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GRAFEN OKSIT VE INDIRGENMIS GRAFEN OKSIT ESASLI
UYUMLASTIRILMIS PET/ PBT KOMPOZITLERIN OZELLIKLERININ
INCELENMESI

OZET

Polimerlerin karistirilmasi ile daha iyi mekanik 6zelliklere sahip olan yeni polimerik
malzemelerin elde edilmesi glinumiizde ¢ok sik olarak kullanilan bir yontemdir. Bazi
polimerlerin karisimlart uyumlu olmadiklari i¢in saf polimerlere gore daha diisiik
mekanik Ozellikler gosterebilirler. Polimerleri uyumlu hale getirmek i¢in kullanilan
ekonomik ve basit bir yol karisimda uygun uyumlastirict kullanilmasidir. Kullanilacak
olan uyumlastiricilarin polimerik malzeme ve kullanilan ek takviyeler ile bag
yapabilecek fonksiyonel gruplara sahip olmasi gerekmektedir. Bu ¢alismada
uyumlastirici olarak Joncryl kullanilmistir. Tez ¢alismasinda uyumlastirilmig Poli
(Etilen Teraftalat)/ (PET)/Poli (Butilen Teraftalat) (PBT) karisimina farkli oranlarda
Grafen oksit (GO), indirgenmis grafen oksit (rGO) eklenerek kompozitlerin
Ozelliklerinin gelistirilmesine ¢alisilmistir.  Nanokompozitler eriyik harmanlama ile
ekstruderde iretilmis ve enjeksiyon kaliplama ile kaliplanmistir. Elde edilen
kompozitlere fourier doniistimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR), ¢ekme testi,
dinamik mekanik analiz (DMA), diferansiyel taramali kalorimetri (DSC),
termogravimetrik analiz (TGA), taramali elektron mikroskobu (SEM) analizi
yapilmistir. Kompozitlerin mekanik, kimyasal yapi, elektriksel ve 1sil ozellikleri
incelenmistir. Yapilan incelemeler birlikte degerlendirildigi zaman, GO ve rGO’nun
PET/PBT karisimlarinin mekanik ve 1sil ozelliklerini 1yilestirdigi, Joncryl’in
PET/PBT/GO ve PET/PBT/rGO kompozitleri i¢in uygun bir uyumlastirict oldugu
gOrulmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Grafen Oksit, Indirgenmis Grafen Oksit, Poli (Bltilen Teraftalat),
Poli (Etilen Teraftalat), Uyumlastirma.
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INVESTIGATION OF THE PROPERTIES OF GRAPHEN OXIDE AND
REDUCED GRAPHEN OXIDE BASED COMPATIBILIZED PET / PBT
COMPOSITES

ABSTRACT

Blending polymers to obtain new polymeric materials with better mechanical
properties is a method used quite frequently today. Since the blending of some
polymers is not compatible, they may show lower mechanical properties than pure
polymers. An economical and simple way to make polymers compatible is to use a
suitable compatibilizer in the blending. The compatibilizers to be used must have
functional groups that can bond with the polymeric material and additional
reinforcements used. In this study, Joncryl was used as a compatibilizer. In this thesis
study, different proportions of Graphene Oxide (GO) and reduced Graphene Oxide
(rGO) were added to the compatibilized Poly (Ethylene Terephthalate) / (PET) / Poly
(Butylene Terephthalate) (PBT) blending to improve the properties of the composites.
The nanocomposites were produced by melt-blending extrusion and moulded by
injection moulding. Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), tensile test,
dynamic mechanical analysis (DMA), differential scanning calorimetry (DSC),
thermogravimetric analysis (TGA), scanning electron microscopy (SEM) analysis
were performed on the obtained nanocomposites. Mechanical, chemical structure,
electrical and thermal properties of the composites have been examined. When all
examinations were evaluated together as a whole, it was seen that GO and rGO
improved the mechanical and thermal properties of PET/PBT blend and that Joncryl
was a suitable compatibilizer for PET/PBT/GO and PET/PBT/rGO composites.

Keywords: Graphene Oxide, Reduced Graphene Oxide, Poly (Butylene
Terephthalate), Poly (Ethylene Terephthalate), Compatibilization.



GIRIS
Polimer karisimlari, glinimizde bilimsel ve endustriyel alanda ¢ok biyik ilgi odag:
haline gelmistir. Yeni polimerik malzeme arayisinda, polimerlerin harmanlanmasi,

yeni polimerik yapilarin sentezlenmesine gerek kalmadan, malzemeden istenen

oOzelliklerin elde edilmesi i¢in siklikla kullanilan bir yontemdir. (M. Szostak, 2009).

Polimerlerin harmanlanmasi islemi; 6zelliklerini gelistirmek, polimerlerin islenmesini
tyilestirmek ve maliyetlerini diisiirmek icin giderek 6nemli bir hale gelmektedir.
Istenilen ozelliklerde ve kalitede bir karisim elde etmek hem siire¢ hem de (riin
tasarimina dikkat edilmesi gereken bir konudur. Elektriksel 6zelliklerini iyilestirme,
1s1l kararliligr gelistirme ve yilizey oOzelliklerini 6zellestirme, harmanlama ile elde
edilebilecek 0Ozelliklerden sadece birkacidir. En basit harmanlar, ekstriiderlerde
polimerlerin eriyikten karigtirtlmasiyla elde edilebilir. Daha karmasik karigimlarda,
istenen ozellikleri elde etmek i¢in 6zel vida tasarimlart veya ozellestirilmis ekipman
gerekebilir. Nihai karigimin 6zellikleri yalnizca isleme bagli degil ayn1 zamanda
kullanilan polimerlerin 1s1l, mekanik ve reolojik ozelliklerine de baglidir. Cogu
polimer harmani karisamaz, bu da kii¢iik bilesenin ana bilesen i¢inde ayr1 bir dagilmis

faz veya alan olusturmasiyla sonuglanir (Berry A. Morris, 2016).

Poli (etilen tereftalat) PET ve poli (bltilen tereftalat) PBT uzun yillardir kullanilan,
istenen birgok 6zellige sahip mihendislik polimerleri olarak bilinmektedir (M. Szostak,
2009). Yari kristalin bir termoplastik polyester olan PET mikemmel kimyasal dirence,
iyi mekanik ve elektronik Ozelliklere sahiptir. PET'in kristallenebilir dogasi iyi
bilinmektedir. Tamamen amorf bir PET elde etmek igin, genellikle eriyikten hizli bir
sekilde sogutma yapilirken, yiksek Kristalinite istendiginde yavas sogutma yapilir.
Boylece, sogutma hizina baglh olarak farkli kristalinite degerlerine sahip PET elde
edilebilir. Kristal yapis1 ve kristalinite yiizdesi isleme kosullari tarafindan kontrol
edilir. PET Iif, film, yiyecek kaplari, tekstil, ambalaj, fotograf filmi tiretimi ve elektrik

yalitimi gibi oldukga genis bir uygulama alanina sahiptir (Muller A. J ve dig.,1987).



Diger yandan, Poli (butilen tereftalat) (PBT) ise otomotiv, elektrik ve elektronik
endustrisinde yaygin olarak kullanilan milkemmel mekanik o6zelliklere, asinma ve
kimyasal dirence ve yiiksek kristalizasyon hizina sahip 6nemli bir termoplastik, yari
kristalin polimerdir (X.Y. Yao. ve dig., 2010).

PET ve PBT’nin harmanlanmasi saf polimerlerden daha iyi &zelliklere sahip bir
karisim elde etmek ve bu iki polimerin saf haldeki bazi 6zelliklerini iyilestirmek igin
tercih edilen bir yontemdir (Aravinthan G ve Kale DD., 2005). PET ve PBT'nin
harmanlanmasi literatiirde bir¢ok kez c¢alisilmis ve elde edilen kompozitler, saf
polimerlerle karsilastirilmistir (Yu Y'S ve Choi KJ., 1997). Bununla birlikte, nispeten
daha diisiik mekanik 6zelliklere sahip olan PET/PBT karigiminin kullanim alanlart
simirli kalmaktadir. Bu eksikligi iyilestirmek ve malzemeye yeni kullanim alanlari
olusturmak i¢in karisima ¢esitli katk1 maddeleri ve dolgu maddeleri eklenebilir. Son
yillarda karbon siyahi, karbon nanotiip ve grafen gibi ¢esitli nano dolgular bu amacla
tercih edilmektedir (Xing L., ve dig., 2018).

Nanodolgular arasinda, grafen mikemmel termal, mekanik ve elektrik 6zelliklere,
genis ylizey alanina ve yiiksek en boy oranina sahiptir (Allen, M. ve dig., 2009). Bu
nedenle, bir polimer karisiminda kullanildiginda, grafen karigimin 1s1l, mekanik ve
elektriksel 6zelliklerini etkili bir sekilde iyilestirebilir. (Park, S. J. ve Ruoff, R. S, 2009
ve Stankovich, S. ve dig., 2006). Kompozit 6zelliklerinin iyilesmesi, grafenin matris

icerisinde araylzey etkilesiminin iyi olmasina baghdir.

Araylizey etkilesimini arttirmak amaciyla uyumlagtirict kullanilmast hem ekonomik
hem de glvenlidir bir yontemdir. Uyumlastiricilar polimerler ve takviye ile bag
kurabilecek fonksiyonel gruplara sahip olmalidir (Du J, Cheng H-M., 2012 ve Song N,
ve dig., 2014). Tez ¢alismasinda Joncry uyumlastirici olarak kullanilmistir. Joncryl
fonksiyonel epoksi gruplart iceren, dogrusal olmayan bir yapida genis kullanim

alanina sahip oligomerik bir zincir uzatici ve baglanma ajanidir (Karsh N. G., 2014).

Tez caligmasi, 5 ayr1 boliimden olusmaktadir. Ik boliimde polimerler, grafen oksit,
indirgenmis grafen oksit, uyumlastiricilar ve c¢alismada kullanilan malzemeler
hakkinda bilgiler verilmis; polimerlerin karigtirilmasi, karistirilmasi sirasinda

kullanilan cihazlar ve yoOntemler, elde edilen (Grlnlere uygulanacak olan
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karakterizasyon yontemleri hakkinda detayli bilgi verilmistir. Bolim 2’de daha
Onceden literatlirde yapilmis olan ¢alismalara yer verilip, tez calismast ile ilgili yapilan
literatlr incelemesi sunulmustur. B6lim 3’de kullanilan malzemelerin 6zellikleri,
orneklerin Uretimi ve Kkarakterizasyon kosullar1 paylasilmistir. Bolim 4°de
karakterizasyon testleri sonuglarina gore bulunan bulgular ve tartisma kismina yer

verilmis olup, boliim 5°de ise sonuclar ve oneriler verilmistir.

Bu tez calismasinda; grafen tiirii farkli nanokatkilarin termoplastik polyester karisimi
tizerinde etkileri incelenmistir. Matris olarak PET/PBT karisimu kullanilirken,
Karisimlarinin uyumlastirilmasi i¢in belirlenen oranlarda Joncryl uyumlastirict olarak
kullanilmistir. Yapilan ¢alismada PET/PBT karisimina uyumlastirici, grafen oksit
(GO) ve indirgenmis grafen oksit (rGO) eklenerek elde edilen nanokompozitlerin

mekanik, 1s1l, kimyasal ve morfolojik dzellikleri belirlenmistir.



1. GENEL BIiLGILER

1.1. Polimerler

Polimerler, giinliik hayatimizin her alaninda yaygin olarak kullanilan plastik, kaucuk,
sentetik lif, boya ve yapistiricilar gibi tirtinlerin temel maddesidir. Polimer ¢ok sayida
kiigiik  molekiiliin ~ kovalent baglarla  birbirine baglanarak  olusturdugu
makromolekildir. Monomer adi verilen kiiciik molekiiller uygun kosullarda
polimerizasyon tepkimesi sonucu birbirleriyle kimyasal bag yaparlar ve polimer
molekiillerine doniisiirler. Polimerleri diger klasik kimyasal maddelerden ayiran en
onemli ozellik, molekdllerinin bayukligidir. Polimerler, kimya, tekstil, fizik,
elektronik, otomotiv, uzay, askeri, saglik, kozmetik, boya, biyokimya, biyoloji,
nanoteknoloji olmak iizere bir¢cok alanda cesitli yapilarda kullanilabilmektedir (M.

Sacak, 1998).

Polimerleri siniflandirmanin birkag yontemi vardir. Bu yontemlerden biri, 1s1l igleme
tepkilerini kullanma yaklagimini benimseyerek, termoplastikler ve termosetler olarak
siniflamaktir. Termoplastikler, 1sitildiginda eriyen ve sogutuldugunda yeniden
katilasan polimerlerdir; termosetler ise 1sitildiginda erimeyen, ancak yeterince yiiksek
sicakliklarda geri doniisii olmayan bir sekilde bozularak ayrisan polimerlerdir. Bu
sistem, iki grup arasinda faydali bir kimyasal ayrim olmasi dstiinliigiine sahiptir.
Termoplastikler, esasen dogrusal veya hafif dalli polimer molekiilleri igerirken,
termosetler, kapsamli bir {i¢ boyutlu kovalent kimyasal baglanma agindan olusan

biiyiik 6l¢iide capraz bagli malzemelerdir (Nicholson J.W.,2006).
1.2. Poli (Etilen Teraftalat) (PET)

Poli (etilen tereftalat) (PET), yaygin olarak kullanilan termoplastik bir polyesterdir.
Sise, silikon, kalip ve levha tiretimi PET'in Avrupa'da ana uygulama alanlari igine girer.
Bu polyester, kimyasal, fiziksel ve mekanik 0zellikleri nedeniyle bu uygulamalarda
basartyla kullanilir. PET geri doniisiimii, polimer geri doniisiimiiniin en basarili ve

yaygin orneklerinden birini temsil etmektedir (Torres N., 2000).
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Calico Printer's Association of Manchester'in ¢alisanlari olan Ingiliz kimyagerler John
Rex Whinfield ve James Tennant Dickson, Wallace Carothers'in ilk arastirmalarini

ilerlettikten sonra PET sentezini basarip, 1941'de patentini almiglardir (URL-1).

PET polar bir kimyasal yapiya sahiptir ve polar oldugundan molekiiller aras1 ¢ekim
kuvveti blydktur. PET molekilleri lineer ve ag olmaksizin olugmaktadir. PET
molekiillerinin lineer olmast ve ag olusturmamasi, 80 °C’de bile formunu
bozmamasma ve kirilmaya karsi dayanikli olmasina olanak saglar. Darbeye karsi
dayaniklihig1 azdir. Kayma ve kaynak olma ozelligi iyidir. Yumusamaya basladigi
sicaklik asag1 yukari 70 ile 80 °C arasindadir. Erime noktasi kristalizasyon derecesi ve

polimerizasyon derecesine bagl olarak 235 ve 260 °C arasindadir (URL-2).

PET uygulamalarin1 elyaf, siseler ve endiistriyel kullanim olmak Uzere ¢ ana
kategoriye ayrilabilir. Icecek, yiyecek ve diger sivi1 kaplar1 gibi sentetik liflerde; film,
plastik ve miuhendislik recineleri gibi 1siyla sekillendirme uygulamalarinda
kullanilabilinir. PET’in yaygin olarak kullanildigi iki uygulama pet siseler ve
kumaslardir (JI Li-na, 2013).

PET elde etmek i¢in monoetilen glikol ve saflastirilmis tereftalik asit veya dimetil
tereftalat hammaddeleri kullanilir. Tiim hammaddelerde yiiksek saflik gereklidir.
Tepkimenin ilk asamasi bis-hidroksietil tereftalatin olusumudur. Bu malzemenin
polimerizasyonu ile de PET olusur. Polimerizasyonun derecesi, polimerizasyon
kosullariin bir fonksiyonudur ve iiretilen re¢inenin 6zelliklerini nemli 6lgiide etkiler.
PET dretmek igin monoetilen glikol ve saflastirilmig tereftalik asit kullanmak
giinlimiizde en ¢ok kullanilan siirectir (JI Li-na, 2013). Sekil 1.1.” de PET sentezi

sematik olarak verilmistir.

(=} — o HO H
" N, " " S
HO oH Ha2 OH

Tereftalik asit l Etilen glikol

Poli(etilen tereftalat)

Sekil 1.1. Poli (etilen tereftalat) sentezi.




1.3. Poli (Butilen Teraftalat) (PBT)

Bir muhendislik plastigi olarak bilinen poli (bltilen tereftalat) (PBT) iyi boyutsal
kararlilik, dayaniklilik direnci, mekanik, elektrik 6zellikler ve kimyasal direng gosterir.
Elektronik cihazlarda, otomobillerde, mekanik ekipmanlarda ve diger ¢esitli alanlarda
yaygin olarak kullanilir (X. Han ve dig.,2014) (F. Xin ve dig., 2017) (S. R. Kumar ve
dig., 2015).

PBT’in genel olarak kristalizasyon derecesi yaklasik % 35- 40 civarinda olup, camsi
gecis sicakligi (Tg)degeri 50- 60 °C arasindayken, erime sicakligi (Tm)ise 222- 232 °C
arasindadir. PBT; iyi siirtiinme 6zellikleri ve asinma direnci, iyi hava sartlarina direnc,
yiiksek rijitlik ve sertlik, yiiksek boyut kararliligi, ¢cevresel stresten catlamaya karsi
dayaniklilik gibi faydali 6zelliklere sahiptir. Bu 6zellikler sayesinde; otomotiv sektord,
elektrikli sistem aksanlari, atesleme sistemi parcalari, sensorler, lamba fiksasyonlari,
konektdrler, bobinler, soketler ve anahtarlar gibi kullanim alanlari, PBT’ nin kullanim

alanlarindan yalnizca birkagidir (URL-3)

PBT, elli yildan uzun bir siire O6nce arastirilmaya baslanmistir ve ilk olarak lif
uygulamalarinda ¢alisilmigtir. PBT’den daha 6nce gelistirilmis PET’in kaliplanabilme
zorlugu bulunmasi, daha kolay kaliplanabilir olan PBT nin gelistirilmesine zemin

hazirlamistir.

PBT, dimetil tereftalat (DMT) veya saflastirilmig tereftalik asit (PTA) ile 1,4-
bltandiol (BDO)'un polikondenzasyon tepkimesi ile Uretilmektedir (Deopuno B.L.,
2008). PBT kesfi, Whinfield ve Dickons'in zamanina yani 1941'e kadar uzanmaktadir.
Gegmisi, inis ¢ikiglarla dolu olan polimer tekstil elyafi olarak gelistirilmistir. Daha
sonra yiiksek oranda kristallesebilen enjeksiyon kaliplama polimeri ve miihendislik
reginesi olarak da kullanilmaya baglanmistir. Cok uzun bir stre boyunca PBT kuguk
uretim kapasiteleri ve BDO sikintisi yiiziinden oldukga pahali bir polyester olmustur.
BDO, ilk olarak 2. Diinya savasi sirasinda Almanya'da IG Farbenindustrie'de W.J.
Reppe tarafindan ticarilestirilmis ve IG firmasinin PerlonU adli eriyikten ¢ekme
poliiiretan elyafinin {iretiminde kullanilmigtir (McIntyre J.E, 2005). PBT polimerinin
sentezlenme asamalar1 PET polimerinin sentezlenme asamalarina benzemektedir

(Deopuno B.L., 2008). PBT'nin sentezlenmesinde BDO ile DMT'nin veya BDO ile
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PTA'nin polikondenzasyon tepkimelerini igeren iki yol kullanilmaktadir. Bunlardan
birincisi PBT ilave BDO varliginda, DMT'nin polimerizasyon tepkimesi ile
uretilmektedir (Devroede J., 2007). Sekil 1.2.°de PBT' nin DMT-esasli yol ile sentez

asamalar1 gosterilmistir.

o - o
S P . =
n () 4 + M po SO
H3CO OCH3
DMT 1. Asama
Katalizor
Ester Degigtirme
o - o
7 B ‘4
- > \/’_H + 2n CH3OH
HO—(CH3),—O N— O—(CH2)s—OH Metanol

2. Asama
Katalizor

Polikondenzasyon

o = 0
N /N ~_~__-OH
H1-O O—(CH2)s1-OH
n
PBT

Sekil 1.2. PBT' nin DMT- esasli yol ile sentezlenme agsamalari.

Diger polialkilen tereftalatlarin aksine PBT nin ikinci iiretim yontemi saflagtirilmis
PTA kullanilarak gergeklestirilmektedir. PBT'nin sentezlenmesi sirasinda kullanilan
PTA esasli yol DMT esasli yola ¢ok benzemektedir (Devroede J., 2007). Sekil 1.3.

PBT'nin TPA-esasl yol ile sentezlenmesi verilmistir.

O =\ o
n DD s M oSN
HO Nt OH
TPA

1. Asama
Katalizor H

Esterifikasyon

A /AN L

n < ))—X + 2nH,0 Takas Noktasi
HO—(CH)—C = '0—(CH.)—OH Su

2. Asama
Katalizor H
Polikondenzasyon

Q, T P
N /( \ - o~ H
>—)—X <N HO C P
o \—/ O—(CHa)+OH

n

Sekil 1.3. PBT' nin TPA-esasli yol ile sentezlenmesi.




1.4. PET/ PBT Karisimlar: ve Uyumlastirilmasi

PET ve PBT, onemli ticari termoplastik polyesterlerin iki Gyesidir. PET ile
karsilastirildiginda, PBT hizli kristallesme hizi ve iyi kaliplanabilirlik Ustinliklerine
sahipken, PET'in 1s1 sapma sicakligi ve sertligi PBT' den dstinddr. Harmanlama,
kapsamli ozelliklere sahip bir karisim elde etmek i¢in PET ve PBT arasinda saf
polimerlere gore bazi 6zelliklerin iyilestirilme potansiyelini sunar (Feng W. ve dig.,
2008).

PET, kaliplanmis iriinlerin, liflerin ve filmlerin Uretiminde yaygin olarak
kullanilmaktadir. PBT, esas olarak enjeksiyon kaliplama ve ilgili uygulamalar i¢in
kullanilir. PET regineleri, daha yiiksek bir 1s1 sapma sicakligi ve daha fazla sertlik
istendigi yerlerde kullanilir. Bununla birlikte, disiik eriyik dayanimi ve yavas
kristallesme hizi nedeniyle PET'in islenmesi zordur. PBT recineleri, hizl kristallesme
hiz1 ve iyi kaliplanabilirlik stiinligiine sahiptir. Genel olarak, mekanik ozellikler ve
kimyasal direng¢ 6zellikleri hem PET hem de PBT icin karsilastirilabilir. PET ve PBT
reginelerinin dnemli bir eksikligi ise kirilganliklaridir (Kroschwitz, J. 1., 1987) (Harper,
C. A, 1975) (Mascia, L., 1989).

PET/PBT karisimi, amorf bolgede tiim karisim bilesimi ile karisabilir ve eskristaller
yerine ayri kristaller olusturur (Avramova N., 1995) (Aravinthan G ve Kale DD., 2005)
(Yu YSve Choi KJ., 1997). PET/PBT harmanlarinin erime sicakliginin tizerinde ester-
degisim (transesterifikasyon) reaksiyonlarina maruz kaldigi, ilk asamada blok
kopolimerlerin ve sonunda rastgele kopolimerlerin olusumuna yol agtig1 iyi
bilinmektedir. Transesterifikasyonun pratikte dnemi iki yolla agiklanabilir. ilk olarak,
dogrudan isleme yoluyla polimer karisimlarinin uyumlulugunu gelistirme olasilig
saglarken, ikinci olarak, kullanilan saf polyester yapilarina sahip yeni kopolimerlerin

hazirlanmasina olanak verir.

Mishra ve Deopura, yaptiklari ¢aligmada termodinamik degerlendirmelerle PET ve
PBT karisimlarinin teorik uyumlulugunu tahmin edebilmislerdir. Baska bir ¢calismada,
PET'in amorf fazda PBT ile uyumlu olmasina ragmen, eskristaller yerine ayri kristaller

olusturdugu iddia edilmistir. Bu nedenle, bu harmanlar, bilesime ve isleme kosullarina



bagli olarak PET veya PBT'den 6nemli 6l¢iide farkli 6zellikler verebilir (Mishra, S. P.;
Deopura, B. L., 1985).

Stein ve arkadaslari, diferansiyel taramali kalorimetri (DSC), IR spektroskopisi ve
genis acili X-1s11 kirinimi (WAXD) tekniklerini kullanarak PET / PBT karisimlarinin
karisabilirligini ve morfolojisini incelemistir. DSC ¢alismalari, PBT ve PET'in eriyik
karigimlarinda ayr1 ayri kristallendigini ve bir fazin digerinin kristalizasyon siirecini
gelistirdigini  gostermistir. IR spektroskopisi, 917 ve 848 cm? bantlarm
yogunlugundaki degisikligi gostererek, harmanlardaki her bilesen igin ayr1 bir
kristallenme orani gostermistir. PET/PBT eriyik karisimlarinin WAXD ¢aligmalari,

islenmemis homopolimerlerin kirinim 6zelliklerini gostermektedir. (Stein, R. S., 1978).

Avramova, amorf fazda PET ve PBT segmentlerinin karigabilirligini gdsteren tek bir
Ty bildirmistir. PET/PBT karisimlar yalnizca bir kristallenme piki sergilemis, ancak
iki kristalli tiir i¢in ayr1 erime noktalar1 gostermistir. Diger bilesenin mevcudiyetiyle
baglantili olarak bir bilesenin erime noktasinda bir miktar azalma, amorf fazda

uyumluluga isaret etmistir (Avramova, N., 1995).

Porter ve Wang, karistirma siireleri ekstriizyonda oldugu gibi kisa oldugunda
PET/PBT karisimlarindaki  karisabilirligin  transesterifikasyonun bir  sonucu

olmadigimni 6ne siirmiistiir (Porter, R. S. ve Wang, L.H., 2019).

Yeni polimerik malzeme arayisinda, polimerlerin harmanlanmasi, yeni yapilari
sentezlemek zorunda kalmadan yeni istenen 6zellik kombinasyonlarinin elde edilmesi
icin bir yontemdir ve bu karigimlar iizerinde defalarca ¢alisilmistir. PET ve PBT,
bircok istenen 6zellige sahip miihendislik plastikleri olarak yillardir bilinmektedir.
PET/ PBT karisimlari, bir¢ok iyi kimyasal, mekanik ve termal 0zellik sergiledikleri
icin 6zellikle ilgi cekicidir. PET/ PBT karisimlarina olan buyuk ilgi, pratik sonuglardan
kaynaklanmaktadir (Marek Szostak, 2004).

1.5. Grafen, Grafen Oksit ve Indirgenmis Grafen Oksit

Karbon atomunun bal petegi orgiilii yapilarindan bir tanesi olan grafen, olaganiistii
elektronik, termal ve mekanik Ozellikleri nedeniyle son zamanlarda biyuk 6nem

kazanmistir. Bu benzersiz Ozellikler onu ve tirevlerini kompozit malzemelerin
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elektriksel, termal ve mekanik Ozelliklerini iyilestirmek i¢in inorganik dolgu
maddeleri olarak bir segim haline getirmektedir. Bu 6zellikleri sayesinde, bir polimer
kompozitte grafen, ¢ok diisiik miktarlardaki yiiklemelerde bile elektriksel ve mekanik
Ozelliklerde matris malzemesinin performansini etkili bir sekilde artirabilir. Grafen
nano tabakalarin hazirlanmasi i¢in; kimyasal ve mekanik pul pul dokulme, alkali
metallerin ara katmani ve genlesmesi gibi ¢esitli etkili teknikler gelistirilmistir (Hao-
Bin Zhang ve dig., 2010) (Dong R.S. ve dig., 2016).

Grafen oksit (GO) ise grafene gore yapisinda daha fazla fonksiyonel gruplar igermektedir.
Bu fonksiyonel gruplar arayiizeyde etkilesimi artirarak dolgunun matris igindeki
dagilimini iyilestirebilmektedir. Ancak bu oksijen igeren fonksiyonel gruplarin varlig
GO’yu yalitkan yapmaktadir. GO’nun elektriksel ve 1sil iletkenligini arttirmak igin
indirgeme islemi yapilir ve indirgenmis grafen oksit (rGO) elde edililir (Du J, Cheng H-
M., 2012). GO’yu Indirgemek icin hidrazin, dimetil hidrazin, hidrokinon, sodyum
borhidriir (NaBHa), askorbik asit, amino asit, sodyum hidroksit (NaOH), hidroik asit,
vitamin C, sodyum bisilfit (NaHSOs3) gibi kimyasal maddeler kullanilmaktadir (TIYEK
ve digerleri, 2016).

Grafenin gli¢lendirilmis kompozitlerde iistiin bir dolgu maddesi olma potansiyeline
sahip oldugu uzun zamandir bilinmektedir. Bu amagla, grafenin polimer matrislerin
mekanik 6zellikleri iizerindeki etkisi lizerine pek ¢ok calisma yapilmistir. Bu tur
aragtirmalar pek ¢ok yonde ilerlemis olsa da, en yaygin amaglar; ya polimer-grafen
lifleri gibi yuksek mukavemetli ve performansli kompozitler tiretmek, ya da ¢ok diisiik
grafen yukleme seviyelerinde belirgin bir sekilde gii¢lendirilmis kompozitler
uretmektir. Diger bir hedef ise ana takviyenin karbon lifleri gibi nispeten biytk dolgu
maddelerinden kaynaklandigi kompozitler gibi bir dizi uygulama ic¢in Onemli
olmasidir. Bununla birlikte, bir nano dolgu ekleyerek matrisin sertliginde ve
dayaniminda nispeten kiiclik artiglar elde etmek, nihai kompozit 6zelliklerinde
Onemsiz olmayan artiglara yol agabilir. Bu, hem maliyet nedeniyle hem de diger matris
Ozelliklerinin  6nemli Olcide degismesini Onlemek i¢in ¢ok disiik yiikleme
seviyelerinde gerceklestirilmelidir. Tipik olarak, polimer/grafen nanokompozitler,
polimerizasyon, cozeltiden harmanlama veya eriyikten karistirma ile birlestirme

yoluyla kovalent veya kovalent olmayan sekilde modifiye edilmis grafen kullanilarak
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veya bu Uretim tekniklerinin bir kombinasyonu ile iiretilir. Endiistriyel bakis agisindan
bakildiginda ise, eriyikten harmanlama, yiiksek miktarlarda ¢6zticu kullanilmadigi ve
bir polimer iiretim tesisinde 6zel bir hat gelistirilmesi gerektirmedigi i¢in tek pratik

yaklasimdir (Istrate ve dig., 2014).

Oana M. Istrate ve arkadaslari yapmis olduklari c¢alismada, grafenin PET'in
guclendirilmesi igin oldukga yararli olabilcegini diisiinmiis ve grafen yizeyi ile PET
zincirlerinde bulunan aromatik gruplar arasinda etkilesimleri arastirmislardir. Erimis
halde harmanlama yoluyla PET matrisine son derece diisitk hacimli pul pul grafen
fraksiyonlarinin dagitilmasiyla, 6nemli dl¢iide gelistirilmis mekanik 6zelliklere sahip

malzemelerin olusturuldugunu g0stermislerdir (Istrate ve dig., 2014).

Grafen katkili kompozitler, elektrik iletimi, UV korumasi, radyasyon korumasi,
antimikrobiyal ve alev geciktirici 6zellik dahil olmak tizere farkl1 alanlarda kullanilma
potansiyeli gostermistir (Deshan Cheng ve dig., 2019). Grafenin uygulama alanlarina;
kompozit malzemeler, gaz sensorleri, biyolojik sensorler, alan etkili transistorler,
hidrojen depolama aygitlari, seffaf dokunmatik alanlar, 151k panelleri ve lityum

bataryalar1 6rnek olarak verilebilir (Tiyek ve dig., 2016)
1.6. Joncryl

Joncryl, yiiksek miktarda epoksi fonksiyonel grubu iceren ¢ok yonlu oligomerik bir
zincir uzatic/uyumlastiricidir.  Igerigindeki  fonksiyonel —gruplar1  sayesinde
polikondenzasyon ile Uretilen termoplastik polimerlerle tepkime verebilir. Geri
dontisim iglemlerinde yiiksek kalitede geridoniisim polimerleri elde etmek
amaciylada kullanilabilir. Polimer zincirlerini birbirine baglayarak onlarin hidroksil,
karboksil ve amino fonsiyonel uglar ile tepkimeye girebilir. Bu sayede molekiil
agirligiin ve bagil viskozitenin artmasini saglar [URL-4]. Isil kararlig1 yiiksek olan
Joncryl, ekstriizyon sireci igin uygundur. Joncryl’in kimyasal yapis1 Sekil 1.4.” te
verilmistir. Yapida R1-Rs hidrojen (H), metil (CHz), alkil gruplari ya da tiimiinii igeren
gruplar1 ifade ederken, Re bir alkil grubunu ifade eder. Ayrica A ve B indisleri 1-20
araliginda C indisi ise 1- 12 araliginda bir deger alabilir (Karsh N.G., 2014, URL-5).
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Sekil 1.4. Joncryl' in kimyasal yapisi.

1.7. Literatiirde PET/ PBT Karisimlar ile lgili Yapilmis Calismalar

Bu tez calismasinda, hem uyumlastirilmamis hemde Joncryl ile uyumlagtirilmis
PET/PBT karisimlarina farkli oranlarda eklenen GO ve rGO’nun etkileri incelenmistir.
Ayrica artan oranlarda uyumlastirici kullanilmasinin etkiside degerlendirilmistir. Bu
bolimde ise literatirde PET, PBT ve PET/PBT ile ilgili yapilmig calismalar

incelenmis ve asagida 6zetlenmistir.

Aravinthan ve arkadagslar1 tarafindan yapilan bir ¢alismada; ticari kalitede farkli
oranlarda PET ve PBT, cift vidali bir ekstruder kullanilarak eriyikten karistirma
yontemi ile harmanlanmis ve Karisimlarin mekanik, termal, elektriksel ve reolojik
ozellikleri incelenmistir. Calismada farkli oranlarda elde edilen PET/PBT
karisimlarinin elektriksel, mekanik, 1sil ve reolojik ozellikleri incelenmistir. Cekme
testi sonuglarina goére tiim karisimlarda, PET veya PBT'ninkinden daha yiiksek darbe
dayanimi Ozelligi elde edildigi g6zlenmistir. Diger mekanik 6zelliklerde karigimlart
icin benzer egilimler gostermistir. PBT eklenmesinin PET'in islenebilirligini arttirdigi
goriilmiis olup, DSC verileri, her iki fazin varligin1 gostermistir. TUum harmanlar igin,
sadece tek bir camsi gegis sicakligi gozlenmistir. Bir fazin erime ozelliklerinin,
digerinin varligindan etkilendigi goriilmiistiir. Bu ¢alismaya gore; tum PET / PBT
karigimlarinin darbe dayanimi, PET ve PBT'ninkinden daha yiiksek olup, PET ve
PBT nin tiim bilesim araliginda karisabilir oldugu gorulmistiir. PET ve PBT'nin amorf
fazinin karisabilirligi, tek bir Tg ile sonuclanip, PET bakimindan zengin karigimlarin

lifsel bir dogas1 oldugu sonucuna varilmistir (G. Aravinthan ve dig., 2005).
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Yu ve arkadaslari, ayn1 oranda PET/PBT’yi farkli karistirma hizlarinda eriyikten
karistirma ile bir karistiricida harmanlamis ve farkli 6zelliklerde karisimlar elde
etmiglerdir. Elde ettikleri karisimlarin Kristallenme davranislari ve camsi gegis
sicakliklarini DSC ile incelemislerdir. Karisimlarin ayni orandaki bilesimlerin benzer
Tg sergilemelerine ragmen kristallenme Ozelliklerinin  farkli  olabilecegini
gormiislerdir. Bazilart tek bir kristallenme zirvesi sergilerken bazilar1 deneysel
kosullara bagli olarak ¢ok sayida Kristallenme zirvesi gostermistir. Caligmanin
sonucunda; PBT varliginda PET’in saf PET e gore kristallenmesinin daha hizli oldugu,
saf PET’e gore ¢ok daha diisiik bir sicaklikta Kristallenme zirvesine ulastig
goriilmiistiir. Uzun siireli 1s1] islem sirasinda, transesterifikasyon gergeklestigini ve
bununda kristallenme tepe noktasinin 1sil islemden 6nceki harmanin sicakligindan
daha yiiksek bir sicakliga ylikselmesine neden oldugu goriilmiistiir. Yiiksek hizda
karistirilan 50/50 PET/PBT bileseninden olusan karisim, ¢oklu Kristallenme zirveleri
sergilerken; bu, durumda harmanin daha homojen bir yapida oldugunu ancak amorf
fazda bulunan PET ve PBT zincirleri arasinda daha yiiksek bir dolanma seviyesi
gerceklestigi icin PET bileseninin kendi kristallerini olusturmasini engellendigini
belirtmislerdir. (Yishan Yu ve dig., 1997)

Collona ve arkadaslar1 indirgenmis grafen oksit varliginda, siklik biitilen teraftalatin
poli (bitilen teraftalat)’a doniistiilmesi tepkimesini gergeklestirerek nanokompozitler
hazirlamiglardir. rGO’nun varlig: elde edilen kompozitin kristallenmesini etkilemis
olup kristallenme pikini degistirdigini gozlemlemislerdir. Kristallenme piki ytliksek
sicaklikta gozlenirken, Kiristallenme hizinda da artis oldugu bilgisi elde edilmistir.
Bunun nedenini ise rGO’nun asir1 ¢ekirdeklenme etkisi olarak gdstermislerdir. Sonug
olarak ise elde edilen kompozitin rGO ile gift yonlii etkilesimde bulunarak aralarinda

giiclii bir arayiizey etkilesimi olusturdugunu goriilmistiir (Collona, 2017).

Liu ve arkadaslar1 yapmis olduklar1 ¢alismada yerinde eriyik polikondensasyon
tepkimesi sirasinda GO’nun eszamanli dagilimi ve 1siyla indirgenmesi yoluyla
polyester/rGO kompozitleri Uretmek igin yeni bir strateji bildirmislerdir. Saf grafiti
GO hazirlamak i¢in ilk olarak gucli bir oksidan asit kullanilarak oksitlemigler ve
ardindan GO tabakalar1 etilen glikol (EG) i¢ine dagitmislardir. Burada EG iginde

homojen bir GO dispersiyonu ultrasonikasyonla elde etmislerdir. Son olarak
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polyester/rGO kompozitlerini, tereftalik asit (PTA) ve iyi dagilmis GO igeren etilen
glikoliin yerinde polimerizasyonu yoluyla hazirlamislardir. Hazirlanan kompozitleri
karakterize etmek icin Fourier doniisimii kizilotesi spektroskopi  (FTIR),
termogravimetrik analiz (TGA), X-isim fotoelektron spektroskopisi (XPS) ve
sedimantasyon analizlerini kullanmislardir. PET zincirlerinin GO'dan grafene termo-
indirgenmesi ile birlikte, polimerizasyonu sirasinda GO tabakalarina basarili bir
sekilde asilanmis olabilecegi gostermislerdir. PET matrisinde, GO tabakalarinin
homojen bir dagilimmi taramali elektron mikroskobu (SEM) analizi sonuglarinda
gostermiglerdir. Ayrica, PET'in kopma dayaniminda ve kopmada uzamasinda 6nemli
bir gelisme elde edilmistir. Bu nedenle, ¢alismalarinin polyester/rGO kompozitlerinin
hazirlanmas1 ve grafenin islevsellestirilmesi i¢in yeni bir yol saglandigini

belirtmislerdir (Kai Liu ve dig., 2011).

Ugpmar ve arkadaslart yapmis olduklart c¢aligmada, farkli uyumlastiricilarin
agirlikgca %1 indirgenmis grafen oksit (rGO) ile gii¢lendirilmis PET/PBT
nanokompozitlerin 6zellikleri tizerindeki etkilerine odaklanmislardir. Numuneler
eriyikten karistirma ve enjeksiyonlu kaliplama yontemleriyle hazirlanmistir. Joncryl
ve glisidil izooktil ¢ok yiizlii oligomerik silseskioksan (GPOSS), farkli yiikleme
seviyelerinde (% 0.5-% 4) uyumlastiricilar olarak kullanmiglardir. Bu galismada
nanokompozitlerin yapisal, termal, mekanik, morfolojik ve elektriksel 6zellikleri
incelenmistir. FTIR sonuglari, GPOSS e¢klendiginde O6nemli bir etkilesimin
gbzlemlenmedigini gdstermistir. Ote yandan, Joncryl iceren nanokompozitlerde daha
belirgin degisiklikler gbzlemlenmistir. Isil analiz sonuclari, uyumlastirici ilavesinin
kiiciik degisikliklere neden oldugunu, rGO ilavesinin ise karisimin 1s1l kararliligini
onemli Olciide etkilemedigini gostermistir. Nano kompozitlerin  camsi gecis
sicakligimin GPOSS ilavesiyle onemli 6lgiide azaldigi belirlenirken, ¢ekme testi ile
uyumlagtiricilarin - PET/PBT/rGO  nanokompozitlerinin - mekanik performansini

iyilestirdigini gézlemlemislerdir (Bedriye U.D ve dig., 2020)
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1.8. Kullanilan Malzeme Uretim Yontemleri
1.8.1.Ekstrtizyon

Ekstriizyon, enine kesitsel profil malzemeleri olusturmak i¢in kullanilan bir isleme
srecidir. Bu siirecin diger imalat siirecleri tizerinde iki 6nemli avantaji1 vardir. Bunlar,
cok karmasik enine kesitli malzeme olusturma yetenegi ve Dbasingli-kayma

gerilmeleri ile karsilagan malzemelerin kirilgan olmasidir.

Bir ekstruder, basinci kademeli olarak artirmak ve bilesenleri genislemenin
gerceklestigi bir kalip boyunca ilerletmek icin bir kovana yerlestirilmis bir veya iki
tane donen Arsimet vidasindan olusur. Kovanda meydana gelen termo-mekanik
islemler, baslangigta graniiler formda bulunan polimer ve katkilarin karigmasina
katkida bulunurken, kaliptaki genlesme son tirtiniin sekillendirilmesinden sorumludur.
Vida profilleri ve boyutlari, vida hizi, kalip boyutu ve sekli, sicaklik, basing, nem
igerigi (veya diger plastiklestirici maddeler) islemi kontrol etmek ig¢in en Onemli
parametrelerdir. Yiiksek calisma sicakliklar1 (200 °C'ye kadar), basing degerleri (10
MPa'nin {izerinde) ve yuksek kesme oranlari ile sicak eriyik ekstriizyonu olarak da
bilinen polimerlerin ekstriizyonla islenmesi, endiistride yaygin olarak kullanilan bir

islemdir (Martial S. ve dig., 2010).

Plastik endustrisinde, bircok farkli ekstruder ¢esidi olmasina ragmen en ¢ok kullanilan
ekstruder ¢esidi vidali ekstruderlerdir. Vidali ekstruderlerde tek ve ¢ift vidali olmak
tizere ikiye ayrilir (Sekil 1.5.). Vidali ekstruderlerde, vidanin doniisiine gore, ayni veya
ters, vidanin konumuna gore i¢ ige gegmis, ayr1 ya da kismi i¢ ice gecmis olmak tizere
tige ayrilir. Vidali ekstruderlerde de vidanin gérevi bir silindir i¢inde donerek, cihaza
beslenen karigimin sikistirilip 1sitilmasi ve eritilmesidir. Eriyen polimer karigimi
viskoz akigkan hale gecer. Bu esnada vidanin strekli donme hareketi sebebiyle kayma
kuvvetine maruz kalir. Vida erimis karigimi kafa bolgesine dogru aktarirken ayni
zamanda da siirekli karisim saglar. Kafa bolgesine gelen malzeme plastik kafa

geometrisine gore sekillendirilir ve hemen ardindan sogutularak katilastirilir.
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Sekil 1.5. Ekstruder ¢esitleri (a) Cift vidali ekstruder, (b) Tek vidali ekstruder.

Ekstruder cihazinda kullanilan vidalar ti¢ farkli bélgeden olusmaktadirlar. Besleme
bolgesi, besleme hunisinin altinda polimeri alir ve erimenin baslamasi i¢in igten
1sitmal1 kovana dogru iletilmesini saglar. Basinglandirma bdlgesi ise polimerin eriyik
haline geldigi kisimdir. Polimer eriyiginin ekstruderin geri kalanina iletilmesi ve
kaliba dogru gegisinin saglanmasi i¢in gerekli olan basing kuvveti dozajlama unitesi
tarafindan saglanir. Bircok endiistriyel uygulamada, katki ve dolgu maddeleri ile

polimer karisimlarinin hazirlanmasi i¢in farkli vida tasarimlart bulunmaktadir

(Ebewele R. O, 2000).

Polimer endustrisi tupler, cergeveler, plastik levhalar ve filmler gibi bir¢ok farkli 6geyi
tiretmek i¢in yiiksek hacimli bir iiretim siireci olarak onlarca yildir ekstriizyon surecini
kullanmaktadir. Ayrica nisastali malzemeler ve protein bazli polimerlerin
karistirilmasinda da gida endiistrisinde uzun zamandir kullanilmaktadir. Muhtemelen
makarna uretiminde evrensel olarak en iyi bilinen isleme yontemi ekstriizyon iglemidir
(Sharma SK ve dig., 2000).

Ekstriderde kalma siresi, organik ¢oéziiciilerin olmamasi, kolay 6l¢ek biiylitme ve
stirekli bir iglem olarak c¢alisma olanagi ekstrizyonun en c¢ok bahsedilen

avantajlarimdandir. Yiiksek kesme kuvvetleri ve sicakliklar, bu uygulamalar igin
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ekstriizyonun ana dezavantajlaridir. Ekstriizyonla elde edilen Grlinler daha sonra

tabletler veya kapsiiller halinde islenebilir (Lee S. T., 2000).
1.8.2. Enjeksiyonlu Kaliplama

Enjeksiyonlu kaliplama, bazi1 termoset malzemelerin ve termoplastiklerin bir kalip
yardimu ile yliksek basing altinda sekil almasi islemine verilen isimdir. Enjeksiyonlu
kaliplama cihazi iki boliimden olusur; enjeksiyon ve kaliplama dnitesi. Enjeksiyon
initesi malzemenin eritildigi ve kalibin i¢ine aktarildigi kisim olup; enjeksiyon basinci
ile kalibin agilmasi ve kapanmasini saglayan kisim ise kapatma 0nitesini olusturur

(Xanthos M., 2005)

Enjeksiyonlu kaliplamanin islem basamaklari Sekil 1.6.” da verildigi gibi ilk olarak
graniil veya tozlarin eriyinceye kadar 1sitilmasi, eriyigin istenilen sekildeki kaliba
enjekte edilip, katilasincaya kadar beklenmesi ve son olarak kalibin agilip drinin

cikartilmasiyla sona erer (Turan D., 2012).

Harekeiii Polimer
Kalip boglugu e Geri tepme  eriyigi
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Sekil 1.6. Enjeksiyonlu kaliplama siirecinin basamaklari.

Sekil 1.6.” da (a) Eriyik hale getirilen malzemenin vidada ilerlemesini,
(b) Kalibin dolmasini,

(c) Kalibin sogutulmasi ve vidanin geri giderek yeni beslemenin ger¢eklesmesini,
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(d) Yeni beslemenin vidada eriyik hale getirilerek vidada ilerlemesi ve kalibin a¢ilmasi
ile Uruin eldesini gostermektedir (Yildiz S., 2012).

1.9. Caliymada Kullanilan Karakterizasyon Yontemleri
1.9.1. Cekme Testi

Cekme testi, bir numunenin kopana dek tek eksende cekme kuvvetlerine maruz
birakildigi temel bir malzeme bilimi testidir. Testten elde edilen sonuglar herhangi bir
uygulama i¢in malzeme secimi, kalite kontrol ve malzemenin diger kuvvetler altinda
nasil davranacagini tahmin etmek i¢in kullanilir. Malzemelerin mekanik 6zelliklerinin
belirlenmesi igin kullanilan en 6nemli testlerden biridir. Cekme testi i¢in kullanilan
cihazlar genel olarak hareketli bir iist ¢ene, sabit bir alt ¢ene ve ekstansometre adi
verilen uzamanin 6l¢iildiigii bir kisimdan olugsmaktadir. Sekil 1.7.°de tipik bir cekme

testi cihazi, Sekil 1.8.” de ise cekme cihazinin kisimlar1 gosterilmistir.

Sekil 1.7. Tipik bir cekme testi cihazi.
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Sekil 1.8. Cekme cihazinin temel bilesenleri.

Standartlara gore hazirlanmis papyon (dog bone) seklinde 6rnek, cekme testi cihazinda
iki ¢ene arasina yerlestirilir. Daha sonra, 6rnek sabit deformasyon hizinda g¢ekilirken,
deformasyona kars1 gosterdigi direng cihazda Olgiiliir. Gerilmeye karsi uzama verisi
cihaz tarafindan kayit edilir. Bu deney sonucunda, malzemenin hangi yiiklemede ne

kadar uzadig1 ve hangi yiiklemede koptugu gibi verilere ulasilir (Sagak M., 2005).

Cekme testi sonucunda malzemelerin kopma dayanimi, kopma anindaki uzama degeri
ve elastik modiilii gibi 6nemli mekanik 6zellikleri elde edilir. Ayrica ¢ekme testi
sirasinda gerilimin uzama miktarina karsi grafige gecirilmesi ile de malzemenin

karakterini yansitan gerilim-gerinim egrileri elde edilebilir (Dizdar Z., 2012).

Gekme testi sonucunda elde edilen gerilim-gerinim egrisi altinda kalan alan,
malzemenin kirilmasi icin gerekli olan enerji ile dogru orantilidir ve malzemenin
toklugunun bir dl¢iistidiir. Malzeme kiigiik gerilimlere maruz kaldig: siirece elastikiyet
Ozelligini korur ve sekil degisimleri kalict degildir. Elastik bolgeden sonra yik
uygulanmaya devam edilirse malzeme plastik deformasyona ugrayacagi bolgeye gegis
yapar. Bu bolgeden sonra olusan sekil degisimleri kalict hale gelir (Brostow W., 2005).

Sekil 1.9.” da polimerik malzemeler igin tipik bir gerilim- gerinim egrisi verilmistir.
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Sekil 1.9. Polimerik malzemeler igin tipik bir gerilim- gerinim egrisi.

1.9.2. Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR)

Malzeme igindeki fonksiyonel gruplarin tiirlerini tanimlamada kullanilan fourier
doniistimlii  kizilotesi  spektroskopisi (FTIR), en etkin spektrofotmetrik analiz
yontemlerinden biridir (Bower D., 2002).

Malzemelerin icindeki molekilleri olusturan atomlar siirekli olarak hareket halinde
bulunurlar. Bu hareketler de titresimleri meydana getirir. Titresim hareketleri ise
baglardaki hareketlerin olusmasini saglar. Kizilotesi 1silar molekiillerin titresim
hareketleri tarafindan sogurulmaktadir. Istma siddeti zamanin bir fonksiyonu olarak
alimir ve her dalga boyunda ayr1 ayri tarama gerekmeyip yiliksek ¢Oziiniirliikte
spektrumlar elde edilir. FTIR analizinde, kaynaktan elde edilen 151n demeti spektral
kodlamanin yapildig1 interferometre vasitasi ile 6rnek iizerine aktarilir. Isin demeti
ornegin ozelligine gore yansitilir veya absorblanir. Ornekten gegen 15in demeti
detektdre ulasir ve sinyaller dlgiiliir. Olgiilen sinyaller sayisallastirilarak bilgisayara
gonderilir [Cheremisinoff N., 1996, URL-6]. Sekil 1.10.’da FTIR cihazinin galisma

prensibi gosterilmistir.

Bu yontem ile kimyasal yapi analizi yapilarak, iki bilesigin ayni olup olmadigi,
yapilarindaki baglarin durumlari, yapidaki fonksiyonel gruplar, yapinin aromatik veya

alifatik olup olmadig: gibi 6zellikler belirlenebilir (Cheremisinoff N., 1996).
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Sekil 1.10. FTIR cihazinin ¢alisma semasi.

1.9.3. Diferansiyel taramah kalorimetri (DSC)

Diferansiyel taramali kalorimetri (DSC), bir numunenin ve referansin sicakliini
arttirmak i¢in gereken 1s1 miktarindaki farkin, sicakligin bir fonksiyonu olarak
olgiildiigii termoanalitik bir tekniktir. Hem numune hem de referans, deney boyunca
neredeyse ayni sicaklikta tutulur. Genel olarak, bir DSC analizi i¢in sicaklik programu,
numune tutucu sicakligi, zamanim bir fonksiyonu olarak dogrusal artacak sekilde
tasarlanir. Referans numune, taranacak sicaklik araligi iizerinde iyi tanimlanmis 1s1
kapasitesine sahip olmalidir (URL-7). Cihazda 6rnek ve referans numunelerinin
yerlestirildigi iki ayri mini firin vardir. Referans bélmesine bos, 6rnek bélmesine dolu
kap yerlestirilip; iki bolmeye de istenilen hizlarda 1sitma ve sogutma islemi uygulanir.
Referans ve ornek arasindaki sicaklik farki 6rnegin bulundugu firina daha fazla 1s1

aktarimim saglayarak giderilmeye ¢aligilir.

DSC ile analiz edilen malzemelerin; camsi gegis sicakligi (Tg), kristallenme sicakligi
(T¢), erime sicakligi (Tm), erime entalpisi (AH), kristallenme ylizdesi(%Xc) gibi
Ozellikler hesaplanabilir (Wunderlich B., 2005).

1.9.4. Dinamik mekanik analiz (DMA)

Dinamik mekanik analiz yontemi 6zellikle basta polimerler olmak tizere malzemelerin
1s11 ve mekanik oOzellikleri hakkinda bilgi saglamak icin kullanilan bir analiz
yontemidir. Polimerlerin reolojik ve 1s1l 6zellikleri hakkinda bilgi verir; malzemelerin

mekanik O6zelliklerini sicaklik, frekans ve zamanin fonksiyonu olarak bu ydntemle
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belirlenebilir. Ayrica belli bir sicakliga tabi tutulan numunenin mekanik tepkisini
periyodik stress altinda incelendigi 1sil bir analitik yontemdir. DMA, malzemeye
saliniml1 bir kuvvet uygulandiktan sonra malzemenin bu kuvvete kars1 verdigi cevabi
analiz eder. Polimerler hem viskoz hem elastik davranis sergilerler, dinamik mekanik
analiz teknigi polimerlerin viskoelastik davranisini belirlemek ig¢in kullanilan

yontemlerden biridir. (Yilmaz K., 2008).

DMA ile depolama-kayip modulleri, sertlik, sonimleme, camsi gegis sicakligi ve
capraz bag etkileri gibi 6zellikler 6lgiilebilir. Sekil 1.11.” de tipik dinamik mekanik
analiz cihazi tasarimi gosterilirken; Sekil 1.12.” de tipik amorf bir polimer icin DMA

egrisi gosterilmistir.
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Sekil 1.11. Dinamik mekanik analiz cihazi tasarima.
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Sekil 1.12. Tipik amorf bir polimer icin DMA egrileri.
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1.9.5. Termogravimetrik analiz (TGA)

Termogravimetrik analiz (TGA), incelenecek olan numunenin belirli sartlarda ve sabit
hizlarda 1sitildig1 zaman araliginin, sicakligin veya zamanin bir fonksiyonu olarak
kaydedildigi analiz yontemi olarak bilinmektedir. TGA’da numunede meydana gelen
agirhik degisimleri sicakligin veya zamanin bir fonksiyonu olarak olgiilebilir

(Wunderlich B., 2005) (Nairn J., 2003) (Jha A.,1998).

TGA’da numune kabina yerlestirilen numuneye 1s1 verilmesi ile numunede agirlik
kayb1 baglar. Sicaklik degisimi ile birlikte ayn1 zamanda sistem agirlik kaybini kayit
altina alir ve biitiin veriler bilgisayarda kayit edilir. Bu yontemin amaci; polimerlerin
termal kararliklarinin belirlenmesi, kompozisyon analizi ve bozunma sicakliklarina
gore polimerlerin tanimlanmasidir (Ozkan C., 2013). Sekil 1.13.’de TGA cihazinin

sematik gosterimi verilmistir.
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Sekil 1.13. TGA cihazinin sematik goriintimii.

1.9.6. Taramah elektron mikroskopu (SEM)

Elektron mikroskoplarindan biri olan taramali elektron mikroskobu (SEM),
incelenecek olan numunenin yuzeyinin elektron isinlart ile taranmasi yontemiyle
yuksek coziiniirliikte ylizey goriintiileri elde etmeye yarayan bir cihazdir. SEM ile
ornekleri inceleyebilmek i¢in 6rneklerin mutlaka iletken olmalar1 gerekmektedir.
Elektrigi iletmeyen malzemelerin SEM goriintiilerini alabilmek i¢in genellikle

ornekler altin ve poladyum gibi iletken malzemeler ile kapladiktan sonra goriintiileri
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almir (Turan D., 2012). SEM cihazinin g¢aligma mekanizmasi Sekil 1.14.’te

gosterilmistir.

Elektron Tabancas: —]
-~ Elektron Bombardimam
Mercek Lens _F N = 2
) 1 A [
Ikinci Mercek Lens | ﬂ D x ;
— 1 X-asmm dedektori
Saptirma bobinleri = 1 %
Bl 4 A Objektif lens
AN\ B ]
Gerisacilim Elektron ] F—— (— — -
Dedektori
Sl T ey ’_EII;'—
1 ikincil Elektron
Vakum Pompasi Dedektorii

Sekil 1.14. SEM cihazinin ¢aligma mekanizmasi.

1.9.7.Is1l iletkenlik

Is1 enerjisi, fononlar, elektronlar ve ya elektromanyetik dalgalar ile kati iizerinden
iletilir. Isinin cogunlugu metallerde elektrik tastyicilar ile tagirken, izolatorlerde baskin
tastyicilar fanonlardir. Isil iletkenlik Sl¢iimii, katilarda kafes kusurlarini belirlemek
icin kullanilan en iyi yontemlerden biridir. Isil iletkenligi tanimlamak icin asagidaki

gosterilen denklem (1.1) kullanilmaktadir.

-t
—

(1.1)

Denklem (1.1)’ de Q 1s1 akis hizi, T ise mutlak sicakliktir (Savage ve dig., 2004).
1.9.8. Elektriksel iletkenlik

Elektriksel iletkenlik bir iletken malzemeye uygulanan elektriksel alan etkisinde yiik
tastyicilarinin uzak mesafeli hareketleri sonucu olusur. Malzemeler 10°- 10?2 S/m
araliginda yar iletken iken; 10%-10% araliginda ise iletken olarak degerlendirilirler.

PET ve PBT elektriksel olarak yalitkan polimerlerdir. PET’in elektriksel iletkenligi
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literatlirde 2,10"13 S/m olarak verilmistir (Visakh P., 2018). Sekil 1.15.’de elektriksel

iletkenlik degerlerine bagl olarak malzemelerin kullanim alanlar1 gosterilmistir.

A 100E102, —— B
® Tletken yapistiricilar ve kaplamalar
1.00E:+00 - Termal arayiizey ve elektromanyetik
—\y koruma malzemeleri
1.00E-024 =
Elektriksel iletkenlik fletken ince film, elastik elektrot
(S/m)  1.00E-04 4
Antistatik kaplamalar ve filmler
1.00E-06 -
I 4
/
1.00E-08 - Yari iletken malzemeler, kagitlar,
tekstil, ev tipi cihazlarin dig kismi
1.00E-10 1N {letken dolgu miktars

~ Yalitkan malzemeler

Sekil 1.15.Elektriksel iletkenlige gore malzemelerin kullanim alanlar1 ve dagilima
bagli olarak perkolasyon esigi (Spitalsky Z., ve dig.2010).

25



2. MALZEMELER VE METOD

Bu bolimde tez ¢alismasinda kullanilan malzemelerin Ozellikleri, malzemelerin

uretim yontemleri ve dretilen malzemelerin karakterizasyonu ile ilgili yapilan

calismalar anlatilmistir.

2.1. Malzemeler

PET, 25038-59-9 kodu ile Kbksan PET ve Plastik Ambalaj Sanayi ve Ticaret A.S
firmasindan temin edilmistir. Eurotech Miihendislik Plastik firmasindan ise Tecodur
PB70 NL kodu ile PBT alinmistir. GO ve rGO, Hazarfen Kimya Malzeme ve Enerji
Tek. Sanayi A.S’ den, uyumlastirict olarak kullanilan Joncryl ise BASF’den

saglanmigtir. Deneysel ¢calismada kullanilan kimyasal malzemeler ve 6zellikleri Tablo

2.1.”de verilmistir.

Tablo 2.1. Deneysel ¢aligmada kullanilan kimyasal malzemeler.

Malzeme

Ticari ad1 ve firma

Ozellikleri

rGO

Hazerfen Kimya Malzeme
ve Enerji Tek. San. A. S.

Nanotoz
Yogunluk; 0.05- 0.1(gr/cmq)
Ozgiil Yiizey Alan1: 200-250 (m?/g)

BASF

GO Hazerfen Kimya Malzeme | Nanotoz
ve Enerji Tek. San. A §. Ozgiil yiizey alan1: 120-140 (m?/ g)
PET Koksan PET ve Plastic | Molekil formilu: (C1oHgOa4)n
,:.n;)alaj Sanayi ve Ticaret isleme sicaklik arahg:: 260 - 280 °C
PBT Eurotech Muhendislik | Molekl formili: (C12H1204)n
Plastik isleme sicaklik arahg:: 240 - 260 °C
Tecodur PB70 NL
Joncryl Joncryl® ADR-4300- Molekiil agirligi: 5500 g- mol-1,

Esdeger epoksi agirligi: 445 g- mol-1
Isleme sicaklik araligi: 170-330 °C
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2.2. Nanokompozitlerin Hazirlanmasi

Tez ¢alismasinda; PET/PBT (70/30) karisimi ve belirlenen oranlarda rGO ve GO
iceren PET/PBT kompozitleri Uretilmistir. Uyumlastirici olarak kullanilan Joncryl,
hem GO’lu kompozitlere hem de rGO’lu kompozitlere %1, 3 ve 5 oranlarinda
kullanilarak toplamda 16 farkli kompozit ve birde kontrol numunesi olarak PET/PBT

(70/30) karisimi elde edildi. Tablo 2.2.” de hazirlanan kompozitlerin kodlar1 ve yiizde

bilesimleri verilmistir.

Tablo 2.2. Hazirlanan nanokompozitlerin kodlar1 ve yiizde bilesimleri.

Ornek kodu Bilesenler % Bilesim
PET/PBT PET/PBT 70/30

1GO PET/PBT/ GO 99(70/30) / 1.0
3GO PET/ PBT/ GO 97 (70/30) / 3.0
5GO PET/PBT/ GO 95 (70/30) /5.0
1GO-11 PET/ PBT/ GO/Joncryl | 98 (70/30) / 1.0/ 1.0
3GO-11J PET/ PBT/ GO/Joncryl 96 (70/30)/3.0/1.0
3GO-31J PET/ PBT/ GO/Joncryl 94 (70/30)/3.0/3.0
5G0O-11J PET/ PBT/ GO/Joncryl 94 (70/30)/5.0/1.0
5G0O-51 PET/ PBT/ GO/Joncryl 90 (70/30) /5.0/5.0
1rGO PET/ PBT/ rGO 99(70/30) / 1.0
3rGO PET/PBT/ rGO 97 (70/30) / 3.0
5rGO PET/ PBT/ rGO 95 (70/30) / 5.0
1rGO-11J PET/ PBT/ rGO/Joncryl 98 (70/30)/1.0/1.0
3rGO-11J PET/ PBT/ rGO/Joncryl 96 (70/30) /3.0/1.0
3rGO-3J PET/ PBT/ rGO/Joncryl 94 (70/30) / 3.0/ 3.0
5rGO- 1 PET/ PBT/rGO/Joncryl | 94 (70/30)/5.0/ 1.0
51GO-51 PET/ PBT/ rGO/Joncryl 90 (70/30) /5.0/5.0
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2.3. Kompozitlerin Uretilmesi

Kompozit 6rneklerininin hazirlanmasi; “DSM Xplore” markali ayni yonde donen ¢ift
vidali konik laboratuvar 6lgekli mini ekstruder ile gerceklestirilmistir (Sekil 2.1.).
Polimerler iiretimden oOnce vakumlu etiivde 110 C’de 12 saat kurutulmustur.
Orneklerin Gretimi icin 6nceden belirli miktarda ve kompozisyonda kati1 fazda
karistirllan  malzemeler (dry-blend) ekstriizyon kosullarina ayarlanmig mini-
ekstruder’e iistten besleme hunisi yardimi ile beslenmistir. Kompozitler eriyik
harmanlama yontemi ile; kovan sicakligi 260 °C, vida hiz1 100 rpm ve karigtirma stiresi

3 dk olan sure¢ kosullar1 kullanilarak hazirlanmustir.

Sekil 2.1. DSM Xplore mini ekstruder.

Test orneklerinin kaliplanmasi islemi DSM Xplore markali enjeksiyonlu kaliplama
cihazinda yapilmistir (Sekil 2.2.). Ekstriizyon Karigim siiresi sonunda elde edilen eriyik
enjeksiyon makinesinde 260 °C eriyik sicakligi ve 10 bar kaliplama basincinda oda

sicakligindaki kaliba basilarak papyon (dog-bone) numuneleri elde edilmistir.
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Sekil 2.2. DSM Xplore enjeksiyonlu kaliplama cihazi.

2.4. Karakterizasyon
2.4.1. Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR)

Elde edilen kompozitlerin kimyasal yapilarini incelemek amaciyla 6rneklere FTIR
analizleri yapilmistir. FTIR analizleri “Perkin Elmer Spektrum 100” markali cihaz ile
gerceklestirilmistir (Sekil 2.3.). Ornekler igin 650-4000 cm™ dalga boyu araligmin

taranmastyla spektrumlar elde edilmis ve kimyasal etkilesimler incelenmistir.

Sekil 2.3. Ornek bir FTIR cihaz1 gdsterimi.

2.4.2.Cekme testi

Elde edilen kompozitlerin gekme testleri ISO 527 standardina uygun olarak universal
test cihazinda, 5 mm/ dk ¢gekme hizinda yapilmistir. Her bir kompozitten 5 numune

test edilerek ve ortalama deger hesaplanarak raporlanmistir. Sekil 2.4.’de kullanilan
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cekme testi cihazi gosterilmistir. Bu test sonucunda kompozitlerin ¢ekme dayanimi,

kopma uzamasi ve modiil degerleri elde edilmistir.

Sekil 2.4. Cekme Testi Cihazi.

2.4.3. Diferansiyel taramal kalorimetri (DSC)

Diferansiyel taramali kalorimetre analizleri birbirini takip eden 3 farkli asamada
Sekil 2.5.’te gosterilen Mettler Toledo DSC 1 cihaz1 kullanilarak azot atmosferinde
gerceklestirilmistir. Ilk asama 25 °C den 260° C’ ye 10 °C/dk hiz ile 1sitma, ikinci
asama ayni1 hiz ile 260°C’ den 25°C’ ye sogutma ve li¢iincii asama olarak tekrar 25°C’
den 260°C’ye 1sitma uygulanmistir. Uygulama sonunda cihazdan alinan
termogramlardan her bir kompozit i¢in camst gecis sicakligi (Tg), erime noktasi (Tm),
entalpi (AH) degerleri belirlenmis ve % kristalinite (% Xc) degerleri hesaplanmistir.
Orneklerin % kristalinite degerleri Denklem 2.1 kullamilarak hesaplanmistir.

AHm-AHc

XC(%) = w x AH100

(2.1)
Esitlikte w kompozit i¢indeki PET’in kiitlece fraksiyonunu (%w), AHmM erime
entalpisini, AHc soguk kristalizasyon entalpisini, AHioo ise %100 kristalin PET’in

erime entalpisini gostermektedir. PET i¢in AHzoo0 degeri 140 j/g’dir (Xing vd., 2018).

Sekil 2.5. Kullanilan Mettler Toledo DSC 1 Cihazi.
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2.4.4. Dinamik mekanik analiz (DMA)

Kompozitlerin dinamik mekanik analiz testleri Sekil 2.6.” da gosterilen Metravib
DMASO cihazi ile gerilim modunda 25°C’ den 200° C” ye 5°C /dk 1sitma hizinda 1 hz
frekans altinda kuvvet uygulanarak gerceklestirilmistir. Yapilan DMA analizleri
sonucunda Uretilen kompozitlerin depolama modulleri (E”) ve tan 6 degerleri elde

edilmistir.

Sekil 2.6. Ornek Metravib DMA 50 Cihaz1.
2.4.5. Termogravimetrik analiz (TGA)
Kompozitlerin 1s1l kararliliklart Sekil 2.7.” de gosterilen Mettler Toledo TGA 1 cihazi
ile 25 °C’ den 750 °C’ ye 10 °C /dk sicaklik artisi ile azot ortaminda belirlenmistir.

TGA analizi ile kompozitlerin baslangic bozunma sicakliklari, bitis bozunma

sicakliklar1 ve kalint1 yilizdeleri belirlenmistir.
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Sekil 2.7. Ornek Mettler Toledo TGA 1 cihazi.

2.4.6. Taramal elektron mikroskopu (SEM)

Secilen kompozitlerin morfolojik analizleri Quanta 400F Field Emmision SEM cihazi
kullanilarak, ODTU Merkezi laboratuvarindan hizmet alimi ydntemi ile yapilmistir.

Numuneler ¢ekme testi sonucu olusan kopma ylizeylerinden segilerek analiz edilmistir.
2.4.7. Isil Tletkenlik

Numunelerin 1s1l transfer katsayilar1 Sabanci Universitesi Tiimlestirilmis Uretim
Teknolojileri Aragtirma ve Uygulama Merkezi’nde hizmet alimi yolu ile yaptirilmistir.
Olgiimler, Thermal Constants Analyser (TCA) Cihaz1 (HotDisk, TPS25008S) cihazi ile
TS EN ISO 22007 standardina gore 24 °C' de gergeklestirilmistir.

2.4.8. Elektriksel iletkenlik

Elektriksel 6zellikleri belirlemek igin secili numunelerin hacimsel 6zdireng 6lguimleri
Yalova Universitesi Polimer Malzeme Miihendisligi boliimii tarafindan hizmet alimi
yontemi ile yapilmistir. Kompozitler 260°C’ de 2 MPa basing altinda kaliplanarak
filmler iretilmistir. Uretilen filmlerin kalinliklari, Asimeto kalmlik olger ile
belirlenmigtir. Keithley 6517B ve Keithley 8009 cihazlar1 kullanilarak hacimsel
Ozdiren¢ degerleri Ol¢iilmistiir. Her bir drnek icin en az 5 Olgiim yapilmis ve

ortalamalar1 hesaplanmistir. Olgiimde kullanilan sistem Sekil 2.8.” de verilmistir.
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Sekil 2.8. Hacimsel 6zdireng 6lgum Kkiti.
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3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) Sonug¢lar:

PET/PBT matrisi ve katkilar arasindaki arayiizey etkilesimleri fiziksel veya kimyasal
olarak gerceklesebilir. Katki ve matris arasinda olusan kimyasal baglar araylizey
etkilesimi agisindan Onemlidir. Tez calismasinda PET/PBT matrisi ile katkilar
arasindaki etkilesimleri ve kimyasal bir baglanma olup olmadigini incelemek amaciyla

FTIR analizi yapilmistir.

Kullanilan nano katkilarin ve uyumlastirict Joncryl’in FTIR spektrumlar: Sekil 3.1.°de
verilmistir. GO spektrumunda 3360, 1722, 1584, 1238 ve 1048 cm™'de goriilen pikler
sirastyla O-H, C=0 (karbonil), C=C (alkenil), epoksi ve alkoksi C-O gerilme
titresimlerini gostermektedir (URL_8). rGO spektrumu incelendiginde ise indirgenme
sonucu GO ylizeyindeki fonksiyonel gruplarin kayboldugu ve daha az pik oldugu
goriilmektedir. rGO yapisinda 1557 cm™’ de grafen tabakalarinin C=C piki, 1179-1080
cm™*de ise zay1f C-O piki meveuttur (L. L. Liu vd., 2015). Joncryl’in FTIR spektrumu
incelendiginde ise; 1725 cm™ ve 907 cm™’de gézlenen pikler sirasiyla karboksil

(C=0) ve epoksi grubunun (C-O-C) titresimlerini gostermektedir (Ghanbari vd., 2013).
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Sekil 3.1. GO, rGO ve Joncryl' in FTIR Spektrumlari.

Sekil 3.2.de  PET/PBT karisim:  ve uyumlastirilmanmis  PET/PBT/GO
nanokompozitlerinin FTIR spektrumu verilmistir. PET/PBT de 3421 cm™’deki genis
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pik -OH grubu gerilme titresimi, 1710 cm™*deki pik karbonil veya karboksil grubunun
C-O gerilme titresimi, 1242 ve 1089 cm™’de gdzlenen pikler ise teraftalat grubunun
(C-C-0) gerilme titresimlerini gostermektedir. 719 cm *’de goriilen pik ise aromatik
halkada bulunan C-H baglarinin diizlem dis1 egilme titresimlerine isaret etmektedir.
(Dos Santos Pereira vd., 2017; F. Wang vd., 2008; Xing vd., 2018). Bunlar
polyesterlerin karakteristik pikleridir ve nanokompozitlerle karsilastirildiginda bazi
degisimler gorilmektedir. -OH pik yiiksekliginin artan GO miktar1 ile azaldigi
goriilmektedir. Bu durumun, PET/PBT'nin yapisindaki hidroksil grubu ile GO'nun
epoksi ve Kkarbonil gruplari arasindaki olas1 etkilesimlerden kaynaklandigi
diistiniilmektedir. Bunun disinda PET/PBT matrisine ait diger piklerde bazi kaymalar
ve yiiksekliklerinde azalmalar olsa da GO miktarinin artmasi ile yapida belirgin bir

kimyasal degisiklik olmadig1 sdylenebilir.

Sekil 3.3. ise uyumlastirilmamis ve Joncryl ile uyumlastirilmis PET/PBT/GO
nanokompozitlerinin FTIR spektrumlarini géstermektedir. Nanokompozitlere Joncryl
ilave edilmesi ile yapida FTIR analizi ile gozlenebilecek belirgin kimyasal bir degisim
olmamistir. Bunun yaninda Joncryl yapisinda gozlenen 907 cm ’deki epoksi piki
nanokompozitlerde gézlenmemistir. Epoksi gruplari hem karboksil hem de hidroksil
gruplart ile tepkimeye girebildiginden tiiketilmesi, epoksi ve PET/PBT, GO
fonksiyonel gruplari arasindaki kimyasal tepkimelere bagli olabilir (Bikiaris ve
Karayannidis, 1996; Ghanbari vd., 2013).

Gegirgenlik (%)

VgSD(l 2450 3400 23s0 3300
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Sekil 3.2, Uyumlastirlmamis PET/PBT/GO nanokompozitlerinin  FTIR
spektrumlart.
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Sekil 3.3. Uyumlastirilmis PET/PBT/GO nanokompozitlerinin FTIR spektrumlari.

% Gegirgenlik

Uyumlagstiric1 igermeyen PET/PBT/rGO nanokompozitlerinin FTIR spektrumlari
Sekil 3.4.te goriilmektedir. rGO eklendiginde de GO eklendiginde oldugu gibi
PET/PBT yapisindaki -OH piki kaybolmustur. Joncryl iceren PET/PBT/rGO
nanokompozitlerinin FTIR spektrumlari (Sekil 3.5.) incelendiginde ise, Joncryl
eklenmesi ile 1 rGO ve 5 rGO 6rneklerinde 6nemli bir degisim olmadig séylenebilir.
Diger yandan 3 rGO-3 J spektrumunda 799 cm™’de belirgin bir pik olusmustur. Bu pik
Joncryl’in epoksi gruplart ile PET/PBT yapisindaki hidroksil ve karboksil gruplar
arasindaki muhtemel esterlesme ve eterlesme reaksiyonlari sonucu olusan C-O gerilme

titresimini gostermektedir (Bikiaris ve Karayannidis, 1996).
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Sekil 3.4. Uyumlagtirilmamis PET/PBT/rGO nanokompozitlerinin FTIR spektrumlari.
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Sekil 3.5. Uyumlastirilmamis PET/PBT/rGO nanokompozitlerinin FTIR spektrumlari.

3.2. Cekme Testi Analiz Sonuglari

Uyumlastirilmis ve uyumlastirilmamis PET/PBT/GO-PET/PBT/rGO
nanokompozitlerin mekanik 6zelliklerini incelemek i¢in ¢ekme testi yapilmistir.
Kompozitlerin ¢ekme dayanimi, kopma uzamasi ve modul sonuglart GO destekli
PET/PBT, GO destekli uyumlastirilmis PET/PBT, rGO destekli PET/PBT ve rGO
destekli uyumlastirilmis PET/PET nanokompozitler olarak gruplanarak Sekil 3.6.-

12.’de sirasiyla verilmistir.

Sekil 3.6.’da farkli oranlarda GO ve GO ile birlikte Joncryl iceren nanokompozitlerin
cekme dayanimi degerleri verilmistir. Kontrol numunesi olarak Gretilen 70PET/30PBT
karigiminin ¢ekme dayanimi S5MPa olarak belirlenmistir. %1 GO ilavesi ile ¢gekme
dayanimi % 2.3, % 3 GO ilavesi ile %28,7, %5 GO ilavesi ile de %41 oraninda
azalmistir. Bu deger 1GO ve 1GO-1J iceren nanokompozitlerde belirgin bir degisim
gostermezken, GO ilavesi arttikga kompozitlerin ¢ekme dayanimlarinin ¢ok fazla
(%41) azaldigi goriilmistir. Dayanim degerlerindeki bu azalma, GO ve PET/PBT
matrisi arasindaki zayif arayiizey etkilesimlerine ve GO’nun heterojen dagilima isaret
etmektedir. 3 GO ve 5 GO nanokompozitlerine %1 uyumlastir1 eklendiginde ise gekme

dayanimi degerleri ¢ok az artig gdstermistir. Ancak, hala dayanim degerleri PET/PBT
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karisimi ve 1 GO Orneklerine gore diisliktlir. Uyumlastirici iceren nanokompozitlerin
¢ekme dayanimlarinin, uyumlastirict igermeyen nanokompozitlerin ¢ekme
dayanimlarina gore daha yiiksek oldugu gozlemlenmistir. Ayrica aym1 oranda GO
igeren numunelerde uyumlastirict yiikleme miktar arttikca cekme dayaniminin arttigi
da gorlilmistiir. Artan uyumlagtirict miktar1 ile artan mekanik dayanim araylizey

etkilesiminin iyilestigini gdstermektedir.
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Sekil 3.6. PET/PBT/GO ve uyumlastirict iceren PET/PBT/GO nanokompozitlerinin
¢cekme dayanimi degerleri.
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Sekil 3.7.’de rGO ve uyumlastirict igeren nanokompozitler kendi aralarinda
gruplandirilmis ve 70PET/30PBT ile karsilagtirllmistir. % 1 rGO ilavesi ile ¢gekme
dayanimi %1.7, % 3 rGO ilavesi ile %5.2, %5 rGO ilavesi ile de %13.1 azalis
gostermistir. tGO 1ilavesi arttikca kompozitlerin ¢ekme dayanimlarinin azaldig
goriilmiistiir. Benzer olarak; Al-Jabareen ve ark. tarafindan yapilan ¢alismada PET’e
grafen nanotabakalar1 (GNP) eklenmis ve artan GNP miktar1 ile kopmada uzama ve
¢ekme dayanimi degerlerinin diistiigli raporlanmistir (Al-Jabareen vd., 2012). Buna ek
olarak PET/PBT/rGO nanokompozitleri PET/PBT/GO nanokompozitlerine gore daha
iyi dayanim degerleri gostermistir. rGO ilavesine ek olarak %1 uyumlastirict eklenen
nanokompozitlerin gcekme dayanimlarinda 70PET/30PBT karisimina goére ¢ok fazla

degisiklik goriilmemistir (Sekil 3.7.). Artan yiikleme oranlarinda uyumlastirici
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kullanilmasi ¢ekme dayanimimi degerlerini 3rGO-3J ve 5rGO-5J nanokompozitleri
icin sirasiyla 60 ve 61.5 MPa'ya yukseltmistir. Bu durum, rGO ile PET/PBT matrisinin
gelismis arayiizey yapismast sergilemesi ve rGO dagiliminin iyilesmesinden
kaynaklanmaktadir. 3rGO-3J ornegine ait FTIR sonuglari yapida kimyasal bir

etkilesim oldugunu desteklemistir.

70 PET/PBT: 55 MPa
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Sekil 3.7. PET/PBT/rGO ve uyumlastirict igeren PET/PBT/rGO nanokompozitlerinin
cekme dayanimi degerleri.

Farkli oranlarda rGO ve GO iceren uyumlastirilmis ve uyumlastiriimamig tim
nanokompozitlerin ¢ekme dayanimi degerleri Sekil 3.8 de gosterilmistir.
70PET/30PBT karisimina, artan oranlarda ilave edilen GO ve rGO’nun ¢ekme
dayanimini degerlerini azalttig1 ve rGO kullanildiginda GO’ya gore daha az azalma
gozlendigi belirlenmistir. GO ve rGO ile birlikte uyumlastirict kullanildiginda,
uyumlastirici kullanilmayan nanokompozitlere gore ¢ekme dayaniminda az miktarda
artis sagladig1 ve en ylksek ¢ekme dayanimi degerinin 5rGO-5J (61.5 MPa) kodlu
nanokompozitte elde edildigi goriilmiistiir (Sekil 3.8.).
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Sekil 3.8. Kompozitlerin kargilastirmali gekme dayanimi degerleri.

Sekil 3.9 da PET/PBT/GO ve uyumlastirict igeren PET/PBT/GO
nanokompozitlerinin kopmada uzama degerleri verilmistir. PET/PBT karisimi ¢ekme
testi sirasinda stinek davranis sergilemistir ve maksimum stres degerinde bir boyun
olusumundan sonra akma davranisi sergileyerek, koptugu ana kadar %516 uzamstir.
Karigima nano katkilar eklendiginde kopmada uzama degerinde ¢ok blyuk bir azalma
gozlenmistir. Bu, bir nano katkinin polimer matrise eklenmesiyle genellikle
gozlemlenen bir davranmigtir. Polimer karisimina katki olmadan deformasyon
uygulandiginda, dolasik halde bulunan polimer zincirleri ¢ekilir ve ¢oziilme islemi
gerceklesir. Bu esnada deformasyon enerjisi emilir, bu da plastik deformasyona neden
olur. Yapiya nano katkilar eklendiginde ise polimer zincirlerinin hareketleri kisitlanir
ve zincir ¢oziilmesi tam olarak gerceklesemez. Sonug olarak da kirilgan bir yapi

go6zlenir (Aoyama vd., 2020; Zhang vd., 2017).

PET/PBT/GO nanokompozitlerinde artan miktarlarda GO ilavesi kopmada uzama
degerlerinde azalmaya sebep oldugu goriilmiistiir. GO iceren
nanokompozitlerin ~ %1,5-%5,5 araliginda kopmada uzama sergiledikleri
gorilmektedir. %1 Uyumlastirict kullanilan nanokompozitlerde ise; kullanilmayan
kompozitlere gore daha yuksek oranda kopmada uzama degeri elde edilmistir (Sekil
3.9.). Bu sonugtan Joncryl’ in PET/PBT arayliizey etkilesimini arttirdig1 sdylenebilir.
PET/PBT/GO nanokompozitlerde artan oranda Joncryl ilavesinin belli bir orana kadar

(%3), uyumlastirict olmayan kompozitlerle kiyaslandigi zaman; kopmada uzama
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degerini arttirdig1, % 3 orandan daha fazla Joncryl ilavesinde ise ¢cok fazla etkilemedigi

gozlenmistir (Sekil 3.9.).
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Sekil 3.9. PET/PBT/GO ve uyumlastirilmis PET/PBT/GO nanokompozitlerinin %
kopma uzamasi degerleri.

Sekil 3.10.” da ise PET/PBT/rGO ve PET/PBT/rGO/J nanokompozitlerine ait
kopmada uzama degerleri verilmistir. GO eklendigi duruma benzer olarak rGO
eklenmesi ile de PET/PBT karisimi daha kirilgan bir davranis sergilemistir. PET/PBT
karistmina %1 rGO eklendiginde kopmada uzama degeri yaklasik %48 diigsmiistiir.
70PET/30PBT karisimina artan oranlarda eklenen rGO miktari, kopma uzamasinda
azalmaya neden oldugu goriilmistiir (Sekil 3.10.). 1rGO’nun uzama degeri 3rGO ve
5rGO’ya ve tiim GO igeren nanokompozitlere gore ¢ok daha yiiksektir. 1rGO’ya %1

Joncryl eklendiginde de uzama degeri %33 artig gostermistir.
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Sekil 3.10. PET/PBT/rGO ve uyumlastirilmis PET/PBT/rGO nanokompozitlerinin %
kopma uzamasi degerleri.
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Farkli oranlarda rGO ve GO igeren uyumlastirilmis ve uyumlastirilmamis tiim
nanokompozitlerin kopmada uzamasi tizerine etkisi Sekil 3.11.” de karsilastirmali
olarak verilmistir. Genel olarak bakildiginda ise rGO igeren tiim nanokompozitler GO
icerenlerle kiyaslandiginda daha yiiksek uzama sergilemislerdir. Benzer bir sonug
Soares ve ark. tarafindan polipropilen/GO-rGO nanokompozitleri i¢in raporlanmistir
(Soares vd., 2020). En fazla % kopmada uzama degeri ise %1rGO-1J ilavesinde
sonrasinda ise 1 rGO numunesinde (%270.3) gézlenmistir.
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Sekil 3.11. Kompozitlerin karsilastirmali kopma uzamasi degerleri.

Sekil 3.12.” de elde edilen nanokompozitlerin karsilastirmali olarak modiil degerleri
verilmigtir. 70PET/30PBT karistiminin modiil degeri 3407 MPa’dir. Karisima
eklenen % 1 oraninda GO modiil degerinde %45’ lik bir artigsa sebep olmustur. %3 GO
ylkleme oraninda bir diisiis gozlenirken %5 GO yiikleme oraninda tekrar bir miktar
artis gozlenmistir. Karisima eklenen %35 oraninda rGO PET/PBT’nin modiil
degerini %72 oraninda arttirarak en yliksek modiil degeri elde edilmistir. Uyumlastirici
kullanilan kompozitlerin, kullanilmayan kompozitlere gore daha diisik modul
degerine sahip oldugu ve artan oranlarda uyumlastirici ilavesi ile modiil degerlerinde
diisiis oldugu goriilmistiir (Sekil 3.10.). Genel olarak rGO kullanilan kompozitlerde
daha yiiksek modiil degeri elde edilmistir.
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Sekil 3.12. Nanokompozitlerin karsilastirmali modiil degerler.

3.3. Diferansiyel Taramah Kalorimetri (DSC) Analiz Sonuclar:

Uyumlastiricisiz ve uyumlastiricili PET/PBT/GO-PET/PBT/rGO nanokompozitlerin
11l 6zellikleri belirlemek amaci ile DSC Sl¢limleri yapilmistir. Malzemelerin camsi
gecis sicakligr (Tg), erime sicakligi (Tm), soguk kristalizasyon sicakligi (Tcc),
kristalizasyon entalpisi ( AH.. ), erime entalpisi ( AH;) Olcumler sonucunda
belirlenmigtir. Kristalinite dereceleri Denklem 2.1 kullanilarak hesaplanmistir. DSC
Olgtimleri sonucu elde edilen egriler Sekil 3.13., 3.14., 3.15. ve 3.16.” da verilmis,

egrilerden elde edilen veriler ise Tablo 3.1.’de 6zetlenmistir.

Tablo 3.1.’de verildigi gibi, saf PET ve PBT’nin Tq degerleri sirasiyla 81,3 ve
57,4 °C’dir ve PET/PBT karisiminin bu iki deger arasinda tek bir Ty degeri vardir.
70PET/30PBT karisiminda camsi gegis sicakligi 69.5 °C olarak belirlenmistir. Karisim
icin gozlenen tek bir Ty degeri karisimin amorf fazda karisabilir oldugunu
desteklemektedir. PET/PBT karisimi ilki PBT erimesini, ikincisi PET erimesini
gosteren iki farkli erime piki sergilemistir. Buna goére PET ve PBT' nin kristal bolgede
karismaz Ozellikte olduklar1 ve farkli kristalin yapilar olusturduklari soylenebilir.
Karigima %1 GO ve %1 rGO eklendiginde ise PBT ye ait olan ilk Tm piki kaybolmus
ve Orneklerde tek bir erime pik gozlenmistir. %1 oraninda eklenen nano katkilar
polimerlerden birinin kristallesmesini engellemis ve tek tip ko-kristal olusumuna

neden olmus olabilir (Ucpinar Durmaz vd., 2020). Eklenen nano katki miktari
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arttiginda ise nanokompozitlerin yeniden ¢ift erime davranist sergiledikleri

gorulmektedir (Sekil 3.13. ve sekil 3.14.).
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Sekil 3.13. GO igceren nanokompozitlerin DSC egrileri.
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Sekil 3.14. GO ve uyumlastirilmis PET/PBT/GO igeren kompozitlerin DSC egrileri.
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Sekil 3.16. Uyumlastirilmis PET/PBT/rGO igeren kompozitlerin DSC egrileri.

70PET/30PBT karisimina eklenen GO ve rGO miktar1 erime sicakliklarini ¢ok fazla
degistirmedigi, cams1 ge¢is sicakliklarim1 artan GO ve rGO ilavesiyle diisiirdigi
gozlenmistir. Bu sonug, DMA ile elde edilen Tg degerlerinde de goriilmektedir. Bunun

nedeni grafen oksitin plaka yapisindan dolay1 zincirler arasinda bosluk kalmasi ve
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zincirlerin hareketlerinin daha kolay saglanmasidir. Uyumlastiricili, PET/PBT/GO
nanokompozitlerinde en diisiikk camsi gegis sicakligi 3 GO kodlu kompozitde 58.9° C
gozlemlenirken; uyumlastiricili PET/PBT/GO nanokompozitlerinde en diisiik Tg
degeri 5 GO-1 J nanokompozitinde 56.9 °C olarak belirlenmistir. Uyumlastiricisiz
PET/PBT/rGO nanokompozitlerinde en diisiik camst gegis sicakligt 3 rGO
nanokompozitinde 585 °C gozlemlenirken; uyumlastiricihi  PET/PBT/rGO
nanokompozitlerinde en diisiik Tq degeri 5 GO-5 J kompozitinde 56.7 °C olarak
belirlenmistir. Goriildigii gibi nanokompozitlere Joncryl ilavesi ile de Ty de genel bir
diisiis s6z konusudur. Joncryl dallanmis yapisindan dolay1 serbest hacmi artirarak

Tg¢’nin diismesine neden olabilir.

Orneklerin kristalizasyon davranislar1 degerlendirildiginde saf PBT’nin soguk
kristalizasyon gostermedigi, PET’in 158 °C’de kristallendigi goriilmektedir. Ayrica
PBT’nin PET’e gore kristalinite derecesinin (%Xc) %70 daha yiiksek oldugu
goriilmektedir. Harmanlama islemi ile birlikte karisim 108 °C’de soguk kristalizasyon
davranis1 gostermistir. PBT ilavesi PET in T¢ degerini diistiriip kristalizasyon siirecini
desteklemistir. Bunun nedeni, PBT nin kristalizasyon hizinin PET e gore daha ytiksek
olmasidir. Benzer etkiler PET/PBT karisimlar: i¢in farkl calismalarda goriilmiistiir

(Aravinthan ve Kale, 2005; Avramova, 1995).

Yishan Yu and Kyung-Ju Choi tarafindan yapilan bir ¢calismada PET ve PBT ile
olusturulan kompozitler farkli karistirma hizlarinda eritilerek karistirilmistir.
Kompozitlerin camsi gegis ve kristallesme davraniglart DSC kullanilarak incelenmistir.
Kompozitlerin ayni bilesime sahip olmasi ve benzer Ty gostermesine ragmen
kristallenme 6zelliklerinin farkli olabilecegi gézlenmistir. Bazilari tek bir kristallenme
piki gosterirken bazilar1 deneysel kosullara bagli olarak birden ¢ok kristallenme evresi
gostermistir (Yishan Yu ve Kyung-Ju Choi, 1996). Karisimlara rGO ve GO ilavesi
soguk kristalizasyon sicakligini (T¢) bir miktar diisiirmiistiir. En diisiik Tc¢ degeri
5 GO-1J nanokompozitinde 95.9° C olarak okunmustur. rGO ve GO igeren
kompozitlere artarak eklenen Joncryl ilavesinin T degerlerini ¢cok fazla degistirmese

de bir miktar diisiirdiigii gézlenmistir.
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% Kristalinite degerlerini degerlendirildiginde PET/PBT karigimina gére GO ve rGO
ilavesi ile % kristalinite degerlerinin azaldigi goriilmiistir. Bu durumu cekme
dayanimi degerlerindeki azalma da desteklemektedir. Ayni1 oranda GO ve rGO igeren
numunelere artarak eklenen uyumlastirici ilavesi ise % kristalinite degerini bir miktar
daha diigtirmiistiir. En diisiik % kristalinite degeri 5 rGO-5J kompozitinde goriilmiistiir.
1 GO nanokompozitinin kristalinite derecesi PET/PBT’ye gore yaklasik %37 daha
diisiik iken, 1 rGO nanokompozitinde ise %8’lik bir artis gostermistir. Nano katki
oranlar artirildiginda ise Tec Ve AHcc degerleri giderek diigsmiistiir. Buna gore yiiksek
oranda eklenen nano katkilar PET/PBT matrisinin kristalizasyonunu kolaylastirmislar
ve ¢ekirdeklendirici ajan olarak davranmislardir. Bununla birlikte nano katki igeren
orneklerin bir kisminin kristalinite derecelerinin matrise gore daha diisiik oldugu
goriilmektedir. Katkilar kristalizasyon siirecini baslatma ve hizlandirma konusunda
olumlu etki etse de kristalizasyon esnasinda paketlenmeyi ve kristal biyimesini
baskilamiglardir. Buna benzer bir egilim Trusiano ve ark. tarafindan
polipropilen/grafen nano tabaka nanokompozitleri icin gozlenmistir (Trusiano vd.,
2019).

Tablo 3.1. Kompozitlerin DSC sonuglari.

Numune Ty Te Tm AH . AH; Kristalinite

°C) | (O (°C) (i9) (i9) (%)
PET 81,3 | 1587 251,9 11,2 29,1 12,8
PBT 57,4 - 2276 - 43,28 21,9
70PET/30PBT | 695 | 1085 | 2193 | 2534 14,90 30,60 16,0
1GO 68,1 | 112,10 ] 2521 29,30 39,10 10,1
3GO 58,9 97,8 219,5 2541 16,60 30,00 14,1
5GO 66,8- | 982 | 2177 | 2517 22,30 35,50 14,2
1GO1J 754 | 1116 ] 255 2 16,60 36,50 15,7
3G0O1J 57,40 | 1019 | 2162 | 2496 20,10 33,10 13,8
3G03J 61.8 | 1081 | 2177 | 2532 26,60 35,00 9,1
5G01J 569 | 9590 | 2189 | 2514 15,80 31,80 17,4
5G05J 591 | 1042 | 2164 | 2515 21,00 32,80 13,4
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Tablo 3.2.(Devam) Kompozitlerin DSC sonuglart.

1RGO 720 | 1144 | - 2531 | 21,60 38,50 174
3RGO 585 | 102,04 | 2173 | 2513 | 19.30 29,00 10,2
5 RGO 693 | 9630 | 2202 | 2525 | 19,40 35,40 17,2
1RGO 1J 661 | 110,10 | 2516 | 2090 36,00 15,7
3RGO1J 651 | 103,40 | 2181 | 2514 | 19.30 37,00 18,8
3RGO3J 6L1 | 10470 | 2161 | 2494 | 16,40 27,60 12,2
5RGO1J 571 | 9940 | 2184 | 2512 | 21,00 28,50 8,1
5RGO5J 56,7 | 100,70 | 2207 | 2498 | 14,00 17,20 74

3.4. Dinamik Mekanik Analiz (DMA) Sonuclari

GO, rGO ve Joncryl yukleme miktarlarinin PET/PBT matrisli nanokompozitlerinin
depo modiilii, kayip modiilii ve soniimleme modiilii (tan ) degerleri tizerine etkisini
incelemek igin nanokompozitlere dinamik mekanik analiz yapilmistir. DMA’da
sicakligin fonksiyonu olarak kompozitlerin depo modiilii degerleri incelenmistir.
DMA sonucu elde edilen depo moduli-sicaklik egrileri kompozitlerin yiik tagima

kapasitesi ve arayiizey uyumluluklarini vermektedir.

70PET/30PBT karigiminin depo modiilii degeri 1070 MPa olarak belirlenmistir. GO
ilavesinin  70PET/30PBT karisimina kiyasla depo modiilii degerini arttirdigi
gozlenmistir. 5 GO nolu nanokompozitde depo modulu degeri 1340 MPa degerine
yiikselmigtir. 5 GO-5J kodlu nanokompozitde ise 1410 MPa’a yiikselmistir.
70PET/30PBT karisimina GO ile birlikte eklenen Joncryl miktar1 % 1 oldugu zaman
depo modilini 60 °C’den 6nce azalirken, 60 °C’den sonra ¢ok fazla
degistirmemistir. %1’ in {izerinde eklenen Joncryl miktarlarinin ise; Joncryl olmayan
kompozitlere gére depo modiiliinde artisa sebep oldugu goriilmiistiir (Sekil 3.17., 3.18.,
3.19.).

Polimerlerin DMA sicaklik taramalarinda, sicaklik yiikseldikce artan akiskanliga bagh
olarak polimerin viskoz 6zellikleri artarken elastik 6zellikleri de azalir (Macosko C.
ve dig., 1994) (Brown M. E. ve dig, 1988). Bu bakis acist1 ile bakildig1 zaman Sekil
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3.17.” de sicaklik artikca elastik 6zelligin de bir gostergesi olan depo modiiliiniin azalis

egilimi sergiledigi goriilmektedir.
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Sekil 3.17. %1 GO ve uyumlastirici eklenen nanokompozitlerin depo modiilii
degerleri.
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Sekil 3.18. Artan oranlarda uyumlastirici eklenen 3 GO kodlu nanokompozitlerin depo
modiilii degerleri.
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Sekil 3.19. Artan oranlarda uyumlastirici eklenen 5 GO kodlu nanokompozitlerin depo
modiili degerleri.

Sekil  3.20.°de  uyumlastiricih  ve  uyumlastiricisiz  tim  PET/PBT/GO
nanokompozitlerinin depo modiilleri verilmistir. Bu grafikten de goriilecegi lizere en
yiiksek depo modiilii degeri 3 GO-3 J kodlu nanokompozitde goriilmiistiir. 3GO-3J
ornegi PET/PBT ye gore %37, 3GO’ya gore %8 artarak GO igeren ornekler arasinda
en yuksek depolama modiiliinii sergilemistir. En diisiik depo modiilii ise PET/PBT
karigimi ile birlikte %1 GO-1 J nanokompozitinde goriilmiistiir. GO ilavesi depo
modiliini arttirirken %1°in lizerindeki Joncryl ilavesinin daha fazla arttirdig:

goriilmiistiir.
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—1GO
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o e
40 60 80 T (OC) 100 120 140

Sekil 3.20. GO ve uyumlastirici igeren tiim nanokompozitlerin karsilagtirmali olarak
depo modiilii degerleri.
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Kayip modiiliin depo modiiliine oran1 soniimleme faktori (tan &) verir. Kompozitlerin
sontimleme ozellikleri, viskoz faz ile 51i rara faz arasindaki dengeyi saglar. Grafikte
tan 0 egrisinin altinda kalan alan malzemenin deformasyon sirasinda kayip ettigi
enerjiyi verir. Kompozit- matris arasinda iyi 51i rara yiizey daha buyuk bir stresi
tasiyabilecek ve daha az enerji kaybmma neden olacaktir. Ayrica, araylizey
baglanmasinin zayif oldugu kompozit malzemelerde daha fazla enerjiyi dagitma
egiliminde olacak ve grafikte yiiksek tan § piki gozlenecektir (Bedriye U., 2018).
Sontiimleme faktorii egrilerinin pik noktalar1 Ty degerini verirken pik yukseklikleri de
dolayl olarak araylizey etkilesimi ile ilgili bilgi vermektedir. Pik yiiksekliklerinin
diisiik olmasi daha iyi bir arayiizey yapismasina isaret etmektedir (Jesuarockiam vd.,
2019). Buradan yola ¢ikilarak uyumlastiricisiz ve uyumlastiricili PET/PBT/GO
nanokompozitlerin sontimleme faktori degerleri verildigi Sekil 3.21. incelenirse; en
diisiik tan 6 degerini dolayisiyla en iyi ara yiizey etkilesimi 5 GO-1 J nanokompozitte
goriilmiistiir. En yiiksek pik yani en zayif ara yiizey baglanmasini ise 70PET/30PBT
arkasindan ise 1 GO eklenen kompozitte goriilmiistiir. PET/PBT karisimina eklenen
artan GO miktar1 tan & pikini diisiirmiis; kompozitlerde daha iyi ara yiizey

baglanmasina neden olmustur.
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P71 0)
Sekil 3.21. PET/PBT/GO nanokompozitlerinin soniimleme faktorii degerleri.
Sekil 3.22.°de de goriildiigii gibi PET/PBT karisimina rGO eklenmesi de depo

modiiliinde artisa sebep olmustur. rGO ile ayni1 oranda Joncryl eklenmesi ise sadece

rGO eklendigi kompozite kiyasla daha fazla artisa sebep olmustur. PET/PBT
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karigimlarina eklenen rGO da GO’dakine benzer davraniglar sergilemistir. Eklenen

rGO ve Joncryl miktari arttik¢a depo modiiliindeki artis1 gézlenmistir (Sekil 3.22.-24.).
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Sekil 3.22. %1 rGO ve %1rGO-% 1 uyumlastirict eklenen nanokompozitlerin depo
modiili karsilastirilmasi.
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Sekil 3.23. Artan oranlarda uyumlastirict eklenen 3rGO kodlu nanokompozitlerinin
depo modiilii degerleri.
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Sekil 3.24. Artan oranlarda uyumlastiric1 eklenen 5 rGO kodlu nanokompozitlerin
depo modiilii degerleri.

Sekil 3.25.°de PET/PBT/rfGO nanokompozitlerinin depolama modiilii egrileri
karsilastirilmali olarak verilmistir. Grafikler incelendiginde camsi bolgede PET/PBT
karisiminin depolama modiiliiniin hem GO hem de rGO eklendigi durumda belirgin
bir artis sergiledigi goriilmektedir. Artan GO ve rGO miktarlar1 depolama modiiliinii
kademeli sekilde artirmistir. Bu durum grafenlerin polimer zincirlerinin hareketliligini
kisitlayarak sertligi artirdigini gostermektedir. Benzer etkiler grafen takviyeli polimer
nanokompozitler i¢in farkli ¢alismalarda raporlanmistir (Jang vd., 2014; Rashmi vd.,

2018; Trusiano vd., 2019)
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Sekil 3.25. PET/PBT/rGO nanokompozitlerinin depolama modiilii egrileri.
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Sekil 3.26.’da uyumlastiricisiz ve uyumlastirircili PET/PBT/rGO nanokompozitlerin
sonimleme faktorleri karsilastirmali olarak verilmistir. En disiik tan & degerini
dolayisiyla en iyi ara yiizey etkilesimi 5 rGO-5J kodlu nanokompozitde goriilmiuistiir.
En yiiksek pik yani en zayif ara ylizey baglanmasini ise 1 rGO kodlu nanokompozitte
goriilmiistiir. PET/PBT karigimina artarak eklenen rGO ve Joncryl miktar tan ¢ pikini

diisiirmiis; kompozitlerde daha iyi ara ylizey baglanmasina neden olmustur.
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Sekil 3.26. rGO ve rGO-J eklenen kompozitlerin séniimleme modiilii (tan 8) degerleri.

3.5. Termogravimetrik Analiz (TGA) Sonuglari

Elde edilen nanokompozitlerin 1s1l kararliliklarini belirlemek i¢in TGA uygulanmustir.
GO, rGO ve Joncryl miktarlarinin PET/ PBT karisimlarma 1s1l etkileri TGA ile
degerlendirilmistir. TGA grafiklerinden %35 kiitle kaybindaki (Tds), %10 Kkitle
kaybindaki (Td10) bozunma sicakliklari, maksimum bozunma sicakliklari (Tmax) Ve
kalint1 miktarlar belirlenmistir. Kompozitlerin TGA grafikleri Sekil 3.27. ve 3.28.de
verilmis, karakteristik bozunma sicakliklar1 ise Tablo 3.2. ve Tablo 3.3. te

Ozetlenmistir

Sekil 3.27. ve 3.28. incelendigi zaman tim kompozitlerin tek basamakli bozunma
davranis1 sergiledigi goriilmektedir. Hem PET hem de PBT ekstriizyon sicakliginin
cok iistiindeki sicakliklarda bozunmaya baslarken (Tgs), PET in 151l dayanimi PBT’den
daha yuksektir. Saf PET’ in %5 kiitle kaybettigi andaki sicaklik degeri 419 °C
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civarinda ve kalinti miktar1 %20.9 iken, saf PBT’ nin 390 °C civarinda olup %8.1
kalinti biraktig1 gozlenir. PET/PBT karisimi ise %5 bozunma sicakligi 383°C’da
gercekleserek, % 15.8 oraninda kalint1 elde edilmektedir.
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Sekil 3.27. Uyumlastirilmis ve uyumlastiriimamis PET/PBT/GO nanokompozitlerinin
TGA egrileri.
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Sekil 3.28.Uyumlastirilmis ve uyumlastirilmamis PET/PBT/rGO nanokompozitlerinin
TGA egrileri.
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Tablo 3.3. GO ve uyumlastirici igeren nanokompozitlerin TGA sonuglari.

) Kalint1
Ornek Tas (°C) Ta10 (°C) Tmax (°C)
(750°C, % agirhk)
PET 419.7 426.8 4477 20,9
PBT 390.6 396.6 415,3 8,1
PET/PBT 383.6 393.0 415.2 15.8
1GO 385.3 394.75 426.9 15.1
1GO-1J 383.5 392.74 407.3-426.8 9.4
3GO 382.0 391.48 422.7 15.2
3GO-1J 380.0 389.68 405.7-423.1 10.9
3G0-3J 382.0 390.41 409.45 11.2
5GO 381.4 391.34 423.7 16.2
5G0O-1J 378.0 388.17 400.9-420.8 12.7
5GO-5J 377.3 388.82 409.97 9.1

70PET/30PBT karisimlarina %1 oraninda GO eklenmesi Tgs ve Tdi0 bozunma
sicakliklarmni ilk olarak az miktarda arttirmis olup, artan GO miktar1 ile bir miktar daha
azalttigr gozlenmistir. 70PET/30PBT karisimlarina GO eklendikten sonra artarak
eklenen Joncryl miktari, GO igeren numunelere gore Tas Ve Ta10 bozunma sicakliklarini
daha fazla disiirdiigii gézlenmistir. GO numunesinde en yiiksek Tmax g0zlenirken en
diisiik Tmax 5 GO-1 J numunesinde gézlenmistir. Kalintt miktarlar1 artan GO miktari
ile artt1g1 goriilmiistiir. GO i¢ceren numunelere Joncryl eklenmesi; Joncrly eklenmeyen
numunelere gore daha diisiik kalintt miktar1 gdézlenmesine neden olurken; ayni
miktarda GO igeren numunelerde artan oranda eklenen Joncryl miktar1 kalinti

miktarinin daha da azalmasina neden oldugu gozlenmistir.
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Tablo 3.4. rGO ve uyumlastirict igeren nanokompozitlerin TGA sonuglart.

. Kalint1
Ornek Tas (°C) Ta10 (°C) Tmax (°C)
(750°C, % agirhk)
PET 419.7 426.8 4477 20,9
PBT 390.6 396.6 415,3 8,1
PET/PBT 383.6 393.0 415.2 15.8
1rGO 383.5 393.6 428.5 14.6
1rGO-1J 385.1 394.1 406.8-426.9 11.9
3rGO 382.0 390.9 424.2 15.0
3rGO-1J 382.4 391.9 424.3 16.3
3rG0O-3J 379.9 390.4 424.8 14.7
5rGO 378.9 387.3 409.4 17.0
5rGO-1J 379.3 389.8 424.2 15.7
5rGO-5J 375.1 386.2 421.1 14.8

70PET/30PBT karisimlarina artan miktarda eklenen rGO miktar1 ile Tgs ve Tadio
bozunma sicakliklarinin azaldigi gozlenmistir. rGO igeren numuneye joncryl
eklenmesi Tgs ve Tq10 degerini rGO igeren numuneye gore; az miktarda arttirmis olup,
artan Joncryl miktar ile diigiirdiigli gozlenmistir. Aym1 miktarda rGO igeren
numunelere artan miktarda eklenen Joncryl miktar1 Tgs Ve Ta1o degerlerinin bir miktar
daha azalmasina neden olmustur. Ugpinar ve arkadaslart yapmis olduklari ¢alismada
rGO igeren PET/PBT karisimlarina joncryl eklenmesinin Tgs degerini azalttigini
ispatlamiglardir. Ikincil bozunma adiminmi rGO iceren PET/PBT karisimlarinda
goriildiigiinii gozlemleyip bu ikinci bozunma adimini yeni kimyasal yapilarin
ayrigmasina atfetmislerdir (Ugpinar ve dig, 2020). 1rGO numunesinde en yuksek Tmax
gozlenirken en diisiik Tmax 1 rGO-1 J numunesinde gozlenmistir. Artan rGO miktarinin
kalinti miktarini arttirdigr gozlenmistir. Joncryl iceren numunelerde en fazla kalinti

miktar1 3rGO-1J numunesinde gézlenmistir.
3.6. Taramah Elektron Mikroskopu (SEM) Analizi Sonuclar:

Kompozitlere ilk olarak ¢ekme testi yapilmis, bu test sonucunda elde edilen kopma
ylizeylerinin morfolojisi SEM ile incelenmistir. SEM analizinin secilen kompozitlere

uygulanmis ve x1000 biyitmedeki sonuglar: Sekil 3.29. ve 3.30.” da verilmistir.
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Sekil 3.29.’da PET/PBT karisimi ve PET/PBT/GO nanokompozitlerinin SEM (x1000)
mikrograflart gorulmektedir. PET/PBT karigiminin goriintiisii incelendiginde herhangi
bir faz ayrimi olmayan, siinek bir yap1 oldugu goriilmektedir. 70 PET/ 30 PBT’ye
eklenen agirlikca % 1 GO’nun karisimi daha heterojen bir hale getirdigini, yuvarlak
icindeki kisimda topaklanma meydana geldigi ve ¢ekme testinde bu topaklanma olan
yerden kirilmanin meydana geldigi sdylenebilir. Karisimin igindeki GO miktari
arttirtlip, agirlikca %35 oraninda GO eklendigi zaman karigimin bir miktar daha
plirlizsiiz goriilmesinin saglandigi; fakat yine ¢cekme testi sirasinda yuvarlak icindeki
kisimlardan kopmanin meydana geldigi gorilmektedir. Karisima eklenen GO ile
birlikte % 1 uyumlastirict kullanilan nanokompozitde, uyumlastirict ~ olmayan
kompozite gore daha slinek bir goriintii elde edilmis; % 5 uyumlastirict eklendigi
zaman heterojenlik devam etmesine ragmen daha piiriizsiiz bir yap1 elde edildigi
goriilmiistiir. Cekme testi sonuglaria gore de 5 GO-5 J’in 5 GO-1 J’e gore daha iyi
sonuclar vermesi bu durumu desteklemektedir. Sekil 3.29.’dan da goriildiigii gibi GO
ile PET/PBT matrisinin ara yiizey etkilesimin zayif oldugu, homojen bir karisim

saglayamadig1 goriilmektedir.

Sekil 3.29. PET/PBT/GO ve uyumlastirilmis PET/PBT/GO nanokompozitlerinin SEM
goruntuleri (x1000).
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Sekil 3.30.°da PET/PBT karisimi ve PET/PBT/rGO nanokompozitlerinin SEM
(x1000) mikrograflar: verilmistir. 70 PET/ 30 PBT’ye rGO eklendiginde elde edilen
kompozite ¢ekme testi uygulandiginda kopmanin meydana geldigi yerler, SEM
gorintllerinde yuvarlak i¢ine alimmistir (Sekil 3.30.). % 1 rGO eklendigi SEM
goriintlisiinde yuvarlak alan i¢indeki kisim; matrisin ¢ekilince rGO iyi etkilesim
gostermedigi icin matristen ayrildigini, yuvarlak kisimin etrafindaki alan da GO’ya
gore daha sunek bir uzama oldugunu gostermektedir. Cekme testi sonuglarindan da %
1 rGO kompozitinin %1 GO kompozitine gére daha iyi sonuclar vermesi de bu durumu
desteklemektedir. 1 rGO-1 J kodlu nanokompozitde ise %1 rGO kompozitine gore
daha homojen bir goruntt elde edilmesine ragmen rGO’nun matristen ayrildigi ve
bosluklar olusturdugu gorilmektedir. Agirlikga 5 rGO-5 J nanokompozitinde diger
tiim kompozitlerden daha farkli bir goriintii elde edilmistir. Daha homojen ve daha
stinek bir kirilma gozlenmistir. Yapidaki rGO tanelerinin yiizeylerinin piirtizlii oldugu
ve bazi noktalarda matris ile aralarinda etkilesimler oldugu agiktir. Joncryl ilavesi rGO
ile PET/PBT arasindaki arayiizey etkilesimini iyilestirmistir. Cekme testi sonuglari da

bu durumu desteklemektedir.

70PET/30PBT

/

Sekil 3.30. PET/PBT/rGO ve uyumlastiriimis PET/PBT/rGO nanokompozitlerinin
SEM goruntaleri (x1000).

59



3.7. Isil iletkenlik Analiz Sonugclar:

Uretilen kompozitlerin 1s1] iletkenlik degerleri Sekil 3.31. ve 3.32.’de verilmistir.
70PET/30PBT karisiminin 1s1l iletkenlik degeri 0,245 W/mK’dir. 70PET/30PBT
karisimina farkli oranlarda GO, rGO ve Joncryl eklendigi zaman 1sil iletkenlik
degerleri degismis, GO miktar1 arttikca 1s1l iletkenlik degeri artmis, ayni oranda GO
miktar1 ile artan Joncryl miktari iletkenlik degerinin diismesine sebep olmustur. rGO
eklenmesi ise 1s1l iletkenligi agirlikga %3 rGO oranina kadar arttirmis, %5 rGO’da bir
diisiis yasanmis sonrasinda eklenen agirlikga % 1 oraninda Joncryl ile arttirmis;
Joncryl orami arttikga tekrar diisirmiistiir. En fazla 1sil iletkenlige sahip olan
kompozitler 3 GO-1J ve 5 rGO-1 J numuneleridir. En yiiksek 1s1l iletkenlik katsayisini
0.295 degeri ile 5rGO-1J’de %20 artis sergilemistir. Bunun sebebi ise 1s1l iletkenligi
olusturan birbirine bagli tabakalarin agirlik¢a %1 J uyumlastirict sayesinde daha iyi

olugmasindan kaynaklidir.
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Sekil 3.31. PET/PBT/GO nanokompozitlerinin 1s1l iletkenlik degerleri.
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Sekil 3.32. PET/PBT/rGO nanokompozitlerinin 1s1l iletkenlik degerleri.
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3.8. Elektriksel Iletkenlik Analiz Sonuglar

Elektriksel iletkenlige sahip olan malzemeler kendi aralarinda siniflandirilirlar. Bir
malzemenin elektriksel iletkenlik degerleri 10 S/cm’ den yiiksek ise iletken, 107 ile
102 S/cm arasinda ise yari iletken, 109’ dan diisiikse yalitkan olarak smiflandirilir (Bal
S., 2010).

Sekil 3.33.’de Uretilen nanokompozitlerin  hacimsel 6zdireng degerlerinin
karsilastirilmasi verilmistir. Tablo 3.4.” te ise numunelerin hacimsel 6zdireng degerleri
verilmistir. Sekil 3.33.’e gore; 70PET/30PBT karisiminin hacimsel 6zdiren¢ degeri
5,3E+15 Qcm olup yalitkan sinifina girmektedir. 70PET/30PBT karigimina artarak
eklenen GO miktar1 hacimsel 6zdirencin ve dolayisi ile elektriksel iletkenligin
artmasini saglamistir. Agirlikca eklenen % 5 GO ile bu deger 2,74E+06 Qcm olup, %
5 GO ile birlikte %5 uyumlastirict eklendigi zaman ise bu degerde tekrar azalis
goriilmiistiir. 70PET/30PBT karisimina gore, karisima artarak eklenen GO miktarinin
elektriksel iletkenligi arttiracagi, GO ile birlikte Joncryl ilavesinin elektriksel

iletkenligi diistirdiigli goriilmiistiir.

Sekil 3.33. ve Tablo 3.4.” e gore 70PET/30PBT karisimina eklenen agirlik¢a rGO’ da
da benzer durum goriilmiistiir. Yart iletkenlige en ¢ok yaklasan numuneler

agirlikca %5 GO ve %S5 rGO eklenen kompozitlerdir.

1E+18

1E+17

1E+16 GO

1E+15 GO-J
1E+14

—_——rGO
1E+13
——rGO-J
1E+12
1E+11

1E+10

1E+09 -

Hacimsel 6zdireng (Qcm)

1E+08 A

1E+07

1E+06 -

1E+05

Katki orani (wt. %)

Sekil 3.33. Nanokompozitlerin karsilastirmali hacimsel 6zdireng degerleri.
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Tablo 3.5. Kompozitlerin hacimsel 6zdireng degerleri.

Numune Film Kahnhg (mm) o d|_i|r6:ecr:(r;n(sgcm)
PET/PBT 0,29 5,3E+15
1GO 0,27 3,60E+07
3GO 0,23 9,49E+07
5GO 0,25 2,74E+06
1GO-1J 0,24 1,83E+17
3G0-3J 0,23 9,16E+08
5G0-5J 0,32 4,87E+08
1rGO 0,26 7,62E+06
3rGO 0,34 3,12E+07
5rGO 0,22 1,18E+06
1rGO-1J 0,35 4,88E+13
3rGO-3J 0,4 1,01E+14
5rGO-5J 0,24 1,10E+10
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4. SONUCLAR VE ONERILER

Bu tez calismasinda 70 PET/ 30 PBT karisimina farkli oranlarda GO, rGO ve
uyumlastiric1 eklenerek 17 farkli bilesimde nanokompozit Uretilmistir. Uyumlastirici
olarak Joncryl kullanilmistir. Elde edilen kompozitlerin mekanik, 1s1l, morfolojik ve

elektriksel ozellikleri incelenmistir.

FTIR sonuglaria gore; nanokompozitlere Joncryl ilave edilmesi ile yapida gozlenen
belirgin kimyasal bir degisim olmadigi, PET/PBT karisimininda olan -OH pikinin hem
rGO hem GO eklendiginde kayboldugu, OH pik yiiksekliginin artan GO miktar1 ile
azaldig1 gozlenmistir. GO ve rGO miktarinin artmasi ile yapida belirgin bir kimyasal

degisiklik gbzlenmemistir

Cekme testi sonuglari degerlendirildiginde, tim oranlarda en yuksek cekme
dayanimini ve en yiiksek kopmada uzama veren kompozitin agirlikca 5 rGO- 5 J
numunesinde elde edildigi goriilmiistiir. Buradan Joncryl’in arayiizey etkilesimini
arttirdig1 ve ¢ekme dayanimi ile kopmada uzama degerlerini iyilestirdigi sGylenebilir.
Joncryl oranlarinin nanokompozit tizerine etkisi incelendigi zaman en yiiksek modiil
degerinin agirlik¢a %5 rGO iceren kompozitde elde edildigi, Joncryl ilavesinin modiil

degerini diigiirdiigli gdzlenmistir.

Kompozitlerin 1s1l 6zelliklerini incelemek i¢in DSC analizi yapilmistir. Tum
oranlardaki kompozitler incelendigi zaman Kkristalizasyon entalpilerinde (AH..)
hepsinde bir miktar artis oldugu, en yiiksek kristalinite oranlarimin da agirlikca

1GO-1J,5G0-1J, 5rGO ve 3rGO- 1 J kompozitlerinde goriildiigii belirlenmistir.

Elde edilen kompozitlerin termomekanik o6zelliklerini incelemek amaci ile DMA
yapilmistir. DMA sonuglar1 degerlendirildigi zaman; rGO ve GO ilavesinin depo
modiiliini arttirdigl, rGO ve GO ile birlikte agirlik¢a % 1 Joncryl ilavesinde depo
modiiliinii ayn1 oranda rGO ve GO igceren kompozitlere gore cok degistirmedigi; fakat

agirlik¢a %1 oranindan daha fazla Joncryl ilave edildigi zaman depo modiiliiniin arttig1
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gozlenmistir. Arayilizey baglanmasini degerlendirmek igin soniimleme faktOrleri
incelendigi zaman en iyi arayiizey etkilesiminin 5 GO-1J ve 5 rGO-5J kompozitlerinde

gozlenmistir.

Elde edilen kompozitlerin 1si1l kararliliklarini belirlemek i¢cin TGA analizleri
degerlendirilip, %S5 kiitle kaybindaki (Tds), %10 kiitle kaybindaki (Tdi0) bozunma
sicakliklar1, maksimum bozunma sicakliklari (Tmax) ve kalinti miktarlari belirlenmistir.
70 PET/ 30 PBT karistmina GO ve rGO ilavesinin Tds Tdio, Tmax degerlerini
degistirdigi, artan oranda ilave edilen GO ve rGO’nun kalintt miktarini bir miktar
arttirdigi, GO ve rGO ile birlikte artan oranda ilave edilen Joncryl’in kalint1 miktarinm
azalttig1 goriilmiistiir. Tim kompozitler azot atmosferinde tek basamakli bozunma

sergilemistir.

Kompozitlerin SEM mikrograflar1 incelendigi zaman; GO igeren kompozitlerde
heterojen goruiniim, tabakalasma ve tabakalasma olan yerlerde kopma meydana geldigi,
GO’ya ek olarak Joncryl ilave edildigi zaman daha siinek bir goriintii elde edilmistir.
rGO iceren kompozitlerde daha siinek bir uzama oldugu, ¢ekme esnasinda rGO’nun

matristen ayrilarak kopmasi sonucu bosluklar olusturdugu gézlenmistir.

Kompozitlerin 1s1l iletkenlik sonuglari incelendigi zaman; 70 PET/ 30 PBT karisimina
artarak eklenen GO miktarinin 1s1l iletkenligi arttirdigi, GO ile birlikte artarak eklenen
Joncryl miktarinin 1s1l iletkenligi azalttigi gozlenmistir. Artan rGO ilavesi 1sil
iletkenligi; agirlikca %3 rGO oranina kadar arttigi, %5 rGO’da bir diisiis yasandigi
sonrasinda eklenen agirlikca %1 oraninda joncryl ile arttig1; Joncryl oram arttikca

tekrar diistiigii gozlenmistir.

Kompozitlerin elektriksel iletkenlik sonuglari incelendigi zaman; 70PET/30PBT
karisiminin yalitkan sinifina girdigi, artan GO ve rGO ilavesinde kompozitlerin yar1
iletken smifina yaklastigi, Joncryl ilavesi ile tekrar yalitkan smifina girdigi

gorilmistiir.
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Bu ¢alismanin sonuglar birlikte degerlendirildigi zaman, GO ve rGO’ nun PET/ PBT
karigimlarinin mekanik ve 1s1l 6zelliklerini iyilestirdigi, Joncryl” in PET/PBT/GO ve
PET/PBT/rGO kompozitleri i¢in iyi bir uyumlastirict oldugu goriilmiistiir.
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