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ONSOZ

Bu projede karbon bazli iletken dolgu maddesi katkisiyla yalitkan termoplastik
polimer malzemelerin elektriksel iletkenlik degerlerinin arttinlmas! amaglanmistir.
Ayrica (refilen kompozit malzemelerin  mekanik, termal ve morfolojik
karakterizasyonlarl gerceklestiriimisgtir. Proje sUresince yapilan butin c¢ahsmalar
Torkiye Bilimsel ve Teknolojik Arastrma Kurumu (TUBITAK) tarafindan

desteklenmistir.
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OZET

DOLGU MADDESI EKLENMESIYLE ILETKEN POLIMER
KOMPOZITLERININ HAZIRLANMASI

Projenin kapsaminda, termoplastik polimerler ile karbon bazli iletken dolgu
maddelerini eriyik halde karigtirarak, dizgiin dolgu maddesi dagihmina sahip iletken
polimer kompozitleri tiretilmistir. Uretilen kompozitlerin elektriksel, mekanik, termal ve
morfolojik karakterizasyonu gergeklestiriimistir.

Proje deneylerinde, Yiksek yogunluklu polietien (YYPE), Naylon 6, Polipropilen
(PP), Poli(etilen terftalat) (PET) polimer matriksleri ile karbon siyahi ve gok duvarll
karbon nanotlp parcaciklar ¢ift vidall ekstriderde karnistinlarak farkli
kompozisyonlarda iletken polimer kompozitleri hazirlanmigtir. Test numuneleri
basingh ve enjeksiyonlu kaliplama cihazlart kullanilarak hazirlanmistir. Numunelerin
elektriksel 6zellikieri iki ve dort nokta temasli iletkenlik dlgme yontemleri kullanitarak
belirlenmistir. Mekanik karakterizasyon iglemleri sirasinda kompozitlere cekme ve
darbe dayanimi testleri uygulanmistir. Termal 6zellikler DSC (differential scanning
calorimeter) cihaz) kullanilarak incelenmistir. Morfolojik 6zellikler SEM (taramali
elektron mikroskopu) kullanifarak arastinimigtir.  Yalitkan termoplastik polimerlerin
elektriksel iletkenlikleri yari-iletken seviyesine indirilmistir, En distk  kritik
konsantrasyon degeri (adirlkca % 0.25 karbon nanotlp) PET-karbon nanotip
kompozit sisteminde elde edilmistir. Kompozitlerin mekanik 6zellikleri dolgu maddesi
katkisiyla degisiklik gostermistir. Mekanik &zelliklerdeki en iyi iyilesme PP bazli
kompozitlerde gdzlenmistir. Genel olarak kompozitlerin igerisindeki dolgu maddesi
miktan arttikca kristallenme yuzdesi diismustir.

Anahtar kelimeler: lletken polimer kompozitleri, karbon siyahi, karbon nanotip,
elekiriksel iletkenlik, mekanik ézellikler
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ABSTRACT

PREPARATION OF CONDUCTIVE POLYMER COMPOSITES BY
ADDITION OF FILLERS

The objective of this project is to produce conductive polymer composites by melt-
mixing of thermoplastic polymers and carbon based conductive fillers with well
dispersion of the filler in the polymeric matrix. The characterization of produced
composites was performed in terms of electrical, mechanical, thermal and

morphological properties.

In the project experiments conductive polymer composites at different compositions
were initially prepared separately by melt-mixing of High density polyethylene
(HDPE), Nylon 8, Polypropylene (PP), Poly(ethylene terephthalate) (PET) polymer
matrices with carbon black (CB) and multi- walled carbon nanotube (MWOCNT)
particles in twin screw co-rotating extruder. The test specimens were prepared by
using a compression and injection molding equipment. The electrical properties of the
specimens were determined by using two and four probe techniques. During
mechanical characterization tensile and impact tests were performed. Thermal
properties were investigated by using DSC (Differential Scanning Calorimetry).
Morphological properties were determined by using SEM (Scanning Electron
Microscopy). The electrical resistivity values of the insulator thermoplastic polymers
were decreased into the range of semi conductive materials. The lowest percolation
threshold (0.25 wt.% CNT) was obtained for the PET-MWCNT composite system.
Mechanical properties of the composites were altered with the addition of the filler.
PP based composites were shown the best improvement in the tensile strength and
tensile modulus values. Generally the crystallinity of the composites decreased with

the increasing filler amount.

Keywords: Conductive polymer composites, carbon black, carbon nanotube,

electrical conductivity, mechanical properties




1. GIRIS

1.1 Projenin Konusu:

Calismanin  konusu, termoplastik polimer matriksinin elekiriksel ve mekanik
ozelliklerinin karbon bazli iletken dolgu maddesi eklenmesiyle geligtiriimesidir,
Calisma suresince incelenen énemli parametreler iletken dolgu maddesi, polimer
matriks gegidi ve dolgu maddesinin polimer matriks icindeki miktandir. Ayrica dolgu
maddesinin kompozit icerisindeki dadiliminin elektriksel iletkenlik tizerindeki etkileri,
kompozitlerin 1s1] ve mekanik ézellikleri de aragtinlmistir.

1.2 Konu ile llgili Literatiir Ozeti:

lletken polimer kompozitlerinin gelistiriimesi, bilimsel ve endustriyel olarak yirmibirinci
yizyiin ilgi geken konulan arasinda yer almaktadir.Literatiirde konu ile ilgili secilen
baz| ¢alismalar asadida 6zetlenmektedir.

Pinto ve arkadaslar bir calismasinda [1] proses degiskenlerinin ve dolgu maddesi
konsantrasyonunun, karbon siyahi katkili naylon 6 kompozitlerin elektriksel iletkenligi
Uzerine etkisini incelemistir. Adirhkea % 9 oraninda karbon siyahi igeren
kompozitlerde yuksek elektriksel iletkenlik elde edilmistir. Bu kompozisyonda iletken
zincirlerin ofustugu tahmin edilmigtir. Proses sicakliinda ve siiresinde yapilan artig
ile kompozitlerin elektriksel iletkenlik degderlerinde azalma gézienmistir. Yiiksek
sicaklikta, daha dnceden olusan iletken zincirlerin bozuldugu disinilmiistiir.

Pinto ve arkadaslarimin bir baska calismasinda [2] aliminyum katkill naylon 6
kompozitleri hazirlanmis ve karakterize edilmistir. Kullanilan dolgu maddesi seklinin,
kompozitin  elekiriksel &zelliklerini  etkiledigi  gézlenmistir.  Aliminyum  dolgu
maddesinin ¢api arttinlarak, kompozitin kritik kompozisyon dederi hacimce % 34'den
% 23'e cekilmistir.

Pinto ve arkadasglan bir dider calismasinda [3] doigu maddesi boyutu ve
kensantrasyonunun, bakir katkili naylon 6 kompozitlerin elekiriksel iletkenligine olan
etkisini aragtirmiglardir. Aliminyum kathl kompozitlerin gésterdigi tepkinin tam tersi,
dolgu maddesi olarak kullanilan bakir pargaciklarinin boyutu kiiglldiikge kompozitin
kritik kompozisyonunda azalma gézlenmistir.

Chodak ve arkadaglan bir gallsmasinda [4] karbon siyahi katkili polipropilen
kompozitlerin elekiriksel ve mekanik 6zelliklerini galismistir. Karbon siyahi katkisi ile
kompozitin gekme modilinde, darbe dayaniminda ve kirilgankginda artis

goézlenmigtir. Karbon siyahi orani arttikga, kompozitin proses edilebilme ézellidi




azalmistir. Karakterizasyon testleri igin gerekli numuneler, enjeksiyonlu ve basingli
kaliplama yontemleri ile hazifanmigtir. Basingh kaliplama yéntemi ile hazirlanan
kompozitlerin iletkenlik degerleri, enjeksiyoniu kaliplama yéntemi ile hazirlanan
kompozitlere goére daha yiksektir. Enjeksiyonlu kaliplama islemi sirasinda
kompozitlere ekstra kayma kuvveti uygulanmis ve daha onceden olusan iletken
zincirlerin bozuldugu dasundlmustar.

Knite ve arkadaglar bu ¢alismada [5] degisik dolgu maddesi katkisi ile hazirlanan
poliizopren kompozitlerin elektriksel dzelliklerini incelemistir. Dolgu maddesi olarak
karbon siyahi, grafit tozu, karbon fiber ve metal parcaciklar kullaniimistir,
Kompozitlere basing uygulayarak, elektriksel iletkenlik degerlerindeki degisim
gozlenmistir. Micron boyuttaki dolgu maddesi ve nano boyuttaki dolgu maddesi ile
hazirlanan kompozitlerin basing ve iletkenlik iliskiteri degisiktir. Bu farkhlidin nedeni
olarak, nano boyuttaki dolgu maddesi ile polimer matriks arasindaki etkilesimin
kuvvetli olmasi dustnilmistdr.

Bu ¢alismada, Yu ve arkadaslan [6] kimyasal iglem uygulanmis karbon siyahi ile
hazirlanan polietilen kompozitlerin elektriksel ozelliklerini incelemistir. Karbon siyahi
iki farkli kimyasal ile modifiye edilmistir. Titanat ile modifiye edilen karbon siyahinin
kompozitin elektriksel iletkenligini arttirdig: gortlmasttr. Fakat nitrik asit ile modifiye
edilen karbon siyahi ise kompozitin elektriksel iletkenligini dusiirmstir. Kompozitin
elektriksel Gzellikierinde goérllen degisimin, karbon siyahinin temas direncindeki
degisimden kaynaklandidi dustnilmustir.

Zhang ve arkadaslan [7] karbon siyahina kimyasal iglem uygulayarak, polietilen
kompozitlerin 6zelliklerini degistirmek istemistir. Karbon siyahi, nitrik asit ile modifiye
edilmigtir. Modifiye edilen karbon siyahi ile polimer matriks arasindaki etkilesimin
giclendigi goézlenmistir. Genellikle, nitrik asit karbon siyahimin temas direncini
arttirmaktadir. Fakat, iletklenlik dlgiimleri sonucuna goére, modifiye edilmis ve saf
karbon siyahi ile hazirlanan kompozitlerin elektriksel iletkenlik degderierin fark
gozienmemistir.

Meincke ve arkadaslarinin bir ¢alismasinda [8)], ekstriizyon yéntemi kullanilarak,
poliamid polimeri ile karbon nanotip pargaciklan karnstinlmistir.  Nanotip
parcaciklarinin, elekirik akim direncine olan etkisi incelenmistir. Incelenen
kompozitlerin elektriksel iletkenliklerinin agirhkga %4 karbon nanotilp ilavesiyle bityik
bir degisim gosterdikleri goézlemienmistir. Calisiian ikili sistemlere ek olarak,

ABS(Acrylonitrile-Butadiene-Styrene) polimeri ilavesi ile elde edilen tcli sistemlerin,
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elekiriksel iletkenliklerindeki blytik degisimin agirlikca %2 karbon nanotip ilavesiyle
olugtugu gorilmastdr. Bu dedisim kompozit morfolojisinin  elektriksel iletkenlik
tizerindeki etkilerini géstermektedir. Uglu sistemde dolgu maddesinin herhangi bir
polimer fazindaki segici dadimi polimerin daha az dolgu maddesi yiiklemesi ile
iletken hale gelebilmesini saglamaktadir.

Benzer bir galigmada Poétschke ve arkadasglan [9] agirhkca % 15 dolgu maddesi
iceren polikarbonat-karbon nanotilp kompoziti ilk olarak polikarbonat kullanilarak
mikro  ekstriiderde  seyreltimisti. Elde edilen kompozitlerin  elektriksel
iletkenliklerindeki blyik dedisimin adirlikea %1.5 karbon nanotiip katkisinda oldugu
goziemlenmistir. Ayrica agirlikga %5 nanotilp igeren kompozitlerin elektriksel
direnglerinin 10" ohm.cm seviyesinde oldugu gériilimastir. Calismanin ikinci kisminda
polimer karigimi  morfolojisinin iletkenlik Uzerindeki etkilerini arastirmak icin
polikarbonat-nanotiip kompoziti yliksek yogunluklu polietilen polimeri ile karistirilarak
seyreltiimigtir ve iletkenlikteki buyiik degdisimin agirlikga %0.8 nanotiip yikiemesinde
gerceklestigi goralmustar.

Li ve arkadasglannin bir galigsmasinda [10], katkili polimerizasyon yéntemi ile polistiren
kompozitler elde edilmistir. Katkill polimerizasyon yéntemi kullanilarak, daha diisiik
dolgu maddesi igeriginde, ylksek iletkenlik degerlerine ulagiimaktadir. Elde edilen
polimer kompozitlerini, organik gaz sensérll olarak kullanabilmek igin calismalar
yaplimistir. Pluta ve arkadaglarimin bir calismasinda [11], katkili polimerizasyon
yontemi ile eriyik karigtirma yontemi kullaniiarak polietilen kompozitler elde dilmistir.
Her iki ydntem ile proses edilen kompozitler, i1sil ézellikleri bakimindan farkhlik
gostermektedir. Katkili polimerizasyon yontemi ile, dolu maddesinin polimer matriks
icerisinde daha iyi dagilim sagdlanmistir. Aynica, bu ydntemle proses edilen
kompozitlerin elektriksel ézelliklerinde gelisme saglanmistir. Diger bir caismada [12],
naylon &/grafit kompoziti, katkil polimerizasyon yontemi ile proses edimistir. Grafit
pargaciklarinin, matriks icerisinde diizgtin dagilimi saglanmistir. 10* ohm.cm elektrik
akim direncine agirikga ylizde 4 grafit kompozisyonunda ulasimistir. Her Uc
calgmada da gorilduga gibi katkil polimerzasyon yontemi ile hazirlanan
kompozitlerde sagdlanan dolgu maddesinin kompozit igerisindeki homojen dagilimi
elektriksel iletkenlijin daha az miktarda iletken dolgu maddesi kullanarak

arttiniabilecegini gdstermistir.




2. GENEL BILGILER

Malzemeleri, elektriksel iletkenlik degerleri agisindan ikiye ayirabiliriz. Bunlar yalitkan
ve iletken malzemelerdir. lietkenler ve yar iletkenler elektrik akimini serbest yiik
tagiytcitar vasitasi ile iletirler. Elektrik iletkenligi, serbest yik tasiyicilarinin kompozit
icerisindeki oranina ve hareket kabiliyetine baglidir [13]. Metalin elektriksel iletkenligi,
108- 10° S/cm araligindadir. Yari iletkenlerin elektriksel iletkenligi ise, 10> 107 S/icm
arahgindadir. lletkenligi 1072 S/cm degerinden kiigiik olan malzemeler yalitkan olarak
isimlendirilir [14].

Kompozit malzemeler iki ya da daha fazla bilesenden olusmaktadir. Cogu polimer
kompozitler, dolgu maddesi ve yalitkan polimer matriks bilesiminden meydana
gelmektedir. Kompozitin &dzellikleri, kendi bilesenlerinin 6zelliklerine, sekline,
morfolojisine ve yiizey alanlarina baghdir [15]. lletken polimer kompozitlerinin
mithendislik uygulamalarinda nemli bir yeri vardir. Kompoziti olusturan maddeleri ve
oranlannl degistirerek, kompozitin elektriksel o6zellikleri degistirilebilmektedir. Bu
dzelligi, iletken polimer kompozitine genis uygulama sahasi kazandirmaktadir.
Elektromanyetik dalgalara karsi kalkan olarak ve statik koruma araci olarak
kullanilabilmektedir [16].

lletken polimer kompozitin elektriksel iletkenligi belirli bir kompozisyonda biiyiik
oranda artmaktadir. Iste bu kompozisyona kritik kompozisyon denilmektedir. Kritik
kompozisyon ile birlikte polimer matriks icerisinde elektrik akiminin gecigini saglayan
iletken zincirler olugsmaktadir. lletken polimer kompozitin elektriksel ézellikieri, dolgu
maddesinin elekiriksel iletkenligine, kompozisyonuna ve matriks icerisindeki
dagihimina baghdir [17].

Termoplastik malzemeler yuksek darbe dayanimi gibi Gistiin mekanik ozelliklere sahip
malzemelerdir. Termoplastik malzemeler, cekme modill, cekme dayanimi ve sertlik
degerleri bakimindan endistride aranilan, en ¢cok kullanilan mithendislik malzemeleri
arasindadir. Thermoplastik malzemelerin kolay iglem gérebilme ve kaliplanabilme
dzelligi nedeniyle kullanim alanlan genislemektedir. Fakat, yilksek sicakliklara karsi
dayaniminin eksikligi, malzemenin en belirgin dezavantaji olarak gérilebilir [18].
2000 yil askin sdredir kullanimda bulunan karbon siyahi bir petrol yan Grantdir.
Karbon siyaht kiimeler halinde bulunmaktadir ve yapisi iginde bulundugu kompozitin
Ozelliklerini etkilemektedir {19]. Grafit benzeri yapiya sahip olan karbon siyahi paralel




plakalardan olugsmaktadir. Bu grafit plakalan zayif van der Waals kuvvetleri birbirine
baghdir {17].

Yakin zamanda kesfedilen karbon nanotip, tip seklinde grafit plakalanndan
olugsmaktadir. Yeni bir malzeme olmasina kargin, son yillarda cok ilgi géren karbon
nanotip Ustiin mekanik dzelliklere sahiptir. Yapisal farkliliklara bagdll olarak elektriksel
iletkenligi degisebilen nanotiip 6zellikle elektronik alaninda genis kullanim alanina
sahiptir. Gap! birkag nanometreden 100 nanometreye kadar degisen nanotiip dolgu

maddesi olarak, transistdr yapiminda, devre elemani olarak ve hidrojen depolama

unitesinde kullanilabilmektedir [20].




3 GEREC ve YONTEM

Proje kapsaminda dort cesit polimer matriks; Polietilen terftalat (PET), Polipropilen
(PP), Naylon8, Yiksek Yoguniuklu Polietilen (YYPE) ve iki gesit karbon bazl dolgu
maddesi; karbon siyahi (CB), karbon nanotip (CNT) kullanilarak iletken polimer
kompozitleri Uretilmistir. Deneylerde incelenen parametreler polimer matriks cesidi,
iletken dolgu maddesi ¢esidi ve dolgu maddesinin kompozit igerisindeki miktaridir.
Uretiten kompozitlerin elektriksel, mekanik, isil ve morfolojik karakterizasyonlar
gerceklestiriimis ve elde edilen veriler sonuglar ve tartigma bolomlerinde

Hzetlenmistir.
3.1 Deneysel Calismalarda Kullanilan Malzemeler:

Deneysel caligmalarda dért farkll polimer gesidi (Yuksek yogunluklu polietilen, naylon
8, polipropilen, polietilen terftalat) ve iki farkh iletken dolgu maddesi (karbon siyahi,
karbon nanotiip) kullantmistir. Bu malzemelerin bazi fiziksel 6zellikieri Tablo 1-6'da

verilmistir.

Tablo 1. Yiiksek yoguniuklu polietilen polimerinin fiziksel 6zellikleri

Temin edilen firma Petkim
Ticari marka adt 50464
Yoguniuk{gicm®) 0.964

Eriyik akig indeksi{g/10min) 0.25-0.45

Erime sicakhgi(’C) 180

Elektriksel iletkenligi(ohm.cm) 10"®

Tablo 2. Naylon 6 polimerinin fiziksel ézellikieri

Temin edilen firma Tekno Polimer Lid.
Ticari marka adi Domamid 27
Yogunluk (g / cm®) 1.14
Erime Sicaklign (°C) 221
Renk Parlak
Nem Igerigi Maks. 0.06 %

Tablo 3. Polipropilen polimerinin fiziksel 6zellikleri

Temin edilen firma Petkim

Ticari marka adi MH418
Eriyik akig indeksi (g/10min) 4-6
Renk B10 D 65 1.81




Tablo 4. Polietilen terftalat polimerinin fiziksel ézellikleri

Temin edilen firma Advansa
Yoguniuk (g / cm®) 1.4
Erime sicakhg (°C) 255
Elektriksel iletkenligi(ohm.cm) 10°°
Dielektrik dayanimi (kV/mm) 60

Tablo 5. Karbon siyahi parcaciklaninin fiziksel 6zellikleri

Temin edilen firma Tlpras
Ticari marka ismi ISAF N-220
Iyot Numarasi (mg/q) 119
Dibutylphthalate Abs. (ml/100 g) 114.2
+325 Mesh Elekiistii kalan 0.0016 (% agirlik)

Tablo 6. Karbon nanotlip pargaciklarinin fiziksel ézellikieri

Temin edilen firma Nanocyl
Ticari marka ismi Nanocyl 7000
Ortalama ¢ap (nm) 10
Uzunluk (mikron) 0.1-10
Yiizey alam (m?/g) 250
Karbon miktar (%) 90

3.2 Deneysel Calismalar ve Karakterizasyon

Proje kapsaminda yiriitilen deneyler sirasinda iletken polimer kompozitleri ¢ift vidali
ekstrider kullanilarak hazirlanilmistir. Karbon siyahi iceren PET ve PP bazli
kompozitler kitlece %1,2,4,6,8 oraninda hazirlanirken, Nayion6-karbon siyahi
kompozitleri kitlece %1,3,6,10,12 oranlaninda, YYPE-karbon siyaht kompozitleri
kutlece %3,6,10,15,20 oranlarinda hazirlanmistir. Karbon nanotip iceren kompozitler
kitlece %0.25,0.5,1,2,4 oranlarninda tretilmigtir.

Ekstriizyon sirasinda polimer, ana besleyiciden, iletken dolgu maddesi ise yan
besleyiciden ekstridere  verilmistir. Malzemeler, ekstrizyon ve kaliplama
islemlerinden énce vakumiu etiivde kurutulmustur. Elektriksel karakterizasyon igin
gerekli drnek plakaiar, basingl kaliplama ydntemi ile hazirlanmistir. Mekanik testler

icin gerekli olan numuneler ise enjeksiyonlu kaliplama cihazi kullanilarak elde

edilmigtir. Deneysel calismalar sirasinda uygulanan prosediir Sekil 1'de 6zetlenmistir.




Ekstriizyon, basingli kaliplama, enjeksiyoniu kaliplama ve kurutma iglemleri
sirasindaki deneysel kosullar Tablo 7-10'de verilmistir.
Kompozitlerin elektrik iletkenligi iki nokta temas yontemi ile Keithley 2400 akim
kaynagi ve dort nokta temasli iletkenlik Slgim cihazi kullanilarak lgitmistir. Olgiim
yapilan numunelerin temas direncini dustirebilmek igin, bakir tel kompozit igerisine
basingl kaliplama iglemi sirasinda konulmustur.
Mekanik testlerden cekme dayanimi ve bitkilme dayanimi testleri Lloyd LR 30 K tipi
mekanik test cihazinda vyapilmistr. Cekme dayanimi testleri ASTM D638
standardina, darbe dayanimi testleri ise gentiksiz Charpy yontemine gore ASTM
D256 standardina uygun olarak yapilmistir. Mekanik testlerde, her bir ozellik icin &’er
adet numune kullanilmistir ve sonuglar bu 5'er adet numunenin ortalamasi alinarak
hesaplanmisgtir.
Cekme dayanimi testinde kullanilan numuneler igin gene uzuniuklart 25 mm olup,
numunelerin boyutlarina uygun olarak 2.5 mm/dak.’lik bir cekme hizi belirlenmistir.
Numuneler icin ¢ekme dayanimi, ¢ekme modilii ve kopmadaki uzama degerleri
hesaplanmigtir.
Darbe dayamimi testleri igin enjeksiyonlu kaliplama ile elde edilen numunelerin
ortalama kalinhign 4 mm'dir. Testler gentiksiz Charpy yontemi ile, darbe aninda
maksimum 4 J'lik kuvvet uygulayabilen cekig kullanilarak yapiimistir. Numuneler icin
darbe dayanimi degerleri hesaplanmisgtir.
Projede elde dilen kompozitlerin ve karigimlarin gerekli goérulenlerinin  termal
szellikleri de incelenmistir. Termal ézellikler DSC (differential scanning calorimeter)
cihaz: kullanilarak incelenmistir. DSC'de 1sitma oda sicakligindan 300 °C'ye kadar,
sicaklik dakikada 5 °C arttinlacak sekilde ayarlanmigtir. Numunelerin kristallenme
dereceleri asadidaki formille hesaplanmstir.

Xe =({(AHm-AHM(AHR® X Wpaly ))x100
AHR® (J/g)—> %100 polimer kristalinin etfime enerjisi
AH. (J/g) = Kristallenme Enerjisi
AHn, (J/g) — Erime Enerjisi
X¢ — Kristallenme Yizdesi
Wpayy. — Adirhikea Polimer Ylzdesi

Projede kullamian polimerlerin %100 kristallerinin erime enerjileri Tablo 11'de

verilmigtir.
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Proje kapsaminda gerekli gérilen asamalarda morfolojik 6zelliklerin belirlenmesi
amaclyla, darbe dayanimi testinden sonra kalan numunelerden SEM (Scanning
Electron Microscopy, JOEL JSM-6400) ve TEM (Transmission Electron Microscopy,
Philips CM 200) analizine géndermek ifizere numuneler hazitlanmigtir. SEM
numuneleri hazirlanirken kimyasal agindirma yontemi kullaniimistir. Bu ydntemde
nitrik asit ve trifloroasetik asit kiitlece 1:1 oranlarinda kanstinlarak kompozit yizeyleri
15 dakika bu kangimda bekletilmistir. Karigimdan ¢lkanlan numuneler kurutulduktan
sonra SEM analizine génderilmistir,. TEM analizine gbnderilen numunelerden -100
°C'de 70 nanometre kalinginda parcalar kesilerek, bu kisimlarin morfolojileri

incelenmistir.

£ * Ekstrilzyon

Sekil 1. Deneysel ¢alismalar sirasinda uyguianan prosediir

Tablo 7. Ekstrider proses parametreleri

Polimer Matris | Ekstriider sicaklik profili (°C) Vida hizi(rpm)
YYPE 160 | 170 { 175 180 185 80
PP 170 [ 190 { 195 | 200 | 210 80
NAYLON 6 220 1 230 | 235 | 240 | 245 80
PET 230 | 255 | 260 | 265 | 270 80

e R

e



Tablo 8. Basingh kaliplama proses parametreleri

Polimer Onisitma Sicakligi ve Kaliplama Sicaklig: ve Basinci
Matriks Basinci
YYPE 180 °C 50 bar (1.5 dakika) 180 °C 150 bar (1dakika)
PP 210 °C 50 bar (1.5 dakika) 210 °C 150 bar (1dakika)
NAYLON 6 240 °C 50 bar (1.5 dakika) 240 °C 150 bar (1dakika)
PET 285 °C 50 bar (1.5 dakika) 285 °C 150 bar (1dakika)

Tablo 9. Enjeksiyonlu kaliplama proses parametreleri

Polimer Kalip sicakhgi (°C) Kahplama Sicakhgi ve Basinci
Matriks
YYPE 25 180 °C 8 bar
PP 30 210 °C 8 bar
NAYLON 6 35 240 °C 8 bar
PET 35 285 °C 8 bar

Tablo 10. Vakumiu etiiv kurutma kosullart

Polimer Firen sicakhgi ( °C ) Kurutma siiresi (saat)
Matriks
YYPE 60 4
PP 60 4
NAYLON 6 920 24
PET 90 24

Tablo 11. Projede kullanilan polimerierin AHy," dederleri

Polimer Matriks AHR° (Jig)
PET 138
PP 190
Naylont 287
YYPE 207
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4. SONUCLAR

4.1 Elektriksel lletkenlik Testleri Sonuclar::

Proje kapsaminda hazirianan polimer kompozitierinin elektrikse! iletkenliklerinin dolgu
maddesi ¢esidi ve mikiarina, ayrica polimer matriks cesidine bagl olarak degisimleri

asagidaki grafiklerde 6zetlenmistir.

Log(Elektriksel iletkenlik(S/cm))
o))

0 2 4 6 8 |

Kompozitin karbon siyahi igerigi (% agdrik)

Sekil 2. PET bazh polimer kompozitlerinin karbon siyah icerigine bagl elektrik akim

direnci degisimi
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Kompozitin karbon nanottp igerigi (% agirlik)

Log(Elektriksel iletkenlik(S/cm))
N

Sekil 3. PET bazls polimef kompozitlerinin karbon nanotlp icerigine bagl elektrik

akim direnci degisimi
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$ekil 4. PP bazli polimer kompozitlerinin karbon siyah icerigine bagii elektrik akim

direnci degisimi
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Sekil 5. PP bazli polimer kompozitlerinin karbon nanotiip icerigine bagh elektrik akim

direnci degigimi
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Sekil 6. Naylon6 bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi icerigine bagl elektrik

akim direnci degisimi
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Sekil 7. Naylon6 bazli polimer kompozitlerinin karbon nanottp igerigine bagl elekirik

akim direnci degisimi
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Sekil 8. YYPE bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi igerigine bagl elektrik

akim direnci degisimi
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Sekil 9. YYPE bazli polimer kompaozitlerinin karbon nanotip igerigine bagh elektrik

akim direnci degisimi
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Sekil10. PET bazh polimer kompozitlerinin dolgu maddesi igerigine bagh elektrik

akim direnci degdisimi
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Sekil11. PP bazh polimer kompozitlerinin dolgu maddesi igerigine bagh elektrik akim

direnci degisimi
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$ekil12. Naylon6 bazh polimer kompozitierinin dolgu maddesi icerigine bagli elektrik

akim direnci degisimi
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Sekil13. YYPE bazli polimer kompozitlerinin dolgu maddesi icerigine bagdl elektrik

akim direnci degisimi
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Sekilt4. Naylon 6, YYPE, Polipropilen ve PET bazl polimer kompozitierinin karbon
siyahi icerigine bagh elektrik akim direncidegdisimleri
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Sekil15. Naylon 6, YYPE, Polipropilen ve PET bazli polimer kompozitierinin karbon

nanotip iceridine badh elekirik akim direnci degisimleri
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4.2 Cekme Testleri Sonugiart:

Proje kapsaminda hazirlanan karbon siyahi ve karbon nanotlp katkill kompozitlere
uygulanan g¢ekme testi sonuglan asa@idaki grafiklerde verilmistir. Sonuglar her
kompozit sistemi igin gekme dayanimi, ¢gekme modili ve kopmadaki uzama olmak

tizere ¢ ayrl grafikte 6zetlenmigtir.
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Sekil 16. PET bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi igerigine bagl ¢ekme

dayanimi degisimi
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Sekil 17. PET bazh polimer kompozitlerinin karbon siyahi icerigine bagl cekme

moduii degisimi
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Sekil 18. PET bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi icerigine bagh kopmadaki

uzama degisimi
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Sekil 19. PET bazli
dayanimi degisimi

polimer kompozitlerinin karbon nanotip icerigine baglt ¢ekme
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Sekil 20. PET bazl polimer kompozitlerinin karbon nanotip icerigine bagll gekme
modiild degisimi
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Sekil 21. PET bazli polimer kompozitlerinin karbon nanotiip icerijine bagl

kopmadaki uzama degisimi
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Sekil 22. PP bazii polimer kompozitlerinin karbon siyahi icerigine bagl ¢gekme
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Sekil 23. PP bazhi polimer kompozitlerinin karbon siyahi iceridine bagh ¢ekme
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Sekil 24. PP bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi icerigine bagl kopmadaki

uzama degisimi
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Sekil 25. PP bazli polimer kompozitlerinin karbon nanotip igeridine bagl cekme

dayanimi degigimi
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Sekil 26. PP bazli polimer kompozitlerinin karbon nanotlp icerigine bagh cekme
modull degdigimi
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Sekil 27. PP bazli polimer kompozitlerinin karbon nanotlip igerigine badh kopmadaki
uzama degisimi
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Sekil 28. Naylon6 bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi igerigine bagl ¢cekme

dayanimi degisimi
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Sekil 29. Naylon6 bazli polimer kompozitlerinin karbon siyaht igerigine bagll ¢cekme

moduli degisimi
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Sekil 30. Naylon6 bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi igeridine bagh

kopmadaki uzama degigimi
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Sekil 31. Naylon6 bazli polimer kompozitlerinin karbon nanotilp igerigine bagli cekme

dayanimi degisimi
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Sekil 32. Naylon6 bazl polimer kompozitlerinin karbon nanotiip igeridine bagh gekme

moddili degisimi
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Sekil 33. Naylon6 bazli polimer kompozitierinin karbon nanotilp icerigine bagl

kopmadaki uzama degigimi
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Sekil 34. YYPE bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi igerigine bagh cekme
dayarmimi degisimi
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$ekil 35. YYPE bazli polimer kompozitierinin karbon siyahi icerigine bagl cekme
modUll degisimi
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Sekil 36. YYPE bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi igerigine baglh kopmadaki
uzama degisimi
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Sekil 37. YYPE bazl polimer kompozitlerinin karbon nanotip icerigine bagh cekme
dayanimi degigimi
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Sekil 38. YYPE bazli polimer kompozitlerinin karbon nanotip icerigine bagli cekme

moddli degisimi
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Sekil 39. YYPE bazh polimer kompozitlerinin karbon nanotilp icerigine bagli

kopmadaki uzama degisimi




4.3 Darbe Dayanimi Testleri Sonugclart:

Proje deneylerinde hazirlanan iletken dolgu maddesi katkili kompozitlere uygulanan
darbe dayanimi testleri sonuclari agagidaki grafiklerde verilmistir.
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Sekil 40. PET bazll polimer kompozitlerinin karbon siyahi icerigine bagh darbe
dayanimi degisimi
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Sekil 41. PET bazli polimer kompozitlerinin karbon nanotilp icerigine bagl darbe
dayanimi degisimi
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Sekil 42. PP bazh polimer kompozitlerinin karbon siyah: igerigine bagli darbe

dayanimi degisimi
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Sekil 43. PP bazl polimer kompozitlerinin karbon nanotlp icerigine bagh darbe

dayanimi degisimi
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Sekil 44. Naylon6 bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi igerigine bagl darbe

dayanimi degisimi
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Sekil 45. Naylon6 bazli polimer kompozitlerinin karbon nanotup igeridine bagh darbe

dayanimi degisimi
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Sekil 46. YYPE bazli polimer kompozitlerinin karbon siyahi igeridine bagh darbe
dayanimi degisimi
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Sekil 47. YYPE bazll polimer kompozitlerinin karbon nanotip igeridine bagli darbe
dayanimi degisimi
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4.4 Termal Ozellikler:

Proje kapsaminda hazirfanan iletken polimer kompozitlerinin camst gecis sicakligr,

kristallenme sicakligl, erime sicaklii ve matriks kristallenme yuzdeleri gibi bazi

termal 6zellikleri asadidaki tabloda 6zetienmistir.

Tablo 12. Hazirlanan kompozitlerin termal ézellikleri

Numune Tg (°C) | Tc (°C) Tm (°C) Kristallenme (%)
YYPE - - 131.88 42.69
PP - - 165.51 34.36
Naylon 6 56.12 - 224.50 37.06
PET 82.24 - 251.58 35.89
PET+ad.%1 CB 75.09 | 137.00 249.45 6.29
PET+ a§.%4 CB 81.48 | 132.00 248.80 8.92
PET+ ag.%8 CB 80.94  128.84 248.87 6.28
YYPE+ a§.%3 CB - - 134.79 57.29
YYPE+ ag.%6 CB - - 134.42 56.45
YYPE+ ad.%10 CB - - 133.76 52.42
Naylon 6+ agd.%3 CB - - 222.48 30.56
Naylon 6+ a§.%6 CB 57.68 - 222.58 28.35
Naylon 6+ a§.%10 CB 60.72 - 221,63 28.43
PP+ ag.%1 CB - - 165.41 33.15
PP+ ag.%4 CB - - 165.53 33.75
PP+ ad.%8 CB - - 165.82 34.28
PET+ agd.%0.25 CNT 71.61 | 108.01 252.89 30.63
PET+ ad.%1 CNT 69.81 106.82 252.75 22.95
PET+ af.%4 CNT 921.25 | 104.22 252.37 22.77
Naylon 6+ ag.%0.25 CNT 94.07 - 222.97 28.00
Naylon 6+ ag.%1 CNT 92.83 - 22312 27.44
Naylon 6+ ad.%4 CNT 98.44 - 222.27 18.90
YYPE+ ad.%0.25 CNT - - 131.55 41.60
YYPE+ a§.%1 CNT - - 131.63 50.61
YYPE+ ad.%4 CNT - - 132.02 56.07
PP+ agd.%0.25 CNT - - 165.12 25.54
PP+ agd.%1 CNT - - 165.47 38.86
PP+ ad.%4 CNT - - 165.18 46.21
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4.5 Morfolojik Ozellikler:

Proje deneylerinde Uretilen polimer kompozitlerinin morfolojilerinin incelenmesi igin

cekilen taramall elektron mikroskopu (SEM) mikrograflann asagidaki sekillerde

verilmisgtir.

Sekil 48. PET+agd.%1 CB kompozitinin Sekil 49. PET+ag.%4 CB kompozitinin
SEM mikrografi SEM mikrografi

Sekil 50. PET+ag.%0.25 CNT kompo- Sekil 51. PET+ad.%1 CNT kompozitinin
zitinin SEM mikrografi SEM mikrografi
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Sekil 52. PP+ad.%1 CB kompozitinin
SEM mikrografi

Sekil 54. PP+ad.%0.25 CNT kompozitinin
SEM mikrografi

Sekil 53. PP+ag.%4 CB kompozitinin
SEM mikrografi

Sekil 55. PP+ad.%1 CNTkompozitinin
SEM mikrografi
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Sekil 56. Naylon6+ag.%3 CB kompo- Sekil 57. Naylon6+ad.%6 CB kompozitinin

zitinin SEM mikrografi SEM mikrografi

Sekil 58. Naylon6+ag.%0.25 CNT kompo- $ekil 59. Naylon6+a§.%1 CNT
zitinin SEM mikrografi kompozitinin SEM mikrografi
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Sekil 60. YYPE+ad.%3 CB kompozitinin ~ $ekil 61. YYPE+a§.%6 CB kompozitinin
SEM mikrografi SEM mikrograf

Sekil 62, YYPE+a§.%0.25 CNTkompo- Sekil 63. YYPE+ad.%1 CNT kompo-
zitinin SEM mikrografi zitinin SEM mikrografi
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5 TARTISMA
5.1 Elektriksel lletkenlik Sonuglart:

Projede hazirlanan polimer kompozitlerinin iletkenlik degerleri Sekil 2-15te

sunulmustur.

Projenin ilk kisminda, naylon ve yiiksek yogunlukiu polietilen polimerleri ile karbon
siyaht katkisiyla kompozit numuneler hazirlanmistir. Kompozitlerin  elektriksel
iletkenlikleri karbon siyahi katkist ile artmistir. Naylon 6 bazh ve YYPE bazh
polimerlerin, karbon siyahi katkisi ile elektriksel dzelliklerindeki degisimi farkliiklar
gostermektedir. Naylon 6 bazli polimer, agirlikca % 5 karbon siyahi iceridinde yari
iletken seviyesine ulagmistir. YYPE bazl polimerin elektiksel iletkenligi ise agirlikca
% 9 karbon siyahi iceriginde yari iletken seviyesine gekilmistir. Daha farkls polimer
matrikslerin elektriksel ozelliklerindeki degisimi inceleyebilmek igin bu proje

kapsaminda, polipropilen ve PET bazl polimerler segilmigtir.

Daha disilk karbon siyahi kompozisyonunda, polipropilen ve PET bazh
kompozitierde yan iletken seviyesine ulagiimisgtir. Sirasiyla, agirlikca % 5 ve % 3
karbon siyahi iceren polipropilen ve PET bazli kompozitlerin elektriksel iletkenlikleri
yari iletken seviyesine indirilmistir. Karbon siyahi pargaciklari, zayif van der Waals
kuvvetleri nedeni ile biiyik kiimeler halini almaktadir. Bu blyGk kimeler, ekstriizyon
ve benzeri polimer iglemleri sirasinda kayma gerilimine maruz kalarak, nispeten daha
kiugiik kiimeler olusturmaktadir. Kompozitlerin elektriksel dzelliklerinde gbzlenen
farkithgin degisik sebepleri oldugu dagtinilmektedir. Karbon siyahi pargaciklarinin,
kompozit igerisindeki farkll dagilim: ve karbon siyahi kiimelerinin boyutundaki
degisim, baslica nedenler arasinda gdsterilebilir. Ekstriizyon islemleri sirasinda,
kullanilan polimerin viskozitesine bagh olarak kompozite farkli kayma gerilimi
uygulanmaktadir. Kayma geriliminin, karbon siyah parcaciklarimin dagdilimini ve
karbon siyaht kiimelerinin boyutunu etkiledidi ve boylece kompozitlerin elektriksel
szelliklerini degistirdigi diistiniiimektedir. Kullanilan polimerler arasinda, en ylksek
eriyik haldeki viskoziteye sahip polipropilen, ekstriizyon islemi esnasinda karbon
siyahi kimelerine yiksek kayma gerilimi uygulayarak karbon siyahi kimelerini
azaltmakta ve boyutiarini kigiiltmektedir. Ayni karbon siyahi kompozisyonunda, daha

kiigik dolgu maddesi boyutu, yiksek temas olasig safilamaktadir. Fakat, ylksek
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kayma geriliminin, iletken zincir olusumunu engelledigi de dustintimektedir. Bu olay,
polipropilen bazli kompozitlerde gérilen nispeten yiksek iletkenlie neden
gosterilebilir. Karbon siyahi katkil kompozitlerin elektrikse! iletkeniik test sonuclan
karsitagtinidiginda, PET bazli kompozitlerin her kompozisyonda daha iletken
olduklari gézienmistir. Polipropilenin tam aksine, kullaniian polimerler arasinda en
-dustk eriyik haideki viskoziteye sahip PET polimerinin iletken zincirlerin olusmasini
sagladi§: dustnilmektedir. Kullanilan polimerlerin farkli kimyasal o6zelliklere sahip
olmas! istenmistir. Kimyasal yapl ve ylzey fonksiyonel gruplanndaki farkliliklar,
polimerlerin degisik ylzey enerjilerine sahip olmalanni saglamaktadir ve karbon
siyahi ile olan etkilesimierinde farklilik géstermesine neden olmaktadir. Eriyik haldeki
viskozite degeri bakimindan PET bazh polimere yakin olan naylon 6 polimerinin
elektriksel iletkenlik degerleri buylk farklilik gostermektedir. Yiksek ylizey enerjisi
nedeniyle, naylon 6 polimerinin ekstrizyon igslemi sirasinda karbon siyahi kiimelerini
cevreleyerek, iletken parcaciklar arasinda yalitkan tabakalar olusturdugu
diisiinitimektedir.

Ayrica, karbon siyahina alternatif olarak projenin ikinci kisminda karbon nanotip

pargaciklar ile hazirlanmis kompozitlerin elektriksel 6zellikleri incelenmistir.

Karbon siyahn katkili kompozitlere benzer olarak, karbon nanotip ile hazirlanan
kompozitierin elekiriksel iletkenlik dederleri, kritik kompozisyonu gegince hizli artis
gostermektedir. Karbon nanotip katkili kompzitlerin kritik kompozisyon degerleri
siraslyla naylon 6, YYPE, polipropilen ve PET bazl polimerler igin adirlikga % 2, 0.4,
1.5 ve 0.1dir. Naylon, YYPE, polipropilen ve PET bazli kompozitierin kritik
kompozisyon dederleri, karbon siyahi katkill kompozitler ile karsiastirildiginda,
yiksek oranda azalma gostermistir. Ayrica, kompozitierin elektriksel iletkenlik
degerleri her kompozisyonda, karbon siyahi ile hazirlanan kompozitlere gére cok
daha disik degerlere cekilmistir. Karbon siyahi ile hazirlanan kompozitlerde oldugu
gibi, karbon nanotip katkill PET bazli kompozitlerin her kompozisyonunda en yitksek
letkenlik degerlerine ulasilmistir. Karbon nanotip, karbon siyahi gibi kiimeler halinde
bulunmaktadir. Kompozitlerin elektriksel 6zelliklerinde, karbon nanotiipiin matriks
icerisindeki dagilimina bagll olarak, farkliliklar gézlenmektedir. PET, YYPE, naylon 6
ve polipropilen bazli polimerlerin, eriyik haldeki viskozite degerleri karsilastiriidiginda,
PET polimeri en diisik dedere sahiptir. Disiik viskozitenin diisiik kayma gerilimine

neden oldugu bilinmektedir. Karbon siyahinda oldugu lizere, karbon nanotip katkil
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PET bazh kompozitlerde ekstriizyon islemleri sirasinda yilksek iletkenlik saglayan
zincirlerin  olustugu dustniimektedir. Ayrica, karbon nanotlp ile hazirlanan
kompozitler arasindaki en duistk iletkenlik degerleri naylon 6 bazli kompozitierde
gorilmastir. Buna sebep olarak, karbon siyahi olayinda oldugu gibi, naylon 6 bazl
polimerin sahip oldugu ylksek yluzey enerjisi diginilmektedir.

5.2 Cekme Testi Sonuglar:

Deneysel calismalar kapsaminda dretilen polimer kompozitlerinin g¢ekme testi

sonugclar Sekil 16-39'da verilmistir.

Elektriksel lletkenlik testi sonuglar incelendiginde PET bazli kompozitlerin karbon
siyahi ve karbon nanotip katkisiyla dijer kompozitlere gére daha disik akim
direncine sahip oldukian gorllmistor. Bu artis PET bazli kompozitierin mekanik
ozelliklerini ters yoénde etkilemistir. |ki dolgu maddesi de kompozitlerin cekme
dayanimi ve cekme modilt degerlerini belirli oranda dasturmistir. Bunun sebebi
ekstriizyon islemi sirasinda disitk viskozite degerine sahip PET'in, dolgu
maddelerinin boyutlarnini yeterince kiigiiltiip homojen dagiimasint saglayamamasidir.
Bu sayede disiik dolgu maddesi oraninda bile iletken zincirler olugabilmigtir. Dolgu
maddesi boyutu bilyldikce cekme testi esnasinda nanotlip kiimelerinin mikro-gatlak
olusturma ihtimali artmaktadir. Olusan mikro-gatlaklar, maizemenin mukavetini

azaitir.

Polipropilen bazli kompozitlerin mekanik ozellikleri géz éniine alindiginda nanotip
ilavesi karbon siyahina gére kompozitlerin cekme dayanimi daha fazla arttirmistir.
Naylon bazll kompozitlerde oldudu gibi ylksek ¢ap uzunluk orani karbon nanotiipln
mukavemet arttirici etkisini acgiklayabilir. Ayrica polipropilen polimerinin  yuksek
viskozitesi sayesinde ekstriizyon islemi sirasinda dolgu maddeleri yilksek kayma
gerilimine maruz kalmigtir. Bu ylzden her iki dolgu maddesi de mekanik 6zellikierde

belirli bir artis saglayabilmistir.

Karbon naotiip katkisiyla naylon6 bazli kompozitierin ¢ekme dayanimi ve gekme
modilli degerlerinde artis sagianmig, kopmadaki uzama degerlerinde ise azalma
gozlenmigti. Bu degerler benzer kompozisyonlardaki karbon siyahi katkilr
kompozitlerle karsilastirildi§inda; gekme dayanimi ve kopmadaki uzama degerlerinin
daha yilksek oldugu gérilmistir. Cap uzunluk oram karbon siyahina gére daha fazla

olan nanotlp pargacikiari kompozitin mukavemetini arttirmigtir.
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YYPE — karbon nanotiip kompozitlerinin gekme dayaniminda %70'e varan bir artig
saglandigi gérilmustir. Benzer bir sekilde kompozitlerin gekme modiilleri de %250
oraninda artmistir. Ozelliklerdeki bu artis karbon nanotiipln, karbon siyahina gore
YYPE matriksini daha fazla giclendirdijine kanit olabilir. Ayrica mekanik
ozelliklerdeki artis gbzoniinde bulunduruldugunda nanotiip pargaciklarinin matriks
icerisinde homojen dadilim gosterdigi séylenebilir. Kompozitteki nanotlp miktar:
arttikga, kirlganlik artmistir ve buna bagh olarak kompozitlerin kopmadaki uzama
degderleri azaima gdstermistir. Boyut olarak karbon siyahina gére daha kiigik olan
karbon nanotlip, YYPE — nanotiip kompozitlerinin benzer kompozisyonlardaki uzama
degerlerinin YYPE-karbon siyahi kompozitlerine gére daha yiiksek olmasina sebep

olmustur.
5.3 Darbe Testi Sonuclart:

Hazirlanan kompozitlerin darbe dayanimi sonuglar Sekil 40-47'de verilmistir. Proje
deneylerinde hazirlanan kompozitlerin darbe dayanimlarinin dolgu maddesi katkisi ile
dedisim gosterdigi gdzlenmigtir. Karbon siyahi bazl polimer kompozitlerinin darbe
dayamimlar kritik dolgu maddesi konsantrasyonuna kadar azalma gdsterirken bu
kompozisyondan sonra artmistir. Bunun en 6nemli sebebinin kompozit icerisinde
olugsan karbon siyahi zincirlerinin malzemenin darbe dayanimini arttirmasidir. Bu
acgidan elektriksel iletkenlik ve darbe dayamimi sonuclar arasinda bir benzerlik
gorllmektedir. Karbon nanotip igeren kompozitler géz éniine alindiginda PET ve PP
bazl kompozitlerin darbe dayanimlarinda dolgu maddesi ilavesiyle strekli bir artigin
oldugu gézlenmistir. Bu sonug, kompozitlerde iletken dolgu maddesi zincirlerinin
daha disik kompozisyonlarda olustugunu gésterir. Naylon6 ve YYPE bazli
kompozitler ise karbon nanotiip katkisiyla esnekliklerini kaybetmisler ve darbe
dayanimlari dusmustar.

5.4 Termal Test Sonuclar;

Projede hazirfanan iletken polimer kompozitlerinin termal &zellikleri diferansiyel
taramali kalorimetre kullanilarak élgllmistir ve Tablo12'de sunulmustur. Sonuglar
incelendiginde Naylon6 bazli kompozitlerin karbon nanotiip katkisiyla camsi gecis
sicakliklarinda yliksek bir degisim gdzlenmistir. Fakat ayni polimere karbon siyaht
ilavesi cams! gegis sicakidinda fazla bir degigsim meydana getirmemistir. PET bazli
kompozitlerin camsi gegis sicakliklarinda ise Nayion8 sisteminin tam tersi bir durum
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ortaya cikmigtir. Karbon siyahi katkili kompozitlerin camsi gecis sicakliklari, karbon
nanotlp katkill kompozitlere gére daha yuksek oldugu gorilmektedir. YYPE ve PP
sistemlerinin camsi gecis sicakliklar dlgiimierde kullanilan cihazin 6lgtm stnuriar
disinda oldugu igin belirlenememistir. Yapilan dlcimlerde PET bazl kompozitlerin
disinda kalan diger sistemlerde kristallenme sicakhgi tesbit edilememistir. PET bazl
kompozitlerin kristallenme sicakiiklari matriks igerisindeki dolgu maddesi miktan
arttikga dagmiistiir. Kompozitlerin erime sicakliklarinda dolgu maddesi ilavesi ile ¢ok
kiciik degisimler meydana gelmistir fakat bu degisimier 3-4°C'yi gegcmemektedir.
Kompozitlerin matriks kristallenme ytizdeleri incelendiginde YYPE polimerine iletken
dolgu maddesi ilavesinin, saf polimer ile karsilastinidiginda, kristallenme ylzdesini
arthirdigt géralmustir. PP sisteminde karbon siyahi katkist kristallenme yuzdesini
degistirmezken, karbon nanotiip katkisi kristallenme ytzdesini arttirmistir. Naylon6
ve PET bazli kompozitlerde dolgu maddesi ilavesinin matriks kristallenmesini saf
polimertere goére duslrdugi gézlenmigtir. Genel olarak kompozitlerin i¢erisindeki
dolgu maddesi mikian arttikga kristallenme ylizdesi dugmustar.

5.5 Morfolojik Analiz Sonuglart:

Agirhikca % 1 ve 4 karbon siyah igeren kompozitler ile agirlikca % 0.25 ve 1 karbon
nanotiip iceren kompozitierin SEM mikrograflan kullanilarak (Sekil 48-63) morfoloji
analizine yénelik calismalar yapiimistir. Kullanilan SEM cihazinin sinirll ¢ézindrluk
kapasitesi nedeniyle analizi yapilacak numunelere kimyasal agindirma uygulanmistir.
Kimyasal asindirma sonucu karbon siyaht  katkili kompozitlerin  SEM
mikrograflanindaki  goruntileri  iyilestirilmigtir.  Fakat, karbon nanotdp katkili
kompozitierin SEM mikrograflarindaki belirsiz goriintilerden, uygulanan kimyasal
asindirmanin karbon nanotiipe yeterince etki etmedigi kanisina vanimigtir. Kuilanifan
SEM cihazt ile ancak mikron seviyesine inilmigtir. Nano boyuttaki pargaciklarin
olusturdugu sistemler igin daha guglu ¢bzunurlige sahip sistemlere ihtiyag
duyulmaktadir.

Karbon siyahi katkil PET bazli kompozitlerin SEM mikrograflarina bakiidiginda,
karbon siyahinin dilzguin bir bigimde dagildidi ve ekstrizyon islemi strasinda karbon
siyahi kimelerinin mikron seviyesi altina indirildigi séylenebilir. Karbon nanotlp
katkil PET bazli kompozitlerin SEM mikrograflari, karbon siyahina gére daha az
belirgindir. Buna sebep olarak karbon nanotiip ve karbon siyahi arasindaki parcacik

boyut farki gosterilebilir. Bu gérintilerden, karbon nanotipun matriks igerisinde
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duzgin dagidigi sdylenebilir. Karbon siyahi katkili polipropilen kompozitlerin SEM
mikrograflari, PET bazh kompozitlerin SEM mikrograflan ile benzerlik gostermektedir.
Karbon siyahi pargaciklar rahatlikla secilebilmektedir. Fakat, nanoctlp katkili
polipropilen kompozitlerin SEM mikrograflari yorum yapilabilecek netlige sahip
degildir. Ayni sekilde nanotip katkill naylon 6 ve YYPE kompozitlerinin SEM
mikrograflar da dolgu maddesi bakimindan belirsiz gériintilere sahiptir. Yanisira,
karbon siyahi katkili naylon 6 ve YYPE bazli kompozitlerinin SEM mikrograflar,
karbon siyahinin segiciligi bakimindan, PET ve polipropilen bazl kompozitlere gbére
net olmayan sonuglar vermistir. Naylon 6 polimerinin yiiksek ylizey enerjisi nedeniyle
karbon siyaht pargaciklarini gevreledigi ve daha az belirgin hale getirdigi
dustintlebilir. Fakat, her iki kompozitin SEM mikrograflarina bakildiginda, dolgu
maddesinin diizgiin bir bicimde dagdildid: sGylenehbilir,

TEM analizi sonuglan isiginda (Sekil 64-67) karbon siyahi ve karbon nanotip
parcaciklarinin  Naylon 6 polimer matriks icerisindeki boyutu ve dagiimi
belirlenebilmistir. Adirlikga %3 karbon siyahi igeren kompozitlerde pargacik
boyutunun 0.3 mikrometre ve altinda oldugu gérilmistiir. Aynica mikrografiklerin belli
kisimlarnnda daha biyiik karbon siyahi pargacikiarn da gérulmektedir. Agirlikga %2
karbon nanotiip igeren kompozitlerde pargacik boyutunun 0.1 mikrometre ve altinda
oldugu gozlenmistir. Mikrograflarda belirlenen sert renk gegisleri, bu bolgelerde daha
az homojen dolgu maddesi dagihminin olustugunu géstermektedir.
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6. ONERILER

Proje kapsaminda yapilan butiin deneyler géz éniine alindidinda projenin geligimi,

devami ve endustriyel uygulamalan ile ilgili olarak agagdidaki tnerilerde bulunulabilir:

iletken polimer kompozitleri hazirlanirken projede kullanilan iletken dolgu
maddelerine ek olarak karbon nanofiber ve grafit gibi dolgu maddeleri
kullanitabilir,

Projede kullanilan iletken dolgu maddelerinin elektriksel iletkenlik degerleri
kimyasal yiizey modifikasyonu iglemleri ile arttirilabilir.

Dugiik dolgu maddesi kompozisyonunda iletken polimer kompozitleri eide
edebilmek icin matriks olarak iki polimer kullanilabilir. Bu sayede iletken dolgu
maddesinin tek bir polimer fazinda toplanmasi ile iletken zincirlerin olugsmasi
saglanabilir.

Ekstriizyon islemi sirasinda proses parametreleri degistirilerek, bunlann
kompozitlerin elektriksel 6zelliklerine olan etkileri incelenebilir.

Proje kapsaminda Uretilen PET bazli kompozitlerin mekanik dzellikleri dolgu
maddesi ilavesiyle arttinlamamistir. Bu sisteme elastomerik malzemeler
katilarak mekanik dzellikler iyilestirilebilir.

lletken polimer kompozitleri uygulama alani olarak elektromanyetik dalga
kalkani olarak kullanilabilir. Bu ylizden bu projede Uretilen kompozitlerin bu tir

uygulamalarda gegirgenlikleri test edilebilir.




7. REFERANSLAR

[1] Pinto G., Gonzalez C. L., Martin A. J., Polymer Composites Prepared by
Compression Molding of a Mixture of Carbon Black and Nylon 6 Powder, Polymer
Composites 20, 804-808, (1999).

[2] Pinto G., Martin A. M., Conducting Aluminum-Filled Nylon 6 Composites, Polymer
Composites 22, 65-70, (2001).

[3] Pinto G., Larena A., Electroconductive Nylon 6 and Copper Composites, Polymer
Composites 16, 536-541, (1985).

[4] Chodak 1., Omastova M., Pionteck J., Relation between Electrical and Mechanical
Properties of Conductive Polymer Composites, Journal of Applied Polymer Science
82, 1903-1906, (1999).

[5] Knite M., Teteris V., Kiploka A., Kaupuzs J., Polyisoprene-Carbon Black
nanocomposites as tensile strain and pressure sensor materials, Sensors and
Actuators A 110, 142-148, (2004).

[6] Yu G., Zhang M. Q., Zeng H. M., Hou Y. H., Zhang H. B., Effect of Filler
Treatment on Temperature Dependence of Resistivity of Carbon-Black-Filled
Polymer Blends, Journal of Applied Polymer Science, 73, 489-494, (1999).

[7] Zhang J. F., Zheng Q., Yang Y. Q,, Yi X. S., High-Density Polyethylene/Carbon
Black Conductive Composites. |. Effect of Carbon Black Surface Modification on its
Resistivity-Temperature Behavior, Journal of Aplied science 83, 3112-3116, (2002).
[8] Meincke O., Kaemfer D., Weickmann H., Friedrich C., Vathauer M., Warth H.,
Mechanical properties and electrical conductivity of carbon-nanotube filled
polyamide-6 and its blends with acrylonitrile/butadiene/styrene, Polymer, 45, 739-
748, (2004).

[9] Potschke P., Bhattacharyya A.R., Janke A., Carbon nanctube filled polycarbonate
composites produced by melt mixing and their use in blends with polyethylene,
Carbon, 42, 965-969, (2004).

[10] LiR. J., Xu J. R., Zhang M. Q., Rong M. Z. Electrical Response to Organic Vapor
of Conductive Composites from Amorphous Polymer/Carbon Black Prepared by
Polymerization Filling, Macromolecular Material Engineering, 288, 103-107, (2003).

47




[11] Pluta M., Alexandre M., Blacher S., Dubois P., Jerome R., Metallocene-catalyzed
polymerization of ethylene in the presence of graphite 1l Structure and electrical
properties of the composites, Polymer, 42, 9293-8300, (2001).

[12] Pan Y. X, Yu Z. Z., Ou Y. C., Hu G. H,, A New Process of Fabricating
Electrically Conducting Nylon 6/Graphite Nanocomposites via Intercalation
Polymerization, Polymer Physics, 38, 1626-1633, (2000).

[13] Hibberd R. G., Solid — State Electronics, Mc Graw-Hill Book Company, Texas,
(1968).

[14] Hyde F. J., Semiconductors, Macdonald & G. Ltd., (1965).

[15] Nielsen L. E., Landel R. F., Mechanical Properties of Polymer and Composites,
Marcel Dekker Inc., New York, {1994).

[16] Rosen S. L., Fundamental Principles of Polymeric Materials, John Wiley & Sons,
Inc., USA (1992).

[17]1 GulV.E., Structure and Properties of Conducting Polymer Composites, VSP BV,
The Netherlands (1996).

[18] Mascia L., Thermoplastics Materials Engineering, Elsevier Science Publishers
Ltd., England (1989).

[19] Seymour R. B., Reinforced Plastics Properties and Applications, ASM
International, USA (1991).

[20] Ebbesen T. W., Carbon nanotubes: Preparation and Properties, CRC Press,
Boca Raton (1997).

[21] Bandrup J., Immergut E. H., Polymer Handbook, Third Edition, Wiley-
Interscience Pub., (1989).

[22] Jose 5., Aprem A. S., Francis B., Chandy M. C., Werner P., Alstaedt V., Thomas
S., Phase morphology, crystallization behaviour and mechanical properties of
isotactic polypropylene/high density polyethylene blends, European Polymer Journal,
40, 2105-2115, (2004).

48




PROJE OZET BILGi FORMU

Proje Kodu: MISAG 271

Proje Bashdi: DOLGU MADDESI EKLENMESIYLE ILETKEN POLIMER
KOMPOZITLERININ HAZIRLANMASI

Proje Yiiriitiiciisii ve Yardimci Aragtirmacilar: Yuriticl: Dog.Dr. Goknur BAYRAM
Yardimei Arastirmacilar: Sertan YESIL
Ozcan KOYSUREN

Projenin Yiiriitiildigii Kurulug ve Adresi: ORTA DOGU TEKNIK UNIVERSITESI
KIMYA MUHENDISLIGI BOLUMU inénii Bulvar 06531 ANKARA

Destekleyen Kurulug(larin) Adi ve Adresi:

Proje bagka bir kurulug tarafindan desteklenmemektedir.

Projenin Baslangi¢ ve Bitis Tarihleri: 01/08/2004 - 02/02/2006

Oz (en gok 70 kelime):

Projenin kapsaminda, termoplastik polimerler ile karbon bazh iletken dolgu maddelerini
eriyik halde kanstirarak, dizgin dolgu maddesi dagilimina sahip iletken polimer
kompozitleri Gretilmistir. Uretilen kompozitlerin elektriksel, mekanik, termal ve morfolojik
karakterizasyonlar) gerceklestirimistir. Kompozitlerin elektriksel iletkenliklerinin karbon

bazli dolgu maddesi katkisiyla yari-iletken seviyesine diistigi gdzlenmistir.

Anahtar Kelimeler:
iletken polimer kompozitieri, karbon siyahi, karbon nanotiip, elektriksel iletkenlik,

mekanik 6zellikler

Projeden Kaynaklanan Yayinlar: S. Yesil, O. Koysuren and G. Bayram, ‘Conductive
Polymer Composites with Surface Modified Carbon Black”, Polymer Processing
Society 22" Annual Meeting Yamagata, Japan (2006).

Ozcan KOYSUREN, Sertan YESIL, Géknur BAYRAM, “Karbon Bazli Dolgu Maddesi
iceren Polietilen Terftalat Kompozitlerinin Mekanik ve Elektriksel Ozellikleri, 1. Ulusal
Polimer Bilim ve Teknoloji Kongresi ve Sergisi Ankara, Tlrkiye (2006).

Bilim Dali: Kimya Mihendisligi
Dogentlik B. Dah Kodu: 912

49




	2006-41005041_001.tif
	2006-41005041_002.tif
	2006-41005041_003.tif
	2006-41005041_004.tif
	2006-41005041_005.tif
	2006-41005041_006.tif
	2006-41005041_007.tif
	2006-41005041_008.tif
	2006-41005041_009.tif
	2006-41005041_010.tif
	2006-41005041_011.tif
	2006-41005041_012.tif
	2006-41005041_013.tif
	2006-41005041_014.tif
	2006-41005041_015.tif
	2006-41005041_016.tif
	2006-41005041_017.tif
	2006-41005041_018.tif
	2006-41005041_019.tif
	2006-41005041_020.tif
	2006-41005041_021.tif
	2006-41005041_022.tif
	2006-41005041_023.tif
	2006-41005041_024.tif
	2006-41005041_025.tif
	2006-41005041_026.tif
	2006-41005041_027.tif
	2006-41005041_028.tif
	2006-41005041_029.tif
	2006-41005041_030.tif
	2006-41005041_031.tif
	2006-41005041_032.tif
	2006-41005041_033.tif
	2006-41005041_034.tif
	2006-41005041_035.tif
	2006-41005041_036.tif
	2006-41005041_037.tif
	2006-41005041_038.tif
	2006-41005041_039.tif
	2006-41005041_040.tif
	2006-41005041_041.tif
	2006-41005041_042.tif
	2006-41005041_043.tif
	2006-41005041_044.tif
	2006-41005041_045.tif
	2006-41005041_046.tif
	2006-41005041_047.tif
	2006-41005041_048.tif
	2006-41005041_049.tif
	2006-41005041_050.tif
	2006-41005041_051.tif
	2006-41005041_052.tif
	2006-41005041_053.tif
	2006-41005041_054.tif
	2006-41005041_055.tif
	2006-41005041_056.tif
	2006-41005041_057.tif
	2006-41005041_058.tif
	2006-41005041_059.tif
	2006-41005041_060.tif

