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bozukluğun olmadığı anlamına gelmektedir. Yine, ~ 1585 cm-1’de şiddeti yoğun bir pike 

sahiptir. İlaveten, 2690 cm-1 civarındaki pikin belirgin ve nispeten dar olması yapıda 

bozukluğun olmadığının bir başka göstergesidir (Shahriary, 2014).  

 

Şekil 19. a) Grafen oksit (GO) tozuna ait a) SEM görüntüsü b) X-ışını kırınım deseni  

 

3-Aminopropiltrietoksisilan (APTS) ile Grafen Oksitin Modifikasyonu ve 
Karakterizasyonu 

 

Grafen oksit ve epoksi arasındaki arayüzey bağlantısını arttırmak için grafen oksit 

kimyasal işlemlerden geçirilerek fonksiyonel gruplar oluşturulur. Fonksiyonel gruplar 

epoksi ile güçlü bağlantılar kurar. Grafen oksitin fonksiyonelleştirilmesi için en çok tercih 

edilen yöntem 3-Aminopropiltrietoksisilan ile modifikasyonudur.. Grafen oksitin yüzeyinde 

bulunan π-π grupları ile amino siloksanlar bağlanarak yüzeyin arttırılması sağlanır. 

 

Şekil 20. GO ve APTES arasında gerçekleşen reaksiyonunun şematik gösterimi 

Conclusion
The impact of nanoparticle reinforcement on fiber-matrix 
interfacial mechanical performance in fiber-reinforced 
polymer composites are investigated using meso-scale 
fiber bundle tests for evaluating interfacial properties. 
Fiber bundle tests provided practical and accurate 
mechanical insights into the fiber-matrix interface. This 
study serves to following tracks for composites:
• Enhanced mechanical properties
• Tailored toughening mechanisms
• Advancements in material design
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Şekil 26. Enine fiber çekme testi sonrası kırılma yüzeylerine ait taramalı elekton 

mikroskopisi fotoğrafları, a) saf epoksi, b) ağırlıkça %0,1 grafen oksit ilaveli epoksi, c) 

ağırlıkça %1 halloysit nanotüp ilaveli epoksi, d) ağırlıkça %0,1 grafen oksit ve ağırlıkça %1 

halloysit nanotüp ilaveli hibrit epoksi matiksin kırılma yüzeyi 

 

 Grafen oksit ve halloysite nanotüplerin APTES ile fonksiyonelleştirilmesi sonrası 

benzer yüzey özelliklerine sahip kırılma yüzeyleri elde edilmiştir. Ancak, bu aşamada alınan 

electron saçılım spektrumu analizleri APTES ile kimyasal yüzey fonksiyonelleştirme sonrası 

nanoparçacıkların epoksi matriks içerisindeki dağılımlarında azalan aglomerasyon eğilimini 

ortaya koymaktadır. HNT'lerin epoksi içindeki dağılımını ortaya çıkarmak için, farklı HNT 

konsantrasyonlarına sahip nanokompozitlerin EDX analizi Şekil 27’de gösterilmiştir. EDX 

element haritalarında turkuaz renk HNT'de silikon elementini (Si), epokside bulunan 

sırasıyla kırmızı karbon (C) ve yeşil oksijen (O) elementlerini temsil eder. Epoksi matriksi 

içindeki silanizasyon sonrası HNT aglomerasyonunun azaldığı açıktır. Ağırlıkça %1 HNT 

içeren numunelerde, çapı 10 µm’ye varan aglomerasyonlar gözlemlenirken, APTES ile 

yüzey fonksiyonelleştirmes sonrası aglomerasyon miktarı azalırken aglomerasyon çapları da 

A B 

D C 

Damage caused by adhesion at the fiber/matrix interfaces 
in the fiber bundle tensile tests was classified as adhesive 
and cohesive damage. Adhesive damage occurs when the 
adhesive strength between the bonded materials is 
insufficient, while cohesive damage is generally referred to 
when the material's load-carrying capacity is exceeded. 
The presence of cohesive damage regions is prominent in 
the surfaces of HNTs and GNPs modified samples [3].
The presence of cohesive damage is noticeable in all 
silane-modified samples. In the mesoscale tensile tests, 
cohesive damage can be attributed to the higher 
transverse fiber bundle tensile strength with the surface 
modification of nanoparticles. 

Fracture surface 

Transverse fiber bundle tensile strength 
Fiber-matrix interfacial strength between graphene oxide and 
halloysite nanotube added epoxy matrix and carbon fiber 
bundle: (top) before surface treatment of nanoparticles, 
(bottom) when nanoparticle surfaces are chemically modified 
with APTES
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Nanoparticles incorporated into the epoxy increase the fiber-
matrix interface strength. The effect of crack pinning and crack 
branching mechanisms for epoxy modified with graphene 
oxide nanoparticles, in addition to toughness enhancing 
mechanisms such as crack bridging and nanotube pinning for 
a hybrid epoxy matrix with halloysite nanotubes, explain the 
effect of different morphologies of these two nanoparticle types 
on fiber-matrix interfacial strength [2].

The functionalization of nanoparticle surfaces with chemical 
methods and crosslinkers such as APTES both facilitates the 
dispersion of nanoparticles in the resin. It improves the 
interface strength by creating chemical interaction with the 
matrix. When the surface functionalized GO and HNT were 
added to the epoxy matrix, the interfacial strength reached the 
highest measured value.

Sample Preparation and Testing

• Explore using nanofillers with different morphologies, 
halloysite nanotubes (1D) and graphene nanoplatelets 
(2D), and chemically modified surfaces to strengthen the 
fiber/matrix interphase. 

• By incorporating these nanofillers into the polymer 
matrix, the research aims to investigate their impact on 
interfacial bonding and evaluate how they contribute to 
enhanced mechanical properties using FBT.

Motivation

The fiber-matrix interface is a critical region that directly 
influences the mechanical performance and overall 
properties of these materials. Weak interfacial bonding can 
lead to several issues, including:
• Reduced mechanical properties
• Delamination and crack propagation
• Restricted applications
• Impaired durability

Introduction

The fiber bundle test (FBT) offers several advantages for 
evaluating the interfacial performance of carbon-epoxy 
composites modified with nanofillers. 

Advantages: 
• Representative 

assessment
• Simplicity and efficiency
• Facilitates parameter 

study
• Micro-scale prediction
• Compatibility with real 

composites
• Early-stage evaluation
• Complementary to other 

tests

De
lam

ina
tio
n

The mechanical performance of FRPs can be enhanced by 
incorporating nano-sized fillers into the polymer matrix. 
Nanoparticle type and morphology affect the polymer 
matrix's fracture toughness. Fracture toughness-enhancing 
mechanisms such as crack pinning, deflection, peeling, and 
plastic deformation are closely related to nanoparticle 
morphology [1]. 

Fiber bundle
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DÖRDÜNCÜ BÖLÜM 

ARAŞTIRMA BULGULARI 

 

Bu bölümde öncelikle nanoparçacıklara ait karakterizasyon çalışmalarının sonuçları 

verilmiş sonrasında bu nanoparçacık ilaveli epoksi nanokompozitlerden elde edilen sonuçlar 

paylaşılmıştır.  

 

4.1. Nanoparçacıkların Karakterizasyonu 

 4.1.1. Halloysit Nanotüp 

 

 Şekil 16a’da HNT nanoparçacığının SEM analizi ile alınmış morfolojisini gösteren 

görüntüsünde tipik boru (tüp) şekilli yapısı görülmektedir. Tüp şeklindeki halloysit, yaklaşık 

200-600 nanometre arası uzunlukta ve 40-70 nanometre arası çapa sahiptir. Literatürde, 

HNT genellikle X-ışını kırınım deseni analizi ile karakterize edilmektedir. Şekil 16b’deki 

XRD kırınım deseninde görüldüğü üzere, halloysit nanotüpe ait karakteristik pikler tespit 

edilmiştir. HNT düzlemlerine ait üç ana kırınım pikleri, 2θ=11,8° (001), 20,05° (110) ve 

24.6° (002) açılarında görülmüştür. Bunlardan halloysitin tüp formuna ait karakteristik piki 

ise, 2θ=20.5°olarak değerlendirilmektedir (Ning, 2007).  

 

 

Şekil 16. a) Haloysit nanotüp (HNT) tozuna ait a) SEM görüntüsü b) X-ışını kırınım deseni  

 

 

 

 

Halloysite nanotubes (1D) Graphene nanoplatelets (2D)

APTES modification of HNTs and GNPs

Introducing nanoparticles into the epoxy

The dimensions of FBT specimens were calculated 
according to the Type IV specimen example specified in 
ASTM D638 standard. Carbon fiber bundles were placed in 
the central channel of the mold. Then, the epoxy resin was 
poured into the mold cavities and left to cure at room 
conditions for 24 hours. Shimadzu AGS-X tensile testing 
machine was used for the specimens’ meso mechanical 
performance tests. The applied loads were measured by a 
load cell with capacity of 10 kN.

Results and Discussions

Tensile fiber bundle test sample preparation

Scanning electron microscopy photographs of the fracture 
surfaces after the transverse fiber tensile test, A) epoxy, B) 
epoxy with 0.1% by weight graphene oxide, C) epoxy with 
1% by weight of halloysite nanotubes, D) epoxy with 0.1% 
by weight graphene oxide  and 1% by weight of halloysite 
nanotubes
• With GO/EP (B) and HNT/EP (C) fiber-matrix interfacial 

interactions increased and interfacial strength 
improved. 

• However, the increased surface roughness in halloysite 
modification reveals the effectiveness of toughening 
mechanisms, which are more common in the impact of 
1D nanoparticles on the fracture performance, 
especially bridging and nanotube pinning [4]

FTIR analysis reveals the existence of characteristic peaks of 
APTES on the GNP and HNT surfaces, indicating the high 
efficiency of the chemical surface modification. 


