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KISALTMALAR

EM
DC

EMG
EMK
PBT

PET

ABS

TSE

PAG
MWCNT
PP

PA

HDPE
PES
PVDF
DYPE
CYMAPE
KE

IPA

SDS
NiKE
TiO2NIKE

. Elektromanyetik

: Dogru akim

. Elektromanyetik girisim

: Elektromanyetik kalkanlama

. Polibiitilen teraftalat

: Polietilen teraftalat

. Akrilonitril biitadien stiren

: Cift vidal ekstriider

: Poliamid 6

: Cok duvarli karbon nanotiip

: Polipropilen

: Poliamid

: Yiiksek yogunluklu polietilen
. Polietersiilfon

: Polivinilidenflortir

: Diisiik yogunluklu polietilen

. Cok yiiksek molekiil agirlikli polietilen
: Karbon elyaf

: Izopropil alkol

> Sodyum dodesil siilfat

: Nikel kaplanmis karbon elyaf
: TiO2 ve Nikel kaplanmis karbon elyaf



SEMBOLLER

TiO2 : Titanyum dioksit

Ni - Nikel

Cu : Bakir

Hz . Hertz

kHz : Kilo Hertz

MHz : Mega Hertz

GHz : Giga Hertz

THz : Tera Hertz

SET : Toplam elektromanyetik kalkanlama etkinligi
SEr > Yansitma etkinligi

SEa : Absorpsiyon etkinligi

SEwm : Coklu yansitma etkinligi

or : Bakirin goreli elektriksel iletkenligi

pr : Bos alanin goreli manyetik gecirgenligi
f : Frekans (Hz)

(0] - Acisal frekans

Cac : Elektriksel iletkenlik

€0 : Bos alan gegirgenligidir

: Kalkanlama malzemesinin kalinlig1
6 > Yiizey derinligi
: Manyetik gecirgenlik

c - Elektriksel iletkenlik

dB : Desibel

w : Kaplama miktari

Z . Elektrokimyasal esdeger, orantililik sabiti
Q . Elektriksel ytlik miktar1

I : Akim

t : Kaplama siiresi

Awt - Katotta biriken metalin atomik kiitlesi

n . Metalin esdegerlik sayisi

Xi



M

NiCl2
NiSO4
H3BOs
NiSO4.6H20
NiCl2.6H20
pm

p

°C

dk

g/L

cm
mm
rpm
L/D
AH,

Tm
Tk
AH,
AH,,
AH,,

: Faraday sabiti

: Coulomb

- Akim yogunlugu (A cm™)
: Amper/santimetre kare

. Elektrottaki elektron sayisi (birimsiz)
: Faraday sabiti

: Metal kaplama akim verimliligi
: Kaplanmis metalin molar kiitlesi (g mol™?)
- Nikel kloriir

- Nikel stilfat

: Borik asit

- Nikel stilfat hekzahidrat

: Nikel kloriir hekzahidrat

: Mikrometre

> Yogunluk

: Derece Santigrat

: Dakika

. gram/Litre

: gram

: gram

: Santimetre

: Milimetre

: Devir/dakika

: Boy/¢ap

: Erime entalpisi

: Elektron

. Erime sicaklig1

: Kristallenme sicakligi

: Erime entalpisi

: Erime entalpisi

- Kristallenme entalpisi

- Kristallenme
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ELEKTROMANYETIK KALKANLAMA OZELLIKLi TERMOPLASTIK
KOMPOZITLERIN URETILMESI

OZET

21. ylizyilin teknolojisindeki gelismeler ile hayatimiza girerek vazgegilmez olan akill
cep telefonlari, elektronik aletler, elektrikli araglar, kablosuz internet aglari, uydu,
radar, iletisim veya sensor sistemleri insan yasaminmi kolaylastirirken, bu cihazlarin
yaydigi elektromanyetik (EM) radyasyonlarin insan sagligina olumsuz etkileri giderek
artmaktadir. Ayrica elektromanyetik girisim olay1 da cihazlarin saglikli ¢alismasin
engellemektedir. Son yillarda, toplumun bu konuda bilinglenmesi ve ilgili kurumlarin
EM girisimi 6nleme ve elektromanyetik alana maruz kalma sinirlar1 tizerine yonerge
ve standartlar yayimlamasiyla elektromanyetik kalkanlama yapan malzemelerin 6nemi
artmigtir. Elektronik cihazlar, sistemler ve araglarda yaygmn olarak kullanilan
termoplastik malzemelerin hem geri doniistiiriilebilir hem de EM kalkanlama (EMK)
ozelligine sahip olmasi, ¢evre problemlerinin azaltilmasi, insan sagligi ve cihaz
giivenligi acisindan kritik bir 6nem kazanmistir.

Bu tezin amaci, geri donistiiriilebilir termoplastik bir polimer olan poli(biitilen
teraftalat) (PBT) matris ile nikel kapl karbon elyaf ve titanyum dioksit-nikel kapl
karbon elyaf takviyeler ile matriste TiO2 nanopartikiillerinin katki olarak kullanildig,
elektronik cihazlarda, otomotiv, havacilik, savunma sektorlerinde kullanim alani
bulabilecek, EMK 6zelligine sahip kompozitler gelistirilmesidir.

Bu tez ¢calismasinda, oncelikle, elektrodepozisyon yontemi ile karbon elyafa nikel ve
TiO2-Nikel kaplamasi yapilmasi i¢in optimum kaplama parametreleri belirlenmistir ve
kaplanan karbon elyaflarin elektriksel, morfolojik, yapisal 6zellikleri incelenmistir.
Sonrasinda, nikel ve TiO2 nanopartikiilleri ile kaplanmis kesikli karbon elyaflar, PBT
polimeriyle ¢ift vidali ekstriider kullanilarak karistirilmis ve enjeksiyon kaliplama
yontemi ile kompozit test plakalari iiretilmistir. Katki tiplerinin ve oranlarinin,
gelistirilen kompozitlerin termal, mekanik, elektriksel 6zellikleri ve EMK etkinligi
tizerindeki etkileri incelenmistir. Son kisimda ise, matrise eklenen TiO2
nanopartikiillerinin etkisini inceleyebilmek i¢in; PBT graniillere TiO2 nanopartikiilleri
kaplanmis, sonrasinda nikel kaplanmis karbon elyaflar ile cift vidali ekstriider
kullanilarak karistirilmis ve enjeksiyon kaliplama yontemi ile kompozit test plakalari
tiretilmistir. TiO2 nanopartikiil miktariin ve katki tiplerinin, iiretilen kompozitlerin
termal, mekanik, elektriksel Ozellikleri ve EMK etkinligi {izerindeki etkileri
incelenmistir.

Sonug olarak, 3 mm kalinliga sahip, agirlikca %30 oraninda TiO2-Nikel kaplanmis
karbon elyaf igceren PBT kompozitleri ile 8 - 13 GHz frekans araliginda, ortalama 55,1
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dB (%99,9997) EMK etkinligi elde edilirken; 500 MHz - 4 GHz frekans araliginda
ortalama 18,4 dB (%98,4151) EMK etkinligi elde edilmistir.

TiO2 nanopartikiillerinin, karbon elyaflara nikel ile birlikte kaplanmasi yerine, matriste
dagilmis halde kullanilmasinin hem diisiik frekans (500 MHz - 4 GHz) hem de yiiksek
frekans araliginda (8 - 13 GHz) EMK o6zelligine daha fazla katkisi oldugu sonucuna
varilmistir.

3 mm kalinliga sahip, agirlik¢a %20 oraninda nikel kaplanmis karbon elyaficeren PBT
kompozitine, agirlikca %3 oraninda TiO2 eklenmesiyle, 8 - 13 GHz frekans
araligindaki ortalama EMK degeri, %18,2 oraninda artis gostererek, 44,1 dB
(%99,9961)’den 51,7 dB’e (%99,9994) yiikselmistir. Ayrica, %30 oraninda nikel
kaplanmis karbon elyaf igeren PBT kompozitinin EMK degerine (56,0 dB, %99,9997)
yakin bir etkinlik elde edilmistir. TiO2 nanopartikiillerinin katkisiyla, daha diisiik
agirliga ve yogunluga sahip kompozit ile 8-13 GHz frekans araliginda yiiksek EMK
etkinligi saglanmistir.

Elektriksel iletkenlik ve manyetik 6zellige sahip nikel kaplanmis karbon elyaflar ve
dielektrik 6zellige sahip TiO2 nanopartikiilleri arasinda sinerjik bir etki oldugu
sonucuna varilmistir. Gelistirilen kompozitler, elektrik-elektronik, otomotiv,
havacilik, savunma sanayinde elektromanyetik kalkanlama uygulamalarinda
kullanilabilecektir.

Anahtar kelimeler: Elektromanyetik Kalkanlama, Termoplastik Kompozit, PBT,
Elektrodepozisyon, Nikel, TiO2> Nanopartikiilleri.
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PRODUCTION OF THE THERMOPLASTIC COMPOSITES WITH
ELECTROMAGNETIC SHIELDING PROPERTY

SUMMARY

While smart mobile phones, electronic devices, electric vehicles, wireless internet
networks, satellite, radar, communication or sensor systems, which are indispensable
by entering our lives as a result of the developments in technology in the 21st century,
make human life easier, the negative effects on human health caused by the
electromagnetic (EM) radiations emitted by these devices are gradually increasing. In
addition, electromagnetic interference prevents the devices from working properly. In
recent years, the importance of electromagnetic shielding materials has increased with
the awareness of the society on this issue and the publication of guidelines and
standards by relevant institutions on EM interference prevention and exposure limits
to electromagnetic field. In this respect, EM shielding materials gained critical
importance especially for recyclable thermoplastic materials which are used
extensively in electronic devices and systems or vehicles, in terms of reducing
environmental problems, human health and device safety.

The aim of this thesis is to develop thermoplastic composites with EM shielding
properties, which can be used in electronic devices, automotive, aerospace and defense
sectors, using poly(butylene terephthalate) (PBT) matrix, a recyclable thermoplastic
polymer, and nickel-coated carbon fiber and titanium dioxide-nickel-coated carbon
fiber reinforcements and TiO> nanoparticles in the matrix as additives.

In this thesis, first of all, optimum coating parameters for nickel and TiO2-Nickel
coating on carbon fiber by electrodeposition method were determined. Electrical,
morphological and structural properties of coated carbon fibers were investigated.
Afterwards, carbon fibers coated with nickel and TiO2 nanoparticles were mixed with
PBT polymer by melt mixing method with a twin screw extruder and composite test
plates were produced by injection molding method. The effects of additive types and
ratios on the thermal, mechanical, electrical properties and EM shielding efficiency of
the developed composites were investigated. In the last part, in order to examine the
effect of TiO2 nanoparticles added to the matrix; PBT granules were coated with TiOg,
then mixed with nickel-plated carbon fibers with a twin screw extruder, and composite
test plates were produced by injection molding method. The effects of TiO>
nanoparticle amount and additive types on the thermal, mechanical, electrical
properties and EM shielding efficiency of the produced composites were investigated.

As a result, an average of 55.1 dB (99.9997%) EM shielding efficiency was achieved
in the 8 - 13 GHz frequency range with PBT composites with a thickness of 3 mm
containing 30% by weight TiO>-Nickel coated carbon fiber, an average of 18.4 dB EM
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shielding efficiency (98.4151%) was obtained in the 500 MHz - 4 GHz frequency
range.

It was concluded that the use of TiO2 nanoparticles as dispersed in the matrix instead
of coating the carbon fibers with nickel contributes more to the EM shielding
properties both in the low frequency range (500 MHz - 4 GHz) and in the high
frequency range (8 - 13 GHz). With the addition of 3% by weight TiO> to the 3 mm
thick PBT composite containing 20% by weight of nickel-plated carbon fiber, the
average EM shielding value in the 8 - 13 GHz frequency range increased by 18.2%,
reaching from 44.1 dB (99,9961%) to 51.7 dB (99.9994%). In addition, an efficiency
close to the EM shielding value (56.0 dB, 99.9997%) of the PBT composite containing
30% nickel-coated carbon fiber was obtained. With the contribution of TiO>
nanoparticles, the EM shielding efficiency was increased in the 8 - 13 GHz frequency
range with the composite with lower weight and density.

It was concluded that there is a synergistic effect between nickel coated carbon fiber
with electrical conductivity and magnetic properties and TiO2 nanoparticles with
dielectric properties. Developed composites can be used in electromagnetic shielding
applications in electrical-electronics, automotive, aerospace and defense industries.

Keywords: Electromagnetic ~ Shielding, Thermoplastic =~ Composite, PBT,
Electrodeposition, Nickel, TiO2 Nanoparticles.
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1. GIRIS

21. ylizyildaki teknolojik gelismelerle birlikte elektromanyetik (EM) dalgalarla ¢alisan
elektrikli cihazlar ve sistemler olduk¢a yaygmlasmistir. Radyo, televizyon, sag
kurutma makinesi gibi dogru akim (DC) ile ¢alisan cihazlar, telefon, Wi-Fi agi, baz
istasyonlar1, uydu iletisimi, radar sistemi, 4G - 5G teknolojisi, elektrikli araclar vb. EM
dalga yayan cihaz ve sistemlerdir [1]. Elektronik sistemlerin ve cihazlarin bir arada
kullanilmasi, bu cihazlarin yaydigi EM dalgalarin girisimine neden olmaktadir. EM
dalga girisimi (EMG), elektronik cihazlarin, araglarin veya iletisim sistemlerinin
performansin1 olumsuz etkilemekte ve bu cihazlarin giivenli sekilde calismasini
engellemektedir [2]. EM girisimin énlenmedigi durumda olusan olaylara 6rnek olarak,
telefonumuz ¢aldiginda radyodan garip sesler gelmesi, televizyon goriintiisii veya
sesinin bozulmas1, ugaklarin sinyallerinin karigmast verilebilir [2, 3]. Ote yandan, uzun
stire EM dalgalara maruz kalindiginda, insanlarda bas agrisi, stres, uykusuzluk,
migren, cilt problemleri, hafiza kayb1 gibi gegici etkilerinin yani sira astim, 16semi,
beyin tiimort, kanser, kalp rahatsizliklari, Parkinson, Alzheimer ve hamilelerde diisiik

riski gibi ciddi problemler ortaya ¢ikabilmektedir [4, 5].

Bu olumsuz etkileri engellemek icin elektromanyetik dalgalarin kalkanlanmasi
gerekmektedir. Uluslararas1 Iyonize Olmayan Radyasyondan Korunma Komisyonu
(ICNIRP) tarafindan yayinlanan “’Zamanla degisen elektrik ve manyetik alanlara
maruziyeti sinirlamak igin yonergeler’’de bulunan sinirlamalar [6] ve toplumun bu
konudaki farkindaliginin artmasiyla birlikte EM kalkanlama (EMK) malzemeleri
bliylikk 6nem kazanmistir. EMK malzemeleri iizerine yaymlanmis pazar pay1
raporlarina gore, son yillarda 6nemi artan ve 2019 yili pazar pay1 6,3 milyar dolar
bulan EM kalkanlama malzeme pazarinin 2026 yilinda %6,66 CAGR ile 9,5 milyar
dolara yiikselecegi ongoriilmektedir [7]. EMK malzemeleri, radyasyondan koruma
veya EMG’i engellemek amaciyla elektronik cihazlar, elektrikli araglar,

telekomiinikasyon, medikal, uzay, havacilik ve savunma alanlarinda kullanilmaktadir

2]



Iklim degisikligi, gevre kirliligi gibi problemler ile miicadele etmek ve siirdiiriilebilir
bir kalkinma saglamak i¢in Avrupa Birligi (AB) 11 Aralik 2019 tarihinde Avrupa Yesil
Mutabakatint (AYM) agiklamistir. Bu mutabakat dogrultusunda AB, 2050 yilinda
iklim-notr bir kita olma planini ortaya koymustur. 10 Kasim 2021 tarihinde tilkemizde
yirtirliige girmis olan AB Yesil Mutabakatinda {ilkemiz i¢in de 2053 yilinda iklim-
notr bir iilke olma hedefi verilmistir. Bu dogrultuda iilkemiz, 2030 yilinda %41
oraninda emisyon azaltimi hedefini ortaya koymustur. Bu amacla 6zellikle otomotiv
sektoriinde elektrikli araglarin kullaniminin yayginlastirilmasi ile karbon emisyonunu
onemli oranda azaltmak hedeflenmektedir. Karbon emisyonunu azaltmak igin,
havacilik ve otomotiv sektdriinde agir metaller yerine daha hafif olan polimerik
malzemeler tercih edilmektedir [8]. Metallerin 6zelliklerine (dayanim, yanmazlik vs.)
yakin polimerik malzeme iiretmek icin de polimerler elyaf, dolgu gibi katkilar ile
birlestirilerek kompozit halde kullanilmaktadir. Epoksi, polyester gibi geri
doniistiiriilemeyen termoset kompozitler, havacilik, otomotiv, savunma sanayisinde
yaygin olarak kullanilmaktadir. Geri-doniistiiriilebilir malzemelerin kullanimiyla atik
azaltilmasi ve karbon emisyonunun azaltilmasi hedeflenmektedir. Bu sebeple geri-

donistiirtilebilir 6zellige sahip termoplastik kompozitlerin 6nemi artmistir.

1.1 Tezin Amaci, Ozgiin Degeri, Hedefleri

Bu tezin ana amaci, elektronik cihazlarda, otomotiv, havacilik, savunma sektorlerinde
kullanilabilecek EMK o6zelligine sahip siirdiiriilebilir, geri doniistiiriilebilir,

termoplastik kompozitler gelistirmektir.

Hem literatiirde hem de sektorde termoplastik malzemelerin EMK o6zellikleri hakkinda
bilgi eksiklikleri bulunmaktadir. Yapilan ¢aligmalarda belli araliklardaki frekanslarda
etkinlik saglayan malzeme gelistirilirken genis frekans araliginda yiiksek EMK
etkinligi saglayan calisma sayisi oldukca sinirlidir. Bu tezin amaglarindan biri, giinliik
hayatta kullanilan elektronik aletlerin veya elektrikli araglarin yaydig: diisiik frekans
araliginda ve havacilik, savunma, uzay, radar, iletisim uygulamalarinda kullanilan X
bant araliginda EMK etkinligine sahip termoplastik kompozitler gelistirmektir. EMK
etkinligi 6zelligine ihtiya¢ duyulan elektronik cihazlar ve otomotiv gibi uygulama
alanlarinda yaygin olarak kullanilan poli(biitilen teraftalat) (PBT) polimerine EMK
0zelligi kazandirilmasi ile literatiire katki sunulmasi da tezin amaglarindandir. Tezin

amacii gergeklestirmek igin termoplastik o6zellikte PBT polimeri ile elektriksel



iletkenlige sahip karbon elyaf (106 S/m ~ 0,94 ohm.cm) [9]; elektriksel iletkenlik
(0,096x10° ohm.cm [10]), manyetik 6zellige sahip nikel (Ni) metali [11, 12] ve yiiksek
dielektrik 6zellige sahip (95 [13]) titanyum dioksit (TiO2) nanopartikiilleri hibrit katk1
olarak kullanilmistir. Toz katkilarin matris icerisinde dagilimi zor oldugundan, nikel
ve TiO2 nanopartikiilleri karbon elyafa kaplanarak ve ayrica kompozitteki TiO>
nanopartikiillerinin ~ dagilimin1  iyilestirmek icin PBT graniillerine TiO2

nanopartikiilleri kaplanarak kullanilmistir.
Bu tezin 6zgiin degeri ve 6nemli noktalar: asagida verilmistir:

e Karbon elyafa nikel ve TiO2 nanopartikiillerini kaplamak i¢in uygulanan seri
bagli elektrodepozisyon yontemi daha oOnce literatiirde bulunmadigindan

literatiire yeni bir metot kazandirilmistir.

e PBT graniillerine TiO2 nanopartikiilleri kaplanarak kompozit iiretimi daha

once literatiirde gergeklestirilmemistir.

e Literatiirde polyester esaslh EMK malzemeleri tizerine yapilan ¢alismalar
kisitli olmakla birlikte genis aralikta yiiksek EMK etkinligine sahip PBT esasli

kompozitlerle ilgili ¢alismaya rastlanmamustir.

e Ayrica hibrit metal (TiO2-Nikel) kaplanmig karbon elyaflar kullanilarak
tiretilmis PBT kompozitler iizerine yapilmis herhangi bir ¢alismaya literatiirde

rastlanmamuistir.

e Literatiirde, EMK 06zellikli elyaf takviyeli kompozitlerin iiretiminde elyaflara
zarar verdigi i¢in ¢ift vidali ekstriider ve enjeksiyon kaliplama yontemlerinden
kacmilmistir, ancak endiistride termoplastik {iretimi i¢in en yaygin kullanilan
metotlar, ekstriizyon ve enjeksiyon kaliplamadir. Gelistirilen EMK 6zellikli
kompozitlerin ticari olarak da kullanilabilmesi amaciyla iretim i¢in Sanayide
yaygin kullanilan ekstriizyon ve enjeksiyon kaliplama yontemleri tercih

edilmistir.



Tezin hedefleri:

Elektrodepozisyon yontemi ile karbon elyaflara nikel ve TiO:
nanopartikiilleri kaplanarak, karbon elyaflarin elektriksel, manyetik ve

dielektrik 6zelliklerini iyilestirmek,

Kaplanan karbon elyaflarin yapisal, morfolojik, elektriksel 6zelliklerini

incelemek,

PBT  graniillerine  TiO2  nanopartikiilleri ~ kaplayarak,  TiO>

nanopartikiillerinin kompozitteki homojen dagilimimi saglamak,

Karbon elyaf, nikel kaplanmis karbon elyaf ve TiO2-Nikel kaplanmig
karbon elyaf ve TiO2 nanopartikiilleri katkili PBT kompozitleri iiretmek,

Uretilen kompozitlerin yapisal, morfolojik, termal, mekanik 6zellikleri ve

EMK etkinliklerini incelemek,

Genis frekans araliginda en az 20 dB EMK etkinligine sahip kompozit
gelistirmek.

1.2 Hipotez

Titanyum dioksit nanopartikiilleri ve nikel kaplanmig karbon elyaflarin kompozit

igerisinde birlikte kullanimi kompozitlerin elektromanyetik kalkanlama etkinligini

arttirir.

1.3 Elektromanyetik Spektrum

Elektromanyetik spektrum, iyonlastirici olmayan ve iyonlastirici radyasyonlar olmak

tizere ikiye ayrilmistir (Sekil 1.1) [14]. EM spektrumunun iyonlastirici olmayan

radyasyon kisminda yer alan EM dalgalari; ¢ok diisiik frekanslhi dalgalar, radyo
dalgalar1 (1 Hz-300 MHz), mikrodalga (300 MHz - 300 GHz), kizil6tesi (300 GHz -
430 THz) ve goriiniir 151k dalgalar1 (430 THz - 790 THz) olarak siniflandirilir [15].
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Sekil 1.1 : Elektromanyetik spektrum [16].

Radyo dalgalar1 ve mikrodalgalar ise bantlara ayrilmistir. Bu bantlar ve uygulama

alanlar1 Cizelge 1.1°de verilmistir [17-19]. Her cihaz, ¢alisma prensibine gore farkl

frekanslarda EM dalgalar yayar veya kullanir. Bu nedenle EMK malzemeleri,

uygulamaya goére uygun frekans araliginda EMK etkinligi saglayacak sekilde

tasarlanmalidir.

Cizelge 1.1 : Radyo ve mikrodalga bantlar1 ve uygulamalari [17-19].

Bant Frekans Aralig Uygulama alanm
Ekstra Diistik Frekans 3-30 Hz GOmiilii metal nesnelerin tespiti
Siiper Diigiik Frekans 30-300 Hz Iyonosferik algilama
Elektrik enerjisi dagitimi
Denizalt1 iletisimi
Ultra Diistik Frekans 300 Hz-3 kHz Telefondaki ses sinyalleri
Cok Diisiik Frekans 3-30 kHz Navigasyon ve konum
Diisiik Frekans 30-300 kHz Radyo isaretleri,

Orta Frekans

Yiiksek Frekans

300 kHz—3 MHz

3-30 MHz

Hava navigasyonu i¢in hava
durumu yayin istasyonlar1

AM yaymi

Kisadalga yaylari




Cizelge 1.1 (devam) : Radyo ve mikrodalga bantlar1 ve uygulamalar1 [17-19].

Bant Frekans Araligi Uygulama alani
Cok Yiiksek Frekans 30-300 MHz FM radyo
Televizyon yayinlar
Hava trafik kontrolii

Ultra Yiiksek Frekans 300-3000 MHz Televizyon yayinlari
Mikrodalga firin,
Mikrodalga cihazlari,
Tletisim,
Radyo astronomi,
Cep telefonlari,
Kablosuz LAN internet,
Bluetooth

L-bant 1-2 GHz Askeri telemetri,
GPS,
Hava trafik kontrol radar1
S bant 2-4 GHz Hava radar1, Gemi radari,
Mikrodalga firin,
Mikrodalga cihazlari,
fletisim
C bant 4-8 GHz Uzun mesafe radyo
telekominikasyonu
X bant 8-12 GHz Uydu iletigimi
Radar,
Karasal genis bant
Uzay iletisimi

Ku bant 12-18 GHz Uydu iletisimi
K bant 18-26,5 GHz Radar,
Uydu iletigim,

Astronomik gozlem,
Otomotiv radar
Ka bant 26,5-40 GHz Uydu iletisimi
Asir1 Yiksek Frekans 30-300 GHz Radar,
Uzaktan algilama,
Gelismis iletisim sistemleri,
Radyo astronomi

1.4 Elektromanyetik Kalkanlama Mekanizmalari

Elektromanyetik dalga, elektrik alan (E) ve manyetik alan (M) olmak iizere iki
bilesenden olusmaktadir (Sekil 1.2) [20]. EM dalgalarinin yontii, E ve M' ye dik olan

diizlem dalga alani olarak adlandirilir.
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N
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Sekil 1.2 : Elektromanyetik dalga bilesenleri.

Schelkunoffs teorisine gore, elektromanyetik kalkanlama absorpsiyon, yansima ve
coklu (i¢) yansima mekanizmalari ile gerceklesir (Sekil 1.3) [21, 22]. Malzeme
Ozelliklerine gore bu mekanizmalardan biri veya birden fazlasi gergeklesebilir.

Toplam EMK etkinligi (SEt), Denklem 1.1 ile ifade edilir:
SE; = SEg + SE4 + SEy=10log =t = = e (1.1)
r = SER M M= ogP'—ZOZogE.—ZOlogH.
Pi, Ei ve Hi sirasiyla, gelen EM dalgalarinin giig, elektrik, manyetik alan yogunlugunu
ve Pt, Et ve Ht sirasiyla, iletilen EM dalgalarinin gii¢, elektrik, manyetik alan

yogunlugunu; SERr, SEa ve SEw, sirasiyla, yansima, absorpsiyon ve ¢oklu yansima

kalkanlama etkinligini ifade etmektedir.

Yansiyan Dalgalar Gelen Dalgalar

&
Lo

.-. 0.. .. ..
\\ ._.-coklu 0.. ...’ ..0 c.oo) -'..) Absorpsiyon KALKAN
o yansnma’o.c.‘ o

Y

Gegen Dalgalar

Sekil 1.3 : EMK mekanizmalart.



1.4.1 Yansima mekanizmasi

Elektriksel olarak iletken malzemeler, EM dalgalar ile etkilesime girebilen hareketli
yiik tastyicilara sahiptir. Bu malzemeler, yapida bulunan serbest elektronlari ile EM
dalgalarmin yoniinii degistirerek geri yansimasini saglamaktadir. Metaller, elektriksel

iletkenligi yiiksek oldugundan en etkin EMK malzemelerindendir [23].

Yansima etkinligi (SER), gelen EM dalgalar ile kalkanlama malzemesinin yiizey
empedans1 arasinda goreli bir uyumsuzluk olustugunda meydana gelmektedir. Ug

dalga alani1 (elektrik, manyetik, diizlem) i¢in SER, Denklem 1.2 ile ifade edilir:

SEg = C+10log (ﬁ) ( ! ) (1.2)

uy/) \fhrm

or, bakirin goreli elektriksel iletkenligi, ir, bos alanin géreli manyetik gecirgenligi, f,
Hz cinsinden frekans, r, metre cinsinden kaynaktan ekrana olan mesafe, C, n ve m,
yansima kayiplarin1 hesaplamak i¢in farkli alanlara ait (diizlem dalgalar, elektrik
alanlar ve manyetik alanlar) sabitlerdir (dB cinsinden). Ornegin, diizlem dalga alan1
icin C, n ve m sirastyla 168, 1 ve 0'dir [23]. Diizlem dalga alan1 i¢in SEr, Denklem 1.3

ile ifade edilir:

SEg =10l0g (22— (1.3)

léweg Uy

oac elektriksel iletkenlik (kalkanlama malzemesinin dielektrik 6zelligine baglidir)

(meoe™"a esittir), o agisal frekans (2 & f'ye esittir) ve gg bos alan gegirgenligidir [22].

Denklem 1.3'e gore, yansima etkinligi, elektriksel iletkenlik (oac) ile dogru orantils;
manyetik gecirgelik (w) ve ayrica frekans ile ters orantili olarak degismektedir.
Elektriksel iletkenlik (oac) Ve manyetik gegirgelik (ur) sabit oldugu durumda, frekans
arttiginda yansima etkinligi azalir [21, 22]. Glimis, bakir, altin ve aliiminyum gibi
metaller, yiiksek iletkenlikleri nedeniyle yansima mekanizmasi i¢in uygun

malzemelerdir [21].

1.4.2 Absorpsiyon mekanizmasi

Absorpsiyon kaybi, nispeten yiiksek yiizey derinligine sahip malzemelerde, yiiksek
empedans uyumu olustugu durumda gelen EM dalgalarin EMK malzemesine niifuz

etmesi ve malzeme igerisinde enerjisini kaybetmesi seklinde gergeklesmektedir.



Elektromanyetik dalgalarin yogunlugu, kalkanlama malzemesinin i¢inde bir direng
olusturan akimin indiiksiyonu nedeniyle {istel olarak azalmakta, bu da omik kayiplara
ve kalkanlama malzemesinin kalinlig1 boyunca 1s1 olusumuna neden olmaktadir [23].
Absorpsiyon, iletim kaybi1, dielektrik kayip, manyetik kayip, fazlar arasi polarizasyon,
dipolar polarizasyon, eddy akim kayb1 gibi mekanizmalar ile ger¢eklesmektedir [19,
24].

Absorpsiyon etkinligi (SEa), dalga alan tiirlinden bagimsiz oldugundan, ii¢ tip dalga
igin (elektrik, manyetik ve diizlem) ayn1 denklem ile ifade edilmektedir (Denklem 1.4)
[22, 23]:
— t _ t\ _ Woqgchr (14)
SEx =207 log, = 8.68(3) = 8.68t |“7ackr

2

t, kalkanlama malzemesinin kalinligini, §, yiizey derinligini ifade etmektedir.

Denklem 1.4’¢ gore, absorpsiyon etkinligi, kalkanlama malzemesinin kalinligi,
elektriksel iletkenlik (oac) ve manyetik gegirgenlik (w) ile dogru orantilidir. Elektriksel
iletkenlik (cac) ve manyetik gecirgenlik () sabit oldugu durumda, frekansin
artmasiyla absorpsiyon etkinligi artmaktadir [21, 22].

Elektrik ve/veya manyetik dipollere sahip malzemeler, EM dalgalarinin emilmesini
saglamaktadir. Elektrik dipollerine sahip olan TiO2 (95), BaTiOz (1700), SrTiOs
(2000) [54] gibi yiiksek dielektrik sabit degerine ve manyetik dipollerine sahip, Fe2Os,
ferrit, nikel, kobalt gibi yiiksek manyetik gegirgenlige sahip malzemeler ve alagimlar
(stiperpermalloy ve mumetal, mxene, metal-organik kompleksler) [25-27],

absorpsiyon mekanizmasi baskin EMK etkinligi gostermektedir.

1.4.3 Coklu yansima mekanizmasi

Coklu yansima kaybi, EM dalgalarinin, EMK malzemesi igindeki arayiizler arasinda
yansimasi ile enerjisinin azalmasi ile gerceklesmektedir. Yiiksek yiizey alani ve ¢coklu
araytizlere sahip kopiik, aerojel ve dolgulu kompozitler gibi malzemeler, ¢oklu
yansima etkinligi (SEm) gosteren malzemelerdir [23]. SEm, Denklem 1.5 ile ifade
edilir [21]:

2t SE
SEy = 20log (1—e75) = 20log (1 - 101—0“) (1.5)



SEm, EMK malzemesi kalinliginin yiizey derinligine oraninin bir fonksiyonudur.
Yansitic1 ylizeyler veya arayiizler arasindaki mesafe, ylizey derinliine gore biiylik
oldugunda SEm ihmal edilebilir. Kalinligi, yilizey derinliginden disik EMK
malzemelerinin SEm'i dikkate alinmasi gerekirken, kalinligi, yiizey derinliginden
disik EMK malzemelerinin SEm'i, yiiksek absorpsiyon kaybina sahip olmasi
nedeniyle ihmal edilebilir. SEA >10 dB oldugunda, SEm thmal edilebilecek kadar
distiktiir [23]. Belirli bir kalinliga sahip bir EMK malzemesi SEa biliniyorsa,

malzemenin yiizey derinligi, Denklem 1.6 ile hesaplanabilmektedir [22]:

5 = 8,68 (é) (16)

1.4.4 Yiizey derinliginin elektromanyetik kalkanlama iizerine etkisi

Yiizey derinligi, bir malzemenin EM kalkanlama mekanizmasini etkileyen en 6nemli
olgulardan biridir. EMK malzemelerinin kalinlig1 arttikca, EM dalgalarinin enerjisi
katlanarak (iistel olarak) azalmaktadir. Yiizey derinligi, EM dalgalarinin %37 (1/e)
oraninda zayiflamasi igin gerekli olan, malzemenin yiizeyinden i¢ kismina olan mesafe
olarak tanimlanmaktadir. Yiiksek frekansli EM dalgalari, diisiik dalga boyuna sahip
olmasi nedeniyle, kalkanlama malzemesine niifuz edebilmek igin diisiik bir yilizey
derinligine ihtiyag duymaktadir. Diisiik frekansli EM dalgalar1, yiiksek dalga boyuna
sahip olmasi nedeniyle, malzemenin igine niifuz etmek i¢in yiiksek yilizey derinligine
ihtiyag duymaktadir. Yiizey derinligi (§), Denklem 1.7 ile ifade edilmektedir [21]:

1 (1.7)

JTTfuo

f, gelen EM dalgasinin frekansi, p ve ¢ sirasiyla kalkanlama malzemesinin manyetik

o=

gecirgenligi ve elektriksel iletkenligidir.

Malzemelerin yiizey derinligi, elektriksel iletkenlik, manyetik gecirgenlik ve frekans
ile ters orantilidir. Iletkenlik ve gegirgenlik sabit oldugunda, frekans arttikca EM
dalgalarin1 zayiflatmak i¢in gerekli yilizey derinligi diismektedir. Ayrica, elektriksel
iletkenligi ve manyetik gecirgenligi yiiksek olan EMK malzemeleri, disiik yiizey
derinligine sahiptir. 1 GHz frekansta, bakirin yiizey derinligi 2,09 pm, nikelin ise 0,47
um olarak hesaplanmistir. Bakirin nikele gore bes kat daha yiiksek bagil elektrik
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iletkenligine (or) sahip olmasina ragmen; nikelin bakira kiyasla daha diisiik yiizey
derinligine sahip olmasinin nedeni, nikelin ferromanyetik davranisa (nikel, bakirdan

100 kat daha yiiksek bagil manyetik gegirgenlige sahip (ur)) sahip olmasidir [21].

EM dalgalari, yiizey derinligi diisiik ve arayiiz empedans uyumsuzluk 6zelligine sahip
kalkanlama malzemesi ile temas ettiginde, malzemeye niifuz etmek yerine yansitilir
(Sekil 1.4 a) [28, 29]. Disiik frekansli EM dalgalar1 ve/veya ince kalkanlama
malzemelerinde (t<«d) yansima baskin mekanizma olusur, bu nedenle absorpsiyon

kaybi frekanstan bagimsiz olarak ithmal edilebilir.

Malzeme kalinlig1 yiizey derinliginden (t>>8) daha yiiksek oldugunda, malzeme
yiiksek arayliz empedans uyumuna sahip ise absorpsiyon mekanizmasi baskin olmakla

birlikte (Sekil 1.4 b), malzemenin yapisina gore ii¢ farkli mekanizma da meydana
gelebilir (Sekil 1.4 b,c) [28].

Kalkanlama malzemesi tasarlanirken, malzeme kalinligi, yiizey derinligi dikkate
alinarak belirlenmelidir. Ornegin, yiizey derinligi kadar kalin bir malzeme, gelen EM
dalgalarimin %37'sini, 36 kalinliginda bir malzeme, gelen EM dalgalarinin ~%95'ini

zayiflatacaktir [30].

EMK Malzemesi EMK Malzemesi EMK Malzemesi

\ Absorpsiyon

(a)
,"l Eizzj%:iéi ,’_4
‘ Genis - \

Yizey .
Yansima Baskin Absorpsiyon Baskin Coklu Yansima

P
o
-
—~
~
-

Derinligi

Sekil 1.4 : Yiizey derinligi ile EM kalkanlama mekanizmalari iliskisi a) yansima
baskin, b) absorpsiyon baskin ve ¢) ¢oklu yansima [28].

1.5 Elektromanyetik Kalkanlama Malzemeleri

Yiiksek elektriksel iletkenlik, manyetik ve dielektrik o6zellikleri sayesinde EM
kalkanlama etkinligi en yiiksek olan malzeme, metallerdir. Demir (Fe), bakir (Cu),

krom (Cr), nikel (Ni), aliminyum (Al), giimiis (Ag), piring gibi metaller yansitma

11



mekanizmasi ile EM kalkanlama etkinligi gostermektedir [31]. Metallerin agir olmasi,
korozif olmasi, isleme zorlugu gibi dezavantajlart bulunmaktadir [2]. Metallerin
yerine, daha hafif olan metal tozlar1, metal oksitler (Fe2O3, TiO2, CuO, Mxene), nano-
partikiiller, paslanmaz celik lifleri, metal kapli karbon lifleri gibi metal katkili
kompozitlerin yaninda korozif olmayan iletken polimer esasli kompozitler veya
karbon elyaf, karbon siyahi, grafit, genisletilmis grafit, grafen ve karbon nanotiip gibi
karbon esaslh katki igeren termoset veya termoplastik polimer matrisli kompozitler
tercih edilmektedir [2, 32].

Ozellikle karbon esasli malzemeler, dielektrik 6zellikleri, genis yiizey alani, yiiksek
en-boy orani, hafifligi ve polimer igerisinde kolay dagilabilme, yiiksek mekanik ve
kimyasal dayanim gibi EMK malzemeleri i¢in ideal 6zelliklere sahiptir. Karbon esash
malzemeler, yiiksek frekansli EM dalgalarini yiiksek oranda absorplayabilirken [33];
diisiik frekanshi dalgalarin absorpsiyonu i¢in yiiksek miktarda kullanilmasi
gerekmektedir [34], bu durum maliyeti arttirdigi i¢in istenmeyen bir durumdur.
Iletkenligin yaninda manyetik gecirgenlik dzelligi olan metaller, diisiik frekanslarda,
karbon esasli katkilara gore daha yiiksek EM kalkanlama etkinligi gostermektedir [2,
35, 36].

Geri doniisebilir termoplastik kompozitler 6zellikle elektrik-elektronik ve otomotiv
sanayisi i¢in dnem tasimaktadir. Glinliik hayatta karsimiza ¢ikan, telefon, televizyon,
elektrikli ev aletleri, elektrikli araglar vb. elektromanyetik dalga yayan cihazlarin
bliylikk ¢ogunlugunda termoplastik malzemeler bulunmaktadir. EM kalkanlama
0zellikli kompozit tireten en 6nemli firmalardan Chomerics [37], Greene Rubber [38],
3M [39] elastomer conta, iletken yapistirici, kaplama veya miirekkep gibi malzemeler
tiretirken, RTP Company, paslanmaz ¢elik lifleri [40], Parker Chomerics, Ni kapli
karbon elyaf [41], BASF, karbon ve paslanmaz gelik lifleri ile, DSM [42] termoplastik

matrisli kompozit iiretimi yapmaktadir.

Karbon ve metal esaslh malzemelerin bir arada kullanildig1 hibrit sistemler ile genis
frekans araliginda yiiksek EMK etkinligi saglayan EMK malzemesi elde etmek
miimkiin olmaktadir [35, 36].

1.6 Elektrodepozisyon ile Kaplama

Elektrodepozisyon yontemi, maliyeti diisiik, prosesi kolay bir elektro-kimyasal
kaplama yontemidir [43]. Elektrodepozisyon, metalik iyonlarin, elektrik enerjisi ile
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elektrolitik ¢ozelti icerisinde belirli bir yonde hareket ettirilmesi ve iletken 6zellikli bir
yiizeyde biriktirilmesi islemidir. Iletken &zelliklerinden dolayr karbon elyaf,
paslanmaz celik gibi malzemelere kaplama yapmak i¢in yaygin kullanilan etkili
yontemlerden biridir. Bu yontem, kaplanabilecek malzeme ¢esitliliginin fazla olmasi
ve kaplama kalinlig1, morfolojisi gibi 6zelliklerin kolaylikla kontrol edilebilmesi gibi
Ozelliklerinden dolay1 metal-karbon esasl hibrit EM kalkanlama malzemesi tiretmek

icin de ideal bir yontemdir. Elektrodepozisyon sisteminin bilesenleri:

Elektrolit ¢ozeltisi: Igerisindeki metal tuzlar1 ve iyonlar sayesinde elektrik enerjisini

kimyasal potansiyele doniistiiren sulu ¢ozeltidir.

Anot: Pozitif elektroda anot adi verilir, elektrokimyasal oksidasyon reaksiyonu

gercekleserek metal iyonlar: serbest kalir.

Katot: Negatif elektroda katot ad1 verilir. Kaplanacak malzeme katot olarak davranir.
Katotta elektrokimyasal indirgenme reaksiyonu gercekleserek metal iyonlar1 metal

elementine doniiserek katot yiizeyinde birikir [44].

Akim Yogunlugu: Akimin verildigi kablonun kesit alanindaki akim miktaridir. Birimi
Aldm?’ dir.

Gilic Kaynagi: Elektrodepozisyon isleminin gergeklesmesi icin gerekli elektrik
enerjisini, siirekli veya aralikl sekilde dogru akim ile veren cihazdir. Akim yogunlugu,

giic kaynagindan ¢ikan akimin miktar1 ayarlanarak belirlenir.

1.6.1 Elektrodepozisyon - Faraday kanunu

Faraday, elektroliz kanununa gore kaplama miktari, Denklem 1.8-12’ye gore
belirlenebilmektedir [45]:

w=ZQ (1.8)

Q=1It (1.9)

w=ZIt (1.10)

7= M (1.11)
nkF
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Awt
WETF QT

Ayt . It (1.12)

nk

w, kaplama miktar1 (g), Z, elektrokimyasal esdeger, orantililik sabitidir. Q, elektriksel
yiik miktari, I, akim (Amper) ve t, kaplama stiresini (saniye) ifade etmektedir [45].

Awt, katotta biriken metalin atomik kiitlesi ve n, elektrodepozisyon reaksiyonunda yer
alan elektronlarin sayisi (metalin esdegerlik sayisi), F, bir esdeger metalin kaplanmasi
icin gerekli elektrik miktar1, Faraday sabiti (96487 C mol™t). Coulomb (C), bir saniyede
1 Amper akimin elektrik miktaridir [45]. Kaplama miktari, akim ve kaplama siiresi ile

dogru orantili olarak artmaktadir.

Iyonlarn hareket hizin1 acgiklayan Faraday’in elektrodepozisyon kanunu Denklem

1.13’te verilmistir.

dx @jM (1.13)
dt pzF
j, akim yogunlugu (A cm™, X, kaplama kalinlig1 (cm), p, metal kaplama yogunlugu
(g/cm?), z, elektrottaki elektron sayisi (birimsiz), F, Faraday sabiti, t, kaplama siiresi

(saniye), ¢, metal kaplama akim verimliligi (<1 veya =1), M, kaplanmis metalin molar

kiitlesini (g/mol) ifade etmektedir [46].

Denklem 1.13’e gore kaplama hizi, akim yogunlugu, akim verimliligi ile dogru orantili
olarak artarken, metalin yogunlugu, elektrottaki elektron sayisi ile ters orantili olarak

artmaktadir.

Akim verimlilii, uygulamalarda genellikle %100’tin altindadir. Reaksiyonda
gerceklesen yan reaksiyonlar (H indirgenmesi vb.) sebebiyle teorideki kaplama
miktar1 ile gercekte kaplanan metal miktar1 esit olmamaktadir. [45]. Akim
verimliligini, elektrolitin iyon dengesi, pH degeri, anot ve katodun verimliligi

etkilemektedir.

1.6.2 Elektrodepozisyon ile nikel kaplama

Dekoratif veya fonksiyonel gibi gesitli amaglarla metalik yiizeylere nikel kaplama
yapilmaktadir. Dekoratif amacla nikel kaplama, ylizeylere ayna seklinde parlak
goriinim kazandirmaktadir. Fonksiyonel kaplama ise yiizeyleri korozyondan

korumak, asinma dayanimini arttirmak veya malzemeye manyetik 6zellik gibi 6zellik
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kazandirmak igin yapilmaktadir. Elektro-sekillendirme ise tamamen nikelden olusan
pargalar tiretmek i¢in kullanilmaktadir. Elektrodepozisyon kaplama ile nikelin yaninda
farkli metaller ile alasim kaplamalar da gergeklestirilebilmektedir [47]. Ayrica
iletkenligi yiiksek olan metal disindaki malzemelere de nikel kaplama
yapilabilmektedir. Karbon elyaf bunlara bir ornektir. Karbon elyaflara nikel
kaplanarak elektriksel 6zellikleri gelistirilmekte ve EM kalkanlama uygulamalarinda
kullanilmaktadir [48-52]. Ayrica demir, demir oksit, kobalt gibi manyetik 6zellikli
kaplamalar nikelin yaninda yiiksek absorpsiyon saglamak i¢in tercih edilmektedir [52-
58]. Nikel kaplama i¢in, siilfamat, Watts, Kloriir gibi ¢esitli elektroliz ¢ozeltileri
kullanilmaktadir. Watts nikel banyosu en sik kullanilanlardandir [59]. Watts nikel
¢ozeltisinin avantajlar1, genis sicaklik araliginda kullanilabilmesi, yiiksek hizlarda
kaplama yapilabilmesi, genis pH araliginda (2-5) kaplama yapilabilmesi ve yiiksek
akim yogunlugu uygulanabilmesidir [60]. Watts nikel ¢6zeltisinde temel olarak, NiCl,
NiSO4 ve H3BO3 bulunmaktadir. Nikel tuzlar1 iyon dengesini saglamak igin ve nikel

kaynag@i olarak kullanilirken, borik asit pH’1 dengelemek i¢in kullanilmaktadir [59].

1.6.2.1 Elektrodepozisyon ile nikel kaplama reaksiyonlari

Elektrodepozisyon isleminde redoks reaksiyonlari gerceklesmektedir. Cozeltiye akim
verildiginde, anotta yiikseltgenme reaksiyonu gergeklesir ve nikel iyonlar1 ¢oziiniir.
Katoda ulasan nikel iyonlari indirgenerek, nikel elementi olarak katot yiizeyinde
birikir [47]. Nikel kaplama islemi, katottan ayrilan nikel iyonunun ortamdaki anyonlar
ile yiik transferi sonrasinda elektron alarak adsorplanmis kompleks olusturmasi
sonrasinda yine elektron alarak, nikel elementine doniismesi ve katotta birikmesi

seklinde gerceklesir (Reaksiyon 1.14) [61, 62].

Ni*2 + X~ - NiX* (1.14)
NiX™ +e~ - NiXgqgs (1.14a)
NiXqqs +€~ = Ni+ X~ (1.14b)

X~ anyonu, ¢dzeltinin iyon dengesine gore OH ™, SO, , CL™ olabilir. NiClz, NiSO4 ve
H3BO3 igeren Watts nikel ¢ozeltisinde ise; X~ anyonu yerine Cl™ iyonu gelmektedir
(Reaksiyon 1.15) [61].
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Ni*t?2 + Cl~ - NiCl* (1.15)
NiCl* + e~ = NiClygs (1.15a)
NiClygs +e~ = Ni+ Cl™ (1.15b)

Ayrica ¢ozelti pH’ma gore reaksiyonlar degisebilmektedir [62]. Cozelti pH kontrolii
yapilmadiginda olusan yan reaksiyonlar kaplama verimliligini diistirebilmektedir.
Yiiksek potansiyellerde, ¢ozelti pH’1 yiiksek oldugunda (>5), Ni*? iyonlarinin Ni(OH);
olusturarak pasiflesmesi ve ¢okelme olusumu gergeklesebilmektedir [62]. Bu durum
kaplama verimini disiirmektedir. Redoks reaksiyonu sonucu, H* olusumuna bagh
olarak ¢ozelti pH’1 yiikselmektedir. H" iyonlar1 katot yiizeyinde birikir ve kaplama
kalitesini digiiriir [62]. Watts nikel ¢6zeltisinde kullanilan HsBOg, ¢6zeltide dihidrojen
borat (H2BO3") ve H* olarak ¢oziinerek ¢ozelti pH 11 diisiirtir. Boylece ¢ozelti pH i1

dengeleyerek kaplama kalitesini arttirir [60].

1.6.3 Elektrodepozisyon ile nikel kaplamay etkileyen faktorler

Elektrodepozisyon ile kaplamada, kaplama miktarini etkileyen faktorler; akim
yogunlugu, kaplama siiresi, katot hacmi, katot formu, anot/katot verimliligidir. Nikel
kristal boyutu, sekli, yiizey pliriizliiliigii gibi kaplama kalitesini etkileyen parametreler
ise kaplama cozeltisi bilesenlerinin konsantrasyonu, ¢ozeltinin iyon dengesi (Ni*2
konsantrasyonu gibi), ¢ozelti sicakligi, pH’1, ¢ozeltiye eklenen yiizey aktif madde,
parlatict gibi katkilar, anot ve katot arasindaki mesafe, katot formu, akim

yogunlugudur [60, 63].

1.7 Polimerik Kompozitler

Kompozit, farkli fiziksel veya kimyasal ozelliklere sahip iki veya daha fazla
malzemenin birleserek olusturdugu, kendisini olusturan malzemelerden daha farkli
ozelliklere sahip bir malzemedir [64]. Kompozitler, takviye veya katki malzemeleri ve
bunlar1 bir arada tutan matristen olugsmaktadir. Kompozitlerin siniflandirilmasi, Sekil
1.5’te verilmistir [64]. Polimerik kompozitler, termoset ve termoplastik olmak tizere
iki ana gruba ayrilmaktadir. Termoset kompozitler, epoksi, polyester, fenolik, vinil
regine, politiretan, poliimid vb. gibi sekillendirilip ¢apraz baglanarak sertlestirildikten

sonra geri-doniistiiriilemeyen polimerlerden iiretilir [65]. Termoplastik kompozitler,
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dogrusal veya dallanmis zincir yapisina sahip amorf, kristal veya yari-kristal 6zellikte,
tiretildikten sonra tekrar eritilerek kullanilabilen poliamid, polipropilen (PP), polietilen
(PE), akrilonitril biitadien stiren (ABS), poletilenteraftalat (PET), polikarbonat (PC),
polietereterketon (PEEK) vb. gibi polimerlerden iiretilir. Elyaf takviyesi olarak, cam,
karbon, aramid gibi yiiksek performansli elyaflar, kesikli, stirekli veya kumas halde
kullanilabilmektedir [64]. Partikiil takviyesi olarak, nanopartikiiller, mineral dolgular,

metal partikiilleri kullanilabilmektedir [65, 66].

Kompozitler
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Sekil 1.5 : Kompozitlerin siniflandirilmasi [64].

Bu tez calismasinda termoplastik 6zellikte poli(biitilen teraftalat) (PBT) matrisli,
matriste rastgele dagitilmis kesikli elyaf ve nanopartikiil takviyeli hibrit kompozitler

tretilmistir.

1.8 Poli(biitilen tereftalat) (PBT) Ozellikleri ve Kullanim Alanlar

PBT polimeri, tereftalik asit veya dimetil tereftalat, 1,4 biitandiol’iin
polikondenzasyon reaksiyonu ile iiretilmektedir. Aromatik yapili PBT polimeri (Sekil
1.6) poliester ailesine ait bir polimerdir. PBT yari kristal zincir yapisina sahip bir

miithendislik polimeridir [67].

PBT polimeri, yiiksek nem direnci, termal kararlilik, boyutsal kararlilik, kimyasal
direng, asinma direnci, geri doniistiiriilebilirlik ve akis 6zellikleri gibi bir¢ok avantajli
Ozellige sahiptir. PBT, otomotiv, elektrik, elektronik, aydinlatma, spor, ev ve tibbi
cihazlarda yaygin olarak kullanilmaktadir [68]. Ayrica PBT, diisiik erime sicakligi
(polietilenteraftalat (PET)’a gore), diisiik eriyik viskozitesi, hizli kaliplanabilirlik ve
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hizl1 kristallesme gibi 6zellikleri nedeniyle enjeksiyon kaliplama icin olduk¢a uygun
bir polimerdir [68, 69]. Literatiirde iletken Ozellige sahip ¢esitli poliester esasl
kompozit malzemeler [70-76] gelistirilmesine ragmen EM kalkanlama O6zelligine
sahip PBT esasli kompozit malzemeler {izerine yapilan ¢alismalar olduk¢a sinirlidir.
PBT’1n avantajlari, elektrik-elektronik uygulamalarinda yaygin olararak kullanilmasi
ve literatiirdeki bu boslugu doldurmak amaci ile bu tez ¢alismasinda matris polimeri

olarak PBT kullanilmustir.

O O |
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// \
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Sekil 1.6 : Polibiitilen teraftalatin kimyasal yapis1 [77].
1.9 Termoplastik Kompozit Uretimi

Termoplastik polimerler, belirli sicaklikta erime 6zelligi sayesinde tiretilebilirlik ve
geri doniisiim i¢in olduk¢a Onemlidir. Termoplastik kompozitler bir ¢ok uygulama
alaninda tercih edilmektedir. Darbe dayanimini arttirmak, yanmazlik 6zellik
kazandirmak, mekanik Ozellikleri iyilestirmek, elektriksel iletkenlik ozelligi
kazandirmak gibi ¢esitli amaglar ile kompozitlerde ¢esitli takviyeler kullanilmaktadr.
CaCOg, talk, mineral dolgu, silika gibi inorganik toz katkilarin yaninda, cam elyaf gibi
inorganik elyaf takviyeleri kullanilmaktadir. Karbon elyaf, karbon siyahi, grafit,
grafen gibi karbon esasli takviyeler de kullanilmaktadir [65, 78-80]. Toz, nanopargacik
ve elyaf takviyelerin polimer ile karigimi i¢in uygulanan iglemler degisebilmektedir.
Katkilar ile polimerlerin karigimi i¢in eriyikten karisim, ¢6zetiden karisim, toz karigim
gibi yontemler uygulanmaktadir. Ancak litaratlirde ve sanayide en yaygin kullanilan
yontem, eriyikten karisimdir. Bunun igin ekstriider, yiiksek hizli karistiricilar
kullanilabilmektedir. Karisimlarin bitmis iirin halinde {iretimi i¢in ise enjeksiyon
kaliplama, sicak basingh kaliplama, ekstriizyon, donerli kaliplama, sisirme kaliplama,
termosekillendirme gibi yontemler kullanilmaktadir [68]. Literatiirdeki arastirma
calismalarinda kompozit {iretimlerinde karisim ig¢in, diisiik miktarda iiretime izin
verdigi ve oOzellikle elyaf takviyelere daha az zarar verdigi i¢in yiiksek hizl

karistiricilar tercih edilmektedir. Ancak endiistriyel tiretimlerde, yiiksek miktarlarda
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tiretime, ¢ok cesitli takviyeli kompozitlerin iiretimine ve otomasyona uygun oldugu
i¢in, en yaygin kullanilan {iretim yontemi ekstriizyon ve enjeksiyon kaliplamadir [81,
82]. Bu tez c¢alismasinda gelistirilen EM kalkanlama 6zellikli termoplastik
kompozitlerin sanayiye yonelik olmasindan dolay1, kompozit tiretimi igin ekstriider ile

karisim ve enjeksiyon kaliplama yontemleri tercih edilmistir.

Termoplastik kompozitlerin, mekanik, elektriksel iletkenlik, EMK gibi 6zelliklerine
etki eden faktorler, takviye ve matrisin 6zelliklerinin yani sira, takviye orani, elyaf
uzunluk dagilim orani, elyaf uzunlugu, elyaflarin matris igerisinde dagilimi ve
yonlenmesi, partikiillerin ¢ap/boy orani, matris igerisinde dagilimi, ayrica matris ile

takviyenin ara yiizey etkilesimidir [66, 82-85].

1.9.1 Ekstriizyon ile karisim

Ekstriizyon, kat1 haldeki polimer graniillerinin, 1s1, vidalarin donmesiyle olusan tork
kuvveti ve kayma gerilimi etkisiyle eritilmesi, bu sirada diger polimerler, katkilar veya
takviye malzemeleri ile karigtirllmasi, akabinde bir diizeden filament halinde
c¢ikarilmasi islemidir. Diizeden ¢ikan filament su banyosunda sogutularak katilastirilir,
gerektiginde silindirler yardimiyla ¢ekme uygulanir, sonrasinda karigim polimeri

graniil kesme cihazinda graniiller halinde kesilir.

Tek vidali ve ¢ift vidal1 olmak iizere iki ¢esit ekstriider bulunmaktadir. Tek vidali
ekstriider, polimer karigimlari, kolay karisabilen katkilar veya takviyeler ile polimer
karigimi igin kullanilir. Cift vidali ekstriider ise gogunlukla yiiksek oranda katkili, elyaf
takviyeli polimer kompozitlerinin karigimlari i¢in kullanilir. Zit yonlii donen (Counter-
rotating) ve tek yonde donen (co-rotating) ¢ift vidali ekstriiderler bulunmaktadir. Zit
yonde donen cift vidali ekstriiderler, sicakliga duyarli polimerler i¢in kullanilmaktadir.
Tek yonde donen ¢ift vidali ekstriiderler ise g¢esitli malzemeler ile polimer

kompozitleri liretmek i¢in yaygin olarak kullanilir [82].

Ekstriider cihazinda, vidalarin donmesini saglayan motor; sicaklik, donme hizi, basing,
tork gibi parametrelerin kontrol edildigi panel, vidalarin bulundugu béliimlerden
olusan kovan, kovanda bulunan 1siticilar ve sogutma baglantilari, polimer besleme
hunisi, toz veya elyaf takviye besleme gozii, basinci ayarlamak ve eriyikte biriken
havay1 veya gazi atmak i¢in havalandirma boliimii, kovanin c¢ikisinda diize
bulunmaktadir. Ekstriider bilesenlerinin bulundugu ¢izim Sekil 1.7°de verilmistir. Cift

vidali ekstriiderde uygulamaya gore cesitli vida tipleri kullanilabilmektedir. Vida
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elementlerinin dizayn1 ve vida boyu/vida g¢ap1 orani, kovan igerisindeki basing
gradyanini kontrol etmek ic¢in ve dolgu/elyaf takviye malzemelerinin homojen
karisimini saglayacak sekilde ayarlanir [82]. Cift vidali ekstriiderde 6nemli olan proses

kontrol parametreleri asagida siralanmistir [82]:
Sicaklik (besleme-¢ikis sicakligi),
Polimer/katk: besleme hizi,

Vida donme hizi,

Vidalarda bulunan element tipleri ve bolgeleri,
Vida boy/¢ap orani,

Katki besleme bolgeleri,

Diize ¢ap1.

Besleme Hunisi .
Graniil Besleme

Eriyik Polimer

\

Kovan

Cift Vida

Eriyik Polimer

Ml

5 w&wwww

5 \\-w“\\\\\‘\‘?\x\‘\\\‘\\\rm ..... . ; - |

T
Besleme Bolgesi Sikistirma Bolgesi Transfer Bolgesi Kesici Plaka

Sekil 1.7 : Ekstriider cihazi bilesenleri [86].
1.9.2 Enjeksiyon kaliplama

Enjeksiyon kaliplama cihazi, besleme tinitesi, tek vidasi bulunan enjeksiyon {initesi,
kaliplama tinitesinden olusan bir cihazdir (Sekil 1.8). Polimer graniilleri/pargaciklari
oncelikle sicaklik ile vida igerisinde eritilir. Eriyik polimer, vidalarin hareketiyle ileri
dogru itilerek kalibin eriyik polimer ile dolmasi saglanir. Yeterli miktarda polimer
kaliba doldugunda vida donmeyi durdurur ancak polimerin geri ¢ikmasini 6nlemek
i¢in belirli bir basing uygulamaya devam eder. Belirli sicakliktaki kalip belirli basing
uygulanarak kapatilir. Eriyik polimerin kaliptaki tiim bosluklara dolmasi igin belirli

siire beklenir. Sonrasinda asamali sogutma ve katilagtirma igslemi gergeklestirilir. Son
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olarak da kalip acilir ve parca alinir. Enjeksiyon kaliplamada 6nemli proses kontrol

parametreleri asagida siralanmistir [82]:

On kurutma,

Vida donme hizi,

Enjeksiyon sicakligr (bolgesel sicaklik),

Enjeksiyon basinct (Kalip doldurma basinci),

Kalip kapatma basinci,

Kalip basinct,

Kalip sicakligi,

Kalip dizayni1 (yolluk bdolgelleri, tipleri (sicak, soguk),
Bekletme basinci,

Sogutma siiresi.

Ac¢ma-Kapama Kahp Enjeksiyon Unitesi
| l l 1
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Sabit Kapama Plakasi Plakas1
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Sekil 1.8 : Enjeksiyon kaliplama cihaz bilesenleri [87].

1.10 Literatiir Arastirmasi

Hua ve ark. karbon elyaflara elektrodepozisyon yontemiyle nikel kaplamis ve kaplama
ile karbon elyaf ara yiizey etkilesimini, 1slanabilirlik ve oksidasyon ozelligini
incelemistir. Karbon elyaf yiizeyindeki kaplamay1 uzaklastirmak igin, karbon elyaflar,
400 °C’de 20 dk bekletilmis, sonrasinda %40’ lik nitrik asit ¢ozeltisinde kaynatilmistir.
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Watts nikel elektrolit ¢ozeltisinde, nikel kaynagi olarak, nikel siilfat, anot aktiflestirici
olarak nikel kloriir kullanilmistir. Cozeltide CI iyonu olmadiginda, Oz olusumu
artmakta ve Ni*? ile birleserek anot iizerinde kaplamayi engelleyen, ¢oziinmeyen NiO3
kompleksleri olusmaktadir. Optimum konsantrasyon olarak, 250 g/L nikel siilfat, 40
g/L nikel kloriir belirlenmistir. Cozelti pH’1 <2 oldugunda H> olusumu gerceklesmekte
ve katot verimliligi digmektedir. Cozelti pH’1 ¢ok yiiksek oldugunda ise kat1 Ni(OH)2
kolloidleri olusmakta, bunlar kaplamayi kirilgan hale getirmektedir. Bunu engellemek
igin, ¢6zelti pH’1 6,35’in altinda olmalidir. Bu ¢alismada, optimum pH, 4-4,5 olarak
belirlenmistir. Kaplama sirasinda pH siirekli arttigindan, pH diizenleyici olarak borik
asit (H3BO3) eklenmistir. Optimum H3BOs konsantrasyonu olarak 30 g/L
belirlenmistir. Kaplama sirasinda olusan H», karbon elyaf yiizeyinde adsorbe olarak
nikel kaplamanin elyaf yiizeyi ile etkilesimini engellemektedir. 0,1 g/L dodesil stilfat
kullanildiginda, karbon elyaf yiizey enerjisi diiserek yiizeyde Hz birikimini
engellemekte ve boylece homojen kaplama saglanabilmektedir. Daha parlak, piirtizsiiz
(kiigiik kristal boyutu), daha tok kaplama elde etmek i¢in sakkarin ve 2-biitin-1,4-diol
katkilar1 kullanilabilmektedir. Kaplama hizi, ¢ozelti sicaklig ile ve kaplama kalinligi
ise akim yogunlugu ve kaplama siiresi ile kontrol edilmistir. Nikel kaplamasinin
karbon elyaflarin yliksek sicaklikta oksidasyonunu onledigi tespit edilmistir. Sicak-
soguk sirkiilasyon metoduna gore test edildiginde nikel kaplamasi ile karbon elyaf
arasindaki ara yiizey etkilesiminin iyi oldugu, karbon-metal-oksijen baglarinin
olustugu, bag kuvvetinin 78,5 kPa’ dan az olmadig1 belirtilmistir. Eriyik aliminyuma
daldirma metodu ile nikel kaplamanin karbon elyafa gdre daha iyi 1slanabilirlik
ozelligi oldugu tespit edilmistir [49].

Guo ve ark. yaptig1 ¢alismada, kaplama 6ncesi karbon elyaf yiizeyindeki safsizliklar
uzaklastirmak igin, karbon elyaflari 24 saat boyunca asetonda bekletmis ve sonra saf
su ile yikayarak 60 °C’de kurutmustur. Karbon elyaf yiizeyinde bulunan organik
baglayict katmani uzaklastirmak igin, karbon elyaflar 450 °C’de 30 dakika 1sitilmistir
[88]. Demir / Nikel kaplama banyosunda 100 g L™ FeSO4-7H.0, 140 g L*
NiSO4-6H20, 0,3 g L™ C¢HsNaO2S, 2,0 g L™t C7HsNO3S, 40 g Lt H3BO3, 15g L
CeHsNazO7-2H20, 30 g L™t KCI bulunmaktadir. Cozelti pH’ 1 3£0,5°¢ ayarlanmistir.
8 cm boyundaki karbon elyaflar katot olarak kullanilmis ve 65 x 60 X 5 mm
boyutlarindaki parlatilmis saf nikel plaka anot olarak kullanilmigtir. Kaplamalar, 0,2
A/dm? akim yogunlugu, 60 °C‘de ve 3-60 dakika siirede dogru akim ile

gerceklestirilmistir. Kaplama siiresi arttik¢a karbon elyafin elektriksel direnci
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diismiistiir. Kaplamasiz karbon elyafin direnci 55 ohm/m iken, 15 dk kaplama sonrast
Fe/Ni kaplanmis karbon elyafin direnci 0,5 ohm/m’ye diismiistiir. Ayrica manyetik
Ozelligi olmayan karbon elyaf, Fe/Ni kaplama sonrasi yiiksek oranda manyetik
doygunluk degerine (25,5 emu g! ) sahip olmustur [88].

Serek ve ark. ¢elik plaka tlizerine elektrodepozisyon yontemiyle, Watts banyosu ile Ni-
TiO2 kaplamistir. TiO2 tozlarmin (100 pm) yilizeye kaplanma mekanizmasi
adsorpsiyon ve yiiklii kat1 parcaciklarin katoda dogru go¢ etmesi olarak agiklanmistir
[89].

Shao ve ark. gelik plaka iizerine elektrodepozisyon yontemiyle, Watts banyosu ile Ni
ve TiO2 nanopartikiilleri (50 nm) kaplamistir. Kaplama ile ¢elik plakanin aginma,
sertlik ve korozyon 6zelliklerinin iyilestigi belirtilmistir [90].

Literatiirde, ¢elik gibi metal yiizeylere elektrodepozisyon yontemiyle nikel ve TiO2
nanopartikiillerinin kaplandigi ¢alismalar mevcuttur [91-98]. Ancak karbon elyafa
TiO2 nanapartikiilleri ve nikel kaplamasi ile ilgili ¢alismaya literatiirde
rastlanmamustir. Elektrodepozisyon yontemi kullanilarak metal kaplama ile ilgili

literatiirdeki caligmalar Cizelge 1.2°de 6zetlenmistir.

Cizelge 1.2 : Elektrodepozisyon ile metal kaplama ile ilgili literatiirdeki ¢alismalar.

Kaplanan Kaplama
Malzeme M P . Sartlar Gii¢ kaynagi Referans
alzemesi
(Katot)
Karbon elyaf RGO+TiO2 Hizl katodik elektrodepozisyon Autolab [99] 2019
nanopartikiilleri  (titanyum kloriir, H202 ve LiClOs) ~ PGSTAT 302
Diisiik karbon Cu-TiO2 Anot: Saf bakir 60x 40x 0.6 mm Pulse kaplama [100]
¢eliginden TiO2 Degussa Ortalama akim yogunlugu 2019
dikddrtgen plaka (21 nm) 2 A/dm? ve 20 Hz frekans
Silikon Altin Anot: Pt Keithley 2410 [101]
Au(CN)?2 1100V 2015
SourceMeter
Paslanmaz celik Zn-Zn0O Uglii elektrot hiicresi metodu CHI832D [102]
tel ZnS0q ¢ozeltisi, electrochemic 2015
(0.20 mm gap, 75 200 gL' KCl ¢ozeltisi al analyzer
mm uzunluk) 25 g L' borik asit
Calisan elektrot: Paslanmaz Celik
Tel
Kars1 elektrot: Pt gubuk
Referans elektrot: Doymus kalomel
Uygulanan akim: —1.2 V25 £ 1
Karbon elyaf Nikel Akim yogunluklar1 -0.1, -0.2 ve- AUTOLAB [103]
0.225 mA cm? PGSTAT 302 2019
Potentiostat/g
alvanostat
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Cizelge 1.2 (devam) : Elektrodepozisyon ile metal kaplama ile ilgili literatiirdeki

caligmalar.
Kaplanan Kaplama
Malzeme M . Sartlar Gii¢ kaynagi Referans
alzemesi
(Katot)
Karbon siyahi Nikel Watts tipi banyo Potentiostat/g [104]
45 g L 'nikel kloriir hekzahidrat alvanostat 2020
240 g L™ ! nikel siilfat Akim
30 g L ! borik asit yogunlugu:
40 °C 30- 200 mA
Katot (¢alisan elektrot): Nikel plaka cm?
Anot: Pt yay Referans elektrot:
Ag/AgCl (KCI ¢ozeltisinde
doyurulmus)
Karbon elyaf Nikel Akim yogunluklar -0.1, -0.2 ve-0.225 AUTOLAB [103]
mA cm? PGSTAT 302 2019
Potentiostat/g
alvanostat
Karbon elyaf Nikel Nikel siilfat (NiSO4-6H20, >99%) Uygulanan [49] 2012
Nikel kaynag, akim: 0,217 —
Nikel kloriir (NiClz2-6H20, >98%) Nikel 0,38 A/dm?
kaynagi ve anot aktiflestirici ajan, 3-8dk
Borik asit (HsBOs, >99.5%) pH
ayarlayici,
Dodesil sodyum siilfat (C12H2sNaS,
toplam alkol >59%) anti-aginma katkisi,
Sakkarin (C7HsNOsS, >99%) ve
2-butin-1,4-diol (C4HsO2, >98%)
parlatici olarak kullanilmigtir.
Karbon elyaf Nikel/Fe304 - - [105]
2014
58 dB
EMK
Karbon elyaf Nikel/FesO4 Anot: Nikel plaka - [52] [53]
2012
Karbon elyaf Nikel 0,5 g of NiCl2.6H20, - [48] 2019
0,5 g of borik asit 40dB
100 ml saf su EMK
Anot: Pt mesh (inert anot)
Karbon elyaf kece Nikel 3’1i elektrot hiicre metodu Potentiostat [103]
0.01 Mol/L NiSO46H20 (1) /galvanostat 2019
Calisan elektrot: Teflon ¢erceve KE (2) Akim EMK
Anot: Pt plaka (3) yogunlugu: -
Referans elektrot: Ag/AgCI (KCI 0,1,-0,2 ve -
¢ozeltisinde doyurulmus) 0,225 mA cm-
2 Kaplama
stiresi 4 dk
Karbon elyaf Nikel Elektrolit ¢ozeltisi: Akim [106]
NiSO4.7H20+ yogunlugu: 10 2020
NiCl2.6H20+ mA/g. 56 dB
H3BOs3 EMK
Ref elektrot: Hg/Hg2SO4/1M H2SO4
Kars1 elektrot: Ni plaka
Karbon elyaf Demir Anot: karbon elyaflar Uygulanan [54] 2004
epoksi Katot: Demir plaka (%99 saflikta) akim: 4,5 A
Elektrolit ¢ozeltisi:
FeSO4-7H20 (18.2 %) ve (NH4)2S04
(agirlikga %27)
Karbon elyaf Nikel + Anot: Saf nikel plaka 15-30 A/m? [107]
epoksi Kobalt Banyo Cozeltisi: Kobalt Siilfat 100 2017
g/L, Nikel siilfat 100 g/L, Nikel kloriir 80dB
40 g/L, Borik asit 30 g/L EMK
pH 3-4
Sicaklik 25 °C
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Cizelge 1.2 (devam) : Elektrodepozisyon ile metal kaplama ile ilgili literatiirdeki

caligmalar.
Kaplanan Kaplama
Malzeme M " Sartlar Giig kaynagi Referans
alzemesi
(Katot)
Karbon elyaf Fe-Co Uglii elektrot hiicresi metodu [56] 2013
Anot: Demir
Karbon elyaf Nikel 32V 1dk, 21V 20dk [108] 2016
Nikel kaplanmig Bakir 0,5V 30 dk [108] 2016
karbon elyaf
Karbon elyaf Fe-Co alloy Anot: Demir Uygulanan [57] 2011
Elektrolit ¢ozeltisi: akim:0,5 A 48 dB EMK
90 g/L kobalt siilfat heptahidrat, Akim
90 g/L demir siilfat heptahidrat, stiresi: 5 dk
0,1 g/L sodyum dodesil siilfat,
40 g/L borik asit
Banyonun pH’ 1 seyreltik siilfiirik asit
(agirlik¢a %10) ile 3-4 ‘e ayarlanmugtir.
Karbon elyaf Fe-Co Anot: Demir plaka (%99 saflikta) Uygulanan [58] 2016
alagimi Elektrolit ¢ozeltisi: akim: 0,5 37,7dB
90 g/L CoSO4-7H20, 90 g/L Akim EMK
FeSO4-7H20, 0,1 g/L sodyum dodesil stiresi: 5 dk
stilfat (SDS),
40 g/L HsBOs,
pH 3-4
Kaplama banyosu sicaklig: 25, 35, 50 °C’
Karbon elyaf Manyetit Anot: Demir plaka (%99 saflikta) Uygulanan [55] 2011
(FesOq) Kaplama sicaklig1 60 ve 75 °C akim:1A 30dB EMK
Akim
stiresi: 2 dk
Karbon elyaf Cu+Genislet Katodun her iki tarafina birer Cu plaka 3 elektrot [109] 2008
ilmig Grafit (Anot) kullanilmistir. DC gii¢
Karbon elyaflarin her iki tarafinin da kaynag1 (0—
kaplanmasi igin. 60V, 2A,
Model 6020,
Karbon elyaf Bakir 3’11 elektrot hiicre metodu 08V [110] 2011
Elektrolit ¢ozeltisi:
50 g/L CuSO4-5H20+ 10 g/L sodyum
tartrate + 90 g/L sodyum sitrat + 12 g/L
KNO3 +PEG5000
pH 4,7 25°C
Karbon elyaf Altin 2 elektrot metodu Katodik [111] 2020
(Sputter ile Anot: Bakir plaka akim: 0,15
kaplanmius) Calisan elektrot: Rijit PVC gergeve+ Cu mA
Bakir bant+ KF
Elektrolit ¢6z:
CuSOs+ H2S04
Karbon elyaf Bakir Elektrolit ¢ozeltisi: 70, 80, 90, [112] 1997
45 g CuS04+ 100 mA 3
15 ml H2S04+ dk
1L Safsu
Akimsiz Ni- Bakir Anot: Bakir plaka Rectifier [113] 2020
kaplanmis Elektrolit ¢cozeltisi:
karbon elyaf 1 M H2S04 ve 0.5 M CuS04.H20
Uygulanan voltaj:-200 mV
Akim hiz1: 30 pm/saat 3 saat
Karbon elyaf Fe/Ni 2’ 1i elektrot metodu 0,2 A/dm??, [88] 2019
Elektrolit ¢6z: 60 C ‘de ve
100 g L—1 FeSO4-7H20 3-60 dk

140 g L' NiSO4-6H20,
0.3 g L' CeHsNaO2S,
2.0g L' C7HsNOsS,

40 gL' HsBOs,
15 g L™! CeHsNasO7-2H20
30 gL KCL.
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Tzeng ve ark. kaplama yontemlerinin, kompozitlerin EMK 6zelligini etkiledigini
gostermistir.  Karbon elyafa (KE) sementasyon ve akimsiz elektrodepozisyon
yontemleri ile Ni ve Cu metalleri kaplamislardir. Karbon elyaf ve metal kaplama
arasinda en iyi yapisma, akimsiz elektrodepozisyon islemiyle elde edildiginden, Ni
veya Cu kapli karbon elyaflarda sementasyon teknigine kiyasla daha yiiksek EMK
etkinligi elde edilmistir. Sementasyon teknigi ile metal kaplamanin karbon elyaftan
ayrilmasi nedeniyle diisiik EMK etkinligi elde edilmistir [114]. Ote yandan, Cu ve Ni
kapli karbon elyaflarin EMK etkinlik performansi Ni>KE>Cu olarak siralanmistir. Cu
kapli karbon elyafin minimum EMK degerine sahip olmasinin nedeni, kompozit
tiretimi sirasinda bakirin oksidasyonundan dolayi, kompozit icerisinde daha kisa lif

uzunlugu dagilimidir [114].

Kompozit iiretim yontemi, o6zellikle karistirma yontemi, elyaf uzunluguna etkisi
nedeniyle termoplastik kompozit iiretimi i¢in ¢gok 6nemlidir. Lu ve ark. Ni-kapli KE
ve saf KE takviyesinin ve ayrica karistirma yonteminin akrilonitril biitadien stiren
(ABS) kompozitlerinin elektrik 6zdirenci ve EMK performansi tizerindeki etkisini
arastirmigtir. Sonuglar, Ni-kapli-KE'min 6zdirencinin KE’den daha diisiik olmasi
nedeniyle, Ni-kapli-KE'nin katki miktarinda %8-15 oraninda tasarruf sagladigini
gostermektedir. Cozelti karistirma yontemiyle hazirlanan kompozitler ise eriterek
karistirma yontemine gore daha diisiik 6zdirence sahiptir. Cozelti karistirma (KE
uzunluk 4 mm) yontemiyle, lif kirilmasinin daha yiiksek oldugu eriyik karistirmaya
(KE uzunluk 0,3 mm) gore daha yiiksek KE en-boy orani elde edilmistir. Eriyik
karigtirma yontemi ile Brebender karistirci kullanilarak hazirlanan %10 Ni-kapli-

KE/ABS kompozitinin EMK degeri 1 GHz'de yaklasik 45 dB'dir [115].

Huang ve Chiou, iletken kompozitler i¢in kritik elyaf uzunlugunun yaklagik 200 um
oldugunu tespit etmistir. Cift vidali ekstriider (TSE) ile birlestirilen kompozitlerdeki
(hem KE/ABS hem de NIiKE/ABS) elyaf uzunlugu kritik uzunlugun altindadir.
Brabender Plasti-Corder ile karistirilan kompozitlerin, ii¢ tekrarli islemden sonra bile
kritik uzunlugun tizerinde bir elyaf uzunluguna sahip oldugu goriilmiistiir ve TSE ile
hazirlanan NiKE/ABS ve KE/ABS kompozitlerinin 1000 MHz'deki EMK degerleri,
30 phr elyaf igerigine kadar 0 dB’dir. Brabender Plasti-Corder ile karigtiritlan 30 phr
NiKE/ABS kompozitin 1000 MHz'deki EMK degeri ~47 dB iken, 30 phr KE/ABS
kompozitleri 31 dB’dir. NiKE/ABS kompozitlerinin daha yiiksek EMK etkinligine
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sahip olmasinin nedeni, ABS ile KE’ye kiyasla NiKE ve ABS arasindaki ara yiizey
baginin daha yiiksek olmasidir [116].

Lee ve ark. ti¢ farkli proses yontemi ile Ni kapli KE/polipropilen (PP) kompozitler
tiretmistir. Enjeksiyon kaliplama islemi ile hazirlanan %30 KE-PP kompozitlerde,
maksimum KE uzunlugu 884 um iken, yiizey hasarinin diger metotlara gore daha az
oldugu tespit edilmistir. 10 GHz frekansta EMK degeri 48,4 dB olarak dl¢iilmiistiir.
Ote yandan, ¢ift vidali ekstriider ile hazirlanan kompozitlerde maksimum KE uzunlugu
407 pum olarak elde edilmistir, ayrica KE yiizeyindeki nikel kaplamalarin pul pul
dokiildiigi tespit edilmistir ve 10 GHz frekansta 22 dB EMK degeri elde edilmistir.
Dabhili karistirici ile hazirlanan kompozitlerde ise, ortalama KE uzunlugu 613 pm olup,
KE ylizeyinde orta diizeyde hasar goriilmis, 10 GHz frekansta 28,1 dB EMK degeri
elde edilmistir. Bu durumun nedeni iiretim makinalarinin uyguladigi kayma
gerilmesidir. KE'ye yiiksek kayma gerilimi uygulayan cift vidali ekstriider, elyaf-elyaf
ve elyaf-matris arasinda artan bir carpigmaya sebep olmaktadir. Enjeksiyon kaliplama
makinesinde, KE, minimum kayma gerilimi ve kisa kalma siiresine maruz kalmaktadir
[117]. Genel olarak, iiretim yontemlerinin elyaf uzunlugu iizerindeki olumsuz etkisini
cift vidali ekstriider > Brabender karistirma (dahili karistirma) > enjeksiyon kaliplama

> ¢ozelti karistirma olarak siralamak miimkiindiir.

Karbon siyahi, TiO2 gibi elektriksel ilekenlik ve dielektrik 6zelliklerine sahip
nanopargaciklar, malzemelerin EMK etkinligini arttirmaktadir. Bu tiir nano
malzemelerin maliyeti yiikksek oldugundan diger katkilar ile hibrit olarak
kullanilmaktadir. Duan ve ark. diisiik miktarda (agirlikca %0,8) TiO2 nanopartikiil
ilavesiyle nikel kapli cam elyaf/PP kompozitlerinin EMK etkinligini iyilestirmistir.
Aktive edilmis cam elyaflar, akimsiz kaplama yoluyla nikel ile kaplanmistir.
Kompozitler, tork reometresinde eriyik karigtirma ve sikistirma kaliplama ile
hazirlanmistir. Ni ve TiO2'nin sinerjistik etkisiyle, PP matrisindeki nikel kapli cam
elyaf iletken aglar1 arasinda TiO2'nin dagilmasiyla arayiiz iyilestirilmistir. TiO>
nanopargaciklarinin eklenmesi, EM dalgalarinin zayiflamasina neden olan arayiiz
polarizasyonu yoluyla elektron transferini kolaylastirarak iletkenligi iyilestirmistir.
Hacimce %1,12 Ni ve hacimce %0,8 TiO: iceren PP/Nikel kapli cam elyaf/TiO;
kompoziti ile 8-12 GHz arasinda 44,5 dB ortalama EMK etkinligi elde edilmistir [118].

Yoo ve ark. nikel kapli karbon elyaf/poliamid 6 (PAG6) hibrit kompozitlerinin
elektriksel ve EMK ozelliklerini aragtirmistir. PA6/ nikel kapli karbon elyaf (agirlikga
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%70/30) karigimi, pultriizyon islemiyle hazirlanmistir. PA6/¢ok duvarli karbon
nanotiip (MWCNT) (agirlik¢a %91/9), PA6/karbon siyahi (agirlikga %91/9) ve
PAG/TIO. (agirlikca %91/9) karisimlari, tek yonde donen ¢ift vidali ekstriider ile
hazirlanmistir. Hibrit kompozit plakalar, enjeksiyon kaliplama ile hazirlanmistir.
Araylizey etkilesimini gelistirmek i¢in iki asamali bir iiretim prosesi kullanilmis ve
dagilim SEM analizi ile dogrulanmustir. Nikel kapli karbon elyaf oran1 (%5, %10, %15
ve %20) artirillarak EMK degeri 15 dB'den 55 dB'e yiikseltilmistir. Agirlikca %3
oraninda kullanilan ikinci nano dolgunun 1 GHz'deki EMK etkinlik degerleri, TiO>
(54 dB) > MWCNT (52,4 dB) > karbon siyah1 (47,2 dB) > Ni-kapl grafit (46,2 dB)
olarak siralanmistir. %15 oraninda nikel kapli karbon elyaf katkis1 kompozitlere 39,1
dB EMK etkinligi saglamistir. TiO2-Nikel kapli karbon elyaf hibrit dolgu sisteminin,
en yiiksek EMK etkinligine sahip oldugu belirtilmistir. %20 oraninda nikel kaph
karbon elyaf ilavesi ile 54 dB EMK etkinligi elde edilirken; %15 oraninda nikel kapli
karbon elyaf ve %3 TiO2/PA6 kompoziti ile 1 GHz'de 54 dB EMK etkinligi elde
edilmistir. Daha diisiik miktarda nikel kapli karbon elyaf ile yiikksek EMK etkinligi
elde edilmistir. Bu sonug, yiiksek dielektrik sabitine sahip TiO2'nin baskin dipolar
polarizasyonu ile absorpsiyon kaybi saglamasi ile agiklanmistir [119].

Park ve ark. onceki ¢alismadaki ayni islemlerle polipropilen (PP) hibrit kompozitler
liretmis ve onceki calisma ile benzer bir etki elde etmistir. Ikinci nano dolgunun
(agirlikga %3 ilave) 1 GHz'deki EMK etkinlik degerleri, TiO. (46,2 dB)> karbon
siyahi (44,5 dB) > MWCNT (38,3 dB)> Ni-kapl grafit (46,2 dB)> Ni kapli karbon
elyaf olarak siralanmistir [120]. Dolgu maddelerinin hibridizasyonu, sinerjik bir etki
ile EM ekranlama etkinligini artirarak hafif ve diisiik maliyetli kompozitlerin iiretimini

saglamaktadir.

Karbon nanopartikiillerine metaller kaplanarak, elektriksel iletkenlik iyilestirilebilir
veya manyetik 6zellik kazandirilabilir. Choi ve ark. nikel kaplanmis MWCNT katkili
yiiksek yogunluklu polietilen (HDPE) kompozitleri iiretmis ve EMK 6zelliklerini
incelemistir. Ni ve MWCNT ylizeyi arasindaki arayiizey adezyonunu arttirmak i¢in 6n
islem uygulanmigtir. MWCNT'ler, yiizeyi oksidasyon yoluyla aktive etmek ve ylizey
piiriizliiliigiini artirmak icin nitrik asit ile muamele edilmistir. On islemli MWCNT 'ler,
akimsiz kaplama yontemi ile nikel kaplanmistir. MWCNT'ler, dahili karistirict ile
onceden eritilmis HDPE ic¢inde dagitilmigs ve daha sonra sicak pres ile kompozit

levhalar hazirlanmistir. %3 oraninda MWCNT igeren HDPE kompozitlerinin EMK
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etkinligi, nikel kaplama ile 1,2 GHz'de (maksimum deger) 5 dB'den 16 dB'e
yiikseltilmigtir [121].

Choi ve ark. Ni-kapli MWCNT, KE ile HDPE kompozitlerin EMK tizerindeki sinerjik
etkisini incelemistir. %30 oraninda KE igeren HDPE kompozit 6 dB ve %5 oraninda
MWCNT ve %30 oraninda KE i¢eren HDPE 11 dB EMK etkinligi elde edilmis iken,
%5 oraninda Ni-kapli-MWCNT ve %30 oraninda KE igeren HDPE kompozit 1,5
GHz'de 14 dB EMK etkinligi elde edilmistir. Arastirmacilar, MWCNT iizerindeki Ni
kaplamanin topaklanma sorununa neden oldugunu, dolayisiyla matriste zayif dagilima
neden oldugunu belirtmislerdir. Bu nedenle, yiiksek EMK etkisi elde etmek igin
yiiksek miktarda dolgu maddesine ihtiyag¢ oldugunu ancak dolgu miktarinin artmasinin

islenebilirlik sorununa neden olabilecegini belirtmislerdir [122].

Dolgu maddelerinin dagilimi elektriksel iletkenlik i¢in en 6nemli parametrelerden
biridir. Diisiik bir esik degeri elde etmek igin dolgu malzemelerinin matris iginde
homojen bir sekilde dagilmasi gerekmektedir. Bu nedenle, dolgu maddelerinin
dagilimim arttirmak igin g¢ekirdek/kabuk, ayrik yapili kompozitler gelistirilmistir
[123].

Duan ve ark. EMK o6zelligine sahip genisletilmis grafit ve Ni katkili PA6 kompozit
uretmigtir. PA6 graniiller1 genisletilmis grafit ile kaplanarak ylizey islevsel hale
getirilmistir, ardindan genisletilmis grafit-PA6 graniilleri lizerine elektriksiz kaplama
ile Ni kaplanmustir. Cekirdek-kabuk yapisindaki PA6/genisletilmis grafit/Ni kompleks
pargaciklardan olusan kompozitler, sicak pres yontemiyle iretilmistir. 3-boyutlu
karbon metal hibrit ag yapisina sahip olan kompozitler, Ni ve genisletilmis grafit ile
sinerjik etki saglamistir. Diisiik dolgu igerigi (%0,9 hacimce) ile PA6/ genisletilmis
grafit/Ni kompoziti ile, 778 S/m elektrik iletkenligi ve 8 - 12 GHz frekans arasinda
77,3 dB EMK etkinligi elde edilmistir [124].

Kumar ve ark. mikrodalga emici malzeme olarak metal (Ni, Al) dagitilmis TiO>
nanopartikiilleri (anataz faz) sentezlemis ve epoksi igerisinde EMK etkinliklerini
incelemistir. 1,33 mm kalinligindaki Al dagitilmis TiO2 nanokompozitleri 10 GHz’ de
maksimum yansitma kaybi -13,67 dB olarak 6l¢iilmiistiir [125].

Prabhahar ve ark. manyetit (FesO4) ve TiO2 hibrit nanopartikiilleri ile mikrodalga
kalkanlama 6zellikli X (8-12 GHz) ve Ku (12 -18 GHz) bant araliginda etkin dogal
kauguklar tiretmistir. %1 oraninda katki ile 28,1 dB etkinlik elde edilmistir. TiO> ,
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malzeme igeriside hem absorbsiyon hem de ¢oklu yansitma kaybi saglarken; manyetit
ozellikle yiliksek frekanslarda (12-18 GHz) absorbsiyon ile etkinlik saglamaktadir
[126].

Qiao ve ark. elektrospinleme ve termal islem ile nikel gomiilmiis TiO2 kaplanmis
elektromanyetik absorbsiyon o0zellikli karbon nanofiber gelistirmislerdir. 2 mm
kalinligindaki 4:1 oraninda TiO2 ve Ni igeren nanofiberler ile 6,7 GHz’de -74.5 dB
yansima kaybi degeri elde edilmistir. TiO2 empedans uyum karakterini iyilestirirken,
nikel absorpsiyon ile EMK etkinligi saglamistir [127].

Ayrica kaplama disindaki yontemler kullanilarak iretilmis elektromanyetik
kalkanlama 6zelligine sahip malzeme olarak Ni ve TiO2’ nin birlikte veya ayr1 ayri
kullanildigi gesitli ¢alismalar bulunmaktadir [128-133].

lletken ozellige sahip cesitli polyester esasli malzemeler [70-76] gelistirilmesine
ragmen EM kalkanlama 6zelligine sahip polyester esasli malzemeler iizerine yapilan
calismalar oldukca sinirlidir.

Kashi ve ark. polyester esasli bir kopolimer olan poli(biitilen adipat-ko-tereftalat) ve
grafen nanokatmanlari ile nanokompozit iiretmis ve %15 oraninda grafen ve 2,8 mm
kalinliga sahip numuneler 10 GHz’deki EM dalgalarin %80’ini (12 dB) azaltmistir
[134].

Gasthi ve ark. PBT- hidrofilik silika nanokompozitini iiretmis ve 5-8 GHz arasinda 20
dB EMK etkinligi elde etmistir [135].

Hwang ve ark. %30 oraninda karbon elyaf katkili PBT kompozitleri ile 200-1400 MHz
araliginda 12-15 dB (%99 enerji kayb1) EMK etkinligi saglamistir [136].

Kim ve ark. yaptig1 calismada PBT- Poli(akrilonitril-ko-stiren-ko-akrilat) (PoliASA)
karisim (%70/%30 agirlik¢a) ve karbon lifi (% 8 hacmen)- MWCNT (%2 hacmen)
katkili kompoziti ile 1.4 x 10° S.cm™! elektriksel iletkenlik ve X-bant araliginda (8-12
GHz) 33,7 dB EMK etkinligi elde edilmistir [137].

Koysiiren ve ark. formamid ile modifiye ederek elektriksel zelliklerini gelistirdigi
karbon siyahi katkili PET kompozit tiretmis ve %8 oraninda katki ile X bant araliginda
27 dB EM etkinlik saglamistir [138].

Sadeghi ve ark. %2 oraninda termal olarak indirgenmis grafen takviyeli PET-PP
(%50/50) kompoziti (5 mm kalinlik) ile X bant frekans araliginda (8,2 — 12,4 GHz)
frekansa gore 40-60 dB araliginda EMK etkinligi elde edilmistir [139].
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Rosa ve ark. nikel kapli karbon elyaflar ile MWCNT katkili poliester regine
kompozitleri tiretmistir. 2,13 mm ve 1,57 mm kalinligindaki numuneler ile Ku bant
(12-18 GHz) araliginda maksimum 73 dB EMK etkinligi saglamistir [140].

Song ve ark. poli(viniliden floriir) (PVDF) and poli(etilen tereftalat-ko-1,4-
sikloheksilendimetilen tereftalat) PVDF-PETG (%60/40) ile tirettigi kompozitte, %5
oraninda uzun karbon elyaf ve %15 oraninda karbon siyahi katkisi ile 0,1 MHz — 1,5
GHz frekans araliginda 30 dB EMK etkinligi elde edilmistir [141].

Ayrica sonradan ticarilesmeye baslayan poli(trimetilen tereftalat) kompozitlerinin

EMK uygulamalar tizerine literatiirde ¢alismalar bulunmaktadir [142-145].

Literatiirdeki EMK 6zellikli termoplastik kompozitler ile ilgili yapilan c¢alismalar

Cizelge 1.3’te 6zetlenmistir.

Cizelge 1.3 : Elektromanyetik kalkanlama 6zellikli termoplastik kompozitler ile ilgili
literatiir arastirmasi.

Frekans Katk Tmz; /0\)/e Miktar Matris Ii??;;k (EE) Uretim Metodu Ref.
1-2 Nikel filamentleri (0,4 PES 2.8 87 Polimer tozu ve katki kuru ~ [146]
GHz pm ¢ap >100 mm karigtirilmis ve sicak presile 1995

uzunluk) kompozit iiretilmistir. [147]

%7 1997

[51]

2000

1-2 Karbon filamentleri PES 2.8 74 Polimer tozu ve katki kuru ~ [147]

GHz (0,1 um ¢ap >100 mm karistirilmis ve sicak presile 1997
uzunluk) kompozit iiretilmistir. [51]

%19 2000

200 Nikel tozu ABS 3 58 Ekstriizyon ile karistirilmis [50]

MHz- %30 ve sicak pres ile kompozit 2004

1.8 GHz retilmistir.

200 Nikel tozu ABS 3 58 Kuru karigtirma [50]
MHz- %7 2004

1.8 GHz

200 Nikel kapli karbon ABS 3 58 Kuru karigtirma [50]
MHz- filamentleri 2004

1.8 GHz %5
1-2 Nikel elyaflar1 (2 pm PES 2.8 58 Polimer tozu ve katki kuru [147]
GHz ¢ap x 2 mm uzunluk) karigtirtlmis ve sicak presile 1997

%7 kompozit tretilmistir. [51]
2000
Lband -  Cok katmanli karbon HDPE 3 58 Ekstriizyon karigtirtlmig ve  [148]
1.4 GHz nanotiip (CKKNT) 50 sicak pres ile kompozit 2015
%18 tretilmigtir.
1 MHz- Ni/Fe304 ABS 2 um 58 Ekstriizyon ile karigtirtimig [52]
1.2 GHz nanopartikiilleri ve sicak pres ile kompozit 2012
kaplanmus karbon tiretilmistir.
elyaf %15
(elektrodepozisyon)
100 Nikel kapli karbon PA 0.2 mm 54 Pultriizyon, ¢ift vidal [119]
MHz- elyaf + TiOz ekstriider ile graniil {iretilmis 2014
1.5GHz 7-7.8 pm ve enjeksiyon kaliplama ile
~6.0 mm kompozit iiretilmistir.
%15 + %3
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Cizelge 1.3 (devam) : Elektromanyetik kalkanlama 6zellikli termoplastik kompozitler

ile ilgili literatiir aragtirmasi.

Frekans <otk Tur(l; /0\;6 Miktar Matris Iia;ﬁrrx)l k (gg) Uretim Metodu Ref.
100 Nikel kapli karbon PA 02mm 525 Pultriizyon, ¢ift vidalh [119]
MHz- elyaf + CKKNT ekstriider ile graniil iretilmis 2014
1.5GHz %15 + %3 ve enjeksiyon kaliplama ile
kompozit iiretilmistir.
200 Nikel Tozu ABS 3mm 52 Ekstriizyon ile graniil [50]
MHz- %25 iiretilmis ve sicak pres ile 2004
1.8 GHz kompozit iiretilmistir.
1 MHz- Nikel kapli karbon ABS 2 um 50 Ekstriizyon ile graniil [52]
1.2 GHz elyaf tretilmis ve sicak pres ile 2012
%15 kompozit iiretilmistir.
1-12 Nikel kapli karbon PP 2mm 48 Pultriizyon ve enjeksiyon [149]
GHz elyaf (Satin alma) kaliplama ile kompozit 2017
7 um ¢ap%30 retilmistir.
200 Nikel tozu ABS 3 mm 48 Ekstriizyon ile graniil [50]
MHz- %20 iretilmis ve sicak pres ile 2004
1.8 GHz kompozit iiretilmistir.
100 Nikel kapli karbon PA 0.2 mm 47 Pultriizyon ve enjeksiyon [119]
MHz- elyaf %15+ Karbon kaliplama ile kompozit 2014
1.5 GHz siyaht %3 retilmistir.
100 Nikel kapli karbon PA 0.2 mm 46 Pultriizyon ve enjeksiyon [119]
MHz- elyaf %15 + Ni-kaph kaliplama ile kompozit 2014
1.5GHz Grafit %3 iretilmistir
100 Nikel kapli karbon PP 0.2 mm 45 PP/NCCF (80/20 wt%) [120]
MHz- elyaf %15 pultriizyon ile tiretilmis 2013
15GHz  (7~7.8 um ~6.0 mm PP/Ti02 (91/9 wt%) gift
satin alma) + TiO2 vidal1 ekstriider de graniil
nano tozu 20 nm %3 iiretilmis ve enjeksiyon
kaliplama ile kompozit
iretilmistir.
100 Nikel kapli karbon PP 43 PP/NCCF (80/20 wt%) [120]
MHz- elyaf %15+ Karbon pultriizyon ile tiretilmis 2013
1.5GHz siyah1 %3 PP/karbon siyah1 (91/9wt%)
cift vidali ekstriider de
grantil iiretilmis ve
enjeksiyon kaliplama ile
kompozit iiretilmistir.
1-2 Celik elyaflar1 (1.6 PES 2.8 mm 42 Polimer tozu ve katki kuru [147]
GHz mm ¢ap x 30-56 mm) karistirtlmis ve sicak presile 1997
%20 kompozit tiretilmistir.
300-800 Karbon siyahi PAG6.6 3.2 42 Ekstriizyon ile graniil [34]
MHz %5+Grafit %30 iretilmis ve enjeksiyon 2003
+Karbon elyaf %20 kaliplama ile kompozit
tretilmigtir.
8.2-12.4 Grafit %15 ABS 60 Polimer tozu ve katki kuru [150]
GHz karistirilmis ve basingh 2011
kaliplama ile kompozit
tiretilmistir.
8.2-12.4  Nikel kapli cam elyaf PP 2 mm 44.5 Tork reometrede eriyik [151]
GHz (1,12 hacim%)/TiO2 karigim ve sicak pres (180 2017
(0,8 hacim%) °C, 10 dk, 15 MPa basing)
(akimsiz kaplama) ile kompozit iiretilmistir.
8.2-12.4 Karbon siyahi ve Geri 15 Katki ve polimer internal [152]
GHz genisletilmis grafit doniigiim karistiricr ile (230 °C, 10 dk, 2020
GG 10-15 PVDF 80 rpm) karistirilmustir.

GG:KS oram 2:7,5

Basingli kaliplama (235 °C,
6MPa, 5 dk) ile kompozit
tretilmigtir
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Cizelge 1.3 (devam) : Elektromanyetik kalkanlama 6zellikli termoplastik kompozitler

ile ilgili literatiir aragtirmasi.

Frekans <ok Tm&% A)\;e Miktart -y potris Iia;:rr:)l k (gg) Uretim Metodu Ref.
8.2-12.4 3B- genisletilmig DYPE 52,4  On-eriyik karnistirma ve kuru ~ [153]
GHz grafit karigtirma sonrasi termal 2020
%24.89 kaliplama ile kompozit
uretilmistir
8.2-12.4 Nikel ferrit DYPE 15,3 Eriyik karigtirma [154]
GHz (NiFe204) %10 2020
8.2-12.4 Bakur ferrit DYPE 12,6 Eriyik karigtirma [154]
GHz (CuFe204) %30 2020
8.2-12.4 Sikigtirtlmig grafen ABS 42,4 Grafen kopiiklerine daldirma  [155]
GHz kopiik ile ABS kaplamast 2020
yapilmustir.
12-18 CKKNT PP 1mm 24 Cift vidali mikro karigtiric [156]
GHz %2 ile kompozitler iiretilmistir. 2020
12-18 CKKNT PVDF 1mm 31 Cift vidali mikro karigtirici [156]
GHz %2 ile kompozitler iiretilmistir. 2020
40-60 Segrege olmug-CNT ~ CYMA 1 mm %100  Kuru karigim ve sicak pres  [157]
GHz %3-6 PE ile kompozit iiretilmistir. 2020
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2. MATERYAL VE METOT

2.1 Malzemeler

Poliakrilonitril esash A-42 tipi 12000 (12K) filament sayisina sahip karbon elyaf (KE)
DOW AKSA’dan temin edilmistir (Sekil 2.1). Karbon elyafin 6zellikleri Cizelge
2.1°de verilmistir [158]. Natural katkisiz polibiitilen teraftalat (PBT) graniilleri (Sekil
2.2) TISAN A.S. firmasindan temin edilmistir. Natural katkisiz polibiitilen teraftalatin
ozellikleri Cizelge 2.2°de verilmistir. Yiiksek saflikta (% 99,995) rutile fazinda 28 nm
partikiil boyutuna sahip Titanyum dioksit (TiO2) nanopartikiilleri Nanografi
firmasindan temin edilmistir. Nikel anot olarak, 3 mm kalinliginda 15 cm x 5 cm

boyutlarinda nikel plakalar, Teknik Dokiim firmasindan temin edilmistir.

Sekil 2.1 : 12k karbon elyafin goriintiisii.

Cizelge 2.1 : Kullanilan karbon elyafin 6zellikleri.

Cekme Cekme Modiilii ~ Uzama Yogunluk  Iplik Numarasi
Dayanimi (MPa) (GPa) (%) (g/cm?) (Tex)(g/1000m)
ISO 10618 ISO 10618 ISO 10618  1SO 10119 ISO 1889
4900 250 2,0 1,79 800
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Sekil 2.2 : Polibiitilen teraftalat graniilleri.

Cizelge 2.2 : Kullanilan PBT polimerinin 6zellikleri.

Yogunluk  Nem Miktart  Camsi Gecis  Erime Noktast  Erime Akis Indisi

(g/cm?®) (%) Sicaklig (°C) (250 °C, 2,16 kg)
ISO 1183 ISO 62 [159] ISO 11357 g/10> ISO 1133
1,30-1,33 <0,10 73 225 55

Elektrodepozisyon ¢ozeltisinde, >%99,0 saflikta Nikel siilfat hekzahidrat
(NiSO4.6H20) (154,75 g/mol) (EN grade, Nornickel) (Sekil 2.3), > 97,0 % saflikta
Nikel kloriir hekzahidrat (NiCl>.6H.0) (237,66 g/mol) (Extra Pure, Tekkim) (Sekil
2.4), >%99,5 saflikta borik asit (H:BO3) (61,83 g/mol) (Extra Pure, Tekkim), (Sekil
2.5) ve sodyum dodesil stilfat (NaC12H25SQ04) (pH eur, Merck) (288.38 g/mol) (Sekil
2.6) kullanilmistir. Karbon elyafa yapilan 6n islem igin %65°lik nitrik asit (for analysis

emsure®, Merck) ve %99,5 saflikta aseton (Extra pure, Tekkim) kullanilmistir.
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Sekil 2.3 : Nikel siilfat hekzahidratin kimyasal yapisi.
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2.2 Metotlar
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Sekil 2.4 : Nikel kloriir hekzahidratin kimyasal yapisi.

HO\B/OH

OH

Sekil 2.5 : Borik asitin kimyasal yapisi.

Sekil 2.6 : Sodyum dodesil siilfatin kimyasal yapisi.

2.2.1 Karbon elyaf 6n islem

Karbon elyaf ipliklerinin {izerindeki organik yiizey kaplamasi karbon elyaf
filamentlerinin birbirinden ayrilmasini ve tamamen 1slanmasini engellemektedir. Etkin
bir kaplama igin her bir karbon elyaf filamentinin ¢6zelti ile temas etmesi
gerekmektedir. Ayrica kaplamanin karbon elyaf yiizeyi ile etkilesiminin artmasi igin
yiizey aktivasyonu gerekmektedir. Bu sebepler ile karbon elyaf filamentlerin

tizerindeki organik kaplamay1 uzaklastirmak ve yiizey piiriizliliiglinii arttirmak igin

karbon elyaflar 6n isleme tabi tutulmustur.
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Karbon elyaf, kiil firininda 25 °C/dk hizda 400 °C’ye 1sitilmis ve 30 dk 400 °C’de
bekletilmistir. Sonrasinda %40°lik sulu nitrik asit ¢ozeltisinde 40 dk bekletilmistir.
Siire sonunda filamentler deiyonize su ile yikanarak notrlestirilmistir [49]. Ardindan
30 dk boyunca asetonda bekletilmistir [160] ve sonra oda sicakliginda kurutulan KE
iplikler bobin seklinde sarilmustir.

2.2.2 Elektrodepozisyon ile karbon elyafa kaplama

2.2.2.1 Elektrodepozisyon ¢ozeltisi

Elektrolit ¢6zeltisi olarak Watts nikel ¢ozeltisi kullanilmistir [49, 60]. Nikel iyonu
kaynagi olarak Nikel siilfat hekzahidrat (NiSO4.6H20), anot aktivasyon ajani olarak
ve ¢ozeltinin iletkenligini arttirmak i¢in Nikel kloriir hekzahidrat (NiCl2.6H20),
¢ozelti pH’m1 dengelemek igin borik asit (H3BOs) ve karbon elyaf iplikteki
filamentlerin dagilmasini saglamak i¢in yiizey aktif madde ve oluklanma Onleyici
olarak sodyum dodesil siilfat (SDS) kullanilmistir. C6zelti saf su ile hazirlanmistir.
Cozeltide kullanilan bilesenlerin miktarlar1 Cizelge 2.3’te verilmistir. Sicakligi 30 °C

olan ¢ozeltinin pH’1 3-3,5 araligindadir.

Cizelge 2.3 : Elektrolit bilesenlerinin miktarlari.

Bilesen Miktar (g/L)
Nikel siilfat (NiSO4.6H20) 100
Nikel kloriir (NiCl2.6H20) 45
Borik asit (H3BOs) 30
Sodyum dodesil siilfat (SDS) 0,3

2.2.2.2 Karbon elyafa nikel kaplama

Cozeltiler i¢in, hacmi 1,4 L olan, 10 cm ¢apma ve 20 cm boyundaki cam kaplar
kullanilmistir. 6 adet ¢ozelti hazirlanmistir. Cozeltilerin sicaklik kontrolii, 1siticilt
manyetik karistiricilar kullanilarak siirekli karigtirma ile yapilmistir. Cozelti sicakligt
30 °C + 2 °C’ta sabit tutulurken, kaplama sirasinda ¢ozelti pH degeri 5,5’in altinda
olacak sekilde cozeltiye belirli araliklar ile borik asit eklenerek pH ayarlamasi
yapilmistir. Cozeltiye belirli araliklar ile nikel siilfat ve nikel kloriir eklemesi yapilarak

¢ozeltinin iyon dengesi korunmustur.
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On islemli karbon elyaf iplikler, her birinin agirlig1 0,320-0,335 gram araliginda olacak
sekilde 21 cm uzunlugunda ¢ift kat kesilmistir. Karbon elyaflarin elektrot ile temas
eden uglarmin kaplama sirasinda ¢ozelti ile 1slanmasini engellemek igin karbon
elyaflar, bir ucundan yaklasitk 1 cm uzunlugundaki bélge aliiminyum folyo ile
sarilmistir ve elektrotlara bu bolgeden tutturulmustur.

5 cm x 15 cm boyutlarindaki nikel anotlar saf su ve etanol ile temizlenmis ve
kurutulmustur. Nikel anotlar, ¢ozeltilere bakir tel ile asilarak yerlestirilmistir.

Dogru akim giic kaynagi kullanilan elektrodepozisyon c¢aligmalar1 literatiirde
bulunmaktadir [48, 60, 111, 161-163]. Bu ¢alismalar esas alinarak sistem kurulmustur.
Ancak iki ¢ozeltinin seri baglanarak tek bir dogru akim (DC) gii¢ kaynagi ile ayn1 anda
2 numunenin kaplanmasi seklinde (Sekil 2.7) bir calismaya literatiirde

karsilasilmamuistir.

30V, 5 Amper kapasiteli UNIT marka UTP3315TFL-11 model DC ayarli gii¢c kaynagi
ile ¢ozeltilerin baglantilari, her iki ¢ozelti birbirine seri baglanacak sekilde yapilmistir.
Cihazin + kutup c¢ikisina bagh kablonun diger ucu birinci ¢ozeltideki nikel anoda
baglanmis, - kutup ¢ikisina bagli kablonun diger ucu ise 2. ¢ozeltideki katot gorevi
goren karbon elyafa baglanmistir. Birinci ¢6zeltinin katoduna (karbon elyaf) baglanan
kablonun diger ucu ikinci ¢0zeltinin anotuna baglanarak iki ¢ozelti birbirine seri
baglanmustir (Sekil 2.7). 9 A akima kadar dayamkli 0,75 mm? kesit alana sahip elektrik
kablolar1 kullanilmistir. Bu sekilde 3 set ¢ozelti, 3 adet gii¢ kaynagia baglanmistir
(Sekil 2.8). Sonug olarak, ayni anda ayni1 6zelliklerde 6 adet karbon elyaf ipligine
kaplama yapilabilmistir.

Sekil 2.7 : Seri baglama ile elektrodepozisyon kaplama diizenegi ¢izimi.
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Sekil 2.8 : Elektrodepozisyon ile nikel kaplama sistemi.

Akim sabit tutularak belirli siire kaplama gerceklestirilmistir. Kaplamalar ayn1 ¢ozelti
icerisinde tekrarli sekilde yapilmistir. Kaplanmis karbon elyaflar saf su ile temizlenmis

ve sonrasinda 100-120 °C etiivde kurutulmustur.

2.2.2.3 Karbon elyafa TiO2- Nikel kaplanmasi

Karbon elyafa TiO2 ve Nikel (TiO2-Ni) kaplama islemi literatiirde bulunmamaktadir
ancak metal malzemelere TiO- ve Nikel elektrokaplama ¢alismalari mevcuttur [91-94,

96, 98, 161, 164-167]. Bu ¢alismalardan yararlanilarak kaplama gergeklestirilmistir.

TiO2 nanopartikiilleri, belirli miktar saf su i¢inde 30 dakika boyunca ultrasonik
homojenizator ile dagitilmistir. Sonrasinda ¢6zeltideki TiO2 konsantrasyonu, 10 g/L
olacak sekilde elektrodepozisyon ¢ozeltisinin igerisine eklenmistir (Sekil 2.9).
Kaplama sirasinda TiO2 nanopartikiillerinin ¢okmemesi i¢in 400 rpm’de siirekli

karigtirma yapilmstir.

Kaplama islemi, B6lim 2.2.2.2°de agiklanan Watts nikel ¢ozeltisinde seri baglama
yontemi kullanilarak, ayni parametreler (sicaklik, pH) ile belirli akim ve siirede

gerceklestirilmistir.
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Sekil 2.9 : Elektrodepozisyon ile TiO2- Nikel kaplama sistemi.

2.2.2.4 Elektrodepozisyon ¢ozeltisi optimizasyonu

Kaplama sirasinda ¢ozelti sicakligi, pH’1 ve nikel anotlarin durumu belirli araliklarla
kontrol edilmistir. Cozelti sicakligi 30 °C £ 2 °C araliginda tutulmustur. Kaplama
sirasinda ¢ozeltideki nikel iyonu tiikendiginden ¢ozeltide negatif ytikli iyonlar (SO4
,CI) birikmektedir [63, 168]. Cozeltide bulunan borik asit belirli bir seviyeye kadar bu
durumu dengelemekte ancak pH c¢ok fazla yiikseldiginde pH dengesini
saglayamamaktadir. Bu sebep ile ¢ozelti pH’1 ylikselmektedir. Cozelti pH’inin
yiikselmesi, ¢ozelti direncinin arttigin1 ve dolayisiyla kaplama veriminin diistiiglint
gostermektedir [168]. Cozelti pH’1, pHmetre (Hanna, Edge®) ile belirli aralikla ile
takip edilerek, pH 5,5 seviyesinin altinda kalacak sekilde ayarlanmigtir. pH
ayarlamasi, c¢ozeltiye belirli araliklar ile borik asit ve nikel tuzlar1 eklemesiyle
yapilmustir. Belirli bir miktar borik asit ekleme sonrasi doygun ¢ozelti olustugundan,
borik asit ¢oziinmemektedir. Bu durumda kaplamalar, yeni ¢ozelti hazirlanarak
yapilmustir.

Karbon elyafin iletkenligi nikel anotun iletkenliginden diisiik oldugundan anot verimi
katot veriminden yiiksektir. Bu dengesizlik sebebiyle nikel anotlar kaplama yapildikca
tilkkenmekte ve anot ylizeyinde gevsek bir metal katman birakmaktadir, bu da zamanla
¢ozelti igerisine dokiilerek kaplama Kkalitesini diislirebilmektedir [168]. Bunu
engellemek i¢in belirli araliklar ile nikel anotlar firgalanarak temizlenmis sonrasinda
saf su ve etanol ile yikanmistir ve ¢ozelti igerisinde biriken metal partikiiller manyetik

tutucu yardimiyla alinmistir.
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2.2.3 Karbon elyaflarin kesimi

Kaplanmamis ve kaplanmis karbon elyaflar, yuvarlak maket bigcagi (OLFA RB45) ile
5 + 2 mm boyutlarinda kesilmistir. Kesilmis karbon elyaflarin goriintiileri Sekil 2.10°

da verilmistir.

a)

Sekil 2.10 : Kesilmis karbon elyaflarin goriintiisii a) karbon elyaf (KE), b) Nikel
kaplanmis karbon elyaf (NiKE), c) TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf (TIO2NiKE).

2.2.4 PBT graniillerinin TiOz ile kaplanmasi

EM kalkanlamaya destek gosterecek TiO2 nanopartikiillerinin, ekstriizyon sirasinda
PBT matris igerisinde dagilimini kolaylastirmak i¢in, TiO2 nanopartikiilleri PBT
graniillerine kaplanarak kullanilmistir. Bu tez ¢alismasinda uygulanan yontem ile
kaplama, literatiirde daha once gergeklestirilmemistir. Ayrica PBT graniillerinin TiO>
nanopartikiilleri ile kaplanmasi da ilk defa gergeklestirilmistir. Literatiirde mekanik
karigtirma ile farkli nanopartikiiller polimer ganiilleri ile kaplanmistir [157, 169-171].
Bu caligmalar esas alinarak TiO2 nanopartikiilleri PBT yiizeyine mekanik karigtirma
ile fiziksel olarak kaplanmistir. TiO2 nanopartikiilleri 150 mikron mes biiytikligiine
sahip elekten gegirilmistir. PBT graniillerinin iizerine izopropil alkol (IPA)
piskiirtiilerek PBT yiizeyindeki polar gruplarin aktiflesmesi saglanmis ve hemen
sonrasinda TiO2 nanopartikiilleri elek yardimiyla serpilmistir ve el ile sarsilarak TiO:
nanopartikiillerinin PBT ylizeyine homojen kaplanmasi saglanmistir. 200 gram PBT
graniiliine %1 oraninda kaplama icin 2,5 g, %1,25 i¢in 3 g, %3 i¢in 7 g, %3,75 i¢in ise
8,3 g TiO2 nanopartikiilii kullanilmistir. Kaplanmis TiO2-PBT graniilleri 70 °C
sicakliktaki etiivde kurutulmustur (Sekil 2.11). Kaplama 6ncesi ve kaplama sonrasi

PBT graniillerinin tartim1 alinarak kaplama miktar1 tayin edilmistir.
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Sekil 2.11 : Kaplanmamis PBT graniiller (PBT) a) ve TiO2 kaplanmis PBT graniillerin
(TiO2PBT) b) fotograflari.

2.2.5 Ekstriizyon ile kompozit graniillerin iiretimi

PBT graniilleri ve kesilmis elyaflar 70 °C etiivde en az 48 saat kurutulmustur. Vida
boy/cap (L/D) orani 40 olan tek yonde donen ¢ift vidal ekstriider cihazinda (Polmak/
Lab Extruder 18MM) kompozit filamentler iiretilmistir. Uretim parametreleri
(sicaklik, hiz) eriyik viskozitesini ve akis hizin1 optimize edecek sekilde ayarlanmistir.
Vida donme hizi (rpm) iiretim sirasinda tork degeri 30’u asmayacak sekilde
ayarlanmistir. Yiksek katki oranlarinda yiiksek rpm ve yliksek sicaklik ile iiretim
yapilirken, diisiik katk1 oranlarinda daha diisiik vida donme hiz1 ve diisiik sicaklikta
tiretim yapilabilmistir. Genel olarak 230-245 °C sicaklik araliginda ve 30-60 rpm hiz
araliginda calisilmistir.

Karbon elyaflarin kirilmasini minimize etmek i¢in PBT graniilleri bastan beslenirken,
kesilmis karbon elyaflar, 4. boliimdeki besleme géziinden el ile beslenmistir. Uretilen
filamentler, graniil kesme cihazi ile yaklasik 3-5 mm uzunlugunda graniil hale
getirilmistir.

1. grupta ve 2. grupta iiretilen kompozit graniillerin goriintiileri Sekil 12 ve Sekil 13’te;
tiretilen kompozitlerin katki tiirleri ve oranlarina gore belirlenmis olan kodlamalari

Cizelge 2.4 ve Cizelge 2.5’te verilmistir.
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Cizelge 2.4 : 1. grupta iiretilen PBT kompozitlerin katki orani ve katki tiirlerine gore

kodlamalart.
Katki Oram (g/g)
. . %10 %20 %30
Katka Tiirleri
Karbon Elyaf 10KE-PBT 20KE-PBT 30KE-PBT

Nikel Kaplanmig Karbon Elyaf 10NiKE-PBT 20NIiKE-PBT 30NIiKE-PBT
. . 10TiO2NiKE- 20TiO2NiKE- 30TiO2NIKE-

TiO> ve Nikel Kaplanmig Karbon Elyaf PBT PBT PBT

Cizelge 2.5 : 2. grupta tiretilen PBT kompozitlerin katki orani ve katki tiirlerine gore

kodlamalari.
TiO2 Orani (g/g)
%1 %3
Katki Tiirleri
TiO, 1TiO2PBT 3TiO2PBT
Karbon Elyaf ve TiO; 20KE-1TiO2PBT 20KE-3TiO2PBT

Nikel Kaplanmig Karbon Elyaf ve TiO,  20NiKE-1TiO2PBT  20NiKE-3TiO2PBT

c)

Sekil 2.12 : 1. gruptaki graniillerin fotograflar1 a) 30KE-PBT, b) 20KE-PBT, ¢) 10KE-
PBT, d) 30NiKE-PBT, e) 20NiKE-PBT, f) 10NiKE-PBT, g) 30TiO2NiKE-PBT, h)
20TiO2NIKE-PBT, 1) 10TiO2NiKE-PBT.
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Sekil 2.13 : 2. gruptaki graniillerin fotograflari a) ITiO2PBT, b) 3TiO2PBT, ¢) 20KE-
1TiO2PBT, d) 20KE-3TiO2PBT, e) 20NiKE-1TiO2PBT, f) 20NiKE-3TiO2PBT.

2.2.6 Enjeksiyon ile kompozit plakalarmn iiretimi

ISO 527-3 standardina uygun ¢ekme dayanimi test ¢ubuklari, ISO 180 standardina
uygun darbe test gubuklar1 ve 60 x 60 mm boyutlarinda 3 mm kalinhigindaki plakalar
enjeksiyon kaliplama yontemi ile TISAN A.S. firmasinda TEDERIC marka TRX 100
SV model enjeksiyon cihaz1 ile iretilmistir. Kovan sicakligr 245 °C, enjeksiyon
sicakligr 230-250 °C araliginda, kalip sicakligi ise 70-80 °C araliginda ¢alisilmustir.
Sogutma siiresi 20-25 sn araligindadir. Uretilen kompozit test plakalarinin goriintiileri

Sekil 2.14’te verilmistir.
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Sekil 2.14 : Uretilen kompozit test plakalarinin goriintiileri a) 30KE-PBT, b) 30NiKE-
PBT, c) 30TiO2NIiKE-PBT’ye ait ¢cekme dayanimi test gubuklari, d) 30KE-PBT, e)

30NIKE-PBT, f) 30TiO2NiKE-PBT ye ait darbe dayanimi test ¢ubuklari, g) 30KE-
PBT’ye ait 60x60 cm‘lik plaka.

2.3 Karakterizasyon ve Testler

2.3.1 Kaplama miktar tayini

Karbon elyaf iizerine yapilan kaplama miktarini tayin etmek i¢in kaplama oncesi ve
kaplama sonrasi kuru haldeki karbon elyaflarin agirliklart Slgiilmiistiir. Agirlikca

kaplama miktar1 Denklem 2.1’e gore hesaplanmigtir [172]:

Kaplama miktart (%) (g) = W * 100 (2.1)

2

Denklem 2.1°de my, kaplanmis karbon elyaf agirligin1 (g), m, ise kaplama oncesi

karbon elyaf agirligini (g) ifade etmektedir.
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2.3.2 Kompozitlerdeki katki miktar: tayini

Uretilen kompozit plakalarin katk: miktar1, 1ISO 6964 standard esas almarak kiil tayini
metodu ile belirlenmistir [173]. Kii¢iik parcalara ayrilmis kompozitler, 105 °C
sicakliktaki etlivde en az 16 saat bekletilerek kurutulmus ve sabit tartima getirilmistir.
Kullanilacak krozeler ise 600 °C’de 1 saat bekletilerek sabit tartima getirilmistir.
Desikatorde oda sicakligina getirilen krozelerin ve numunelerin tartimi alinmistir.
Yaklasik 4’er gram numune ile 3 tekrarli sekilde calisilmistir. Kapakli kroze
igerisindeki numuneler, 325 °C’deki kiil firininda 550 °C’ye kadar 10 °C/dk 1sitma
hizi ile 1s1itilmis ve sonrasinda 10 dk boyunca 550 °C’de bekletilmistir. PBT matrisin
kontrollii sekilde kalsine olmasi saglanmistir, sonrasinda kalan yanmis PBT
kalintilarin1 uzaklastirmak i¢in krozelerin kapaklari alinarak 600 °C’de 30 dk daha
bekletilmistir. Desikator icerisinde oda sicakligmma getirilen krozelerin tartimi
almmustir. Islem sonras1 kalan kiiliin miktar1 Denklem 2.2 ile hesaplanmustir:
Kiil Miktart (%) = [1 — (mlm;lmz)] « 100 (2.2)

Denklem 2.2°de m,, numune agirligin1 (g), m, ise kalsinasyon sonrasi kalan kiiliin

agirhigini (g) ifade etmektedir.

2.3.3 Karbon elyaf uzunluk dagilim tayini

Kompozitlerdeki karbon elyaf uzunluk dagilimi tayini, 1SO 22314 standardi esas
alinarak yapilmistir [174]. Kiil firminda yakma sonunda kalan karbon elyaflar, cam
lamel tizerinde saf su (50 ml saf suya pastor pipet ile 1 damla yiizey aktif madde
eklenmistir) ile ultrasonik banyo igerisinde dagitilmistir. 140 °C etiivde saf su
buharlagtirllmistir. Leica Olympus BX50 F4 optik mikroskobu kullanilarak 10x
biiyiitme ile goriintiiler alinmis ve mikroskoba ait program ile goriintiilerden elyaf
uzunluklart Ol¢lilmistir (Sekil 2.15). En az 400 + 100 adet elyaf uzunlugu
olgiilmiistiir. Ol¢iim degerleri kullanilarak cizilmis histogram grafikleri ile elyaf

uzunluk dagilimi analiz edilmistir [175].
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Sekil 2.15 : Karbon elyaf uzunluk 6l¢iimii.
2.3.4 Yogunluk tayini

Uretilen kompozitlerin yogunluk tayini, 1ISO 1183-1 standardina gére Metot A -
Daldima (Arsimet) metodu uygulanarak gergeklestirilmistir [176, 177]. Shimadzu
Uniblock AP225WD Hassas terazi ve SMK 601 model yogunluk 6l¢iim kitinden
olusan yogunluk 6l¢iim diizenegi Sekil 2.16’da verilmistir. Yogunluk 6l¢limleri, 23 °C
sicakliktaki distile su igerisinde gergeklestirilmistir. Yogunluk degerleri, Denklem
2.3’e gore hesaplanmustir:

my * pg (2.3)

Yogunluk (p)(g/cm3) = p—
1 2

Denklem 2.3’te m; hava ortaminda 6l¢iilmiis numune agirliginit (g), m, distile su
igerisinde Ol¢lilmiis numune agirligini (g), ps suyun yogunlugunu ifade etmektedir.

Suyun yogunlugu 0,9978 g/cm? olarak alinmistir [178].

Sekil 2.16 : Yogunluk 6l¢iim diizenegi.
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2.3.5 Diferansiyel taramah kalorimetri analizi (DSC)

Diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) analizi 30 °C — 300 °C sicaklik araliginda 10
°C/dk 1sitma hiz1 ile azot ortaminda, 1sitma-sogutma-isitma seklinde 3 adimda TA
marka Discovery DSC25 model DSC cihazi ile gergeklestirilmistir. DSC cihazinin ve
sogutucu sisteminin goriintiisii Sekil 2.17°de verilmistir. Yaklasik 5 mg numune ile
calisilmistir. Kompozitlerin erime ve kristallenme sicakliklari, erime entalpileri analiz
edilmistir. Kristalinite oran1 Denklem 2.4 ‘e gore hesaplanmistir. %100 kristalin PBT
polimerinin erime entalpisi 142 J/g olarak alinmistir [179-181].

(2.4)

e

Kristalinite Orant (%) = * 100

e0

Denklem 2.4’te AH,,, %100 kristalin PBT polimerinin erime entalpisini (142 J/g),

AH, ise numunenin erime entalpisini ifade etmektedir.

Sekil 2.17 : DSC cihazi.

2.3.6 Termal gravimetrik analiz (TGA)

Karbon elyaflarin ve kompozitlerin termal bozunma davraniglart TA marka SDT Q600
model TGA cihaz1 (Sekil 2.18) ile analiz edilmistir. Termal gravimetrik analiz, 20
°C/dk 1sitma hizi ile oda sicakligindan 800 °C’ye azot ortaminda isitma seklinde
gerceklestirilmistir. Yaklagtk 10 mg numune ile ¢aligilmistir. Termal bozunma
baslangic ve bitis sicakliklari, bozunma tepe sicakligi, kiitle degisimleri (%) ve kalinti

yiizdeleri analiz edilmistir.
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Sekil 2.18 : TGA cihazi.

2.3.7 X-Isim difraktrometresi (XRD) ile kristal yap1 analizi

Kaplanmis karbon elyaflarin kristal yapisi, Bruker marka D8 Advance model XRD

cihazi kullanilarak, 20°-90° a¢1 araliginda 0,2 6/s tarama hizi ile analiz edilmistir.

2.3.8 X-1511 floresansi spektrometresi (XRF) ile element analizi

Kaplanmis karbon elyaflarin metal element igerigi ve kompozisyonu, RIGAKU marka
Supermini200 model XRF cihazi ile vakum ortaminda calisilarak analiz edilmistir.
Numuneler, yiizeyden analiz edilmistir. Element kompozisyonu yari-kantitatif ve

%100’e normalize edilmis olarak hesaplanmistir.

2.3.9 Taramah elektron mikroskobu ile morfolojik analiz

Karbon elyaflarin ve kompozitlerin morfolojik analizleri ve element analizleri
TESCAN marka VEGA SB3 model Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) (Sekil
2.19, sol) ile analiz edilmistir. Cressington marka Sputter Coater 108auto model
kaplama cihaz1 (Sekil 2.19, sag) ile kompozitlerin yiizeyine 3 £ 0,5 nm kalinliginda
altin kaplama yapilmistir.

Sekil 2.19 : SEM cihaz (sol) ve altin kaplama cihaz1 (sag).
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2.3.10 Elektriksel direng ol¢iimii

Kaplamali1 ve kaplamasiz karbon elyaflarin ve kompozit plakalarin (3 mm kalinlik)
elektriksel direng 6l¢liimii, Keithley 2400 Sourcemeter cihazi ile 2 problu direng 6l¢iim
metodu ile yapilmustir [182]. 17 ¢cm uzunlugundaki karbon elyaf iplige 20 iplik turu
verilerek elyaflarin birbirine temas etmesi saglanmistir (Cap: 3 mm). Problar, orta
noktalarimin arasi 1 ¢cm olacak sekilde yerlestirilmis iletken bakir bantlar iizerine
batirilmis ve 60 sn sonraki direng degeri (sabitlendigi andaki degerler) kaydedilmistir
[183, 184]. 15’er adet Ol¢iimiin ortalamasi alinmistir. Plakalarin 6l¢timii i¢in ise, prob
uclarina iletken kablo baglanmis ve kablo uglari bir cm mesafe ve 1 cm uzunlugundaki
bakir bantlar ile plastik bir destek iizerine sabitlenmistir, destek, plakanin yiizeyine
temas ettirilerek Olgimler alinmistir. 3’er adet plakadan alinan 5’er Olglimiin
ortalamas1 alinmistir. Elektriksel direng degerleri Denklem 2.5°e gore hesaplanmistir

[185]:

Direng (Q) * Kesit Alant (cm?) (2.5)

Elektriksel di Q. = ~
ektriiel digenc (QEur) Olcum Mesafesi (cm)

2.3.11 Cekme dayanim testi

Cekme dayanimu testleri, ISO 527-1,2 standartlarina gore gergeklestirilmistir [186,
187]. Testler, INSTRON 5969 universal mekanik test cihazinda (Sekil 2.20) 50 kN
yik hiicresi kullanilarak gerceklestirilmistir. Tip 1 A’ya uygun boyutlardaki test
numuneleri, 23 °C sicaklik ve %50 bagil nem kosullarindaki laboratuvarda en az 24
saat kondisyonlanmis ve ayni ortamda test edilmistir. Testler, cene aras1 mesafe 115
mm’ye ayarlanarak ve modiil hesaplanana kadar 2 mm/dk, sonrasinda 5 mm/dk ¢ekme
hiz1 ile gergeklestirilmistir. Her bir numune i¢in 5’er adet sonucun ortalamasi
almmigtir. Cekme dayanimi (MPa), maksimum kuvvetteki uzama (%), kopma

anindaki uzama (%) ve elastisite modiilii (MPa) hesaplanmuistir.
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Sekil 2.20 : Mekanik test cihazi.
2.3.12 1zod darbe dayanim testi

Izod darbe dayanimi testleri, ISO 179 standardina gore gerceklestirilmistir [188].
Testler, INSTRON-CEAST 9050 test cihazinda (Sekil 2.21), 2,75 J kapasiteli sarkag
ile gergeklestirilmigtir. 80 mm uzunlugunda 9,8 mm genisliginde ve 4 mm
kalinligindaki ¢entiksiz test numuneleri, 23 °C sicaklik ve %350 bagil nem
kosullarindaki laboratuvarda en az 24 saat kondisyonlanmis ve ayni ortamda test
edilmistir. Her bir numune i¢in 5’er adet sonucun ortalamasi alinmistir. Izod darbe

dayanimi (kJ/m?) hesaplanmustir.

Sekil 2.21 : Darbe test cihazi.
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2.3.13 Elektromanyetik kalkanlama (EMK) etkinlik testleri

Kompozitlerin EMK etkinliklerinin belirlenmesi i¢in Agilent N5230A PNA-L 2 portlu
vektor network analizor cihazi (Sekil 2.22) kullanilmistir. Diisiik frekans araligindaki
(500 MHz-4 GHz) EMK etkinligi igin koaksiyel dalga kilavuzu kullanilmigtir [189].
X bant frekans araligindaki (8-13 GHz) EMK etkinligi i¢in dikdortgen dalga kilavuzu
kullanilmistir [190, 191]. EMK o&lgiim cihazi ve kullanilan dalga kilavuzlariin
gorintiileri Sekil 2.22°de verilmistir. Koaksiyel dalga kilavuzu i¢in 20 mm capinda
daire seklinde numune, dikdortgen dalga kilavuzu i¢in ise 10,16 mm - 22,86 mm
boyutlarinda numuneler, 3 mm kalinligindaki 60 mm x 60 mm kompozit plakalarindan
su jeti ile kestirilmistir. S11, S22 Ve Sz1, S12 sagilma parametreleri 6l¢iilmistiir. Toplam
EMK etkinligi (dB), Denklem 2.8 ve 2.9, yansitma etkinligi (dB) Denklem 2.6 ve 2.7,
absorpsiyon etkinligi (dB) Denklem 2.10 ve 2.11 ile hesaplanmistir [190, 192, 193]:

S S
R=ISul? = 15,07 = 1058) = 10G%) (2.6)
1 1 2.7)
SEr = —10lo = —10log————=—10lo
i gl_R g1_|511|2 gl—lO(ilol)
S S
T =1Sp,02 = 15,12 = 10Ge) = 10055) (2.8)
SEr = —10log |%| = SE,+ SEg (2.9)
A=1—|S;11*— [S,? (2.10)
SE 10l0g = = _ 1010g — 1010g L= 51l (2.11)
= — 0 —— 0g—— = — o
4 g T g|512|2 g |512|2
S
1-10)
10(3%)
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Sekil 2.22 : Agilent N5230A PNA-L network analizor cihazi, koaksiyel ve dikdortgen
dalga kilavuzlari.
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3. BULGULAR ve TARTISMA

3.1 On islemli Karbon Elyafin Ozelliklerinin Incelenmesi

Nikel kaplama ile karbon elyaf yiizeyinin etkilesimini ve adezyonunu arttirmak igin
karbon elyafin ylizeyinde bulunan organik kaplama uzaklastirilmis ve ylizey
piiriizliiliigiinii arttirmak icin kimyasal 6n isleme tabi tutulmustur [55, 57, 160]. On
islemsiz ve On islemli karbon elyaflarin SEM’de alinmis yiizey goriintiileri Sekil 3.1°
de verilmistir. On islemsiz karbon elyafa gére, 6n islemli karbon elyafin yiizeyindeki
yariklarin derinlestigi ve yariklarin yogunlastigi goriilmektedir. Huang ve ark. yaptigi

calismada benzer sonuglar elde etmistir [194].

SEM HV: 15.0 kV WD: 13.46 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV WD: 13.55 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 3.50 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL SEM MAG: 3.50 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.1 : Karbon elyaf filamentlerinin 6n islem 6ncesi a) ve 6n islem sonrast b) SEM
goriintiileri.

3.2 Elektrodepozisyon ile Karbon Elyafa Nikel Kaplama Parametrelerinin

incelenmesi

3.2.1 Uygulanan akimin kaplama miktari iizerine etkisi

Kaplama parametreleri (siire, sicaklik, ¢ozelti vb.) sabit tutularak farkli akimlarda

kaplamalar gergeklestirilmistir. Kaplama miktari sonuglari Cizelge 3.1 ve Sekil 3.2°de
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verilmistir. Kaplama miktari, uygulanan akim ile dogru orantili olarak artmustir [47,
49]. Sekil 3.2°deki 10 dk siire ile kaplanmis karbon elyaflarin sonuglarina ait egilim
cizgisinin R? degeri 0,9999 olarak hesaplanmistir. Uygulanan akim arttik¢a anoda
verilen e yogunlugu artmis ve dolayisiyla anottan ayrilan Ni?* iyonu yogunlugu

artmistir. Bu iyonlar da katot iizerinde birikerek kaplama oranini arttirmigtir [195].

Cizelge 3.1 : 10 dk kaplama siiresi ile nikel kaplanmis karbon elyaflarin uygulanan
akima gore kaplama miktar1 degerleri.

Uygulanan Akim (A) 0,5 1 15 2

Kaplama Miktar1 (%) (g/g)  32,1+024 653+041 998+037 134,1+0,01

150 1341
ev 125 - e
N 998 .7
g 0 o
g e
= 75 65.3 ...
= od
g 50 32,1 .............
p— o’
g 2 y = 34,05x - 2,3
£~ . R2=0,9999
05 1 1,5 2
Akim (A)

Sekil 3.2 : 10 dk kaplama siiresi ile nikel kaplanmis karbon elyaflarda akimim kaplama
miktarina etkisi.

3.2.2 Kaplama siiresinin kaplama miktari iizerine etkisi

Kaplama parametreleri (akim, sicaklik, ¢dzelti vb.) sabit tutularak 1 A ve 2 A akim
icin farkl siirelerde kaplama gerceklestirilmistir. 1 A akim i¢in kaplama miktar
sonuclar1 Cizelge 3.2 ve Sekil 3.3’te verilmistir. 2 A akim i¢in kaplama miktari
sonuglar1 Cizelge 3.3 ve Sekil 3.4’te verilmistir. Hem 1 A hem de 2 A akim igin
kaplama siiresi arttik¢a kaplama miktar1 artmistir. Kaplama siiresi ile kaplama miktari

arasinda dogru oranti bulunmaktadir [47].
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Wu ve arkadaglari da elektrodepozisyon yontemi ile nikel kaplama g¢alismasinda
kaplama siiresi ile kaplama miktar1 arasinda dogru orant1 oldugunu gostermislerdir
[60].

Sekil 3.3’te 1 A akim ile kaplanmis karbon elyaflarin kaplama miktar1 sonuglarina ait
egilim ¢izgisinin R? degeri 0,9994 olarak hesaplanmustir.

Sekil 3.4’te ise 2 A akim ile kaplanmis karbon elyaflarin kaplama miktar1 sonuglarina
ait egilim ¢izgisinin R? degeri 0,9998 olarak hesaplanmustir.

Cizelge 3.2 : 1 A akim ile nikel kaplanmis karbon elyaflarin kaplama siiresine gore
kaplama miktar1 degerleri.

Kaplama Siiresi
) 1 25 5 10 15 20
Kapé;gl‘z%)kta“ 665018 1624051  34.6:047 6532041 1004:046  136.2+049

150 136,2
& .
& 125 .
S 1004....-"
= 100 e
= 75 653
= ®
g 50 346 .
2 -‘.-_..
B 25 o162 y = 6,7791x - 0,5794
M ot R>=0,9994
0
0 5 10 15 20 25
Kaplama Siiresi (dk)

Sekil 3.3 : 1 A akim ile nikel kaplanmis karbon elyaflarda, kaplama siiresinin kaplama
miktarma etkisi.

Cizelge 3.3 : 2 A akim ile nikel kaplanmis karbon elyaflarin kaplama siiresine gore
kaplama miktar1 degerleri.

Kaplama Siiresi
(dK) 1 2,5 5 10 15 20
Kaplama Miktar1
%) (g/g) 15,3+0,44  35,7+0,44 68,1+0,68 134,1+0,01 200,0+1,00 270,3+0,56
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300 270,3

b .
& 250
X 200,0,..-"
= 200 e
= 150 1341 ..
= o
g 100 68,1
[
T 50 46 335,7'_,..--" y = 13,353x + 1,5073
N2 A R2=0,9998
0
0 5 10 15 20 25
Kaplama Siiresi (dk)

Sekil 3.4 : 2 A akim ile nikel kaplanmig karbon elyaflarda, kaplama siiresinin kaplama
miktarma etkisi.

3.2.3 Karbon elyaf miktarimin kaplama miktar iizerine etkisi

Kaplama parametreleri (akim 1 A, siire 10 dk, sicaklik, ¢ozelti vb.) sabit tutularak,
kaplanacak olan karbon elyaf iplik sayisi degistirilerek kaplamalar gergeklestirilmistir.

Kaplama miktar1 sonuglar1 Cizelge 3.4 ve Sekil 3.5’te verilmistir.

Kaplama parametreleri (akim 1 A, siire 10 dk, sicaklik, ¢dzelti vb.) ve karbon elyaf
iplik sayist sabit tutularak, karbon elyaf uzunlugu degistirilerek kaplamalar

gerceklestirilmistir. Kaplama miktar1 sonuglar1 Cizelge 3.5 ve Sekil 3.6’da verilmistir.

Kaplama sirasinda ¢ozelti i¢inde bulunan karbon elyaf iplik sayis1 (Sekil 3.5) ve
karbon elyaf iplik uzunlugu (Sekil 3.6) arttik¢ca kaplama miktar1 diismistiir. Cozelti
icindeki karbon elyaf iplik sayis1 ve karbon elyaf iplik uzunlugu artmasi ile katodun
yiizey alani artmaktadir. Dolayisiyla birim alana diisen akim yogunlugunun diisiisii ile

birlikte kaplama miktar1 da diismektedir [195].

Cizelge 3.4 : 1 A akim, 10 dk kaplama siiresi ile nikel kaplanmis karbon elyaflarin
karbon elyaf iplik sayisina gore kaplama miktar1 degerleri.

Karbon Elyaf iplik Sayis 1 2 3 4
Kaplama Miktari (%) (g/g)  139,8+225 653+041 448+0,18 2,6+0,38
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150
&b
v 125
>
= 100
£
= 75
=
£ 50
S
&
N~
0

139,8

y =-94,64In(x) + 138,3

R>=0,9811
65,3
'....
448
[ J
.
2 3 |

Karbon Elyaf iplik Sayisi

Sekil 3.5 : 1 A akim 10 dk kaplama siiresi ile nikel kaplanmis karbon elyaflarda,
karbon elyaf iplik sayisinin kaplama miktarina etkisi.

Cizelge 3.5 : 1 A akim, 10 dk kaplama siiresi ile nikel kaplanmis karbon elyaflarin
uzunluguna gore kaplama miktar1 degerleri.

Karbon Elyaf Uzunlugu (cm)

5 9 13 17

Kaplama Miktar1 (%) (g/g)

186,5+150 1183+0,76 82,7+0,05 653+0,41

200
175
150
125
100
75
50
25

Kaplama Miktar1 (% g/g)

y = 12,702x? - 103,44x + 276,55

R? = 0,9988
1183
oy
.......... 8257
........ ......,_ 65,3
................... L ]
9 . 17

Karbon Elyaf Uzunlugu (cm)

Sekil 3.6 : 1 A akim 10 dk kaplama siiresi ile nikel kaplanmis karbon elyaflarda,
karbon elyaf uzunlugunun kaplama miktarina etkisi.

3.2.4 Nikel kaplama miktarmnin elektriksel direng iizerine etkisi

Nikel kaplama miktarinin karbon elyaflarin elektriksel direnci tizerine etkisi, 1 A akim

ile 10 dk siireyle ve 2 A akim ile 20 dk siireyle kaplanmis karbon elyaflar iizerinde
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incelenmistir. Elektriksel direng 6l¢tim sonuglari, 1 A igin Cizelge 3.6 ve Sekil 3.7°de;
2 A i¢in Cizelge 3.7 ve Sekil 3.8’de verilmistir. Kaplama siiresi arttikga kaplama
miktar1 artmis ve dolayisiyla elektriksel direng diismiistiir. Bu durum, nikelin
elektriksel direncinin karbon elyafin direncinden daha diisiik olmasindan

kaynaklanmaktadir [107].

Cizelge 3.6 : 1 A akim ile nikel kaplanmis karbon elyaflarin kaplama siiresine ve
toplam kaplama miktarina gore elektriksel direng 6lgiim sonuglari.

Kaplama 0

Siiresi (dk) 1 2,5 5 10 15 20
Toplam
kaplama
. 0 0 6,6+0,18  16,2+0,51 34,6+0,47 65,3+0,41 100,4+0,46  136,2 £0,49
miktar1 (%)
(9/9)
Elektriksel
direng 0,848  0,405+0,05 0,24740,12  0,162+0,054  0,084+0,006  0,084+0,004  0,078+0,002
(Q.cm)
y = 0,4042x0589 y =6,7783x - 0,5567
R2=0,9733 R?=0,9994
0,50 : : 160
0,45
3 m 1362 140
£ 0,40 0,405 =
Q PR 120 .3
g 0,35 . =
£ 030 K 71004 100
) . .
-E .'. ’..-' z
A 025 ® 0,247 80 =
E 0,20 I 65,3 60 g
‘T 015 ®..0,162.. 3
5 - BT 40  °
20,10 LEU346 0 T 0,0836 wQ
= ® (08427 cwe00eee L TN ® 0,078 )
0,05 L m16,2 20
=
0,00 6.6 0

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
Kaplama Siiresi (dk)
® Elektriksel Direng (Q2.cm) M Kaplama miktart (% g/g)

Sekil 3.7 : 1 A akim ile nikel kaplanmis karbon elyaflarda, kaplama siiresinin
elektriksel direng lizerine etkisi.

Cizelge 3.7 : 2 A akim ile nikel kaplanmis karbon elyaflarin kaplama siiresine ve
toplam kaplama miktarina gore elektriksel direng 6l¢iim sonuglari.

Kaplama

Siiresi (dk) 0 1 2,5 5 10 15 20

Toplam
kaplama
miktart (%)
(9/9)
Elektriksel
direng 0,848 0,364+0,15 0,126+0,03 0,083+0,01 0,080+0,01 0,078+0,02 0,073+0,00

(Q.cm)

0 15,3+0,44 35,7+0,44 68,1+0,68 134,1+0,01 200,0+1,00  270,3+0,56
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y = 0,2576x0:487 y = 13,35x + 1,5439
R?=0,8106 R?=0,9998
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Kaplama Siiresi (dk)

® Elektriksel Direng (Q.cm) B Kaplama Miktar1 (% g/g)

Sekil 3.8 : 2 A akim ile nikel kaplanmis karbon elyaflarin kaplama siiresinin elektriksel
direng tizerine etkisi.

3.2.5 Nikel kaplanmis karbon elyaflarin morfolojik ozellikleri

Nikel kaplamasinin morfolojisi, farkli siirelerde kaplanmig karbon elyaflarin optik

mikroskop gortintiileri ile incelenmistir (Sekil 3.9).

15 sn ve 30 sn’de kaplama, karbon elyaf yiizeyinde olusmaya baslamis, karbon elyaf
yiizeyini tamamen kaplamamaistir. 1 dk kaplama sonunda kaplama katman1 daha fazla
alana yayillmis ancak ylizeyi tamamen kaplamamustir. 2,5 dk kaplama sonunda
kaplama karbon elyaf ylizeyini tamamen kaplamis homojen goriintii olusmustur. 5 dk
kaplamadan itibaren kaplama kalinlik artis1 devam etmistir. Bu sonuglar, literatiirdeki

caligmalar ile benzerlik gostermektedir [49, 88, 194].
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Sekil 3.9 : 1 A akim ile farkli siirelerde nikel kaplanmis karbon elyaflarin optik
mikroskop goriintiileri.
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3.3 Elektrodepozisyon ile Karbon Elyafa TiO2-Nikel Kaplama Parametrelerinin

Incelenmesi

3.3.1 Cozeltideki TiO2 nanopartikiillerinin konsantrasyonunun kaplamadaki

TiO2 oranina etkisi

Cozeltide bulunan TiOz nanopartikiillerinin konsantrasyonunun, TiO; depolama
oranina etkisini incelemek i¢in kaplama parametreleri sabit tutularak; 1 A akim, 10 dk
kaplama siiresiyle ve 2 A akim 20 dk kaplama siiresiyle farkli konsantrasyonlarda TiO>
igeren ¢ozeltiler ile kaplamalar gergeklestirilmistir. Kaplama icerisine depolanan TiO:
orani, XRF analizi ile tespit edilmistir. Agirlik¢a yiizde olarak (% g/g) hesaplanan XRF
analiz sonuglari; 1 A akim i¢in Cizelge 3.8 ve Sekil 3.10°da; 2 A akim i¢in Cizelge 3.9
ve Sekil 3.11°de verilmistir.

Cozeltideki TiO2 konsantrasyonu arttikga kaplamada depolanan TiO2 orani da
artmistir [91, 92, 95, 98]. Ancak 2 A akim ile kaplanan karbon elyaflarda belli bir
konsantrasyondan (10 g/L) sonra TiO2 depolama oranmi artis hizi diismiistiir (Sekil
3.11). Bu durum, kaplamadaki TiO2’nin belirli bir doygunluk oranina ulastiktan sonra

TiO2 nanopartikiillerinin adsorpsiyon hizinin diistiigiinii gostermektedir [97].

Cizelge 3.8 : 1 A akim, 10 dk kaplama siiresi ile TiO2-Nikel kaplanmig karbon
elyaflarin, nikel kaplama ¢ozeltisindeki TiO2 miktarina gore
kaplamadaki TiO2 miktar1 degerleri.

Nikel Kaplama Cozeltisindeki TiOz
Miktan (g/L)

Kaplamadaki TiO, Miktart (%) (g/g) 3,87 572 6,94 7,98 9,48

1 2,5 10 12,5 15

11
10

9 7,89 .

....

.......
e

Kaplamadaki TiO,
Miktar1 (% g/g)

o
.

N Wh oo N
w
[ee]
\l

1 2,5 5 10 12,5 15
Cozeltideki TiO, Miktar: (g/L)

Sekil 3.10 : 1 A akim, 10 dk kaplama siiresi ile TiO2-Nikel kaplanmis karbon

elyaflarda, nikel kaplama ¢ozeltisindeki TiO2 miktarinin kaplamadaki TiO2 miktarina
etkisi.
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Cizelge 3.9 : 2 A akim, 20 dk kaplama siiresi ile TiO2-Nikel kaplanmis karbon
elyaflarin, nikel kaplama ¢ozeltisindeki TiO2 miktarina gore
kaplamadaki TiO2 miktar1 degerleri.

Nikel Kaplama Cozeltisindeki TiO:
Miktan (g/L)

Kaplamadaki TiO, Miktar1 (%) (g/g) 2,54 4,22 617 996 10,12 11,02

1 2,5 5 10 12,5 15

» 13
o 11,02
§ u 9.9 1012 ... °
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Sekil 3.11 : 2 A akim, 20 dk kaplama siiresi ile TiO2-Nikel kaplanmis karbon
elyaflarda, nikel kaplama ¢6zeltisindeki TiO2 miktarinin kaplamadaki TiO2 miktarina
etkisi.

3.3.2 Kaplama siiresinin kaplamadaki TiO2 oranina etkisi

Kaplama parametreleri (akim, sicaklik, TiO2 konsantrasyonu — 10 g/L, ¢6zelti vb.)
sabit tutularak, 1 A ve 2 A akim igin farkl siirelerde kaplamalar gergeklestirilmistir.
Toplam kaplama miktar1 ve kaplamadaki TiO2 miktari sonuglari, 1 A akim igin Cizelge
3.10 ve Sekil 3.12°de; 2 A akim i¢in Cizelge 3.11 ve Sekil 3.13’te verilmistir.

1 A ve 2 A akim igin, kaplama siiresi arttik¢a TiO2 depolama orani artmistir [93].
Analiz sonuglarina ait egilim cizgilerine ait R? degerleri %0,99’un iizerindedir.
Kaplama siiresi ile toplam kaplama oran1 (TiO2+Nikel) dogru orantili olarak artar iken;

kaplamaya depolanan TiO2 miktari arasinda polinomsal bir iliski bulunmaktadir.

Kaplanan karbon elyaflarda, 15 dk’dan sonra TiO. depolama orani artis hizi
diismiistiir. Bu durum, kaplamadaki TiO2’nin belirli bir doygunluk oranina ulagtigin

ve bu noktadan sonra TiOz nanopartikiillerinin adsorpsiyon hizinin distiigini
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gostermektedir. Literatiirde benzer sonuglarin elde edildigi ¢alismalar mevcuttur [93,

04].

Esit miktarda kaplamaya sahip karbon elyaflar i¢in, uygulanan akim arttikca
kaplamadaki TiO2 oran1 diigsmiistiir. 1 A akimda 10 dk kaplama siiresi ile %75 oraninda
toplam kaplama miktar1 elde edilmis ve kaplamadaki TiO2 oran1 % 6,94 olarak tespit
edilmistir. Ayn1 kaplama miktar1 (%76) 2 A akim ile 5 dk kaplama ile elde edilmis,
ancak kaplamadaki TiO2 oran1 %2,79 olarak ol¢iilmiistiir. Yiiksek akimlarda nikel
iyonlarinin ¢oziinme ve katoda yonlenme hizlar1 artmakta ve bu sirada TiO2
nanopatikiillerinin adsorpsiyon hizi, nikel iyonlarinin hizindan diisiik kalmaktadir. Bu
sebeple uygulanan akim (kaplama hiz1) arttik¢a kaplamadaki TiO2 orani diismektedir
[94].

Cizelge 3.10 : 1 A akim, 10 g/L TiO, konsantrasyonu ile TiO2-Nikel kaplanmis karbon
elyaflarin, kaplama siiresine gore kaplamadaki TiO2 miktar1 degerleri.

Kaplama Siiresi (dk) 5 10 15 20
Toplam Kaplama Miktar1 (%) (g/g) 34 75 108 142
Kaplamadaki TiO, Miktar1 (%) (g/g) 4,97 6,94 9,38 10,29

1 y =-0,2628x2 + 3,1543x + 1,9813 10,29 200
b R>=09887 | °
& 10 038 . 180 4
S i 160 =
S 142 5
= .- 140 =
Tz 8 B
= 6,94 . 108 . 120 &
~ 7 "'.. I"'. E
Q . . 100
F o6 R Ez-
< 4,97 . w 80 F
2 5 o 60 i
= $
S, “© %
Q n R2=0,9974 ©
3 20
5 10 15 20
Kaplama Siiresi (dk)

® Kaplamadaki TiO2 Miktar1 (% g/g) ® Toplam Kaplama Miktari (% g/g)

Sekil 3.12 : 1 A akim, 10 g/L TiO2 konsantrasyonu ile TiO2-Nikel kaplanmis karbon
elyaflarda, kaplama siiresinin kaplamadaki TiO2 miktarina etkisi.
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Cizelge 3.11 : 2 A akim, 10 g/L TiO konsantrasyonu ile TiO2-Nikel kaplanmis karbon
elyaflarin, kaplama siiresine gore kaplamadaki TiO2 miktar1 degerleri.

Kaplama Siiresi (dk) 5 10 15 20
Toplam kaplama miktar1 (%) (g/g) 76 134 208 280
Kaplamadaki TiO, Miktar1 (%) (g/g) 2,79 6,27 9,01 9,96
= 12 y =-0,634x% + 5,5961x - 2,2274 400 -
?: 11 R2=10,9983 9,96 350 ,_E‘
s 10 901 .o . :
£ ? e 280 300 =
Z 8 . =
S 7 6,27 250 g
o 6 e 208 .. ®
E o5 o 200 =
< 4 5
3 2,79 134 150 3
T 3 o e =
S . N
C_U 2 ..-". 100 0:
g 1 16 y=686x+3 =
¥ R2=0,9972 ~
0 50
5 10 15 20
Kaplama Siiresi (dk)

® Kaplamadaki TiO2 Miktar1 (% g/g) ® Toplam Kaplama Miktar1 (% g/g)

Sekil 3.13 : 2 A akim, 10 g/L TiO2 konsantrasyonu ile TiO>-Nikel kaplanmis karbon
elyaflarda, kaplama siiresinin kaplamadaki TiO2 miktarina etkisi.

3.3.3 TiO2 nanopartikiillerinin elektriksel direng iizerine etkisi

TiO2-Nikel kaplamasinda bulunan TiO2 miktarinin karbon elyaflarin elektriksel
direnci tizerine etkisi, 1 A akim ile 10 dk kaplama siiresi ile ve 2 A akim ve 20 dk
kaplama siiresi ile farkli konsantrasyonlarda TiOz igeren nikel ¢ozeltisinde TiO2-Nikel
kaplanmis karbon elyaflar lizerinde incelenmistir. Elektriksel diren¢ 6l¢iim sonuglari,
1 A akim igin Cizelge 3.12 ve Sekil 3.14°te, 2 A akim i¢in Cizelge 3.13 ve Sekil 3.15°te
verilmistir. 1 A akim i¢in; kaplamadaki TiO oran arttikca elektriksel direng artmastir.
Bu durum, TiO2 nanopartikiillerinin elektriksel direncinin nikelin direncinden daha
yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir [196]. 2 A i¢in, elektriksel direng degerleri
TiO2 artis1 ile bir miktar artmistir. Ancak bu artis, 1 A akim ile kaplanmis karbon
elyaflarin sonuglarina gore olduk¢a disiiktiir. Elektriksel direng, TiO2 miktar1 ile
dogru orantili olarak degismemistir. 2 A akim 20 dk siire ile kaplamada toplam
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kaplama oran1 (%270), 1 A akim 10 dk siire ile elde edilen kaplama oranina (%75)

gore oldukga fazladir. %270 oraninda nikel kaplamada nikel elementleri, TiO>

nanopartikiillerinin tizerinde kalin bir kaplama olusturdugundan, TiO2’nin elektriksel

direnci arttiric1 etkisi, nikelin elektriksel iletkenlik etkisinden zayif kalmistir. Bu

nedenle, 2 A akim ile kaplamada elektriksel direng, TiO> artisindan 6nemli oranda

etkilenmemistir.

Cizelge 3.12 : 1 A akim ve 10 dk stire ile TiO2-Nikel kaplanmig karbon elyaflarin
toplam kaplama miktarmma ve kaplamadaki TiO2 oranlarina gore
elektriksel direng 6l¢iim sonuglari.

Nikel kaph TiO2 - Nikel kapl karbon elyaf
KEaIrbc;n karbon elyaf
yat 10 dk) (LA10dK)
Toplam
Kaplama
Miktari 0 65+0,41 70+1,70 710,59 75+0,83 70£1,50 65+1,55
(%)
(9/9)
TiO2
Miktari 6,9 7.9 95
%) 0 0 3,9 5,7
(9/9)
gfgj‘; 0,848  0,084+0,006 0,086+0,004 0,095+0,007 0,095£0,010 0,096+0,006 0,102+0,005
0,11 100
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Sekil 3.14 : 1 A akim ve 10 dk siire ile TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflarda, toplam
kaplamadaki TiO2 oraninin elektriksel direng tizerine etkisi.
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Cizelge 3.13 : 2 A akim ve 20 dk siire ile TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflarin
toplam kaplama miktarina ve kaplamadaki TiO2 oranlarma gore
elektriksel diren¢ 6l¢tim sonuglari.

Karbon Nikel kapli TiO2 - Nikel kapli karbon elyaf
Elvaf karbon elyaf
ya (2A 20 dk) (2 A20dk)
Toplam
Kaplama
Miktari 0 270+0,56 2694044  268+044  271+0,68  264+1,00  261+0,56
(%)
(9/9)
TiO2
Miktar1 0 0 2,54 4,22 6,17 10,12 11,02
(%)
(9/9)
gr‘fﬁf) 0,848  0,073+0,001 0,075:0,002 0,075:0,003 0,075+0,003 0,074+0,001 0,075+0,002
0,090 300
0,085 -~
=]
— 290 &
E 0080 g
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Sekil 3.15 : 2 A akim ve 20 dk siire ile TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflarda, toplam
kaplamadaki TiO2 oraninin elektriksel direng tizerine etkisi.

3.3.4 TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflarin morfolojik 6zellikleri

TiO2-Nikel kaplamasinin morfolojisi, farkli siirelerde kaplanmis karbon elyaflarin
optik mikroskop goriintiileri ile incelenmistir (Sekil 3.16). 15 sn, 30 sn’de kaplama
karbon elyaf yiizeyinde olugsmaya baglamis, karbon elyaf yiizeyini tamamen
kaplamamistir. 1 dk kaplama sonunda kaplama katmani daha fazla alana yayilmis

ancak yiizeyi tamamen kaplamamuistir. 2,5 dk kaplama sonunda kaplama karbon elyaf

67



yiizeyini tamamen kaplamis homojen goriintii olusmustur. 5 dk kaplamadan itibaren
kaplama kalinlig1 artis1 devam etmistir [49, 88]. Kaplama siiresi arttik¢a artan TiO>
oran1 ve kaplama kalinlig1 ile birlikte ylizey piiriizlilligii de artmistir [161].

Sekil 3.16 : 1 A akim, 10 dk ve 10 g/LTiO2 konsantrasyonu ile farkli siirelerde TiO2-
Nikel kaplanmis karbon elyaflarin optik mikroskop goriintiileri.

68



3.4 Optimum Secilen Kaplamal Karbon Elyaflarin Ozelliklerinin Incelenmesi

Elektriksel iletkenlik, manyetik 6zellik ve dielektrik 6zelligi olan kompozitlerin
tiretimi igin; hem nikel oranit hem de TiO2 orani en yiiksek olan kaplamali karbon
elyaflart optimum olarak segilmistir. 2 A akim ve 20 dk kaplama siiresi ile agirlikca
%270 oraninda nikel kaplama iceren ve 2 A akim, 10 g/L TiO2 konsantrasyonu ile 20
dk kaplama siiresi ile agirlikga %270 oraninda TiO2-Nikel kaplama ve kaplamada

agirlikca %9,96 oraninda TiO2 nanopartikiilleri igeren karbon elyaflar kullanilmastir.

Nikel kaplanmig karbon elyaflarin yiizey ve enine kesit SEM goriintiileri Sekil 3.17 ve
3.18°de verilmistir. Yiizey goriintiilerinde herhangi bir delik veya bosluk olmamasi,
her bir filamentin yiizeyinin tamamen nikel ile kaplandigini1 ve karbon elyafin yiizey
morfolojisini koruyarak, homojen bir kaplama gergeklestirildigini gostermektedir.
Kesit goriintiileri incelendiginde tiim filamentlerin homojen kaplandig goriilmektedir.
Ortalama kaplama kalinligi 0,59+0,06 um olarak ol¢tilmiistiir. Sekil 3.19 ve Cizelge
3.14’te verilen SEM-EDX analizlerinde, kaplamada agirlik¢a ortalama %90,8
oraninda nikel, %6,5 oraninda karbon ve %2,3 oraninda oksijen elementi tespit

edilmistir.

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.61 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 1.01 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.17 : Nikel kaplanmis karbon elyaflarin yiizey SEM goriintiileri.
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SEM HV: 15.0 kV WD: 14.11 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

SEM I-;V: 20.0 kV WD: 1514 m I | VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 204 x Det SE 200 pm TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.19 : Nikel kaplanmig karbon elyaflarin yiizey SEM—-EDX goriintiileri.
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Cizelge 3.14 : Nikel kaplanmis karbon elyaflarin SEM-EDX element analizi sonuglari.

Element Nikel Karbon Oksijen Flor

Element Orani (%) (g/Q) 90,8+1,1 6,5+1,1 2,3+0,1 1,6

TiO2-Nikel kaplanmig karbon elyaflarin yiizey ve enine kesit SEM goriintiileri Sekil
3.20 ve 3.21°de verilmistir. Kaplamada depolanan TiO2 nanopartikiilleri kaplamay1
pliriizlii hale getirmistir [161]. Tiim ylizey tamamen kaplanmustir. Kesit goriintiileri
incelendiginde tiim filamentlerin homojen kaplandigi goriilmektedir. Ortalama
kaplama kalinlig1 0,714+0,16 um olarak Slgiilmiistiir. Sekil 3.22 ve Cizelge 3.15°te
verilen SEM-EDX analiz sonucuna gore, kaplama agirlik¢a ortalama %75,9 nikel,
%09,6 titanyum, % 8,4 carbon, %5,9 oksijen, %0,7 flor elementleri igermektedir.

Noktasal analizlerde TiO2 yogun bolgelerin oldugu goriilmektedir.

Sy L e e

P e
AR FURE S

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.04 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.20 : TiO2-Nikel kaplanmig karbon elyaflarin yiizey SEM goriintiileri.
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“SEM HV: 15.0 KV WD: 14.14 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.21 : TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflarin kesit SEM goriintiileri.

SEMHV:15.0kV | WD:15.04 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.22 : TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflarin yiizey SEM-EDX goriintiileri.

72



Cizelge 3.15 : TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflarin SEM-EDX element analizi
sonuglart.

Element Nikel Karbon  Oksijen Flor Titanyum

Element Oran1 (%)(g/g) 75,9+11,2 8,4+2,8 59432 0,7+0,2 9,6+6,7

Kaplamalarin metal igerigi XRF analizi ile incelenmistir. XRF analiz grafikleri Sekil
3.23 ve 3.24’te verilmistir. Nikel kaplanmig karbon elyaflarin yiizeyinde agirlikca
%99,6 oraninda nikel tespit edilmistir. TiO2 ve nikel kaplanmis karbon elyaflarin
yiizeyinde agirlik¢a %94,5 oraninda nikel, %5,97 oraninda titanyum tespit edilmistir.

TiO2 orani ise %9,96 olarak hesaplanmustir.
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Sekil 3.23 : Nikel kaplanmis karbon elyaflarin XRF grafigi.
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Sekil 3.24 : TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflarin XRF grafigi.

Kaplamalarda bulunan elementlerin kristal yapist XRD ile analiz edilmistir. Nikel
kaplanmis karbon elyaflarin grafiginde (Sekil 3.25) nikel elementine ait karakteristik
pikler goriilmiistir [161]. TiO—Nikel kaplanmis karbon elyaflarin grafiginde ise

(Sekil 3.26) hem TiO2, hem de nikele ait karakteristik kristal pikleri gériilmiistiir [98,
161].
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Sekil 3.25 : Nikel kaplanmis karbon elyaflarin XRD grafigi.
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Sekil 3.26 : TiO2-Nikel kaplanmig karbon elyaflarin XRD grafigi.

Nikel kaplanmig karbon elyaflarin ve TiO2-Nikel kaplanmig karbon elyaflarin
elektriksel direncleri Olc¢lilmiistiir. Agirlikca %270 oraninda nikel kaplama igeren
karbon elyafin ortalama elektriksel direnci 0,073 Q.cm iken; agirlik¢a %270 oraninda
TiO2-Nikel kaplama igeren karbon elyafin ortalama elektriksel direnci 0,074 Q.cm
olarak Olciilmiistiir. TiO2 nanopartikiillerinin elektriksel iletkenlik &zelligi
olmamasindan dolayr karbon elyaf yiizeyindeki TiO2 nanopartikiillerinin

yogunlagmasi elektriksel direnci arttirict bir etki gostermistir [196].

Optimum segilen kaplamali karbon elyaflardan yiiksek miktarlarda {iretilerek,
kesimleri gerceklestirilmistir. Kesilmis haldeki kaplanmis ve kaplanmamis 6n islemli

karbon elyaflar kompozit iiretimlerinde kullanilmistir.
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3.5 Grup 1: TiO2 ve Nikel Kaplanms Karbon Elyaf Katkih PBT Kompozitlerin
Ozelliklerinin Incelenmesi
3.5.1 Kompozitlerdeki katki miktarmin tayini

Uretilen kompozitlerin kiil tayini test sonuglar1 Cizelge 3.16 ‘da verilmistir. Uretimde
eklenen katki miktarlarina yakin sonuglar elde edilmistir. Standart sapma degerlerinin

diisiik olmas1 homojen karisim elde edildigini gostermektedir.

Cizelge 3.16 : 1. gruptaki kompozitlerin kiil tayini sonuglart.

Kiil Miktanr (%)
Katki Miktar1 (%) 10 20 30
PBT 0,01+0,00 - - -
KE-PBT 9,27 +0,37 20,67 £ 0,01 29,55+ 0,17
NiKE-PBT 12,27 £ 0,82 20,84 + 0,65 28,67 £0,55
TiO2NIiKE-PBT 11,36 + 0,59 20,28 £ 0,63 29,57 £0,50

3.5.2 Yogunluk tayini

Kompozitlerin yogunluk 6l¢iim sonuglart Cizelge 3.17°de verilmistir. PBT polimerine
eklenen tiim katki tiirleri i¢in, kompozitlerde bulunan katki miktarlar1 arttik¢a
yogunluk artmistir (Sekil 3.27). Katki tiirleri incelendiginde, karbon elyaf (KE) katkili
kompozitlerin yogunlugu nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlere gore daha
diisiiktiir. Bu durum, nikel elementinin yogunlugunun (8,90 g/cm® [197]) karbon
elyafin  yogunlugundan (1,79 g/cm® [158]) daha yiiksek olmasindan
kaynaklanmaktadir. TiO2 ve nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerin
yogunlugu ise nikel kaplanmig karbon elyaf katkili kompozitlere gére daha diistiktiir.
Bu durum, yaklasik %10 oraninda kaplamaya dahil olan TiO2 nanopartikiillerinin
yogunlugunun (4,5 g/cm® [198]) nikelin yogunlugundan daha diisiik olmasindan
kaynaklanmaktadir [199, 200].

Cizelge 3.17 : 1. gruptaki kompozitlerin yogunluk dl¢tim sonuglari.

Yogunluk (g/cm?®)
Katki1 Miktar1 (%) - 10 20 30
PBT 1,307 = 0,008 - - -
KE-PBT 1,344 + 0,003 1,382 + 0,002 1,407 + 0,001
NiKE-PBT 1,398+ 0,005 1,523 0,002 1,644 + 0,003
TiO2NiKE-PBT 1,395 + 0,004 1,506 + 0,001 1,638 + 0,001
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Sekil 3.27 : 1. gruptaki kompozitlerin katki miktarina gore yogunluk grafigi.

3.5.3 Termal ozellikler

3.5.3.1 DSC analiz sonuglar:

PBT polimerine ait DSC grafigi ve analizi Sekil 3.28°de verilmistir. Tiim kompozitlere
ait 1. adim (1. Erime) DSC grafigi Sekil 3.29°da ve 2. ve 3. adim (kristallenme ve 2.
Erime) DSC grafigi Sekil 3.30°da verilmistir. Uretilen kompozitlerin DSC analiz
sonuglar1 Cizelge 3.18 ve 3.19°da verilmistir. Kompozitlerin kristalinite orani1 bar
grafigi Sekil 3.31°de verilmistir. PBT polimeri, 1. 1sitma sonucunda yayvan ve tek pik
halinde erime gosterirken, ikinci 1sitmada iki adet erime piki gostermistir. Bu durum,
PBT polimerinin termal ge¢misinden kaynaklanmaktadir. PBT nin, inert ortamda
kontrollii olarak sogutularak kristallenmesi durumunda gosterdigi karakteristik erime
davranmisidir. Inert ortamda kontrollii olarak sogutma sirasinda daha ©6nce
kristallenememis olan amorf bolgelerin daha kiigiik lameller halinde kristallenmesi
sonucu ikinci pik olusmaktadir [201, 202]. Katkili kompozitlerin erime ve kristallenme

sicakliklarinda 6nemli oranda bir degisiklik goriillmemistir [203, 204].

Kompozitlerin kristalinite oranlar1 incelendiginde; katki orami arttik¢a kristalinite
orani diismistiir (Sekil 3.31). PBT matris igerisindeki elyaflar, polimer zincirlerinin
hareketini sinirlayarak kristallerin biiylimesini zorlastirmistir [204-206]. Katka tiirleri

karsilastirildiginda, TiOz ve nikel kapli karbon elyaf iceren kompozitler, karbon elyaf

76



iceren kompozitlere gore daha yiiksek oranda kristallenmistir. Bu durum, matriste
bulunan nikel ve TiO>-Nikel kaplama katmanmin c¢ekirdeklestirici ajan olarak

davranmasindan kaynaklanmaktadir [207-212].

2
Peak temperature: 195.58 °C
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Sekil 3.28 : PBT’nin DSC grafigi ve analizi.
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Sekil 3.29 : 1. gruptaki kompozitlerin 1. adima (erime) ait DSC grafikleri.
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Sekil 3.30 : 1. gruptaki kompozitlerin 2. adim (kristallenme) ve 3. adima (erime) ait
DSC grafikleri.

Cizelge 3.18 : 1. gruptaki kompozitlerin DSC analizi hal degisim sicakliklar1 (°C).

I.Adm 1. Adim éﬁé}gllga 2.Adm  3.Adm  3.Adm  3.Adm  3.Adm
Erime Erime svon Kristalizasy Erime Erime Erime Erime
Sicakligi Sicakligi Slc)e:kh“l on Sicakhigi  Sicaklign  Sicakh@gi  Sicaklign  Sicaklhigi
(Onset) (Pik) (Onset% (Pik) (Onset) (Pik) (Onset) (Pik)
Tml,o Tml,p Tk o Tk,p Tmz,u,o Tmz,a,p Tmz,ﬁ,o Tmz,ﬁ,p
PBT 216,35 223,48 200,26 195,58 212,05 214,94 220,12 223,97

10KE-PBT 216,36 223,87 200,05 196,67 212,72 215,42 220,38 224,10
20KE-PBT 216,19 224,79 201,83 198,24 213,98 216,50 221,13 224,50
30KE-PBT 217,15 224,91 202,29 198,95 213,75 216,36 220,99 224,54
10NiKE-PBT 216,27 223,96 201,23 198,90 213,01 215,58 220,43 224,36
20NiKE-PBT 215,96 223,46 201,15 197,61 212,03 214,67 219,53 223,70
30NIiKE-PBT 215,58 223,19 201,30 197,72 211,93 214,52 219,38 223,56

1°T'gé¥'KE' 21622 22388 200,83 197,08 21227 21501 21993 22432
OTONKE 21625 22388 20048 19679 21224 21490 21980 22411
SOMOMIKE 21622 22330 20207 19889 21208 21473 21943 223,62
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Cizelge 3.19 : 1. gruptaki kompozitlerin DSC analizi entalpi degerleri ve kristalinite

oranlari.

1. Adim 2 3. Adim 3.

. - Kristalinite Adim . - Kristalinite Adim Kristalinite Toplam

Entalpi . Entalpi . I

AH Orani Entalpi AH Orani Entalpi Orani Kristalinite
o rr)11 K1 (%) AHyo (J/m)z’“ K34 (%) AHm2,p K3, (%) K3t (%)
g (g) i (/g)

PBT 54,279 38,22 50,454 10,119 713 33,775 23,79 30,91
1855 48,039 33,83 43776 8,6959 6,12 26,943 18,97 25,10
ZSEE' 39,872 28,08 36,608 7,1877 5,06 19,113 13,46 18,52
30KE-

PBT 37,878 26,67 37,520 7,4536 5,25 21,233 14,95 20,20
1OPNE'§E' 49203 3465 45250 11506 810 3143 2214 30,24
Zog'éﬁE' 44,580 31,39 41,724 10,458 7,36 33,439 23555 30,91
30;,\';;5 38,047 26,79 35,857 8,6375 6,08 29,350 20,67 26,75
10TiO2Ni
KEpRT 47752 33,63 47,150 12,131 8,54 35,673 25,12 33,66
20TiO2Ni
KEpRT 40718 28,67 40,243 10,074 7,09 31,997 22,53 29,63
30TiO2Ni
KE.PRT 38872 27,37 38,331 12,477 8,79 30,636 21,57 30,36
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Sekil 3.31 : 1. gruptaki kompozitlerin kristalinite oran1 bar grafigi.

Uretilen kompozitlerin geri-doniistiiriilebilirligini analiz etmek i¢in, 30TiO2NiKE-
PBT kompozitine 4 ¢evrimli DSC testi gerceklestirilmistir. DSC grafigi Sekil 3.32°de
verilmistir. 4 ¢cevrimli test sonunda kompozitin erime ve kristallenme sicakliklarinda
ve pik siddetlerinde 6nemli bir degisiklik bulunmamaktadir. 1. ¢evrim sonundaki
toplam kristalinite %30,36 iken 4. cevrim sonundaki toplam kristalinite orani

%30,35’tir. Bu sonug, kompozitin erime davraniginda herhangi bir farklilik
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olmadigini, dolayisiyla TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf iceren PBT kompozitlerin

geri doniistiiriilerek tekrarli kullanilabilecegini gostermektedir.

2

Heat Flow (Normalized)) (W/g)
=
ﬁ:——]

- v T T v T v T v v v T v v v T v - T T - T
0 50 100 150 200 250 300
Exolp Temperature T (°C)

Sekil 3.32 : 30TiO2NIiKE-PBT nin 4 ¢evrimli DSC grafigi.
3.5.3.2 Termogravimetrik analiz (TGA) sonuglari
PBT polimerine ait TGA grafigi ve analizi Sekil 3.33’te verilmistir. 1. grupta tiretilen
tiim kompozitlere ait TGA grafikleri Sekil 3.34’te verilmistir. Uretilen kompozitlerin

TGA analiz sonuglar1 Cizelge 3.20°de verilmistir. Bozunma baslangic ve bitis
sicakliklarina ait bar grafikleri Sekil 3.35 ve Sekil 3.36’da verilmistir.
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Sekil 3.33 : PBT’nin TGA termogrami ve analizi.
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Sekil 3.34 : 1. gruptaki kompozitlerin TGA grafikleri.

Termal gravimetrik analiz sonuglari incelendiginde; karbon elyaf katkili kompozitler,
PBT’ye oranla daha yiiksek sicaklikta bozunmaya baslamis (Sekil 3.35) ve 1. bozunma
pikini daha yiiksek sicaklikta tamamlamistir (Sekil 3.36). Bu durum, karbon elyaf
katkisinin yiiksek sicaklik dayanimi 6zelliginden dolayr kompozitlerin bozunmasini
geciktirdigini gostermektedir [203, 213].

Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde ise, PBT’ye gore bozunma
sicakliginda iyilesme goriilmiis, ancak karbon elyafa gore daha diisiik sicaklikta
bozunma baslamis olup, daha diisiik sicaklikta tamamlanmistir. Bu durum, nikelin
termal 1s1 kapasitesinin ve termal iletkenliginin karbon elyafa gore yiiksek olmasindan
kaynaklanmaktadir [214].

TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde ise, karbon elyaf katkisi ile
benzer sonuglar elde edilmis, ancak nikel kaplanmis karbon elyafa gére bozunma
baslangi¢ sicakliginda artis goriilmiis olup, bozunma bitis sicaklifinda diislis
gerceklesmistir. Bu durum, yliksek sicakliga dayanikli olan TiO2 nanopartikiillerinin
kompozite termal dayanim kazandirdigini1 gostermektedir [215, 216].

Kalint1 oranlart karsilagtirildiginda ise, kompozitlerin katki miktarlar ile orantili
sonuglar elde edilmistir. Yakma sonras1 kalint1 miktarlar1 da kompozitlerde bulunan

inorganik katkilarin (TiO2 ve nikel) miktarlari ile orantilidir [203].
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Cizelge 3.20 : 1. gruptaki kompozitlerin termogravimetrik analiz sonuglari.

Bozunma Bozunma

Bozunma . o Bozunma Bitis o 1 1.s

Bagslangig S Plkkl < S Bllt(llsv Sicakligindaki ?201 (tj ?;kl

Sicakligi (°C) ICS &t ICil &t Kalint1 (%) alntt (%)
°C) °C)

PBT 325,31 411,08 455,22 4,407 0
10KE-PBT 350,53 412,34 464,05 18,71 14,96
20KE-PBT 345,49 416,12 471,62 24,96 22,79
30KE-PBT 348,01 414,86 461,53 31,09 28,15
10NiKE-PBT 333,64 408,57 456,24 19,29 12,62
20NiKE-PBT 330,35 409,82 454,33 27,35 22,28
30NiKE-PBT 330,35 409,82 456,48 36,70 32,25

10TiO2NiKE-PBT 349,27 408,55 452,70 19,48 15,11
20TiO2NiKE-PBT 348,01 409,82 452,70 26,79 22,62
30TiO2NiKE-PBT 349,27 408,55 453,96 37,88 33,61
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Sekil 3.35 : 1. gruptaki kompozitlerin TGA bozunma baslangi¢ sicakliklari.
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Sekil 3.36 : 1. gruptaki kompozitlerin TGA bozunma bitis sicakliklari.
3.5.4 Kompozitlerdeki elyaf uzunluk dagilim analiz sonuclar:

Kompozitlerdeki elyaf uzunlugu ve dagilimi, kompozitlerin mekanik ve elektriksel
Ozelliklerini etkileyen onemli faktorlerdendir [83, 84, 175, 217]. Kompozitlere ait
elyaf uzunluk Ol¢tim sonuglar1 Cizelge 3.21°de ve bar grafikleri Sekil 3.37°de
verilmistir. Karbon elyaf katkili kompozitlere ait histogram grafikleri Sekil 3.38, 3.39,
3.40’ta; kiimiilatif dagilim grafikleri karsilagtirmasi da Sekil 3.41°de verilmistir. Nikel
kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlere ait histogram grafikleri Sekil 3.42, 3.43,
3.44’te; kiimiilatif dagilim grafikleri karsilagtirmasi da Sekil 3.45’te verilmistir. TiO»-
Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlere ait histogram grafikleri Sekil 3.46,
3.47, 3.48’de; kiimiilatif dagilim grafikleri karsilagtirmasi da Sekil 3.49°da verilmistir.
Genel olarak, kompozitteki elyaf miktar arttiginda ortalama uzunluk diigmistiir. Bu
durum, ¢ift vidal ekstriiderde karisim sirasinda, vidalar arasina giren karbon elyaf
orani arttik¢a, elyaflarin daha fazla tork kuvvetine maruz kalmasindan dolay1r daha
fazla kirilmasindan kaynaklanmaktadir [84, 116]. Ozellikle, elyaflarin en yiiksek torka
maruz kaldig1 %30 katkili kompozitlerde karbon elyaflarin ortalama uzunlugu, nikel
ve TiO2-Nikel kaplanmis elyaflara gore daha disiiktiir. Bu sonug, karbon elyafin,
kaplamal1 karbon elyaflara gére daha kirilgan oldugunu, kaplamanin karbon elyafa
dayanim kazandirarak kirilganhifini azalttigini gostermektedir. Literatiirde, benzer

sonuglarin elde edildigi ¢alismalar mevcuttur [84, 116].

Elyaf dagilimlan karsilastirildiginda, tim elyaf katkilari i¢in, katki orani arttikca

kompozitte bulunan uzun elyaf oran1 da azalmaktadir. Kompozitlerdeki kisa elyaf
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oranlart birbirine yakindir. Genel olarak tiim katkilarin elyaf dagilimlari da birbirine
yakindir (Sekil 3.41, 3.45, 3.49). Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde
%20 ve %30 katki oranmna ait kiimiilatif grafikler birbirine oldukca yakindir.
Kiimiilatif grafikler arasinda, katki miktarina gore en biiyiik fark karbon elyaf katkili
kompozitlerde goriilmektedir. Kaplanmis kompozitlerin histogram grafikleri arasinda
en az fark ise nikel kaplanmig karbon elyaf katkili kompozitlerde goriilmiistiir. Bu
durum, karbon elyafin kirilganliginin en yiiksek olmasi sebebiyle tork arttik¢a daha
fazla zarar gormesinden kaynaklanmaktadir. TiO2-Nikel kaplamasinda, TiO>
nanopartikiilleri kaplamanin sertligini arttirarak daha rijit hale getirmis dolayisiyla

kirtlganligi nikele gore artmistir [92, 94].

Karbon elyaf katkili kompozitlerde kritik elyaf uzunlugunun (200 pum) tizerindeki
elyaf miktar1, %10, %20 ve %30 katk: miktarina gore sirasiyla, %35; %13; %3,5tir.

Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde kritik elyaf uzunlugunun (200 pum)
tizerindeki elyaf miktari, %10, %20 ve %30 katki miktarina gore sirasiyla, %31; %25;
%23’tiir. TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde ise kritik elyaf
uzunlugunun (200 pum) tizerindeki elyaf miktari, %10, %20 ve %30 katki miktarina
gore sirastyla %39; %25; %18’dir. Tzeng ve ark. ¢ift vidali ekstriiderde karbon ve
nikel kapli karbon elyaf katkili ABS kompozitler iiretmis, ancak Kkritik elyaf
uzunlugunun altinda elyaf uzunlugu elde etmislerdir [66]. Ancak bu ¢alismada gift
vidal1 ekstriiderde karisim ve sonrasinda enjeksiyon kaliplama ile iiretim yapilmasina
ragmen, nikel kaplanmis karbon elyaflar katkili ve TiO2 -Nikel kaplanmig karbon elyaf
katkili kompozitlerde agirlikli elyaf uzunluklar kritik elyaf uzunlugunda veya daha
yiiksektir.

Cizelge 3.21 : 1. gruptaki kompozitlerin elyaf uzunluk dagilimi analiz sonuglari.

Agirlikli En Biiyiik En Kiigiik

Uzg;tle:]f Tsm) Orgtalama Lp/Ln Uzunl}[ﬁ( Uzunlquk
Uzunluk (um) (pm) (um)
10KE-PBT 175,89 + 122,79 261,37 1,49 976,85 28,88
20KE-PBT 120,62 + 66,96 157,75 1,31 451,97 25,10
30KE-PBT 87,34 + 47,30 112,85 1,29 373,89 20,92
10NiKE-PBT 177,80 + 132,83 276,62 1,56 922,95 37,37
20NiKE-PBT 151,54 £102,77 221,13 1,46 715,10 28,99
30NiKE-PBT 143,77 £ 78,51 186,53 1,30 597,60 35,86
10TiO2NiKE-PBT 193,36 + 139,52 293,84 1,52 795,82 39,92
20TiO2NiKE-PBT 146,67 £107,08 224,73 1,53 777,74 20,32
30TiO2NIiKE-PBT 119,65 + 99,68 202,56 1,69 831,68 20,13
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Sekil 3.37 : 1. gruptaki kompozitlerin ortalama elyaf uzunluk ve agirlikli ortalama
uzunluk bar grafikleri.
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Sekil 3.38 : 10KE-PBT kompozitinde bulunan elyaf 6l¢iimlerine ait histogram grafigi.
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ekil 3.40 : 30KE-PBT kompozitinde bulunan elyaf 6l¢iimlerine ait histogram grafigi.
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Sekil 3.41 : Karbon elyaf igeren kompozitlerde bulunan elyaf Ol¢iimlerine ait
kiimiilatif dagilim grafikleri.
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Sekil 3.42 : 10NiKE-PBT kompozitinde bulunan elyaf dl¢iimlerine ait histogram
grafigi.
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Sekil 3.43 : 20NiKE-PBT kompozitinde bulunan elyaf dl¢iimlerine ait histogram
grafigi.
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Sekil 3.44 : 30NiKE-PBT kompozitinde bulunan elyaf dl¢iimlerine ait histogram
grafigi.
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Sekil 3.45 : Nikel kaplanmig karbon elyaf iceren kompozitlerde bulunan elyaf
Olgtimlerine ait kiimiilatif dagilim grafikleri.
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Sekil 3.46 : 10TiO2NiKE-PBT kompozitinde bulunan elyaf 6l¢iimlerine ait histogram
grafigi.
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Sekil 3.47 : 20TiO2NiKE-PBT kompozitinde bulunan elyaf 6l¢iimlerine ait histogram
grafigi.
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Sekil 3.48 : 30TiO2NiKE-PBT kompozitinde bulunan elyaf dl¢iimlerine ait histogram
grafigi.
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Sekil 3.49 : TiO,-Nikel kaplanmis karbon elyaf igeren kompozitlerde bulunan elyaf
Ol¢limlerine ait kiimiilatif dagilim grafikleri.

3.5.5 1. Grup kompozitlerin SEM géoriintiileri - Fraktografi (Kirik yiizey analizi)

Cekme testi gergeklestirilmis numunelerin kirik yilizeylerinin SEM goriintiileri
alimmistir. Karbon elyaf katkili kompozitlere ait SEM goriintiileri Sekil 3.50, 3.51,
3.52°de verilmistir. Karbon elyaf katkili kompozitlerde, katki oranindan bagimsiz
olarak elyaflar, matris i¢erisinde homojen dagilmistir. Farkli yonlerde elyaflar bulunsa
da elyaflarin ¢ogunun aynm1 yonde oldugu goriilmektedir. Elyaf ve PBT matrisin ara
yiizey etkilesiminin iyi oldugu, ara yiizeylerde bosluk olmamasindan anlagilmaktadir
[218]. Yiizeyde hem elyaf kopuslari hem de elyaf ¢ikislari goriilmesine ragmen elyaf
kopuslar1 daha fazladir, bu durum da ara yiizey etkilesiminin iyi olmasindan
kaynaklanmaktadir [175].

91



ol | P

‘ : W
SEMHV: 150 kV WO 12.76 mm 11 l111 G » SEM HV 150 kV WDk 12.78 mm 3 VEGAD TESCAN

SEM MAG: 500 x Det: SE 50 pm TUBITAK BUTAL SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 20 ym TUBITAK BUTAL

Sekil 3.50 : 10KE-PBT kompozitine ait ¢ekme test numunesinin kirik yiizeyinden
alinmis SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.

SEM N\t.15.0 kv WD: 12.29 mm T 7 SEM HV: 15.0 kV WD: 12.29 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE SEM MAG: 1.00 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.51 : 20KE-PBT kompozitine ait ¢cekme test numunesinin kirik yiizeyinden
alimmig SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.

SEM HV: 15.0 kv WOD: 12.09 mm 11l VEGAD TESCAN SEM HV: 150 kv WO 12.52 mm 1 ! VEGAD TESCAN
SEM MAG: 500 x Det SE 50 pm TUBITAK -BUTAL SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 20 pm TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.52 : 30KE-PBT kompozitine ait ¢ekme test numunesinin kirik yiizeyinden
alinmig SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.
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Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlere ait SEM goriintiileri Sekil 3.53,
3.54, 3.55°te verilmistir. TiO2-Nikel kapli karbon elyaf katkili kompozitlere ait SEM
goriintiileri Sekil 3.56, 3.57, 3.58’de verilmistir. Nikel kaplanmis karbon elyaf igeren
kompozitlerde ve TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf i¢eren kompozitlerde benzer
sonuclar elde edilmistir. %10 ve %20 katkili kompozitlerde elyaflar, birbirinden
ayrilarak matris igerisinde homojen bir sekilde dagilmis olup, %30 katkili
kompozitlerde homojen elyaf dagilimi ger¢eklesmis ancak bazi bolgelerde gruplar
halinde elyaflar goriilmektedir. Tiim kompozitlerde, elyaflarin yukar1 yone bakmasi
tiretim yoniinde yonlenme gergeklestigini gostermektedir [175]. Ancak, ozellikle
yiiksek katki oranina (%30) sahip kompozitlerde hem yonlenme hem de rastgele

dagilim goriilmektedir [120].

Nikel kaplanmis karbon elyaf ve PBT matrisin ara ylizey etkilesiminin iyi oldugu, ara
yiizeylerde bosluk olmamasindan anlasilmaktadir. TiO2-Nikel kaplanmig karbon elyaf
katkili kompozitlerde elyaflarin piiriizlii ylizeyi sayesinde, elyaf-matris etkilesiminin
diger katkilara gore daha iyi oldugu, ara yiizeylerde bosluk olmamasindan ve elyaflarin
tizerinde PBT kalintilarinin bulunmasindan anlagilmaktadir. Bu ¢alismanin aksine,
Huang ve ark. nikel kaplanmis karbon elyaf katkili PC/ABS kompozitlerinde matris
ile elyaflar arasindan bosluklar bulundugunu ve ara ylizeyinin iyi olmadigini

belirtmistir [84].

Yiizeyde hem elyaf kopuslart hem de elyaf ¢ikiglar1 goriilmesine ragmen elyaf
kopuslar1 daha fazladir. Ayrica ¢ekme kuvvetinin etkisiyle kopuslarin oldugu
elyaflarda kaplama ayrilmalar1 goriilmektedir, ancak elyaflarin ¢ogunda kaplama
bulunmaktadir. Ayrica matrisin igerisinde bulunan elyaflarin ¢ogunda kaplama
bulunmaktadir. Bu durum, kaplama ve karbon elyaf ara yiizey etkilesiminin iyi

oldugunu, dolayisiyla iiretim sirasinda ayrilmadigini gostermistir [114].
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A éEHHV. 15.0kV | VEGA3 TESCAN| SEM HV: 15.0 kV WD: 12.96 mm | I VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 500 x TUBITAK-BUTAL SEM MAG: 1.00 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.53 : 10NIiKE-PBT kompozitine ait gekme test numunesinin kirik yiizeyinden
alinmis SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.

- o g SN,
SEM HV: 15.0 kV WOD: 1242 mm 11 VEGA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV WO: 1247 mm 1 | VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE TUBITAK-BUTAL SEM MAG: 1.00 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.54 : 20NiKE-PBT kompozitine ait gekme test numunesinin kirik yiizeyinden
alimmig SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.

SEM HV: 15.0 kv WD 12.35 mm 11 1 A SEM HV: 15.0 kV WO 12.38 mm 1 ’ VEGAS TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 20 pm TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.55 : 30NIKE-PBT kompozitine ait gekme test numunesinin kirik yiizeyinden
alinmig SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.
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SEM HV: 15.0 kV WOD: 13.43 mm 1 VEGAD TESCAN| SEM HV: 15.0 kV WO 1343 mm
SEM MAG: 500 x Det: SE TUBITAK-BUTAL SEM MAG: 1.00 kx Det SE

Sekil 3.56 : 10TiO2NIKE-PBT kompozitine ait ¢ekme test numunesinin kirik
yiizeyinden alinmig SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.

SEM WV‘ 5.0 kv ‘WD: 12.76 mm l VEGAJ TESCAN SEM HV: 15.0 kV WD: 12.63 mm I 1 VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE TUBITAK-BUTAL SEM MAG: 1.00 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.57 : 20TiO2NIiKE-PBT kompozitine ait ¢ekme test numunesinin kirtk
yiizeyinden alinmig SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.

¢ ( W il
SEM HV: 150 kV WO: 12.49 mm 1t VEGAJ TESCAN SEM HV: 150 kV WOD: 12.49 mm 11 L VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 500 x Det SE 50 pm TUBITAK-BUTAL SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 20 pm TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.58 : 30TiO2NIiKE-PBT kompozitine ait ¢ekme test numunesinin kirik
yiizeyinden alinmis SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.
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3.5.6 Mekanik test sonuglar:

3.5.6.1 Cekme test sonuglari
Katkisiz PBT ve kompozitlere ait gekme dayanimi-uzama grafikleri Sekil 3.59 ve Sekil

3.60’ta verilmistir.
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Sekil 3.59 : Katkisiz PBT nin ¢cekme dayanimi-uzama grafigi.

e 10KE-PBT

== «20KE-PBT
30KE-PBT
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== =« 30TiO2NiKE-PBT

Cekme Dayanum (MPa)

T I ! I . I
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Uzama (%)

2,0 2,5

Sekil 3.60 : 1. gruptaki kompozitlerin ¢ekme dayanimi-uzama grafigi.
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Kompozitlere ait ¢ekme dayanimi, uzamasi ve elastisite modiil degerleri Cizelge
3.22°de ve bar grafikleri Sekil 3.61, 3.62, 3.63’te verilmistir. Katkisiz PBT, akma
davranig1 gostererek 53 MPa maksimum kuvvete ulastiktan sonra, kuvvet diistisi ile
birlikte yaklasik %30 uzama sonrasinda kopma gostermistir.

Elyaf katkili kompozitler, akma davranisi gostermeden, maksimum kuvvette kopma
davranig1 gostermislerdir. Kompozitlerin ¢ekme dayanimi ve elastisite modiilleri
PBT’ye gore artarken, gekme uzamasi degerleri diismiistiir. Katki oran1 arttik¢a gekme
dayanimi ve elastisite modiil degerleri artmistir [203, 219-222].

Karbon elyaflarda katki orani, %10’dan %30’a ¢iktiginda uzama degeri %2,21’den
%2,50’ye  ¢ikmistir. Bu durum, kompozitteki karbon elyaflarin, PBT’nin
kristallenmesini engelleyerek amorf bolgeleri arttirmasindan ve dolayisiyla amorf
bolgelerin kristal bolgelere gore daha fazla uzamasindan kaynaklanmaktadir.
Kaplamali karbon elyaf igeren kompozitlerde ise uzama degeri, katki orani ile dogru
orantili olarak diismiistiir. Bu durum, bu kompozitlerin kristalinite oraninin, karbon
elyaf katkili kompozitlere gore bir miktar daha yiiksek olmasi ve matrise eklenen
kaplamali elyaflarin, karbon elyafa gore daha kirilgan olmasindan kaynaklanmaktadir.
Katki tiirleri karsilastirildiginda; nikel kaplanmis ve TiO2-Nikel kaplanmis karbon
elyaf katkili kompozitlerin gekme dayanimi ve elastisite modiil degerleri, karbon elyaf
katkilt kompozitlerin degerlerinden daha diisiiktiir. Bu durumu analiz etmek i¢in kirik
bolgeler, SEM ile analiz edilerek elyafin matris icerindeki dagilimi, yonelimi ve
matris-elyaf etkilesimi incelenmistir. Karbon elyafa gore daha rijit olan kaplamali
karbon elyaflarin kompozit igerisinde rastgele dagildigi ve kopuslarin bu bolgelerden
gerceklestigi tespit edilmistir. Literatiirde benzer sonuglarin elde edildigi calismalar
mevcuttur [116, 222-224].

Ayrica elyaf dagilimi analiz sonuglarma gore, nikel ve TiO2-Nikel kaplanmis
kompozitlerde elyaf uzunluk dagilimi homojenitesi karbon elyaf katkili kompozitlere

gore daha diisiiktiir, bu durum da mekanik dayanimi diisiiren etkenlerden biridir [175].

Nikel ve TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerin ¢gekme dayanimi ve
elastisite modiil degerleri birbirine olduk¢a yakindir. Elyaf uzunluk dagilimlarinin
birbirine yakin olmasi ve SEM goriintiilerinin benzer olmast bu sonucu
desteklemektedir. Bu sonug, kaplamaya TiO2 dahil edilmesinin, kompozitin mekanik

ozelliklerini olumsuz etkilemedigini gostermektedir.
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Cizelge 3.22 : Katkisiz PBT nin ve 1. gruptaki kompozitlerin gekme test sonuglari.

Cekme Dayanimi Cekme Uzamasi ElaS'[If r.[.e
(MPa) (%) Modili
(MPa)
PBT 53,41+ 0,68 9,94 + 0,20 2322 + 15,80
10KE-PBT 88,25 +2,36 2,21+0,07 6322 +£21,48
20KE-PBT 104,29 + 1,90 2,19+ 0,06 8156 + 387,40
30KE-PBT 117,55 + 4,33 2,50+0,13 8730+ 385,20
10NiKE-PBT 58,55 + 0,74 2,39+ 0,04 3742 £ 21,19
20NiKE-PBT 66,98 + 2,32 2,00+£0,15 5120 + 90,37
30NiKE-PBT 73,01 +1,12 1,94 + 0,06 6124 + 47,97
10TiO2NiKE-PBT 57,52+ 0,81 2,13+ 0,09 3738 £ 32,40
20TiO2NIiKE-PBT 64,25+ 0,79 1,98 + 0,06 4850 + 35,22
30TiO2NIiKE-PBT 72,90+ 1,78 1,86 + 0,09 6387 + 75,57
- 140 117,55
E 120 104,29
z 100 88,25
o 66,08 7301 6405 1287
s 58,55 ' T
> 5341 ' 57,52 _
5‘ 60 .
£ 40
5
3 20
0
S S S S S S S
P 3® P 3P X® A )M
\Q\g?» qp\@» Q\g?» $&$ $&$ S $&$ $$$ $&$ O’L $&$
KOS q/Q(‘ A

Sekil 3.61 : Katkisiz PBT nin ve 1. gruptaki kompozitlerin ¢gekme dayanimi degerleri.
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Sekil 3.62 : Katkisiz PBT nin ve 1. gruptaki kompozitlerin gekme uzamasi degerleri.
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Sekil 3.63 : Katkisiz PBT nin ve 1. gruptaki kompozitlerin elastisite modiil degerleri.
3.5.6.2 1zod darbe dayanim test sonuclari

Katkisiz PBT ve kompozitlere ait darbe dayanimi degerleri, Cizelge 3.23 ve bar grafigi
Sekil 3.64’te verilmistir.

Kompozitlerin darbe dayanimi 6zellikleri, malzemenin enerji absorpsiyon ve dagilim
mekanizmasina baghdir. Matrisin ve elyaflarin plastik deformasyonu ve kirllma
dayanimi, elyaf-matris arayiliz etkilesimi ve matristen ¢ikan elyaflarin siirtiinme
mekanizmasi, enerji absorpsiyon ve dagilimina etki eden faktorlerdendir [225].
Katkisiz PBT nin darbe dayanimi, kompozitlerin dayanimindan daha yiiksektir. Bu
durum, siinek yapili PBT polimerine eklenen kesikli elyaflarin PBT matrisinin uzama
ve plastik akis 6zelligini engellemesinden kaynaklanmaktadir [84, 116, 226]. Karbon
elyaf ve TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde katki orani arttik¢a
darbe dayanimi artmistir. Kirllma sirasinda, elyaflarin birbirine mekanik stirtiinmesi
ile kompozitler, darbe enerjisini soniimleyebilmektedir. Kompozitteki elyaf miktar
arttikca siirtinme kuvveti de artacagindan kompoziti kirmak i¢in daha fazla kuvvet
gerekmektedir [84].

Nikel kaplanmig karbon elyaf katkili kompozitlerde ise, darbe dayanimi, katki
miktartyla orantili olarak degismemistir. Bu durumun, elyaflarin rijit olmasindan
kaynakli rastgele dagilmasi bu sebeple kirtlma sirasinda matris-elyaf arasindaki
sirtinme kuvveti olusturamamasindan kaynaklandigr distinilmektedir. Kirik
bolgelerden alinan SEM goriintiilerindeki rastgele yonlenmis elyaflarin bulunmasi bu

yorumu desteklemektedir.
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TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflarda bulunan TiO2 nanopartikiilleri, karbon
elyaflarin etrafinda piiriizlii ylizey olusturmus ve kopus sirasinda daha fazla siirtiinme
kuvveti olusturmustur, bundan dolay1 darbe sirasinda enerji absorplamasina nikel

kaplamaya gore daha fazla katki saglamistir [84, 92, 94].

Cizelge 3.23 : Katkisiz PBT nin ve 1. gruptaki kompozitlerin 1zod darbe dayanimi

degerleri.
1zod darbe dayanim (kJ/m?)
Katki1 Miktar (%) - 10 20 30
PBT 1292 + 3,37
KE-PBT 20,53+0,77  27,64+0,25 29,21+ 0,50
NiKE-PBT 16,79+ 1,05  1449+150 16,05+257
TiO2NiKE-PBT 1444+122  1861+109  19,88+0,55
29,21
32 J
30 27,64 PBT 129,07 ki/m?
28
o 26
§ 24 20,53 861 19,88
22 :
% 20 16,79 16,05 T
£ I8 14,49 1444 gl
= 16
g 14 I
g 1
© 1g
=
S 6
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T 2
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< < < < <
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Sekil 3.64 : Katkisiz PBT nin ve 1. gruptaki kompozitlerin Izod darbe dayanimi test
sonuclar1 bar grafigi.

3.5.7 Elektriksel direng¢ ve manyetik ozellikler

Kompozitlere ait ortalama elektriksel direng 6l¢iim sonuglari, Cizelge 3.24 ve grafigi
Sekil 3.65’te verilmistir. Kompozitlerin elektriksel direng 6zellikleri, matris ve/veya
katkinin 6zellikleri, matris-elyaf ara yiizey etkilesimi, elyaf dagilimi, yonlemesi, elyaf

uzunlugu vb. gibi faktorlere baglhdir.

Uretilen kompozitlerin iletken 6zellige sahip olmasi igin elektrik akimini iletecek bir
ag yapisina sahip olmasi gerekir. Iletim aginin elde edilebilmesi igin kompozitte

bulunan elyaflarin miktari, dagilimi ve matris ile etkilesimi en 6nemli faktorlerdendir.
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Kompozit icerisindeki elektriksel iletken 6zellikteki elyaflarin birbiri ile temas ederek
bir ag yapist olusturdurdugu durumda, yalitkan 6zellikte PBT matrisi igerisinde
elektrigin akimimin iletimini saglayarak elektriksel iletken ozellikte kompozit
olusmaktadir [227]. Elektriksel iletkenlik O6zelligi bulunmayan PBT matris ile
elektriksel iletkenlik 6zelligi bulunan karbon elyaf (0,848 Q.cm), nikel kaplanmis
karbon elyaf (0,075 Q.cm) ve TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflar (0,074 Q.cm) bir

araya getirilerek iletken 6zellikte kompozitler tiretilmistir.

Uretilen kompozitlerde agirlikga %10 oraninda karbon elyaf ve nikel kaplanmis
karbon elyaf katkisi ile elektriksel direng degeri alinabilirken, TiO2-Nikel kaplanmig
karbon elyaf katkisi ile elektriksel direng degeri alinamamistir. Bu durum, %210
oraninda TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitte iletim ag1
olusmadigimi gostermektedir. Uretilen kompozitlerin, tiim katkilar i¢in, elyaf oram
arttikga, kompozit icerisindeki iletim agindaki baglanti sayisi arttigindan elektriksel
direng degerleri diismiistiir [221, 227, 228].

Katki tiirleri karsilastirildiginda, nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitler,
karbon elyafa gore yaklasik 3-4 kat daha diisiik dirence sahiptir. Bu durum nikel
metalinin, karbon elyafa gore daha yiiksek elektriksel iletkenlige sahip olmasindan
kaynaklanmaktadir. Diislik oranda (%10) karbon elyaf ve nikel kaplanmis karbon
elyaflar ile diisiik direng elde edilebilmistir [229]. TiO2-Nikel kaplanmig karbon elyaf
katkili kompozitlerde diisiik dirence %20 oraninda katki ile ulasilabilmistir. %30
oraninda katki igeren kompozitlerde ise TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf ve nikel

kaplanmig karbon elyaf katkili kompozitler en diisiik dirence sahiptir.

Karbon elyaf katkili kompozitlerde, katki orant %10°dan %?20’ye c¢ikarildiginda,
direng 10 kat diismiistiir, ancak %20’den %30’a ¢ikarildiginda 2 kat diismiistiir. Nikel
kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde ise, katki orant %10’dan %20’ye
cikarildiginda, direng¢ 10 kat diiserken, %20’den %30’ a ¢ikarildiginda 4 Kkat
diigmiistiir. Bu durum, kompozitteki katki orani arttikca, elyaf uzunlugunun
diismesinden kaynakli ag iletim baglantilarinin bir orandan sonra daha fazla

artamamasindan kaynaklanmaktadir [83].

TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde ise katki orani %10’dan
%20’ye ¢ikarildiginda iletim ag1 olusarak direng elde edilebilirken, %20’den %30’a
cikarildiginda direng 10 kat diismiistiir. Bu durum, TiO2-Nikel kaplanmis karbon
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elyaflarda bulunan zayif elektriksel iletkenlige sahip TiO2 nanopartikiillerin [196]
direnci arttirarak iletim esik degerini (%20) arttirdigini, ancak %30 oraninda katkili
kompozitte nikelin iletkenliginin baskin oldugunu gostermektedir. Literatiirde benzer

sonuglarin elde edildigi ¢alismalar mevcuttur [220, 230, 231].

Nikel kaplanmis karbon elyaf ve TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaf igeren
kompozitlerin diisiik elektriksel direng 6zelliginin yani sira manyetik 6zellige sahip
oldugu; kompozit plakalar, miknatisa yaklastirildiginda, karbon elyaf katkili
kompozitler ile herhangi bir etkilesim olmazken; miknatisin nikel kaplanmis karbon
elyaf ve TiO2-Nikel kaplanmig karbon elyaf katkili plakalari ¢ekmesi ile tespit
edilmistir [232, 233]. %30 oraninda katkili kompozit ile miknatis arasindaki ¢ekim
kuvvetinin, %20 ve %10 oraninda katkili kompozitlere gore daha yiiksek oldugu

gOriilmiistiir.

Cizelge 3.24 : 1. gruptaki kompozitlerin ortalama elektriksel diren¢ (Q.cm) &lgtim

sonuglart.

Ortalama Elektriksel direng ({2.cm)
Katki miktar1 (%) 10 20 30
KE-PBT 186,6 £+ 0,1 174+ 3,4 9,6 +34
NiKE-PBT 62,7+0,0 10,8 £4,1 2,7+0,6
TiO2NIiKE-PBT - 31,2+0,3 24+04
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Sekil 3.65 : 1. gruptaki kompozitlerin ortalama elektriksel direng degerleri grafigi.
3.5.8 Elektromanyetik kalkanlama etkinligi Sonuclari

EMK etkinligi sonuglar diisiik ve yiiksek frekans araliginda olmak iizere iki baslikta

incelenmistir.
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3.5.8.1 Diisiik (500 MHz - 4 GHz) frekans arahgindaki EMK 6l¢iim sonuglari

Uretilen 3 mm kalmligindaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki
EMK test sonuglar1 Cizelge 3.25’te ve toplam EMK grafikleri Sekil 3.66, absorpsiyon
etkinligi grafikleri Sekil 3.67, yansima etkinligi grafikleri ise Sekil 3.68°de verilmistir.
Ayrica tim kompozitlerin ortalama toplam EMK, absorpsiyon, yansitma degerlerine
ait bar grafikleri, sirasiyla Sekil 3.69, Sekil 3.70, Sekil 3.71°de verilmistir. Bar

grafiklerindeki hata ¢gubuklari maksimum ve minimum degerleri ifade etmektedir.

500 MHz - 4 GHz frekans araliginda, katki miktarinin EMK etkinligine etkisi
incelendiginde; tim katkilar i¢in, katki orani artttkga EMK etkinligi artmistir [114,
220]. Genel olarak absorpsiyon baskin mekanizma ile EMK etkinligi saglanmigtir
[117, 118]. Frekans arttikga absorpsiyon artarken yansima etkinligi diismiistiir.

%10 oraninda katk:i iceren kompozitlerde en yiiksek EMK etkinligi KE katkili
kompozit ile elde edilmis iken TIO2NIKE ve NIKE katkilarinin etkinligi arasinda
onemli oranda bir fark goriilmemistir. Bu durum, karbon elyaf dagilimmin diger
katkilara gore daha iyi olmasi dolayisiyla matris igerisinde daha iyi bir iletim agi

olusturmasindan kaynaklanmaktadir.

%20 oraninda katki igeren kompozitlerin EMK etkinliginde ise; KE ve NiKE katkilari
arasinda 6nemli oranda bir fark bulunmazken, en diisiik deger TIO2NIKE katkili
kompozitte elde edilmistir. Bu durum, %20 oraninda katki i¢eren kompozitlerin
icerisindeki TiO2 miktarmin (%21) beklenilen etkinligi gosterecek kadar yeterli oranda

olmamasindan kaynaklanmaktadir.

%30 oraninda katki igeren kompozitlerde ise; KE katkili kompozit ile 13,4 dB, NiKE
katkili PBT kompozit ile 16,5 dB, TiO2NiKE katkili PBT kompozit ile 18,4 dB
ortalama toplam EMK etkinligi elde edilmistir. Bu sonuglara gore, KE katkili
kompozitin EMK etkinligi ile karsilastirildiginda; NiKE katkili kompozitin EMK
etkinligi %23 oraninda artarken; TiO2-NiKE katkili kompozit EMK etkinligini %37
oraninda arttirmistir. Hem yansima hem de absorplama etkinliginde goriilen bu
iyilesme, hem iletken nikel kaplamanin hem de dielektrik TiO2 nanopartikiillerinin
sinerjik etkisi ile gerceklesmistir [234]. Nikel kaplamasi hem yiiksek elektriksel
iletkenligi hem de manyetik 6zelligi sayesinde, EM radyasyon ile etkilesime girebilen
mobil yiik tasiyicilar1 saglayarak, EMK etkinligine katkida bulunurken [220, 235];

nikel kaplamadaki TiO2 nanopartikiilleri dielektrik 6zelligi ile dipolar polarizasyon
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gerceklestirerek absorbsiyon ve c¢oklu yansima mekanizmalariyla EMK etkinligine

katkida bulunmustur [118, 119].

En yiksek EMK etkinligi gosteren kompozitlerin etkinlik mekanizmalari
incelendiginde, 30TiO2NIKE-PBT, 30KE-PBT, 30NiKE-PBT kompozitleri, yiiksek
elektriksel iletkenlik o6zelllikleri, dielektrik ve manyetik 6zellikleri sayesinde EM
dalgalar ile yiiksek empedans uyumu goéstermistir, bu sebep ile absorpsiyon etkin
mekanizma ile EMK etkinligi gostermislerdir [118, 119, 220, 235].

En yiksek EMK etkinligi 30TiO2NiKE-PBT kompozitine aitttir. TiO>
nanopartikiillerinin 6zellikle diisiik frekanslardaki EM absorpsiyon 6zelligi ile EMK
etkinligini (500 MHz’de 26,7 dB); nikel kaplanmis karbon elyaf (500 MHz’de 19,9
dB) ve karbon elyaf (500 MHz’de 16,7 dB) katkilarina gore daha fazla arttirdig
goriilmistiir. Nikel kaplamada bulunan TiO2 nanopartikiillerinin matris igerisinde
yiizey alanini arttirmasi ve dipolar polarizasyon 6zelligi sayesinde, diisiik frekanslarda
yiiksek dalga boyuna sahip EM dalgalari ile etkilesimi arttirmistir, boylece daha fazla
enerji kayb1 saglamistir [118, 119].

Cizelge 3.25 : 1. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki EMK

etkinlik degerleri.
Yansitma Etkinligi Absorpsiyon Etkinligi Toplam EMK Etkinligi
(dB) (dB) (dB)
En En En En En En

Ortalama Ortalama Ortalama

Yiiksek  Diisiik Yiiksek  Diislik Yiiksek  Diistik

Deger  Deger Deger Deger  Deger Deger Deger  Deger Deger
PBT 0.7 0,0 0.1 16 0,0 08 19 04 0.9
10KE-PBT 125 16 55 120 0.0 52 150 43 106
20KE-PBT 68 10 30 141 64 99 164 o1 128
30KE-PBT 122 25 47 134 23 8,7 16,7 9.7 134
10NiKE-PBT 63 0,4 32 34 00 14 88 06 46
20NiKE-PBT 15,0 24 56 10,6 10 68 170 8.2 123
30NiKE-PBT 116 24 56 15,0 35 109 19,9 14,9 16,5
10TiO2NiKE- 41 03 2.0 4.4 0,0 15 73 04 35
PBT
20T|(|3él¥lKE— 116 14 48 78 0,0 35 12,9 21 84
30Tlgé¥'KE' 12,9 28 6.2 195 6,5 122 26,7 121 184
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Toplam EMK Etkinligi (dB)

—PBT
—— 10KE-PBT
———20KE-PBT
——30KE-PBT
10NiKE-PBT
——20NiKE-PBT
-30NiKE-PBT
—— 10TiO2NiKE-PBT
—20TiO2ZNIiKE-PBT
——30TiO2ZNIKE-PBT

- I
500 1000

I T I : I : I f I ' I T 1
1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500

Frekans (MHz)

Sekil 3.66 : 1. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki toplam

EMK etkinligi.

20—

Absorpsiyon Etkinligi (dB)
=
|

—PBT

— 10KE-PBT

——20KE-PBT

= 30KE-PBT
10NiKE-PBT

———20NiKE-PBT
30NIiKE-PBT

——— 10TiO2NiKE-PBT

= 20TiO2NiKE-PBT

—30TiI02NiKE-PBT

T T
500 1000

I : I : I " I * I ! I . 1
1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500

Frekans (MHz)

Sekil 3.67 : 1. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki

absorpsiyon etkinligi.
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—PBT

= 10KE-PBT

= J0KE-PBT

—30KE-PBT
10NIKE-PBT

— 20NiKE-PBT
3ONIiKE-PBT

= 10 TiO2NIiKE-PBT

—20TiO2NiKE-PBT

—— 30TiO2NiKE-FBT

Yansitma Etkinligi (dB)

: I ' I 2 ! ! I i I ' ! ! I . 1
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500

Frekans (MHz)

Sekil 3.68 : 1. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki yansitma
etkinligi.
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Sekil 3.69 : 1. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki ortalama
toplam EMK etkinligi bar grafigi.
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Sekil 3.70 : 1. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki ortalama
absorpsiyon etkinligi bar grafigi.
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Sekil 3.71 : 1. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki ortalama
yansitma etkinligi bar grafigi.

3.5.8.2 Yiiksek (8 - 13 GHz) frekans arahigindaki EMK o6l¢iim sonug¢lari

Uretilen 3 mm kalinligindaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki EMK test
sonuglar1 Cizelge 3.26’da ve toplam EMK grafikleri Sekil 3.72, absorpsiyon etkinligi
grafikleri Sekil 3.73, yansima etkinligi grafikleri ise Sekil 3.74’te verilmistir. Ayrica
tiim numunelerin ortalama toplam EMK, absorpsiyon, yansitma degerlerine ait bar
grafikleri, sirasiyla Sekil 3.75, Sekil 3.76, Sekil 3.77°de verilmistir. Bar grafiklerindeki

hata ¢ubuklart maksimum ve minimum degerleri ifade etmektedir.

Katk1 miktarinin EMK etkinligine etkisi incelendiginde; her bir katki tiirii i¢in katki
orani arttik¢a, kompozitlerin elektriksel iletkenligi, manyetik ve dielektrik 6zellikleri
de arttigindan toplam EMK etkinligi artmistir [236, 237]. EMK etkinligi frekanstan

bagimsiz bir sekilde, absorpsiyon baskin mekanizma ile saglanmistir.
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%10 oraninda katkili kompozitlerde EMK etkinlik siralamasi, KE (39 dB) > NiKE (17
dB) > TiO2NiKE (13 dB) seklindedir. Bu sonug, karbon elyaflarin diger katkilara gore
matriste daha iyi dagilmasi dolayisiyla matris icerisinde daha iyi bir iletim ag

olusturmasindan kaynaklanmaktadir.

%20 oraninda katki iceren kompozitlerde EMK etkinlik siralamasi, KE (44 dB) =
NIiKE (44 dB) > TiO2NiKE (37 dB) seklindedir. EMK etkinliginde NiKE ve KE
katkilar1 arasinda fark goriilmemistir. Bu sonug, karbon elyaflarin matris igerisinde
kaplamali elyaflara gore daha iyi dagilmis olmasindan kaynaklanmaktadir. TiO2NiKE
katkilt kompozitin EMK etkinligi ise NiKE katkili kompozite gére daha diisiiktiir. Bu
durum, TiO2NIKE-PBT kompozitinin elektriksel direncinin (31,2 Q.cm) NiKE-PBT
kompozitinden (10,8 Q.cm) yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir [220].

%30 oraninda katki i¢eren kompozitlerde, ortalama toplam EMK etkinlik siralamasi
NIiKE (56 dB) > TiO2NIKE (55 dB) > KE (48 dB) seklindedir. Bu sonuglara gore
karbon elyafa nikel veya TiO2-Nikel kaplanmasi, kompozitin EMK etkinligini
yaklagik %17 oraninda arttirmigtir. Literatiirde, laboratuvar tipi karigtiricilar ile
tiretilmis kompozitlerde nikel kaplamali karbon elyaf katkili kompozitin karbon elyaf
katkili kompozitten yiiksek oranda EMK etkinligine sahip oldugu ¢alismalar
bulunmaktadir [84, 116]. Ancak Huang ve ark., ¢ift vidali ekstriider ile iirettikleri

kompozitlerde, bu tez ¢alismasinin aksine, EMK etkinligi elde edememislerdir [116].

TiO2-NiKE katkili kompozit ile NiKE katkili kompozitin EMK etkinlik degerleri
arasinda 6nemli bir fark goriilmemistir. %30 oraninda TiO2NiKE katkili kompozitin
igerisindeki TiO2 orani yaklasik %1,5 olarak hesaplanmigtir. Bu oranin, nikel
kaplanmig karbon elyafin EMK etkisinin {izerinde bir etkinlik saglamasi igin yetersiz

kalmis olabilecegi diisiintilmektedir.

8 - 13 GHz frekans araliginda yansima ve absorpsiyon etkinlikleri incelendiginde, tiim
katkilarin absorsiyon-baskin mekanizma ile EMK etkinligi gerceklestirdigi ve katki
miktarinin artmasiyla absorpsiyon etkinliginin de arttig1 goriilmektedir. Bu sonug

teorik denklemler ile uyusmaktadir [21, 22, 118, 119, 220, 235].
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Cizelge 3.26 : 1. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki EMK etkinlik

degerleri.
Yansitma Etkinligi Absorpsiyon Etkinligi Toplam EMK Etkinligi
(dB) (dB) (dB)
En En En En En En
Yiksek  Diisiik O]’)ta[ama Yiksek  Diisiik oga',ama Yiksek  Disik oga',ama
Deger Deger ceer Deger Deger ceer Deger Deger ceer
PBT 2,7 0,6 15 1,2 0,6 0,8 3,7 1,2 2,3
10KE-PBT 3,4 1,7 2,8 39,0 26,2 34,8 41,6 29,1 37,6
20KE-PBT 6,6 3,7 55 418 349 38,0 475 412 435
30KE-PBT 7,0 3,7 5,8 469 397 42,6 523 458 48,4
10NiKE-PBT 58 3,0 41 150 107 12,7 202 144 16,8
20NiKE-PBT 6,7 3,4 5,4 429 356 38,7 475 418 44,1
30NiKE-PBT 7,8 3,7 6,2 542 444 498 60,7 498 56,0
LOTIOZNIRE 70 12 3,9 124 64 9,3 183 80 132
20T'gé'¥'KE' 6.3 2,8 4.9 414 266 324 460 324 373
30T'gé¥'KE' 77 38 6.2 553 442 490 615 507 55,1
—PBT
= = 10KE-PBT
20KE-PBT
—30KE-PBT
10NiKE-PBT
= 20NiKE-PBT
—~ 30NIKE-PBT
a —— 10TiO2NiKE-PBT
.‘:: — 20TiO2NIiKE-PBT
= e 30TIO2NIKE-PBT
=
=
aa]
:
3,
(o]
H
T [ T I T

Frekans (GHz)

Sekil 3.72 : 1. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki toplam EMK
etkinligi.
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—PBT
— 10KE-PBT
———20KE-PBT
—30KE-PBT
10NiKE-PBT
———20NiKE-PBT
= 30NiKE-PBT
—— 10Ti02NiKE-PBT
—— 20Ti0O2NIiKE-PBT
— 30TiO2NiKE-PBT

Absorpsiyon Etkinligi (dB)

T T T T T T T T T T
8 9 10 11 12 13

Frekans (GHz)

Sekil 3.73 : 1. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki absorpsiyon
etkinligi.

—PBT
= 10KE-PBT
~———20KE-PBT
— 30KE-PBT
9 - 10NIiKE-PBT

i ——20NiKE-PBT
——— 30NIiKE-PBT
——10TiO2NiKE-PBT
——20TiO2NiKE-PBT
——30TiO2NiKE-PBT

Yansutma Etkinligi (dB)

Frekans (GHz)

Sekil 3.74 : 1. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki yansitma
etkinligi.
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Sekil 3.75 : 1. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki ortalama toplam
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EMK etkinligi bar grafigi.
&

1. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki ortalama

Sekil 3.76 :

absorpsiyon etkinligi bar grafigi.

m9876543210

(dp) 1SUDPY BWOSUE X BUIB[ELIO

: 1. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki ortalama

Sekil 3.77

yansitma etkinligi bar grafigi.
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3.6 Grup 2: TiO2 Kaplanmis PBT ile Uretilmis Kompozitlerin Ozelliklerinin

Incelenmesi

TiO2 nanopartikiillerinin etkisini daha detayli incelemek i¢in daha yiiksek miktarda
TiO2 i¢eren kompozitler iiretilmistir. Ayrica TiO2 nanopartikiillerinin bulundugu yerin
(matriste veya kaplamada) EMK {izerine etkisini incelemek i¢in TiO2-Nikel kaplanmis
karbon elyaf katkili kompozitler ile karsilastirilmistir. TiO2 nanopartikiillerinin EMK
etkinligi tizerindeki olumlu etkisi sayesinde, diisiik miktarda elyaf katkisi ile yiiksek
EMK etkinligi elde edilecegi on goriildiigiinden; 1. grup kompozitlerinde ortalama
EMK etkinligine sahip %20 katk1 oran1 segilmistir. 2. grupta tiretilen PBT kompozitler

agirlikca %20 oraninda elyaf, %1 ve %3 oraninda TiO; katkist ile tiretilmistir.

3.6.1 Kompozitlerdeki katki miktarmin tayini

2. gruptaki kompozitlerin kiil tayini sonuglar1 Cizelge 3.27°de verilmistir. Uretimde
eklenen katki miktarlaria yakin sonuglar elde edilmistir. Standart sapma degerlerinin

diisiik olmas1 homojen karisim elde edildigini gostermektedir.

Cizelge 3.27 : 2. gruptaki kompozitlerin kiil tayini sonuglart.

Kiil Miktari (%)
TiO2 Miktari %1 %3
PBT 1,18 £ 0,01 3,02 +£ 0,00
Karbon elyaf-PBT 18,00 + 0,26 20,83 + 0,34
Nikel kaplanmis karbon
elyaf-PBT 19,86 + 0,08 21,45 +0,27

3.6.2 Yogunluk tayini

Agirlikga %20 oraninda karbon elyaf ve nikel kapl karbon elyaf i¢eren 2. gruptaki
kompozitlerin yogunluk degerleri Cizelge 3.28’de verilmistir. Katk: tipine ve TiO2
miktarma gore yogunluk degerleri grafigi Sekil 3.78de verilmistir. Kompozitlerin

yogunlugu, TiO2 miktar1 ile dogru orantili olarak artmistir.

Cizelge 3.28 : 2. gruptaki kompozitlerin yogunluk dl¢iim sonuglari.

Yogunluk (g/cm?)
Ti02 Miktari %1 %3
PBT 1,317 £ 0,002 1,334 £ 0,000

Karbon elyaf-PBT 1,385+ 0,001 1,406 + 0,001

Nikel kaplanmis
karbon elyaf-PBT 1,518 + 0,004 1,539 + 0,004
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Sekil 3.78 : 2. gruptaki kompozitlerin TiO2 miktarina gére yogunluk grafigi.

3.6.3 Termal ozellikler

3.6.3.1 DSC analiz sonuglari

2. grupta iretilen kompozitlere ait 1. adim erime DSC grafigi Sekil 3.79, 2. adim
kristallenme ve 3. erime DSC grafigi Sekil 3.80°de verilmistir. DSC analiz sicaklik
sonuglart Cizelge 3.29 ve entalpi sonuglar1 3.30’da verilmistir. Kompozitlerin

kristalinite oran1 bar grafigi Sekil 3.81°de verilmistir.

TiO2 nanopartikiillerinin kompozitlerin erime davranigina etkisi incelenmistir. TiO>
nanopartikiilleri katkili kompozitlerin erime ve kristallenme sicakliklarinda onemli
oranda bir degisiklik goriilmemistir [203, 204]. 1. adim ve 3. adim kristalinite oranlari
incelendiginde, elyaf icermeyen ve karbon elyaf iceren kompozitlerde, TiO2 oraninin
artmasiyla, Kkristalinite oram diiserken; nikel kaplanmig karbon elyaf katkili
kompozitlerde kristalinite orani artmistir. Yiiksek yiizey alanina sahip TiO2
nanopartikiilleri ve kaplamasiz karbon elyaflar, PBT polimer zincirlerinin arasina
girerek, zincirlerin paketlenmesini engellemektedir. Ancak karbon elyafa gore en/boy
orani daha fazla olan nikel kaplanmis karbon elyaflar ile birlikte bulundugunda TiO2
nanopartikiilleri, c¢ekirdeklestirici ajan olarak davranarak kristal olusumuna ve
biiyiimesine katkida bulunmaktadir [209-212]. Ayrica diisiik sicaklikta eriyen o
kristallerine gore, yiiksek sicaklikta eriyen [ kristallerinin orani daha fazla artmistir. 3
kristallerinin oraninin daha fazla olmasi, daha yogun ve biiyiik kristallerin olustugunu

gostermektedir [238].
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Sekil 3.79 : 2. gruptaki kompozitlerin 1. adima (erime) ait DSC grafikleri.

s —— ITiO2PBT
] — — 3TiO2PBT
o] ‘ - -+ *20KE-1TIO2PBT
5 ] — - —20KE-3TiO2PBT
1 20NiKE- I TiO2PBT
1,5 | ---- 20NiKE-3TiO2PBT
'
1

Ist Akist (W/Q)

22,0

T T T T T T T T T 1
150 175 200 225 250 275

Swcakhk (°C)

Sekil 3.80 : 2. gruptaki kompozitlerin 2. adim (kristallenme) ve 3. adima (erime) ait
DSC grafikleri.
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Cizelge 3.29 : 2. gruptaki kompozitlerin DSC analizi hal degisim sicakliklar1 (°C).

2. Adim 2. Adim
Kristaliza  Kristaliza
syon syon

1. Adim 1. Adim
Erime Erime

3. Adim 3. Adim 3. Adim 3. Adim

Erime Erime Erime Erime

Tk Sl sailn salp (el Sy Selw Sl
(Onset) (Pik)

Tml,o Tml,p Tc o Tc b TmZ,a,o TmZ,a,p TmZ,B,o TmZ,B,p

1TiO2PBT 216,69 223,29 200,19 196,63 211,67 214,22 219,30 223,83

3TiO2PBT 216,80 223,63 200,25 196,38 212,21 214,80 219,97 224,23

POSE . 21685 22352 20138 197,70 21250 21507 21993 22398
srosELT 21681 22351 20162 197,96 21293 21544 22031 224,11
SONIKE 21473 22367 201,70 19872 211,38 21398 21839 22336
JONKEL 21434 22311 20181 19890 21088 21360 21816 22331

Cizelge 3.30 : 2. gruptaki kompozitlerin DSC analizi entalpi degerleri ve kristalinite

oranlart.
L Adm.] Kristalinite 2 Adm.q 3 Adm.1 Kristalinite 3 Adm_1 Kristalinite Toplam
Entalpi Entalpi Entalpi Entalpi ictalin
oram K1 Orant Orant Kristalinite
AHm1 AHo AHmo o AHm2,p

(%) K3, %) Kspo) Kt

(/9)

(79) (/9) (79)

1TiO2PBT 53,521 37,69 50,884 8,4140 5,93 42,305 29,79 35,72

3TiO2PBT 51,720 36,42 48,077 8,7049 6,13 37,278 26,25 32,38

20KE-
LOSe . 42152 2968 38,645 89709 632 20541 2080 27,12
20KE- 491123 2896 36942 79950 563 27753 1954 2517
3TiO2PBT ! ! ' ) ) ) , ,
20NiKE-
CONKET 45637 3214 44219 82030 578 34993 2464 3042
20NiKE-
JONKET 47348 3334 43566 88446 623 38480 27,0 3333

:
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Sekil 3.81 : 2. gruptaki kompozitlerin TiO2 miktarina gore kristalinite orani bar grafigi.
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Ayrica, iiretilen kompozitlerin geri-doniistiiriilebilirligini analiz etmek i¢in, 20NiKE-
2TiO2PBT kompozitine 4 ¢evrimli DSC testi gergeklestirilmistir. DSC grafigi Sekil
3.82°de verilmistir. Kompozitin erime ve kristallenme sicakliklarinda ve pik
siddetlerinde 6nemli bir degisiklik bulunmamaktadir. 1. gevrim sonundaki kristalinite
orani %33,33 iken 4. ¢evrim sonundaki kristalinite oram1 %33,35’tir. Bu sonug,
kompozitin erime davraniginda herhangi bir farklilik olmadigini, dolayisiyla tiretilen
TiO2 nanopartikiilleri ve nikel kaplanmis karbon elyaf igeren PBT kompozitlerin geri

dontstiiriilerek tekrarli kullanilabilecegini gostermektedir.

3

Heat Flow (Normalized) Q (W/g)

T T T T T
0 50 100 150 200 250 300

Sekil 3.82 : 30TiIO2NiKE-PBT nin 4 ¢evrimli DSC grafigi.
3.6.3.2 Termogravimetrik analiz sonuclar:

2. grupta tretilen tiim kompozitlere ait TGA grafikleri Sekil 3.83’te verilmistir.

Uretilen kompozitlerin TGA analiz sonuglar1 Cizelge 3.31°de verilmistir.

TiOz katkisinin, bozunma baslangig sicakligini arttirirken (Sekil 3.84); bozunma bitis
sicakligint distirdiigi (Sekil 3. 85) goriilmektedir. TiO2 katkisi, yiiksek termal

dayanim 6zelligi ile kompozitlerin termal daynimimini iyilestirmistir [215, 216].

Kalint1 oranlar karsilastirildiginda ise, kompozitlerin katki oranlari ile orantili
sonuglar elde edilmistir. Yakma sonras1 kalinti miktarlar1 da kompozitlerde bulunan

inorganik katkilarin (TiO2 ve Nikel) miktarlar1 ile orantilidir.
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Cizelge 3.31 : 2. gruptaki kompozitlerin termogravimetrik analiz sonuglari.

. Bozunma 800
Bozunma Bozunma Pik Bozunma .. o 41
- o Bitis C’deki
Baslangic Sicaklig1 Bitis < .
Stcakliz (°C) ©C) Stcaklig (°C) Sicakligindaki  Kalint1
& & Kalint1 (%) (%)
1TiO2PBT 331,61 411,08 474,14 6,54 4,99
3TiO2PBT 334,14 408,55 465,30 9,09 7,17
20KE-1TiO2PBT 346,75 414,86 472,88 26,01 24,20
20KE-3TiO2PBT 350,53 413,60 465,31 30,03 27,69
20NiKE-1TiO2PBT 336,66 408,55 455,45 28,12 23,30
20NiKE-3TiO2PBT 339,18 408,55 452,72 29,30 24,51
—— 1TiO2PBT
100 -~ - - — -3TiO2PBT
| \ - - - - 20KE-1TiO2PBT
—-— 20KE-3TiO2PBT
80 20NiKE-1TiO2PBT
o o 3 20NiKE-3TiO2PBT
.g 60 -
B
a
= 401
=
M rTETSs L T —
vy . L e e
0 -
I 5 T 5 T ' I N T ' T T I T 1
100 200 300 400 500 600 700 800
Stcaklik (°C)
Sekil 3.83 : 2. gruptaki kompozitlerin TGA grafikleri.
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Sekil 3.84 : 2. gruptaki kompozitlerin TGA bozunma baslangi¢ sicakliklari.
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Sekil 3.85 : 2. gruptaki kompozitlerin TGA bozunma bitis baslangig sicakliklarr.

o O

Bozunma Bitis Sicakhgi (°C)

3.6.4 Kompozitlerdeki elyaf uzunluk dagilimi analiz sonugclari

Kompozitlere ait elyaf uzunluk oOl¢iim sonuglart Cizelge 3.32°de verilmistir.
Kompozitlere ait histogram grafikleri Sekil 3.86, 3.87, 3.88, 3.89’da, kiimiilatif
dagilim grafikleri Sekil 3.90°da verilmistir. Karbon elyaf igeren kompozitlerde,
matristeki TiO2 nanopartikiillerinin orani arttik¢a elyaf uzunlugu diismistiir. Bu
durum, TiO2 nanopartikiillerinin PBT zincirlerinin arasina girerek PBT zincirlerinin
hareketini kisitlamasiyla eriyik viskozitesini arttirmasi [239] ve dolayisiyla elyaflarin
daha yiiksek tork kuvvetine maruz kalmasindan kaynaklanmaktadir. Junaedi ve ark.
cift vidal ekstriider ve enjeksiyon kaliplama yontemleriyle iirettikleri %10 oraninda
kisa karbon elyaf ( ortalama uzunluk 150 um) takviyeli PP kompozitlere %5 oraninda
TiO; eklediklerinde ortalama elyaf uzunlugu 115 pm’den 107 pm’ye diismiistiir [240].
Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde ise TiO2 oraninin artmasiyla elyaf
uzunlugu artmistir. Nikel kaplamasi karbon elyaflarin kirilmaya dayanimini
arttirdigindan, TiO2 oraninin artigtyla birlikte eriyik viskozitesinin artmasina ragmen

elyaflarin kirilmasini 6nlemistir.

Cizelge 3.32 : 2. gruptaki kompozitlerin elyaf uzunluk dagilimi analiz sonuglari.

Agirhikl En biiyiik En kiigiik
Uzorztlall? r(nam) Ortalama Lp/Ln Uzunluk Uzunluk
U R Uzunluk (um) (um) (um)
20KE-
1TIO2PBT 112,18 + 82,35 172,53 1,54 715,10 28,99
20KE- 96,85 + 81,08 164,61 1,70 566,02 14,43
3TiO2PBT ’ ’ ' ! ’ ’
20NiKE-
TiopppT  132:80+12558 251,30 1,89 786,23 16,99
20NiKE-
aTiooppT 1554113341 269,64 1,74 976,73 29,43
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Sekil 3.86 : 20KE-1TiO2PBT kompozitinde bulunan elyaf 6lgiimlerine ait histogram
grafigi.
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Sekil 3.87 : 20KE-3TiO2PBT kompozitinde bulunan elyaf 6lgtimlerine ait histogram
grafigi.
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Sekil 3.88 : 20NIiKE-1TiO2PBT kompozitinde bulunan elyaf olgiimlerine ait
histogram grafigi.
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Sekil 3.89 : 20NIiKE-3TiO2PBT kompozitinde bulunan elyaf olgiimlerine ait
histogram grafigi.
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Sekil 3.90 : 2. gruptaki kompozitlerde bulunan elyaf 6lgtimlerine ait kiimiilatif dagilim
grafikleri.

3.6.5 Kompozitlerin SEM gériintiileri - Fraktografi (Kirik yiizey analizi)

Cekme testi gergeklestirilmis numunelerin kirik ylizeylerinin SEM g0riintiileri
alimmustir. Karbon elyaf ve TiO: katkili kompozitlere ait SEM goériintiileri Sekil 3.91,
3.92’de verilmistir. Nikel kaplanmis karbon elyaf ve TiO. katkili kompozitlere ait
SEM goriintiileri Sekil 3.93, 3.94’te verilmistir.

Karbon elyafkatkili kompozitlerde, TiO2 oranindan bagimsiz olarak, elyaflar homojen
dagilmistir. Nikel kaplanmis karbon elyaf igeren kompozitlerde; TiO2 oranindan
bagimsiz olarak, elyaflarin rastgele dagildigi, gruplar halinde bulunan elyaflarin fazla
oldugu goriilmektedir. Bu durum, TiO2 nanopartikiillerinin PBT zincirlerinin arasina
girerek PBT zincirlerinin hareketini kisitlamasiyla eriyik viskozitesini arttirmasi [239]
ve dolayisiyla elyaflarin ayrilamamasina sebep olmustur. Nikel kaplanmis karbon

elyaf katkili kompozitlerde elyaflarin rastgele yonlendigi goriilmektedir [120].

Tiim kompozitler igin elyaf, TiO2 ve PBT matrisin ara yiizey etkilesiminin iyi oldugu,
ara yiizeylerde bosluk olmamasindan ve elyaf ¢ikislar1 goriilmesine ragmen elyaf

kopuslarinin daha fazla olmasindan anlasilmaktadir [175, 218].
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Duan ve ark. TiO2’i toz haldeki PP ile karistirmis sonrasinda nikel kaplanmig cam
elyaf ile birlikte tork reometre ve sicak pres ile kompozitler iiretmistir. SEM
goriintlilerinde matris icerisinde aglomere olmus TiO2 nanoparcagiklari bulunmaktadir
[118]. Yoo ve ark. yaptig1 ¢alismada da benzer bir durum gorillmiistiir [119]. Bu
caligmada TiO2 nanopartikiillerinin PBT graniillerine kaplanarak karigimin
gerceklestirilmesi ile tiim kompozitlerde homojen karisim elde edilmis dolayisiyla

matriste aglomere olmus TiOz2 partikiilleri gériilmemektedir.

I
P -
'y

3

>
SEM HV: 15.0 kV WD: 12.74 mm
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE

SEM HV: 15.0 kV WD: 12.74 mm I | VEG’AES TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE 50 pm TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.91 : 20KE-1TiO2PBT kompozitine ait ¢ekme test numunesinin kirik
yiizeyinden alinmig SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.

. BT Lo X £ : [
SEM HV: 15.0 kV WD: 13.51 mm SEM HV: 15.0 kV WD: 13.62 mm
SEM MAG: 500 x Det: SE 2 SEM MAG: 1.00 kx Det: SE

Sekil 3.92 : 20KE-3TiO2PBT kompozitine ait ¢ekme test numunesinin kirik
yiizeyinden alinmig SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.
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SEM HV: 15.0 kV WD: 12.92 mm SEM HV: 15.0 kV WD: 12.92 mm
SEM MAG: 500 x Det: SE e SEM MAG: 1.00 kx Det: SE

Sekil 3.93 : 20NiKE-1TiO2PBT kompozitine ait ¢ekme test numunesinin kirtk
yiizeyinden alinmig SEM gorintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.

e S G ey : >
SEM HV: 15.0 kV WD: 12.73 mm SEM HV: 15.0 kV WD: 12.73 mm
SEM MAG: 500 x Det: SE SEM MAG: 1.00 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.94 : 20NiKE-3TiO2PBT kompozitine ait ¢ekme test numunesinin kirtk
yiizeyinden alinmig SEM goriintiileri a) 500x, b) 1000x biiyiitme.

3.6.6 Mekanik test sonuglari

3.6.6.1 Cekme test sonuclari

2. grupta tiretilen kompozitlere ait ¢ekme dayanimi-uzama grafikleri Sekil 3.95°te
verilmistir. Cekme dayanimi, uzamasi ve modiil degerleri Cizelge 3.33’te ve bar
grafikleri Sekil 3.96, 3.97, 3.98”de verilmistir.

Karbon elyaf katkili kompozitlerin ¢gekme dayanimi, ¢ekme uzamasi ve elastisite

modiilii degerleri, TiO2 orani ile degismezken, TiO2 katkist olmayan 1. grupta tiretilen
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%20 oraninda elyaf katkili kompozitlere gore artmigtir. PBT matrisinde dagilmis TiO2
nanopartikiileri, matris-karbon elyaf ara yilizey etkilesimini arttirmis dolayisiyla
kompoziti daha rijit hale getirmistir. Junaedi ve ark. ¢ift vidali ekstriider ve enjeksiyon
kaliplama yontemleriyle iirettikleri %10 oraninda kisa karbon elyaf takviyeli PP
kompozitlere %2,5 oraninda TiO. eklediklerinde ¢ekme dayanimi iyilesmis ancak
TiO2 orant %5’e ¢ikarildiginda, matriste olusan aglomere olmasi sebebiyle ¢ekme
dayanimi diismiistiir [240].

Nikel kaplanmis karbon elyaf igeren kompozitlerde ise, TiO2 miktarinin artmasiyla
mekanik 6zelliklerde diisiis gozlenmistir. Karbon elyafa gore daha rijit olan kaplamali
karbon elyaflarin kompozit i¢erisinde rastgele dagildigi ve kopuslarin bu bolgelerden
gerceklestigi SEM analizleri ile tespit edilmistir. Literatiirde benzer sonuglarin elde
edildigi ¢alismalar mevcuttur [116, 222-224]. Nikel kaplanmis karbon elyaf igeren
kompozitlerde TiO2 oraninin artmasiyla, kristalinite oran1 da artan TiO2-PBT matrisi
daha kirillgan hale gelmis ve uzama orani diismiistiir. Bu sebeple, elyaf uzunluklarinin

karbon elyafa gore daha fazla olmasina ragmen ¢ekme dayanimi diigmiistiir.

— ITiO2PBT
— — -3TiO2PBT
20KE-1Ti102PBT
7 —-=— 20KE-3TiO2PBT
20NIKE-1TiO2PBT

140 —

60 —

, |
40 . |
1774 1

20

g

- 120 — /' | ----- 20NiKE-3TiO2PBT
: -

100 2 I
g l I
§ 80 { !
5: /
o !
2
o

Uzama (%)

Sekil 3.95 : 2. gruptaki kompozitleri gekme dayanimi-uzama grafigi.
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Cizelge 3.33 : 2. gruptaki kompozitlerin ¢ekme test sonuglari.

Cekme Dayanimi Cekme Uzamast il/laj;j;ltle
(MPa) (%) (MPa)
1TiO2PBT 53,19+ 0,79 9,17 £ 0,39 2322 + 19,64
3TiO2PBT 51,83+0,312 8,29 + 0,61 2356 + 25,41
20KE-1TiO2PBT 136,66 + 0,91 3,61+ 0,04 8723 +£ 93,02
20KE-3TiO2PBT 137,51+ 0,57 3,63 +£0,06 9019 £ 96,51
20NiKE-1TiO2PBT 46,94 £ 2,11 1,12 +£ 0,07 5188 + 108,08
20NiKE-3TiO2PBT 38,42 +£ 204 0,85+ 0,07 5023 £ 67,20
160 136,66 137,51
= 140
e
S 120
{
=
s 51,83
S e b B 46,94 3842
=
-
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o 0
3\ 3\ 3\ 3\ 3\ 3\
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< «.\Q’LQ < «.\Q’LQ < Q\Ofﬁ < Q\Ofﬁ < .\Q’LQ < r{\Q’LQ
va va & &
N N 'LQ$\ 'LQ$\
Sekil 3.96 : 2. gruptaki kompozitlerin ¢gekme dayanimi sonuglart.
- 9,17
1 )
g I 8,29
s 8 I
z 7
E 6
]
S 5 3,61 3,63
E 4
= 3
o 2 112 0,85
1
. H ==
\«_XOQ? %,i'\oqg \(‘\O%Q %,"\Oq’q \({\OFLQ %,‘\Oqg
o YA & &
N N q/Q$\ ng

Sekil 3.97 : 2.gruptaki kompozitlerin gekme uzamasi sonuglari.
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Sekil 3.98 : 2. gruptaki kompozitlerin elastisite modiilii sonuglari.
3.6.6.2 1zod darbe test sonuclari

Katkisiz PBT ve kompozitlere ait darbe dayanimi degerleri Cizelge 3.34°te ve bar
grafigi Sekil 3.99°da verilmistir. Cekme dayanimi test sonuglarina benzer sonuglar
elde edilmistir.

Karbon elyaf katkili kompozitlerin 1zod darbe dayanimi, TiO; orani ile de§ismezken,
TiOz katkisi olmayan 1. gruptaki kompozitlere gore artmistir. PBT matrisinde dagilmis
TiO2 nanopartikiileri, matris-karbon elyaf ara yiizey etkilesimini arttirmis dolayisiyla
kompoziti daha rijit hale getirmistir. Junaedi ve ark. ¢ift vidali ekstriider ve enjeksiyon
kaliplama yontemleriyle iirettikleri kisa karbon elyaf takviyeli PP kompozitlere %5
oranina kadar TiO2 eklemesinin ¢entikli lzod darbe dayanimi iyilestirdigini
belirtmislerdir [240].

Nikel kaplanmis karbon elyaf igeren kompozitlerde ise TiO2 oraninin artmasiyla darbe
dayaniminda diisiis gozlenmistir. Karbon elyafa gore daha rijit olan nikel kaplanmis
karbon elyaflarin, kompozit icerisinde rastgele dagilmasi ve TiO2-PBT matrisinin
yiiksek kristalinite oranindan dolay1 elastik uzamasinin diismesi, darbe dayanimini

diistirmiistiir [84, 116, 226].

126



Cizelge 3.34 : 2. gruptaki kompozitlerin 1zod darbe dayanimi degerleri.

20KE- 20KE- 20NiKE- 20NiKE-

1TiO2PBT  3TIO2PBT 1TiO2PBT  3TiO2PBT  1TiO2PBT  3TiO2PBT

Izod d?rkkjlerﬁ%yamml 12,804026 13,06£0,54 3583+047 3606+1,00 8I15+1,19  625+0,50

40 35,83 36,06
gg PBT 129,07 kJ/m?

Izod Darbe Dayanim (kJ/m?)
S

Sekil 3.99 : 2. gruptaki kompozitlerin Izod darbe dayanimi test sonuglari bar grafigi.
3.6.7 Elektriksel direng¢ ve manyetik ozellikler

Kompozitlere ait ortalama elektriksel diren¢ 6l¢iim sonuglart Cizelge 3.35 ve grafigi
Sekil 3.100°de verilmistir. Tiim katki tiirleri i¢in, TiO; arttikga elektriksel direng bir
miktar diigmiistiir. TiO2 nanopartikiilleri, matriste polarizasyon 6zelligi sayesinde

elektronlarin iletimini kolaylastirmistir.

Nikel kaplanmig karbon elyaf igeren kompozitlerde, manyetik 6zelligi bulunmayan
TiO2 eklemesine ragmen, 1. gruptaki kompozitlerde oldugu gibi; kompozit plakalar,
miknatisa yaklastirildiginda, karbon elyaf katkili kompozitler ile herhangi bir
etkilesim olmazken; miknatisin nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozit

plakalart gekmesi ile kompozitlerin manyetik 6zelliginin oldugu tespit edilmistir

Cizelge 3.35 : 2. gruptaki kompozitlerin ortalama elektriksel direng 6lglim sonuglari.

Elektriksel Direng¢ (Q.cm)

TiO, Miktar1 %1 %3
Karbon elyaf-PBT 42,0+ 3,3 285+1,9
Nikel kaplanmig 132+ 4.6 114422

karbon elyaf-PBT
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Sekil 3.100 : 2. gruptaki kompozitlerin TiO2 oranina gore elektriksel direng 6lgiim
sonuglar1 grafigi.

3.6.8 Elektromanyetik kalkanlama etkinligi sonuclar:

3.6.8.1 Diisiik (500 MHz- 4 GHz) frekans araligindaki EMK o6l¢iim sonuclari

2. grupta tretilen kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki EMK test
sonuglar1 Cizelge 3.36°da ve toplam EMK grafikleri Sekil 3.101, absorpsiyon etkinligi
grafikleri Sekil 3.102, yansima etkinligi grafikleri ise Sekil 3.103’te verilmistir. Ayrica
tiim numunelerin ortalama toplam EMK, absorpsiyon, yansitma degerlerine ait bar
grafikleri, sirasiyla Sekil 3.104, Sekil 3.105, Sekil 3.106’da verilmistir. Bar

grafiklerindeki hata cubuklari maksimum ve minimum degerleri ifade etmektedir.

Karbon elyaf i¢ceren kompozitlerde, TiO2 orani arttikga EMK etkinligi de artmistir. Bu
sonug, TiO> arttikca kompozitin elektriksel direncinin diismesi ile 6rtiismektedir (Sekil
3.100).

Nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde ise TiO2 orani artis1 ile EMK
degerinde artis gdzlenmemistir, toplam EMK degerleri birbirine olduk¢a yakindir. Bu
sonuclar da elektriksel direng 6l¢iim sonuglariyla ortiismektedir (Sekil 3.100).

Sekil 3.101 incelendiginde, 500 MHz - 1 GHz frekans araliginda, TiO2 miktari arttik¢a
EMK etkinliginin arttigi  goriilmektedir. 500 MHz’de 20NiKE-1TiO2PBT
kompozitinin ortalama EMK degeri ~4 dB iken, 20NiKE-3TiO2PBT kompozitinin
ortalama EMK degeri ~10 dB’dir. Nikel kaplanmis karbon elyafin EMK etkinligine
etkisi frekans diistiikge diismektedir. TiO2 nanopartikiilleri katkisi, EM dalgalar ile

etkilesimi arttirmasi sayesinde, kompozitlerin diisiik frekanslardaki EMK etkinligini
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iyilestirmistir. Literatiirde bu konudaki ¢alismalarda genellikle 100 MHz - 1,5 GHz
frekans araliginda EMK etkinlik 6l¢iimii yapmustir [119, 120]. Bu ¢alismada ise daha
genis frekans araligindaki EMK etkinlik ozellikleri incelenmistir. Katki tiirleri
karsilastirildiginda, 500 MHz ve 3 GHz frekanslarda, NiKE katkili kompozitlerin
toplam EMK etkinligi, KE katkili kompozitlere gore artis gostermistir. 500 MHz’de
20KE-3TiO2PBT ortalama toplam EMK degeri 6 dB iken 20NiKE-3TiO2PBT nin
ortalama toplam EMK degeri 10 dB’dir. 3 GHz’de 20KE-3TiO2PBT ortalama toplam
EMK degeri 12,2 dB iken 20NiKE-3TiO2PBT nin ortalama toplam EMK degeri 14,2
dB’dir. Bu durum, 20KE-3TiO2PBT kompozitinde iletim, dipolar polarizasyon
mekanizmalari etkin iken; 20NiKE-3TiO2PBT kompozitindeki manyetik 6zellikteki
nikel sayesinde, belirtilen mekanizmalara manyetik resonans ve manyetik
polarizasyon mekanizmalarinin da eklenmesiyle daha yiiksek EMK etkinligi
saglanmasindan kaynaklanmaktadir..

1. grupta iiretilen kompozitlerden, igerisinde yaklasik %1 oraninda TiO2 igeren TiO2-
NiKE katkili kompozite (20TiO2NiKE-PBT, 8,4 dB) gore, 2. gruptaki, matrisin
icerisinde dagilmis halde %1 oraninda TiOz igeren NiKE katkili kompozitinin
(20NiKE-1TiO2PBT, 12,1 dB) toplam EMK degerinde artis goriilmistiir. Bu artis,
TiO2 nanopartikiillerinin matriste homojen dagilmasiyla, EM dalgalar ile daha fazla
etkilesime girmesi ve dipolar polarizasyon mekanizmasi ile absorpsiyon etkinligini
arttirmasindan kaynaklanmaktadir [118].

Tiim katkilar icin 1. grupta oldugu gibi frekans arttik¢a yansima diiserken absorpsiyon
artmistir, genel olarak absorpsiyon baskin bir mekanizma ile EMK etkinligi

saglanmistir.

Cizelge 3.36 : 2. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki EMK

etkinlik degerleri.
Yansitma Etkinligi Absorpsiyon Etkinligi Toplam EMK Etkinligi
(dB) (dB) (dB)
En En En En En En
Viksk  Disik  Opee™  Viksek  Disik  Opee’™®  Yiksck Disik  Opolm
Deger Deger £ Deger Deger g Deger Deger £
1TiO2PBT 1,8 0 0,3 15 0,1 0,3 31 0,1 0,6
3TiO2PBT 14 0 0,2 2,4 0 0,6 2,9 0,1 0,8
20KE-
1TiO2PBT 52 1,3 4,0 11,5 0,2 4,8 15,2 1,7 8,8
20KE-
3TiO2PBT 6,1 1,6 4,2 12,2 3,6 6,4 16,4 5,8 10,6
20NiKE-
1TiO2PBT 7,5 1,3 51 16,9 2,4 71 21,9 3,9 121
20NiKE-
3TiO2PBT 5,3 1,6 3,5 13,5 31 7,5 17,8 6,7 11,0
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Sekil 3.101 : 2. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki toplam
EMK etkinligi.
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Sekil 3.102 : 2. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki
absorpsiyon EMK etkinligi.
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Sekil 3.103 : 2. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki
yansitma EMK etkinligi.
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Sekil 3.104 : 2. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki
ortalama toplam etkinligi bar grafigi.
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Sekil 3.105 : 2. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki
ortalama absorpsiyon etkinligi bar grafigi.
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Sekil 3.106 : 2. gruptaki kompozitlerin 500 MHz - 4 GHz frekans araligindaki
ortalama yansima etkinligi bar grafigi.

3.6.8.2 Yiiksek (8 - 13 GHz) frekans arah@indaki EMK o6l¢iim sonuclari

2. grupta tretilen %20 oraninda elyaf katkili kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans
araligindaki EMK test sonuglart Cizelge 3.37°de ve toplam EMK grafikleri Sekil
3.107, absorpsiyon etkinligi grafikleri Sekil 3.108, yansima etkinligi grafikleri ise
Sekil 3.109°da verilmistir. Ayrica tim numunelerin ortalama toplam EMK,

absorpsiyon, yansitma degerlerine ait bar grafikleri, sirasiyla Sekil 3.110, Sekil 3.111,
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Sekil 3.112°de verilmistir. Bar grafiklerindeki hata ¢gubuklart maksimum ve minimum

degerleri ifade etmektedir.

Kompozitteki TiO2 oraninin artmasiyla, KE katkili kompozitlerde EMK etkinligi
artmaz iken; NiKE katkili kompozitlerde artis olmustur. Bu durum, nikel kaplanmis
karbon elyaf ile matristeki TiO2 nanopartikiillerinin olusturdugu manyetik ve iletken
ag yapi sayesinde sinerjik bir etki ile kompozitin EMK etkinligini arttirdigini
gostermektedir. Duan ve ark. nikel kaplanmis cam elyaf katkili PP kompozitlerine
TiO2 eklemesi ile 8-12 GHz frekans araliginda EMK etkinligini iyilestirmislerdir. Bu
durumu, TiO2’nin sagladig1 dipolar polarizasyon ve nikelin sagladigi ¢oklu yansima,
sacilma ve adsorpsiyon mekanizmalarinin birlesimiyle olusan sinerjik etki ile
aciklamiglardir [118].

1. grupta tretilen, igerisinde yaklasik %1 oraninda TiO2 i¢eren, TiO2-Nikel kaplanmig
karbon elyaf igeren kompozite gore, 2. gruptaki, matrisin igerisinde dagilmis halde %1
oraninda TiOz iceren nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitinin toplam EMK
degerinde %24 oraninda artig goriilmiistiir. 20TiO2NiKE-PBT nin ortalama toplam
EMK degeri 37,3 dB iken, 20NiKE-1TiO2PBT nin ortalama toplam EMK degeri 46,3
dB’dir. Bu artig, 2. grup kompozitlerinde iiretim yontemi degistirilerek, TiO>
nanopartikiillerinin nikel kaplama yerine, PBT ye kaplanarak matris igerisine dahil
edilmesi sayesinde, matriste daha homojen dagilmasiyla EM dalgalar ile daha fazla
etkilesime girmesi ve daha etkin dipolar polarizasyon mekanizmasi ile absorpsiyon
etkinligini artirmasindan kaynaklanmaktadir.

Ayrica 2. gruptaki kompozitlerde, TiO2 ve nikelin sinerjik etkisi ile agirlikga %3
oraninda TiO2 ile %20 oraninda NiKE katkii PBT (20NiKE-3TiO2PBT)
kompozitinin EMK etkinligi (51,7 dB); 1. grupta maksimum EMK etkinligine sahip
%30 oraninda nikel kaplanmig karbon elyaf katkili PBT (30NiKE-PBT) kompozitinin
EMK degerine (56 dB) oldukca yakindir.

Genel olarak tiim kompozitler icin EMK etkinligi, frekanstan bagimsiz bir sekilde,

absorpsiyon baskin mekanizma ile saglanmistir.
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Cizelge 3.37 : 2. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki EMK etkinlik

degerleri.
Yansitma Etkinligi Absorpsiyon Etkinligi Toplam EMK Etkinligi
(dB) (dB) (dB)
En En En En En En
Viksek Diisik Opoe™®  Viksek Diisik Opoer®  Yiksek Disik  Opoer
Deger  Deger £ Deger  Deger £ Deger  Deger g
1TiO2PBT 6,8 0,1 1,6 74 0,0 2,5 12,0 1,2 4,2
3TiO2PBT 6,6 0,5 1,8 7,8 0,0 2,1 9,6 0,0 3,0
20KE-
1TiO2PBT 6,8 0,5 3,0 65,2 27,3 45,2 65,9 33,2 475
20KE-
3TiO2PBT 6,5 0,5 2,8 54,4 29,6 42,0 56,2 34,8 448
20NiKE-
1TiO2PBT 8,1 1,3 3,3 54,9 29,8 43,0 56,5 36,3 46,3
20NiKE-
3TiO2PBT 71 0,5 31 68,8 38,0 48,6 70,6 42,8 51,7
—— 1Ti02PBT
3TIO2PRT
& 20KE-1TiO2PBT
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Sekil 3.107 : 2. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki toplam EMK
etkinligi.
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Sekil 3.108 : 2. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki absorpsiyon
EMK etkinligi.
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Sekil 3.109 : 2. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki yansima
etkinligi.
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Sekil 3.111 : 2. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki absorpsiyon

etkinligi bar grafigi.

000000000
W N~ ©O© IO o N -

(ap) 13nuppy uokisdiosqy ewreeiQ

Sekil 3.110 : 2. gruptaki kompozitlerin 8 - 13 GHz frekans araligindaki toplam EMK

etkinligi bar grafigi.
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Sekil 3.112

etkinligi bar grafigi.
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4. SONUC VE ONERILER

Bu tez ¢aligmasinda, genis frekans araliginda (500 MHz - 4 GHz ve 8 - 13 GHz) EMK
Ozelligine sahip, ticari olarak {retilebilecek, siirdiiriilebilir PBT kompozit
gelistirilmesi amaglanmistir. Bunun igin Oncelikle, elektrodepozisyon yontemiyle
karbon elyaflara nikel ve TiO2 nanopartikiilleri kaplanmistir. Karbon elyafa nikel
kaplama galismalari, literatiirde ¢ok sayida bulunmasina ragmen karbon elyafa TiO»-
Nikel hibrit kaplama ile ilgili bir ¢alismaya rastlanmamistir. Maksimum seviyede
elektriksel iletkenlik ve TiO2 depolamasi saglamak igin iiretilebilirlik kosullar1 da géz
ontinde bulundurularak optimum elektrodepozisyon parametreleri; 13 cm karbon elyaf
uzunlugu, 2 kat karbon elyaf iplik, 4 cm anot ile katot aras1 mesafe, 30 °C sicaklik, 2
Amper akim, 20 dk kaplama siiresi olarak belirlenmistir. Ayrica ¢ozeltideki TiO2

konsantrasyonu da 10 g/L ve karistirma hizi 400 rpm olarak belirlenmistir.

Optimum sartlarda kaplanmis karbon elyaflar, agirlikga ~%270 oraninda nikel ve
TiO2-Nikel hibrit metal ile kaplanmistir. Nikel kaplanmis karbon elyaflarin ortalama
elektriksel direnci 0,073 Q.cm iken; TiO2-Nikel kaplanmis karbon elyaflarin ortalama
elektriksel direnci 0,074 Q.cm olarak ol¢iilmiistiir. Nikel ve hibrit kaplama ile mevcut
karbon elyafin elektriksel direnci yaklasik 10 kat disiiriilerek, elektriksel iletkenlik
ozelligi iyilestirilmistir.

Bu tez calismasinda, ticari iretime uygun ekstriizyon ve enjeksiyon cihazlari ile iiretim
yapildigindan yiiksek miktarda katkiya ihtiyag duyulmustur. Bunun igin
elektrodepozisyon kaplama prosesinde, literatiirde daha once bulunmayan seri
baglama ile elektrodepozisyon kaplama sistemi gelistirilerek ayn1 anda daha fazla
kaplama gerceklestirilebilmistir. Ayrica, 2. grup kompozitlerin iiretiminde, TiO2
nanopartikiillerinin PBT matriste homojen dagilimint saglamak igin, TiO2
nanopartikiilleri PBT graniillerine; daha once literatiirde bulunmayan bir yontemle
belirli oranlarda fiziksel olarak kaplanmistir, bu ¢alisma ile literatiire yeni bir metot

kazandirilmistir.

Kompozit tiretimi i¢in, katkilar ile polimer karigimlar ¢ift vidal ekstriider kullanilarak

eriyik karistirma metodu ile yapilmistir. Optimum iiretim parametreleri, Katki tiiriine
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ve katki oranina gore belirlenmistir. Elyaf katkilarin vida icerisinde daha az zarar
gormesi i¢in, 5-7 cm uzunlugunda kesilmis elyaflar, 4. besleme goziinden el ile
beslenmistir. Uretilen kompozit graniiller, enjeksiyon kaliplama cihazinda test

plakalar1 haline getirilmistir.

1. grupta iiretilen kompozitlerin mekanik dayanimlari, yogunluk degerleri, elektriksel
iletkenlik ve manyetik 6zellikleri katki oran1 arttikca artmustir. Uretilen kompozitlerin

geri-doniistiiriilebilir 6zellikte oldugu, 4 ¢evrimli DSC analizi ile tespit edilmistir.

Kompozitlerin elyaf uzunluk dagilimlar analiz edilmistir. Kompozitteki katki orani
arttikga elyaf uzunluklar1 diismiistiir. Yiiksek katki oranlarinda, nikel ve TiO-nikel
hibrit kaplanmig karbon elyaflarin elyaf uzunluklari, kaplamasiz karbon elyafa gore
daha yiiksek oldugu ve dolayisiyla kaplamanin karbon elyafin mekanik dayanimin

arttirdig tespit edilmistir.

Matris igerisindeki elyaf ve TiOz nanopartikiillerinin dagilimlart da SEM ile analiz
edilmistir. Karbon elyafin, kaplamali karbon elyaflara gére daha iyi dagildigi ve tiretim
yoniinde bir yonlenme olusturdugu goriilmiistiir. Nikel ve TiO2-Nikel kaplanmis
karbon elyaf katkili kompozitlerde ise rastgele dagilim goriilmistiir. Bu durum, uzun
elyaflarin birbiri ile temas ederek ag yapisi olusturmasinmi sagladigindan, elektrik
iletkenliginin artmasina katki saglamistir. Kaplamanin karbon elyaf ile yapismasinin
iyi oldugu ve matris ile elyaflarin ara yiizey etkilesiminin iyi oldugu, SEM analiz

sonuclarindan goriilmiistiir.

3 mm kalinliga sahip, 1. ve 2. grupta iretilen kompozitlerin elektromanyetik
kalkanlama etkinligi, 500 MHz - 4 GHz frekans araligi i¢in koaksiyel olgiim
yontemiyle, 8 - 13 GHz frekans araligi i¢in ise dikdortgen dalga kilavuzu yontemiyle

network analizor ile 6l¢iilmiistiir.

1. grupta iiretilen kompozitlerden, %30 oraninda TiO2-Nikel kaplanmig karbon elyaf
iceren PBT kompozitleri ile, 8 - 13 GHz frekans araliginda, ortalama 55,1 dB
(%99,9997 enerji kayb1) EMK etkinligi elde edilirken; 500 MHz - 4 GHz frekans
araliginda ortalama 18,4 dB (%98,4151 enerji kayb1) EMK etkinligi elde edilmistir.
EMK etkinligi, katkilarin manyetik, yiiksek elektriksel iletkenlik ve dielektrik

Ozellikleri sayesinde absorpsiyon baskin mekanizma ile gergeklesmistir.

1. ve 2. grupta firetilen kompozitlerin EMK o6zellikleri karsilastirildiginda, %20

oraninda nikel kaplanmig karbon elyaf iceren kompozitlere, TiO2 nanopartikiilleri
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eklendiginde, kompozitlerin EMK etkinligi yiikselmistir. Agirlikca %20 oraninda
nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlere, agirlik¢a %3 oraninda TiO; ilavesi
ile 8 - 13 GHz frekans araliginda, ortalama EMK etkinligi 44,8 dB’den (%99,9967
enerji kayb1) (20NiKE-PBT) 51,7 dB’e (%99,9994 enerji kayb1) (20NiKE-3TiO2PBT)
yiikseltilmistir.

TiO2 nanopartikiillerinin karbon elyaflara nikel ile birlikte kaplanmasi yerine; nikel
kaplanmis karbon elyaflar ile birlikte matriste dagitilmis halde kullanilmasinin EMK
etkinligine daha fazla katkis1 oldugu sonucuna varilmistir. Aym1 miktarlarda TiO>
igeren ancak farkli yontemler ile {iretilen; 20NiKE-1TiO2PBT kompozitinin (2. Grup)
20TiO2NIiKE-PBT kompozitine (1. Grup), gore; 500 MHz - 4 GHz frekans
araligindaki EMK etkinligi, %50 oraninda artarken (8,4 dB’den 12,1 dB’e); 8 - 13 GHz
frekans araliginda %24 oraninda (37,3’den 46,3 dB’e) artmistir.

2. gruptaki kompozitlerde, TiO, miktarinin artmasiyla 8 - 13 GHz frekans araliginda,
EMK etkinligi artig1, nikel kaplanmis karbon elyaf katkili kompozitlerde, karbon elyaf
katkili kompozitlere gore daha fazladir. Nikel kaplamasi ve TiO2 nanopartikiillerinin
sinerjik etkisi ile matris igerisindeki elektronlarin iletimi ve ¢oklu yansimasi
kolaylagmistir. Yiiksek dielektrik sabitine sahip TiO2 nanopartikiilleri, dipolar
polarizasyon Ozelligi sayesinde EM dalgalar ile etkilesime girerek dalgalarin
absorplanmasini saglarken, matriste dagilmis halde olmasi, nikel kapli karbon elyaflar
ile birlikte bir ag olusturmasi sebebiyle ¢oklu yansima mekanizmasi ile gelen EM

dalgalarin enerjisini diigtirmustir.

Sonug olarak, 1. grupta iiretilen TiO2 -Nikel hibrit metal kaplanmis karbon elyaf katkili
kompozitler ile, hem diisiik frekanslarda (500 MHz-4 GHz’de 18,4 dB) hem de yiiksek
frekanslarda (8-13 GHz’de 55,1 dB) yiiksek EMK etkinligine sahip PBT kompozitler
gelistirilmistir.

2. grupta tretilen kompozitler ile gosterildigi tizere, TiO2 nanopartikiillerini matriste
dagilmis halde kullanarak, kompozitte kullanilacak nikel kapli karbon elyaf oranini
%33 oraninda diisiirerek, 8 - 13 GHz frekans araliginda, 51,7 dB (%99,9994 enerji
kayb1) gibi yiiksek EMK etkinligi elde edilmistir. Bu kompozit ile hem maliyetten hem

de agirliktan tasarruf edilmis olacaktir.
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Elde edilen sonuglar ile hedefe (en az 20 dB EMK etkinligi) ulasilmis ve
kompozitlerde kullanilan nikel kaplanmig karbon elyaf ve TiO2 nanopartikiillerinin

sinerjik etkisi tespit edilerek, tez hipotezi dogrulanmustir.

Literatiirde bulunan baz1 caligmalara (ekstriizyon ve enjeksiyon kaliplama
yontemleriyle tiretilmis nikel kapli karbon elyaf igeren termoplastik matrisli
kompozitlere) gore genis frekans araliginda daha yiiksek EMK etkinligi elde

edilmistir.

Gelistirilen kompozitler, hem maliyetten hem de agirliktan tasarruf saglarken;
stirdiirtlebilir ticari urtinler olarak, elektrik-elektronik, otomotiv, havacilik, savunma

sanayinde elektromanyetik kalkanlama uygulamalarinda kullanilabilecektir.

Diisiik frekanslardaki EMK etkinligini iyilestirmek i¢in, TiO2 — Nikel hibrit
kaplamasindaki TiO2 miktarin1 veya matristeki TiO2 orani arttirmak igin ileri
calismalar yapilabilir. Kompozitlerin mekanik dayanimini iyilestirmek i¢in ¢aligmalar
gerceklestirilebilir. Yapilacak ileri ¢alismalarda, maliyet, kompozit agirligi, mekanik

dayanim ve ticari olarak iiretilebilirlik goz 6niinde bulundurulmalidir.
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