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Grafen Takviyeli Epoksi Nanokompozitlerin Ozelliklerinin
Incelenmesi

Investigation of Properties of Graphene Reinforced Epoxy
Nanocomposites

Onemli noktalar (Highlights)

% Grafen/epoksi nanokomporzit filmler basariyla iiretilmistir.| Graphene / epoxy nanocomposite films have
been successfully produced

%I lik grafen katkisinda, maksimum gerilme degeri, ~20 MPa olarak elde edilmistir. | The maximum tensile
value of graphene/epoxy nanocomposites was obtained as ~ 20 MPa with 1% graphene addition.

« Hacimsel diren¢ %28,2 ve yiizeysel direng %9,7 oraninda azalmigtir./ Reduction in the volumetric resistance
and surface resistance was obtained as 28.2% and 9.7%, respectively.

% Grafenin, nanokompozitlerin termal bozunmasini yavaslattigr sonucunu desteklemistir./ The conclusion that
graphene slows down the thermal degradation of nanocomposites is supported.

«» Elektriksel iletkenlik, gerilme degerleri ve 151k absorpsiyonunda artis saglanmistir. IAn increase in the
electrical conductivity, tensile values and light absorption of nanocomposite films was obtained.

Grafik Ozet (Graphical Abstract)

Elektriksel iletkenlik ve mekanik ozellikleri iyilestirilmis epoksi kompozitler elde etmek amacryla grafen %0,05, %0,1,
20,25, %0,5 ve %I oranlarinda epoksi igerisine eklenmis ve nanokomporzit filmler iiretilmistir ve ozellikleri
incenelmistir.] Graphene was added to the epoxy at certain rates which 0.05%, 0.1%, 0.25%, 0.5% and 1% to obtain
nanocomposites and properties of the films were investigated.

Amacg (Aim)
Elektriksel iletkenlik ve mekanik ozellikleri iyilestirilmis epoksi kompozitler elde etmek amaciyla grafen igeren

nanokompozit filmler iiretilmigtir. / To obtain improved electrical conductivity and mechanical properties,
nanocomposites with graphene were produced.

Tasarim ve Yontem (Design & Methodology)

Grafen tozu epoksi igerisinde ultrasonik homojenizator yardimiyla dagilmigtir. Ardindan, sertlestiricisi ilave
edildikten sonra aliiminyum kaplara dokiilmiis ve nanokompozit filmler iiretilmistir. / Firstly, graphene powder was
dispersed in epoxy by means of an ultrasonic homogenizer. Then, after ther hardener was added, it was poured in to
aluminum containers and nanocomposite films were produced.

Ozgiinliik (Originality)
Genis konsantrasyon araliginda iiretilen grafen katkili epoksi polimer kompozitlerin ézelliklerinin ayrintili sekilde

incelenmesi bu ¢alismanmn o6zgiin yamdir./ A detailed examination of the properties of graphene-added epoxy polymer
composites produced in a wide concentration range is the unique aspect of this study.

Bulgular (Findings)

%1 ’lik grafen katkisi, grafen/epoksi nanokompozitlerin maksimum gerilme degerini, katkisiz epoksiye géore %33,84
oranminda arttirarak ~20 MPa’ ¢ikartmistir, hacimsel direng degerinde %28,2 ve yiizeysel direncinde %9,7’lik bir
azalmaya sebep olmugstur. | The maximum tensile value of graphene/epoxy nanocomposites was obtained as ~20 MPa

by increasing 33.84% compared to neat epoxy-based nanocomposites with 1% graphene addition reducing the
volumetric resistance and surface resistance as 28.2% and 9.7%, respectively.

Sonucg (Conclusion)

Epoksiye ilave edilen grafen miktar arttikca, nanokomporzit filmlerin elektriksel iletkenliginin, gerilme degerlerinin
ve 151k absorpsiyonunun arttigr gozlenmigtir. | It has been observed that as the amount of graphene added to the
epoxy increases, the electrical conductivity, tensile values and light absorption of nanocomposite films increase.

Etik Standartlarin Beyani (Declaration of Ethical Standards)

Bu makalenin yazarlar: ¢calismalarinda kullandiklart materyal ve yontemlerin etik kurul izni ve/veya yasal-ozel bir
izin gerektirmedigini beyan ederler. / The authors of this article declare that the materials and methods used in this
study do not require ethical committee permission and/or legal-special permission.
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Grafen Takviyeli Epoksi Nanokompozitlerin
Ozelliklerinin Incelenmesi

Arastirma Makalesi / Research Article
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Son yillarda, grafen sahip oldugu iistiin elektronik, termal ve mekanik 6zellikler nedeniyle bilim adamlari ve sanayinin ¢ok ilgisini
¢ekmis ve farkli alanlarda ve ileri uygulamalarda kullanilmaya baglanmustir. Grafenin ¢ok az miktarda katki olarak kullanilmasi ile
polimerlere ileri 6zellikler katmasi nedeniyle, grafen ve tiirevleri polimer kompozitler alaninda da biiyiik ilgi uyandirmistir. Bu
nedenle, bu ¢caligmada, 6zellikle elektriksel iletkenlik ve mekanik 6zellikleri iyilestirilmis epoksi kompozitler elde etmek icin grafen
belirli oranlarda (agirlikca %0,05, %0,1, %0,25, %0,5 ve %1) epoksi igerisine eklenmis ve nanokompozit filmler tiretilmistir.
Uretilen nanokompozitlerin &zellikleri, fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FT-IR), termogravimetrik analiz (TGA),
mekanik test, taramali elektron mikroskobu (SEM), UV-Vis-NIR spektrofotometre ve elektriksel iletkenlik 6l¢timleri yapilarak
incelenmistir. Yapilan ¢alisma sonucunda, %1 oraninda grafen katkisi, epoksi filmlerin hacimsel direng¢ degerinde %28,2 ve
yiizeysel direncinde %9,7°1ik bir azalmaya sebep olmustur. Grafen/epoksi nanokompozitlerin maksimum gerilme degeri, %1’lik
grafen katkisinda, katkisiz epoksiye gore %33,84 oraninda artarak ~20 MPa olarak elde edilmistir. Sonug olarak, epoksiye ilave
edilen grafen miktar1 arttikga, nanokompozit filmlerin elektriksel iletkenliginin, gerilme degerlerinin ve 1s1k absorpsiyonunun
artt1g1 gozlenmistir. Elde edilen nanokompozit filmler, sagladigi iyilestirilmis elektriksel iletkenlik ve mekanik dzellikler sayesinde
endiistriyel uygulamalarda kullanilabilir.

Anahtar Kelimeler: Grafen, nanokompozit, epoksi, kompozit, polimer nanokompozit.

Investigation of Properties Graphene Reinforced
Epoxy Nanocomposites

ABSTRACT

In recent years, graphene has attracted the attention of scientists and industry due to its superior electronic, thermal and mechanical
properties and has been used in different fields and advanced applications. Graphene and its derivatives have also attracted great
interest in the field of polymer composites, since the use of graphene as a small amount of additive brings about advanced properties
to the polymers. Therefore, in this study, graphene was added to the epoxy at certain rates (0.05%, 0.1%, 0.25%, 0.5% and 1%) to
obtain nanocomposites with improved electrical conductivity and mechanical properties. The properties of obtained nanocomposite
films were examined by fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR), thermogravimetric analysis (TGA), mechanical test,
scanning electron microscope (SEM), UV-Vis-NIR spectrophotometer and electrical conductivity measurements. 1% graphene
additive caused a 28.2% decrease in the volumetric resistance and 9.7% in the surface resistance of the nanocomposite films. The
maximum tensile value of graphene/epoxy nanocomposites was obtained as ~ 20 MPa by increasing 33.84% in 1% graphene
additive compared to neat epoxy-based nanocomposites. As a result, it has been observed that as the amount of graphene added to
the epoxy increases, the electrical conductivity, tensile values and light absorption of nanocomposite films increase. The
nanocomposite films obtained can be used in industrial applications thanks to the improved electrical conductivity and mechanical
properties.

Keywords: Graphene, nanocomposite, epoxy, composite, polymer nanocomposite.
1. GiRiS (INTRODUCTION)

Son yillarda, termoset kompozitler, kolay islenme
ozellikleri, iyi siirtinme direngleri ve yiiksek isleme

sicakliklarina sahip olmalar1 gibi 6zelliklerinden dolay1
cesitli miihendislik uygulamalarinda artan kullanima

mekanik &zellikleri, diisik maliyeti, kolay islenmesi,
birgok alt tabakaya yapismasi, diisiik ¢cekme orani,
yiiksek elektrik yalitimu, iyi fizikokimyasal, dielektrik ve
yaslanma ozellikleri ile iyi kimyasal dayanim gibi
ozellikleri sayesinde, genis bir uygulama alanina sahip

sahiptirler [1]. Termoset kompozit olarak genellikle
epoksi, polyester, fenolik ve poliimid regineler tercih
edilmektedir [2]. Yapistirici, kaplama, laminasyon,
kapsiilleme, elektronik/elektrik yalitimi1 ve kompozit
uygulamalar gibi bir¢ok alanda yiiksek performanslt bir
malzeme olarak kullanilan epoksi recineler, miikemmel

*Sorumlu Yazar (Corresponding Author)
e-posta : ayse.bedeloglu@btu.edu.tr

termoset matrisler olarak kullanilmaktadir [3-8]. Capraz
bagl ag yapilarindan dolay1 diisilk nem emme, yiiksek
modiil ve yliksek sicaklik performanslart 6zelliklerine
sahip olan epoksi regineler, istenmeyen bir kirtlganlik
ozelligi gostermektedirler [9]. Giiniimiizde yiiksek
performansa sahip ileri teknolojili {riinlerin, farklh
Ozellikte nano malzemeler iceren kompozitlerle
olusturuldugu goriilmektedir. Ozellikle, 2004 yilinda
kesfedilen grafen, iki boyutlu altigen kafes seklinde
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diizenlenmis, benzersiz oOzellikler sunan bir karbon
allotropudur ve diger nano malzemeler arasinda 6nemli
bir yere sahip olmustur [10, 11]. Grafen iizerine yapilan
yogun ¢aligmalar sonucunda, Young modiiliiniin (~1000
GPa), kirllma mukavemetinin (~125 GPa), elastisite
modiiliiniin (~0.25 TPa), 1s1l iletkenliginin (~5000 Wm*
K1), yiik tastyicilarinin hareketliliginin (~200000 cm2 V-
L1, 6zgiil yiizey alamnin (hesaplanan deger, ~2630 m?
gY) ve kuantum Hall etkisinin son derece yiiksek degerler
gosterdigi bulunmugtur. Grafenin bu {istiin 6zellikleri,
giines hiicreleri, sensorler, piller, seffaf elektrotlar
stiperkapasitorler ve diger fonksiyonel nano kompozitler
gibi bircok uygulamada tercih edilen bir takviye
malzemesi olmasina sebep olmaktadir [12-15].

Polimer matrislerin igerisine ¢ok az miktarda grafen
ilavesiyle, sertlik, gerilme mukavemeti, siirtiinme,
asimma gibi dzelliklerde artis saglanmis kompozitler elde
edilebilmektedir [10]. Ayrica, grafen takviyeli
kompozitlerde, grafenin hacim kesrindeki artig ile Young
modiilii ve kayma modiiliinde 6nemli bir artis gézlenme
ve kirilganligi da azalmaktadir [16]. Ancak, polimer
kompozitlerde, matris ile grafen arasindaki ara ylizey
iliskisi oldukga zayiftir. Bu nedenle, literatiirde, grafenin
yukarida sayilan dstiin 6zelliklerinden dolayr epoksi
matrisi igerisine katilmasi ile ilgili ¢ok fazla deneysel
calisma bulunmaktayken [17-26], bu g¢alismalarin bir
kismu, grafenin yiizeyinin modifiye edilmesi ile grafen ve
epoksi arasindaki ara yiizey enerjisininin arttirilmasini ve
daha homojen karigimlarin hazirlanmasini saglamaya
yoneliktir [27]. Kovalent baglar ile fonksiyonellestirme,
kovalent olmayan fonksiyonellestirme ve elementel
doplama  fonksiyonellestirmede  kullanilan  temel
yontemlerdir [28]. Duan ve ark., benzil glisidil eterini
(BGE) grafen  yiizeyini  modifiye  etmekte
kullanmiglardir. Modifiye edilmis grafen takviyesi ile
nanokompozitlerin ¢ekme dayanimi, elastik modiild,
depolama modiilii ve termal iletkenligi sirastyla, %15,
%32,8, %37 ve %95,7 artig gdstermistir [29]. Wang ve
arkadaslar1 ise, karboksil sonlu biitadien akrilonitril
(CTBN) katkili epoksi matris igerisine grafen ilavesi i¢in
uygun strateji belirlenmeye calisilmistir. flave edilen
grafen boyutu ve miktarinin CTBN ile modifiye edilmis
epoksi kompozitlerin kirilma toklugu, 1sil iletkenlik,
mekanik ve termo-mekanik ozellikler {izerine -etkisi
incelenmistir. Epoksi regine igerisine %10 CTBN ve %3
Grafen (5 mm’den biiyiik) ilavesi ile tokluk degerinin
%108, termal iletkenligin %145 gelistirildigi rapor
edilmistir [30]. Ayrica, diger bir g¢alismada, grafen
yiizeyinin kovalent baglar ile fonksiyonellestirilmesi
sayesinde dolgunun matris i¢inde daha iyi dagildig:
gozlemlenmis, fakat bu durumun, grafen
nanopartikiillerin ~ elektriksel — 6zelliklerini  olumsuz
etkiledigi bildirilmistir [31].

Fonksiyonellestirme  islemleri, grafenin  polimer
icerisinde dagilimini iyilestirse de, ek kimyasal madde ve
yontem maliyeti ile grafenin polimer igerisindeki
iletkenlik &zelliklerini zayiflatmas1 nedeniyle, grafen
¢cogu zaman ylizey fonksiyonellestirilmesi
uygulanmadan, ultrasonik etki ile polimer igerisinde
homojen bir sekilde dagitilmaktadir [32-34].

Tilim bu ¢aligmalar incelendiginde, genis konsantrasyon
araliginda {retilen grafen katkili epoksi polimer
kompozitlerin  6zelliklerini inceleyen ¢alismalarin
oldukg¢a kisith oldugu goriilmektedir. Bu nedenle bu
caligmada, 5 farkli konsantrasyonda (agirlik¢a %0,05-1)
grafen  takviyeli  epoksi  regine  kompozitler
hazirlanmistir. Grafen nanoparcaciklart epoksi matris
igerisinde, sonikasyon iglemi yani bir prob-tipi ultrasonik
homojenlestirici yardimi ile dagitilmistir. Hazirlanan
katkisiz ve bu 5 farkli konsantrasyondaki katkili
nanokompozit filmler kimyasal, elektriksel, mekanik,
termal, optik ve morfolojik 6zellikler agisindan ayrintili
bir sekilde incelenmis ve elde edilen sonuglar birbiri ile
karsilagtirilarak sunulmustur.

2. MATERYAL VE METOD (MATERIAL and
METHOD)

2.1 Malzeme (Material)

Nanokompozitlerin iiretilmesi amaciyla, grafen tozu
(Grafen Kimyasal Endiistrisi, Tirkiye) (elektriksel
iletkenligi >10° S/m ve yiizey alan1 > 500 m?/g (BET)),
Bisfenol A esasli epoksi regine (EP-100, Epakem,
Istanbul) (Epoksit ekivalent kiitlesi 180-200 g/eq,
viskozitesi 700-1000 cps/25°C) ve sertlestirici (385H,
Epakem, istanbul) kullanilmistir.

2.2 Yontem (Method)

Grafen takviyeli epoksi nanokompozitler hazirlanirken,
agirlikga %0,05, 0,1, 0,25, 0,5 ve %1 oraninda grafen
tozu, ilk olarak epoksiye (24 gr) dahil edilmistir.
Ardindan 1,5 saat ultrasonik homojenizatore konularak
homojen bir karigim saglanmigtir. Grafenin epokside
dagilimi saglandiktan sonra sertlestiricisi (12 gr) ilave
edilmistir. Bu ¢ozeltideki epoksi ve sertlestirici oran1 2:1
secilmigtir. Sertlestiricisi ilave edilen santrifiij tiipiindeki
grafen/epoksi nanokompozit ¢ozeltisi iyice
calkalandiktan sonra, 5 dk ultrasonik banyoya konularak
baloncuklarin  giderilmesi  saglanmigtir.  Ardindan
aliminyum kaplara 5 gr karisim ilave edilmis ve
yilizeydeki olusan baloncuklar sirmnga ignesi yardimiyla
patlatilmistir. Hazirlanan ¢ozeltiler oda sicakliginda 1
giin bekletilerek kiirlenmesi saglanmistir. Ardindan,
etkili bir karsilastirma yapilabilmesi amactyla, katkisiz
epoksi nanokompozit film tretilmistir (Sekil-1).
Uretilen 9 cm gapindaki katkisiz ve grafen katkili epoksi
nanokompozit filmlerin ortalama inceligi mikrometre ile
0,69 mm olarak ol¢iilmiistiir.
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Sekil 1. Katkisiz ve Grafen Katkail Epoksi
Nanokompozitlerin Goriintiileri (Images of Neat and
Graphene Reinforced Epoxy Nanocomposites).

2.3 Karakterizasyon (Characterization)
2.3.1 FT-IR analizleri (FT-IR analysis)

Bu ¢aligma kapsaminda, katkisiz epoksi ve grafen/epoksi
nanokompozitlerin 400 cm™ ile 4000 cm? frekans
arasinda absorbans degerleri dl¢iilerek Nicolet-1S50 FT-
IR spektrofotometre ile FT-IR analizleri yapilmustir.

2.3.2 Elektriksel ozellikler (Electrical properties)

Uretilen epoksi nanokompozitlerinin hacimsel ve
yiizeysel diren¢ olglimleri (20 mA, 20 V), Keithley
6517B-E cihazina entegre Keithkey 8009 test aparati ile
4 prob teknigine gore ASTM D-257 standardina uygun
olarak yapilmistir. Her bir numune igin 3'er test
gerceklestirilmigtir.  Hacimsel ve ylizeysel direncin
hesaplanmasinda asagidaki formiiller kullanilmigtir:

. 53,411 \% @
pv = ps* t(cm) )
o=~ )

Py

Burada, yiizey direnci (ps), nanokompozit numunesinin
yilizeyine bir voltaj uygulayarak, ortaya c¢ikan akimi
Olgerek ve yukaridaki denklem (1)1 uygulayarak
hesaplanir. ps, nanokompozit numunesinin yiizey
direncidir, V uygulanan gerilimdir ve I, elektrometreden
okunan akimdir. Hacimsel direnci (pv), belirli bir akim,
enine kesitsel bir alandan akarken, belirli bir mesafede
ayrilan elektrotlar arasindaki potansiyel bir farkin
kaydedilmesiyle Olciilmiistiir. Burada, t nanokompozit
numunesinin  kalinlifi (cm) ve o nanokompozit
numunesinin iletkenligidir. Hacimsel direnci (py) Ve
iletkenlik yukarida verilen denklemlerle (2) ve (3)
hesaplanmaktadir [35].

2.3.3 Termogravimetrik analizler
(Thermogravimetric analysis)

Uretilen nanokompozitlerin termal analizleri, TGA (TA
Instruments/SDT 650) cihazinda gergeklestirilmistir.
Termogravimetrik tayin igin katkisiz epoksi ve %1'lik
grafen/epoksi numuneleri test edilmistir. Bu numuneler,
5-10 mg arasinda kesilmistir. Test, 30°C-600 °C arasinda
5°C/dak 1sitma hiz1 ile N, atmosferinde; 600°C-900°C
arasinda Oy atmosferinde ve son adimda 900°C'de 10
dakika bekleme seklinde gergeklestirilmistir.

2.3.4 Mekanik testler (Mechanical tests)

Bu c¢alismada iiretilen nanokompozitlerin mekanik
Ozellikleri, mekanik test cihazi (SHIMADZU-AGS-X)
cekme testi yapilarak incelenmistir. Test numuneleri
ASTM D638 standardina gére hazirlanmustir. lk olarak,
1 cm genisliginde ve 6 cm boyunda olacak sekilde
kesilmis ve ardindan g¢eneler arasi mesafe 4 cm olacak
sekilde tutturulmustur. Hazirlanan her bir numuneden
10ar test, 5 mm/dk ¢ekme hizinda uygulanmustir.
2.3.5 Spektrofotometrik analizler
(Spectrophotometric analysis)
Bu c¢alisma kapsaminda, katkisiz ve katkili epoksi
nanokompozit  numunelerinin  optik  dzellikleri,
spektrofotometre (Shimadzu UV-3600 UV-Vis-NIR) ile
incelenmistir. Spektrofotometrik analizler, 200 nm ile
800 nm arasinda 5 nm’lik adimlarla absorbans degerinin
Olciilmesi ile gergeklestirilmistir.
2.3.6 Morfolojik analizler (Morphological analysis)
Caligmada iretilen katkisiz  ve katkili  epoksi
nanokompozit numunelerinin  morfolojik  6zellik
analizleri, taramali elektron mikroskobu (SEM, Carl
Zeiss/Gemini 300) ile yapilmustir.

3. BULGULAR (RESULTS)
3.1 FT-IR Analizleri (FT-IR Analysis)
Katkisiz epoksi, %1 grafen/epoksi nanokompozit ve

grafene ait FT-IR analiz sonuglar1 Sekil 2'de
gosterilmistir.
100
90
80
=70 A
£ 60
.:5450 E CH,;,CH
é 40 4 C-C gerilme__>
£ 30 A I\
20 4 — % Katkasiz Epoksi C-0 gerilme
10 4 —— %1 Grafen/Epoksi Epoksi halkas
— % Katkisiz Grafen
0 4= T T T T T T
3900 3400 2900 2400 1900 1400 900 400

Frekans (cm™)

Sekil 2. Katkisiz Epoksi, %1 Grafen/epoksi ve Grafene Ait
FT-IR Analizleri (FT-IR Analysis of Neat Epoxy, %1
Graphene/epoxy and Graphene).
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Epoksi gruplarinda, 3445 cm™ (O-H gerilmesi), 2972 ve
2870 cm (CH3 ve CHy), 915 cm™* (epoksi grup) pikleri
g6zlenmistir [36]. Sekil 2'de goriildiigi gibi, spektrumda
katkisiz grafene ait herhangi bir pik gézlenmemis ve
buna bagli olarak da epoksi icerisindeki %1 grafen
katkisi, katkisiz epoksi ile karsilastirildiginda piklerde
herhangi bir farklilik olusturamamustir [37, 38].

3.2 Elektriksel  Diren¢ (Electrical
Resistivity Measurements)

Grafen, elektriksel iletkenligi yiiksek (107 S/m) bir
malzemedir [39]. Karbon esasli bu malzeme, epoksi gibi
elektriksel iletkenligi diisiik (2,7*1072) birgok polimerik
malzemeye uygun islemlerle takviyelendirilerek
elektriksel iletkenliklerinde artis saglanabilmektedir [18,
33, 40-46].

(")lg:iimleri

Calisma  kapsaminda  hazirlanan  grafen/epoksi
nanokompozitlerin elektriksel iletkenlik degerleri,
icerisinde  bulunan  grafen  miktarlarina  gore

incelenmistir. Grafen takviyeli epoksi nanokompozitlerin
hacimsel ve ylizeysel direnglerine ait grafikler Sekil 3 ve
Sekil 4'de gdsterilmistir.
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Sekil 3. Katkisiz ve Grafen Katkailt Epoksi
Nanokompozitlerin ~ Hacimsel Diren¢  Grafigi
(Volumetric Resistance Graph of Neat and Graphene
Reinforced Epoxy Nanocomposites).
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Sekil 4. Katkisiz ve Grafen Katkil1 Epoksi
Nanokompozitlerin Yiizeysel Direng Grafigi (Surface
Resistance Graph of Neat and Graphene Reinforced
Epoxy Nanocomposites).

Yapilan bu caligmada, katkisiz epoksilerin hacimsel
direng degeri, 5,348*10%° Q.cm iken, hacimsel direng
degeri, katki miktarinin artmasi ile genel olarak azalma

egiliminde olmustur ve %]1°lik grafen katkisisinda
3,839*10° Q.cm'ye diismiistiir. Yiizeysel direng degeri
ise, katkisiz epoksi numunede 6,660*10° /o olarak
Ol¢lilmistiir. Grafen katkisinin artmasi ile azalan bir
grafik egrisi gostermistir ve %1 grafen katkisi
yapildiginda, 6,012*10° Q/o olarak 6lgiilmiistiir. %1
oraninda grafen katkisi, hacimsel diren¢ degerinde
%28,2’lik  bir azalmaya neden olmusken yiizeysel
direngte bu azalma %9,7 civarinda olmustur.

Yiizeysel direng dl¢limlerinde, akim yiizeyde yer alirken,
hacimsel direng Olgiimlerinde, akim, O6lglimii alinan
nanokompozitin  i¢inden geger. Bu ¢aligmada,
topaklanma egilimine sahip olan grafene, FT-IR
spektrumlarinda da goriildiigl lizere herhangi bir yiizey
fonksiyonellestirmesi yapilmamuistir. %0,1 grafen katkili
numunelerin, ylizeysel diren¢ oOlglimiinde, grafigin
azalma egrisine uygun bir deger elde edilirken, hacimsel
diren¢ degerinde beklenmeyen bir artis gdzlenmesi,
iletken bir malzeme olan grafen tabakalarinin epoksi
kompozitin iginde bir miktar birleserek topaklandigini bu
nedenle de hacimsel direnci arttirdigini gostermektedir.
Literatiirde de deginildigi iizere, elde edilen
numunelerde, grafen, i¢ kisimlarda daha fazla
bulunmakta, nanokompozit yiizeyinde ise daha az yer
almaktadir [47, 48]. Bu durum da yiizey katmaninin bir
ozelligi olan yiizeysel diren¢ degerlerinde, hacimsel
diren¢ degerlerine gore daha az oranda diislis elde
edilmesine neden olmustur.

3.3 Termogravimetrik Analizler (Thermogravimetric
Analysis)

Bu ¢alismada, katkisiz epoksi ve %1 grafen-epoksi

nanokompozitlerin TGA analizleri Sekil 5'de verilmistir.

—— %] Grafen

— Katkisiz Epoksi

0 100 200 300 400 500 600

Sicakhik (°C)

Sekil 5. Katkisiz  Epoksi  ve %l Grafen/Epoksi
Nanokompozitlerin TGA Analizleri (TGA Analysis
of Additive Epoxy and 1% Graphene/Epoxy
Nanocomposites).

700 800 900 1000

Literatiirde, epoksiye dahil edilen grafenin daha yiiksek
bir termal kararliliga sahip oldugu rapor edilmistir [49].
Grafenin bu yiiksek termal kararlilig1 sayesinde, birgok
uygulamada kullanilmak {izere, polimerik malzemelere
takviyelendirilerek bozunma sicakliklar1 arttirilmaya
caligtlmaktadir [50, 51]. Sekil 5 incelendiginde,
hazirlanan nanokompozitlerde 2 adimli bozunma oldugu
goriillmektedir. 30°C ile 200°C arasindaki %]15'lik bir
agirhk kaybi, ticari epoksiye ilave edilen ucucu
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bilesenlerin  (plaktiklestiricilerin)  uzaklagsmasindan
kaynaklanmaktadir. Katkisiz epoksi ve %1 grafen-epoksi
yaklagik olarak 350°C'de bozunmaya baglamistir. Ayrica,
ilk bozunma adiminda katkisiz epokside, %70'lik bir
kiitle kayb1 goriiliirken, %1 grafen-epokside %67'lik bir
kiitle kayb1 meydana gelmistir. Bu kiitle farki, epoksi
nanokompozitlerin igerisindeki grafenin  varligina
dayanmakta ve nanokompozitlerin  bozunmasini
yavaglattigini géstermektedir [51].

3.4 Mekanik Testler (Mechanical Tests)

Hazirlanan grafen/epoksi nanokompozit numunelerine
ait cekme testi sonuglari, maksimum gerilme degerleri ile
Sekil 6'da verilmistir. Burada, goriildiigii {izere, grafen
takviyesi ile epoksi kompozitlerin maksimum gerilme
degerleri, grafen katki oranlarina bagl olarak kademeli
bir sekilde artmis ve 15,23 MPa'dan 20,38 MPa'a ¢ikarak
maksimuma (%1 grafen katkisi ile) ulasmistir. Benzer
sekilde, literatiirde de katkisiz epoksiye dahil edilen
grafen, numunelerin gerilme 6zelliklerini iyilestirmistir
[52]. %1 oraninda grafen katkili nanokompozitlerin

gerilme mukavemeti, katkisiz epoksi ile
karsilagtirildiginda  %33'lik  bir artis saglandig
gozlenmistir.
=25
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Sekil 6. Katkisiz ve Grafen Katkili Epoksi Nanokompozitlerin
Maksimum Gerilme Grafigi (Maximum Stress Graph

of Neat and Graphene Reinforced Epoxy
Nanocomposites).
Katkisiz ~ filmler ve  grafen  katkili  epoksi

nanokompozitlerin elastisite modiili (Young modiilii)
(MPa) degerlerine ait grafik, Sekil 7'de gosterilmistir.
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Sekil 7. Katkisiz ve Grafen Katkili Epoksi Nanokompozitlerin
Elastisite Modiilii Grafigi (Elasticity Modulus Graph of
Neat and Graphene Reinforced Epoxy
Nanocomposites).

Sekil 7 incelendiginde, epoksilere farkli oranlarda ilave
edilen grafenin, elastisite modiliini  arttirdig1
gozlenmistir. Agirlikca %0,05 grafen katkili epoksi
kompozitin elastisite modiilii, katkisiz epoksiye (1061,12
MPa) gore daha diisiik bulunmasina ragmen, arttirtlan
grafen miktarina bagh olarak elastisite modiili belli bir
miktarda artis gostermistir. Agirlikga %0,5 grafen
ilavesinde (1130,25 MPa), elastisite modiilii maksimuma
ulasmistir. %1 grafen ilavesinde elde edilen elastisite
modiili (1119,34 MPa), 9%0,5 grafen ilavesi ile
kargilagtirildiginda daha diisiik elde edilmistir. Epoksi
kompozitlerdeki elastisite modiiliindeki maksimum artig
(%7'lik  artis), beklenenden daha az olarak
gerceklegmistir. Termoset bir malzeme olan epoksi
igerisinde grafeni dagitmanin zor olmasi nedeniyle,
epoksi kompozitin bazi bolgelerinde yigilmalara neden
olmus ve buna bagli olarak da yiiksek elastisite modiilii
artig1 sonuglar elde edilemedigi diisliniilmektedir.

Literatiirde de benzer sekilde, grafenin yer yer
topaklanmas:  (aglomerasyonu) nedeniyle, grafen
takviyeli ~ kompozitlerin ~ mekanik  6zelliklerinde,
beklenilen artiglarin elde edilemedigi belirtilmistir [53,
54]. Grafen ilavesi %5'in altindayken elastisite
modiiliiniin arttigini, %7,5 grafen yiiklemesinde ise
azaldigini tespit eden calismalar da mevcuttur. Ortaya
¢ikan bu azalma, tretilen malzemenin viskozitesinin
artmastyla dagilimin homojen olarak saglanamamasina
ve buna baglh olarak da aglomerasyon olusmasina
baglanmistir[53].
3.5 Spektrofotometrik Analizler
(Spectrophotometric Analysis)
Elde edilen numunelerin optik 6zellikleri, 200 nm ile 800
nm arasinda 5 nm’lik adimlarla absorbans ve gecirgenlik
degerlerinin Ol¢iilmesi ile belirlenmistir. Sekil 8'de
katkisiz ve grafen katkili epoksi nanokompozitlerin
absorbans spektrumlari gosterilmistir. Grafen kendi 6zel
yapisindan dolay1 rengi siyah olan bir malzemedir. Sekil
I'de goruldigl tizere, grafen, igerisine eklendigi
nanokompozit malzemelerin rengini, katki oranlarina
gore kademeli olarak koyulastirmaktadir. Renk, seffaftan
acik kahverengiye sonrasinda ise daha koyuya (siyah
renge) dogru kaymistir. Grafen katkisiz ve grafen katkili
epoksi nanokompozitlerin 200 nm ile 800nm arasindaki
absorbans spektrumlari incelendiginde, icerisindeki
grafen miktar arttik¢a absorbans degeri, katkisiz epoksi
ile karsilastirildiginda kademeli olarak artmis ve %l
grafen katkili epokside maksimuma ulagmistir. Ayrica
kullanilan grafen katkisiz epoksinin 200-300 nm
arasindaki uv bolgede, grafen katkilt
nanokompozitlerde oldugu gibi absorbans o6zelligi
oldugu goriilmekte, bu da literatiirdeki caligmalar ile
ortiismektedir [55, 56].
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Sekil 8. Katkisiz ve Grafen Katkili Epoksi
Nanokompozitlerin Absorbans Spektrumlari

(Absorbance Spectra of Neat and Graphene
Reinforced Epoxy Nanocomposites).
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Sekil 9. Katkisiz ve Grafen Katkili Epoksi
Nanokompozitlerin - UV-Gegirgenlik Spektrumlart

(UV-Permeability Spectra of Neat and Graphene
Reinforced Epoxy Nanocomposites).

Sekil 9'da katkisiz ve grafen katkili epoksi
nanokompozitlerin 200 nm ile 800 nm arasindaki UV-
goriniir bolge gegirgenlik spektrumlart verilmistir. UV-
goriniir bolge gegirgenlik degerleri, katkisiz epoksi ile
karsilagtirildiginda, igerisindeki grafen miktarinin
artmasina bagli olarak UV-goriiniir bolge gegirgenlik
degerinin katkisiz epoksi ile karsilastirildiginda kademeli
olarak azaldig1 ve %1 grafen igeren epokside en diisiik
degere ulastig1 saptanmustir.

3.6 Morfolojik Analizler (Morphological Analysis)

Elde edilen numunelerdeki grafen katkilarmin tespiti
taramali elektron mikroskobu (SEM) ile yapilmustir.

Sekil 10. (a) Katkisiz Epoksi (5 kx), (b) %1 Grafen Katkili
Epoksinin (10 kx) SEM Gériintiileri (SEM images of
(a) Neat epoxy (5kx), (b) 1% Graphene Reinforced
Epoxy Nanocomposite (10 kx).

Sekil 10'da katkisiz epoksi ve %1 grafen katkili epoksi
nanokompozitlerin SEM goriintiileri verilmistir. %1
grafen katkili epoksinin SEM goriintiilerinde, katkisiz
epoksinin SEM goériintiileri ile karsilastirildiginda,
grafenin varligin1 gosteren literatiirdeki c¢aligmalara
benzer olarak, bolgesel yapilar saptanmustir [29, 30, 57].

Nano incelikteki ve en ve boylar1 birkag mikrometre olan
grafen parcaciklari, resimlerde goriilmektedir. Bu
calisma kapsaminda, ultrasonik homojenizatér yardimi
ile homojen dagitilmaya ¢alisilan grafen/epoksi
kompozitlerin SEM resimleri incelendiginde, grafenin
kompozit igerisindeki varligi tespit edilmistir [54].
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4. SONUC (CONCLUSION)

Bu calisma kapsaminda elde edilen grafen/epoksi
nanokompozitlerin yapisal, termal, mekanik, morfolojik,
optik ve elektriksel 6zellikleri, FT-IR, TGA, mekanik
test, SEM goriintiileri, UV-Vis spektrofotometresi ve
elektriksel direng dl¢iimleri ile incelenmistir.

Grafen katkili epoksi nanokompozitlerin FT-IR
spektrumlar incelendiginde, grafenden kaynaklanan net
bir absorpsiyon piki gdzlenmemistir. Grafenin, epoksiye
ilave edilmesi ile elde edilen nanokompozitlerin 151k
gecirgenligi katki oraninin artmasi ile azalmis, 151k
absorbsiyonu ise katki oraninin artmastyla artmistir.

Nanokompozitlerin termal analiz sonucuna gore, ilk
bozunma adiminda katkisiz epokside, daha fazla bir kiitle
kayb1 goriiliirken, %1 katkili grafen-epokside daha diisiik
bir kiitle kayb1 meydana gelmistir. Bu kiitle kayb1 farki,
epoksi nanokompozitlerin igerisinde grafenin varligina
dayanmaktadir ve bu sonuglar, literatiirde de belirtilen
grafenin, nanokompozitlerin termal bozunmasini
yavaslattig1 sonucunu desteklemistir. SEM resimlerinde,
grafenin nanokompozitlerin igerisinde yer aldigi gorsel
olarak tespit edilmistir.

Bununla birlikte, sonuglar incelendiginde, literatiirde de
deginilen, grafenin kendi i¢ 6zelliklerinden kaynaklanan
topaklanma egilimi ve termoset bir malzeme olan
epoksinin viskozitesinin yiiksek olmasi nedeniyle,
grafenin yiiksek katki oranlarinda, epoksi igerisinde
tamamen homojen bir gekilde karistirilamadigi ve yer yer
grafen yigilmalart meydana geldigi tespit edilmistir.
Buna bagli olarak, katkisiz epoksiye gore, grafen/epoksi
nanokompozitlerin mekanik test sonuglarinda (elastisite
modiilii ve maksimum gerilme), literatiirde de deginildigi
iizere, beklenenden daha az ancak yine de belirgin bir
iyilesme  saglanmigtir.  Grafen takviyeli epoksi
nanokompozitlerin maksimum gerilme degeri, %1’lik
grafen katkisinda, katkisiz epoksiye gore %33,84
oraninda artarak 20,38 MPa olarak elde edilmistir.
Ortalama elastisite modiilii degeri, %6,5’lik bir artigla,
1061 MPa’dan 1130,25 MPa’a (%0,5 grafen ilavesinde)
¢ikmistir. Bunun yaninda, grafenin epoksiye ilave
edilmesi ile elektriksel iletkenligin de 6nemli 6lciide
arttigl degerlendirilmistir. %1 oraninda grafen katkisi,
epoksi nanokompozitlerin yiizeysel direncinde %9,7 ve
hacimsel diren¢ degerinde %28,2’lik bir azalma
saglamistir. Elde edilen nanokompozit filmler, sagladigi
iyilestirilmis elektriksel iletkenlik ve mekanik 6zellikler
sayesinde kompozit sektoriinde farkli uygulamalarda
kullanilabilir.
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