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ABSTRACT

In this study, effect of hot water aging on interlaminar shear strength of glass fiber reinforced
epoxy composites was investigated. Silane treatments at different concentrations were applied
to surface of glass fibers before composite production. Effect of water temperature, holding
duration in water of composites and used silane concentration on interlaminar shear strength
was determined. 25, 50 and 75 °C as water temperatures and 24, 48 ve 72 hours as holding
duration in water were selected. y-glycidoxypropyltrimethoxysilane (y-GPS) as a silane
coupling agent was used in the fiber surface treatment and the silane coupling agent
concentration was varied from 0.1 to 0.5 % (v/v) in aqueous solution. It was determined that
the interlaminar shear strengths of the composites decreased with increasing of water
temperature and holding duration in water. 0.5 % y-GPS silane treated glass fiber reinforced
epoxy composite showed the best resistance against hot water.

OZET

Bu calismada, cam fiber takviyeli epoksi kompozitlerin tabakalararasi kayma dayanimina
sicak suyun etkisi incelenmistir. Kompozit liretiminden 6nce cam fiberlerin yiizeyine farkli
derisimlerde silan yilizey islemi uygulanmistir. Kompozitlerin kayma dayanimina su
sicakliginin, kompozitlerin suda bekletilme siiresinin ve kullanilan silan derigiminin etkisi
tespit edilmistir. Su sicakliklar1 25, 50 ve 75 °C ve suda bekletilme siiresi 24, 48 ve 72 saat
olarak secilmistir. Fiber yiizey islemlerinde silan uyumlastirict ajam1  olarak -
glycidoxypropyltrimethoxysilan (y-GPS) kullanilmistir ve silan uyumlastirict ajan1 derigimi
toplam ¢ozeltide %0,1 ile %0,5 arasinda degistirilmistir. Su sicakligi ve kompozitlerin suda
bekletilme siiresi arttikca kompozitlerin tabakalararasi kayma dayaniminin da azaldigi
belirlenmistir. %0,5 y-GPS silan ile ylizey islemine tabi tutulmus cam fiber takviyeli epoksi
kompozitler sicak suya kars1 en 1yi dayanimi gostermistir.
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GIRIS
Fiber takviyeli polimer kompozitlerin yapisal uygulamalarda kullanimlar1 her gecen giin

artmaya devam etmektedir. Polimer matrisli kompozitler; spor malzemelerinden otomotiv,
denizcilik, hava-uzay endiistrilerine pek ¢ok alanda kullanilmaktadir[1].

Fiber takviyeli polimer kompozitlerin sicak nemli ortamlarda kullaniminda kritik goris,
kompozitin performansinda olacak degisimlerdir. Bu malzemeler nem emme davranislari
nedeni ile, nemli ortamlarda kaldiklarinda 6zelliklerinde olumsuz etkiler olusabilmektedir[2].
Genel olarak, polimer kompozitlerin 6zeliklerini iki mekanizmanin etkiledigi bilinmektedir
Bunlar sirast ile matris plastiklestirmesi ve fiber-matris arayiizeyinin bozulmasi
(kotiilesmesi)dir[2-4].

Mekanik, termal ve dielektrik 6zelliklerin kotiilesmesine neden olan polar su molekiilleri ile
kolay etkilenen yapidaki hidroksil gruplari ile suyun absorpsiyonu dezavantajli bir
durumdur[5-7]. Nem kompozitin matrisi i¢erisine difiize olur ve heterojen dogasi nedeni ile
araylizeye yakin alana zarar verir[5,8]. Fiber ylizeyi su ile siddetli etkilendiginde, su camdan
iyonlar filtre edecektir ve arayiizey bolgesinde yaratilan iyonik ¢oziilmeler osmotic basing
olusturacaktir[9].

Cam fiberlere uygulanacak uygun bir silan yiizey islemi ile, kompozitin suya kars1 dayanimini
artirmak miimkiin olabilir. Fiberlere kimyasal bir yiizey islemi olarak uygulanan silan yiizey
islemi ile cam fiber ve regine arasinda iyi bir yapisma saglamak miimkiindiir[10].Boylece,
cam fiber/polimer matris arayiizeyi daha az miktarda suyu biinyesine alacaktir[11-12].

Bu calismada, cam fiber takviyeli epoksi kompozitlerin tabakalararas1 kayma dayanimina su
sicakliginin, kompozitlerin suda bekletilme siiresinin ve kullanilan silanin derisiminin etkisi
incelenmistir. Yaslandirma su sicakliklar1 25, 50 ve 75 °C ve suda bekletilme siiresi 24, 48 ve
72 saat olarak secilmistir. Fiber ylizey islemlerinde silan uyumlastirici ajani1 olarak -
glycidoxypropyltrimethoxysilan  (y-GPS) kullanilmistir ve silan uyumlastirict  ajani
konsantrasyonu toplam c¢ozeltide %0,1 ile %0,5 arasinda degistirilmistir. Yaslandirma
islemlerinden sonra kompozit numunelere kisa kiris kayma testleri uygulanmaistir.

DENEYSEL DETAYLAR
Malzemeler

Takviye malzemesi olarak orgii tipi cam elyaf kumas (E tipi, 300 g/m2, Metyx Telateks A.S.,
Tiirkiye) ve polimer matris olarak modifiye edilmemis epoksi regine (R 1040, Resoltech,
Fransa) ve sertlestiricisi (R 1048, Resoltech, Fransa) kullanilmistir. Regine ve sertlestirci
karigtm oranmi agirlik olarak % 78:22 dir. Fiber yiizey islemlerinde epoksi ile uyumlu y-
glycidoxypropyltrimethoxysilan (y-GPS) kullanilmistir. Z-6040 ticari isimli bu silan Dow
Corning firmasindan temin edilmistir. S1v1 y-GPS’in ¢oziilmesi sirasinda, suyun pH derecesini
ayarlamak i¢in asetik asit (CH3COOH, %100, Riedel-de Haén) kullanilmistir.

Cam Fiber Yiizey Islemi

Ik 6nce, cam fiberlerin yiizeyindeki mevcut sizing ve safsizliklar1 ortadan kaldirmak igin,
cam fiberler 450 °C sicaklikta bir firin igerisine konularak 1,5 saat siiresince 1s1l olarak
temizlenmistir. Daha sonra, farkli silan derisimlerinde ¢ozeltiler ile cam fiberlerin ylizeyi
modifiye edilmistir. y-GPS islemli cam fiberler, 1s1l temizlenmis cam fiberlerin silan ile yiizey
isleminden sonra elde edilmistir. Yiizey islemi su sekilde yapilmistir: Asetik asit ilavesi ile
saf suyun pH’1 4,5 degerine c¢ekilmistir. Sonra, sivi y-GPS silan pH’1 diisiirtilmiis bu suya
ilave edilerek c¢oOziinmesi saglanmistir. Manyetik karistirict ile bu ¢ozelti 15 dakika
karistirilmistir. Asitlestirilmis su igerisindeki silan miktar1 hacimsel olarak % 0,1 ile % 0,5
arasindadir. Cam elyaf kumaslar hazirlanan bu ¢6zelti igerisinde 1 saat siiresince tutulmus ve
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sonra bu c¢ozeltiden ¢ikarilarak 105 °C sicaklifinda bir firin igerisine konularak 30 dakika
stiresince kurutulmustur.

Kompozit Uretimi

Kompozit tiretim teknigi olarak el yatirma ve presleme metodu birlikte kullanilmigtir. Epoksi
recgine ve sertlestirici karisimi cam elyaf kumas yiizeyine el yatirma teknigi ile uygulanmustir.
Sonra, epoksi emdirilmis kumaslar bir kalip (25 cm x 35 cm) igerisine konulmus ve kaliba
preste 150 dakika boyunca 100 bar basing (oda sicaklifinda) uygulanmistir. 3,5 mm
kalinliginda kompozit levhalar elde etmek igin, her bir levha icin 12 tabaka kumas
kullanilmistir. Yaslandirma testlerinden 6nce kompozit malzemeler oda sicakliginda 2 hafta
kiir edilmistir.

Suda Yaslandirma Deneyi

Kompozit numuneler 25, 50 ve 75 °C sicakliginda su bulunan tanklar igerisine konulmustur.
Kullanilan su, ¢esme suyudur ve deney siiresince su sicakligi sabit tutulmustur. Kompozit
numuneler suda 24, 48 ve 72 saat bekletilmistir. Sonra sudan ¢ikarilip kurulanan numunelere
kisa kirig kayma testleri yapilmistir.

Kisa Kiris Kayma Testi

Kisa kiris kayma testleri, ASTM D-2344 standartina uygun olarak gerceklestirilmistir. Testte,
Shimadzu AUTOGRAPH AG-G Serisi universal test cihazi kullanilmistir. Cihazin basma hizi
1,3 mm/dakika’dir ve kullanilan loadcell 5 kN kapasitesindedir. Ug nokta egme aparatinda,
yiikleme pimi 6,4 mm ¢apinda, iki destek pimi ise 3,2 mm’dir. Destek spani/numune kalinlig1
orant 5:1’°dir.Numunelerin uzunlugu ve genisligi 26,3 ve 6,4 mm’dir. Her numune serisinden
bes numune test edilmis ve ortalamas1 alinmstir.

DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

Suda yaslandirma sonrasinda gerceklestirilen kisa kirig kayma testleri sonucunda elde edilen
tabakalararas1 kayma mukavemeti (ILSS) degerlerindeki degismeler Tablo 1°de gdsterilmistir.

Farkli derisimlerde y-GPS silan ile ylizey islemine maruz birakilan cam fiberlerle
takviyelendirilmis epoksi kompozitlerin 25°C ‘de farkl: siirelerde hidrotermal yaslandirmaya
birakilmast sonucu kompozitlerin ILSS degerlerindeki degisim Sekil 1°de gosterilmistir. Isil
temizlenmis cam fiberlere y-GPS silan ile yiizey islemi sonrasinda epoksi matrisli
kompozitlerin ILSS degerleri artmustir. %0,1, %0,3 ve %0,5 y-GPS silan ile yiizey islemi
uygulanmis cam fiber/epoksi kompozitlerin tabakalararasi kayma mukavemeti (ILSS)
sirastyla %37,8, %63,8 ve %69,8 artmistir. Silan baglama ajaninin cam fiber/polimer
kompozitlerin fiber-matris yapismasini silanin polimer matris ile kimyasal olarak reaksiyona
girmesi ile gelistirdigi bilinmektedir[13].

Farkli derisimlerde y-GPS silan ile yilizey islemine maruz birakilan cam fiberlerle
takviyelendirilmis epoksi kompozitlerin 72 saat boyunca farkli sicakliklarda hidrotermal
yaslandirmaya birakilmast sonucu kompozitlerin ILSS degerlerinde meydana gelen degisim
Sekil 2°de gosterilmistir.
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Cizelge 1. Cam fiber/epoksi kompozitlerin yaglanma sicakligi ve zamanina bagli olarak tabakalararasi
kayma mukavemetindeki (ILSS) azaliglar (%)

24 sa-50 °C -%30.8 -%24.1 -%18.7 -%12.1

48 sa-50 °C -%47.7 -%33.5 -%22.9 -%17.4

72 sa-50 °C -%62.8 -%49.3 -%35.8 -%28.6

24 sa-75 °C -%44.8 -%49.6 -%30.3 -%25

48 sa-75 °C -%60.1 -%58.7 -%43.1 -%40.7

72 sa-75 °C -%68.3 -%71.1 -%60.3 -%51.3
oo

ILSS (MPa) B 24 sa-25 oC

60 048 sa-250C

072 sa-250C

50

40
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10

0 -

Yiizeyiglemsiz  %0.1 GPSiglemli %0.3 GPS iglemli %0.5 GPS iglemli

Sekil 1. 25°C “de farkl siirelerde hidrotermal yaglandirmaya birakilan kompozitlerin ILSS
degerlerindeki degisim.
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Sekil 2. 72 saat boyunca farkli sicakliklarda hidrotermal yaslandirmaya maruz birakilan
kompozitlerdeki ILSS degisimi

Yaslandirma su sicakligi ve suda bekletilme siiresi arttikca kompozitlerin tabakalararasi
kayma mukavemet degerlerinde siirekli bir azalis goézlenmistir. Genel olarak, sicak suda
yaslandirma isleminin kompozitlerin fiber/matris araylizey oOzelliklerine zarar verdigini
sOyleyebiliriz. Kompozitlerin kayma 06zelliklerinde esasen fiber/matris araylizeyi ve matris
malzemesi baskindir[14]. Kompozitin tabakalararasi mukavemetindeki azalmanin sebepleri
matris plastiklestirmesi ve fiber/matris araylizey oOzelliklerinin bozulmasi  (kotiilesmesi)
olabilir[2]. Kompozitler yiiksek sicakliklarda neme maruz birakildiklarinda, kompozitte
tersinir olmayan etkiler olusabilir. Matris kimyasal olarak bozunabilir (degradation).
Kimyasal bozunma g¢aprasik polimer zincirinin i¢ bosluklarinin artmasina neden olabilir. Bu
olay zincir genislemesini arttirip, polimerde mikrogatlaklar olusturabilir[2]. Eger malzeme
yiiksek sicakliklarda uzun siire neme maruz birakilirsa, reginenin polar gruplar ile suyun
etkilesimi sonucu tersinir olmayan etkiler olusabilecektir[15]. Yiksek sicakliklarda polimer
matriste bozulma diisiik sicakliklardaki bozulmaya gore daha fazladir[16]. Suyun yalnizca
polimer matris ile fiziksel etkilesime girmesi (6rnegin plastiklestirmesi gibi) ve ayni zamanda
fiber-matris araylizeyine zarar vermesinden dolayr kompozit i¢erisine emilen nem kompozitin
mekanik 6zelliklerinde istenmeyen etkiler medyana getirebilir[1]. Yaslanma durumunda, su
molekiillerinin emilmesi ile arayiizeysel ayrilmalar, araylizeyde su dolu bosluklar veya
kabarciklar olusabilir. Fiber ve matrisin 1s1l ve nem genlesme katsayilarindaki farkliliklar da
yapismanin azalmasina ve malzemenin zayiflamasina yol agabilir. Hatta yiiksek sicakliklarda
nem miktar1 ve sicaklik farkliliklar1 daha yiliksek oldugundan, daha ciddi malzeme zayiflamasi
olusmaktadir[16-17].

25°C sicakliktaki suda 24 saat yaslandirma sonrasinda kompozitlerin tabakalararas1 kayma
mukavemeti degerleri %5,8 ila %9,0 arasinda azalmistir. Ozellikle 25°C sicakliktaki suda
yaslandirilan ve %0,3 ve 0,5 y-GPS silan islemli cam fiber/epoksi kompozitler suda yaslanma

867



Sever', Yenier®, Sarikanat®,Sever® ve Seki’

siiresi artttkca daha 1yl dayanim sergilemislerdir. Bu kompozitlerin 72 saat
yaslandirilmasindan sonra, ILSS degerlerinde azalis sirasiyla %14 ve %18 iken, yiizey
islemsiz cam fiber ve 0,1 y-GPS silan islemli cam fiber takviyeli epoksi kompozitlerde ise
mukavemetteki azalis sirasiyla %30,3 ve %26,5’dir. Andreopoulos ve Tarantili yiizey islemi
gormiis fiberlerin adezif baglanmayi arttirdigini ve arayiizeyde bosluklara ve gdzeneklere izin
vermedigini belirtmistir[2].

50°C sicakliktaki suda yaslandirilan epoksi matrisli kompozitlerin suda bekletilme siiresine
bagli olarak mukavemet degerlerinde azalis incelendiginde, en yiiksek ILSS degerine sahip
olan 0,5 y-GPS silan islemli cam fiber takviyeli epoksi kompozit en iyi dayanimi
sergilemistir. Bu kompozitin 72 saat yaslandirilmasindan sonra, ILSS degerlerinde azalig
%28,6 iken, yiizey islemsiz cam fiber takviyeli epoksi kompozitlerin mukavemetteki azalis ise
%62,8’dir. Eger kompozitler 75 °C sicakliktaki suda 72 saat bekletililirse, yiizey islemsiz cam
fiberler ile takviyelendirilmis epoksi kompozitlerin ve %0,1 y-GPS silan islemli fiberler ile
takviyelendirilmis epoksi kompozitlerin tabakalararasi kayma degerleri sirasiyla, % 68,3 ve
%71,1 azalma gdzlenmistir. 75°C-72 saat igin, %0,3 ve %0,5 y-GPS silan islemli cam
fiber/epoksi kompozitlerin tabakalararasi kayma mukavemet degerlerinde azalma ise daha
azdir. Bu kompozitlerin mukavemetindeki azalislar ise sirastyla %60,3 ve %51,3’tiir. Yiizey
islemi arayiizeysel ozellikleri gelistirdiginden, yaslanmanin olumsuz etkisine karst dayanim
ozellikle %0,3 ve %0,5 y-GPS islemli fiberler ile takviyelendirilmis kompozitlerde daha
belirgindir.

SONUCLAR

Deney sonuglarindan da goriilebildigi gibi fiberlerin yiizeyine y-GPS ile ¢ok diisiik
derisimlerde bile olsa uygulanan yiizey islemi cam fiberle epoksi recine arasindaki uyumu
arttirmis ve bu Ornekler yiiksek sicakliktan tabakalararasi kayma mukavemeti bakimindan
daha az etkilenmiglerdir. Yiizey islemleri ile fiber ile matris arasinda iyi bir yapigma
saglanarak, kompozitin hidrotermal ¢evrelerde daha uzun siire dayanabilmesi saglanabilir.
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