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ÖZET 

 

ORGANO MODİFİYE NANOKİL/POLİETİLEN TEREFTALAT (PET) 

KOMPOZİTLERİN SENTEZİ VE KARAKTERİZASYONU 

Kompozitler eĢĢiz ve daha üstün özelliklere sahip yeni maddeler oluĢturmak için iki ya 

da daha fazla farklı maddelerin bir araya getirilmesiyle elde edilir. Polietilen Tereftalat 

(PET), dokumacılıktan lastiklerin güçlendirilmesine, meĢrubat ĢiĢelerinden, 

paketlemeye geniĢ uygulama alanı bulmakta olan bu polimer, düĢük maliyetli ve 

yüksek performanslı bir termoplastiktir. 

Kil; yüksek adsorpsiyon, düĢük maliyet, yüksek iyon değiĢim kapasitesi, 

modifikasyona uygun oluĢu, yüksek hacim oranı/yüzey alanı, sahip olduğu Ģekil ve 

ülkemizde bol miktarda bulunduğundan dolayı farklı alanlarda kullanımı yaygın olan 

bir malzemedir.  

Bu çalıĢmamızda polimerik malzeme olan PET‟e ve farklı yüzdeliklerde organo 

modifiye nanokil katkılanarak nanokompozit filmler, in-situ polimerizasyon metodu 

ile elde edilmiĢtir. Hazırlanan nanokompozitlerin kimyasal yapısı fourier transform 

infrared spektroskopisi (FTIR) ile karakterize edildi. Nanokompozitlerin yüzey 

morfolojileri taramalı elektron mikroskopu (SEM) ile incelendi. Termal özellikleri 

termogravimetrik analiz (TGA) ve diferansiyel taramalı kalorimetri (DSC) ile 

incelendi. Elde edilen sonuçlara göre yapılan değerlendirmede PET/Organo modifiye 

nanokil kompozitlerinin termal kararlılıklarının PET‟e göre daha iyi olduğu 

görülmüĢtür. Katkılanan PET‟teki kil yüzdesi arttıkça kırılganlığının arttığı 

gözlenmiĢtir. Aynı zamanda katkı yüzdesi arttıkça yüksek kil yüzdeliklerinde kil 

yığınları oluĢmakta ve bu da polimer-kil yüzey etkileĢimini azaltmaktadır; çünkü 

yığınlar polimer matrisin kil tabakaları arasına girmesini engellemektedir. 
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ABSTRACT 

 

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF ORGANO MODIFIED 

NANOCLAY/POLYETHYLENE TEREPHTHALATE 

Composites are gained by gathering two or more different substances as to form new 

materials that is in possession of matchless and more compare properties. Polyethylene 

terephthalate (PET), which is found in large areas of usage, in the shape of weaving, 

fortification of synthetic rubbers, beverage bottles, packaging, is a kind of 

thermoplastic polymer that has high performance and low cost qualities.  

Clays are some sort of supplies that become common in several areas of use due to the 

fact that they have higher adsorption, low expenditure, superior capacity of ion 

alteration, modification suitability, high volume fraction / surface area, incompatible 

shape, and abound in Turkey.  

In this study, nanocomposite films, which work in PET that is a type of polymeric 

material, and work into modified organo-nanoclays with different percentages, 

obtained with the method called as in-situ polymerization. The chemical structures of 

nanocomposites prepared were investigated by fourier transform infrared spectroscopy 

(FT-IR). The surface morphologies of this nanocomposites were examined by 

scanning electron microscope (SEM). Their thermal properties were analyzed by 

differential scanning calorimetry (DSC) and thermogravimetric analysis (TGA). 

According to the results obtained, the thermal stabilities of modified nanoclay 

composites got better than PET. Besides, while the percent of clay in the doped PET 

was rising, its fragility increased. At the same time, high mass of clay formed when 

the percent of contribution developed. Thus, the surface interaction of polymer-clay 

decreased, because the composed aggregations prevented the polymer matrix from 

going into the layer of clay.        
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SEMBOLLER 

d : Tabakalar Arası Uzaklık (basal mesafe, A°) 

d : Yoğunluk (g/cm
3
) 

E : Enerji (j) 

h : Planck Sabiti (j.s) 

IV : Gerçek Viskozite 
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BÖLÜM I. GİRİŞ ve AMAÇ 

1.1. Tezin Amacı 

 

Endüstride ve teknolojide yaygın olarak kullanılmakta olan polimer ve polimer katkılı 

malzemelerin, günlük yaĢamımızdaki önemi kaçınılmazdır. Bu malzemelerin kullanım 

alanlarının artması, bu alanlardaki bilim ve teknoloji çalıĢmalarına hız kazandırmakta 

hatta yeni polimer malzemelerin sentezlenmesi ya da bu malzemelerin sahip oldukları 

özelliklerin iyileĢtirilmesi hususunda bu çalıĢmalara yön vermektedir.  

 

Yeni takviye malzemeleri ile birlikte, polimerlerin özelliklerini istenilen yönde değiĢime 

uğratmak ya da özelliklerini geliĢtirmek günümüzdeki birçok alandaki ihtiyaçlara da 

cevap vermektedir. ĠĢte bu yüzden saf polimerik malzemelerle kıyaslandığında, termal 

dayanımları, mekanik özellikleri, ekonomik olmaları ve avantajlı fiziksel özellikleri 

sebebiyle polimer/kil nanokompozitleri çok büyük öneme sahiptir. 

 

Bu çalıĢmanın amacı; modifiye edilmiĢ organo nanokil mineralleri ile polietilen 

tereftalat (PET)‟ ın in situ polimerizasyon yöntemi ile kütlece farklı bileĢimleri için 

organo modifiye nanokil/PET kompozitleri sentezlemek; elde edilen bu 

nanokompozitlerin fiziksel, kimyasal, termal özelliklerini inceleyerek, farklı endüstriyel 

kullanım alanlarına ve literatüre katkı sağlamaktır. 

 

Tezin ikinci bölümünde;  kil, organokil, PET, kompozit ve nanokompozit konuları 

hakkında teorik bilgilerin yanı sıra, bu tür konulara iliĢkin amaca uygun literatürlere de 

yer verildi. Üçüncü bölümde, deneysel cihaz ve malzemeler, nanokompozitlerin sentezi 

ile ilgili bilgiler paylaĢıldı. Dördüncü bölümde deneysel sonuçlara detaylı olarak yer 

verilerek, beĢinci bölümde ise hepsinden elde edilen bulguların kısa bir Ģekilde 

değerlendirilmesine ve önerilere yer verildi. 

 

Sonuç olarak bu tez çalıĢması kapsamında, ülkemizde bol miktarda bulunan kil 

minerallerinin teknolojide yeni kullanım alanlarına yönelik araĢtırılmaların yapılacak 

olması yine kullanılacak polimerin çevreye uyumu, kolay üretilebilir olması, yüksek 

kararlılığından dolayı teknolojik kullanımda önem arz etmektedir. Elde edilecek 

sonuçların literatüre olumlu katkı sağlanmasının yanı sıra konuya iliĢkin uluslararası 

makale yapılması beklenmektedir. 
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BÖLÜM II. GENEL BİLGİLER 

 

2.1.   Kompozit  Nedir? 

Tek baĢlarına amaca uygun ilgili özelliği barındırmayan farklı iki ya da daha fazla 

malzemeyi, istenilen özellikleri sağlayacak Ģekilde, belirli oranlarda ve Ģartlarda, 

fiziksel olarak, makro yapıda bir araya getirilerek elde edilen malzemeye kompozit 

malzeme denir [1].  Bir malzemenin kompozit olabilmesi için aĢağıdaki Ģartları taĢıyor 

olması gereklidir: 

 Belirli ara yüzeylerle ayrılmıĢ olan kimyasal bileĢimleri birbirinden farklı en az 

iki malzemenin bir araya getirilmiĢ olması, 

 BileĢenlerin ayrı ayrı olarak sahip olduğu hiçbir özelliği bulundurmaması , 

 Farklı malzemenin üç boyutlu olarak bir araya getirilmiĢ olması, 

 Doğal bir malzeme olması gerekmektedir. 

 

Kompozitler, mikroskobik açıdan heterojen bir malzeme özelliği göstermekte, ancak 

makroskobik açıdan homojen bir malzeme gibi davranmaktadır. Kompoziti oluĢturan 

malzemeler,  birbirlerine karĢı kimyasal olarak inert davranırlar; birbirleri içinde 

çözünmezler. Dolayısıyla farklı malzemelerden oluĢtuğunu rahatlıkla söylenebilir 

ancak, oluĢan kompozit farklı özelliklere sahiptir. Metalik sistemlerde ise durum biraz 

farklıdır, yani bileĢenler arasında çok az da olsa kompozit özelliklerini etkileyebilecek 

ara yüzey reaksiyonları ve çözünme gerçekleĢebilir [1]. 

 

Kompozit iki önemli malzeme ile oluĢmaktadır; bunlardan biri matris ve diğeri ise katkı 

(güçlendirici) ya da fiber malzeme‟dir. Kompozit malzemenin hacimsel çoğunluğunu 

matris malzeme oluĢturmaktadır. Matris sürekli olan fazdır, katkı maddesi ise matrise 

dağılan fazdır. Fiber madde kompozit malzemenin yük taĢıma özelliği ve mukavemet 

özelliğini, matris malzeme ise fiber malzemeleri bir arada tutarak malzemenin 

dağılmasını önlemekte ve aynı zamanda fiber malzemenin kompozite homojen bir 

biçimde yayılmasını sağlayarak, fiber malzemenin yükünü azaltarak çatlak oluĢum 

riskini azaltır [2]. 

Ara yüzeylerin etkileĢim ve özellikleri genel olarak kompozitin özelliklerini de kontrol 

eder [2].  

 

2.1.1 Matris – Katkı Maddesi Ara Yüzeyi 

 

Matris üzerindeki yük, katkı maddesine ara yüzey yoluyla aktarılır. Eğer matris ve katkı 

maddesinin sağlamlığı ve sertliği kompozitte de olması bekleniyorsa, katkı maddesi 

matrise sıkı bir Ģekilde bağlanmalıdır [3]. Dolayısıyla yapının sağlamlığı ara yüzeyin 

sağlamlığına bağlıdır. Güçsüz bir ara yüzey, zayıf bir sertlik ve daha zayıf bir 

sağlamlığa sebep olurken, kırılmaya karĢı yüksek direnç sağlar; aksine güçlü bir ara 
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yüzey ise yüksek sağlamlık ve sertlik sağlarken, kırılmaya karĢı düĢük bir direnç sağlar. 

Ara yüzeyin esas rolü, katkı maddesinin çeĢidine göre değiĢebilir. 

           

Ara yüzey, katkı maddesi ve matrisin özelliklerine göre birkaç atom sığdırılabilen bir 

kalınlıktaki düzlemsel bir yüzey gibi düĢünülebilir. Bu yüzden, ara yüzey, moleküler 

yapısı, kimyasal doğası, kristal yapıda oluĢu, mekanik ya da diğer özellikleri açısından 

bir devamlılığa sahip değildir, değiĢkendir [5].  

 

 2.1.2. Ara Yüzeylerin Bağlanması 

Matris katkı maddesini ıslatır ıslatmaz, ara yüzey yakın temasa geçecek ve bağlanma 

gerçekleĢecektir [3]. Verilen sistemlerde aynı anda bir birden fazla bağlanma 

gerçekleĢebilir.  

 

2.1.2.1. Mekanik Bağlanma 

Ġki yüzeyin birbirine mekanik olarak bağlanması makul bir bağ oluĢumuna yol açar. Ara 

yüzeyler sertleĢtikçe, bağlanma daha da iyi olur [3].  

 

Şekil 2.1. Mekanik Bağlanma [3] 

 

2.1.2.2. Kimyasal Bağlanma 

Kimyasal bağlanma, katkı maddesinin yüzeyindeki, Ģekil 2.2‟ de gösterilen, X ile 

iĢaretlenmiĢ kimyasal gruplar ve matristeki tamamlayıcı gruplar (R) arasında 

gerçekleĢir. Bağın kuvvetliliği, bağın çeĢidine ve sayısına göre değiĢir. 

 

Şekil 2.2. Kimyasal Bağlanma [3] 
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2.1.2.3. Elektrostatik Bağlanma 

Bir yüzeyin pozitif diğer yüzeyin negatif yüklü olduğu durumlarda matris ve katkı 

maddesi arasında, ġekil 2.3, kompozit bileĢenlerinin farklı yüklerle yüklü olduğu 

durumlarda gerçekleĢir. Elektrostatik etkileĢim, sadece küçük mesafede ve kısa 

aralıklarda etkilidir.  

 

Şekil 2.3. Elektrostatik Bağlanma [3] 

 

2.1.2.4. İnterdifüzyon Bağlanma 

Bu tip bağlanmada kompoziti oluĢturan bileĢenlerin ara yüzey atom ya da molekülleri 

birbirleri arasında yayılır, ġekil 2.4, moleküllerin birbirleri arasına geçmesi Ģeklinde de 

açıklanabilir. Bu tür bağın sağlamlığı birbirine sarılan molekülün uzunluk mesafesine ve 

ara yüzeyin birim baĢına düĢen sarılmıĢ molekül sayısına göre değiĢmektedir [3,5]. 

 

 
 

Şekil 2.4. Ġnterdifüzyon Bağlanma 

 

  2.1.3. Geçmişten Günümüze Kompozit 

Ġlk insanın polimere dayalı kompozit yapımı milattan önce yaklaĢık olarak 5000 yılına 

dayanır. Kayığın yapım sahası olan Orta Doğu‟da kamıĢlar bir araya getirilerek 

bağlayıcı olarak kullanılırdı [3]. 

Çok bileĢenli malzemenin ilk örnekleri, doğada bulunan malzemeye yapılan 

müdahalelerle onun kullanılır hale getirilmeye baĢlandığı aĢamadır. Esasında, 

günümüzde kompozit malzemenin donatılmasında yaygın olarak kullanılan liflerle ilgili 

uygulamanın da çok yeni olmadığı eldeki bulgulardan anlaĢılmaktadır. Örneğin cam 

liflerinin üretimi, eski Mısır‟a kadar tarihlendirilmektedir. Daha M.Ö 1600 yıllarında 

Mısır‟da ince cam liflerinin yapımının bilindiği, XVIII. Hanedan  devrinden kalan, 

çeĢitli karanlık ve renkte cam lifleriyle bezenmiĢ amforaların mevcudiyetinden 

anlaĢılmaktadır. Cam liflerinin sanayide kullanımıyla ilgili ilk kayıt, 1877 tarihlidir. 

Hidrolik bağlayıcılar ve elyaf malzeme kullanılarak yapay taĢ plakaların üretilmesi 

yöntemi hakkında bu yüz yılın baĢında alınmıĢ patentlere rastlanmaktadır. 
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Ġnsanlar, ilk çağlardan beri, kırılgan malzemelerin içine bitkisel veya hayvansal lifler 

koyarak bu kırılganlık özelliğinin giderilmesi için çalıĢmıĢlardı. Bu konularda en iyi 

örneklerden biri de kerpiç malzemedir. Kerpiç üretiminde killi çamur içine katılan 

saman, sarmaĢık dalları gibi sap ve lifler, malzemenin gerek üretim, gerek kullanım 

sırasındaki dayanımını artırmaktadır. Saman ile katkılanarak çamurdan yapılan duvarlar 

da yine ilk kompozit örneklerinden sayılmaktadır. Hala da kum, çimento, taĢ, demir ve 

kireç ile yapılan bu kompozit malzemelerle evler yapılmaya devam edilmektedir. 

Günümüzde gemi yapımından bina yapımına, ev aletleri üretiminden uzay teknolojisine 

kadar hemen hemen her alanda çok yaygın bir kullanımı bulunan kompozit malzemenin 

üretimi son birkaç yüzyıla mal edilmiĢ gibi görülse de ilk örnekleri çok eskilere 

dayanmaktadır. Kompozit malzeme kavramının ortaya atılması ve konunun bir 

mühendislik konusu olarak ele alınması ancak 1940‟lı yılların baĢında gerçekleĢmiĢtir. 

 

Liflerle donatılı sentetik reçineler 1950‟li yılların ortalarından itibaren endüstride 

kullanılmaya baĢlanmıĢtır. Bu malzemenin en tanınmıĢ grubunu  “cam lifi donatılı 

polyester reçinesi kompoziti” oluĢturmaktadır. Ülkemizde “fiberglas” diye tanınan bu 

malzeme 1960‟lı yılların baĢından itibaren Türkiye‟de sıvı depoları, çatı levhaları, 

küçük boyda deniz teknelerinin yapımı gibi alanlarda kullanılmıĢtır. Ülkemizde seri 

üretimi yapılmıĢ ilk yerli otomobil olan “Anadol”un kaportası bu malzemeden 

üretilmiĢtir. 

 

Cam lifleriyle donatılı sentetik reçine matrisli malzemeler için dilimizde “Cam 

Takviyeli Plastik (CTP)” adı yerleĢmiĢtir. Cam takviyeli plastiklerin üretiminde, en çok 

kullanılan malzeme olan polyesterin yanı sıra, günümüzde, diğer termoset ve 

termoplastik reçinelerde kullanılmaktadır. 

 

Modern kompozitlere yön veren önemli üç kilit aĢağıdadır [3]: 

1. Fiberglas filamanlarının ticari alanda var oluĢu ( 1935), 

 

2. Güçlü aramidin, cam ve karbon fiberlerin geliĢmesi (1960 sonu, 1970‟lerin 

baĢı) ve bunlara bağlı olarak fenolik maddelerin geliĢimi (1968) ve 

epoksilerin geliĢmesi (1937), 

 

3. Bu fiberlerden yapılan yapıların analitik metodlarının yayılmasıdır [4]. 
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2.1.4. Kompozitlerin Kullanım Alanları 

Günümüzde kompozit malzemelerin kullanım alanları çok geniĢ bir yelpazeye sahiptir. 

Kompozit malzemelerin baĢlıca kullanıldığı alanları avantajlarıyla birlikte inceleyelim: 

 

Havacılık Sanayi: Daha hafif malzemeyle atmosfer Ģartlarına uyumu ve yüksek 

mukavemeti sayesinde, kompozitlerin her geçen gün havacılık sanayisindeki kullanım 

alanı gittikçe artmaktadır. Özellikle uçak ve planör gövdesi, uçak modelleri,  helikopter 

parçaları ve de uzay araçlarında kullanımı kaçınılmazdır. 

 

İnşaat Sektörü: Bakım giderlerini düĢürdüğü ve izolasyonu bir sorun haline gelmekten 

kurtardığı için, hafif malzeme üretimi ile daha kolay taĢıma ve montaj sağladığı için bu 

sektörde de kullanımı yaygınlaĢmaktadır. Otobüs durakları, inĢaat kalıpları, cephe 

korumaları, tatil evleri, soğuk hava depoları inĢaat alanında kullanılan kompozit 

örneklerindendir. 

 

Şehir Planlama: Çok sayıda ürünün kısa sürede üretimi, ucuz maliyet, tasarruflu 

montaj, yüksek mekanik dayanım, malzemenin hafifliği ve kolay taĢınımı dolayısıyla 

tercih edilmektedir. Genellikle toplu konut yapımlarında ve çevre güzelleĢtirmede(çöp 

konteynerleri, elektrik direkleri, banklar, vs.) kullanılmaktadır. 

 

Tarım Sektörü:  Zorlu tabiat Ģartlarına dayanımı, kolay montaj, ıĢık geçirgenliğini 

sağlama ve korozyona karĢı güçlendirme dolayısıyla da özellikle seralarda, su 

borularında ve sulama kanalları yapımında tercih edilme sebebidir. 

 

Elektrik ve Elektronik Sanayi: Elektriksel izolasyonun olduğu çoğu yerde her tür 

elektrik ve elektronik malzemenin yapımında kullanılmaktadır. 

 

İş Makinaları: Üretimdeki malzeme sayısını aza indirdiği, tek parça üretimi mümkün 

kıldığı, hafif malzeme üretimi ve de elektriksel izolasyonu sağladığı gerekçesiyle, iĢ 

makinalarının kabin ve kapaklarının yapımında kompozitler tercih sebebidir. 
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2.1.5. Nanokompozit Nedir? 

Nanokompozit, bir matris içerisinde nanometre büyüklüğünde parçacıkların dağılması 

ile oluĢurlar [6]. Sürekliliği olan polimer bir matris içinde dağılmıĢ olan 100 nm‟den 

küçük ve en az bir boyutlu parçacıkları içeren heterofazlı yapılardır [7,8]. 

Ġnorganik nano boyutta olan dolgu maddeleri ile güçlendirilen polimer matrislerinden 

oluĢan nanokompozitler, genellikle farklı büyüklükteki ve Ģekildeki manyetik dolgulu 

ve/veya metalik dielektrik yapılardır [6]. 

Nano boyuttaki tozlar, geliĢmiĢ özellikteki nanokompozitleri meydana getirebilmek için 

polimer, seramik, ve metal gibi matrisler içinde destekleyici olarak kullanılmaktadır. 

Dolayısıyla bu kullanılacak olan nano boyutlu tozların da sahip olması gereken bir 

takım özellikler vardır. Bu özelliklerden bazıları Ģu Ģekilde sıralanabilir: 

 

 Homojen tozun boyut dağılımı, 

 

 Toz boyut dağılımının da homojen oluĢu, 

 

 DüĢük topaklanmayı sağlama ve 

 

 Kimyasal saflık. 

 

2.1.6. Nanokompozit Çeşitleri 

Tanecikli kompozitlerde takviye elemanı olarak kullanılan tanecikler çeĢitli Ģekil ve 

boyutlarda olabilir. Nanokompozitler, yapılarında bulundurdukları parçacıkların nano 

mertebesinde bulunan boyutlarının sayısına göre sınıflandırılabilirler [7,9] : 

 Nanotabakalar; sadece bir boyutta nano seviyede olan yapılar, 

 

Mesela; 

   Tabaka yapılı montmorillonit ve mika, 

 

 Nanotüpler ve nanowiskers; iki boyutta nano seviyesinde olan yapılar, 

 

     Mesela; 

 Ġnorganik olarak sepiyolit ve karbon nanotüpler, 

 Organik olarak ise selüloz, 

 

 Ġzotropik partiküller; hepsinin üç boyutunda da nanometre seviyesine ulaĢan yapılar, 
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Mesela; 

 Ġnorganik olarak SiO2, CdS 

 Organik / Ġnorganik olarak POSS, 

 Metalik olarak ise Ag, Pt, Au 

 

Polimerler, killer, metaller ve seramikler nanokompozitlerde genellikle kullanılan 

matrislerdir. 

 Kompozit malzemeler kullanılan takviye elemanına göre ise: 

 

 Fiber takviyeli  

 Tanecik takviyeli olarak sınıflandırılırlar [10]. 

 

 

Polimerler genel olarak fiberler ve tanecikler ile takviye edilmektedir.  Fiber takviyeli 

polimerik kompozit yapılarda, polimer matrisler çeĢitli Ģekillere sahip fiberler ile 

takviye edilebilmektedir. Ayrıca polimer matrisler nano boyutlara sahip tanecikler ile de 

takviye edilmeye baĢlanmıĢ ve elde edilen kompozit malzemeler „„polimerik 

nanokompozitler‟‟ olarak adlandırılmıĢtır [11].   

 

 
 

 

Şekil 2.5. Kil taneciklerle takviye edilmiĢ polimerik kompozit yapı [13]. 
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Doğal olarak tabakalı yapıda olan kilin polimer içinde dağıtılabilmesi nedeniyle çok iyi 

katkı malzemesi olabilecekleri anlaĢılmıĢtır [11]. Dolayısıyla, kil/polimer 

nanokompozitlerin hazırlanması, karakterizasyonları ve özelliklerinin belirlenmesi ile 

ilgili çalıĢmalar baĢlamıĢtır [12]. Kil taneciklerle takviye edilmiĢ  polimerik kompozit 

yapı ġekil 2.5‟te gösterilmiĢtir [13].  

 

Geleneksel kompozitlerde ġekil 2.5‟te görüldüğü gibi polimer kilin birim hücre 

aralığına çok girmez, yani polimer ile silikat tabakaları ayrı ayrı faz oluĢturmuĢtur. 

Dolayısıyla bu tip kompozitlerde ayrı ayrı bileĢenlerin özelliklerini göstermektedir.  

 

TabakalanmıĢ nanokompozit tipinde (intercalation) polimer matrisi içine eklenen 

organokiller kristalografik olarak görünür.  Bu tür nanokompozitlerde polimerin bir 

veya birkaç moleküler tabakası kilin basal aralığına girer, yani kil tabakaları arasındaki 

mesafe biraz geniĢler; ama kristal düzen bozulmamıĢtır.  

 

AyrılmıĢ tabakalı nanokompozitlerde (eksfoliye yapı), silikat tabakaları polimer 

matrisinde tek tek yayılmıĢ, pul pul dağılmıĢlardır. Kilin kristal tabakaları tamamen 

polimer matrisi içinde dağılır [12]. Kısacası polimer-kil ara yüzey etkileĢimleri oldukça 

yüksektir. 

 

Tanecik takviyeli kompozit malzemelerde matris malzemesi bir veya daha fazla farklı 

malzemeden oluĢan tanecikler içermektedir.  Bu tanecikler, metalik veya metalik 

olmayan malzemelerden olabilir. Aynı durum matris malzemesi için de geçerlidir. 

Kısacası dört farklı bileĢim tanımlanabilir: 

 

 Metal olmayan matris içerisinde metal olmayan tanecikler, 

 Metal olmayan matris içerisinde metalik tanecikler, 

 Metal matris içinde metal tanecikler, 

 Metal matris içinde metal olmayan taneciklerden oluĢan kompozit 

malzemelerdir [14].  

 

 

2.1.7. Nanokompozit Teknolojisi 

 

Nanokompozit teknolojisi, kütlece %5‟ten daha küçük nanokil parçacıklarının 

kullanımını içermesi ve bunların termal, mekanik , boyutsal ve aynı zamanda bariyer 

performans özelliklerini artırma dolayısıyla günümüze hitap eden önemli bir bilim dalı 

olmuĢtur. 

 

Endüstriyel, bilimsel ve tıbbi yönden günümüzde çok büyük önem taĢımakta olan 

birçok nano yapıların elektriksel ve manyetik özellikleri üzerine geniĢ çapta çalıĢmalar 

yapılmaktadır. Bu çalıĢmaların yanı sıra aynı zamanda yeni manyetik malzemeler de 

üretilerek endüstride kullanılmaya baĢlanmıĢtır.  
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Ġlk defa Toyota araĢtırma laboratuarlarında polimerizasyon ile birleĢtirilen kil-polimer 

nanokompozitleri olan bu organik ve mineral malzemeler saf polimerlere göre çok daha 

üstün mekanik ve termal özellikler göstermiĢlerdir [12]. Elde edilen nanokompozitin 

(nylon-montmorillonite) pratikte ilk uygulaması Toyota Carmy otomobilinde 

zamanlamalı emniyet kemeridir.  

 

Polimerler yalıtkan malzemeler olmasına rağmen, son zamanlarda polimer matris 

içerisine iletken tanecikler katılarak elde edilen bazı iletken polimerik nanokompozitler 

geliĢtirilmiĢtir. Ġletken polimerlerin yaygın olarak kullanıldığı alanlar; ġarj olabilen pil 

yapımı, elektronik alet (transistör, kapasitör, sensör, vb.) yapımı, iyon seçici elektrot 

yapımı, korozyon önleme, biyokimyasal analizler, fotoelektrokimyasal hücreler ve 

elektroreolojik çalıĢmalardır [15]. 

 

Manyetik, mekanik, optik, elektrik ve termal özellikleri bakımından nano boyuttaki 

parçacıklar mikron büyüklüğündeki parçacıklardan fazlasıyla avantajlıdır [16]. Özellikle 

de günümüzde de önemli konuların baĢında gelen enerji,  sensör, elektromanyetik 

parazitlenme problemi, çevresel biyoloji [17,18], manyetik kayıt [19], manyetik yazıcı 

[20], manyetik soğutucu [21] gibi alanlarda avantajlıdır. Gaz algılama ve termal 

özellikler [22,23] ve mekanik özellikleri [24-26] gibi üstün özellikleri 

nanokompozitlerin avantajlarındandır. 

 

2.1.8. Nanokompozit Hazırlama Yöntemleri 

Kil-polimer nanokompozitlerini hazırlamak için en çok kullanılan üç yöntem vardır 

[27]. Bunlar ġekil 2.6‟ da gösterilmiĢtir: 

 

 Şekil 2.6. Nanokompozit Hazırlama Yöntemleri 



11 
 

2.1.8.1. Çözeltilerin Birleştirilmesi Yöntemi (solution intercalation) 

Bu yöntemde organokil, önceden su, kloroform, tolüen gibi bir çözücü ya da çözücü 

sistemi içinde iyice dispers edilerek ĢiĢmesi sağlanır. Polimer de aynı cins çözücü içinde 

çözülür ya da sentezlenmek için çözücüye bırakılır. Daha sonra bu iki sistem birbiriyle 

karıĢtırılır ve böylece polimer zincirleri kristal tabakaları arasına yerleĢir. Çözücünün 

sistemden uzaklaĢtırılmasıyla kil–polimer nanokompoziti oluĢturulur. Bu metot sadece 

belirli polimer/çözücü çiftleri için geçerlidir. Çözücü ve nano partiküllerin 

etkileĢimlerine bağlı olarak kil zayıf Van der Waals kuvvetlerinden dolayı iyi bir 

çözücüde dağılabilir [28].   Eğer ince film hazırlanmak isteniyorsa bu yöntem kullanılır. 

Ekonomik bir yöntem değildir. 

 

 

 

  

 

Şekil 2.7. Çözelti ortamında etkileĢtirme yöntemine göre nanokompozit sentezi [28] 

 

2.1.8.2. Eritme Yöntemi (melt intercalation) 

Erime noktasının üzerinde olan polimerlerle organokiller karıĢtırılır. Bu yöntem oldukça 

avantajlıdır. Çözünmeyen ya da polimerizasyonla nanokompozit hazırlanamayan 

polimerlerle de nanokompozit hazırlanmasını sağlar. Sistem çözücü içindeyken killer 

çözücüyü çok fazla absorpladıkları için polimerler kil tabakaları arasına çok rahat 

giremez. Kil tabakaları arasına girebilen polimerler de çözücü moleküllerinin ortamdan 

çıkmasına sebep olurlar. Ortamdan çıkan bu çözücü molekülleri sistem içinde gezerek 

sistemin entropi değiĢimine sebep olurlar. Bu sebeple çözücü hazırlamadan 

nanokompozit hazırlamak daha avantajlı bir yöntemdir. Ancak bu yöntemle 

nanokompozit hazırlarken iki önemli maddeye dikkat edilmelidir: 

1. Polimer dağılımı için polimer ile organokil arasında polar etkileĢme olmalıdır, 

2. Nanokompozit formasyonu için yüzey aktif zinciri ve optimum tabaka aralığı 

kullanılmalıdır. 

Çözücüde dağılmıĢ 

Organofilik Kil 

ÇözünmüĢ 

Polimer 
Aralanma 

     Çözücü 

buharlaĢtırma

a 
Nanokompozit 
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Şekil 2.8. Eritme Yöntemine Göre Nanokompozit Sentezi [28] 

 

2.1.8.3.  Organokil–Monomer Sisteminin Polimerizasyonu (in-situ polymerisation) 

Organokil, polimeri oluĢturacak olan sıvı monomerlerin de içinde bulunduğu çözeltiye 

atılır ve ĢiĢmeleri sağlanarak polimerizasyonu gerçekleĢtirilir. ġiĢme basamağının süresi 

monomer moleküllerinin polaritesine, kilin yüzey özelliklerine ve ĢiĢme sıcaklığına 

bağlı olarak değiĢir [28]. Monomerler killerin tabakalarının aralarına girerek orada 

polimer oluĢturulur ve bu Ģekilde killerin çok daha fazla ĢiĢmeleri sağlanır.  

 

Kil tabakalarının birbirinden uzaklaĢmasının en fazla gerçekleĢtiği yöntem olup, killer 

polimer içinde en fazla bu yöntemde dağılır. 

 

 

Şekil 2.9. Polimerizasyon Yöntemine göre Nanokompozit Sentezi [28] 

 

2.1.9. Nanokompozitlerin Karakterizasyon Yöntemleri 

Polimer/kil nanokompozitlerinin termal davranıĢlarını ve mekaniksel özelliklerini 

belirlemede birbirinden farklı birçok cihaz kullanılmaktadır. 

 

Polimer/kil nanokompozitlerinin yapısını karakterize etmek için en çok kullanılan 

teknik X-ıĢınları difraksiyonu (XRD)‟dur. XRD desenlerinden kil tabakalarının polimer 

içinde nasıl dağıldığına iliĢkin bilgi edinilebilir. XRD kil tabakaları arasındaki uzaklığı 

belirleyen en iyi yöntemdir [29]. XRD analizi için örnek hazırlamak kolaydır ve 

ölçümler de çok uzun zaman almamaktadır. Yalnızca dikkat edilmesi gereken 

sonuçların doğru olarak yorumlanmasıdır. 

Organofilik kil Monomer 

polimerizasyon 

ĢiĢirilme 

Sertleştirici Ajan Nanokompozit 

Organokil Polimer 

Kontrollü Isıtma 

 
SertleĢtirme 

KarıĢtırma 

Nanokompozit 
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Aynı dalga boyuna sahip X-ıĢınları bir kristal yüzeyine gönderildiğinde, kristalin 

düzlemleri arasındaki uzaklığa bağlı olarak X ıĢınları saçılmaktadır. Saçılan bu 

ıĢınlardan elde edilen dalga boyu (λ) ve cihazdan gelen saçılma açıları (θ) Bragg 

denkleminde yerine konularak tabakalar arası uzaklık (d) bulunur [30] : 

 

 

 
Şekil 2.10. Bragg Kırınım Yasası 

 

 

2 d. sinθ = n λ                                                                                                         (2.1) 

              

Mesela; geleneksel yapıdaki nanokompozitin ve kullanılan kilin XRD‟den elde edilen d 

uzaklığı aynı kalırken, interkelatlaĢmada uzaklığın arttığı, eksfoliye türde ise 

okunamadığı ve karakteristik pikin kaybolduğu gözlemlenmiĢtir. TabakalanmıĢ 

nanokompozit de tabaka geniĢlemesi sınırlıdır ve bir basal mesafe (d) söz konusudur. 

 

Fakat yapılan araĢtırmalar sonucu XRD‟nin tek baĢına nanokompozitin türünü 

belirlemekte yetersiz kaldığı saptanmıĢtır [31]. Bunun için XRD analizi yanında 

elektron mikroskopi incelemeleri de yapılmaktadır. 

 

Taramalı elektron mikroskobu (SEM) ve geçirmeli elektron mikroskobu (TEM), kilin 

polimer matrisinde nasıl dağıldığı hakkında bilgi verebilir. TEM dağılımları ve kusurları 

görüntülemekte ve farklı fazları belirlemekte kullanılır ve bu nedenle XRD‟den 

elde edilen kil tabakalarının organizasyonuna ait sonuçların doğrulanmasında kullanılır. 

Ancak elde edilen SEM veya TEM fotoğrafları matrisin sadece küçük bir bölgesinden 

oluĢan yapı hakkında bilgi vermekte ve tek baĢına nanokompozitin türünü açıklamakta 

yetersiz kalmaktadır. Bu yüzden XRD desenleri ve SEM/TEM görüntülerini birlikte 

değerlendirerek daha doğru sonuçlar elde etmek mümkün olduğu yapılan araĢtırmalarda 

saptanmıĢtır [32].   

 

Termogravimetrik analiz/diferansiyel termal analiz (TGA/DTA) ve diferansiyel 

kalorimetrik analiz (DSC) yöntemleri polimer/kil nanokompozitinin termal analiz 

yöntemlerindendir.   

  

Bragg Kırınım Yasası 
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Diferansiyel taramalı kalorimetre (DSC), numune ve referansa ısı akıĢı arasındaki farkı, 

kontrollü bir sıcaklık programı uygulayarak sıcaklığın fonksiyonu olarak inceleyen 

termal bir metot olarak tanımlanabilir. Diferansiyel taramalı kalorimetrelerden termal 

kararlılık, camsı geçiĢ sıcaklığı, reaksiyonların entalpisi, kristalizasyon ve kristalleĢme 

yüzdesi, oksidasyon kararlılığı, faz dönüĢümü, kürleĢme reaksiyonları, kürleĢme 

derecesi ve kürleĢme oranı, erime ve kaynama noktaları, reaksiyon kinetiği ve spesifik 

ısı gibi bilgileri elde etmek mümkündür.  

              

Termogravimetrik analiz yönteminde; kontrol edilen bir atmosferde, programlanmıĢ 

olarak arttırılan sıcaklık sonucunda analiz edilen numunenin kütlesinde meydana gelen 

azalmalar sıcaklığın ve zamanın bir fonksiyonu olarak incelenir. Termogravimetrik 

yöntemden elde edilen bilgiler, sınırlıdır çünkü; sıcaklık değiĢiminin analitin kütlesinde 

bir değiĢim oluĢturması gerektirmektedir. 

 

FTIR (Fourier dönüsümlü infrared spektroskopisi), çokça kullanılan fakat deneylerde 

tek baĢına güvenilir sonuçlar vermeyen bir yöntemdir [33]. Kompozitin polimer yapısı 

ve ortamda bulunan polimer dıĢı bileĢiklerin varlığı hakkında bilgi vermektedir. 

 

WAXD (GeniĢ açılı X ıĢınları difraksiyonu), nanokompozit yapısını ve polimer eriyiği 

içine eklenme kinetiğini belirlemek için kullanılır. Konum, yoğunluk, Ģekil, ve dağılan 

killerin basal boĢluklarından yansımaları görülebilir. Dolayısıyla WAXD 

nanokompozitin karakteristiği için yeterli bilgiyi sunar ancak bazı organokiller çok 

belirgin piklere sahip olmadıklarından bu kullanıĢsız bir teknik olabilir. 

 

Alev geciktirici özelliğin incelenmesi için Cone kalorimetresi kullanılmaktadır. Cone 

kalorimetresi ile ısı yayılım hızı (HRR), HRR‟nin ısı piki, duman oluĢumu ve oluĢan 

CO2 gibi sonuçlar elde edilmektedir [34]. 

 

Morfoloji, yüzey kimyası ve çok sınırlı da olsa eksfoliye polimer/kil nanokompozitinin 

içeriği hakkında geniĢ bilgiler elde edilebilen 13C-NMR ile kilin eksfoliye halinin 

derecesi hakkında önemli bilgiler elde edilebilmektedir; fakat elastik polimerlerde 

dipolar etkileĢimlerin çok zayıf olması nedeniyle NMR kullanılamaz [35]. 

 

Polimerin ve nanokompozitin kristallik morfolojisi ve izotermal çekirdek büyüme 

oranını belirlemede polarize optik (ıĢık) mikroskobu (POM) kullanılmaktadır [36, 37]. 

 

2.2. Kil 

 

19. yüzyıldan bu yana killerin sahip olduğu özelliklerden yola çıkılarak, killer için çok 

farklı tanımlamalar yapılmıĢtır. Kilin tanımını BirleĢtirilmiĢ Zemin Sınıflandırma 

Sistemi (USC)‟ye göre yapacak olursak; 2 mikrondan küçük boyuta sahip tüm zeminler 

kil olarak tanımlanır. BaĢka bir tanımlama ile; topraktaki parçacık boyutu 2 µm‟ den 
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küçük olan tanecikler, kolloidal özellik gösterebilen yüklü paracıklardan oluĢan kristal 

yapılar ve sulu ortamda plastik özellik gösterebilen toprağın en küçük taneciğidir. 

 

Kimyasal analizlerinde killler, silika alümina, su ve bunlarla birlikte demir, alkali ve 

toprak alkalileri içerirler. Yapılan analizlerde aynı zamanda kil içinde illit, 

montmorillonit, sepiolit, kaolinit gibi kil minerallerinin yanısıra kil minerali olmayan 

kuvars, kristobalit, kalsit, feldispat, dolomit gibi mineral ve amorf malzemeleri de 

içerdikleri saptanmıĢtır. 

Kil minerallerinin tabakaları tetrahedral ve oktahedral birim olmak üzere iki değiĢik 

yapı biriminin birleĢmesinden oluĢur. Tetrahedral birim, geometrik Ģekli düzgün 

dörtyüzlü olan, merkezde silisyum atomu, köĢelerde ise oksijen ya da hidroksil 

iyonlarının yer almasıyla oluĢan birimdir [38]. Oktahedral birim, geometrik Ģekli sekiz 

yüzlü olan, merkezde alüminyum iyonları, köĢelerde ise oksijen ya da hidroksil iyonları 

bulunan yapı birimidir. Oktahedrallerin diğer oktahedral birimler tarafından 

paylaĢılması sonucu alümina tabakaları oluĢur [28]. 

 

Kilin farklı alanlarda kullanımı yaygın olduğu için çok farklı tanımlamalara sahiptir. 

Kilin çeĢitli sektörlerde tercih edilme sebepleri ise; 

 

 Boyut,  

 ġekil, 

 Kolay iĢlenebilirlik, 

 Yüksek adsorpsiyon, 

 DüĢük maliyet, 

 Yüksek iyon değiĢim kapasitesi, 

 Bol miktarlarda bulunması, 

 Yüksek hacim oranı/yüzey alanı ve 

 Modifikasyona uygun oluĢudur. 

Killer tabaka yapısına göre 1:1 (T:O), 2:1 (T:O:T) ve 2:1:1 (T:O:T/O) Ģeklinde 

sınıflandırılırlar. T, tetrahedron; O ise oktahedron yapıyı simgelemektedir. 

        

2.2.1.  1:1 (T:O) Tabakalı Kil  

Tetrahedron ve oktahedron tabakalarının farklı sayılarda bir araya gelmesiyle kil 

mineralleri oluĢmaktadır. Tetrahedral tabakaya silika tabakası, oktahedral tabakaya ise 

alümina tabakası da denir. 

Tetrahedraller bir silisyum katyonu etrafında yer almıĢ dört oksijen atomundan; 

oktahedraller ise bir alüminyum katyonunun etrafında yer almıĢ altı oksijen atomundan 

oluĢurlar. Bir tetrahedron tabakası ile bir oktahedron tabakasının oluĢturduğu 1:1 (T:O) 

tabakalı kil mineralleri kaolin ve serpentin grubunu olusturur. 1:1 (T:O) tabakalarına 
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sahip kaolin grubu kil mineralleri suda mikro parçacıklara ayrılmasına rağmen büyük 

oranda ĢiĢmemektedir [29]. 

  

Su molekülleri hariç ne katyonlar ne de anyonlar tabakalar arasındaki boĢluğa 

giremezler ve tabakalar, oktahedral plakalardaki hidroksil grupları ve komĢu tabakanın 

tetrahedral plakasındaki oksijen atomları arasındaki hidrojen bağları ile bir arada 

tutulurlar [39]. 

 

 
 

 

Şekil 2.11. Kil minerallerinin kristal yapısı, kristal yapıyı oluĢturan tabakalar ve bu 

tabakaları oluĢturan en küçük birimler [40] 

          

Bir tetrahedron tabakası ile bir oktahedron tabakasının oluĢturduğu 1:1 (TO) tabakalı kil 

mineralleri kaolin ve serpentin grubunu oluĢturur. 

 

 

2.2.2.  2:1 (T:O:T) Tabakalı Kil 

 

2:1 tabakalı killerin kristal yapıları, iki silisyum tetrahedral yapıları arasında sandviç 

biçiminde nanometre kalınlığında alüminyum oktahedral yapısının bileĢiminden 

meydana gelmiĢtir. 

 

2:1 (TOT) tabakalı kil mineralleri simektit, vermikulit, klorit ve mika grubunu içerir 

[41] Killer, hidrofilik karaktere sahip olduğundan suda çözünen bileĢiklerde kolaylıkla 

disperse olurlar. Bazı simektit türü kil 2:1 (TOT) tabakalı kil mineralleri su içinde kendi 

Silisyum tetrahedron Alüminyum oktahedron 

Tetrahedral yaprak Oktahedral  yaprak 

2:1 tabakalı kil tipi                        1:1 tabakalı kil tipi                          Tabakalı silisik asit 

(Montmorillonit)                                   (kaolinit)                                         (kanemit) 
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hacminin onlarca katı ĢiĢmektedir [29]. ġiĢen simektitlerin değiĢebilen katyonlarında 

çoğunlukla Na
+ 

 bulunmaktadır. Az ĢiĢen killerin değiĢebilen katyonlarında ise Ca
2+

 

ağırlıklı olarak bulunurlar. DeğiĢebilen katyonları K
+ 

olan kil mineralleri ĢiĢme 

özelliğine sahip değildirler. 

 

 

2.2.3.  2:1:1 (T:O:T/O) Tabakalı Kil 

 

2:1:1 yapılı killerde T:O:T plakaları arasında pozitif yüklü brusit denilen bir tabaka 

bulunur ve bu tabaka ĢiĢmeyi sınırlayarak ve mineralin yüzey alanını ve katyon değiĢim 

kapasitesini azaltmaktadır. 

 

Kilin tetrahedral yapısında, merkez atomu konumundaki Si
4+

  iyonu yerine izomorfik 

yer değiĢtirme ile Al
3+

   ya da Fe
3+

  iyonları ve diğer oktahedral yapıda ise, merkez atom 

konumundaki Al
3+

 iyonu yerine izomorfik yer değiĢtirme ile Fe
2+

 ya da Mg
2+

 iyonları 

geçebilir. Yer değiĢtirmeler sonucunda oluĢan negatif yük fazlalığı Ca
2+

, Na
+
, K

+
, 

yükleriyle dengelenebilir. Katyon değiĢtirme kapasitesi (KDK) ise; 100 g kil veya kil 

minerali içindeki değiĢebilen bu katyonların eĢdeğer miktarıdır.         

 

 
 

Şekil 2.12.  2:1:1 (T:O:T) tabakalı killerin yapısı [42, 28] 

 

Klorit minerali de bu gruptandır. 

 

  

2.3. Kilin Modifikasyonu 

 

Yapılan araĢtırmalara genel olarak bakıldığında, ilk çalıĢmaların kilin minerolojik, 

kimyasal tanımlaması, farklı yapıdaki killerin sınıflandırılması, iç yapısının 

aydınlatılması, sudaki ĢiĢme özelliğinin belirlenmesi üzerine olduğu görülmektedir. 
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Killerin jelleĢmesini açıklayabilmek için yapılan bu çalıĢmaları, kil dispersiyonlarına 

tuz ilavesi ve pH araĢtırmaları takip etmiĢtir. 

 

Killerin ve su bazlı kil dispersiyonlarının davranıĢlarında sıcaklık, pH, tanecik boyutu, 

değiĢebilir katyonların cins ve miktarları gibi faktörlerin etkinliği araĢtırılmıĢ; ardından 

killerin modifiye edilerek özelliklerini geliĢtirmek amacıyla yapılan araĢtırmalarda tuz, 

yüzey aktif ve polimerler ile etkileĢimleri incelenmiĢtir. 

 

Kil parçacıklarının yapıları ve etkileĢim türleri anlaĢıldıkça, yüzey aktif maddeler veya 

polimerler gibi farklı katkı malzemelerinin de killer üzerindeki etkisi araĢtırılmıĢtır. 

Killerin katkı malzemeleri ile olan etkileĢimleri farklı yöntemlerle karakterize edilmiĢ, 

kil taneciklerinin yüzey yüklerinin ve silis tabakalarının arasındaki mesafelerin 

değiĢtirilmesi ile etkileĢimlerinin de değiĢtirilebileceği anlaĢılmıĢtır.  

 

Modifikasyona olan uyumluluğu sayesinde kil, zamanla geliĢim göstermiĢtir. Mesela; 

organokiller, sütunlanmıĢ killer ve nanokiller, günümüzde kullanımı yaygınlaĢtırılmak 

üzere geliĢtirilmiĢ olan kil yapılarıdır. ġiĢebilen killer tabakalı yapıdadır, tabakalar 

arasına giren suyun anyon ve katyonları ile adsorpanabilen ve bu iyonlarla dıĢ 

ortamdaki iyonlar arasında yer değiĢtirme etkileĢimleri meydana gelmektedir [9]. 

 

Kil yüzeylerinin polimerlerle uyumlu hale getirilmesi için organik bir molekülle 

modifiye edilerek silikat yapıları olan organokiller oluĢturulmaktadır [43,7]. Organik 

molekülün silikat tabakaları arasındaki katyonlarla değiĢim reaksiyonu sonucu 

tabakaların arası açılarak, polimer zincirleriyle uyum sağlanmaktadır. Aynı zamanda 

polimerlerin termal, mekanik, yanmazlık özelliklerini, kilin tabakalarının birbirinden 

ayrılması ve kilin yapı içinde kolay dağılımı gerçekleĢtirir.  

 

SütunlanmıĢ killerin oluĢturulmasında ise AlCl3 ve NaOH kullanılmaktadır. Kil 

tabakaları arasındaki değiĢebilir katyonlar yerine hidratlaĢmıĢ hidroksimetal 

polikatyonları (Keggin katyonu) girmesi sonucunda kalsine edilir ve böylelikle 

gözenekli yapısı daha da geliĢtirilmiĢ olan sütunlanmıĢ killer elde edilmektedir [44,7]. 

 

Killerin tabakaları arasındaki mesafenin artırılması killerin baĢka malzemeler ile 

etkileĢimlerini kolaylaĢtırmaktadır. Tabakalarının arasını açmanın en uygun yolu ise 

kilin değiĢebilir katyonlarını alkil amonyum tuzları ile değiĢtirmektir. Böylece kile ilave 

edilen herhangi bir malzeme kilin yüzeyleriyle olduğu kadar tabakalar arasına girerek 

kilin iç yüzeyi ile de etkileĢebilir duruma gelecektir. 

 

Tabakalı kil grubunda bulunan bentonit killer, ülkemizde bol miktarda 

bulunabilmektedir ve modifiye edilmelerine bağlı olarak da çok yaygın kullanım 

alanlarına sahiptirler. Özellikle de katyon değiĢimi ve organik molekül etkileĢmeleri bu 

tür killerin elektriksel iletkenliklerini de değiĢtirmektedir. 
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Kil ve kil minerallerinin modifikasyonunda kullanılan teknikler kısaca aĢağıdaki gibi 

sıralanabilir [45,7]: 

 

 Adsorpsiyon, 

 Ġnorganik ve organik katyonların özellikle kenarlara bağlanması,  

 Ġnorganik katyonlarla yer değiĢtirme, 

 Asitlerle reaksiyon, 

 SusuzlaĢtırma (dehidrasyon) ve kalsinasyon, 

 Organik bileĢiklerle katılma reaksiyonları (grafting), 

 Liyofilizasyon, 

 Partiküller arası polimerizasyon 

 Ultrasonik etkileĢim (Ultrasound), 

 Farklı tipte poli(hidroksi metal) katyonlarla pillaring, 

 Plazma. 

 

2.4. Organokiller 

Organokiller, nanokompozitlerin en çok geliĢme gösteren alanlarından biridir. Killerin 

yüzey modifikasyonları sonucunda oluĢmaktadırlar. Organokiller, kil yüzeylerinin 

enzim gibi biyomoleküller ya da alkil amonyum tuzları ile modifikasyonu sonucu 

oluĢturulan kil içerikli yapılardır. Bu Ģekilde kilde varolan değiĢebilir katyonlar yerine 

alkil amonyum, alkil diamonyum ve kuarterner amonyum katyonları girerek, su 

molekülleri yerine polar organik moleküller geçmesiyle daha farklı fonksiyonelliğe ve 

polimer uyumluluğuna sahip organokiller elde edilebilmektedir [46] 

 

Kil minerallerini polimer matriksleri içinde dağıtabilmek için öncelikle hidrofilik silikat 

yüzeyleri organofilik duruma getirmek gerekir. Hidrofilik silikat yüzeyleri organofilik 

duruma getirebilmek ve kil minerallerinin tabaka aralıklarını geniĢletebilmek için iyon 

değiĢim reaksiyonları yapılır. Ġyon değiĢimi katyonik yüzey aktiflerle birincil, ikincil, 

üçüncül ve dördüncül alkil amonyum ya da alkil fosfonyum katyonlarıyla olabilir. Alkil 

amonyum ya da alkil fosfonyum katyonları organokillerin yüzey enerjilerini düĢürerek 

tabaka aralıklarını geniĢletirler. Bununla birlikte alkil amonyum tuzları killerle 

etkileĢtiklerinde sadece tabakalar arası mesafeler artmakla kalmaz, aynı zamanda kil 

yüzeyini de etkileyerek kilin sıvı içindeki oluĢturulan yapıların dağılmasına da sebep 

olurlar. Bunun yanı sıra bu katyonlar polimerlerle de etkileĢerek polimerizasyona sebep 

olurlar ve bu da gerginlik özelliğini geliĢtirir. Yani alkil amonyum tuzları ve killerin 

etkileĢimlerini inceleyerek optimum özelliklerde organokil üretmek mümkündür [47]. 
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2.5.   Polietilen Tereftalat (PET) 

Polietilen Tereftalat (PET), dokumacılıktan lastiklerin güçlendirilmesine, meĢrubat 

ĢiĢelerinden, paketlemeye geniĢ uygulama alanı bulmakta olan bu polimer, düĢük 

maliyetli ve yüksek performanslı bir termoplastiktir. Aynı zamanda iyi termal direnci ve 

elektrik yalıtımının yanı sıra iyi iĢlenebilen yüksek sertliğe sahip çok amaçlı 

kullanılabilen en iyi mühendislik polimerlerinden biridir [48]. 

 

Şekil 2.13. Polietilen Tereftalat‟ın zincir yapısı 

 

Polietilen tereftalat, polyester ailesine ait termoplastik bir malzemedir. Yaygın olarak 

PET kısaltması kullanılmasının yanısıra, için PETE, PETP ve PET-P kısaltmaları da 

kullanılmaktadır. En önemli kullanım avantajı, tamamen geri dönüĢümlü bir malzeme 

oluĢudur. 

 

Şekil 2.14. PET‟in hammadde geri dönüĢüm kodu 

 

Daha çok ısıl Ģekillendirme yöntemiyle Ģekillendirilen PET malzemeler, saf PET 

polimerinden oluĢturulabildiği gibi bazı uygulamalarda cam elyaf ile güçlendirilerek 

mühendislik uygulamalarında yapısal malzeme olarak da kullanılabilir. 

 

2.5.1. Polietilen Tereftalat’ ın Özellikleri 

PET kalınlığına bağlı olarak yarı-rijit (yarı-katı) ve rijit (katı) olabilir. Hafif bir 

polimerdir. Gaz ve nem bariyeri olarak kullanılabilmektedir. Doğal olarak renksiz ve 

Ģeffaftır. 

 

http://tr.wikipedia.org/wiki/Dosya:Plastic-recyc-01.svg
http://tr.wikipedia.org/wiki/Gaz
http://tr.wikipedia.org/wiki/Nem
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Ġnce film olarak üretildiğinde, PET sıklıkla alüminyum ile kaplanır; yansıtıcı ve opak 

bir hale gelir. PET ĢiĢeler, mükemmel bariyer malzemesi olup, özellikle meĢrubatlar 

için çok yaygın kullanım alanları vardır. 

 

Polietilen tereftalat polar yapıdadır. Polar olduğundan moleküller arası çekim kuvveti 

büyüktür. PET Molekülleri lineer ve ağ olmaksızın oluĢmaktadır. PET moleküllerinin 

lineer olması ve ağ oluĢturmaması, 80 °C sıcaklıkta bile formunu bozmamasını ve 

kırılmaya karĢı dayanıklılığını artırır. Fiber veya cam partikül dolgulu olduğunda, 

önemli bir Ģekilde sert ve daha uzun ömürlü olur. 

 

Darbeye karĢı dayanıklılığı azdır. Kayma ve kaynak olma özelliği iyidir. YumuĢamaya 

baĢladığı sıcaklık aĢağı yukarı 70 ile 80 °C arasındadır. Kristal haldeyken 140 °C‟nin 

üzerine de çıkabilir. Erime noktası (Kristalizasyon derecesi ve polimerizasyon 

derecesine bağlı olarak)  235 ve 260 °C arasındadır. 

 

PET’e ait özellik                                   Değer                       

Yoğunluk (g/cm
3
)    1.38 

Erime sıcaklığı (°C)    250 

CamsılaĢma sıcaklığı (°C)    76 

KristalleĢme Sıcaklığı (°C) > 140 

Yapı Yarı-kristal / Amorf  

Saydamlık Opak / Saydam 

Gerilme Mukavemeti (MPa)    50-55 

Basma Mukavemeti  (MPa)    70 

Kopma Esnemesi (%)    70 

Gerçek Viskozite (dL/g)    0.70-0.85 

Tablo 2.1. PET‟ e ait ortalama değerler 

Genel özelliklere bakılınca, PET‟in gerçek viskozitesi (IV) 0.70-0.85 dL/g, camsı geçiĢ 

sıcaklığı (Tg) 69-115 °C, erime sıcaklığı (Tm) yaklaĢık olarak 250-260 °C ve 

yoğunluğu (d) ise 1.3-1.4 g/cm
3
‟ tür. 

PET‟in özellikleri Poliamit (PA) ve Polioksimetilen (POM)‟de olduğu gibi yüksek 

kristalliğe bağlı değildir [49]. PET‟in muhteĢem mekanik özellikler, sentezi esnasında 

gerilmesinin büyük etkisi olan, molekülün matriks içindeki uyumuna bağlıdır. Mekanik 

özellikleri bu uyuma bağlı olarak geliĢtirilir. Uyumlu hale gelen, yani yönlenmiĢ olan bu 

PET molekülleri, soğutma sürecinde yumuĢayarak rastgele konumlanır. Bu soğutma 

sürecindeki yumuĢama, uyumluluğun kazandırdığı avantajları azaltır ve bu 

http://tr.wikipedia.org/wiki/Al%C3%BCminyum
http://tr.wikipedia.org/wiki/Fiber
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uyumluluğun devamı için esneme sürecinde yönlenmiĢ olan moleküller dondurulur. 

YönlenmemiĢ yani uyumsuz olan bu PET moleküllerinin ortalama gerilme direnci 50-

55 MPa iken, yönlenmiĢ moleküllerin gerilme direnci ise 165 MPa‟dır [50]. PET‟in can 

alıcı özellikleri onun moleküler uyumluluğuna dayandırılır ve sonuçta kazandırdığı 

özellikler Ģöyledir [51]: 

 Çok sağlam ve yüksek darbe direnci, 

 Ġyi iĢlenebilirlik, 

 Yüksek ısı dayanımı,  

 Üstün parlaklık ve berraklıktır. 

 

2.5.2. PET Sentezi 

PET‟in ġekil 2.15‟te de gösterildiği gibi iki adımda geliĢen bir polimerizasyonu vardır 

[52]. BaĢlangıçta bihidroksietilftalat (BHET) ya da PET monomeri ile dimetil tereftalat 

(DMT) ve etilen glikolün (EG) 100 kPa basınçta ve 150-200 °C sıcaklık aralığında 

transesterleĢme reaksiyonu ile ya da tereftalik asit (TPA) ve etilen glikolün 240-260 °C 

sıcaklık aralığında ve 300-500 kPa basınç aralığında esterleĢme reaksiyonu ile 

sentezlenir [50]: 

 

 

Şekil 2.15. PET Sentez Reaksiyonları 

Polyesterler genellikle düĢük ağırlıklı glikol kullanılarak sentezlenir. Daha da genel bir 

sentez bilgisi vermek gerekirse, polyesterler bir diasit ve bir diolün 

esterfikasyon reaksiyonu sonucu elde edilir. 

Dimetil Tereftalat 

Transesterleşme 

Esterleşme 

Etilen Glikol 

Etilen Glikol 

Tereftalik Asit 

Polyesterleşme 

PET 

Bihidroksietilftalat 
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2.5.3. PET Kullanım Alanları 

PET özellikle otomotiv imalatından tekstile, meĢrubat paketlenmesinden, yüksek 

performanslı filmlere geniĢ bir kullanım alanına sahiptir. Paketleme endüstrisindeki en 

önemli pazar payı ise su, meyve suyu ve alkolsüz içeceklerin paketlenmesindeki plastik 

ĢiĢelere aittir. 

Plastik sektöründe çoğunlukla gazlı, alkol içeriği düĢük olan içki ĢiĢelerinde 

kullanılmaktadır. PET Ģimdiki halde oriyente edilmiĢ ve edilmemiĢ birçok gazsız içki 

ĢiĢesi uygulamaları için değerlendirilmektedir (maden suyu, meyve suları, Ģuruplar, 

yenilebilir yağlar, çeĢitli gıda maddeleri, tuvalet malzemeleri, kozmetik  ve eve ait 

kimyasal maddeler gibi).  Bu uygulamaların bazıları için amber ve sarı gibi renkler 

gerekebilir. PET endüstrideki örme Ģerit uygulamalarında çeliğin yerine konulabilecek 

çemberleme malzemesi üretmek için de kullanılabilir. 

PET mikrodalga fırınlarda kullanıldığı kadar, mukavva çeĢitleri üzerine 0.75 ile 1.5 

milimetrelik PET‟le ekstrüzyon kaplama yapılarak fırınlanabilir, geleneksel yemek 

kapları olarak kullanılmaktadır. 

PET elyafları kırıĢıklığa ve aĢınmaya karĢı çok dayanıklıdır. Ayrıca çapraz bağlanma ile 

iĢlenerek kalıcı kırıĢıklık-önleyici özelliğe sahip olur. Pamuk ya da selüloz bazlı elyafla 

karıĢtırılarak kullanılan tekstil ürününde neme karĢı daha iyi direnç ve doğallık hissi 

oluĢturulur. Elyaf olarak üretilen PET perdelerde, giyim eĢyalarında, döĢeme 

kumaĢlarında, lastik Ģeritlerinde ve endüstriyel filtreleme iĢlemlerinde kullanılır. 

Endüstriyel uygulamalara manyetik Ģerit, röntgen, fotoğraf filmi ve elektriksel yalıtım 

dahildir. Film uygulamalarında kullanılan PET polimeri daha çok fotoğraf filmlerinde, 

manyetik ve X-ıĢını bantlarında ve elektrik yalıtımı uygulamalarında kullanılır. Oriyente 

edilmiĢ veya edilmemiĢ PET filmlerinin ambalaj uygulamalarına, kaynatma torbaları, 

damıtma keseleri, et ve peynir ambalajı büzme filmler dahildir. 

Bu kullanım alanlarına ek olarak, bazı mühendislik uygulamalarında çelik ve 

alüminyum gibi metallerin yerini alarak, elektronik cihazlarda, ofis teçhizatlarında ve 

otomotiv parçalarında da PET kullanımı yaygındır. 
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BÖLÜM III. MATERYAL ve YÖNTEM 

3.1.   Deneylerde Kullanılan Cihazlar 

 Termogravimetrik Analiz Cihazı (TGA), Perkin Elmer STA 6000 

 Diferansiyel Taramalı Kalorimetre Cihazı (DSC), Perkin Elmer Diamond DSC 

4000 

 X-IĢını Kırınım Cihazı (XRD), Rigaku D/Max 2200-PC 

 Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM), Philips XL 30 ESEM-FEG 

 FTIR Spektrofotometre Cihazı, Perkin Elmer Spectrum 100 ATR-FTIR 

 Saf su cihazı 

 Vakum Etüvü, Nüve EV018 

 Isıtıcı ve Magnetik karıĢtırıcı 

 Hassas Terazi 

 

3.1.1. Termogravimetrik Analiz Cihazı 

Termal Analiz malzemelerin fiziksel özelliklerinin sıcaklığa bağlı olarak değiĢiminin 

incelendiği yöntemdir. Termal Analiz, numune sıcaklığı kontrollü bir Ģekilde 

değiĢtirilirken numunenin fiziksel özelliklerinin (ağırlık, absorplanan ya da açığa çıkan 

ısının, boyut, iletkenlik, magnetik özellik v.s) sıcaklığın bir fonksiyonu olarak ölçüldüğü 

yöntemleri içerir.  

TGA, Termogravimetri Analiz Kontrollü ısıtma programına tabi tutulan bir numunenin 

ağırlığının sıcaklıkla değiĢiminin ölçüldüğü bir tekniktir. Ağırlık değiĢimi W (%ağırlık 

kaybı) zaman ya da sıcaklığın bir fonksiyonu olarak grafiğe alınır. Ölçüm sonucunda 

verilerin kağıda dökülmüĢ haline termogram denir.  

Camsı GeçiĢ Sıcaklığı, "Tg“ polimerik malzemelerin temel ayırt edici özelliklerinden 

birisidir. Maddenin camsı özelliklerini kaybedip viskoz özellikler kazanmaya baĢladığı 

sıcaklık sınırıdır. Erime sıcaklığından her zaman daha düĢüktür.  

Termogravimetrik analiz cihazında, hassas bir analitik terazi, bir fırın, bir fırın sıcaklığı 

kontrol edici ve programlayıcı ve bir kaydedici bulunur. Kaydedici, örnek kütlesinin 

sıcaklığa karĢı grafiğini çizer. Ġnert bir atmosferde gerektiği hallerde bunu sağlayacak 

yardımcı sistemlere de gereksinim olur. TGA ile bir örneğin saflığı, bozunma davranıĢı 

ve kimyasal kinetiği incelenir [53]. 
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Şekil 3.1. Termogravimetrik sisteminin Ģematik diyagramı [53] 

 

Kullanılan numune miktarı 5 mg ile 50 mg arasında değiĢmektedir. Örneğin konulduğu 

özel örnek kabı, ortamda oluĢacak gazları absorplamamalıdır ve hiçbir Ģekilde kataliz 

etkisi taĢımamalıdır. Örneğin oksijenle teması sonucunda oluĢacak olan yanma olayını 

engellemek için sistemden azot veya argon gazı geçirilmelidir.  

Örnek kabı terazinin içerisine yerleĢtirilir. Terazinin örnek konulan kısmının dıĢındaki 

diğer bütün kısımları fırından izole edilmiĢtir. Terazi kolları elektromıknatısın kolları 

arasına yerleĢtirilmiĢ bir kola tutturulur. Elektromıknatıstan geçen akım elektrik sinyali 

olarak kaydedilir. TGA ile ağırlık kaybı ile meydana gelen; dekompozisyon, 

süblimleĢme ve desorpsiyon reaksiyonları, aynı zamanda numunede ağırlık kazanımına 

yol açan; oksidasyon reaksiyonu belirlenir. 

Bu yöntemin kullanım alanı diğer yöntemlere göre daha sınırlıdır. Sıcaklık artıĢı ile 

kütle kaybı tespit edilebilir. Bu nedenle sadece örnekte meydana gelebilecek 

oksitlenme, buharlaĢma ve süblimleĢme gibi reaksiyonları inceleyebilir. Polimer 

maddeler için uygun bir yöntemdir. Polimerin parçalanma mekanizması hakkında bilgi 

verebilir.  
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3.1.2. Diferansiyel Taramalı Kalorimetre Cihazı 

DSC‟nin temel uygulama alanları ekzotermik ve endotermik ayrıĢma gibi faz 

değiĢimleri üzerindeki çalıĢmalardır. DSC, özgül ısı kapasitesi, faz (hal) değiĢimi ısısı, 

faz değiĢimi sıcaklığı ve tepkime ısısı gibi ısıl değiĢikliklerin ölçümünde kullanılır. Bu 

geçiĢler enerji değiĢimi veya ısı kapasitesi değiĢimleri içerir ve DSC tarafından 

ölçülebilir. 

Diferansiyel Taramalı Kalorimetre (DSC) malzemelerin ısıl analizi için kullanılan 

termoanalitik bir yöntemdir. DSC, örnek ısıtılırken, soğutulurken ya da sabit bir 

sıcaklıkta tutulurken soğurulan ya da salıverilen enerji miktarını ölçer bu teknikte 

referans ile örnekten gelen ya da uzaklaĢan ısı farkı sıcaklığa veya zamana bağlı olarak 

gösterilir. DSC, DTA (Termogravimetrik Analiz Cihazı) ile aynı ölçüm prensiplerini 

kullanır. Her ikisinde de örnek veya referans örneği bulunur. Farklı olarak DSC de 

örnek sıcaklığı ile referans örnek sıcaklığı aynı tutulur. Eğer örnek ile referans arasında 

bir sıcaklık farkı saptanırsa, sıcaklığı aynı tutmak için örneğe verilen güç miktarı 

değiĢtirilir. Diferansiyel taramalı kalorimetre ile diferansiyel termal analiz arasındaki 

önemli fark, DSC‟nin enerji farklarının ölçüldüğü kalorimetrik bir yöntem olması, 

DTA‟nın ise sıcaklık farkı ölçümüne dayanmasıdır. 

Bu yolla örnekteki faz değiĢimi sırasındaki ısı transferi miktarı saptanabilir. 

 

Şekil 3.2. Perkin Elmer Diamond  DSC 4000 

Deneyimizde kullanılan DSC cihazımız, Perkin Elmer Diamond DSC 4000 Ģekil 3.2‟de 

yer almaktadır. 

 

3.1.3. X Işınları Kırınım (XRD) Cihazı  

X-IĢını Kırınım yöntemi (XRD), her bir kristalin fazın kendine özgü atomik 

dizilimlerine bağlı olarak X-ıĢınları karakteristik bir düzen içerisinde kırması esasına 

dayanır. Her bir kristalin faz için bu kırınım profilleri bir nevi parmak izi gibi o kristali 

tanımlamaktadır. X-IĢını Kırınım analiz metodu, analiz sırasında numuneyi tahrip etmez 
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ve çok az miktardaki numunelerin dahi (sıvı, toz, kristal ve ince film halindeki) 

analizlerinin yapılmasını sağlar. X-IĢını Kırınım cihazıyla kayaçların, kristalin 

malzemelerin, ince filmlerin ve polimerlerin nitel ve nicel incelemeleri yapılabilmesi 

mümkündür. 

Fotonların kristal yapısı, nötronların ve elektronların kırınımı yoluyla incelenir. Bir X-

ıĢını fotonunun enerjisi de dalga boyuna bağlı olarak, 

 

 

 
 

 

Ģeklindedir ve burada h Planck sabiti olup değeri h=6.63*10
-34

 Js‟ dir. Denklem (3.1)‟ 

de yer alan sabit değerlerin yerine yazılması ile dalga boyu λ için aĢağıda verilen ifade 

elde edilir. 

 

 

 
 

 

XRD, tabakalı killerde ve aralanmıĢ yapılı nanokompozitlerde bulunan tabakalar arası 

uzaklığın belirlenmesi için pratik bir yöntem sunar. Tek tabaka kalınlıklarının ve ara 

tabakalarda bulunan çok tabakalı materyallerin tekrarlayan birimlerinin toplamı, d 

uzaklığı veya bazal uzaklık olarak adlandırılır ve bu uzaklık da X ıĢını kırınım 

deseninden elde edilen piklerden hesaplanır [27]. 

 

 
 

Şekil 3.3. XRD‟nin çalıĢma prensibi [27] 

 

(3.1) 

(3.2) 



28 
 

Üç boyutlu bir kristale herhangi bir açıyla çarpan λ dalga boyuna sahip tek renkli X 

ıĢınları genel olarak kristal tarafından yansıtılmayacaktır. Böyle bir kristalde Bragg 

yansımasının gerçekleĢtirilebilmesi için dalga boyunun veya açının taranması gerekir. 

Kırınım yöntemleri özellikle bunları gerçekleĢtirmek için düzenlenir. 

 

ġekil 3.4. Rigaku D/Max 2200-PC X-IĢını Kırınım Cihazı 

ġekil 3.4‟ te deneylerimizin XRD ölçümlerini yaptığımız cihazın resmi görülmektedir. 

          

3.1.4. Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) Cihazı 

Taramalı Elektron Mikroskobu veya SEM, çok küçük bir alana odaklanan 

yüksek enerjili elektronlarla yüzeyin taranması prensibiyle çalıĢır. Manfred von 

Ardenne öncülüğünde 1930'lı yıllarda geliĢtirilmiĢtir. En sık kullanıldığı biçimiyle, 

yüzeyden yayılan ikincil (secondary) elektronlarla yapılan ölçüm, özellikle yüzeyin 

engebeli (topografik) yapısıyla iliĢkili bir görüntü oluĢturur. 

Yüksek enerjili demet elektronları numune atomlarının dıĢ yörünge elektronları ile 

elastik olmayan giriĢimi sonucunda düĢük enerjili Auger elektronları oluĢur. Bu 

elektronlar numune yüzeyi hakkında bilgi taĢır ve Auger Spektroskopisinin çalıĢma 

prensibini oluĢturur. Yine yörünge elektronları ile olan giriĢimler sonucunda 

yörüngelerinden atılan veya enerjisi azalan demet elektronları numune yüzeyine doğru 

hareket ederek yüzeyde toplanırlar. Bu elektronlar ikincil elektron (seconder electrons) 

olarak tanımlanır. Ġkincil elektronlar numune odasında bulunan sintilatörde toplanarak 

ikincil elektron görüntüsü sinyaline çevrilir. Ġkincil elektronlar numune yüzeyinin 10 

nm veya daha düĢük derinlikten geldiği için numunenin yüksek çözünürlüğe sahip 

topografik görüntüsünün elde edilmesinde kullanılır. 

http://tr.wikipedia.org/wiki/Enerji
http://tr.wikipedia.org/wiki/Elektron
http://tr.wikipedia.org/wiki/1930%27lar
http://tr.wikipedia.org/wiki/Elektron
http://tr.wikipedia.org/wiki/Auger_etkisi
http://tr.wikipedia.org/wiki/Auger_etkisi
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Philips XL 30 ESEM-FEG Taramalı Elektron Mikroskobu, kompozitlerin nano 

boyuttaki yapısını aydınlatmada kullanılmıĢtır (ġekil 3.5). 

 

Şekil 3.5. Philips XL 30 ESEM-FEG Taramalı Elektron Mikroskobu 

 3.1.5. FT-IR Spektrofotometre Cihazı 

Akademik alanda ve endüstri laboratuvarlarında çok geniĢ uygulama alanına sahip olan 

Kızılötesi Spektroskopisi bir molekül veya bileĢik yapısında bulunan bağlar hakkında 

tanımlayıcı bilgiler verir. Kızılötesi (IR) Spektroskopisi temel olarak kızılötesi ıĢığın 

incelenen madde tarafından soğurulmasına dayanır. 

 FT-IR (Fourier dönüsümlü infrared spektroskopisi) katı, sıvı veya gaz numunelerden, 

kızılötesi (infrared) spektrumu elde edilen bir tekniktir. FT-IR spektrometre cihazları ile 

aynı anda geniĢ bir spektrum aralığında spektral veriler almak mümkündür. Bu teknik 

ile organik veya inorganik yapıdaki katı, sıvı ve gaz örneklerin, IR aktif molekül 

özellikleri kullanılarak kalitatif ve kantitatif analizlerini çok hızlı bir Ģekilde yapmak 

mümkündür. 

Oldukça hızlı bir teknik olmasının sağladığı avantajın yanında, organik malzemelerde 

olduğu gibi mineraloji uygulamalarında da büyük faydalar sağlamakta, H ve C gibi hafif 

elementleri içeren inorganik maddelerin (minerallerin) çalıĢılmasında, mineral yapı 

içerisindeki uçucu bileĢenlerin konsantrasyonlarının belirlenmesinde, doğal ve sentetik 

mineraller arasındaki izotopik değiĢimlerin belirlenmesinde kullanılmaktadır. 

FT-IR cihazı ile orta Infrared bölgede katı maddelerin analizleri iki farklı yöntem ile 

yapılmakta, numune öğütüldükten sonra doğrudan ATR (Attenuated Total Reflectance) 
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ataçmanı kullanılarak analiz edilmekte veya öğütülen numune KBr ile karıĢtırılarak 

13mm‟lik pelletler Ģeklinde preslenerek analiz edilebilmektedir. 

FTIR-ATR ünitesi ile absorpsiyon bantlarının dalga boyunda azalma meydana 

getirilerek daha az emekle ve örnek kalınlığından bağımsız olarak soğurganlığı çok 

fazla olabilen farklı maddelerin spektrum analizlerine olanak sağlamaktadır.  

FTIR Spektrum Cihazı organik bileĢiklerin tanımlanmasında kullanılır. Optik izomerler 

dıĢında bütün bileĢiklerin IR spektrumu birbirinden farklıdır. IR  bölgesi 

elektromanyetik spektrumun görünür bölgesi ile mikro dalga bölgesi arasında yer alır. 

Bu bölge 4000-450 cm-
1
 dalga boyu arasıdır. IR spektrumu  organik maddenin içeriği  

ile  ilgili önemli bilgiler  sağlar.  Ancak bir  maddenin saf olup olmadığı hakkında bizi 

bilgilendirmez. 

Katı  maddeler  KBr  ile  toz  haline getirilerek ve belli bir ölçüde preslenerek  IR  

spektrumu alınır. Nujol ya da çözeltide incelenir. Bu  amaç  için çözücü  olarak  sadece 

CCl4 veya CS2  gibi çok az absorpsiyon bandları gösteren çözücüler kullanılır. Cam  

infraredi  kuvvetli  olarak  absorpladığından  deneyler  için KBr, AgCl, NaCl veya 

CaF2‟ den yapılmıĢ  kaplar  veya  prizmalar  kullanılır. 

Bu tez çalıĢmasında, Perkin Elmer 100 ATR- FTIR Spektrofotometre Cihazı 

kullanılarak spektrumlar elde edilmiĢtir (ġekil 3.6). 

Bu tez çalıĢmasında, Perkin Elmer 100 ATR- FTIR Spektrofotometre Cihazı 

kullanılarak spektrumlar elde edilmiĢtir (ġekil 3.6). 

 

Şekil 3.6. Perkin Elmer Spektrum 100 ATR-FTIR Spektrofotometre Cihazı 

 

3.2.  Deneylerde Kullanılan Kimyasallar 

 Organo Modifiye Nanokil 

 Polietilen Tereftalat 

 Metakrezol 
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3.2.1. Organo Modifiye Nanokil 

Bu çalıĢmada kullanılan organo modifiye nanokil olarak, Nanocor firmasından alınan 

yüzeyi modifiye edilmiĢ  montmorillonit minerali olan Nanomer® I30E, oktadesilamin 

kullanılmıĢtır. Nanomer® I30E, %25-%30 organik içeriğe sahiptir. Beyaz renkli toz 

halindedir. Kuru parçacık büyüklüğü 18-23 mikrodur. Maksimum %3 nem içerebilir.  

 

3.2.2. Polietilen Tereftalat 

PET kalınlığına bağlı olarak yarı-rijit (yarı-katı) ve rijit (katı) olabilir. Hafif bir 

polimerdir. Gaz ve nem bariyeri olarak kullanılabilmektedir. Doğal olarak renksiz ve 

Ģeffaftır. 

 

Polietilen tereftalat polar yapıdadır. Polar olduğundan moleküller arası çekim kuvveti 

büyüktür. PET Molekülleri lineer ve ağ olmaksızın oluĢmaktadır. PET moleküllerinin 

lineer olması ve ağ oluĢturmaması, 80 °C sıcaklıkta bile formunu bozmamasını ve 

kırılmaya karĢı dayanıklılığını artırır. Fiber veya cam partikül dolgulu olduğunda, 

önemli bir Ģekilde sert ve daha uzun ömürlü olur. 

 

Darbeye karĢı dayanıklılığı azdır. Kayma ve kaynak olma özelliği iyidir. YumuĢamaya 

baĢladığı sıcaklık aĢağı yukarı 70 ile 80 °C arasındadır. Kristal haldeyken 140 °C‟nin 

üzerine de çıkabilir. Erime noktası (Kristalizasyon derecesi ve polimerizasyon 

derecesine bağlı olarak)  235 °C ve 260 °C arasındadır. 

 

3.2.3. Metakrezol 

Metakrezol, IUPAC adıyla 3-metilfenol, molekül formulü CH3C6H4(OH) olan organik 

bir bileĢiktir. Fenol türevi olan bu bileĢik, p-krezol ve o-krezolün de bir 

izomeridir.(ġekil.3.7)  

Renksiz viskoz bir sıvıdır. Zehirlidir ve tedbirli kullanılmadığında ciddi yanıklara sebep 

olabilir. Kaynama noktası 202.8 °C, erime noktası 11 °C ve yoğunluğu ise 1.034 g/cm³ 

(20 °C, sıvı)‟dır. Kötü kokuludur. 

 

Şekil 3.7. Metakrezol 

http://tr.wikipedia.org/wiki/Gaz
http://tr.wikipedia.org/wiki/Nem
http://tr.wikipedia.org/wiki/Fiber
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3.3.  Kompozitin Hazırlanması 

Öncelikle 5 tane metanol ile arındırılmıĢ beher içerisine 1‟er g PET tartılarak konuldu. 

Daha sonrasında herbir behere PET‟in çözünmesini sağlamak için 20 mL m-krezol ilave 

edilerek her bir numune magnetik karıĢtırıcıda 3 saat süre ile karıĢtırılarak çözünmesi 

gerçekleĢtirildi. Daha sonra tablo 3.1‟de belirtildiği miktarlarda beherlere organo 

nanokil ilave edilerek, elde edilen karıĢım 1 gün boyunca magnetik karıĢtırıcıda 

karıĢtırılarak, kilin çözünmüĢ PET içerisinde iyice dispers edilmesi sağlandı.  

Formülasyon PET Organo nanokil Kütlece % 

   F1                         1 g                                     - 

    F2                                      1 g                                    0.1g                                        10 

    F3                                      1 g                                    0.2g                                       20 

    F4                                      1 g                                    0.3g                                       30 

    F5                                      1 g                                    0.4g                                       40 

Tablo 3.1. Formülasyonlar 

 

Elde edilen numuneler petri kaplarına dökülerek film oluĢturulmak üzere vakum 

etüvünde 80 °C sıcaklıkta vakum altında 24 saat süreyle kurutuldu. Son olarak da elde 

edilen filmler yapılacak analizler için uygun hale getirildi. 

          

Şekil 3.8. %10‟luk (a) ve %40‟lık (b) kompozit filmleri 

 

a b 
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BÖLÜM IV. BULGULAR  ve  TARTIŞMA 

4.1. Termogravimetrik Analiz 

Polimer nanokompozitlerin termal özelliklerinin incelenmesinde kesin sonuç vermesi ve 

uygulama kolaylığı tanıması açısından termogravimetrik analiz yöntemi kullanıldı. 

Termogravimetrik analiz testleri, modifiye organo nanokil numunelerinin termal 

dengeye gelmesi için azot atmosferi dakikada 10 mL nitrojen akıĢıyla ve termal 

gravimetri analiz cihazı, Perkin Elmer STA 6000 ile ölçüldü. Tüm numuneler dakikada 

20 °C‟lik oranla 750°C‟ ye kadar ısıtıldı. Değerlendirmeler ise PYRIS Manager ile 

yapıldı. Detaylı bilgiler aĢağıda özetlenmiĢtir. 

  TGA Cihazı   

   Ġnert Gaz 

   Gaz AkıĢ Oranı 

   Isıtma Aralığı  

   Isıtma Oranı 

   Değerlendirme Programı  

Perkin Elmer STA 6000 

Nitrojen 

10 mL/dk 

30-750 °C 

20 °C/dk 

PYRIS Manager 

Tablo 4.1. TGA analiz bilgileri 

 

Farklı yüzdeliklerde takviye organo modifiye nanokil içeren nanokompozitlere ait 

termogramlar ġekil 4.1‟de gösterilmiĢtir. Tablo 4.2‟de de gösterildiği üzere,  20 

°C/dakika ısıtma hızında katkısız PET ve %10, %20, %30 ve %40 takviyeli 

nanokompozitleri için %5 bozunma sıcaklıkları sırasıyla 143 °C, 158 °C, 150 °C, 141 

°C ve 174 °C olarak ölçüldü. Polimerik matrikse takviye edilen kil oranı arttıkça, 

nanokompozit malzemenin termal kararlılığı artmaktadır. KatkılanmamıĢ PET‟e göre 

%40 nanokil katkılı nanokompozitin termal kararlılığı en yüksek değerdedir. 

Tablo 4.2. Termogravimetrik analiz sonuçları 

 

 

 

Numuneler %5 Ağırlık 

Kaybı Sıcaklığı 

(°C) 

%10 Ağırlık 

Kaybı Sıcaklığı 

(°C) 

Maksimum 

Bozunma    

Sıcaklığı (°C) 

Kül Oranı 

(%) 

F1            143           318        402         13.3 

F2            158           312        384         17.4 

F3            150           303        375         30.7 

F4            141           275        395         16.5 

F5            174           311        377         23.5 
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Şekil 4.1. Numunelere ait TGA sonuçları 

 

4.2. Diferansiyel Taramalı Kalorimetri Analizi 

Numunelerin DSC analizleri, Perkin Elmer Diamond ile yapıldı. Öncelikle cihazın 2 

saat boyunca dengeye gelmesi beklendi. Sonra vakum etüvünde 80°C‟de yaklaĢık 24 

saat kadar kurutulan numuneler Al panlara konularak DSC hücresine yerleĢtirildi. 

BaĢlangıç olarak numuneler ısıtıldı ve nitrojen gazı altında tutularak cihazda bulunan 

önceki termal geçmiĢ yok edildi. Daha sonra hızlıca Al pan içindeki numuneler 

300°C‟den 30°C‟ye dakikada 20°C değiĢimle nitrojen atmosferindeki termal özellikler 

tarandı. Değerlendirme için Pyris Series-Diamond DSC kullanıldı. Bilgiler aĢağıdaki 

tabloda özetlenmiĢtir. 

 

   DSC Cihazı   

   Ġnert Gaz 

   Numune Kütlesi 

   Gaz AkıĢ Oranı 

   Isıtma Aralığı  

   Isıtma ve Soğutma Oranı 

   Değerlendirme Programı  

Perkin Elmer Diamond 

Nitrojen 

2-6 mg 

25 mL/dk 

30-300 °C 

20 °C/dk 

PYRIS Series-Diamond DSC 

Tablo 4.3. DSC analiz bilgileri  

 

                              PET 

                              %10 Organo nanokil/PET 

                              %20 Organo nanokil/PET 

                              %30 Organo nanokil/PET 

                              %40 Organo nanokil/PET 
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Tablo 4.4‟te görüldüğü gibi nanokompozitlerde kil miktarları arttıkça camsı geçiĢ 

sıcaklıkları azalmıĢtır. Bunun sebebi ise bu çalıĢmadaki polimer matriksli organo 

nanokilde bulunan kuarterner alkil amonyum tuzları arasındaki kimyasal tepkimelerdir.  

 

Polimer matrikse kil ilave edildikçe, kil tabakaları arasına polimer zincirleri yerleĢir ve 

bu da d uzaklıklarının açılmasına sebep olarak tabaka yapılarını düzgün sıralanmamıĢ 

hale getirir. Bu yüzden camsı geçiĢ sıcaklığı da azalır. 

Aynı zamanda kilde bulunan silan grubunun etkisiyle Tg azalmıĢtır. 

Numuneler Tg 

F1 74 

F2 73 

F3 60 

F4 58 

F5 59 

Tablo 4.4. DSC analiz sonuçları 

 

4.3. Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi 

Pet/Modifiye organo nanokil kompozitleri hazırlandıktan sonra elde edilen filmler 

Philips XL 30 ESEM-FEG cihazıyla ve 5kV‟lik hızlandırılmıĢ voltajla SEM görüntüleri 

elde edildi. Numune kompozit yüzeyleri oksijen vakum altında öncelikle 10 dk cihaza 

hazırlandı. Test detayları aĢağıdaki tabloda özetlenmiĢtir. 

   Kaplama Cihazı   

   Kaplama 

   Kaplama Süresi 

   Kaplama için Voltaj 

   Kaplama Akımı 

   Basınç 

   SEM Cihaz Adı 

   Dedektör 

Polaron Sc7640 Sputter Coater 

Platin 

60 sn 

1.6 kV 

17 mA 

4.10
-2  

mbar 

Philips XL 30 ESEM-FEG 

Secondary Electron 

Tablo 4.5. SEM analiz bilgileri  

 

Kırılgan PET filmlerinin yüzeyine ait farklı ölçeklerdeki SEM görüntüleri Ģekil 4.2‟de 

verilmiĢtir. Bu görüntülerden de anlaĢılacağı üzerine düzenli görünen PET yapısı 

organo modifiye nanokil ile katkılandıkça yapıdaki görünüm değiĢmektedir. ġekil 4.3‟te 

ve Ģekil 4.4.‟te sırasıyla %10 ve %20 organo modifiye nanokil içerikli yapılara ait 

görüntüler yer almaktadır. Bu sonuçlar incelendiğinde kil konsantrasyonu arttıkça 

tanecik boyutları da artarak tanecikler arası mesafe azalmaktadır. 
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%10 ve %20 organo modifiye nanokil içeren kompozitlerin görüntüleri kıyaslandığında 

%10 kil içerikli kompozitlerde daha az yığınlaĢmanın oluĢtuğu ve dolayısıyla katkı 

maddesi olan kilin organik matris içerisinde daha iyi dağıldığını söylemek mümkündür. 

Artan kil miktarlarıyla beraber bu kil yığın boyutları ve miktarları da artmaktadır. Bu 

yığınlaĢmalar polimer madde ve kil arasındaki etkileĢimi azaltmaktadır dolayısıyla da 

mekanik bir takım özelliklerini zayıflatıcı etkide bulunmaktadır. Kil yüzdesi arttıkça 

mekanik özellikleri zayıflayan kilin aynı zamanda kırılganlığı artmaktadır. 

SEM fotoğraflarında da görüldüğü üzere, yüksek kil yüzdeliklerinde kil yığınları 

oluĢmakta ve bu da polimer-kil yüzey etkileĢimini azaltmaktadır; çünkü yığınlar 

polimer matrisin kil tabakaları arasına girmesini engellemektedir.  

SEM görüntülerine bakıldığında modifiye organo nanokilin polimer matriste dağılmıĢ 

olduğunu ve bu dağılımın artan kil oranlarıyla beraber arttığını gözlemlemek 

mümkündür.  

Kompozitlere ait SEM yüzeylerine bakıldığında, PET‟ teki görüntülerden daha farklı 

olduğu görülmektedir. Kil ile katkılanan kompozit görüntülerinde adeta süngerimsi 

yüzeyler oluĢtuğu açıkça görülmektedir. Bu yeni yüzey alanıyla birlikte, kompozitler 

mekanik, elektriksel ve termal gibi birçok özelliği katkı maddeleriyle birlikte PET‟in 

sahip olduğu bir takım özelliklerine etkisi olmuĢtur.  

      

Şekil 4.2. PET‟e ait SEM görüntüleri  a)5000x  ve  b)20000x 

 

          

a b 
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Şekil 4.3. %10 PET/Organo modifiye nanokil kompozit SEM görüntüleri c)5000x ve 

d)20000x 

 

         

Şekil 4.4. %20 PET/Organo modifiye nanokil kompozit SEM görüntüleri e)10000x ve 

f)20000x 

 

4.4. XRD Analizi 

Rigaku D/Max 2200/PC XRD cihazıyla oda sıcaklığında numuneler öncelikle toz haline 

getirildi. Sonrasında ise her bir numuneden 100‟er mg alınarak, oda sıcaklığında, 40 kV 

voltaj ve 40 mA akım altında, standart hız ve standart açı aralığında ölçümleri yapıldı. 

c d 

e f 
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Absorbar olarak Cu Kα (λ=1.5418 A°) kullanıldı. Silikat tabakaları arasındaki 

mesafelerin hesaplanması için Bragg Yasası kullanıldı. Kil miktarı arttıkça 

nanokompozitteki kırılganlık arttığı için numulerin ölçümü yapılırken macun 

kullanılarak cihaza alındı. Dolayısıyla XRD analizinde bu macuna ait pikler de 

görülmektedir.  

ġekil 4.5‟te PET ve nanokompozitlere ait XRD analiz grafiği görülmektedir. Grafikte 

2ɵ = 20°-30° PET‟e ait olan değerlerdir. 2ɵ = 2°-6° aralığındaki tepe noktaları ise 

%40‟lık kompozite doğru artmaktadır ve bu da kompozitlerin sentezlendiğinin 

göstergesi olup yapılan diğer analizleri de destekler niteliktedir. 

 

 

 

Şekil 4.5. PET ve nanokompozitlere ait XRD analizi 

 

4.5. FT-IR Spektrofotometre Analizi 

Bu çalıĢmada, saf PET, %10, %20, %30 ve %40 organo modifiye nanokil katkılanmıĢ 

PET‟e ait FTIR spektrumu Ģekil 4.6‟da verilmiĢtir. FTIR analizlerine göre 3100-2800 

cm
-1

‟ deki pik, PET polimerinin
 

karakteristik aromatik ve alifatik C-H gerilme 

sinyalidir. 1720 cm
-1

‟de gözlemlenen pik yine PET‟e ait olan karakteristik ester karbonil 
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pikidir. Yine 1300 cm
-1

 civarındaki pikler de PET‟ te var olan ester gruplarının gerilme 

pikleridir. 1100 cm
-1

 piki metilen gruplarının gerilme pikidir. 1165 cm
-1

 pik ise C-O-C 

asimetrik gerilme titreĢimlerine ait sinyaldir. 

 

1010 cm
-1

‟deki pik kilden kaynaklanan Si-O-Si gerilme titreĢimine atfedilmiĢtir. Bu pik 

aynı zamanda, katkı yüzdesinin artmasıyla birlikte daha belirgin bir hal almıĢtır. 1045 

cm
-1‟ 

deki pik kildeki C-H gerilmesine aittir.  

 

Modifiye organo nanokil olarak kullanılan, nanomer I30E, oktadesilamin, yapısındaki 

organik içerikten kaynaklanan 3100-2800 cm
-1

‟deki C-H gerilme bandının Ģiddetini 

arttırmıĢtır. 

 

PET ve kil birimlerini karakterize eden bandların tek spektrumda görülmesi, saf kilin 

organik modifiye olduğunu karakterize etmiĢtir ve sentezlenmesini hedeflediğimiz 

nanokompozitin elde edilmiĢ olduğunu göstermiĢtir.  

 

4000.0 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 650.0

cm-1

%T 

 

 

Şekil 4.6. PET ve nanokompozitlere ait FTIR spektrumu 

 

 

PET 

PET/ %10 Organo Modifiye Nanokil 

PET/ %20 Organo Modifiye Nanokil 

PET/ %30 Organo Modifiye Nanokil 

PET/ %40 Organo Modifiye Nanokil 
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cm-1 
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BÖLÜM V. SONUÇLAR 

Termogravimetrik analiz sonuçlarına göre, polimerik matrikse takviye edilen kil oranı 

arttıkça, nanokompozit malzemenin termal kararlılığı artmaktadır. Katkılanmamış 

PET’e göre %40 modifiye organo nanokil katkılı kompozitin termal kararlılığı en 

yüksek değerdedir. 

Artan kil miktarlarıyla beraber, kil yığın boyutları ve miktarları da artmaktadır. SEM 

fotoğraflarında da görüldüğü üzere, yüksek kil yüzdeliklerinde kil yığınları oluşmakta 

ve bu da polimer-kil yüzey etkileşimini azaltmaktadır; çünkü yığınlar polimer matrisin 

kil tabakaları arasına girmesini engellemektedir.  Bu yığınlaşmalar polimer madde ve kil 

arasındaki etkileşimi azaltmaktadır dolayısıyla da mekanik bir takım özelliklerini 

zayıflatıcı etkide bulunmaktadır. Kil yüzdesi arttıkça mekanik özellikleri zayıflayan 

kilin aynı zamanda kırılganlığı artmaktadır. 

Polyester malzemelerin büyük sakıncalarından biri yağlı kirlere karĢı büyük bir çekim 

göstermesi ve nemi kovmasıdır. Kilin ise yüksek adsorplama özelliğinden dolayı PET‟e 

sürekli nemli kalabilme ve kir tutmama özelliği kazandırır. 

PET özellikle otomotiv imalatından tekstile, meĢrubat paketlenmesinden, yüksek 

performanslı filmlere geniĢ bir kullanım alanına sahiptir. Paketleme endüstrisindeki en 

önemli pazar payı ise su, meyve suyu ve alkolsüz içeceklerin paketlenmesindeki plastik 

ĢiĢelere aittir. PET‟in oldukça geniĢ kullanım alanına sahip oluĢu günümüzde bizleri 

PET‟in fiziksel ve kimyasal özelliklerini geliĢtirmeye yönlendirmiĢtir. Yapılan 

çalıĢmamızda termal kararlılığı yüksek, düĢük maliyetli PET kompozitleri elde 

edilmiĢtir. 
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