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OZET

Yiksek Lisans Tezi

NANO KOMPOZIT ELASTOMERIK ELEKTRIK ILETKEN MALZEMELERDE
CATLAK OLUSUM VE ILERLEMESININ DIC METODU YARDIMI ILE
DENEYSEL OLARAK INCELENMESI

Ahmad NASER ALDEEN

Bursa Uludag Universitesi
Fen Bilimleri Enstitlisu
Otomotiv Anabilim Dali

Damisman: Prof. Dr. Murat YAZICI

Dogal kaugugun ¢atlak olusumunu ve ilerleme direncini birgok faktor etkilemektedir. En
onemli faktorlerden biri, kaugukta kullanilan dolgu maddesi tipidir. Son zamanlarda, iki
boyutlu dizlemsel grafen (grafen nanoplakalari; GNP’ler) ve ¢ok duvarli karbon
nanotiipler (MWCNT'ler) nanodolgular olarak mikemmel takviye etkinlikleriyle blyuk
dikkat cekmektedir. Bu nanodolgular, takviye olarak ¢ok diisiik oranlarda kullanildiginda
bile, kauguklarin sadece mekanik oOzelliklerini degil, aym1 zamanda c¢alisma Omrii
(yorulma 6mru), elektrik iletkenligi, yirtilma direncinde iyilesmeler saglamaktadir.

Bu ¢alismada, iki asamali mekanik bir karistirma yontemiyle ana malzemesi SVR olan
bir kauguk karistmi (SVR, SBR ve CBR) ve nanodolgular karistirilarak elektriksel
iletkenlige sahip iki nanokompozit numune grubu hazirlanmistir. Birinci grup grafen
nanoplakalar (GNP'ler) ile takviye edilirken, ikinci grup ise ¢ok duvarli karbon nanotupler
(MWCNT ler) ile takviye edilmistir.

Deneysel olarak sanki-statik yiike maruz birakilan tek kenarina kesik a¢ilmis (diiz ¢entik)
numuneler ile gatlak baslangici tahrik edilmistir. Elde edilen bu tek kenar kesikli
numunelerde catlak ilerlemesi ve elektriksel direng iligkisini belirlemek igin ¢ekme
deneyleri gerceklestirilmistir. Catlak ucuna yakin bolgedeki lokal birim uzama dagilimini
arastirmak igin Dijital Goriintli Korelasyonu (DIC) teknigi kullanilmistir. Sonuglar catlak
uzunlugu, grafen dolgu orani ve elektriksel iletkenlik ozellikleri arasindaki iliskiyi
belirlemek i¢in degerlendirilmistir. GNP’ler, nanokompozitin yirtilma direncini olumsuz
bir sekide etkilerken, MWCNT 'lerin etkisi yirtilma direncini artirma yoniinde elde
edilmistir. Nanokompozitin yirtilma davranigsinda catlak ucuna yakin alandaki lokal
performansla ¢ok yakin bir iligkisi oldugu gozlemlenmistir. Her iki nanokompozitin
elektrik iletkenligi, nanodolgu maddesi tarafindan olusturulan ve elektrik direncini
azaltan iletken ag ile gelistirilmistir.

Anahtar Kelimeler: Grafen nanoplaka, Cok duvarli karbon nanotlip, Karbon siyah,
Hibrit nanokompozit, Dogal kauguk, Catlak ilerlemesi, Yirtilma direnci, Elektriksel
direng, J-integral, DIC.

2019, x + 91 sayfa.
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EXPERIMENTAL INVESTIGATION OF CRACK INITIATION AND
PROPAGATION FOR ELECTRICAL CONDUCTIVE NANOCOMPOSITE
ELASTOMER MATERIALS WITH DIC METHOD

Ahmad NASER ALDEEN

Bursa Uludag University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Automotive

Supervisor: Prof. Dr. Murat YAZICI

Many factors can influence the crack initiation and propagation resistance of the natural
rubber. One of the most glaring factors is reinforcing filler of the rubber. Recently,
graphene nanoplatelets (GNPs) and multi-walled carbon nanotubes (MWCNTS) have
attracted considerable attention due to their excellent reinforcing efficiency. When the
nanofillers used even at very low loading as phr, could not only improve the mechanical
properties of rubbers but also improvmed service life, supplied electrical conductivity,
and developed wear resistance.

In this study, two groups of conductive nanocomposites were prepared by mixing a rubber
mixture (SVR, SBR, and CBR) with different nanofillers by a two-stage mechanical
mixing method. The first group was reinforced by GNPs, whereas the second group was
reinforced by MWCNTSs.

The quasi-static loading was implemented using single-edge notched specimens which
were adopted to estimate the crack propagation and the electrical resistance relation.
Digital Image Correlation (DIC) technique was used to investigate the local strains
distribution in the area near the crack tip. The results evaluated to clarify the relationship
between crack length, graphene filler ratio, and electrical conductivity properties. GNPs
affected negatively on the compound’s fracture resistance, whereas the MWCNTSs had
positive effect observed by increasing the fracture resistance of the compound. The
fracture properties of the nanocomposite had a very close relationship with The local
performance of the area near the crack tip. The electrical conductivity of both of
nanocomposites was improved because of the conductive network, which was formed by
nanofillers and reduced the electrical resistance.

Keywords: Graphene platelets, Multi-walled Carbon nanotubes, Carbon black, Hybrid
nanocomposites, Natural rubber, Crack propagation, Fracture resistance, Electrical
resistance, J-integral, DIC.

2019, x + 91 pages.
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1. GIRIS

Uluslararas1 Kauguk Calisma Grubu'na (IRSG) gore, kiiresel kauguk talebinin 2017'de
28,4 milyon ton ve 2018'de 29,3 milyon ton olduktan sonra 2019'da ytizde 2,5 artarak 30
milyon tona ylikselmesi bekleniyor. Bu istatistik raporlar1 insanlarin giinliik yagaminda

kaugugun ka¢inilmaz bir madde oldugunu géstermektedir.

Saf kauguklara endustride genel itibariyle rastlanmaz; kauguklar ¢ogunlukla imalat
sirasinda kaugugun performansini iyilestirmeyi amaglayan bazi degisikliklerden sonra

iretilirler. Bu degisiklikler arasinda en 6nemli olani, takviye islemidir.

Kauguk benzeri malzemelerin takviyelendirilmesi, yiiksek mekanik ve elektriksel
ozelliklere sahip bazi katki maddelerinin eklenmesiyle gergeklestirilmektedir. Son
yillarda, nanobilimin gelismesi sayesinde nano dolgu maddesi olarak adlandirilan daha
verimli katki maddeleri iretilmistir. Bu dolgu maddeleri eklendikten sonra olusan
karisimlara kauguk nanokompozitler adi verilmektedir. Kauguk benzeri malzemelerin bu
katki maddeleri ile gii¢lendirilmesi, daha iyi mekanik 6zellikler, daha iyi yirtilma direnci

dolaysiyla daha fazla servis 6mrii gibi ileri 6zellikler kazandirmaktadir.

Takviye edilmis kaucuk benzeri malzemeler, otomotiv endiistrisi, tekstil, gida,
hayvancilik ve insaat gibi cesitli alanlarda kullanilmaktadir. Son zamanlarda, bu
malzemelerin elektrikli ve elektronik cihazlarda kullanilmasiyla birlikte elektriksel

oOzelliklerin incelenmesine ayr1 bir 6nem verilmektedir.

Bu ¢alismada, hiperelastik kompozitte nanodolgu oraninin malzemenin yirtilma ve
elektrik ozelliklerine etkisinin belirlenmesi ve catlak ilerlemesi ile elektriksel direncin
iligkisinin incelenmesi amaciyla, farkli oranlarda karbon esasli nanodolgularla takviye

edilmis kauguk nanokompozitlerin mekanik ve elektriksel 6zellikleri incelenmistir.

Tezin ilk boliminde, hiperelastik malzemeler, nano dolgular ve &zellikleri, kirtlma

mekanigi ve bazi 6nemli alanlarin yerel performansini optik olarak incelemek i¢in segilen



dijital goruntl korelasyonu (DIC) teknolojisi ile ilgili 6nemli bilgi ve teorileri iceren bir

kaynak arastirmasini kapsayan bilgiler sunulmustur.

Ikinci boliimde, ¢ok duvarli karbon nanotiipler (MWCNT) ve grafen nanoplakalari ile
takviye edilmis kauguk nanokompozitlerin yirtiima 6zelliklerini incelemeyi amaglayan
deneysel uygulamalar hakkinda bilgi verilmistir. Bu ¢ergevede dolgu oraninin yirtilma
direnci tzerindeki etkisi agiklanmistir. Daha sonra bahsedilen kauguk nanokompozitlerin

testler sirasinda ve gatlak ilerlemesinde elektriksel 6zelliklerinin degisimi incelenmistir.

Arastirilan malzemeler ve ¢alisma yontemi {igiincli bolimde agiklanmistir. Sonuglar
dordinctu bolimde verilmis olup, besinci bolimde Ozetlenmistir. Son olarak ise
MATLAB programla yazilan ve bu calismada kullanilan bazi kodlar ekler kisminda

verilmigtir.



2. KURAMSAL TEMELLER ve KAYNAK ARASTIRMASI

2.1. Hiperelastik malzemeler:

2.1.1. Tamimlar:

Hiperelastik malzemeler, ¢cok buyik birim uzamalara (%700'e kadar) maruz kaldiklarinda
elastik olarak tepki gostermeye yatkin ve tamamen orijinal haline geri donebilir bir

malzemedir. Ayrica nonlineer yapida biiyiik sekil degistirme kabilyetine sahiptir.

Gerilim ile birim uzama arasindaki iliskiyi lineer olarak tanimlayan Hooke kanunu, ¢elik,
aluminyum, plastik vb. gibi cok bilinen mihendislik malzemelerini lineer elastik
davrandigr bolgede dogru bir sekilde tanimlamaktadir. Bu, Hooke kanununun, dis
kuvvetlere maruz kaldiginda lineer performanst goésteren malzemeler igin
uygulanabilecegi anlamina gelir. Ancak, bu kanun, gerilim-birim uzama iliskisi lineer
olmayan, yliksek deformasyona sahip olan ve de sikistirilamayan (Poisson oranisi=0.5)

hiperelastik gibi malzemeleri tanimlamak igin uygun degildir (Sekil 2.1).

0 4

elastik

hiperelastik

Sekil 2.1. Elastik ve hiperelastik malzemelerin mekanik performansi

Kauguk-benzer malzemeler, dis kuvvetlere maruz kaldiginda nonlineer davranig gosteren
malzemeler arasindadir. Bu tiirlii malzemeleri karakterize edilmek i¢in kullanilan model,
yer degistirme enerjisi yogunlugu fonksiyonundan tiiretilmektedir (Kumar ve Rao 2016,

Mooney 1940). Benzer bir sekilde dolgu malzemesiyle takviye edilmis kauguk



kompozitler hiperelastik idealizasyonu yapilarak, normal bir hiperelastik malzeme gibi,

modellenmektedir.

Kauguk-benzer malzemeleri tanimlamak i¢in Gerinim enerjisi yogunlugu fonksyonuna
dayanan ilk matematiksel model R. Rivlin ve M. Mooney tarafindan ortaya konmustur.
Mooney-Rivlin iligkisi hiperelastik malzemeleri karakterize etmek i¢cin Polynomial bir
modeldi. Ardindan, Mooney-Rivlin'in modelini Neo-Hookean, Ogden, Arruda-Boyce ve
Yeoh gibi diger temel modeller takip etti. Kullanilacak temel model mevcut verilere ve
deneysel birim uzama degerine gore secilir (6rnek, New-Hookean icin %30, Mooney-
Rivlin igin %30 + 200, Arruda-Boyce igin %300 ve Ogden igin %700) (Kim ve ark.
2012).

2.1.2. Hiperelastik malzemelerin sikistirnlamazhgi:

Genel olarak, kauguk-benzer malzemeler de dahil olmak Uzere hiperelastik malzemeler,
kayma elastikliginin yiiksekligine ragmen kiiciik bir sikigabilirlige sahiptir. Bu kiiciik
sikigabilirlik, 3B problemlerde veya deneydeki numune ¢ok sinirli oldugunda dikkate
alinmalidir. Ancak, 2B elemanlar igin veya ¢ok kisith olmayan serbest numuneler

durumunda ciddi bir etkisi yoktur (Anonim 2019a).

Deneysel boliimde kullanilacak numune, diger boyutlarina gore ¢ok kiiciik bir kalinliga
sahip oldugundan, iki boyutlu bir tabaka sayilip sikistirilamaz bir malzeme olarak kabul

edilecektir.

2.1.3. Hiperelastik malzemelerin modelleri:

Potansiyel yer degistirme enerjisi yogunlugunun fonksiyonu:

Yer degistirme enerjisi yogunlugu fonksiyonu, polinomsal hiperelastik model olarak da
adlandirtlir (Rivlin ve Saunders 1951). Mooney-Rivlin modeli, yer degistirme enerjisi
yogunlugu fonksiyonunun basitlestirilmis bir halidir. Bu fonksiyon asagidaki gibi ifade

edilir:



N N
. . 1 .
W= Cyl-3) (12_3)1+21:E(]e1_1)21 1)

i+j=1

Cij ve Di, malzeme parametreleri, I1, I birim uzama sabitleri ve Jei elastik hacim oranidir.
Bu model iki béliimden olusmaktadir; birincisi kayma deformasyonunu agiklar, ikincisi
ise malzemenin sikigabilirligi ile ilgilidir. Daha once aciklandig1 gibi, ¢ogunlukla
hiperelastik malzemeler sikistirilamaz olarak kabul edilir, bu nedenle ikinci kisim sifira

esitlenir. (Jer = 1).
Neo-Hookean:

Neo-Hookean modeli, hiperelastik malzemeleri karakterize etmek icin en basit
modellerden biridir. Yer degistirme enerjisi yogunlugu fonksiyonundan tiiretilmektedir.
Lineer elastik malzemeleri tanimlayan Hook'un kanununa benzer. Baglangigta lineer bir

gerilim-birim uzama iliskiyi saglar, ancak belirli bir noktada nonlineer iliskiye doniisiir.
W =Cy (1:-1) (2.2)

W, yer degistirme enerjisi yogunlugudur; Cy1, bir materyal parametresidir; 11, ilk birim
uzama sabitidir. Neo-Hookean modeli, diger modellere gore diisiik birim uzamalarda

kullanilabilir.

Mooney-Rivlin:

Bu model, R. Rivlin ve M. Mooney tarafindan tanmitilmistir (Selvadurai 2006). Sol
Cauchy-Green deformasyon tensérii B'min ilk iki sabitten olusan bir birlesimidir
(Menderes ve ark. 1999). Neo-Hookean’inkilerden daha dogru sonuglar vermektedir.

Daha once de belirtildigi gibi Mooney-Rivlin modelinde malzeme sikistirilamaz kabul
edilir, kayma deformasyonu boliimiinde ise sadece ilk iki sinir1 alinarak potansiyel enerji

fonksiyonunun basit bir haline doniistiiriiliir.



W=Ci1(I1-3)+Ca(l2—-3) (2.3)

C1 ve C2, malzemenin parametreleridir.

Mooney-Rivlin modelindeki sabitler, malzemenin kayma modull G ile iliskilidir:
G=2(C1+0(C) (2.4)

Cesitli yapilar i¢in Mooney-Rivlin modelinin, yaklasik olarak %200'e kadar olan birim

uzamalarda dogru sonuglar verdigi bilinmektedir.

Yeoh:

Bu model yalnizca ilk birim uzama sabitini kullanir. Yeoh (1993), diziyi U¢ terim ile

sinirlandirmustir; ancak daha sonraki ¢alismalarda iigten daha fazla terim kullanilmistir

(Selvadurai 2006).
N
W= Z C,(I, - 3): (2.5)
i=1

Ogden:
Ogden modeli, gerilim-birim uzama egrisi nonliner olan hiperelastik malzemeyi

tanimlamak i¢in kullanilan modellerden bir digeridir. 1972'de, Ogden tarafindan ortaya

koyulan denklem, agagidaki gibi ifade edilir:
N
W= g ag 4 a5 - 3) (2.6)
i=1 '

A1, A3, A5 temel uzanma oranlaridir. 4 ve o malzeme sabitleridir.

A=¢e+1 (2.6a)



Ogden modeli yaygin bir sekilde kullanilmaktadir; ¢linkii test verilerinin direkt
kullanilmasini saglar ve %700’e kadar olan birim uzamalarda deneysel sonuglara gayet

iyi bir uyum gosterir.
2.1.4. Malzeme parametrelerinin belirlenmesi:

Hiperelastik malzemeler, parametreleri belirlenerek tanimlanabilir, bdylece malzemenin
davranigin1 belirleyen hiperelastik model belirlenir. Yer degistirme enerjisi yogunlugu
fonksiyonundan elde edilen hiperelastik modellerin parametreleri (yani C1, C2, C3...)
genel olarak istatistiksel analizle belirlenir. Bu analiz, MATLAB veya PYTHON gibi
kodlama programlarindan birinde deneysel veriler kullanilarak bir denklem sistemi ile
tanimlanir. Daha sonra bu sistem malzemenin parametreleri olan ortak ¢oziimleri elde
etmek icin ¢ozllecektir. Segilen ortak ¢6ziim, gogunlukla en kiiciik kareler kriteri olan

amag fonksiyonunu yerine getirmelidir (Wu ve ark. 2016).

4 Nq
min: § = z WQ(Z((fq)i —(52))%) 2.7)
q=1 i=1

Bu denklemde; Wq, bir deney tipinin agirligidir (deneyin ¢oziime katilma orant); nq, her

deney tipi icin deneysel veri sayisini; q, deney tipi indeksi; p, test tipi sayis; (fq)

]
l

denklem tarafindan tahmin edilen degeri (teorisel veri) ve (O'q)i ise deneysel degeri

gOsterir.

Bulunan model, bu modelin parametreleri elde edildiginde yalnizca hesaplamaya katilan
testlerin sonuglarmi tahmin etmek i¢in kullanilir. Yani, sadece tek eksenli ¢ekme testi
dikkate alindiginda bulunan model, iki eksenli ¢cekme veya saf kesme testinden elde
edilen sonuglar1 6ngérmede gecersiz olur (Charlton ve ark. 1994). Bu nedenle daha
gecerli veya daha kapsamli bir model elde etmek i¢in, malzeme parametreleri tiim test
tirleri goz Onitine alinarak elde edilmelidir (Wu ve ark. 2016). Genel olarak, bu

malzemenin parametreleri belirlenmesinde, dort tiir test dikkate alinmaktadir,



o Tek eksenli ¢cekme testi.

o Es iki eksenli cekme testi.
o Duzlemsel cekme (basit kayma) testi.
o Hacimsel ¢ekme testi.

Hacimsel ¢ekme ve sikistirma testi sadece 3D analizlerinde veya smirlandirilmamis
numunelerde sikistirilabilirlik g6z ardi edilemediginde gereklidir, bu nedenle bu

calismada ihmal edilecektir.

Birim uzama sabitleri I1, 12 ve I3, sol Cauchy-Green deformasyon tensorti B'den (Treloar

1973) elde edilir ve bu ifadeler agagida verilmistir:

11=A3+25 + 23
1,=A222 + 2222 + 2272 (2.8)
I3=A32313

Genel olarak, hiperelastik malzemeler sikistiritlamaz maddeler olarak kabul edildiginden

birim uzama sabitlerinin hesaplanmasi asagidaki gibi olur:

11=23+23 + 3
l=A7%2+25% + 232 (2.8a)
15=A22313 =

Rivlin (1956), nominal gerilmeler T ile temel uzanma oranlari (A1=E+1) arasindaki

diferansiyel denklemleri olusturmustur; W, yer degistirme enerjisi yogunlugudur.

Tek eksenli cekme testi:

oW

= =3y W 4 W
T=2(1-2 )(iall—i-alz)

(2.9)



Es iki eksenli ¢ekme testi:

2 AW

T=2(-275) (5 + A2 2 (2.10)
Dizlemsel cekme (Basit Kayma) testi:
T=2(-173)( i’TW + 2—1”2’) (2.11)

Not: Temel hiperelastik modeli, bir malzemenin stabil olup olmadigina karar veren
Drucker kriterini saglamalidir. Drucker, tipik malzeme ¢ekme testi sirasinda gerilme-
birim uzama egrisinin test sonunda yumusama bolgesine sahip olmamasi gerektigini
ortaya atmistir, aksi takdirde bu malzeme instabil malzeme olarak kabul edilmektedir

(Sekil 2.2). Boylece Drucker’in stabilite kriteri asagida gibi ifade edilebilmektedir:
Z 90,08, = 0 (2.12)
i

do;, temel Cauchy gerilme degisimi ve d¢; ise do;'ye karsilik gelen birim uzamanin

degisimidir.

O 0]
stabil instabil

& S

Sekil 2.2. Drucker'a gore stabil ve instabil malzemelerin mekanik performansi



Daha once belirtilen tiim noktalar: dikkate alarak, malzeme parametrelerinin
hesaplanmas1 asagidaki adimlarla agiklanabilir:

1- Hazirlanacak modelin amacina ve ¢alisma esnasinda olusacak birim uzama sinirina
bagli olarak bir hiperelastik model segilir.

2- Tek eksenli, cift eksenli ve basit kayma testleri i¢in uzanma oranlari ile nominal
gerilimi baglayan Rivlin’in denklemleri uygulanir.

3- Her bir test tipi icin gerilme-uzanma orani iliskileri elde etmek i¢in birim uzama
sabitlerine gore secilmis yer degistirme enerjisi yogunlugu fonksiyonu turetilir.

4- Nliskilerde deneysel degerlerin kullanildig1, bilinmeyenleri malzeme parametreleri olan
bir denklem sistemi kurulur.

5- Matlab veya Python da kriteri en kuclk kareler olan bir istatistiksel analiz
uygulandiktan sonra ortak ¢oztimler elde edilir.

6- Drucker’in stabilite sartlar1 uygulanir.

Not: Bu tez c¢alismasinda, Hiperelastik malzemenin parametreleri berlirlemek icin
MATLAB’la bir kod hazirlanmistir, kodun dogrulugunu o6lcebilmek i¢in hazirlanan
kodtan c¢ikan sonuglarin Abaqus manual’da (Anonim 2019a) bulunan bir 6rnekle

karsilastirmasi aragtirmaya eklenmistir (EK 1).
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2.2. Elastomerik nanokompozitler:

2.2.1. Dolgu malzemesinin etkisi:

Genel olarak, dolgular malzemenin mekanik 6zelliklerini gelistirmek i¢in kullanilir. Bu
amaca ulasmak icin gegen ylizyilda karbon siyahi ve silika gibi geleneksel dolgu

maddeleri kullanilmustir.

Doldurulmus bir elastomerin takviye seviyesi, dolgu en-boy oranma, dolgularin
oryantasyonuna, ilave dolgu ve kaucguk partikiilleri arasindaki etkilesim ylizeyine
baglidir. Yani daha verimli bir takviye islemi, dolgu maddelerinin daha fazla
dagitilmasini ve daha ince olmasin1 gerektirir. Ayrica verimli bir takviye islemi mekanik
Ozelliklerin iyilesmesini de saglar (Bokobza 2017). Geleneksel dolgu malzemeleri blyuk
ve kompleks yapiya sahip oldugundan, kompozitte ince dagilimi saglayabilmek icin
karistiricinin biiyiik kesme kuvvetlerini karsilamasi gerekir. Bundan dolayi, bu turli

dolgularin kullanimi1 smirli gergeklesir.

Nanobilim ve nanoteknoloji son yillarda ¢ok disiplinli alanlarda ¢i1gir agici bilim dallart
olarak kabul edilmektedir. Teknolojik uygulamalardaki ¢esitlilik agisindan, nanoteknoloji

benzersiz yenilik ve ¢cok yonlilik sunmaktadir.

Nanobilim alanindaki ¢alismalar sayesinde, grafit, grafen, ve karbon nanotip gibi
nanodolgular ortaya ¢ikmustir. Ince boyutlari nedeniyle nanodolgular, dolgu ve kauguk
partikiilleri arasinda daha biiylik etkilesim alan1 saglamaktadir. Bundan dolayi,
nanodolgular, matris malzemelerini geleneksel dolgulardan daha verimli bir sekilde

takviye etmekte ve daha verimli kompozitler elde edilmesini saglamaktadir.

Dahasi yiiksek kullanilan nanodolgu oranit kompozitin agirliginin artmasina yol acar.
Arroyo ve ark. (2003), 10 phr organokil dogal kauguk (NR)'nin mekanik 6¢zelliklerinin 40
phr karbon siyahli NR ile karsilastirilabilir oldugunu ortaya koymustur. Kisacasi,
nanodolgularin  kullanilmas1 kompozitin agirliginin  6nemli  6lglide azalmasini

saglamaktadir.

11



2.2.2. Kauguk nanokompozitler:

Son yillarda, hem endiistri hem de {liniversitelerdeki arastirmacilar ilgilerini, geleneksel
dolgulu polimerlerin yerine ¢igir agici bir alternatif olan polimerik nanokompozitlere
odaklamislardir. Geleneksel kompozitlerin aksine, nanokompozitlerde takviye edici

faktor, takviye malzemesinin en az bir boyutunun 1-100 nm seviyesinde olmasidir.

Genel olarak kaucuk nanokompozitler, geleneksel dolgulu kompozitlere kiyasen,
avantajli mekanik 6zellikler, daha yiiksek elastik modiil, daha diisiik su hassasiyeti ve
daha diisiik gaz gecirgenligi gosterir. Bununla birlikte nanokompozitler, nanodolgularin
sundugu avantajlar1 da kazanmaktadir:

1. Nanodolgularin takviyesi geleneksel dolgularinkinden daha etkilidir, boyutlar1 nano
mertebesinde olmas1 sebebiyle nanodolgularin elastomer partikiilleriyle siirtiinmesi daha
diistik olacaktir; bu matris 6zelliklerine olumlu bir etki olarak yansimakta ve diisiik
maliyetli ve kolay islenebilirlige yol agmaktadir.

2. Yiizey alanlarmin artmasindan dolayr arayiizde 1iyi yapisma saglayarak
nanokompozitlerde matrisin yiik transferini artirir.

3. Nanodolgularin kii¢iik boyutlart nedeniyle arayiizdeki catlak yayilmasini artirip, hem
dayanikliligini hem de ¢atlak direncini giiglendirmektedir.

4. Nano boyutlarindan dolay1 nano dolgu maddeleri, kauguk karisimlarinda homojen

olarak yayilabilir, bu da etkilesim alanini arttirip takviye islemini iyilestirir.

Takviye maddelerinin, partikiil biiyiikliiglinlin, yapisinin ve yiizey 6zelliklerinin, takviye
yeteneklerini belirleyen {i¢ ana faktdr oldugu iyi bilinmektedir. Partikiil biiytikliigii bu ti¢
faktor arasinda birincil belirleyicidir (Hamed 2000).

Nanotakviye islemi genel malzeme performansini  arttirmasina  ragmen,
nanokompozitlerin karsilagtig1 zorluklar vardir:

1. Nanopartikiiller imalat islemleri sirasinda toplanmaya yatkindir. Asir1 partikiillerin
toplanmas1 nanokompozitlerin termal ve mekanik 6zelliklerini diisiiriir. Nanodolgularin
matris icinde homojen dagilmasi, yiiksek performansli nanokompozitler elde etmek igin

kritik 6neme sahiptir.
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2. Nanodolgularin iiretimi, kullanimi1 ve imhasinda saglik ve ¢evresel tehditler ortaya
cikabilir. Nanopartikiiller viicudun dogal savunmasina zarar verebilir ve bazi alerjik
reaksiyonlarin ortaya ¢ikmasina neden olabilir. Nanoteknoloji endiistrisindeki is¢iler,
yiiksek yogunluklarda nanopartikiillere maruz kaldiklarindan riskli ¢alisma kosullar
icerisindedirler. Zaten hava kirliligine sebep olan nanopartikiillerin, kimyasal ince

parcaciklarindan dolay1 akcigere, 50 kat daha fazla zarar verebilecegi bilinmektedir.

2.2.3. Takviye isleminde en-boy oraninin rolii:

Daha 6nce belirtildigi gibi takviye islemi sonrasi, dolgu partikuller birbirleriyle ve kauguk
matrisiyle etkilesim i¢indedir. Takviye isleminin anlasilmasinda basrol oynayan anahtar

kavram olarak betimleyebilecegimiz 6zellik en-boy oranidir.

Daha yuksek bir en-boy orani, dolgunun hacim biriminde daha fazla etkilesim arayiizii

saglayabilir, bu da agirlik artmadan daha fazla takviye anlamina gelir.

Dolgu-dolgu etkilesiminde en Onemli faktdor homojenlik ya da dolgunun dagilim
kalitesidir. K6tii bir dagilim, dolgu maddelerinin topaklanmasi anlamina gelir, dolayisiyla
en-boy oran1 diisiik olan daha kompleks yapilarin olusumuna yol agar, ki bu da takviye
isleminde olumsuz bir rol oynamaktadir (Pu ve ark. 1997) (Sekil 2.3).

20.0 . - . . I
/p o Restgele dagnlmy Sihika
- —— Diiizenli dagilmig Silika
?5-":;'-" —t— Topaklanmag Silika
15.0 o |
_2}‘.; -
— : =
. F,
r
= ﬁ r.-f"'
- 10,0} ) A
= -
=
=

¥ 50 100 150 200 250 300
Birim uzama [%4]

Sekil 2.3. Farkli dagilim sartlarinda %35 oraninda Silika dolgulu kompozitlerin mekanik
ozellikleri, (Pu ve ark. 1997)
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Ayni zamanda, yiiksek nanokompozit dayanimini saglanmak ic¢in dolgu maddenin
dagilimi siirekli ylizeyi (mekanik perkolasyon) saglamalidir. Bu siirekli yiizey dolgu
partikiillerden olusan pozisyonu ve oryantasyonu rastgele dagilmis olan zincirlerden
olusur (Balberg ve ark. 1984, Bréchet ve ark. 2001). Bunu en-boy orani yiiksek bir
nanodolgu madde, diisiik hacim oraninda bile kolayca yerine getirebilmektedir.

2.2.4. Dolgu maddelerinin simiflandirilmasi:

Temel olarak kauguk takviyesinde kullanilan iki tiir dolgu maddesi vardir. Geleneksel

dolgular ve nano dolgular:

Geleneksel dolgular:

Siyah dolgular: Kauguk endiistrisinde gesitli kauguk mekanik 6zelliklerini iyilestirmek
i¢in kullanilan en 6nemli partikiil dolgu maddeleri, geleneksel dolgu maddeleri olarak
karbon siyahi ve silikadir. Genel olarak, karbon siyahi, cekme dayanimini arttirmak i¢in
kullanilir ve silikayla takviye edilmis kauguktan daha yiiksek elastisite modiiliine sahiptir.
Silika ise kaugukta karbon siyahindan daha 1yi dagilabilir. Karbon siyahi, elastomerlerde;
fiziksel, kimyasal veya mekanik 6zellikleri ve orijinal kaucuklara verdigi performans
nedeniyle en yaygin kullanilan dolgu maddedir (Mushack ve ark 1996). Her y1l yaklasik
5 milyon ton karbon siyahi tiiketilirken, sadece 250.000 ton silika kullanilmaktadir.

MPa o
Cekme dayanmm Kopma uzamas:
A
1000 ¥+
aktif
inaktif inaktif
Dolgu maddesinin oram  phr Dolgu maddesinin oram phr

Sekil 2.4. Karbon siyahi dolgulu (aktif) ve dolgusuz (inaktif) kauguklar arasindaki
mekanik 6zelliklerin karsilastirilmasi, (Mushack ve ark. 1996)
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Siyah olmayan dolgular: Cokelmis silika, fiime silika, aliimina, killer, seliiloz,
magnezyum karbonatlar ve beyazlatict dolgu maddeleri (kalsiyum karbonat) gibi ¢ok

cesitli siyah olmayan dolgu maddeleri, gegmiste dolgu maddeleri olarak kullanilmislardir.

Nanodolgular:

Takviye edilmis elastomerlerdeki nano dolgular, nano-6lgekte (yaklasik 1-100 nm) bir ya
da daha fazla boyuta sahip, kat1 elementlerdir. Bunu dikkate alarak nanodolgular ti¢ temel
sinifa ayrilabilir (Sekil 2.5):

(@) Nanopartikiller: nano 6lcekte (i¢ boyuta,

(b) Nanofiberler: nano 6lcekte iki boyuta,

(c) Nanoplakalar: nano 6l¢ekte bir boyuta (plakanin kalinlig1) sahiptir.

Sekil 2.5. Nanodolgu yapis1 (a) Nanopartikul, (b) Nanofiber, (c) Nanoplaka

nano dolgular esas olarak asagidaki gruplardan olusur:
(a) Karbon esasli nanodolgular

(b) Kil esasli nanodolgular

(c) Metal hidroksit esasli nanodolgular

(d) Diger nanodolgu sistemleri
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2.2.5. Karbon esash nanodolgular:

Bu calismada kullanilan nanodolgular karbon esashidir, bu ylizden detayli olarak
aciklanacaktir. Bu dolgular esas olarak iinitesi altigen olan bir plakadan olusmaktadir

(Sekil 2.6).

Sekil 2.6. Karbon esashi nanodolgular: (a) Grafit, (b) Grafen nanoplakalari, (¢) Tek grafen
plakasi, (¢) Tek duvarli karbon nanotiip (SWCNT), (d) Cok duvarli karbon nanotiip
(MWCNT)

Grafit (Sekil 2.6 a), birbirine paralel plakalardan olusmaktadir. Bu bir nanodolgu
sayllmaz. Elastomerlerde cogunlukla dogal olarak genisletilmis grafitler kullanilir.

Kimyasal veya termal genlesme ile nanoyapi haline getirilmektedir.

Grafen nanoplakalar (Sekil 2.6 b), cok katmanli grafitin ince ince kesilmesinden
tretilmektedir. Bu tiirlii nanodolgularin ucuz, hem de az yogunluklarda kullanilmasinin

verimli oldugu ispat edilmistir (Sadasivuni ve ark. 2014, Sengupta ve ark. 2011).

Daha once sOyledigimiz gibi, bir dolgunun takviyesi dolgunun sagladigi etkilesim
yiizeyine baghdir. Grafen nanoplakalari etkilesim merkezleri gibi rol almakta (Park ve
ark. 2013), bu nedenle daha fazla miktarda dolgu maddesi daha fazla etkilesim alani ve

daha fazla giiclendirme anlamina gelir.
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Daha fazla dolgu maddesi icermesi, takviye aginin stabilitesi ve nanokompozitin
dayanimini arttirir, bu da ¢gekme dayanimi ve modiiliiniin eszamanli olarak iyilesmesiyle
sonuglanir (Kim ve ark. 2012) (Sekil 2.8). Bu sonug grafen nanoplakalarin kaugukta iyi
dagilim yapabildigi diisiincesini olusturmaktadir (Sekil 2.7).

Sekil 2.7. Silikon kaugugu (metil-vinil-silikon kaugugu; MVQ)’nun grafen nanoplakalari
dagiliminin SEM goriintiisi, (Song ve ark. 2015)
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Sekil 2.8. GNPs/MVQ kompozitinin dolgu oraninin ¢ekme dayanikliligi ve modiiliiniin
Uzerindeki etkisi, (Song ve ark. 2015)
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Sekil 2.9. GNPs/MVQ kompozitinin dolgu oraninin birim uzama ve sertligi zerindeki
etkisi, (Song ve ark. 2015)

Tek grafen plakasi (Sekil 2.6 c), Bu iki boyutlu tek karbon atomunun kalinliginda olan
plaka olaganiistii mekanik 6zellikler ve elektrik iletkenligi sunmaktadir. Fiyat: yiiksek ve
kullanim1 zor olmasi nedeniyle, bu dolgu partikillerin elastomer nanokompozitleri ile

kullanilmasi tizerinde ¢ok az makaleye rastlanilmaktadir (Ozbas ve ark. 2012).

Carbon nanotubes CNT, Elastomerik malzemeleri takviye edilmesi icin en dnemli
karbon esasli nanodolgu maddesi, yapr olarak haddelenmis bir grafen tabaka olarak
tanimlanabilen karbon nanotiplerdir (CNT). Tek tek silindirler (tek duvarli karbon
nanotiipler SWCNT, Sekil 2.6 ¢) veya esmerkezli tiipler (¢ok duvarli karbon nanotipler
MWOCNT, Sekil 2.6 d) olarak birlestirilebilirler.

CNT ozellikle, blyuk en-boy orani, nano mertebesindeki ¢ap1 ve tiip ekseni boyunca
yiiksek elektrik iletkenligi nedeniyle nanodolgularda 6ne ¢ikmaktadir (Sinnott 2002).
Ornegin, MWCNT dolgulu silikon kaugugun (SiR) gerilme dayanimi, dolgusu %20 gibi
diistik bir degerde oldugunda bile 1.25 MPa olarak elde dilmistir. Bu deger, dolgusuz
SiR'inkinden dort kat daha yiiksektir (Sekil 2.10 a) (Katihabwa ve ark. 2011).
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Sekil 2.10. CNT/SiR kompozitinin dolgu oraninin mekanik O6zelliklerinin tizerindeki
etkisi: (a) dayaniklik, (b) birim uzama, (c) sertlik, (Katihabwa ve ark. 2011)

Sekil 2.11. CNT dolgulu kaugugun 7 phr oraninda CNT dagiliminin SEM goriintiisii,
(Nah ve ark. 2010)
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2.2.6. Hiperelastik nanokompozitlerin elektriksel 6zellikleri:

Nano dolgu maddeleri kompozitlerde iletken katki olarak rol alir. Nano dolgu maddeleri
Ozellikle karbon esasli olanlar iletken ag olusturarak nanokompozitlerin elektriksel

Ozelliklerini saglamaktadir.

Nanodolgular1 ekledikten sonra nanokompozit karisimlarinin elektrik iletkenligini iki
onemli faktor etkilemektedir. Bunlar en-boy orami ve karisimdaki nano dolgu
maddelerinin dagilim kalitesidir (Bokobza 2017).

Yuksek en-boy orani ve dolayisiyla nanodolgularin verimli dagilim kabiliyeti nedeniyle,
geleneksel dolgularla karsilastirildiginda, katilimi diisiik oranlarda olsalar bile elektrik
iletkenligini saglarlar. Bu sizint1 esigi (elektriksel perkolasyon) terimi ile tespit edilir.
Yani izolator polimerik malzemelerde iletken ag olusturmak i¢in gereken en diisiikk dolgu
orani (6rnegin, MWCNT dolgulu nanokompozitlerin sizint1 esigi 0.5 phr’dir, Bokobza
2012), ile yansitilmaktadir. Kompozitlerde nanodolgu kullanilmasi, geleneksel dolgulu

kompozitlere gore, karigimin sizinti esiginin ciddi oranda diismesine yol agar.
Nanokompozitlerin elektriksel iletkenligi dolgu oraniyla 6nemli bir iligki gosterir, dolgu

maddesi orani arttik¢a grafen nanoplakalarla ile doldurulmus SiR’1n elektriksel iletkenligi
artmustir (Song ve ark. 2015) (Sekil 2.12).
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Sekil 2.12. Farkli oranlarda dolgu igeren GNPs/MVQ kompozitlerin frekans ve
elektriksel iletkenlik arasindaki iliskisi, (Song ve ark. 2015)

Ayni gozlem MWCNT dolgulu SiR i¢in de sOylenebilir. En-boy orani ¢ok yiiksek olmasi
nedeniyle MWCNT oraninin artmasiyla hacimsel elektrik direnci daha fazla iletken

yollart olusturarak ciddi bir diisiis yasayabilir (Katihabwa ve ark. 2011) (Sekil 2.13).
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Sekil 2.13. Dolgu oraninin CNT/SiR kompozitinin elektriksel iletkenligi tzerindeki
etkisi, (Katihabwa ve ark. 2011)
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2.2.7. Cift dolgulu nanokompozitler:

Bir karisimda iki farkli dolgu madde kullanilmasi, onlardan tek bir dolgu kullanilmasina
kiyasen, dagilma niteligini iyilestirdigi, daha iyi elektriksel iletkenligi ve daha da iyi
mekanik 6zelliklere neden oldugu ispat edilmistir. Ozellikle bu iki dolgu maddesinden
biri karbon esasli olmas1 durumunda, karisimda siirekli bir hibrit dolgu aginin olusumunu

destekledigi gosterilmistir (Bokobza ve ark. 2009, 2008).

Iki farkli tiirde dolguyla hibridize edilmis nanokompozitler, arastirmacilar igin ¢ok ilging
bir konudur. Bu ¢alismada, iki hibrid nanokompozit incelenmistir. Bu iki karisimda ortak
dolgu maddesi, genellikle yiiksek miktarda kullanilan nanokarbon siyahidir. Ilave olarak
az miktarda birinci karistma MWCNT ve ikinci karigima grafen nanoplakalari

eklenmistir.
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2.3. Hiperelastik malzemelerde ¢atlak buytme olgusu:

2.3.1. Kirilma mekanigine klasik yaklasimlar:

Thomas (1994), 1940’larin sonlarindan beri kullanilan yontemlerle birlikte g¢atlak
bliylime olgusunun anlasilmasinda yirtilma ile ilgili temel dayanim 6&zelliklerini
6lgebilmek i¢in bir yontem kullanilmasi gerektigini belirtmistir. Ayni ¢alismada (Thomas
1994), yirtilmanin gergeklesmesi igin, ¢atlak ucunda kritik bir birim uzama veya gerilme
olabilecegini ve buna eslik eden temel dayanim 6zelliginin bulunmasini, uygun bir kriter

olarak gormiistiir.

Kritik gerilme kriteri, i¢sel bir kusur igeren bir numunenin gerilmeye maruz kaldiginda,
catlagin ucuna yakin bolgedeki malzemenin daha biiylik veya yogunlagmis bir gerilmeye
maruz kaldigin1 belirtmektedir. Buna dayali olarak, ¢atlagin ne zaman biiyiiyecegini

tahmin etmek igin stres dagilimini ve i¢sel malzeme dayanimini bilmek gerekmektedir.

1940’larin  sonlarinda gergeklestirdigi c¢alismalarinda Thomas, bu parametrenin
Olciilebilir yirtilma kuvveti ile iligkisinin belirlenmesinin zor oldugu sonucuna varmaistir.
Bu zorlugun bir sonucu olarak, elastomer malzemeler i¢in kabul edilen kirilma mekanigi

yaklasimi 1950’lerden beri bir enerji kriterine dayanmaktadir.

2.3.2. Kirilma mekanigi ve enerji Kkriteri:

Catlak biiyiidiikce, elastik enerjinin salinimi, elastomerlerde ¢esitli olaylarin

anlasilmasinda yardimei bir etken oldugu kabul edilmistir.

Thomas’in gelistirdigi bu yaklagim, Griffith'in  (1921) yirittigi ¢alismalardan
esinlenmistir. Griffith serbest birakilan elastik enerjinin, gerilmis cam plakada yeni bir
catlak yiizeyi olusturmak i¢in gereken serbest enerjiden daha biiyiik olmas1 durumunda,
catlagin biiytidiigiinii gostermistir. Griffith'in ortaya koydugu bu teori agagidaki gibi ifade
edilir.
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10U
25, = - (5)1 (2.13)

Sg alan biriminin basina serbest enerjiyi, t numunenin kalinligini, U depolanmis yer
degistirme enerjisini ve C ¢atlak uzunlugunu ifade eder, | harfi ise belirli bir birim uzama

boyunda gergeklestigini gosterir.

Rivlin ve Thomas (1953), Griffith’in kirilgan malzemelerin iizerinde ortaya koydugu bu
teoriyi elastomerlere uygulamis ve elastomerler tizerinde ¢alisip ¢alismadigini gérmek
icin genellestirmistir. Daha agik ifade ile teoriyi, ¢atlak ucunun gevresindeki asir1 gergin
bolgelerde meydana gelen geri kazanilmayan ya da dagilmis enerjiyi dikkate alarak

degistirmislerdir (Grellmann ve ark. 2013).

Dagilan enerji miktari ti¢ faktore baglidir:

o Elastomerin viskoelastik ozellikleri.
o Belirli bir global birim uzamaya eslik eden ¢atlak ucu bolgesindeki gerilme.
o Catlak ilerlemesi igin gereken yer degistirme enerjisi salinimi.

Bu faktorleri dikkate alarak, belirli bir birim uzamada bir ¢atlag ilerlemesi i¢in gereken
malzeme 6zelliklerinden biri olan bu enerji, hem elastik enerjinin salinim1 hem de yirtilma

enerjisi T olarak tanimlanur.
T=—(—) =——(— (2.14)
A

A tek bir ¢atlak yiizeyinin alanidur.

2.3.3. Elastomerin yirtilma parametreleri:
Ozel performansi nedeniyle elastomerler, genelde yari-statik ve dinamik ylkleme

kosullarinda ¢alisan lastik endiistrisinde ve titresim soniimleme elemanlarinda yaygin

olarak kullanilmaktadir.
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Bununla birlikte, yukaridaki gibi yari-statik ve dinamik yiikleme sartlar1 altinda, kauguk
gibi elastomerlerde mikro catlaklar kolayca olusmakta (gatlak cekirdeklenmesi) daha
sonra yiikiin tekrar1 nedeni ile ilerlemekte (catlak biyumesi) ve sonunda kaugugun hasara

ugramasina neden olmaktadir (Zarrin-ghalami ve Fatemi 2012).

J-integral testi:

Son zamanlarda, J-integral (Yirtilma enerjisi) teorisinin (Dong ve ark. 2016) elastomer
alaninda deneysel uygulamalar1 sayesinde, kauguk malzemelerin yirtilma direncini
degerlendirmek i¢in kabul edilebilir bir yaklagim ortaya konmustur ve érnek olarak bazi
basarili sonuclar elde edilmistir (Agnelli ve ark. 2012b, Ait ve ark. 2007, Dong ve ark.
2016, 2014, Ramorino ve ark. 2010).

J-integral ve yirtilma enerjisi T 'nin, elastomerin tek kenar kesikli numuneler ile yapilan

deneyler (SENT) ile esdeger sonuglari verdigi kanitlanmistir (Lee ve Donovan 1987).

Yeni kirtlma yiizeyi olusturmak igin birim alan basina gereken kritik enerjisi anlamina
gelen kritik J-integral’inin igsel bir 6zellik ve elastomerler igin gegerli bir yirtilma Kriteri

olarak degerlendirilebilecegi ortaya konmustur (Chow ve ark. 1988).

Dong ve ark. (2014), Silica \ CB’1n kauguktaki katki oraninin mekanik ve yirtilma direnci
Ozelliklerine etkisini incelemek icin enerji kriterini veya J-integral teorisini
uygulamiglardir . Silika oraninin arttirilmasinin hem mekanik hem de yirtilma direnci
Ozelliklerini iyilestirdigini tespit etmislerdir. Bu g¢alismada, numuneleri karsilastirmak
i¢in gesitli faktorler esas alinmistir. Bu faktorler:

1. Yeni kirllma yiizeyi olugturmak i¢in birim alan bagina gereken kritik enerji (Jic): Bu

faktor catlak olusma agamasinda yirtilma direncini tanimlamak i¢in kullanilmistir.

2. llerleme asamasinda yirtilma direncini tanimlayan yirtilma modiilii (Trg),

3. Yer degistirme enerjisi yogunlugudur.

Daha sonraki bir ¢alismalarinda ise (Dong ve ark. 2016), lokal birim uzama dagilimindan

faydalanarak;
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4. Catlak ucundaki birim uzama miktar1 (biiyiikliigii) ve catlak ucuna yakin alanda
birim uzama miktarinin (biiyiikligiiniin) etkisi olmak tzere iki faktor eklemislerdir.

Jic ve Tr belirlemek i¢in ¢atlak ucu agma deplasmani (CTOD) tanimlamamiz
gerekmektedir (Sekil 2.14). CTOD’nin viskoelastik elastomerik malzemeler icin catlak
ilerlemesinin endirekt bir yansimasi olarak goriilebilecegi ifade edilmektedir (Agnelli ve
ark. 2012a, b). J-integral teorisini CTOD konsepti ile birlestirerek, kritik J-degeri (Jic)
ve Tr yirtilma modiiliinii hesaplanip elastomerlerin ¢atlak olugsma ve ilerleme direnci

degerlendirilmektedir (Grellmann ve ark. 2013).

CTOD*

Sekil 2.14. SENT numunesi: (a) deforme olmayan SENT numunesinin geometrisi; (b) (c)

Yiik altindaki numunenin sirasiyla yandan ve 6nden gériiniimii; (d) 6nden goriiniime gore
catlak baglarken CTOD gdrntusi. (Agnelli ve ark. 2012b)

Bu tez calismasinda CTOD’nin 0,1 mm’den daha diisiik olarak yakalanmasi zor
oldugundan CTOD=0,1 mm oldugunda ¢atlak basladig1 varsayilmistir. Bundan dolay1
CTOD’ye karsilik gelen J-degeri, kritik J-degeri (Jic) olarak belirlenmistir. Erken
gerilmeler de J-degeri ve CTOD egrisinin egimi (CTOD 0,1 mm ve 0,5 mm arasinda) Tr

yirtilma modiiliine esit olmasiyla belirlenir (Sekil 2.15).

_ d(J — degeri)
R = d(cTOD)

(2.15)
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Sekil 2.15. Genel olarak kritik enerji (Jic) ile ¢atlak ucu agma deplasmani (CTOD)
arasindaki iligki

Catlak ucu bolgesine yakin lokal stres konsantrasyonunun, kauguk kompozitlerin statik
ve dinamik ¢atlak ilerleme davraniglariyla yakin bir iliskisi vardir (Hild ve ark. 2011).
Yer degistirme enerjisi yogunlugu, ¢atlak ucundaki birim uzama biiyiikliigii, ve catlak
ucuna yakin alanda birim uzama biyikliginin etkisi olmak (zere, lokal stres

konsantrasyonuna Kritik bir rol oynamaktadir.

Son zamanlarda, local birim uzama dagilimin durumunu ve yogunlagma faktoruni
degerlendirmek i¢in yeni yontemler uygulanmaktadir. Dijital goruntii korelasyonu (DIC)
metodu yeni metotlar arasinda basi gekmektedir. Dong ve ark. (2016) MWCNTnin hibrit
kaugugun yirtilma direnci {izerindeki dolgu orani etkisini DIC teknigi ile arastirmistir.
Numuneler ¢atlak ucunda daha yuksek lokal birim uzamaya ve ¢atlak ucunun yanindaki
alanda daha az deforme olabilirlige sahip oldugunda, ¢atlak ucunun yanindaki alanin daha
yiiksek stres konsantrasyonuna maruz kalmasina yol agtig1 goriilmiistiir. Bu durumda
numuneler daha diisiik Jic ve Trdegerleri almiglardir. Dolaysiyla numunelerin daha diisiik

yirtilma direncine sahip olduklari gézlemlenmistir (Sekil 2.16).
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1 (b)

—0— CNTs-0

—C—u-CNTs-1
—L— u-CNTs-2
—7—u-CNTs-3

J (kJm?)
o

f]:i O.'Q OTB 0?4 DTS 20
CTOD (mm)

Sekil 2.16. (a) Farkli oranlarda CNT’ye sahip CNT/CB/SBR kompozitinin J-degeri ile
CTOD iliskisi, (b) CNT’nin farkli oranlarinda ¢atlak ekseni boyunca birim uzama; x=0
catlak ucunun konumudur (Dong ve ark. 2016)

Not: yer degistirme enerjisi yogunlugu, gerilme-birim uzama egrisi altindaki bulunan

alandir (integrasyon) kesiksiz bir numuneyi test yaparak belirlenir (Dong ve ark. 2016).

2.3.4. Numune geometrileri:

Malzemelerin yirtilma 6zelliklerini incelemek igin ¢esitli numuneler kullanilmistir. Son

zamanlarda arastirmalarda ¢ogunlukla kullanilan iki numune geometri vardir.

Tek kenar kesikli numune:
Genelde, yari-statik testlerde catlak ilerlemesini incelemek i¢in kullanilmaktadir. Bu
durumda, yirtilma enerjisi yada yer degistirme enerjisi saliniminin hesab1 asagidaki
denklemde yapilmaktadir.

T = 2kWc (2.16)
W, buyutk gerilmelerde malzemenin kutlesindeki depolanan yer degistirme enerjisi

yogunlugudur, ¢, ¢atlak uzunlugu, ve K, asagidaki gibi degisen uzanma oranina bagli bir

terimdir.
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(2.16a)

A, uzama oranidir.

v

Sekil 2.17. Kesikli Cekme Testi’nin (SENT) tek kanarina kesik agilmis numunesi

Duzemsel cekme (Basit kayma) numunest:

Dinamik veya tekrarli yiikleme testlerinde c¢atlak ilerlemesi i¢in daha ¢ok
kullanilmaktadir, ¢iinkii catlak, sabit bir gerilme etkisiyle sabit bir oranda biiyiir, ve bu
yer degistirme enerjisi saliniminin, ¢atlak ucundaki gerilme konsantrasyon etkilerinden
kaynaklanan komplikasyonlart gidererek hesaplanmasini saglar. Bu durumda, yer

degistirme enerjisi salinimai:

T =WLo (2.17)

olarak ifade edilir. Burada W, depolanmis yer degistirme enerji yogunlugu ve lo test

cithazinin ¢eneleri arasindaki mesafedir.
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Sekil 2.18. Dlizemsel ¢cekme (Basit kayma) deney numunesi
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2.4. Dijital goruntu Korelasyonu (DIC)

2.4.1. DIC teknolojisi nedir?

Deplasman ve birim uzama miihendislik alaninda kritik parametrelerdir. Bununla birlikte,
bu parametrelerin laboratuvar ortaminda veya ¢alisma kosullarinda 6lgtilmesi, geleneksel
teknikler kullanilmaya kalkildiginda zor bir siiregle karsilasilir; ¢iinkii dogruluk, basitlik

ve maliyet dikkate alinarak ortak bir ¢6ziim bulunmasi gerekmektedir.

Dijital Goriintii Korelasyonu (DIC), malzemelerin yerel performansini incelemek i¢in
kullanilan en popiiler yontemlerden biridir. Optik ve temassiz bir yontemdir, deneysel

islemlerin mekanik veya 1s1l davranislarinin daha iyi anlasgilmasini saglar.

DIC, bir deformasyonun farkli asamalarinda bir eleman veya numunenin dijital
fotograflarin1  karsilastirma sistemine dayanir. Piksel bloklarimi izleyerek, ylizey
deplasmanlarini 6lgebilir, ve tam alanin 2B veya 3B deformasyon vektori ve deplasman

dagilim haritalarini olusturabilir.

¢ekme tasti .
Restzale bensklenmiz

gazen -~

ekstensomstrs

kameranin optik sksani
Numuns yizayine diktir

deformasyondan  deformasyvondan
once sonra

Sekil 2.19. DIC analizinin agamalar1 (Fagerholt 2015'ten degistirilerek alinmistir)
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2.4.2 Dijital goriintii korelasyonu teknigi nasil uygulanir?

Genel olarak, 2D DIC yo6ntemi, asagidaki {i¢ ardisik adimi kapsamaktadir:

(1) Benekleme: rastgele gri yogunluk dagilimmi gostermek icin drnek yiizeye benekli
desenleri puskirtmektir. DIC'nin etkili ¢alismasi igin, piksel bloklarinin bir dizi kontrast
ve yogunluk seviyesiyle rastgele ve benzersiz olmasi1 gerekir (Nguyen ve ark. 2017),
(Sekil 2.20).

Bu tez caligmasinda hiperelastik melzemeler incelendiginden normal boya, numunelerin
sahip oldugu hiperelastisiteye sahip degildir, bu nedenle beneklerin izlenmesinin,
malzeme izlenmesini karsilamasindan emin olmak i¢in, kauguk esasl bir boya hazirlayip
ilgi bolgesine (ROI'ye) puskiirtiilmiistiir. Beneklenme islemi, ROI’nin her alt bélgesinde
(alt kiimesinde) benzersiz bir gri tonlama seviyesine ulasabilmek i¢in, rastgele ve farkli
yogunluklarda gergeklestirilmistir. Bu ¢alismada yer alan deneyler de, boya,
vulkanizasyon ile 45° C'nin altinda 15 dakika boyunca kir edilerek elastomer yiizeyine

cok 1yi derece birlesimi saglanmistir.

Sekil 2.20. Beneklenmis desen
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(2) Fotograflama: deforme olmamis ve deforme olmus sekilde yiizeyinin dijital
goruntdleri kaydedilmesidir. Fotograflama, gelencksel CCD kamera, dijital kameralar,
yiiksek hizli video (deneysel boliimde kullanilmistir), mikroskoplar, elektron
mikroskoplari, taramali elektron mikroskoplar1 dahil olmak iizere c¢ok g¢esitli

kaynaklardan elde edilebilir (Anonim 2019b).

(3) DIC analizi: tam alan deplasmani ve deformasyonunu elde etmek i¢in DIC yazilimi
yardimu ile analiz gergeklestrilmesidir. DIC'nin temel prensibi, deformasyondan énce ve
sonra kaydedilen test numunesi ylizeyinin dijital goriintiilerinde bulunan ayni noktalarin

izlenmesine dayanir.

2.4.3. Dijital goriintii korelasyonu teknigin avantajlari:

Dijital Goriintii Korelasyonu (DIC), ucuz, basit ve dogrulugu makbul bir 6lguim ve analiz
yontemi oldugundan, g¢atlak ilerlemesi ve malzeme deformasyonu arastirmalari igin ideal

bir tekniktir.

Dijital Goruntl Korelasyonu, birim uzama ve deplasmani 6lgmek igin yenilik¢i bir
temassiz optik tekniktir. DIC, benek interferometresi sayilarak diger tekniklerle
karsilastirildiginda kullanimi basit, direkt uygulanabilen ve diisiik maliyetlidir. Bu teknik

sayesinde bir¢ok 6l¢liimii ayn1 anda yapmak mumkiinddir.

Malzeme bilimlerinde, kirillgan, esnek veya hiperelastik gibi malzemelerin yapilarinda,
bu teknik, numunenin zarar goriip gormedigini aragtirmada kullanilir. Bu yontem dogruca
konumlar1 ve goriintiiler1 kaydedilerek, referans ve mevcut goriintiler arasinda
karsilagtirmalar yapilmasina olanak tanir ve farkliliklarin; ylizey degisikligi, deformasyon

veya ¢atlak acilmasindan m1 kaynaklandigini belirlemeyi saglar.
Son zamanlarda, DIC yoOnteminin, erisilmesi zor alanlardan hizli bir sekilde veri

(g6runtaler) alabilen kiiclik ugan araclar gibi, modern ekipmanlarla entegre edilmesi

Onerilmistir.
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2.4.4. Ncorr yazilimu:

Bu c¢alismada Ncorr yazilimi kullanilmistir. Bu yazilim, Georgia Institute of
Technology'deki laboratuarinda Yiiksek Lisans Ogrencisi J. Blaber yiksek lisans tezi
calismasi kapsaminda gelistirilmis, agik kaynak ve MATLAB ile korele edilen bir
programdir. Daha fazla verimlilik i¢in hesaplama algoritmalari C++ dilinde yazilmistir
ve MEL arayizi ile MATLAB ile entegre edilmistir (Anonim 2019b). Ncorr, baskalariyla
paylasarak bilgi aligveris yapmasiyla 2D DIC analizleri i¢in saglam bir ara¢ haline

getirilmistir.

Ncorr'un sundugu sonuglar Harilal ve Ramji (2014) tarafindan yapilan g¢alisma ile
dogrulanmistir. Yaptiklar1 calismada, ozellikleri bilinen bir halka seklinde epoksi
malzemeden mamul bir numune (zerinde basma testleri uygulanmis ve Ncorr ve VIC-
2D (ticari bir DIC paketi) ile elde edilen deplasman ve birim uzama sonuglarini

karsilastirarak birbirine yakin olduklari gésterilmistir. (Sekil 2.21)

(a) mm (b) mim

Sekil 2.21. DIC tekniginden elde edilen ¢apsal basmaya maruz kalan halka igin yer
degistirme dagiliminin haritasi. (a) Ncorr (b) Vic 2D, (Harilal ve Ramji 2014)
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Ncorr’un 0zii — temelleri ve kullandig1 hesaplamalar:

Ncorr yazilimi, ilgili alan1 birkag altkiime (subset)’e bolmektedir, her altkiime yuvarlak
alt piksel agindan olusur (Sekil 2.22). Yazilim, bundan sonra her alt kiimeyi alip bir

sonraki goruntideki benzer altkiimeye baglamaktadir.

subset'in cap >‘

Sekil 2.22. Altkime (Subset)

Ncorr'da, ilk tahmin (Pg) ve sonraki iyilestirme (Pr) islemleri iki sirali goriintiiden iki alt
kiimeyi iligskilendirmek i¢in kullanilan iki ardisik asamadir (Blaber ve ark. 2015), (Sekil
2.23).

Ref Cur Cur
Guess _ Iter.
P, P,

Sekil 2.23. Iki subset’in korele islemi (Blaber ve ark. 2015)

Birinci asamada referans ve mevcut goriintiiler arasindaki benzerlik normalize edilmis

capraz korelasyon (NCC) kullanilarak belirlenir.
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M M
Cnee = Z Z

i=—M j=—M

(2.18)

fOayDg(xi, yi)
FG

f ve g, referans ve mevcut gorlintiilerin gri tonlama yogunlugunu hesaplamak i¢in

kullanilan fonksiyonlardir.

M M

F= 1D D Gy (2.180)
i=—M j=—M
M M

g= Z Z [9(xi, y)]? (2.18b)
i=—M j=—M

Ikinci asamada ise, bu sonuglar alt piksel ¢oziiniirliigiiyle iyilestirilip, mevcut goriintiide

alt kiimenin kesin konumu belirlenir.

Alt kiimeleri eslestirdikten sonra, iki baglanmis altkiimede koordinatlari yan yana

koyarak her alt pikselde deplasman degerleri hesaplanur,

xp =x; +ulx, i) (2.19)
yi =yi tn(xi, yi) (2.20)
u ve n sekil fonksiyonlari
T 1
,u(x,y)—u-iraxAx-lrayAy (2.21)
Y
n(x,y)—v+axAx+ayAy (2.22)
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Y
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X

Sekil 2.24. DIC metodunun korelasyon temeli, (Pan ve ark. 2009)

Lagrangian birim uzama bilesenleri, deplasman gradyanlarimi kullanarak asagidaki gibi

hesaplanir:

E=3 5+ (3) + (32D

Ey=1(2 Z—; + (g—;)z + (2—;)2) (2.23)

1,0u dv . dudu v dv
Exy == (o4 4 2228 V0
i 2(6y+6x+6x6y axay)

Ncorr’un Grafik kullamc arayiizii (GUI):

Program MATLAB’taki komut yazma alanina (cmd) “’handless ncorr = ncorr’’ yazarak
baslamaktadir. Goriilen ilk pencereyi Sekil 2.26 gostermektedir. Bu pencere ti¢c bélimden
olusmaktadir:

1. Komut listeleri

2. GOrintl dizini gosterme alani

3. DIC asamalarinin belirleme alani
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Ncorr yazilimi ile DIC analizi agsamalart:

N o a A w Db oe

Referans goruntlyu belirlemek

Guncel goruntayd belirlemek

Ilgi Bolgesi (ROI) belirlemek

DIC parametrelerini ayarlamak

DIC analizini yiritmek

Deplasman hesaplanmasini bigimlendirmek

Birim uzamay1 hesaplamak

n Mecorr - handless_ncarr

— Program State-
Reference Image
Current Image({s)
Region of Interest
DIC Farameters
DIC Anshysis
Displacements.

- — Reference Image.

Strains MOT SET

— Region of Interest

File Region of Interest  Analysis  Plot

Name:

Resolution:

— Current image(s}

Name:

Resolution:

Sekil 2.25. Ncorr’un Grafik kullanict araytizii (GUI)

DIC analizi yiiriitiiliirken gereken tanimlar:

Referans goruntusu:

Stres uygulanmadan 6nce ornegin ilk goriintiisii, jpeg, tiff, bnp, veya png gibi farkl

uzantili goriintii olabilir. Kenarlar1 temiz ve keskin olmasi nedeniyle, bu calismada

uzantist tiff olan goriintiiler hazirlanarak DIC analizinde kullanilmustir.
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Guncel goruntu dizisi:

Bir dizi goriintii yiiklenebilir, bu goriintiiler sirayla adlandirilmalidir ve name_#.ext

kalib1 almalidir. # goriintiiniin sira numarasidir.

flgi bolgesi (ROI):

Bu alan belirlenirken iki not gbz énunde bulundurulmalidir. Bu alan, goriintii dizisinin
analizde ilerlemesiyle goriis bolgesinden (ROV) ¢ikmamalidir. Fotograftaki numenin
kenarlarindaki yerel sonuclarin hatali ¢ikabilmesi nedeniyle, bu alan belirlenirken

numenin kenarlarini kapsamamasi daha miinasip goriilmektedir.

DIC parametreleri:

Altkiime (subset):

ki ardisik goriintilyii iliskilendirmek icin kullanilacak olan alan birimleridir. Bu
altkiimeler yarigap ve i¢indeki her iki diigiim noktasi arasindaki bosluk olmak iizere iki
parametreye sahiptir. Deplasman ve birim uzama sadece diigiim noktalarinda
hesaplanacaktir (daha sonra bu gercegi dikkate alarak kalibre sistemi kurulacaktir).

Parametrelerin daha kaliteli sonuglari elde etmek i¢in, bilgisayar kabiliyetini de dikkate

alarak hatali sonuglarin ¢gikmasina neden olmadan kiigiik secilmesi tercih edilmektedir.

Birim uzama analizi:

Ncorr uygulamasi, farkli iki koordinata goére, Green-Lagrange ve Eulerian-Almansi, birim

uzama sonuglar1 verebilir.
Bu islemde degistirilebilen tek parametre birim uzama hesaplama alanin yarigapi, bu

alanda kusatilan noktalarin {izerinde regresyon uygulayarak uyumlu bir diizey

saglanmasidir. Ideal bir alan yaricap1 se¢imi, ideal alt-kiime yarigapinin se¢imi gibidir.
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Tekrarh ¢coziim kisitlari:

Tekrarli ¢ozliciinilin ¢ikis kriterleri, fark vektoriiniin normu ve yinelemelerin sayisidir.

Is parcalama araci:

Bu o6zellik ile, islemcinin ¢ekirdek sayisina bagli olarak analizi hizlandirmak i¢in birkag
cekirdek birlikte kullanilabilir. Islemcinin sahip oldugu g¢ekirdek sayisinin yarisini

kullanilmasi Onerilir.

Yiksek Birim uzama Analizi:

Yuksek birim uzama analizi, referans goruntusiini ve ROIl'yi de guncelleyip
deplasmanlart birbirine ekleyerek ¢calismaktadir.

Bu secenek aktiflestirilirse, giincellemenin devam edebilecegi iki farkli yol vardir: “seed
propagation” se¢eneginde, referans goriintiisii korelasyon katsayisi ve tekrarlama sayisina
bagli olarak giincellenecektir. Bunlar belirli degerleri asarsa, referans gorilintiisii
giincellenir. “leapfrog” referans goriintiisiinii giincellemeden 6nce kag goruntl analiz

edilecegi elle secilebilir.

Sireksiz Analiz:

Bu se¢im genellikle kirllma ¢alismalari elde etmek igin kullanilir, catlak bdlgesi

cevresinde daha dogru sonuglar verir.

Bu operasyonun nihayetinde deplasman ve birim uzama dagilim haritalarini

saglanacaktir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Giris:

Bu calismada, takviye edilmis iki tiir hibrid kauguk (SVR 10 / SBR 1502 / CBR 1203)
birbirlerinden ayr bir sekilde incelenmistir. Ilk karisimda dolgu maddesi olarak grafen
nanoplakalari, ikinci karisimda ise MWCNT kullanilmistir. Her iki karisimda, dolgu
matrisinin etkilesim 6zelliklerini gelistirmek i¢in nano 6l¢ekte karbon siyahi (FEF N.550)

bliylik miktarda eklenmistir.

Dolgu oraninda degisen nano dolgu matrisi hibrid kauguk matrisiyle beraber ii¢ farkl
hiperelastik nanokompozit gelistirilmistir. Bu malzemeler ile dolgu oraninin

nanokompozitin yirtilma ve elektriksel 6zelliklerine etkisi incelenmistir.

3.2. Malzemelerin hazirlanmasi:

3.2.1. Malzeme Uretimi:

Ug farkli kauguk SVR, SBR ve CBR karisimi ile bir kauguk matrisi olusturuldu. Farkli
katki maddeleri ilave ederek iki ana karigtirma agamasi uygulandiktan sonra hiperelastik

nanokompozit malzemeler Gretildi.

Ik karigtirma islemi, kaucuk karisimina CB ve birka¢ katki maddesi eklenip ig-
dispersiyon mikser kullanilarak 30 dakika boyunca 110 ° C sicaklikta karigtirilarak
gerceklestirildi. Ikinci karistirma isleminde ise ii¢ farkli oranda grafen nanoplaka (1, 4, 8
phr), kikirt ve birkag farkli katki maddesi eklenmistir. 25 dakika boyunca 70 ° C'nin
altinda iki-karistiricili mikser kullanilarak, {i¢ farkli dolgulu ¢apraz baglanmaya uygun

karisim hazirlanmistir.
Sonra oda sicakliginda 24 saat bekletildi. Numuneler tartildi, daha sonra 165 °C sicaklikta

8 dakika boyunca basing altinda sekillendirme islemi ile vulkanize edildi. Sonra 16 saat
dinlendirildiler (Sekil 3.1). Sekil 3.2, 3.3, 3.4, 3.5, 3.6, 3.7 ve 3.8 taramali elektron
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mikroskobu (SEM) ile (dretilen kauguk numunelerin mikroskobik yapilarini
gostermektedir, icerikleri ise Cizelge 3.1’de verilmistir (Kasim ve Yazic1 2018).

MWCNT dolgulu nanokompozit olusturulmak i¢in ayni prosediir kullanildi. Farkli olarak
ikinci karistirma agamasinda 1, 2, 3 phr oranlarinda MWCNT eklenmistir. Ayrica, tim
kompozitlere sabit oranda grafit eklenmistir (Cizelge 3.2) (Kasim ve ark. 2017).

Vulkanire
Flast ig-dispersiyon kathalar Mooney Basing altinda
astamer mikser Dolzu maddesi viskometre sekillendirme

rheometre

- 7

7

Sekil 3.1. Malzemenin iretme asamalar1 (Papageorgiou ve ark. 2015'ten degistirilerek
almmustir)

Cizelge 3.1. Grafen nanoplaka dolgulu kompozitin icerikleri; phr, her yiz partikilde
nanodolgu partikiil sayisi

Icerikler GNP-1 GNP-4 GNP-8
Kauguk SVR 10 37,7 37,7 37,7
karisimi SBR 1502 28,8 28,8 28,8
CBR 1203 33,9 33,9 33,9
dolgular FEF N550 59,8 59,8 59,8
Second 7 4 0
FEF N550
Graphene 1 4 8
Kimyasal ZNO 2,2 2,2 2,2
katkilar Stearic Acid 2 2 2
IPPD 1 1 1
Ozone Wax 1 1 1
TMQ 1 1 1
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Cizelge 3.2. Grafen nanoplaka dolgulu kompozitin icerikleri; phr, her yiz partikilde
nanodolgu partikiil sayis1 (devam)

Yag Paraffinic Oil | 20,34 20,34 20,34
Vulkanize S80 2,03 2,03 2,03
katkilar CBS 1,19 1,19 1,19
Cizelge 3.3. MWCNT dolgulu kompozitin igerikleri
Icerik MWCNT-1 MWCNT-2 MWCNT-3
Kauguk SVR 10 37,7 37,7 37,7
karisimi1 SBR 1502 28,8 28,8 28,8
CBR 1203 33,9 33,9 33,9
Dolgular FEF N550 59,8 59,8 59,8
Second 6 5 4
FEF N550
MWCNT 1 2 3
Graphite 1 1 1
Kimyasal ZNO 2,2 2,2 2,2
katkilar Stearic Acid 2 2 2
IPPD 1 1 1
Ozone Wax 1 1 1
T™™Q 1 1 1
Yag Paraffinic Oil 20,34 20,34 20,34
Vulkanize | S80 2,03 2,03 2,03
katkilar CBS 1,19 1,19 1,19
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L= SRR N

D1=0,98 y ™

‘Q

" v » /g e X - _ : . .\
» D2=1.06 ym - ‘
0 5 g . d ;
¢ N, > \_

A y 2 - = (4
SEMHV:200kV |  WD:8.76 mm I I VEGAITESCAN  SEMHV:20.0kV = WD:8.14mm l I VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 1.44 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL  SEM MAG: 11.9 kx Det: SE 2 pm TUBITAK-BUTAL

: N
SEM HV: 20.0 kV WD: 8.34 mm I | I VEGA3TESCAN ~ SEMHV.200kV | WD:8.36 mm
SEM MAG: 1.63 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL  SEM MAG: 3.57 kx Det: SE

Sekil 3.3. 1 phr oraninda grafen nanoplaka dolgulu nanokompozitin SEM goéruntisi
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SEM HV: 20.0 kV WD: 8.25 mm I 11 I VEGA3TESCAN  SEMHV.200kV | WD:8.18mm I 111 I VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 299 x Det: SE 100 ym TUBITAK-BUTAL  SEM MAG: 1.75 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

SEM HV: 20.0 kV WD: 8.18 mm VEGA3TESCAN ~ SEMHV.200kV | WD:8.78 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 353 x Det: SE TUBITAK-BUTAL  SEM MAG: 1.75 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL

Sekil 3.5. 8 phr oraninda grafen nanoplaka dolgulu nanokompozitin SEM goéruntisi
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SEMHV:200kV |  WD:845mm VEGAITESCAN SEMHV200kV |  WD:8:36mm
SEM MAG: 10.1 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL  SEM MAG: 7.79 kx Det: SE

SEM HV: 20.0 kV WD 8.22 mm I 11 11 I VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kV

SEMMAG: 4.01 kx | Det: SE TUBITAK-BUTAL  SEM MAG: 104 kx |

Sekil 3.7. 2 phr oraninda MWCNT dolgulu nanokompozitin SEM goriintiisu
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§ SEM HV: 20.0 kV WO: 8.37 mm l | VEGA3TESCAN ~ SEMHV:200kV | WD:8.38 mm
SEM MAG: 4.89 kx Det: SE TUBITAK-BUTAL  SEM MAG: 3.04 kx Det: SE

Sekil 3.8. 3 phr oraninda MWCNT dolgulu nanokompozitin SEM goriintiisu

3.2.2. Benek deseninin hazirlanmasi:

DIC analizlerinin uygulanmasi, ilgi bolgesi (ROI) iizerinde uygun bir benekleme
operasyonu gerektirir. Normal boya, numuneleri hiperelastisiteye sahip degildir, bu
nedenle test sirasinda benekler kayacaktir. Beneklerin izlenmesinin, malzeme izlenmesini
karsilamasindan emin olmak i¢in, kaucuk esasli boya hazirland1 ve ROI'ye piiskiirtiildii.
Beneklenme iglemi, ROI’nin her bir alt alt kiimesinin sahip olmasi gereken gri tonlama
seviyesinin tekilligini tahsis etmek igin, rastgele ve farkli yogunlukta gergeklestirildi.
Boya 15 dakika 45 ° C'nin altindaki vulkanizasyon ile yiizey ile ¢apraz bag yapmasi

saglanarak kauguk numunelerden ayrilmadan ayni1 davranis1 géstermesi temin edildi.
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Sekil 3.9. Benek deseninin hazirlanma agsamalari: a) kauguk esasli boya hazirlanmasi, b)
benek deseni hazirlanmasi, ¢) 45°C altinda 15 dk boyunca beneklerin vulkanizasyonu

3.2.3. Tek kenar kesikli numune geometrisi:

Daha 6nce anlatildig: gibi, farkli oranlarda grafen nanoplaka ve MWCNT igeren, Uger tip
nanokompozit numuneler hazirlanmistir. Sekil 3.10°da gosterildigi gibi numunelerin
uzunlugu L = 100 mm, genislik W = 15 mm ve kalinlik B = 1,95 mm (MWCNT dolgulu
numuneler icin 2 mm) olarak belirlenmistir. Olgme uzunlugu ise (test makinesinin

ceneleri arasinda mesafe) 76 mm'dir (MWCNT dolgulu numuneler igin 70 mm).

Her malzeme i¢in 1, 3, 5, 7 ve 10 mm uzunlugunda numunelere keskin bir nesterle diiz

kesik agildi (Sekil 3.11). Hazirlanan numuneler Sekil 3.12 a, b’de gosterilmektedir.
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Sekil 3.10. Tek kenar kesikli 6rnegin geometrisi

Sekil 3.11. Kesik agilma islemi
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(a)

sk MWCNT-1 MWCNT2 MWCNT-3

5mm
7 mm

10mm

Sekil 3.12. Hazirlanan oOrnekler: a) grafen nanoplaka dolgulu kauguk, b) MWCNT
dolgulu kauguk; malzemeyi tanimlayici ifadenin harflerle ifade edilen kismi dolgu
malzemesini (MWCNT-1 vb) ve sagindaki say1 da dolgu malzemesi oraninin phr degerini
gosterir

3.3. 2D-Ncorr uygulamasinin dogrulugu:

Ncorr yazilimi vasitasiyla beneklerin izlenmesinin, malzeme davraniginin izlendigini
dogrulamak i¢in, ylizeyi beneklendirilmis malzeme numunesi, Zwick / Roell Z010 ¢ekme
testi cihazi kullanarak 20 mm/dak hizda ve oda sicakliginda test edilmistir. Test esnasinda

dijital kamera ile 6l¢tim bolgesinin video kaydi alinmistir. Testten elde edilen Gerilme-
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Birim Sekil Degistirme egrisi, Ncorr yazilimi yardimi ile yapilan analizlerden elde edilen

Gerilme-Birim Sekil Degistirme egrileri karsilastirilmistir.

Ncorr yazilimi, serinin her goriintiisii i¢in Lagrangian-Green koordinat sistemine gore
lokal yer degistirme ve lokal birim uzama dagilimi saglamaktadir. Lakin bu yazilim
global muhendislik birim uzamasinin sonuglarini direkt vermez. Bundan dolayi, yazilim
kilavuzunun sagladigi kodlar1 kullanarak ve Lagrangian-Green birim uzamasi ile
muhendislik birim uzamasimi baglayan iliskileri (Nguyen ve ark. 2017) dikkatte alarak
MATLARB ile bir ek-kod hazirlanmistir (EK 2).

Etrue =In( 14 Ezpy) (3.1)
Eeng= -1+ /ZElag +1 (3.1a)

Birim uzama dagilimindaki her bir lokal degerden lokal miihendislik birim uzamay:
hesapladiktan sonra, birim uzama dagilimindaki tiim lokal miihendislik degerlerinin
ortalamasi hesaplanarak spesifik bir goriintiiniin global mihendislik birim uzamasi elde
edilmektedir (Nguyen ve ark. 2017).

1 N M
Fave. = 775 NZZE(LJ') (3.2)

Deneysel veriler toplanirken es zamanli olarak Sony 06000 dijital kamera ile deney
videoya kaydedildi (daha sonra bu videodan bir goriintii dizisi ¢ekildi). bu iki icra es
zamanlt yapilmasi dolayisiyla, temeli zaman olan bir korelasyon islemi yapildi, bu
deneysel sonuglarin Ncorr yazilimindan elde edilen sonug ile iliskilendirilmesini

mumkin kildi.

3.4. Yirtilma direncinin arastirilmasi:

Genellikle, kauguk benzeri malzeme hiperelastikligi nedeniyle, tekrarli yiikk altinda

soniimleyici bir malzeme olarak ¢alisir. Bu, ¢calisma sirasinda kauguk malzemede ¢atlak
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olusumlar1 baglar. Dolaysiyla, catlaklarin olusumu, ilerlemesi ve bunlara dolgu oraninin
etkisinin incelenmesi, daha verimli ve yuksek performansla daha uzun siire hizmet

verebilir bir malzemenin Gretilmesi igin yiuksek éneme sahiptir.

2.3 bolimiinde belirtildigi gibi, catlagin olusumu ve ilerlemesinde yirtilma direncinin, J-
integral testiyle belirlenen kritik J-degeri (Jic) ve yirtilma modiilii (Tr) ile yakin bir iligkisi

vardir.

Ayrica, ¢atlak ucuna yakin alandaki malzemenin lokal performansinin arastirilmasi ve
ayni andaki eslik eden yer degistirme enerjisinin yogunlugu, o alandaki stres
konsantrasyonunu belirleyerek J-integral testinden ¢ikan sonuglarini destekleyebilir veya

aciklayabilir.

Catlak olusumu ve ilerlemesi sirasinda yirtilma direncini degerlendirmek i¢in kullanilan
prosedir, J-integral testi uygulanmasi ile baslar. Boylelikle kesik uzunlugunda farkli her
numune igin SENT testi ile Kuvvet-Yer degistirme egrisi elde edilmistir. Daha sonra, her
bir numune i¢in belirli bir yer degistirmeye kadar depolanan yer degistirme enerjisi-¢atlak
uzunlugu egrisi ¢izilmistir (depolanan yer degistirme enerjisi kuvvet - yer degistirme
egrisi altindaki alandir; entegrasyon ile hesaplanir). Daha sonra, her yer degistirme
enerjisi - catlak uzunlugu egrisi i¢in ikinci mertebeden bir regresyonu yapilip bu egrinin
matematiksel modeli elde edilmistir (korelasyon katsayisi R?, 0,95'in (zerinde idi;
miikemmel regresyon). 2.3. boliimde belirtilen yirtilma enerjisi (J-degeri) denklemini
kullanarak, elde edilen model turetildi. Farkli kesiklere sahip olan biitiin diger numuneler
i¢in diger yer degistirme degerlerine kadar ayn1 islem uygulandiktan sonra dolgu oraninda

farkl1 bir numune igin J-degeri - Yer degistirme egrisi elde edilmistir (bkz. Sekil 4.7).

Yukarida agiklanan islem, her bir numune i¢in binlerce entegrasyon ve hesaplamayi
kapsar, bu nedenle, bu hesaplamalar1 ger¢eklestirmek icin MATLAB ile SENT testi
sonucundan baglayarak J-degeri - Yer degistirme egrilerini vermesiyle sona eren bir kod

hazirlanmistir (EK 3).
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Ardindan, yirtilma parametrelerini belirlemek i¢in 6nemli olan CTOD degeri, eszamanl
olarak test sirasinda numunenin 6n tarafindan Sony 06000 dijital kamerayla ¢ekilen video
kullanilarak Photoshop yazilimi kullanilarak elde edildi. Catlak ucunun civarindaki alan,
CTOD'u kolayca gozlemlemek i¢in glimiis kalemle boyandi (Sekil 3.13). CTOD 0.1, 0.2,
0.3, 0.4 ve 0.5 mm oldugu anlardaki zaman degerleri alindi. Ardindan ayn1 zamanlardaki
global yer degistirmeler ilgili test sonuglarindan alinmistir (zaman esasli bir korelasyon).
Bu yer degistirmeleri, J-degeri - Yer Degistirme egrisine verip, 0.1, 0.2, 0.3, 0.4 ve 0.5
mm'lik CTOD degerlerine kars1 gelen J-degerleri belirlendi.

Sekil 3.13. Soldan saga 0.1, 0.2, 0.3, 0.4 ve 0.5 mm’lik ¢atlak ucu agma deplasmani
(CTOD)

Boylece J-degeri - CTOD egrisinin ¢izilmesi miimkiin oldu, 2.3. béliimiinde belirtildigi
gibi, CTOD'un 0,1 mm'ye kars1 gelen J-degeri Jic; ve egrinin egimi Tr'dir (bkz. Sekil
2.16).

Daha once aciklanan prosediir, dolgu maddesi oran1 farkli her numuneye uygulandiktan
sonra karsilastirma yapilabilir (bkz. Sekil 4.10). 2.3. boliimde belirtildigi gibi, daha
yiksek bir Jic degeri, ¢atlak olusumuna karsi daha fazla yirtilma direnciyken; daha
yuksek bir Tr degeri ise ¢atlak ilerlemesine karsi daha fazla yirtilma direnci anlamina

gelir.
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Catlak ucuna yakin olan alan (5x5 mm?) incelenmistir. Béliim 2.3’te belirtildigi gibi,
catlak ucundaki lokal birim uzama biiyiikliigii ve onun yakin alani iizerindeki etkisi ve de

yer degistirme enerjisi yogunlugu, yirtilma direncinde énemli bir etkiye sahiptir.

Bu nedenle, SENT testi sirasinda Sony a6000 dijital kamera kullanilarak numunenin yan
tarafindan bir video kaydedildi, ve ardindan Photoshop yazilimi yardimiyla bir gorinti
dizisi bu videodan ¢ikarildi. Bu goriintii serisi DIC teknigi (Ncorr 2D yazilimi) ile analiz
edilip, belirli bir global birim uzamada (yani bu birim uzamaya karsilik gelen goriintiide)

catlak ucuna yakin alandaki lokal birim uzama dagilimi elde edildi (bkz. Sekil 4.11).

Catlak ucu her zaman en yiiksek birim uzama degerine sahiptir (Reu ve ark. 2007), bu

bilgiden faydalanarak ¢atlak ucundan baslayan x yonii boyunca lokal dikey birim uzama
dagilimi veren bir kod hazirlanmistir (EK 4) (bkz. Sekil 4.12).

X yonu boyunca lokal dikey birim uzama dagilimi, ¢atlak ucundaki dikey birim uzama
biiytikliigiinii ve onun etkisinin ¢atlak ucundan nereye kadar uzanabildigini verir. Boylece
bu alanin deforme olabilirligi agiklanmaktadir. Dong ve ark. (2016)’a gore, ¢atlak ucuna
yakin alanin fazla deforme olabilirlige sahip olmasi lokal yirtilma enerjisinin daha fazla
dagilmasina neden olur, dolaysiyla malzeme yirtilma direncini olumlu bir sekilde etkiler.

Bu bilgi farkli malzemelerin karsilastirilmalarint miimkiin kilar.

Belli bir birim uzamaya kadar depolanan yer degistirme enerjisi yogunlugu da
belirlenmistir. Yer degistirme enerjisi yogunlugu gerilme - birim uzama egrisi altindaki
alana esittir (bir entegrasyonla hesaplanir). Bu test, cekme test cihazi Zwick / Roell Z010

ile kesiksiz bir numune tizerinde gerceklestirildi.
Catlak ucuna yakin alanin daha fazla deforme olabilirligi ve buna eslik eden daha diisiik

bir yer degistirme enerjisi yogunlugu, ¢atlak ucuna yakin alandaki stres konsantrasyonuna

olumlu bir sekilde etki eder, dolayistyla yirtilma direnci artar (Dong ve ark. 2016).
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3.5. Elektriksel ozelliklerin arastirilmasi:

SENT testi sirasindaki elektriksel direng degisimi dort problu 6lgme yontemi uygulanarak
kaydedildi (Sekil 3.14), Dis problar 100 mA sabit bir DC’ye sahiptir ve voltaj i¢ problar
kullanilarak olgiiliir. Her iki kayit arasinda aralik siiresi 0.25 saniyedir, Ohm kanununa

gore elektrik direnci belirlenir.

SENT testi sirasinda, numune yirtilma noktasina kadar gerildi. Elektriksel direng degisimi
6lemek i¢in yenilik¢i bir yontem kullanildi. Catlak ilerlemeye basladiginda (CTOD 0.1
mm'ye esitken) elektriksel direng (Rop) Olgtildii; bu, belirli bir ¢atlak uzunluguna veya
CTOD'ye karsilik gelen elektriksel direncin kesin bir sekilde dlglimlenmesine olanak
tanidi. Farkli kesik uzunlugunda diger 6rnekler i¢in de Rop Olglldi. Ve boylece catlak

ilerlemesi ile elektriksel direng degisiminin iliskisi belirlendi.

Sekil 3.14. Dort problu elektriksel direng 6lgme yontemi

55



4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. 2D-Ncorr uygulamasinin dogrulugu:

Deneysel
—DIC

Sekil 4.1. Deneysel ¢cekme testi ile Ncorr uyumlugu: a) deforme olmayan numune, b)
%200 birim uzama gostermis numune, ¢) %200’e kadar olan birim uzamada gerilme —

birim uzama egrisi

Sekil 4.1’de gosterildigi gibi, deney sonuglarina Ncorr yazilimi tarafindan elde edilen
sonuglar %50 birim uzamaya kadar iyi bir uyum gosterdi. Lakin daha sonra zayif

vulkanizasyon nedeniyle, boya benekleri numunenin yiizeyinden ayrilmaya basladi. Bu

150

gdzlem sonucu boya ve benekleme prosesi ile ilgili iyilestirmelere gidilmistir.

4.2. Yirtilma direncinin arastirilmasi:

4.2.1. Grafen nanoplaka dolgulu nanokompozit:

Ornek olarak, 3 mm kesikli numuneler deneysel gerilme-birim uzama egrilerini

gostermek icin secildi. Ug grafen nanoplaka dolgulu kompozit ile ilgili egriler igin

deneysel sonugclar Sekil 4.2°de gosterilmistir.
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——GNP-1 = = =GNP-4  «eeeeeee GNP-8
3.5

2.5

1.5

Gerilme [MPa]

0.5

0 50 100 150 200 250
Birim uzama [%0]

Sekil 4.2. Farkli grafen nanoplaka dolgulu nanokompozitlerdan se¢ilmis 3 mm kesikli
numunelerin mekanik performansi
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Sekil 4.3. GNP-1’in farkli kesik boylarindaki numunelerinin mekanik performansi
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— —Kesik Imm =— - - Kesik 3mm = = =Kesik 5mm
----- Kesik 7mm  «+------ Kesik 10mm
3.5
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Birim uzama [%0]

Sekil 4.4. GNP-4’in farkl1 kesik boylarindaki numunelerinin mekanik performansi
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Sekil 4.5. GNP-8’in farkl1 kesik boylarindaki numunelerinin mekanik performansi

Ornek olarak, GNP-1 numunesinin 100 mm uzanmasina kadar depolanmis yer degistirme
enerjisi — catlak uzunlugu (kesik uzunlugu) egrisi Sekil 4.6’da gosterilmistir. Denklem
2.14’e gore daha sonra tiiretilecek modeli olusturmak i¢in bu deney noktalarinin tizerinde

2. dereceden enterpolasyon (regresyon) yapildi. Elde edilen matematiksel Model asagida
verilmektedir:

U = —0,0026 a® — 0,0268 a + 3,5341 (4.1)

Korelasyon katsayist R? = 0,98 ¢ikt1; buna gore yapilan korelasyon miikemmel

sayilmaktadir.
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Sekil 4.6. GNP-1 numunesinin 100 mm uzanmasina kadar depolanmis yer degistirme
enerjisi — catlak uzunlugu egrisi

Farkli GNP dolgulu nanokompozitler i¢in J-degeri-yer degistirme egrileri asagida gibi

elde edilmistir.

25 : -
—— 1 mm Kesik
—— 3imm Kesik
3 mm Kesik
Ar) — T mm Kesik
10 mm Kesik
s
2
'ﬁ (1] 3
gk
0 i - i i i i B i
0 10 20 30 40 50 B0 70 B0

Yer degistrme [mm]

Sekil 4.7. GNP-1’in J-degeri-yer degistirme egrisi
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Sekil 4.8. GNP-4’in J-degeri-yer degistirme egrisi
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Sekil 4.9. GNP-8’in J-degeri-yer degistirme egrisi

Farkli nanokompozitlerin yirtilma direncinin karsilastirilmasi i¢in, her bir kompozitin
numunelerinden 3 mm kesikli olanlar secildi, her bir numunenin J-degeri - CTOD egrisi
Sekil 4.10°da verildi.
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Cizelge 4.1°de yer alan sonuglar, Jic ve Tr degerlerinin, GNP orani artirildiginda
azaldigin1 gostermektedir. Diger bir deyisle, GNP orani hem ¢atlagin olusma hem de
ilerleme asamalarindaki yirtilma direncini olumsuz olarak etkilemektedir. Bu, GNP’ler
yuziinden nispeten az birim uzamalarda ¢atlagin Oniindeki alanda ortaya c¢ikan

kavitasyonlara (Yan ve ark. 2013), ve GNP’lerin keskin kenarlarina atfedilebilir.

3rF
o GNP L
* GNP-4 #f
+ GNP-8 -
25¢F T
A
i'g 25
2 E
A ——
s "
—_ _______,_-f;
"| -
_ ______4——————____*_~_—_
DE 1 L 1 1 | 1 | ]
0.1 015 0.2 025 0.3 0.35 0.4 0.45 05
CTOD [mm]
Sekil 4.10. Farklt GNP dolgulu nanokompozitlerin J-degeri — CTOD egerisi
Cizelge 4.1. Farkli GNP dolgulu nanokompozitlerin yirtilma parametreleri
J-degeri [KIm?] Tr [MPA]
CTOD [mm] |0,1(JIC) |0,2 0,3 0,4 0,5
GNP-1 1,97 2,30 2,45 2,56 2,96 2,26
GNP-4 1,17 1,30 1,40 1,57 1,81 1,54
GNP-8 0,51 0,62 0,69 0,76 0,87 0,86
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DIC analizin sonuclari:

[ron]

37

37.5

38

Sekil 4.11. %100 global birim uzamada catlak ucuna yakin alandaki (5x5 mm?) Ncorr-
2D ile elde edilen lokal dikey birim uzama dagilim haritasi; Konturlarin paralel hale
geldigi nokta, ¢atlak ucundaki lokal birim uzamanin etkisinin sona erdigini gosterir

—&— GNP-1
1.6F —— GNP-4 |

0.4

0.2

Catlak

Sekil 4.12. Global birim uzamanin %100 oldugundaki farkli GNP kompozitleri igin
catlak ucundan baslayarak x yonii boyunca lokal dikey birim uzama dagilimi.
Karsilastirmak igin her kompozitten kesigi 3 mm olan numune segildi
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Cizelge 4.2, catlak ucundaki dikey birim uzamadan etkilenen alanin uzunlugunun,
karistma daha fazla GNP eklerken, x yOniinde kisaldigini gostermektedir. yani,
karisimdaki GNP oraninin artmasi, ¢atlak ucuna yakin olan alanin deforme olabilirligini
azaltmaktadir. Ayrica, ¢atlak ucundaki dikey birim uzamanin kendisi de GNP orani
artarken ylkselmektedir. Daha dnce agiklanan her iki gozlem, ¢atlak ucuna yakin alanin
daha fazla gerilme yogunlagsmasina sahip olacagi anlamina gelir, bu nedenle bu

sartlardaki numune daha erken yirtilmaya yatkin olur.

Cizelge 4.2. Catlak ucuna yakin olan alanin parametreleri

GNP-1 GNP-4 GNP-8

Catlak ucundaki dikey birim uzama ( Eyy ) [%0] 0,39 0,53 1,49

Catlak ucundaki dikey birim uzamanin etkisi [mm] | 1,92 1,89 1,66

Her bir GNP nanokompozitin %100 uzanmasina kadar depolanan yer degistirme
enerjisinin yogunlugu belirlenmek i¢in, 3 mm Kkesikli numune se¢ildi (Sekil 4.13).
Sonuglar, numunenin, karisimdaki GNP orani yiikseldiginde hacim biriminde daha fazla
yer degistirme enerjisini depoladigin1 gosterdi. GNP-1 ve GNP-4 karigimlarina kiyasen,
GNP-8 karisiminin hacim biriminde depoladig1 yer degistirme enerjisinin biiylik artisi

dikkat gekti.

ul D ()] (o))
9] o N )

lugu [MPa]

yogun
(O]
[e)]

Yer degistirme enerjisinin
(%2]
B

w
N

(]
o

GNP-1 GNP-4 GNP-8

Sekil 4.13. Nanokompozitlerin %100 uzanmalarma kadar depolanan yer degistirme
enerjisinin yogunlugu
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4.2.2. MWCNT dolgulu nanokompozit:

7 . - : - .
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Sekil 4.14. MWCNT-1’in J-degeri-yer degistirme egrisi
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Sekil 4.15. MWCNT-2’in J-degeri-yer degistirme egrisi
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Sekil 4.17. MWCNT dolgulu nanokompozitin J-degeri — CTOD egrisi; her
nanokompozitten kesigi 5 mm olan numune segildi
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Cizelge 4.3’te aciklanan sonuglar, Jic ve Tr degerlerinin MWCNT-1’dekine gore
MWCNT-2 ve MWCNT-3'te gelistirildigini gosterir. Bu, c¢atlak olusma ve ilerleme
asamalarinda yirtilma direncinin etkin bir sekilde gelismesinin sebebi MWCNT'nin
karisimdaki oranmin artmasina baglanmaktadir. Ancak, MWCNT-3"in yirtilma direnci,
MWCNT-2'ninkine kiyasen azalmistir, ¢iinkii karisimda MWCNT oraninin 2 phr'nin
tizerine c¢ikarilmasi, karbon nanotiiplerin baz1 alanlarda topaklanmasma firsat
vermektedir. Bu artis dolayisiyla olusan topaklanma, karisimin homojenligine zarar

vermis; boylece Jic ve Tr degerlerini diisiirlip yirtilma direnci azalmasina sebep olmustur.

Cizelge 4.3. Farkli MWCNT dolgulu nanokompozitlerin yirtilma parametreleri

J-degeri [klIm?] Tr [MPa]
CTOD [mm] 0,1 (Jic) | 0,2 0,3 0,4 0,5
MWCNT-1 2,25 234 245 |255 |269 |1,08
MWCNT-2 6,42 688 |742 |791 [881 |581
MWCNT-3 4,30 463 |489 |515 |540 |2,76

Catlak ucuna yakin alanin arastirilmasinin sonuglar1 Sekil 4.18’de gosterilmistir.
Sonuclar 5 mm kesikli numunelerin %50 birim uzamaya sahip oldugu durumda elde
edildi. MWCNT oraninin, g¢atlak ucunundaki birim uzama biiyiikligiiniin x-yonu
boyunca etkisine ciddi bir tesiri olmamistir (yani, biiytikligiin etkisi tim numuneler igin
catlak ucundan yaklasik 1,3 mm'ye kadar devam etmektedir; Sekil 4.18). Lakin,
MWCNT-1 ve MWCNT-2' ile karsilastirildiginda MWCNT-3"te ¢atlak ucundaki birim
uzama biiyiikliigiinde ciddi bir artis goriilmiistiir, tabi bunun etkisi catlak ucuna yakin
olan alanin deforme olabilirligine yansimistir. Kisacasi, MWCNT orani 1 phr'den 2 phr'a
yiikseldiginde hibrid kaugugun deforme olabilirliginde ciddi bir kayip olmamis, ancak bu
diistis MWCNT orani 3 phr’a ¢iktiginda oldukga biiyilik degerde elde edilmistir.
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Sekil 4.18. Global birim uzama %50 oldugunda farkli MWCNT kompozitleri i¢in gatlak
ucundan baglayarak x yonii boyunca lokal dikey birim uzama dagilimi; Karsilastirmak
icin her kompozitten kesigi 5 mm olan numune segildi

%50 birim uzamaya kadar depolanan yer degistirme enerjisi yogunlugu da hesaplanmistir
(Cizelge 4.4). Sonuglar, MWCNT-2 numunesinin MWCNT-1"¢ kiyasen hacim biriminde
daha fazla enerjiyi depolayabildigini gostermistir. Ancak MWOCNT-2’ye kiyasen
MWCNT-3'te ciddi bir artis ortaya ¢ikmadi.

Cizelge 4.4. %50 birim uzamaya kadar depolanan yer degistirme enerjisinin yogunlugu

MWCNT-1

MWCNT-2

MWCNT-3

Yer degistirme enerjisinin yogunlugu [MPa]

28,96

33,84

34,98
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4.3. Elektriksel ozelliklerin arastirilmasi:

4.3.1. Grafen nanoplaka dolgulu kaucugun elektriksel 6zellikleri:

Cikan sonuglardan, Sekil 4.19, elektriksel Ozelliklerin, GNP’lerin yiiksek birim
uzamalarda olusturdugu iletken ag nedeniyle dolgu maddesi arttirildiginda gelistigi
gorildii. Dolgu oran1 diistik oldugunda elektriksel diren¢ degerleri karmasik olarak elde
edildiginden GNP-1'in elektriksel 6zelligi grafiksel olarak tanimlanmadi. Her numune
icin gatlak ilerlemesi sirasinda elektriksel direng degisimi Cizelge 4.5’te gosterilmektedir.
SENT testi sirasinda, li¢ asama gozlenmistir (Sekil 4.20). Elektriksel direng 1. asamada,
GNP’lerin arasindaki mesafenin artmasina sebep olan birim uzama nedeniyle
artmaktadir. Daha sonra, elektriksel diren¢ dolgu maddesinin olusturdugu iletken ag
nedeniyle, nanokompozitin iletkenliginin artmasi yiiziinden 2. agsamada diismektedir. 3.
Asamada, ¢atlak yanindaki alanin en kesitinin daralmasi nedeniyle direng tekrar yiikselise

gecmistir.

x107
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Sekil 4.19. Elektriksel direng - Catlak ilerlemesi egrisi

Cizelge 4.5. Catlak ilerlemesinin elektriksel direng ile iliskisi

Elektriksel direng (Rop) [ohm]

Kesik uzunlugu [mm] |1 3 5 7 10

GNP-1 1,01E+08 | 2,12E+07 | 9,59E+07 | over flow | over flow

GNP-4 2,12E+07 | 5,84E+07 | 5,67E+07 | over flow | 1,03E+08

GNP-8 2,67E+07 | 3,89E+07 | 3,88E+07 | 3,82E+07 | over flow
o — GNP-1 —GNP-4 - GNP-8

-

Elektriksel direnc [ohm]

o
/
f
2006407 B
Q.00E+00 @ @
0 0 100 150 200

Zaman ls]. |

"

Sekil 4.20. GNP dolgulu nanokompozitin test boyunca elektriksel direncinin degisimi
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4.3.2. MWCNT dolgulu kaucugun elektriksel ozellikleri:

1.6DE+D7
1.40€+07
= L.20E+Q7
— 1.00E+07

'.E 8.00E+06
o

6. 00E+ D6
4,00E+06

s MWCNT-1
?.th O —— MWCNT-2
— MWCNT-3
0.0DE+DD ST
0.0 0.0 100.0 150.0 200.0 150.0 300.0 350.0

Zaman [5]

Sekil 4.21. MWCNT dolgulu nanokompozitin test boyunca elektriksel direncinin
degisimi
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5. SONUC

1- Ncorr-2D yazilimi, genel olarak tiim malzemelerin yerel performansini ve 6zellikle

hiperelastik materyalleri arastirmak icin gecgerli bir programdir.

2- J-Integral testi, catlak baslatma ve yayilma asamalarinda malzemelerin yirtilma

direncini belirlemek icin guvenilir bir testtir.

3- Hiperlastik malzemelere nanodolgu maddesi eklemek, takviye malzemesinin tiriine

bagli olarak yirtilma direncini olumlu veya olumsuz yonde etkileyebilir.

4- Oranlar1 degisik ti¢ farkli grafen nanoplaka dolgulu kauguk arastirilmistir. SVR 10 /
SBR 1502 / CBR 1203 kauguk karigimindaki GNP oranmin arttirilmasi, Jic ve Tr
degerlerinin diigmesine neden oldugu goriilmiistiir. Bu nedenle ¢atlak olusma ve ilerleme
direncinde azalma tespit edilmistir. Bu sonuglar1 desteklemek i¢in iki ¢alisma yapildi.
Birinci g¢aligmada ¢atlak ucuna yakin alandaki lokal dikey birim uzama dagilimi
arastirildi. GNP oraninin arttirtlmasiyla, ¢atlak ucundaki birim uzama biiyiikligii artti, ve
ondan etkilenen bdlgenin uzunlugu azaldi. Ikinci galismada numunenin %100 birim
uzamaya kadar depoladigi yer degistirme enerjisinin yogunlugu belirlendi. Enerji
yogunlugu GNP orani artmasiyla artti. Bu iki faktor, catlak yanindaki alanda stres
konsantrasyonun artmasina sebep oldu ve sonug olarak yirtilma direncinin azalmasina yol

act1.

5- Ayni prosediir uygulanarak, MWCNT oraninin yirtilma direncine etkisini agiklamak
icin farklih MWCNT oranlarinda ii¢ nanokompozit incelendi. Kauguk karigiminda
MWCNT oraninin artmasi, MWCNT-2 ve MWCNT-3’tin MWCNT-1"inkine gore ¢atlak
olusma ve ilerleme direncinin gelismesine neden oldu. Lakin, MWCNT-3'n MWCNT-
2’ye gore ayni global birim uzamadayken catlak ucundaki yiksek birim uzama
biiyiikliigli ve ona eslik eden catlak ucuna yakin alandaki deforme olabilirliginin

azalmasi, MWCNT-3"lin yirtilma direncinde bir diisiis yasanmasina sebep oldu.
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6- Her iki kompozitte, kompozitin elektriksel direnci tahmin edildigi gibi dolgu orani
yiikseldiginde azaldig1 goriilmiistiir. SENT testi sirasinda, testin baglamasindan bir siire
sonra nanodolgulardan etkili bir iletken ag olustugu goriilmiistiir. Bu ag elektriksel direnci
azaltarak nanokompozitin iletkenligini arttirdi.

Tahmin edildigi gibi, ¢atlak onilindeki elektik akiminin akmasina miisaade eden bolgenin
kesiti daralmasina sebep olan catlagin ilerlemesiyle, elektriksel direnci ylkseldi.
Uygulanan yenilik¢i metodun, catlak ilerlemesi sirasinda elektriksel direng degisimini

belirlemek icin gecerli ve kabul edilebilir bir yontem oldugu gériilmiistiir.
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EK1
EK 2
EK3
EK4

EKLER

Malzeme parametrelerinin belirlenmesi (uygulama).

2D-Ncorr uygulamasinin dogrulugunu ishat eden MATLAB kodu.
Malzemenin J-integral — yer degistirme egrisini saglayan MATLAB kodu.
Catlak ucundan baslayan x yonii boyunca lokal dikey birim uzama
dagilimi veren MATLAB kodu.
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EK 1: Malzeme parametrelerinin belirlenmesi (uygulama).

Malzemeye Ug farkli test yapilmisti: Bunlar tek eksenli ¢cekme testi, cift eksenli cekme
testi ve diizlemsel c¢ekme (basit kayma) testidir. Testlerin sonuglar1 nominal cinsinden
verilmistir. Malzemenin sikistirilamaz olarak kabul edildigi i¢in onun Uzerine hacimsel

cekme testi gergeklestirilmistir. (Anonim 2019a).

Tek eksenli gcekme testi

Gerilme [Pa] Uzama [%0]
0.054E6 0.0380
0.152E6 0.1338
0.254E6 02210
0.362E6 0.3450
0.459E6 0.4600
0.583E6 0.6242
0.656E6 0.8510
0.730E6 1 4268

Es iki eksenli ¢ekme testi

Gerilme [Pa] Uzama [%6]
0.089E6 0.0200
0.255E6 0.1400
0.503E6 0.4200
0.958E6 1.4900
1.703E6 2.7500
2 413E6 3.4500
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Dizlemsel cekme (basit kayma) testi

Gerilme [Pa] Uzama [%0]
0.055E6 0.0690
0.324E6 0.2828
0.758E6 13862
1.269E6 3.0345
1.779E6 4.0621

Mooney-Rivlin modeli segilerek (bkz. denklem 2.3) Abaqus’le elde edilen ¢6zim ya da

malzemenin parametreleri: C1= 176050, C> = 4330’dur.

Bu iki parametre, denklem 2.9, 2.10 ve 2.11°de yer almaktadir ve testler boyunca

numunenin performansi agagida verilen sekillerdeki gibi elde edilmistir.

x 10

Denevsel sonaclar
Amnalitik sonuclar

Tek eksenli gekme testi

a
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Birim nzama [%0]

1.5




Es iki eksenli cekme testi

Duzlemsel cekme (saf kesme) testi
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MATLAB’la hazirlanan kod agagidaki gibi ifade edilir.

Objective=@ (x)sum ([ (ymu-2* ((1-
(1./(xmu.”3))) . *((x(1) .*xmu)+x(2)))) ."2; (ymb-2* ( (xmb-
(1./(xmb.”5))) . *(x(1)+(x(2)* (xmb."2))))) ."2; (ymp-2*
((xmp-(1./(xmp."3))).*(x(1)+x(2))))."2]1);

xo0=[0,0];

A=[-1 -1;0 -171;

UB=1[];

x=fmincon (objective, x0,A,B,C,Ceq, LB, UB) ;

yu=2* ((1-(1./(xmu.”3))) .* ((x (1) .*xmu)+x(2))) ;
yb=2* ((xmb-(1./(xmb.”5))) .* (x(1)+(x(2)*(xmb."2))));
yp=2* ((xmp-(1./ (xmp."3))) . * (x(1)+x(2)));

error =sum([ymu-yu;ymb-yb;ymp-ypl."2);
sl=1/(error/ (length (yu) -3));

s2=1/ (error/ (length (yb) -3) ) ;

s3=1/ (error/ (length (yp) -3));
objective=0@(x)sum([sl* (ymu-2* ((1-
(1./(xmu.”3))) . *((x(1) .*xmu)+x(2)))) ."2;s2* (ymb-2*...
((xmb-(1./(xmb.”5))) .*(x(1)+(x(2)*(xmb."2)))))."2;s3* (ymp-
2% ((xmp=(1./ (xmp."3))) . *(x(1)+x(2)))).

-h21)

xo0=[0,0];

A=[-1 -1;0 -1];

B=[0;01];

C=[1;

Ceg=[];

LB=[];
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UB=[];
x=fmincon (objective, x0,A,B,C,Ceq, LB, UB) ;

X

hazirlanan kottan ¢ikan ¢6ztiim: C1 = 173740, C, = 4590’dir. Buna gore malzemenin
performansi asagida gibi cizilir.

Denevsel sonuglar
7t Anpalitik sonuglar

Gerilme [MPa]
=

(]

05 1 1.5
Birim uzama [%0]

Tek eksenli ¢cekme testi

25

» Deneysel sonaglar
Analitik sonuglar

05F

b 05 1_. . 15 2 25 ] 15

Es iki eksenli gekme testi
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x 10

2 i :
Denevsel sonuclar
18¢ Amnalitik sonuglar
16}
14}
g 12}
s 1l
i 0.8}
06}
04}
02
) R T e T R T E TR Y
Dizlemsel ¢ekme (saf kesme) testi
Abaqus Hazirlanan Cod
C1 176050 173740
C2 4330 4590
Mutlak hata 1,1757e+11 1,1090e+11

Yukaridaki cizelgenin gosterdigi gibi, hazirlanan kod Abaqus’ten elde edilen sonuglara
yakin ve mutlak hatas1 daha diisiik sonuglar verdi.

85



EK 2: 2D-Ncorr uygulamasinin dogrulugunu isbat eden MATLAB kodu.

$This script calculates a vector of strain development
n=input ('how many images in your series ? ')-1;
m=input ('in which direction you need (Exx 1 Eyy 2) 2?2 '");
s=input ('in which coordinate system you need results to be
showed by (Lagrangian 1... eulerian 2) ? '");
strain development vector=[0];
if m==

if s==

for i=1:n

strain development vector=[strain development vector
straint (handless ncorr.data dic.strains (i) .plot exx ref for
matted) ];
end
end
if s==

for i=1:n

strain development vector=[strain development vector

straint (handless ncorr.data dic.strains (i) .plot exx cur for

matted) ];
end
end
end
if m==
if s==

for i=1l:n
strain development vector=[strain development vector
straint (handless ncorr.data dic.strains (i) .plot eyy ref for

matted) ];
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end
end
if s==

for i=1:n

strain development vector=[strain development vector
straint (handless ncorr.data dic.strains (i) .plot eyy cur for
matted) ];
end
end
end

strain development vector

function average of true strain=straint(a);
$This function gives the strain of selected image
$which is can be considered as a strain between the two
$holding tools of test machine
total=0;
counter=0;
[high wid]=size(a);
for i=1l:high
for j=1l:wid
if a(i,J)
eng strain=sqrt((2*a(i,J))+1)-1;
true strain=log(l+eng strain);
total=total+true strain;
counter=counter+1;
end
end
end
average of true strain=total/counter;

end
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EK 3: Malzemenin J-integral — yer degistirme egrisini saglayan MATLAB kodu.

function [all J integral
all R2]=calculate all J integral(all strain energy);
$This fanction calculates J integral vs displacement curve
sfor [1 3 5 7 10] of crack length
$the output is a matrix look 1likes [J11 Jl12 J110,J21 J22
$J210]
% Jij] where 1 is a displacement and j is a carck length.
%the B below is thikness of specimens
all J integral=[];
syms z;
all R2=[];
B=1.95;
for i=1:100
p=polyfit([1 3 5 7 10],all strain energy(i,:),2);
funl=@ (z) (p(1)*(z.72))+(p(2)*(z))+p(3);
R2=calculate R2(all strain energy(i,:),funl([1 3 5 7
101)) 7
all R2=[all R2 R2];
$finding differentiation of p
fun=(p (1) *(z.72))+(p(2) *(2)) +p (3) ;
diff fun=diff (fun);
differential values=vpa (subs(diff fun,z,[1 3 5 7 10]));
crack length vs J=-differential values/B;
all J integral=[all J integral;crack length vs J];

end

function [all strain energy

all R2]=calculate all strain energy(all force displacement)

$calculates the strain energy for each specimen from
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%a displacement of 1 mm to 100 mm with step of 1 mm.
$the input is a matrix contains forces and displacements
$for each specimen [dl f1 d2 f2 ....]. where d is the
%displacements ,f 1s forces and 1 ,2 etc. 1indicate to
specimen number.
all strain energy=[];
all R2=[];
for 1i=1:2:(size(all force displacement,2)-1);
[strain energy
R2]=calculate strain energy(all force displacement(:,1),all
_force displacement(:,i+1));
all strain energy=[all strain energy strain energy];
all R2=[all R2 R2];
end

end

function [strain energy RZ2]=calculate strain energy(x,y);
%calculates strain energy from a displacement of 1 mm to 100
gmm with step of 1 mm for fixed pre-cut length
strain energy=[];
p=polyfitZero(x,vy,3);
fun=@(z) (p(1)*(z.73))+(p(2)*(z.72))+(p(3)*z);
R2=calculate R2(y, fun(x));
for i=1:100

int=integral (fun,0,1);

strain energy=[strain energy;int];

end

function R2=calculate R2Z(y,yp)

%calculates the correlation coefficient (R2)
where y 1s actual value yp is predicted ones
y ave=sum(y)/length(y);
R2=1-(sum((y-yp) ."2) /sum((y-y_ave) ."2));
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EK 4: Catlak ucundan baslayan x yonii boyunca lokal dikey birim uzama dagilimi
veren MATLAB kodu.

$Enter the number of photo you need to know the strain effect
in, hear 229 is the number of image corresponding with global
strain of 100% for the graphene filled rubber.

matrix of ystrain=handless ncorr.data dic.strains(229) .plot

_eyy ref formatted;

[maximum ystrain,I]=max (matrix of ystrain(:));
[vi,xi] = ind2sub(size (matrix of ystrain),I);
strain amplitude effect=[];

while xi
strain amplitude effect=[strain amplitude effect
matrix of ystrain(yi,xi)];
1if matrix of ystrain(yi,xi-1)==0
strain amplitude effect=[strain amplitude effect
matrix of ystrain(yi,xi-1)];
break;
end
xi=xi-1;

end
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