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Grafen Takviyeli PS Kompozitlerinin Yapisal, Is1l ve Mekanik
Ozelliklerinin Incelenmesi

Kadir Giindogan'" *“/, Damla Karaagac?®

Ozet: Giiniimiizde nanopartikiil takviyeli kompozitlerin endiistriyel kullanimi giderek
artmaktadir. Kullanilan nanopartikiil takviyeleri ile kompozitin birgok 6zellliginde iyilesme
saglanabilmistir ve bu durum onlart birgok alanda tercih sebebi yapmaktadir.
Nanopartikiillerle iiretilen kompozit malzemeler diger yontemlerle iiretilen malzemelere
gore daha fonksiyonel ve iistiin 6zelliklere sahiptir. Kompozitlerin kullanildigi alanlardan
biri de yalitm malzemeleridir. Eklenen farkli takviyelerle bu malzemelerin &zellikleri
gelistirilmektedir. Bu ¢aligmada polistiren matris icerisine farkli agirlik oranlarinda 30 pm
parcacik boyutlu grafen takviyesi ile kompozit iiretilmistir. Saf polistirene agirlikga %0,1,
0,2 ve 0,3 oranlarinda nano takviyeler eklenmis ve plastik enjeksiyon yontemiyle
malzemeler iretilmigtir. Malzemelerin iiretim agamasinda kristal polistirenler eritilip nano
takviyelerle birlestirilip kaliplara dokiilerek {retilmistir.  Birlestirme esnasinda
malzemelerin homojen dagilimi i¢in 80 Rpm hizinda 10 dakika boyunca karigtiriimustir.
Uretilen kompozit malzemelere mikroyapi karakterizasyonu i¢in SEM analizi, mekanik ve
1s1l ozelliklerin belirlenmesi igin sertlik, cekme ve TGA analizi yapilmistir. Malzemelerin
molekiil yapilar incelendiginde ise takviye malzemesinin saf polistirenin mikroyapisinda
anlaml 6l¢iide degisiklige sebep olmadigr gortilmiistiir. Cekme testlerinde grafen takviyeli
kompozitler malzemenin yilizde uzamasi ortalama %1,3 arttirmistur. Polistiren matris
icerisine takviye edilen grafen partikiilleri tane siirlar1 boyunca gerilme yi1gilmasina neden
oldugundan, saf polistirene goére maksimum kopma dayanimi degerinde yaklasik %30
oraninda azalmaya neden olmustur. Yapilan ¢alismalarda grafen yapida degisime neden
olmamakla birlikte birgok &zellikte anlamli oranda iyilesme saglamistir.

Anahtar kelimeler: Nanokompozit, grafen, plastik enjeksiyon, mekanik 6zellikler.

Investigation of Structural, Thermal and Mechanical Properties
related to Graphene Reinforced PS Composites

Abstract: Nowadays, the industrial use of nanoparticle reinforced composites is increasing.
With the nanoparticle reinforcements used, many properties of the composites may be
improved and this makes them preferred in many areas. Composite materials produced with
nanoparticles have more functional and superior properties than the materials produced by
other methods. One of the areas where composites are used is insulation materials. The
properties of these materials are improved by the addition of different reinforcements. In
this study, 30 pm particle size graphene reinforcement was produced in polystrene matrix
with different weight ratios.Nano reinforcements of 0.1, 0.2 and 0.3% were added to pure
polystyrene and materials were produced by plastic injection method. In the production
stage of the materials, crystal polystyrene was melted and combined with nanoparticles and
poured into molds. For homogeneous distribution of materials during jointing. Stirred at 80
rom for 10 minutes. The materials produced are plate-shaped. SEM analysis for
microstructure characterization of composite materials, tensile strength, hardness and TGA
analysis were performed to determine mechanical and thermal properties. When the
molecular structure of the materials were examined, it was seen that the reinforcing
material did not cause any change in the microstructure of pure polystyren. In tensile tests,
graphene doped composites increased the average percent elongation of the material by
1.3%. Since the graphene particles reinforced into the polystyrene matrix cause stress build-
up along the grain boundaries, the maximum breaking strength value was reduced by about
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30% compared to pure polystyrene. Although graphene did not cause changes in the
studies, it has improved significantly in many features.
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1. GIRIS

Uygarlik tarihi boyunca malzemenin ne kadar 6nemli
oldugunu anlamak i¢in tarih ¢aglar1 olarak ifade edilen tas
devri, tun¢ devri, demir devri gibi donemleri gézlemleyerek
anlayabiliriz. Bu malzemeler giiniimiiz kosulunda ge¢mise
gore yasamimizda ve bununla birlikte ekonomide daha
fazla 6onem kazanmigstir (Ates, 2011).

Kompozit malzemeler, eski c¢aglardan beri mevcuttur.
Misirda M.O. 3000 yillarinda arkeologlar lamine edilmis
tahta tabakalar bulmuslardir. Yine Ortadogu’da daha fazla
egilme dayanimi elde etmek amaciyla ok yaylar iist iiste
konulan malzemelerle fakli lif yonleri olusturularak
kompozit yapilmistir. Bina yapimmi i¢in ¢amur icine
karistirilan saman ¢opleri ile yapilan kerpic te bir kompozit
malzemedir Cinliler ve Japonlar, daha c¢ok darbe
soniimleme direncini arttirmak i¢in metal ve islem gormiis
derinin bir araya getirilmesi ile ok yayr govdesi
yapmiglardir. Modern kompozit malzemeler ise II. Diinya
Savasi doneminde baslamis ve Ozellikle askeri kullanim
amaglari i¢in gelistirilmistir (Karademir, 2013).

Kompozit malzemeler wuzun zamandir teknolojik
problemleri ¢ézmek i¢in kullanildi. Ancak 1970’ 1i yillarda
polimerik takviyeli kompozitlerin kesfedilmesiyle endiistri
sektoriiniin dikkatini ¢ekmeye baglamistir. Bundan sonra
kompozir malzemeler ¢ok sik tercih edilen miihendislik
uygulamalarindan biri haline gelmistir ve otomotiv, ugak,
spor, petrol sanayinde siklikla kullanilmaya baglanmstir.
Evrensel pazarda hafif malzeme tercih edilmesi kompozitin
pazar payint arttirmigtir.  Kompozit malzemeler ¢elik,
aliminyum gibi malzemelerin yerine gegmeye ve daha iyi
performans gostermeye baslamistir (Ersoy, 2005).

Polistiren yaygin olarak kullanilan bir plastik tiiriidir.
Kolay islenmesi ve ucuculugu sayesinde kagit, tahta ve
metallerin yerini almistir.

Kristalize polistiren saglam ve seffaf bir malzemedir.
Polimerin yogunlugu 1,06 gr/cm3 gerilme dayanimi 8000
psi, yumusama noktasi 1060 C, darbe dayanimi 0,2-0,5
ft.1b/ing, uzamasi % 3, esneklik modiilii 450000 psi’dir. Bu
ozellikler molekiil agirligina ve kullanilan katkilara bagh
olarak degisir. Ancak genel maksath polistirenin UV
15181na, baz1 kimyasal maddelere ve yiyeceklere kars
dayanmikliligi azdir. 1060C gibi bir disiik yumusama
sicakligr da yaygin olarak kullanimini engeller (Dreijers ve
Medne, 2006).
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Genel amagli ve darbeye dayamikli tiirler enjeksiyon
kaliplama veya ekstruzyon metodlart ile islenirler.
Enjeksiyon sicakligi 380-400 F arasinda degisir. Erime
akiglart ¢ok farkli araliklarda olan ve farkli sahalarda
kullanilabilen PS’ler mevcuttur. Bu {iriiniin sertligi ve
isleme kolaylig: yiiksek veya algak basing prosesi ile kopiik
tiretiminde kullanimini kolaylastirmaktadir. Genel amagli
ve darbeye dayanikli tiirlerden levha, profil ve boru imal
edilebilmektedir. Kristal polistiren darbeye dayanikli tiirle
birlikte ekstriizyonuyla, parlakligi iyi olan levhalar elde
edilir. Ayrica polistirenin diger maddelerle de karistirilarak
islenmesi miimkiindiir (Medne vd., 2010).

Grafen, kesfinden bu zamana kadar fiziksel ve kimyasal
ozellikleri sebebiyle oldukca dikkat cekmistir. Grafen
celikten 40 kat daha giliclidir ve grafitin bir tek
katmanindan olusmaktadir. Grafenin sadece 0,42 nm
kalinliginda oldugunu diisiiniirsek bunun oldukga etkileyici
oldugunu gorebiliriz. Grafenin elektron tagima ozellikleri
inanilmazdir. Bu 6zelliklerinden biri, bir elektrik akiminin
151k hizina yaklasan hizda akmasina izin veren yiiksek bir
tagiyict konsantrasyonu olmasidir. Yani elektrik akimint
ileten tasiyici elektronlarin 151tk hizina yakin hizlarda
malzeme iginde hareket etmesiyle elektrik akimi da diger
bilindik malzeme malzemelerden daha hizli bir bigimde
iletilmektedir. Bunun sonucunda da daha hizl bilgisayarlar,
performans: yiiksek elektronik aygitlar iiretilebilecektir
(Chen vd., 2003). Oda sicakliginda, grafende herhangi bir
sacilma olmadan elektronlar uzun mesafelerde hareket
edebilir. Bu nedenle grafen, cogu malzemeye gore daha iyi
elektriksel ozellik gosterir. Bu istiin 6zelliklere sahip olan
grafen kompozit materyaller ig¢in takviye olarak
kullanilmaktadir. Polimer matrisli kompozitler de takviye
olarak kullanilan grafen bir¢ok 6nemli uygulamada biiyiik
bir atilim gdstermistir (Dikin vd., 2007).

Grafen 2004 yilinda Nobel 6diillii Andre Geim ve Kostya
Novoselov tarafindan kesfedilmistir. Grafen sp2 bagh
karbonun mono tabakasidir. Bir bal petegine benzer kafes
igerisinde atom dizisidir. Grafen, mekaniksel, elektriksel ve
termal Ozellikleri sayesinde polimerlerde dikkat ceken
takviye partikiili olmustur. Grafenin polimerlerde dolgu
maddesi olarak kullanilmas: matrisin mekanik ve elektrik
iletkenligi arttirmasi yaninda elektrokimyasal performansini
da arttirmistir (Nieto ve Boesl, 2015; Qiu vd., 2017; Wei ve
Qu, 2012; Liem ve Choy, 2013; Balandin vd., 2008;
Bustillos vd., 2017, Khan vd., 2015). ozellikle enerji
uygulamalarinda grafen takviyeli kompozitlerde yapilan
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calismalar ¢ok iyi sonucglar gosteristir (Novoselov vd.,
2004). Bununla birlikte grafen tabakalarinin toplanmasi ve
dagilimindaki esitsizlikler —grafenin tam potansiyel
verimliligini etkilemistir. Bunun yani sira yiiksek temas
direnci muazzam sayida ana tabakaya baglanmasini saglar
(Shi vd., 2014). Tim dezavantajlarina ragmen grafen
takviyeli kompozitler birgok uygulamada ¢ok basarili
sonuclar gostermistir.

2. MATERYAL VE YONTEM

Bu c¢alismada saf kristalize polistiren kullanilmistir.
Takviye malzemesi olarak 30 um pargacik boyutunda
grafen kullanilmistir. Deneysel ¢alismalarda polistirene
%0,1, 0,2, 0,3 oranlarinda grafen nanopartikiilleri takviye
edilerek, plastik enjeksiyon cihazinda 50x75 mm ebatinda 5
mm kalinliginda kompozit plakalar iiretilmistir.

Ilk olarak kristalize haldeki polistiren silindir hazne
icerisinde 230 °C sicaklikta eritilmistir. Daha sonra grafen
agirlikga %0.1, %0.2 ve %0.3 oranlarinda eklenerek eriyik
homojen hale getirilmek igin 80 rpm hizda 10 dakika
boyunca silindir igerisinde siirekli karistirilmistir ve plastik
enjeksiyon yontemiyle kaliba dokiim islemi
gerceklestirilmistir. Kalip igerisinde oda sicakliginda dogal
soguma ile test numuneleri elde edilmistir. Uretilen plaka
seklindeki kompozit malzemelere TGA, SEM, sertlik ve
¢ekme analizleri uygulanmistir.

Sabit Kanca
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Sekil 1. Plastik enjeksiyon cihazinin sematik gdsterimi
(Khan vd., 2015).

3. TARTISMA VE SONUCLAR

Yapilan deneyler sonucunda elde edilen veriler

yorumlanmis ve grafikler {izerinden gosterilmistir.
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Saf polistiren in SEM goriintiileri incelendiginde literatiire
uyumlu bir goriinti oldugu ve homojen bir dagilim
gOrilmistiir.

TBUMERLAB 10,8V 6 T X20 0 SELL)

il i ]

Sekil 2. (a) saf polistiren, (b)% 0,1 Grafen, (c) % 0,2
Grafen, (d) % 0,3 Grafen SEM analiz sonucu.

% 0,1 grafen takviyeli kompozitlerin SEM goriintiisii
incelendiginde  numune  yiizeyinde Dbir toplanma
gorillmemistir. Tim ylizey alanina dagilmis ¢ok sayida
kiiclik beyaz noktalarin oldugu gozlemlenmistir.

%0.2 grafen takviyeli numunelerin yiizeyi incelendiginde
ise ylizey alanina dagilmis olan beyaz noktaciklarin daha
kiicik ve daha fazla yayilmigs olduklar1 goriilmektedir.
Buradaki yap1 % 0.1 grafen takviyeli kompozite gére daha
katmanl bir goriintii vermektedir.

% 0,3 grafen takviyeli kompozitlerin SEM goriintiisii
incelendginde diger iki goriintiiye gore takviye
malzemesinin olduk¢a homojen bir dagilim yaptig1 agikga
goriilmektedir. Ayrica safsizlik yiizdesi en diisiik bu agirlik
oranindaki kompozit malzemededir.

Termogravimetrik analiz (TGA), Bir 6rnegin kiitlesinde
artan sicaklik sonucu meydana gelen agirlik degisimlerini
kantitatif olarak wveren bir tekniktir. Bir maddenin
dehidrasyonu veya bozunmasi sirasindaki  agirlik
degisimlerini zamana veya sicakliga bagl olarak gézlemek
miimkiindiir. Agirlik degisimi yiiksek sicakliklarda fiziksel
veya kimyasal baglarin kopmasi sonucunda meydana
gelmektedir. Kiitlenin veya kiitle yiizdesinin zamana karst
grafigi termogram veya termal bozunma egrisi olarak
adlandirilir (Soria-Verdugo vd., 2015).

Grafikte TGA egrisine bakildigi zaman saf polistirenin
bozunma sicakligr 380 °C olarak okunmustur. Bu deger
literatiir sonuglar ile 6rtiismektedir.
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Sekil 3. (a) saf polistiren,(b) %0,1 Grafen, (¢) %0,2 Grafen, (d) %0,3 Grafen takviyeli TGA sonuglari.

Sekil 3’te sunulan TGA egrisinde ise %0,1 grafen takviyeli
kompozitlerin bozunma sicakliginin 382°C ye ¢iktig1
goriilmistiir. Diisiik agirlik oranlarinda grafen eklenmesi
bile malzemenin bozunma sicakligina olumlu katki
yapmuistir.

Grafige bakildiginda %0,2 grafen takviyeli kompozitlerin
bozunma sicakligt 384°C olarak okunmustur. Grafen
takviyeli kompozitlerde agirlik oranlar arttikga kompozit
malzemenin bozunma sicaklifi da dogru orantili olarak
yiikselmektedir.

0,3 % grafen takviyeli kompozitlerde ise beklenildigi gibi
malzemenm bozunma sicakligr artmistir. Genel anlamda
degerlendirildiginde grafen katkis1 kompozitlerin bozunma
sicakligini olumlu etkilemistir.

Yapilan TGA analizlerinde saf PS ve % 0,1, 0.2, 0,3
takviyeli grafen  kompozit numunelerin  bozunma
sicakliklar1 incelenmistir. Grafiklere bakildiginda grafen
takviye malzemesinde PS polimerinin bozunma sicakligina

(a) (b)

olumlu etki yapmustir. Ozellikle %0,3 grafen takviyeli
kompozitler PS polimerinin bozunma sicakligina anlaml
katki saglamistir.

Tablo 1. Numunelerin bozunma sicakliklari.

NUMUNE BOZUNMA SICAKLIGI
Saf Polistiren 380°C
% 0,1 Grafen 382°C
%0,2 Grafen 384°C
% 0,3 Grafen 386°C

Grafen takviyeli kompozitlerde sicaklik degisimi olmasinin
nedeni bu iki malzemenin yiiksek 1si1l kararliliga sahip
olmasidir. Grafen sahip oldugu 1sil kararlilik sayesinde
malzemensn de kararliligini arttirarak bozunma sicakligini
yiikseltmistir. Yilizde agirlik oranlari arttikga 1s1l kararlilik
artmakta ve bozunma sicakliginda iyilesme goriilmektedir.

Sekil 4. (a) saf polistiren,(b) %0,1 Grafen, (c) %0,2 Grafen, (d) %0,3 Grafen katkili kompozitlerin ¢ekme testi sonuglart.
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Yukaridaki  grafige gore %0,1 grafen
kompozitlerde maksimum yilizde uzamasi
maksimum kopa dayanimi 15,75 N/mm? dir.

takviyeli
%2,9 iken

Yukardaki  grafige gore %0,2 grafen takviyeli
kompozitlerde maksimum yiizde uzamasi %3,96 ya
yiikselmigtir. Maksimum kopma dayanimi ise uzama ile
dogru orantili olarak 25,180 N/mm? ye yiikselmistir. %0,3
grafen takviyeli kompozitlerde ise, diger katki oranlarina
gore degerlerde diisiis meydana gelmistir.

Yapilan c¢ekme testi sonuglarina gore; saf polistirene
eklenen takviye grafen partikiillerinden en olumlu katkiy1
90,2 kiitle oraninda takviye edilen grafen yapmistir. Grafen
katkili kompozitlerde maksimum uzama ve maksimum
kopma degerleri saf polistirene oranla belirgin bir sekilde
iyilegmistir.

Numunelerimize yapilan sertlik testi sonuclart Tablo 2 de
gosterilmistir.

Tablo 2. Saf polistiren ve grafen katkili numunelerin sertlik
deneyi sonuglari.

%0,1 GRAFEN 98,1
%0,2 GRAFEN 97
%0,3 GRAFEN 95
SAF POLISTIREN 97,1

Yapilan sertlik deneylerine gore grafen nanopartikiil
takviyesinde malzemenin sertlik degeri 6nce artmis daha
sonra azalmaya baslamistir. Nanotakviyelerin agirlik
oranlar1 arttikca malzemenin sertlik degerinde azalma
gozlenmistir. En yiiksek sertlik degeri %0,1 grafen katkil
kompozit 6rneginde elde edilmistir.

Yapilan bu calismada saf polistiren polimerine grafen
nanopartikiil takviyeleri sirastyla % 0,1, %0,2 ve %0,3
agirlik oranlarinda eklenerek plastik enjeksiyon yontemiyle
plaka seklinde numuneler iiretilmistir. Elde edilen kompozit
numunelerine TGA, SEM, AFM, c¢ekme testi ve sertlik
analizi  yapilmistir.  Malzemelerin  1s11  &zellikleri
incelendiginde eklenen takviyelerin polstirenin 6zelliklerine
belirgin bir etki yapmadig1 goriilmiistiir. Yapilan mekanik
testlerde ise nanotakviyelerin kompozitlerin mekanik
Ozelliklerine olumlu etki yaptigi goriilmistiir. Mekanik
testler sonuglarinda goriilen bu olumlu etkilerin sebebi
tanecikle matris arasindaki ara ytizey etkilesimidir.
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