasi son iiriiniin
Ozelliklerinde onemli rol oynar. Karbonizasyon sirasinda tiiylerin, ergime
gozlenmeden, lifli yapisi korunarak bozulmasi istenmektedir. Yapilan termal
analiz ¢alismalar1 sonucunda istenen bozulma kinetiginin dakikada 5°Clik 1sitma
hizinda gergeklestigi gézlenmis ve karbonizasyon denemeleri i¢in secilen sicaklik
degerlerinde ergime olaymin baslangig, boyun verme ve pik sicakliklari esas
alimmugtir. Tavuk tliyliniin tek asamali karbonizasyon sicakliginin optimizasyonu
icin, erime sicaklig1 bolgesinde belirlenen 5 farkli sicakliga (190, 200, 215, 230,
240°C) 5°C/dk. 1sitma hiz1 ile 1sitilan tavuk tiiylerinin her biri ayr1 ayri 5°C/dk.
isitma hizi ile 300 °C’ye isitilarak izotermal islem ile tiiylerin erimeleri
iligkilendirilmis ve tiiylerin erimesinin 1s1l gegmise baglilig1 gosterilmistir. Sekil
3.4°de 190°C’de 2 saat bekletilen kahverengi tiiyde meydana gelen degisiklikler
gosterilmektedir. Isil islem sonrasi, yapidaki su azaldigindan, suyun uzaklagsma
endotermi azalmaktadir. Ayrica 1s1l islem Oncesi ¢ift erime piki gozlemlenirken,

151l islem sonrast bu pikler iist iiste gelmektedir.
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Sekil 3.4. Tavuk tiiyiine 1s1l islemin etkisi (190°C’de 2 saat )
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Farkli sicakliklarda izotermal isleme maruz birakilan tavuk tiiylerinin her
biri ayr1 ayr1 5°C/dk. 1sitma hiz1 ile 300 °C’ye 1sitilarak olusturulan egriler Sekil
3.5°de gosterilmektedir.
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Sekil 3.5. Tavuk tiiyiine 1s1l iglemin etkisi

Kristalin erimeye eslik eden bozulma, baglarin kirilmasi veya capraz
baglanma reaksiyonlar1 erimeyi termal ge¢mise bagimli bir prosese
dontstiirebilmektedir. Erime sicakliginin altinda yapilan 1s1l iglemlerin tiiylerin
tamaminda erime boélgesini etkiledigi goriilmiistiir. Tiiylerin izotermal olarak
bekletildigi sicaklik arttikca, erime sicakliginin saga oOtelendigi ve erime
endoterminin kiictildiigii gozlemlenmistir. Bu durumda, bu mekanizmanin amin
karboksil yan gruplarimin reaksiyonu ile protein matrisin ¢apraz baglanmasi
olabilecegi yorumu yapilabilir. 190-200-215°C’de izotermal bekletilen tiiylerin
300°C’ye 1sitilma egrilerinde goriildiigii iizere, erime endotermi azalmis ve
otelenmis ancak kaybolmamustir. 230-240°C’ de izotermal bekletilen tiiylerin
300°C’ye 1sitilmasiyla olusan egride herhangi bir erime endotermi
goriilmemektedir. Bu durumda, 190-200-215°C’de a-heliks ve p-tabaka ikincil

yapilar1 arasinda hala hareketlenmeyen baglarin bulundugu ve amin-karboksil yan
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zincir gruplart arasindaki reaksiyonun tamamen ger¢eklesmedigi yorumu

yapilabilir. 190-200-215°C tavuk tiiyii karbonizasyonu i¢in uygun bulunmamustir.

230 ve 240 °C’de bekletilen tiiylerin SEM gériintiilerine bakilarak uygun
karbonizasyon sicakligi 230 °C olarak tayin edilmistir. Tiiylerin belirlenen
karbonizasyon sicaklik degerinde optimum bekleme siirelerinin belirlenebilmesi
i¢in, 230 °C “de siire denemeleri yapilmistir. 230°C’de sirasiyla, 5 saat, 10 saat, 15
saat, 20 saat, 24 saat ve 30 saat bekletilen tiiylerin, fiber yapilarinin nasil

degistigine SEM ve FTIR sonuglarina gore karar verilmistir.

3.1.4. Fourier Déniisiimlii Kizil Otesi Isin Spektrometresi

Farkli saatlerde 1sil isleme tabi tutulmus tavuk tliylerinin kimyasal yapisi

Fourier Transform Infrared Spektroskopisi (FTIR) kullanilarak incelenmistir.
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Sekil 3.6. Farkli siirelerde 1s1l isleme tabi tutulmus tavuk tiiyii FTIR sonuglari

Sekil 3.6°da 230°C’de N, ortaminda, sirasiyla 5, 10, 15, 20, 24 ve 30 saat

bekletilmis tiiylerin FTIR sonuglar1 gosterilmektedir.
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[slenmemis tavuk tiiyii lifleri FTIR’1 incelendiginde, 1650 cm™ dalga
sayisinda yapidaki amid grubundan kaynakli C=O bag1 esnemesi, 1550 cm™ dalga
sayisinda N-H bagi esnemesi, 1200-1300 cm™ dalga sayis1 araliginda ise protein
yapisindan kaynakli N-H egilmesi, C-C esnemesi ve C=0 egilmesi banti
goriilmektedir. Yan zincirlerde gergeklesen karakteristik N-H ve O-H titresim
hareketleri FTIR sonuglarina sirasiyla 3100 ve 3075 cm™ dalga sayilarinda
goriilen genis pikler olarak yansimistir. 700-800 cm? de goriilen genis bant ise
protein ic¢indeki sistin amino asidini olusturan iki sistein molekiiliinii birbirine
baglayan kovalent karakterli S-S bagin1 temsil etmektedir.

Yari karbonize olmus tavuk tityii lifleri, 3500-3800 cm™ dalga sayisinda
yan zincirlerde olusan ilave N-H esneme titresimi goriilmektedir. 3000-2800 cm™
de goriilmesi gereken C-H esneme titresimleri, karbonizasyon sirasinda izotermal
stirecin uzun olmasindan kaynakli olarak hidrojen baglarmin kirilmis olmasi
nedeniyle pik olarak géziikmemistir. Bunun yerine N-H esnemesi ve aromatik yan
zincirlerden kaynaklanan piklerin arasinda kalarak piklerin genislemesine neden
olmustur. 2300- 2400 cm™ dalga sayilar1 arasinda goriilen piklerin siddetleri S-H,
N-H ve OH esnemelerinden kaynakli olarak artmistir. 2300- 2200 cm™ dalga
sayilar1 arasinda goriillen diisiik siddetli pik PB-keratin yapisit igindeki nitril
gruplarindaki (R-C=N) iiglii bag olusumunu gostermektedir. 1630 cm™ de C=C
pikinin siddetinde artis goriilmektedir. Islenmemis tavuk tiiyiinde 1545 cm™ de
goriilen C-N ve N-H esnemesi piki, Amide II (B-sheet keratin yapis1) bandindaki
titresimlerin azalmast nedeniyle karbonizasyon sonrasinda goriilmemektedir.
1510- 1520 cm™ dalgasayilar1 arasinda olusan pik aminoasit yapisindaki aromatik
halka yapisinda olusan N-N cift bagim temsil etmektedir. 1020- 1450 cm™
dalgasayilar1 arasinda goriilen pikler aym1 bantta goriilebilme olasiliklarindan
dolay1 C-N esnemesi, N-H egilmesi ve C-C esnemesi olarak diisiiniilebilir. 750-
850 cm™ dalgasayilari arasinda ise C-S esneme titresimleri goriilmektedir.

Kismi oksidasyon sonrasinda bazi karbonlarin zamanla karboksilik asite
déniigmesi ile 1715 cm™ dalga sayisinda goriilen, karboksilik asitten gelen C=0
titresim banti iliskilendirilmektedir. Tavuk tliylerinin 1s1l islem zamani arttikca,
1715 cm™ dalga sayisinda goriilen pik siddeti de artmaktadir. 230°C’de 24 saat ve
30 saat bekletilen tavuk tiiyii lifleri 1715 cm™ dalga sayisinda en yiiksek pik
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siddetine sahiptir ve pik siddetleri birbirine olduk¢a yakindir. Bu durumda tavuk
tiiylerinin yar1 pirolize edilmeleri i¢in 230°C’de 24 saat bekletilmelerine karar

verilmistir.

3.1.5. Taramal Elektron Mikroskobu

Tavuk tiiyli liflerinin karbonizasyon sirasinda gosterdigi morfolojik
degisimler taramali elektron mikroskobu ile incelenmistir. Karbonizasyon iglemi
sonrasinda tiiylerin fiber yapilarim1 korumalar1 beklenmektedir. Bu amagcla
karbonizasyon denemeleri sonrasinda isitma rejimlerinin uygunlugu incelenirken
SEM goriintiileri de géz onilinde bulundurulmustur. Sekil 3.7, 3.8, 3.9, 3.10,3.11
ve 3.12 sirasiyla, 240 °C’de 5 saat, 230°C* de 5, 10, 15, 20, 24 ve 24 saat

bekletilen tavuk titylerinin SEM gériintiilerini gostermektedir.

Sekil 3.7. 240°C’de 5 saat bekletilmis tavuk tiiyiiniin 1000X biiyiitmedeki goriintiisii

Sekil 3.7°da 240°C’ de 5 saat bekletilen tavuk tiiyiine ait 1000X
biiylitmedeki elektron mikroskobu goriintiisii goriilmektedir. Bu deneme sonrasi
gorlintiilerde barb ve barbiillerin eridigi, bu sicakligin karbonizasyon i¢in uygun

olmadig1 goriilmektedir.
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Sekil 3.8. 230°C’de 5 saat bekletilmis tavuk tiiyiiniin 1000X biiyiitmedeki goriintiisii

Sekil 3.8°de 230°C’ de 5 saat bekletilen tavuk tiiyiine ait 1000X
biiylitmedeki elektron mikroskobu goriintiisii goriilmektedir. Bu deneme sonrast
goriintiilerde barb ve barbiillerin islenmemis tavuk tiiylinde oldugu gibi,

korundugu goriilmektedir.

Sekil 3.9. 230°C’de 10 saat bekletilmis tavuk tilyiiniin 1000X biiyiitmedeki goriintiisii
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Sekil 3.9°da 230°C° de 10 saat bekletilen tavuk tiiyiine ait 1000X
bliylitmedeki elektron mikroskobu goriintlisii goriilmektedir. Bu deneme sonrasi
tiyler fiziksel bir modifikasyona ugramaya baslamistir. Tavuk tiiyii barbiilleri

azalmis ve kii¢lilmiis ancak yok olmamustir.

Sekil 3.10. 230°C’de 15 saat bekletilmis tavuk tiiyiiniin 1000X biiyiitmedeki goriintiisii

Sekil 3.10’da 230°C° de 15 saat bekletilen tavuk tiiyiine ait 1000X
biiylitmedeki elektron mikroskobu goriintiisii goriilmektedir. Bu deneme sonrasi
tiylerim bir kismi tamamen fiberik bir yapiya sahip olurken, bir kisminda

fiberlerin sinirlar1 kolaylikla ayirt edilememektedir.
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Sekil 3.11. 230°C’de 20 saat bekletilmis tavuk tiiyiiniin 1000X biiyiitmedeki goriintiisii

Sekil 3.11°de 230°C’ de 20 saat bekletilen tavuk tiiyiine ait 1000X
biiylitmedeki elektron mikroskobu goriintiisii goriilmektedir. Bu deneme sonrasi
tilyler tamamen fiberik bir yapiya sahip olmaya baslamistir, izotermal siirenin
uzamasi fiber yapimin olugmasimi tetiklemektedir. Ancak fiber olamamis tiiyler

hala yapida goriilmektedir.
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Sekil 3.12 230°C°de 24 saat bekletilmis tavuk tiiyiiniin 1000X biiyiitmedeki goriintiisi

Sekil 3.12’de 230°C’ de 24 saat bekletilen tavuk tiiyiine ait 1000X
biiylitmedeki elektron mikroskobu goriintiisii goriilmektedir. 24 saat sonunda
tilyler tamamen birbirinden bagimsiz bir forma biirlinmiis ve demet haline gelmis

fiber goriintiileri yok olmustur.

Sekil 3.13 230°C’de 30 saat bekletilmis tavuk tiiyiiniin 1000X biiyiitmedeki goriintiisii
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Sekil 3.13’de 230°C° de 30 saat bekletilen tavuk tiiyiine ait 1000X

biiylitmedeki elektron mikroskobu goriintiisii goriilmektedir. Bu deneme sonrasi

tiiylerin goriintiisii 230°C” de 30 saat bekletilen tavuk tilyii goriintiisiinden ayirt

edilememektedir. Sonuc¢ olarak 230°C’ de 24 saat ve iistii siirelerde bekletilen

tilylerin, molekiiller aras1 muhtemel ¢apraz baglanmadan dolay: fiberik yapilar

kararl hale gelmektedir. Bu durumda, tiiylerin 230°C” de 24 saat bekletilmesine

karar verilmistir. Tavuk tliylerinin karbonizasyon Oncesi ve sonrasi durumlari

Sekil 3.14’de gosterilmistir.

Karbonizasyondan Once

Karbonizasyondan Sonra

e

[“.‘\“""WW
b

Isil islem Gérmemis Tavuk Tiiyii

Yan Pirolize Edilmig Tavuk Tiyu
(230°C-24 Saat)

Sekil 3.14. Karbonizasyondan 6nce ve sonra Tavuk Tiiyleri
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3.2. Karbonize Edilmis Tavuk Tiiyii Lifi Modifiyeli Epoksi Kompozitlerin

Uretimi ve Karakterizasyonu

3.2.1. Yiizey Modifikasyonu

Bu calismada KETTL ylizeyleri daha hidrofobik yapmak i¢in, KETTL
once oksidasyon islemine tabi tutulmus daha sonra KETTL yiizeyleri 3-
Aminopropyltriethoxysilane (APTS) silan1 kullanilarak modifiye edilmistir. Sekil
42°de verilen, oksitlenmis ve hi¢ islem goérmemis KETTL’ ye ait FTIR
sonuglarina gore, 1534 ve 1607 cm™ bant araliginda karboksil grubundan gelen
C=C ve C=0 cift baglarinin esnemesi oksidasyon reaksiyonu sonrasi, KETTL
yiizeyinde karboksil asit fonksiyonel gruplarinin olustugunu gostermektedir
[37,38,39] Oksitlenmis KETTL igin, 3085 cm™ dalga sayisindaki OH esnemesi
siddetinin artmas1 oksidasyona ugramis KETTL yiizeyinde daha fazla OH grubu
olduguna isaret etmektedir. Silanlanmig KETTL i¢in, yilizeye baglanan APTS
silan1 amin gruplarindan kaynakli N-H bag titresimi, 3000 ve 3100 cm™ bant
araliginda goriilen pikin daha genis ve daha belirgin olmasina yol agmaktadir.
Buna ek olarak, silan ajanmim yiizeye baglanmas: ile iliskili, 801 cm™ dalga

sayisinda Si-OH titresimleri goriillmektedir [40-44].
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Sekil 3.15. Oksitlenmis, silanlanmis ve hig¢ islem gormemis KETTL’ ye uygulanmig FTIR

spektrumlari

3.2.2. Termal Mekanik Analiz (TMA)

TMA’da 1sitma-sogutma-isitma g¢evrimleri sayesinde, malzemede camsi
gecis sicakligl bolgesinde es zamanli yagsanan biiziisme ve genlesme olaylarinin
sirasiyla ilk 1sitma boyutsal degisim egrisi ve ikinci 1sitma boyutsal degisim
egrisinde gozlemlenmesini saglamaktadir. Malzemelerde, cams1 gecis sicakligi
sirasinda yasanan entalpik rahatlama, boyutsal biiziismeye yol agmakta ve bu
fiziksel degisim malzemenin ilk 1sitma egrisinde gozlemlenmektedir. Malzemenin
camsi geg¢is sicakligi, lineer genlesmesi ve 1s1l genlesme katsayisi ise ikinci 1sitma

egrisinde gozlemlenmektedir.
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Epoksi  regineler Tg  bolgesinde genlesme  hizlarinda  artis
gosterdiklerinden, sicaklik artisgina bagli boyutsal degisim grafiklerinde Tg
bolgesine gelindiginde boyun vermektedir. TMA, c¢apraz bagli ve dolgulu
polimer malzemelerde Tg karakterizasyonu icin DSC’ye gore daha hassas bir
metot olarak kabul edilmektedir. Sekil 3.16’da neat RTM6 epoksisine ait TMA

egirsi gosterilmektedir.
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Sekil 3.16. Neat epoksi TMA egrisi

Sekil 3.17, 3.18 ve 3.19°da sirasiyla %0.3, %0.5 ve %! silansiz KETTL
katkilt RTM6 epoksilerine ait TMA egrileri gosterilmektedir.

63



100

a0

60

40

Cimension Change (Jmi

20+

200.13°C
Alpha=a0 69pmim *C)

20

180
Temperature (°C)

Sekil 3.17. Silansiz %0.3 katkili epoksi TMA egrisi
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Sekil 3.18. Silansiz %0.5 katkili epoksi TMA egrisi
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Sekil 3.19. Silansiz %1 katkili epoksi TMA egrisi

Sekillerde goriildiigli tizere, %0.3 silansiz KETTL katkisindan sonra
malzemede, 1s1l genlesme degerinde ufak bir diisiis yasanirken, camsi gecis
sicaklig1 kayda deger bir degisim gostermemektedir. %0.5 silansiz KETTL katkist
camsi gegis sicakligini artirmais, 1s1l genlesme katsayisini diigiirmiistiir. %1 silansiz
KETTL katkisindan sonra cams1 gecis sicakligi ¢ok az bir artis gosterirken, 1s1l

genlesme katsayisinda kayda deger bir farklilik yasanmamuistir.

Sekil 3.20, 3.21 ve 3.22°de sirasiyla %0,3 %0,5 ve %1 silanli KETTL

katkili kompozitlerin TMA egrilerini gostermektedir.
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Sekil 3.21. Silanl %0.5 katkili epoksi TMA egrisi
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Sekil 3.22. Silanlt %1 katkili epoksi TMA egrisi

Sekillerde de goriildiigii tlizere, %0.3 silanli KETTL katkisindan sonra
malzemede, 1s11 genlesme degerinde ufak bir diislis yasanirken, camsi gegis
sicakliginda da ufak bir artis meydana gelmektedir. %0.5 silanli KETTL katkis1
cams1 gecis sicakligini artirmis, 1s1l genlesme katsayisini diistirmiistiir. %1 silanh
KETTL katkisindan sonra camsi1 gegis sicakligl belirgin bir artis gosterirken, 1s1l

genlesme katsayisinda belirgin bir diisiis yasanmistir.

KETTL vb. katkili kompozitlerde, polimer molekiil zincirleri arasinda
olusan capraz kovalent baglanma sirasinda olusan i¢ gerilmenin delaminasyona
sebep olmamasi i¢in 1s1l genlesme katsayisinin miimkiin oldugunca diistik degerde
olmasi biiyiik 6nem tagimaktadir. KETTL dolgu maddesi ilavesi ile KETTL ve
epoksi araylizeyindeki etkilesim KETTL partikiillerinin etrafindaki epoksi
aglarinin hareketliligini diislireceginden, epoksi matrise KETTL ilavesi ile
olusturulan kompozitlerin termal ve mekanik kararliliklarinin — artmasi
beklenmektedir. Tg tizerindeki sicakliklarda yapida meydana gelen
konformasyonel bozukluklardan dolay: genlesme diizensiz bir hal almaktadir. Bu

sebepten, Tg lizerinde 1s1l genlesme katsayisi analizi giivenilir kabul edilmez ve
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1s1l genlesme katsayisi, Tg’ nin altinda 150-200°C arasinda analiz edilmistir. Saf
epoksi ve % 0.3 silansiz KETTL modifiyeli epoksi kompozitler igin 150 ile 200°C
arasinda hesaplanan 1s1l genlesme katsayilar1 sirastyla 872 um/(m°C) ve 80+2
pum/(m°C), camsi gecis sicaklign her ikisi iginde 218+2°C olarak tespit
edilmistir. % 0.5 silansiz KETTL ilavesi ile epoksi regine 1s1l genlesme katsayisi
73+2 um/(m°C)’ye diismiis, Tg 227+2°C’ye yiikselmistir. %1 silansiz KETTL
katkili kompozitin 1s1l genlesme katsayis1 84.49+2 pm/(m°C) olarak bulunmus ve

camsi gegis sicakligl 223+2 °C olarak hesaplanmustir.

% 0,3 silanlt KETTL katkili kompozit igin 1s1l genlesme katsayis1 84+2
um/(m°C) olarak hesaplanmis ve Tg, 223+2 °C olarak hesaplanmistir. % 0,5
silanli KETTL katkili kompozit igin 1s11 genlesme katsayis1 70£2 um/(m°C)’e
diismiis, ve Tg, 227+2 °C’ye yiikselmistir. % 1 silanli KETTL katkili kompozit
icin 1511 genlesme katsayis1 55+2 pm/(m°C) olarak hesaplanmis ve Tg, 233+2 °C
olarak bulunmustur. Cizelge 3.2°de tiim kompozitlerin 1s1l genlesme katsayisi ve

camsi1 gegis sicakligr degerleri gosterilmektedir.

Cizelge 3.2. Kompozitlerin 1s1l genlesme katsayist ve camsi gegis sicakligi degerleri

Numune ad1 a (um/(m°C) [150-200°C] Tg (°C)

Neat RTM6 87+2 218+2
Silansiz %0,3 katkih RTM6 80+2 218+2
Silansi1z %0,5 katkih RTM6 73+2 227+2
Silansiz %1 katkih RTM6 8442 223+2
Silanh %0,3 katkih RTM6 8442 223+2
Silanh %0,5 katkih RTM6 70+2 22742
Silanh %1 katkih RTM6 55+2 2332

Genel olarak, epoksi aglarmin dolgu malzemesi ilavesi ile kiirlenme

sirasindaki molekiiler hareketinin kisitlanmasindan dolayr epoksi reginenin
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KETTL ilavesi ile Tg’ sinin artmasi, 1sil genlesme katsayisinin diigmesi
beklenmektedir. Ancak ilave edilen dolgu maddesinin miktar1 Tg’deki artis ve
dolgu maddesinin recine igerisinde homojen dagilimi igin kritik Onem
tasimaktadir. Dolgu maddesi miktarinin az olmasi, regine igerisindeki dagilimi
kolaylagtirmasina ragmen, yeterli miktarda dolgu maddesi ilave edilmediginde,
molekiillerin hareketi yavaglamadigindan, mekanik ve termal Ozelliklerde
beklenen artis gozlemlenememektedir. ilave edilen dolgu maddesinin artmas,
dolgu maddesi epoksi regine igerisinde homojen dagildig: takdirde ozellikleri
iyilestirdiginden, silan ara yiizey ajant KETTL ylizeyinde yeni fonksiyonel
gruplar olusturmus olup, silanli KETTL’lerin ematris igerisinde aglomere
olmadan dagilmasini saglamistir. Bu sebeplerden katkili kompozitlerin 6zellikleri

daha iyi ¢ikmis en iyi sonucu %1 silanli KETTL katkili kompozit vermistir.

3.2.3. Dinamik Mekanik Analiz (DMA)

Dinamik mekanik analiz (DMA), degisen sicakliklarda numune {izerine
cevrimsel olarak kiiclik deformasyonlar uygulayan bir tekniktir. Malzemenin
mekanik 6zelliklerinin, uygulanan gerilme, sicaklik ve frekansa gore degisimi
incelenir. Viskoelastik polimer esasli malzemenin elastik karakterini bir gostergesi
olan depolama modiilii (storage modiilii), viskoz karakterinin bir gdstergesi olan
kayip modiilii (loss modiilit) ve darbe faktorii olarak adlandirilan, malzemenin
sicaklik degisimi sirasinda harcanan enerjinin bir gdstergesi olan tand 6zellikleri
Olctliir. Sicakliga bagli olarak malzeme igerisinde meydana gelen doniisiimlerle
modiil degerleri degiskenlik gosterir. Bu da malzemenin sicaklik degisimine bagl
olarak gecirdigi doniisiimlerin belirlenmesine olanak saglar. Cams1 gegis sicakligi
kayip modiiliiniin pik verdigi maksimum deger noktas: olarak kabul edilir, cams1
gecisin bir sicaklik noktasi olarak degil, aralik olarak diistiniildiiglinde, depolama
modiliiniin diigmeye basladig1 sicaklik ve tand egrisinin pik verdigi maksimum
deger noktasi1 arasinda kalan sicaklik bolgesinde camsi gegis gerceklesmektedir.

Yapilan testler sonucunda, farkli oranlarda silanli ve silansiz KETTL igeren
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kompozitlerin 50°C’deki depolama modiil degerleri ile tand egrisinin pik verdigi

sicaklik degerleri dikkate alinmistir.

Sekil 3.23, Sekil 3.24, Sekil 3.25 ve Sekil 3.26’da sirasiyla neat RTM6,
%0,3 %0,5 ve %1 oraninda silansiz KETTL iceren RTM 6 epoksi numunelerin
DMA grafikleri goriilmektedir. Tand egrisinin pik verdigi sicakliklar
karsilastirildiginda, camsi gec¢is sicakliginin yalnizca 9%0,5 silansiz KETTL
takviyesiyle arttigi gozlenmistir. En yiliksek depolama modiil degerlerini gene

%0.5 silansiz KETTL takviyeli kompozit gostermektedir.
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Sekil 3.23. Neat RTM 6 numunesine ait DMA grafigi

70



2000 200
215457
60.03°C
F072MPa
08+
1500 =150
o
o
=
w o 0B+
= 5
3 a
=) P
= 10004 5 100
@ (e
o —
il +
s A
[4a]
L
500 500
024
0 T T T T T T T T T T T T T 0
50 100 180 200 280
Temperature (°C)
Sekil 3.24. %0,3 Silansiz KETTL katkili RTM 6 numunesine ait DMA grafigi
2500
227517
50.00°C
3000 72826mPa 1
4
) 0.5 1200
- |
o |
s J
o o 06150
= 2000+ =
3 5
= 1 G
- s
o -
= ] +
2 F— 04100
= i
L
1000 4
=]

50 100 180
Temperature (°C)

T
200

280

Sekil 3.25. %0,5 Silansiz KETTL katkili RTM 6 numunesine ait DMA grafigi
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Sekil 3.26. %1 Silansiz KETTL katkili RTM 6 numunesine ait DMA grafigi

Sekil 3.27, Sekil 3.28 ve Sekil 3.29°da sirastyla %0,1 %0,5 ve %l
oraninda silan kimyasal ajani ile arayiizey modifikasyonu yapilmigs KETTL iceren
RTM 6 epoksi numunelerin DMA grafikleri goriilmektedir. Tand egrisinin pik
verdigi sicakliklar karsilagtirildiginda, camsi gegis sicakliginin katki miktariyla
birlikte arttigt gozlemlenmistir. Depolama modiil degerleri de artan katki
miktariyla birlikte artmaktadir. Cizelge 3.3’de tiim kompozitlerin Tand ve

depolama modiil degerleri gosterilmektedir.
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Sekil 3.28. %0,5 Silanli KETTL katkili RTM 6 numunesine ait DMA grafigi
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Sekil 3.29. %1 Silanli KETTL katkili RTM 6 numunesine ait DMA grafigi
Cizelge 3.3. Kompozitlerin depolama modiil (50°C) ve tand pik sicaklig1 degerleri
Numune ad1 E’ 50°C’de (GPa) Tand Pik Sicakhigi (°C)
Neat RTM6 2058 219
Silansi1z %0,3 katkih RTM6 2072 215
Silansiz %0,5 katkih RTM6 2826 227
Silansiz %1 katkih RTM6 2730 216
Silanh %0,3 katkih RTM6 2093 219
Silanh %0,5 katkilh RTM6 2827 230
Silanh %1 katkih RTM6 3480 234

%1 silanli KETTL takviyesi ile RTM6 deneysel olarak maksimum

depolama modiiliine sahip olmustur. %1 silanli KETTL takviyesi ile depolama
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modili ve camsi gecis sicakligindaki artis, silan ajani sayesinde KETTL ve
epoksi ara ylizeyindeki etkilesimin iyilesmesinden kaynaklanmaktadir. Ayni
oranda silansiz KETTL takviyesi ile, istenilen artigin saglananamasi, KETTL’lerin
aglomere olmasiyla iliskilendirilmektedir. Cizelge 3.3’de gosterildigi gibi 0.5
KETTL ilavesi silanli ve silansiz kullanildigi her iki durumda da depolama
modiliinii ve camsi1 gegis sicakligini artirmistir. % 0,3 KETTL silanli ve silansiz
kullanildig1 her iki durumda da, depolama modiil degerini ve camsi1 gegis sicaklig

degerini kayda deger bir oranda etkilememistir.

3.3. MDVI Teknigi Kullanilarak Karbon Elyaf/Karbonize Edilmis Tavuk
Tiiyii Lifi Modifiyeli Epoksi Kompozitlerin Karakterizasyonu

3.3.1. Mekanik Test Sonu¢larinin Degerlendirilmesi

Sekil 3.30 a ve b de takviyesiz ve takviyeli kompozitlerin her numune
grubu i¢in mod I testleri sonunda numune kuvvet-deplasman grafikleri verilmistir.
Catlak uzunluguna karsilik gelen ortalama enerji bosalma miktar1 degerleri de
daha sonra bu grafiklerdeki degerler iizerinden ASTM de adi gecen metotlar
vasitasi ile hesaplanmigtir. Temel olarak, delaminasyon uygulanan kritik yiik
altinda, catlak baslangi¢c noktasinda fiberlerin kopriilesmesinden (fiber bridging)
etkilenmedigi icin genelde kompozit tasarim hesaplamalarinda bu ilk deger
kirllma toklugu degeri (on-set values) olarak goz Oniine alinir. Bagka bir deyisle,
ilk baslangic degerleri, kritik yiikkleme ve yer degistirme aninda egrinin

dogrusalligini bozmadan hemen 6nceki noktasina tekabiil eder.
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Sekil 3.30. a) Takviyeli b) Takviyesiz kompozit malzemeler i¢in 6rnek test sonuglart

Catlak ilerledikce, kopriilesmis fiberlerden kirilmis veya matris digina
cikmis fiberlerden dolayi, gitgide artan catlak yiizeylerinin birbirinden ayrilmasi
sonucu, goriinen kirilma toklugu degeri artmaya devam eder. Daha sonra,
fiberlerin kopriilesmesi catlak ilerlemesi sirasinda duragan duruma geldigi anda,
kirilma toklugu degerlerinde catlak biiyiimesine bagli olarak bir degisim
gozlenmez. Bu deger, ilerleyen kirilma toklugu (propagation fracture toughness)
degeri olarak adlandirilir. Sekillere baktigimizda, tavuk fiberi modifiyeli kompozit
plakalarin oturmus olarak kirilmaya devam ettigi, fakat katkisiz kompozit
plakalarin ¢atlagin ilk ilerleme noktasinda dogrusal bir artig gosterip, daha sonra

istikrarli hale geldigi gozlemlenmistir. Katkisiz kompozit plakalarin ilerleme
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kirilma toklugu Aa = 0.025 m. de baslarken, fiber katkili olanlarin Aa = 0.035 m.
de ilerleme kirilma toklugu derecesine ulastigr gézlemlenmistir. Bu fark, karbon
fiberler arasindaki pirolize tavuk fiberlerinin bulunmasindan dolayr ileri
gelmektedir. Sekil 3.31'de Compliance metot ile bulunan degerler
gosterilmektedir. Bu metotun detaylar1 ve elde edilen verilerin nasil kullanildigi

ASTM standardinda detayli olarak verilmistir.
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Sekil 3.31. Modifiyeli ve modifiyesiz kompozit plakalarin ilk deger kirtlma toklugu degeri (on-set

values) ve ilerleme tokluk (propagation) degerleri

Sekil 3.32°de goriildiigii tizere her iki kompozit plakalarin ortalama deger
kirilma toklugu (onset + propogation degerlerinin ortalamasi) arasinda kiyaslama
yapildiginda modifiyeli kompozit plakalarin ilerleme kirilma tokluk degerlerinin,
modifiyesiz plakalara gore ilerleme kirilma tokluk degerlerinden yaklasik % 10
daha fazladir. Bu agidan bakildiginda, tavuk liflerinin matris recine igerisinde
bulunmasi, epoksi matriks ile 1yi bir kimyasal baglanma gostermesi tavuk fiberi
ile matris recine etkilesiminde saglanan sinerjik etkinin temel unsuru gibi

durmaktadir.
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Sekil 3.32. Mod I kirilma toklugu ya da ortalama enerji bosalma miktarinin modifiyeli ve

modifiyesiz kompozit parcalara gore kiyaslanmasi.

Kompozit laminalarin Mode II laminalar aras1 kirilma tokluk degerleri Sekil
3.33’de gosterilmistir. ENF test numunelerinde yalnizca ilk kirilma degeri goz
oniline almir. Sonug olarak, sekilde de goriildiigli lizere, modifiyeli kompozit
plaklarin, Mode II kirilma toklugu, modifiyesiz olanlara gore yaklasik % 18 daha
fazladir. Mode II yiiklemesi altinda, fiber kopriileri olusmamaktadir. Aksine,
siirtiinme ve fiber havlari ara yiizeyin absorpladigi enerji miktarim belirler. Fiber
ve matris ara yiizeyi boyunca devaml ilerleyen catlak biiylimesi gosteren DCB
test numunelerinin aksine, ENF numuneleri kirilma yiizeyinde fiber havlarinin
olugmasina yol acan mikro ¢atlaklarin toplanmasi sonucu meydana gelen bir
kirilma gostermektedir. Bu acgidan bakildiginda, matris recine agisindan zengin
olan ara ylizey bolgelerinde, yari-pirolize tavuk fiberleri yiik altinda ki numunede
mikro catlaklarin olugmasini ya tamamen Onlemede ya da geciktirmede birer rijit
dolgu maddesi gibi davranmaktadir. Boylece daha fazla siirtinmeden, daha fazla

fiber havlar1 olusmada ve daha fazla enerji ara yiizey de absorbe edilebilmektedir.
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Baska bir deyisle, silanlanmis yar1 pirolize tavuk fiberleri ara yiizeylerde
baglanamayin artirmakta ve modifiyesiz kompozitlere kiyasla daha fazla enerjinin

tabakalar arasinda absorblanmasini saglamaktadir.
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Sekil 3.33. Modifiyeli ve modifiyesiz kompozit plakalarin mode II kirilma degerleri

Sekil 3.34 modifiyeli ve modifiyesiz kompozitler i¢in kullanilan
numunelerin fotograflar1 ve modifiyeli ve modifiyesiz kompozit plakalar i¢in tipik
yiikleme deplasman grafiklerini gostermektedir. ilk bakigta goriilen, tavuk fiber
takviyesinin yiik miktari1 yaklasik olarak % 20 oraninda arttirdigi

gozlemlenmektedir.
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Sekil 3.34. Modifiyeli ve modifiyesiz kompozitler i¢in kullanilan numunelerin fotograflari ve

modifiyeli ve modifiyesiz kompozit plakalar igin tipik yiikleme deplasman grafikleri

Sekil 3.35°de modifiyeli ve modifiyesiz kompozit plakalarin laminalar
(tabakalar) aras1 kayma mukavemetlerini gostermektedir. Sekilde goriildiigi gibi,
modifiyeli kompozit plakalar, modifiyesiz plakalardan % 10 daha fazla tabakalar
arast kayma mukavemeti goOstermistir. Bu veriler, mod II kirilma tokluklar
degerleri ile paralellik gostermektedir. Bunun baslica nedeni, daha 6nceki baglik

altinda belirtildigi iizere, modifiyeli matris polimerlerin ¢ekme mukavemeti ve
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kirilma tokluk degerlerinin dolgusuz polimerlere gore daha yiiksek olmasidir. Bu

sayede ara yiizeyde ongoriilen iyilesmeye ulagilmistir.
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Sekil 3.35. Modifiyeli ve modifiyesiz kompozit plakalarin tabakalar aras1 mukavemeti

Sekil 3.36, 3 nokta egme ylikleme deplasman datalarin1 modifiyesiz
kompozit plakalar i¢in gostermektedir. Sekil 3.37 ise modifiyeli ve modifiyesiz
kompozit plakalarin 3 nokta egme mukavemet bilgilerini gostermektedir. Sekil
3.38’de ise 3 nokta egme elastik modiil degerlerinin modifiyesiz ve modifiyeli
kompozit plakalar icin degisim degerleri yer almaktadir. Goriildiigii iizere, hem
mukavemet hem de elastik modiil degerleri tavuk fiber katkis1 ile artmistir. Bu

trend daha Gce raporlanan mekanik 6zellikler ile orantili bir seklidedir.
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Sekil 3.36. Modifiyesiz kompozitlerin tipik 3 nokta yiikleme sonras1 grafikleri
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Sekil 3.37. Modifiyeli ve modifiyesiz kompozit plakalarin 3 nokta egme mukavemetleri
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Sekil 3.38. 3 nokta egme elastik modiil degerlerinin modifiyesiz ve modifiyeli kompozit plakalar

icin degisimi.

Sekil 3.39’da pim baglantili kompozit numuneler i¢in modifyesiz ve
modifiyeli kompozit plakalarin yiik altinda davranisi ve test edilmis numunelerin
testten sonra ki fotograflar1 vardir. Goriildiigli iizere modifiyeli kompozit
plakalarin modifiyesiz kompozitlere gore yaklasik % 5 daha fazla pim baglanti

direncince sahip oldugu goziikmektedir.
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Sekil 3.39. Pim baglantili kompozit numuneler i¢in modifyesiz ve modifiyeli kompozit plakalarin

yiik altinda davranis

4.GENEL SONUCLAR VE YORUMLAR

Bu calisma cercevesinde, Tiirkiye’de yillik 30 bin ton iiretimi olan ve
sadece atik olarak kabul goren tavuk tiiyi lifleri (TTL) nin yari-karbonize edilerek

hammadde olarak degerlendirilmesi hedeflenmistir. Tavuk tiiyiinlin tek asamali
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karbonizasyon sicakliginin optimizasyonu icin, erime sicakligi bolgesinde
belirlenen 5 farkli sicakliga (190, 200, 215, 230, 240°C) 5°C/dk. 1sitma hizi ile
isitilan tavuk tilylerinin her biri ayr1 ayr1 5°C/dk. 1sitma hiz1 ile 300 °C’ye
isitilarak izotermal islem ile tiiylerin erimeleri iligkilendirilmis ve tiiylerin
erimesinin 1s1l gecmise bagliligi DSC sonuglar1 1s18inda gosterilmistir. Erime
sicakliginin altinda yapilan 1s1l islemlerin tliylerin tamaminda erime bdlgesini
etkiledigi goriilmiistiir. Tiiylerin izotermal olarak bekletildigi sicaklik arttikca,
erime sicakligmin saga oOtelendigi ve erime endoterminin kigildiigi
gozlemlenmistir. 190-200-215°C’de izotermal bekletilen tiiylerin 300°C’ye
1sitilma egrilerinde goriildiigi iizere, erime endotermi azalmis ve dtelenmis ancak
kaybolmamustir.  230-240°C’  de izotermal bekletilen tiiylerin  300°C’ye
isitilmasiyla olusan egride herhangi bir erime endotermi goriilmemistir. Bu
durumda, 190-200-215°C tavuk tiiyii karbonizasyonu i¢in uygun bulunmamustir.
230 ve 240°C’de bekletilen tiiylerin SEM gériintiilerine bakilarak uygun
karbonizasyon sicakligi 230°C olarak tayin edilmistir. Daha sonra, tavuk tiiyii
lifleri 230°C°de sirasiyla 5 saat, 10 saat, 15 saat, 20 saat, 24 saat ve 30 saat
bekletilerek optimum izotermal bekletilme siiresi tayin edilmistir. Yapilan
denemeler IR analiz ve SEM sonuglar1 kullanilarak karsilastirilmis ve optimum
karbonizasyon rejimi 230°C’de 24 saat olarak belirlenmistir. Amino silan ajani(y-
APS) ile modifiye edilmis ve edilmemis YKETTL (ag. % 0.3, 0.5 ve 1), YKHSMI
teknigi kullanilarak RTM6 epoksi recine i¢inde homojen olarak dagitilmis ve
tiretilen kompozitlerin 6zellikleri TMA ve DMA kullanilarak tayin edilmistir.
YKHSMI literatiirde bu amagla ilk defa kullanilmistir. YKETTL katkili RTM6
epoksi kompozitlerin cams1 gecis sicakligi, 1s1l genlesme katsayisi ve depolama
modiil degerlerinde kayda deger bir iyilesme gozlemlenmistir. ilave edilen dolgu
maddesinin epoksi regine icerisinde homojen dagildig1 takdirde oOzellikleri
tyilestirdigi bilinmektedir. Amino silan ajani(y-APS), YKETTL yiizeyinde yeni
fonksiyonel gruplar olusturmus ve YKETTL’lerin epoksi matris icerisinde
aglomere olmasimi Onlemistir. Beklenildigi gibi, amino silan ajani(y-APS)
modifiyeli KETTL katkili kompozitlerin 6zellikleri daha iyi ¢ikmistir. Uretilen
epoksi kompozit numuneler arasinda %1 silanli KETTL katkili kompozit en iy1

termal ve mekanik Ozelliklere sahiptir. Elde edilen sonuglar dogrultusunda
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MEMBRAN DESTEKLI VAKUM INFUZYON (MDVI) teknigi kullanilarak,
karbon elyaf takviyeli kompozitler katkisiz ve %1 silanli YKETTL katkil1 olarak
dretilmistir.  YKETTL ilaveli ilavesiz {retilen elyaf takviyeli kompozitler
tizerinde, yapilan testlerde ortalama degerler iizerinden ele alindiginda, Mod I
lamineler arasi kirilma toklugu, %1 silanli YKETTL katkili kompozit plakalarin
katkisiz plakalara gore %10 artig1, mod II laminalar aras1 kirilma toklugunun %
20, Pimli baglantili kompozit plakalarin direncini % 5, lamianalar aras1 kayma
mukavemetini % 10, 3 nokta elastik modiiliinii % 5 mukavemetini yaklagik % 18

artirdig1 gézlemlenmistir.
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