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ONSOZ

Gilinlimiizde, polimer kompozit malzemelerin yapisal uygulamalarini inceledigimizde
cam, karbon ve kevlar fiberlerin takviye elemani olarak kullanildigini gérmekteyiz.
Bu malzemeler biyolojik bozunmaya kars1 direngli olduklarindan ¢evresel problemler
olusmasina sebebiyet verebilirler. Bu sorunu ortadan kaldirabilmek ve biyolojik
bozunma gibi avantajlardan yararlanmak icin bir kisim ¢alismalarin dogal fiberlere
dogru ilerlerdigini sdyleyebiliriz. Literatiire bakildiginda yapilan ¢aligmalarda jiit,
keten, sisal ve ananas gibi bitkilerden elde edilen dogal fiberlerin siklikla kullanildig1
gbzlemlenmigstir. Tez ¢alismamizda ise Ege bolgesinde ¢okg¢a bulunan ve faydasiz bir
atik olarak bertaraf edilen enginar sap1 (E) lignoseliillozik atik malzeme olarak
kullanilmigtir. Enginar saplart mekanik olarak ogiitiildiikten ve elendikten sonra
termoplastik bir polimer olan polipropilen (PP) igerisinde dolgu malzemesi olarak
kullanim1 ve wollastonit (W) ile hibrit etkilesimi aragtirilmistir. Agirlikga %10, %20
ve %30 oranlarinda E parcgaciklari iceren E-PP kompozitler ve E-W-PP hibrit
kompozitler yiiksek hizli termo-kinetik karistirict kullanilarak iiretilmistir. Uretilen
kompozit malzemelerin ¢ekme testleri sonrast kirilma yiizeyleri taramali elektron
mikroskobu (SEM) incelemeleri ile, mekanik Ozellikleri tiniversal test cihazi
kullanilarak, viskoelastik 6zellikleri dinamik mekanik analiz (DMA) cihazi, termal
ozellikleri de termogravimetrik analiz (TGA) ve diferansiyel taramali kalorimetre
(DSC) cihazlari ile belirlenmistir.
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HiBRIT ORGANIK-INORGANIK DOLGULU POLIMER MATRISLi
KOMPOZITLERIN HAZIRLANMASI VE KARAKTERIZASYONU

OZET

Giinlimiizde bitkisel lif dolgulu polimer kompozitler, bitkisel liflerin yenilenebilir
kaynak olmalari, diisiik yogunluga, diisiik fiyata ve toksik olmayan ozelliklere sahip
olmalar1 gibi bircok o6zellikleri nedeniyle otomotiv, ingaat gibi bircok sektdrde
kullanilmaktadir. Otomotiv ve insaat sektoriinde kullanilan biyokompozitlerde
bitkilerden ve agaglardan elde edilebilecek dolgu veya takviye malzemelerine ihtiyag
duyulmaktadir. Bununla birlikte, bitkisel lif dolgulu polimer kompozitlerin kullanimu,
yetersiz termal 6zelliklerinden dolay1 sinirlidir. Bu durumun iistesinden gelmek igin,
bitkisel lif dolgulu polimer kompozitlerde termal performansi artiran mineral dolgu
malzemeleri kullanilabilir. Tez ¢alismasinda polipropilen (PP)’nin mekanik ve termal
ozelliklerini iyilestirmek icin “Enginar Sap Partikiilleri (E)” ve “Vollastonit (W)”,
sirastyla organik ve inorganik bir dolgu maddesi olarak kullanilmistir.

Ege Bolgesinde enginar tarlalarinda enginarin bas kismi tarimsal {iriin olarak hasat
elde edildikten sonra, enginar sap govdeleri tarlada kalmaktadir. Bu sap goévdeleri
gecen yaz donemi sonrasinda iyice kurumaktadir. Bunlar katma degeri olmayan
lignoseliilozik esaslt lifler iceren tarimsal atiklardir ve iilkemizde yakilarak bertaraf
edilmektedir. Bu tez ¢aligmasinda enginar sap govdelerinin ogiitiilmesi ile elde edilen
enginar sap partikiiller ve polipropilen kullanilarak biyokompozitlerin {iretilmesi
amaglanmaktadir.

Agirlikea %10, %20 ve %30 oranlarinda E parcaciklari iceren E-PP kompozitler ve E-
W-PP hibrit kompozitler yiiksek hizli termo-kinetik karistirici kullanilarak tiretilmistir.
Uretilen kompozit malzemelerin ¢ekme testleri sonrasi kirilma yiizeyleri taramali
elektron mikroskobu (SEM) incelemeleri ile, mekanik 6zellikleri iiniversal test cihazi
kullanilarak, viskoelastik 6zellikleri dinamik mekanik analiz (DMA) cihazi, termal
ozellikleri de termogravimetrik analiz (TGA) ve diferansiyel taramali kalorimetre
(DSC) cihazlar ile belirlenmistir. Elde edilen mekanik sonuglara gore, agirlik¢a %10
E partikiilleri ve agirlik¢a %3, %5 ve %7 W igeren hibrit kompozitler iiretilmistir.

Elde edilen sonuglar, artan E igerigi ile E dolgulu PP kompozitlerin depolama
modiiliiniin de arttigin1 ortaya koydu. Hazirlanan hibrit kompozitlerin arasinda en
yiiksek depolama modiil degeri PP-7E-3W kompozitinde goriilmiistiir. PP igerisine
katilan E ile birlikte ¢cekme ve egilme dayanimi azalmasina ragmen; ¢ekme ve egilme
modiilleri sirasiyla yaklasik olarak %52.8 ve %17.8 artmistir. Hibrit kompozitlerde E
yerine agirlik¢a %7 W ilave edildiginde elastisite ve egilme modiilleri PP’ye kiyasla
strastyla 9%29.8 ve %19.2 artmistir. E doldurulmus PP kompozitlerin 232.46 °C'de
termal olarak pargalanmaya baslamistir. Hibrit kompozitlerde E yerine W
eklendiginde, ilk ayrigsma sicakliklarinin PP-10E’ninkinden daha yiiksek oldugu
gOriilmiistiir.
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PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF HYBRID ORGANIC-
INORGANIC FILLED POLYMER MATRIX COMPOSITES

ABSTRACT

Nowadays, biocomposites are used in many sectors such as automotive and
construction due to their many properties such as renewable resource, low density, low
price and non-toxic properties. Biocomposites used in the automotive and construction
sectors require fillers or reinforcing materials that can be obtained from plants and
woods. However, the use of plant fiber reinforced or filled polymer composites is
limited due to their insufficient thermal properties. To overcome this, mineral fillers
that enhance thermal performance can be used in plant filled polymer composites. In
the thesis, Artichoke Stem Particles (E) and Wollastonite (W) were used as an organic
and inorganic filler in order to improve the mechanical and thermal properties of
polypropylene (PP).

In the artichoke fields in the Aegean Region, after harvesting the head of the artichoke
as an agricultural product, the stems of the artichoke remain in the field. These stem
bodies dry well after last summer. These are agricultural wastes containing
lignocellulosic based fibers with no added value and they are fired in our country. In
this thesis, it is aimed to produce biocomposites using artichoke stem particles
obtained by grinding artichoke stem bodies and polypropylene.

E-PP composites containing 10 wt%, 20 wt% and 30 wt% E particles and E-W-PP
hybrid composites were produced using a high speed thermo-kinetic mixer.
Observations of fracture surfaces by scanning electron microscopy (SEM) after the
tensile tests of the composite materials, mechanical properties by a universal testing
machine, viscoelastic properties by a dynamic mechanical analysis (DMA) device,
thermal properties by thermogravimetric analysis (TGA) and differential scanning
calorimetry (DSC) devices. According to the mechanical results obtained, hybrid
composites containing E particles and 3 wt%, 5 wt% and 7 wt% W were produced.

The results showed that the storage modulus of E-filled PP composites increased with
increasing E content. Among the hybrid composites, the highest storage modulus value
was observed in PP-7E-3W composite. Although the tensile and flexural strength
decreases with E added in PP; the elasticity and flexural modules increased by
approximately 52.8% and 17.8%, respectively. In hybrid composites, when 7 wt% W
was added instead of E, the elasticity and flexural modulus increased by 29.8% and
19.2%, respectively, compared to those of PP. It was observed that the E-filled PP
composites began to thermally decompose at 232.46 ° C. When W was added instead
of E, the initial decomposition temperatures were higher than those of PP-10E.
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1. GIRiS

Dogada rahatca bulunabilen ve atik olarak degerlendirilen malzemelerin faydali bir
sekilde geriye doniistiiriilebilmesi i¢in yapilan ¢alismalar son yillarda artmistir. Bu
caligmalarin baslica amaglarindan biri de bu atiklarin g¢evreye verdigi zararlarin
etkilerini azaltmaktir. Polimer kompozit malzemelerin gelistirilmesi fikrinin temelinde
bu sebepler yatmaktadir. Arastirmacinin yasadigi bolgenin cografi kosullar1 ve
yetistirilen bitki/lirlin ¢esitliligi, yapilan arastirmada kullanilacak malzemeyi de
belirlemektedir. Calismamizda dolgu malzemesi olarak o6zellikle Ege bolgesinde
fazlaca bulunabilen ve atik olarak tarlalarda kalan enginar sap1 kullanilmustir. Literatiir
incelendiginde termoplastik matrisli kompozitlerin liretim maliyetinin diisliriilmesi ve
cevreye olasi zarariin azaltilmasi i¢in kenaf, sisal, hint keneviri, rami, seker kamis,
hindistan cevizi lifi gibi ligno-seliilozik malzemelerle takviyelendigi goriilmiistiir [1].
Ayrica lingoseliiloz bakimindan zengin olan musir, bugday, piring, kakao kabugu,
misir kogani, tarimsal atiklarin da benzer avantajlarindan dolay:1 takviye/dolgu
malzemesi olarak kullanildig1 ¢alismalara rastlanmaktadir [2]. Bu atik tiirlerinin
literatiirde lignoseliilozik esasli atiklar (odun ve tarimsal atiklar) olarak gectigini
goriilmektedir. Bu konuda iilkemizde yapilan calismalara literatiir kisminda daha
detayli olarak deginilmistir. Bu sayede malzeme agirliginin azaltilmasi, dayaniminin
arttirtlmasi ve tiretim maliyetinin disiiriilmesi gibi bir¢ok iyi 6zellik kazandirilirken,

malzemelerin kolay bir bicimde geri doniisiimiiniin de saglanmasi amaglanmaktadir
[3].

Biyokompozit malzeme {iretiminde ligno-seliilozik malzemeler ile birlikte genel
olarak yiiksek yogunluklu polietilen (HDPE), polipropilen (PP) ve polivinilkloriir
(PVC) kullanilmaktadir [4]. Bu polimer ¢esitleri saf veya geri doniisiimlii plastikler
olarak degerlendirildiklerinden, termoplastik polimer kompozit iiretiminde siklikla
kullanildiklar1 goriilmektedir [5]. Son yillarda kompozit malzeme {iretiminde
dolgu/takviye malzemesi olarak ligno-seliilozik malzemelerin kullanimi1 6nemli
derecede artmistir. Malzemelere istenilen fiziksel ve mekanik 6zellikleri kazandirmak

ve malzeme maliyetlerini diisirmek i¢in dolgu/takviye malzemesi olarak



organik/inorganik malzemeler matris igerisine eklenebilmektedir. Ayrica bitkisel lifler
1yi bir ses absorplama ve titresim sonliimleme 6zelliklerine de sahiptir [6]. Tarimsal
atik olan enginar sap1 cesitli islemler ile mikron boyutlara indirgenerek dolgu
malzemesi olarak kullanilabilir. Enginar gévde ve yapraklarindan elde edilen atiklar
polimerlerde dolgu malzemesi olarak kullanilarak bir katma deger kazandirilabilir.
Enginardan hem iiriin olarak hem de atiklarinin katma degere doniistiiriilerek daha
fazla fayda saglanabilmesi i¢in iilkemizde cesitli arastirma calismalar1 yapilmaktadir
[7-8]. Polimerin termal ve mekanik Ozellikleri iyilestirmek i¢in malzeme {iretimi
sirasinda  mineral dolgular kullanilabilir. Yapisal olmayan uygulamalarda
kullanilabilir biyokompozitler {iretmek i¢in, her iki dolgu malzemesinin iistiin

ozellikleriyle yeni bir hibrit kompozit malzemenin gelistirilmesi degerlendirilmistir.

1.1. Amag

Bu ¢alismada ozellikle Ege bolgesinde ¢okca bulunan ve atik olarak tarlada bertaraf
edilen enginar saplarinin mekanik 6giitiilmesi ile elde edilen partikiillerin polipropilen
matrisli kompozit malzeme iiretiminde kullanilabilirli§i amaglanmistir. Bu sayede
tarimsal atik kategorisinde yer alan bu malzemenin bir ekonomik degere cevirilip

cevirilemeyecegi hususu incelenmistir.

Calisma kapsaminda tarimsal atik olarak enginar saplarinin mekanik Ogiitliclide
ogiitiilerek elek sarsma cihazi vasitasiyla 250 mikron altina elenmistir. Agirlik¢a %10,
%20 ve %30 oranlarinda E pargaciklar iceren E-PP kompozitler ve E-W-PP hibrit
kompozitlerin iiretilmesi i¢in yliksek hizli termo-kinetik karistirict kullanilmigtir. Elde
edilen mekanik sonuglar degerlendirildikten sonra, belirlenen bir oranda agirlik¢a %x
E partikiilleri kullanilarak ve agirlik¢a %3, %5 ve %7 W iceren hibrit kompozitlerin
iiretilmesi amaglanmistir. PP’nin mekanik ve termal 6zelliklerinin iyilestirilmesinin
yaninda, polimer kullanimin azaltilarak, hammadde maliyetinin diisiiriilmesi

hedeflenmistir.

1.2. Arastirmanin Onemi

Bu arastirmada E ve W partikiilleri PP i¢in dolgu malzemesi olarak kullanilarak PP
matrisli biyokompozit malzemeler {iretilmistir. Bu dolgu malzemelerinin PP matrisli

kompozit malzemelere olan etkisinin anlasilabilmesi i¢in malzeme i¢ine konulan E ve



W partikiil oranlar1 degistirilmistir. Bilhassa tarmmsal atik olan enginar saplarinin
cevreci (tarimsal atiklarin bu sekilde kullanilmasi ile karbon ayakizinin azaltilmasi
saglanmasi) ve ekonomik bir deger olarak lilke ekonomisine katki saglanmasi 6nem
arz etmektedir. Enginar sap1 gibi tarimsal atiklarin mekanik olarak ogiitiilmesi ve
belirli partikiil boyutlarina indirilmesi ile termoplastik bir polimer olan PP igerisine
katilmast polimer maliyetini azaltmak i¢in son derece Onemlidir. Termoplastik
polimerlerin pek¢ogu yurtdisindan ithal edilmekte olup, biiyiik oranda yurtdisina déviz
ciktis1 olmaktadir. Tarimsal atiklarin yapisal olmayan bina uygulamalarinda 6rnegin
havuz kenar1 dosemeleri, pencere ve kapi pervazlari, ¢it, peyzaj iiriinleri ve otomotiv
i¢c aksam pargalarinda kullanilma potansiyeli oldugundan, bu tiir {iriinlerde tarimsal
atiklar kullanilarak katma deger yaratilmasi ile ulusal ekonomiye katki saglanabilir.
Bu tarimsal atiklar ile {iretilen biyokompozitler kismen odun-polimer kompozit (OPK)
uriinlerine alternatif olarak kullanilabilir. Tez kapsaminda E ve W ile hibrit
biyokompozit malzemelerin gelistirilmesi ilk defa literatiirde sunulacagindan dolay1

bilimsel agidan 6nem arzetmektedir.

Tez kapsaminda yapilacak c¢alismalar ile tez Ogrencisine partikiil takviyeli
termoplastik kompozitlerin {iretimi ve karakterizasyonlar1 konusunda deneyim, bilgi
ve tecriibe kazandiracaktir. Elde edilen bu bilgi ve tecriibe birikiminin akademik olarak
yayinlanmast ile birlikte toplumun kullanimina sunularak istifade edilebilmesi

arastirmanin onemini arttirmistir.

1.3. Literatiir Arastirmasi

Polimer matrisli kompozit malzemelerin gelistirilmesi {izerine bilimsel arastirmalar
yiirliten arastirmacilar, ¢cevreye verilen zararin etkilerini en aza indirmek amaciyla geri
doniisimii olan malzemelerin tasarimi ve iretimi istegindedirler. Termoplastik
matrisli kompozit malzemelerin iiretilmesinde gerek iiretim maliyetinin azaltilmas1 ve
gerekse ¢evreye verilen zararin en aza indirilmesi amaciyla termoplastik malzemeler
ile birlikte kenaf, koton, sisal, hint keneviri, rami, seker kamisi, hindistan cevizi lifi
gibi ligno-seliilozik malzemeler kullanilmaktadir [9-18]. Polimer matrisli kompozit
malzemelerde lignoseliilozik malzemelerin kullanilmasit polimere diisiik agirlik,
yiiksek dayanim, diisiik 1s1l genlesme katsayis1 ve diisiik maliyet gibi bircok 6zellik
kazandirmaktadir [3].



Biyokompozit malzeme iiretiminde dolgu veya takviye malzemesi olarak
lignoseliilozik malzemeler ve matris malzemesi olarak polietilen (PE), polipropilen
(PP) ve polilaktik asit (PLA) gibi termoplastikler kullanilmaktadir [19]. Son yillarda
yapilan bilimsel yaymlar incelendiginde kompozit malzeme iiretiminde farkli matris
malzemeleri ile birlikte dolgu/takviye malzemesi olarak lignoseliilozik malzemelerin
kullaniminin 6nemli derecede arttig1 goriilmektedir [20]. Termoplastik matris
malzemesi PP ¢ok 6nemli ticari polyolefinlerden biri olmakla birlikte otomotiv ve
havacilik endiistrilerinden evde kullanilan plastik iiriinlere kadar ¢ok genis kullanim
alanina sahiptir. Istenilen fiziksel ve mekanik &zellikleri saglamak ve ayrica diisiik
maliyet olusturmak i¢in c¢esitli dolgu ve takviye malzemeleri matris igerisine
eklenebilmektedir. Bitkisel kaynaklardan elde edilen dolgu malzemeleri ve mineral
dolgu malzemeleri termoplastik polimer matrisinin igerisine eriyik halde
karistirilabilmektedir ve son iiriiniin fiziksel, mekanik ve termal 6zelliklerini dogrudan

etkileyebilmektedir. Farkli bitkilerin hasat sonucunda meyana gelen atik miktarlari

birbirinden farklidir [21].

Tablo 1.1’de 19 Kasim 2008 tarihinde Orman Genel Miidiirligii’nde yapilan
toplantida Nedim Saracoglu tarafindan sunulan ¢aligmada yer alan tilkemizin yillik

biyokiitle potansiyeli goriilmektedir.

Tablo 1.1 : Tiirkiye'nin Yillik Biyokiitle Potansiyeli. [22]

Biyokiitle Yillik Biyokiitle
(milyon ton)

Yillik bitkiler 55
Cok yillik bitkiler 16
Orman atiklari 18
Tarim endiistrisi atiklari 10
Odun endiistrisi atiklar1 6
Hayvan atiklari 7
Diger 5

Toplam 117

Yesil bitkilerin fotosentez yoluyla gilines enerjisini kimyasal enerjiye depolamasiyla
olusan ve canli organizmalarin kdkeni olan organik madde kaynaklarina biyokiitle
denmektedir. Tarimsal veya hayvansal kokenli tim dogal maddeler, biyokiitle enerji
kaynag olarak kabul edilmektedir. Biyokiitle enerji kaynaklar1 ¢ok cesitlidir. Ornek
vermek gerekirse; Odun (enerji ormanlari, aga¢ artiklari), Yagh tohum bitkileri

(aycicek, kolza, soya, aspir, pamuk, v.b), Karbonhidrat bitkileri (patates, bugday,



muistr, pancar, v.b), Elyaf bitkileri (keten, kenaf, kenevir, sorgum, v.b.), Bitkisel artiklar
(dal, sap, saman, kok, kabuk v.b), Hayvansal atiklar ve Sehirsel/Endiistriyel atiklardan

s0z etmek miimkiindiir [23].

Tablo 1.2’de tilkemizin tarimsal atik potansiyeli goriilmektedir [22]. Bu veriler her y1l
yenilenmekle birlikte genel olarak fikir sahibi olunmasi agisindan eklenmistir.
Ulkemizde enginara olan talep ile birlikte artan iiretim kapasitesinin gdéz oniinde
bulundurularak enginar sap1 i¢in de yillik tiretim miktarinin ve tiretime bagli olarak
elde edilebilecek enerji potansiyelinin arastirilarak katma deger potansiyeli olup

olmadig1 hususu hakkinda ¢alismalar yapilmasinin 6nemli olacagini belirtmek isterim.

Tablo 1.2 : Tiirkiye nin Tarimsal Atik Potansiyeli [22]

Tarimsal Atik Yillik Uretim

(milyon ton)
Bugday samani 26,4
Arpa samani 13,5
Misir sap1 4,2
Pamuk ¢icegi kabugu 2,9
Aycigegi kabugu 2,7
Seker kamisi atig1 2,3
Findik kabugu 0,8
Yulaf samani 0,5
Cavdar samani 0,4
Piring kabugu 0,4
Meyve kabuklar1 0,3
Toplam 54,4

Enginar gévde ve yapraklarinin 6nemli bir atik olusturdugu goriilebilir. Tarimsal bir
atik olan enginar saplarinin ekonomik bir degeri yoktur ve ¢cogunlukla atik olarak bos
arazilere birakilmaktadir. Bu enginar saplarinin mekanik olarak dgiitiilmesi ile mikron
boyutlarina indirilmesi ile polimer matris igerisinde dolgu malzemesi olarak kullanimi1
miimkiindiir. Bu atiklarin polimerlerde dolgu malzemesi olarak kullanilmasi enginar

atiklarina bir katma deger kazandiracaktir.

Literatiire bakildiginda PP matrisli kompozit malzemelerin kompozit levha olarak
kullanim alan1 olduguna rastlanmistir. 2002 yilinda KSU Fen ve Miihendislik
Dergisi’nde yayinlanan Kahramanmaras Siitcii Imam Universitesinde baslikli makale
ornek olarak gosterilebilir. Bu makalede Tiirkiye nin yonga ve lif levha gibi iiriinlere

alternatif olacak kompozitler liretme potansiyeli incelenerek tarim atiklarinin yeni lif



kaynaklar1 olarak yonga ve lif levha gibi kompozit malzemelerin iiretilmesinde

kullanilabilirligi ve faydalari ele alinmistir [24].

TMMOB Tekstil Miihendisleri Odast Dergisi’nde 2011°de yayimlanan “Seliiloz Esash
Dogal Liflerin Kompozit Uretiminde Takviye Materyali Olarak Kullanimi” isimli
makalenin, dogal lif takviyeli kompozit malzemelerde dolgu/takviye malzemesi olarak
kullanilan seliiloz esasli dogal lifler, i¢yapilari, mekanik ve fiziksel 6zellikleri ve
matris polimerleri ayrintili olarak incelendiginden faydali oldugu degerlendirilmistir.
Ayrica bu ¢aligmada dogal lif takviyeli kompozit malzemelerin iiretiminde en ¢ok
kullanilan teknikler detaylariyla agiklanarak, onceki calismalar ile desteklenmistir

[25].

Biyokompozitler odun veya yillik bitkilerden elde edilen unlarin gesitli plastiklerle
karigtirilmasiyla elde edilir. Son yillarda tarimsal atiklarin polimer matrisi igine
katilmasiyla elde edilen kompozitler de literatiirdeki bagka bir arastirma alanidir. Elde
edilen biyokompozit malzemelerin 6zelliklerinin iyi olmasi sayesinde genis bir
kullanim alani vardir diyebiliriz. Kompozit malzemelerin temel karakteristigi kabul
edilen karisimdaki malzemelerden daha iyi 6zellikler gosteren bir malzeme elde etme
durumu biyokompozitler i¢in de gecerlidir. Incelenen bir 6rnek de okaliptus odun unu,
pamuk karpeli ve bugday saplar1 kullanilarak elde edilen OPK’larin 6zelliklerinin

arastirlldig1 goriilmiistiir [26-27].

Lignoseliilozik esash atiklarin termoplastik polimerler igerisine dolgu maddesi olarak
kullanilmasina verilebilecek bagka bir 6rnekte lignoseliilozik esasl atik olarak odun
unlari, bugday saplar1 ve fistik kabuklarinin, termoplastik polimer olarak ise atik
polistiren bardaklarin kullanildigi bir calismaya da rastlanilmistir. Elde edilen
sonuglara gére odun unlar1 kullanilarak iiretilen kompozitlerin, bugday saplar1 ve fistik
kabuklar1 ile iiretilenlere gére mekanik 6zellik bakimindan daha iyi performans

sagladig1 tespit edilmistir [5].

Bagka bir calismada ise tarimsal atik olarak asma ¢ubugu kullanilmistir. Bu ¢aligmada
cesitli oranlarda asma ¢ubugu katkisi ile iiretilen HDPE kompozit malzemelerin termal
ve mekanik 6zellikleri karakterize edilmistir. HDPE’ye asma ¢ubugu ilave edilmesi ile
malzemenin elastisite degerlerinde artig gozlemlenmistir. Agirlikca %20 asma ¢ubugu
ilave edilen HDPE matrisli kompozit malzemenin ise iiretilen malzemeler arasinda en

iyi ¢ekme ve egilme mukavemetine sahip oldugu sonucuna ulasilmistir [28].



Bagka bir c¢alismada da tarimsal atik olarak findik kabuklarinin kullanildigt
goriilmiistiir. Bu c¢alismada polimer matrisli kompozit malzemelerin iiretiminde
polipropilen (PP) ve atik findik kabuklarindan elde edilen unlar kullanilmistir. Farkli
karisim oranlart kullanilarak iiretilen kompozit malzemelerin ¢ekme, egilme, darbe
direnci ve su alma degerleri gibi 6zellikleri incelenmistir. Calisma sonunda verilen
bilgiye gore iiretilen kompozit malzemeler arasinda en iyi sonucu, agirlik¢a %30
oraninda findik kabugu unu igceren kompozit malzemenin verdigi sonucuna
ulagtlmistir. Yapilan calismada atil durumda bulunan findik kabuklarinin {iretime

katilarak katma deger saglanabilecegi hususuna vurgu yapilmistir [29].

Bagka bir calismada da kompozit malzeme iiretmek i¢in tlilkemizde siklikla tarimsal
atik olarak bulunabilen piring saplari, HDPE ile karistirilmis ve baglayici ajan olarak
da maleik anhidrit graft edilmis polietilen (MAPE) kullanilmistir. Uretilen
malzemelerin mekanik ve fiziksel 6zellikleri incelenmistir. Uretim sonrast ASTM
standartlarina uygun olarak testlerden sonrasi piring sap1 eklenen HDPE nin mekanik
ve fiziksel 6zelliklerinde goreceli olarak iyilesmeler oldugu gozlemlenmistir. Cekme
dayanimu artis, elastisite modiiliinde artis, darbe direncinde diisiis, egilme direncinde

hemen hemen aynilik, su alma 6zelliginde azalma gibi sonuglar elde edilmistir [30].

Vollastonit kalsiyum metasilikat (CaSiO3) olup dogal bir mineraldir. Metalik

olmayan, ignemsi bir yapiya sahip, alkali (pH 9.8) ve beyaz renge sahip bir mineraldir.

Vollastonit seramik, plastik ve boyalarda dolgu malzemesi olarak kullanilmaktadir.
Vollastonit dolgu malzemesi pazarinda diger beyaz dolgu malzemeleriyle rekabet
edebilmektedir. Vollastonit diisiik su emme, diisiik recine gereksinimi, 1s1l kararlilik,
1s1l iletkenlik, kimyasal saflik gibi 6zelliklere sahiptir [31-32]. Dolgu malzemelerine
yiiksek parlaklik ve beyazlik kazandirmasinin yani sira plastik {iriinlerin kalip ¢ekme,
carpilma ve egilme oOzelliklerini de gelistirir. Asmmma direncini ve kaymayan

zeminlerde siirtlinmeyi arttirir. [31-32].

PP esasli malzemelere tarimsal atiklarin dolgu malzemesi olarak eklenmesiyle elde
edilen kompozit malzemelere bir diger 6rnek ¢aligmada da piring sap1 ve asma ¢ubugu
PP ile hem ayr1 ayr karistirilmis, hem de {igii birlikte karistirilarak hibrit matris
kompozitler iiretilmistir. Hibrit matris kompozitler ile de c¢alisilmasit agisindan
calisgmamiza benzer bir olarak degerlendirilmektedir. Bu calismada elde edilen

kompozit malzemelerin mekanik (¢ekme ve egilme dayanimlar1 ve elastisite ve egilme



modiilleri) ve termal (bozunma, erime ve kristallesme sicakliklar1 vb.) o6zellikleri
incelenmistir. Uretilen hibrit matris kompozitlerin ve piring sap1 ile PP karistirilarak
elde edilen malzemelerin saf PP’ye kiyasla daha iyi mekanik ve termal ozelliklere

sahip oldugu goriilmiistiir [33].

Literatiire bakildiginda dikkate deger baska bir ¢alismanin da 2011 yilinda yayinlanan
“Dogal Lif Takviyeli Polimer Kompozitlerin Gerilme Ozelliklerine Genel Bakis”
isimli makalenin oldugu goriiliir. Bu makalede dogal elyaf takviyeli polimer
kompozitlerin dayanim 6zellikleri irdelenmistir. Dogal liflerin, sentetik lif takviyeli
polimer malzemelere bir alternatif olabilecegi hususu bu alanda yapilan bilimsel
caligmalarin sayisini ve niteligini de arttirmistir. Calismada dogal ve el yapimi fiber
malzemelerin ¢esitli 6zellikleri kiyaslanarak tablolar halinde verilmistir. Bu sayede bu
alanda calisma yapacak arastirmacilara baslangi¢c noktasi segebilmeleri agisindan
karsilastirma kolaylig1 saglamaktadir. Cesitli malzemelerin bir ok mekanik 6zellikleri
irdelenerek elde edilen grafikler, tablolar ve sekillerden bu agidan faydalanilabilecegi

degerlendirilmektedir [34].



2. KOMPOZIT MALZEMELER

2.1. Kompozit Malzemenin Tanim

Kompozit malzemeler adindan da anlasilacag: iizere en az iki ve farkli 6zelliklerdeki
malzemelerin uygun kosullarda biraraya getirilmesi ile olusturulur. Her malzemenin
kendisine has mekanik ve fiziksel 6zellikleri vardir. Malzemenin mekanik 6zellikleri,
uygulanan yiik ve gerilmeye kars1 malzemenin nasil davrandigini gdsterir. Dayanim,
stineklik, malzemenin ani yiik (darbe), devamli degisen yiik (yorulma), yiiksek sicaklik
altinda (siirlinme) veya asinma sartlarinda nasil davrandigi malzemenin mekanik
ozelliklerindendir. Malzemenin fiziksel 6zellikleri hem gordiigii isleme hem de ic
yapisina baghidir. Malzemenin elektriksel, manyetik, termal, elastiki o6zellikleri ve

kimyasal davranislar fiziksel 6zellikleri olarak degerlendirilir [35-37].

Kompozit malzemelerin en Onemli avantaji bir malzemeden elde edilemeyen
ozelliklerin bir veya daha fazla malzemenin bir araya getirilerek elde edilebilmesine
olanak tanimasidir. Kompozit malzemeler ile daha hafif, daha saglam, daha siinek,
yiiksek sicakliga daha dayanikli malzemeler tiretilebilir. Kompozit malzemelerin diger
bir giizelligi de ihtiyaciniz olan 6zelliklere gore malzeme iiretimine imkan tanimasidir.
Ozellikle ileri teknoloji gerektiren havacilik, uzay ve askeri alanlarda kompozit

malzemeler vazgecilmez ve siirekli gelistirilen bir alan olarak benimsenmistir [35].

Kompozitlerde kullanilan takviye malzemeleri farkli morfolojilere sahiptir. Bu takviye
malzemelerinin kullanilmasiyla elde edilen malzemelerin yiik tasimasi, dayaniklilik,
rijitliginin ve dayanim gibi 6zellikleri istendigi sekilde arttirilmasi saglanabilmektedir.
Takviye malzemesinin kullanimindaki temel amag, malzeme {izerine gelen yiikiin
taginmasi, matrisin rijitliginin ve dayaniminin arttirilmasinin saglanmasidir. Kompozit
malzemelerin iiretim siirecinde kullanilan ilave malzemeler ile performans artist,
ylizey kalitesi artisi, iiretim maliyetlerinde disiis, hizli ve kolay iiretilebilmesi
saglanmaktadir. Bu ilave malzemelerine kullanim sikligina gore Ornek verecek
olursak, dolgu malzemeleri, kiirlesme siirecini hizlandirmak iizere kullanilan

katalizorler, kalip ayiricilar, jelkotlar gibi malzemeler siralanabilir. Kompozit
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malzemelerin iiretiminde profesyonel {iiretim siireglerine dayali 6zel yoOntemler

uygulanmaktadir [35-37].

Ozetle bir malzemeyi kompozit malzeme olarak nitelendirebilmek igin dogada saf
halde bulunan malzemelerin kullanim amacina gére malzeme 6zellikleri iyilestirilerek
biraraya getirilmesi gerekmektedir. Bu birlestirilen malzemeler birbirleri icerisinde
coztinmezler. Elde edilen kompozit malzemenin muhteviyatinda bulunan
malzemelerin tek basina sahip olmadigi 6zelliklere sahip olan bir malzeme olmasi

gerekmektedir [38].

2.2. Kompozit Malzemelerin Ozellikleri

Kompozit kelime manasi olarak karisim manasina gelmektedir. Burada amag
karisgtmdaki malzemelerin en iyi ozelliklerini kompozit malzemede bir arada
toplamaktir. Bu karigimda bir araya getirilen malzemeler birbirleri igerisinde
coziinmezler. Yani ¢oziinen ve ¢ozen bilesenler yoktur. En temel 6zelligi ise iiretim ve
kullanim amacindan da anlagilacagi lizere dogal malzemelere nazaran daha iyi
ozellikler elde edilebilmesidir. Kompozit malzemelerin bilesenleri arasinda atom
aligverisi bulunmaz ve bu bilesenler kimyasal olarak birbirlerini etkilemezler. Eger
malzemeler birbiri igerisinde ¢dzilinlir ve atom seviyesinde bir karisim s6z konusu
olursa bu tliir malzemelere kompozit degil alagim denilmektedir. Kompozit
malzemelerin 6zellikleri disiiniildiigiinde bu farklilik gézden kagirilmamalidir [35-

37].

Kompozit malzemelerde bilesenler karisimda nanometre dlgeginde yer aliyorsa, bu tip
kompozitlere nano kompozitler denilmektedir. Kompozit malzeme denildiginde
“matris” ad1 verilen bir ana malzeme ve dolgu/takviye malzemesi olarak kullanilan ve
daha mukavim bir malzemeden olusan “dolgu/takviye elemani1” diislintilmelidir.
Burada dolgu/takviye elemani kompozit malzemenin mukavemet ve yiikk tasima
ozelliklerini arttirirken, matris malzeme ise plastik deformasyona gegiste olusabilecek
catlak ilerlemelerini 6nleyici rol oynar ve kompozit malzemenin daha ge¢ kopmasini
saglar [36]. Matris kompozit malzemeye seklini verirken dolgu elemanini da gevresel
etkilerden korur. Matris, takviye elemanina bagli bir 6zellik olan tokluk 6zelligine
katki saglar. Dolgu/takviye elemani elde edilen kompozit malzemenin termal
genlesme katsayisiiletkenlik ve termal taginim gibi 6zelliklerinde baskin rol oynar.
[35-37].
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2.3. Biyokompozit Malzemeler:

Biyokompozit malzemelere geleneksel malzemelere alternatif olabilme potansiyeli
sebebiyle ilgi ve talep her gecen giin artmaktadir. Biyokompozit malzemeler, sentetik
elyaflar (karbon, cam, vb. elyaflar) veya re¢ineler (poli vinil alkol, epoksi vb.) yerine
dogal elyaflar veya dogal reginelerle iiretilir. Yesil kompozit denmesinin asil sebebi
de bu ozelligidir. Biyokompozitler jiit, sisal, keten, kenevir, bambu, sag, ylin, ipek vb.
biyolojik bazli lifli bitkilerden veya hayvanlardan elde edilirler. Dogal kauguk,
polyester gibi malzemelerde bitkilerden iiretilir. Dogada rahat bir sekilde geri
doniistiirtilebildigi ve ¢evreci olmasi biyokompozitlere olan ilgiyi daha da arttirmstir.
Uriin olarak kullanilan malzemelerin genellikle atik olarak nitelendirilen malzemeler
olmasi geri donilisiim saglanabilmesi agisindan da Onemlidir. Biyokompozitlerin
karsilagtirilabilir mekanik ozellikleri sayesinde bir¢ok farkli alana uygun {iriin

gelistirilmesini de miimkiin kilabilmektedir.

Biyokompozit malzemeler daha hafif, daha ucuz, daha giivenli olmasi sebebiyle
otomotiv endiistrisinin gelecekteki uygulamalar1 agisindan umut vaat edici malzemeler
olarak goriilmektedir. Yukarida bahsedilen ¢evreci etkenler de otomotiv endiistrisi gibi
malzeme yogunluklu caligan endiistrilere alternatif malzeme olmasi agisindan
biyokompozitlerin destek gdérmesini kolaylastirmaktadir [39]. Bu c¢alisma, son
trendleri, mekanik ve kimyasal Ozellikleri ve biyokompozitlerin son yillarda

uygulanmasini gézden gecirmektedir.

2.4. Kompozit Malzemelerin Siniflandirilmasi

2.4.1. Matris malzemesine gore kompozit malzemeler

Matris malzemesine gore kompozitlerin simiflandirilmas: Sekil 2.1 de verilmistir.
Sekilde goriildiigii lizere matris malzemesine gore kompozitleri 3 sinifa ayirmak

miumkindiir.
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Termoset Polimerleri
(thermoset polymers)
Polimer Matrisli Kompozitler Termoplastik Polimerler
(polymer matrix composites) (thermoplastic polymers)
Elastomerler
(elastomers)
Metaller ve Alasimlar
(metals and alloys)
intermetalikler
(intermetallics)
Oksitler
(oxides)
ramik Matrisli :
i .at . Oksit Olmayanlar
Kompozitler
(non-oxides)
(ceramic matrix composites)

Metal Matrisli Kompozitler
(metal matrix composites)

Kompozit
Malzemeler

Karbon
(carbon)

Sekil 2.1 : Matris Malzemesine Gore Kompozitlerin Siniflandirmast. [35]

2.4.1.1. Polimer Matrisli Kompozitler (PMK)

Polimer matrisli kompozitler termoset, termoplastik ve elastomerler olmak iizere ii¢
gruba ayrilirlar. Yaygin olarak siirekli fiber takviyeli olarak kullanilirlar. Epoksi ve
polyester PMK’larin en 6nemli termoset regineleridir. Termoplastik regine olarak PP
ve polyamid regineler yaygin olarak kullanulmaktadir. PMK’larda takviye malzemesi
olarak genellikle cam fiber, kevlar fiber ve karbon fiber kullanilmaktadir. PMK’larin
iiretiminde elle yatirma, pultriizyon metodu, filament sarma, enjeksiyon kaliplama ve

ekstriizyon gibi yontemler kullanilmaktadir.

Uretilen malzemerin hafif olmasi, malzemelerin tasimacilik endiistrisinde ve katma
degerli alanlarda (havacilik, uzay, otomotiv) kullanilmasini saglamaktadir. Korozyon
direncinin yiliksek olmasi denizcilik endiistrisinde kullanimda bir tercih sebebidir.
Ayrica yanmazlik ozellikleri 6zellikle otomotiv endiistrisi ve yanmazlik gerektiren

alanlar i¢in kullanilmalarin1 da saglamaktadir [35-37].

2.4.1.2. Metal Matrisli Kompozitler (MMK):

MMK’larda ana yap1 matris metallerden olusurken, seramik gibi bir dolgu/takviye
malzemeside kullanilmaktadir. Cok uzun yillardir MMK’lar iizerinde yogunlagan

aragtirmalara bakildiginda, bu malzemelerin kullaniminin yaygin oldugu, ¢ok farkli
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tirlerinin  kullanilabildigi ve malzeme se¢iminde hi¢bir smirlama olmamasi
literatiirdeki olumlu 6zellikleri olarak gdze ¢arpmaktadir. Uretilen MMK malzemenin
elastisite modiiliinii ve asinma dayanimi artmaktadir. Ayrica, bu malzemelerin kirtlma
toklugu ve basma dayanimi daha yiiksektir. MMK’lar havacilik/uzay endiistrisinde,
savunma sanayii sektoriinde ve otomotiv endiistrisinde yaygin olarak kullanilmaktadir

[35-37].

2.4.1.3. Seramik matrisli kompozitler (SMK):

Yapisal 6zellikleri incelendiginde seramik malzemelerin ¢ok sert ve kirilgan olduklar1
goriilmektedir. Seramik malzemelerin sicaklik dayanimlart yiksektir. Diisiik
yogunluga sahip olan bu malzemelerin 1s1l sok direnci ve toklugu diistiktiir. Seramik
malzemelerde dolgu veya takviye malzemeleri malzeme dayanimin arttirtlmasi ve

tokluk 6zelliginin iyilestirilmesi i¢in seramik fiberler ile takviyelenmektedir [35-37].

Ayrica seramik matrisli malzemeler icin karbon ve cam fiberler 6zel amaclar igin
(yiiksek sicaklik uygulamalar1) gelistirilmektedir. Savunma sanayii, havacilik/uzay
sanayii gibi katma degerli endiistrilerde sandvi¢ yapili SMK’lar kullanilmaktadir. Son
zamanlarda yapilan c¢alismalar incelendiginde SMK’lar sadece yukarida bahsedilen
katma degerli endiistrilerde degil, biyomalzeme olarak insan viicudunda da

kullanilmaya baglandig1 goriilmektedir. [35-37].

2.4.2. Takviye malzemesine gore kompozit malzemeler

Takviye malzemesine gore kompozitlerin siniflandirilmast Sekil 2.2°de verilmistir.
Sekilde goriildiigii lizere takviye malzemesine gore kompozitleri 5 smifa ayirmak

miumkindiir.

2.4.2.1. Siirekli Elyaf Takviyeli Kompozitler

Ana malzeme olarak kullanilan polimer matris iizerinde elyaflarin yerlesimi elde
edilen kompozit malzemenin dayanimini 6nemli 6lgiide etkilemektedir. Matris i¢inde
elyaflarin birbirlerine paralel olarak yerlestirilmesi yiiksek dayanim saglarken,
elyaflarin dik dogrultuda yerlestirilmesi ile diisiik dayanim elde edilmektedir.
Elyaflarin takviye olarak iki boyutlu olarak yerlestirilen malzemelerle elde edilen
kompozit malzemelerde her iki yonde de esit dayanim saglanabilmektedir. Ayrica
izotropik bir yap1 olusturmak istenirse matris yapisina homojen bir sekilde kisa

elyaflar yerlestirilebilir [35-37].
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Kompozit
Malzemeler

B Tabakah Kompozitler
(Layered Composites)

Hibrit
Kompozitler
(Hybrid Composites)

Sekil 2.2 : Takviye Malzemesine Gore Kompozitlerin Siniflandirmast. [35]

2.4.2.2. Parcacikh kompozitler:

Matris i¢inde baska bir malzemenin pargacik olarak bulunmasi sonucu elde edilen bu
tiir kompozitler izotropik yapidadirlar. Elde edilen kompozit malzemeler her yerinde
ayn1 Ozellikleri gosterirler. Bu tiir malzemelerde bilesenler birbirleri igerisinde

¢oziilmezler, kimyasal tepkimeye gegmezler [35-37].

Malzemelerin 6zelliklerinin bu yontem ile istenilen seviyede ve homojen bir bi¢imde
belirlenmesi bilhassa ugak motor pargalar1 gibi yiiksek sicaklikta ve yiiksek dayanima
ihtiya¢ duyulan hassas malzemelerin iiretiminde tercih edilmektedirler. Eger matris
icerisine konulan dolgu/takviye elemaninin boyutu nanometre seviyesinde olur ise bu

sekilde elde edilen kompozitlere nanokompozit denir [35-37].

2.4.2.3. Tabakal kompozitler:

Tabakali kompozitler matristen daha dayanimli fiberlerin veya fiber orgii gibi
malzemelerin matris ile birlestirilmesi suretiyle fretilirler. Birden fazla tabaka
birlestirilerek elde edilirler. Tabakali kompozitler sanayiinin bir ¢ok alaninda ¢ok

yaygin bir sekilde kullanim alanina sahiptir. Fiberlerin dizilis yoniine gére malzemenin
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istenilen yonde dayanim 6zellikleri (¢ekme dayanimmi gibi) belirlenebilir. Bu yonii de

tabakali kompozitler kullanim alaninin yayginlasmasina katki saglamistir [35-37].

Tabakal1 kompozit malzemelerin sandvi¢ benzeri bir yap1 kullanilarak daha hafif ama
daha dayanimli olmasi saglanabilir. Bu islemde iki tabaka arasina, bal petegi vb. bir
farkli formdaki malzeme yerlestirilir. Bu tiir kompozit malzemelere sandvig

kompozitleri de denilmektedir [35-37].

2.4.2.4. Hibrit kompozitler

Hibrit kompozit malzemeler ayni yapida iki veya daha fazla elyaf ¢esidinin biraraya
getirilmesi siiretiyle elde edilirler. Buradaki amag iiretilen hibrit malzemelerin iki
farkli 6zelliklere sahip kompozitin 6zelliklerinden daha iyi olmasini saglamaktir. Yani
iki malzemenin 6zelliklerini biraraya getirerek istenilen seviyede daha elverisli bir

kompozit malzeme iiretilebilmektedir [35-37].

2.5. Kompozit Malzemelerin Avantajlar1 ve Dezavantajlar:

2.5.1. Avantajlan

Metallere kiyasla kompozit malzemelerin 6zgiil cekme ve egilme dayanimlar1 daha
yiiksektir. Malzeme igerisinde dolgu malzemesi olarak kullanilmasi ile tasarruf
saglanabilir. Kompozitlerin kullanilmasiyla elde edilen biiyiik ve karmagsik sekilli
parcalar, tek bir islemle bir biitiin halinde kaliplanilarak, malzeme ve is¢ilikten tasarruf
saglanabilir. Thtiyaca gére secilen dolgu veya takviye malzemeleri sayesinde, iistiin
elektriksel ozelliklere sahip kompozit malzemeler elde edilebilir. Ozel katki
maddelerinin matris igerisine katilmasi ile kompozit malzemenin 1s1ya olan dayanimi
arttirilabilir. Kompozit malzemeler titresim soniimleme 6zelliklerine sahip olabilirler
ve ¢esitli hava kosullarindan ve korozyondan etkilenmezler. Kaliplama yapilirken
recineye ek olarak ilave edilen pigmentler ile birlikte istenilen renge sahip malzemeler

elde edilebilir [35-37].

2.5.2. Dezavantajlan

Kompozit malzemerin imalatinda kullanilan hammaddelerin fiyatlar1 genel itibari ile
daha ytiksektir. Lamine edilmis olan kompozitlerin 6zellikleri her zaman uygun 6zellik
gostermedikleri icin diisiik dayaniklilik ve lamine edilen katlar arasinda diisiik kesme

dayanimi gosterebilirler. Uretimi yapilacak olan malzemenin iiriin kalitesi iiretim
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yontemine bagli olarak degismektedir. Yani {iriin kalitesi iiretim sekli ve yontemine
dogrudan baglhidir. Kompozit malzemeler ¢ok c¢esitli yapida olabildikleri i¢in mekanik
olarak dayanimlar1 ¢ok fazla degisebilmektedir [35-37].

2.5.3. Kompozit malzemelerin uygulama alanlar

Gilinlimiizde polimer kompozitlerin kullanim alanlar1 asagida verilmistir;

Ulasim sektdriinde; otomotiv sektoriinde govde panelleri, yaprak yaylari, tahrik

mili vb.

Deniz tasimaciliginda; tekne govdeleri, kanolar, kayaklar gibi.

Uzay ve havacilik sektdriinde; ucak govdeleri, uydu sistem pargalari gibi.

Spor endiistrisinde; golf sopalari, kayaklar, olta kamislari, tenis raketleri vb.

Savunma sanayinde; kursungeg¢irmez yelek, zirh pargalar1 gibi.

Biyomedikal sektdriinde; biyomedikal implantlar ve ortopedik aletlerin imalati

gibi.

Kimya sektdriinde; kimyasal depolama tanklari, basinglikaplar, basingli tanklar,

borular, pompa govdeleri ve valfler gibi.
Elektrik endiistrisinde; paneller, kollektorler, yalittm malzemeleri, elektriksel

anahtarlar gibi [35-37].
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3. ENGINAR SAPI VE VOLLASTONIT’IN GENEL OZELLIiKLERIi

3.1. Vollastonit

Vollastonit dogal olarak olusmus bir kalsiyum metasilikattir ve kalsiyum, silisyum ve
oksijenin bilesiminden olugmustur. Metalik olmayan, ignemsi kristal yapiya sahip,

alkalin (pH 9.8) ve beyaz renkli bir mineraldir [31-32].

3.1.1. Vollastonitin mineralojisi, fiziksel ve kimyasal ozellikleri

Vollastonit, piroksen grubundandir. Kristal yapist zincir (Si309)-6 bilesimindedir. Iki
dortylizliiniin aktif oksijenleri bir yanda, iiclincii dortyiizliiniin aktif oksijeni diger
yanda yer alir. Bu diizen mineralin dilinimi, yass1 kristal sekli, lifsel dokusu ile uyum
gostermektedir. Zincirler Ca atomlari ile baglanirlar. Ca atomlari ¢arpik sekizytizliisel
koordinasyon gosterirler. Vollastonit kristalleri yasst olup b eksenine paralel
dogrultulu uzanmistir. En fazla {001} pinakoidine ve {100} prizma yiizeylerine
rastlanilir. Genellikle masif, lifsel topluluklar halindedirler (Sekil 3.1). Birlesme
diizlemi {100} olan ikizler gosterir [41].

X
|
|
[
—a
ol
-’
o

Sekil 3.1 : Vollastonit Kristali. [40]

Vollastonit aslinda kimyasal olarak aktif degildir. Bununla birlikte hidroklorik asit ve
diger giiclii inorganik asitlerde dekompoze olabilirler. Asetik asit gibi organik
asitlerden, ¢ok az etkilenebilir [42]. Vollastonitin bazi tiirleri kisa dalga ve uzun dalga

ultraviyole 151k altinda floresans oOzellik gosterebilirler ve pembe-turuncudan

17



baslayarak yesil-turuncuya kadar ve daha nadir olan mavimsi yesile kadar renk

degistirebilirler [42]. Vollastonit minerali fosforesans 6zelligi de gosterebilir. [41]

Vollastonit mineralinin kirma ve 6gilitme islemleri esnasinda, kendine 6zgii dilinim
ozelliklerinden dolay1, igne sekilli parc¢aciklar olusur. Uriinlere yiiksek dayanim katan
bu pargacik morfolojisi, bir¢ok pazardaki en 6nemli basar1 nedenidir. Sekil 3.2°de
seramik uygulamalar i¢in kullanilan ticari bir vollastonitin pargacik morfolojisi

goriilmektedir. Parcaciklarin ignemsi 6zelligi boy/cap orani ile tanimlanir [40-42]

) /:
=

Sekil 3.2 : Ticari Bir Vollastonitin Pargacik Morfolojisi.

Saf vollastonit parlak ve beyaz renk olup, safsizliklarin tip ve miktarina gore gri, krem,

kahverengi, soluk yesil ya da kirmizi renklerde olabilir [43].

3.1.2. Vollastonit’in olusumu

Vollastonit magmatik kayaglar ile kalkerlerin kontaktlarinda 1s1l metamorfizma iiriinii

olarak olusmaktadir. Vollastonit olusumu asagida tanimlanmaktadir.

"Si02 + CaCO3 = CaSiO3 + CO2 (1)

Silika + kirectasi = vollastonit + karbondioksit

Diistik sicakliklarda, kuvars ve kalsit, kararli bir sekilde birlesme olusturacaktir.
Sicakligin yaklasik 400-450 C°’ye yiikselmesiyle birlikte reaksiyon baglar. 1 * 105 Pa
atmosfer basing altinda gergeklesen bu reaksiyon kalsit veya kuvars ergiyigi bitinceye
kadar devam eder. Vollastonit olusumu ile CO2 yayilimindan dolay1 basing yiikselir,
boylece reaksiyonun devam edebilmesi i¢in yliksek sicaklik ihtiyaci daha da artar (950

C°’ye kadar olabilir). Bu sirada, CO> gazinin dogal kirik ve ¢atlak zonlarina kagma
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egiliminden dolay1 basing azalir. Bu basing diisiisii ile reaksiyon diisiik sicakliklarda
devam eder. Fakat basing yiikseldiginde reaksiyon sicaklig1 birdenbire artis gostermez.

Tersine reaksiyon ve kalsit olusumu gergeklesir.

Vollastoniti olusturan diger sebep, nadiren yiiksek miktarda karbon igerigi olan
ergimis kayadan (magma) vollastonitin direkt kristallesmesidir. Bu magmalarin
kokeni tartismalidir ancak gegerli olan diislince, magmanin muhtemelen alt kabuk ve

iist manto kokenli olmasidir [42-44].

3.1.3. Diinya vollastonit rezervleri ve faaliyetleri

Diinya tiizerindeki vollastonit kaynaklari tam olarak hesaplanmamistir. En biiytlik
rezervler ve kiiresel vollastonit fireticileri Cin, Hindistan, Meksika, Kanada,
Finlandiya, ve Amerika Birlesik Devletleri’nde bulunmaktadir. Diger Onemli
vollastonit kaynaklar1 Avustralya, Kanada, Sili, Fas, Kenya, Namibya, Kuzey Kore,
Pakistan, Giiney Afrika, Sirbistan, Tacikistan, Sudan, Tiirkiye ve Ozbekistan’da
bulunmaktadir [44].

Diinya tizerindeki vollastonit rezervleri tahmini 90 milyon tondur, muhtemel rezerv
tahmini ise 270 milyon ton civarindadir. Ancak ¢ogu biiyiik yatak, tetkik edilmedigi
icin kesin rezerv miktar1 tahmin edilememektedir [44]. 1990 yilina gore kullanim alani
ve tliketim miktar1 hizla artan vollastonitin 2010 yilindaki tiretimi yaklagik olarak %
48°1ik bir artig gdstermistir. Ayrica diinya vollastonit iiretimi verileri incelendiginde,
son 2-3 yila kadar birgok iilkenin vollastonit iiretiminin bulunmadig1 da goriilmektedir.

2010 yil1 islenmis vollastonit satis1 tahmini olarak 490.000 ton civarindadir [44].

Vollastonitin diger kiiciik treticileri Tiirkiye’de Kalemaden, Sili’de Estudios y
Proyectos Mineros Ltda., Fas’ta Morocco Minerals Co., Kenya’da Ati River Mining

Ltd. ve Giiney Afrika’da Namaqua Wollastonite (Pty) Ltd. dir [42].

Tiirkiye’de kaliteli vollastonit yataklart bulunmaktadir. MTA Genel Midiirliigi
kayitlarina gore Tiirkiye’deki bilinen vollastonit yataklar1 Bursa (muhtemel rezerv
1.078.600 ton), Balikesir (miimkiin rezerv 500.000 ton) ve Canakkale illerinde
bulunmaktadir [45]. Ancak vollastonit konusunda detayli bir rezerv tespit ¢aligmasi

yapilmadigindan bu yataklarin ekonomikligi konusunda bilgi verilememektedir.
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3.1.4. Vollastonit’in kullanim ve uygulama alanlar:

Vollastonitin kullanim alanlar1 seramikler, plastikler ve kauguk, asbest yerine
kullanim, metalurji, boya ve kaplamalardir. Bu alanlarda kullanilan vollastoniti,
yiiksek boy/cap oranli vollastonit ve ¢giitiilmiis ya da toz boyutunda olan vollastonit
olarak iki ana gruba ayirmak miimkiindiir. Yiiksek boy/¢ap oranina sahip vollastonit
(boy/¢ap, 10:1 ile 20:1 arasinda olan), 6zellikle plastikler ve kaucuk (toplam tiikketimin
% 19 -25), asbest yerine (% 20-25), az miktarda da boya ve kaplamalar (yaklasik % 2-
5) gibi ¢esitli uygulamalarda fonksiyonel dolgu malzemesi ve takviye malzemesi
olarak kullanilir. Bu uygulamalarda, vollastonit, ilave sertlik, egilme ve darbe

dayanimi saglamaktadir [41-45]

Plastiklerde, yiiksek boy/cap oranina sahip vollastonit son {irlinlerin elektriksel
ozelliklerini, 1s1 ve boyutsal kararliligini gelistirebilir. Vollastonitin 6giitiilmiis boyutta
olanlar1 (toz boyutunda) hem kalsiyum oksit hem de silisyum dioksit kaynagi olarak

kullanilabilir [41].

Vollastonit, diisiik miktarlarda, cam ve cam elyaf endiistrisinde, enerji tiikketimini
azaltmak i¢in kiregtasi ve silika yerine kullanilmaktadir. Ek olarak, asindiricilarda,
kaynak elektrotlarinda, toprak sartlandiricist ve bitki giibresi olarak, kagitta dolgu

malzemesi olarak ve yol malzemesi olarak kullanilmaktadir [43].

Vollastonitin yeni bir kullanim alani da sentetik kemik implantlaridir. Kemik
kayiplarinda kullanilan bu implantlar -vollastonit (genelde a-vollastonitten sentetik
olarak {iretilmis form) icermektedir. Bu implantlar, kemik dokusuyla hizli bir sekilde
giiclii baglar kurdugu icin, omur protezlerinde etkili bir sekilde kullanilmaktadir [41-
44].

3.2. Enginar

Tipik bir Bat1 ve Orta Akdeniz iilkeleri sebzesi olan enginarin (Cynara scolymus L.)
ilk kiiltiire alimmasinin Bati Akdeniz Havzasinda M.S. ilk yiizyilda oldugu
bildirilmistir [46].

Enginar, kapitulum eksen tablasi (¢igek tablas1) ve yapraklarindan gesitli sekillerde
faydalanilan bir bitkidir. Sebze olarak degerlendirilen kismi, “bas” olarak adlandirilan
kapitulum eksen tablasi ile brakte yapraklarin bir araya gelmesiyle olusan ve olgun

olmayan ¢igekleri de igeren organlar toplulugudur. Besin degeri oldukg¢a yiiksek olan
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enginar, igerdii besin maddelerinin zenginligi bakimindan sebze ve meyveler

arasinda ilk siralarda yer almaktadir [47].

Genellikle taze ve konserve olarak tiiketilen enginar tibbi etkisinin yiiksek olmasi
nedeniyle ila¢ sanayiinde de oldukg¢a yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Enginar,
besleyiciligi yaninda insan viicudunun fizyolojik faaliyetlerine de etkide bulunur.
Viicutta biriken toksik maddelerin notrlestirilmesine, kalp faaliyetlerinin
diizenlenmesine ve kan dolasimiyla kilcal damar direncine olumlu etkileri vardir.
Igerdigi “ciarin” (1,5-dicaffeoyl-guinic acid) karaciger, safrakesesi ve bagirsaklarin

diizenli ¢aligmasini saglar [47].

Enginar yetistiriciligi diinyanin bir ¢ok yerinde yapilmakla birlikte, 6zellikle Akdeniz
iilkelerinde ve baz1 Amerika tilkelerinde yogunluk kazanmaktadir. Diinyada 121.509
hektar alanda yapilan 1.176.840 tonluk iiretimde, italya 49.898 hektar alan ve 388.700
tonluk {iiretimiyle ilk sirada bulunmakta; Tiirkiye ise 2.400 hektar alan ve 26.000
tonluk enginar iiretimiyle onbirinci sirada yer almaktadir [48]. Ulkemizde ve diinyada
onemli bir liretim hacmine sahip olan enginarin, bas kismi iiriin olarak tiiketilip; hasat
islemi sonrasi tarlada kalan saplart hi¢bir sekilde degerlendirilememektedir. Yeni
hasat oncesi tarla hazirlama siirecinde yerde kalan enginar saplar1 bir araya toplanarak

yakilmak suretiyle bertaraf edilmektedir.

Tiirkiye’de enginar iiretimi 6zellikle Ege ve Marmara bolgelerinde yogunlagmustir.
Ancak, Akdeniz bolgesinin erkencilikte dnemli olmasindan dolay1 yetistiriciligi son
yillarda bu bolgede de yayilim gostermektedir. Ulkemizde yetistiriciligi yapilan
baslica iki enginar ¢esidi mevcuttur: “Sakiz” ve “Bayrampasa”. Sakiz cesidi erkenci
ozelligi nedeniyle taze tiiketime yonelik tiretilirken, gecci bir ¢esit olan Bayrampasa

genellikle sanayiye (konserve) yonelik iiretilmektedir [49].

Enginar Akdeniz havzasi orijinli bir tiirdiir. Esas anavataninin Orta ve Dogu Akdeniz
oldugu ve buradan 2000-2500 yi1l 6nce Misir’a ve daha uzak {ilkelere gdtiiriildiigii
bildirilmektedir [47]. Enginar hakkindaki ilk kayitlara Romalilar donemide
rastlandigy, kiiltiirii yapilan enginarin biiyiik bir olasilikla eski Yunanlilar ve Romalilar
zamaninda yabani enginarin gelisimi ile ortaya ¢iktigi ve M.S. birinci yiizyilda
yetistirilmeye baslandigi bildirilmektedir [47]. Chaux ve Foury (1994)’ye gore bu

sebzenin tarimi1 16. yiizyildan itibaren Akdeniz iilkelerine yayilmaya baglamistir.
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Enginar bitkisinin toprak alt1 gdvdesi ¢ok yilliktir. Kok govdesi lizerindeki uyur gozler
sonbaharda ilk yagmurlardan veya sulandiktan sonra uyanip siirerek ertesi yil iiriin
verecek bitkileri meydana getirirler. Enginar genis ve derin bir kok sistemine sahiptir.

Cok iyi toprak kosullarinda kokler 120 cm’den daha derine inebilmektedir [46, 49].
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Tez kapsaminda yapilan calismalar, Izmir Katip Celebi Universitesi, Makine
Miihendisligi  Bolimi  ile Malzeme Bilimi ve Miihendisligi  Boliimii

Laboratuvarlarinda yer alan cihazlar kullanilarak yapilmigtir.

Basar olciitleri asagidaki dort madde 6zelinde belirlenmistir;

e Enginar saplarinin bicaklt mekanik oOgiitiicide 250 mikron altina
oglitebilmek bir basar1 ol¢iitiidiir.

e Yiiksek hizli termokinetik mikser ile lif/termoplastik orani en fazla
agirlikca %30’ye kadar olacak sekilde partikiillerin homojen dagildigt
kompozit malzemeler tiretebilmek bir basar1 6l¢iitiidiir.

¢ Polimerin mekanik 6zelliklerini %20 iyilestirmek bir basar1 dl¢iitiidiir.

e Polimerin termal 6zelliklerini %15 iyilestirmek bir basar1 dl¢iitiidiir.

4.1. Deney Kapsaminda Kullanilan Malzemeler

Bu calisma kapsaminda iiretilen kompozit malzemeler i¢in matris olarak polipropilen,

dolgu/takviye elemani olarak ise enginar sap1 partikiilleri ve vollastonit kullanilmistir.

Deneysel calismalarinda kullanilan PP kopolimer (PP, LG Chem M 1500, Korea),
[zmir Egitim Saghk Sanayi Yatirm A.S. (Manisa, Tiirkiye) tarafindan tedarik
edilmistir. Kullanilan bu PP kopolimer, 16 g/10 dakikalik (230 °C/2.16 kg) bir erime

akis indeksine ve 0.9 g/ cm® bir yogunluga sahiptir.

Deneysel calismalarinda kullanilan enginar saplart Izmir ili Cigli ilgesindeki
tarlalardan tarimsal atik olarak birakilan iiriinlerden elde edilmistir. Bu yolla elde
edilen enginar saplar1 kiiclik parcalara ayrildiktan sonra laboratuvar tipi bir bigakli
ogitiicti (Mertest LB160, Tiirkiye) ile 6giitiilmiistiir. Daha sonra, parcaciklar sirasiyla
60 ve 140 gozenekli eleklerden gecirilmistir. Kompozit liretmek i¢in 100 pm'den daha
biiylik ve 250 um'den daha kiiciik parcaciklar kullanilmistir.
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Parcaciklar iizerlerindeki nemi almak igin pargaciklar etiiv firininda 70 °C'de 48 saat
kadar kurutulmustur. Kurutularak nemi alinan enginar sap pargaciklarinin kompozit
iiretimine girmeden dnce yeniden neme maruz kalmamasi i¢in kilitli plastik bir torba
icerisine almmustir. Bu calismada kullanilan enginar pargaciklari herhangi bir

kimyasal ylizey modifikasyon islemi olmaksizin kullanilmistir.

Deneysel caligmalarda kullanilan vollastonit (TREMIN 939-300 ignesel yapili
vollastonit, D50=37 um, L/D=6, yiizey islemsiz, yogunluk=2.85 g/cm3 ve Mohs
sertligi=4.5)) KAOLIN Endustriyel Mineraller San. ve Tic. A.S. firmasindan temin

edilmistir.

4.2. Kompozit Uretiminde izlenilen Yéntemler

Deneysel calisma kapsaminda daha Once belirlenen oranlarda E ve W igeren PP
matrisli kompozitler {retilmistir. PP matrisli kompozitler laboratuvar o6lcekli bir
yiiksek hizli termokinetik mikser (Giilnar Makine, Tiirkiye) yardimiyla iiretilmistir.
Mikser haznesine konulmadan 6nce toplamda yetmis gram olacak sekilde E, W ve PP
(plastik graniil olarak) fiziki olarak karistirilmis ve karistm mikser haznesine
konululmustur. 2000 devir/dakika’da calisan mikserde, karistm hamur haline

gelinceye kadar yaklasik 25-30 saniye siireyle tutulmustur.

Kompozit levhalar, hamurun sicak ve soguk presin (Laboratuvar tipi 1sitmali-
sogutmali hidrolik pres, Giilnar Makine, Tiirkiye) 180°C sicaklikta, 180 saniyede ve
120 bar basing altinda sicak preslenmesi yontemiyle tiretilmistir. Sonrasinda iiretilen
kompozit plakalar 120 saniye ve 120 barda soguk preste islem gordii. Tablo 4.1°de

iiretilen malzemelerin karisim oranlar1 verilmistir.

Tablo 4.1 : PP ile E ve W Karigim Oranlar1

Enginar
Numune Adi PP (%) sap1 (E) Vollastonit (W)
(%) (%)
PP-10E 90 10 0
PP-20E 80 20 0
PP-30E 70 30 0
PP-7E-3W 90 7 3
PP-5E-5W 90 5 5
PP-3E-7TW 90 3 7
PP 100 0 0

24



Deney numunelerinin hazirlanmasi i¢in kullanilan ytiksek hizli termoknetik mikser’e

ait resimler Sekil 4.1°de gosterilmistir.

Sekil 4.1 : Yiiksek Hizli Termokinetik Mikser.

4.3. Malzeme Test ve Karakterizasyonlari

Tez kapsaminda iiretilen malzemelere gesitli testler ve karakterizasyon yontemleri
uygulanmigtir. Elde edilen malzemelerin dinamik mekanik analizleri, diferansiyel
taramali kalorimetre analizleri, termogravimetrik analizleri, X 1s1m1 difraktrometresi
incelemeleri, ¢cekme ve egilme testleri ve taramali elektron mikroskobu incelemeleri
yapilmigtir. Yapilan testler, incelemeler ve analizler neticesinde c¢esitli karigim
oranlarina sahip malzemelerin birbirleri arasinda mekanik, termal, viskoelastik
ozellikler kiyaslanarak, malzemelerin hangi tlir kullanima uygun olduklarinin

belirlenmesi amaglanmastir.

4.3.1. Cekme ve egilme testleri

Malzemelerin 6zelliklerinin bilinmesi agisindan ¢ekme dayanimi, elastisite modiilii
gibi degerler en 6nemli belirleyici 6zelliklerdendir. Cekme testleri glinlimiizde yaygin
olarak kullanilan ve biiylik bir dogrulukla malzemelerin ¢ekme yiikleri altindaki
davraniglarinin ve kopmadaki uzama miktarlarinin belirlenmesinde etkili bir 6lgme

yontemidir.
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Malzemelerin  Ozellikleri incelenirken egilme oOzelliklerinin de hassasiyetle
incelenmesi gerekmektedir. Zira egilme 6zellikleri polimerlerin ¢ekme davranislari
kadar 6nem arz etmektedir. Egilme testleri numunenin hazirlanmasi ve hazirlanan

diizenegin test cihazina yerlestirilmesi bakiminda ¢ekme testine nazaran daha basittir.

Tez kapsaminda iiretilen malzemelerin mekanik 6zelliklerinin tespitinde iiniversitemiz
Makine Miihendisligi Laboratuvarlarinda bulunan “Shimadzu AG-IC” isimli iniversal
cekme-basma test cihazi kullanilmistir. Bu cihaz 5 kN ytik hiicresine sahiptir. Cekme
testleri “ASTM D638” standartlarina, egilme testleri ise “ASTM D790” standartlarina
gore yapilmistir. Cekme testi esnasinda ¢enenin hareket hizi 50 mm/dakika olarak,
egilme testi esnasinda ise ¢ene hareket hizi 1 mm/dakika olarak belirlenmistir. Bu
testler neticesinde lretilen malzemelerin egilme dayanimi, egilme modiilii, elastisite
modiilii, ¢ekme dayanimi gibi mekanik 6zelliklerinin tespit edilmesi saglanmistir.
Testlerin hassasiyetini arttirmak adina iiretilen her bir ¢esit malzeme igin testler en az
bes kez tekrarlanmigtir. Test sonuglar1 standart sapmalar da dikkate alinarak ortalama

degerlere gore belirlenmistir.

4.3.2. Dinamik mekanik analizi (DMA)

Dinamik mekanik analiz (DMA) cihaz1 ile malzemelerin viskoelastik ozellikleri
oOlgiilebilmektedir. Bu dl¢limleri malzemelerin tizerine belirli frekanslarda artip azalan
yiik motorlar1 sayesinde gerceklestirebilmektedir. Malzemelere ait E’, E”, gerilim ve
gerinim dalga sekilleri lizerindeki oy, €qve & degerlerinden hesaplanabilir. Hem
elastik hem de viskoz davranis gdsteren malzemeler viskoelastik malzemeler olarak
adlandirilir ve c¢aligmamizda kullandigimiz polimer gibi malzemeler de bu

malzemelerdendir [50].

Universitemiz Makine Miihendisligi laboratuvarlarinda bulunan “DMA Q800, TA
Instruments” cihaz ile lrettigimiz malzemelerin depolama (storage), kayip (loss)
modiilleri ve tan delta 6zellikleri elde edilmistir. Analizler single cantilever (tek noktali
tutucu) kullanilarak 40-140°C sicaklik araliginda yapilmigtir. Isitma hizi olarak

3°C/dakika belirlenmistir ve analizler bu hizda gergeklestirilmistir.

4.3.3. Termogravimetrik analiz (TGA)

Malzemelerde sicaklifin ve zamanin bir fonksiyonu olarak meydana gelen kiitle

kayiplarinin/kazanglarinin ~ belirlenmesinde  termogravimetrik analiz ~ yontemi
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kullanilmaktadir. Sabit bir 1sitma hizinda 1sitilan numunenin kiitle degisimi sicakligin
bir fonksiyonu olarak Olgiilerek kaydedilir. Ayni zamanda numunenin sabit
sicakliktaki belli bir zaman araligindaki kiitle degisimi de zamanin bir fonksiyonu
olarak olciilerek kaydedilir. Bu degisime bozunma/yiikseltgenme reaksiyonlar1 ya da
bir bilesenin buharlasmasi neden olabilir. Malzemenin termal kararlilig1 malzemenin
kiitlesindeki sicakligin fonksiyonuna bagli degisim ve bu degisimin yayildigi aralik ile
ifade edilir [51].

Tez kapsaminda iiretilen malzemelerin 1s1l kararliliklar1 ve agirhik kayiplart izmir
Katip Celebi Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarlari‘'nda  (IKCU-
MERLAB) bulunan “SDT Q600, TA Instrument” isimli cihaz yardimiyla tespit
edilmistir. ilgili analizler gaz akis hiz1 50 mL/dakika olan azot gaz1 atmosferinde ve

30-600°C sicaklik araliginda, 10°C/dakika 1sitma hizinda gergeklestirilmistir.

4.3.4. Diferansiyel taramal kalorimetre analizi (DSC)

Bir numunenin 1sinirken, sogurken veya sabit sicaklikta sogurdugu ya da saliverdigi
enerji miktar1 DSC cihazi ile dlgiilebilmektedir. DSC cihazi bu 6l¢iimii biinyesinde yer
alan referans ile 6l¢iilmek istenen numune arasindaki 1s1 farkin1 zamana ve sicakliga
bagli olarak belirler. Eger numune ve referans arasinda sicaklik farki var ise, sicakligi
sabit tutabilmek icin numuneye verilen enerji (gili¢) miktar1 degistirilir. Bu da

numunedeki 1s1 transferi miktarinin saptanmasini saglar [52].

Tez kapsaminda elde edilen malzemelere uygulanan DSC analizleri [zmir Katip Celebi
Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarlari‘'nda (IKCU-MERLAB) bulunan
“DSC Q2000 TA Instrument” cihazi ile azot gazi atmosferinde gerceklestirilmistir.
Numunelerin termal ge¢cmislerini sifirlamak bu asamada dogru veri elde etmek i¢in
onemlidir. Bunun i¢in numuneler oda sicakligindan 200 °C’ye, 10 °C/dakika 1sitma
hizinda 1sitilmig ve bu sicaklikta 3 dakika kadar numuneler beklemesi saglanmistir.
Akabinde numuneler ulagilan bu sicakliktan oda sicakligina 10°C/dakika sogutma
hiziyla sogutulmustur. Numunelerin termal ge¢mislerinin silinmesinin ardindan analiz
asamasina gecildi. Bunun i¢in numuneler oda sicakligindan 200 °C’ye 10 °C/dakika

1sitma hizinda tekrar 1sitilmastir.
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4.3.5. X Isim difraktometresi (XRD)

X 1511 kirinim cihaz1 sayesinde az miktarda numunenin dahi herhangi bir tahribata
ugramadan analizi yapilabilmektedir. X 1s1m1 kirmim yontemi, her bir kristalin fazin
kendine 0zgii atomik dizilimlerine bagl olarak, X 1sinlarinin karakteristik bir diizen
icerisinde kirmasi esasina dayanir. Bu kirmim profilleri her bir kristal faz i¢in adeta
parmak izi gibi o kristali tamimlar. Bu cihaz kristal malzemelerin, kayaclarin, ince
filmlerin ve polimerlerin nitel ve nicel incelenmesinde kullanilir. Kullanim alani
olarak bu cihaz jeolojide (minerallerin ve kayaclarin tanimlanmasinda), metal ve
alasim analizlerinde, seramik ve ¢imento sanayiinde, ince film kompozisyonu
tayininde, polimelerin analizinde, ila¢ endiistrisinde (bir malzeme igerisindeki
polimorflarin ve safsizliklarin tespitinde), arkeolojide (tarihi yapilart olusturan

malzemelerin tayininde) kullanilmaktadir [53].

Tez calismasi kapsaminda elde edilen numunelerin kristalografik analizleri izmir
Katip Celebi Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarlari‘'nda  (IKCU-
MERLAB) bulunan “Panalytical Emperian XRD” cihaziyla yapilmistir. Analizler
cihazin 20 tarama modunda (45 kV ve 40 mA) Cu-Ka radyasyon ile
gerceklestirilmistir. Analizler esnasinda tarama dedektoriiniin 26=5° ve 80° arasinda

veri toplamasi saglanmistir.

4.3.6. Taramal elektron mikroskobu (SEM) incelemeleri

Taramali Elektron Mikroskobu, Tungten Lantan hekza borit katottan veya alan
emisyonlu tabancadan ortaya ¢ikan elektronlarin incelenmek istenen malzemenin
ylizeyine gonderilmesiyle olusan etkilesmelerden yararlanilarak 6l¢iim yapma

prensibiyle caligir [54].

Tez kapsaminda iiretilen malzemelerin SEM incelemeleri i¢in izmir Katip Celebi
Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarlari‘nda  (IKCU-MERLAB) bulunan
“Carl Zeiss 300VP” taramali electron mikroskobu cihazi kullanilmistir. Cekme testi
sonrast malzemelerde olusan kopma yiizeyleri taramali elektron mikroskobu
yardimiyla incelenmistir. Bu sayede malzemelerin morfolojik yapilari hakkinda bilgi
sahibi olunmustur. SEM incelemelerinin yapilabilmesi i¢in 6ncesinde “QUORUM
Q150 RES” plazma kaplama cihazi kullanilarak numunelerin yiizeyleri homojen

olacak sekilde altin kaplanmistir.
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5. TARTISMA VE SONUCLAR

5.1. Cekme ve Egilme Testleri

Tablo 5.1°de PP ve kompozitlerin mekanik 6zellikleri yer almaktadir. Sekil 5.1-5.8°de
iiretilen kompozit malzemelerin ¢gekme ve egilme testleri sonucu elde edilen veriler
kullanilarak olusturulmus ¢ekme ve egilme 6zelliklerini gosteren grafikler verilmistir.
Uretilen kompozit malzemelerin ¢ekme dayanimi ve egilme dayamimlari PP nin
cekme ve egilme dayanimindan daha diisliktiir. Bununla birlikte, kompozitlerin
elastisite ve egilme modiillleri PP’nin elastisite ve egilme modiilllerinden daha

yiiksektir.

Tablo 5.1 : PP ve Uretilen Kompozitlerin Cekme ve Egilme Test Sonuglari.

Numune Cekme Elastisite Kopma Uzama Egilme Egilme
Ad1 Dayanimi (Mpa) Modiilii (Mpa) (%) Dayanim (Mpa) Modiilii (Mpa)
PP 223 +0.5 801.6 £42.0 25.07 33.8+04 971.2 £19.9
PP-10E 20.6 £0.5 991.8 £12.3 10.8 30.4 £0.6 1053.0 £42.6
PP-20E 18.2+0.3 1115.0 £19.7 5.6 2D el2) 1123.1 £38.5
PP-30E 16.3 £0.5 1224.8 +84.4 3.7 22.5%1.2 1143.7 £13.9
PP-7E-3W 20.7 £0.2 1002.1 £12.5 6.9 31.8%1.2 1137.1 £52.4
PP-5E-5W 21.3+0.2 1035.0 £17.3 9.9 31.9%1.7 1245.7 £0.4
PP-3E-TW 21.1+0.9 1040.2 £24.5 8.4 323 1.0 1157.9 £21.4

Tablo 5.1°de goriildigi tizere PP, PP-10E, PP-20E, PP-30E, PP-7E-3W, PP-5E-5W
ve PP-3E-7W kompozitlerinin ¢ekme dayanim degerleri sirasiyla 22.3, 20.6, 18.2,
16.3, 20.7, 21.3 ve 21.1 MPa’dir. Tablo 5.1'de PP, PP-10E, PP 20E, PP-30E, PP-7E-
3W, PP-5E-5W ve PP-3E-7W kompozitleri i¢in egilme dayanimi degerleri sirasiyla
33.8, 30.4, 27.5, 22.5, 31.8, 31.9 ve 32.3 MPa olarak verilmistir. Elde edilen veriler
incelendiginde iiretilen kompozit malzemelerin ¢ekme ve egilme dayanimi, PP matrisi
icerisine agirlik¢a %30'a kadar E ilavesiyle azaldigin1 goriilmektedir. Ayrica, hibrit
kompozitlerin ¢cekme ve egilme dayaniminda W ilavesi ile PP-10E’e gbre ¢ok az bir
artis gdzlenmistir. Incelenen aralikta (agirlik¢a %0-30 E) E ilavesi PP'nin elastisite ve
egilme modiillerinin arttig1 tespit edilmistir. PP'ye agirlikca %30 E eklendiginde,

elastisite ve egilme modiilleri sirasiyla yaklasik %52.8 ve %17.8 artmistir. PP'nin
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elastisite ve egilme modiilleri, agirlik¢a %10 oraninda E ve W eklenmesi ile artar. PP-
E kompozitlerinde W orani arttik¢a, PP-10E’e gore modiil degerlerinde genel bir artis
belirlenmistir. PP-3E’ye agirlikca %7 W ilave edildiginde, elastisite ve egilme
modiilleri, PP'ye kiyasla sirasiyla %29.8 ve %19.2 artmistir. PP-3E-7W kompozitinin
PP-10E’e gore elastisite ve egilme modiillerindeki artis ise sirasiyla %4.9 ve %10’dur.
Modiil degerlerindeki bu artiglar, E ve W ile PP'nin sertli§inde bir artis oldugunu

gostermektedir.
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Sekil 5.1 : PP_E Kompozitlerin Cekme Dayanimi Kargilagtirmalari.

E parcaciklarinin PP’ye eklenmesi ile elde edilen kompozitlerin ¢ekme dayanimindaki
degisim Sekil 5.1°de gosterilmistir. Sekilden goriildiigii gibi PP’ye E eklenmesi ile
birlikte elde edilen malzemenin ¢ekme dayanimmin diistiigii goriilmektedir. PP ’nin
cekme dayanimi 22.3 MPa ‘dir ve %30’a kadar E eklenmesiyle ¢cekme dayaniminin
18MPa azaldig1 goriilmektedir. Cekme dayaniminin azalmasinin muhtemel iki sebebi
olabilir; ilk muhtemel sebep, dolgu parcaciklar: ve PP matris arasindaki ara yiizeyin
zay1f olmasi, ikinci muhtemel sebep ise dolgu parcaciklarindaki asimetrik sekle sahip
olan keskin kenarlaridir. Bu asimetrik sekle sahip dolgu parcgaciklari, stres
konsantrasyonunda artisa neden oldugundan ¢ekme dayaniminda bir azalma goriilmesi
muhtemeldir [55]. Ayrica lignoseliizozik malzemeler kimyasal yapilarindaki ligninden

dolay1 topaklanma egilimindedirler. Bu topaklanmalar partikiillerin polimer matrise
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zay1f yapismasina neden olurlar. Uretim sirasinda olusabilecek topaklanmalar, partikiil
matris araylizey yapismasinin zayif olmasina ve dolayisiyla ¢ekme dayaniminin
azalmasina neden olabilirler [56]. Bunun temel nedeni topaklanmalar neticesinde
kompozit arayiizeyinde olusan zayif yapisma nedeniyle gerilim transferinin de zayif

olmasindan kaynaklanmaktadir [57].
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Sekil 5.2 : PP-E-W Kompozitlerin Cekme Dayanimi Karsilagtirmalart.

Sekil 5.2°de ise PP, PP-10E ve PP-E-W (PP matrise hem E hem de W eklenerek elde
edilen hibrit kompozit malzemelerin) ¢ekme dayanim degerleri karsilastirilmaktadir.
W’nin E’ye nazaran PP’nin ¢ekme dayanimini azaltan degil arttiran bir malzeme
olabilecegi goriilmektedir. Ozellikle PP-5E-5W hibrit malzemelerindeki gdézlemlenen
cekme dayanimindaki artis, E yerine W katilarak ¢ekme dayaniminda artis
saglanabilecegini gostermektedir. W’nin igne sekilli yapisi, W-PP arasindaki mekanik
acidan etkilesimleri artirir. Bu igne sekilli dolgu malzemesi yiiksek goriiniis oranina
sahiptir. Bu durum matrisle W’nin 1slanma yetenegini artirir. Dolayisiyla dolgu ve
matris arasinda daha az mikro bosluklar olusmasina neden olur [58]. Mikro bosluklarin
az olmasi nedeniyle gerilim artiric1 bolgelerin olusmasini engeller. Bu da mekanik
acidan W partikiilleri kompozitin mekanik dayanimi agisindan olumlu etki yarattig

sOylenebilir.
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Sekil 5.3 : PP-E Kompozitlerin Elastisite Modiilii Karsilagtirmalari.

Sekil 5.3’de PP’ye belirli oranlarda E eklenmesiyle elde edilen kompozitlerin elastisite
modiilii degerlerindeki degisim goriilmektedir. PP’nin elastisite modiilii yaklasik
olarak 800 MPa olarak goriilmektedir. PP’ye E eklenmesi ile elastisite modiiliiniin

artttig1 gézlemlenmistir.

PP’ye agirlik¢a %10 oraninda E eklenmesiyle elde edilen kompozitin elastisite modiilii
yaklasik olarak 1000 MPa, PP’ye agirlikca %20 oraninda E eklenmesiyle elde edilen
kompozitin elastisite modiilii yaklagik olarak 1100 MPa, PP’ye agirlik¢a %30 oraninda
E eklenmesiyle elde edilen kompozitin elastisite modiilii ise yaklagik olarak 1200 MPa
oldugu goriilmektedir. Polimer matrise gore tarimsal atiklarin daha rijit dolgu yapisi

nedeniyle arttig1 diisiiniilmektedir [59].

Sekil 5.4’de, PP’nin, PP’ye agirlikca %10 E eklenmesiyle elde edilen kompozit
malzemenin ve hem E hem de W eklenerek elde edilen hibrit kompozit malzemelerin
elastisite modiil degerleri karsilastirilmaktadir. PP’ye sadece toplamda agirlikca
%10’u gegmeyecek sekilde E veW eklenmesi ile elastisite modiil degerleri PP-10E’e
gore artmustir. Igne sekilli W partikiillerinin PP matris igerisine katilmas1 elastisite

modiiliinii artirmak agisindan takviye etkisi yapmistir [60]
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Sekil 5.4 : PP-E-W Hibrit Kompozitlerin Elastisite Modiilii Karsilastirmalari.

ELASTISITE MODULU (MPa)

W partikiilleri ve matris malzemesi arasindaki mikro bosluklarin azalmasi, matris

malzemenin modiiliinii artirmasina neden olabilir [58].

Sekil 5.5°de PP’ye E eklenmesi ile elde edilen biyokompozit malzemelerin egilme
dayanimlar1 PP ile karsilagtirnlmistir. PP’ye E eklenmesi ile malzemenin egilme
dayaniminda diisiis goriilmektedir. PP matrisi igerisine katilan E orani arttik¢a daha
cok azalma oldugu belirlenmistir. PP’nin egilme dayanimi yaklasik olarak 34 MPa
iken, PP-10E’de 30MPa’lara, PP-20E’de 28MPa’lara, PP-30E’de ise 23MPa’lara
dogru azalmaktadir. Lignoseliilozik partikiiller ile polimer matrisi arasindaki zayif
arayiizeysel yapigsma nedeniyle iiretilen kompozitlerin egilme dayaniminin azaldigi

disiintilmektedir [61].
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Sekil 5.5 : PP-E Kompozitlerinin Egilme Dayanim Karsilastirmalari.
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Sekil 5.6 : PP-E-W Hibrit Kompozitlerinin Egilme Dayanim Karsilastirmalari.

Sekil 5.6’da, PP’nin, PP’ye agirlik¢a %10 E eklenmesiyle elde edilen biyokompozit
malzemenin ve hem E hem de W eklenerek elde edilen hibrit kompozitlerin egilme

dayanimlarn karsilastirilmaktadir. PP ye agirlik¢a %10 E eklenmesi ile azalan egilme
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dayanimi, W ilave edilmesiyle birlikte bir miktar artis gostermistir. Hibrit kompozitler
arasinda en yliksek egilme dayanimi PP-3E-7W kompozitinde tespit edilmis olup, PP-
10E’nin egilme dayanmimindan daha yiiksektir. Igne sekilli W partikiillerinin dolgu ve
matris arasinda daha az mikro bosluklar olusturmasi nedeniyle gerilim artirici
bolgelerin olugsmasi azaldigindan W partikiilleri egilme dayanimi agisindan pozitif etki

yaratmis olabilir [58].
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Sekil 5.7 : PP-E Kompozitlerinin Egilme Modiilii Karsilagtirmalari.

Sekil 5.7°de PP matrisine E eklenmesi ile iiretilen biyokompozit malzemelerin egilme
modiilii PP’nin egilme modiilii ile karsilastirilmistir. PP’ye E eklenmesi ile kompozitin
egilme modiiliinde artig goriilmektedir. PP’nin egilme modiilii yaklasik olarak 970
MPa iken PP matrisine %30E eklenmesiyle yaklasitk 1140 MPa kadar arttigi
goriilmektedir. Polimer matrise gore tarimsal atiklarin daha rijit yapiya sahip olmasi,

kompoziti egilme modiilii agisindan da gii¢lendirir [59].
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Sekil 5.8 : PP-E-W Hibrit Kompozitlerinin Egilme Modiilii Karsilagtirmalari.

Sekil 5.8’de, PP’nin, PP’ye agirlikca %10 E eklenmesiyle elde edilen
biyokompozitlerin ve hem E hem de W eklenerek elde edilen hibrit biyokompozitlerin
egilme modiili karsilastirilmaktadir. PP-E’ye W eklenmesi ile egilme modiiliiniin
arttig1 arttiig gortilmektedir. Hibrit kompozitler arasinda en yiiksek egilme modiilii
PP-5E-5W kompozitinde tespit edilmistir. W partikiilleri ile polimer matris arasindaki

azalan mikro bosluklar, polimerin egilme modiiliiniin artirmasina neden olabilir [58].

5.2. Dinamik Mekanik Analizi (DMA)

E ve E-W yiikli PP kompozitlerin depolama modiilii degisimleri Sekil 5.9 ve 5.10°da
goriilmektedir. Sekil 5.9’da yalnizca E pargaciklarindan tiretilen PP-E kompozitlerin
depolama modiilleri PP’nin ki ile karsilastirilmistir. PP’ye eklenen E parcaciklar ile
birlikte PP’nin depolama modiil degerinde artis oldugu gozlemlenmistir. PP igine
katilan E’nin agirlik¢a orani arttik¢a, PP matrisli kompozitlerin depolama modiiliiniin
arttig1 tespit edilmistir. Sekil 5.10°da ise PP matris ile E ve W ‘nin belirli oranlarda
karigtirilarak tretildigi hibrit malzemelerin depolama modiiliiniin sicakliga bagl
olarak degisimi goriilmektedir. Sekil 5.9’daki gibi burada da hibrit kompozitlerin

PP’ye gore daha yiiksek depolama modiiliine sahip oldugu gériilmektedir. Inorganik
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partikiillerinin takviye etkisinden dolayi, kompozitlerin depolama modiilii polimer

matristen daha yiiksektir [62].
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Sekil 5.9 : PP-E Kompozitlerin Depolama Modiilii Karsilagtirmalari.
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Sekill5.10 : PP-E-W Hibrit Kompozitlerin Depolama Modiilii Karsilagtirmalari.
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Ozellikle diisiik sicakliklarda bu fark daha fazla iken sicaklik arttitkca malzemeler
arasindaki depolama modiil degerleri birbirine oldukca yaklagmaktadir. Diisiik
sicakliklarda ¢aligma durumunda, saf PP’ye nazaran daha yiiksek depolama modiiliine
sahip bir malzeme istenirse yalnizca E veya E ve W eklenerek malzemenin depolama
modiilii arttirilabilir. Biyokompozitlerde PP’nin depolama modiilii biyopartikiillerin
takviye etkisiyle birlikte PP’den biyopartikiillere daha biiylik gerilim transferi
olmasina imkén saglar. Bu da yari rijit matris igerisinde rijit partikiillerin eklenmesiyle
biyokompozitin rijitligini artirir [63-64]. PP’ye yalnizca E eklemek yerine E ve W
eklenerek ftiretilen hibrit kompozitlerde daha yiiksek depolama modiilii degerlerinin
elde edildigi gorilmiistiir.

Bununla birlikte; PP, PP-E ve PP-E-W kompozitlerin depolama modiilii degerlerinin
sicaklik artmasiyla azaldigir belirlenmistir. Sicakligin artmasiyla birlikte polimer
zincirlerinin segmental (bolgesel) hareketliliginin artmas1 nedeniyle depolama

modiiliiniin azaldig1 goriilmektedir [62,65].
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Sekil 5.11 : PP-E Kompozitlerin Kayip Modiilii Karsilastirmalari.
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Sekil 5.12 : PP-E-W Hibrit Kompozitlerin Kayip Modiilii Karsilastirmalari.

PP-E kompozitlere ve PP-E-W hibrit kompozitlere ait kayip modiilii degerlerinin
grafiksel olarak kiyaslamasi Sekil 5.11 ve 5.12'de verilmistir. Sekil 5.11°de gorildiigii
izere, PP igerisine katilan E'nin agirlik¢a orani arttikga, kayip modiiliiniin de benzer
sekilde arttig1 goriilmiistiir. Ayrica kayip modiilliniin, sicakligin artmasiyla birlikte
once artt1g1 ve bir pik noktasina ulastig1 akabinde kayip modiiliiniin sicaklikla azaldig1

tespit edilmistir.

Sekil 5.13’de PP-E kompozitlerin sicakliga bagli olarak degisen tan delta egrileri
verilmistir. Tan delta; dolgu malzemesi ve matris arasindaki arayiizeysel 6zellikler ile
ilgilidir. Eger partikiil dolgulu polimer malzemeye bir gerilim uygulanirsa, polimer
matris malzemede, dolgu ve matris malzemesi arasinda bir enerji dagilimi gergeklesir.
Goreceli olarak daha giiclii bir araylizey daha az enerji dagilimini saglar ve daha diisiik
bir tan deltada gerceklesir [66]. Bu muhtemelen rijit partikiillerin, polimer
molekiillerinin hareketliligini sinirlamasi nedeniyledir [67]. PP-E kompozitlerin Tan

delta pik yiiksekligindeki degisimin ¢ok az oldugu gozlemlenmistir.
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Sekil 5.13 : PP-E Kompozitlerin Sicakliga Bagli Olarak Tan Delta Degisimi.

Sekil 5.14’de, PP-E-W hibrit kompozitlerin sicakliga bagl olarak tan delta degisimleri
verilmistir PP-E-W hibrit kompozitlerin Tan delta pik yiiksekligindeki degisimin
PP’ye nazaran bir miktar diisiik oldugu goziikmektedir.
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Sekil 5.14 : Kompozitlerin Sicakliga Bagli Olarak Tan Delta Degisimi.
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5.3. TGA Analizi

Uretilen kompozit malzemelere termal analizler (TGA ve DSC analizleri)
gergeklestirilmistir ve analizler sonrasinda elde edilen veriler Tablo 5.2°de verilmistir.
Sekil 5.11°de PP ve kompozitlere ait TGA grafikleri ve Sekil 5.12-13’te PP ve
kompozitlere ait DSC grafikleri goriilmektedir. TGA analizleri ile iretilen
malzemelerin termal kararlhiliklarinin belirlenmesi ve PP ile kiyaslanarak aradaki
farklarin incelenmesi amacglanmigtir. Malzemenin termal kararliligi malzemenin
kiitlesinin sicakliga bagl olarak degisimi ve bu degisimin yayildig: aralik olarak ifade
edilebilir. Malzemelerde sicakligin ve zamanin bir fonksiyonu olarak meydana gelen

kiitle kayiplarmin/kazanglarinin belirlenmesinde termogravimetrik analiz yontemi

kullanilmaktadir.
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Sekil 5.15 : Malzemelere ait TGA Olg¢lim Sonuglart.
Tablo 5.2 : TGA Analiz Sonuglari.
N Kiitle Kaybi
umune TI TIllil\ (6000("(\ kadar) Tlll Tc AHK AHII] Xl'
Ad1 (°C) (°C) o (°C) (°0) ) WA/g) (%)
(%)

PP 2838 | 4426 97.53 165.6 122.4 98.0 87.4 418
PP-10E 2325 464.4 96.55 165.8 126.1 923 762 40.5
PP-20E 237 | 4663 95.49 166.0 124.6 742 66.3 39.6
PP-30E 204 | 46638 93.53 165.7 124.4 58.7 56.1 383

PP-7E-3W 2417 | 4654 95.72 1663 1272 85.0 75.6 402
PP-5E-5W 2533 465.8 94.50 166.4 127.2 86.0 782 416
PP-3E-7W 2596 | 4659 91.92 166.6 126.4 87.9 80.7 429

TGA analiz verileri ile elde edilen egrilerinden PP ve kompozitlerin baslangi¢ ve

maksimum bozunma sicakliklar1 (Ti ve Tmax) tespit edilmistir. E ve W'nin dolgu
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malzemesi olarak dahil edilmesi, PP matrisin termal bozunma davranisini degistirdigi
bu analiz sonuglarindan goriilmektedir. Bu ¢alismada, toplam agirlik kaybinin %5'ine
karsilik gelen sicaklik malzemelerin baslangic bozunma sicakligi olarak kabul
edilmistir. PP'nin 283.8 °C'de termal olarak bozunmaya basladig1 goriilmektedir. PP-
10E kompozitin ise 232.5 °C'de termal olarak bozunmaya basladig1 ve PP icerisine
katilan E'nin agirlik orani arttikga baslangic bozunma sicaklik degerinin azalmaya
devam ettigi goriilmiistiir. PP-30E kompozitinin baslangi¢c bozunma sicakligi PP’ nin
baslangi¢ bozunma sicakligi ile karsilastirildiginda 63.4°C azalmistir. %10 E dolgulu
PP kompozitlerin maksimum bozunma sicakligt PP’nin maksimum bozunma
sicakligina gore 21.8°C artis gostermistir. PP igerisine %20 E ve %30 E katildiginda
ise maksimum bozunma sicakligt PP-10E’ninki ile karsilastirildiginda 1.9-2.4°C
arasinda artis gostermistir. Bitkisel liflerin hemiseliiloz, pektin ve seliilozun glikosidik
baglantilarinin pargalanmasi 220-310 °C arasinda gerceklesirken; alfa seliilozun
termal bozunmasi 310-390 °C arasinda gergeklesir. Ligninin daha kompleks yapisi
nedeniyle termal bozunmasi tiim sicaklik araliginda daha yavas bir sekilde gergeklesir
[73-74]. Ligninin termal bozulmas1 200-500 °C arasinda ve seliiloz ve hemiseliillozdan
daha genis bir aralikta gerceklesir [75]. PP-E kompozitlerinde baslangic bozunma
sicakliklart PP’nin baglangic bozunma sicakligina gore diiserken, bu kompozitlerin
maksimum bozunma sicakliklar1 PP’nin maksimum bozunma sicakligina gore arttigi
goriilmiistiir. Bunun nedeni hemiseliiloz, pektin ve seliilozun glikosidik baglantilarinin
220-310 °C arasinda bozundugundan {iretilen kompozitlerin baslangi¢ bozunma
sicakliklarini PP’ye gore asagiya ¢ektigi diisiiniilmektedir. Buna karsilik alfa seliilozun
ve ligninin termal bozunmas1 200-500 °C gibi sicaklik araliginda gerceklestiginden ve
bu degerlerin PP nin maksimum bozunma sicakligindan yiiksek olmasi sebebiyle PP-

E kompozitlerin maksimum bozunma sicakligini artirmistir.

PP igerisine katilan toplam dolgu oranini agirlikca %10 sabit tutarak PP’ye E ve W
eklendiginde, hibrit kompozitlerin baslangic bozunma sicakliklarinin  PP-
10E'ninkinden daha yiiksek oldugu goriilmiistiir. TGA verileri degerlendirildiginde,
PP’ye W dolgu malzemesi ilavesinin termal bozunma isleminde gecikmeye neden
oldugu ve baslangi¢ bozunma sicakliklarini arttirdigi sdylenebilir. PP-10E’nin
baslangi¢ bozunma sicakligi %7W ilavesi ile 27.1°C artirmistir. Bu agik¢a; E ve W
dolgulu PP matrisli hibrit kompozitlerinin PP-10E kompozitinden termal olarak daha

stabil oldugunu gostermektedir. Benzer sekilde, hibrit kompozitlerin maksimum
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bozunma sicaklik degerlerinin PP-E igerisine katilan W oraninin artmasi ile ¢ok az
arttig1 goriilmektedir. Bu sonuglar, E ve W'nin PP matrisi i¢inde hibrit dolgu maddesi
olarak kullanilmasinin, PP’nin termal 6zelliklerini ve termal stabilitesini gelistirdigini

gostermektedir.

5.4. DSC Analizi

DSC analizleri ile numunelerin kristallesme sicakligi (T¢), erime sicakligi (Tw), erime
entalpisi (AHm), kristalizasyon entalpisi (AH.) ve kristalite derecesi (Xc) belirlenmistir.
PP ve iiretilen kompozit malzemeler i¢in T, Tm, AHm, AH: ve X. degerleri Tablo

5.3’de verilmistir.

Tablo 5.3 incelendiginde PP'nin erime sicakliginin E ve W ilavesinden sonra ¢ok az
degistigi gortilmektedir. Degisimin az olmasi PP matrise E ve W eklenmesinin PP'nin
kristal boyutunda 6nemli dl¢iide bir degisiklige yol agmadigini gostermektedir [68-

69].

Tablo 5.3’den PP matrisli kompozitlerin T. degerlerinin PP'ninkinden daha yiiksek
oldugu goriilmektedir. PP'ye eklenilen organik ve inorganik dolgu malzemelerinin
PP'nin kristallesmesini gelistirdigi sdylenebilir. Cilinkii PP-E kompozitlerinin T¢'si,
PP'ninkine gore 2.0-3.7 °C artmistir. Tc'deki artigin nedeni dogal lifin ¢ekirdeklenme
etkisi olarak diisiiniilebilir [60, 62-69].

Ayrica, PP-E kompozitine W'nin eklenilmesiyle, T¢ biraz daha yiiksek bir sicakliga
kaymistir. Bu, wollastonitin ¢ekirdeklenme etkisi ile iliskilendirilebilir [70]. PP'ye E
ilave edilmesi, PP'nin Xc'sini % 1.3-3.5 oraninda azaltmistir. PP-E kompozitine
agirlikea %5 W ve %7 W eklenildiginde, hibrit kompozitinin kristalite derecesi PP-
10E'ninkine kiyasla hafifce artmaktadir. PP-3E-7W kompoziti tiim kompozitlere
kiyasla en yiiksek kristalite derecesine sahiptir. Tablo 5.3’den, PP matrise agirlik¢a
%30 E eklenilmesinden sonra kompozitin AHe ve AHn degerlerinin 6nemli dlciide
azaldig1 gorlilmektedir. Erime entalpisindeki bu degisim, kristalite derecesindeki
degisimin bir gostergesidir. Genel olarak, PP-10E kompoziti ile karsilastirildiginda
hibrit kompozitlerde W partikiilleri AH.’de diisiise ve AHn’de artisa neden olmustur.
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Sekil 5.16 : PP-E Kompozitlerin DSC Egrileri.

Sekil 5.12°de E/PP kompozitlerinin DSC egrilerine ait grafik yer almaktadir. Sekil
5.13°de ise W/E/PP kompozitlerinin DSC egrilerine ait grafik goriilmektedir.

—
——PP-10E
PP-3E-TW
4] —— PP-7E-3W
——PP-5E-5W
3 -
O 2-
X
1
<
O A
®» 0 P
-1 4
2
T T T+ 1T

T L R B L R R N B |
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
ISI AKISI (W/g)

Sekil 5.17 : PP-E-W Hibrit Kompozitlerin DSC Egrileri.
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5.5. XRD Analizi

Sekil 5.18’de PP-E kompozitlerine ait XRD analiz sonucu elde edilen grafikler ve
Sekil 5.19°da PP-E-W kompozitlerine ait XRD analiz sonucu elde edilen grafikler

goriilmektedir.
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Sekil 5.18 : PP-E Kompozitlerinin XRD Analiz Grafikleri.
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Sekil 5.19 : PP-E-W Hibrit Kompozitlerinin XRD Analiz Grafikleri.

Yari kristali yapiya sahip bir polimer olan PP’nin alfa fazinin dort karakteristik piki
(2Teta=13.88° C, 16.68° C, 18.38° C ve 21.28° C) ve beta fazinin iki karakteristik piki
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(2Teta=16.18° C ve 21.88° C) vardir [71]. XRD analizi sonucunda bu karakteristik
pikler goriilmiistir. PP’nin igerisine E eklenmesiyle bitkisel liflerin karakteristik
piklerinden biri tespit edilmistir. Literatiirden bitkisel liflerin karakteristik piklerinin
2Teta = 16, 22° C ve 34.5° C’de oldugu bilinmektedir [72]. Ozellikle PP-30E
kompozitinde yaklasik 15.9° C’de karakteristik pik net olarak goziikmektedir. Hibrit
kompozitlerde W eklenmesiyle birlikte 11.54° C, 23.13° C, 25.32° C, 26.88° C, 35.06°
C’de yeni piklerin olustugu tespit edilmistir.

5.6. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

E-PP'nin ve hibrit kompozitlerin kopma yiizeylerinin morfolojisi SEM analizi ile
gozlenmistir. Asagidaki sekillerde her malzemenin ayr1 ayr1 SEM analizi sonrasi elde
edilen resimleri goriilmektedir. Sekil 5.20 a’da PP-10E, Sekil 5.20 b’de PP-20E, Sekil
5.20 ¢’de PP-30E, Sekil 5.20 d’de PP-7E-3W, Sekil 5.20 ¢’de PP-5E-5W ve Sekil 5.20
f’de PP-3E-7W kompozitlerinin SEM analizi sonrasi resimleri gosterilmistir. SEM
analizi resimlerine bakildiginda E pargaciklarinin diizensiz sekilli ve diizensiz

biiyiikliiklerde olduklar: goriilmektedir.

Ayrica E’nin PP igerisinden ¢ikarak bosluklar olusturdugu belirlenmistir. Bu
bosluklar, E ve PP arasindaki zayif arayiizey etkilesimini gosterir. Hibrit
kompozitlerde genel olarak E ve W partikiillerinin daha homojen dagildig1 ve
bosluklarin daha az oldugu goriilmektedir. Bu da PP-3E-7W kompozit malzemenin

digerlerine nazaran daha biiyiik partikiillere sahip oldugu goriilmektedir.

Literatiir aragtirmasinda Amarababu, V. Pandu Rangadu W’nin igne sekilli yapisi, W-
PP arasindaki mekanik agidan etkilesimleri artirir. Bu igne sekilli dolgu malzemesi
yiiksek goriiniis oranina sahiptir. Bu durum matrisle W’nin 1slanma yetenegini artirir.
Dolayistyla dolgu ve matris arasinda daha az mikro bosluklar olusmasina neden olur

[58].
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6. SONUCLAR

Ege Bolgesi’nde yogunluklu olarak bulunan enginar tarlalarinda, enginarin bas kismi
gibi tarimsal {irlin olarak hasat elde edildikten sonra, enginarin sap govdeleri tarlada
kalmaktadir. Tarlada kalan bu sap govdelerinin kurumasi ve ardindan lignoseliilozik
esasl lifler igeren tarimsal atik haline gelen bu {iriinlerin yakilarak bertaraf edilmesi
sebebiyle, bu tez galismasinda enginar sap govdelerinin ogiitiilmesi ile elde edilen
enginar sap partikiilleri ve polipropilen kullanilarak biyokompozitlerin tiretilmesi
amaglanmustir. Polipropilen (PP)’nin mekanik ve termal 6zelliklerini iyilestirmek igin
organik enginar sap partikiilleri ile inorganik vollastonit dolgu maddesi olarak

kullantlmistir.

Yapilan tez ve karakterizasyon calismasi sonucunda elde edilen sonuglar asagida

aciklanmustir.

Uretilen kompozitlerin gekme dayanim degerlerine bakildiginda PP nin 22.3 MPa olan
cekme dayanimi degerinden sonra en yiiksek deger, 21.3 MPa ile PP-5E-5W
kompozitinde 6l¢iilmiistiir. Egilme dayanimi degerlerine bakildiginda ise PP nin 33.8
MPa olan degerinden sonra en yiiksek degerin 32.3 MPa ile PP-3E-7W kompozitinden

elde edilmistir.

PP'ye agirlikca %30 E eklendiginde, elastisite modiilii yiizde 52.8 artarak 1224.8
Mpa; egilme modiilii ise %17.8 artarak 1143.7 Mpa olarak dl¢iilmiistiir. PP-E
kompozitlerinde W orani arttik¢a, PP-10E’ye gore modiil degerlerinde genel bir artis
belirlenmistir. PP-5E-5W kompozitinde egilme modiilii degeri 1245.7 MPa olarak

Ol¢iilmiistiir.

PP’ye eklenen E parcaciklari ile birlikte PP’nin depolama modiil degerinde artig
gbzlemlenmistir. PP i¢ine katilan E’nin agirlik¢a orani arttik¢a, PP matrisli
kompozitlerin depolama modiiliiniin arttig1 tespit edilmistir. inorganik partikiillerinin

takviye etkisinden dolay1, kompozitlerin depolama modiilii polimer matristen daha
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yiiksektir. Diisiik sicakliklarda ¢alisma durumunda, saf PP’ye nazaran daha yiiksek
depolama modiiliine sahip bir malzeme istenirse yalnizca E veya E ve W eklenerek
malzemenin depolama modiilii arttirilabilir. PP’ye yalnizca E eklemek yerine E ve W
eklenerek tiretilen hibrit kompozitlerde daha yiiksek depolama modiilii degerlerinin

elde edildigi gorilmiistiir.

Bununla birlikte; PP, PP-E ve PP-E-W kompozitlerin depolama modiilii degerlerinin
sicaklik artmasiyla azaldigir belirlenmistir. Sicakligin artmasiyla birlikte polimer
zincirlerinin segmental (bolgesel) hareketliliginin artmas1 nedeniyle depolama

modiiliinlin azaldig1 goriilmektedir.

PP igerisine katilan E'nin agirlik¢a orani arttik¢a, kayip modiiliiniin de benzer sekilde
arttig1 gortiilmistiir. Ayrica kayip modiiliiniin, sicakligin artmasiyla birlikte 6nce arttig1
ve bir pik noktasina ulastigi akabinde kayip modiiliiniin sicaklikla azaldigi tespit

edilmistir.

PP-E kompozitlerin Tan delta pik yiiksekligindeki degisimin ¢ok az oldugu
gozlemlenmistir. PP-E-W hibrit kompozitlerin Tan delta pik yiiksekligindeki

degisimin PP’ye nazaran bir miktar diisiik oldugu goziikmektedir.

Uretilen kompozit malzemelere termal analizler (TGA ve DSC analizleri)
gerceklestirilmistir. TGA analizleri ile {iretilen malzemelerin termal kararhiliklarinin

belirlenmesi ve PP ile kiyaslanarak aradaki farklarin incelenmesi amaglanmistir.

TGA analiz verileri ile elde edilen egrilerinden PP ve kompozitlerin baslangic ve
maksimum bozunma sicakliklar1 (Ti ve Tmax) tespit edilmistir. Bu ¢alismada, toplam
agirlik kaybinin %5'ine karsilik gelen sicaklik malzemelerin baglangic bozunma
sicaklig1 olarak kabul edildi. PP'nin 283.8 °C'de termal olarak bozunmaya basladigi
goriilmektedir. PP-10E kompozitin ise 232.5 °C'de termal olarak bozunmaya bagladigi
ve PP igerisine katilan E'min agirlik orami arttikca baslangic bozunma sicaklik
degerinin azalmaya devam ettii goriilmiistiir. PP igerisine katilan toplam dolgu
oranini agirlik¢a %10 sabit tutarak PP’ye E ve W eklendiginde, hibrit kompozitlerin
baslangic bozunma sicakliklarinin PP-10E'ninkinden daha yiiksek oldugu
goriilmiistiir. TGA verileri degerlendirildiginde, PP’ye W dolgu malzemesi ilavesinin
termal bozunma isleminde gecikmeye neden oldugu ve baslangic bozunma
sicakliklarini arttirdig1 soylenebilir. Uretilen hibrit kompozitler arasinda baslangig

bozunma sicakligi en yiiksek olan PP-7W-3E kompziti olup 259.6 °C olarak
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Ol¢iilmiistiir. Bu sonuglar, E ve W'nin PP matrisi i¢inde hibrit dolgu maddesi olarak
kullanilmasinin, PP’nin termal Ozelliklerini ve termal stabilitesini gelistirdigini

gostermektedir.

DSC analizleri ile numunelerin kristallesme sicakligi (T¢), erime sicakligi (Tw), erime

entalpisi (AHm), kristalizasyon entalpisi (AH.) ve kristalite derecesi (Xc) belirlenmistir.

Degisimin az olmas1 PP matrise E ve W eklenmesinin PP'nin kristal boyutunda 6nemli
Olciide bir degisiklige yol agmadigint gostermektedir. PP matrisli kompozitlerin Tt
degerlerinin PP'ninkinden daha yiiksek oldugu goriilmektedir. PP'ye eklenilen organik
ve inorganik dolgu malzemelerinin PP'nin kristallesmesini gelistirdigi sdylenebilir.
Clinkii PP-E kompozitlerinin T¢'si, PP'ninkine gore 2.0-3.7 °C artmustir. Tc'deki artigin

nedeni dogal lifin ¢ekirdeklenme etkisi olarak diisiiniilebilir.

PP'ye E ilave edilmesi, PP'nin X('sini % 1.3-3.5 oraninda azaltmistir. PP-E
kompozitine agirlikca %5 W ve %7 W eklenildiginde, hibrit kompozitinin kristalite
derecesi PP-10E'ninkine kiyasla hafifce artmaktadir. PP-3E-7W kompoziti tiim
kompozitlere kiyasla en yiiksek kristalite derecesine sahiptir. Tablo 5.3’den, PP
matrise agirlikca %30 E eklenilmesinden sonra kompozitin AH: ve AHm degerlerinin

onemli 6l¢iide azaldig1 goriilmektedir.

XRD analizi sonucunda, yar kristal yapiya sahip bir polimer olan PP’nin alfa fazinin

dort; beta fazinin iki karakteristik piklerinden bir kag1 net olarak tespit edilebilmistir.
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