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Keywords Abstract
Epoxy, Carbon Due to their very good electrical, thermal and mechanical properties, carbon
nano tube, Nano nanotubes have started to attract a lot of attention in recent years for their use as
clay. reinforcement materials by researchers working on the use of polymer composites

in areas such as energy, electrostatic dissipation, photovoltaic devices and
electromagnetic interference shielding (EMI). However, carbon nanotubes tend to
clump a lot due to the van der Waals attraction between them, making them
difficult to use. Carbon nanotubes, which are agglomerated in the polymer matrix,
increase the viscosity, making production difficult and causing the desired
properties of the final product not to be obtained. One of the methods used to
Article History  Prevent agglomeration is to add a third nano component to the CNT/epoxy

Received system and provide dispersion as a result of its synergistic effect. In this study, it
19 Oct, 2023 was aimed to find the recipe to obtain optimum electrical conductivity by adding

Accepted different amounts of nanoclay to CNT/epoxy samples in order to improve the
31 Dec, 2023 distribution of carbon nanotubes and therefore increase electrical conductivity.

CNT/Epoksi Kompozit Malzemesinin Elektriksel iletkenligini
iyilestirecek Optimum Nano Kil Takviyesinin Arastirilmasi

Anahtar Kelimeler Ozet
Epoksi, Karbon Karbon nano tiipler ¢ok iyi olan elektriksel, termal ve mekanik 6zelliklerinden
nano tiip, Nanokil.  dolayr son yillarda enerji, elektrostatik dagilim, fotovoltaik cihazlar ve
elektromanyetik girisim kalkanlama (EMI) gibi konularda polimer kompozitlerin
kullanilmas: i¢in calisan aragtirmacilar tarafindan takviye malzemesi olarak
kullanilmast konusunda ¢ok fazla ilgi gérmeye baslamistir. Ancak karbon nano
tiiplerin aralarinda var olan van der waals c¢ekimleri nedeniyle ¢ok fazla
topaklanma egiliminde olmalart onlarm kullanilmalarini  zorlastirmaktadir.
Polimer matris igerisinde topaklanmis halde bulunan karbon nano tiipler hem
viskoziteyi arttirarak tiretimi zorlastirmakta hem de nihai {iriinden istenen
ozelliklerin elde edilememesine neden olmaktadir. Aglomerasyonun dnlenmesi
icin kullanilan yontemlerden bir tanesi de CNT/epoksi sistemine ti¢lincii bir nano
bilesen eklenerek sinerjik etkisi sonucu dagilim saglamaktir. Bu ¢alismada karbon
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Makale Ge¢misi  nano tiiplerin dagilimini iyilestirmek ve dolayisiyla elektriksel iletkenligi

Almap Tarih arttirmak amaciyla CNT/epoksi numunelere farkli oranlarda nano kil ilave
19 Ekim 2023 edilerek optimum elektriksel iletkenligin elde edildigi regetenin bulunmasi
Kabul Tarihi amaclanmustir.

31 Aralik 2023

1. Giris

Karbon nano tiipler (CNT) tstiin elektriksel, termal ve mekanik 6zelliklerinden
dolay1 polimer kompozitler i¢in ideal bir katki malzemesidirler (1-4). Son yillarda
ozellikle karbon nanotiip kullanilarak elektriksel olarak iletken bir polimer elde
edilmesi enerji, elektrostatik dagilim, fotovoltaik cihazlar ve elektromanyetik
girisim kalkanlama (EMI) gibi alanlarda g¢alisan arastirmacilar tarafindan
heyecanla karsillanmaktadir (5-8). Bahsedilen bu o6rnek uygulamalarda
nanokompozitlerin elektriksel iletkenligi 10 S/m diizeyinde olmalidir ve teorik
olarak karisim kuralina gore elektriksel iletkenligi (103-10¢ S/m) olan CNT’lerden
epoksi matrise kiicik miktarlarda takviye edilerek bu iletkenlik degerine
ulasilabilir (9-10). Ancak karbon nano tiipler, aralarinda var olan van der waals
cekimleri nedeniyle topaklanma egilimdedirler (11). Ozellikle kompozit iiretimi
icin viskoz bir ortam olan polimer matrisin icerisine karistirildiginda
topaklanmalar1 engellemek olduk¢a zor olmaktadir. Topaklanmis olan taneler ise
beklenilen elektriksel iletkenlik degerinin ¢ok altinda bir degere ulasilmasina
neden olur. Bu nedenle literatiirde CNT'lerin matris icindeki dagilimini
iyilestirebilecek ve iletim mekanizmalarin1 destekleyebilecek ek bir takviye
maddesinin kullanilmasina yoénelik calismalar bulunmaktadir. Cesitli kimyasal
islemlerle, ara yiizey etkilesimini degistirerek topaklanmalarini engellemek
bunlardan bir tanesidir ancak bu islemler nano tiiptin atomik yapisal
miitkemmelligini bozarak o6zelliklerini degistirmektedir. Ayrica CNT’lerin yiizey
ozelliklerini degistirmek icin biliylik miktarda solvent gerektirdiginden bu yontem
biiytik 6lcekli tiretim icin uygun degildir. Ek olarak, hem polimer hem de CNT icin
uygun ortak kimyasal bulmanin zorlugu nedeniyle kimyasal isleme sinirli sayida
polimer kompozit liretimi icin uygundur (12-13). iletken CNT takviyeli polimer
kompozit liretmenin baska bir yolu da dispersiyona yardimci olarak iletim
mekanizmasini destekleyecek tiglincti bir takviyenin sisteme eklenmesidir. Kil bu
amagla kullanilan takviyelerden bir tanesidir ¢linkii mekanik o6zellikleri
kotiilestirmeden iletkenligi arttirdiina dair baz1 c¢alismalar literatiirde
bulunmaktadir.(14-16)

Bu c¢alismada karbon nanotiiplerin yapisini bozmadan iyi bir dagilim
saglayabilmek amaciyla karbon nano tlip-epoksi sitemine nano kil ilave edilerek
elektriksel iletkenligin nasil degistigi gozlemlenmeye c¢alisilmistir. Calismanin
amaci epoksi matrise farkli konsantrasyonlarda karbon nanotiip ve kil takviyesi ile
elektriksel iletkenlik agisindan en ideal orani bulmaya ¢alismaktir,

2. Materyal Metod

Yapilan deneysel ¢calismada agirlikca %0.1’den %1’e kadar degisen farkli oranlara
sahip hibrit CNT/Nanokil/epoksi kompozit malzemeler iiretilmistir. Uretilen
numuneler ve icerikleri Tablo 1 ve Tablo 2’de verilmistir. Matris malzeme olarak
MGS LR285 marka epoksi kullanilmistir. Takviye malzemesi olarak -COOH ile
fonksiyonellestirilmis ¢ok duvarli karbon nanotiip ve nanoskala diizeyinde
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islenmis kil partikiilleri kullanilmistir. Bu nanokil sodyum ve kalsiyum gibi
katyonlar igeren bir Montmorillonit mineralidir. CNT ve nanokil iceren
numunelerin hazirlanmasi icin Oncelikle karbon nanotiipler izopropil alkol
icerisine eklenerek ultrasonik karistiricida 20 dakika karistirilmistir. Burada amag
topaklanan CNT’leri epoksiye karistirmadan once iyice dagitmaktir. Daha sonra kil
ve en son olarak da epoksi eklenen karisim 40 dakika boyunca 5 saniye karistirilip
5 saniye beklenerek ultrasonik karistiricida karistirilmistir. Bunun nedeni matris
ve takviye malzemenin ultrasonik karistiricida olusan 1sidan zarar gorerek
bozunmasinin engellenmesidir. Ultrasonik karistirma islemleri sonucu elde edilen
karisim manyetik karistiriciya alinmistir. Burada 40-50°C sicaklikta 1000rpm
hizda kanstinlmistir. Amag, IPA’i sicaklik ve karistirma etkisi ile tamamen
sistemden uzaklagtirmaktir. Bu asamada agirhk kontrolii yapilarak IPA’min
sistemden tamamen uzaklastifindan emin olunduktan sonra sertlestirici
eklenmistir ve karisim silikon kaliplara dokiilmiistiir. Kiirlenme islemi i¢in 24 saat
beklenmistir ve kiirlenme gerceklestikten sonra numuneler kaliplardan
cikartilmistir. Kaliplardan ¢ikartilan numuneler es boyutlarda olmasi i¢in 5 x 5 cm
boyutunda kesilmistir. Numuneler olusan ¢apaklardan ve yilizeydeki kirlerden
arindirilmak i¢in 800, 1200, 2000 numarali zimparalar ile zimparalanmis aliimina
ile parlatilmistir. Numunelerin yiizeyi, iletkenligini daha saghkh 6l¢mek ve temas
direncini en aza indirmek i¢in gimiis boya ile kaplanmistir. Oda sicakliginda
elektriksel iletkenligin 6lc¢iilebilmesi icin hazirlanmis deney diizenegi ve LCR metre
kullanilarak tim numunelerin elektriksel iletkenligi 6l¢ilmiistiir. Ayrica SEM
analizi yapilarak karbon nanotiip dagilimlar1 gézlemlenmeye calisilmistir.

g I: Sabit teflon parga
[ ( II: Istenilen boyutta
\ \ numunenin iletkenliginin
dlciilebilmesi icin hareketli
teflon parga
IM: Teflon kisimlara
vapistinlmis ve baskabir
verile temas etmeven bakr
plakalar
IV: Teflon parcamn
hareket ettigi tabaka
v V:4 prob’lu LCR-metre

Sekil 1. Elektriksel iletkenligin 6l¢limi i¢in hazirlanan deney diizenegi.
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3. Deney Sonugclari ve Tartisma

Agirlikca farkli oranlarda CNT ve kil icerikleri ile liretilen numunelerin elektriksel
iletkenlikleri 6lciilerek en iyi dagilim ve dolayisiyla en iyi elektriksel iletkenlik icin
optimum oran elde edilmeye ¢alisiimistir. Tablo 1'de sadece %0.1’den %1’e kadar
farkli oranlarda CNT igeren ve %0.1’den %1’e kadar farkl oranlarda CNT + %0.5
nano kil iceren iki grup numunenin elektriksel iletkenlik sonuclar verilmistir.

Tablo 1: Degisken CNT ve sabit kil miktarinin elektriksel iletkenlige etkisinin arastirilmasi
icin hazirlanan numunelerin sonuclari.

Birinci Grup ikinci Grup
Iletkenlik Iletkenlik
%CNT (S/m)*10-6 9%CNT %Kil (S/m)*10-6
0.1 1.01 0.1 0.5 0.13
0.2 4.75 0.2 0.5 1.51
0.3 5.12 0.3 0.5 9.91
0.4 19.84 0.4 0.5 69.83
0.5 85.43 0.5 0.5 127.34
0.6 102.37 0.6 0.5 225.52
0.7 122.35 0.7 0.5 248.56
0.8 156.09 0.8 0.5 180.34
09 201.54 09 0.5 130.45
1 222.36 1 0.5 129.34

Sonuglara bakildiginda birinci grupta artan CNT miktarinin elektriksel iletkenligi
arttirdigini gérmekteyiz. %0.5 kilin eklendigi ikinci grupta ise elektriksel iletkenlik
baslangicta artmakla birlikte %0.8 CNT iceriginden sonra diismeye baslamistir.
Sekil 2'deki grafikte bu degisim daha net gorilmektedir.

300

250

200

150

iletkenlik
(S/m)*107-6

—@— Epoksi+CNT
100 —@— Epoksi+CNT+%0.5 Kil

50

0
0 0,5 1

%CNT

Sekil 2: %0.5 Nano kil takviyesinin elektriksel iletkenlige etkisi.

Grafikte agik¢a goriilmektedir ki nano kilin varligt CNT ‘liin perkolasyon esigini
distirmistir. Agirlikca %0.7 CNT ve %0.5 nano kil oranlan ile elde edilen
elektriksel iletkenlik degerinin sadece %1 CNT eklendiginde elde edilen degerden
daha fazla oldugu goriilmektedir. Bu noktadan sonra artan CNT ve nano kil
miktarinin epoksi matrisin viskozitesini arttirarak iyi bir karisim elde
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edilememesine neden oldugu boylelikle iletkenligi dusurdugi diisiinilmektedir.
SEM gorintiileri incelendiginde bu sonucu destekler gortntiler oldugu
gorilmektedir. Sekil 3'te %0.6 CNT iceren numunenin SEM goriintiisii Sekil 4’te ise
%0.6 CNT+%0.5 nano kil iceren numunenin SEM goriintisi verilmistir. Kilin
sisteme takviyesi ile CNT dagiliminin daha iyi oldugu gorintiilerden belli
olmaktadir. Sekil 5’te ise %1 CNT %0.5 nanokil iceren numunenin SEM goriintisi
verilmistir. Sekil 4’te CNT’ler ag olusturacak sekilde matris igerisinde iyi bir
dagilim gosterirken Sekil 5’te iyi bir dagilim olmadigi, 6beklesmelerin olustugu
gorilmektedir. Artan nano parcacik miktar1 ortamin viskozitesini ¢ok arttirdigi
icin CNT’ler dagilamamustir.

HV spot | mode | WD vac mode det | mag [J | pressure 2 pm ———

oo
1 10.00kvV 1 3.5 | SE | 6.6 mm | High vacuum | TLD | 35000 x | 3.64e-3 Pa DPU-ILTEM

s 4 \ z e
HV spot | mode WD vac mode det mag [J pressure — 2 pm —

* 10.00kV | 3.5 SE | 6.0 mm | High vacuum | TLD | 35000 x | 2.78e-3 Pa DPU-ILTEM

Sekil 4. %0.6 CNT %0.5 nanokil igeren numunenin SEM goriintiisii
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HV spot | mode WD vac mode det mag [ pressure 2 ym ———

D
i 10.00 kv | 3.5 SE 6.8 mm | High vacuum | TLD | 35000 x | 4.07e-3 Pa DPU-ILTEM

Sekil 5. %1 CNT %0.5 nanokil iceren numunenin SEM goriintiisii

Nano kil takviyesinin CNT’lerin epoksi matris icerisindeki perkolasyon esigini
diisiirdiigii sonucuna varilinca optimum degerleri belirlemek icin iki grup tiretim
daha yapilmistir. Birinci grupta %0.5 CNT ve %0.1’den %1’e kadar kil iceren
numuneler, ikinci grupta ise %1 CNT ve %0.1’den %1’e kadar kil iceren numuneler
tiretilmis olup bunlarin elektriksel iletkenlikleri belirlenmistir. Uretilen numuneler
ve elektriksel iletkenlik degerleri Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2: Degisken kil ve sabit CNT miktarinin elektriksel iletkenlige etkisinin arastirilmasi
icin hazirlanan numunelerin sonuclari.

iletkenlik fletkenlik

9%CNT %Kil (S/m)*10-6 %CNT %Kil (S/m)*10-6
0.5 0.1 30.18 1 0.1 87.75
0.5 0.2 65.12 1 0.2 114.12
0.5 0.3 78.23 1 0.3 167.36
0.5 0.4 83.26 1 0.4 386.87
0.5 0.5 90.12 1 0.5 186.57
0.5 0.6 97.37 1 0.6 143.34
0.5 0.7 87.96 1 0.7 259.34
0.5 0.8 90.37 1 0.8 148.23
0.5 0.9 78.43 1 0.9 101.21
0.5 1 54.34 1 1 98.76

Sonuglarin grafige doniistiirtilmiis hali ise Sekil 6’da verilmistir. Goriilmektedir en
yuksek elektriksel iletkenlik epoksi+%0.4 kil+%1 CNT iceriginden elde edilmistir.
Kilin sistemdeki varlig1 elektriksel iletkenligin artmasina ve CNT’iin perkolasyon
esiginin dismesine neden olmustur. Sadece %1 CNT iceren numunelerde
elektriksel iletkenlik 222.36x10-6S/m iken bu karisima %0.4 kil eklendiginde
iletkenligin 386.87x10-°S/m’ye ciktig1 gorilmistiir. Bu deger elde edilen en yiiksek
deger olmustur. Bundan sonra artan kil miktar1 viskoziteyi arttirdigl icin
elektriksel iletkenlikte diismeye neden olmustur. Sonuclar SEM gorintiileri ile de
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uyumludur. Sekil 7°de en yiiksek elektriksel iletkenligin elde edildigi icerige ait
numunenin goruntiisi iyi dagilmis CNT’ler igcerirken Sekil 8'de diisiik iletkenlige
sahip numunedeki aglomerasyonlar gérulmektedir.

450

400

350

300

250

200 —8— %0.5 CNT

lletkenlik
(S/m)*102-6

150 —0— %1 CNT

100
0
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

%Kil

Sekil 6. %0.5 ve %1 CNT takviyesinin elektriksel iletkenlige etkisi

WD vac mode det mag [

10.00kv | 3 GF ().(‘J mm | High vacuum | TLD | 50 000 x 7.‘78(-‘ 3 bd DPU-ILTEM
Sekil 7. % 1 CNT + %0.4 nanokil iceren numunenin SEM goriintiisii
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2 pym ————

R HV spot | mode WD vac mode det mag [ [
® | 10.00kv | 3.5 | SE 5.4 mm | High vacuum | TLD | 50 000 x | 4. 3 Pa DPU-ILTEM

Sekil 8. %0.5 CNT+ %1 nanokil iceren numunenin SEM goriintiisii

Sonug¢ olarak yapilan calismalar gostermistir ki nano kil takviyesi CNT/epoksi
kompozitlerde CNT dagiliminmi iyilestirerek perkolasyon esigini diisiirmiis ve
elektriksel iletkenligi arttirmistir.En iyi elektriksel iletkenlik degeri % 1 CNT+%0.4
kil iceren numunelerden elde edilmistir.Artan CNT miktar1 elektriksel iletkenligi
arttirmaktadir ancak kil miktar ¢ok fazla arttirildiginda epoksinin viskozitesinin
arttigl,iiretimin zorlastig1 ve CNT dagiliminin koétiilestigi gorilmiistiir.
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