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Nanokalsit (nano-CaCO3) partikiil takviyeli karbon fiber/epoksi (KF/EP)
kompozitlerin farkh yiikleme kosullar1 altinda mekanik performansi
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Bu ¢alismanin amaci, nanokalsit (nano-CaC0s) partikiillerin vakum
infiizyon yéntemiyle liretilmis karbon fiber/epoksi kompozitlerin
mekanik performansi lizerine etkilerini incelemektir. Bu amacla,
nanokalsit (nano-CaC0s) partikiiller agirlik¢a farkli oranlarda (%1, %3
ve %5) epoksi matris icerisine On-dispersiyon yéntemi ile entegre
edilmistir. Referans ve nanokalsit partikiil takviyeli karbon fiber/epoksi
(KF/EP) kompozitler, vakum infiizyon yéntemi ile iiretilmistir. Uretilen
kompozit deney numunelerine ASTM standartlarina gére kisa-kiris
kayma, son-gentik egme ve Charpy darbe testleri gerceklestirilmisgtir.
Buna ek olarak, kompozitlerin termomekanik davranislart dinamik
mekanik analizleri (DMA) ile belirlenmistir. Kirilma ytizeyleri taramali
elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Sonuglara gore,
nanokalsit partikiillerin, referans KF/EP kompozitlere gére, ara yiizey
kayma mukavemetini (ILSS), Mod-II kirtlma toklugunu ve Charpy darbe
dayanimmni sirastyla %17.4, %34.1 ve %10.0 oraminda arttirdigi
gozlemlenmistir. Bu yiikleme kogullart icin, optimum nano-CaCOs
oranlart sirasiyla %1, %5 ve %3 olarak belirlenmistir. DMA analiz
sonuclarina gdre, nanokalsit partikiillerin kompozit camsi gecis
sicakligina (Ty) 6nemli bir etkisi gériilmemistir.

Anahtar Kkelimeler: Nanokalsit, Karbon fiber/epoksi, Mekanik
testler.

Abstract

The aim of this study is to investigate the effects of nano calcite (nano-
CaC0s3) particles on the mechanical properties of carbon fiber/epoxy
(CF/EP) composites manufactured by vacuum-infusion process. For this
aim, nano calcite (nano-CaCOs) particles at different loading ratios
(Iwt. %, 3wt. % and 5wt. %) were integrated into the epoxy matrix by
pre-dispersion method. Then, reference and nano-CaCOz reinforced
CF/EP composites were manufactured by vacuum-infusion method.
Short-beam shear, end-notch flexure (ENF) and Charpy impact tests
were carried out on the prepared composite test specimens according
to relevant ASTM standards. Additionally, the thermomechanical
response of the composite specimens was determined via dynamic
mechanical analysis (DMA). The fractured surfaces were examined by
scanning electron microscopy (SEM). The results showed that the nano
calcite particles could improve interlaminar shear strength (ILSS),
Mode-II fracture toughness and Charpy impact strength by 17.4%,
34.1% and 10.0%, respectively, compared to the reference CF/EP
composites. For these loading conditions, the optimum nano-CaCO3
amounts were determined as 1%, 5% and 3%, respectively. DMA results
showed that the nano-CaCOs particles had no significant effect on the
glass transition temperature (Ty) of the composites.

Keywords: Nano calcite, Carbon fiber/epoxy, Mechanical tests.

1 Giris
Polimer matrisli nanokompozit sistemler, en az bir boyutu
nanometre boyutunda pargacik takviyesi iceren polimer
matrisli sistemlerdir. Mikro partikiillerden nano partikiillere
geciste kompozit sistemlerin mekanik 6zelliklerinde 6nemli
degismeler goriilmektedir. Bunun nedeni, nanoboyutta olusan
kuantum etkileri, elektronik yapisinin degisken olmasi, yiizey
atomlarinin egsiz karakteristikleri ve yiliksek yiizey/hacim
oranidir. Mikroboyutta katkilara gore miktar olarak daha az
kullanilmalar1 nedeniyle, nanokompozit sistemler yiiksek
agirhk azaltimi saglamaktadir. Literatiir incelendiginde
nanokauguk [1], nanosilika [2],[3] ve karbon tabanl partikiiller
iceren nanokompozit sistemler {izerinde yogunlasildigl
goriilmektedir [4]-[6]. Yukarida sayilan nanopartikiillere ek
olarak, inorganik nano boyutta kalsit (nano-CaCOs3) partikiiller,

*Yazisilan yazar/Corresponding author

diisiik maliyetleri hem mikro hem de nano boyutta endiistriyel
6lcekte iiretilebilmeleri, dogada yaygin olarak bulunmalari ve
cevre/insan saglhgl acisindan zararsiz olmalari nedeniyle
polimer matrisli kompozitler i¢in alternatif bir takviye elemani
olarak karsimiza c¢ikmaktadir [7]. Literatiirde, nanokalsit
partikiillerin daha ¢ok termoplastik malzemenin mekanik ve
diger oOzellikleri lizerine etkilerinin incelendigi gorilmektedir.
Yapilan bir c¢alismada, hacimce %7.2 oraninda nanokalsit
ilavesi ile PP matrisin kirilma toklugunun %141 oraninda
arttirabildigi gostermislerdir [8]. Bir diger calismada farkh
boyutlarda ve hacimce farkll oranlarda polipropilen (PP)
sisteme katilan nanokalsitin mekanik o6zellikler {izerine
etkilerini incelemislerdir. Nanokalsit boyutu diistiikee,
mekanik o6zelliklerde daha yiiksek iyilesmelerin oldugunu
gostermislerdir [9]. Buna ek olarak, polietilen (PE) matris icine
kattiklar1 nanokalsitin akma mukavemetine ve modiil
degerlerine etkileri incelenmistir. Kalsit ilavesinin akma
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mukavemetini dislirdiigii modil degerlerini arttirdigini
gostermislerdir [10]. Benzer bir ¢alismada ise -20/+40 °C
sicaklik araliginda kalsit ilavesinin PE matrisin ¢ekme
performansina ve darbe mukavemetine etkilerini
incelemislerdir [11].

Literatiirde nanokalsit partikiillerin termoplastik matrisin
mekanik o6zellikleri iizerine etkilerini inceleyen ¢ok sayida
calisma bulunmasina ragmen, bu partikiillerin epoksi matrisin
ve ¢ok boyutlu (multiscale) fiber takviyeli kompozitler tizerine
mekanik 6zelliklerine etkilerini inceleyen az sayida calisma
bulunmaktadir. Literatiirde, kalsit partikiil takviyeli karbon
fiber/epoksi kompozitlerin statik ve dinamik davranislari
incelenmistir. Kalsit partikiillerin, kompozitin ¢cekme, egme ve
darbe mukavemetini arttirdigl goésterilmistir [12]. Buna ek
olarak, farkli silan ajanlar1 kullanilarak, nanokalsit partikiillerin
matris icinde daha homojen dagilimi hedeflenmistir. Yiizey
modifikasyonlu nanokalsitin, hem bulk haldeki epoksinin hem
de karbon fiber /epoksi kompozitin basma mukavemetini ve
basma modiil degerlerini arttirdig1 gosterilmistir. Agirlikca %4
oraninda kalsit katkisinin epoksinin basma mukavemetini
%13.5, karbon fiber/epoksi kompozitin ise basma
mukavemetini %14.1 oraninda arttirdigl gosterilmistir [13].
Benzer sekilde silan ajan1 ile modifiye edilmis kalsit
partikiillerin kompozitlerin arayilizey kayma mukavemetine
etkileri incelenmistir. Agirlikca %4 Kkalsit ilavesinin arayiizey
kayma mukavemet degerlerini yaklasik %37 oraninda
arttirdig1 gosterilmistir [14].

Bu calismada, literatiirden farkli olarak, agirhikca farkl
oranlarda epoksi matris icine entegre edilen nanokalsit (nano-
CaCO3) partikiillerin vakum infiizyon yontemiyle iretilmis
karbon fiber/epoksi kompozitlerin ara yilizey kayma
mukavemeti (ILSS), Mod-II kirilma toklugu ve Charpy darbe
dayanimi lzerine etkileri ASTM ve ISO standartlarina uygun
olarak incelenmistir. DMA analizleri ile nanokalsit partikiillerin
karbon fiber/epoksi kompozitlerin termomekanik davranisa
etkisi ortaya konmustur. SEM analizleri ile kompozitlerin
kirillma ytizeyleri incelenmistir.

2 Deneysel calismalar

2.1 Malzemeler

Calismada kullanilan ¢oktiiriilmis (precipitated) nanokalsit
partikiiller, Adacal Endiistriyel Mineraller firmasindan temin
edilmistir. Regine sistemi olarak, yiiksek camsi ge¢is sicakligina
sahip disiik viskoziteli vakum infiizyon ve sicak presleme
yontemlerine uygun Biresin CR131/CH132-5 kullanilmistir.
Recine sistemi, Tekno Endiistriyel Kimyasallar San. ve Tic. Ltd.
Sti firmasindan temin edilmistir.

Ana takviye elemani olarak, 200 g/m?2 agirliginda diiz dokuma
(plain-weave) karbon  fiber  kumas  kullanilmistir.
Nanopartikiillerin 6n-dispersiyon yontemiyle epoksi matrise
karistirilmasinda kullanilan absolut etanol (%99.9 saflikta)
Interlab firmasindan temin edilmistir. Vakum infiizyon sarflari
(vakum torbasi, soyma kumasi, mesh vd.) Dost Kimya
Endiistriyel Hammaddeler San. Tic. Ltd. $ti. firmasindan temin
edilmisgtir.

2.2 Referans ve nano-CaCOs partikiil takviyeli karbon
fiber/epoksi kompozitlerin iiretimi ve test
numunelerinin hazirlanmasi

Referans ve nano-CaCOs partikiil takviyeli (recineye gore
agirlikca %1, %3 ve %5) karbon fiber epoksi kompozitlerin
iretimi vakum inflizyon yontemi ile gerceklestirilmistir.

Agirlikca farkl oranlarda (%1, %3 ve %5) nano-CaCOs3 partikiil
iceren regineler, etanol ortaminda on-dispersiyon yontemi ile
hazirlanmistir. Sekil 1’de partikiil takviyeli regine sisteminin
hazirlanma asamalari gosterilmistir.

I Tl c>" uvu-

(@) (ii) Qi) (V) g

Vakum infiizyon (Vi) v)

Sekil 1. Nano-CaCOs partikiillerin epoksi icine entegrasyon
asamalari.

Figure 1. Integration steps of nano-CaCOs particles into the
epoxy matrix.
I. Oncelikle, belirli miktarda partikiil tartilp firin
icerisinde 60 °C’de 12 sa. kurutulmustur,

ii. Partikiiller, etanol icinde 15 dk. boyunca probe
sonikator ile karistirllmistir,

iii. Daha sonra, epoksi karisima eklenmistir ve 2 sa.
tekrar sonike edilmistir,

iv. Sonikasyondan sonra, etanolil sistemden
uzaklastirmak i¢in karisim 60 °C’de 2 giin boyunca
manyetik karistiricida bekletilmistir,

V. Karisim vakum odasina alinip, 15 dk. gaz alma islemi
yapilmistir,
vi. Sertlestirici eklendikten sonra tekrar 15 dk. gaz alma

islemi yapilmistir.

Kompozit plaka iretimlerinde uygulanacak testlerin ASTM
standardina uygun olmasi icin 6 kat (Charpy testleri ve DMA
analizleri i¢in) ve 18 kat (Mod-II ve kisa-kiris kayma testleri
icin) diiz dokuma karbon fiber kumas kullanilmistir. Serim
isleminden 6nce infiizyon yapilacak alan sizdirmazlik bandi ile
cevrildikten sonra alliminyum yiizey tizerine 15’er dk. arayla 3
kat kalip aywrict (Loctite 770 NC) uygulanmistir. Karbon
kumaglar kalip iizerine serilmis ve sirasiyla soyma kumasi,
infiizyon filesi yerlestirilmistir. Mod-II testleri i¢in iretilen
plakalarda, 9. ve 10. karbon fiber kumaslar arasina uygun
boyutta teflon film yerlestirilmistir. Regine infiizyonundan
sonra Uretici firmanin belirttigi tzere 100 °C’de 8.5 saat
boyunca vakum altinda kiirleme islemi yapilmistir. Kiirleme
sonrasinda, kalip ylizeyinden alinan plakalar incelenmis,
herhangi bir 1slanmamis boélge olmadigi goézlemlenmistir.
Deney numuneleri, su jeti ile hazirlanmistir. Tablo 1’de tiretilen
kompozit test numunelerinin kodlanmasi verilmistir. Referans
grubu numuneler REF-KF-EP olarak isimlendirilmistir. REF-
KF-EP-1 ise agirlikca %1 nano-CaCOs3 partikiil iceren karbon
fiber/epoksi kompoziti temsil etmektedir.
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Tablo 1. Uretilen kompozit test numunelerinin kodlanmasi.

Table 1. Coding of produced composite test speciments.

Nano-CaCOs3 katki orani Deney grubu kodu
(Agirhikea, %)
- REF-KF-EP
1 REF-KF-EP-1
3 REF-KF-EP-3
5 REF-KF-EP-5

Sekil 2’de calismada kullanilan vakum infiizyon diizenegi
gosterilmistir.

Sekil 2. Vakum inflizyon diizenegi.

Figure 2. Vacuum infusion set-up.

2.3 Mekanik ve termomekanik testler

Uretilen kompozit numunelere ASTM ve ISO standartlarina
gore son-gcentik egme (SCE), kisa-kiris kayma ve Charpy darbe
testleri gerceklestirilmistir. Son ¢entik egme, kisa kiris kayma
testleri 10 kN kapasiteli BESMAK marka universal test cihazi
kullanilarak gergeklestirilmistir. Tiim testler en az bes tekrarl
olarak yapilmis, ortalama ve standart sapma degerleri
belirlenmistir. Sekil 3'te SCE test numunesi gosterilmistir.

Sekil 3. Yiik altindaki SCE test numunesi.
Figure 3. ENF test specimen under loading.

Kompozit numunelerin SCE testi ile Mod-II kirilma toklugu
degerleri, Denklem (1) kullanilarak belirlenmistir [15].

9P.5a?

Gpe = ——o—a—
¢ 2B(2L% + 3ad)

(1

Burada, P,, § ve agsirasiyla kritik ylk (yilik-deplasman
egrisindeki yiik diisiisiiniin gorildiigii deger), bu yiike karsilik
gelen deplasman degeri ve catlak uzunlugudur. B ve L ise

sirasiyla numune genisligi ve destekler aras1 mesafedir. ao ve L
degerleri sirasiyla 30 mm ve 100 mm’dir. Test hizi
1 mm/dk’dir. Kompozit numunelerin ara yiizey kayma
mukavemeti (ILSS) ASTM 2044 standardina gore ii¢ nokta
egme aparati ile Denklem (2) kullanilarak belirlenmistir [16].

9Pmax
4BD

ILSS = ()
Burada, Pmax ve D sirasiyla maksimum yiikk ve numune
kalinligidir. Test hizi 1 mm/dk olarak alinmistir. Sekil 4’te
ytkleme altindaki deney numunesi gosterilmistir.

]':m.

Sekil 4. Kisa kiris kayma testi ve deney numunesi.
Figure 4. Short-beam shear test and test specimen.

Charpy darbe deneyleri, ISO 179 standardina gore “A” tipi
centikli numunelere Ceast 9050 cihazi ile 4 ] ¢eki¢ kullanilarak
yapilmistir. Numune boyutlar;, 80 mm (uzunluk) x 10 mm
(genislik)’dir. Darbe enerjisini belirlemek i¢in ¢ekicin ilk ve son
konumlar1 arasindaki potansiyel enerji fark: kullanilmistir. Bu
enerji farki daha sonra Denklem (3) kullanilarak Charpy darbe
dayanimina doéniistiirilmistiir [17].

an = % (g /m?) ®)

Burada, E, , b, ve h sirasiyla enerji miktari, ¢entik dibi uzunlugu
ve numune kalinhigidir. Sekil 5te Charpy darbe test cihazi
gosterilmistir.

Sekil 5. Charpy test cihazi.
Figure 5. Charpy test device.

Uretilen kompozitlerin termomekanik  performanslarim
belirlemek i¢cin Dinamik Mekanik Analiz cihazinda (Mettler
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Toledo DMA cihazi), 65 mm x 10 mm boyutlarinda numunelere,
iki mesnetten egme modunda (double cantilever), 3 °C/dk.
1sitma hizinda, 1 Hz frekansta ve 25 ile 150 °C sicaklik
araliginda uygulanmistir. DMA analizleri ile, referans epoksi ve
kalsit iceren kompozitlerin depolama modili (E’), Kayip
modiili (E”), tandelta (tand) ve camsi gegis sicakliklari (Tyg)
belirlenmistir. Kalsit partikiiller ve deney numunelerinin kiritk
yluzey morfolojileri Zeiss-Leo 1430 taramali elektron
mikroskobu (SEM) kullanilarak incelenmistir. incelemeden
once partikiiller ve kirik yiizeyler 45 sn. boyunca
altin/palyadyum (Au/Pd) ile kaplanmis ve 20 kV voltajinda
goriintiilenmistir.

3 Sonuglar

3.1 Partikiil karakterizasyonu

Partikiil boyut analizleri icin 200 ml etanol iginde 2.0 g kalsit
partikiil 0.5 Hz’'de 650 Watt giicte prob sonikator kullanilarak
disperse edilmistir. Sicakligin artisina engel olmak igin
soliisyon buz banyosunda sonike edilmistir. Soliisyon daha
sonra Horiba LA960V2 cihazina aktarilarak parcacik boyut
analizleri yapilmistir. Sekil 6’da boyut analizi sonuglari
verilmistir. Median (D50) ve D90 partikiil boyutu sirasiyla
115 nm ve 186 nm olarak belirlenmistir. Sekil 7°de topaklanmis
halde kalsit partikiillerin farkl biiyiitme oranlarindaki SEM
goriintiileri verilmistir.

Hacim (%)

1\

0,1 1 10 100

Partikul boyutu (um)

Sekil 6. Partikil boyut dagilimi.
Figure 6. Particle size distribution.

Tim numunelerin FTIR spektrumlari, Thermo Nicolet IS 10
ATR-FTIR cihaz kullanilarak elde edilmistir. Her bir spektrum
dalga boyu araligt 4000-400 cm! olacak sekilde ve 4 cm'!
ayiriciliginda 64 sayim yapilarak elde edilmistir. TGA analizleri
Mettler  Toledo TGA  DSC+3  cihaz1  kullanilarak
gerceklestirilmistir. TGA analizleri oda kosullarindan 1000 °C
sicakliga kadar 10 °C/dk. 1sitma hizinda azot atmosferinde
gerceklestirilmistir.

Sekil 8'de nanokalsit partikiillerin FTIR spektrumu
gosterilmistir. Nanokalsit yapisinda bulunan serbest karbonat
anyonlarina ait bozunma ve biikiilme pikleri 712 (v4) ve 873
(v2) cm? absorbanslarinda goériilmektedir. Temel bozunma
gerilmeleri (1350-1650 (vs) cm! genis titresim bandinda)
1404 cm-! de tiim drneklerde rastlanmistir. Tim numunelerde
gorillen 2513 cm ! piki (v1 (1083 cm') +v3) kombinasyon
bandlarindan, 1795 cm! piki ise (vi+vz) kombinasyon
bandlarindan kaynaklanmaktadir [18]. Sekil 8'de Kkalsit
partikiillerin TGA egrisi gosterilmistir. Gorildigi gibi, 25°C-
200°C aralhiginda kalsit partikiiller {izerinde absorbe edilmis su

iceriginin yok olmasi nedeniyle diisiikk bir kiitle kaybi
olmaktadir. 200°C-650°C araligindaki kiitle kaybi ise
nanopartikil tizerindeki hidroksil gruplarinin yok olmasindan
kaynaklanmaktadir. 650°C iizerindeki sicakliklardaki hizh
kiitle kayb1 ise CaCOs3 bozulmasindan kaynakl COz'nin agiga
cikmasi nedeniyle goriilmektedir. Grafikten belirlenen ve
ortaya ¢ikan kiitle kaybi olan %44 degeri kullanilarak, partikiil
safligt  kontrol edilmistir. Analitik hesaplama ile TGA
verilerinden elde edilen hesaplama birbiriyle ortiismektedir.
Boylece, kullanilan kalsit partikiillerin oldukca yiiksek saflikta
oldugu gorilmiistiir.

Sekil 7. nano-CaCO3 partikiillerin SEM goriintiileri.
Figure 7. SEM images of nano-CaCO3 particles.

Sicaklik (°C)
0 1000 2000 3000 4000

100 4 100

80 -

60 |

KUte WayIh)

40|

Gegirgenlik (%)
T
Kiitle kaybi(%)

F70

20 4

o
= % [
IR 60
L TGA

T T T T
0 1000 2000 3000 4000

Dalga sayisi (cm™)

Sekil 8. nano-CaCOs partikiillerin FTIR spektrumu ve TGA
egrisi.
Figure 8. FTIR spectrum and TGA curve of the nano-CaCO3
particles.
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3.2 Mekanik ve termomekanik test sonuglari

Sekil 9°da test numunelerinin Mod-II yiiklemesinde ytk-
deplasman egrileri gosterilmistir. Gorildiagia gibi, testin
baslangicinda yiik degeri deplasman arttikca lineer olarak
artmaktadir. Catlak ilerlemesine kadar bu egilim devam
etmektedir. Tim numunelerde beklendigi gibi ¢atlak
ilerlediginde kademeli yik disiisi gozlemlenmistir. Bu
noktada, ulasilan maksimum yiik ve deplasman degeri Denklem
(1)deki kritik yiik ve deplasman degeridir. Referans
numunelerle kiyaslandiginda, nano-CaCO3 takviyeli
numunelerde (KF-EP-3 ve KF-EP-5), %1 katki orani harig, yiik
ve deplasman degerinde artis gozlemlenmistir. Bu da
nanopartikiil katkisinin Mod-II ytiklemesindeki pozitif etkisini
gostermektedir.

1200 T T T T T T

1000 4

800 -

600 -

Yiik (N)

400 + -
—— REF-KF-EP
—— KF-EP-1
200+ —— KF-EP-3 1
— KF-EP-5
0 , , , , : :
0 1 2 3 4 5 6 7

Deplasman (mm)

Sekil 9. Mod-II yiliklemesinde ytlik-deplasman egrileri.

Figure 9. Load-displacement curves of the specimens under
Mode-II loading.

Tablo 2’de kompozit gruplarin Mod-II yiiklemesi altinda elde
edilen maksimum ortalama yiik ve bu yilike karsilik gelen
deplasman degerleri verilmistir. REF-KF-EP numunelerin
maksimum yiik ve maksimum deplasman degerleri sirasiyla
853.6+54 N ve 4.57+0.17 mm olarak belirlenmistir. %1
nanopartikiil eklenmesi ile (KF-EP-1), sistemde yiik degerinde
diisiis, deplasman degerlerinde ise artis gortilmektedir. Sisteme
agirlikca %5 kalsit partikiil eklendiginde (KF-EP-5), yiik
degerlerinde referans numunelere kiyasla 853.6 N'dan 939.3
N’a %10 seviyesinde bir artis gézlemlenmistir. Bu kompozit
grubunda kritik ytike karsilik gelen ortalama deplasman degeri
5.59+0.31 mm olmaktadir. Bu da, %22.3 seviyesinde bir artisi
gostermektedir. Tablo 2’de kompozit sistemlerin Mod-II
kirilma toklugu degerleri verilmistir. REF-KF-EP grubunun
Mod-II kirilma toklugu degeri 1995.3+158.2 ]J/m?2 olarak
belirlenmistir. Standart sapma degerleri goz oniine alindiginda
agirlikca %1 nanopartikiil iceren kompozit sistemin kirilma
tokluk degerinde oOnemli bir degisim gozlemlenmedigi
goriilmiistiir. Sistemdeki nanopartikiil miktar1 arttikea, ylik ve
deplasman degerlerinde artis buna bagl olarak da Mod-II
kirllma toklugu degerinde o6nemli artislar gorilmektedir.
KF-EP-3 ve KF-EP-5 kompozit sistemlerinin Mod-II kirilma
toklugu degerleri sirasiyla 2114.1+198.4 | /m? ve 2676.3+93.31
J/m?Z olarak belirlenmistir. Bu da, KF-EP-5 numunelerde,
referans numunelere kiyasla, Mod-II kirilma toklugunda
%34’liik bir artis1 ifade etmektedir.

Sekil 10'da referans ve nano-CaCOs; takviyeli Mod-II
numunelerinin  (KF-EP-5) SEM gorintiileri verilmistir.
Sekil 10(a)’da hasara ugramis karbon fiberler ve epoksi matris
goriilmektedir. Mod-II yiiklemesinde, siirtiinme (friction) ve

hackle formasyonlar1 olmak tizere iki tir toklasma
mekanizmasi gorilmektedir. Sekil 10(b)’'de kirik yiizeylerin
biiytitiilmiis goriintiilerinde ¢ok sayida hackle formasyonlar:
gorilmektedir. Mod-II numunelerinin kirilma yiizeylerinde
stireksiz catlak ilerlemesi ile mikro ¢atlaklarin bir araya gelmesi
sonucu hackle formasyonlari ortaya ¢ikmaktadir [19],[20].

Sekil 10(c),(d)’de KF-EP-5 Mod-II numunelerinin kirilma
ylzeyleri gosterilmistir. Referans numunelere kiyasla kalsit
partikiiller daha ¢ok sayida hackle formasyonu olusmasini
saglamaktadir. Bunun nedeni, matris ara yiizeyinde Kkalsit
partikiillerin ¢atlagi durdurmasi ve mikro catlaklarin
biiyiimesini  engellemesi ya da geciktirmesi olarak
gosterilebilir. Bu, kompozit laminatlarda siirtiinme ile yiiksek
bir enerji absorpsiyonuna yol agmaktadir. Baska bir deyisle,
kalsit partikiiller ayn1 zamanda ara katman ve bitisik kompozit
katmanlar arasindaki yapismay1 iyilestirmektedir. Ayrica,
referans numunelere kiyasla, nanopartikiill takviyeli
kompozitlerde matrisin daha yiiksek plastik deformasyon
gosterdigi gorilmektedir. Buna ek olarak, Sekil 10(d)’de bir
diger tokluk mekanizmasi olan epoksi yiizeyinden partikiil
ayrilmasi goriilmektedir. Sonug¢ olarak, referans numunelere
kiyasla, nanopartikiil takviyeli kompozitlerde goriilen yiiksek
plastik deformasyonlar, hackle formasyonlar1 ve partikiil
ayrilmalari olusan tokluk mekanizmalaridir [21].

:

(9 (d)

Sekil 10(a)-(b): Referans ve (c)-(d): Nano-CaCOs3 takviyeli
Mod-II numunelerinin (KF-EP-5) SEM gérintiileri.

Figure 10. SEM images of Mode-II test specimens.
(a)-(b): Reference and (c)-(d): Nano-CaCOs reinforced
composites.

Tablo 2’'de kisa kiris kayma ve Charpy darbe test sonuglari
verilmistir. Referans numunelerin ILSS degeri 53.3+1.1 MPa
olarak belirlenmistir. Sisteme nanopartikiil ilavesi ile ILSS
degerinde artis goriilmektedir. %1 partikill iceren
kompozitlerin ILSS degeri 62.6+2.2MPa degerine ulasmaktadir.
Bu deger, referans numunelere gore, %1 nanopartikiil
ilavesinin ILSS degerini %17.4 oraninda iyilestirdigini
gostermektedir. Bu durum, epoksi matrisin partikiillerin fiber-
matris araylizey baglanmasin1 (fiber-matris araylizey
etkilesimlerini) arttirmasi seklinde agiklanabilir. Ayrica, fiber
lzerinde bulunan bu partikiiller, bir nanopartikiil/epoksi ara
ylzeyi olusturarak epoksi matrisin de o6zelliklerinin
iyilesmesini saglamaktadirlar.
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Tablo 2. Mekanik test sonuglari.

Table 2. Mechanical test results.

Kompozit deney gruplari Kritik yiik Maksimum deplasman Gire ILSS Charpy darbe
(P, N) (mm) (J/m?2) (MPa) mukavemeti (k] /m?2)
REF-KF-EP 853.6+53.5 4.57+0.17 1995.3+158.2 53.3+1.1 48.9+4.4
KF-EP-1 739.2+£12.3 4.92+0.05 1862.1+41.68 62.6+2.2 51.7+5.5
KF-EP-3 847.0+40.0 4.97+0.24 2114.1+198.4 56.5+0.7 53.8+6.4
KF-EP-5 939.3+21.1 5.59+0.31 2676.3+93.31 59.2+2.1 49.4+4.8

Sistemdeki kalsit miktari arttik¢a, partikiillerin pozitif etkisinin
azaldig gorilmektedir. Sirasiyla %3 ve %5 partikiil ilavesi ile
kompozitlerin ILSS degeri 56.5+0.7 MPa ve 59.2+2.1 MPa
olarak bulunmustur. Bu durum, yiiksek miktarda partikiil
ilavesiyle, partikillerin kompozit ara yiizeyinde topaklanmasi
nedeniyle olusmustur. Sonu¢ olarak, ara ylizey kayma
mukavemeti acisindan optimum nanopartikiil agirlik orani %1
olarak belirlenmistir. Referans numunelerin Charpy darbe
mukavemet degeri 48.9+4.4 KkJ/m? olarak belirlenmistir.
Sisteme nanopartikiil ilavesi ile Charpy darbe mukavemet
degerinde artis gorilmektedir. %1 partikill iceren
kompozitlerin Charpy darbe mukavemet degeri 51.7+5.5 K] /m?
olarak belirlenmistir. KF-EP-3 kompozit grubunun Charpy
darbe mukavemet degeri ise 53.8+6.4 k] /m2. Bu deger, referans
numunelere gore, %3 nanopartikil ilavesinin Charpy darbe
mukavemet  degerini %10 oraninda iyilestirdigini
gostermektedir. Partikil miktar1 bu seviyenin {stiine
ciktigindan diisiis gozlemlenmistir. Sonug olarak, ara Charpy
darbe mukavemeti agisindan optimum nanopartikiil agirhik
orani %3 olarak belirlenmistir. Sekil 11’de referans ve agirlikca
%3 nano-CaCOs partikiil iceren Charpy darbe numunelerinin
(KF-EP-3) SEM goriintiileri verilmistir. REF-KF-EP grubu
numunelerde, Sekil 11(a) ve Sekil 11(b)'de goriildiigi gibi,
oldukea yikici ve epoksinin dogasi geregi gevrek kirillma modu
gozlemlenmistir. Epoksinin plastik deformasyona ugramadan
kirildig1 goriilmektedir. Ayrica hasara ugramis fiberler kirilma
ylzeylerinde goriilebilmektedir. Sekil 11(c) ve Sekil 11(d)’de
goriildigi gibi, nanopartikiil takviyeli numunelerde, referans
numunelere gore daha karmasik bir kirilma ylizeyi elde
edilmistir. Cok pargali kirllan epoksi matris goriilmektedir.
Ayrica, epoksi ylizeyinden ayrilan fiberler goriilmektedir. Bu da
nanopartikillerin eklenmesi ile olusan araytizeyin kompozitin
enerji absorplama siirecine katildigini1 géstermektedir.

Tablo 3’te DMA analiz sonuglar1 verilmistir. Referans
numunelerin dinamik modil ve kayma modiil degerleri
sirastyla 20950 MPa ve 71.1 MPa olarak bulunmustur.
Gorildugi gibi, %3 kalsit ilavesinde tandelta (tand) degerinde
bir artis gdzlemlenmistir. Bu da, Charpy darbe
mukavemetindeki artis ile iliskilendirilebilir. Nanopartikiil
ilavesi kompozitin camsi ge¢is sicakliginda 6nemli bir degisime
sebep olmamaktadir. Tim numunelerin camsi gegcis sicakliklari
117-118 oC araliginda degismektedir.

Tablo 3. DMA test sonuglari.
Table 3. DMA test results.

Kompozit Dinamik Kayip Camsi tandelta
deney modiil modiuli gecis (tand)
gruplari (MPa) (MPa) sicakligi (250C)
(=C)

REF-KF-EP 20950 71.1 118.8 0.0034
KF-EP-1 19551 54.5 117.4 0.0027
KF-EP-3 21674 117.6 1179 0.0054
KF-EP-5 20683 48.79 117.4 0.0023

(d)

Sekil 11(a)-(b): Referans ve (c)-(d): Nano-CaCOs takviyeli
(KF-EP-3) Charpy numunelerinin SEM goriintiileri.

Figure 11. SEM images of Mode-II test specimens. (a)-(b):
Reference and (c)-(d): Nano-CaCOs reinforced composites.
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4 Sonuclar

Bu calismanin amaci, nanokalsit (nano-CaCOs) partikiillerin
vakum infiizyon ydntemiyle tretilmis karbon fiber/epoksi
kompozitlerin mekanik performans1 iizerine etkilerini
incelemektir. Bu amagla, nano kalsit (nano-CaCO3) partikiiller
agirlikca farkll oranlarda (%1, %3 ve %5) epoksi matris
icerisine On-dispersiyon yontemi ile entegre edilmistir.
Referans ve nanokalsit partikiil takviyeli karbon fiber/epoksi
(KF/EP) kompozitler, vakum inflizyon yontemi ile liretilmistir.
Uretilen kompozit deney numunelerine kisa-kiris kayma, son-
centik egme ve Charpy darbe testleri gerceklestirilmistir. Buna
ek olarak, kompozitlerin termomekanik davranislari dinamik
mekanik analizleri (DMA) ile belirlenmistir. Sonuglara gore,
nanokalsit partikiillerin, referans KF/EP kompozitlere gore, ara
yluzey kayma mukavemetini (ILSS), Mod-II kirilma toklugunu
ve Charpy darbe dayanimini sirasiyla %17.4, %34.1 ve %10.0
oraninda arttirdig gézlemlenmistir. Bu yiikleme kosullari i¢in,
optimum nano-CaCOs oranlari sirasiyla %1, %5 ve %3 olarak
belirlenmistir. DMA analiz sonuglarina gore, nanokalsit
partikiillerin kompozit camsi gecis sicakligina (Tg) 6nemli bir
etkisi goriilmemistir.

5 Conclusions

The purpose of this study is to analyze the influence of nano
calcite (nano-CaCOs3) particles on the mechanical properties of
carbon fiber/epoxy (CF/EP) composites created through
vacuum-infusion process. To this end, nano calcite
(nano-CaCOs) particles at varying loading ratios (1 wt. %, 3 wt.
% and 5 wt. %) were integrated into the epoxy matrix and then,
reference and nano-CaCOs reinforced CF/EP composites were
manufactured using the vacuum-infusion method. Short-beam
shear, end-notch flexure (ENF) and Charpy impact tests were
performed on the prepared composite test specimens. The
thermomechanical behavior of the composite specimens was
determined via dynamic mechanical analysis (DMA). The
results indicated that the integration of nano-CaCOs3 particles
could increase the interlaminar shear strength (ILSS), Mode-II
fracture toughness and Charpy impact strength by 17.4%,
34.1% and 10.0%, respectively, in comparison to the reference
CF/EP composites. Under these loading conditions, the optimal
nano-CaCOs concentrations were determined to be 1 wt. %, 5
wt. % and 3 wt. %, respectively. Dynamic mechanical analysis
revealed that the nano-CaCO3 particles did not have a
considerable effect on the glass transition temperature (Tg) of
the composites.
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