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hizinda %10 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 cevrimdeki direng
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hizinda %40 deformasyon oraninda a) 50 ¢cevrimdeki direng degisimi b) 10 cevrimdeki direng
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Sekil 4.148. %30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorunin yikkama sonunda 20 mm/dk
hizinda %10 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 cevrimdeki direng
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hizinda %5 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢cevrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degdisim d) 10 ¢cevrimdeki R/Ro.'da meydana
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ONSOz

Giyilebilir elektronikler saglik takip sistemlerinden, gézetleme ve guvenlik gibi birgok alanda
uygulama potansiyeline sahip olduklari igin, son yillarda hem bilimsel hem de ticari anlamda
en c¢ok ilgi ¢ceken konulardan birisi haline gelmistir. Bu kapsamda farkli turde yapilar
kullanilabilmesine ragmen, ylzeyi iletken elostomer kompozit ile kaplanmig/basimis tekstil
sensorleri en uygun adaylardan birisi olarak goérilmektedir. Bunun en dnemli sebepleri esnek
yapllari ve gerilim, basing gibi dig etkenlere kargi hassas elekiriksel Ozellikler
sergileyebilmeleridir. Bu projede iletken termoplastik elastomerlerden esnek, konforlu, hafif,
kompozit piezorezistif tekstil sensorleri tasarlanmig, Uretimi gerceklestiriimis ve bu yapilarin

uzama ve/veya basing sensoru olarak kullanabilirligi ve geri donusturilebilirligi arastirimistir.

Bu proje, 1003 Oncelikli Alanlar Ar-Ge Projeleri Destekleme Programi kapsaminda agilan
SB0204 Biyomedikal Sensor Teknolojileri ¢agrisi kapsaminda desteklenen 115E016 Numarali
Termoplastik Elastomer Esasl Giyilebilir Sensorler isimli projedir. Projenin gerceklesmesini
saglayan TUBITAK’'a, EEEAGYye ve projemiz boyunca bize her asamada yardimci olan

TUBITAK calisanlarina sonsuz tesekkiirlerimizi sunariz.



TUBITAK

OzZET

Bu projede iletken termoplastik elastomer kompozitlerden esnek, konforlu, hafif, kompozit
piezorezistif tekstil sensorleri tasarlanmig, Uretimi gergeklestiriimis ve bu yapilarin uzama
ve/veya basing sensoru olarak kullanabilirligi ve geri donusturulebilirligi arastirimigtir. Proje
kapsaminda, polimer matris olarak triblok kopolimer olan poli[stiren(etilen-butilen)-stiren]
(SEBS), iletken dolgu maddesi olarak ise indirgenmis grafen oksit (iGO) kullanimistir. ik
asamada modifiye Hummers yontemi kullanilarak iGO Uretimi gergeklestiriimis; iGO’nun
morfolojik ve yapisal karakterizasyonu gergeklestirimistir. ikinci adimda iGO’nun SEBS matris
icinde homojen bir sekilde dagiimas: i¢in gerekli karistrma kosullari belirlenmistir. Bu islemde
yiksek kayma kuvveti uygulayan &zel bir karistirici kullanimistir.  Ugiincli admda farkli
iGO/SEBS oranlarinda kompozit filmlerin Uretilmis; bu filmlerin morfolojik, Isil, mekanik,
elektriksel ve piezorezistif Ozellikleri karakterize edilmistir. Dérdiinci adimda kaplama
malzemesi ve/veya baski pati olarak kullanilabilecek olan iGO/SEBS karigimlarinin reolojik
Ozellikleri incelenmistir. Besinci adimda reolojik agidan en uygun bilesimlerin kaplama ve/veya
baski ile tekstil yuzeyine aktarimis ve bu yapilarin morfolojik, mekanik, elektriksel ve
piezorezistif Ozellikleri karakterize edilmisti. Son adimda ise tekstil sensérinin geri
doénlstarulebilirliginin incelenmistir.

Yapillan bu calismalar sonunda iGO/SEBS esnek polimer kompozitlerin hem fiilm hem de
giyilebilir elektronik formunda uzama ve/veya basing sensoéri olarak kullaniabilirligi
gosterilmistir. Bunlarin yaninda sensdr malzemesinin piezorezistif davranigina polimer cinsi,
dolgu maddesi miktari, uygulanan dis etkinin tlrd ve buyuklugi gibi faktorlerin etkili oldugu

sonucuna varimigtir.

Anahtar Kelimeler: Piezorezistif sensor malzemeleri, giyilebilir elektronikler, esnek
elektronikler, piezorezistif sensorler, tekstil sensorleri, biyomedikal uzama sensdrleri, basing

sensorleri
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ABSTRACT

In this project, flexible, comfortable, lightweight piezoresistive textile sensors were designed,
fabricated from conductive thermoplastic elastomer composites, and their applicability as strain
and/or pressure sensors with their recycling ability were investigated. Within the scope of the
project poly [styrene-(ethylene-butylene)-styrene] (SEBS) triblock copolymer was used as
polymer matrix and reduced graphene oxide (rGO) was used as conductive filler. In the first
step, production of rGO by modified Hummers method and morpological, structural
characterization of rGO were carried out. In the second step, optimum mixing conditions for
homogeneous dispersion of rGO in SEBS were determined. In this process special high shear
mixer was used. In the third step, composite films at different rGO/SEBS ratio were fabricated
and their morphological, thermal, mechanical, electrical and piezoresistive properties were
characterized. In the fourth step, coating/printing medium (rGO/SEBS) were characterized in
terms of their rheological behavior. In the fifth step, the most appropriate compositions were
coated/printed on the textile substrates and their morphological, mechanical, electrical and
piezoresistive properties were characterized. In the last step, recycling ability of textile sensors
was investigated.

At the end of these studies, it was shown that flexible rGO/SEBS composites could be used as
pressure and strain sensors in the form of film and wearable electronics. In addition to these,
it was also concluded that, polymer type, amaount of filler, type and magnitude of the external

effect were found to be effective on piezoresistive response of the sensor material.

Keywords: Piezoresistive sensor materials, wearable elctronics, flexible electronics,

piezoresistive sensors, textile sensors, biomedical strain sensors, pressure sensors
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1. GIRIS
Son zamanlarda yapilan ¢alismalarda elekiriksel agidan yalitkan olan polimerlere iletken dolgu
maddeleri eklenerek Uretilen kompozitlerin birgok farkl alanda kullanidigi gortlmektedir. Bir
polimer ¢esidi olan termoplastik elastomerler ise yapisinda bulundurdugu hem sert hem de
elastik bloklar sayesinde yuksek mekanik dayanim ve elastikiyet Ozelliklerini bir arada
tasimaktadir. Bu projede, iletken dolgu maddesi indirgenmis grafen oksit (iGO); matris olarak
da termoplastik elastomer sinfindan poli(stiren-etilen-butilen-stiren) (SEBS) kullanimistir.
Boylece iletken, esnek ve mekanik dayanimi yiksek bir kompozit elde edilmistir. Uretilen
kompozit malzemenin elektromekanik Ozellikleri ve piezorezistif basin¢ ve uzama
sensorlerinde kullanabilirligi incelenmistir. Uygun numunelerin belirlenmesinin ardindan sensér
malzemeleri kumas Uzerine aktarimis ve piezorezistif 6zellikleri ve geri donusturilebilirlikleri

incelenmistir.
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2. LITERATUR OZETI

Bu projede termoplastik elastomer esasli iletken kompozitler gelistiriimis ve bu kompozitlerin
piezorezistif 6zellikleri incelendigi icin, literatir 6zeti asadidaki ana basliklar altinda ele
alinacaktir.

e Termoplastik Elastomerler

e fletken Kompozitler

o lletken Dolgu Maddeleri, (Grafit, Grafen ve Tirevieri)

e Grafen ve Turevlerini iceren Termoplastik Elastomer Esasli lletken Kompozitler ve

Piezorezistif Sensor Uygulamalari

2.1 Termoplastik Elastomerler
1960l yillarda hayatmiza girmeye basglayan termoplastik elastomerler (TPE), hem kauguk
hem de termoplastiklerin 6zelliklerine sahip olan polimerlerdir. TPE’ler kauguk gibi elastikiyet
gosteren; termoplastikler gibi 1s1 ile iglenebilen polimerik malzemelerdir. Klasik bir TPE erime
sicakliginin altinda kaucuk gibi elastiktir. Bu davranigin nedeni TPE’lerin sahip olduklari
kimyasal yapisi ve morfolojisidir. Bunun yaninda TPE’ler yeniden islenebilme 6zelligine de
sahiptir. Yeniden iglenebildigi icin termoset kauguklarin aksine defalarca kullanilabilmektedir.
Bu yuzden hem ekonomik hem de c¢evresel agidan onemli avantajlar saglamaktadir ve
termoset kauguklara kiyasla tuketim acgisindan endlstride daha ylksek bir biyime hizina
sahiptir (Drobny, 2007).
2.1.1 Termoplastik Elastomer Cesitleri
Uc temel TPE cesidi bulunmaktadir (Drobny, 2007):

e Termoplastik vulkanizeler olarak adlandirilan vulkanize kauguk/plastik karigimlari

e Kauguk/plastik karigimlari ve

o Blok kopolimerler

2.1.1.1 Termoplastik Vulkanizeler (TPV)

TPV ilk olarak Fisher tarafindan gerceklestirilen dinamik vulkanizasyon iglemiile hazirlanmigtir
fakat Fisher etilen propilen dien monomer (EPDM) kauguk fazini tam kurlestirememistir. Coran
ve Patel, polipropilen (PP) kullanarak tam olarak kirlesmis EPDM/PP TPV elde etmeyi
bagarmigtir. TPV, bir termoplastik ile tam olarak c¢apraz baglanmig kaugugun (6rnegin
vulkanize) karigimindan olusmaktadir. Burada termoplastik surekli faz olup gapraz bagh
kauguk onun igcinde dagitimis fazdir. TPV eldesinde kullanilan dinamik vulkanizasyon
yonteminde kauguk, termoplastik faz ile karigtirma islemi stresince ¢gapraz baglanma islemini
gergeklestirmektedir. Kauguk fazin g¢apraz baglanma orani hemen hemen %100 olup bu

yuzdelik degerin 95'in Uzerinde olmasi gerekmektedir. Bdylece iyi bir akma direnci ve eski

2
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haline dénme (rezilyans) 6zellikleri gézlenmektedir. Vulkanizasyon isleminden 6ttrt TPVlerin
Ozellikleri termoset kauguklara benzemektedir. TPV esash Urlnler ekstrizyon veya
enjeksiyonla kaliplama yontemleriyle Uretiimektedirler ve genellikle elastomerik esyalar,
polipropilen ve polietilen (PE) plastiklerde darbe mukavemeti arttirici olarak kullanimaktadir.
Bunlarin yaninda otomotiv endlstrisinde hortum kaplamalari, contalar, bagaj ve pencere
contalari, vibrasyon emiciler, atesleme tertibati bilesenlerinde; insaat uygulamalarinda tavan
ve yer dekorasyonu, pencere profillerinde; elektrik-elektronik alaninda ise;  kablo
izolasyonunda yaygin bir sekilde kullanimaktadir (Drobny, 2007). TPV'ler ¢apraz baglanma
sonucu rijit bir yapiya buarindukleri igin piezorezistif sensér uygulamalarinda beklenen
rezilyans Ozelliklerini sergilemeyebililer. Bu yUzden bu amagla kullanma c¢ok sik

rastlanmamaktadir.

2.1.1.2 Kauguk/Plastik Karigimlari

Termoplastik elastomer eldesinde kullanilan ilk malzemelerden biridir. Bu tir yapilarda
termoplastik faz surekli fazdir. Kauguk ve polimer birbirleriyle uyumsuz oldugu igin faz
ayrimasi meydana gelmektedir. En ¢ok bilinen kauguk/polimer karigimi, polipropilen (PP) ile
etilen propilen dien monomer (EPDM) veya PP ile etilen-propilenkopolimer (EP) kaugugu
karigimi olup termoplastik olefin (TPO) olarak adlandirimaktadir. Bu polimerler uyumsuz
olduklari igin faz ayrigmasi birgok durumda kaginimazdir. Bu ylzden bazi TPO gesitlerinde
EPDM kaugugu kismen ya da az oranda g¢apraz bag icermektedir. Burada dikkat edilmesi
gereken nokta TPO’nun kauguk faz morfolojisinin kolaylikla ayarlanamamasidir. Kauguk faz
tam olarak ¢apraz baglanmadigi icin yer yer yigimalar, faz ayrismalari gdézlenmekte veya
yuksek kayma hizinda gergeklesen proses sirasinda parcalanmalar meydana gelmektedir.
Kauguk parcaciklarinin sekli de degisime ugrayabilmektedir. Bu da TPO’ya kolayca akma ve
islenebilme o6zelligi saglamaktadir. Enjeksiyonla kaliplama ve ekstrizyon ile purtizsuz yuzeyli
urtnler elde edilebilmektedir (Drobny, 2007). Kauguk/plastik karigimlari (6zellikle TPO’lar)
dusuk fiyath malzemelerdir. Sicakliklarin ¢ok yiuksek olmadigi kullanim alanlarinda rahatlikla
kullanilabilmektedirler. Karisimlarin eldesinde kullanilan polimerler kendi aralarinda uyumsuz
ise hidrokarbon esasli yaglar kullanilarak uyumlastirma yapilabilmektedir (Shukla ve Mathur,
2000). Kauguk plastik karigimlarinin piezorezistif sensér malzemesi olarak yaygin bir sekilde
kullanilmamasinin sebebi proses sirasinda meydana gelen faz ayrigmalari ve bunu onlemek
icin kullanllan c¢apraz bag olusturma prosesidir. Faz ayrismasi dolgu maddesinin yapida
homojen bir sekilde dagimasini olumsuz bir sekilde etkileyebilmekte ve prosesin tekrar
edilebilirlik oranini dusurebilmektedir. Capraz baglarin olusturulmasi prosesiise, hem rijitligi

artirabilmekte hem de rezilyansi dusUrebilmektedir.
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2.1.1.3 Blok Kopolimerler

Blok kopolimer yapisindaki TPE’ler hem TPV hem de kauguk/plastik karigimlarinin
dezavantajlarini minimize etmek amaciyla kullanilabilmektedir. Uretilen ilk TPE’lerde kullanilan
kopolimer molekulleri multi veya UglU kopolimerik yapiya sahip idi. Bu yapiya sahip kopolimerin
u¢ blogu kristallesmekte ve erime sicakliginin altinda kopolimer molekdlleri birbirlerine
baglanmaktadir. Béylece ¢capraz bagh bir ag elde edilir. Kristallesen bloklar arasinda amorf ve
oda sicakhginda kaugugumsu 6zellikler gbsteren merkez blok bulunmaktadir. Bu kaugugumsu
blok kristallesmez ve daha yumusak olan surekli fazi olusturur. Kaugugumsu zincirler ve
bunlarin olusturdugu faz, kristalin alanlar sayesinde bir arada bulunmaktadir. Bdylece
kopolimer zincirlerinin kristalin kisimlari bir nevi sabit, rijit merkezleri olusturmaktadir. TPE
kopolimer deforme oldugunda sert bdlgeler 6zelliklerini blyidk oranda korurken yumusak
kaugugumsu bdlgeler kolayca deforme olmaktadir. Bu alanlar ¢ok fazla deformasyona maruz
kalmadigi surece malzeme eski 6zelligine kolayca geri donebilmektedir. Erime sicakhidinin
Uzerine ¢ikildiginda termoplastik bloklar akmaya bagslamaktadir. Bu sayede erime sicakliginda
TPE’ler rahatlikla islenebilmektedir (Drobny, 2007).

En basit sekliyle TPE malzemeleri X-Y-X blok kopolimer seklinde gosteriimektedir. Burada X,
oda kosullarinda sert termoplastigi temsil etmekte olup yilksek sicaklklara c¢ikidkga
yumusamaya baslarken Y de elastomerik fazdir. X'e polistiren, polietilen, polipropilen Y’ye ise
polidimetilsiloksan, polibutadien, poliizopren ve poli (etilen-propilen) 6rnek olarak verilebilir.
Birgok polimer cifti farkli ylizey enerjilerine sahip olmalarindan dolayi termodinamik agidan
birbirleriyle uyumsuzdur ve sicaklik artiridiginda faz ayrimasi gézlenmektedir. Bu yuzden
TPE’ler belli sicaklk dederinden sonra isiya karsi direng gosterememeye baslamaktadir
(Drobny, 2007).

X-Y, Y-X-Y (X sert termoplastik; Y ise yumusak elastomerik faz) gibi yapiya sahip kopolimerler
termoplastik elastomer olarak adlandirimaz. Cunkia TPE’ler belli sicaklik degerlerinde kararl
yapida olmalidir ve elastomer blogun uglari sert blok tarafindan hapsedilmelidir. Bu ylizden Y-
X-Y yapisi ile olusturulan malzemeler vulkanize olmamis sentetik kauguklar gibi ¢cok zayif
mekanik ozellikler gdéstermektedirler (Drobny, 2007). TPE blok kopolimerin basit bir gdsterimi
Sekil 2.1°de verilmistir. Birbiriyle uyumsuz olan termoplastik ve elastomer bloklar arasinda
mikro faz ayrimasi gozlenmekte ve bu yuzinden termoplastik zincirler, fiziksel capraz baglar
olusturup kire-misel seklindeki sert kisimlari olusturmaktadir. Her elastomer zinciri amorf
halde bu rijit termoplastik kiimelerle birbirine baglidir, yani bu sert bloklar, orta elastomerik blok
icin adeta bir capraz bag gorevi gormektedir. Tum TPE blok kopolimerler bu davranigi

gostermektedir.
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Sekil 2.1. Blok kopolimer yapisina sahip TPE’lerin genel morfolojisi (Drobny, 2007)

o

TPE’ler yapilarinda kimyasal ¢apraz baglar yerine fiziksel ¢capraz baglar bulunmaktadir ve bu
nedenle geri donugumu yani eritilebilir ve ¢6zunur oldugundan tekrar sekillendirimesi
mumkundur. Fiziksel gapraz-baglar esnek molekdlleri birbirine kenetleyerek agsi yapiyi
olusturmakta ve zincirlerin birbirleri Gzerinden kaymasini engellemektedir (Sekil 2.2) (Shanks
ve Kong, 2012b; Shanks, 2013).

Donme

Sekil 2.2. Blok kopolimer yapisina sahip TPE ve TPE'nin deformasyon sirasindaki davranigi
(Drobny, 2007)

Bu baglarin olugsmasi icin iki farkli yapidan olusan, iki fazl bir yapi gerekmektedir. Bunlardan
birisi elastomerik bilesen digeri de elastomerin hareketini sinirlandiran ve fiziksel ¢apraz
baglanmalarin olusmasini saglayan termoplastik, rijit (sert) fazdir. TPE’ler oda sicakhiginda rijit
haldedir. Termoplastik fazlarin erimeleri veya herhangi bir ¢ézictde ¢éziinmeleri durumunda
polimer rijit yapisini kaybetmekte ve akiskan hale gegmektedir. Sicaklik digurildiginde veya

¢Ozlcl uzaklastinidiginda termoplastik zincirler arasinda yeniden fiziksel capraz bagdlar
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olusmakta ve bu kisimlar yeniden rijit bir hal almaktadir. Termoplastik davranistan elastomerik
davranisa gecis tamamen tersinirdir, yani konvansiyonel elastomerlerin aksine, termoplastik
elastomerler isitlarak ve ¢ozullerek termoplastikler gibi defalarca islenebilir, bir bagka deyigle
kolaylikla geri-donusturilebilirler (Shanks ve Kong, 2012b; Shanks, 2013).

Sekil 2.3'de gosterildigi gibi, blok kopolimerler sahip olduklari kimyasal yapiya gére farkl
sinflara ayrimaktadir (Drobny, 2007).

- _TPE Gesitleri |

" Vulkanize kaugukJ "

/ plastik Kauguk / plastik B!ok
kangimlar kopolimerler
kansimlar \

S
/» Poliolefin esash
» Politretan esash
» Poliesteresash
» Poliamid esash
\ > Polisti l

Sekil 2.3. TPE siniflandirmasi1 sematik gosterimi (Drobny, 2007)

2.1.1.3.1 Poliolefin Esasli Blok Kopolimerler

Bu TPE grubu oldukga yenidir. Genellikle bu grup polialkenler olarak da adlandirimaktadir.
Poliolefinler uzun hidrokarbon zincirlerine sahiptir. Genel formuli C,H,,olan alken
monomerinin reaksiyonuyla elde edilimektedir. En sik kullanilan cesitleri ise diguk ve yuksek
yogunluklu polietilen, polipropilen ve polimetilpentendir (Amin ve Amin, 2011).

Poliolefin blok kopolimerleri seffaf ve amorftur. Kimyasal olarak inert, asir esnek, toksik degil
ve ¢ok hafiftir. Tim c¢dzucdllere karsi direnglidir. Camsi gegis sicakliklari 140°C’nin Gzerinde
olabilmektedir. Sekillendirme icin genellikle enjeksiyonla kaliplama yontemi kullaniimakta olup
film veya kablo gibi malzemeler Uretilebilmektedir. Filmler genellikle gidalarin ve ilaglarin blister
formunda ambalajlanmasinda kullanimaktadir. Ayrica kamera lensleri, projektér, LCD
monitorleri, kontakt lens ve saglik alaninda kullanilan takviyelendirilmis tlp veya borularda da
kendine yer bulmaktadir (Amin ve Amin, 2011).

2.1.1.3.2 Poliliretan Esasli Blok Kopolimerler
Amorf polimerlerdir. Yiksek ve dusuk sicakliklarda performanslari oldukga iyi olup elastik ve

seffaftirlar. Camsi gecis sicakliklari 190°C’nin Uzerinde olabilmektedir. Sert ve yumusak
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segmentler birbirlerine kovalent baglarla baglanmistir. TPE’lerin bu ¢esidi mekanik darbe, yag,

makine yagl ve asinmaya karsi ¢ok iyi dayanima sahiptir (Amin ve Amin, 2011).

2.1.1.3.3 Poliester Esasli Blok Kopolimerler

Poliester isimlerini sahip olduklari ester grubundan almaktadir. Kopoliesterler seffaf ve
kristalindir. Camsi1 gecis sicakliklari 185-220°C’yi gecebilmektedir. Mekanik ve c¢ekme
dayanimlari ¢ok iyidir. Hemen hemen tim ¢6zlciu ve kimyasallara karsi dayaniklidirlar. Ucuz
olmakla beraber biyutk hacimde Uretilebilmektedirler. Maliyetleri duguktur ve endustriyel, ticari,

medikal alanlar ve icecek sektorinde siklkla kullanimaktadirlar (Amin ve Amin, 2011).

2.1.1.3.4 Poliamid Esasli Blok Kopolimerler

Tekrarlanan amid birimlerinden olusmakta olup her biri farkli elastomere baglanmaktadir. Amid
grubunun genel formUlt CONH, seklindedir. Poliamidler (PA) amorf ve opaktirlar. Sicaklik,
elektriksel ve mekanik gerilim, ates ve kimyasallara karsi ¢ok iyi dayanim gosterirler. Camsi
gegis sicakliklari 220-275°C’yi gegebilmektedir. En sik kullanilan poliamid gesitleri PA6, PA 6.6
(ya da Naylon) ve PA 4.6'dir. PA'lar ylksek sicakliklarda yuksek akigkanlik 6zelligi gosterirler
ve bu sebeple de ince pargalarin kaliplanmasi icin en iyi yontem enjeksiyonla kalplama
yontemidir (Amin ve Amin, 2011).

2.1.1.3.5 Polistiren Esasl Blok Kopolimerler

Polistirenler, TPE’lerin en genis sinifidir. Farkh sertlik deger aralkklarinda uretilebilmektedir.
Stirenik blok kopolimerler opak ve amorftur. Sahip olduklari elastomerik segmentler kisa
zincirlerden olugsmaktadir. Cok ucuz olmakla birlikte kopuk ve ambalaj sektorinde
kullaniimaktadirlar. Polimerin camsi gegis sicakligi yapisina bagli olarak 95°C’nin Uzerinde
olabilmektedir. Polar ¢ozlculere kargi dayanim gosterirlerken polar olmayan ¢ozUculerde
¢ozunmektedirler. Stiren ile bUtadien, izopren ile de etilen-butilen siklikla kullanimaktadir. Bu
yapllar da Sekil 2.4’de verilmistir (Amin ve Amin, 2011).

Polistiren bloguna farkl yapidaki elastomerler baglanabilmekte ve bloklarin 6zelliklerine gére
farkl yapilar elde edilmektedir. Stiren blogu ile genellikle butadien (SBS), izopren (SIS) ve
etilen-butilen (SEBS) kullanimaktadir. Bunlardan en ¢ok kullanilanlar butadien elastomer orta
blogu iceren stiren-bltadien-stiren (SBS) ve etilen-butilen elastomerik orta blogunu igeren
SEBS'tir. SEBS’in SBS’ye gore 6nemli avantajlari bulunmaktadir. SBS’de bulunan doymamis
(cift bag iceren) butadien bloklari oksidasyon, ultraviyole 1Sk ve ozon gibi dis etkilere karsi
hassastir bu yizden teknik drlnlerde ¢ok tercih edilimemektedir. SEBS ise doymus yapida (gift
bag icermeyen) etilen-butilen (EB) elastomerik orta blogunu igerir ve yapisindaki EB bloklari
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yuzinden SBS’ye kiyasla daha zorlu kosullara ve yuksek sicakliklara dayanabildidi igin, daha
6zel uygulamalarda kullaniimaktadir (Shanks ve Kong, 2012b; Shanks, 2013).

-[CH,-CH],,-[CH, -CH=CH-CH, ] ,-[CH,-CH],, -

o C

a) SBS

-[CH,-CH],,-[CH,-C=CH-CH, ] ,-[CH,-CH],-
: : CHs : :

-[CH,-CH], -[CH,-CH,-CH,-CH,],-[CH, CH -[CH,-CH], -

m
@ CH»
CH3

c) SEBS
Sekil 2.4. Stiren blok kopolimerlerin kimyasal yapisi a) SBS b) SIS c¢) SEBS (Kear, 2003)

Bu projede stiren iceren blok kopolimerlerden SEBS kullanildigi igin, SEBS polimeri ile ilgili
daha ayrintili bilgi verilmistir.

Sertlik, agsinma dayanimi, ¢ekme mukavemeti, yiksek oranlarda uzayabilme, basing altinda
parcalanmadan deforme olabilme gibi 6zelliklerinin iyi olmasindan dolayr SEBS’ler sik¢a
kullanlan TPE c¢esitlerinden biridir (Kear, 2003). SEBS (stiren-etilen-butilen-stiren) sil
bozunma ve ultraviyole isinlarina karsi mukemmel direng gosteren ¢ bloklu kopolimer olan
termoplastik bir elastomerdir. Sekil 2.4’de goruldugu gibi stiren ve etilen-butilen bloklarindan
olusmaktadir. Yapisinda bulunan etilen-bitilen bloklari elastomerik 6zellik kazandirirken,
stiren bloklar1 birbirleri arasinda olusturduklari fiziksel ¢apraz baglar sayesinde sert fazi
olusturmakta ve malzemeye mekanik dayanm saglamaktadir. SEBS yaygin olarak

biyomimetik jellerde, darbe absorlayici Urlnlerde, yapistiricilarda, sensoérlerde, kaplama ve
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kablo yalitimi gibi birgok alanda kullanimaktadir. Bu uygulamalarin yaninda c¢esitli yapisal
modifikasyonlar ve/veya karigimlar ile performansi gelistirilebilmektedir (Niu vd., 2013).
Stiren esasli termoplastik elastomerlerde, bloklar termodinamik olarak uyumsuzdur ve
birbirleriyle  karigmadiklari igin farkh fazlar olugsmaktadir. Stiren-etilen-batilen-stiren
kopolimerindeki elastomer toplam hacmin ~ 2/3’Unden fazla ise Sekil 2.5°deki gibi bir yapi
ortaya ¢ikmaktadir. Buradaki polistiren u¢ segmentleri ayrik klresel alanlar olugturup, surekli
faz olan elastomer igerisinde dagimaktadir. Bu grupta birgok polimer molekdlinin ug gruplari
polistirendir ve oda sicaklijinda, polistirenli alanlar serttir. Bu kisimlar fiziksel gapraz bag gibi
davranip elastomerik zincirleri Gg boyutlu agda birarada tutmaktadir. Bu yapi sulfur ile gapraz
baglanmis vulkanize kauguklarla olusturulan ag ile benzerlik gostermektedir. Temel fark,
vulkanize kaucguklarda kimyasal capraz baglar varken, TPE'deki ¢apraz baglarin fiziksel
olmasidir. Bu yizden TPE malzeme isitidiginda ya da ¢ozlcu igerisinde ¢6zduruldigunde
dayanim kaybi meydana gelmektedir. Malzeme sogutuldugunda ya da ¢6zUucu uguruldugunda
stiren iciren kisimlar sertlesmekte ve ve ag orijinal butinligind geri kazanmaktadir (Kear,
2003; Shankar vd., 2007).

Sekil 2.5. SEBS polimerine ait TEM goruntusu (Shankar vd., 2007)

Ozetlemek gerekirse, termoplastik elastomerlerin kolayca islenebilmeleri, Ustin mekanik
Ozellikleri, ylksek uzama vyetenekleri, esneme sonrasi eski hallerine kolayca geri
dénebilmeleri, yuksek rezilyansa (uzun sire elastikiyet 6zelligini korumasi) sahip olmalari,
cevre dostu olmalari ve konvansiyonel elastomerlerden farkli olarak kolaylikla geri
donustarulebilme yani tekrar islenebilme gibi avantajlari yizunden kullanimlari her gegen gun
artmaktadir. istenilen uygulamaya goére termoplastik elastomerlerde farkli polimer mimarisinin
(termoplastik blok/elastomer blok orani, ve molekidl agirig) olusturulabilmesi de diger
avantajlarindandir.

2.1.2 Termoplastik Elastomerlerin Isil ve Mekanik Ozellikleri
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TPFE’ler yaplilarina, barindirdiklari polimer bilesenlerine ve bunlarin oranina bagli olarak farkl
Ozellikler gostermektedir. Bilindigi gibi, her polimerin camsi gecis ve erime sicakhgl gibi isil
Ozellikleri farkhdir ve bu durum TPE’nin hangi sicakllk degerinde eridigini, islendigini
belirlemektedir. Yine benzer sekilde her bilesenin mekanik 6zellikleri farkli oldugu i¢in TPE’nin
nihai mekanik 6zelligi bircok degiskene bagli olmaktadir (Amin ve Amin, 2011).

Ayni molekul agirliklara sahip homopolimerlere kiyasla TPE’ler daha ylksek erime noktasi ve
cekme dayanimina sahiptir. Bunun sebebi, daha 6nce agiklanmig olan iki fazin bulunmasidir.
Termoplastik icerigi ve molekiler agirhg sabit tutulup elastomer orani degistirilirse
termoplastigin ¢cekme dayaniminda o6nemli bir degisme gdézlenmemektedir. Bu da ¢ekme
dayaniminin kullanilan elastomer iceriginden bagmsiz oldugunu gostermektedir. Cekme
dayanimi kullanilan elastomerin bilesimi, sert fazin orani ve fazlarin birbiri ile olan etkilesimleri
ile iligkilidir. Sert faz arttinldikga Urtn ilk 6nce kuvvetli elastomer daha sonra daha rijit bir
elastomer ve son olarak da sert esnek plastik hale donusmektedir (Amin ve Amin, 2011). Sert
fazin orani ayrica TPE’nin erime noktasi ve isil kararlligini da etkilemektedir. TPE yapisinda
bulunan elastomerin miktar1 ve ¢esidi kimyasal dayaniminda 6nemli rol oynamaktadir. Etilen
gibi polar elastomerler de yagd direncini arttirmaktadir (Drobny, 2007).

Her malzemede oldugu gibi TPE’ler arasinda da &zellikler bakimindan farklilklar
bulunmaktadir. Bazilari ¢ok yumusak ve kaugugumsu iken bazilari daha sert ve toktur. Bu
farklihigin temel sebebi, TPE'nin yapisinda bulunan bloklarin cinsi ve oranidir. Bu ytzden bir
TPE’nin belirli sicaklik aralhiginda moduli incelendiginde Gg farkl bolge ile kargilasiimaktadir.
Cok dusuk sicakliklarda her iki faz da serttir ve bu yizden malzeme kirlgandir. Daha yuksek
sicakliklarda elastomer faz yumusamaya baslamakta ve TPE klasik vulkanize kaugugda
benzemektedir. Sicaklik biraz daha artirldiginda, modul sabitlenmekte ve TPE akiskan hale
gelmektedir. Bu sebepten TPE’lerde islenebilirlik agisindan iki énemli sicaklik vardir. Duguk

servis sicakligi elastomer fazin camsi gegis sicakligi (Ty)'sine, daha ylksek servis sicakligi

ise sert fazin T, ve erime sicakligina (Ty,) baghdir (Drobny, 2007).

2.1.3 Termoplastik Elastomerlerin Elektriksel Ozellikleri

Termoplastik elastomerler elektriksel agidan yalitkan polimerlerdir. Bu ylzden elektriksel
uygulamalarda yaltkan malzeme olarak kullanimaktadir. Elektriksel agidan yalitkan olan bir
malzemenin performansi dielektrik bozunma dayanimi ile belirlenmektedir. Bu bozunma
dayanimi frekans, uygulanan voltajin dalga sekli, nem miktar, sicaklk, kismi yuikler,
malzemenin safsizligl, kalinligi, dielektrik sabiti ve hacimsel 6z direncine bagh olarak
degdismektedir. Bir malzemenin elektriksel yalitim amacli kullanilabilmesi icin disuk 6z agirlik,
iyi mekanik, kimyasal ve isil dayaniml, ylzey sizdirma direnci yuksek, hidrofobik, kolay

islenebilme gibi Ozelliklere sahip olmasi gerekmektedir. Bu Ozelliklerin hepsi TPE’lerde
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bulunabilmektedir. 1990l yillarn sonuna dogru da TPE’ler ilgi gérmeye baslamistir. Bu
malzemeler o6zellikle ic ve dis uygulamalar, makine ve kablo yaltimlarinda siklikla
kullanimaktadir. Bu uygulamalarda genellikle olefinik blok kopolimerler buylk ragbet
gormektedir. Bunlar arasinda PE esasli olanlar, yuksek ve orta voltajli yeralti kablolarinin
yalitiminda kullaniimaktadir. Poliester ve poliamidler genellikle bobinlerin iletken kablolarinin
diglarinin kaplanmasinda ve elektrikli cihazlarda kullanimaktadir. Motor Uretiminde cam
takviyeli poliamid ve poliester esasli TPE’ler kullanilabilir. Poliester esasli TPE’lerin boyutsal
kararliklari iyi olmakla beraber i1sil deformasyona sebep olan etkenlere karsi da yuksek direng
gostermektedirler (Amin ve Amin, 2011).

TPE’lerin elektriksel iletkenlik sergilemeleri igin, iletken bir malzeme ile karistirilip,
kompozitlerinin Uretiimesi gerekmektedir. Literatir incelendiginde iletken TPE kompozitlerde
dolgu maddesiolarak genellikle karbon esasli dolgu maddeleri kullanimistir. Bu kompozitlerle
ilgili ayrintili bilgi sonraki kisimlarda verilecektir.

2.2  lletken Kompozitler

Elektrisel direng bir malzemenin elektron akimina kargi gostermis oldugu direnctir. Bir baska
deyisle akimin malzemenin yapisindan ge¢memesiigin ortaya ¢ikan negatif bir etkidir. Sl birimi
ohm (Q)’dur. DUsuk elektriksel dirence sahip bir malzemenin elektriksel iletkenliginin iyi oldugu
sonucuna variimaktadir. Elektriksel iletkenlik ise direncin tam tersidir ve akimin bir malzemenin
icinden ne kadar kolay bir sekilde ilerleyebildiginin gostergesidir. Sl birimi ise Siemens (S)'dir.
Polimer esasli malzemelerde elekiriksel iletkenlik temelde iki sekilde gergeklesmektedir.
Birincisi; iletken polimerler, ikincisi ise; iletken polimer kompozitlerdir. iletken polimerler
hem polimer hem de yari iletken veya metal 6zelliklerine sahip olan malzemelerdir. Kimyasal,
fiziksel ve mekanik agidan polimer gibi davranirken (esneklik, elastisite, tokluk, islenebilirlik),
elektriksel bakimdan yari iletken veya metal gibi davranmaktadirlar. iletken polimerler konjuge
yap! iskeletine sahip olup, sp? hibritiesmesi gosteren karbonlardan olusan bir yapiya
sahiplerdir. En basit konjuge yapiya sahip olan polimer poliasetilendir (—CH =),. Asetilende
diizlemde sp? hibritlesmesi gergeklesmekte ve U¢ sigmaorbitali bulunmaktadir. Bunlardan ikisi
komsu karbonlara baglanirken, G¢uncl sigma orbitali bir hidrojen atomuna baglanmaktadir.
Doérdunci elektron da p orbitalinde yer almaktadir. Yapidaki elektronlardan ayri duran tek
elektron polimere bazi elektriksel 6zellikler kazandirmaktadir. lletken polimerdeki, akimin
yapidan ilerlemesi konjuge c¢ift baglar sayesinde olmaktadir.

letken polimer kompozitlerde (IiPK) durum daha farklidir. Polimerik yapiya iletken faz ilavesi
ile akimn ilerleyebilecegi bir a§ yapisi olusturulmaktadir. iPK’ler en az bir tane polimer matris
ve iletken fazdan (organik/inorganik dolgular) olusmaktadir. Polimerler iletken malzemelerle

karsilagtiridiginda hem kolay iglenebilir, ucuz ve hafif hem de c¢ok iyi fiziksel ve kimyasal
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ozelliklere sahip kompozitler elde edimektedir. iletken polimer kompozitler anti-statik
kaplamalarda, elektromanyetik kalkanlama uygulamalarinda, iletken yapistiricilarda ve
piezorezistif sensorler gibi birgok farkli alanda kullaniimaktadir. Elektriksel iletkenlik igerisinde
belirli oranda iletken pargacik igeren her malzemede belirli dizeyde gozlenmektedir.
Bilesenlerine bagh olarak her kompozit farkli elekriksel 6zellikler sergilemektedir. Dolgu ve
polimer matris 6zellikleri, isleme kosullari ve diger 6nemli faktorler iletkenligin derecesini ve
mekanizmasini etkilemektedir (Toprakci, 2012).
Kompozitler fiziksel veya kimyasal olarak birbirinden farkh iki veya daha fazla malzemenin
birlesiminden olugsmaktadir. Bilesenler bir arada olsalar bile birbirlerinin yapilarina tam olarak
katimayip veya birbiri igcinde tamamen ¢dzinmeyip belirli seviyede ayri kalmaktadirlar.
Temelde farkli boyutlarda (makro, mikro, nano faz ayrismasi) da olsa en az iki faz ortaya
cikmaktadir. Dolgular sistemde yuk tasiyici gorevi gorup elektriksel 6zellikleri etkilemektedirler.
Dolgunun tiru, aspek orani, matris igindeki dagilimi, konsantrasyonu, ylzey 6zellikleri gibi
faktérler IPK’lerin elektriksel karakterini nemli derecede etkilemektedir. Bunlardan en énemlisi
dolgu maddesi konsantrasyonudur. Dolgu konsantrasyonu kompozitteki dolgu miktarinin bir
Olgusu olup yuzdesel agirlik, yuzdesel hacim veya yluzde parga olarak ifade edilmektedir.
Dolgu konsantrasyonu da polimerik kompozitin 6zelliklerini etkilemektedir. Bu faktér dolgu-
dolgu ve dolgu/polimer etkilesimine yon vermektedir. lletkenlik-konsantrasyon arasindaki iligki
u¢ temel bolge ile anlatimaktadir (Mullins, 1948). Bu durum Sekil’ 2.6'da verilmektedir.

1) Saf polimer ve esik degeri konsantrasyonu arasindaki bolge

2)  Yalitkanlhktan iletkenlie gegilen gegis bolgesi

3) lletkenlik bélgesi
Ik bolgede (xa) dolgu maddeleri kiimelenmis halde ve rastgele dagimislardr. Bu
konsantrasyonda dolgular birbirlerine yeterince yakin dedgildir, iletkenlikteki degisiklik
onemsizdir. Ikinci bdlgede artan konsantrasyonla birlikte, kompozit iletkenliginde ani bir
degisim olmaktadir. Bu bdlgede dolgu maddesi konsantrasyonu arttigi igin, dolgular birbirlerine
yaklasmaya baglamaktadir (xv). Bunun akabinde kompozit iletkenliginde 6énemli bir artig
meydana gelmektedir (xo-Xc). Bu ciddi artisin meydana geldigi konsantrasyon araligina
perkolasyon konsantrasyonu (iletkenlige gecis konsantrasyonu, esigi) Uglincl bdlgede (xd)
kompozit iletkenliginde ©nemli odlglide dedisme olmaz. Birbirinden farkl IPK'ler farkli
perkolasyon esik degerlerine sahip olmalarina ragmen iletkenlik davraniglari benzerlik

gostermektedir (Toprakci, 2012).
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Sekil 2.6. iletken kompozitlerdeki perkolasyon davranisi (Toprakci, 2012)

Polimer cesidi iPK iletkenligini etkileyen bir diger énemli bir faktdrdir. Bu konu hakkinda
literatirde polimer karigimlari, elastomerik, amorf, yari kristalin, sivi kristalin, termoplastik ve
termoset polimerler kullanilarak birgok galigma yapilmistir. Polimer tarine bagli olarak, dolgu-
matris etkilesimi iletkenlikte 6nemli bir yer tutmaktadir. Bu etkilesimde dolgunun matris
icerisindeki dagiliminin yaninda, matrisin molekdl agirhigr (Wessling, 1991; Du vd., 2004) ve
kristalinitesi (Wessling, 1991) de etkili oimaktadir. Buna ilaveten polimer matrisin polarite ve
yuzey gerilimi de kompozitin iletkenligini etkileyen énemli etmenlerdendir (De ve White, 1996;
Huang ve Wu, 2000; Al-Saleh ve Sundararaj, 2009; Toprakci, 2012).

Polimerin molekul agirhgi, polimer zincirindeki tekrarlanan birim sayisina baglidir ve bu 6zellik,
camsi gegis sicakhgi (Tg), erime sicakligi (Tm), zincir hareketliligi, eriyik viskozitesi,
makromolekuler zincirlerin dolasiklk orani, mekanik Ozellikler gibi fiziksel 6zellikleri
belirlemektedir (Du vd., 2004). Literatur incelendiginde, tam bir genelleme olmasa da, ylksek
molekul agirlikli polimerlerde genellikle daha yuksek perkolasyon esik degeri gézlenmistir.
Bunun sebebi zincir dolasikhginin fazla olup zincir hareketliliginin duisik olmasidir. Dolgu
maddeleri matris i¢cerisinde homojen bir sekilde dagimakta zorlanmakta ve bdylece iletken ag
olusum olasiligi digsmektedir. Polimer kristalinitesi de fiziksel, mekanik ve elektriksel dzellikleri
etkilemektedir (Tjong vd., 2008). Benzer sekilde tam bir genelleme yapillamasa da, ylksek
kristaliniteye sahip polimerlerde genellikle daha dusuk perkolasyon esik degeri gézlenmistir.
Bu da su sekilde yorumlanabilir: kristalin polimerler dolgu maddelerinin amorf bdlgeler
arasindaki dagilimini kisittamakta ve temas oranini arttirmaktadir (Toprakci, 2012).

Elektrik iletkenligini etkileyen diger faktorler arasinda polimerin polarite ve yluzey enerijisidir. Bu
iki ozellik kimyasal yapi, u¢ grup sayisi, yogunluk, molekller agirlik, polimer morfolojisi,
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sistemdeki bilesenler, isleme sicakligi gibi faktorlere baghdir. Polimer adhezyonu, dolgu
maddesinin dagihmi, dolgu-dolgu mesafesi ve araylizey tabakasini etkilemektedir (Sau vd.,
1998; Toprakci, 2012).

Polimer igleme yontemi, kompozitin nihai 6zellikleri agisindan ¢ok énemli bir parametredir.
Proses tipi ve kosullari dolgu maddesinin matris iginde dagihmini, oryantasyonunu, aspekt
oranini (islem sirasinda pargalanma-kirima vs. olabilir), dolgu-dolgu mesafesini, dolgu
konsantrasyonunu ve kompozit homojenitesini etkilemektedir. iPK’nin son kullanm alanina
gore isleme c¢esidine karar veriimelidir. Eger kompozit elektriksel bir uygulama alaninda
kullanilacaksa islemede perkolasyon davranisini optimize etmek ve esik konsantrasyon
degerini disurmek amaglanmalidir. Optimizasyon yapilirken iyi bir dagihm elde etmek icin sert
isleme kosullari ve uzun slreye ihtiya¢c duyulabiimektedir. Bununla birlikte dagihim
mekanizmasina etki eden tek faktor isleme yontemi ve kosullari degildir. Bu asamada
bilesenlerin cinsi ve fiziksel 6zellikleri de énemlidir. Eger Van der Waals kuvveti ve yuksek
fiziksel veya elektriksel etkilesimden dolay! dolgu malzemesi agregatlar olusturuyor ise, iyi bir
dagilim elde etmek zorlagsmaktadir (Buschow vd., 2001; Zhang vd., 2007; Pegel vd., 2008;
Al-Saleh ve Sundararaj, 2009; Toprakci, 2012).

IPK uretiminde eriyik karistirma, in-situ polimerizasyon, ¢ézeltiden dskme, 1si ve basing altinda
kaliplama ve bunlarin farkli kombinasyonlari gibi ¢esitli metotlardan yararlanilabilmektedir
Dolgu konsantrasyonuna, karisimin viskozitesi ve polimer isleme kosullarina bagl olarak
karistirma, ylksek kayma kuvveti altinda (high-shear) karistirma, ultrasonik karigtirma, eriyik
karistrma ve kaotik karigtirma yontemleri kullanilabilmektedir. Bu prosesler enjeksiyonla
kaliplama, ekstrizyon veya sicak baskilama gibi isleme yontemleri ile birlestirilebilmektedir
(Buschow vd., 2001; Zhang vd., 2007; Arlen vd., 2008; Pegel vd., 2008; Al-Saleh ve
Sundararaj, 2009; Sharma vd., 2009; Balogun ve Buchanan, 2010; Toprakci, 2012).

Dolgu maddesinin 6zellikleri, matrisin 6zellikleri ve proses cinsi ve parametrelerinin diginda
etki eden faktorler de bulunmaktadir. Bunlar kompozitte elektriksel iletken malzeme disinda
kullanilan katki maddeleri ve g¢evresel faktorlerdir. Dolgu maddesinin dagilimi, dolgu-matris
etkilesimi ve dolgu-dolgu mesafesidegistirilerek kompozit iletkenligi degistirilebilmektedir. Bazi
sistemlerin istenilen morfoloji ve 06zelliklerde olmasi i¢in katki maddesinin kullanimasi
gerekmektedir. Katki maddeleri plastiklestirici (Toprakci, 2012), sisirme ajani (Motlagh vd.,
2008), yuzey aktif madde (Geng vd., 2008), capraz badlayici, baglatici (Tang vd., 2008) gibi
farkl yapida ve fonksiyonda bulunabilmektedir. Bu malzemeler kompozitin fiziksel ve kimyasal
bilesimini degistirdidi icin, katki maddesinin miktarina bagli olarak iletkenlikte de degisme
gozlenmektedir. Katki maddeleri haricinde ¢evreden gelen mekanik etkiler (uzama, basing,

vs.) ve cevresel sartlar (sicaklk % nem vs.) da iletkenligi etkilemektedir (Toprakci, 2012).
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2.3 lletken Dolgu Maddeleri

letken dolgular sistemde elektriksel yik tasiyima gorevini goriip elektriksel 6zellikleri
etkilemektedirler. Literatirde yaygin olarak metalik, organik ve inorganik iletken dolgulardan
bahsedilmektedir. Bu dolgulara 6rnek olarak gimus (Smith, 1954), nikel, bakir, karbon lifi (KL)
(zheng vd., 2004), karbon siyahi (KS) (Munro vd., 2008), grafit, grafit nanolevha (GN), karbon
nanolifler (KNL), karbon nanotlpler (KNT) verilebilmektedir. Diiglik maliyet, isleme kolayligt,
hafiflik, kimyasal ve korozyon direncine sahip olmasi yoniinden karbon esasl dolgular
yaygin olarak kullanilmaktadir. iletken polimer kompozitlerdeki (iPK) temel farklilik dolgunun
elektriksel 6zellikleridir. Karbon esasl dolgular grafit diginda genellikle dodal malzemelerin
proses edilmesinden (grafitten indirgenmis grafen eldesi) veya yapay malzemelerden (grafen,
karbon nanolif, karbon nanotlp) Uretiimektedir. Sahip olduklari 6zellikler hammaddesinin
yapisal hata oranindan, duvar kalinhdindan, dolgu ¢api ve boyundan, isleme kosullarindan
dogrudan etkilenmektedir. Bu gibi etmenler karbon tabakalarinin blyime mekanizmasini
etkilemektedir (Toprakci, 2012).

Karbon atom numarasi 6, atom kutlesi 12.011 akb olan ve periyodik tablonun IV-A grubunda
bulunan bir elementtir. Karbon elementi evrende, guneste, yildizlarda ve atmosferde bolca
bulunmaktadir. Glnes sisteminde ise hidrojen, helyum ve oksijenden sonra en ¢ok miktarda
bulunan dérdincu element olma 6zelligine sahiptir (Pierson, 1993).

Karbon tarih 6ncesinde kesfedilen bir element olup ilk olarak kdmur formunda bulunmustur. Bu
uzun ge¢misinden o6turd de eski bircok medeniyet tarafindan bilinmektedir. Bu elementin
dinyanin yerkabugundaki bulunma orani 180 ppm olup genellikle bilesik formlarinda kargsimiza
¢clkmaktadir. Bu dogal bilesikler farkli kémur ¢esitleri (maden kdmurt), hidrokarbonlar (asfalt,
petrol) gibi sentetik karbon malzemelerinin eldesinde buylk 6nem tasimaktadir. Dogada
polimorf halde bulunan yalnizca iki karbon minerali bulunmaktadir. Bunlar dogal grafit ve
elmastir. Karbon, farkli yontemlerle birgok kimyasal elementle birleserek farkli 6zellikler
kazanabilmektedir. Dogal grafit ve elmasin yaninda farkli yuzey 6zelliklerine, boyutlara ve
aspek oranina sahip olan, amorf karbon, fuleren, karbon nanotlpleri, karbon nano lifleri ve
grafen gibi farkli formlarda Uretilebilmektedir (Pierson, 1993).

Diger elementlere kiyasla karbonun polimorf (ya da allotrop) gibi birgok farkli formda
bulunmasindan 6tlrt terminolojisinde hala bir karigiklk mevcuttur. Bu yapilar tamamen
karbondan olugsmakta olup farkl fiziksel 6zelliklere sahiptir. Bu sebeple karbon birgcok farkli
isme sahiptir: grafit, elmas ve elmasa benzeyen bir form olan lonsdaleite, fuleren gibi. Karbon
terimi sadece elementi ifade etmektedir. Karbon malzeme dendigi zaman ise bir niteleyici

kullaniimaktadir (6r: karbon lifi, pirolitik karbon, amorf karbon...gibi). Bu malzemeler sp? atomik

yapisina sahiptir. Bu yapiya sahip en énemli formlardan biri de grafittir. EImas, lonsdaleit gibi
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atomik yapisi sp? olan malzemeler ise allotropik form olarak adlandirimakta olup karbon
malzeme olarak atfediimemektedir (Pierson, 1993).
231 Grafit
Grafit kelimesi koken olarak Yunancadan “graphein” kelimesinden gelmektedir ve anlami
yazmaktir. Grafit ilk olarak birgeyler yazabilmek i¢in kullanildigindan bdyle bir anlama sahiptir.
Ik olarak ingilterede 15. yiizyilda (yy) grafit uglu kalemler Uretilmistir. 18. yy'de ise karbonun
bir allotropu oldugu anlasiimigtir. Grafitin kullanim alanlari oldukga genistir. Elyaf eldesi, gaz
bariyerleri, elektrot yapimi bunlardan sadece birkagidir. Grafit terimi, higbir kusur
barindirmayan, karbon atomlarinin trigonal sp? hibrittesmesinden olusmus, ideal malzeme
anlaminda kullanimaktadir.  Grafit, birbirlerine paralel olarak istiflenmis tabakalardan
olugsmaktadirlar. Yapisi ise Sekil 2.7°de verilmigtir. Karbon atomlarinin yerini gdsteren daireler
gercek atom boyutunu géstermemektedir. Her bir atom kendi komsu atomu ile temas halindedir
(Pierson, 1993).
Her bir katmanda karbon atomu diger G¢ atoma bagli halde bulunmaktadir. Bdylece iki boyutlu
molekul gibi kabul edilen hekzagonal yapi olugmaktadir. Atomlar arasindaki bagd kovalenttir
(sigma), bagin boyu kisa olup (0.141 nm) ylksek dayanima (524 kJ/mol) sahiptir. Hibritlesmis
doérdincu valens elektron, yanindaki dizlemde yer alan lokalize olmus elektronla ¢ift haline
gelmektedir ve aralarinda zayif Van der Waals bagi vardir. Karbon, katmanli hekzagonal
yaplya sahip olan tek elementtir. Katmanlar arasindaki mesafe, dizlemlerde yer alan atomlar
arasindaki mesafenin iki katindan da fazladr. istiflenmis katmanl diizlemler hekzagonal ve
rombohedral olarak iki farkli sekilde olugsmaktadir (Pierson, 1993).

Ust Aktif
Y X P4

00030009 [
) e |
00000000 %

L]

zZ_y S
Sekil 2.7. Grafit kristallerinin yapisi (Pierson, 1993)

Elektriksel agidan grafit yari iletken olarak kabul edilmektedir. Metaller gibi elektriksel agidan
iletken olan elementlerde dis orbitaldeki elektronlar ve atom c¢ekirdegi arasindaki ¢ekim
oldukga zayiftir. Bu sebeple dis orbitaldeki elektronlar kolayca hareket edebilmekte ve elektrik

akimi iletilebilmektedir. Yalitkan yani dielektrik malzemelerde elektronlar ile cekirdek
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arasindaki bag oldukga kuvvetlidir ve elektronlar kolayca hareket edemezler. Grafit, bazal
duzlemde iletken, bazal dizlemin normalinde yalitkandir. Kendi atomik yapisinda en ylUksek-
dolu valens aralia ve en diusuk-bos iletken aralia sahiptir. Sonug olarak grafitin bazal
dizlemine paralel duzlemlerde (ab yonu) elektriksel 6z direng disukken ¢ yoninde duzlemler
arasi ¢ok genis olup elektronlarin hareket etmesi gibi bir durum s6z konusu degildir. Saf grafit
kimyasal acidan inert bir malzemedir. Bir¢ok asit, alkali ve asindirici gazlara karsi direnclidir.
Bununla birlikte hem dogal hem de sentetik grafitte farkli derecelerde safsizlik bulunmaktadir.
Bu ozellik katalitik etki gostererek kimyasal reaktiviteyi arttirir. Grafit kristalinin anizotropik
davranigi kimyasal Ozelliklerini de etkilemektedir. Gaz ve buhar ile olan reaksiyonlarinin
gercgeklestigi yerler aktif kisimlar ve kusurlu yerlerdir. BlyUk kristalli ve birkag kusuru olan grafit
en iyi kimyasal dirence sahip olandir. Kimyasal reaktivite gbzenekliik oranindan da
etkilenmektedir. Ylksek derecede gbdzeneklilik yuzey alanini arttiracagindan reaktivite de
artmaktadir. Ornegin, grafit tiirevi olan yiksek ylizey alanina sahip aktif karbon gdzeneksiz
amorf karbona kiyasla daha reaktiftir (Pierson, 1993).

2.3.2 Grafen

Grafit, karbon nanotip (KNT), fulleren gibi karbon allotroplarinin temel yapisal elementi
grafendir ve grafitteki tabakali yapinin her bir tabakasina verilen isimdir. Sekil 2.8’de ¢ boyutlu
grafit tabakasi gosterilmistir. Bu yapiya bal petegi 6rgust de denilmektedir. Grafen 2004 yilinda
Manchester Universitesi'nde calisan fizikciler Sir Andre Geim ve Sir Konstantin Novoselov
tarafindan yapistiricili bant kullanarak elde edilmis ve karakterize edilmistir. Bu ¢alisma onlara
2010 yilinda nobel fizik 6dulini almalarini saglamistir. Nobel 6duli ile bilim dinyasinda
populer hale gelen grafenin ticarilesmesi igin bircok g¢alisma yapimaya baslanimigtir. Tek

tabakall levhadan olusan grafende karbon atomlari sp’ ile birbirine baglanmaktadir ve bal

petedi seklinde bir kristal yapiya sahiptir. Ylksek ylzey alani, ¢ok iyi elektriksel, isil iletkenlik
gibi ozellikleri grafeni onemli kimaktadir. Bu malzeme kompozitlerde de yogun olarak
kullanimaktadir (Ray, 2015).

17



v

TUBITAK

Grafen
levhalar

y

Sekil 2.8. Grafitin grafen tabakalarindan olusan 3 boyutlu (3D) yapisi (Sengupta vd., 2011)
Grafendeki C-C bad uzunlugu yaklask 1.42 Adr. Tabaka igerisinde bag kuvvetli iken
tabakalar arasi zayiftir. Grafen, yuksek degerde elastik moduli( ~1100 GPa), kirlma dayanimi
(125 GPa), isil iletkenligi(~5000 Wm-1K1), yik tasityicilarin hareketliligi (200000 cm?2V-1s?) ve
spesifik ylizey alani (hesaplanan deger, 2630 m?g!) ve bunlara ek olarak kuantum Hall etkisine
sahip olmasi gibi ¢ok iyi 6zelliklere sahiptir. Optik 6zellikler agisindan % 97.7 gegirgenlige
sahiptir. Band aralkk degeri ~ 0 — 0.25 eV'dir. Ayrica elektron tagima kapasitesi (~ 200000
cm?V1s?) ve elastik moduli de (1 TPa) yuksektir. Grafen ve grafen igeren kompozitler yari
iletken malzeme olarak kullanilabilmektedir. Grafenin sahip oldugu bazi 6zellikler su sekildedir
(Ray, 2015).

e Yiksek elastik modil ~ 1000 GPa,

e Yuksek nem bariyeri,

e Yuksek elektriksel iletkenlik (bakira yakin),

e DuUsuk yogunluk (Bakira kiyasla yogunlugu doért kat daha dusuk),

e Yuksek isil iletkenlik (Bakira kiyasla bes kat ylksek),

e Yiksek yiizey alani (~2500 m?/g)

o Hafiflik

e Yuksek performans (Celige kiyasla yodunlugu daha az fakat yaklasik 50 kat daha

dayanikh).

Buna karsin grafen sentez yontemine bagh olarak bazi avantaj-dezavantajlar bulunmaktadir.
Grafen ve kimyasal olarak modifiye edilmis grafen (KMG) enerji depolayan malzemeler, kagits
malzemeler, polimer kompozitler, sivi kristal cihazlar ve mekanik rezonatdr gibi birgok
uygulama alaninin bilegeni olmaktadir (Ray, 2015).
Farkli 6zelliklerde grafen elde edebilmek amaciyla degisik metotlara basvurulmustur (Ray,
2015):

e Mikromekaniksel katmanlara ayrma

18



TUBITAK

e Kimyasal buhar biriktirme (KBB)

o Epitaksiyal bluyime

e Ark bosalmasi

e Grafit interkalasyonu

e Karbon nanotup yapisinin agilmasi

e Diger kimyasal ve elektrokimyasal yontemler
Kimyasal yontemler grafitin oksidasyonu ve indirgenme ajanlariyla grafene indirgenme
adimlarini icermektedir. Son zamanlarda grafen hazirlanmasinda indirgenme ajani olarak
hidrazin kullanimaktadir (Ray, 2015).
Bu calismada iletken dolgu maddesi olarak indirgenmis grafen oksit (iGO) kullanildidi icin

grafen oksit (GO) ve iGO’nun uretimine iliskin literatire yer verilmistir.

GO Sekil 2.9'da gosterildigi gibi karbon, hidrojen ve oksijenden olusmaktadir ve tek atomik
tabakali bir yapiya sahiptir. Suda dagilabilir ve kolay proses edilebilir. GO’daki oksijenli
gruplarin yok edilmesiyle indirgenmis GO (iGO) elde edilmektedir. iGO’lar grafenlerin kimyasal
acidan turevleri olarak kabul edilmektedir. iGO’ya fonksiyonel grafen, kimyasal olarak modifiye
edilmis grafen de denmektedir. GO’nun iki 6nemli 6zelligi vardir:

() hammaddesi ucuz olan ve dogada bol miktarda bulunan grafittir,

(i) hidrofilik olup suda kolay dagilabilmektedir.
Bu iki avantaj sayesinde daha temiz ve dusuk maliyetli proseslerle kolloidal ve makroskopik
yapida malzemeler elde edilebilmektedir (Ray, 2015).
Grafen tabakalari birbirlerine trigonal olarak sp? bagli karbon atomlarindan olugmaktadir.
Mikroskobik hatalar dikkate alinmazsa ylzeyi oldukga purtzsuzdir. GO ise kismen tetrahedral
olarak baglanmis sp®lerden olusmaktadir ve bunlar grafen dizleminin biraz altinda veya
Ustlnde yer almaktadir. GO levhalari yapisal deformasyon ve yluzeyde bulunan kovalent bagli
fonksiyonel gruplardan dolayr GO yuzeyi puriziidir. GO yizeyi ile yapilan calismalarda
yapisal ve yuzeysel kusurlara ve bazal dizlemden kaymalara rastlanmigtir. Buna ragmen
GO’daki grafenimsi bal petegi kafes yapisi korunmaktadir ve birim hdcrelerin toplam boyutu
grafen ile aynidir. Bu yuzden GO, oksijen igeren ve igcermeyen okside olmus bolgelerin gelisi
guzel bir sekilde dagildi§i ve karbon atomlarinin birgogunun sp? hibritlesmesi gosterdigi yapilar
olarak tanimlanabilmektedir. Sekil 2.30'da grafitin ve grafenin kimyasal modifikasyonu

gosterilmistir (Ray, 2015).
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Grafit Grafen Oksit

Sekil 2.9. Grafitin kimyasal modifikasyonu (He vd., 1998)

2.3.2.1 Grafen Oksit/indirgenmis Grafen Oksit Sentezi

Grafit, U¢ boyutlu karbon esasl malzemedir ve yuzbinlerce grafen tabakasindan olugmaktadir.
Grafen oksit (GO), okside edici ajanlarla grafitin islem gérmesi sonucu elde edilmektedir. Bu
islemin yapilma sebebi grafitin yapisindaki tabakalarin arasindaki boslugu arttirmak ve ylzeyi
Uzerindeki polar gruplari ortaya ¢gikarmaktir (Jacob ve dig, 2008). Grafit oksit ve GO sentezine
iliskin ilk calismalar, ilk olarak 1859 yilinda Brodie tarafindan yapimistir (Brodie, 1859). Bu
proses grafit ile potasyum klorat ve nitrik asidin reaksiyonunu icermektedir. Hummers ve
Offeman daha hizli ve guvenli bir yontem gelistirmistir. Bu metotta susuz sulfurik asit, sodyum
nitrat ve potasyum permanganat kullanimis olup gunimuizde hala uygulanmaktadir
(Hummers ve Offeman, 1958). islem sonunda grafen katmanlarinda olugan epoksi, hidroksil
ve karbonil gruplari iceren GO’nun yapisi Sekil 2.10’da verilmistir (Sengupta vd., 2011).

Sekil 2.10. GO yapisi (Sengupta vd., 2011)

Grafit oksidayonu sonunda kullanilan kimyasallara, iglem kosullari ve siresine bagl olarak
grafit oksit ve/veya grafen oksit elde edilmektedir. Grafit oksit ve GO kimyasal olarak birbirlerine
benzemelerine karsin yapisal acidan bazi farkliiklara sahiplerdir. ikisi arasindaki temel fark

ise tabaka sayisi ve tabakalarin arasindaki mesafedir. GO bir veya birkag tabakadan
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olusurken, grafit oksit birgok GO tabakasindan olugsmaktadir. Her iki durumda da oksidasyon
etkisi ile tabakalar arasindaki mesafe artmakta ve sp? hibrittesmesi bozulmaktadir (Ray, 2015).
Grafitten GO eldesinde gunumuzde de yaygin bir sekilde kullanilan GO modifiye Hummers
metodu asagidaki sekildedir (Hummers ve Offeman, 1958):

Modifiye Hummers metodunda grafit konsantre sulfurik asit (H.SO4), sodyum nitrat (NaNOs)
ve potasyum permanganattan (KMnOas) olusan susuz karisim ile islem goérmektedir. TUm
proses 45°C’nin altinda olacak sekilde iki saatten daha az bir zamanda tamamlanmaktadir.
100 gram toz haldeki grafit ve 50 gram sodyum nitrat, 2.3 litre teknik sulfurik asit igerisine
alinmaktadrr. llave edilen kimyasallar 15 litrelik kavanoz icerisinde karistrimakta ve givenlik
sebebi ile buz banyosunda 0°C’ye sogutulmaktadir. Karistirma etkin bir sekilde devam ederken
slUspansiyona 300 gram potasyum permanganat ilave edilmekte ve ekleme hizi 20°C'yi
asmayacak sekilde kontrol altina alinmaktadir. Daha sonra buz banyosu kaldirilip sUspansiyon
sicakligr 35+3°C’ye getirilerek yaklagik olarak 30 dakika boyunca sabitlenmektedir. Reaksiyon
devam ederken karigim gitgide kivam alarak kalinlagsmaya baslamakta ve yaklasik olarak 20
dakikanin sonunda ku¢uk miktarda gaz ¢ikisi olarak macun kivamini almaktadir. Renk olarak
da kahverengimsi griye donmektedir. 30 dakikanin sonunda macun kivamindaki karigima 4.6
litre su yavasca eklenmekte ve bunun sonucunda sicaklk 98°C’ye yukselmekte, morumsu
kdpurmeler olusmaktadir. Kahverengiye donen seyreltik slispansiyon 15 dakika boyunca bu
sicaklikta tutulmaktadir. Stuspansiyona yaklasik 14 litre ik su ilavesi yapilarak biraz daha
seyreltiimigtir. Permanganat ve manganez dioksit kalintlarini azaltmak amaci ile de % 3
hidrojen peroksit ile isleminden sonra, uygulanan peroksit iglemi ile renk parlak sariya
dénmektedir. Filtreleme yapilirken yan reaksiyon olarak olusturulan mellitik asitin ¢6ztnebilir
tuzunun ¢okmesini engellemek igin suspansiyon hala ik olacak sekilde muhafaza
edilmektedir. Sarimsi - kahverengi filtre keki toplamda 14 litre ik su ile ¢ kez ykandiktan
sonra grafit oksit suzge¢ artigi yaklasik % 0.5'i kati olacak sekilde 32 litre su igerisinde
dagitimaktadir. 40°C fosfor pentoksit ile vakum altinda dehidrasyon yapildiktan sonra santrifj
yontemi ile kuru grafit oksit elde edilmektedir (Hummers ve Offeman, 1958).

Grafitin oksidasyonu sonucunda tabakalarin arasindaki mesafe artmakta ve sp? hibritlesmesi
bozulmaktadir. Bu da GO’nun elektriksel agidan yalitkan bir forma doénusmesine sebep
olmaktadir. GO’nun elektriksel acidan iletken olabilmesi i¢in indirgenmesi gerekmektedir.
indirgenme islemi sirasinda GO yiizeyinde bulunan fonksiyonel gruplar ortadan kaldirimakta
veya minimize edilmektedir. GO’nun indirgenmesi yani oksijen iceren fonksiyonel gruplarin
elimine edilmesinde g6z 6nunde bulundurulmasi gereken en énemli nokta, bu yapinin suda
dagimasinin ¢ok daha zor olmasi ve agregat olusturma egiliminin yuksek olmasidir. Bunun

temel sebebi, fonsiyonel gruplarin uzaklastirimasi ile tabakalar arasi mesafe azalmasi ve
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tabakalar arasi ikincil ¢ekim kuvvetlerinin etkinliginin artmasidir. GO’nun indirgenmesinde
bircok farkli teknik kullanimaktadir (Ray, 2015):

e GO hidrazin hidrat ile islem gérmesi ve ¢Ozeltinin iginde karigtirlmaya birakimasi,

e GO’nun, hidrojen plazma islemine maruz birakimasi,

e GO’nun ksenon isimasina maruz birakimasi,

e GO’nun saf su icerisinde i1sitimasi,

e GO’ya genlesme ve indirgenme ajaninin ilave edilmesi ve indirgeyici gaz salinimini

saglamak amaciyla isitimasi ve sogutulmasi,

e GO’nun yuksek dereceli firnda istimasi,

2.4 Termoplastik Elastomer Esash iletken Kompozitler ve Piezorezistif Sensér
Uygulamalari
Bu kisimda grafen ve turevlerini igeren termoplastik elastomerler kullanilarak gelistirilen iletken

kompozitler ve bu kompozitlerin piezorezistif davranigi incelenmistir.

241 Sensorler

Sensorler mekanik, kimyasal, optik ya da diger formdaki fiziksel ya da kimyasal buyudklukleri,
anlamh elektriksel sinyallere gevirebilen sistemlerdir. Sensorler birgok elektronik ve mekanik
sistemde kuvvet, sicaklk, uzama veya basincin belilenmesi amaciyla kullanimaktadir
(Fraden, 2004). Bu sistemler esnek ve giyilebilir elektronikler oldugunda ise 6nemli
gereksinimler gindeme gelmektedir. Her seyden once bu sensorler elektronik donanimlarda
kullanildigi  gibi sert, hantal, kirigan olmamalidir. Esnek, hafif, insani rahatsiz etmeyen ve
Olgcim yapilacak ilgili konuma kolaylikla yerlestirilebilen ve 6lgim slresince orada sabit bir
sekilde kalabilecek formda olmalidir. Bu agidan tekstil malzemeleri, viicudu kolay bir sekilde
sarabilmeleri, hafif ve konforlu yapilari sayesinde sensoérlerin yerlestirilebilecedi en 6nemli
alternatiflerdendir. Tekstil sensoérleri kullanici ve sensoér arasinda bir ara ylzey olusturup
fizyolojik vel/veya cevresel sinyalleri Olgebilmekte, elektriksel sinyale donusturebilmektedir
(Sergio vd., 2004; Paradiso vd., 2005).

242 Piezorezistif Sensorler
Sensorler, calisma mekanizmasi agisindan degerlendirildiginde, geleneksel sensorler gibi
kapasitif, optik, piezoelektrik ve piezorezistif esasli olabilmektedir. Bunlardan yaygin bir sekilde

arastirilan piezorezistif sensorlerin ¢galisma prensibi Sekil 2.11’de gosterilmistir.
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Sekil 2.11. Boyutsal degisimden kaynaklanan piezorezistif etki (Sun vd., 2009)

Piezorezistif etki, malzemenin boyutlarinda meydana gelen degisime bagh olarak direncinin
dedismesi esasina dayanmaktadir. Bu etki sayesinde malzemelerin mekanik ve elektriksel
Ozellikleri arasinda baglanti kurulabilmekte ve malzemenin elektro-mekanik davranisi kontrol
edilebilmektedir. Piezorezistif etki ilk olarak, Lord Kelvin tarafindan demir ve bakir
malzemelerin boyutlarinin degistiriimesi Uzerine direnglerinde meydana gelen degisim ile
gundeme gelmis bir kavramdir. Piezorezistiviteyi basitce Sekil 2.11°deki gibi dikdortgen kesite
sahip bir prizmay! ele alarak agiklayabiliriz. Bu iletken malzemenin direnci denklem 2.1’de
belirtildigi gibidir. R, direng (Q), p 6z direng (Q m), L uzunluk (m) ve A (m?) kesit alanidir (Sun
vd., 2009).

_pL (2.1)

R
A

Direncte meydana gelen degisim, boyutsal degisim ve diren¢ cinsinden yazilacak olursa

asagidaki 2.2 numaral baginti elde edilmektedir.

%: (1+2v)%+% (22)
R direng, AR direngte meydana gelen degisim, L baglangigtaki uzunluk, AL uzunlukta meydana
gelen degisim, p 6z direng, Ap 6z direngte meydana gelen degisim, vise Poisson oranidrr.
Poisson orani, bir malzemede kuvvet uygulanan yondeki uzama miktari ile ona dik yondeki
daralma miktar1 arasindaki bagintidir. Baska bir deyigle cisimlerdeki enine daralmanin boyuna
uzamaya oranidir (v = —eg/eg, eg=Enine daralma orani, eg=Boyuna uzama orani, € = AL/L).
Denklem 2.2'de goruldugu gibi, direncte meydana gelen degisim geometrik ve elektronik olmak
uzere iki bilesene baglidrr. (14 2v)AL/L boyutsal degisimi ifade ederken, Ap/p ise
malzemenin cinsine bagli olan 6zdirencindeki degisimi ifade etmektedir. Malzemenin tirine
gore bu iki bilegsenden birisinin etkisi daha baskin olabilmektedir. Yani bazi malzemelerde
boyutsal degisim sonucu; bazi malzemelerde ise 6zdirengteki dedisim sonucu direngte degisim
meydana gelmektedir (Sun vd., 2009).
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Piezorezistif bir malzemenin etkinligi yani belli bir dis etki altinda direncinde meydana gelen
degisim, gosterge faktori (Gauge Factor, GF) ile ifade edilmektedir. GF, direncte meydana
gelen degisimin (AR/R) birim uzamaya (¢, AL/L) olan oranini vermektedir. Denklem 2.2, birim
uzamaya (€) bdlunecek olursa denklem 2.3 elde edimektedir (Sun vd., 2009).

(A_R) Ap (2.3)

GF=-RZ_(14+2v)+ 2
S S

GF malzemenin cinsine gore degismektedir ve yluksek GF degerleri piezorezistif sensorlerin
hassasiyetinin yliksek oldugunu gostermektedir. Piezorezistif sensérler icin akla tUg¢ temel
malzeme gelmektedir. Bunlar metaller, yari iletkenler ve iletken polimer kompozitlerdir. Bu
malzemelerin piezorezistif sensdr olarak kullanilabilirligi hem GF degerlerine hem de 6l¢gim
yapilacak olan sistemlere adapte edilebilirligine baghdir (Sun vd., 2009).

Metallerde Poisson orani genellikle 0.3-0.4 arasinda oldugu i¢in ve direngte meydana gelen
degisim temelde boyutsal degisime (1 + 2v) bagh oldugundan, GF hesaplamalarinda Ap/p
ihmal edilebilir ve GF degeri 2 civarinda bulunur. Dustk GF degerleri ve sert yapilari nedeniyle
metaller esnek-giyilebilir sensdrler igin uygun degildir (Sun vd., 2009).

Yari iletken malzemelerde (silikon, germanyum) ise, piezorezistif davranigin temel sebebi, 6z
direngte meydana gelen degisimdir (Ap/p) ve poisson orani genelde dusuk oldugu igin (v =~
0.28), GF hesaplamalarinda 1 + 2v ihmal edilebilir. Silikon gibi yari iletkenler gerilime maruz
kaldiklarinda kristal kafes yapilari bozulmakta ve buna bagh olarak direngleri yiksek oranda
dedismektedir. Atomik boyuttaki elektriksel hassasiyetleri ve vyilksek direnc degisimi
gostermeleri (yuksek GF) yari iletkenleri piezorezistif sensorler i¢cin uygun malzemeler haline
getirmektedir. Yari iletken malzemenin cinsine gére GF degeri 200’e kadar ¢ikabilmektedir.
Yari iletkenler yUksek GF degerlerine, lineer ve hizli tepkilerine ragmen rijit ve kirilabilir yapilari
yuzinden esnek-giyilebilir sensorler icin uygun bulunmamaktadir. Ayrica, eger rijit yari iletken
malzeme, duz olmayan kivrimli bir ylizeye adapte edilmeye c¢alisilirsa, yuzeyi tam olarak
kaplayamaz ve meydana gelen uzama gergekgi bir sekilde belirlenemez. Buna benzer sekilde
uzama miktari belirlenecek olan ylzey ¢ok yumusaksa, rijit yari iletken malzeme, yumusak
malzemenin hareketine ve boyutsal deformasyonuna engel olabiimekte ve gercek degerin
altinda bir hesaplama yapiimasina sebep olmaktadir. Eger boyutsal degisimi belirlenecek olan
malzeme ¢ok kolay bir sekilde deforme oluyorsa yari iletken malzeme pargalanabilir. iste tim
bu sebepler yuzinden yari iletkenler sertsensorler olarak tanimlanmakta ve genellikle kendileri
gibi rijit ve duz yapilara adapte edilerek dusuk uzama dlgimlerinde kullanilabilmektedir (Smith,
1954; Sun vd., 2009).

letken polimer kompozitlerde piezorezistif etkinin mekanizmasi farkiidir. Polimerler yalitkan
malzemelerdir ve elektrik iletebilmeleri icin belli oranda iletken dolgu malzemesi ile

karigtirimalari  gerekmektedir. iletken dolgu malzemelerinin  polimer matris iginde
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olusturduklari ag yap! sayesinde kompozit malzeme elektrigi iletebilir duruma gelmektedir. Bu
yuzden ilave edilecek dolgu maddesi miktari iletkenlik agisindan oldukga 6nemlidir. Sekil 2.12,
karbon nanoalifi/polidimetilsiloksan kompozitlerine ait, elektriksel direncin, dolgu maddesi
konsantrasyonunun bir fonksiyonu olarak degistigi grafigi ve karbon nanolifi iceren kompozite
ait taramali elektron mikroskobu goruntisuni géstermektedir. Sekil 2.12’den de goruldigu gibi
perkolasyon esigi veya iletkenlik esik dederi (percolation threshold) olarak bilinen bdlgeye
ulasildidinda, kompozit yapisinda iletken aglar (conductive networks) olugsmakta, direng buyik
oranda dusmekte ve yapi iletken bir hale donigsmektedir. Bu esik deger, polimer matrisin ve
dolgu maddesinin elektriksel, morfolojik 6zelliklerine ve islem kosullarina gére degismektedir
(Flandin vd., 2000).

10"
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© [T T T T T T T T T T
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Sekil 2.12. Karbon nanoalifi/ Polidimetilsiloksan kompozitlerine ait a) elektriksel direng-dolgu
maddesi konsantrasyonu grafigi ve b) perkolasyon esigindeki numunenin taramal elektron
mikroskobu goérintlsu (Toprakci vd., 2013)

letken polimer kompozitlerde direngte meydana gelen degisim genellikie mekanik (gerilme,
blkulme, basing), isil (sicaklik degisimi) ya da diger dig faktorlere (atmosfer bilesimi, ortamdaki
gaz, ¢6zicu konsantrasyonu) baglidir. Polimer kompozitlerde iletkenlik, dolgu maddelerinin
olusturdugu iletken ag sayesinde elde edildiginden, direngte meydana gelen degisim iletken
malzemelerin arasindaki mesafeye, iletken malzemelerin birbirleri ile olan temas sayisina ya
da temas yogunluguna baglidir. Yukarida belirtilen herhangi bir dig faktdr ya da uyarici
uygulandiginda, hem yapida mevcut bulunan iletken ag pargalanabilir hem de iletken dolgu
maddelerinin oryantasyonunun degismesi ile yeni iletken aglar olusabilmektedir (Flandin vd.,
2000; Toprakci vd., 2013).

Dolgu maddelerinin birbirinden uzaklagsmasi daha baskin bir sekilde gozleniyorsa, direng
artmakta vyani iletkenlik azalmaktadr ve bu durum pozitif piezorezistans olarak
adlandirimaktadir (Sekil.2.13a). Eger iletken dolgu maddelerinin uzaysal yerlesimi degisirken
yeni iletken aglarin olusmasi daha baskin ise, direng azalmakta yani iletkenlik artmaktadir ve

bu durum da negatif piezoresistans olarak adlandirimaktadir (Sekil 2.13b). lletken polimer
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kompozitlerde baskin olan mekanizma; GF, polimer matris ve dolgu maddesinin 6zellikleri
yaninda dolgu maddesinin konsantrasyonuna, matris i¢cinde dagihmina, dis faktérin (gerilim,
basing, sicaklik vs.) uygulanma sekli, yonu, buayukligu, hizi, frekansi gibi degiskenlere de
bagldir (Flandin vd., 2000; Toprakci, 2012; Toprakci vd., 2013).
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Sekil 2.13. Gerilim altinda olusan a) pozitif ve b) negatif piezorezistans

letken polimer kompozitler farkli tirdeki matris ve dolgu maddelerinden elde edilebildikleri igin
istenilen elektro-mekanik 6zelliklere sahip piezorezistif sensorler Uretilebilmektedir. Rijit
polimerler kullanarak rijit yapillar elde edilirken, elastomer davranigi gdsteren polimerler
kullanilarak esnek piezorezistif kompozitler Uretilebilmektedir. Esnek piezorezistif sensorlerde
polimer olarak karsimiza temelde U¢ grup c¢ikmaktadir. Bunlar elastomer 6zelligi gosteren
plastiklestirimis termoplastikler, geleneksel elastomerler ve termoplastik elastomerlerdir
(Toprakci, 2012; Toprakci vd., 2013).

Plastiklestiriimis polimerle ilgili yapllan c¢aligmalardaki amag, termoplastik polimerlere,
plastiklestirici malzemelerle esnek bir yapi kazandirimasi esasina dayanmaktadir. Polivinil
klortr (PVC) polimerine plastiklestirici katimasi ile elde edilen plastisoller tekstil baskicilijinda
yaygin olarak kullanilan sentetik malzemelerdendir. Toprakgi ve c¢alisma grubu, karbon
nanolifleri igceren iletken plastiklestiriimis PVC kompozitlerin piezorezistif 6zelliklerini incelemis
ve bu yapllarin giyilebilir esnek piezorezisitif uzama sensoru olarak kullanilabileceg@ini  rapor
etmiglerdir (Toprakci, 2012; Toprakci vd., 2013). Plastiklestirici malzeme ile esnek hale
getirildikleri icin, iletken PVC kompozitlerin GF degeri, maksimum uzama kapasiteleri ve eski
hallerine donebilme yetenekleri elastomerlere gore sinirlidir.

Sensor hazirlamada kullanlan diger malzeme grubu ise, yaygin olarak c¢alisilan
elastomerlerdir. Elastomerler herhangi bir gerilim altinda termoplastik ve termoset polimerlere
gore daha yuksek oranda esneyebildikleri i¢in 6zellikle esnek iletken polimer kompozitlerde
tercih edilmektedirler (Flandin vd., 2000). Elastomerler, cekme kuvveti uygulandigi zaman,
yuksek oranda uzayabilen ve gekme kuvveti kalktiginda hizh bir sekilde blyUk oranda ilk
hallerine geri donebilen polimerlerdir. Elastomerlerin uygulanan kuvvete kargi koyabilmeleri ve
kalici deformasyona ugramalarini engellemek icin polimer molekilleri arasinda az oranda

capraz badlar olusturulmaktadir. Elastomerlerde bulunan kimyasal c¢apraz baglar,
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deformasyon sirasinda polimer zincirlerinin birbirleri Uzerinden kaymasini engelleyen
merkezlerdir (Sekil 2.14). Bir kauguk polimerin (Sekil 2.14a) elastomer 6zellik ya da elastikiyet
ozelligi (kuvvet altinda boyutsal degisim ve kuvvet kalktiginda orjinal pozisyonuna tekrar
dénebilme) gdsterebilmesi igin molekilleri arasinda az oranda kimyasal ¢apraz bag olmasi
gerekmektedir. Konvansiyonel elastomerlerde ¢apraz baglar, polimer molekullerini birbirine
baglayan kimyasal kovalent baglardir (Shanks ve Kong, 2012b; Shanks, 2013).
Elastomerlerin kuvvet uygulandiginda, yiksek oranda uzayabilmeleri, polimer molekdllerinin
kararl halde iken amorf yapida ve dizensiz olmasi (Sekil 2.14b) ve kuvvet uygulandiginda
duzensiz halde bulunan esnek molekil zincirlerinin agiimasi ve daha dogrusal veya uzamig bir
konformasyona ge¢cmesi (Sekil 2.14c) ile ilgilidir. Malzemeye uygulanan kuvvet kaldirildiginda
ise, molekillerin eski dizensiz hallerine ¢ok kisa bir slrede dénebilmeleri, yine molekuller
arasinda bulunan az orandaki gapraz baglardan kaynaklanmaktadir (Shanks ve Kong, 2012b;
Shanks, 2013).

a) b) c)
Sekil 2.14. Elastomer yapisi: a) ¢apraz baglanma 6ncesi kauguk formu b) ¢apraz baglanma

sonrasi elastomer formu c) capraz bagl ve gerilim altinda elastomer yapi

Molekdlleri kimyasal kovalent baglarla ¢capraz bagh olan konvansiyonel elastomerler erimez ve
¢6zinmez olduklar igin, konvansiyonel yodntemlerle geri doénltsim prosesi mumkin
olmamaktadir. Capraz baglar mekanik 6zellikleri direk etkiledigi icin, elektromekanik ézellikleri
de etkilemektedir. Standart 6zelliklere sahip sensdrler Uretebilmek icin en ¢ok dikkat edilmesi
gereken nokta ¢apraz bag yogunlugu ve c¢apraz baglarin mekanik 6zelliklere olan etkisidir.
Konvansiyonel elastomerden iletken kompozit Uretimine dair pek¢ok yayin bulunmaktadir
(Flandin vd., 2000; Das vd., 2002).

Bir diger elastomer grubu olan termoplastik elastomerler (TPE) yukarida konvansiyonel
elastomerler i¢in anlatlan tum o6zellikleri sergilemektedir. Projenin ilk kisminda ayrintili bir
sekilde ele alnan TPE'ler ile ilgili sensor uygulamalarina iligkin literatirde yapilan
calismalardan ilerleyen bélimlerde bahsedilmektir.
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2.4.3 Karbon Siyahi, Grafit, Karbon Nanotipleri, Grafen ve Tlrevlerini igeren
Termoplastik Elastomer Esash iletken Kompozitler ve Piezorezistif Sensor
Uygulamalari

Bu projede iletken kompozit matrisi olarak SEBS elastomeri kullanimigtir. SEBS

elastomerlerinden hazirlanan iletken kompozitlerin piezorezistif sensor olarak kullanimi ile ilgili

literatiirde, konvansiyonel elastomerlere kiyasla az sayida yayin bulunmaktadir. iletken SEBS
kompozitlerin hem basing hem de uzamaya bagl piezorezistif 6zelliklerinin bildirildigi bir tek
calismaya ulasiimistir. Bu ¢alismada iletken dolgu maddesi olarak karbon siyahi ve grafit,
matris olarak da SEBS kullaniimig ve Brabenderde karistirimis sonrasinda sicaklik ve basing
altinda pres ile kaliplanarak, kompozit filmler elde edilmistir. Piezorezistif 6zelliklerin dinamik
bir sekilde olculmesine ragmen bu calismadaki en blylk eksiklik tekrarli dlgcimlerin
yaplmamasidir. Yani sensoérun defalarca kullanimasi sonunda yapisinda meydana gelen
yapisal ve elekiriksel Ozellikleri hakkinda bir bilgi veriimemektedir.  Ayrica sensor
karakterizasyonu agisindan énemli eksiklikler bulunmaktadir. Deformasyon orani, eski haline
geri donebilme, test kosullarinin piezorezistif davranisa etkileri, histerezis gibi 6nemli 6zellikler

belirtimemistir (Estrada Moreno vd., 2009).

letken SEBS kompozitlerle ilgili yapilan en kapsamli calismalardan birisi Paviovsky ve

Siegmann tarafindan gergeklestiriimistir. Calismada, stiren/etilen-butilen (S/EB) orani ve eriyik

viskozitesi agisindan farkllik gosteren SEBS’ler ile karbon siyahi kullanilarak iletken

kompozitler Uretiimistir. Malzemeler Brabender cihazinda farkli sicakliklarda karistirimis ve
elde edilen karigimlar basingla kalipma yontemi ile film haline getirilmistir. Elde edilen sonuglar
iletken SEBS kompozit Uretiminde oldukgca énemlidir. Farkl bilesimlerdeki SEBS matrislerden
olusan kompozitlerin iletkenlie gegis konsantrasyonlarinin (perkolasyon esigi) farkli oldugu
belirtimistir. EB orani daha yuksek olan SEBS’lerde 6zdirencin daha yuksek oldugu
gozlenmistir. S/EB orani hangi fazin dispers ve hangi fazin surekli olacagini dogrudan
etkilemektedir. EB faz oraninin ylUksek oldugu SEBS’lerde iletken dolgu maddesinin dagildigi
fazin EB fazi oldugu bulunmustur. Poli stiren (PS) fazinin, boyut olarak 10-30 nm arasinda
oldugu ve bunun da ¢alismada kullanilan karbon siyahi parcaciklarin boyutuna yakin oldugu
rapor edilmistir. Yani karbon siyahinin yuksek oranda EB fazinda dagildigi ve. EB orani arttigi
zamanda birim EB bagina dugen karbon siyahinin azalmasi ile kompozitin 6zdirencinin arttigi

gorilmistir. incelenen bir diger faktor de karistirma kosullarinin 6z dirence olan etkisidir. 140-

260°C arasinda gerceklestirilen islemler sonunda yulksek sicaklikta eriyik viskozitesinin

dustugu ve karbon siyahi agregatlarinin daha etkin bir sekilde dagitimasi ile elektriksel
iletkenligi daha yiiksek olan yapilarin elde edildigi rapor edilmistir letken kompozitler yukarida
belirtildigi gibi basing ve uzama gibi mekanik etkiler diginda ortam kosullar (¢6zlcu etkisi,

sicaklik gibi) sebebiyle de piezorezistif etki gosterebilmektedir. Bu grup sensorler piezorezistif
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kimyasal sensérler olarak adlandirimaktadir. iletken kompozit, polimer matris ile uyumlu olan
¢Oziculerin bulundugu ortama maruz birakildiginda, matris ile ¢ozicu etkilesime gegmekte ve
matris sismektedir. Bunun sonucunda iletken dolgu maddelerinin uzaysal yerlesimi degismekte
ve iletken kompozitin direnci degismekte ve piezorezistif davranis gézlenmektedir. Pavlovsky
ve Siegmann tarafindan hazirlanmig farkli EB/S oranina sahip SEBS’lerden olusan iletken
kompozitler aseton ve n-heptan ¢ozucdleri icinde 3 dakika bekletiimis, daha sonra 3 dakika
oda kosullarinda kurutulmaya birakimis ve bu déngl 3 defa tekrarlanmistir. Her islem 6ncesi
ve sonrasi direng Olglilmus ve direngte meydana gelen dedisim hesaplanmistir. Cézucu turd
velveya EB/S oraninin piezorezistif davranista etkili oldugu bulunmustur. EB orani yiksek olan
SEBS’lerde direngte meydana gelen degisim daha disik bulunmustur (Paviovsky ve
Siegmann, 2009). Calismanin devaminda ise, SEBS molekiilleri peroksit ile capraz baglanmis
ve karbon siyah/SEBS kompozitleri Uretilmistir. Kimyasal olarak c¢apraz bagli bu SEBS
elastomer kompozitlerin piezorezistif 6zelliklerine, farkli polarlktaki ¢ozuculerin etkisi
incelenmistir. Bir onceki calisma ile kiyaslanacak olursa, kimyasal c¢apraz baglanma
sonrasinda SEBS yapisi daha dayanikli ve ¢dzlinmez/erimez bir forma dontismus ve farkli
Ozelliklerdeki ¢ozuculerde sensor uygulamalari i¢in kullanilabilmigtir. Calismada polimer ve
¢ozucl yapisi, polimer-¢ézucu etkilesimi, c¢apraz baglanma ve iletken dolgu maddesi
konsantrasyonun da piezorezistif davranigta etkili oldugu belirtilmistir (Paviovsky ve Siegmann,
2009).

Li ve Shimizu tarafindan yapilan ¢alismada S/EB orani 30/70 olan SEBS ve ¢ok duvarli karbon
nanotupleri (MWCNTs) kullanimigtir. Karigtirma iglemi ylksek kayma kuvveti uygulayan
ekstruder ile yapilmigtir. Elde edilen kompozitlerin iletkenlige gegisi %2.5-5 MWCNT
konsantrasyonu arasindadir. Calismada %5 ve %15 MWCNT iceren kompozit filmler
piezorezistif davraniglari agisindan degerlendiriimistir. SEBS’lerin en 6énemli avantaji olan
yuksek oranlarda esneyenebilme Ozelliginden faydalanarak % 300 uzama degerlerine kadar
iletkenlikte meydana gelen degisim incelenmistir. % 5 MWCNT igeren kompozitin % 300
uzama sonunda iletkenliginde 10 oraninda bir degisim gozlenirken, % 15lik kompozitte 10
civari bir degisim gozlenmistir. Bu beklenen bir durumdur ve iletkenlige gecis
konsantrasyonunun Uzerinde kompozit doygun hale gelecegi icin iletken agin pargalanmasi
daha zor olmaktadir (Li ve Shimizu, 2009). Bu ¢alismada her ne kadar piezorezistif davranis
incelenmis olsa da dinamik bir 6lgim yapilmamistir. Numune kademeli olarak gerdiriimis ve
sadece belli uzama degerlerinde &lcim alinmistir. Uzama sirasinda sudrekli bir 6lgim
yapimamigtir. Eger herhangi bir etkinin surekli olarak takip edilmesi gerekiyorsa dinamik dlgim
yapimalidir. Calismanin dnemli bir dider eksikligi de dinamik olarak tekrarli (cyclic) elektriksel
iletkenlik olgimlerinin yapilmamasidir. CUnkl sensor malzemesinde meydana gelen kalici-

gegici deformasyon elektro-mekanik 6zellikler agisindan ¢ok énemlidir.
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Melnykowycz ve ekibi, ticari olarak piyasada bulunan iletken monofilament sensorleri ve
hazirladiklari karbon siyah/SEBS’den olusan farkli boyutlardaki monofilamentleri, sensor
performanslari agisindan kargilastirmistir. Monofilamentler eriyikten egirme yontemi ile iletken
kompozit monofilamentler yapilmistir. Uretilen monofilamentlerden ince olan karbon
siyah/SEBS esasl iletken monofilamentlerin ticari olarak piyasada bulunan karbon
siyah/dogal kauguk ve iletken silikon elastomerlerden daha iyi Ozellikler sergiledikleri
bildirilmistir (Melnykowycz vd., 2014). Calisma termoplastik elastomer esasl sensorler igin
onemlidir fakat calismanin en dnemli eksiklikleri deneysel galisma ve malzemelerin icerigi
hakkinda ayrintii bilgi verilmemesidir. Ozellikle iletken kompozitler icin ¢cok dnemli olan
iletkenlige gecis konsantrasyonunun (perkolasyon esigi) ve iletken-dolgu maddesi
konsantrasyonu iligkisi hakkinda bilgi verimemesi diger sistemlerle kiyaslamayi
zorlagtirmaktadir. Ayrica sensorlerin fiziksel gorunuslerinin ya da taramal elektron mikroskop
(SEM) goruntulerinin veriimemesi en dnemli eksikliklerdendir. Diger karbon siyah/SEBS esasl
iletken kompozitlerde daha ylksek uzama degerlerine ulagimasina ragmen, bu ¢aligmada
yuksek dederlere ¢iklamamasi sensorin kullanim alanini kisitlamaktadir.

Grafen ve tlrevlerini (grafen, grafen oksit, indirgenmis grafen oksit) iceren SEBS
kompozitlerine iligkin literatirde ¢ok az ¢alisma bulunmaktadir. Bunlardan bir tanesi Cao ve
arkadaglar tarafindan gergeklestiriimistir. Calismada “click kimyasi” kullanilarak, grafen
oksitler triblok SEBS kopolimerine kovalent baglarla baglanmistir. Elde edilen SEBS-c-GO
agrrlhkgca %35 oraninda SEBS polimerini icermektedir. Calismada detayli olarak “click
kimyasI’reaksiyonunun nasil gergeklestirildigi ve % 0.5, 1 ve 2 SEBS-c-GO igeren polistiren
kompozitlerin i1sil ve mekanik 6zellikleri degerlendirilmistir ve GO kullanmi ile hem kopma
dayaniminda hem de elastik modulinde yaklasik %75 civari bir artis oldugu ve isil kararlihginin
arttigr bildirilmistir (Cao vd., 2011). Ancak, hazirlanan kompozitlerin elektriksel iletkenligi ve
piezorezistif davranigi hakkinda herhangi bir ¢alisma yapimamigtir.

Bir bagka ¢alismada ise, grafen dolgu malzemesi, oktadesilamin ile modifiye edilmis ve Maleik
asit ile asilanmigs SEBS (SEBS-g-MAH) ile ¢ézlcu ortaminda karistinimistir. Bu ¢alismada,
GO yuzeyinde bulunan amin bilesiginin SEBS elastomerine bagli maleik asit ile reaksiyona
girecedi ve amit baglari ile baglanmasi sonucu, SEBS ile dolgu maddesi arasinda daha gugli
bir matris-dolgu arafazi elde edilecedi dusunulmustur. Agirlkca % 0.5, 1.0, 2.0 ve 4.0 oraninda
modifiye edilmis grafen igeren kompozitlerin mekanik ve elektriksel 6zellikleri incelenmistir.
Kopma dayanimi yaklasik olarak %70 artarken, AC (1 Hz) iletkenligi ise 2.5x10®den 1.2x10-
11 S/cm’ye yukselmistir (Shi vd., 2014). Calismada kompozitin DC iletkenligi ve piezorezistif

davranigi hakkinda herhangi bir bilgi verilmemistir.
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2.4.4 Termoplastik Elastomer Esasli Piezorezistif Tekstil Sensorleri

Giyilebilir elektronikler, geleneksel bir tekstil Grininidn Uzerine elektronik uygulamalarda
kullanilan geleneksel bir sensérun adapte edilmesi ya da tekstil sensoérlerinin kullanimasiyla
elde edilmektedir. ilk gruptaki Urtnler sert, konforsuz, bakimi ve kullanimi zor olan sistemler
oldugu icin son yillarda tekstil sensorleri alanindaki galigmalar artmigtir. Bu noktada asil amag,
hafif, konforlu, insan ve ¢evresi ile ilgili bilgileri kolaylikla ve hassas bir sekilde aktarabilecek
giyilebilir sistemler gelistiriimesidir. Tekstil sensorleri de klasik sensorler gibi, kapasitif, optik,
piezoelekirik ya da piezorezistif esasli olabilmektedir. Piezorezistif tekstil sensoérleri uzama
sensorleri (De Rossi vd., 1999; Toprakci, 2012; Atalay vd., 2013; Toprakci vd., 2013), gaz
sensorleri (kimyasal sensor) (Kincal vd., 1998), sicaklik sensorleri (De Rossivd., 1999), basing
sensorleri (De Rossivd., 1999; Shu vd., 2010) olarak, sadlk takibinde (health monitoring)
(Huang vd., 2008), rehabilitasyonda ve vicut durugunun izlenmesinde, eldiven (De Rossivd.,
1999), ayak bandaji (Munro vd., 2008), mayo (Tesconi vd., 2007), ayakkabi tabani (Shu vd.,
2010), ve i¢ gamasiri (Campbell vd., 2007) gibi farkli formlarda kullanimigtir.

Piezorezistif tekstil sensorleri icin en dnemli dncelik tekstil malzemesinin timundn ya da bir
kisminin iletken olmasidir. Sekil 2.15'de 6zetle verildigi gibi iletken kumaslar farkli yontemlerle
elde edilebilmektedir. Temelde iletken teksti mamulleri ya Uretim sirasinda iletken olarak
uretimekte ya da tekstli mamdaline Uretimden sonra farkli yontemlerle iletkenlik
kazandirimaktadrr. Ik yontemde, Uretim sirasinda iletkenlik kazandirimasy, iletken ipliklerin ya
da monofilamentlerin dokuma veya 6rme sirasinda kumaslarin yapisina dahil edilmesiyle elde
edilmektedir. Bu amagla iletken iplik olarak metal iplikler, karbon lifleri, ylzeyi metal ya da
karbon ile kaplanmig lifler ya da iletken polimer kompozit lifler kullanilabilmektedir. iletken
liflerin dokuma ya da 6érme kumasglarin yapisina dahil ediimesi isleminin en 6nemli dezavantaji
kumas dokusunun olusumu sirasinda iletken ipliklerin ¢esitli mekanik etkilere maruz kalmasi
ve zarar gormesidir. Bir diger dezanantaj da kumas dokusunun i¢inde ipliklerin bukilmesi ve
hassasiyetlerini yitirebilmesidir. Dokuma veya 6rme kumaslarda uygulanan gerilimin her
bilesene aktarimasi iplik ya da monofilament yapisina gore dedismektedir. Kumastameydana
gelen gerilimin esit olarak her bilesene aktarimasi yani kullanilan sensor elamaninin gergek
gerilimi ya da uzamay! yansitabilmesi agisindan ¢ok 6nemlidir. Ayrica bu yontem maliyet
acisindan da ¢ok avantajli degildir. Genellikle iletken ipliklerin Gretimi geleneksel Urtnlere gore
olduk¢ca pahaldir. Dokuma-6rme sirasinda da iletken yapilara zarar vermemek igin Uretim
hizlar olduk¢a disuk tutulmakta bu da Uretim maliyetini artirmaktadir (Castano ve Flatau,
2014).
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iletken Kumaslar
Lif ya da iplikten olusan yapilar

Uretim esnasindasaglanan Uretimden sonrasaglanan
iletkenlik iletkenlik
iletken iletken iletken
iplikler Kaplama iplikler
N 45 ] I
Ekstruderden e . o Film kaplama Elektro Orgiiya da
gegirilmis n?:tlgllll:ra‘;lso Ilitkeln I|f/||p||k (Kaplama, kimyasal i:tllr::: nakis yoluyla
kablo aplamalari Baski) kaplama P isleme

Sekil 2.15. lletken tekstillerin elde edilme yéntemleri (Castano ve Flatau, 2014)

ikinci yéntem ise, tekstil mamuliiniin Uretiminden sonra fonksiyonellestiriimesidir.  Bu
yontemde, tekstil tGrlnlerinin Uzerine iletken iplikler ya da monofilamentler, yapistirma, isleme,
dikme ya da nakis gibi yontemlerle adapte edilmektedir (Cho vd., 2011). Bu iglemlerin amaci
dokuma ya da 6rme gibi islemlerin dezavantajlarini minimize etmektir. Yani iletken yapilarin
daha az zarar gérmesi ve Uretim maliyetlerinin azaltimasi en énemli hedeflerdendir. Bu
yontemler her ne kadar digerlerinden daha uygun gibi goriinse de iletken yapilar igsleme ve
nakis sirasinda zarar gorebilmektedir ya da bu iglemler icin 6zel donanim gerekebilmektedir.
letken yapilarin yapistirimasi igslemi sirasinda ise malzemeye gok zarar verimese de
monofilamentler belirli bir bir kalinliga ve sinirli dayanima sahip oldugundan, kivrimh bir yapiya
sahip olan insan vicudunda meydana gelen tim hareketleri tam olarak yansitmakta yeterli
olmayabilir. Bu ylzden genellikle tekstii mamulinin ylzeyinin kaplanmasi islemi tercih
edilmektedir. Kaplama islemi Sekil 2.15’de goéruldugu gibi elektrokimyasal (Jin vd., 2004)
(kimyasal buhar ¢oktirme (chemical vapor deposition, vapor coating) ya da puskurtme
(sputtering) (Cho vd., 2011)) yéntemlerle yapilabildigi gibi geleneksel endustriyel kaplama ve
baski yontemleri ile de yapilabilmektedir (Toprakci vd., 2013). Elektrokimyasal yontemler
geleneksel baski ve kaplamaya gore daha hassas olmalarina ragmen donanim gereksinimi,
maliyet ve slrekli Uretim kapasitesi agisindan dnemli dezavantajlara sahiptir. Bu ylzden
geleneksel olarak endustride yillardir kullanilan baski ve kaplama iglemleri tekstil sensérlerinin
Uretilmesiicin en uygun, en kolay ve en ucuz yontemlerdir. Bu ydontemlerde temel olarak iletken
baski pati ya da kaplama malzemesi hazirlanmakta, kumasin yuzeyi kaplanmakta ve Urun
kurutulmaktadir. Bu alandaki ¢aligsmalar ilk olarak De Rossive grubu tarafindan baslatimistir
(De Rossi vd., 1999). iletken malzeme olarak iletken polimerler (Inherently Conducting
Polymer, ICP) (De Rossi vd., 1999; Munro vd., 2008) ya da iletken elastomer kompozitler
(Tognetti vd., 2005; Tesconi vd., 2006; Toprakci vd., 2013) kullanimistrr. iletken elastomer
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kompozitler daha yiksek esneme yetenekleri, stabiliteleri ve daha kolay bir sekilde yizeye
kaplanmalari, hammadde agisindan daha yaygin bir sekilde bulunma gibi 6zellikleri sayesinde
iletken polimerlere gore daha avantajlidir.

letken elastomer kaplamalarla elde edilen piezorezistif tekstil sensérlerin hazirlanmasinda
genellikle kargsimiza plastiklestiriimis termoplastikler (Toprakci vd., 2013) konvansiyonel
elastomerler (Flandin vd., 2000; Das vd., 2002) silikon esasli elastomerler (Lorussi vd., 2005;
Tognetti vd., 2005; Tesconi vd., 2007; Shu vd., 2010; Toprakci vd., 2013) ve TPE'ler
cikkmaktadir (Cochrane vd., 2007; Mattmann vd., 2008; Cochrane vd., 2010).

TPE’ler kullanilarak hazirlanan tekstil sensorleri hakkinda yapilan galigmalar oldukga sinirlidir.
Bu calismalardan birinde, Cochrane ve ekibi, karbon siyah/SBS kullanarak iletken kompozit
elde etmiglerdir. Bu kompozitlerin elektriksel 6zellikleri incelenmis ve IV davranisi agisindan
lineer bir davranig gdsteren, dzdirenci 100 Qm’nin altinda olan ve %27 karbon siyahi igeren
kompozitin sensér olarak en uygun kompozisyon oldugu belirlenmigtir. Karbon
siyah/SBS/kloroform iceren ¢oOzelti kumasin Uzerine kaplanmigtir (Sekil 2.16), Uzerindeki
¢ozlcl buharlastirimis ve piezorezistif 6zellikleri incelenmistir. Bu tekstil sensértiinin GF

degeri 80 olarak belirlenmistir (Cochrane vd., 2007).

Sekil 2.16. a)Tekstil karbon siyah/SBS kaplanmis tekstil sensori (Cochrane vd., 2007) b)

Parasute entegre edilmis tekstil sensért (Cochrane vd., 2010)

Ayrica, Cochrane ve galisma grubunun yaptigi bu c¢alismada, sicaklk ve nem gibi ortam
kosullarinin sensdr davranisina etkisi de incelenmistir. Bu asama iki kisimda incelenmigtir.
Bunlardan birisi sicaklik sabitken, nem (RH) oranlarinin degistiriimesi bir digeri de nem
sabitken sicaklk degerlerinin degistirimesidir. Hazirlanan tekstil sensorlerinin ortamdaki
nemden, sicaklida kiyasla daha fazla etkilendidi ve nem oranina bagh olarak direncinde
degisim gozlendigi ifade edilmistir. Bunun sebebi ise, SBS’nin saf halde bulunmayip icinde
%27 oranda nem ¢gekme 6zelligi olan kalsiyum karbonati icermesi ve boylece karbon siyahinin
nem tutabilmesi ile iliskilendiriimistir (Cochrane vd., 2007). Calismanin devaminda uretilen
sensorler farkli uzama oranlarinda esnetiimis fakat ¢ok blydk farkllar goézlenmemistir.

Geleneksel elastomerlerle yapilan ¢alismalarda uzama hizinin piezorezistif davranisa énemli
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etkisi oldugu rapor edilmistir (Das vd., 2002). Bu ylzden bu davranig TPE’lerin piezorezistif
davranislari agisindan énemli bir bulgudur. Fakat bu ¢alisma tekrarli sekilde yapilmamistir ve
tekstil sensérinde meydana gelen toplam deformasyon hakkinda bilgi veriimemigtir.
Calismanin sonunda ise parasute entegre edilen tekstil sensorleri gergek ugus testine maruz
brrakimig ve ugus sirasinda yapida meydana gelen deformasyonun dogru bir sekilde
Olguldtigu rapor edilmistir (Cochrane vd., 2010). Bu calisma TPE’lerin sensér uygulamalari
acisindan énem tasimaktadir.

TPE esasl tekstil sensorleri ile yapillan bir diger ¢alisma ise, Mattman ve ekibi tarafindan
gercgeklestiriimistir. Bu galismada karbon siyahi/ SEBS kompozit monofilamentleri tretilmis ve
kiyafetlere silikon ile yapistirimistir (Sekil 2.17). Monofilamentler %50 oraninda karbon siyahi
icermektedir. Hazirlanan tekstil sensoriinde, histerezis (hysteresis), sensorin relaksasyon
davranigi, calismaaraligi, test hizinin etkisi), gerilimin uzun sureli gevrim seklinde uygulanmasi
(long term cycling), yaglanma ve yikanabilirlik gibi faktorler incelenmigtir ve literatire en ¢ok
katkisi olan ¢aligmalardandir. Yapilan ¢alisma sonunda 0-80% uzama sirasinda lineer bir
piezorezistif davranig gozlenmis, farkli hizlarda uzama islemi gerceklestirildiginde ve islem
3800 kez tekrar edildiginde elde edilen degerlerde énemli bir fark gdézlenmemistir. Yaglanma
oranini belirlemek i¢in 9 haftalk sure zarfinda dlgumler yapiimis, ylkama dayanimi igin de 2 ay
boyunca geleneksel ykama deterjani ile 30°C’de yikanmistir. Her iki durumda da sensor
davraniginda o6nemli degisiklikler gozlenmemigtir. Bu galigmanin sonunda sensorler vicuda
yapisan bir kiyafetin farkli bolgelerine yerlestiriimis ve farkli hareketler ile direngte meydana
gelen degisimler izlenmistir (Mattmann vd., 2008). Bu calisma tekstil sensodrleri alaninda
yapilan en kapsamli ¢alismalardan birisi olmasina ragmen, kullanilan karbon siyahi orani (%
50) oldukga yuksektir.

electrical connections
(conductive epoxy CW2400)

2cm

Jy y.
.";..'

=3 ;.
Ssensor thread \ g

S "
e attachment t6%gxtile
/ & with siliconéa

textile connection
to measurement system

Sekil 2.17. a) Karbon siyah’ySEBS monofilament b) silikon yapistirici ile tekstil yizeyine
yapistirlmig sensor (Mattmann vd., 2008)

25 Sonug
Ozetlemek gerekirse, esnek konforlu giyilebilir piezorezistif tekstil sensérleri Gretmek icin
esneme yetenedi olan iletken kompozitler gerekmektedir. Bu tlr polimer kompozitlerde

iletkenligi saglamak amaciyla karbon siyahi, karbon lifleri, grafit gibi mikro boyutlara sahip

34



@)
malzemeler kullanilabildigi gibi, karbon nanolifleri, karbon nanotipleri ve grafen, grafen oksit
gibi nano malzemeler de kullanilabilmektedir. llave edilen iletken dolgu maddeleri rijit
malzemeler oldugu igin, bir taraftan iletkenligi artirmakta diger taraftan da yapinin daha rijit bir
hal almasina yani esnekliginin azalmasina sebep olmakta ayni zamanda karistirma iglemlerini
de zorlastrmaktadir. Bu yuzden aspek orani yiksek olan karbon esasli nano dolgu
malzemeleri ve tlrevleri, kimyasal, elektriksel ve mekanik 6zellikleri nedeniyle son vyilarda
nano-dolgu olarak iletken kompozit yapiminda tercih edilmektedir.

Bunlarin yaninda uzama ve basing sensoérlerinde, yiuk altinda esneyebilen ve yuk
kaldiridiginda orijinal boyutuna geri donebilen (ylksek elastikiyet) dayanikli iletken
malzemelere ihtiyag duyulmaktadr. iletken partikiil iceren elastomerler, sahip olduklari elektro-
mekanik Ozellikleri dolayisiyla bir ¢ok uygulamada yer bulmustur. Fakat Ustiin mekanik
Ozelliklere sahip termoplastik elastomerlerden 6zellikle hem basing hem de uzamaya bagl
piezorezistif 6zelliklerinin bildirildigi bir tek ¢calismaya ulasiimigtir (Estrada Moreno vd., 2009).
Bu ylzden bu alanda yapilacak c¢alismalar hem bilimsel hem de endustriyel agidan énem

tasimaktadir.
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3. GEREG ve YONTEM
Proje temelde asagidaki adimlardan olusmaktadir:

e |P 1: Projede uretilecek grafen oksit, indirgenmis grafen oksit ve iletken kompozit
filmlerin tasarimi ve gerekli kimyasal ve cihazlarin alinmasi ve ¢aligtirimasi

e |P 2: GO/iGO uretimi ve karakterizasyonu

e IP 3: iletken SEBS-iGO kompozit filmlerin liretimesi ve karakterizasyonu

e |P 4: SEBS-IGO iletken kompozit filmlerin mekanik 6zelliklerinin dlglimesi

e |P 5: SEBS-iGO iletken kompozit filmlerin elektriksel 6zelliklerin élglimesi

e |P 6: SEBS-IGO iletken kompozit filmlerin kumasa aktarimasi ile tekstil sensorin
hazirlanmasi ve morfolojik, mekanik ve elektriksel 6zelliklerinin incelenmesi

Bu asamalarda kullanilan tim cihaz, kimyasal ve yontemler asagida verilmektedir.

3.1 Grafen Oksit/indirgenmis Grafen Oksit Uretimi

Grafen oksit Uretimi modifiye edilmis Hummers yontemi ile gerceklestiriimistir. Buna gore bu
islemdeki temel amag, Sekil 3.1’de gdsterildigi gibi, grafitin yapisinda bulunan tabakalarin
aralarinin acilmasi, yizey alan/hacim oraninin artirimasi ile grafen oksit eldesi ve grafen

oksidin elektriksel iletkenliginin artirlmasi igin indirgeme isleminin gergeklestiriimesidir.

Rediksiyon @

Grafit Grafen Oksit indirgenmis
Grafen Oksit

Oksidasyon

—

Sekil 3.1. indirgenmis GO eldesi

1 g grafit 0.5 g sodyum nitrat (NaNOs3) ile karistirimis, daha sonra 23 ml silfirik asit (H2SO4)
ilave edilmigtir. Karigim buz banyosu igerisinde 0°C’ye sogutulmustur ve bu karisima 3 g
potasyum permanganat (KMnO4) yavascga eklenmistir. Bu esnada sicakligin 20°C’nin Uzerine
ckkmamasina 6zen gosteriimistir. Daha sonra karisim buz banyosundan ¢ikarilarak
karistiricida 35°C’ye kadar isitimis ve bu sicaklikta 30 dk bekletiimistir. Bu stire sonunda 46
ml saf sukarigima yavagcga ilave edilmistir. Bu esnada sicaklik 98°C’ye kadar yukselmistir. Bu
sicaklikta 15 dk bekletilen karigima 140 mL 80°C’de istimis saf suilave edilmigtir. Daha sonra
%3’lUk hidrojen peroksit (H202) ilave edilmistir ve agik sari-kahverengi renkli karigim
filtrelenmis ve saf su ile ylkanmistir.(Hummers ve Offeman, 1958) Hummers metodu ile elde

edilen 100 mg grafen oksit (GO), 100 ml saf suigerisinde sari-yesil-kahverengi renkli homojen
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bir karisim elde edilene kadar ultrasonik karistiricida bekletiimistir. Homojen karigima 1 ml
hidrazinmonohidrat eklenmis ve siyah renkli bir ¢okelti olusana kadar 100°C’de refliksde
bekletiimigtir. Bu adim ile indirgenmis grafen oksit elde edilmigtir. Elde edilen indirgenmis
grafen oksit, cam filtre ile sUzUlUp, sirasiyla saf su ve metanol ile yikanmig ve vakum etivde
kurutulmustur (Stankovich vd., 2006a; Stankovich vd., 2006b; Stankovich vd., 2006c;
Stankovich vd., 2007) Sekil 3.2'de indirgenmis grafenoksitin (iGO) eldesi sematik olarak

gosterilmistir.
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Tablo 3.1. Grafen oksit Uretimi sirasinda kullanilan malzemeler ve cihazlar

Malzeme/Cihaz

Marka/ CAS numarasi

Grafit Merck/ 7782-42-5

H2SO4 Merck/ 7664-93-9 (%95-97 Saflik)
KMnOa4 Merck/ 77-22-64-7

NaNOs Merck/ 7631-99-4
Hidrazinmonohidrat Merck/ (%80)

H202 Merck/ (%30)

HCI Merck (%37)

Hassas Terazi

Sartorius CP 2250

Isiticih Manyetik Karigtiric

Stuart SB—162

Ulrasonik Banyo

Bandelin RK-100

Distile su cihazi

STUART W-4000 model, cam su distilasyon seti

Vakum Etuv

Binder

Grafit+NaNO;  H,SO,

KMnO,

“ﬁ‘ﬁﬁ;lﬁ%fﬁ

<20°C

30 dakika
35°C

15 dakika
98 °C

Hidrazinmonohidrat H,0,

&5 -

100°C

Grafen F|Itrasyon
Oksit

Sonikasyon

Sekil 3.2. Modifiye Hummers yontemi ile indirgenmis GO eldesi (Hummers ve Offeman,

1958; Stankovich vd., 2006a; Stankovich vd., 2006b; Stankovich vd., 2006c¢c; Stankovich vd.,

2007)
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3.2 Grafen Oksit ve indirgenmis Grafen Oksit Karakterizasyonu

Grafit, GO ve iGO’nun karsilastirimasi icin morfolojik karakterizasyon TEM ve SEM ile; optik
absorpsiyon 6zellikleri UV spektrofotometre (UV-VIS) ile, kristal yapinin ve grafen tabakalari
arasindaki mesafenin saptanmasi X-Isinlari Difraksiyonu (Kirinimi) (XRD) analizleri ile
kimyasal yapi, X-isinlari fotoelektron (XPS), Fourier Transform Infrared (FTIR) ve Raman
spektroskopisi ile gergeklestiriimistir. Bu analizlerin hangi cihazlarla hangi kosullar altinda

gerceklestirildigi asagida verilmektedir.

SEM: Grafit, GO ve iGO’nun morfolojisi alan emisyon taramali elektron mikroskobu (FESEM)
ile gerceklestiriimistir. Bu analiz, Orta Dodu Teknik Universitesi Merkezi Arastirma
Laboratuvar'nda bulunan JEOL JSM-6400 marka cihaz ile gerceklestirilmistir. Analiz 20 kV’'de
500x - 200.000x arasindaki buyutme oranlarinda yapimistir. Numuneler iletken oldugu igin
kaplama yapilmamigtir. 0.01 gr agirhgindaki toz numuneler 10 ml etanol icinde yaklasik 5 dk
calkalandiktan sonra plastik pipet ile dlgim yapilacak stublarin Gzerine aktarimis ve etanolin

buharlagsmasindan sonra dlgcim gerceklestirilmistir.

TEM: Caligmalarda kullanilan grafit mikron boyutunda oldugu ve bir surl tabakadan olustugu
icin TEM ile analiz yaplmamigtir. Elektronlarin o kalinliktaki bir numuneden gecme sansi
yoktur. GO ve iGQO'ya iligkin TEM analizleri, Eskisehir Osmangazi Universitesi Merkezi
Arastirma Laboratuvari Uygulama ve Arastirma Merkezi'nde bulunan JEOL JEM 1220 marka
ve Orta Dogu Teknik Universitesi Merkezi Aragtirma Laboratuvar'nda bulunan Jeol 2100 F
200kV RTEM, FEI 120 kV CTEM marka gegirimli elektron mikroskobu ile yapimistir. Analiz 80
kV'de 20.000x-150.000xarasindaki blyutme oranlarinda yapimistir. 0.01 gr agirhigindaki toz
numuneler 10 ml etanol i¢inde yaklasik 5 dk kadar calkalandiktan sonra plastik damlalikla
Olcim yapilacak gridlerin Uzerine aktarimis ve etanolin buharlagsmasindan sonra Olgim

gergeklestiriimistir.

TGA: Grafit, GO ve iGO’nun termal gravimetrik analizleri Yalova Universitesi Arastrma
Laboratuvarlarrnda bulunanSeiko, TG/DTA 6300 marka cihaz ile azot atmosferi altinda 30-
650°C arasinda 20°C/dk istma hizi gergeklestirimistir. Olgimlerden 6nce numuneler 60°C’de

vakum etiivde 12 saat kurutulmustur.
UV-Vis: GO ve iGO’nun ultraviyole ve gorunir isik (UV-Vis) absorpsiyon spektroskopisi Yalova

Universitesi Arastirma Laboratuvarlarrnda bulunan Shimatzu, UV 1800 marka cihazi ile

gergeklestiriimistir. Distile su ile hazirlanmig 0.05 mg/ml numune igeren ¢ozeltiler 30 dk
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boyunca sonikasyona tabi tutulmus ve hemen ardindan kuartz kivetlere doldurulmus ve 200-

600 nm arasinda genel tarama yapimistir.

XRD: Grafit, GO ve iGO’nun mikro-yapilari XRD analizi ile gergeklestiriimistir. Bu analiz,
Eskisehir Osmangazi Universitesi Merkezi Arastrma Laboratuvari Uygulama ve Arastirma
Merkezi'nde bulunan Panalytical Emperian marka ve Orta Dogu Teknik Universitesi Merkezi
Arastirma Laboratuvar’nda bulunan Rigaku Ultima-IV marka cihaz ile gergeklestiriimistir. XRD
Olgcimleri 5-60° arasinda 0.01°/sn tarama hizi ile Cu Ka radyasyonu (0.154 nm) kullanilarak

yapimigtir.

XPS: Grafit, GO ve iGO’nun yuzey bilesimleri XPS analizi ile gerceklestiriimistir. Bu analiz,
Orta Dogu Teknik Universitesi Merkezi Arastrma Laboratuvar’nda bulunan PHI-5000
Versaprobe marka cihaz ile gergeklestirilmistir.

FT-IR: Grafit, GO ve iGO’nun kimyasal yapilari Fourier Transform Infrared (FTIR)

Spektroskopisi ile  gergeklestiriimistir. Bu analiz, Yalova Universitesi Aragtrma

Laboratuvarlar’rnda bulunan Perkin EImer, Spectrum 100 marka cihaz ile gergeklestirilmistir.

Raman: Grafit, GO ve iGO’nun mikro-yapilari Raman analizi ile gergeklestiriimistir. Bu analiz,
Orta Dogu Teknik Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarrnda bulunan Reinshaw inVia
marka cihaz ile gergeklestiriimistir. Olgiimler, 532 nm lazer kullanilarak yapilmistir.

Olgumlerden énce numuneler 25°C’de 12 saat vakum altinda bekletilmistir.

BET: Grafit, GO ve iGO’nungok noktali Brunauer-Emmett—Teller (BET) ylizey alani analizi
Orta Dogu Teknik Universitesi Merkezi Arastrma Laboratuvar’nda  bulunan
QuantaChrome Autosorb 6B marka cihaz ile gergeklestirilmistir. Olcimden 6nce numuneler bir
gece vakum altinda 30°C’de degassing islemine tabi tutulmustur.

3.3 Kompozitlerin Uretimi

Kompozitler hem film hem de silindir formunda Uretilmisgtir.

Kompozit filmler hem grafit hem de iGO ile hazirlanmigtir. Bunun sebebi laboratuarda Uretilen
iGO’nun kompozitin elektriksel 6zelliklerde nasil bir degisime sebep oldugunun gézlenmesidir.
Her iki grup kompozit de ayni yontemlerle hazirlanmig ve karakterize edilmistir. Bunun yaninda
farkl yapidaki SEBS polimerleri ve farkh ¢ézgenlerin kompozitlerin morfolojik ve elektriksel
Ozelliklerine olan etkisinin incelenmistir. Polimer ve dolgu maddeleri vakum ettvde 40°C’de bir

gun kurutulduktan sonra kullanimistir. Kompozit filmler Sekil 3.3'de goruldigu gibi ve Tablo
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3.2’de verilen malzeme ve donanmla iic admda hazirlanmistir. ik admda polimerler farkli
¢ozgenler ile manyetik karistiricida bir gece karistirilarak polimerlerin tamamen ¢dzinmesi
saglanmis ve stok c¢ozeltiler hazirlanmistir. Bunun amaci dolgu maddesinin polimer iginde
homojen bir sekilde dagimasinin saglanmasidrr. ikinci adimda, dolgu maddesine bir miktar
¢6zgen eklenmis ve yuksek kayma hizinda galisan ve proje kapsaminda alinan karigtiricinin
(Sekil 3.4) icinde 1dk slreyle karistirimistir. Bu karisima hazirlanan stok c¢ozeltilerden
kompozisyona uygun miktarda polimer ¢dzeltisiilave edilmis ve 1 dk daha karistirimistir. Elde
edilen dolgu maddesi-polimer-gézgen karigimi petri kaplarina dokidlmis ve c¢eker ocaga
birakilip, ¢dzgenin buharlagsmasi beklenmistir. Bunun ardindan petri kaplari vakum etlivde
40°C’de bir gece bekletiimis ve yapida kalan ¢ézgenin de uzaklagtirimasi saglanmigtir.

Tablo 3.2. Kompozit Gretimi sirasinda kullanlan malzemeler ve cihazlar

Malzeme/Cihaz Marka/ CAS numarasi
Grafit Merck/7782-42-5
IGO Laboratuvarda sentezlendi
Toluene Merck/108-88-3 (%99,9 saflik)

Tetrahydrofuran (THF)

Merck/109-99-9 (%99,9 saflik)

Kloroform

Merck/67-66-3 (%99,9 saflk)

SEBS-1 20/80 S/EB, Taipol
SEBS-2 20/80 S/EB , Taipol
SEBS-3 30/70 S/EB, Taipol
SEBS-4 30/70 S/EB, Taipol
SEBS-5 30/70 S/EB, Taipol
Plastiklestirici Merlot 261-1, Petroyagd

Hassas Terazi

Sartorius CP 2250

Istticih Manyetik Karigtiric

Stuart SB-162

High Shear Karistiric Mezerustar

Vakum Etuv Binder

Etav Elektromag, M420 P

Sicak Pres (Cince oldugu i¢in okunmuyor)

Distile su cihazi

STUART W-4000 model, cam su distilasyon seti

Uclincii ve son adimda ise ¢ozeltiden dokme ydntemi ile elde edilen bu filmler, teflonla
kaplanmis kare metal plakalar arasina yerlestirilerek proje kapsaminda alinan sicak

pres altinda (Sekil 3.5) belirli sicaklikta, belirli basing altinda belirli sire bekletilmistir.
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islem sirasindaki kosullar MFI, DSC ve TGA verileri dikkate alinarak deneme yanima
yoluyla belirlenmistir. Bunun yaninda SEBS-3, SEBS-4 ve SEBS-5 koduna sahip 30/70
blok oranindaki polimer plastiklestirici ve 1sil stabilizatér ile karistirimis ve
islenebilirlikleri kolaylastirimistir. SEBS-3 en yuksek molekuler agirliga sahip oldugu
icin 20/80 oraninda plastiklestirici, SEBS-4 orta molekiler agirhiga sahip oldugu igin
30/70, SEBS-5 ise bu gruptaki en dusik molekiler agiriga sahip oldugu igin 40/60
oraninda plastiklestirici icermektedir. Her polimer icin farkl oranlar denenmis ve
islenebilirlik i¢cin en uygun oran bu sekilde belirlenmigtir. Tablo 3.3'de kompozit filmlerin

basingla kaliplama kosullari veriimektedir.

Polimer Cozgen Polimer
Grandilleri Cozeltisi
C¥ ¥
e::
0o o )
12 saat
Karistirma ‘
Dolgu Polimer Gozgenin

i Ozgen
Maddesi (028 Cozeltisi Uzaklagsmasi

P B i

1dk 1dk Cozeltiden Dokme
Karistirma Karistirma

Pres ve
Plakalar

Film

Basingla
Kaliplama

Sekil 3.3. Kompozit film dretim agsamalari
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Sekil 3.4 Yiksek deformasyonlu planetary galkalama ve karigtirma cihazi

Tablo 3.3. Kompozit filmlerin Gretim kosullari

Polimer | Dolgu Maddesi | Gézgen Basingla Kaliplama Kosullari

SEBS-1 | Grafit THF T: 180°C P: 2.5 MPa Siire: 2 dk.
SEBS-1 | Grafit Toluen T:180°C P: 2.5 MPa Sure: 2 dk.
SEBS-1 | Grafit Kloroform | T: 180°C P: 2.5 MPa Sure: 2 dk.
SEBS-1 | iGO THF T: 180°C P: 2.5 MPa Siire: 2 dk.
SEBS-1 | iGO Toluen T:180°C P: 2.5 MPa Sdure: 2 dk.
SEBS-1 | iGO Kloroform | T: 180°C P: 2.5 MPa Sure: 2 dk.
SEBS-2 | Grafit THF T: 180°C P: 3.5 MPa Sdre: 5 dk.
SEBS-2 | Grafit Toluen T: 180°C P: 3.5 MPa Sire: 5 dk.
SEBS-2 | Grafit Kloroform | T: 180°C P: 3.5 MPa Sure: 5 dk.
SEBS-2 | iGO THF T: 180°C P: 3.5 MPa Siire: 5 dk.
SEBS-2 | iGO Toluen T: 180°C P: 3.5 MPa Sdre: 5 dk.
SEBS-2 | iGO Kloroform | T: 180°C P: 3.5 MPa Sure: 5 dk.
SEBS-3 | Grafit Toluen T:190°C P: 0.1MPa Sdre: 6 dk.
SEBS-3 | iGO Toluen T:190°C P: 0.1MPa Sdre: 6 dk.
SEBS-4 | Grafit Toluen T:190°C P: 0.1MPa Sdre: 5 dk.
SEBS-4 | iGO Toluen T:190°C P: 0.1MPa Sdre: 5 dk.
SEBS-5 | Grafit Toluen T:190°C P: 0.1MPa Sdre: 4 dk.
SEBS-5 | iGO Toluen T:190°C P: 0.1MPa Sdre: 4 dk.

42




v

TUBITAK

Sekil 3.5. Sicaklk ve basing kontrolli manuel pres cihazi

Silindir formundaki kompozit dretiminde polimerin ¢dzgen icinde ¢ozunup, iGO ile
karistirimasi ve ¢ozeltiden dokme yontemine gore hazirlanmasi ve bunun ardindan vakum
etivde bekletiimesi aynen film Uretiminde oldugu gibi Uretilmistir. Tek farklilik vakum etivden
alinan numune, Sekil 3.6’da verilen ¢api 10 mm, yuksekligi 10 mm olan silindir seklindeki
kalibin icine doldurulmus ve isi etkisiyle basingta kaliplama ydntemine gore elde edilmigtir.

Kullanilan sicaklik degerleri (Tablo 3.3) filmlerde kullanilan degerlerle aynidir.

Sekil 3.6. Basma numuneleri i¢in kullanilan kalip

3.4 Polimerlerin ve Kompozit Filmlerin Karakterizasyonu
ATR-FTIR: Polimerlerin kimyasal yapilari Yalova Universitesi Arastirma Laboratuvarlarrnda
bulunan Perkin Elmer Spectrum 100 model FT-IR cihazinin ATR modull ile analiz edilmistir.

Spektrumlar 500 cm ile 4000 cmaraliginda 50 tarama yapilarak ile elde edilmistir.

DSC: Polimerlerin 1sil gegis 6zelliklerinin (Tg, Tm) belirlenmesi igin Yalova Universitesinde
Seiko, DSC 7020 ve Orta Dogu Teknik Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarrnda
bulunan Perkin Elmer Diamond marka Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) kullaniimigtir.
Ik 1sitma azot atmosferinde 30-170°C’de 10°C/dk istma hizinda yapimistr. Daha sonra
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numuneler 170°C’den -100°C’ye 10°C/dk hizinda sogutulmustur. ikinci isitma ise, azot

ortaminda -100-270°C arasinda 10°C/dk istma hizinda gerceklestiriimistir.

TGA: SEBS polimerlerinin termal gravimetrik analizleri Yalova Universitesi Arastirma
Laboratuvarlarrnda bulunan Seiko, TG/DTA 6300 marka cihaz ile azot atmosferi altinda 30-
500°C arasinda 20°C/dk isitma hizinda gerceklestiriimistir. Olcimlerden dénce numuneler

60°C’de vakum etlivde 12 saat kurutulmustur.

GPC: Polimerlerin molekiiler agirliklari ile Yalova Universitesi Arastirma Laboratuvarlar’ nda
bulunan Viscotek jel gegirgenlik kromotografisi cihazi ile belirlenmistir. Analiz i¢in, HPLC grade
THF ile 3mg/ml oraninda ¢odzeltiler hazirlanmig ve cihazin igine yerlestiriimigtir.

SEM: Uretilen kompozitlerin morfolojileri alan emisyon taramali elektron mikroskobu (FESEM)
ile gergeklestiriimistir. Bu analiz, Orta Dogu Teknik Universitesi Merkezi Arastirma
Laboratuvarrnda bulunan JEOL JSM-6400 marka cihaz ile gergeklestiriimistir. Analiz 5-20
kV'de 500x-200000x arasindaki blyltme oranlarinda yapilmistir. Numuneler, analizden 6nce

Au/Pd alasimi ile sputter kaplama teknigi ile 3-6 nm kalinliginda kaplanmistir.

Film Kalinhginin Olgiilmesi: Hem elektriksel hem de mekanik karakterizasyon éncesi
numunelerin kalinhdi proje kapsaminda alinan Asimeto (Sekil 3.7) ve Mitutoyo marka dijital

kalinlk o6lcerler kullanilarak belirlenmistir. 10 farkli yerden dlgciim yapilip, ortalamasi alinmistir.

T, —
ToL
L/ @ ASimen o

Sekil 3.7. Dijital kalinlik 6lgme cihazi

Elektriksel Karakterizasyon: Kompozit filmlerin hacimsel 6zdirenci Sekil 3.8'de verilen ve

proje kapsaminda alinan Keithley 6517B Elektrometre ve 8009 Direng Olgim Kiti ile
belirlenmistir. Olgiimler ASTM D-257 esas alinarak yapilmistir. Filmler iki elektrot arasina
yerlestiriimis ve farkl gerilimler altinda goésterdigi hacimsel 6zdirencgler kaydedilmistir. En az

dort dlgim yapilip ortalamasi alinmigtir.
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Sekil 3.8. YUksek direng dlgum cihazi ve test istasyonu

Mekanik Karakterizasyon: Mekanik karakterizasyon ¢ekme, sinme, ¢evrimsel uzama ve
cevrimsel basma testlerinden olusmaktadrr.

Cekme testi: Cekme testi film formundaki kompozitlere uygulanmigtir. Cekme testi
yaplimadan énce numune hazirlanmaktadir. Belirli standarda gore hazirlanan numune, cihaza
yerlestirilir ve yine standarda bagl olarak istenilen gekme hizinda istenilen mesafeye kadar
cekme testi uygulanmaktadir. Test sonrasi elde edilen grafikte yatay eksen (X ekseni)
uzamaya bagli (uzama mm/mm, % uzama vb.) degerleri icerirken, dikey eksen (Y ekseni)
mukavemete bagl (kuvvet, gerilim vb.) degerleri icermektedir.

Kullaniimis olan test cihazi, proje kapsaminda alinan Devotrans basma/gcekme cihazidir (Sekil
3.9). Cekme testlerinde film formunda kullanilan numunelerin genisligi 5 mm, kalinhd 0.3 mm
— 0.6 mm araliginda ve numunenin sikistirldigi ¢eneler arasi mesafe 22.3 mm’dir. Test 50
mm/dk cekme hizinda gergeklestiriimistir. Bu test hizinin segilmesinin sebebi, termoplastik
elastomerlerin bazi durumlarda %800-%1200 gibi gok yuksek kopma uzamalarina ulagsmasidir.
Bu durumda test hizinin yavas olmasi ile bir numuneye ait analiz slresi saatlerce
olabilmektedir. Bu boyutlarin segilmesinin sebebi ise, yiksek kopma uzamasinda daha buyuk
numunelerin cihazin kapasitesinin diginda bir uzunluga ulasabilme riskidir.

Baslangigta numuneye 0.1 N degerinde 6n yik uygulanmis ve sonrasinda 50 mm/dk hizda,
numune kopana kadar ¢gekme islemi uygulanmigtir. Test sonrasi “gerinim (%) — kuvvet (N)
grafigi” elde edilmistir. Kuvvet verileri, numunenin kesit alanina boéltunerek (genislik x kalinhk),
gerilim verileri elde edilmis ve “gerinim (%) — gerilim (kPa)” grafigi ¢iziimistir. Elde edilen gerilim
degeri mUhendislik gerilimidir (engineering stress). Bu grafigin analiz edilmesi ile numunelerin
elastik modull, %100-300-600 uzamalardaki gerilim degerleri ve sekant modulleri

belirlenmistir. Testler 3 defa tekrarlanmis ve ortalamasi alinmistir.
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Sekil 3.9. Basma-gekme cihazi

Siinme (creep) testi: Stinme testlerinde film formunda kullanilan numunelerin genisligi 5 mm,
kalinligi 0.3 mm — 0.6 mm araliginda ve numunenin sikistinldidi ¢eneler aras1 mesafe 22.3
mm’dir. Numuneler %50 uzama degerine kadar deforme edilmis ve o boyutta 10 dk
tutulmuslardir. Test 50 mm/dk gekme hizinda gergeklestiriimistir. Sinme testleri sadece sensor
olarak kullanilabilecek numunelere yapimistir.

Cevrimsel uzama testi: 25 mm genigliginde, 0.3 mm — 0.6 mm kaliniginda ve 50 mm ¢ene
mesafesine uygun olacak sekilde numuneler hazirlanmis ve cihaza sabitlenmistir (Sekil 3.10).
Numuneler %20, 30, 40, 50 uzama oranlarinda 50 mm/dk hizinda 50 ¢evrim isleme tabi
tutulmus ve 1, 5, 10, 50. cevrimlere ait veriler ilgili grafiklerde verilmistir. Bazi numunelerde ise
elektriksel karakterizasyon sirasinda verilen uzama degerlerinde anlamli sensor verisi elde
edilmedigi icin, daha disik uzama oranlarinda (%2, 3, 4, 5) gibi ¢cevrimsel testler yapiimis ve
bunlara ait sonuglar verilmistir.
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Sekil 3.10. Cevrimsel uzama testi

Cevrimselbasma testi: 10 mm ¢apinda ve 10 mm yuksekliginde silindir seklindeki numuneler
basma kafalarinin arasina yerlestiriimis ve %20, 30, 40, 50 basma oranlarinda 50 mm/dk
hizinda 50 ¢evrim igleme tabi tutulmus (Sekil 3.11) ve 1, 5, 10, 50. ¢evrimlere ait veriler ilgili

grafiklerde verilmistir.

— ~II\ —

Sekil 3.11. Cevrimsel basma testi

3.5 Sensorlerin Hazirlanmasi

Uzama sensorlerinin hazirlanmasi: 25 mm genisliginde, 0.3 mm — 0.6 mm kalnliginda ve
50 mm ¢ene mesafesine uygun olacak sekilde hazirlanan numuneler Sekil 3.12°de goéruldugu
gibi bakir teller (4-probe) iletken yapistirici yardimiyla numuneye yapistirimistir. Problar arasi
mesafe 10 mm olarak ayarlanmistir. 4-probe kullanimasinin amaci, daha hassas 6lgim elde
edilmesidir.

Sekil 3.12. Uzama sensdrunun goéranusu
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Basing sensorlerinin hazirlanmasi: 10 mm c¢apinda ve 10 mm ylksekliginde silindir
seklindeki numunelere Sekil 3.13'de goruldugu gibi igne yardimiyla kiguk delikler agiimis ve
bakir teller (4-probe) iletken yapistirici yardimiyla bu deliklere yapistirimigtir. Problar arasi
mesafe yaklagsik 4 mm olarak ayarlanmistir. 4-probe kullanimasinin amaci, daha hassas

Olgim elde edilmesidir.

Sekil 3.13. Basing sensorinun gorinusu

3.6 Sensorlerin Karakterizasyonu

Uzama etkisi altinda elektriksel direncin 6lgulmesi (Piezoresiztansin élgulmesi): Uzama
etkisi altinda direncte meydana gelen degisimlerin belirlenmesi igin numuneler Sekil 3.12'de
goruldigu gibi hazirlanmis, Sekil 3.10'da goruldigu gibi basma-gcekme cihazinin geneleri
arasina yerlestiriimis ve bakir teller 4-probe mekanizmasina gore, proje kapsaminda alinan,
akim kaynagina (Keithley 6221) ve nano-voltmetreye (Keithley 2182A) baglanmigtir (Sekil
3.14). Olgiime hazrr olan numuneler, farkli deformasyon oranlari ve hizlarinda cevrimsel
testlere tabi tutulmustur. islem sirasinda elde edilen veriler Excel verisi seklinde kaydedilmis

ve analiz edilmigtir.

Basing etkisi altinda elektriksel direncin dlgulmesi (Piezoresiztansin 6lglulmesi): Basing
etkisi altinda direncte meydana gelen degisimlerin belirlenmesi i¢cin numuneler Sekil 3.13'de
goruldugu gibi hazirlanmis, Sekil 3.11°de basma-¢ekme cihazinin kafalari arasina yerlestiriimis
ve bakir teller 4-probe mekanizmasina goére, proje kapsaminda alinan, akim kaynagina
(Keithley 6221) ve nano-voltmetreye (Keithley 2182A) baglanmistir (Sekil 3.14). Olgime hazir
olan numuneler, farkli deformasyon oranlari ve hizlarinda ¢evrimsel testlere tabi tutulmustur.

islem sirrasinda elde edilen veriler Excel verisi seklinde kaydedilmis ve analiz edilmistir.
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Sekil 3.14. DC Delta Mode 6lgim sistemi ve 4-Probe sistemi adaptor kutusu

3.7 Tekstil Sensorlerinin Hazirlanmasi

Uygun tekstil malzemesinin secilmesi, yapisal (gramaiji, kalinhgi, yapisi vb.) ve mekanik
ozelliklerinin analizi: Daha 6nceki ¢aligmalarmizda oldudu gibi ylUksek oranda spandex
iceren esnek kumaglar temin edilmistir. Kumaglarin farkli yerlerinden 30 mm x 30 mm
boyutunda kesilen 3 numunenin agrligi 6lgiimis ve kumaslarn gr/m? degerleri
hesaplanmistir. Kumaslarin kalinligi proje kapsaminda alinan Asimeto (Sekil 3.7) dijital kalinhk
Olger kullanilarak belirlenmistir. 10 farkli yerden dlgim yapilip, ortalamasi alinmigtir. Bunlarin
yaninda kumaslarin ¢gevrimsel davranigini analiz etmekigin, kompozit filmlerde oldugu gibi, 25
mm genigliginde, yaklasik 1mm kalinhiginda ve 50 mm ¢ene mesafesine uygun olacak sekilde
numuneler hazirlanmig ve cihaza sabitlenmistir (Sekil 3.10). Numunler %50 uzama oranlarinda
50 mm/dk hizinda 50 ¢evrim isleme tabi tutulmus ve 1, 5, 10, 50. ¢cevrimlere ait veriler analiz

edilmistir. Bu sayede en uygun kumas belirlenmistir.

Optimum mekanik ve elektriksel 6zellik gosteren iletken SEBS kompozitlerin ¢ozelti
formlarinin viskozite degerlerinin rotasyonel viskozimetre ile saptanmasi: Hazirlanan
karisimin viskozitesi, Brookfield DV2T marka viskozimetre ile 100 rpm hizinda, 7 numarali
spindel ile belirlenmistir. Elde edilen sonuglar dogrultusunda hazirlanan karigimin kumas

Uzerine kaplanmaya uygun oldugu sonucuna varimistir.
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Tablo 3.4. Giyilebilir sensér Uretimi sirasinda kullanilan malzemeler ve cihazlar

Malzeme/Cihaz Marka/ CAS numarasi
iGO Laboratuvarda sentezlenmigstir
Toluen Merck/108-88-3 (%99,9 saflik)
SEBS-1 20/80 S/EB
Kumas-1 Yiksek oranda Spandex igeren kumas
Kumas-2 YlUksek oranda Spandex igeren kumas
Kumas-3 Ylksek oranda Spandex iceren kumas
Hassas Terazi Sartorius CP 2250
Isiticih Manyetik Karigtirici | Stuart SB—162
High Shear Karistiric Mazerustar
Vakum Etuv Binder
Etav Elektromag, M420 P
Viskozimetre Brookfield, DV2T

Uzama sensorlerinin hazirlanmasi: 25 mm genisliginde, 80 mm uzunlugunda kesilen kumag
uzerine iIGO/SEBS/¢c6zgen karigimi bicak yardimiyla kaplanmistir.  Numuneler oda
kosullarinda bir glin kurumaya birakimistir. Bunu takiben Sekil 3.15’de gorulduga gibi bakir
teller (4-probe) iletken yapistirici yardimiyla numuneye yapistirimistir. Problar arasi mesafe
10 mm olarak ayarlanmistir.

Sekil 3.15. Tekstil esasl uzama sensoru

Basing sensorlerinin hazirlanmasi: 30 mm genigliginde, 50 mm uzunlugunda kesilen kumas
Uzerine 10 mm ¢apinda ve 10 mm yuksekligindeki sensorler, sicak pres ve kalip yardimiyla
yuzeye yapistirimistir. Bunu takiben Sekil 3.16’da goruldigu gibi bakir teller (4-probe) iletken
yapistirici  yardimiyla numuneye vyapistirimistir. Problar arasi mesafe 4 mm olarak

ayarlanmistir.
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Sekil 3.16. Tekstil esasl basing sensori

Uzama ve basing tekstil sensorlerinin yikanmasi: Sensér numuneleri makineye koyulmus,
bunlarla birlikte toplam 2+0.1 kg kutleye tamamlanmistir. Yikama islemi 30£3°C’de ev tipi

standart deterjan ile 30 dakika gergeklestirilmistir.

3.8 Tekstil Sensorlerinin Karakterizasyonu
Uzama etkisi altinda elektriksel direncin ol¢iilmesi (Piezoresiztansin dlgulmesi): Bu

testler aynen kompozit filmlere yapildigi gibi, Sekil 3.17°de gosterildigi sekilde yapilmis ve hem

ylkanmamis hem de ylkkanmis sensorlere uygulanmigtir.

v 4

/

Sekil 3.17. Tekstil esasli uzama sensorinin piezoresistif davraniginin élgiimesi
Basing etkisi altinda elektriksel direncin ol¢lilmesi (Piezoresiztansin olgililmesi): Bu

testler aynen kompozit silindirlere yapildidi gibi, Sekil 3.18’de gosterildigi sekilde yapimis ve

hem yikkanmamig hem de yikkanmig sensdrlere uygulanmigtir.
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Sekil 3.18. Tekstil esasli basing sensortinin piezoresistif davraniginin élgtiimesi

Sekil 3.19. Geri donusturilmus tekstil esasl uzama sensoru

SEM: Uretilen sensérlerin morfolojileri alan emisyon taramali elektron mikroskobu (FESEM) ile
gerceklestiriimistir. Bu analiz, Orta Dogu Teknik Universitesi Merkezi Arastirma
Laboratuvarrnda bulunan JEOL JSM-6400 marka cihaz ile gergeklestiriimistir. Analiz 5-20
kV'de 500x-200.000x arasindaki buyutme oranlarinda yapimistir. Numuneler, analizden 6nce
Au/Pd alagimi ile sputter kaplama teknigi ile 3-6 nm kalinliginda kaplanmigtir.
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3.9 Tekstil Sensorlerinin Geri Donustirilmesi

Uzama sensorlerinin geri donlisturiilmesi: Farkli kosullar altinda test edilen sensorler,
Isitmall manyetik karigtircinin  Gzerinde yumugsama sicakligina kadar istimis ve bigcak
yardimiyla ylzeyden kazinmigtir. Daha sonra elde edilen kompozit daha 6nce yapildigi gibi
¢cozgen ile karigtirilip yeni bir kumas yuzeyine kaplanmigtir (Sekil 3.19).

Basing sensorlerinin geri donustiriilmesi: Farkli kosullar altinda test edilen sensarler,
Isitmall manyetik karigtircinin  Gzerinde yumugsama sicakligina kadar istimis ve bigak
yardimiyla yizeyden kazinmistir. Daha sonra elde edilen kompozit daha 6nce yapildigi gibi
¢cozgen ile kanigtirilip film haline getirilmis daha sonra bu film kalibin i¢ine doldurulmus ve sicak
pres yardimiyla ylzeye yapistirimistir (Sekil 3.20).

| S L/

Sekil 3.20. Geri donustirtlmus tekstil esasl basing sensoru

3.10 Geri Donusturulmis Tekstil Sensorlerinin Karakterizasyonu
Uzama etkisi altinda elektriksel direncin ol¢iilmesi (Piezoresiztansin dlgulmesi): Bu

testler aynen geri donisim 6ncesi yapildigi gibi, Sekil 3.17°de gosterildigi sekilde yapiimistir.

Basing etkisi altinda elektriksel direncin olglilmesi (Piezoresiztansin dlgulmesi): Bu

testler aynen geri donistim oncesi yapildigi gibi, Sekil 3.18’de gosterildigi sekilde yapimistir.
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SEM: Uretilen geri donistirilmus sensorlerin morfolojileri alan emisyon taramali elektron
mikroskobu (FESEM) ile gerceklestiriimistir. Bu analiz, Orta Dogu Teknik Universitesi Merkezi
Arastirma Laboratuvarinda bulunan JEOL JSM-6400 marka cihaz ile gergeklestiriimistir.
Analiz 5-20 kV'de 500x-200000x arasindaki buyutme oranlarinda yapimigtir. Numuneler,
analizden 6nce Au/Pd alasimi ile sputter kaplama teknidi ile 3-6 nm kalinhiginda kaplanmigtir.
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4. BULGULAR ve TARTISMA
Bu kisimda asagidaki is paketleri sonunda elde edilmis bulgular verilecektir.
e |P 2: GO/iGO uretimi ve karakterizasyonu
e IP 3:iletken SEBS-iGO kompozit filmlerin tretilmesi ve karakterizasyonu
o |P 4: SEBS-iGO iletken kompozit filmlerin mekanik 6zelliklerinin élgtimesi
e |P 5: SEBS-IGO iletken kompozit filmlerin elektriksel 6zelliklerin dlgUlmesi
e IP 6: SEBS-IiGO iletken kompozit filmlerin kumasa aktarimasi ile tekstil sensorin

hazirlanmasi ve morfolojik, mekanik ve elektriksel ézelliklerinin incelenmesi

4.1 GO/GO Uretimi ve Karakterizasyonu

SEM: Yuzey morfolojisinin incelenmesinde hem grafit, hem GO hem de iGO’nun SEM
analizleri yapilmistir. Sekil 4.1’de goéruldigu gibi iGO eldesinde kullanilan grafit, 5-75 pm
arasinda boyuta sahip pargaciklarindan olugsmaktadir. Grafite ait pargacik boyut dagihmi Sekil
4.2'de verilmektedir. Sekil 4.1-4.5'de GO ve iGQO’ya ait FESEM goruntuleri verilmektedir. Hem
GO hem de iGO numuneleri birgcok tabakadan olusmaktadir. Daha 6nceki calismalarda da
rapor edildigi gibi, iGO pargaciklarinin kenarlari bukilmus, katlanmis esarp seklindedir. Ayrica,
Sekil 4.4’de indirgenmis grafen oksit pargacidinin enine kesiti gérilmektedir. Bu goruntide de
grafit tabakalarinin ayrilarak nanometrik bir boyuta indirildigi acik bir sekilde gorulmektedir
(Sobon vd., 2012).
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Sekil 4.1. Grafite ait SEM goérintuleri
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Sekil 4.2. Grafite ait pargacik boyut dagilimi

Sekil 4.3. GO’ya ait SEM goruntileri

Sekil 4.4. iGO’ya ait FESEM goruntuleri
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Sekil 4.5. iGO’ya ait FESEM goruntuleri

TEM: Sekil 4.6 ve 4.7'te GO ve iGO’ya ait TEM goruntlleri sirasiyla verilmistir. Her iki sekilde
de goruldugu gibi Urettigimiz GO ve iGO’larin morfolojisi daha dnce yapilan arastirmalarda
rapor edilen morfoloji ile benzerlikler gdstermektedir. Grafen oksit ve indirgenmis grafen oksit
numunelerinde Ust Uste yerlesmis tabakalar gértilmektedir. Sonug olarak modifiye Hummers
yontemi ile grafit tabakalarinin arasi acimis ve pargaciklarin yuizey alan/hacim orani
artinimigtir (Nilsson vd., 2017).

Sekil 4.6. GO’ya ait TEM goruntdleri
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S00 nm

Sekil 4.7. iGQO’ya ait TEM goruntuleri

TGA: Grafit, GO ve iGO’nun isil stabiliteleri Sekil 4.8'de veriimektedir. Grafitte oda sicaklig ile
600°C arasinda herhangi bir kiitle kaybi gézlenmemistir. Bunun sebebi grafitin stabil bir yapiya
sahip binlerce tabakadan olusmasidir. GO’nun i1sil degradasyonu 3 adimda gergeklesmektedir.
Oda sicakligi ile 120°C arasinda meydana gelen kitle kaybr yapidaki suyun uzaklagmasina
bagh iken, 120-400°C arasindaki kitle kaybi oksijen iceren fonksiyonel gruplarin
uzaklasmasina baglidir. 400°C’den sonraki bozunma ise, yapidaki stabil olmayan karbonun
bozunmasina baglidir. GO’nun oransal bozunmasina bakilirsa, 200°C’de yaklasik %20’lik,
400°C’de ise yaklasik %30’luk bir kitle kaybr meydana gelmis ve 410°C’den sonra ani bir
sekilde 1sil bozunma gézlenmis ve malzemenin 470°C’de tamamen bozundugu gdézlenmigtir.
iGO incelendiginde GO’ya goére daha dusuk bir kitle kaybi gdzlenmistir. 120°C’ye kadar olan
kayip yapidaki suyun uzaklagmasina bagli iken, 120-400°C arasindaki kitle kaybi ise oksijen
iceren gruplarin uzaklagsmasini ifade etmektedir. iGO’nun daha az kutle kaybinin olmasi,
yapida bulunan oksijen igeren fonksiyonel grup sayisinin indirgenme islemiile azaltimasindan
kaynaklanmaktadir. Bu durum ayrica yapilan indirgenme igleminin etkinligini de gostermektedir
(Wu vd., 2012).
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Sekil 4.8. Grafit, GO ve iGO’ya ait TGA grafigi

UV-Vis: GO ve iGO’ya ait ultraviyole ve gorundr igik (UV-Vis) absorpsiyon spektrumlari Sekil
4.9da verilmektedir. Sekil 4.9'dan agik bir sekilde gértindigu gibi GO 220 nm’de maksimum
absorbsiyon vermektedir. Bu pik, (TT—11*) plasmon pikidir ve —C=0 ve —C—-O- gruplarina ait
nanometrik sp? kimelerine ve ilgili kromofor gruplarinin  konjugatif etkisinden
kaynaklanmaktadir. iGO’da ise bu pik 270 nm civarina kaymistir. Bu durum literatirde daha
once bildirildigi gibi GO’nun indirgendidini ve nanografen tabakalarinin olugtugunu ifade
etmektedir (Lai vd., 2012; Yang vd., 2012; Senthilnathan vd., 2014).

GO

Absorbance (a.u.)

iGO

220 240 260 280 300 320 340 360 380 400

Wavelenght (nm)
Sekil 4.9. GO ve iGO’ya ait UV-Vis spektrumlari
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XRD: Grafit, GO ve iGO’ya ait XRD grafikleri $ekil 4.10°’da verilmektedir. Literatirde daha 6nce
bildirilen, grafite ait 26.34°’de (002) duzleminde yuksek yogunlukta bir pik gdzlenmistir (Jiang
vd., 2012).

(a)

| A (b)
3
S
z
»
=
[
b
£

J L (c)

AN __N.

| (d)

T T T T T T T T T T
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

Cu Ka, 26 (deg.)

Sekil 4.10. a) iGO, b) GO ve c) grafite ait XRD grafikleri. d) Grafit i¢in referans deseni ICDD-
98-007-6767 (Gamlen ve White, 1976)

Karakteristik piklerin daha belirgin go6zlenebilmesi i¢cin Sekil 4.11'de belirli bolgelerde
yakinlastirimig gorseller sunulmustur. Buna goére Sekil 4.11 a'da, 11.68°°de (001) dizleminde
GO'’ya ait bir pik goézlenirken grafit ve iGO’ya ait herhangi bir pik goérilmemistir. Buna gore
oksidasyon sonrasi karakteristik grafit pikinin (26.34°) kayboldugu ve GO’nun sentezlendigi
sdylenebilir. Bu bdlgede GO’ya ait dizlemler arasi mesafe (d-agikhd)) de 7.56 A olarak
hesaplanmistir. Bu deder grafit icin hesaplanan dederden 2.24 kat daha yuksektir. Tabakalar
aras1 mesafenin ylksek olmasi, tabakalarin arasinda epoksi, karboksil, hidroksil gibi oksijen
ihtiva eden fonksiyonel gruplarin varligindan kaynaklandigi duasundlmektedir (Dreyer vd.,
2010). iGO’ya ait XRD grafigi incelendiginde (002) dizlemindeki karakteristik grafit piki
26.34°den 24.20°’ye kaydidi ve pikin daha genisledigi gorulmektedir. Bu durumun grafen
tabakalarinin yeniden dizenlenmesi ile alakali oldugu dusundlmektedir (Pei ve Cheng, 2012).
indirgenmis grafen oksitteki tabakalar arasi agiklk 3.67 A olarak hesaplanmigtir. Bu deger
grafit icin hesaplanan degerden bir miktar daha yUksektir. Bu durum iGO’nun yapisinda hala
oksijen iceren fonksiyonel gruplarin ya da yapisal dizensizliklerin varligini goésterm ektedir
(Gao vd., 2009).
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Sekil 4.11. Karakteristik XRD piklerinin yakinlagtirimis goruntileri. a) 8-14° arasi, b) 22-30°
aras|, ¢) 16-30° arasi ve d) 40-48° arasi bdlgeye iliskin XRD desenleri.

Kristalit blyuklugu (L), Sherrer denklemi kullanilarak hesaplanmistir.

_089+%4 (4.1)

B *cos@

Buna gore pikin yarisindaki maksimum genislik (FWHM, (), x-isini dalgaboyu (A: 0.15405 nm)
ve Bragg acisi (8) kullanilarak kristalit buyUkligu (L) hesaplanmigtir. Hesaplanan degerler
Tablo 4.1'de gésterilmistir. indirgenmis grafen oksit igin kristalit bly(kligi 162 nm’den 16
nm’ye dismustar.
Tablo 4.1. Grafit, grafen oksit ve indirgenmis grafenoksite ait XRD verileri

Numune 20 Acgisi | d-acikhgi Kristalit Buyuklugu (nm)
Grafit 26.3461 3.3801 162
GO 11.6821 7.5691 158
iGO 24.2011 3.6746 16
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XPS: X-igini fotoelektron spektroskopisi (XPS) icin AlIKa radyasyonu kullanimistir. Sekil
4.12’de 3 farkli numuneye ait XPS grafikleri verilmistir. Buna gére Sekil 4.12 b’de 284 eV ve
285 eVde gorilen pikler sirasiyla karbon atomlarinin sp? ve sp® hibritlesmesi ile
iliskilendirilmektedir (Akhavan ve Ghaderi, 2009; Ganguly vd., 2011). Grafitin oksidasyonu ile
284 — 284.5 eV arasindaki piklerin siddeti azalmakta iken 284.5 — 285 eV arasindaki piklerin
siddeti artmaktadir. GO’nun indirgenmesi ile bu durumun tersine dondiuga goérdlmustdr.
indirgenme islemi sonrasi sp® baglarin sayisi azalarak yerine sp? baglar olusmustur. Yine de
oksidasyon esnasinda kaybedilen sp? baglarinin hepsi geri kazanilamamistir.

Grafit, GO ve iGO’nun yapisinda bulunan karbon ile oksijen arasindaki oran (C/O) indirgeme
isleminin belirlenmesinde 6nemli bir kriterdir. Tablo 4.2’de Ug farkli numuneye ait XPS verileri
gosterilmistir. Numunelerin yapisinda karbon ve oksijen haricinde baska bir elemente
rastlanimamistir. Prensipte XPS ile butun elementler gbézlenebiimesine ragmen, atom
numarasi 3'Un altindaki elementlerin (hidrojen ve helyum) gdzlenmesinde zorluklar
yasanmaktadir. Bu sebeple, XPS sonucundan hareketle numunelerin yapisinda Mn gibi agir
metallerin bulunmadigi filtrasyonun iyi yapildigi sdylenebilir. Oksidasyon islemi sonrasi grafitin
yapisindaki oksijen miktari agirlikca %2.3'den %15.1’e yukselmis ve C/O orani ise 42.47°'den
5.135’e gerilemistir. Bu da oksidasyon iglemi esnasinda grafitin tabakalarinda karboksil (C=0),
hidroksil (C-OH), epoksi (C-O) vb. fonksiyonel gruplarin olugabilecegini gostermektedir (Valles
vd., 2016). GO’nun daha sonra indirgenmesi ile C/O orani 5.135'den 32.33’e yukselmistir. Bu
da oksidasyon adminda olusturulan oksijen igeren fonksiyonel gruplarin bir kisminin
uzaklastirildigini géstermektedir.

Tablo 4.2. Grafit, GO, iGO’ya ait XPS verileri

Numune | C (ag.%) | O (ag.%) | C/O

Grafit 97.7 23| 4247
GO 84.9 15.1| 5.135
iGO 97.0 30| 3233

62



TUBITAK

c(1s) (®) c
1s
(a) A <
O(1s
(1s) O(KLL) z
<
f f 5
‘@
] :
Grafit £ .
A. Grafit
: —iGO
d — GO N
gl 280 282 284 286 288 290
>
= Binding Energy (eV)
2 |ico K,‘ A
o 00
— (c) o“\
| 3
3
=
2
1 s 1 s 1 s 1 s 1 .g
200 400 600 800 1000 —— Grari
—iGO
- - - GO
Binding Energy (eV)

528 530 532 534 536

Binding Energy (eV)
Sekil 4.12. a) Grafit, GO ve iGO’yaait XPS grafikleri. b) Cis ve c) Ois bolgelerinin

yakinlastirimig goéruntuleri

FTIR: Grafit, grafen oksit ve indirgenmis grafen oksite ait FTIR grafigi (veya spektrumu) Sekil
4.13'de verilmigtir. Her ¢ numune igin de ayrica herhangi bir saflastirma islemi yapilmamigtir.
Toz formundaki grafit, grafen oksit ve indirgenmis grafen oksit KBr ile havanda karigtirimis ve
yiksek basingta pelet haline getirilmistir. Olgiim 700-4000 cm™ araliginda gergeklestirilmistir.
Sekil 4.13 incelendiginde grafit icin herhangi guglu bir pik gdézlenmezken, modifiye edilmis
Hummers metodu kullanilarak elde edilen grafen oksitte ¢esitli karakteristik pikler (hidroksi,
alkoksi, epoksi, karboksi vb.) gdzlenmistir. Buna gore sirasiyla, genis bir pik olarak 3000-3500
cm*arasinda hidroksil gruplarina (-OH) ait gerilme titresimi; 1713 cm'de karbonil grubuna ait
(C=0) gerilme titresimi; 1615 cm*'de aromatik gruplara (C=C) ait; 1393 cm™de karboksi
gruplarina (C-0O) ait; 1223 cm*de epoksi gruplarina (C-O) ait gerilme titresimi; 1046 cm*de
alkoksi gruplarina ait (C-O) gerilme titresimi ve 968 cm™"'de epoksi ya da peroksit gruplarina
ait pikler gdzlenmistir (Shimanouchi vd., 1980; Mermoux vd., 1991; Stankovich vd., 2006c;
Xu vd., 2008). Bu oksidasyon pikleri ile, grafitin konjige orbital sisteminin konsantre sulfirik
asit icinde KMnOzs ile oksidasyonu prosesinde bozuldugu ve karbon iskeleti Gzerinde oksijen
iceren fonksiyonel gruplarin olustugu goézlenmektedir (Lian vd., 2010; Song vd., 2014). Sekil
4.13 b'de Lerf-Klinowski modeline goére grafitin oksidasyonu ile olugan grafen oksit tabakas
Uzerindeki gesitli gruplar (karbonil, karboksil, hidorksi, epoksivb.) sematik olarak gosterilmistir.
Hidrazin hidrat ile indirgenme isleminden sonra elde edilen indirgenmis grafen oksitte, 1615-

1630 cm¥’deki aromatik gruplara ait (C=C) oksitlenmemis grafit piklerinin haricindeki diger
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pikler 6nemli derecede ortadan kalkmistir. 1715 cmde gbzlenen >C=0/COOH grubuna ait
gucli pik o6nemli derecede azaltimistr. Bu da indirgenme isleminin basari ile

gerceklestirildigini ve grafen oksitin 6nemli derecede indirgenmis grafen oksite donustugunu
gostermektedir (Kellici vd., 2014; He vd., 2015; Valles vd., 2016).

Indirgenmiy gakn Okasit

a)

iGO C.0

3400

Grafit

Transmittance (%)

| 'l A L A L

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 e e e

-1
Wavenumber (¢cm )

Sekil 4.13. a) Grafit, GO ve iGO’ya ait FTIR spektrumu b) Grafitten indirgenmis grafen oksit
Uretimi prosesinde grafitin yapisal degisikliklerinin sematik gésterimi (He vd., 1998; Lerf vd.,
1998)

Raman: Grafit, GO, iGQO’ya ait D, G ve 2D bdlgesinin gézlenmesi icin Raman spektroskopisi
yapilmigtir. Raman spektrasi Reinshaw inVia mikroskop sistemi (514 nm) kullanilarak 500 —
3000 cm™* araliginda 1 cm/s tarama hiziile elde edilmistir. (Sekil 4.14 a)

Raman spektroskopisi grafit, fuleren, grafen, elmas vb. karbon igceren malzemelerin yapisal
karakterizasyonunda kullanilan en 6nemli yéntemlerden birisidir. ~1350 cm* (G bandi), ~1580
cm™ (D) ve ~2700 cm™de (2D bandi) gbzlenen pikler grafit i¢in karakteristik Raman pikleridir.
Sekil 4.14 b’de~1350 cm*de her numuneye ait pikler gézlenmistir. Bu bolge (D), sp? badl
karbon atomlarinin yapisal bozukluklarina bagl duzlem digi modu (out-of-plane breathing
mode) olarak adlandirimaktadir. ~1580 cm bdlgesinde (G) gézlenen pikler ise sp? bagdli

karbon atomlarinin duzlem igi titresimlerinden kaynaklanmakta ve Brillouin bdlgesinin
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merkezindeki E2g fonon modu olarak da adlandirimaktadir.(Tuinstra ve Koenig, 1970; Hafiz
vd., 2014)
Grafit icin 1350 cm™'de (D), 1587 cm™*'de (G) ve 2710 cm™*de (2D) olmak tzere 3 adet pik
gozlenmistir. D ve G bolgelerine ait intensite oranlarindaki (ID/IG) degisim grafitin tabakalarinin
dazenliligi ile ilgili bilgi vermektedir. Grafit i¢in bu oran 0.2188 olarak hesaplanmigtir. Hummers
metodu ile elde edilen grafen oksit icin ise bu oran 1.1873'e kadar yukselmistir. Bu ani
yikselme dizlemdeki sp? bagl karbon atomlarindan olusan kristal blylkliginde disilse

isaret etmektedir.(Tuinstra ve Koenig, 1970)
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Sekil 4.14. a) Grafit, GO ve iGO’ya ait Raman spektroskopi grafikleri. b) D, G ve c¢) 2D

bdlgelerinin yakinlastirimis gdéruntileri

Hesaplanan kristalit buyUkligu degeri de ~20.01 nm’den (grafit) ~3.71 nm’ye dismustur. Ayni
zamanda dlizensiz kristal gruplarinin miktari da artmistir.(Stankovich vd., 2007) Sekil 4.14 b’de
GO’nun D bandinin G bandindan daha yiksek intensiteye sahip oldugu gérilmektedir. Ayrica
grafen oksit igin gbzlenen G bandi grafite gore daha yuksek dalga boyuna kaymigtir (~1598
cm?). Bu deger literatirde daha once elde edilmis olan degerlerle paralellik
gostermektedir.(Wang vd., 2009; Lian vd., 2010; Ganguly vd., 2011) indirgenmis grafen oksitte
ise Io/lsc orani 0.4328’e dismustir. Dizlemdeki sp? bagli karbon atomlarindan olusan kristal
buyukligu 10.12 nm’ye yukselmistir. Bu da indirgenme islemi ile oksijen igeren fonksiyonel
gruplarin yapidan uzaklastiridigi ve bunlarin yerini sp? bagh C=C atomlarinin aldigi sonucu
cikarilabilir (Lian vd., 2010). Das vd. tarafindan yapillan c¢alismada le/l.o orani ile grafen
tabakalarinin sayisi arasinda dogru orantili bir iliski oldugu bulunmustur (Das vd., 2008). Tablo
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4.3deki ls/ko oranlari incelendiginde grafitin 2.6842 olan le/lo degeri, oksidasyon ve
indirgenme iglemi sonrasi 1.5248 de@erine diusmustir. Bu da oksidasyon ve indirgenme
isleminden sonra grafitin tabakalarinin ayridigini ve ylzey alan/hacim oraninin degistigini
gostermektedir. Tablo 4.3'de grafit, GO ve iGO’ya ait hesaplanmis Raman verileri
verilmektedir.

Tablo 4.3. Grafit, GO ve iGO’ya ait Raman analizi verileri

Numune ID/IG IG /12D
Grafit 0.2188 | 2.6842
GO 1.1873 |-

iIGO 0.4328 | 1.5248

BET: Cok noktali BET analizi sonuglari Tablo 4.4de verilmistir. Sonuglar incelendiginde
oksidasyon islemi sonrasi grafitin ylzey alaninda artis meydana geldigi gérilmektedir. Grafen
oksit indirgenme igslemine maruz brrakildiginda ytzey alaninda ve gézenek hacminde bir miktar
duslUs gozlenmistir. Elde edilen ylzey alani verileri daha 6nce yapillan calismalar ile
kiyaslandiginda benzerlik gdstermektedir (Kim vd., 2014).

Tablo 4.4. Grafit, GO ve iGO’ya ait BET ylzey alani ve gdézenek hacmi verileri

Numune BET Yizey Alani (m?/g) Gozenek Hacmi (cm®/g)
Grafit 58.849 0.1964
GO 257.477 0.9653
iGO 199.736 0.8029

Ozetlemek gerekirse, yukarida verilen analiz sonuglarindan da gérildigi gibi, grafitten GO ve

iGO sentezi basari ile gergeklestiriimistir.

4.2 iletken SEBS-iGO Kompozit Filmlerin Uretilmesi ve Karakterizasyonu

FTIR: Sekil 4.15de polimerlere ait ATR-FTIR spektrumlari veriimektedir. Yapilan analiz
sonucunda elde edilen spektrum, literatirde daha énce SEBS polimerine ait olan karakteristik
olarak ifade edilen spektrumla ortiismektedir. 2848 ve 2920 cmY'de gdzlemlenen pikler ise -
CH: gruplarinin asimetrik titresimlerine aittir.1601 cm~"de olan pik aromatik halkada bulunan
karbonun geriime titresimlerine aittir. 1451, 1460 cm~"de gézlenen pikler etilen-bitilen bloguna
ait —-CHs and —CH: gruplarina iliskin C-H asimetrik geriime titresimlerini ifade etmektedir. 699
ve 696 cm™"de gozlenen pikler aromatik halkadaki C-H diizlem digi bikUlmelerine aittir ve
yapidaki stiren gruplarinin olusturdugu kisimlari ifade etmektedir. SEBS polimerine ait olan
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karakteristik pikler tim polimerlerde gdzlenmigstir.(Munteanu ve Vasile, 2005; Ganguly ve
Bhowmick, 2008; Yadav vd., 2010; Polat, 2013)
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Sekil 4.15. Polimerlere ait ATR-FTIR spektrumu

DSC: Polimerlerin camsi gegis sicakliklari (Tg) Tablo 4.5'de verilmistir. Elde edilen degerler

literatlrde belirtilen Tq degerleri ile paralel bulunmustur (Shanks ve Kong, 2012a).
Tablo 4.5. Polimerlerin Ty degerleri

Polimer T4 (°C)
SEBS-1 -55.91
SEBS-2 -54.34
SEBS-3 -53.09
SEBS-4 -53.25
SEBS-5 -53.91

TGA: Polimerlere iligkin termal gravimetrik analiz sonuglari Sekil 4.16’da veriimektedir. Nitrojen
atmosferi altinda yapilan analizde, tim polimerler literatirdekinebenzer bir termal karakter
gostermistir. TUm polimerlerde 350-460°C arasinda tek adimli bir agirlk kaybi goézlenmigtir.
SEBS polimerinde gdzlenen bu degradasyonun temel sebebi, olefin fazi ve polistiren fazi
sinirinda meydana gelen zincir kopmalaridir. Allen vd. tarafindan yapilan g¢alismada termal
oksidasyonun sonucunda polisitren-olefin fazi arasindaki zincirlerin kopmasi sonucunda
polistiren birimlerinde asetofenon ug gruplari; olefin zincirlerinin uglarinda ise karboksilik asit

gruplarinin olustugu; sicakligin artmasiile de doymamis karbonil Grlnlerinin ve hidroperoksit
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iceren turlerin olustugu bildirilmistir. Literatirde oksijen atmosferi altinda yapilan analizlerde

degradasyonun birden fazla adimda ve 320°C gibi daha dislk basladigi bildiriimistir (Allen
vd., 2001; Ray ve Cooney, 2012).
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Sekil 4.16. Polimerlere ait TGA grafigi

GPC: Polimerlerin molekiiler agirlklari ile Yalova Universitesi Arastirma Laboratuvarlarrnda

bulunan Viscotek jel gegirgenlik kromotografisi cihazi ile belirlenmistir. Analiz i¢in, HPLC grade

THF ile 3mg/mloraninda ¢dzeltiler hazirlanmis ve cihazin igine yerlestirilmistir. Polimerlere ait

molekuler agirlk degerleri Tablo 4.6’da verilmigtir.

Tablo 4.6. Polimerlerin molekuler agirliklar

Polimer S/EB Oranli MW (g/mol)
SEBS-1 ~20/80-LMW ~55000

SEBS-2 ~20/80-MMW ~160000
SEBS-3 ~30/70-HMW ~337000
SEBS-4 ~30/70-MMW ~186000
SEBS-5 ~30/70-LMW ~140000-150000

Elektriksel Karakterizasyon: Kompozit malzemelerin dolgu maddesi konsantrasyonuna,

¢ozgen turine ve polimer turtine gore ¢izilmis grafikleri asagida verilmektedir.

iIGO/SEBS-1 Kompozitleri: Sekil 4.17 ve 4.18'de farkli ¢dzgenlerle hazirlanan kompozitlerin

hacimsel 6zdirengleri (6zdireng-volume resistivity) veriimektedir. Bu galismanin yapilmasinin

temel sebebi farkli ¢dézgenlerin iletken dolgu maddelerinin polimer matris igcinde dagilimina ve
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kompozitin elektriksel iletkenligine bir etkisinin olup olmadidinin aragtirimasidir. Grafit/SEBS-
1 igeren kompozitlerin perkolasyon konsantrasyonu %20-30 arasinda degismektedir. Onemli
bir fark gézlenmese de toluen ile hazirlanan kompozitler THF ve kloroformla hazirlananlara
kiyasla daha iletkendir ve perkolasyon degerleri %20-25 arasindadir. Bunun olasi sebebinin
¢6zgen-dolgu maddesi ve ¢dzgen-polimer etkilesiminden ve dolgu maddesinin matris iginde

dagilimindan kaynaklandigi disunulmektedir.
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Sekil 4.17. Kullanlan ¢bzgen cinsinin Grafit/SEBS-1 polimer kompozitinin elektriksel

ozelliklerine olan etkisi

Sekil 4.18’de goruldugu gibi iGO ile elde edilen kompozitlerin perkolasyon konsantrasyonu %7 -
10 arasinda degismektedir. Konsantrasyonun grafit iceren kompozitlere kiyasla daha dusuk
olmasinin sebebi iGO’nun daha yliksek ylizey alani/hacim oranina sahip olmasidir. Sekil 4.4-
4.7den de goruldugu gibi iGO nano boyutlara sahiptir. Sekil 4.19'da géruldugu gibi, yuzey
alani/hacim orani yiksek olan iletken dolgu maddelerinin birbiri ile temas etme olasiligi daha
yuksek oldugu igin, kompozitler daha disik konsantrasyonlarda yari iletken veya iletken hale
gecebilmektedir. Grafit iceren kompozitlerin aksine iGO iceren kompozitlerde ¢dzgenlerin
arasinda 6nemli bir fark gbzlenmemis, toluen kullanilan kompozitler biraz daha duisik
Ozdirence sahiptir. Bu asamada daha dusuk konsantrasyonda dolgu maddesi kullanildigi igin
dolgu maddelerinin agregat olusturma riski daha dusUktir. Bu yuzden ¢bzgenler arasinda
belirgin bir fark gézlenmemigtir.
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Sekil 4.18. Kullanillan ¢bzgen cinsinin iGO/SEBS-1 polimer kompozitinin elektriksel

Ozelliklerine olan etkisi

Grafit

| | |

Indirgenmis Grafen Oksit

Sekil 4.19. Grafit ve iGO’nun ylzey alan/hacim oraninin kompozitin iginde olusturdugu

iletken ag yapisina olan etkisinin sematik olarak gosterimi

iIGO/SEBS-2 Kompozitleri: Sekil 4.20 ve 4.21'de farkli ¢ézgenlerle hazirlanan kompozitlerin
hacimsel 6zdirengleri (volume resistivity) veriimektedir. Bu calismanin yapimasinin temel
sebebi farkli ¢ozgenlerin iletken dolgu maddelerinin polimer matris icinde dagilimina ve

kompozitin elektriksel iletkenligine bir etkisinin olup olmadiginin arastirimasidir. Ayrica SEBS-
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1 ve SEBS-2 igeren kompozitlerin elektriksel 6zelliklerinin kargilastirimasidir. Grafit/SEBS-2
iceren kompozitlerin perkolasyon konsantrasyonu %25-30 arasinda degismektedir. Kullanilan

¢ozgenin kompozitlerin elektriksel o6zelliklerinde o6nemli bir degisime sebep olmadigi

gozlenmistir.
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Sekil 4.20. a) Kullanilan ¢dzgen cinsinin Grafit/SEBS-2 polimer kompozitinin elektriksel
Ozelliklerine olan etkisi ve b) polimer molekuler agirhgin kompozit igcinde olusan iletken ag

yapisina olan etkisinin sematik gosterimi

Grafit/SEBS-1 ile Grafit/SEBS-2 kompozitleri karsilastiridiginda,  Grafit/SEBS-1’in
iletkenliginin daha yuksek oldugu gozlenmistir. Boyle bir fark gézlenmesinin sebebi SEBS-
2’nin molekdler agirhginin daha yiksek olmasidir. Sekil 4.20 b’de gdsterildigi gibi, molekuler
agirhk arttiginda polimeri olusturan makromolekul zincirleri daha uzun olmaktadir ve bu
durumda dolgu maddelerinin etkilesimi ve iletken agin olusmasi zorlagsmaktadir. Ayni dolgu
maddesi konsantrasyonlarinda daha duguk iletkenlik elde edilmektedir.

Sekil 4.21°de goruldugu gibi iGO ile elde edilen kompozitlerin perkolasyon konsantrasyonu
%15-20 arasinda degismektedir. Konsantrasyonun grafit iceren kompozitlere kiyasla daha
dusuik olmasinin sebebi daha 6nce aciklandigi gibi iGO’nun daha ylksek ylzey alan/hacim
oranina sahip olmasidir. Kullanilan ¢ézgenlerin arasinda énemli bir fark gézlenmemesine
ragmen, toluen kullanilan kompozitler biraz daha dusik 6zdirence sahiptir. Bu agsamada daha
dusuk konsantrasyonda dolgu maddesi kullanildigi igin dolgu maddelerinin agregat olusturma
riski daha dusuktir. Bu ylzden ¢bzgenler arasinda belirgin bir fark gézlenmemistir.
iIGO/SEBS-1 ile iIGO/SEBS-2 kompozitleri kargilastiridiginda ise, iGO/SEBS-1’in iletkenliginin
daha yuksek oldugu go6zlenmistir. Bdyle bir fark goézlenmemesinin sebebi SEBS-2’nin

molekuler agirhginin daha yuksek olmasidir. Sekil 4.20 b’de gosterildigi gibi, molekuler agirlik
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arttiginda polimeri olusturan makro molekdl zincirleri daha uzun olmaktadir ve dolgu
maddelerinin etkilesimi ve iletken adin olusmasi zorlasmaktadir. Ayni dolgu maddesi
konsantrasyonlarinda daha dusuk iletkenlik elde edilmektedir. Ayrica yuksek molekuler
agirliga sahip olan ¢dzeltilerinin viskozitesi artmakta ve ayni kosullar altinda yapilan karistirma
etkinligi daha dusuk olabilmektedir.
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Sekil 4.21. Kullanilan ¢bzgen cinsinin iGO/SEBS-2 polimer kompozitinin elektriksel

Ozelliklerine olan etkisi

iIGO/SEBS-3 Kompozitleri: SEBS-1 ve SEBS-2'de yapilan galismalar sonucunda ¢dzgen
tarunun elektriksel iletkenlige ¢cok énemli bir etkisinin olmadigi goézlenmigtir. Proses kosullari
géz o6nune alindiginda kloroform ¢ok hizh bir sekilde ugtugu igin, hazirlanan karigimin
karistiricidan petri kabina dékim asamasinda 6énemli sorunlar yasanmistir. THF ve toluenin
islem sirasinda benzer davraniglar gostermesi yuzunden SEBS-3, SEBS-4 ve SEBS-5 ile
yapllan c¢aligmalarda iletkenlik degerleri biraz daha iyi olan ve fiyat olarak daha ucuz olan
toluenle devam edilmistir. Sekil 4.22 grafit/SEBS-3 ve iGO/SEBS kompozitlerine ait hacimsel
diren¢ ile dolgu maddesi konsantrasyonu arasindaki iliskiyi gosteren grafik verilmektedir.
Grafikten de acgik bir sekilde goruldigu gibi, iGO igeren kompozitin perkolasyon degeri, grafit
iceren kompozite gore daha duguktur. Bunun sebebi daha dnce de acgiklanildigi gibi daha
yuksek yuzey alan/hacim oranindan kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.22. Kullanlan dolgu maddesinin SEBS-3 polimer kompozitinin elektriksel 6zelliklerine

olan etkisi

iIGO/SEBS-4 Kompozitleri: Sekil 4.23 grafit/fSEBS-4 ve iGO/SEBS-4 kompozitlerine ait
hacimsel direng ile dolgu maddesi konsantrasyonu arasindaki iligkiyi gosteren grafik
verilmektedir. Grafikten de agik bir sekilde gorildugu gibi, iGO igeren kompozitin perkolasyon
degeri, grafit iceren kompozite gére daha dusuktir. Bunun sebebi daha dénce de agiklanildigi

gibi daha yuksek yuzey alani/hacim oranindan kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.23. Kullanilan dolgu maddesinin SEBS-4 polimer kompozitinin elektriksel 6zelliklerine

olan etkisi
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iIGO/SEBS-5 Kompozitleri: Sekil 4.24 grafitSEBS-5 ve IGO/SEBS-5 kompozitlerine ait
hacimsel direng ile dolgu maddesi konsantrasyonu arasindaki iliskiyi gosteren grafik
verilmektedir. Grafikten de agik bir sekilde goruldugu gibi, iGO igeren kompozitin perkolasyon
degeri, grafit iceren kompozite gére daha duguktur. Bunun sebebi daha dnce de agiklandigi

gibi daha yuksek yUzey alan/hacim oranindan kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.24. Kullanilan dolgu maddesinin SEBS-5 polimer kompozitinin elektriksel 6zelliklerine
olan etkisi

SEBS-1,2 ve SEBS-3,4,5 arasindaki 6z direng de@erlerindeki farklilik polimer yapisinin
farkliigindan kaynaklanmaktadir. SEBS-1 ve 2 polimerlerinde plastiklestirici kullanimadidi
icin, dolgu maddelerinin etkilesimi ve elektriksel iletkenlik degerleri daha iyi ¢cikmistir. SEBS-3,
4 ve 5 polimerlerinde ise kullanilan plastiklestirici elektriksel agidan yalitkan bir malzemedir ve
hem polimerin amorf bolgelerine girmekte, serbest hacimi artirmakta hem de dolgu
maddelerinin ylzeyine adsorbe olmaktadir. Bu yuzden (daha onceki ¢alismalarmizda da
gozlemledigimiz gibi) hem grafit hem de iGO pargaciklari arasindaki etkilesim ve elektrigi
iletme 6zelligi azalmaktadir (Toprakci., 2012; Toprakci vd., 2013).

SEM: Uretilen kompozitlerin morfolojileri alan emisyon taramali elektron mikroskobu (FESEM)
ile gergeklestirimistir. SEM analizinde iGO’nun polimer matris i¢inde dagilimi, oryantasyonu,
dolgu maddesi ile polimer ara ylzey 6zellikleri, polimer matrisin morfolojisi ve iletken agin
olusumu incelenmigtir (Sekil 4.25-4.33). iIGO/SEBS-1 kompoziti i¢in yapilan analiz diger
kompozitler i¢cin de yapilmistir. Yapilan analizlerde benzer sonuglar elde edildigi icin ayrintili

analiz sadeceiGO/SEBS-1 kompozitleriigin verilmistir. Projenin amaciiletken kompozit Gretimi
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oldugu icin, yalitkan bdlgeden, perkolasyon bolgesinden ve iletken bdlgeden numuneler
secilmistir. Calismada 3 farkli ¢ézgen kullanildidi igin, kloroform, THF ve toluen ile hazirlanan
%2, %15 ve %25 iGO igeren kompozitlerin enine kesitleri incelenmigtir. Tum SEM
goruntulerinde koyu gri-siyah olarak gorinen kisim polimer matrisi; beyaz agik renkli ve
polimer matristen c¢ikintlar seklinde goérinen geometrik sekiller de iGO’dur. iGO, tum
konsantrasyonlarda ¢dzgen tlrine bagh olmaksizin her hangi bir dogrultuda oryante olmadan
matris i¢inde iyi bir sekilde dagdimistir. iGO-polimer arayizeyinde 6nemli bir sorun
goézlenmemistir. Polimer dolgu maddesini homojen bir sekilde sarmaktadir. Bunun en énemli
sebebi yuksek karigtirma isleminin ardindan belirli sicaklikta yapilan basingla kaliplama
islemidir. Bu sayede polimer eritilmis ve basing altinda iyi bir araylizey olusumu saglanmistir.
Goruntuler yakindan dikkatli bir sekilde incelendiginde iGO’nun yapisindaki grafen tabakalari
net bir sekilde goérulmektedir. %2'lik iGO i¢ceren numunelerde bulunan iGO pargaciklari
birbirlerinden olduk¢a uzakta bulunduklari igin iletken bir ag olusturamamiglardir. Burada elde
edilen sonuglar hacimsel direng degerlerini desteklemektedir. %15 ve %25 dolgu maddesi

iceren kompozitlerde ise iletken ag yapisi acik bir sekilde gérilmektedir.

Sekil 4.25. %2 iGO igeren kloroform ile hazirlanmis iGO/SEBS-1 kompozit
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Sekil 4.27. %2 iGO igeren toluen ile hazirlanmig iIGO/SEBS-1 kompozit

Sekil 4.28. %15 iGO igeren kloroform ile hazirlanmig iGO/SEBS-1 kompozit
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Sekil 4.29. %15iGO0O igeren THF ile hazirlanmig iIGO/SEBS-1 kompozit

Sekil 4.31. %25 iGO igeren kloroform ile hazirlanmis iIGO/SEBS-1 kompozit
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Sekil 4.32. %25 iGO igeren THF ile hazirlanmig iGO/SEBS-1 kompozit

Sekil 4.33. %25 iGO igeren toluen ile hazirlanmig IGO/SEBS-1 kompozit

SONUG: Yukarida verilen analiz sonuglarindan da goéraldigu gibi, grafit/SEBS ve iGO/SEBS
kompozitleri igin optimizayon ¢aligmalari yapilmig, kompozitler basgari ile Uretilmis ve elektriksel
perkolasyon davraniglari belirlenmigtir.

4.3 SEBS-iGO iletken Kompozit Filmlerin Mekanik Ozelliklerinin Olgiilmesi

4.3.1 Gerilim, Gerinim, Elastik Modiil ve Sekant Moduliiniin Belirlenmesi
iIGO/SEBS-1 Kompozitler: Farkh oranlarda iGO iceren SEBS-1 polimerinden uretilen
kompozitlere ait mekanik 6zellikleri gosteren grafikler agsagida verilmistir. Sekil 4.34 a’da farkl
oranlarda iGO igeren kompozitlere ait gerilim-gerinim grafikleri veriimektedir. Bu grafiklerde
termoplastik elastomerlerin ¢ok yuksek uzama oranlarinda kopmasindan dolayl ve sensor

uygulamalarinda maksimum bu uzamaya kadar calisilacadi igin %600 uzama degerlerine
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kadar olan kismi verilmektedir. Sekil 4.34 b'de ise iGO konsantrasyonuna bagl olarak %100,

300 ve 600 uzamadaki gerilim degerleri veriimektedir.
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Sekil 4.34. a) SEBS-1 polimerini igeren kompozite ait % 600 uzamaya kadar dolgu maddesi
konsantrasyonuna bagli gerilim-gerinim grafigi b) SEBS-1 polimerini iceren kompozite ait %

100, 300 ve 600 gerinimlerde dolgu maddesi konsantrasyonuna bagh gerilim degerleri

Sekil 4.34 a'dan goruldugu gibi, yapidaki iGO oraninin artmasiile gerilim degerleri artmaktadir.
Bu durum iGO’nun takviye edici etkisini gdstermektedir. %600’e kadar olan uzama grafiklerine
bakildiginda, %25 iGO dolgu oranina kadar gerilim degerlerinin arttigi gézlenmektedir. Bunun
sebebi iGO dolgusunun genis yuzey alanina sahip olmasi ve polimerik matris ile iyi bir ara
yuzey ve etkilesime sahip olmasidir (Sekil 4.25-4.33). Ancak iGO konsantrasyonunun %30’'a
¢lkmasi durumunda, %600 uzamadegerindeki gerilim degerlerinde disls gézlenmistir. Bunun
sebebi, kompozit i¢cinde, polimer matrisinin hacimce azalmasi ve matrisin dolgu maddelerini
baglayici 6zelliginde meydana gelen gerilemedir(Brechet vd., 2001; Chan vd., 2015; Ozsoy
vd., 2015).Polimer kompozitlerin daha ayrintih bir sekilde analiz edilmesi i¢cin Sekil 4.34 b'de
%100, 300, 600 gerinim altindaki gerilim degerleri 6zetlenmektedir. Bu tir bir galisma
yaplimasinin sebebi farkli uzama degerleri altinda sens6ér malzemelerinin dayanimlarinin
karsilagtirimasidir. Bu grafikten de acik bir sekilde goruldugu gibi iGO konsantrasyonunun
artmasi ile %100, 300 uzamada gerilim degerleri benzer bir sekilde artarken %600 uzamada
gerilim degeri bir noktadan sonra dusmektedir. %100 ve 300 uzama degerinde gelinim
degerlerinin artmasinin sebebi, kompozitin henuz kopma sinirina yaklagmadiginin bir
gostergesidir. Bu degerler sensor malzemelerinin maksimum uzama degerlerinin belirlenmesi

icin kullanilabilmektedir.
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Sekil 4.35. a) SEBS-1 polimerini igeren kompozite ait dolgu maddesi konsantrasyonuna bagli
elastik modul degerleri b) SEBS-1 polimerini igeren kompozite ait dolgu maddesi

konsantrasyonuna bagli sekant modul degerleri

Tablo 4.7. SEBS-1 polimerini iceren kompozite ait elastik modul, sekant modult ve %100,

300 ve 600 uzama degerlerindeki gerilim degerleri

Dolgu Maddesi Elastik | Sekant %100 %300 %600
Konsantrasyonu | Modil | Modiilii | Uzamadaki Uzamadaki Uzamadaki
(%) (kPa) (kPa) | Gerilim (kPa) | Gerilim (kPa) | Gerilim (kPa)
0 11.93 2.7065 562.90 846.35 1480.57
13.30 3.2973 626.65 996.12 1757.57
10 17.33 3.4520 783.33 1362.66 2271.00
15 19.33 3.5439 1051.98 1835.38 2937.38
20 23.66 3.6036 1243.13 2228.49 3340.72
25 25.33 3.6705 1443.29 2521.07 3571.74
30 37.33 2.7040 1690.49 2633.57 3520.05

Sekil 4.35'de ise iGO dolgu oranina bagl olarak elastik modul ve sekant modul degerlerinin
degisimi gdsterilmektedir. Ayrintili degerler Tablo 4.7'de verilmektedir. iGO dolgu oraninin
artmasiyla hem elastik hem de sekant modul degerlerinin arttigi gérulmektedir. Elastik modul
degerleri iGO icermeyen kompozitte 11.93 kPa iken, % 30 iGO dolgulu kompozitte 37.33 kPa
olmustur. Sekant modillerinde ise %25 iGO oranina kadar bir artis, % 30 iGO dolgusunda bir
dusus gozlenmistir. Bunun sebebi elastik modulun elastik bolgeden (%0-5 gerinim) elde edilen
verilerle hesaplanmasi, sekant modulunun ise ¢ok daha yiksek ve genis bir bolgeden (%500-

600 gerinim) elde edilen verilerle hesaplanmasidir.
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iIGO/SEBS-2 Kompozitler: Farkh oranlarda iGO igceren SEBS-2 polimerinden Uretilen

kompozitlere ait mekanik 6zellikleri gosteren grafikler asagida verilmektedir. Sekil 4.36a’'da

farkl oranlarda iGO i¢ceren kompozitlere ait gerilim-gerinim grafikleri verilmektedir.
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Sekil 4.36. a) SEBS-2 polimerini igeren kompozite ait %600 uzamaya kadar dolgu maddesi
konsantrasyonuna bagli gerilim-gerinim grafigi b) SEBS-2 polimerini iceren kompozite ait %

100, 300 ve 600 gerinimlerde dolgu maddesi konsantrasyonuna bagh gerilim degerleri

Sekil 4.36 a'da dolgu madde konsantrasyonunun mekanik dayanima olan etkisi de
gorulmektedir. SEBS-2 igeren kompozitlerde de SEBS-1 i¢ceren kompozitlerde oldugu gibi,
yapidaki iGO oraninin artmasiile gerilim degerleri %25 iGO konsantrasyonuna kadar artmakta,
bu degerden sonra azalmaktadir. Mekanik dayanimin artmasi, iGO’nun takviye edici etkisini
gostermektedir (Brechet vd., 2001; Chan vd., 2015; Ozsoy vd., 2015). Ancak iGO
konsantrasyonunun %30’a gitkmasi durumunda, %600 uzama dederindeki gerilim degerlerinde
duslUs goézlenmigtir. Bunun sebebi, daha 6nce belirtildigi gibi dolgu maddesi ve polimer
arayuzey ozelliklerinin bozulmasidir.

SEBS-2'ye ait sonuglar SEBS-1 ile karsilastirildiinda, SEBS-2'nin gerilim dederlerinin daha
yuksek oldugu gorulmektedir. Bunun sebebi, SEBS-1'in molekuler agirigi 55000 g/mol iken
SEBS-2'nin molekuler agirhginin 160000 g/mol olmasidir. Yiuksek molekiller agiriga sahip
polimerler, zincirler arasi etkilesimin daha fazla olmasi yuzinden, uygulanan herhangi bir
kuvvete kargi daha fazla direng gostermektedir (Toprakci, 2012).

Polimer kompozitlerin daha ayrintili bir sekilde analiz edilmesi igin Sekil 4.36 b’de %100, 300,
600 gerinim altindaki gerilim degerleri 6zetlenmektedir. Bu grafikten de agik bir sekilde
goruldugu gibi %25 iGO konsantrasyonuna kadar, %100, 300, 600 uzamada gerilim degerleri
benzer bir sekilde artarken %30 iGO konsantrasyonunda tim uzama degerlerinde daha duisik
gerilim elde edilmistir. Bu durum %30 iGO igeren kompozitlerde asin dolgu maddesi
icermesinden dolay! dolgu maddesive polimerik matris arasindaki etkilesimlerin bozuldugunu
gostermektedir (Brechet vd., 2001; Chan vd., 2015; Ozsoy vd., 2015).

81



@

TUBITAK
SEBS-2'ye ait sonuglar SEBS-1 ile karsilastiridiginda; SEBS-1 iceren kompozitlerde farkli
uzama yuzdelerinde elde edilen gerilim degerleri arasinda 6nemli bir fark gézlenmezken,
SEBS-2i¢eren kompozitlerde %600 uzamada elde edilen gerilim degerleri dikkat ¢ekici sekilde
yuksektir. Bunun sebebi daha dnce belirtildigi gibi SEBS-2 polimerinin molekuler agirhginin
yuksek olmasidir. Sekil 4.37’de polimerlerde yuUk altinda deformasyonun mekanizmasi
verilmektedir. Agikga gorildugu gibi kopma éncesi makromolekiler zincirler uzamakta, kuvvet
yonune paralel bir sekilde ydnlenmektedir. Burada tamamen ydnlenme durumunu etkileyen
faktorlerden birisi molekiler agirlik yani makromolekillerin  uzunlugudur. Daha ylUksek
molekuler agirhda yani daha uzun zincir boyuna sahip olan polimerlerde tamamen yonlenme
durumu daha yiksek uzama degerlerinde elde edileceginden, ylksek uzama degerlerinde
gosterilen dayanim da daha ytiksek olacaktir. Sekil 4.38'de gosterildigi gibi, yiksek molekuler
agirhiga sahip polimerlerde molekiler zincirlerin yumak halinden uzatimis, gergin zincirler
sekline gelmesi, yonlenmesi daha yluksek uzamadegerlerinde gergeklesmektedir. Ayni uzama
oranlarinda ylksek molekuler adirliga sahip polimerlerin daha ylksek direng-dayanim-gerilim
degerine sahip olmalarinin sebebi kisaca bundan kaynaklanmaktadir (Schollenberger ve
Dinbergs, 1979; Nunes vd., 1982; Schimmel ve Heinrich, 1991).

GERILIM

GERINIM

Sekil 4.37. Polimerlerde yUk altinda meydana gelen deformasyonun mekanizmasi (Asran
vd., 2012)
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%]'

Drisu k Molekiler Agirlik Yiksek Molekiler Azirhk

Sekil 4.38. Molekuler agirigin mekanik 6zelliklere olan etkisi
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Sekil 4.39. a)SEBS-2 polimerini iceren kompozite ait dolgu maddesi konsantrasyonuna bagli
elastik modul degerleri b) SEBS-2 polimerini iceren kompozite ait dolgu maddesi

konsantrasyonuna bagli sekant modul degerleri

Sekil 4.39da ise iGO dolgu oranina bagh olarak elastik ve sekant modul degerleri
verilmektedir. Ayrintih  degerler Tablo 4.8'de veriimektedir. iGO dolgu oraninin artmasiyla
elastik modul deg@erlerinin de arttigi gérilmektedir. Modll degerleri iGO icermeyen kompozitte
320 kPa iken, % 30 iGO dolgulu kompozitte 711.8 kPa olmustur. iGO dolgulu kompozitin
mekanik O6zelliklerindeki bu iyilesme dolgunun polimer icerisinde homojen bir gekilde
dagimasiyla ve dolgu ile polimer arasindaki guglu ara yuzey etkilesimi ile gergeklesmesinden
ve iGO’nun yuk transferini etkili bir sekilde yerine getirmesinden kaynaklandigi
dusundlmektedir (Kang vd., 2014).
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Tablo 4.8. SEBS-2 polimerini iceren kompozite ait elastik modiil, sekant moduli ve %100,

300 ve 600 uzama degerlerindeki gerilim degerleri

Dolgu Maddesi | Elastik | Sekant %100 %300 %600
Konsantrasyonu | Modiil | Modiilu Uzamadaki Uzamadaki Uzamadaki
(%) (kPa) (kPa) Gerilim (kPa) | Gerilim (kPa) | Gerilim (kPa)

0 320.00 38.216 2186.23 3498.83 11059.76
445.85 56.543 2353.17 3506.62 13279.45

10 624.30 57.112 2530.76 3697.51 13678.76

15 624.51 58.967 2927.24 4442 .88 14501.91

20 631.00 61.446 3153.86 4738.82 15683.65

25 656.70 70.597 4340.75 6392.10 18928.23

30 711.80 62.910 3544.22 5105.97 15997.35

iIGO/SEBS-3 Kompozitler: Farkh oranlarda iGO igceren SEBS-3 polimerinden Uretilen
kompozitlere ait mekanik 6zellikleri gdsteren grafikler asagida veriimektedir. Ayrintili degerler

ise Tablo 4.9'da gortlmektedir. Sekil 4.40 a’da farkh oranlarda iGO iceren kompozitlere ait

gerilim-gerinim grafikleri verilmektedir.
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Sekil 4.40. a) SEBS-3 polimerini igeren kompozite ait % 600 uzamaya kadar dolgu maddesi
konsantrasyonuna bagli gerilim-gerinim grafigi b) SEBS-3 polimerini iceren kompozite ait %

100, 300 ve 600 gerinimlerde dolgu maddesi konsantrasyonuna bagli gerilim degerleri

Sekil 4.40 a’dan goruldigu gibi, iGO ilave edilmesiile hem uzama hem de gerilim degerlerinde
Fakat Sekil 4.40b ayrintih  bir sekilde incelendiginde SEBS-3
polimerinden elde edilen mekanik 6zelliklerin belirli bir egilim takip etmedigi ve tekrar edilebilir

bir artis saglanmigtir.

olmadigi gdézlenmektedir. Bunun sebebinin SEBS-3 polimerinin yiksek molekiler agirliga

sahip olmasi yuzinden kompozit Uretme asamasinda 6nemli zorluklar yasanmasindan
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(¢6zicl icinde ¢dzinmesi zor, karigstirma verimi daha disuk, basingh kaliplama sonunda
homojen film elde edilmesi daha zor, defalarca tekrar etmek gerekebiliyor) kaynaklandigi
dusunulmektedir. Homojen ve tekrar edilebilir kompozit Uretimi diger polimerlere kiyasla daha

zor olmaktadr.
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Sekil 4.41. a) SEBS-3 polimerini iceren kompozite ait dolgu maddesi konsantrasyonuna bagli

elastik modul ve b) sekant modul degerleri

Sekil 4.41 a ve b'de iGO dolgu oranina bagh olarak elastik ve sekant modil degerleri
verilimektedir. Gerilim-gerinim grafiklerindekine benzer sekilde elastik ve sekant modiil

degerlerinde belirli bir egilim gdzlenmemistir. Ayrintili degerler Tablo 4.9'da verilmistir.

Tablo 4.9. SEBS-3 polimerini igeren kompozite ait elastik modul ve %100, 300 ve 600 uzama

degerlerindeki gerilim degerleri

Dolgu Maddesi | Elastik | Sekant %100 %300 %600
Konsantrasyonu | Modul | Modulii | Uzamadaki Uzamadaki Uzamadaki
(%) (kPa) (kPa) Gerilim (kPa) | Gerilim (kPa) | Gerilim (kPa)
0 0.20 2.3334 59.85 232.00 -
0.26 2.0732 68.33 285.66 655.00
10 0.40 1.5538 64.00 173.33 378.33
15 0.27 1.9692 60.00 170.59 680.55
20 0.73 1.5474 127.00 388.00 801.00
25 0.56 1.0828 90.00 310.00 649.66
30 1.20 1.2671 115.33 374.00 747.00

Elde edilen sonuglardan, SEBS-3 polimerinden Uretilen kompozitlerin tekrar edilebilir 6zellikler

sergilemedigi gozlenmistir. SEBS-3 polimerinden Uretilen kompozitlerin, iletken kompozit
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olarak kullanilabilir olmalarina ragmen, elektro-mekanik sensoérler igin uygun olmadigi

sonucuna varimistir.

iIGO/SEBS-4 Kompozitler: Farkh oranlarda iGO iceren SEBS-4 polimerinden Uretilen
kompozitlere ait mekanik 6zellikleri gdsteren grafikler asagida veriimektedir. Ayrintili degerler

ise Tablo 4.10’da goérulmektedir. Sekil 4.42 a’da farkl oranlarda iGO iceren kompozitlere ait
gerilim-gerinim grafikleri verilmektedir.
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Sekil 4.42. a) SEBS-4 polimerini igeren kompozite ait % 600 uzamaya kadar dolgu maddesi
konsantrasyonuna bagli gerilim-gerinim grafigi b) SEBS-4 polimerini iceren kompozite ait %

100, 300 ve 600 gerinimlerde dolgu maddesi konsantrasyonuna bagl gerilim degerleri

Sekil 4.42 a-b'de dolgu madde konsantrasyonunun mekanik dayanima olan etkisi
verilmektedir. SEBS-4 iceren kompozitlerde yapidaki iGO oraninin artmasi ile gerilim degerleri
artmaktadir. Mekanik dayanimin artmasinin sebebi, iGO’nun takviye edici etkisini
gostermektedir (Kang vd., 2014).
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Sekil 4.43. a) SEBS-4 polimerini iceren kompozite ait dolgu maddesi konsantrasyonuna bagli

elastik modul degerleri ve b) sekant modul degerleri
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verilmektedir. IGO dolgu oraninin artmasiyla hem elastik hem de sekant moddil degerlerinin

arttigr gorulmektedir.

Tablo 4.10. SEBS-4 polimerini iceren kompozite ait elastik modul ve %100, 300 ve 600

uzama degerlerindeki gerilim degerleri

Dolgu Maddesi | Elastik | Sekant %100 %300 %600
Konsantrasyonu | Modiil | Modulli | Uzamadaki Uzamadaki Uzamadaki
(%) (kPa) (kPa) Gerilim (kPa) | Gerilim (kPa) | Gerilim (kPa)

0 0.56 0.6089 53.43 129.00 272.00
0.75 0.8594 107.00 185.00 419.00

10 1.20 0.8839 111.00 249.00 533.50

15 1.33 0.9415 135.66 343.00 641.33

20 1.80 0.9474 163.33 413.33 720.00

25 2.30 1.0198 206.66 523.00 843.33

30 3.46 1.0495 278.00 667.33 1025.00

iIGO/SEBS-5 Kompozitler: Farkh oranlarda iGO igceren SEBS-5 polimerinden Uretilen
kompozitlere ait mekanik 6zellikleri gosteren grafikler asagida veriimektedir. Ayrintili degerler
ise Tablo 4.11’de goérulmektedir. Sekil 4.44 a’da farkli oranlarda iGO igeren kompozitlere ait

gerilim-gerinim grafikleri verilmektedir.
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Sekil 4.44. a) SEBS-5 polimerini iceren kompozite ait % 600 uzamaya kadar dolgu maddesi

konsantrasyonuna bagli gerilim-gerinim grafigi b) SEBS-5 polimerini iceren kompozite ait %

100, 300 ve 600 gerinimlerde dolgu maddesi konsantrasyonuna bagh gerilim degerleri
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Sekil 4.44 a ve bde dolgu madde konsantrasyonunun mekanik dayanima olan etkisi
veriimektedir. Aynen SEBS-4 iceren kompozitlerdeki gibi, yapidaki iGO oraninin artmasi ile
gerilim deg@erleri artmaktadir. Mekanik dayanimin artmasinin sebebi, iGO’nun takviye edici

etkisini gostermektedir (Kang vd., 2014).
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Sekil 4.45. a)SEBS-5 polimerini iceren kompozite ait dolgu maddesi konsantrasyonuna bagli

elastik modul degerleri ve b) sekant modul degerleri

Sekil 4.45'de ise iGO dolgu oranina bagh olarak elastik modul ve sekant modul degerleri
veriimektedir. iIGO dolgu oraninin artmasiyla hem elastik hem de sekant modiil degerlerinin

arttigi gorulmektedir.

Tablo 4.11. SEBS-5 polimerini igceren kompozite ait elastik modul ve %100, 300 ve 600

uzama degerlerindeki gerilim degerleri

Dolgu Maddesi | Elastik | Sekant %100 %300 %600
Konsantrasyonu | Modul | Modiilii | Uzamadaki | Uzamadaki | Uzamadaki
(%) (kPa) (kPa) | Gerilim(kPa) | Gerilim(kPa) | Gerilim(kPa)

2.33 | 1.5304 166.66 300.00 693.33

2 3.06 | 1.8132 189.33 351.00 776.00

10 4.60 | 1.8638 255.00 551.00 1040.66

15 480 | 1.8706 266.00 607.00 1064.45

20 546 | 1.9650 356.33 819.33 1305.66

25 6.43 | 1.9760 436.33 927.00 1422.00

30 8.53 | 1.9850 546.00 1087.33 1568.00

Cekme testi sonucu yaplilan ¢alismalardan elde edilen sonuuglar 6zetlenecek olursa;
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-Dolgu madde miktarinin artmasigenellikle mekanik dayanimda artisa sebep olmaktadir. Bazi
durumlarda ise dayanim dismektedir, bunun sebebi dolgu maddesi-polimer matris arasindaki
ara yuzey 0Ozelliklerin bozulmasidir.

-Elastik modul dolgu maddesi miktarinin artmasi ile artmaktadir. Yapiya eklenen rijit malzeme
miktar arttii icin malzemenin sertligi, kuvvete kargi gosterdigi diren¢ de artmaktadir.

-Sekant modiili elastik modulde oldugu gibi, dolgu maddesinin artmasi ile artmaktadir.
-Molekller agirigin artmasi hem mekanik dayanimin, hem elastik modulin hem de sekant

modullnin artmasina sebep olmaktadir.

4.3.2 Sunme Davraniglarinin Belirlenmesi

Yapilan sinme testleri sonucu elde edilen gerilim-gerinim grafikleri asadida veriimektedir.
Daha o6nceki kisimda SEBS-3 polimeri iceren kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin tekrar
edilebilme oraninin disuk oldugu ve bu polimerin elektro-mekanik sensdr kullanimi igin uygun
olmadigi belirtiimistir. Bu ylizden bu testler, SEBS-3 iceren kompozitler igin yapilmamistir.
Gerilimde meydana gelen azalma orani (%): (To-Tson)*100/To formulinden hesaplanmistir.
Buna gore To:%50 uzama degerindeki gerilim degeri, Tson: 10 dakika sonundaki gerilim degeri
olarak alinmigtir. Sekil 4.46’dan ve Tablo 4.12'den de goruldugu gibi, tim kompozitlerin belirli
uzama deg@erinde, belirli yik altinda bekletimeleri sonunda gerilim yumusamasi (stress
softening) gdzlenmistir. Bunun temel sebebi termoplastik elastomerlerin yapisal 6zelliklerinden
kaynaklanmaktadir. Belirli zaman araliginda sabit yike maruz kalan polimer zincirleri deforme
olmaktadir, boyutta meydana gelen bu degisim ylUzunden birim alana etki eden kuvvet
dusmektedir (Kraus vd., 1966; Cantournet vd., 2009). Kompozitler kendi aralarinda
kiyaslandiginda, SEBS-4 ve SEBS-5 iceren kompozitlerde daha az bir azalma gozlenmistir.
Bunun sebebi bu malzemelerin daha disuk elastik modile sahip olmalari ve daha esnek bir
yaplya sahip olmalarindan kaynaklanmaktadir. Yani, molekuler zincirler daha hareketli oldugu
icin uygulanan yuk daha yuksek oranda absorbe edilebilmektedir (Aharoni, 1985; Wang vd.,
2016).

Sunme testi sonucu yapilan ¢alismalardan elde edilen sonuuclar 6zetlenecek olursa;

-Dolgu madde miktarinin artmasi genellikle mekanik dayanimda artiga sebep olmaktadir. Bu
yuzden kompozit daha ylksek elastik modil degerine sahip olmaktadir. Daha rijit olan bu
kompozitlerde gozlenen gerilim yumusamasi daha fazladrr.

-Molekller agirhgr ylksek olan polimerlerden Uretilen kompozitler daha ylksek dayanim,
elastik modul de@erine sahip olmaktadir. Daha rijit olan bu kompozitlerde gézlenen gerilim

yumusamasi daha fazladrr.
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Sekil 4.46. a) SEBS-1,b) SEBS-2, ¢c) SEBS-4ve d) SEBS-5 polimerlerini igeren %25 ve 30

iGO konsantrasyonuna sahip kompozitlere ait sinme grafikleri

Tablo 4.12. Kompozitlerin sabit gerinim altinda 10 dakika bekletiimeleri sonunda gerilimdeki

% azalma degerleri

4.3.3

Kompozit

Gerilimdeki % Azalma

% 25 iIGO/SEBS-1

21.87

% 30 iIGO/SEBS-1

27.56

% 25 iIGO/SEBS-2

26.30

% 30 iIGO/SEBS-2

26.00

% 25 iIGO/SEBS-4

14.45

% 30 iIGO/SEBS-4

10.55

% 25 iIGO/SEBS-5

11.90

% 30 iIGO/SEBS-5

13.78

Cevrimsel Uzama Davraniglarinin Belirlenmesi

Yapilan ¢evrimsel uzamadavranigina ait sonuglar asagida veriimektedir. Daha dnceki kisimda

SEBS-3 polimeri iceren kompozitlerin mekanik ézelliklerinin tekrar edilebilme oraninin distk

oldugu ve bu polimerin elektro-mekanik sensor kullanimi i¢in uygun olmadigi belirtiimigtir. Bu

ylzden bu testler, SEBS-3 iceren kompozitler i¢in yapimamistir.
%25 ve %30 iGO iceren SEBS-1, SEBS-2, SEBS-4, SEBS-5 polimerlerinden Uretilen

kompozitlere ait cevrimsel uzama davranislarini

gosteren grafikler Sekil 4.47-4.54'de
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verilmektedir. Cevrim sonunda meydana gelen % gerinim degerleri ise Tablo 4.13-4.20’'de

gorulmektedir.
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Sekil 4.47. %25iGO/SEBS-1kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarindaki

davranisi

Tablo 4.13. %25 iGO/SEBS-1kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. ¢evrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Uzama Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.1 1.5 1.7 1.9
%30 1.3 1.7 2.0 2.2
%40 14 1.9 2.1 2.1
%50 1.5 2.0 2.2 2.3
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Sekil 4.48. %30 iGO/SEBS-1 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarindaki

davranigi

Tablo 4.14. %30iGO/SEBS-1 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Uzama Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.1 15 1.8 2.0
%30 15 2.1 2.3 2.5
%40 1.6 2.3 24 25
%50 1.8 2.3 24 2.7
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Sekil 4.49. %251 GO/SEBS-2kompozitinin %2, %3, %4 ve %5 uzama oranlarindaki davranigi

Tablo 4.15. %25 iGO/SEBS-2 kompozitinin %2, %3, %4 ve %5 uzama oranlarinda 1., 5., 10.

ve 50. ¢evrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Uzama Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%2 0.20 0.30 0.31 0.33
%3 0.30 0.40 0.41 0.43
%4 0.40 0.48 0.50 0.52
%5 0.56 0.64 0.66 0.68
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Sekil 4.50. %30 iGO/SEBS-2 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarindaki

davranigi

Tablo 4.16. %30 iGO/SEBS-2 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Uzama Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.3 1.55 1.60 1.65
%30 14 1.60 1.65 1.70
%40 1.7 2.00 2.10 2.20
%50 1.8 2.10 2.30 2.40
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Sekil 4.51. %25 iGO/SEBS-4 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarindaki

davranigi

Tablo 4.17. %25 iGO/SEBS-4 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Uzama Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 0.9 1.3 1.6 1.7
%30 1.6 1.7 19 2.0
%40 1.6 1.8 1.9 2.1
%50 1.7 2.0 2.2 24
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Sekil 4.52. %30 iGO/SEBS-4 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarindaki

davranigi

Tablo 4.18. %30 iGO/SEBS-4 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Uzama Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.0 1.3 1.7 1.9
%30 1.6 1.8 19 2.1
%40 1.7 1.9 2.0 2.2
%50 1.9 2.1 2.5 2.7
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Sekil 4.53. %25 iGO/SEBS-5 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarindaki
davranigi

Tablo 4.19. %25 iGO/SEBS-5 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Uzama Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.2 1.5 1.6 1.8
%30 1.1 1.6 1.7 1.9
%40 1.2 1.7 1.9 2.1
%50 15 1.9 2.1 2.3
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Sekil 4.54. %30 iGO/SEBS-5 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarindaki

davranigi

Tablo 4.20. %30 iIGO/SEBS-5kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 uzama oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Uzama Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.5 1.9 2.2 24
%30 15 2.0 2.3 24
%40 1.5 2.1 24 2.6
%50 1.7 2.3 2.5 2.6

Kompozitler dolgu maddesi, polimer matris ve ara ylzey olmak lUzere U¢ temel bilesenden
olugsmaktadir. Her Ug faz gerilim karsisinda farklh tepkiler géstermektedir. Polimer zincirleri
birbirleri Gzerinde kayabilir, oryantasyonlarini degistirebilir veya Sekil 4.55'de gosterildigi gibi
polimer-dolgu maddesi arayuzeyinde kopmalar, ayrimalar meydana gelebilmektedir (Holt,
1931; Mullins, 1948; Bhaumik vd., 1987). iGO oldukga rijit bir malzeme oldudu igin,
kompozitlere uygulanan uzama oranlarinda sekillerini korurlar ve ¢ok fazla deforme olmazlar.
Bununla birlikte birbirlerine gbére olan konumlari ve birbirleri arasindaki mesafe
degisebilmektedir. Bu sirada polimer zincirleri de uygulanan kuvvet yoninde yonlenme olacak
sekilde konumlarini degistirmektedir. Uygulanan kuvvetin siddetine ve hizina bagl olarak
polimer matriste kalici veya gecici deformasyonlar meydana gelmektedir. Gegici

deformasyonlar malzemenin kullanim limitlerinin asiimadigini ve o limitler dahilinde gevrimsel
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olarak kullanilabilecegini gdstermektedir (Bueche, 1960; Harwood vd., 1965; Harwood ve
Payne, 1966; Kraus vd., 1966; Wolff, 2004; Diani vd., 2009)

amy | A
A | oy

o4
iGO Makromolekiiler
Zincirler
Sekil 4.55. Uzama sirasinda meydana gelen deformasyonun “Mullins Etkisi’ne gore

aciklanmasi

Grafiklerde 1., 5., 10, ve 50. ¢evrimlere ait gerilim gerinim degerleri verilmektedir. Sekil 4.47-
4.54'de ve Tablo 4.13-4.20°'de verilen degerlerden de acik bir sekilde goruldugu gibi, %50
uzamada 50 gevrim sonunda bile deformasyon ¢ok yuksek degildir. Uzama oranina bagli
olarak deformasyon artsa da ¢ok 6nemli bir fark gézlenmemistir. Bu 6zellikler binlerce kez
cevrimsel kosullara maruz kalacak sensorler icin olduk¢ca dnemlidir. Kullanilan polimere ve
dolgu maddesinin miktarina bagh olmaksizin, tim kompozitlerde gerilim yumusamasi (stress
softening) gbzlenmigstir. Elastomerler ve elastomerik malzemelerden elde edilen kompozitler
cevrimsel teste maruz brrakildiklarinda ayni uzama degerlerinde daha dusik maksimum
gerilim degerine sahip olmaktadirlar. Bu durum “Mullins Etkisi” (Mullins Effect) olarak
bilinmektedir (Holt, 1931; Mullins, 1948; Harwood vd., 1965; Harwood ve Payne,
1966).Grafiklerden de acgik bir sekilde goruldigu gibi artan ¢evrimlerde gerilim yumusamasi
olsa da bu buyUklik oransal olarak ilk g¢evrimdeki kadar degildir. Numunelerde Mullins
Etkisi'nin gézlemlenmesi ilk olarak, numunenin geri dénme sirasinda uzama sirasinda elde
edilen gerilim-gerinim gizgisini takip etmeyip, daha dusuk gerilim sergilemesidir. Bu durum
polimer ve polimer kompozitlerde yapida meydana gelen histerisin temel sebebidir (Holt, 1931;
Mullins, 1948; Wolff, 2004).

Cevrimseluzamatesti sonucu yapilan ¢aligmalardan elde edilen sonuuglar 6zetlenecek olursa;
-Cevrim % uzama orani arttikga deformasyon artmaktadir. Bunun sebebi polimer-dolgu
maddesi ara ylzeyinde meydana gelen gegici veya kalici deformasyonlardir.

-Cevrim sayisi arttikga deformasyon artmaktadir. Bunun sebebi numunenin defalarca

uzamaya maruz birakimasidr.
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-Dolgu madde orani arttikga deformasyon artmaktadir. Bunun sebebi yapida bulunan ara
yuzey orani artmaktadir ve deformasyona ugrayan ara ytzey miktari artmaktadir.

-Elastik modul arttikga deformasyon orani artmaktadir. Elastomerik malzemelerin uygulanan
yukU absorbe etme yetenekleri daha fazla oldugundan deformasyon oranlari daha duguktir.
Bu c¢ikarmlar Uretilecek sensorlerin stabil veri Uretebilmesi icin oldukca dnemlidir. Yukarida
Ozellikleri analiz edilen numunelerin elektriksel 6zelliklerinin de yeterli olmasi durumunda

uzama sensorl olarak kullaniimasi uygun oldugu kanisindayiz.

434 Gevrimsel Basma Davraniglarinin Belirlenmesi

Yapilan ¢evrimsel uzamadavranigina ait sonuglar agsagida verilmektedir. Daha dnceki kisimda
SEBS-3 polimeri iceren kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin tekrar edilebilme oraninin dustk
oldugu ve bu polimerin elektro-mekanik sensor kullanimi i¢in uygun olmadigi belirtiimistir. Bu
yuzden bu testler, SEBS-3 igeren kompozitler igin yapiimamistir.

%25 ve %30 iGO igeren SEBS-1, SEBS-2, SEBS-4, SEBS-5 polimerlerinden Uretilen
kompozitlere ait cevrimsel basma davraniglarini gosteren grafikler Sekil 4.56-4.63'de

verilmektedir. Cevrim sonunda meydana gelen % deformasyon degerleri ise Tablo 4.21-
4.28'de gorulmektedir.
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Sekil 4.56. %25 iGO/SEBS-1 ki itinin %20, %30, %40 ve %50 b larindaki

davranigi

100



Tablo 4.21. %25iGO/SEBS-1 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarinda 1.,

v

TUBITAK

5., 10. ve 50. ¢evrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)

Basma Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 25 2.7 2.9 3.0
%30 35 3.9 4.3 4.5
%40 3.7 4.1 4.4 4.6
%50 4.8 5.1 5.3 54
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Tablo 4.22. %30 iGO/SEBS-1kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarinda 1.,

Gerinim (%)

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

20 30
Gerinim (%)

Sekil 4.57. %30 iGO/SEBS-1 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarindaki
davranigi

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)

Basma Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 3.0 34 3.8 4.1
%30 4.8 53 5.5 6.0
%40 4.9 7.6 7.9 8.1
%50 11 12.8 13.4 14.0
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Sekil 4.58. %25 iGO/SEBS-2 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarindaki

davranigi

Tablo 4.23. %25iGO/SEBS-2 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Basma Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.10 1.40 1.50 1.55
%30 1.80 1.95 2.10 2.20
%40 2.00 2.20 2.25 2.28
%50 2.50 2.70 2.80 2.90
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Sekil 4.59. %30 iGO/SEBS-2 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarindaki

davranigi

Tablo 4.24. %30 iGO/SEBS-2kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. ¢evrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Basma Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.20 1.50 1.55 1.60
%30 2.10 2.30 2.35 2.40
%40 2.30 2.42 2.45 2.48
%50 2.60 2.80 3.10 3.15
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Sekil 4.60. %25 iGO/SEBS-4 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarindaki

davranigi

Tablo 4.25. %25 iGO/SEBS-4 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Basma Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 0.90 1.30 1.40 1.45
%30 1.10 1.65 1.70 1.75
%40 1.70 2.50 2.80 3.00
%50 2.80 4.50 5.00 5.50
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Sekil 4.61. %30 iGO/SEBS-4 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarindaki

davranigi

Tablo 4.26. %30 iGO/SEBS-4 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Basma Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.00 1.40 2.00 2.10
%30 2.60 3.80 4.00 4.10
%40 4.90 6.40 6.70 6.90
%50 7.60 10.50 11.50 12.00
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Sekil 4.62. %25 iGO/SEBS-5 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarindaki

davranigi

Tablo 4.27. %25 iGO/SEBS-5 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Basma Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.10 1.25 1.35 1.40
%30 1.20 1.35 1.45 1.50
%40 1.30 1.70 1.80 1.85
%50 2.40 3.00 3.25 3.50

106




v

TUBITAK

400,0

500,0}

300,0 400,0

2000} 300,0}

200,0}

Gerilim (kPa)
Gerilim (kPa)

100,0}
1000}

0,0

0,0
0

5 10 15 20 25 30
Gerinim (%)

1800,0

800,0
1500,0 ¢

o
=3
g
o

12000 f
200,0}

600,0 |

Gerilim (kPa)
o
5
o
‘Gerilim (KPla)

N
1=}
K4
)

300,0

g
o

. — . . . 0,0 7 . . .
10 15 20 25 30 35 40 0 10 20 30 40 50
Gerinim (%) Gerinim (%)

Sekil 4.63. %30 iIGO/SEBS-5 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarindaki

davranigi

0 5

Tablo 4.28. %30 iGO/SEBS-5 kompozitinin %20, %30, %40 ve %50 basma oranlarinda 1.,

5., 10. ve 50. gevrim sonundaki deformasyon degerleri

Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
Basma Orani 1.Cevrim 5.Cevrim 10.Cevrim 50.Cevrim
Sonu Sonu Sonu Sonu
%20 1.15 1.30 1.40 1.45
%30 2.50 3.00 3.10 3.20
%40 2.60 3.10 3.15 3.25
%50 2.90 4.10 4.60 4.75

Yaplilan testler sonunda elde edilen sonuglar 6zetlenecek olursa:

-Cevrimsel basma testlerinin sonucunda aynen cevrimsel uzama testlerinde oldugu gibi,
basma orani %20°’den %50’ye arttikga kompozit tiriine bakimaksizin deformasyonda artig
goézlenmistir. Bunun sebebi “Mullins Etkisi” ile agiklanmaktadir. Artan basma oranlarinda
polimer-dolgu maddesi ara ylizeyinde gegici veya kalici deformasyonlar meydana gelmektedir.
-Cevrim sayisi arttikga kalici deformasyon artmaktadir. Bunun sebebi numunelerin defalarca
basinca maruz birakimalaridir.

-Dolgu madde orani arttikga kalici deformasyon artmaktadir. Bunun sebebi deformasyona

ugrayan ara yuzey miktarinin artmasidir.
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-Elastik modul arttikga deformasyon orani artmaktadir. Elastomerik malzemelerin uygulanan
yukl absorbe etme yetenekleri daha fazla oldugundan kalici deformasyon oranlari daha
dUsUktar.

Elde edilen bu sonuglar sayesinde basing sensoéri olarak kullanilabilecek malzemelerin

mekanik limitleri ve deformasyon degerleri belirlenmistir.

4.4 SEBS-iGO iletken Kompozit Filmlerin Elektriksel Ozelliklerin Olgiilmesi

Projenin bu adiminda elektriksel ve mekanik 6zellikler agisindan uygun olan iletken kompozit
filmlerin uzama-relaksasyon ve sikigtirma-relaksasyon iglemisirasinda direnglerinde meydana
gelen degisimler dlgulmugtdr.

iIGO/SEBS-3 kompozitlerinin mekanik o&zellikleri tekrar edilebilir bulunmadi§i icin elektro-
mekanik sensorler i¢in uygun olmadigi sonucuna varimig ve piezorezistans testleri
yapimamistir. Bu ylzden galismada SEBS-1, SEBS-2, SEBS-4, SEBS-5 esasli kompozitlere
iliskin analizler yapimistir.

Verilen grafiklerde Sekil 4.64-68 a direngte meydana gelen degisimi yaklasik 50 ¢evrim igin

gostermektedir. Bu grafigi kullanmaktaki amacimiz ¢evrim stabilitesini ve tekrar edilebilirligi

gozlemektir. Sekil 4.64-68 b'deki grafikte ayni grafigin 10 ¢evrimi veriimektedir. Bu grafigi
vermemizin amaci ise ¢evrim karakterinin_daha net bir sekilde anlasimasidir. Sekil 4.64-68

c’deki grafik normalize edilmis diren¢c (R/Ro) grafigine ait ¢cevrimsel stabiliteyi gostermek

amaciyla; Sekil 4.64-68 d’ise ilk 10 gevrime ait normalize edilmis direng verileri gérilmektedir.
Bu iki grafik bagil olarak ilk direng (Ro) degerine gore ne kadarlik bir degisim meydana geldigini
gostermektedir.

44.1 iGO/SEBS-1 Kompozitler

4.4.1.1 iGO/SEBS-1 Basing Sensorleri

Sekil 64-68 arasinda %20 deformasyon oraninda farkli deformasyon hizlarinin elde edilen
elektriksel veriye olan etkisi incelenmistir. %30 iGO/SEBS-1 kompozitleri 10 mm/dk, 20mm/dk,
30 mm/dk, 40 mm/dk, 50 mm/dk gibi bes farkli hizda deforme edilmis ve bu anda elektriksel

direncte meydana gelen degisim kaydedilmigtir.
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Sekil 4.64. %30 iGO/SEBS-1 kompozitinin 10 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim
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Sekil 4.65. %30 iIGO/SEBS-1 kompozitinin 20 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢gevrimdeki R/R.'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim
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Sekil 4.66. %30 iGO/SEBS-1 kompozitinin 30 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/R.'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.67. %30 iIGO/SEBS-1 kompozitinin 40 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢gevrimdeki R/R.'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/R.'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.68. %30 iGO/SEBS-1 kompozitinin 50 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim

Sekil 4.64-68'den de goruldugu gibi, tum deformasyon hizlarinda kompozitler negatif
piezorezistif bir davranis gostermislerdir. Negatif piezorezistans, uygulanan dis kuvvet etkisi
ile direncin digsmesidir. Bu sirada basing etkisi ile iletken dolgu maddelerinin kompozit igindeki
yonlenmeleri degismekte ve birbirlerine yaklagmakta, yapidaki iletken ag orani artmakta,
direng azalmakta, akim daha kolay bir sekilde ilerlemektedir. Bu durum basing sensorlerinde

kargilasilan bir durumdur. Mekanizmasi da Sekil 4.69'da g0sterildigi gibidir (Toprakci, 2012;
Toprakci vd., 2013).

T

!
~=zF—

Sekil 4.69. Basing etkisi altinda iletken kompozitlerde meydana gelen negatif

piezorezistansin mekanizmasi
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Yapilan galismada negatif piezorezistif sensorler elde edilmesinin yaninda énemli bir bulguya
daha ulasimigtir. Sekil 4.64-68 arasinda normalize edilmis grafikler (d) dikkatlice analiz
edildiginde degisimin genellikle 1-0.9 arasinda meydana geldigi sadece 50 mm/dk hizindaki
deformasyon igleminde bu oranin 0.95 oldugu ve grafiklerde histeris oldugu gbzlenmistir. Test
hizinin artmasi (¢evrimsel mekanik analizden elde ettigimiz sonuglara paralel bir sekilde) ile
malzemenin eski haline ddnebilmesi icin gerekli zaman olmadidindan malzemedeki yapisal
deformasyonlar direng grafiklerinde de gézlenmigtir. Yani deformasyon hizi arttikga numunenin
orijinal haline dénmesi zorlagsmakta ve R/Ro orani azalmaktadir. Literatirde de bu sonug farkli
elastomerik malzemelerde gozlenmistir (De Focatiis vd., 2012; Rinaldi vd., 2016; Zhang vd.,
2016). Bu ayni zamanda sensor hassasiyetinin azaldigi anlamina da gelmektedir. Bunun
yaninda elde edilen bir baska bulgu da test hizinin yavaglamasi ile daha sivri ve dik grafikler
elde edilmesidir. Bu durum da yine malzemenin eski haline ddnebilmesi ile ilgilidir. Yavas test
hizlarinda numune eski haline dénmek igin daha fazla zamana sahiptir ve histeris olusma
ihtimali daha dusuktlr. Rezistans (recovery rate) orani yavas hizlarda daha fazla oldugu igin,
lineer davranis gozlenmistir. Bu 6zellik esnek sensdrlerde oldukga dnemlidir.

Basing sensdrlerinde yapilan bir dider ¢alisma da ayni testin %50 deformasyon oraninda
uygulanmasidir. Bu analizi yapmaktaki amacimiz deformasyon oranina bagli olarak hem bagil
diren¢ degisimini gézlemek hem de deformasyon hizinin yiksek deformasyon oranlarinda
direngte nasil bir degisime neden olacagini gozlemektir. Yapillan ¢alisma sonucunda elde
edilen grafikler Sekil 4.70-74 arasinda verilmektedir.
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Sekil 4.70. %30 iGO/SEBS-1 kompozitinin 10 mm/dk hizinda %50 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 cevrimdeki direng degisimi c) 50 gevrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/R.'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.71. %30 iGO/SEBS-1 kompozitinin 20 mm/dk hizinda %50 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢gevrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/R.'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.72. %30 iGO/SEBS-1 kompozitinin 30 mm/dk hizinda %50 deformasyon oraninda a)

50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢cevrimdeki R/Ro'da

meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/R.'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.73. %30 iIGO/SEBS-1 kompozitinin 40 mm/dk hizinda %50 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢cevrimdeki R/Ro'da

meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/R.'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.74. %30 iGO/SEBS-1 kompozitinin 50 mm/dk hizinda %50 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng deg@isimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/R.'da meydana gelen degisim

Sekil 4.70-74’den goruldigu gibi %30 iIGO/SEBS-1 kompozitleri deformasyon orani ve hizina
baglh olmaksizin negatif piezorezistans 6zelligi gdstermistir. Bir dnceki analizden farkl olarak
burada bagil direng degisiminin yaklasik 0.9’dan yaklasik olarak 0.78 civarina geldigi
gozlenmistir. Bu durum uygulanan deformasyon oraninin artmasina bagli olarak iletken
dolgularin daha yakin bir sekilde konumlanmalarindan kaynaklanmaktadir. Bu kisimdan elde
edilen bir diger bulgu ise yuksek deformasyon oranlarinda deformasyon hizinin digsuk
deformasyon oranlarinda oldugu kadar etkili olmadigidir. Yiksek deformasyon oraninda hiz
disUk olsa bile numunenin eski haline dénebilmesi zor olacagindan, deformasyon hizinin etkisi
on plana gilkamamistir. Bu data ¢evrimsel basma testlerinde de gézlenmigtir. % deformasyon
orani arttigi zaman numunede meydana gelen deformasyon orani (unrecovered strain)
artmaktadir (Bakiniz: “Cevrimsel Basma Davraniglarinin Belirlenmesi” baghdi altinda
verilen Sekil 4.56-4.57 ve Tablo 4.21-4.22)).

4.4.1.2 iGO/SEBS-1 Uzama Sensorleri

Projenin amaglarindan birisi de ayni kompozitlerin hem uzama hem de basing sensoru olarak

kullanilabilirliginin  arastirimasidir. Bu amagla %30 iGO/SEBS-1 kompozitlerine yukarida
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basing sensoérlerine yapillan testler yapilmistir.  Yapilan c¢aligsmalar Sekil 4.75'de

Ozetlenmektedir.
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Sekil 4.75. %30 iGO/SEBS-1 kompozitinin 50 mm/dk hizinda %20 (a, c,e) ve %50 (b, d, f)

uzama oraninda elektriksel direncinde meydana gelen degisim

Grafiklerden de goruldigu gibi uzama sensorleri de basing sensorleri gibi negatif
piezorezistans gdstermistir. Bunun mekanizmasi aynen basing sensoérlerinde oldugu gibi
iletken parcaciklarin birbirlerine yaklasip ekstra iletken aglar olugturmasidir. Bunun yaninda
uzamaoraninin %20’den %50’ye ¢ikmasi ile bagil diren¢ 0.88’den 0.82’ye gelmistir. Yani daha
yuksek uzama oraninda diren¢ daha fazla dugmustar. Dolgu maddeleri daha fazla yonlenmis

ve bir birlerine daha fazla yaklagmislardir. Sensoér hassasiyeti artmistir.

Ozetlemek gerekirse, yukarida verilen sonuglardan da gérildigiu gibi SEBS-1 polimeri ile
Uretilen kompozit, hem basing hem de uzama sensoérl olarak kullanilabilecek bir malzemedir.

Malzemenin ylUksek basin¢g ve uzama oranlarinda dahi lineer ve lineere yakin bir davranig
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sergilemesi esnek elektronikler igin oldukga fazla 6nem tasimaktadir. Bu durum hem sensor
etkinliginin hesaplanmasinda hem de malzemenin genis bir yelpazede kullanilabilirligini
artirmaktadir (Toprakci, 2012; Toprakci vd., 2013). Bu yuzden bu malzeme bir sonraki adimda

tekstil sensorlerinin Uretiimesinde kullanilacaktir.

442 iGO/SEBS-2 Kompozitler

4.4.2.1 iGO/SEBS-2 Basing Sensorleri

IGO/SEBS-1 kompozitlerine yapilan testler, IGO/SEBS-2 kompozitlerine de yapimigtir. Fakat
iIGO/SEBS-2 kompozitlerinin basing sensoérl olarak kullanlamayacagl sonucuna varimigtir.
Sekil 4.76’da goruldigu gibi %20 ve %50 deformasyon oraninda %30 iGO igeren kompozitlerin
direnclerinde degisim olsa da bu anlamli bulunmamis ve bu kompozitlerin bu kosullar altinda
basin¢g sensoru olarak kullanilamayacagina karar verilmigtir. Bunun Uzerinde daha duguk
deformasyon oranlarinda denemeler yapimistir. %2, 3, 4, 5 deformasyon oranlarinda 20
mm/dk, 30 mm/dk, 40 mm/dk, 50 mm/dk hizlarinda yapilan test sonuglari da basaril

olmamistir. Raporda ¢ok yer kaplayacag i¢in bu grafikler eklenmemisgtir.
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Sekil 4.76. %30 iIGO/SEBS-2 kompozitinin 50 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)

50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi %50 deformasyon oraninda
c¢) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.’da meydana gelen
degisim

117



@

TUBITAK
4.4.2.2 iIGO/SEBS-2 Uzama Sensorleri
iIGO/SEBS-2 kompozitlerinin uzama sensoért olarak kullanilabilirligini  incelemek amaciyla
numuneler 6nce iIGO/SEBS-1 kompozitlerinde oldugu gibi, %20 ve %50 uzama oranlarinda 50
mm/dk hizda test edilmistir. %30 iGO igeren kompozitlerin direnglerinde degisim olsa da bu
anlamli bulunmamis ve bu kompozitlerin bu kosullar altnda uzama sensérl olarak
kullanlamayacagina karar verilmistir. Bu grafikler cok yer kaplayacadi igin, raporda
veriimemistir. Bunun Gzerinde daha dislk deformasyon oranlarinda denemeler yapimistir.
%2, 3, 4, 5 deformasyon oranlarinda 20 mm/dk, 30 mm/dk, 40 mm/dk, 50 mm/dk hizlarinda
yapllan test sonuglarinin ézeti olarak %20 ve %50 uzama oranlarinda 20 mm/dk ve 50 mm/dk
hizlarinda yapilan testlere ait sonuglar Sekil 4.77-80 arasinda verilmektedir.
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Sekil 4.77. %30 iGO/SEBS-2 kompozitinin 20 mm/dk hizinda %2 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 cevrimdeki direng degisimi c) 50 gevrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/R.'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.78. %30 iGO/SEBS-2 kompozitinin 50 mm/dk hizinda %2 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro'da
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Sekil 4.79. %30 iIGO/SEBS-2 kompozitinin 20 mm/dk hizinda %5 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 gevrimdeki R/Ro'da
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Sekil 4.80. %30 iGO/SEBS-2 kompozitinin 50 mm/dk hizinda %5 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 cevrimdeki direng degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/R.'da
meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim

Yapilan ¢alismalar sonucu iGO/SEBS-2 kompozitlerinin 6zellikle disik uzama oranlarinda
(farkli hizlarda) uzama sensoéru olarak kullanilabilecedi sonucuna varimistir. iIGO/SEBS-1
kompozitlerinde elde edilen bulgular bu kompozitler icin de elde edilmistir. Negatif
piezorezistans uzama orani ve uzama hizina bagli olmaksizin tim numunelerde gozlenmigtir.
Ayrica dusik uzama oranlarinda hiz etkili iken, ylksek uzama oranlarinda hiz ¢ok etkili
bulunmamistir. Uzama orani artiridiginda bagil direng¢ degisimi daha fazla olmaktadir.

Ozetlemek gerekirse, yukarida verilen sonuglardan da gérildigu gibi SEBS-2 polimeri ile
Uretilen kompozit, uzama sensori olarak kullanilabilecek bir malzeme iken basing sensoérleri

icin uygun bulunmamistir. Bu yuzden bu malzeme bir sonraki adimda tekstil sensorlerinin
Uretiimesinde kullaniimayacaktir.

443 iGO/SEBS-4 Kompozitler
4.4.3.1 iGO/SEBS-4 Basing Sensorleri
Diger kompozitlerde oldugu gibi %30 iGO iceren SEBS-4 kompozitlerinde de farkl

deformasyon orani ve hizlarda piezorezistif davranis incelenmistir. Bu kompozitlerden yapilan
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testlerde en optimum c¢alistigi kosullar asagida verilen grafiklerdeki kosullar oldugu igin,
sadece bu grafikler verilmistir. Sekil 4.81’de goéruldigu gibi %50 deformasyon oraninda 30
mm/dk, 40 mm/dk, 50 mm/dk gibi bes farkli hizda deforme edilmis ve bu anda elektriksel
direngte meydana gelen degisim kaydedilmistir. Sekil 4.82’den de goruldigu gibi genel trend
negatif piezoresistans olsa da anlamli bir data elde edilmemistir.
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Sekil 4.81. %30 iGO/SEBS-4 kompozitinin %50 deformasyon oraninda a) 30 mm/dk hizdaki
direng degisimi b) 30 mm/dk hizdaki R/R.’da meydana gelen degisim c¢) 40 mm/dk hizdaki
diren¢ degisimi d) 40 mm/dk hizdaki R/Ro.’da meydana gelen degisim e) 50 mm/dk hizdaki
diren¢ degisimi f) 50 mm/dk hizdaki R/R.'da meydana gelen degisim

4.4.3.2 iGO/SEBS-4 Uzama Sensorleri

Sekil 4.82-86’da %30 iGO iceren SEBS-4 kompozitine ait %50 deformasyon oraninda 10
mm/dk, 20mm/dk, 30 mm/dk, 40 mm/dk, 50 mm/dk gibi begs farkli hizda elektriksel direncinde
meydana gelen degisim verilmektedir. %50 uzama sirasinda elde edilen elektriksel veri daha
cok oldugu icin ve direng dlgcme sistemimizin kapasitesi sinirli oldugu icin, yavas hizlarda

yuksek cevrim sayllarina ulagilamamigtir. Bu ylzden Sekil 4.82-86’da 6lgim sirasinda elde
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edilen maksimum ¢evrimler verilmistir. Kompozit farkli kosullar altinda test edilmistir, fakat en

optimum sonuglar bu kosullar altinda elde edildigi i¢in, sadece bu grafikler verilmistir.
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Sekil 4.82. %30 iGO/SEBS-4 kompozitinin 10 mm/dk hizinda %50 deformasyon oraninda a)
5 ¢evrimdeki direng degisimi b) 1 ¢evrimdeki direng degisimi ¢) 5 ¢evrimdeki R/R.'da

meydana gelen degisim d) 1 ¢evrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim
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Sekil 4.83. %30 iGO/SEBS-4 kompozitinin 20 mm/dk hizinda %50 deformasyon oraninda a)
5 ¢evrimdeki direng degisimi b) 1 gevrimdeki diren¢ degisimi c) 5 gevrimdeki R/R.'da
meydana gelen degisim d) 1 ¢evrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim
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Sekil 4.84. %30 iGO/SEBS-4 kompozitinin 30 mm/dk hizinda %50 deformasyon oraninda a)
5 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 1 gcevrimdeki direng degisimi c) 5 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 1 cevrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim
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Sekil 4.85. %30 iGO/SEBS-4 kompozitinin 40 mm/dk hizinda %50 deformasyon oraninda a)
21 g¢evrimdeki direng degisimi b) 1 cevrimdeki direng degisimi c) 21 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 1 ¢evrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim
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Sekil 4.86. %30 iGO/SEBS-4 kompozitinin 20 mm/dk hizinda %50 deformasyon oraninda a)
25 gevrimdeki direng degisimi b) 1 gevrimdeki direng degisimi c) 25 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 1 ¢cevrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim

Uzama sensorleri hiza ve % deformasyon oranina bagll kalmadan negatif piezorezistans
davranig sergilemistir. Uzama sensorleri basing sensorlerine kiyasla daha stabil bir davranig
gostermiglerdir. Bunun sebebinin  numune sekli ve boyutlarindan kaynaklandigi
dusunulmektedir. Uzama sensorleri daha ince oldugu igin par¢aciklar birbirinden daha kolay
bir sekilde ayrilabilmekte ve oryante olabilmektedir. Basing sensdrleri daha kalin oldugu igin,
yapida bulunan iGO miktar olarak daha fazladir ve pargaciklarin birbirinden ayrimasi ve yeni
iletken aglarin olusmasi daha yuksek deformasyon oranlari gerektirmektedir.  Elde edilen
sonuglardan bir digeri de test hizinin ¢evrim karakterine olan etkisidir. Grafikler dikkatli bir
sekilde incelendiginde test hizinin azalmasi ile daha sivri ve dik grafikler elde edildigi
gorulmektedir. Yavas test hizlarinda numune eski haline dénmek igin daha fazla zamana

sahiptir ve histeris olugsma ihtimali daha dus Uktar.

Ozetlemek gerekirse, %30 iGO igeren SEBS-4 kompozitlerin uzama senséri olarak kullanma

uygun olmasina ragmen, basing etkisi altinda gostermis oldugu davranig stabil olmadidi igin,
bir sonraki asamada yani tekstil sensoérleri tUretiminde kullanimayacaktir.
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444 iGO/SEBS-5Kompozitler

4.4.4.1 iGO/SEBS-5 Basing Sensorleri

Diger kompozitlerde oldugu gibi %30 iGO iceren SEBS-5 kompozitlerinde de farkli kogular
altinda piezorezistif davranig incelenmistir. Bu kompozitlerin en optimum calistigi kosullar
asagida verilen grafiklerdeki kosullar oldugu icin, sadece bu grafikler verilmistir. Sekil 4.87-
91’de gorildugu gibi %20 deformasyon oraninda 10 mm/dk, 20mm/dk, 30 mm/dk, 40 mm/dk,
50 mm/dk gibi bes farkli hizda deforme edilmis ve bu anda elektriksel direngte meydana gelen

degisim kaydedilmigtir.
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Sekil 4.87. %30 iGO/SEBS-5 kompozitinin 10 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 cevrimdeki direng degisimi c) 50 ¢gevrimdeki R/R.'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.88. %30 iGO/SEBS-5 kompozitinin 20 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.89. %30 iGO/SEBS-5 kompozitinin 30 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 gevrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.90. %30 iGO/SEBS-5 kompozitinin 40 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro'da
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Sekil 4.91. %30 iGO/SEBS-5 kompozitinin 50 mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a)
50 gevrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki diren¢ degisimi ¢) 50 gevrimdeki R/Ro'da
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Tum deformasyon hizlarinda kompozitler negatif piezorezistive bir davranis gdstermiglerdir.
Negatif piezorezistans, uygulanan dig kuvvet etkisi ile direncin dismesidir. Bu sirada basing
etkisi ile iletken dolgu maddelerinin kompozit i¢indeki yonlenmeleri degismekte ve birbirlerine
yaklagmakta, yapidaki iletken ag orani artmakta, diren¢ azalmakta, akim daha kolay bir sekilde
ilerlemektedir. Grafikler incelendiginde 6zellikle disuk hizlarda stabil ve dizgun veriler elde
edilmedigi gorilmektedir. Hizin artmasi ile grafikler daha stabil ve tekrar edilebilir bir hal
almislardir. Bunun sebebi SEBS-5 polimerinin elastik modilinin disik olmasindan ve eski
haline donebilme yeteneginin yluksek olmasindan kaynaklanmaktadir (Bakiniz: “Gevrimsel
Basma Davraniglarinin Belirlenmesi” basligi altinda verilen Sekil 4.62-4.63 ve Tablo 4.27-
4.28). %30iGO igeren SEBS-5 kompozitlerin basing etkisi altinda direnglerinde degisim olsa
da bu degisim SEBS-1 polimer kompozitindeki kadar anlamli ve stabil bulunmamistir. Ayrica
R/Ro oranlarinda da hiza bagli bir korelasyon goézlenmemistir. Bunun sebebi, SEBS-5
polimerinin S/EB oraninin 30/70 olmasi ve bu yizden kompozit Uretimi sirasinda plastiklestirici
malzeme kullaniimasidir. Plastiklegtirici malzemeler dolgu maddesi ve polimer arasinda bir
tabaka olusturabilmekte ve elektromekanik 6zelliklerde tekrar edilebilir, stabil sonuglar elde

edilebilmesine engel olabilmektedir (Toprakci, 2012).

4.4.4.2 iGO/SEBS-5 Uzama Sensorleri

Sekil 4.92-96'da %30 iGO iceren SEBS-5 kompozitine ait %10 deformasyon oraninda farkli
hizlarda elektriksel direncinde meydana gelen degisim verilmektedir. Kompozit farkl kogullar
altinda test edilmis fakat en optimum sonuglar bu kosullar altinda elde edildigi i¢in, sadece bu
grafikler verilmistir. Sekil 4.92-96'da goruldugu gibi denemeler 10 mm/dk, 20mm/dk, 30 mm/dk,
40 mm/dk, 50 mm/dk gibi bes farkl hizda yapimistr.
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Sekil 4.92. %30 iGO/SEBS-5 kompozitinin 10 mm/dk hizinda %10 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.93. %30 iIGO/SEBS-5 kompozitinin 20 mm/dk hizinda %10 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 gevrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.94. %30 iGO/SEBS-5 kompozitinin 30 mm/dk hizinda %10 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.95. %30 iIGO/SEBS-5 kompozitinin 40 mm/dk hizinda %10 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 gevrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim
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Sekil 4.96. %30 iGO/SEBS-5 kompozitinin 50 mm/dk hizinda %10 deformasyon oraninda a)
50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c) 50 ¢cevrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim d) 10 ¢cevrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim

Uzama sensorleri basing sensodrlerinde oldugu gibi, negatif piezorezistans davranis
sergilemistir. Uzama sensorleri basing sensorlerine kiyasla daha stabil bir davranis
gostermiglerdir. Bunun sebebinin  numune sekli ve boyutlarindan kaynaklandigi
dusunulmektedir. Uzama sensorleri daha ince oldugu igin parcaciklar birbirinden daha kolay
bir sekilde ayrilabilmekte ve oryante olabilmektedir. Basing sensoérleri daha kalin oldugu igin,
parcaciklarin birbirinden ayrimasi ve yeni iletken aglarin olusmasi daha yuksek deformasyon
oranlari gerektirmektedir. Elde edilen sonuclardan bir digeri de test hizinin ¢evrim karakterine
olan etkisidir. Grafikler dikkatli bir sekilde incelendiginde test hizinin yavaslamasi ile daha sivri
ve dik grafikler elde edildigi gorulmektedir. Yavas test hizlarinda numune eski haline donmek

icin daha fazla zamana sahiptir ve histeris olusma ihtimali daha duguktur.

Ozetlemek gerekirse, %30 iGO iceren SEBS-5 kompozitlerin uzama sensérii olarak kullanima
uygun olmasina ragmen, basing etkisi altinda gostermis oldugu davranis stabil olmadigi igin,

bir sonraki asamada yani tekstil sensorleri Uretiminde kullanilmayacaktir.
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SEBS-1, 2.4 ve 5 polimerleri ile hazirlanan kompozitlerden hem basing hem de uzama sensori

olarak kullanilabilecek en uygun kompozisyon %30 iGO/SEBS-1 kompoziti oldugu icin, tekstil

sensorlerinde sadece bu bilesim kullaniimistir.

45 SEBS-iGO iletken Kompozit Filmlerin Kumasa Aktariimasi ile Tekstil Sensoriin
Hazirlanmasi ve Morfolojik, Mekanik ve Elektriksel Ozelliklerinin incelenmesi
451 Uygun Tekstil Malzemesinin Secilmesi, Yapisal (gramaji, kalinhgi, yapisi vb.) ve
Mekanik Ozelliklerinin Analizi
Projede kullanima potansiyeline sahip 3 farkli 6rme kumasin gramajlari ve kalinliklari Tablo
4.29'da goruntlleri ise, Sekil 4.97°de verilmektedir. Projede érme kumas secgilmesinin sebebi,
orme kumasglarin dokuma kumaslara kiyasla daha kolay bir sekilde deforme olabilmeleri ve
eski hallerine donebilmeleridir. Ayrica giyilebilir elektronikler ve sensorlerde trinin vicudu
sarmasi gerekmektedir. Bu durumda da vicudu saran yiksek spandex oranina sahip érme

kumaslar kullaniimalidir.

Tablo 4.29. Kompozit Gretimi sirasinda kullanilan kumaglarin gramaj ve kalinlk degerleri

Kumasg Kodu Gramaj (gr/m?) Kalinhk (mm)
Kumasg-1 2155 0.98
Kumas-2 308.5 0.90
Kumasg-3 321.0 1.15

Sekil 4.97. a) Kumas-1, b) kumas-2 ve c) kumas-3’e ait géruntuler
Kumaslar %50 uzama oranlarinda 50 mm/dk hizinda 50 gevrim isleme tabi tutulmus ve 1, 5,

10, 50. gevrimlere ait veriler analiz edilmistir. Bu sonuglar, Sekil 4.98 ve Tablo 4.30’da

verilmektedir.
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Sekil 4.98. Kumas-1'in %50 uzama altindaki ¢evrimsel davranigi
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Sekil 4.99. Kumas-2'nin %50 uzama altindaki ¢gevrimsel davranigi
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Sekil 4.100. Kumas-3'in %50 uzama altindaki ¢cevrimsel davranisgi
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Tablo 4.30. Kumas-1, kumas-2 ve kumas-3’e ait %50 uzama oranindaki 1., 5., 10. ve 50.

cevrim sonundaki deformasyon degerleri

NUMUne Deformasyon degerleri (Unrecovered Strain)
1.CevrimSonu | 5. Cevrim Sonu | 10. Cevrim Sonu | 50. Cevrim Sonu
Kumas-1 5.0 5.8 6.5 7.0
Kumas-2 3.4 4.3 4.6 4.8
Kumas-3 4.5 5.4 5.6 5.8

Sekil 4.98-100 ve Tablo 4.30'dan goérildugu gibi, Kumas-2 mekanik 6zellikler ve deformasyon
acisindan en optimum 6zellikleri sergilemigstir. %50 ¢evrimsel uzama sonunda yaklasik %5’lik
bir deformasyon oranina sahiptir. Cevrim sayisinin artmasi ile kumasta meydana gelen
deformasyon artmaktadir. Bunun sebebi kumas yapisinin eski haline kolay bir sekilde geri
Kumas-2'ye ait SEM gorintisi Sekil 4.101'de
verilmektedir. Sekil 4.101’den de goruldugu gibi 6rme kumasin dretiimesinde kullanilan lif gapi

donememesinden kaynaklanmaktadir.

yaklasik olarak 10-12 um civarindadir.

| !

N LT

Sekil 4.101. Kumas-2'ye ait SEM gorintis

Yapllan testler sonunda elde edilen sonuglar 6zetlenecek olursa:
- Mekanik c¢evrimsel uzama sonucu meydana gelen deformasyon, ¢evrim sayisinin
artmasi ile artmaktadr.
- Kumas-2 hem yapisal hem de ¢evrimsel mekanik 6zellikleri agisindan bu proje i¢in en
uygun kumas olarak belirlenmigtir.
45.2 Optimum Mekanik ve Elektriksel Ozellik Gésteren iletken SEBS Kompozitlerin
Cozelti Formlarinin Viskozite Degerlerinin Rotasyonel Viskozimetre ile
Saptanmasi
Hazirlanan karigimin viskozitesi, Brookfield DV2T marka viskozimetre ile 100 rpm hizinda, 7

numaral spindel ile belirlenmigtir.
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Sekil 4.102. iletken ozellikteki kompozitlerin ¢ézelti formundaki viskozite degerleri

Sekil 4.102°de farkli numunelere ait viskozite deg@erleri verilmektedir. Viskozite akisa karsi
gosterilen direncgtir. Akiskanhidin artmasi, viskozitenin azalmasi; akiskanligin azalmasi ise
viskozitenin artmasi demektir. TUm polimerlerde iGO konsantrasyonunun artmasi ile viskozite
artmaktadir. Bunun sebebi, iGO’nun kati ve sert bir malzeme olmasindan kaynaklanmaktadir.
Akiskan olan polimer ¢ozeltisinin akigkanligi kati madde miktarinin artmasi ile azalmaktadr.
SEBS-1ve SEBS-2 kiyaslandiginda molekiler agirigr yuksek olan SEBS-2 polimerinin her iki
dolgu maddesi konsantrasyonunda da daha yuksek bir viskozite degerine sahip oldugu
gorulmektedir. Bunun sebebi yuksek molekuler agirliga sahip olan polimerlerin daha uzun olan
molekuler zincirlere sahip olmasi, makromolekdllerin dolasikliginin (entangelment) artmasi ve
akigkanligin  azalmasidir. SEBS-4 ve SEBS-5 polimerleri ile hazirlanan ¢oézeltilerin
viskozitelerinin  dlisuUk olmasinin sebebi yapilarinda bulundurduklari plastiklestiricilerdir.
Plastiklestiricler polimerlerin amorf bolgelerine girerek, birim hacimdeki dolagiklidi azaltmakta,
serbest hacmi artirmakta, polimerin Tg'sini digurmekte ve verilen bir sicaklikta akiskanhgini
artirmakta, viskozitesini dusurmektedir (Vlachopoulos ve Polychronopoulos, 2011). SEBS-4ve
SEBS-5 polimerleriyle elde edilen ¢ozeltiler kiyaslandiginda SEBS-4 iceren numunelerin daha
yuksek bir viskoziteye sahip oldugu goérilmektedir. Bunun sebebi SEBS-4'Un daha yuksek

molekuler agirhida sahip olmasindan kaynaklanmaktadir.

Yapilan testler sonunda elde edilen sonuclar 6zetlenecek olursa:
-Dolgu maddesi miktarinin artmasi akiskanligin azalmasina, viskozitenin artmasina sebep

olmaktadir.
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-Molekiler agirhigin artmasi, akigkanligin azalmasina, viskozitenin artmasina sebep
olmaktadir.

-Plastiklestici malzeme kullanimasi akigkanligin artmasina, viskozitenin azalmasina sebep
olmaktadr.

-Elde edilen sonuglar dogrultusunda hazirlanan numunelerin kumas Uzerine kaplanmaya
uygun oldugu sonucuna variimistir.

-Bir 6nceki admda basing ve uzama etkisinde anlamli sonuglar veren %30 iGO/SEBS-1

karisimina ait ¢gozeltinin kumas Uzerine kaplama yontemi ile aktarimasi uygun bulunmustur.

453 Tekstil Sensorlerinin Morfolojik Analizi

iGO dolgu maddelerinin SEBS-1 matrisi icindeki dagilimini, araytizey 6zelliklerini, iGO dolgu
maddelerinin birbiri ile olan etkilesimini, kompozit malzemenin kumasa olan adezyonunu
incelemek amaciyla SEM analizi yapiimigtir. Sekil 4.103'de %30 iGO/SEBS kompozitlerinin
kumas yuzeyine kaplanmasi ile elde edimis sensérin farkl buyUtmelerde enine kesiti
gorulmektedir.

. -

J

Sekil 4.103. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensértnin ait SEM goérintileri a) 1000x
b) 5000x ¢) 10000x d) 20000x
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Sekil 4.103 a kaplamanin etkinligi ve iGO’nun SEBS-1 icinde dagimasi amaciyla diusuk
blylutmede alinmistir. Gorildigu gibi, iGO homojen bir sekilde, belirli bir ydnde oryantasyon
gostermeden dagtimistir. Sekil 4.103 b ve c¢ ise kumas ve kaplama ile lif ara ylzeyini
gorebilmek amaciyla daha yuksek buyiutmede alinmigtir. Bu goéruntllerde de net bir sekilde
goruldugu gibi, kaplama ile kumas arasinda etkin bir kaplama gergeklestiriimistir. Ayrica iGO
dolgularinin birbirleri ile temas ettigi ve iletken bir yapinin olusturuldugu da net bir sekilde
gorulmektedir. Sekil 4.103 d ise, 20000x'de elde edilmis ve iGO plakalarinin net bir sekilde

gorulmesini saglamistir. Bu plakalar polimer ile iyi bi ara ylzey sergilemektedir.

Ozetlemek gerekirse urettigimiz sensorler morfolojik agidan fimlerde elde ettigimiz 6zellikleri

sergilemislerdir.

454  Tekstil Sensorlerinin Elektro-Mekanik Karakterizasyonu

Projenin bu adiminda elektriksel, mekanik ve morfolojik olarak en uygun olan malzeme olarak
belirlenen %30 iIGO/SEBS kompoziti ile kaplanan kumasa ait piezorezistif davranis
incelenmistir. Tekstil sensdrleri hem basma hem de uzama etkisi altinda farkl deformasyon
oranlari ve hizlarinda karakterize edilmistir.

4541 iGO/SEBS-1 Kaplanmig Tekstil Sensorlerinin Basing Etkisi Altindaki

Piezorezistif Davranisi

Verilen grafiklerde aynen kompozit fimlerdeki gibidir. Sekil 4.106-117 a direngte meydana
gelen degisimi 50 c¢evrim icin gostermektedir. Bu grafigi kullanmaktaki amacimiz ¢evrim

stabilitesini ve tekrar edilebilirligi gdzlemektir. Sekil 4.106-117 b’deki grafikte ayni grafigin 10

cevrimi verilmektedir. Bu grafigi vermemizin amaci ise ¢evrim karakterinin daha net bir sekilde

anlagimasidir. Sekil 4.106-117 c’deki grafik normalize edilmis direng (R/Ro) grafigine ait

cevrimsel stabiliteyi gostermek amaciyla; Sekil 4.106-117 d’ise ilk 10 ¢evrime ait normalize
edilmis direng verileri gortulmektedir. Bu iki grafik bagil olarak ilk diren¢ (Ro) degerine gore ne
kadarlik bir degisim meydana geldigini géstermektedir. Bir bagka deyisle, sensér hassasiyetini
belirlemektedir.

Sekil 3.16'da verilen sensérler (Bakiniz: GEREC ve YONTEM) ilk olarak uygulanan
deformasyon oraninin ve hizinin piezorezistif karaktere olan etkisini anlayabilmek igin, %10,
20, 30 ve 40 deformasyon oraninda 20, 50 ve 100 mm/dK'lik hizlarda test edilmistir. Sekil
4.106-117 a-dde %10 deformasyon altinda 20, 50 ve 100 mm/dk hizda elde edilen
piezorezistif davranis incelenmistir. Sekillerden de agik bir sekilde goruldigu tum kosullarda
malzeme negatif piezorezistans gostermistir. Sabit deformasyon oraninda hizin artmasi,
sensor hassasiyetini azaltmaktadir. Bunun sebebi Sekil 4.104'de aciklandigi gibi, yuksek

hizlarda malzemenin eski haline donmesi daha geg oldugu igin, iGO oryantasyonu tam olarak
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orijinal hallerine gelememektedir. Bu yizden R/Ro orani yani direngte meydana gelen degisim
azalmaktadir. Bu durum %10, 20, 30 ve 40 deformasyon oranlarinda da gézlenmistir. R/Ro
oranlari ve bu degerlere ait degisimler Tablo 4.31'de veriimektedir. Tablodan da ag¢ik bir sekilde
goruldugu gibi, % deformasyon orani arttikga direngte meydana geln dedgisim de artmaktadir.
Bu sonug literatirde karsimiza ¢ikan bir durumdur. Sekil 4.105’de de goéruldugu gibi, yuksek
deformasyon oraninda dolgu maddeleri daha yakinlagsmakta, iletken ag yogunlugu artmakta,
dolgu maddeleri arasindaki mesafe azalmakta, bu durumda temas direnci azalmakta ve
iletkenlik artmaktadir (Toprakci, 2012; Toprakci vd., 2013).
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=» <Ol =
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Sekil 4.104. Deformasyon hizinin R/R. oranina olan etki mekanizmasi

< Dlsiik <D
N
— deformasyon orani

Yiksek

deformasyon orani -

< -

Sekil 4.105. Deformasyon oraninin R/Ro oranina olan etki mekanizmasi
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Tablo 4.31. Tekstil sensorunun farkl deformasyon orani ve hizlarindaki basing altinda R/Ro

ve GF degerleri

H % Deformasyon Oranina Bagh R/R, Oranlari
1z
% 20 % 30 %40 % 50
1-0.82 (A=0.18 1-0.75 (A=0.25) | 1-0.65 (A=0.35) | 1-0.60 (A=0.40
20 mm/dk ( ) ( ) ( ) ( )
GF=-1.76 GF=-1.27 GF=-1.17 GF=-1.00
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Sekil 4.106. %30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorinin 20 mm/dk hizinda %10

deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/R.'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.107. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 50 mm/dk hizinda %10
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.108. %30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorinin 100 mm/dk hizinda %10
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 gevrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.109. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 20 mm/dk hizinda %20
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢gevrimdeki diren¢ degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.110. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriinin 50 mm/dk hizinda %20
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 gevrimdeki direng degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.111. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensdrindn 100 mm/dk hizinda %20
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.112. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 20 mm/dk hizinda %30
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro’'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/R.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.113.

TUBITAK
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%30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 50 mm/dk hizinda %30
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Sekil 4.114.
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%30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriinin 100 mm/dk hizinda %30

deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.115. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 20 mm/dk hizinda %40
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.116. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriinin 50 mm/dk hizinda %40
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.117. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriinin 100 mm/dk hizinda %40
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 gevrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro’'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/R.’da meydana gelen
degisim

4542 iGO/SEBS-1 Kaplanmig Tekstil Sensorlerinin Uzama Etkisi Altindaki
Piezorezistif Davranisi

%30 iIGO/SEBS-1 kompozitlerinin farkli uzama oranlarinda ve hizlarda piezorezistif 6zellikleri
incelenmis ve Sekil 4.118-128'de verilimektedir. Sekil 3.15de verilen sensorler (Bakiniz:
GEREC ve YONTEM) ilk olarak uygulanan deformasyon oraninin ve hizinin piezorezistif
karaktere olan etkisini anlayabilmek icin, %5, 10, 15 ve 20 deformasyon oraninda 20, 50 ve
100 mm/dK’lik hizlarda test edilmigtir. Sekil 4.118-128'de %5 deformasyon altinda 20, 50 ve
100 mm/dk hizda elde edilen piezorezistif davranis incelenmistir. Kompozit filmlerin aksine
pozitif piezorezistans gostermigtir. Bu tekstil sensorlerinde literatlrde sikga kargimiza ¢ikan bir
durumdur (Gibbs ve Asada, 2005; Loriga vd., 2005; Paradiso vd., 2005; Pacelli vd., 2006;
Paradiso ve De Rossi, 2006; Tesconi vd., 2006; Cochrane vd., 2007; Mattmann vd., 2007;
Mattmann vd., 2008).

Kaplanmis kumaglarda pozitif piezorezistans gdzlenmesinin sebebi, kaplama tabakasinin
hareketinin kumas tarafindan sinirlandirimasidir. Kullandigimiz kumas ylksek oranda
spandex igeren poliamid esasl 6rme bir kumastir ve kumas 6zelliklerinin analizinde verildigi
gibi cevrimsel davranis acgisindan kompozit filmlere en yakin 6zelligi sergilemistir. Fakat

yapisinda bulunan poliamid rezilyansi, yani eski haline donebilme yetenedi TPE’ler kadar
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yuksek olmayan bir malzemedir. Ayrica kaplanmigs kumasin SEM goéruntilerinden de
goruldugu gibi, kaplama kumasin igine dogru ilerlemistir. Kumas ve kaplama arasinda saglam
bir arayuzey olusmustur. Kumas, kaplama kadar esnek olmadigi igin kumas Uzerindeki gerilim
kaplamaya transfer edilmis ve dolgu maddeleri serbest hareket edememis ve birbirlerine
yaklagsacak sekilde oryante olamamislardir. (Plaka seklindeki dolgu maddelerinde dolgu
maddesinin oryantasyonu pozitif piezorezistans igin en énemli faktordir.) Yani kumas iGO’larin
iletkenligi artiracak sekilde oryante olmalarini engellemistir. Bu ylzden uzama etkisi altinda
birbirlerinden ayrimiglar ve elektriksel direng artmis, pozitif piezorezistans bir davranig
gozlenmisgtir.

Sekil 4.118-128'den de goruldugl gibi, sabit deformasyon oraninda hizin artmasi, sensér
hassasiyetini azaltmaktadir. Bunun sebebi, ylksek hizlarda malzemenin eski haline donmesi
daha ge¢ oldugu i¢cin ve kumasin uzama etkisi altinda rezilyansi ¢ok iyi olmadigi i¢in, histeriz
meydana gelmektedir. Bu sebepler yiuzden R/R. orani yani direngte meydana gelen degisim
azalmaktadir. Bu durum %5, 10, 15 ve 20 deformasyon oranlarinda da gdézlenmistir. R/Ro
oranlari ve bu dederlere ait degisimler Tablo 4.32’de verilmektedir. Tablodan da agik bir sekilde
goruldugu gibi, % deformasyon orani arttikga direncte meydana gelen dedgisim de
artmaktadir. Bu sonug literatirde karsimiza ¢ikan bir durumdur. Sekil 4.105'de de goéruldugu
gibi, yuksek deformasyon oraninda dolgu maddeleri birbirlerinden uzaklagmakta, iletkenlik
azalmakta, direng artmaktadir (Toprakci, 2012; Toprakci vd., 2013).

Uzama sensorlerinde gozlenen bir diger 6zellik de gevrimsel stabilitenin elde edilmesi igin
uzama oranina ve uzama hizina bagll olarak belirli ¢evrimin ger¢ceklesmesi gerekmektedir.
Tablo 4.32'de verildigi gibi, Ik cevrimdeki R/Ro orani ile stabil hale gegctikten sonraki R/Ro
farklilklar
kaynaklanmaktadir. Bu durum literaturde karsimiza ¢ikmaktadir (Toprakci, 2012; Toprakci vd.,
2013).

Tablo 4.32. Tekstil sensorunun farkl deformasyon orani ve hizlarindaki uzama altinda R/Ro

oraninda vardir. Bu durum da yine kumasin rezilyans oOzelliklerinden

ve GF degerleri

% Deformasyon Oranina Bagh R/R, Oranlari
Hiz %5 % 10 % 15 % 20

20 mm/dk ik cevrimdeki A=6 Ik cevrimdeki A=25 Ik cevrimdeki A=65 Ik cevrimdeki A=65
Stabil oldugu deger =4 Stabil oldugu deger A=12.5 | Stabil oldugu deger = 40 Stabil oldugu deger A=62
GF=113.3 GF=240 GF=426.6 GF=328.3

50 mm/dk ik cevrimdeki A=4.5 Ik cevrimdeki A=12.5 Ik cevrimdeki A=50 Ik cevrimdeki A=60
Stabil oldugu deger A=3.5 | Stabil oldugu deger A=7.5 Stabil oldugu deger A=30 | Stabil oldugu deger A = 60
GF=73.3 GF=109,3 GF=318.1 GF=301.25

100 mm/dk | Ik cevrimdeki A=4 Ik cevrimdeki A=12.5 Ik cevrimdeki A=40
Stabil oldugu deger A =3 Stabil oldugu deger A=7.5 | Stabil oldugu deger A =30
GF=57.7 GF=121.25 GF=253.3
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Sekil 4.118. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorinin 20 mm/dk hizinda %5
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 gevrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen
degisim
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Sekil 4.119. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoruinin 50 mm/dk hizinda %5
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Direng (ohm)

Sekil 4.120. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorindn 100 mm/dk hizinda %5
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim

Direng (ohm)

Sekil 4.121. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriinin 20 mm/dk hizinda %10
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.122. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 50 mm/dk hizinda %10
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen
degisim
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Sekil 4.123. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriinin 100 mm/dk hizinda %10
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen
degisim
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Sekil 4.124. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorinin 20 mm/dk hizinda %15
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.125. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorunun 50 mm/dk hizinda %15
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen
degisim
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Sekil 4.126. %30 iGO/SEBS-1ile kaplanan tekstil sensérinin 100 mm/dk hizinda %15

deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)

50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.127. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriinin 20 mm/dk hizinda %20

deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen

degisim
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Sekil 4.128. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorundn 50 mm/dk hizinda %20
deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng degisimi c)
50 ¢evrimdeki R/Ro'da meydana gelen degisim d) 10 cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen
degisim

455 Tekstil Sensorlerinin Yaglanma Davraniginin Arastiriimasi

%30 iGO/SEBS-1 kompozitleri ile kaplanmis tekstil sensorlerinin yaslanma davranisinin analiz
edilmesi igin, gorsel, morfolojik ve elektro-mekanik karakterizasyonu yapimistir. Sensoérler
Uretildikten bes ay sonra bile goérsel agidan herhangi bir sorun (asinma, oksidasyon,

delaminasyon vb.) gdézlenmemistir.

455.1 iGO/SEBS-1 Kaplanmis Tekstil Sensorlerinin Yaglanma Davranisinin
Belirlenmesi-Morfolojik Analiz

Bu asamada %30 iGO/SEBS-1 kompozitleri ile kaplanmis tekstil sensérlerinin Uretiminden bir

ay ve bes ay sonra SEM ile morfolojisi incelenmistir. Sekil 4.129 ve 4.130°’dan da goruldugu

gibi malzemelerde dnemli bir dedisim gdzlenmemistir. iIGO dagilimi, iGO-matris araylizey

Ozellikleri, kaplama-kumas ara ylzey Ozellikleri daha 6nce yapmis oldugumuz analizlerle
benzer 6zellikler gostermigtir.
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Sekil 4.129. %30 iGO/SEBS kompoziti ile kaplanmig kumasin Uretiminden bir ay sonraki
SEM goruntuleri a) 2500x b) 10000x
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Sekil 4.130. %30 iGO/SEBS kompoziti ile kaplanmis kumasin Uretiminden bes ay sonraki
SEM goruntuleri a) 2500x b) 10000x

455.2 iGO/SEBS-1 Kaplanmig Tekstil Sensorlerinin Yaglanma Davraniginin
Belirlenmesi-Basing Etkisi Altindaki Piezorezistif Karakter
Bu asamada tekstil sensorlerinin Uretiminden Ug¢ ve alti ay sonra farkli deformasyon
oranlarinda ve hizlarinda piezorezistif 6zellikleri incelenmis ve elde edilen sonuglar Sekil
4.131-138de verilmistir. Bu asamada sadece %10 ve 40 deformasyon oranlarinda 20 ve 100
mm/dK’lik hizlarda elde edilen sonuglar verilmistir. Sonuglardan ve Tablo 4.33-4.34'den de agik
bir sekilde goruldugu gibi, U¢ ve alti ay sonunda yapilan yaglanma testine gére numunenin
elektromekanik 6zelliklerinde 6nemli bir degisiklik gézlenmemistir. Ug ay sonunda yapilan
testler sonunda numuneler daha 6nce oldugu gibi, lineer negatif piezorezistans bir davranig
gostermistir ve A degerleri orijinal numunelere oldukga yakindir. % deformasyon orani arttikga
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direngte meydana gelen degisim artmakta, deformasyon hizi arttikga, direngte meydana gelen
dedisim azalmaktadir. Altt ay sonunda yapillan yaslanma testinde ise lineer davranistan
sapmalar gozlenmistir. Bunun temel sebebinin numunenin elektriksel direncini dlgmemize
yarayan proplarin zamanla yapistiridiklari yerden kopmasi oldugu dusunulmektedir. Kopan
proplar yine ayni sekilde mevcut deliklere hazirladigimiz iletken yapistirici ile yapistirimistir.
Fakat proplarin yerleri ilk hallerinden farklidir. Proplar arasi mesafede de ¢ok az da olsa
kaymalar meydana gelmis olabilir. Ayrica ilave kullanilan yapistici da temas boélgesindeki
kompozit morfolojisini etkileyeceginden direng degerlerinde de artis gozlenmistir. Sekil
4.132°deki gurdltilerin sebebinin bakir tel proplar ile kompozit arasindaki ara yuzeyin ¢ok iyi
olmadigindan kaynaklandigi dusunilmektedir. Fakat R/R. degerleri daha onceki sonuglara
paraleldir. Daha 6nce yapilan dlgimlerde oldugu gibi hem ¢ hem de alti ay sonunda yapilan
Olcumlerde % deformasyon arttik¢ca, R/Ro deg@erleri yani hassasiyet artmistir. Deformasyonhizi
arttikca da R/Ro degerlerinde azalma gozlenmistir. Bunun sebebinin malzemenin eski halne
donebilmesi igin yeterli zaman olmadigindan kaynaklandigi dusunulmektedir.

Tablo 4.33 Tekstil sensortnin G¢ ay sonunda, 100 mm/dk hizinda farkli deformasyon

oranlarindaki basin¢ altinda R/R. degerleri

Hiz % Deformasyon Oranina Bagh R/R, Oranlari

% 10 % 40
20 mm/dk 1-0.85 (A =0.15) 1-0.65 (A =0.35)
100 mm/dk 1-0.95 (A =0.05) 1-0.70 (A =0.30)

Tablo 4.34 Tekstil sensortnin alti ay sonunda, 20 ve 100 mm/dk hizinda farkl deformasyon

oranlarindaki basin¢ altinda R/R. degerleri

Hiz % Deformasyon Oranina Bagh R/R, Oranlari
% 10 % 40
20 mm/dk 1-0.80 (A =0.20) 0.90-0.50 (A =0.40)
100 mm/dk 1-0.90 (A =0.10) 0.85-0.50 (A =0.35)
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Sekil 4.131. Uc ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensdriiniin 20 mm/dk
hizinda %10 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim
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Sekil 4.132. Alti ay sonunda %30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensértiinin 20 mm/dk
hizinda %10 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.'da
meydana gelen degisim
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Sekil 4.133. Ug ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriiniin 100 mm/dk
hizinda %10 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢cevrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da

meydana gelen degisim
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Sekil 4.134. Alti ay sonunda %30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 100 mm/dk
hizinda %10 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim

156



Sekil 4.135.

TiBiTAK
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Uc ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriiniin 20 mm/dk

hizinda %40 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng

degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.’da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.'da

meydana gelen degisim

Sekil 4.136.
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Alti ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoérinin 20 mm/dk

hizinda %40 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng

degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.'da

meydana gelen degisim
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Sekil 4.137. Ug ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriiniin 100 mm/dk
hizinda %40 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 ¢cevrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da

meydana gelen degisim

%40 Deformasyon 100mm/dk
6000 T T T

0 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250
Zaman (s)

(a)

TUBITAK

4500

4000 -

3500

Direng (ohm)

3000

2500

1.2

1,0

0,8

RIR,

04t

02}

0,0

06|

\ %40 Deformasyon 100mm/dk \
T T T

0 10 20 (b) 30 20 50
Zaman (s)

%40 Deformasyon 100mm/dk
T T T

VWY

(d)
0 10 20 30 40 50
Zaman (s)

[ %40 Deformasyon 100mm/dk |

6000
5000 -
£
<
2 4000
O
c
[
=
e 3000
2000 H h s L L
0 10 20 30 40
Zaman (s)
12 %40 Deformasyon 100mm/dk
10t (d)
0,8
o 06
4
0,4 H
02t
0,0

5000
£
s
~ 4000
o
c
[
=
o l
3000 ’
2000 L L L
0 50 100 150 200
Zaman (s)
12 %40 Deformasyon 100mm/dk
1,0 (C)
0,8
£ 06
| |
04
0,2 T
0,0 L L L L
0 50 100 150 200

Zaman (s)

Sekil 4.138. Alti ay sonunda %30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 100 mm/dk
hizinda %40 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢cevrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.'da

meydana gelen degisim
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TUBITAK

4553 iGO/SEBS-1 Kaplanmig Tekstil Sensorlerinin  Yaglanma Davranisinin
Belirlenmesi-Uzama Etkisi Altindaki Piezorezistif Karakter

Bu agsamada tekstil sensorlerinin Uretiminden Ug ve alti ay sonra farkli uzama oranlarinda ve
hizlarinda piezorezistif 6zellikleri incelenmis ve Sekil 4.139-146’da verilmigtir. Bu asamada %5
ve 15 deformasyon oranlarinda 20 ve 100 mm/dKk'lk hizda elde edilen sonuglar verilmistir.
Sonuglardan ve Tablo 4.35-4.36’dan da acik bir sekilde goruldigu gibi, (¢ ay sonunda yapilan
yaglanma testine gbére numunenin elektromekanik Ozelliklerinde 6nemli bir degisiklik
goézlenmemistir. Verilen kosullar altinda daha 6nce oldugu gibi pozitif piezorezistans davranis
gostermistir. % uzama oraninin artmasi ile hassasiyet artmig, deformasyon hizinin artmasi ile
hassasiyet azalmistir. Tablo 4.35'de verilen R/Ro degerlerinin orijinal numuneye goére ufak
farkliliklar gOstermesinin sebebi, Ro degerlerindeki farkliiktan kaynaklanmaktadir. Bu da
malzemenin test igin cihaza monte edilmesi sirasindaki kontrol edilemeyen kaymalardan
kaynaklanmaktadir. Numune c¢eneler arasinda vyerlestirilirken daha o6nce ¢izilen isaretli
yerlerden vyerlegtiriimeye calisilsa da, esnek oldugu icin, mm’lik kaymalar olmaktadir. Bu
durumda ¢eneler arasinda bulunan malzeme ufak da olsa boyun verebilmektedir. Bu ylzden
Ro deg@erleri (humune geometrisine bagli olarak) degisebilmektedir.

Altl ay sonunda yaplilan testlerin sonuglari da U¢ ay sonunda yapilan testlerle benzelik
gostermektedir. Numuneler pozitif piezoresistans davranis gostermiglerdir. Bu numunelerde
gozlenen en o6nemli farkliik direng degerlerindeki degisimdir. Bunun sebebi numunenin
elektro-mekanik 6zelliklerinin dlglimesini saglayan bakir tel proplarin kopmasi ve daha sonra
yeniden yapistirimasindan kaynaklanmaktadir. Fakat sensér malzemelerinde en 6nemli
kriterlerden birisi olan R/R. degerlerinde 6nemli bir degisim gdzlenmemis yani direngte

meydana gelen rolatif degdisim daha 6nce yapilan testlerle paralel bir davranig géstermistir.

Tablo 4.35. Tekstil sensoérinin g ay sonunda, farkl deformasyon oranlarinda ve

hizlarindaki uzama altinda R/R. degerleri

% Deformasyon Oranina Bagh R/R, Oranlari
Hiz %5 % 15
Ik gcevrimdeki A=5.5 ik cevrimdeki A=70
20 mm/dk
Stabil oldugu deger A=3.5 Stabil oldugu deger A=35
100 mm/dk | "k cevrimdeki A=4 Tk cevrimdeki A=35
Stabil oldugu deger A=3 Stabil oldugu deger A=28

Tablo 4.36. Tekstil sensorunin alti ay sonunda, farkli deformasyon oranlarinda ve

hizlarindaki uzama altinda R/R. degerleri

% Deformasyon Oranina Bagh R/R, Oranlari
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Hiz %5 % 15
20 mm/dk Ik cevrimdeki A=5.8 Ik cevrimdeki A=70
Stabil oldugu deger A=3.5 Stabil oldugu deger A=34
100 mm/dk | Tk cevrimdeki A=3 Tk cevrimdeki A=27
Stabil oldugu deger A=2.3 Stabil oldugu deger A=18
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1,0x10° T T T T 1,0x10° T T T
b
8,0x10* (a) 1 8,0x10° | ( )
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Sekil 4.139. Ug ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensériiniin 20 mm/dk
hizinda %5 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim

160



TUBITAK
5x10° %5 Uzama 20mm/dk %5 Uzama 20mm/dk
X T T T T T T T
. (a) 4 (b)
4x10* | g 4,0x10° |
E 3x10° -E
Cl Cl
[ [
g 2o’ 18 20x10*
a a
1x10°*
0 100 200 300 400 500 600 700 0 25 50 75 100 125 150
Zaman (s) Zaman (s)
[ 95 Uzama 20mmidk ] [ 95 Uzama 20mmidk ]
of (c) of (d)
5
4
3 3
x 3 4
2
1k
0 . . . . . . . 0 . . . . .
0 100 200 300 400 500 600 700 0 25 50 75 100 125 150
Zaman (s) Zaman (s)

Sekil 4.140. Alti ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 20 mm/dk
hizinda %5 deformasyon oraninda a) 50 ¢gevrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim
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Sekil 4.141. Ug ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriiniin 100 mm/dk
hizinda %5 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.'da

meydana gelen degisim
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Sekil 4.142. Alti ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorinin 100 mm/dk
hizinda %5 deformasyon oraninda a) 50 ¢gevrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng

degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da

al

2x10°

4 %5 Uzama 100mm/dk
T T

%5 Uzama 100mm/dk

(a)

75 100 125 150

aman (s)

(©

0 25 50

Z

25 50 75

o

100 125 150

Zaman (s)

meydana gelen degisim

TUBITAK

4x10

3x10° F

Direng (ohm)

1x10°*

RIR,

2x10" H

L_%5 Uzama 100mm/dk

(b)

5 10 15 20 25 30

0
Zaman (s)
[ %5 Uzama 100mmidk ]
3k
2
1k
0 . . . . . .
0 5 10 15 20 25 30
Zaman (s)

(%15 Uzama 20mmid | [ %15 Uzama 20mm/dk ]
1,8x10° 1,8x10° F
(a) (b)
1,5x10° 1,5x10° F
E 1,2x10° _g 1,2x10° |
C2 L
(2] 5 s |
2 9,0x10 g 9,0x10
@ hEd
= =
a8 6,0x10° 8 60x10°F
3,0x10° 3,0x10°
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Zaman (s) Zaman (s)
[ %15 Uzama 20mm/dk | [_%15 Uzama 20mmidk |
70 T . T 70 T . T
60 (C) 60 - (d)
50 50 |
40 40
2 3
2 30 2 30|
20 20+
10 10
0 . M A . . . . L 0 L Lo L L
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

Sekil 4.143. Ug ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensériiniin 20 mm/dk

hizinda %15 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.'da

Zaman (s)

meydana gelen degisim
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Sekil 4.144. Alti ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorinin 20 mm/dk
hizinda %15 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng

degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da

meydana gelen degisim
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Sekil 4.145. Ug ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoriiniin 100 mm/dk
hizinda %15 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng

degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro’da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro.'da

meydana gelen degisim
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Sekil 4.146. Alti ay sonunda %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorinin 100 mm/dk
hizinda %15 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim

Ozetlemek gerekirse, gelistirmis oldugumuz malzemenin lic ve ay sonundaki gérsel, morfolojik
ve elektromekanik 6zelliklerinde dnemli bir degisiklik gdozlenmemistir. Alti ay sonundaki elektro-
mekanik Ozelliklerinde ise R/R. degerlerinde 6nemli bir degisim gbzlenmese de direng
degerlerinde proplarin numune yerlestirimesi ve test edilmesi sirrasinda kopmasindan
kaynaklanan degisimler goézlenmistir. Bu tlr sensorlerde proplarin malzemeye ¢ok iyi bir

sekilde yapistirimasi, malzemenin tekrar edilebilir 6zellikler sergilemesi agisindan énemlidir.

45.6 Tekstil Sensorlerinin Yikama Sonrasi Elektro-Mekanik Karakterizasyonu

%30 IGO/SEBS-1 kompozitleri ile kaplanmig tekstil sensorlerinin  ylkama sonrasi
karakterizasyonu gorsel, morfolojik ve elektro-mekanik olarak yapimistir. Yikama sonunda
gorsel olarak herhangi bir degisiklik gozlenmemistir. Yikama sirasinda karsilasilan en dnemli
sorun elektrotlardan bazilarinn  kopmasidir. Kopan elektrotlar laboratuvarda gelistirmis
oldugumuz iletken yapistirici ile yeniden yapistiriimig, bir glin boyunca kurutulmus ve ertesi
gun elektromekanik testler gergeklestiriimigtir.

4.5.6.1 iGO/SEBS-1 Kaplanmis Tekstil Sensorlerinin Yikama Sonrasi Karakterizasyonu
-Morfolojik Analiz
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Bu asamada tekstil sensoérleri Uretilip, test edildikten sonra ev tipi ¢amasir makinesinde
ylkkanmis, oda sartlarinda kurutulmus ve SEM ile morfolojisi incelenmistir. Sekil 4.147°'den de
goruldugu gibi malzemelerde herhangi 6nemli bir degisim gézlenmemistir. iGO dagihmi, iGO-
matris arayluzey Ozellikleri, kaplama-kumas ara yuzey oOzelliklerinde bir degisim
goézlenmemistir. Yikama 30°C’de yapildigi i¢in, polimer kompozit o sicaklikta énemli bir zarar
gormemis yapida ne gozle goérunir ne de mikro boyutta bir bozulma olmamistir. Bir baska
deyisle gelistirmis oldugumuz tekstil sensorleri bu kosullardaki ylkkamadan morfolojik agidan

etkilenmemistir.

Sekil 4.147. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensortinin ylkkama sonundaki SEM

goruntuleri a) 2500x ve b) 20000x

4.5.6.2 iGO/SEBS-1 Kaplanmis Tekstil Sensorlerinin Yikama Sonrasi Karakterizasyonu
-Basing Etkisi Altindaki Piezorezistif Karakter

Bu asamada tekstil sensdrleri Uretilip, test edildikten sonra ev tipi camasir makinesinde

ylkkanmis, oda sartlarinda kurutulmus, kopan elektrotlari yeniden yapistirimis ve test edilmigtir.

Bu asamada %10 ve 40 deformasyon oranlarinda 20 ve 100 mm/dKlik hizlarda elde edilen

sonuglar verilmistir (Sekil 4.148-151). Sonucglardan ve Tablo 4.37°den de agik bir sekilde

goruldugu gibi, ylkkama iglemi sonunda numunenin elektromekanik 6zelliklerinde 6nemli bir

degisiklik gézlenmemistir. Numuneler daha 6nce oldugu gibi, lineer negatif piezorezistans bir

davranig gozstermistir ve A degerleri orijinal numunelere oldukga yakindir.

Tablo 4.37 Yikanmig tekstil sensorinin 20 ve 100 mm/dk hizinda farkli deformasyon

oranlarindaki basing altinda R/R. degerleri

Hiz % Deformasyon Oranina Bagh R/R, Oranlari

% 10 % 40
20 mm/dk | 1-0.93 (A=0.07) 1-0.62 (A=0.38)
100 mm/dk | 1-0.96 (A=0.04) 1-0.70 (A=0.30)
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Sekil 4.148. %30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorinin yikama sonunda 20 mm/dk
hizinda %10 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim
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Sekil 4.149.

hizinda %10 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng

%30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorunin ylkama sonunda 100 mm/dk

degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro’da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro.'da

meydana gelen degisim
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Sekil 4.150. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensortinin ylkama sonunda 20 mm/dk
hizinda %40 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢cevrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim
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Sekil 4.151. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérunin ylkkama sonunda 100 mm/dk

hizinda %40 deformasyon oraninda a) 50 ¢gevrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
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degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.'da

meydana gelen degisim

4.5.6.3 iGO/SEBS-1 Kaplanmis Tekstil Sensorlerinin Yikama Sonrasi Karakterizasyonu-
Uzama Etkisi Altindaki Piezorezistif Karakter
Bu asamada %5 ve 15 deformasyon oranlarinda 20 ve 100 mm/dk’lk hizda elde edilen
sonuglar verilmistir. Sonuglardan ve Tablo 4.38’den de agik bir sekilde gorildigu gibi, yilkama
islemi sonunda numunenin elektromekanik 6zelliklerinde 6nemli bir degisiklik gézlenmemigtir.
Verilen kosullar altinda daha énce oldugu gibi pozitif piezorezistans davranig gostermistir. %
uzama oraninin artmasi ile hassasiyet artmig, deformasyon hizinin artmasi ile hassasiyet
azalmigtir. Tablo 4.38'de verilen R/Ro degerlerinin orijinal numuneye goére ufak farkliliklar
gostermesinin sebebi, Ro degerlerindeki farkliliktan kaynaklanmaktadir. Bu da malzemenin
test icin cihaza monte edilmesi sirasindaki kontrol edilemeyen kaymalardan
kaynaklanmaktadir. Numune c¢eneler arasinda vyerlestirilirken daha o6nce ¢izilen isaretli
yerlerden vyerlegtiriimeye calisilsa da, esnek oldugu icin, mm’lik kaymalar olmaktadir. Bu
durumda ¢eneler arasinda bulunan malzeme ufak da olsa boyun verebilmektedir. Bu ylzden

Ro deg@erleri (humune geometrisine bagli olarak) degisebilmektedir.

Tablo 4.38. Yikanmig tekstil sensorinidn 20 ve 100 mm/dk hizinda farkl deformasyon

oranlarindaki uzama altinda R/R. degerleri

% Deformasyon Oranina Bagh R/R, Oranlari
Hiz % 5 % 15
20 mm/dk | 'k cevrimdeki A=6.2 Ik ¢cevrimdeki A=65
Stabil oldugu deger A=4 Stabil oldugu deger A=35
100 mm/dk | Tk cevrimdeki A=4.8 Tk cevrimdeki A=30
Stabil oldugu deger A=3.5 Stabil oldugu deger A=20
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Sekil 4.152. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensortinin ylkama sonunda 20 mm/dk
hizinda %5 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng

degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.'da

meydana gelen degisim
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Sekil 4.153. %30 iIGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensortinin ylkama sonunda 100 mm/dk
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Sekil 4.154. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensortinin ylkama sonunda 20 mm/dk
hizinda %15 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10 ¢cevrimdeki direng

degisimi c) 50 gevrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da

meydana gelen

Zaman (s)

degisim

Zaman (s)

o %15 Uzama 100mm/dk o %15 Uzama 100mm/dk
2,1x10 T : T 2,1x10 T : T
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512106 -512105-
S R
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2 £
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Sekil 4.155. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorunin ylkama sonunda 100 mm/dk
hizinda %15 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 gevrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro’da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/R.'da

meydana gelen degisim
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Ozetlemek gerekirse, gelistirmis oldugumuz malzemenin belirtilen kosullar altinda ylkanmasi

sonunda, morfolojik ve elektromekanik 6zelliklerinde énemli bir degisiklik gbzlenmemistir.

457 Tekstil Sensorlerinin  Geri Doénustiirulmesi  ve Elektro-Mekanik
Karakterizasyonu

45.7.1 iGO/SEBS-1 Kaplanmigs Tekstil Sensorlerinin Geri Donustiuriilmesi ve
Karakterizasyonu-Morfolojik Analiz

Bu asamada tekstil sensorlerinin Gzerindeki iletken kompozit tabaka, deneysel yontem

kisminda belirtildigi gibi, geri donusturilmis ve SEM ile morfolojisi incelenmistir. Sekil

4.156’dan da goruldigu gibi malzemelerde énemli bir degisim gézlenmemistir. iGO dagilimi,

iIGO-matris arayuzey Ozellikleri, kaplama-kumas ara yuzey Ozelliklerinde bir degisim

gézlenmemistir. Geri donlsum sirasinda malzeme ¢ozgen iginde ¢oézlldukten sonra yuksek

kayma hizinda c¢alisan karistiricida karigtirildigr igcin ve herhangi bir capraz baglayici

kullaniimadigi i¢in, kolaylikla purtzsuz bir hale getirilmis ve kaplanmigtir.

- —

Sekil 4.156. Geri donusturiimus %30 iGO/SEBS kompozit ile kaplanmis kumasa ait SEM
goruntaleri a) 500x b)10000x

45.7.2 iGO/SEBS-1 Kaplanmis Tekstil Sensorlerinin Geri Doénusturilmesi ve
Karakterizasyonu -Basing Etkisi Altindaki Piezorezistif Karakter

Bu asamada tekstil sensorleri geri donusturtlmas, elektrotlari yapistirimis ve test edilmistir.

Bu asamada %20 deformasyon oraninda 20, 50 ve 100 mm/dK’lik hizda elde edilen sonuglar

verilmigtir. Sekil 4.157-159’deki sonuglardan ve Tablo 4.39'dan da agik bir sekilde goruldugu

gibi, geri donusum iglemi sonunda numunenin elektromekanik Ozelliklerinde 6nemli bir

degisiklik gézlenmemistir. Sadece bazi gevrimlerde lineerlikten sapmalar gézlenmistir. Bunun
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sebebi, numunenin Uretim sirasinda yluzeyinde meydana gelen dizguinsizliklerden, numune
geometrisi ve kalinliindan kaynaklanmaktadir. Tablo 4.39'da verilen A degerlerinin de orijinal
numuneye gore daha fazla olmasinin sebebi numune kalnhgindaki  farkliktan
kaynaklanmaktadir (Selamat vd., 2011). Daha 6nce yapilan galigamalarda da belirtildigi gibi,
kalinllk malzemenin elektriksel direncini (Ro) ve buna bagli olarak R/R. oranini etkilemektedir.
Bu iki sorun numunelerin enjeksiyon kaliplama gibi ydntemle Uretiimesi durumunda ortadan

kalkacagi dusUndlmektedir.

Tablo 4.39 Geri donusturtlmus tekstil sensorinin %20 deformasyon oraninda 20, 50 ve 100
mm/dk hizlarinda R/R. degerlerindeki degisim

Hiz % 20 Deformasyon Oraninda R/R, Oranlari
20 mm/dk 1-0.55 (C=0.45)

50 mm/dk 1-0.60 (A=0.4)

100 mm/dk 1-0.8 (A=0.2)

,|_%20 Deformasyon 20mm/dk ,|_%20 Deformasyon 20mm/dk
T T T T T T

1,010 1,010
8,0x10° __ 80x10°
£ | £
K= <
s I s
[
2 60x10° S 6,0x10°F
£ 8
a =}
4,0x10° 4,0x10° |
@, R L R
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 0 20 40 60 80 100 120 140
Zaman (s) Zaman (s)
1 720 Deformasyon 20mmick , %20 Deformasyon 20mmidk]
1,0 1,0
‘ \
o,s I 08
E° 0,6 EQ 06}
4 14
04 04
02 02t
(c) (d)
0,0 . . . . . 0,0 . . . . . . .
0 100 200 300 400 500 0 20 40 60 80 100 120 140
Zaman (s) Zaman (s)

Sekil 4.157. Geri donusturilmus %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorinin 20
mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a) 50 ¢cevrimdeki diren¢ degisimi b) 10
cevrimdeki direng degisimi ¢) 50 ¢cevrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim d) 10

cevrimdeki R/Ro’da meydana gelen degisim
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Sekil 4.158. Geri donusturilmis %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 50 mm/dk
hizinda %20 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng¢ degisimi b) 10 ¢evrimdeki direng
degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim
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Sekil 4.159. Geri donusturiimus %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoérinin 100
mm/dk hizinda %20 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10
cevrimdeki diren¢ deg@isimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10
cevrimdeki R/Ro’da meydana gelen degisim
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45.7.3 iGO/SEBS-1 Kaplanmig Tekstil Sensorlerinin Geri Donlisturiilmesi ve
Karakterizasyonu-Uzama Etkisi Altindaki Piezorezistif Karakter

Bu asamada %5, 10 ve 15 deformasyon oranlarinda 100 mm/dK’lik hizda elde edilen sonuglar
verilmistir. Sekil 4.160-162’deki sonuglardan ve Tablo 4.40’dan da acgik bir sekilde goruldugu
gibi, geri donlisim iglemi sonunda numunenin elektromekanik o6zelliklerinde 6nemli bir
degisiklik gdzlenmemistir. Numuneler orijinal numunelerde oldudu gibi, pozitif piezorezistans
davranigi sergilemiglerdir. Tablo 4.40’'da verilen A degerlerinin de orijinal numuneye gore daha
fazla olmasinin sebebi numune kalinigindaki farklihktan kaynaklanmaktadir (Selamat vd.,
2011). Daha 6nce yapllan c¢aligamalarda da belirtildigi gibi, kalinlk malzemenin elektriksel
direncini (Ro) ve buna bagh olarak R/Ro oranini etkilemektedir. Prosesin daha hassas bir
sekilde kalinlk kontrolinin yapildigi kaplama veya baski makineleri ile yapimasi durumunda
bu tur sorunlarla kargilasiimayacagdi dusunulmektedir.

Tablo 4.40. Geri donusturtimus tekstil sensoranin %5, 10 ve 15 deformasyon oranlarinda

100 mm/dk hizlarinda R/R. dederlerindeki degisim

H % Deformasyon Oranina Bagli R/R, Oranlari
1Zz
%5 % 10 % 15
Tk cevrimdeki A=1.5 Tk cevrimdeki A=3.5 Tk cevrimdeki A=11
100 mmidk | o e 8 gevrimee =~ gevrimeeia o
Stabil oldugu deger A =1.2 | Stabil oldugu deger A =2.75 | Stabil oldugu deger A =7.5

%5 Uzama 100mm/dk %5 Uzama 100mm/dk
T T T T

9x10° 9x10°

(a) ] (b)
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5)(103 1 1 1 1 1 1 1 1 5)(103 1 1 1 1 1 1
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Sekil 4.160. Geri donusturiimus %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensoérinin 100
mm/dk hizinda %5 deformasyon oraninda a) 50 gevrimdeki direng degisimi b) 10 ¢cevrimdeki
direng degisimi c) 50 gevrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim d) 10 ¢evrimdeki R/Ro'da
meydana gelen degisim
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Sekil 4.161. Geri donusturdlmis %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensorinin 100
mm/dk hizinda %10 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki diren¢ degisimi b) 10
cevrimdeki direng degisimi c) 50 ¢evrimdeki R/Ro.'da meydana gelen degisim d) 10
cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen degisim
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Sekil 4.162. Geri donusturiimus %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanan tekstil sensérinin 100
mm/dk hizinda %15 deformasyon oraninda a) 50 ¢evrimdeki direng degisimi b) 10
cevrimdeki direng degisimi c) 50 ¢cevrimdeki R/R.’da meydana gelen degisim d) 10

cevrimdeki R/Ro.’da meydana gelen degisim
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Ozetlemek gerekirse, gelistirmis oldugumuz malzemenin belirtilen kosullar altinda geri
donusturiimesi sonunda, gorsel, morfolojik ve elektromekanik 6zelliklerinde o6nemli bir
degisiklik gozlenmemistir. Direng ve R/R. degerlerindeki degisim malzeme geometrisiyle
alakidir. Bu durum daha hassas ve endustriyel Uretim yontemleri kullanilarak minimize
edilebilecektir.

45.8 Tekstil Sensorlerinin Cevrimsel Mekanik Karakterizasyonu

Yapillan g¢alismanin son asamasinda ise tekstil sensorlerine yapilan elektro-mekanik testler
sirasinda elde edilen gevrimsel mekanik veriler analiz edilmistir. Sekil 4.163‘den goruldugu gibi
hem uzama hem de basma etkisi altinda % deformasyon orani arttkga, geri donilmez
deformasyon orani artmaktadir. Bu durum piezorezistif verideki gevrimsel histerizleri net bir
sekilde agiklamaktadir. Bunun yaninda ¢evrim sayisi arttikga, malzemede gerilim yumugsamasi
olmakta ve maksimum gerilim degeri dusmektedir. Burada meydana gelen durum daha dnce
kompozit filmlerin ¢evrimsel 6zelliklerinin analizi kisminda ayrintili  bir sekilde verildigi icin,

ayrica agiklanmayacaktir. Cevrim sonunda numunlerde gorsel olarak herhangi bir bozulma da
gézlenmemistir.

7 T T T T T T T T 1,0 T
6 a) %10Basma | 1 09r b) :/n5uzama i
%20 Basma 08} D/o10 uzama
%30 Basma | - 0/015 uzama | |
5t %40 Basma 07} %20 uzama
© = 06F
e o
s R
£ E
z £ oaf
2 Q
© o
0,3 |
0.2
0,1
= 1 1 1 1 1 1 0’0 >~ z 1 1 1 1 1 1 1
0 5 10 15 20 25 30 35 40 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Deformasyon (%) Uzama (%)

Sekil 4.163. %30 iGO/SEBS-1 ile kaplanmis tekstil sensortnin a) 100 mm/dk hizinda %10,

%20, %30, %40 oranindaki deformasyon altindaki ¢evrimsel mekanik davranisi b) 100
mm/dk hizinda %5, %10, %15, %20 oranindaki uzama altindaki ¢evrimsel mekanik
davranigi
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5. SONUGC ve ONERILER

Bu projede, termoplastik elastomer esasli giyilebilir sensorlerin Uretimesinde kullanilan
piezorezistif karaktere sahip olan malzemeler gelistiriimistir. Bu amagla ilkk adimda grafitten
yola g¢ikarak, grafen oksit ve indirgenmis grafen oksit sentezlenmis ve karakterize edilmigtir.
Bunun devaminda farkli 6zelliklere sahip termoplastik elastomerler kullanilarak ¢esitli polimer
kompozitler elde edilmistir. Elde edilen polimer kompozitlerin morfolojik, mekanik ézellikleri
(kopma, uzama, cevrimsel deformasyon, stinme) ve elekiriksel iletkenlikleri incelenmistir.
Piezorezistif sensor olarak kullanilabilecek malzemeler secgilmis ve uzama ve basing etkisi
altinda elektro-mekanik 6zellikleri ayrintili bir sekilde degerlendirilmistir. Giyilebilir elektronik
formuna donustirulebilecek kompozitlerin viskozitesi olglilmus, kumas Uzerine basilabilirligi
optimize edilmis ve en kolay proses edilebilen malzeme belirlenmistir. Bunun ardindan kumas
Uzerine akratilan kompozitlerin farkli kosullar altinda piezorezistif karakterleri incelenmistir.
Projenin son asamasinda ise, bu kompozitin yaslanma davranigi, ykama sonundaki

performansi ve geri donusturdlebilirligi incelenmistir.
Bu projenin literatire kazandirdigi en énemli ¢iktilar:

e Farkli morfoloji ve molekuler agiriga sahip bes TPE polimer ve iGO kullanilarak Uretilen
kompozitlerin ~ morfolojik, elekiriksel, mekanik, ¢evrimsel elektromekanik
karakterizasyonunun yapildigi ilk galigmadir.

e Elde edilen polimer kompozitlerden en iyi 6zellik sergileyenin kumasa aktarilip hem
uzamahem de basing sensdru olarak kullanilan ve dinamik elektro-mekanik dzelliklerin
arastirldigi ilk gahgmadir.

o Literatirde hem uzama hem de basing senséri olarak kullanilan ve geri
dénustarilebilen ve bu islem sonunda bile 6zelliklerini koruyan bir sensér malzemesinin

gelistirildigi ilk calismadir.

Projede gelistirmis oldugumuz iletkenlik dizeyi kontrol edilebilen kompozitler, kablosuz
elektronik sistemlere adapte edilmesi ile uzaktan kontrol edilebilen fizyoterapi, glvenlik ve
saglik takibi gibi uygulamalarda kullanilabilecek potansiyeldedir. Ayrica, bu c¢aligsma
kapsaminda Uretilen iletken kompozitler, sadece piezorezistif sensorlerde degil, iletken
kompozitlerin kullanildigi her alanda kullanilabilme potansiyeline sahiptir. Bu alanlar iginde:

o elektriksel iletkenlik gerektiren her tirll elektronik parga,

e esnek elektrotlar,

e giyilebilir elektronikler,

e iletken kaplamalar,
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elektromanyetik kalkanlama uygulamalari,
enerji depolama sistemleri,

biyosensorler,

kimyasal sensorler,

sicaklik sensorleri,

kapasitif sensorler yer almaktadir.
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Oz: Bu projede iletken termoplastik elastomerler kompozitlerden esnek, konforlu, hafif, kompozit

piezorezistif tekstil sensorleri tasarlanmig, Uretimi gergeklestiriimis ve bu yapilarin uzama
ve/veya basing sensoru olarak kullanabilirligi ve geri donustirulebilirligi arastiriimistir. Proje
kapsaminda, polimer matris olarak triblok kopolimer olan poli[stiren(etilen-butilen)-stiren]
(SEBS), iletken dolgu maddesi olarak ise indirgenmis grafen oksit (iGO) kullanilmistir. ilk
asamada modifiye Hummers yéntemi kullanilarak iGO Uretimi gergeklestirilmis; iGOnun
morfolojik ve yapisal karakterizasyonu gergeklestirilmistir. Ikinci adimda iGOnun SEBS matris
icinde homojen bir sekilde dagilmasi igin gerekli karistirma kosullari belirlenmistir. Bu islemde
yiiksek kayma kuvveti uygulayan 6zel bir karistirici kullaniimistir. Uglincii adimda farkli
iGO/SEBS oranlarinda kompozit filmlerin Uretilmis; bu filmlerin morfolojik, mekanik, elektriksel
ve piezorezistif 0zellikleri karakterize edilmistir. Dérdiincii adimda kaplama malzemesi
ve/veya baski pati olarak kullanilabilecek olan iGO/SEBS karigimlarinin reolojik 6zellikleri
incelenmistir. Besinci adimda reolojik agidan en uygun bilesimlerin kaplama ve/veya baski ile
tekstil ylzeyine aktarilmis ve bu yapilarin morfolojik, mekanik, elektriksel ve piezorezistif
oOzellikleri karakterize edilmistir. Son adimda ise tekstil sensdrtinin geri donustirdlebilirliginin
incelenmistir.

Yapilan bu galismalar sonunda iGO/SEBS esnek polimer kompozitlerin hem film hem de
giyilebilir elektronik formunda uzama ve/veya basing sensorl olarak kullanilabilirligi
g6sterilmistir. Bunlarin yaninda sensér malzemesinin piezorezistif davranigina polimer cinsi,
dolgu maddesi miktari, uygulanan dig etkinin tirt ve buyUkligu gibi faktérlerin etkili oldugu
sonucuna variimistir.

Anahtar Kelimeler: Piezorezistif sensor malzemeleri termoplastik elastomerler indirgenmis grafen oksit
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