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DOYMAMIġ POLĠESTER REÇĠNESĠNĠN BAZI NANOPARTĠKÜLLERLE 

MODĠFĠKASYONUNUN ĠNCELENMESĠ VE KARAKTERĠZASYONU 

ÖZET 

Nanopatiküllerle güçlendirilmiĢ doymamıĢ polyester (UPE), saf polimerin kendisinden 

daha iyi özellikler gösterir. Nano ya da inorganik dolgu maddeleri, ısıl, elektriksel, 

mekanik ve fiziksel özellikleri iyileĢtirmek için polimerik matriste kullanılmaktadır. Bu 

çalıĢmada UPE reçinesi silika (S), bor nitrür (BN) ve silika/bor nitrür hibrit (UPE/S/BN) 

nanopartikülleri ile farklı oranlarda modifiye edilmiĢtir. Polimer kompozitlerinin ısıl 

özellikleri iyileĢirken elektriksel olarak yalıtkan kalması amaçlanmıĢtır. 

Karakterizasyon testleri ile ısıl, fiziksel, elektriksel ve yapı özellikleri incelenmiĢtir. 

Bunun için numunelere viskozite ve katı madde miktarı ölçümü, termogravimetrik 

analiz (TGA), Fourier dönüĢümlü kızılötesi (FTIR) spektroskopisi, temas açısı ölçümü, 

ısıl iletkenlik katsayısı ve elektriksel hacim direnci ölçüm testleri gerçekleĢtirilmiĢtir. 

Elde edilen sonuçlara göre eklenen katkı miktarı arttıkça viskozite ve katı madde 

miktarında artıĢ gözlenmiĢtir. FTIR spekturumlarında silika ve bor nitrüre karĢılık gelen 

bantların, UPE reçinesindeki fonksiyonel grupların bantlarıyla çakıĢması nedeniyle yeni 

bir bant oluĢumu gözlemlenmemiĢtir. Temas açısı ölçümü de viskozite ölçüm değerleri 

gibi silikanın hidrofilik yapısının reçineye etkisini doğrulamıĢtır. SEM analizinde, UPE 

numunesi pürüzsüz görünüm sergilerken, katkı içeren tüm numuneler faz ayrımı ve 

genel olarak heterojen bir dağılım sergilemiĢtir. Isıl iletkenlik katsayısı ölçümlerinde, 

katkı oranının artması ile nanokompozitlerin ısıl iletkenliğinde artıĢ gözlenmiĢtir. TGA 

sonuçlarında silika ve bor nitrür katkısının varlığı reçinenin ısıl kararlılığını artırmıĢtır. 

Elektriksel hacim direnci, malzemenin elektrik yalıtkanlığının bir ölçüsüdür. Elektriksel 

hacim direnci en yüksek numune ağ. % 3 silika içeren UPE reçinesidir. Tüm sonuçlar 

değerlendirildiğinde silika ve bor nitrür katkısının, UPE reçinesindeki varlığının, belirli 

oranlardaki kullanımının reçine özelliklerini iyileĢtirdiği görülmüĢtür. 

Anahtar Kelimeler: Bor Nitrür, DoymamıĢ Polyester Reçinesi, Isıl Kararlılık, 

Nanopartikül, Silika.  
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INVESTIGATION AND CHARACTERIZATION OF THE MODIFICATION OF 

UNSATURATED POLYESTER RESIN WITH SOME NANOPARTICLES 

ABSTRACT 

Unsaturated polyester (UPE) reinforced with nanoparticles shows better properties than 

the pure polymer itself. Nano inorganic fillers are used in polymeric matrix to improve 

thermal, electrical, mechanical, and physical properties. In this study, UPE resin was 

modified with silica (S), boron nitride (BN) and silica/boron nitride hybrid (UPE/S/BN) 

nanoparticles at different rates. The polymer composites are intended to remain 

electrically insulating while improving their thermal properties. Thermal, physical, 

electrical, and structural properties were investigated by characterization tests. For this 

purpose, viscosity, and solids content measurement, thermo gravimetric analysis (TGA), 

Fourier transform infrared (FTIR) spectroscopy, contact angle measurement, thermal 

conductivity coefficient and electrical volume resistance measurement tests were 

performed on the samples. According to the results obtained, as the amount of additive 

added increased, an increase was observed in the viscosity and the amount of solids. No 

new band formation was observed in the FTIR spectra because the bands corresponding 

to silica and boron nitride overlapped with the bands of the functional groups in the 

UPE resin. The contact angle measurement also confirmed the effect of the hydrophilic 

structure of the silica on the resin, as well as the viscosity measurement values. In SEM 

analysis, the UPE sample showed a smooth appearance, while all samples containing 

additives showed phase separation and an overall heterogeneous distribution. In the 

thermal conductivity coefficient measurements, an increase in the thermal conductivity 

of the nanocomposites was observed with the increase in the additive ratio. The 

presence of silica and boron nitride additives in TGA results increased the thermal 

stability of the resin. The electrical volume resistivity is a measure of the electrical 

conductivity of the material. The sample with the highest electrical volume resistance is 

3 wt. % silica containing UPE resin. When all the results were evaluated, it was 

observed that the presence of silica and boron nitride additives in the unsaturated 

polyester resin and the use of certain ratios improved the resin properties. 

Keywords: Boron Nitride, Unsaturated Polyester Resin, Thermal Stability, 

Nanoparticle, Silica.  
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1. GĠRĠġ 

Son birkaç yılda polimer nanokompozitler, mekanik, elektriksel ve optik özelliklerini 

kontrol etme yetenekleri nedeniyle birçok araĢtırmacının ilgi odağı haline gelmiĢtir. Bu 

yeni malzeme sınıfı optik entegre devreler, otomobiller, ilaç dağıtımı, sensörler, 

enjeksiyonla kalıplanmıĢ ürünler, membranlar, yapıĢtırıcılar, kaplamalar, yangın 

geciktiriciler, tıbbi cihazlar, havacılık, paketleme malzemeleri, tüketim malları vb. gibi 

birçok uygulamada önemli bir aday haline gelmiĢtir. Nanopatiküllerle güçlendirilmiĢ 

doymamıĢ polyester (unsaturated polyester-UPE), saf polimerin kendisinden daha iyi 

özellikler gösterir. UPE reçineler, oldukça viskoz sıvı polimerdir. Bu tip polimerlerde, 

onları sertleĢtirecek doymamıĢlığın varlığından dolayı müteakip çapraz bağlanma 

mümkündür. Bu nedenle reçinenin farklı takviyeler, dolgu maddeleri ile karıĢtırılması 

ve serbest radikal baĢlatıcılar ile kürlenmesi ile farklı fiziksel ve kimyasal özelliklere 

sahip çok çeĢitli termoset ürünler üretilebilir. Bu kompozitler alev geciktirici içeren 

malzemelerde, deniz inĢaatlarında, su borularında, açık deniz uygulamalarında, bina 

yapımında, kimyasal kaplarda, otomotivde vb. alanlarda kullanılmıĢtır (Rahman ve diğ., 

2019). 

Nano inorganik dolgu maddeleri, ısıl, elektriksel, mekanik ve fiziksel özellikleri 

iyileĢtirmek için polimerik matriste kullanılmaktadır. Polimer nanokompozitlerin diğer 

polimer mikro kompozitlere kıyasla daha iyi elektriksel özellikler sergilediği birçok 

araĢtırmacı tarafından rapor edilmektedir. Küçük nano parçacıklar genel olarak iyi 

hidrofobik özelliğe sahiptir. Bu, partikülün reçine ile kolayca bir bağ oluĢturmasını 

sağlar. Bu nedenle, daha küçük bir parçacık tarafından yüzey modifikasyonu, daha 

büyük boyutlu nano parçacıklardan daha iyidir. Nano dolgunun polyester ve 

polyesterimid sisteminde yüzde bir dağılımı mekanik, elektriksel ve bariyer özelliklerini 

iyileĢtirir. Poliakrilamid-silika kompozitleri üzerinde yapılan çalıĢmalar, dielektrik 

sabitinin ve dielektrik kaybının saf polimerden daha küçük olduğunu kaydetmiĢtir. 

Ancak günümüzde, UPE reçinesinin düĢük fiyatı ve kolay bulunabilirliği nedeniyle, 

epoksi reçinesine göre bir avantaja sahiptir. Bu nedenle UPE reçinesinin kompozitleri 

üzerine birçok araĢtırma yapılmıĢtır (Sharma ve diğ., 2012). 

Termoset polimer malzemeler iyi elektriksel yalıtım özelliklerinden dolayı çeĢitli 

uygulamalarda kullanılırken bununla birlikte içsel ısıl iletkenlikleri düĢüktür. Bu tür 
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malzemelerin ısıl iletkenliğini arttırmaya yönelik bir yaklaĢım, ısıl olarak iletken, ancak 

elektriksel olarak yalıtkan dolgu maddeleri eklemektir. En yaygın olarak alümina 

(Al2O3), silika (SiO2), berilyum oksit (BeO), grafen oksit (GO), alüminyum nitrür 

(AlN), silikon nitrür (Si3N4), baryum titanat (BaTiO3), bor nitrür (BN) olmak üzere 

farklı dolgu türleri düĢünülmüĢtür. BN’nin, ısıl iletkenliği, elektrik/dielektrik özellikleri, 

ısıl kararlılığı, oksidasyon direnci, toksisitesi ve maliyeti açısından önerilen katkılar 

içinde en iyi eĢleĢmeyi sağladığı bildirilmiĢtir (Donnay ve diğ., 2015). Nanoteknoloji, 

yalnızca daha iyi mekanik, ısıl ve bariyer özellikleri göstermekle kalmayan, aynı 

zamanda daha iyi dielektrik özellikleri de sergileyen yeni geliĢmiĢ dielektriklerin 

geliĢtirilmesini mümkün kılar (Gornicka ve diğ., 2007).  

Bu çalıĢmada UPE reçinesi silika, bor nitrür ve silika/bor nitrür hibrit nanopartikülleri 

ile modifiye edilmiĢtir. Polimer kompozitlerinin ısıl özellikleri iyileĢirken elektriksel 

olarak yalıtkan kalması amaçlanmıĢtır. Karakterizasyon testleri ile ısıl, fiziksel, 

elektriksel ve yapı özellikleri incelenmiĢtir. Yapılan literatür araĢtırması sonucu UPE 

reçinesine silika ile birlikte bor nitrür nanopartikülünün dahil edildiği çalıĢmaya 

rastlanılmamıĢtır. Bu Ģekilde kullanımı ile dünyanın en büyük rezervlerine sahip 

olduğumuz bor bileĢiklerinin, polimerik kompozitler içerisinde yeni kullanım alanı 

sağlanması hedeflenmiĢtir.  

Tez çalıĢması altı bölümden oluĢmaktadır. Tezin giriĢ kısmında, doymamıĢ polyester 

reçinesinin nanopartiküller ile modifikasyonunun amacına değinilmiĢtir. 2. Bölümde, 

doymamıĢ polyester reçinesi ve katkılar hakkında genel bilgiler verilmiĢtir. 3. bölümde 

literatür araĢtırması sonucu bulunan, katkı olarak silika ve bor nitrür nanopartiküllerinin 

kullanıldığı çalıĢmalar özetlenmiĢtir. Bölüm 4’te nanopartikül katkısının reçinenin ısıl, 

fiziksel elektriksel ve yapı özelliklerinin karakterizasyonu için kullanılan yöntemler 

araĢtırılmıĢ ve özetlenmiĢtir. Bölüm 5’te tez çalıĢması kapsamında kullanılan 

malzemeler, örneklerin hazırlanması ve kullanılan karakterizasyon testleri sunulmuĢtur. 

Bölüm 6’da tez çalıĢmasında hazırlanan örneklere yapılan test bulgularına yer verilmiĢ 

ve bulgular karĢılaĢtırmalı olarak değerlendirilmiĢtir. Son bölümde ise yapılan tez 

çalıĢmasının sonuçları derlenmiĢtir. 
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2. GENEL BĠLGĠLER 

2.1. Polyester Reçineler 

Polyester reçineler, çok iĢlevli asitler ve polialkollerden oluĢur. Bu bileĢikler, suyun 

oluĢumu ile daha yüksek sıcaklıklarda ester bağları oluĢturur (ġekil 2.1). Polyester 

reçineler, omurganın karbon-karbon çift bağları içerip içermediğine bağlı olarak 

doymuĢ ve doymamıĢ polyester (UPE) olarak sınıflandırılabilirler (Gastine, 1996). Bu 

polikondenzasyon tepkimesinin kimyasal dengesi elveriĢsizdir. Dengeyi sağa 

kaydırarak suyun tepkime karıĢımından sürekli olarak çıkarılması önemlidir. Bu 

tepkimenin sıcaklığı normalde 200 ile 260 °C arasındadır ve seçim, kullanılan 

hammaddelerin kararlılığına bağlıdır. Bu doğrudan esterleĢme tepkimesi, doymuĢ 

polyester reçineleri için en çok kullanılan kimyadır. Reaktanların tipini ve moleküler 

oranını değiĢtirerek, polimerin moleküler ağırlığı ve yapısı ve fonksiyonel uç grupların 

tipi ve sayısı değiĢtirilebilir. Asit fonksiyonel ham maddelerin fazlalığı, asit fonksiyonel 

bir polimer verir. Çok iĢlevli alkollerin fazlalığı, hidroksil uç grupları olan bir polimer 

verir. Dallanma isteniyorsa çok iĢlevli hammaddeler kullanılır. Çoğunlukla üç veya dört 

iĢlevli polihidroksil bileĢikleri kullanılır. Pratikte, polimer molekülünü tasarlamak için 

çok çeĢitli ham maddeler mevcuttur (Keurentjes ve Meyer, 2005). 

 

ġekil 2.1. OH-polyester reçinelerin genel esterifikasyon reaksiyonu (Keurentjes ve 

Meyer, 2005) 

 

ġekil 2.2 ve 2.3’te sırasıyla polyester reçinelerde en sık kullanılan poliol ve poliasit 

monomerleri verilmiĢtir.  
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2-metil-1,3-propandiol       1,3-propandiol 

 

             1,4-siklo hegzandimetilol      2,2-dimetil-1,3-propandiol hidroksi pivalik ester 

             

                                 1,2-propandiol                          Pentaeritritol 

ġekil 2.2. Polyester reçinelerde kullanılan poliol monomerleri (Keurentjes ve Meyer, 

2005) 

                                                         

     Trimetillik anhidrit   Siklohegzan-1,4-dikarboksilik asit    Hegzahidroftalik anhidrit 

                  

Adipik asit                                  Sebasik asit 

ġekil 2.3. Polyester reçinelerde kullanılan poliasit monomerleri (Keurentjes ve Meyer, 

2005) 
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2.2. DoymamıĢ Polyester (UPE) Reçineler 

DoymamıĢ polyester (UPE) reçineleri, doymamıĢ asitlerin veya anhidritlerin ve 

diasitli/diasitsiz diollerin kondenzasyon ürünleridir. Bu tip polyesterlerde bulunan 

doymamıĢlık, çapraz bağlanma için bir alan sağlar. Bu reçineler, çeĢitli dolgu 

maddeleri, takviyeler ile birleĢtirilir ve diasitlerin, diollerin, çapraz bağlama 

maddelerinin, baĢlatıcıların ve diğer katkı maddelerinin seçimine bağlı olarak çok çeĢitli 

kimyasal ve mekanik özelliklere sahip termoset ürünler elde etmek için serbest radikal 

baĢlatıcılar kullanılarak kürlenir. Nihai termoset ürünün özelliklerinde nispeten düĢük 

maliyetle iliĢkili bu çok yönlülük, geniĢ uygulama yelpazesi için önemli bir matris 

malzemesi olarak bu reçinelere olan ilgiyi arttırmıĢtır (Dholakiya, 2012). 

UPE reçineleri büyük ticari öneme sahiptir ve UPE'ye olan ilgi, düĢük maliyetli ve 

kolay iĢlenmelerinden kaynaklanmaktadır. DoymamıĢ bağın polimer omurgasına dahil 

edilmesi, reçinenin daha sonra geliĢtirilmiĢ fiziko-kimyasal özelliklere sahip polimerik 

malzemelerle kürlenmesini mümkün kılar (Banu ve Radhaskrishnan, 2004). 

1940'ların baĢında üretilen prototip reçineler, ilk kompozit plastikleri üretmek için cam 

elyaf takviyeleri ile kullanılmıĢtır. Bu malzemenin yüksek dayanımı ve radyo 

geçirgenliği, Ġkinci Dünya SavaĢı'nın sonlarına doğru büyük miktarlarda kullanılan 

anten kaportası kapaklarındaki rolünü geniĢletmiĢtir. Reçineler için pazarlar hızla 

geniĢlemiĢ, 2002 yılına gelindiğinde, doymamıĢ polyester reçinelerinin küresel üretimi 

1.900.000 tonu aĢmıĢtır ve ABD 780.000 tonun üzerinde en büyük pazardır (Nowark ve 

diğ., 1982). 

2.2.1. DoymamıĢ Polyester Reçinelerinde Monomer Seçimi ve Örnekleri 

DoymamıĢ polyester reçine özellikleri, çok çeĢitli monomer bileĢiği olduğundan, 

bileĢenlerin seçiminden geniĢ ölçüde etkilenebilir. Adipik asit, sebasik asit gibi uzun 

zincirli alifatik asitler genellikle esnekliği geliĢtirmek ve darbe özelliklerini geliĢtirmek 

için kullanılır. Maleik asidin geometrik izomeri olan fumarik asit, ısıl veya korozyon 

performansını en üst düzeye çıkarmak için seçilir. 
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Tetrahidroftalik anhidrit, esnekliği artırmak ve kaplama veya astar uygulamalarına 

yönelik polyester reçinelerine faydalı havada kurutma özellikleri kazandırmak için 

kullanılabilir. DoymamıĢ polyester reçinesinde kullanılan asitler ve anhidritler ġekil 

2.4’te gösterilmiĢtir (Fink, 2013). 

 

Ftalik anhidrit                      Ġzoftalik asit 

 

                                  Tereftalik asit                       HET-anhidrit 

 

                                  Maleik anhidrit                 Fumarik asit 

ġekil 2.4. UPE reçinesinde kullanılan asitler ve anhidritler (Fink, 2013) 

UPE reçinesinin üretiminde, reaktif seyrelticiler, genellikle stiren, polyesterin 

viskozitesini azaltmak ve bir çapraz bağlama maddesi olarak iĢlev görmek için 

kullanılır. UPE reçinesi, serbest radikal baĢlatıcılarla omurganın doymamıĢ kısmından 

çapraz bağlanabilir (Erdem, 2007; Gastine, 1996; Gündüz, 1996). 
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Vinil toluen, ısıl iyileĢtirmeler için seçici kalıplama bileĢimlerinde reaktif monomer 

olarak kullanılır. Polimerizasyon sırasında düĢük viskozite ve düĢük uçuculuğun yanı 

sıra (%1-3), polyesterlerle uyumluluğu nedeniyle, BDDMA’da (1,4-bütandiol 

dimetakrilat) reaktif monomer (çapraz bağlayıcı) olarak stirenin yerini alabilir.  

BDDMA seçimi, stiren ile üretilen reçinelere eĢdeğer veya daha iyi özelliklere sahip 

reçineler üretimini sağlar (Dantras ve diğ., 2013). ġekil 2.5’te, UPE reçinesinde 

kullanılan reaktif monomerler örnekleri gösterilmiĢtir.  

 

 

Stiren                   p-Viniltoluen 

 

α- Metilstiren                 Metil metakrilat 

 

Dialil ftalat 

ġekil 2.5. UPE reçinesinde kullanılan reaktif monomerler (Fink, 2013) 
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Ticari UPE'nin önemli bir avantajı, çapraz bağ yoğunluğunun kontrol edilebilir 

olmasıdır. Çapraz bağ yoğunluğunu azaltmak için karıĢımın maleik anhidrit içeriği 

azaltılır (Erdem, 2007).  

Çapraz bağ yoğunluğu, maleik anhidrit beslemesinin miktarı ile artar. Sertlik, 

polyesterdeki maleik anhidrit içeriği ile kontrol edilebilir. Camsı geçiĢ sıcaklığı, çapraz 

bağlanma yoğunluğunun artmasıyla da artar. Ester bağları daha kararlı olduğundan 

hidrolize karĢı direnç artar. Hidrolitik dirençli malzemeler için neopentil glikol, 

sikloheksandiol veya hidrojene bisfenol A gibi hacimli alkol molekülleri kullanılır 

(Nowark ve diğ., 1982; Fink, 2013).  

ġekil 2.6’da UPE reçinesinde kullanılan diol ve triol örnekleri gösterilmiĢtir. 

 

Etilen glikol                            Propilen glikol 

                

Neopentil glikol                                 Gliserol 

 

Trimetilol propan 

ġekil 2.6. UPE reçinesinde kullanılan diol ve triol örnekleri (Fink, 2013) 
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2.2.2. DoymamıĢ Polyester Reçinelerinin Sentezi ve Çapraz Bağlanma 

Mekanizması 

UPE reçinesi, polyester ve bir reaktif seyreltici olmak üzere iki ana bileĢene sahiptir. 

Çoğu ticari reçine için seyreltici stiren monomerdir, ancak metil stiren ve alkil 

metakrilat monomerleri gibi diğer vinil monomerlerini kullanmak da mümkündür. Bu 

seyrelticiler, sistem için iki hayati role hizmet eder. Reçinelerin iĢlenebilmesi için 

viskoziteyi düĢürürler ve polyesterdeki çift bağlarla çapraz bağlanırlar (Scheirs ve Long, 

2005; Odian, 2004). 

UPE’lerin en önemli iki özelliği, seyreltici monomer ile radikal çapraz bağlanma için 

aktif bölgeler ve seyreltici monomerde gerekli çözünürlüğü sağlayan molekülün geri 

kalanının rastgele, düĢük moleküler ağırlıklı, düzensiz doğasıdır. Tipik olarak, bir 

dihidroksi bileĢiği veya dihidroksi bileĢiklerinin karıĢımları, esterleĢtirme iĢlemi 

sırasında üretilen suyu çıkarmak için maleik anhidrit ile ve/veya aromatik veya alifatik 

dikarboksilik asitler gibi diğer dikarboksilik asitlerle birlikte yüksek sıcaklıkta iĢleme 

tabi tutulur. Bu esterleĢme tepkimesi çeĢitli katalizörler katalize edinilebilir. UPE 

reçinesine örnek sentez ġekil 2.7’de gösterilmiĢtir. 

 

ġekil 2.7. UPE’nin ftalik anhidrit, maleik anhidrit ve propilen glikolden sentezi (Jones, 

2017) 

UPE’lerin çapraz bağlanması, kopolimerizasyon ile gerçekleĢtirilir DüĢük moleküler 

ağırlıklı doymamıĢ polyester (prepolimer) ve radikal baĢlatıcı bir monomer içinde 
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çözülür, karıĢım dökülür, püskürtülür veya istenen nihai ürün Ģeklinde baĢka bir Ģekilde 

Ģekillendirilir ve daha sonra ısıtılarak bir termoset malzeme haline dönüĢtürülür. Çapraz 

bağlanmıĢ ürünün mekanik özellikleri, polyester zincirler arasındaki ortalama çapraz 

bağ sayısına (çapraz bağ yoğunluğu) ve çapraz bağların ortalama uzunluğuna bağlıdır. 

Çapraz bağ yoğunluğu, ön polimerin sentezlenmesinde kullanılan doymuĢ ve doymamıĢ 

asitlerin nispi miktarlarına bağlıdır. Çapraz bağların ortalama uzunluğu, yalnızca ön 

polimer ve monomerin nispi miktarlarına değil, aynı zamanda iki çift bağın 

kopolimerizasyon davranıĢına da bağlıdır (Jones, 2017). 

Polimerizasyon mekanizması, çift bağlar boyunca serbest radikal eklenmesini içerir, 

dolayısıyla hiçbir uçucu yan ürün geliĢmez. Bu, kürleme sırasında elektriksel özellikleri 

bozan su veya diğer yan ürünlerin üretildiği, kondenzasyon polimerizasyonuna göre 

belirgin bir avantajdır. Serbest radikal oluĢumu, ısıl enerji, ultraviyole ıĢık veya 

kimyasallar, özellikle organik peroksitler tarafından baĢlatılabilir (Licari, 2003).  

UPE reçinesinin kürlenme mekanizması ġekil 2.8’de gösterilmiĢtir. 

 

ġekil 2.8. UPE reçinesinin kürlenme mekanizması (Licari, 2003) 

DoymamıĢ polyester Stiren 

+ Organik 

peroksit 

Çapraz bağlanmıĢ kopolimer 
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2.2.3. Özel Katkılar 

2.2.3.1. Ġnhibitörler 

DoymamıĢ bir polyester reçinesindeki çift bağlar, depolama aĢamasında safsızlıklardan 

veya ortam sıcaklığından çok kolay etkilenir. Ortam depolama sıcaklığı ne kadar 

yüksekse veya depolama süresi ne kadar uzun olursa, kendiliğinden polimerleĢme 

tehlikesi o kadar fazladır. Bu Ģekilde reçinede istenmeyen bir jelleĢme meydana gelir ve 

bu reçineyi kullanılamaz hale getirir. Reçinenin iĢlenebilirliğinin bozulması nedeniyle 

parasal bir kayıp meydana gelir. Ġnhibitörler ve geciktiriciler arasında bir fark vardır. 

Ġnhibitörler polimerizasyonu tamamen durdururken, geciktiriciler polimerizasyon hızını 

yavaĢlatır. Ġnhibitörler polimerizasyon özelliklerini etkiler.  

Ġki Ģekilde hareket ederler: 

1. saklama süresinin arttırılması, 

2. kürleme sırasında ekzotermik pikin azaltılması. 

Yaygın olarak kullanılan inhibitörler hidrokinon ve t-bütil katekoldur. Saklama süresini 

uzatmak ve raf ömrünü uzatmak için inhibitörler kullanılmaktadır. Bazen iki veya daha 

fazla inhibitör kombinasyonu kullanılabilir. Çünkü bazı inhibitör türleri depolama 

süresine daha spesifik olarak etki eder ve diğerleri raf ömrünü etkiler. DoymamıĢ bir 

polyester reçinesinin saklama süresi, inhibitör miktarı ile artar. Yüksek sıcaklıklarda 

depolama olası raf ömrünü azaltır. Öte yandan, yüksek dozda inhibitör reçinenin 

sertleĢmesini olumsuz yönde etkiler. Yüksek dozda inhibitör varlığında daha yüksek 

miktarlarda radikal baĢlatıcı gereklidir. Kürleme sırasında ekzotermik tepe azalır.  Bu, 

monomer dönüĢümünün derecesini etkiler. En uygun özelliklere sahip olmak için 

yüksek derecede bir dönüĢüm gereklidir. Ayrıca, inhibitörün katkı maddesi miktarı aĢırı 

ise, kürlenmiĢ vinilester reçinesinin veya kürlenmiĢ UPE reçinesinin rengi koyulaĢır, 

dolayısıyla görünümü istenmeyen Ģekilde bozulur. Alternatif olarak reçine, ön 

polimerizasyon tepkimelerini azaltmak için nakliye veya genel depolama sırasında bir 

dondurucuda saklanabilir. Bununla birlikte, bu yöntemi gerçekleĢtirmenin maliyetleri 

yüksektir ve ürünün fiyatını istenmeyen bir Ģekilde arttırır (Fink, 2013). 
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2.2.3.2. Dolgu Maddeleri 

Dolgu maddelerinin örnekleri arasında kalsiyum karbonat tozu, kil, alümina tozu, silis 

kumu tozu, talk, baryum sülfat, silika tozu, cam tozu, cam boncuklar, mika, alüminyum 

hidroksit, selüloz ipliği, silis kumu, nehir kumu, beyaz mermer, mermer hurdası 

bulunur. Cam tozu, alüminyum hidroksit ve baryum sülfat durumunda, yarı saydamlık 

kürleme sırasında verilir. Dolgu maddeleri maliyeti düĢürür ve kürlenen malzemelerin 

bazı mekanik özelliklerini değiĢtirir (Fink, 2013). 

Polimerik matriste elektriksel, ısıl ve fiziksel özellikleri iyileĢtirmek için nano inorganik 

dolgu maddeleri kullanılmaktadır. Polimer nanokompozitlerin diğer polimer mikro 

kompozitlere kıyasla daha iyi elektriksel özellikler sergilediği birçok araĢtırmacı 

tarafından rapor edilmektedir. 20 nm nano silikanın 100 nm silika kompozitlere göre iyi 

dielektrik özellikler gösterdiği raporlanmıĢtır. Genelde, küçük nano parçacıklar iyi 

hidrofobik özelliğe sahiptir. Bu, partikülün reçine ile kolayca bir bağ oluĢturmasını 

sağlar. Bu nedenle, daha küçük bir parçacık tarafından yüzey modifikasyonu, daha 

büyük boyutlu nano parçacıklardan daha iyidir (Sharma ve diğ., 2012). 

2.2.3.2.1. Nano Silika  

Polimerlerde en çok kullanılan nano oksitler nanometrik parçacıklar halinde silika 

(SiO2), alümina (Al2O3) ve titanyadır (TiO2). Bu partiküller, küçük boyutlar (7 ila 40 

nm çap aralığında), yüksek spesifik yüzey alanları (50 ila 380 m
2
/g arasında) ve 

genellikle küresel gözeneksiz yapılar ile karakterize edilir. Ġnce partikül oksitlerin elde 

edilmesini sağlayan proses, yüksek sıcaklık hidrolizinden oluĢur. Nano silika 

partikülleri, yüksek sıcaklıklarda meydana gelen silikon tetraklorürün hidrolizi ile 

üretilir. Bu Ģekilde hazırlanan oksitlere füme oksitler denir (Rallini ve Kenny, 2017). 

Nanometrik oksitleri üretmeye yönelik diğer teknikler, sol-jel teknikleri veya çökeltme 

yöntemleridir; bu teknikler ayrıca nanometrik gözenekli parçacıkların elde edilmesini 

sağlar. Nano silikanın su ve diğer sıvı ortamlarındaki dağılımı, nanoparçacıkların 

yüzeyinde bulunan fonksiyonel gruplara bağlıdır. DeğiĢtirilmemiĢ füme silika, tipik 

olarak, üretim sırasında moleküler suyun siloksanlar ile reaksiyonu ile oluĢturulan 

silanol grupları sergiler. Silanollerde –OH gruplarının bulunması silikayı hidrofilik 
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yapar. Hidrofilik partiküller kullanmanın ana dezavantajı, –OH gruplarının iki komĢu 

partikül arasında güçlü agrega (agglomeration-topaklanma) oluĢumuna yol açan 

hidrojen bağları oluĢturmasıdır. Sonuç olarak, etkileĢim polimeri/dolgu maddesinin 

parçacıklar arası kuvvetlerden daha zayıf olduğu bir polimerik matrise eklenirse, 

dağılım çok zor olabilir (Rallini ve Kenny, 2017). 

2.2.3.2.2. Bor Nitrür  

Bor nitrür, bor ve nitrürden oluĢan refrakter özelliklere sahip, ısıya ve kimyasallara 

dayanıklı kristal bir bileĢiktir. Bor nitrür, birden fazla polimorfta bulunduğundan, çok 

çeĢitli endüstrilerde ve uygulamalarda amacını bularak oldukça kullanıĢlı bir bileĢik 

olarak geliĢmiĢtir. Bor nitrür, bir bor öncüsünün (borik asit veya bor trioksit) nitrojen 

içeren bir reaktif (üre veya amonyak) ile nitrojen atmosferi altında tepkimesi yoluyla 

sentezlenir. Bu tepkime, eser miktarda boron trioksit safsızlıkları içeren amorf bor nitrür 

verir ve bunlar 1500 °C'nin üzerinde ısıtılarak buharlaĢtırılarak daha da saflaĢtırılabilir 

(Marinescu, 2004; URL-1).  

Hegzagonal, kübik, amorf, nanotüp formlarında bulunurlar. Bor nitrürün hegzagonal 

formu, yüksek yağlama özelliği, elektriksel dielektrikliği ve ısıl kararlılığı nedeniyle en 

fazla uygulamaya sahiptir. BN'nin kübik formu, elmas gibi önemli ölçüde yüksek 

elektrik direncine ve ısıl iletkenliğe sahiptir. Çelik parçalarda çözünmez, bu nedenle iyi 

bir aĢındırıcı malzemedir. Bor nitrürün amorf formu, yapı ve özellikler açısından amorf 

karbon ile karĢılaĢtırılabilir. Son zamanlarda yükselen geliĢmelerden biri olarak, 

nanotüp teknolojisi bor nitrür kullanımıyla desteklenmiĢtir. Bu yuvarlatılmıĢ altıgen BN 

formu, yapı açısından karbon nanotüplere benzer. Bununla birlikte, BN nanotüpler daha 

yüksek elektrik yalıtımına ve ayrıca ısı ve kimyasal tepkimelere karĢı daha iyi dirence 

sahiptir (Bhimanapati, 2016; URL-1). 

2.2.4. DoymamıĢ Polyester Reçinelerinin Uygulama Alanları 

DoymamıĢ polyesterlerin uygulamaları çok çeĢitlidir. BaĢlıca uygulama kategorileri 

denizcilik, inĢaat ve ulaĢım sektörlerinde mevcuttur. Düğmelerden köprülere kadar her 

yerde yaygın kullanımları uygun Ģekilde kataloglamak için ciltler oluĢturulabilir (Odian, 

2004). 
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Elektrik dirençli polyester reçineler, örneğin dibazik asitler kullanılarak hazırlanabilir. 

Ftalik anhidrit veya propilen glikol yerine izoftalik asit, maleik anhidrit ve neopentil 

glikol veya tetrabromobisfenol-A. Polyester reçinelerin elektrik direnci, antimon 

trioksit, kaolin, mika ve kalsiyum karbonat gibi çeĢitli katkı maddeleri ile karıĢtırılarak 

daha da geliĢtirilebilir. Bu tür reçineler genellikle baskılı devre kartlarında, elektrikli 

cihazlarda ve elektronik cihazlarda kullanılmaktadır (Dholakiya, 2012). 
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3. LĠTERATÜRDEKĠ MEVCUT ÇALIġMALAR 

Bu bölümde yapılan tez çalıĢmasının amacına yönelik, nanopartikül (silika ve bor nitrür 

vb.) içeren kompozitleri konu alan literatürdeki çalıĢmalar özetlenmiĢtir. 

Nanoteknoloji, yalnızca daha iyi mekanik, termal ve bariyer özellikleri göstermekle 

kalmayıp, aynı zamanda daha iyi dielektrik özellikleri de sergileyen yeni geliĢmiĢ 

dielektriklerin geliĢtirilmesini mümkün kılar. Gornicka ve diğ. (2007) tarafından yapılan 

bir çalıĢmada, dumanlı nano silika, nano silika ve titanyum dioksit, çinko oksit veya 

montmorillonit (ağırlıkça %1-3 yüklemede) gibi çeĢitli nanoparçacıklar eklenmesiyle 

emprenye edici polyester vernik modifiye edilmiĢtir. Hem temel saf vernik hem de nano 

dolgulu vernik için iĢleme, mekanik, elektriksel, bariyer ve termal özellikler 

incelenmiĢtir. ÇalıĢma sonucuna göre, elektrik yalıtımında kullanılan verniklerin 

dielektrik özelliklerinde, özellikle elektriksel dayanıklılıkta ve kısmi deĢarjlara karĢı 

dirençte iyileĢtirme, az miktarda (ağırlıkça %1) nanoparçacıkların katılmasıyla 

gözlenmiĢtir. Nano dolgulu vernikler ayrıca artan termal dayanıklılık, bağ gücü ve su 

emmeye karĢı daha küçük duyarlılık sergilemiĢtir (Gornicka ve diğ., 2007). 

Reading ve diğ. (2011) yaptıkları çalıĢmada ısıl olarak iletken bir yüksek voltaj 

yalıtkanı üretmek amacıyla polimer bazlı nanokompozit özellikleri incelenmiĢtir. 

ÇalıĢmada baĢlangıç polimeri olarak iyi mekanik ve elektriksel özelliklerinden dolayı 

standart bir ısıyla sertleĢen epoksi sistemi, sertleĢtirici ve dolgu maddesi olarak bor 

nitrür tozu kullanılmıĢtır. Kompozitler, AC elektriksel bozulma dayanımı ve ısıl 

iletkenlik açısından test edilmiĢtir. Dolgusuz sistemin Eb ~ 37 kV/mm ve Kc= 0,21 

W/mK olduğu, dolgu maddelerinin eklenmesiyle, BN541'in hem kırılma dayanımında 

hem de ısıl iletkenlikte en büyük artıĢı sağladığı ve bunları sırasıyla ~ 41 kV/mm ve 

0,33 W/mK'ye yükselttiği bulunmuĢtur. 

Donnay ve diğ. (2015) çalıĢmalarında elektrik uygulamalarında ısıl yönetim için dolgu 

maddesi olarak bor nitrür (BN) kullanan epoksi matrisli kompozitleri incelemiĢlerdir. 

Mikro ve nano boyutlu partiküllerin kombinasyonu, bir silan birleĢtirme maddesinin 

(SCA) kullanımı ve ayrıca farklı dispersiyon teknikleri olmak üzere birkaç faktör 

araĢtırmıĢtır. Bu çalıĢma, küçük miktarlarda bor nitrürün bir epoksi matrisine dahil 

edilmesinin, ısıl iletkenliğini etkin bir Ģekilde artırabileceğini göstermiĢtir.  
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Sharma ve diğ. (2012) çalıĢmalarında, Nano/mikro silikanın doymamıĢ polyester 

reçinesine (UPE) eklenmesi ile Silika-UPE kompozitlerinin elektriksel özelliklerinin 

iyileĢtirilmesi amaçlanmıĢtır. Ayrıca, UPE'de nano ve mikro dolguların etkileri 

değerlendirilmiĢtir. AraĢtırma, nano silika-UPE kompozitlerinin, mikro kompozitler ve 

saf reçine ile karĢılaĢtırıldığında daha iyi yüzey, hacim direnci, kuru ark direnci, 

dielektrik dayanımı, dielektrik sabiti ve dağılma faktörü sergilediğini ortaya koymuĢtur. 

Nano silika kompozitler, ek bir nano fazın oluĢumu nedeniyle mikro kompozitlerden 

veya saf reçineden daha büyük ara yüzey alanına sahiptir. Bu nedenle daha yüksek 

geliĢtirilmiĢ yüzey, hacim ve ark direnci, kuru ark direnci ve tan delta göstermelidir. 

UPE reçinesinde silikanın dağılımı ne kadar yüksekse, silika-UPE kompozitlerinin 

elektriksel özelliğinin o kadar iyi olduğu gözlemlenmiĢtir. 

Wang ve diğ. (2018) yaptıkları çalıĢmada, doymamıĢ polyester reçinede yüksek 

performanslı nano dolgu maddeleri olarak fosfor, nitrojen ve silikonu birlikte bulduran 

elementleri içeren bor nitrür nano levhalarını sentezlemiĢ ve kovalent iĢlevselleĢtirmeyi 

doğrulamak için hassas bir Ģekilde yapısal karakterizasyon gerçekleĢtirmiĢtir. Ağırlıkça 

% 3 doymamıĢ polyester reçine matrisine dahil edildikten sonra, doymamıĢ polyester 

reçine bazlı nanokompozitlerin yanma davranıĢı koni kalorimetre ile araĢtırılmıĢ ve 

sırasıyla ısı yayılım hızı piki (peak heat realse rate-PHRR) ve toplam ısı yayılım hızı 

(total heat realese rate-THR) değerlerinde % 28,2 ve % 38,0'lık azalma belirlemiĢlerdir. 

Isıl bozunmayı ve CO, fenil türevleri, hidrokarbonlar gibi toksik uçucuları ortaya 

çıkarmak için termogravimetrik analiz-kızılötesi spektroskopi-kütle spektroskopisi 

(thermogravimetric analysis-infrared spectroscopy mass spectroscopy, TG-IR MS) 

birleĢtirme tekniği kullanılmıĢtır. Gazlı ve yoğun faz temelinde, doymamıĢ polyester 

reçinenin alev geciktirici özelliklerini artırmak için bor nitrürün fosfor, azot ve silikon 

elementleri ile alev geciktirme mekanizması önerilmiĢtir. TG-IR-MS birleĢtirme tekniği 

ile ağırlıkça % 3 BN-HPPA/UPE nanokompozitlerinin gaz fazı, moleküler zincirlerin 

ısıl ayrıĢmasından ve kömür kalıntılarının oksidasyonundan oluĢan ısıl bozunmayı,  

aromatik bileĢikler, karbonil bileĢikleri ve saf doymamıĢ polyester reçinenin aksine, CO 

dahil olmak üzere önemli ölçüde azaltılmıĢ toksik uçucuları ortaya çıkarmak için analiz 

edilmiĢtir. Ayrıca, yoğun fazın araĢtırılması, BN-HPPA/UPE nanokompozitlerinin alev 

geciktirici mekanizmasının makul bir Ģekilde kurulmasına yardımcı olur. Sonuç olarak, 
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dinamik termo-mekanik analiz, BN-HPA hibritlerinin doymamıĢ polyester reçine 

matrisine mükemmel mekanik özellikler kazandırabileceği gösterilmiĢtir. 

AteĢ (2019), tarafından yapılan bir yüksek lisans tez çalıĢmasında, disodyum oktaborat 

tetrahidrat (Na2B8O13·4H2O), susuz boraks (Na2B4O7), boraks pentahidrat 

(Na2B4O7.5H2O) minerallerinin doymamıĢ polyesterlerde dolgu olarak kullanıldığında, 

polyester reçinenin viskozite, mekanik özellikler, darbe dayanımı, alev dayanımı 

üzerine etkileri incelenmiĢtir. ÇalıĢmada, endüstriyel alev geciktirici olarak, alüminyum 

hidroksit (Al(OH)3)’de kullanılmıĢ ve alev dayanımı incelenerek karĢılaĢtırmalı 

sonuçlar verilmiĢtir. Alev geciktirici olarak kullanılan boraks pentahidrat ve disodyum 

oktaborat tetrahidrat katkılarının, polyester kompozit ürüne alev dayanımı bakımından 

iyi bir performans sağladığı gözlenmiĢtir. Ürün üretiminde önemli etken olan viskozite 

gibi fiziksel özellikler de artıĢ gözlenmiĢ ama bu artıĢ sonuçları olumsuz olarak 

etkilememiĢtir. Ayrıca, ürün kalitesi açısından önemli olan darbe dayanımının da alev 

dayanımı performansı artarken endüstriyel alev geciktirici olarak kullanılan ATH 

katkısı kadar performans sağladığı belirlenmiĢtir. 
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4. NANOPARTĠKÜL KATKILI REÇĠNENĠN ISIL, FĠZĠKSEL, ELEKTRĠKSEL 

VE YAPI ÖZELLĠKLERĠNĠN KARAKTERĠZASYONU 

4.1. Viskozite Ölçümü 

Viskozite, bir sıvının ne kadar kolay aktığı hakkında bilgi verir. Bilimsel terimlerle 

viskozite, bir sıvının iç akıĢ direncinin ölçüsüdür. Bir akıĢkanın deforme olurken 

gösterdiği dirençtir. Viskozite, malzemeler ve davranıĢları hakkında fikir edinmek için 

endüstri genelinde ölçülen fiziksel bir parametredir. Rotasyonel viskozimetreler, daha 

yüksek viskoziteli maddelerin viskozitesini ölçmek için uygundurlar. Elde edilen miktar 

dinamik viskozitedir ve bazen kayma viskozitesi olarak da adlandırılır (Britannica, 

2021; URL-2). 

4.2. Katı Madde Miktarı Ölçümü 

Hammaddelerin uçucu olmayan içeriği, boya ve ilgili kaplamaların toplam uçucu 

olmayan içeriğini (katıları) belirlemek için kullanılabilir. Bu tür bilgiler, film oluĢumu 

için mevcut toplam katıların belirlenmesi ve uçucu organik içeriğin tahmini için 

kaplama üreticileri ve kullanıcıları için faydalıdır. Hammaddenin türüne göre ilgili 

standartlarda belirlenmiĢ sıcaklık, süre ve ağırlıktaki numuneler etüvde ısıtılır. Elde 

edilen kalıntı ağırlığının ısıtmada kullanılan malzemenin ağırlığına oranı, katı madde 

(uçucu olmayan içeriği) miktarını verir (ASTM D 4209-82, 2002). 

4.3. Fourier DönüĢümlü Kızılötesi Spektroskopisi (FTIR) 

Fourier dönüĢümlü kızılötesi spektroskopisi (FTIR) analizi, numune analizi için 

kızılötesi ıĢık kullanan organik, inorganik ve polimerik malzemelerin tanımlanması için 

kullanılan bir spektroskopi tekniğidir. Absorpsiyon bantlarının karakteristik 

modelindeki değiĢiklikler, malzeme bileĢimindeki bir değiĢikliği açıkça gösterir. FTIR, 

bilinmeyen malzemeleri tanımlamada ve karakterize etmede, bir malzemedeki 

kirleticileri tespit etmede, katkı maddelerini bulmada, bozunma ve oksidasyonu 

tanımlamada faydalıdır.  

Tipik bir FTIR spektrometresi, bir kaynak, numune hücresi, dedektör, amplifikatör, A/D 

dönüĢtürücü ve bir bilgisayardan oluĢur. Kaynaklardan gelen radyasyon, 
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interferometreden geçtikten sonra dedektöre ulaĢır. Sinyal yükseltilir ve A/D 

dönüĢtürücü ve yükseltici tarafından dijital bir sinyale dönüĢtürülür, ardından sinyal 

Fourier dönüĢümünün gerçekleĢtirildiği bilgisayara aktarılır. YaklaĢık 10.000-100      

cm
-1

'lik kızılötesi radyasyon, radyasyonun bir kısmı emilmiĢ ve bir kısmı da içinden 

geçerek numuneden gönderilir. Soğurulan radyasyon, numune tarafından titreĢim veya 

dönme enerjisine dönüĢtürülür. Dedektörde elde edilen sonuçtaki sinyal, numunelerin 

moleküler parmak izini temsil eden, genellikle 4000 ila 400 cm
-1

 arasında bir 

spektrumdur. Her molekülün benzersiz bir parmak izi vardır, bu da FTIR'ı kimyasal 

tanımlama için paha biçilmez bir araç haline getirir (Titus ve diğ., 2019). 

4.4. Temas Açısı Ölçümü 

Temas açısı, θ (teta), bir katının bir sıvı tarafından ıslatılmasının nicel bir ölçüsüdür. 

Temas açısı geometrik olarak üç faz sınırında bir sıvı, gaz ve katı madde kesiĢtiği bir 

sıvı tarafından oluĢan açı olarak tanımlanmaktadır. Katı, sıvı ve gaz veya bazı 

durumlarda katı, sıvı ve sıvı arasındaki bu üç fazlı temas noktasına etki eden üç farklı 

kuvvet vardır. Temas açıları statik, dinamik ve pürüzlülük düzeltilmiĢ temas açısına 

ayrılabilir. Statik (yani sabit damla) temas açıları, damlacık yüzeydeyken ve üç fazlı 

sınır hareket etmiyorken ölçülür. Statik temas açıları, genel olarak en çok ölçülen 

ıslanabilirlik değerleridir. Nispeten pürüzsüz ve homojen yüzeyler için en uygun temas 

açısı ölçüm tekniğidir. Statik temas açıları ayrıca alt tabakanın serbest yüzey enerjisini 

(yani katının yüzey gerilimi) tanımlamak için kullanılır. Statik temas açısı, 

ıslanabilirliğin hızlı, kolay ve nicel bir ölçümünü sunar. Statik temas açısı ölçümü, ara 

yüz kuvvetlerinin termodinamik olarak kararlı olduğunu varsayan Young denklemine 

dayanmaktadır. Statik, dinamik ve pürüzlülük düzeltilmiĢ temas açılarını ölçmek için 

optik tansiyometreler kullanılır. Optik tansiyometrenin ana bileĢenleri, bir kamera, bir 

damla dağıtmak için dağıtıcı, numune tablası ve numune tablasındaki damlayı 

aydınlatmak için ıĢık kaynağıdır. Optik tansiyometreler, tamamen manuel sistemlerden 

tam otomatik cihazlara kadar çeĢitlilik gösterir (URL-3). 
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4.5. Termogravimetrik Analiz (TGA) 

Termogravimetrik analiz (TGA), bir maddenin kütlesinin, madde kontrollü bir sıcaklık 

programına tabi tutulurken zamanın veya sıcaklığın bir fonksiyonu olarak ölçüldüğü bir 

tekniktir. Kütle bir malzemenin temel bir özelliği olduğundan, herhangi bir kütle 

değiĢikliğinin kimyasal bir değiĢiklikle iliĢkilendirilmesi daha olasıdır ve bu da bir 

bileĢim değiĢikliğini yansıtabilir. Numune, hassas terazinin bir kolundan askıya 

alınırken bir fırına yerleĢtirilir. Numune ağırlığındaki değiĢiklik, numune, izotermal 

olarak ilgilenilen bir sıcaklıkta tutulurken veya programlanmıĢ bir ısıtmaya tabi 

tutulurken kaydedilir (Sandler ve diğ., 1998). TGA eğrisi, numunenin ağırlık kaybı veya 

diferansiyel formda (numune ağırlığının zamanla değiĢimi) sıcaklığın bir fonksiyonu 

olarak çizilebilir (ġekil 4.1).  

 

ġekil 4.1. Sabit bir hızda ısıtılan bir poli (etilen) örneğinin tipik termogravimetrik kütle 

kaybı (Sandler ve diğ., 1998) 

Bir TGA eğrisi, numuneyi tanımlama veya doğası bilinmiyorsa bileĢimini belirleme 

konusunda sınırlı bir yeteneğe sahiptir. Bununla birlikte, hala TGA'ya dayalı birçok 

benzersiz analitik uygulama bulunmaktadır. Ġki temel uygulama, nitel tanımlama ve 

kompozisyon analizidir. Farklı polimerlerin farklı ısıl kararlılıkları vardır. TGA'nın bir 

avantajı, ayrıĢmanın sıcaklık aralığı, kapsamı, hızı ve aktivasyon enerjisi temelinde bir 
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polimeri diğerinden ayırt etmek için hızlı bir araç sağlamasıdır (Sandler ve diğ., 1998). 

ġekil 4.2’de, her birinin kendi ayrıĢma profiline sahip olduğu ve birbirinden ayırt 

edilebildiği birkaç polimerin üst üste bindirilmiĢ TGA eğrilerini gösterilmektedir. 

 

ġekil 4.2. Birkaç polimerin üst üste bindirilmiĢ TGA eğrileri (Sandler ve diğ., 1998) 

TGA'nın bir dezavantajı, birçok polimerin yeterli çözünürlük sağlamak için yeterince 

büyük ayrıĢma farklılıkları göstermemesidir. Ayrıca, bir polimerin ısıl kararlılığı katkı 

maddelerinden, önceki ısıl iĢlemden ve diğer maddelerin dahil edilmesinden 

etkilenebilir. Bilinmeyen bir örneğin TGA taraması yapıldığında, malzemeyi 

tanımlamak olanaksız değilse de çok zordur. Bununla birlikte, TGA, numune sisteminin 

iyi tanımlandığı bir kimya laboratuvarı veya iĢleme tesisinde çok etkilidir. TGA'yı nitel 

bir araç olarak kullanmanın etkili bir yolu, onu diğer analitik tekniklerle tamamlamaktır 

(Sandler vd., 1998). 

4.6. Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) 

Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM), malzemelerin yüzey olaylarını gözlemlemek 

için büyük ölçüde kullanılan çok yönlü geliĢmiĢ bir araçtır. Numune görüntüsü, yüksek 

enerjili elektron kullanılarak bir SEM'de çekilir ve çıkan elektronlar/X ıĢınları analiz 

edilir. Bu çıkan elektronlar/X-ıĢınları bir malzemenin topografyası, morfolojisi, 
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bileĢimi, tanelerin yönelimi, kristalografik bilgiler vb. hakkında bilgi verir. Morfoloji 

Ģekil ve boyutu belirtirken topografi bir nesnenin yüzey özelliklerini veya "nasıl 

göründüğünü", dokusunu, düzgünlüğünü veya pürüzlülüğünü belirtir. Aynı Ģekilde 

kompozisyon, malzemeyi oluĢturan elementler ve bileĢikler anlamına gelirken, 

kristalografi, malzemelerdeki atomların düzenlenmesi anlamına gelir. SEM, yüksek 

kaliteli ve 1 nm uzamsal çözünürlüğe sahip bir parçacığın ayrıntılı görsel görüntüsünü 

elde edebilen bir cihazdır. Bu tür aparatların büyütmeleri 300.000 kata kadar uzayabilir. 

SEM, topografyası, morfolojisi, bileĢimi ve kristalografik bilgileri dahil olmak üzere 

numunenin çeĢitli niteliksel bilgilerini sağlayabilir. BaĢka bir deyiĢle, numunenin 

yüzeyinde bulunan parçacıkların yüzey özellikleri ve dokusu, Ģekli, boyutu ve düzeni 

hakkında bilgi sağlar. Numunenin içerdiği elementlerin ve bileĢiklerin türü ve bunların 

bağıl oranlarının yanı sıra tek kristal parçacıklardaki atomların dizilimi ve düzen 

dereceleri de sağlanabilir. Bu nedenle SEM, malzemeleri yüksek çözünürlükte inceleyip 

analiz edebilen çok amaçlı bir araçtır. 

SEM, aĢağıdaki parametreleri ölçebilir ve analiz edebilir: 

(i) Filmlerin ve ince kaplamaların kalınlığı 

(ii) Yüzey morfolojisi ve görünümü 

(iii) Boyut ve boyut dağılımı 

(iv) Kompozitlerde ve karıĢımlarda parçacıkların, liflerin, nanomalzemelerin veya diğer 

katkı maddelerinin Ģekli ve dağılımı  

(v) Nanometre boyutlu malzemelerin yüksekliği ve yan boyutları 

(vi) Köpük malzemelerde hücre boyutu ve boyut dağılımı 

(vii) Nano ve mikro malzemelerin kimyasal bileĢimi ve element analizi 

(viii) Kırılma ve yapısal kusur analizi (Akhtar ve diğ., 2018) 

4.7. Isıl Ġletkenlik Ölçümü 

Bir malzemenin ısıl iletkenliği bilgisi, polimer enjeksiyon kalıplama, çeĢitli yapı 

malzemeleri kullanılarak ev yalıtımı, uzay mekiği için yalıtım ve yarı iletken 

endüstrisinde elektronik paketlerin ısıl yönetimi vb. dahil olmak üzere çok çeĢitli 
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uygulamalar için çok önemlidir. Isıl iletkenliği ölçmek için iki ana teknik kategorisi 

vardır, kararlı durum teknikleri ve geçici teknikler (He, 2005).  

Radyal ısı akıĢı yöntemi ve korumalı sıcak plaka yöntemi, kararlı durum tekniklerinin 

örnekleridir. Sıcak tel ve lazer flaĢ, geçici tekniğin örnekleridir. Son zamanlarda, sıcak 

disk tekniği, hızlı ve doğru ısıl iletkenlik ölçümü için bir araç olarak popülerlik 

kazanmıĢtır. Sıcak disk tekniği, çok çeĢitli malzemelerin ısıl taĢıma özelliklerini 

incelemek için hızlı ve kesin bir yöntemi temsil eder. Uygun numune hazırlama ile, 

geniĢ bir sıcaklık aralığında 0,005 W/(mK) ila 500 W/(mK) aralığında ısıl iletkenliği 

ölçmek için sıcak disk tekniği kullanılabilir. Sıcak disk tekniği ve diğer geçici düzlem 

kaynak teknikleri, sürekli bir düzlem ısı kaynağı olarak ince bir metal Ģerit veya bir 

metal diskin kullanılmasına dayanır. Metal disk veya Ģerit, elektrik yalıtımı için iki ince 

poliimid film arasına kapatılır. Deney sırasında, sıcak disk sensörü incelenecek iki parça 

numune arasına sıkıĢtırılır ve sensöre küçük bir sabit akım verilir. Sensör ayrıca bir 

sıcaklık monitörü görevi görür, böylece sensördeki sıcaklık artıĢı direnç ölçümü ile 

doğru bir Ģekilde belirlenir. Bu sıcaklık artıĢı, sensörü çevreleyen malzemenin ısıl iletim 

özelliklerine büyük ölçüde bağlıdır. Deneyin baĢlamasından kısa bir süre sonra bu 

sıcaklık artıĢını izleyerek, çevreleyen malzemenin ısıl iletim özellikleri hakkında kesin 

bilgi elde etmek mümkündür (He, 2005). 

4.8. Elektriksel Hacim Direnci Ölçümü 

Hacim direnci, bir yalıtım malzemesinin gövdesi boyunca kaçak akıma karĢı direncinin 

ölçümüdür. Yalıtım malzemesinin hacim direncini ölçme yöntemi, Uluslararası 

Elektroteknik Komisyonu (IEC) tarafından 1980 yılında onaylanan IEC 60093 ve 

ASTM D 257 uluslararası standardında ayrıntılı olarak açıklanmıĢtır; ayrıca, hacim üç 

uçlu bir elektrot kullanılarak ölçülür. Özdirenç ölçüm sonuçları, uygulanan voltaj, 

elektrot malzemeleri ve Ģekli, sıcaklık, bağıl nem ve ölçümden önce numunede 

depolanan yüzey ve boĢluk yükleri gibi faktörlerden büyük ölçüde etkilenir ve hatalara 

neden olur. Ayrıca hacim ve yüzey özdirencinin ölçümüne bağlı olarak devre Ģeması 

farklı olduğu için aynı anda ölçüm yapmak mümkün değildir; bu nedenle, bireysel 

ölçümlerde dezavantajlar vardır. Direnç, 500-1000 V kadar düĢük bir voltajda ölçülür. 
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Katı dielektriğin iletkenliği özdirencin tersi olduğundan, ölçülecek numune iletken 

elektrotlar arasına yerleĢtirilir ve ardından direnç ölçülür. Direnç değeri daha sonra 

elektrota uygulanan voltajda numuneden geçen akımın ölçülmesiyle hesaplanır. Değer, 

elektrotun ve numunenin boyutlarından etkilenir.  Direnç ölçülürken, bir yalıtkan 

üzerine üç uçlu bir elektrot takılır. Direkt akıma (DC) yüksek voltaj uygulandığında, 

üretilen kaçak akım ölçülür ve bir dirence dönüĢtürülür. Kaçak akım, üst elektrottaki 

yalıtım malzemesinin hacmi boyunca akar ve ölçülen kaçak akım, Denklem (4.1) ve 

Denklem (4.2) kullanılarak hacim özdirenci olarak hesaplanır.  

RV = ρV.(l/A) = Vα / ІL                                                                                                  (4.1) 

ρV = RV.(A/d) = RV.(πr
2
/d)                                                                                           (4.2) 

burada RV hacim direnci, ρV hacim özdirenci, ІL kaçak akım, Vα uygulanan voltaj, d 

numune kalınlığı ve A ana elektrot alanıdır (Lee ve Kim, 2020). 
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5. MALZEME VE YÖNTEM 

Bu bölümde çalıĢmada kullanılan kimyasallardan ve cihazlardan bahsedilmiĢtir. 

5.1. ÇalıĢmada Kullanılan Malzemeler 

ÇalıĢma kapsamında, doymamıĢ polyester reçine, füme silika ve hegzagonal bor nitrür 

bileĢikleri kullanıldı.  

5.1.1. DoymamıĢ Polyester Reçine  

ÇalıĢma kapsamında, Betek Boya ve Kimya San. A.ġ. Ar-Ge bölümünde sentezlenen, 

elektriksel ve ısıl olarak yalıtkan özellik sergileyen doymamıĢ polyester reçinesi 

kullanıldı. Tablo 5.1’de çalıĢmada kullanılan doymamıĢ polyester reçinenin bazı 

özelikleri verilmiĢtir. 

Tablo 5.1. DoymamıĢ polyester reçinesi özellikleri 

Özellikler Değer 

Viskozite 150 cP 

Katı Miktarı % 63-65 

Parlama Noktası 43-45 °C 

Isıl Ġletim Katsayısı 0,1796 W/mK (@100 °C) 

Elektriksel Hacim Direnci 6,32x10
11

 Ωcm 

 

5.1.2. Nano Silika 

ÇalıĢmada kullanılan nano silika, Aerosil 380 ticari adı altında Betek Boya ve Kimya 

San. A.ġ’den temin edildi. Hidrofilik füme nano silikanın parçacık boyutu 7-10 nm idi 

ve 380 m
2
/g'lik bir özgül yüzey alanına sahipti. 

5.1.3. Nano Hekzagonal Bor Nitrür 

ÇalıĢmada kullanılan nano hekzagonal bor nitrürü tozu BORTEK Bor Teknolojileri 

Ltd.ġti.’den temin edildi. Nano hekzagonal bor nitrürün parçacık boyutu 80-100 nm idi 

ve 29,5 m
2
/g'lik bir özgül yüzey alanına sahipti. 
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5.2. ÇalıĢmada Kullanılan Yöntem ve Cihazlar  

5.2.1. Numunelerin Hazırlanması 

Tez çalıĢması kapsamında doymamıĢ polyester reçinesine silika, bor nitrür ve silika ile 

nano boyutta hegzagonal bor nitrürün birlikte ilavesiyle karıĢımlar hazırlandı. 

Hazırlanan numuneler, kodları ve karıĢım oranlarıyla Tablo 5.2’de gösterilmiĢtir. ‘UPE’ 

numune kodu kontrol numunesi olarak kullanılan katkısız doymamıĢ polyester 

reçinesini temsil etmektedir. Hidrofilik füme nano silika katkısı ’S’ ile nano hekzagonal 

bor nitrürse ‘BN’ kodu ile gösterilmiĢtir. ‘S’ ve ‘BN’ kodlarının yanlarındaki sayılar 

içerdikleri ağırlıkça yüzde katkı miktarını temsil etmektedir.   

Tablo 5.2. Numune kodları ve ağırlıkça karıĢım oranları 

Numune Kodu Ağ. % silika Ağ. % bor nitrür 

UPE - - 

UPE/0,5S 0,50 - 

UPE/1S 1 - 

UPE/3S 3 - 

UPE/5S 5 - 

UPE/1BN - 1 

UPE/3BN - 3 

UPE/5BN - 5 

UPE/0,25S/0,25BN 0,25 0,25 

UPE/0,5S/0,5BN 0,50 0,50 

UPE/1,50S/1,50BN 1,50 1,50 

UPE/2,5S/2,5BN 2,50 2,50 

 

Numuneler katkıların ilavesinden sonra mekanik karıĢtırıcı ile önce 2-3 dakika 800 rpm 

hızla, ardından 7-8 dakika 1200 rpm hızla yaklaĢık 10 dakika, homojen bir görünüm 

alıncaya kadar karıĢtırıldı (ġekil 5.1).  
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ġekil 5.1. DoymamıĢ polyester reçinesi ve katkıların karıĢtırılması 

Tablo 5.2’deki numunelerin tamamı viskozite (bölüm 5.2.2.) ve katı madde miktarı 

ölçümü (bölüm 5.2.3.) testlerine tabi tutuldu.  

Diğer tüm karakterizasyon testleri için numuneler cam petri kaplarında 160 °C’de, 6 

saat kürlendi ve film halinde elde edildi (ġekil 5.2, ġekil 5.3 ve ġekil 5.4).  

Kürleme iĢleminden sonra bor nitrür katkılı UPE/1BN, UPE/3BN, UPE/5BN, 

numunelerinde bor nitrürün çöktüğü görülmüĢtür (ġekil 5.3). Kaplardan formu 

bozulmadan ayrılmayan bu numunelere diğer karakterizasyon testleri yapılamamıĢtır. 
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ġekil 5.2. KürlenmiĢ saf ve nano silika katkılı reçineler 
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ġekil 5.3. KürlenmiĢ UPE/1BN; UPE/3BN; UPE/5BN (ön/arka yüz) 

  

 

ġekil 5.4. KürlenmiĢ UPE/0,25S/0,25BN; UPE/0,5S/0,5BN; UPE/1,50S/1,50BN; 

UPE/2,5S/2,5BN (soldan sağa sırayla) 
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5.2.2. Viskozite Ölçümü 

Bölüm 5.2.1.’de hazırlanan karıĢımlarının viskozitesi, Brookfield viskozimetre (ġekil 

5.5) ile ölçüldü. ÇalıĢmada viskozite ölçümleri, 25 °C sıcaklıkla, 3 numaralı mil ve 20 

rpm hız ile yapıldı. 

 

ġekil 5.5. Brookfield viskozimetresi (URL-4) 

5.2.3. Katı madde Miktarı Ölçümü 

Numunelerin yüzdece katı madde miktarını ölçmek için ilgili standarda (ASTM D 115) 

göre her biri 1,2-1,5 gram alüminyum kaplara tartılıp, 135 ℃’de 3 saat etüvde tutuldu 

(ASTM D 4209-82, 2002).  

5.2.4. Fourier DönüĢümlü Kızılötesi Spektroskopisi (FTIR) 

Hazırlanan kürlenmiĢ numunelerin yapısal karakterizasyonları için (ġekil 5.6) FTIR 

Spektrometresi (Shimadzu Corp. IRaffinity-1S FTIR Spektrometresi) kullanıldı. FTIR 

analizi 4000-600 cm
-1

 aralığında kürlenmiĢ numuneler üzerinde gerçekleĢtirildi. 

 

ġekil 5.6. Shimadzu Corp. IRaffinity-1S FTIR Spektrometresi (URL-5) 

 



31 

 

5.2.5. Temas Açısı Ölçümü 

KürlenmiĢ numunelerin temas açısı ölçümleri, (dataphysics contact angle system oca) 

temas açısı cihazı (ġekil 5.7) ile yapıldı. Tek tip sıvı damlaları, mikrometre Ģırıngadan 

oluĢan bir düzenek kullanılarak filmlerin yüzeyine dikkatlice damlatıldı. Kullanılan sıvı, 

damıtma suyuydu. Temas açısı ölçümünün bildirilen her sonucu, her film için farklı 

yerlerde test edilen ortalama beĢ ayrı damladan oluĢmaktadır. 

 

ġekil 5.7. Temas açısı ölçüm cihazı (URL-6) 

5.2.6. Termogravimetrik Analiz (TGA) 

KürlenmiĢ numunelerin ısıl bozulma davranıĢı (Perkin Elmer Thermogravimetric 

Analizer, TGA 4000) TGA cihazı (ġekil 5.8) ile incelendi. TGA ölçümleri 30-900 °C 

arasında, dakikada 10 °C’lik artıĢla, azot atmosferinde gerçekleĢtirildi.  

 

ġekil 5.8. Perkin Elmer TGA 4000 (URL-7) 

5.2.7. Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi 

Kürlenen numunelerin morfolojik özellikleri (ġekil 5.9) SEM (QUANTA 400F Field 

Emission SEM) ile belirlendi. SEM analizleri ODTÜ merkezi laboratuvardan hizmet 

alımı yolu ile gerçekleĢtirildi. Görüntüleme iĢlemi öncesinde numuneler 1 cm x 1 cm 

boyutlarında kesilerek düĢük vakum altında Au-Pd ile 3 nm kalınlığında kaplanmıĢtır. 
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ġekil 5.9. QUANTA 400F Field Emission SEM (URL-8) 

5.2.8. Isıl Ġletkenlik Ölçümü 

KürlenmiĢ numunelerin ısıl iletkenliği, ısıl iletim katsayısı ölçümü (Thermal Constant 

Analyzer-hot disk) ile belirlendi. Isıl iletim katsayısı ölçümü Sabancı Üniversitesi 

malzeme karakterizasyon laboratuvarından hizmet alımı yolu ile gerçekleĢtirildi. Ölçüm 

parametreleri 100 °C sıcaklık, 80 saniye ölçüm süresi, 25 mW çıkıĢ gücü, izotropik 

yöntemdir. 

5.2.9. Elektriksel Hacim Direnci Ölçümü 

KürlenmiĢ numunelerin elektriksel hacim direnci ölçümü Yalova Üniversitesi sensör ve 

enerji malzemeleri araĢtırma, geliĢtirme ve uygulama laboratuvarından hizmet alımı 

yapılarak gerçekleĢtirildi. Keithley 65178 ve Keithley 8009 cihazları (ġekil 5.10) 

kullanılarak hacimsel özdirenç değerleri ölçülmüĢtür. Numunelerin dirençleri, 500 V 

DC'de ölçüldü ve elektrifikasyon süresi 60 saniyedir. Sonuçlar için en az beĢ ölçüm 

yapılmıĢ ve ortalaması hesaplanmıĢtır. 

 

ġekil 5.10. Özdirenç ölçüm kiti (URL-9)
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6. BULGULAR VE TARTIġMA 

6.1. Viskozite ve Katı Madde Miktarı Ölçümü Sonuçları 

Tez çalıĢması kapsamında hazırlanan tüm numunelerin fiziksel karakterizasyonu 

viskozite ve yüzdece katı madde miktarı ölçümleri ile yapıldı. Ölçüm sonuçları,    Tablo 

6.1’de yer almaktadır.  

Tablo 6.1. Viskozite ve % katı madde miktarı sonuçları 

Numune Viskozite(cP) % Viskozite DeğiĢimi %Katı Madde Miktarı 

UPE 150 0 63,54 

UPE/0,5S 175 17 64,81 

UPE/1S 205 37 65,01 

UPE/3S 400 167 65,22 

UPE/5S 3300 2100 64,94 

UPE/1BN 165 10 63,98 

UPE/3BN 195 30 64,67 

UPE/5BN 250 67 65,48 

UPE/0,25S/0,25BN 170 13 64,13 

UPE/0,5S/0,5BN 180 20 64,92 

UPE/1,50S/1,50BN 275 83 65,50 

UPE/2,5S/2,5BN 500 233 65,17 

 

Viskozite ölçüm sonuçları incelendiğinde UPE katkısız reçinesine kıyasla ilave edilen 

nano katkıların ağırlıkça katkı oranına bağlı olarak viskozite değerlerinde artıĢ 

gösterdiği görüldü. Silikanın eklendiği UPE/0,5S, UPE/1S, UPE/3S numuneleri UPE’ye 

kıyasla sırasıyla %17, %37, %167’lik bir artıĢ sergilerken UPE/5S numunesinde 

%2100’lük ciddi bir artıĢ gözlendi.  

Bor nitrürün eklendiği UPE/1BN, UPE/3BN, UPE/5BN numunelerinde UPE’ye kıyasla 

%10, %30, %67’lik doğrusal bir artıĢ görüldü. Silika ve bor nitrürün ağırlıkça eĢit 

oranda birlikte kullanıldığı UPE/0,25S/0,25BN, UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN, 

UPE/2,5S/2,5BN numunelerinde ise UPE’ye kıyasla %13, %20, %83, %233’lük 

parabolik bir artıĢ görüldü.  Değerlere bakıldığında katkı oranı arttıkça viskozitenin 

arttığı görüldü. Silikanın dahil edildiği numunelerde, özellikle en yüksek oranda 

kullanıldığı UPE/5S, viskozitenin en fazla arttığı reçine/katkı karıĢımı oldu. Kullanılan 

hidrofilik partiküllerin ana dezavantajı, –OH gruplarının iki komĢu partikül arasında 
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güçlü topaklanma oluĢumuna yol açan hidrojen bağları oluĢturmasıdır ve dolgunun 

polimer matrise dağılımını zorlaĢtırmasıdır (Rallini ve Kenny, 2017). Bu durum nano 

silikanın sahip olduğu hidrofilik yapı nedeniyle artan silika oranlarındaki viskozite 

artıĢını desteklemektedir. Silikanın UPE/5S oranında, karıĢım hazırlanırken, yüksek 

viskoziteden dolayı, yoğun köpük oluĢumu gözlenmiĢtir. Benzer Ģekilde kürlendikten 

sonra da ġekil 5.2’de görülebileceği üzere UPE/5S numunesinde hava kabarcıkları 

oluĢtuğu görülmüĢtür.  

6.2. Fourier DönüĢümlü Kızılötesi Spektroskopisi (FTIR) Sonuçları 

Tez çalıĢmasında kullanılan numunelerin yapısal özelliklerinin analizi FTIR analizi ile 

yapılmıĢtır. Katkısız UPE reçine ile katkı içeren UPE kompozit numuneleri 

kıyaslanmıĢtır. UPE’nin FTIR spektrumunda 1434-1589 cm
-1

 civarında aromatik (CC) 

gerilme pikleri 1225 cm
-1’

de eter bağı (C-O) ve 1730 cm
-1’

’de karbonil piki (CO) 

doymamıĢ polyesteri doğrulamaktadır (URL-10). 

ġekil 6.1’de UPE, UPE/0,5S, UPE/1S, UPE/3S, UPE/5S numunelerinin FTIR 

spektrumları gösterilmiĢtir. 800-1100 cm
-1

'de, (Si-O) bileĢikleri pikler sergiler (Wang ve 

diğ., 2014). Silikaya karĢılık gelen bantların, UPE reçinesindeki fonksiyonel grupların 

bantlarıyla çakıĢması nedeniyle yeni bir bant oluĢumu gözlemlenmemiĢtir.    ġekil 6.2,  

UPE ve UPE/Silika numunelerinin FTIR spektrumlarının 800-1100 cm
-1

 dalga 

boylarındaki bu bantları daha yakından incelemek için aralık geniĢletilerek verilmiĢtir. 

UPE’ye kıyasla ġekil 6.2’de, silika içeren örneklerin spektrumlarında 906-893 cm
-1

 

dalga boylarında küçük değiĢimler gözlenmiĢtir. 
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ġekil 6.1. UPE, UPE/Silika numunelerinin FTIR spektrumları 

ġekil 6.2. UPE, UPE/Silika numunelerinin FTIR spektrumları (800-1100 cm
-1

) 
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UPE, UPE/0,25S/0,25BN, UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN ve UPE/2,5S/2,5BN 

numunelerine ait FTIR spektrumları ġekil 6.3’te gösterildi. Bor nitrür nano tozları, 

sırasıyla yaklaĢık 1390 cm
-1

 ve 800 cm
-1

 'de bulunan düzlem içi eksenel (B-N-B) 

titreĢimi ve düzlem dıĢı B-N titreĢimi olmak üzere iki karakteristik titreĢim modu 

sergiler ve bu pikler keskin olmayıp yayvan bir biçime sahiptir (Bakal GümüĢ, 2021). 

Bor nitrüre karĢılık gelen bantların, UPE reçinesindeki fonksiyonel grupların bantlarıyla 

çakıĢması nedeniyle yeni bir bant oluĢumu gözlemlenmemiĢtir.  

ġekil 6.4, UPE ve UPE/Silika/Bor nitrür numunelerinin FTIR spektrumlarının 800-1390 

cm
-1

 dalga boylarındaki bu bantları daha yakından incelemek için verilmiĢtir. UPE’ye 

kıyasla ġekil 6.4’te, silika-bor nitrür içeren örneklerin spektrumlarında 1285-1250 cm
-1

 

dalga boylarındaki piklerin yüksekliği ve yapısında değiĢimler gözlenmiĢtir. 

 

ġekil 6.3. UPE, UPE/Silika/Bor nitrür numunelerinin FTIR spekturumları 
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ġekil 6.4. UPE, UPE/Silika/Bor nitrür numunelerinin FTIR spekturumları (800-1390 

cm
-1

) 

6.3. Temas Açısı Ölçümü Sonuçları 

Silika (UPE/0,5S, UPE/1S, UPE/3S, UPE/5S) ve silika-bor nitrür (UPE/0,25S/0,25BN, 

UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN ve UPE/2,5S/2,5BN) içeren doymamıĢ polyester 

kompozitleri ve katkısız doymamıĢ polyester reçinesinin (UPE) temas açısı ölçüm 

sonuçları ġekil 6.5’te verilmiĢtir.  

Temas açısı ölçümünde, su damlasının yüzeyle yaptığı açıyla (θ), yüzeyin ıslanabilirliği 

ölçülür. Açı, θ<90° ise hidrofilik, θ>90° ise hidrofobik olarak adlandırılır (Law, 2014). 

UPE numunesinin temas açısı 91,40° temas açısına sahipken, silika eklenen 

numunelerde katkı oranı arttıkça temas açısı azalmıĢtır (sırasıyla 87,9°, 85,55°, 84,50° 

83,63°). Bölüm 1.2.3.2.1.’de de bahsedildiği üzere, nano silikanın su ve diğer sıvı 

ortamlarındaki dağılımı, nanoparçacıkların yüzeyinde bulunan fonksiyonel gruplara 

bağlıdır. DeğiĢtirilmemiĢ füme silika, tipik olarak, üretim sırasında moleküler suyun 
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siloksanlar ile reaksiyonu ile oluĢturulan silanol grupları sergiler. Silanollerde –OH 

gruplarının bulunması silikayı hidrofilik yapar (Rallini ve Kenny, 2017). 

Elde edilen bu sonuçlar silikanın hidrofilik yapısını doğrulamaktadır. Bor nitrürün 

UPE’ye eklendiği numunelerde ise ağırlıkça katkı oranın artmasıyla hidrofobiklik 

derecesinin arttığı gözlemlenmektedir (sırasıyla 78,9°, 82,5°, 91,2°). Bu sonuçlar, 

kürleme esnasındaki faz ayrılmasını ve homojen dağılıma sahip olamayan, katılma oranı 

arttıkça topaklanmanın oluĢmasından kaynaklanan yapıdan oluĢur. SEM (Taramalı 

elektron mikroskobu) analizi de bu durumu destekler niteliktedir. 

  

ġekil 6.5. Tüm numunelerinin temas açısı ölçüm sonuçları 

6.4. Termogravimetrik Analiz (TGA) Sonuçları 

Silika (UPE/0,5S, UPE/1S, UPE/3S, UPE/5S) ve silika-bor nitrür (UPE/0,25S/0,25BN, 

UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN ve UPE/2,5S/2,5BN) içeren doymamıĢ polyester 

kompozitleri ve katkısız UPE reçinesinin TGA analiz sonuçları Tablo 6.2’de verilmiĢtir. 

TGA sonuçları numunelerin %5 oranında ağırlık kaybının olduğu bozunmaya baĢladığı 

sıcaklığı (Td5), %50 oranında ağırlık kaybının olduğu maksimum bozunma sıcaklığı ve 

600 °C’deki kalıntı miktarı verilerini içermektedir. 
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Tablo 6.2. TGA ölçüm sonuçları 

Numune Td5 (°C) Tdmax,%50(°C) Kalıntı (% Ağ.) 

UPE 260 435 2,65 

UPE/0,5S 263 438 3,26 

UPE/1S 264 445 3,65 

UPE/3S 268 451 5,43 

UPE/5S 274 455 8,54 

UPE/0,25S/0,25BN 276 437 3,18 

UPE/0,5S/0,5BN 279 439 4,14 

UPE/1,25S/1,25BN 281 441 4,96 

UPE/2,5S/2,5BN 293 445 8,80 

 

ġekil 6.6’da UPE ve UPE/0,5S, UPE/1S, UPE/3S, UPE/5S numunelerinin TGA eğrileri 

verilmiĢtir. Numuneler tek basamaklı bir bozunma göstermiĢtir. UPE reçinesinin 

baĢlangıç bozunma sıcaklığı 260 
°
C iken silikanın eklenmesiyle UPE/0,5S, UPE/1S, 

UPE/3S, UPE/5S numunelerinin baĢlangıç bozunma sıcaklığı sırasıyla, 263 
°
C, 264 

°
C, 

268 
°
C, 274 

°
C Ģeklinde artan katkı oranıyla artmıĢtır. Artan oranlarda silika katkısı 

reçinenin ısıl kararlılığını 3-14 
°
C arasında artırmıĢtır. Numunelerin kalıntı miktarı ise 

artan silika oranıyla orantılı olarak artmıĢtır. 

ġekil 6.7’de UPE ve UPE/0,25S/0,25BN, UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN ve 

UPE/2,5S/2,5BN numunelerinin TGA eğrileri verilmiĢtir. Numuneler tek basamaklı bir 

bozunma göstermiĢtir. Numuneler tek basamaklı bir bozunma göstermiĢtir. UPE 

reçinesinin baĢlangıç bozunma sıcaklığı 260
°
C’dir. Silika ve bor nitrürün birlikte 

eklenmesiyle UPE/0,25S/0,25BN, UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN ve 

UPE/2,5S/2,5BN numunelerinin baĢlangıç bozunma sıcaklığı sırasıyla, 276 
°
C, 279 

°
C, 

281 
°
C, 293 

°
C Ģeklinde artan katkı oranıyla artmıĢtır. KarıĢım halinde artan oranlarda 

eĢit miktarda silika ile bor nitrürün birlikte kullanılması da UPE reçinenin ısıl 

kararlılığını 16-33 °C arasında oldukça fazla artırmıĢtır.  
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ġekil 6.6. UPE, UPE/Silika numunelerinin TGA grafiği 

 

ġekil 6.7. UPE, UPE/Silika/Bor nitrür numunelerinin TGA grafiği 
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6.5. Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) Analiz Sonuçları  

Üretilen numunelerin yüzeylerine SEM analizi uygulanmıĢtır. UPE ve UPE/0,5S, 

UPE/1S, UPE/3S, UPE/5S numunelerinin SEM mikrografları ġekil 6.8’de verilmiĢtir. 

SEM mikrografları incelendiğinde katkısız UPE reçinesinin yüzeyinin pürüzsüz olduğu 

görülürken, silika katkılı UPE/0,5S, UPE/1S, UPE/3S, UPE/5S kompozit 

numunelerinde eklenen katkının ayrı bir faz oluĢturduğu ve homojen dağılımının 

olmadığı görülmüĢtür. UPE/3S numunesinde UPE/0,5S, UPE/1S kıyasla 

topaklanmaların baĢladığı gözlemlenmiĢtir. ġekil 5.2’de UPE/5S numunesinin boĢluklu 

yapının varlığı UPE/5S’in SEM mikrografı ile de doğrulanmıĢtır.  

ġekil 6.9’da UPE ve UPE/0,25S/0,25BN, UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN ve 

UPE/2,5S/2,5BN numunelerinin SEM mikrografları verilmiĢtir. SEM mikrografları 

incelendiğinde katkısız UPE reçinesinin yüzeyinin pürüzsüz olduğu görülürken silika ve 

bor nitrür katkısının olduğu UPE/0,25S/0,25BN, UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN 

ve UPE/2,5S/2,5BN kompozit numunelerinde silikanın yanında bor nitrürün gömülü faz 

Ģeklinde olduğu görüldü. UPE/2,5S/2,5BN numunesinin SEM mikrografisinde 

UPE/0,25S/0,25BN, UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN numunelerine kıyasla 

belirgin bir topaklanma görülmüĢtür. Topaklanmanın varlığının reçine yapısına olumsuz 

etkisi ısıl iletkenlik ve elektriksel hacim direnci test sonuçlarını da doğrular niteliktedir.  
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ġekil 6.8. UPE, UPE/Silika numunelerinin SEM mikrografları 
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ġekil 6.9. UPE, UPE/Silika/Bor nitrür numunelerinin SEM mikrografları 

 

(UPE) (UPE/0,25S/0,25BN) 
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6.6. Isıl Ġletkenlik Ölçüm Sonuçları 

Silika (UPE/0,5S, UPE/1S, UPE/3S, UPE/5S) ve silika-bor nitrür (UPE/0,25S/0,25BN, 

UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN ve UPE/2,5S/2,5BN) içeren doymamıĢ polyester 

kompozitleri ve katkısız UPE reçinesinin ısıl iletim katsayısı ölçümü sonuçları Tablo 

6.3’te verilmiĢtir.  

Tablo 6.3. Isıl iletkenlik ölçümü sonuçları 

Numune Isıl Ġletim Katsayısı (W/mK) 

UPE 0,1796 

UPE/0,5S 0,1808 

UPE/1S 0,1823 

UPE/3S 0,1863 

UPE/5S 0,1698 

UPE/0,25S/0,25BN 0,1801 

UPE/0,5S/0,5BN 0,1821 

UPE/1,25S/1,25BN 0,1879 

UPE/2,5S/2,5BN 0,1944 

 

ġekil 6.10, UPE, UPE/0,5S, UPE/1S, UPE/3S, UPE/5S numunelerinin % ısıl iletkenlik 

değiĢim oranlarını ġekil 6.11 ise UPE, UPE/0,25S/0,25BN, UPE/0,5S/0,5BN, 

UPE/1,50S/1,50BN, UPE/2,5S/2,5BN numunelerinin % ısıl iletkenlik değiĢim 

oranlarını göstermektedir. 

Sonuçlara bakıldığında UPE reçinesinin ısıl iletim katsayısı 0,1796 W/mK olarak 

ölçülmüĢtür. UPE numunesine kıyasla silika içeren UPE/0,5S, UPE/1S, UPE/3S 

numuneleri sırasıyla 0,1808 W/mK, 0,1823 W/mK, 0,1863 W/mK değerleriyle %0,67, 

%1,50, %3,73’lük oranda artıĢ gösterir. Katkı miktarının artması ile nanokompozitlerin 

ısıl iletkenliğinde artıĢ gözlenmesi durumu literatürdeki çalıĢmalar ile de benzerlik 

gösterir (Tommalieh, 2011). UPE/5S numunesinde ise numune fotoğrafında ve SEM 

mikrograflarında görüldüğü üzere homojen olmayan dağılım sebebiyle 0,1698 W/mK 

ısıl iletim değeri ölçülmüĢ, UPE’ye kıyasla %5,46’lık azalan bir değiĢim oranı 

sergilemiĢtir.  

UPE/0,25S/0,25BN, UPE/0,5S/0,5BN, UPE/1,50S/1,50BN, UPE/2,5S/2,5BN 

numuneleri sırasıyla 0,1801 W/mK, 0,1821 W/mK, 0,1879 W/mK, 0,1944 W/mK ısıl 

iletim katsayılarına sahiptir. UPE numunesine kıyasla bu numuneler %0,28, %1,39 
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%4,62 ve %8,24’lük oranda doğrusal bir artıĢ sergilemiĢtir. Sadece silikanın kullanıldığı 

numunelere kıyasla artan ısıl iletkenliği bor nitrürde aynı yönde desteklemiĢtir. Bu 

durum literatürdeki çalıĢmalar ile de benzerlik gösterir (Donnay ve diğ., 2015). 

 

ġekil 6.10. UPE, UPE/Silika numunelerinin % ısıl iletkenlik değiĢim oranları 

 

ġekil 6.11. UPE, UPE/Silika/Bor nitrür numunelerinin % ısıl iletkenlik değiĢim oranları 

6.7. Elektriksel Hacim Direnci Ölçüm Sonuçları 

Tüm numunelerinin elektriksel hacim direnci ölçüm sonuçları Tablo 6.4’te verilmiĢtir. 

ġekil 6.12 numunelerin elektriksel hacim direnci % değiĢim grafiğini göstermektedir.  

Sonuçlara bakıldığında UPE reçinesinin hacimsel özdirenci 6,32x10
11

 Ωcm’dir. Sadece 

silikanın ilave edildiği UPE/0,5 ve UPE/3S kompozit numunelerinde elektriksel hacim 

direnci UPE’ye kıyasla 7,61x10
11

 Ωcm ve 10,01x10
11

 Ωcm değerleriyle %20 ve %60 

oranında artarken, UPE/1S numunesi 5,76x10
11

 Ωcm değeriyle %9 oranında azalmıĢtır. 
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Burada UPE/0,5 ve UPE/3S litaratüre benzer Ģekilde katkısız reçineden daha yüksek 

elektriksel hacim direnci gösterirken, UPE/1S numunesindeki azalma homojen 

dağılmayan katkı maddesinin sebep olduğu boĢlukların elektriksel iç deĢarjı 

artırmasından kaynaklanabilir (Sharma ve diğ., 2012).  UPE/5S numunesi, UPE’ye 

kıyasla 7,85 x10
11

 Ωcm hacimsel özdirenç değerleriyle %24’lük bir artıĢ gösterse de 

UPE/3S numunesine göre hacimsel özdirenci azalmıĢtır. Bu durumu ġekil 5.2’deki 

numune görüntüsü ve ġekil 6.8’deki SEM görüntüsünde bulunan boĢluklu yapı 

destekler niteliktedir.   

UPE/0,25S/0,25BN, UPE/0,5S/0,5BN numuneleri 5,08x10
11

 Ωcm ve 5,52x10
11

 Ωcm 

hacimsel özdirenç değerleriyle UPE reçinesine kıyasla sırasıyla %20 ve %13 

oranlarında düĢüĢ sergilemiĢtir. Uygulanan elektrik alanı altında bor nitrür ve reçine 

arasındaki arayüzde üretilen uzaysal yükler, direncinin azalmasına neden olabilir. Bu 

durum, reçine/bor nitrür kompozitlerin kürlenmiĢ ağlarındaki safsızlıklardan ve 

kusurlardan kaynaklanabilir (Zhou ve diğ., 2014). 

UPE/1,50S/1,50BN, UPE/2,5S/2,5BN numuneleri sırasıyla 9,00x10
11

 Ωcm ve 8,81x10
11

 

Ωcm hacimsel özdirenç değerleriyle UPE reçinesine kıyasla sırasıyla %42 ve %39 

oranlarında artıĢ sergilemiĢtir. Silika ve bor nitrürün doymamıĢ polyester reçinesiyle 

birlikte kullanımı literatürde mevcut olmadığından bu durum bor nitrürle birlikte artan 

silika katkı oranıyla iliĢkilendirilebilir. 

Tablo 6.4. Elektriksel hacim direnci ölçüm sonuçları 

Numune Hacimsel Özdirenç (Ωcm)x10
11

 

UPE 6,32 

UPE/0,5S 7,61
 

UPE/1S 5,76 

UPE/3S 10,1 

UPE/5S 7,85 

UPE/0,25S/0,25BN 5,08 

UPE/0,5S/0,5BN 5,52 

UPE/1,25S/1,25BN 9,00 

UPE/2,5S/2,5BN 8,81 
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ġekil 6.12. Elektriksel hacim direnci % değiĢim grafiği
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7. SONUÇLAR VE ÖNERĠLER 

Bu çalıĢmada doymamıĢ polyester reçinesinin bazı nanopartiküllerle modifikasyonun 

incelenmesi ve çeĢitli test yöntemleri ile üretilen kompozitlerin karakterizasyonu 

gerçekleĢtirilmiĢtir. DoymamıĢ polyester reçinesine, nanopartikül boyutunda silika ve 

bor nitrür katkıları artan oranlarda eklenerek toplamda on üç farklı numunenin 

özellikleri değerlendirilmiĢtir. UPE numune kodlu katkı içermeyen doymamıĢ polyester 

reçinesi kontrol numunesi olarak belirlenmiĢ ve UPE numunesine karĢı kıyaslamalar 

yapılmıĢtır. Katkılar, silikanın dört farklı oranı, bor nitrürün üç farklı oranı ve silika ile 

bor nitrürün karıĢım halinde birlikte kullanılan dört farklı oranı Ģeklinde reçineye ilave 

edilmiĢtir. Yapılan testler ile UPE reçinesine katkı ilavesinin reçinenin fiziksel, ısıl, 

morfolojik ve dielektrik özelliklerine etkileri incelenmiĢtir. 

Ġlk olarak tüm numunelerin viskozite ve katı madde miktarı ölçümleriyle fiziksel 

özellikleri incelemiĢtir. Elde edilen sonuçlara göre eklenen katkı miktarı arttıkça 

viskozite ve katı madde miktarında artıĢ gözlenmiĢtir. Silikanın dahil edildiği 

numunelerde, özellikle en yüksek oranda kullanıldığı UPE/5S, viskozitenin en fazla 

arttığı reçine/katkı karıĢımı olmuĢtur.  

Diğer tüm karakterizasyon testleri için numuneler cam petri kaplarında 160 °C’de, 6 

saat kürlenmiĢtir. Kürleme iĢleminden sonra bor nitrür katkılı UPE/1BN, UPE/3BN, 

UPE/5BN, numunelerinde bor nitrürün çöktüğü görülmüĢtür. Kaplardan formu 

bozulmadan ayrılmayan bu numunelere diğer karakterizasyon testleri yapılamamıĢtır. 

Bu sebeple silika ve silika ile bor nitrürün birlikte kullanıldığı dokuz numune ile 

karakterizasyon testlerine devam edilmiĢtir. 

Kürlenen numunelerin yapısal özelliklerinin analizi FTIR, suya karĢı gösterdiği ilginin 

incelenmesi temas açısı ölçümü, morfolojisi SEM, ısıl bozunma davranıĢı TGA, ısıl 

Ģoklara dayanımı ısıl iletim katsayısı ölçümü ve dieletrik özellikleri hacimsel direnç 

ölçümü ile gerçekleĢtirilmiĢtir. 

Elde edilen sonuçlarda FTIR spektrumlarında silika ve bor nitrüre karĢılık gelen 

bantların, UPE reçinesindeki fonksiyonel grupların bantlarıyla çakıĢması nedeniyle yeni 

bir bant oluĢumu gözlemlenmemiĢtir. Silika içeren örneklerin spektrumlarında 906-893 
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cm
-1

 dalga boylarında küçük değiĢimler gözlenmiĢtir. Silika-bor nitrür içeren örneklerin 

spektrumlarında ise 1285-1250 cm
-1

 dalga boylarındaki piklerin yüksekliği ve yapısında 

değiĢimler gözlenmiĢtir. 

Temas açısı ölçüm sonuçları, reçine içerisindeki silika varlığının yapıyı hidrofilik yönde 

etkilerken; bor nitrür ile silikanın birlikte kullanıldığı numunelerde bu durumun 

hidrofobik yönde değiĢtiğini göstermektedir. Temas açısı ölçümü de viskozite ölçüm 

değerleri gibi silikanın hidrofilik yapısının reçineye etkisini doğrulamıĢtır. 

SEM mikrograflarında, UPE numunesi pürüzsüz görünüm sergilerken, katkı içeren tüm 

numuneler faz ayrımı ve genel olarak homojen olmayan bir dağılım sergilemiĢtir. 

Ayrıca UPE/3S numunesinde topaklanmalar gözlenirken UPE/5S numunesinde 

boĢluklu bir yapı gözlenmiĢtir. Silika ile bor nitrürün birlikte kullanıldığı numunelerde, 

bor nitrür silikaya kıyasla reçine yapısına gömülen bir faz davranıĢı sergilemiĢtir. Artan 

katkı oranlarında ise özellikle UPE/2,5S/2,5BN numunesinde topaklanmalar mevcuttur. 

TGA ölçüm sonuçlarına göre bozunma baĢlangıç sıcaklığı UPE numunesinde 260 °C 

iken silika katkılı numunelerde bu sıcaklık katkı oranı ile artmıĢ ve UPE/5S 

numunesinde 274 °C’ye yükselmiĢtir. UPE/0,25S/0,25BN numunesinde ise bor nitrürün 

silikanın en az oranda birlikte kullanımında baĢlangıç bozunma sıcaklığı 276 °C iken bu 

sıcaklık artan katkı oranı ile artarak UPE/2,5S/2,5BN numunesinde 293 °C’ye 

yükselmiĢtir. Maksimum bozunma sıcaklığı (Tdmax,%50) ise UPE numunesinde 435 °C 

iken katkı içeren numunelerde en yüksek maksimum bozunma sıcaklığı 455 °C ile 

UPE/5S ve 435 °C ile UPE/2,5S/2,5BN numunesinde görülmüĢtür. Böylece her iki 

katkının doymamıĢ polyester reçinesindeki varlığı reçinenin ısıl kararlılığını oldukça 

fazla artırmıĢtır. 

Isıl iletkenlik katsayısı ölçümlerinde, katkı artıĢ oranı ile nanokompozitlerin ısıl 

iletkenliğinde artıĢ gözlenmiĢtir. Isıl iletim katsayısındaki artıĢ, malzemenin ısıl Ģoklara 

dayanımın atmasının bir göstergesidir. En yüksek artıĢ oranı UPE/2,5S/2,5BN 

numunesinde olmuĢtur.   

Elektriksel hacim direnci, malzemenin elektrik yalıtkanlığının bir ölçüsüdür. Buna göre 

elektriksel hacim direnci en yüksek numune UPE/3S iken, en düĢük UPE/0,25S/0,25BN 
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numunesidir. Genel olarak katkı ilavesi ile artarken, elektriksel hacim direnci azalan 

numunelerde bu durumun katkının reçine matrisinde homojen olarak dağılmamasından 

kaynaklandığı düĢünülmektedir.  

Tüm sonuçlar değerlendirildiğinde silika ve bor nitrür katkısının, doymamıĢ polyester 

reçinesindeki varlığının, belirli oranlardaki kullanımının reçine özelliklerini iyileĢtirdiği 

görülmüĢtür. Özellikle homojen dağılımın etkisi test sonuçlarına da yansımıĢtır. Bundan 

sonraki yapılacak çalıĢmalarda silika ve bor nitrürün reçine ile sadece fiziksel karıĢımı 

değil aynı zamanda reçinenin kimyasal bağ yapısına da etki etmesi için bağlayıcı bir 

ajan ile kullanılması önerilir.     
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