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Figure: Samples prepared by ATRP technique a) PMMA b) Micro-spheres c¢) Halloysite clay nanotube and
Montmorilonite clay nanoplates.

Purpose: Production of live PMMA / MK / HNTs and PMMA / MK / MMT nanocomposites was achieved by Atom
Transfer Radical Polymerization (ATRP) method. In order to investigate the changes in mechanical properties the
reinforcement was performed at three different concentrations.

Theory and Methods: PMMA/MK structure was reinforced by 1, 3, 5% Wt. Halloysite clay nanotubes
(HNTs) and montmorillonite clay nanoplates (MMT). In the nanoclay-reinforced PMMA / MK
nanocomposite, after the mechanical damage caused by external environmental factors, the polymer
nanocomposite was tried to be restored to the original state by self-healing. Nanocomposite specimens were
produced in accordance with the geometry required by the Shore D hardness test, the notched Izod impact
test, the 3-point bending test and the compression test standards.
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Results: Mechanical properties of PMMA / MK / HNTS and PMMA / MK / MMT nanocomposite samples
were compared with changes in mechanical properties of PMMA polymer.

Conclusion: The change in flexural strength of nanocomposite specimens was determined after self-healing
from mechanical damage.
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e GMA mikrokiireler yiiklii kendini onaran canli PMMA polimerin mekanik &zellikleri
e  Kendini onaran PMMA nanokompozitlerin mekanik 6zellikleri
e  Kil nanotiip ve nanolevha takviyesinin kendini onarma iizerine etkisi
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PMMA polimere kendini onarma 6zelligi kazandirmak amaciyla, polimer solisyonu igine {i¢ farkli konsantrasyonda (1, 3,
5% Wt.) Mikro Kiireler (MK), eklenmistir. Formaldehyd regine duvarli MK’lerin i¢i, kendini onarma sivisi olarak
kullanilan, Gliseril Metakrilat (GMA) dolu olarak tiretilmigtir. MK’ lerin 1% wt. oraninda PMMA soliisyonuna eklenerek
PMMA/MK kompozitin iiretilmesinin bu kompozitin mekanik ozelliklerini gelistirdigi tespit edilmistir. Bu amagla,
nanotiip ve nanolevha olmak tzere, iki farkli kil nanopartikiil, PMMA/MK yapiya takviye edilmistir. Atom Transfer
Radikal Polimerizasyonu (ATRP) yontemi ile canli PMMA/MK/HNTs ve PMMA/MK/MMT nanokompozitlerin tiretimi
saglanmustir. Mekanik 6zelliklerde olusan degisimleri incelemek amaciyla, PMMA/MK yapriya, 1, 3, 5% Wt. olmak iizere,
ii¢ farkl konsantrasyonda, Halloysite kil nanotiip (HNTs) ve Montmorillonit kil nanolevha (MMT) takviyesi yapilmistir.
Nanokil takviyeli PMMA/MK nanokompozitde, disardan gelen gevresel faktorler nedeniyle olusan mekanik hasar
ardindan, polimer nanokompozitin, kendini onarmas: saglanmustir. Shore D sertlik deneyi, ¢entiksiz Izod darbe deneyi, 3-
nokta egme deneyi ve basma deneyi standartlarinin gerektirdigi geometriye uygun sekilde, nanokompozit drnekler
dretilmistir. PMMA/MK/HNTS ve PMMA/MK/MMT nanokompozit Orneklerin, mekanik ozelliklerinde olusan
degisimler, PMMA polimerin mekanik 6zelliklerinde olusan degisimler ile karsilastirilmigtir. Nanokompozitin, olusan
hasar1 onararak, ilk haline donmesini saglamak igin, mikrokiireler kullanilmistir. Mekanik hasar ardindan olusan, kendini
onarma islemi sonrasinda, nanokompozit érneklerin egme dayanimindaki degisim mukayeseli olarak incelenmistir.

Production of PMMA /microsphere/ montmorillonite nanocomposite, PMMA /
microsphere / halloysite nanocomposite by atom transfer radical polymerization technique
and comparison of mechanical properties
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To give the PMMA polymer self-repairing properties microspheres (MK) were added into the polymer solution at three
different concentrations (1, 3, 5% Wt.). Formaldehyd resin-walled MKs are manufactured with Glycidyl Methacrylate
(GMA), which is used as self-healing agent. For ease of production, 1% wt. were added to PMMA solution for produce
PMMA / MK / nanoclay nanocomposites. In order to improve the mechanical properties of the PMMA / MK composite,
two different clay nanoparticles, nanotubes and nanoplates, were reinforced into the PMMA / MK structure. Production
of live PMMA / MK / HNTs and PMMA / MK / MMT nanocomposites was achieved by Atom Transfer Radical
Polymerization (ATRP) method. In order to investigate the changes in mechanical properties reinforcement were made at
three different concentrations. PMMA / MK structure was reinforced by 1, 3, 5% Wt. Halloysite clay nanotubes (HNTs)
and montmorillonite clay nanoplates (MMT). In the nanoclay-reinforced PMMA / MK nanocomposite, after the
mechanical damage caused by external environmental factors, the polymer nanocomposite was tried to be restored to the
original state by self-healing. Nanocomposite specimens were produced in accordance with the geometry required by the
Shore D hardness test, the notched Izod impact test, the 3-point bending test and the compression test standards. Changes
in mechanical properties of PMMA / MK / HNTS and PMMA / MK / MMT nanocomposite samples were compared with
changes in mechanical properties of PMMA polymer. The change in flexural strength of nanocomposite specimens was
investigated after self-healing from mechanical damage.
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1. GIRIS (INTRODUCTION)

PMMA, camsi bir polimer olup, diisiik nem absorpsiyonu ve
yogunluga sahiptir. PMMA, mekanik 6zellikler bakimindan
yiiksek dayanim boyutsal kararlilik, yiiksek young modiilii,
iyi sertlik degerleri ve diisik kopma uzamasma sahiptir.
PMMA, Seyreltilmis asitler, Halka-silikat bilesenleri,
Alifatik hidrokarbonlar gibi, zorlu sartlara dayanma giicii
vardir. PMMA miikemmel optik 6zelliklere sahip olup,
goriiniir bolgedeki 151k gegirgenligi oldukca yiiksektir ve
kizilalt1 bolgedeki gegirgenligi ise ~%92’dir [1]. PMMA,
mitkemmel optik berraklik ile gilivenlik camlari, 151k
armatdrleri, tavan pencereleri, lensler, fiber optikler, takma
dislerde, dolgularda ve kontak lenslerde kullanim alani
bulmaktadir [2]. Tipik yiikleme kosullarinda, PMMA, diger
birgok polimere benzer bir sekilde, orta seviyede mukavemet
ve sineklik gostermektedir. Yiikleme hizinin artig1 ile
birlikte, malzemenin direngenliginde, ¢ok ciddi bir artig
goriilmektedir. Yikleme hizt arttik¢a, gecis dayanimi ve
direngenlik aratarak, siineklik diigmektedir. Bu degisimler,
polimeri yiiksek spesifik dayanima sahip, malzemeye
doniistirmektedir.  Ani  yikleme kosullar1  altinda,
PMMA’nin spesifik dayanimi (dayanim/yogunluk) yiiksek
dayanimli ¢elik ve titanyum alasimlarindan dahi dstiindiir
[3]. Temel canli anyonik polimerizasyon ile baglayan
polimer  bilimindeki  gelismeler  kontrollii  canli
polimerizasyon yontemi ile devam etmis olup, bu durum
malzeme biliminde yeni imkanlar ve yeni ufuklar getirmistir.
Bu gelismelerle, molekiiler boyutta keskin bir sekilde
belirlenmis nanoyapilar ve molekiillerin hazirlanmasiyla ¢ok
iyi tanimlanmis polimerler gelistirilmistir [2]. Atom Transfer
Radikal Polimerizasyonu (ATRP) ile canli polimer iiretimi
saglanmistir. ATRP yontemi ile {iretilmis polimerlerin oda
sicakliginda herhangi bir dig etki gerekmeksizin ¢atlak
yiizeylerindeki biriken kimyasal baglari, kendini onarma
kapasitesi bulunmaktadir [4].

Konvansiyonel malzemelerde olusan hasarlar disardan bir
miidahale ile (yamalama, yapistirma, kaynaklama vb.)
onarma gergeklestirilmektedir. Kendini onaran
malzemelerde ise, disardan yapilan bu miidahalenin
olabildigince azaltilmasi ve en ideal olarak miidahalesiz bir
sekilde onarabilme yeteneginin saglanmasi istenmektedir.

PMMA Matris
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Otonom kendini onaran malzemeler, disardan bir
miidahaleye gerek duymadan kendilerini onarabildikleri
icin, dahil olduklar1 sistemin Omriinii uzatmakta, sistemin
giivenligini artirmakta ve bakim masraflarini diigtinmektedir
[5]. Canli polimerizasyonda kendini onarma mekanizmasi,
monomer ylikli mikrokapsiillerin canli polimer matris i¢inde
dagilimi ve olugan bir ¢atlagin etkisiyle kirilan bu kiirelerden
matris ile uyumlu bu monomerin matris yap1 igerisinde
kapiler etki ile yayilarak kendini onarmay tetiklemesidir [6].
Kendini onarma ajani ile iyilesme, malzeme igerisi, uygun
kendini onarama sivisi ile dolu mikokiirelerin matris yapi
icerisinde dagilimit ile miimkiin olabilmektedir (Sekil la).
Yapida, catlak olugmasina mukabil bu rezervuar gorevi
goren mikrokiireler yirtilarak igerisindeki kendini onarma
ajanlari, Kkapiler etki ile matris malzeme igerisinde
yayilmaktadir (Sekil 3b). Daha sonra, kendini onarma
ajaninin catlak yiizeyini kaplamasiyla katilagma baglar,
catlak bolgesi dolar ve nihai olarak, katilasir (Sekil 3c).
Sonug olarak; gatlak onarilmis olur [7-9]. Nanokompozit
tanim olarak birden fazla bileseni 100 nm’nin altinda olan
veya yapist nanoboyutta kendini tekrarlayan degisik
fazlardaki malzemeler olarak tanimlanmaktadir.
Nanoorganik ve inorganik partikiillerin, polimerlere
karigtirtlmasi ile matriks malzemesini mekanik ve fiziksel
ozellikleri onemli oOlglide degistirilebilmektedir. Polimer
nanokompozitlerin ana gelistirilme sebepleri, malzemeye
¢oklu fonksiyonel 6zellikler katmaktir [10].

Halloysite kil nanotiip (HNTs), dogal olarak olusan
aliiminosilikat bir nanotiiptiir. iki tabakal haldeki halloysite
tiipleri, kimyasal agidan kaoline benzemektedir ve genel
olarak ¢ok duvarli karbon nanotiiplere (D1s ¢ap. x Boy, 6-9
nm x 5000 nm) kiyasla ortalama boyutlar1 ~ 15 x 1000
nm'dir. HNTs nanotiiplerin i¢i oyuktur. HNTs matris bir
yapiya eklendiginde, iyi bir entegrasyon saglayabilmektedir
[11, 12]. HNTs herhangi bir yiizey modifikasyonuna gerek
olmaksizin polimerlerle iyi karigtirllabilen
nanopartikiillerdendir [12].

Montmorillonit kil nanolevhalarin, polimer yap1 icerisinde
homojen dagilimmin saglanmasi miimkiin olabilmektedir.
Boylece, kil nanolevhalarin polimerde homojen dagiliminin
saglanmasi,  polimerlerin, mekanik  mukavemetini

PMBA Matris

PMMA Matris
PMMA - co - PGMA

PMMA - co - PGMA

b) c)

Sekil 1. GMA'nin cali polimer PMMA'y1 onarma mekanizmasi a) yapida hasar olugsmasi b) mikro-kiirelerin patlayarak

kendini onarma igleminin baglamasi c¢) kendini onarmis polimer [4]. (Self-Healing mechanism of living polymer PMMA by GMA a)
damaged structure b) Cracking of micro-spheres, and strating of self-healing c) Self-healed polymer)
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geligstirmektetedir  [13].  Nano  levha  seklindeki,
montmorillonit nanopartikiiller, polimer uygulamalarinda
tercih edilen nanokillerdendir ve polimer yapiya kolay uyum
saglayabilmektedir. ~Montmorillonit kil nanolevhalar
(MMT), PMMA matrisde homojen dagitilabilmektedir ve bu
montmorillonit nanolevhalar polimerin mekanik
Ozelliklerinin ~ gelisimine  destek  olmaktadir  [14].
Montmorillonit nanokil, yiizeyinde metal katyonlari
bulunan, ~ 10 um boyutundaki ¢ok tabakali yiginlar halinde
istiflenmis, nano levhalardan olusmaktadir. Montmorillonit
nanokil, eriyik haldeki polimer yap1 ile uyumlu
nanokillerdendir ve polimer yapmin kimyasal direncini
artirarak, polimerin egilmeye basladigi sicaklik degerini
artirabilmektedir [15].

Bu c¢alismada, ATRP teknigi kullanilarak canli PMMA,
PMMA/MK, PMMA/MK/HNTs ve PMMA/MK/MMT
polimer yapilar, kendi kendini onarabilecek sekilde
olusturulmugtur. PMMA igerisinde, kil nanotiip ve kil
nanolevha partikiillerin homojen bir sekilde dagitilarak
polimer nanokompozitin {iretim detaylar1 parametreleri
belirlenmisti. PMMA nanokompozitlerde dispersiyon
problemi yasamamak igin, MK 1% wt. ve nano-kil 5% wt.
takviyesi ile  smurlandirilmigtir.  Boylece, mekanik
performansi gelistirilmis, kendi kendini onarabilen PMMA
nanokompozit tiretimi saglanmustir. PMMA
nanokompozitlerin  mekanik  performansinda  olusan
degisimler birbiri ile mukayeseli olarak incelenmigtir. MK
1% wt. ve MMT 1% wt. takviyesi ile olusturulan,
PMMA/MK/MMT nano-kompozitin darbe dayaniminda ~4
kat artis olusturulmustur. PMMA/MK/MMT  nano-
kompozitin kendini onarma isleminden sonra, yapilan egme
dayanimi  deneylerinde, en iyi kendini onaran
nanokompozitin MK 1% wt. ve MMT 1% wt. takviyesi ile
olusturulan, PMMA/MK/MMT nanokompozit oldugu tespit
edilmistir.

2. DENEYSEL METOT (EXPERIMENTAL METHOD)
2.1. Malzemeler (Materials);

Deneylerde  kullanilan  kimyasallar;  Tetra-n-butyl
ammonium bromide(C;¢H3sBrN), Copper(I) bromide
99,999% (CuBr), Methyl methacrylate, 99%, stab.
(CH,=C(CH3)COOCH3), N, N, N, N",N"-
Pentamethyldiethylenetriamine ([(CH3)NCH>CH,].NCH3),
Ethyl a-Bromoisobutyrate ((CH;3).CBrCOOC:Hs) EBIB (%
98)’dir.

Bu caligmada, Halloysite kil nanotiip (HNTs) ve ylizeyi
modifiye edilmis montmorillonite (MMT) esash kil
nanolevha kullanmilmistir. HNTs kil nanotiipler (Al>Si,Os
(OH)4.2H,0) ve yiizey islemi gérmiis montmorillonit kil
(Na,Ca)o3(A1,Mg),S14010(OH),*n(H>0) Sigma Aldrich’ten
temin edilmistir. Halloysite kil nanotiip (HNTs) boyutlart
(¢cap x uzunluk ), 30-70 nm x 1-3 pm’dir. Montmorillonite
(MMT) esasli kil nanolevhalar, 35-45 wt. % dimethyl dialkyl
(C14-C18) amine icermektedir. Bu ¢aligmada kullanilan s6z
konusu montmorillonite esasli kil nanolevha parcacik boyutu
ise <20 pm’dir.

690

2.2. PMMA, PMMA/MK, PMMA/MK/MMT ve

PMMA/MK/HNTSs nano-kompozitlerin tiretimi
(Preparation of PMMA, PMMA/MK, PMMA/MK/MMT and
PMMA/MK/HNTS nano-composites)

Atom Transfer Radikal Polimerizasyon Teknigi (ATRP)
kullanilarak PMMA matris yapisi iiretimine iligkin detaylar
daha 6nceki yayinlarda belirtilmektedir [16-19]. Bu ¢alisma
kapsaminda 2 farkli NSM ve HN takviyesi ile PMMA/MK
polimer nano-kompozit iiretimi yapilmistir. PMMA/MK
kendini onaran kompozit yapiya Ozelliklerini gelistirmek
amactyla NSM, HN nanokil takviyesi yapilmistir.

I¢i kendini onarma ajami dolu mikro-kiirelerin iiretimi ile
ilgili detaylar onceki yayinda arz edilmektedir [20]. I¢i
kendini onarma ajani dolu olan, GMA yiiklii mikro kiirelerin
iretiminde, literatlire uygun bir sekilde, 0,06 mol melamin
ve 0,2 mol formaldehyde kullanilmistir. Bu amagla, melamin
ve formaldehyde, 3 boyunlu balon jojeye eklenmistir. %2
agirlik oraninda NaOH eklenerek, soliisyonun pH degeri 8,5-
9,0’a ayarlanmustir. Sistem, 65-70°C 1sitilacak ve sonucunda
melamin ve formaldehyde olugsmaya baglamistir. 100 ml
sodium dodecyl benzenesulfonate (SDBS) ve Poly(vinyl
alcohol) (PVA) siv1 ¢ozeltisinin igerisine GMA eklenmistir.
Karigim, 30 dakika boyunca karistirilmistir. Mekanik
karigtirma sonucunda olusan baloncuklar, 1 damla octanol
damlatilarak, dagitilmistir.  Agirhkca %S5 asetik  asit
kullanilarak soliisyonun pH’s1, 3,8-4,1 arasinda bir
seviyesine diiglirilmiistiir. Bu reaksiyon, 3 saat sonunda
tamamlanmistir  ve poly(melamine—formaldehyde) PMF
duvarli GMA igeren mikro kiireler iiretilmistir. Olusan mikro
kiirelerden, duvarlara stvanmis GMA ve PMF partikiillerinin
temizlenmesi i¢in saf suyla yikanmigtir. Boylece PMMA
matris yapiya kendini onarma 0zelligi kazandirmak icin
eklenmeye hazir halde, GMA yikli mikrokiireler
tretilmistir.

PMMA polimer iiretimi i¢in; 500ml Methyl methacrylate
(MMA- CsHgO )’a, argon iiflenerek degas (monomer i¢inde
¢Oziilmiis olan gazlarin yapidan uzaklastirilmasi) islemi
yapilmistir. Ayri bir glove bag {initesinde; Argon ortaminda
Tetra-n-butylammonium bromide (Bu4NBr-C;sH3sBrN) ve
Copper Bromide (CuBr; ), Scmx15cm boyutlarindaki kalin
cidarli reaksiyon tiipiine yerlestirilmigtir. Sonrasinda,
reaksiyon tiipii icerisine argon gazi 10 dakika boyunca
iiflenmistir. Reaksiyon tiipleri, silikon tipa ile kapatilip,
Glovbag’ten ¢ikartilarak, ¢eker ocak igerisine kurulmus bir
diger glovebag’e alinmigtir. Methyl methacrylate (MMA -
CsHs0; ), Scmx15cm boyutlarindaki, kalin cidarli reaksiyon
tiipiine yerlestirilerek, argon gazi enjekte edilmistir. Daha
sonra, reaksiyon tiipii ic¢indeki soliisyona, 1,1,4,7,7 —
Pentamethyldiethylenetriamine (PMDETA-CoH23N3)
enjekte edilmistir. Hazirlanan soliisyona, 10 dk boyunca,
yiiksek saflikta, argon cam firit yardimiyla, ikinci degas
islemi uygulanmistir. Daha sonra Ethyl 2-bromoisobutyrate
(EBIB - C¢H;;Br0, ), hazirlanan soliisyona eklenmistir. ~15
dakika sonra, deneyin bagarili oldugunun gostergesi olarak,
hazirlanan soliisyonun rengi, yesile doniigsmiistiir. 25°C’de,
homojen bir 1s1 dagilimi saglamak amaciyla, deney tiipii,
silikon yag banyosu i¢inde tutulmugtur. NSM ve HN ’nin
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PMMA Polimer Icerisinde Dispersiyonu amaciyla, sz
konusu partikiiller, PMMA polimerin sentezi sirasinda,
(daha 6nceden firetilmis ve heniiz katilasmamis) PMMA
yapiya eklenmektedir. Reaksiyon sirasinda, aciga ¢ikan
gazlari, yapidan uzaklastirmak igin, soliisyondan argon
gecirilmekte ve diger takip eden islemler, argon
atmosferinde yapilmaktadir.

Silikon yag banyosu igindeki deney tiipiindeki karigim
berrak ve homojen bir karigim olana kadar manyetik
karistirict ile karistirilmigtir. ATRP canli polimerizasyon
yontemi ile iiretilen PMMA (Sekil 2a) matrisli yapiya MK
(Sekil 2b), HNTs (Sekil 2¢) ve MMT (Sekil 2d) takviyesi
yapilmistir. Yaprya 3 saat sonra mikro kiireler eklenmistir.
Olusan karisimdaki mikro-kiirelerin duvarlarinin manyetik
balik tarafindan kirilmasini &nlemek amaciyla polimer
kompozit soliisyonu rotatif c¢alkalayicida karigtirilmigtir.
Polimerizasyon baslangicindan 5 saat sonra 5-3% wt. nano-
partikiiller, 6 saat sonra 1-0,5% wt. nano-partikiiller yapiya
eklenmistir. Bu sayede daha yiiksek oranlardaki partikiillerin
katilagsmadan once daha wuzun silireyle c¢alkalanmasi
saglanmustir. Partikiil ve mikro-kiire katkili PMMA polimer,
argon atmosferindeki kaliplara dokiilerek elde edilmistir.
ATRP yontemi ile elde edilen 6rnekler kaliplara dokiildiikten
ve 60 saat boyunca argon ortamda, 45°C’de bekletildikten
sonra, katillagsabilmektedir.

2.3. Malzemelerin Karakterizasyonu
(Characterization of materials)

X-Isi difraktometresi XRD), Fourier Transform infrared
Spektrometresi (FTIR) ile yapisal analiz yapilmistir. XRD

analizleri Panalytical PW3040 X-Isin1 difraktometresi
kullamlmistir. XRD analizleri Cu a (A=1,54A) radyasyonu
kullanilarak yapilmistir. FTIR analizleri PerkinElmer
Spectrum One FT-IR Spectrometer kullanilmistir. FTIR
caligmalar1 transmitance modunda yapilmigtir. Yapilar alan
Taramali Elektron Mikroskopu (FESEM) ile incelenmistir.
Goriintiilerin elde edilmesinde EDAX Field-Emission
Environmental Scanning Electron Microscope™u
kullamlmistir. Ornekler éncelikle temizlenmis ve sonrasinda
altin  kaplanmistir. Resimler diisiik basing modunda
cekilmistir.

Mikrokiirlerin PMMA igerisinde performansini detayli tespit
edebilmek i¢in, PMMA matris yapmin ve PMMA/
MK/HNTs ve PMMA/MK/MMT nanokompozitlerin iiretimi
sonrasinda Orneklere, genelde ylizey piiriizliligini
gidermek amagli uygulanan 1sil islem uygulanmasi
yapilmadan mekanik testler uygulanmigtir. PMMA matris
yapisin, 3D ylizey goriintiisii (Sekil 3a) ve 2D (Sekil 3b) ve
ylizey piriizliligi, Zygo NewView 8000 optik profilometre
kullanilarak incelenmistir (Sekil 3 ab). PMMA matris
yapisinin  yilizey piriizliliigli, Ra degeri olarak tespit
edilmistir ve piriizlilik 0,086 mikrometre olarak tespit
edilmistir. Nanotilp ve nanolevha seklindeki kil
nanopartikiillerin yiizey morfolojisi {izerine etkisini tespit
etmek i¢in, polimer kompozitin 3D ve 2D yiizey goriintiisii
ile yiizey piiriizliilligii incelenmistir (Sekil 4). En disiik (1
Wt.%) ve en yiiksek (5 Wt.%) konsantrasyonlardaki, MMT
nanolevha ve HNTSs nanotiip takviyesi durumunda, yiizey
plirtizliligiinde olusan degisim belirlenmistir.
PMMA/MK/HNTs ve PMMA/MK/MMT
nanokompozitlerin yiizeyinin, ti¢ boyutlu goriintiisii ve

Sekil 2. SEM goriintiilerinde ATRP yontemi ile iiretilmis a) PMMA b) Mikro-kiire ¢) Halloysite kil nanotiip (HNTSs) ve d)

Montmorillonit kil nanolevhalar (MMT) yiizey morfolojisinin incelenmesi (Samples prepared by ATRP technique a) PMMA b)
Micro-spheres c) Halloysite clay nanotube (HNTs) and Montmorilonite clay nanoplates)

Sekil 3. PMMA maris yapinin yiizeyinin a) 3D ve b) 2D goriintiisii. (Surface morphology images of PMMA polymer a) 3D b) 3D)
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piriizliligi birbiri ile karsilastirildiginda, genelde MMT
eklendiginde nano kompozit yiizeyinin bir miktar daha kaba
bir ylizey olusturdugu tespit edilmistir.

2.4. Mekanik Testler (Mechanical tests)

PMMA/MK/HNTs ve PMMA/MK/MMT
nanokompozitlerin mekanik 6zelliklerini incelemek i¢in
nanokompozit érneklere, Shore D sertlik deneyi, gentiksiz
Izod darbe deneyi, 3-nokta egme deneyi ve basma deneyi
uygulanmigtir. Hazirlanan nanokompozit 6rneklerin Shore D
sertliginin degisimi Sekil 9’de verilmistir. Nanokompozit
orneklerin, gii¢lendirici bilesenin tiirii ve oranina goére Shore
D sertliginin degisimi incelenmistir. Uretilen mikro ve nano
kompozit yapilarin, gliclendirici bilesenin tiirii ve oranina
bagli olarak ¢entiksiz Izod darbe direncinin degigimi
belirlenmistir. Izod darbe deneyleri, ASTM D256
standardinin  genel prensiplerine goére yapilmis ve
numuneler, kompozit yapidaki giiclendirici bilesenlerin
muhtemel ¢entik etkisini gérmek amactyla, ayrica bir gentik
acilmaksizin gentiksiz olarak test edilmistir. 50 J kapasiteli
Zwick darbe deney cihazinin kullanildigi deneylerde,
Olciilen darbe direnci, numunelerin kesit alanina boliinerek,
birim alan basina darbe direnci degerleri hesaplanmustir.
Uretilen mikro ve nano kompozit yapilarin, giiclendirici

Nanopartikiil
konsantrasyonu
% Wt.

3 Boyutlu Yiizey
Gériintiileri

a) 1 (MMT)

b) 5 (MMT)

c) 1 (HNTs)

d) 5 (HNTs)

bilesenin tiirii ve oranina bagli olarak egme dayaniminin
degisimi incelenmistir. Egme dayanimi, 3-noktali egme
deneyiyle belirlenmistir. Uretilen mikro ve nano kompozit
yapilarin, gii¢lendirici bilesenin tiirii ve oranina baglh olarak
basma dayanimi degisimi belirlenmistir. Basma deneyi,
silindirik numuneler {izerinde, yiikseklik boyunca eksenel
basma yiikii uygulanarak gerceklestirilmis, maksimum
basma yiikii degerine erisildikten sonra deney
sonlandirilmigtir. Maksimum basma yiikii degerlerinin,
numunenin baglangi¢ ¢apindan hesaplanan kesit alanina
boliinmesiyle basma dayanimi hesaplanmigtir. PMMA nano-
kompozit bileseninin tiiriine gore; kendini onarma
isleminden  sonra egme  dayanmimindaki  degisim
karsilagtirmali olarak incelenmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DISCUSSIONS)

3.1. Sonucglar (Results)

3.1.1. Yapisal karakterizasyon bulgular

(Structural characterization results)

XRD analizlerinden PMMA ‘nin amorf yapida oldugunu
gostermektedir. PMMA ’nin karakteristik genis pikleri 15°

2 Boyutlu Yiizey {PE:ilzluluk
Gommleﬂ mikrometre

0,550

0.619

10,423

= 0.601

Sekil 4. Optik profilometre goriintiileri a) MK 1% wt. MMT 1 % wt. konsantrasyonundaki PMMA/MK/MMT
nanokompozit b) MK 1% wt. MMT 5 % wt. konsantrasyonundaki PMMA/MK/MMT nanokompozit ¢) MK 1% wt. HNTs
1 % wt. konsantrasyonundaki PMMA/MK/HNTSs nanokompozit d) MK 1% wt. HNTs 5 % wt. konsantrasyonundaki

PMMA/MK/HNTs nanokompozit.
(Optical prolforometry images of a) MK 1% wt. MMT 1 % wt. PMMA/MK/MMT b) MK 1% wt. MMT 5 % wt. PMMA/MK/MMT c¢) MK 1% wt.
HNTs 1 % wt. PMMA/MK/HNTs d) MK 1% wt. HNTs 5 % wt. PMMA/MK/HNTs.)
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ve 30° *de gozlemlenmektedir [21]. Mk, HNTs ve MMT nin
eklenmesi ile kristal yapida bir degisim tespit edilmemis
olup, yapt amorftur (Sekil 5 a-d). PMMA matris yapinin
GMA yiiklii mikro kiireler ile kendini onarmasi sirasinda
tespit edilmis FESEM goriintiisii Sekil 6a *da sunulmustur.
Kendini onarma islemi sonrasinda, PMMA matris yapi
icerisindeki, kendini onarma sivisi iginden ¢ikarak, ici

bosalmig mikro-kiirenin FESEM goriintiisii Sekil 6b ‘de arz
edilmektedir. PMMA ile nanokiller arasinda olusabilecek
kimyasal reaksiyonlar FTIR analizi ile incelenmistir. 3950 to
650 cm—1 arasindaki bolge transmitance modunda
incelenmistir. Elde edilen FTIR sonuglar1 arz edilmektedir
(Sekil 7). PMMA ’nin bilinen pik degerleri literatiirden
temin edilmistir [22-28]. PMMA i¢in FTIR pikleri; 3603 cm®

Sekil 5. XRD analizleri a) PMMA b) MK 5% wt. PMMA/MK c¢) MK 1% wt. HNTs 5% wt. PMMA/MK/HNTs d) MK

1% wt. MMT 5% wt. PMMA/MK/MMT.

(XRD analyses of a) PMMA b) MK 5% wt. PMMA/MK c) MK 1% wt. HNTs 5% wt. PMMA/MK/HNTs d) MK 1% wt. MMT 5% wt.

PMMA/MK/MMT.)
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a

b

Sekil 6. a) PMMA matris yapinin GMA yiiklii mikro kiireler ile kendini onarmasi b) Kendini onarma islemi sonrasinda

kendini onarma sivisi tikkenmis GMA yiiklii mikro-kiire.
(a)Self-healing of PMMA matrix material with GMA loaded microspheres b)Depleted GMA loaded microspheres after self-healing)

T e \ Bl

(a) IIII('_W//'\,/

(b)
3
slw = y
> |
‘@
c Yapiclakd lrista
[T R
£

) A

CHy- grubursdaki CH,- grubundaki
€-H gerilimi {:chnlmﬂ..
PRAMA mon karakteristik absorbiiyon pileri
3650 3150 2650 2150 1650 1150 650
Wavenumber{cm1)

Sekil 7. FTIR analizleri a) PMMA b) MK 5% wt. PMMA/MK c) MK 1% wt. HNTs 5% wt. PMMA/MK/HNTs d) MK

1% wt. MMT 5% wt. PMMA/MK/MMT. (FTIR analyses of a) PMMA b) MK 5% wt. PMMA/MK ¢) MK 1% wt. HNTs 5% wt.
PMMA/MK/HNTs d) MK 1% wt. MMT 5% wt. PMMA/MK/MMT)

' O-H gerilimi, 2997 ¢cm! CH; grubunun C-H bag gerilimi,
2,952 ¢cm’!' CH; grubunun C-H bag gerilmesi, 1,732 cm'—
CH; grubundaki C-H biikilimi vibrasyonu pikleri
bulunmaktadir. PMMA *min karakteristik pikleri 1,062 cm’!,
1,388 cm’!, 1,444 cm! tiim 6rneklerde gézlemlenmistir [21].

3.1.2. Mekanik test bulgulart (Mechanical test results)
3.1.2.1. Sertlik deneyi sonug¢lart (Hardness test results)

Orijinal PMMA numunesinin sertligi 6442 Shore D
diizeyindedir (Sekil 8). PMMA igerisine katilan gii¢lendirici
bilesenler genel olarak PMMA ’nin sertligini artirmistir. Bu
artig orani, giiclendirici bilesenin tiirii ve kompozit i¢indeki
694

oranina bagl olarak, %1,5 - 17 arasinda degismektedir.
Sadece %0,5 MMT igeren kompozitin sertligi, orijinal
PMMA’dan yaklagik %3 daha diistiktiir.

Ote yandan her bir kompozit grubunda, giiclendirici bilesen
orani arttiginda da sertlik siirekli olarak artmaktadir. Ancak,
her bir kompozit grubunda, bilesenlerin oranmin sertligi
katkist farkli diizeydedir. Nano killerin kullanildigi
kompozitlerde ise (HNTs grubu), orijinal numune goére yine
sertlik artist gozlenmistir, giliglendirici bilesen oraniyla
sertlik artma hizi daha yavastir ve kullanilan HNTs oranina
bagli olarak orijinal numuneye gore %3-10 arasinda
gerceklesmektedir. Yiizeyi modifiye edilmis nanokillerin
kullanildig1r kompozitler ise (MMT grubu) sertligin orijinal



Bel ve ark. / Journal of the Faculty of Engineering and Architecture of Gazi University 34:20 (2019) 687-700

==l
]

.
=

sertlik, Shore D
g 8 =

o
Pl

Sekil 8. Orijinal PMMA ve farkli oranlarda gii¢lendirici mikro ve nano bilesen i¢eren kompozitlerin Shore D sertlik

degerleri.

( Shore D hardness results of Pure PMMA and PMMA with nano and micro size reinforcements)
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Sekil 9. Orijinal PMMA ve farkli oranlarda gii¢lendirici mikro ve nano bilesen i¢eren kompozitlerin darbe direnci

degerleri.

( Impact test results of Pure PMMA and PMMA with nano and micro size reinforcements)

numuneye gore en diigiik oranda (%1,5-5) artti§1 kompozit
grubudur.

3.1.2.2. Darbe deneyi sonuglart (Impact test results)

Orneklerin tamaminda kirilma, darbe etkisinin oldugu
noktandan itibaren dogrusal bir diizlem iizerinde

gerceklesmis, numunelerde herhangi bir distorsiyon
gbzlenmemistir. Orneklerin darbe direnci incelendiginde,
orijinal PMMA numunesinin tiim numuneler i¢inde en diisiik
darbe direncine (~1,5 J/cm?) sahip oldugu, kompozit
yapilarin darbe direncinin orijinal PMMA numunesine gore
1,5 - 4 kat arasinda arttig1 goriilmektedir (Sekil 9). En yiiksek
darbe direnci degeri (~9 J/cm?), MK 1% wt., HNTs 5% wt
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PMMA/MK/HNTs igeren kompozitte elde edilmistir. Her bir
kompozit grubunda, gii¢lendirici bilesen oranindaki
degisime bagli olarak darbe direncinde belirgin bir degisim
goriilmemektedir. Ancak, giiclendirici bilesen olarak nano
killerin kullanildigi  6rneklerin  (HNTs grubu) darbe
direncinin daha kararli bir davranig gosterdigi belirlenmistir.
Darbe deneyi sonuglari, Sekil 8’da verilen sertlik deneyi
sonuglariyla birlikte degerlendirildiginde, PMMA igerisine
giiclendirici bilesen olarak mikro ve nano partikiiller
katilmasiyla iiretilen kompozit yapilarin PMMA nin sertlik
ve darbe direncini birlikte arttirdigr goriilmektedir.
Kompozit yapilar kendi igerisinde degerlendirildiginde,
giiclendirici bilesen olarak nano killerin kullanildigi
orneklerin (HNTs grubu), diger gruplarla karsilastirilabilir
sertlik degerleri sergilemesinin yani sira, bilesen oranina
bagli olarak darbe direnci degisiminin de daha kararli olmasi
nedeniyle, sertlik ve darbe 6zelliklerinin optimum seviyede
bir arada elde edildigi numune grubu oldugu belirlenmistir.

3.1.2.3. Egme deneyi sonuglart (Bending test results)

Incelenen numuneler icinde en yiiksek egme dayanimu,
orijinal PMMA numunesinde elde edilmistir. PMMA
igerisine katilan bilesenlerle tiretilen kompozit malzemelerin
egme dayanimi ise, katkisiz PMMA’ya gore daha diistiktiir.
Kompozit bileseninin tiiriine gore bir degerlendirme
yapildiginda, kompozitler igindeki en yiiksek egme
dayanimi,%0,5 HNTs iceren numunede elde edilmis olmakla
birlikte, daha yiikksek HNTs oranlarinda egme dayanimi
diismiistiir. Kompozit yapilarda bilesen oraniyla, genel
egiliminin nispeten diigiik bilesen oranlarinda daha iyi egme
dayanimi1 degerlerinin elde edilmesi seklinde oldugu
belirlenmistir.

3.1.2.4. Basma deneyi sonuglari (Compression test results)

Sekil 11°den goriildiigii gibi, en yiiksek basma dayanimi,
katkisiz PMMA numunesinde elde edilmistir. Farkli tiir ve
oranlarda bilesen i¢eren kompozit malzemelerde ise basma
dayanimi %3-20 oraninda azalmaktadir. Bilesen tiiriine gore
bir degerlendirme yapildiginda, digerlerine gore daha yiiksek
basma dayanimiyla 6ne ¢ikan bir grup bulunmamakta, farkli
tiir ve oranlardaki bilesenlerin kompozitin basma dayanimini
benzer sekilde etkiledigi anlasilmaktadir.

3.1.2.5. Kendini onarma kapasitesinin degerlendirilmesi
(Evaluation of self-healing capacity)

Kendini onarma igleminden sonra egme dayanimi uygulanan
PMMA kompozit bileseninin tiiriine gore karsilastirma
yapilmigtir (Sekil 12, Sekil 13). GMA takviyesi sayesinde,
kendini onarma islemi saglandiktan sonra, mikrokiire ve
nanokil takviyeli PMMA’nin, egme dayaniminin degisimi
mukayeseli olarak degerlendirilmistir. Bu amagla, kendini
onarma islemi saglandiktan sonra, mikrokiire ve nanokil
takviyeli PMMA polimerlerdeki egme dayanimini
incelemek amaciyla, ayni sartlarda 3-noktali egme deneyi
tekrar uygulanmustir. incelenen numuneler iginde en yiiksek
egme dayanimindaki diisme orani, en fazla%5 HNTSs
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takviyeli PMMA polimerde tespit edilmistir (Sekil 12).
MMT takviyeli PMMA yapidaki egme dayanimindaki
diisme oranlarinin tiim takviye oranlarinda birbirine yakin
oldugu tespit edilmistir (Sekil 13).

3.2. Tartismalar (Discussions)

XRD paternleri incelendiginde PMMA ‘ya karakteristik
genis pik tiim drneklerde ~30° *de gézlemlenmektedir (Sekil
5). PMMA yapiya, MK, MMT nanolevha ve HNTSs nanotiip
takviyesi yapildiginda, polimer yapida kristalin yeni
olusumlar olusmadig1 tespit edilmistir. FTIR spektrumu
incelendiginde tim MK, MMT nanolevha ve HNTs nanotiip
takviyesi yapilan PMMA yapida, PMMA matris yapimin
karakteristik pikleri gdzlemlenmistir (Sekil 7). Tiim drnekler
icin  bant kaymast veya genislemesi olusmadigi
gozlemlenmektedir. Killerin polimer matris yapiya fiziksel
olarak baglandig1 ve ATRP ile iiretim siirecinde kimyasal
bag olusmadig1 sonucuna ulagilmaktadir [26]. MK, HNTs ve
MMT polimer matris tarafindan sartlmistir ve aralarindaki
etkilesim fizikseldir [28] . FTIR sonuglari nano-kompozit
sentezinin basarili oldugu sonucunu gostermektedir.

Giiglendirici bilesenlerle takviye edilmis polimer matriksli
kompozit malzemelerde mekanik 6zellikleri belirleyen ana
unsurlar; bilesenin tiirii, boyutu ve dagilimidir. Mekanik
ozellikleri etkileyen diger etmenler; takviyenin matris iginde
homojen bir sekilde dagilmasi [29] ve matrisle giiglii bir ara
ylizey olusturmasidir [30]. Ara yiizey bag kuvvetinin yiiksek
olmasi durumunda yiikiin daha yiiksek elastik modiil olan
birlesene aktarilmasini saglamaktadir. Yiikiin giiclendirici
bilesene aktarilmasinin saglanmasi ile yiik tasima kapasitesi
artirilabilmektedir. Bilesenin tiirii ve boyutu, ara yiizey bag
kuvvetini etkileyen dnemli bir unsurdur. Bilesenin matriks
icinde homojen dagitilmasi ise, bu etkinin tiim kompozit
boyunca elde edilmesini saglamaktadir.

Incelenen kompozitlerin sertlik degerleri, bilesen tiiriine
bagli olarak onemli bir degisim gostermemekle birlikte,
artan Dbilesen oranina gore sertlik artmaktadir. Bunun
sonunda, incelenen bilesen tiir ve oran kombinasyonlarinin
¢ogunda, katkisiz PMMA numunesinden daha yiiksek
sertlie sahip kompozit yapilar elde edilmistir. Sertlik
degerleri, sertlik deneyinin dogas1 geregi cok kiiclik bir
bolgede Olgiilmektedir. Bu bakimdan, porozite gibi
muhtemel yapisal kusurlardan etkilenmemekte (ya da ¢ok
disiik oranda etkilenmekte), ve bilesen — matriks
etkilesiminin iyi bir gostergesi olabilmektedir. Bu durum,
matriksle bilesen arasinda giiclii ara yiizey baglarinin
olustugunu ve bilesenin giliglendirici  etkisinin  bu
kompozitlerde saglandigini  gostermektedir  [31-34].
Kompozitlerin ~ darbe direnci  degerlerinin  katkisiz
PMMA’dan daha yiiksek oldugu goriilmiistiir. Polimer
matriksli kompozit yapilarin darbe direnci, bilesen-matriks
ara yiizey dayanimina ve bu sayede bilesenin matriksi
toklagtirict etkisinin elde edilmesine baglidir. Elde edilen
darbe direnci degerlerinin, katkisiz PMMA’ya gore yiiksek
olmasi, sertlik deneyi sonuclarma benzer sekilde bilesen-
matriks ara yilizey dayaniminin yiiksek, bilesenlerin yap1
igerisinde dagiliminin ise homojen oldugunu gostermektedir.
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Sekil 10. Orijinal PMMA ve farkli oranlarda giiglendirici mikro ve nano bilesen iceren kompozitlerin egme dayanimi
degerleri. (Bending test results of Pure PMMA and PMMA with nano and micro size reinforcements)
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0,5% 1% MMT 3% MMT 5% MMT  0,5% 1% HNTs 3% HNTs 5% HNTs

MMT
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Sekil 11. Orijinal PMMA ve farkli oranlarda gii¢lendirici mikro ve nano bilesen i¢eren kompozitlerin basma dayanimi
degerleri. (Compression test results of Pure PMMA and PMMA with nano and micro size reinforcements)

Incelenen kompozit numunelerin 3-noktali egme deneyiyle
belirlenen egme dayanimi degerleri, katkisiz PMMA ’ya gore
daha diistiktir. Egme deneylerinde, numune yatay bir
diizlem iizerinde mesnetlenmis durumda iken, kalinlik
ekseni boyuna uygulanan kuvvetle egmeye zorlanmaktadir.
Bu sirada, numunenin yiikiin uygulandigi kisminda i¢ biikey
egilme ve dolayisiyla basma gerilmeleri olusurken, diger
yiizeyde dis bikey bir egilme ve c¢ekme gerilmeleri
olusmaktadir. Dolayisiyla egme sirasinda numunenin
deformasyonunu ve nihai kirilma davranisi, g¢ekme

gerilmeleriyle belirlenmektedir. Cekme gerilmesi altindaki
kompozit yapilarda, daha iyi dayanim degerlerine ulagilmasi,
uygulana yiikiin gii¢lendirici bilegenler tarafindan matrikse
aktarilmas: ve daha genis bir alana yayilmasi ile miimkiin
olur. Dolayistyla, egme dayanimi, gii¢lendirici bilesenlerin
homojen dagilmasi ve matriksle iyi bir ara yiizey
olusturmasinin yani sira, porozite gibi yapisal kusurlardan da
etkilenmektedir. Incelenen kompozitlerde diisiik egme
dayanimin elde edilmesi, kompozitin yiik transfer
kabiliyetinin, katkisiz PMMA diizeyinde olmadigim
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dayanimi degerleri. (Bending test results of Pure PMMA and PMMA with nano and micro size reinforcements)
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Sekil 13. Mikro-kiire ve nano-birlesen takviyeli PMMA yapidaki egme dayanimindaki diigme oranlari.
(Reduction in flexural strenght of PMMA and PMMA reinforced with micro-sphere and nanoclay)

gostermektedir. Bu durumda, yapi igindeki porozite tiirii
kusurlarin ~ giderilmesinin, sertlik ve darbe direnci
degerlerine benzer sekilde, egme dayanimini da arttirmasi
beklenmektedir.

Statik yiikler altinda malzemenin dayaniminin (yiik tasima
kapasitesinin) bir 6l¢iisii olarak, basma ve egme deneyleri
karsilagtirilabilir. Dolayistyla, basma dayanimini belirleyici
olan unsurlar, kompozit malzemelerden beklenen faydalarin
saglanmasmin ana gerekliligi olan, homojen dagilim ve iyi
bilesen-matriks ara yiizey dayaniminin yani sira, egme
dayanimi i¢in de belirleyici olan porozite tiirii kusurlarin
yapt igindeki boyut ve dagilimidir. Bu bakimdan, diisiik
egme dayanimlarinin gerekgesi olarak yukarida belirtilen
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kusurlarin, basma dayanimini da benzer sekilde olumsuz
etkilemesi beklenir. Ancak kompozitlerin basma dayanimi
katkisiz PMMA’ya gore azalmis olmasma ragmen, bu
azalma miktar1 egme dayanimindaki kadar yiiksek degildir.
Bu durum, basma deneyi sirasindan numunenin (¢ekme
gerilmesi yerine) basma gerilmesinin (kuvvetinin) etkisi
altinda olmasindan ve basma kuvvetlerinin, porozite gibi
yap1 kusurlarini kapanmaya zorlamasindan, bunun sonucu
olarak bazi yapir kusurlarinin kapanarak, kompozitin yiik
tagima kapasitesini  6nemli Olgiide azaltmamasindan
kaynaklandigi degerlendirilmektedir. Yapilan ¢alismalarda
MMT ‘nin kendini onarma kapasitesinde artirici veya
azaltict bir etkisinin olmadigi gozlemlenmistir. Nanokil
takviyeli kompozitler i¢indeki en yiiksek egme dayanimi,
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MK 1% wt. HNTs 0,5% wt. PMMA/MK/HNTs igeren
numunede elde edilmistir. %0,5’den daha yiiksek HNTSs
oranlarinda egme dayanimi diismektedir. Artan HNTs orani
ile kendini onarma sonrast egme dayanimindaki diisme
artmaktadir. Literatiirde, i¢ci bos boru sekilli HNTSs
nanotiiplerin, kimyasal olarak aktif maddeler ile
yiiklenebildigi belirtilmektedir [12]. Ayrica, ~15-30 nm ig
bosluk ¢apina sahip HNTs nanotiiplerdeki, bu i¢ boslugun,
kimyasal maddelerin yiiklenmesiyle etkili bir konteyner
gorevi gordiigii arz edilmektedir [12]. Bu ¢alismada HNTs,
Sigma Aldrichten 1,26-1,34 mL/g bosluk hacmine sahip
olacak sekilde temin edilmistir. i¢ci bosluk olan HNTs 30-70
nm X 1-3 pum (¢ap x boy) Oolgiilerindeki nanotiipler,
polimerizasyonun ilerleyen asamalarinda, diger bir deyisle,
polimerizasyonun kismen tamamlandii sirada, karisima
katilmigtir. Dolayisiyla, HNTs nanotiiplerin, karigimin
viskozitesinin yiiksek oldugu sirada rotatif calkalayici
kullanilarak homojen bir sekilde disperse edilmesi
saglanirken, bazi HNTs nano-tiiplerin i¢ kisimlarinin bos
kaldig1 distiniilmiistiir. Hasar sirasinda mikro-kiirelerin
icinden ¢ikan GMA sivisinin, bos kalan HNTs ’lerin i¢
kisimlara kapiler etki ile ilerlemesi malzemenin kendini
onarma kapasitesini diigiirmiistiir. Dolayisiyla, PMMA/MK
kompozitte meydana gelen kendini onarama igleminin,
montmorillonit kil nano-levhalarda, HNTs’ kil nano-
tiiplerinden daha etkin oldugu tespit edilmistir.

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Bu ¢alismada, polimer eriyik igerisinde, nm kalinligindaki
yiizeyi modifiye edilmis Montmorillonit nanokil tabakalari
(MMT) ve Halloysite kil nanotiip (HNTs) aglomere olmadan
polimer yap1 ile uyumlu olacak sekilde disperse
edilebilmistir. HNTs> kil nano-tiiplerin i¢inin oyuk
olmasindan dolayi, eriyik haldeyken HN’nin eklenmesi
sayesinde, polimer eriyikteki mevcut monomer ile HN’ nin
birbirine daha 1iyi entegrasyonunu saglanabilmektedir.
Uretim sirasindaki; HNTs ’nin polimer yapidaki dagilim
stiresi (~1 saat) ile MMT ’nin polimer yapidaki dagilim
stiresi (~2-3 saat) karsilastirildiginda HNTs ’nin polimer
yapida daha kolay dagildigi belirlenmistir. Yapilan optik
profilometre ¢aligmalarindan PMMA/MK ‘nin matris yap1
icinde, HNTs 'nin MMT ’ye gore, daha homojen bir sekilde
dagildif: tespit edilmistir. Elde edilen goriintiiler HNTs
takviyesinin malzemenin islene bilirligini bir miktar
gelistirdigini gostermektedir.

Nanokil takviyeli kompozitler igindeki yiiksek egme
dayanimlilari, MK 1% wt. HNTs 0,5%  wt.
PMMA/MK/HNTs ve MK 1% wt. MMT 1% wt.
PMMA/MK/MMT igeren numunede elde edilmistir.
Kendini onarma isleminden sonra, egme dayanimindaki
diisme oraninin MMT takviyeli 6rneklerde ayni seviyede
kaldig1, HNTSs takviyeli 6rneklerde ise artan takviye oranryla
kendini onarma Kkapasitesinin azaldigi tespit edilmistir.
Darbe dayanimindaki ~4 kat artis ve kendini onarma
isleminden sonra yapilan egme dayanimi deneylerindeki
degisim goz Oniine alindiginda MK 1% wt. MMT 1% wt.

PMMA/MK/MMT nano-kompozit en iyi kendini onaran
malzemesi olarak se¢ilmistir.
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