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BIiTKIiSEL ATIK/GRAFEN/MINERAL TAKVIYELI POLILAKTIK ASIiT
BiYOKOMPOZITLERIN URETiMi VE KARAKTERIZASYONU

OZET

Polimerler iistiin mekanik ve termal 6zelliklere sahip olmasindan dolay1 hayatimizda
genis bir kullanim alanina sahiptir. Fakat kullanilmakta olan ¢ogu polimer petrol bazli
olup uzun siire dogada bozunmadan kalmaktadir. Cevre bilincinin artmasiyla atik
halindeki malzemeler kullanilarak {iretilen biyokompozitlere yonelim artmistir. Bu
yonelimle hem atik malzemeler degerlendirilmis olup hemde c¢evre kirliligi
azalmaktadir. Bu tez ¢alismasinda, petrol bazli polimerlere alternatif olarak dogal
kaynaklardan elde edilen poli(laktik asit) (PLA), katki malzemesi olarak grafen,
tarimsal atik olarak seftali ¢ekirdegi kabugu ve mineral takviyesi olarak da huntit-
hidromanyezit kullanilarak biyokompozit malzemeler ¢ift vidali extriider ve sicak pres
yontemleriyle iiretilmistir. Uretilen biyokompozit malzemelerin fiziksel, mekanik,
termal ve morfolojik &zelliklere etkisi arastirilmistir. Karakterizasyon sonuglar
kontrol numunesi olan saf PLA ile karsilastirilmali olarak degerlendirilmistir. SEM
analizi sonucunda, biyokompozit numunelerinde seftali c¢ekirdegi ve huntit-
hidromanyezitin varligi tespit edilmistir. FTIR analizi sonucunda seftali ¢ekirdeginin
karbonil grubuna ait baglarda absorbans seviyesindeki artis gozlenmistir. Seftali
cekirdegi takviyesi ve takviye oraninin artirilmasi ile PLA’nin yogunluk degerlerinin
azaldig1 belirlenmistir. Ancak huntit-hidromanyezit takviyesi ile bu yogunluk
degerlerinde artis gozlenmistir. Mekanik test sonuglari incelendiginde seftali ¢ekirdegi
ve huntit-hidromanyezit igeren mekanik dayanimlar1 saf PLA ile kiyaslandiginda
diismektedir. Yapilan DSC analizi sonucu iiretilen biyokompozit numuneler saf PLA
ile karsilastinldiginda seftali cekirdeginin eklenmesi kristalizasyon sicakligim
diisiirmiis ve kristalizasyon derecesini arttirmistir. Seftali ¢ekirdegi oraninin
arttirilmasiyla kristalizasyon sicakligi artarken kristalizasyon derecesi diismiistiir.
Huntit-hidromanyezit minerallerinin ilavesiyle kristalizasyon sicakliklarinda ciddi bir
diisiis yasanirken kristalizasyon derecesinde ise onemli bir artig yasanmaistir. Is1l sapma
sicaklik degerleri incelendiginde seftali ¢ekirdegi takviyesi ile 1s1l sapma sicakliklar
diiserken huntit-hidromanyezit takviyesi artmaktadir.

Anahtar Kkelimeler: PLA, Seftali Cekirdegi, Grafen, Huntit, Hidromanyezit,
Biyokompozit.
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PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF PLANT
WASTE/GRAPEHENE/MINERAL REINFORCED POLYLACTIC ACID
COMPOSITES

SUMMARY

Polymers have a wide range of uses in our lives due to their superior mechanical and
thermal properties. However, most of the polymers in use are petroleum-based and
remain undegraded in nature for a long time. With the increase in environmental
awareness, the tendency towards biocomposites produced using waste materials has
increased. With this orientation, both waste materials are utilized and environmental
pollution is reduced. In this thesis, biocomposite materials were produced by twin
screw extruder and hot press methods using poly(lactic acid) (PLA) obtained from
natural resources as an alternative to petroleum-based polymers, graphene as additive
material, peach kernel shell as agricultural waste and huntite-hydromagnesite as
mineral reinforcement. The effects of the produced biocomposite materials on
physical, mechanical, thermal and morphological properties were investigated. The
characterization results were evaluated comparatively with the control sample of pure
PLA. SEM analysis revealed the presence of peach pits and huntite-hydromagnesite in
the biocomposite samples. As a result of FTIR analysis, an increase in the absorbance
level was observed in the bonds belonging to the carbonyl group of peach kernel. It
was determined that the density values of PLA decreased with the reinforcement of
peach pits and increasing the reinforcement ratio. However, an increase in these
density values was observed with huntite-hydromagnesite reinforcement. When the
mechanical test results are examined, the mechanical strength of peach pits and
huntite-hydromagnesite containing mechanical strength decreases compared to pure
PLA. When the biocomposite samples produced as a result of DSC analysis were
compared with pure PLA, the addition of peach pits decreased the crystallization
temperature and increased the degree of crystallization. Increasing the peach seed ratio
increased the crystallization temperature and decreased the degree of crystallization.
The addition of huntite-hydromagnesite minerals caused a significant decrease in
crystallization temperature and a significant increase in the degree of crystallization.
When the thermal deflection temperature values are examined, the thermal deflection
temperatures decrease with peach kernel supplementation, while huntite-
hydromagnesite supplementation increases.

Keywords: PLA, Peach Core, Graphene, Huntite, Hydromagnesite, Biocomposite.
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1. GIRiS

Niifusun, sanayilesmenin ve kiiresel 1sinmanin olumsuz etkileri her gegen giin
artarken, liretim ic¢in gerekli olan hammadde ihtiyaci da siirekli olarak artmaktadir.
Endiistriyel hammaddelerin ¢evre dostu ve yenilenebilir olabilmesi i¢in dogal
kaynaklardan tiretim yapilmalidir. Glinlimiizde hem petrol rezervlerinin sinirli olmasi
hem de petrol kaynakli malzemelerin uzun siire dogada pargcalanmadan kalmasi
sonucu meydana gelen cevresel atik problemi sebebiyle, tiiketicilerin ¢evreye karsi
duyarliliginin hizla artmasi ile biyolojik kdkenli bir yapiyla iiretilen yenilenebilir dogal
biyopolimerler kullanilarak biyobozunur malzemelerin gelistirilmesi yoniindeki
calismalar da artmistir. Niifusun ve tiiketimin her gegen giin artmasiyla beraber orman
kaynaklar1 da giderek azalmaktadir. Bu ylizden hali hazirdaki hammaddelerin daha
dikkatli bir sekilde kullanilmasi, kullanilan malzemelerin geri doniisiimiiniin olmasi
ve yeni hammadde kaynaklarinin kesfi ¢ok mithimdir. Bu yiizden de alternatif olarak,
tarimsal atiklarin ve diger lignoseliilozik kaynakli odun dist orman {iriinleri
malzemelerin kullanilmas1 gerekmektedir. Ulkemiz tarimsal atik miktar1 ve cesidi
acisindan yiiksek potansiyele sahip bir iilkedir. Bu yiizden tilkemizde ¢ok fazla
miktarda bulunabilen bu tarimsal atiklarin daha bagka sekillerde kullanilmasina iligskin

caligmalar gilin gectikce cogalmaktadir (Catal, 2019).

Bu calismada cevre dostu biyobozunur bir polimer olan PLA matristir. Ulkemizde
seftali basta Bursa olmak tizere Ege, Karadeniz, Akdeniz Bolgelerinde yetistirilmekte
olup meyve suyu, recel, marmelat gibi iirlinlerin iiretiminde kullanilmaktadir.
Seftalinin kullanilmas:1 sonucu ortaya ¢ikan posa ve seftali g¢ekirdegi kabugu
endiistriyel atiktir. Bu seftali ¢ekirdegi cesitli sekillerde degerlendirilmesine ragmen
cogu atik olarak kalmaya devam etmektedir. Seftali ¢ekirdegi kabugu biyokompozit
malzememizde takviye elemani olarak kullanilacaktir. Bununla birlikte takviye
elemant olarak ayrica grafende kullanilacaktir. Son olarak hem 1yi bir alev geciktirme
ozelligine sahip hem de ¢evre dostu yan etkisi olmayan huntit ve hidromanyezit

eklenecektir.



Bu calismada, otomotiv sektoriinde kullanilabilecek hafif, ¢evreci ve istenilen
performansi saglayacak PLA-esasli biyokompozitlerin ekstriider ve sicak izostatik
pres kullanilarak iretilmesi hedeflenmektedir. Bu amacgla, PLA ile birlikte
kullanilacak grafen katkili seftali c¢ekirdegi atik dolgu maddesi ile huntit-
hidromanyezit mineralleri ¢ift vidal ekstriiderde 6zellikleri gelistirilmis biyokompozit
yapilar hazirlanacak, sicak izostatik presleme yontemi kullanilarak hazirlanan bu yesil

kompozitlerin mekanik, morfolojik ve yanmazlik 6zellikleri incelenecektir.



2. GENEL BILGILER

2.1 Kompozitler

Kompozit malzemelerin, kullanimlar1 uzun bir tarihe dayanmaktadir. Baslangi¢lar
hakkinda kesin bir sey sOylenememekle beraber, tarihte kompozitlerle ilgili
kaynaklara rastlamak miimkiindiir. Cam elyaf takviyeli polimerler gibi birden fazla
takviye eleman1 iceren kompozitlerin 20. yilizyilin ortalarinda, tasarim ve miithendislik
calismalarina uygun sekilde tliretilmesiyle ayrilarak yeni bir malzeme grubu olmustur.
Israillilerin saman ile takviyelendirilen killerden iiretilen kerpicler kompozit
calismasinin o6rneklerinden olup, binlerce yildir bilinen deniz kabuklar1 ve ¢elik gibi
alasimlar ¢ok fazli malzemeler olmalarma karsin cesitli malzemelerin bir araya
getirilerek liretilmesi fikri herkes tarafindan kabul edilmesiyle kompozitler; metal,
seramik ve polimerlerin yaninda yeni bir malzeme siifi olmustur (Callister ve

Retwisch, 2014; Kaw, 2014).

Kompozit, belirli bir amaca yonelik makroskobik seviyede birlestirilen ve birbiri
icerisinde ¢oziinmeyen en az iki farkli birlesenden olugsmus yapi1 malzemesidir. Bu
birlestirmedeki amag, bilesenlerde tek baslarina var olmayan 6zelliklerin elde edilmesi
ve malzeme Ozelliklerinin daha 1yi seviyelere getirilmesi hedeflenmektedir.
Bilesenlerden birisi takviye fazi, digeri ise matris olarak adlandirilir. Matris ad1 verilen
bu faz, genellikle takviye fazi olarak adlandirilan diger fazi sarar ve siirekliligini
saglar. Malzemeye kuvvet uygulanmasiyla matris fazi ara yiizey bagiyla uygulanan bu
kuvveti takviye elemanina gondererek kuvveti dagitir. Matris fazi malzemeye
uygulanan bir kuvveti ara yiizey bag1 vasitasiyla takviye edici faza iletir ve kuvveti
dagitir. Takviye fazi, gelen kuvveti paylasarak dayanir ve iiretim sirasinda matris
fazinin tane biiylikliiglinii denetler. Takviye elemani fiber, pargacik veya pul formunda
olabilir. Matris ile takviye elemanini birbirine baglayan ara ylizey bagi ise genelde
kirilgan 6zellik gostermesine karsin gelen kuvveti ¢oziilme ve kirilma olmadan takviye

fazina aktarir. Ara ylizey bagi kompozit malzemelerin elastikiyet modiiliinii etkiledigi



icin malzeme dayanimida ara yiizey baginin istenildigi gibi olmasina baglidir (Kaw,
2014; Ersoy, 2001).
2.1.1 Kompozitlerin simiflandirilmasi

Kompozitler takviye geometrisi veya matris tiiriine gore siniflandirilir (Kaw, 2014).

2.1.1.1 Matris malzemeye gore kompozitlerin siniflandirilmasi

Kompozit malzemeler Sekil 2.1°de goriildiigii gibi matris malzemenin cinsine gore
metal, seramik, polimer matris kompozit malzemeler olmak iizere ii¢ ana gruba
ayrilirlar (Aslan, 2023). Bu siniflandirmada iiretim yontemi ve kullanim amacina gore

yapilmaktadir.
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Sekil 2.1 : Matris malzemeye gore siiflandirma.

Metal matrisli kompozitlerin tanimin1 yapmamiz gerekirse isminden de anlasilacagi
gibi matrisi metaldir. Bu kompozitlerde matris faz1 olarak aliiminyum, magnezyum,
titanyum ve bakir 6rnek gosterilebilir. Takviyeler; pargacik, siirekli ve siireksiz elyaf
ve visker seklinde hacimce oranlar1 genelde % 10 ile 60 arasindadir. Metallere tasarim
odakl1 diistiniilerek ve sahip olduklar1 6zelliklerini gelistirmek veya minimize etmek
amactyla takviye katilir. Ornek verecek olursak silikon karbid fiber ilavesi ile
metallerin elastik rijitlik ve mukavemeti arttirilabilir. Termal genlesme, termal ve

elektriksel iletkenlik katsayilar1 azaltilabilir.



Metal matris kompozitlerin avantajlarina bakacak olursak:

. Alev almama 6zelligine,

. Yiiksek elastiklik ozelliklere sahiptirler,

. Yiiksek mukavemete (¢ekme, basma, aginma, sliriinme ve kayma) sahiptirler,
. Daha yiiksek kullanim sicakliklart,

. Tekrar iiretilebilir mikroyap1 ve 6zelliklere sahiptirler,

. Diisiik yogunluga sahiptirler,

. Sicaklik degisimlerine veya 1s1l soka kars1 diistik hassasiyet gosterirler,

. Yiiksek yiizey dayanikliligina sahiptirler,

. Yiiksek elektrik ve 1s1l iletkenlik 6zelliklerine sahiptirler.

Dezavantajlar arasinda maliyetinin yiiksek olmasi, malzemenin kirillgan yapiya sahip

olabilmesi ve iiretim yontemleri yer almaktadir.

Seramik malzemeler hafiftir ve dogal olarak oksidasyona, yiiksek sicakliktaki
bozulmaya dayaniklidir. Bu malzemeler sert ve gevrek kirllmaya egilimleri olmasaydi,
ozellikle otomobil, ucak gaz tiirbini pargalar1 gibi, yliksek sicaklik ve yiiksek
gerilmenin s6z konusu oldugu uygulamalar i¢in ideal bir malzeme olabilirdi. Ancak
yuksek sicaklikta bozulmaya dayanikli oldugu i¢in uygulama alani olarak ta yiiksek
sicaklik gerektiren malzemelerde kullanilmaktadir. Seramik malzemelerin kirilma
toklugu degeri diisiiktiir ve parcacik, elyaf veya visker bicimindeki seramik
malzemelerin baska bir seramik icine gomiilerek elde edilen seramik matrisli

kompozitler ile bu 6zelligi onemli 6l¢lide arttirilmistir.

Polimer re¢inenin matris fazi, elyafin ise takviye elemani olarak kullanildig
kompozitler polimer matrisli kompozitlerdir. Diigiik maliyeti, kolay islenmesi ve oda
sicakligindaki {istiin 6zelliklerinden dolay1 i¢lerinde en sik kullanilan kompozitlerdir.
Termal direnglerinin diisiik, termal genlesmelerinin yliksek ve pertol bazli iiriin olmasi
polimer matrisli kompozitlerin 6nemli dezavantajlaridir (Callister ve Rethwisch,

2014).



2.1.1.2 Takviye geometrisine gore kompozitlerin simflandirilmasi

Takviye geometrisine gore smiflandirma Sekil 2.2°deki gibi 4 ana gruptan

olugmaktadir (Kaya,2016):

e Elyaf takviyeli kompozitler
e Parcacik takviyeli kompozitler
e Tabakali kompozitler

e Karma (hibrid) kompozitler

KOMPOZIT
MALZEME

Pargacik
Takviyeli
Kompozitler

Tabakali
Kompozitler

e

Sekil 2.2 : Takviye fazina gére kompozit malzemeler.

Karma
Kompozitler

Elyaf Takviyeli
Kompozitler

Takviye elemaninin elyaf seklinde oldugu kompozitler elyaf takviyeli kompozitler
olarak isimlendirilir ve teknolojik a¢idan hayli dnemli kompozitlerdir. Elyaf takviyeli
kompozitlerin iiretilmesinin asil hedefi diisiik agirlikla beraber yiiksek dayanim
ve/veya yiiksek elastisite modiiliidiir. Bahsedilen bu 6zellikler 6zgiil dayanim ve 6zgiil
elastisite modiilii kavramiyla tarif edilir, sirayla ¢cekme dayaniminin 6zgiil agirliga

orani ve elastisite modiilliniin 6zgiil agirliga oran1 seklinde tanim yapilir.

Partikiil takviyeli kompozitler; takviye malzemesinin giiclendirme mekanizmalarina
gore iki alt gruba ayrilir. Bu iki alt grup iri parcacikli ve saginimla dayanimi arttirilmis
kompozitlerdir. Pargacik-matris etkilesiminin atomsal veya molekiiler seviyede
olmayip, mekanik seviyede oldugunu anlatmak ic¢in “iri pargacik” terimi
kullanilmaktadir. Bu tiir kompozitlerin biiyiik bir kisminda parcacik bileseni matristen

daha sert ve daha yogundur, bu dayanim arttirici pargaciklar her pargacik ¢evresindeki



matris fazinin hareketini kisitlar. Matris, gelen yiikiin bir miktarini orantili bir sekilde
kargilamas1 amaciyla pargaciklara transfer eder. Takviyenin mekanik o&zellikleri
engelleme etkisi, matris-pargacik ara yiiziindeki bagin kuvvetine baghdir. Caplar1 0,01
um ile 0,1uym (10 nm ile 100 nm) arasinda olan parcaciklar saginimla dayanimi
arttirllmis  kompozitlerde bulunmaktadir. Kompozitin kuvvetlenmesini saglayan
parcacik-matris  etkilesimi atomsal veya molekiiler diizeyde gergeklesir.
Kuvvetlendirme mekanizmasi ¢okelme sertlesmesi yonteminin aynisi olup; uygulanan
yukiin biliyiikk bir kismini matris tasirken kiicliik saginmis parcalar malzemenin
dislokasyon hareketlerini engeller veya geciktirir. Dolayisiyla malzemenin plastik
sekil degisimi kontrol altinda tutulur, ¢ekme ve akma dayanimi yaninda sertlik

diizenlenir (Callister ve Rethwisch, 2014).

Tabakali kompozitler; ince levhalar veya farkli yonlendirilmis yiiksek dayanima sahip
panellerden olusur. Bu levhalar iist iiste istiflendikten sonra her biri belirlenen yon
dogrultusundaki dayanimi arttiracak sekilde, yonlenme esnasinda yerlestirilir ve
yapistirilir. Ornek verecek olursak kontrplaktaki pes pese tahta levhalar (bunlara
kaplama denir) birbiri ile doksan derecelik ag¢1 olusturarak yerlestirilir. Tabakalarin
yapiminda kagit, pamuk veya polimer matris i¢cine gomme islemi gerceklestirilmis
dokunmus cam elyaf ve benzeri kumaslardan da faydalinilabilir. Dolayistyla bir
kompozit iki boyutlu diizlemde birden fazla yonde yiiksek dayanima sahip olabilir
fakat yine de bu dayanim tiim elyafin tek yonde bulundugu durumla kiyaslandiginda
daha diistiktiir.

Karma kompozitler farkli yapilardaki kompozitlerin gelistirilmesine yonelik

kullanilan bir metot olup igerisinde birden fazla takviye fazi1 bulundurur (Aslan, 2016).

2.1.2 Kompozit Malzemelerin Kullanim Alanlar:

Kompozit malzemelerin sahip oldugu kullanim alanlar1 giiniimiizde oldukga
genistir. Kompozit malzemeler endiistirinin hemen hemen biitiin alanlarinda yaygin
olarak kullamilmaktadir. Ozellikle agirhgin daha az mukavemetin daha yiiksek
olmasmin istendigi alanlarda metallere alternatif olarak kullanilmaktadir. Boylece

kompozit malzemelere yonelim ve ilgi artmaktadir (Sahin, 2000).
Kompozit malzemelerin uygulama alanlart:

e Otomotiv endistrisinde

e Insaat endiistrisinde



e Havacilik ve Uzay sanayiinde
e Ziraat sektoriinde

e Deniz Endiistrisi

e Kimya sanayiinde

e Spor Aletleri

o Elektrik-Elektronik Sanayi

Otomotiv Endiistrisi:Otomotiv enddistrisi i¢in en onemli konularin basinda agirlig
azaltilmis araclar gelmektedir. Bunun sonucunda araglarin emisyon degerlerinde, yakit
ve enerji tiiketiminde, hizlanma siiresinde azalma gibi birden fazla avantajli durumun
meydana geldigi goriilmektedir. Bu ylizden de kompozit malzemeler iizerindeki ilgi
son yillarda artmaktadir. Otomotiv endiistrisinde yaygin kullanima sahip termoset
plastiklerin yerine son yilllarda 6zgiil mukavemeti yliksek, kolay sekil alabilen geri
doniistiiriilmiis termoplastik malzemeler tercih edilmeye baglanmistir. Otomotiv dis ve
i¢ trimleri, radyator tastyicilar, gésterge panelleri ve kaza sirasinda dayanim gerektiren

parcalar 6rnek verilebilir.

Insaat Endiistrisi: Kompozit malzeme kullanimi insaat endiistrisinde de oldukga genis
yer kaplamaktadir. Bina kaplama panelleri, kapilar, kiivet, balkon korkuluklari, kap1

kollari, soguk hava depolar1 6rnek verilebilir.

Havacilik Sanayi: Kiiclik seyahat ugaklar1 ve bir takim plandrlerde tamamen
kullanildigina literatiirde denk gelinmistir. Ozellikle havacilik sektdriinde son
zamanlarda metal malzemeye yerine kompozit malzemeler tercih edilmektedir.
Genellikle epoksi matris igerisinde siirekli elyaf takviyeli kompozit malzemeler
kullanilmaktadir. Ugak yapilarinda aliminyum alasimlart gibi geleneksel
malzemelerin yerine gecen kompozit malzemeler, agirliga gore yliksek mukavemete

sahip olan 6zelligiyle dikkat ¢ekerler.

Ziraat Sektoriinde: Seraciligin temeli olan ilk kez ortaya ¢ikan sebze, meyve
yetistirilmesinde, fiberglass oluklu levhalar ve ciftcilerin ihtiyag duydugu tanker,

bidon, fi¢1 gibi malzemelerin {iretiminde kullanilmaktadar.

Deniz Endistrisi: Fiberglass malzemeden {iretilen tekneler, spor tekneleri, jandarma

devriye botlar1 6rnek verilebilir.

Kimya Sanayi: Asitlere ve korozyona kars1 dayaniklilig1 sayesinde kimya sanayisinde

kullanilmaktadir. Fiberglass, hafif olmasi ve asinmaya karsi dayanikli olmasi



sebebiyle makinalarin koruyucu aksanlari, kapaklar, kutular gibi pargalarin imalatinda
kullanilirken ayn1 zamanda konveydr band elemani, parga sandigi, yiik paletleri ve her

tiirli tasima kaplar1 tiretiminde de kullanilmaktadir.

Spor Aletleri: Kompozit malzemeler hafif olmalari, yiiksek dayanimlar1 ve titresim
sontimleme o6zelliklerine sahip oldugu icin spor ekipmanlarinda yaygin olarak
kullanilmakta olup 6rnekler arasinda golf sopalari, yaris botlari, tenis raketleri, kayak

aletleri, balik oltalari, bisikletler yer almaktadir.

Elektrik-Elektronik Sanayi: Kompozit malzemeler izolasyon 0zelligi nedeniyle

genellikle elektrik-elektronik sanayisinde iiretim malzemesi olarak tercih edilir.

2.2 Biyokompozitler

Kompozitlerin yapisin1 olusturan iki bilesen vardir. Sekil 2.3’te goriildiigi tizere
bunlardan birisi matris fazi1 digeri ise takviye fazidir (Yurttas, 2022). Bu bilesenlerin
en az birinde dogal kokenli, biyolojik olarak bozunabilen malzemeler kullanildiginda
ortaya yeni bir malzeme ¢ikar. Bu malzemeler biyokompozitler veya yesil
kompozitlerdir. Matris fazi1 olarak biyo-bazli recineler kullanilmaktadir. Takviye faz1
olarakta sentetik liflerin yerine bambu, sa¢, yiin, ipek, pamuk, kenevir, keten, kenaf,
sisal vb. dogal malzemelerden elde edilen dogal lifler kullanilmaktadir. Bir taraftan
artan niifusla beraber fosil kaynaklarin kullanilmasiyla elde edilen malzemeler,
kullanim Omiirlerini tamamladiktan sonra atik olarak dogada yillarca bozunmadan
kaldiklar siire igerisinde UV 1sinlarina maruz kalirlar. Bunun sonucunda zehirleyici
gazlar ortaya ¢ikar ve bu da ¢evre kirliligiyle birlikte ciddi bir kiiresel soruna yol agar.
Bir taraftan da endiistriyel atiklar ve tarimsal yan iirlinler ¢cok fazla olmalari, kolay
bulunabilmeleri ve ucuz olmalar1 sebebiyle iyi bir alternatiftir. Bu atiklar kullanilarak
depolama alanlarindaki kirlilik azaltilip yeni {iriinler {iretilebilmek adina ¢aligmalarda
bu yonde artmistir. Bu ¢ercevede hem g¢evreye zarar vermeyen yenilenebilir iirlinler
ortaya ¢ikarmak hem de fosil kaynaklarin tiiketimini azaltmak i¢in ¢aligmalara devam

edilmektedir.

Biyokompozitlerin kullanim alanlarina; ambalaj malzemeleri, otomotiv uygulamalari,
ingaat malzemeleri, havacilik sektorii, beyaz egyalar, mobilya sektorii 6rnek verilebilir

(Celik ve Kilig, 2020; Agirgan ve Taskin, 2023).



Biyokompozit
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Sekil 2.3 : Biyokompozitlerin siniflandirilmasi.
2.2.1 Dogal lifler

Dogal lifler bitkisel ve hayvansal olmak iizere 2 gruba ayrilir. Kompozit malzeme
uretiminde dogal lifler lignoseliilozik bilesiklerce zengin yapiya sahiptir.
Lignoseliilozik yap1 seliiloz, lignin ve hemiseliilozdur. Sekil 2.4 incelendiginde,
seliiloz molekiilerinin demetler halinde birlesmesiyle fibriller, fibrillerin birlesmesiyle
mikrofibriller, mikrofibrillerin birlesmesiyle de lameller meydana geldigi
goriilmektedir (Bulut ve Erdogan, 2011). Bu mikrofibriller arasindaki dar araliklar
lignin ve diger ara maddeler doldurur. Bu sebeple dogal lifler kompozit malzemelerdir.
Dogal liflerin kimyasal yapisinin ¢ogunu seliiloz olusturmaktadir ve genel formiilii
(CsH100s5)n olan bir polisakkarittir. Seliiloz yar1 kristal yapiya sahip ¢evre dostu bir
polimer olmakla birlikte kendini yenileyebilen, pek ¢ok mikroorganizma tarafindan
pargalanabilen, toksit olmayan, ucuz ve 1s1l dayanim gibi avantajlara sahiptir (Bilek ve
dig, 2019). Hemiseliiloz ise dogal liflerde seliiloz fibrillerine kuvvetli hidrojen
kopriileri ile bagli olup hem amorf bir yapiya hem de diigiik molekiil agirligina sahiptir.

Hidroksil ve asetil gruplarini igerdigi i¢in suda c¢oziinebilmektedir. Dolayisiyla
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hemiseliiloz, lifin termal bozunma O6zelliklerini, nem absorbsiyonunu ve biyolojik
olarak pargalanma oOzelliklerini belirlemektedir. Lignin ise amorf yapida olup
tekrarlanan fenilpropan gruplarindan olugsmaktadir. Dogal lif bilesenleri igerisinde en
diisiik su absorbe etme Ozelligine lignin sahiptir. Ayrica UV dayanimi ligninde daha
diistiktiir. Son olarak pektine bakildigi zaman lif hiicrelerini birbirine baglamakla
birlikte bu lif hiicrelerini bir de en dista bulunan kabuk tabakasina baglamaktadir.
Liflerde kristalin ve amorf bolge oran1 ve yonlenmesi, liflerin morfolojik yapilar1 gibi
kimyasal bilesenleri ve fiziksel oOzellikleri liflerin mekanik o6zelliklerini
belirlemektedir. Ustelik liflerin nem alma kabiliyeti de lifin yapisina gore
degismektedir. Bitkisel lifler icerisinde Sekil 2.5’te gorebileceginiz iizere meyve
lifleri, yaprak lifleri, sak lifleri ve tohum lifleri yer almaktadir (Bulut ve Erdogan,
2011). Dogal lifler takviye malzemesi olarak kullanilmakta olup bitkisel kdkenli dogal
kaynaklart  yenilenebilir,  geri  dOniistiiriilebilir ~ve  biyolojik  olarak
parcalanabilmektedirler (Bulut ve Erdogan, 2011). Ayrica yiiksek 6zgiil mukavemet
degerlerinin yaninda diisiikk yogunluk, lif ylizey modifikasyonunun kolay olmasi,
asinmaya dayanikli olmasi, kolay sekil verilebilmesi, iyi termal ve akustik yalitim
ozelliklerine sahip olmas1 gibi avantajlarada sahiptir. Fakat biitiin bu avantajlarinin
yaninda hidrofil karaktere sahip olmasi ve bozunma olasilig1 sebebiyle diisiik
sicakliklarda islenebilirligi dogal liflerin kompozitlerdeki tiretimini kisitlamaktadir
(Donmez Cavdar ve Boran, 2016). Son yillarda artan niifusla birlikte dogal lifler talebi
karsilamakta zorlandig1 i¢in sentetik liflere yonelim olmustur. Yapilan ¢aligmalarla ilk
sentetik lif nylon elde edilmis olup sonrasinda poliester, polipropilen ve akrilik elyaf
gibi sentetik lifler elde edilmistir. Sentetik liflerin en biiylik avantajlarindan biri tiretim
sirasinda parametrelerde istenilen degisiklik yapilarak son iiriinde istenilen kalite elde
edilebilmektedir (Degirmenci, 2005). Sentetik liflerin dezavantajina bakildig1 zaman
ise sentetik liflerin iiretimi fosil yakita bagli olup ¢ok fazla ¢evresel olumsuzluga sebep
olmakla birlikte iiretimi i¢in daha fazla enerjiye ihtiya¢ duyulmaktadir. Ayrica sentetik
liflerin liflendirilmesi dogal liflere oranla daha zordur (Dénmez Cavdar ve Boran,

2016).
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Sekil 2.4 : Seliillozun mikro yapisi.
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Sekil 2.5 : Kompozitlerde kullanilan bitkisel liflerin siniflandirilmasi.
2.2.2 Tarimsal Atiklar

Ulkemizde tarimsal iiretim yapildiktan sonra birgok organik attk meydana
gelmektedir. Bu atiklar hem depolamada sikinti olusturmakta hem de fabrikalarin
kullanim alanlarin1 iggal ederek calisma sartlarin1 zorlastirmaktadir. Artan niifusla
birlikte hem tarim ve hayvancilik sektoriinlin biiylimesiyle meydana gelen yiiksek
miktardaki atiklar hem de kentlesme sonucu ortaya ¢ikan evsel atiklar dogal yasami

olumsuz yonde etkilemektedir. Cevre bilincinin artmasiyla beraber arastirmacilar
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dogal yasamin olumsuz etkilerini azaltmaya yonelik c¢alismalar yaparak geri
doniistiiriilebilir malzemeler tasarlayip iiretmeye baslamiglardir. Bununla birlikte

biyobozunur polimerlerin kullanimi da artmustir.

2.2.3 Polimer Matrisler

Polimer reginenin matris fazi, elyafinda takviye elemani olarak kullanildigi
kompozitlere polimer matrisli kompozitler denir. Yiiksek korozyon direnci ve yiiksek
0zgiil mukavemet elde etmesi sebebiyle polimer matrisli kompozit malzemelere ilgi
cok yiiksektir. Bu nedenle, daha hafif {riinlerin tasarimi, mekanik O6zelliklerinin
onemli bir sekilde gelistirilmesi ve iretiminin uygun olmasiyla yaygin olarak
kullanilmaktadir (Yaprak Aydin ve Altun, 2020). Termal direnglerinin diigiik olmas1
ve termal genlesmelerinin yiiksek olmasi ise polimer matrisli kompozitlerin dnemli

dezavantajlar1 arasinda yer alir (Callister ve Rethwisch, 2014).

Polimer matrisli kompozit malzemeler termoplastik ve termoset olmak iizere iki
gruptan olugmaktadir. Termoplastik matrisler termoset matrislerle kiyaslandiginda
geri doniisiim imkani olan malzemelerdir. Termoplastik malzemeler iiretildikten sonra
isitithip  tekrardan  sekil verilebilir hale getirilebilir. Sicaklik degerlerinin
degistirilmesiyle termoplastik matrislerin yalmizca fiziksel oOzellikleri degisirken,
kimyasal 6zelliklerinde bir degisiklik meydana gelmez. Bunun nedeni, termoplastik
malzemelerin uzun molekiil zincirlerinin birbirine ikincil baglarla bagli olmasidir. Bu
molekiil zincirleri dogrusaldir ve capraz olusturmazlar. Bu nedenle, termoplastik
materyaller 1sitildiginda atomlar aras1 baglar gevser ve molekiiller birbirlerinin tizerine
kayarlar. Akrilik, asetal, akrilonitril-biitadien-stiren (ABS), politetra floroetilen
(PTFE), poliamid (PA), polietilen (PE), polipropilen (PP), polivinil kloriir (PVC) gibi
plastikler termoplastiklerin en yaygin kullanilan 6rnekleri arasinda yer alir. Termoset
matrislerin liretimi sirasinda sadece bir defa 1sitilip sekillendirilir, sekillendirildikten
sonra malzeme tekrar 1sitilip sekillendirilemezler. Bunun sebebi ise termoset matrisli
malzemeler capraz bag yaparlar. Bu durumda molekiiller 1sitildiginda atomlar
birbirlerinin iizerine kaymazlar ve bu malzemeler c¢oziinmezler. Termosetler
termoplastikler ile kiyaslandiginda mukavemet ve sicakliga karsi dayanimlar
bakimindan daha geligsmistir ancak geri dontistimleri miimkiin olmadigindan ve 1sitma
sogutma esnasinda kimyasal degisimlere ugramadigindan termoplastik malzemeler

termoset malzemelere alternatif olarak kullanilmaktadir. Epoksiler, polyesterler,
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vinylester ve fenolik re¢ine matrisler termosetlerde en yaygin kullanilan 6rneklerdir

(Ozer, 2015).

2.2.3.1 PLA

Polilaktit veya polilaktik asit olarak isimlendirilen PLA, tekrarlayan birimleri laktik
asitten olusan yani misir, nisasta ve seker pancari gibi ucuz ve tamamiyla yenilenebilir
kaynaklardan kolay biyoteknolojik yontemlerle elde edilen termoplastik, alifatik bir
polyester tiiriidiir. Polilaktik asidin biyouyumlu ve biyobozunur olmasi, farklh
karistirma tekniklerinde kolay islenebilir ¢cok yonlii bir termoplastik olmasi, isleme
sirasinda fazla enerjiye ihtiya¢c duyulmamasi, nispeten iyi mukavemete sahip olmasi,
diistik etkili sera gazi polimeri olmasindan dolay1 bir¢cok biyopolimer arasinda dne
cikmaktadir. PLA bu iyi 6zelliklerinin yaninda diisiik ergime sicakligi, diisiik darbe
direnci ve gevrekligi, diisiik gaz bariyer ozelliklerine sahip olmasindan dolay: da
uygulama alanmi kisitlamaktadir. PLA’nin geri doniisim siireci Sekil 2.6°da

goriilmektedir (Murauri ve Dubois, 2016).

Poli(laktik asit) Dongiist
vAg
3 Oc
co,,

H,0
Biokiitle

| Kompost

Glukoz

Laktik asit|
Nihai
Uriin

Polimerizasyon

Sekil 2.6 : PLA ’nin geri doniisiim siireci.

Laktik asit ve laktit genellikle asagida bahsedilen yontemlerle polimerlestirilerek
poli(laktik asit) veya poli(laktit) elde edilir. PLA laktik asitin kondenzasyon
polimerizasyonuyla ile sentezlenmesiyle olusan polimerler polilaktik asit, iki laktik
asitten laktidin halka acilma polimerizasyonu ile de sentezlenmesiyle olusan

polimerler polilaktit olarak isimlendirilir. En wucuz polimerizasyon yontemi
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kondenzasyon polimerizasyonudur ancak bu polimerizasyon yontemi sonrasi ortaya
cikan polimerin molekiil agirhigr ¢ok diisiik olup bu yiizden de kirilgan &zellik
gostermektedir. Laktidin halka agilma polimerizasyonunda ise polimerin yapisi
kontrol edilerek istenilen Ozelliklerde iirlin elde edilebilir. Ayrica yiiksek molekiil

agirliklt polilaktik asit olusturmak i¢in en ¢ok bagvurulan yontemdir.

O CH C

— —n
Sekil 2.7 : PLA’nin kimyasal yapisi.

Sekil 2.7°de kimyasal yapisint gordiigimiiz PLA nin kullanim alani olarak tiiketici
mallarinin liretiminde; Ust giyim, dosemelik kumas, otomotiv tekstili vb. tekstil
tiriinlerinde, catal, bigak, tabak, bardak gibi mutfak malzemelerinde ve yiyecek
paketleme malzemelerinde kullanilmaktadir (Karagéz, 2012). Elektronik {irtinler
olarak kompakt diskler ve kiliflari, miizik ekipmanlarinin ana kasasi, bilgisayar
klavyeleri vb. fdrlinlerde kullanilmaktadir. Otomotiv sektdriinde ise zemin
kaplamalarinda, yedek lastik korumasinda, kapit pervazinda, kapi1 i¢ doseme
kumaslarinda, yan gévde korumasinda kullanilmaktadir. Biyomedikal alaninda ise ilag
salim ve dagitimi, damar iskelet sistemi ve doku miihendisligi alanlarinda

kullanilmaktadir (Uner ve Kogak, 2012).
PLA’nin Termal Davranisi

Polilaktik asitin termal 6zellikleri hakkinda bilgi sahibi olmak i¢in ilk Tg ve Tm
sicakliklarina bakilir. Ciinkii bu sicakliklar termal islenme 6zelliklerini belirler. Bu
sicakliklart etkileyen yani termal davranis1 belirleyen baslica parametreler
malzemenin tiretiminde kullanilan katki maddeleri, monomerler, su igerigi, kullanilan
baglatict miktar1 ve katalizlerdir. Bu parametrelerin degismesiyle beraber polilaktik
asitin de Tg ve Tm degerleri degismektedir. Tg degeri yaklasik 60 °C olup erime
sicakligr ise 177 °C-193 °C arasindadir. Farkli polimerler ile PLA’nin termal
Ozelliklerinin karsilastirilmasi Sekil 2.8’de verilmistir (Karag6z,2012).
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Sekil 2.8 : Farkli polimerler ile PLA nin termal 6zelliklerinin karsilastirilmasi.

PLA’nin temel monomeri laktik asittir ve optik olarak L ve D formlarina sahiptir.
Yapisindaki bu L ve D izomerlerin orani polilaktik asitin kristalizasyonunu, bozunma
davranigin1 ve islenebilirligini belirler. Bu iki izomerden dort cesit polimer yapi
tiretilebilir. Bu yapilardan ilki PLLA olarak adlandirilan poli(L-laktik asit)tir. Yar1
kristal olan PLLA’nin yapisinda sadece L-laktid bulunur ve en yiiksek erime
sicakligima sahiptir. Bu erime sicakligi 173-178 °C civarindayken, camsi gegis
sicaklign (Tg) ise 50-80 °C arasindadir. Ikinci yapt PDLA poli (D-laktik asit) olup
kristalimsi, normal zincir yapisina sahiptir ve yapisinda D izomeri bulunur. Ugiinciisii
PDLLA poli (D, L-laktik asit) ise amorftur ve bu da normal zincir yapiya sahiptir.
Sonuncusu ise meso-PLA olup meso-laktidin polimerizasyonu sonucu elde edilmistir
(Xiao ve dig, 2012). PLA zincirindeki L-izomerinin orani azaldik¢ca Tg degeri de
azalma egilimi gosterir. Kopolimerizasyon ile iiretilen polilaktik asitte D izomerinin
orani arttikca daha diisiik kristallesme davranisi gostererek erime sicakligi da
diismektedir. Bu oran %12-15’1 ge¢mesi halinde yap1 amorf hale gelir. Yenilenebilir
kaynaklardan iiretilen polilaktik asit L-laktik asit seklinde bulundurur (Karagéz, 2012;
Xiao ve dig, 2012). Sekil 2.9°da laktid izomerlerinin yapilar1 gosterilmistir (Karagoz,
2012).
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Sekil 2.9 : Laktid izomerlerinin yapisi.
2.3 Tarmmsal Atik Takviyeli Biyokompozitler

Plastikler az maliyetle ve kolay bir sekilde elde edilmesiyle cok yaygin kullanilarak
hayatimizda yer almistir. Artan niifusla beraber artan plastik iiretimi ve kullanimi ¢evre
ve dogaya zarar vermesiyle beraber petrol hammaddesinin de azalmasina sebep
olmaktadir. Ciinkii bu plastikler petrokimyasal kdkenli olup bir¢ogu biyobozunur
degildir. Bu sorunu gidermek icin {iretilebilen, biyolojik olarak parcalanabilen,
stirdiiriilebilir tarimsal atiklara yonelim olmustur. Dogal ve sentetik malzemelerin
biyolojik olarak bozunabilir polimerlerle bir araya getirilmesi sonucu hem bu
problemlere ¢oziim olacaktir hem de hem de daha ekonomik olacaktir. Son yillarda
tarimsal {irlinler (bugday samani, findik kabugu, hurma ¢ekirdegi vb.) ile seliiloz bazli
dogal lifler (jiit, keten, kenaf, ananas yaprag: lifleri vb.) biyobazli kompozitlerin
tiretiminde takviye malzemesi olarak kullanilmaktadir. Kullanim alanlarina deginecek
olursak ambalaj sektoriinde, tek kullanimlik {iriinlerde, otomotiv sektoriinde, insaat

sektorlinde kullanilmaktadir (Bayindir, 2022).

2.4 Polimer Kompozitlerin Uretim Yéntemleri

Polimer kompozitlerin iiretimi i¢in en uygun iiretim yontemleri ekstriizyon, sicak

kaliplama ve enjeksiyon kaliplamadir.

2.4.1 Ekstriizyon

Malzemenin kovanlara yerlestirilerek basing altinda bir 1stampa yardimiyla, belirli
profillerdeki matrislerin i¢inden gegirilerek sekillendirilmesine ekstriizyon adi verilir.
Genellikle termoplastiklerin sekillendirmesinde kullanilan ekstriiderle cubuklar,

levhalar, plastik tiipler, borular ve filmlerin tiretimi yapilir.
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Ekstriizyon siirekli veya yart siirekli olmak iizere iki sekilde yapilabilir. Bazi
malzemelere soguk ¢ekme yapilirken, bazilarina sicak ¢ekme yapilir. Soguk ¢ekmeye
ornek verecek olursak en ¢ok kuvvetli naylon filamentlerin iiretilmesinde kullanilan
bir yontemdir. Amorf haldeki polimerik zincirler, soguk ¢ekme sonucu kristal ii¢

boyutlu paketlenebilir yapilar olusarak dayaniminda artis goriiliir.

Sekil 2.10’da gosterildigi gibi ekstruder ¢esitli boliimlere sahip bir isleme makinesidir
(Farag ve dig, 2019). Uretilecek polimer malzeme kullanilacak katki malzemeleriyle
karistirilip besleme hunisine koyulur. Daha sonrasinda besleme hunisinden gonderilen
malzeme 1siticilar vasitasiyla eritilip doner vida sistemiyle homojenlesme saglanarak
ekstriidder ¢ikigina baglanmis bir kaliba basilir. Bu sistemde farkli 1s1 bolgeleri, 1s1

kontrol panelleri, filtre veya siizge¢ gibi boliimler bulunur (Besergil, 2016).
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Sekil 2.10 : Ekstriizyon Y 6ntemi.
2.4.2 Sicak Kaliplama

Cihaz alt ve list ¢cene olmak iizere iki boliimden olusmaktadir. Bu g¢eneler {iretilecek
numuneye gore istenilen sicakliga ayarlanmaktadir. Ceneler istenilen sicakliga
ulastiklar1 zaman sekillendirme yapilacak kaliba yerlestirilen numune alt c¢eneye
koyulur. Uretilecek numuneye gére istenilen basing ayarlanip preslenir. Bu ¢enelerin
igerisinden sogutma kanallar1 gegmektedir. Kaliplama islemi bittikten sonra soguk su
bu kanallardan gegerek ¢enelerin sogumasini saglar dolayisiyla erimis numunede kalip

icerisinde soguyarak kalibin seklini almis olur.
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2.4.3 Enjeksiyon Kaliplama

Uretilecek termoplastik graniil veya toz halindeki malzeme enjeksiyon kaliplama
makinesine bir Sekil 2.11°de goriildiigli gibi bir hazneden gonderilir (Giilmez, 2018).
Doner ve pistonlu vida malzemeyi boru boyunca tasiyarak kaliba ulastirir. Borunun
cevresi ayarlanabilir 1siticilarla sarilmistir. Gonderilen malzeme ayarlanan sicaklik
boyunca ilerlerken erir ve 1sitilmis kaliba enjekte edilir. istenilen boyutlara cok yakin

hassas triinler iiretilebilir. Her defasinda birden ¢ok parga tiretmek miimkiindiir.

- Enjeksiyon Kaliplama Makinasi -

Plastik Grantller Besleme Hunisi Isitic Kalip Gézi Kalip

., T | %
. _ ] f—
N
Vida Tambur Enjeksiyon Ucu  Hareketli Merdane
- Enjeksiyon - Kenetleme -

Sekil 2.11 : Enjeksiyonla Kaliplama Ydntemi Sematik Gosterimi.
2.5 Karakterizasyon Yontemleri

Otomotiv sektorii yasantimizda dnemli bir yere sahiptir. Sagladig1 avantajlarla beraber
birtakim sorunlara da sebep olmaktadir. Bu sorunlarin basinda fosil kaynaklarin hizla
tikketilmesi ve geri doniistiiriilemedigi icin atik probleminden kaynakli zararh
emisyonlar, sera etkisi gibi tiim diinyay etkileyen ¢evre sorunlar1 gelmektedir. Arag
tasarimi yapilirken kullanilacak malzemenin emniyet, Odmiir, ekonomiklik, konfor
Ozelliklerine bakilir. Bu Ozellikler baz alinarak belirtilen sorunlari ¢dézmek igin
alternatif malzemelere yonelim olmustur. Bu yonelimle birlikte hem daha hafif
araclarin liretimi saglanarak daha az yakit tiikketimi ve zararli emisyon ortaya ¢ikmasi
hem de geri doniistiiriilebilir ve ekonomik olmasi amaglanmistir. Yapilan ¢aligsmalar

sonunda herhangi bir sorunla karsilagmadan istenilen oOzelliklerin elde edilip
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edilmedigine bakmak i¢in bazi testler yapilir. Bu testlerden bazilarina asagida yer

verilmistir.
2.5.1 Mikroyapisal ve Mekanik Ozelliklerin Karakterizasyonu

2.5.1.1 Taramah elektron mikroskobu (SEM)

Taramali elektron mikroskobu, elektron tabancasindan iiretilen bir 151n demeti ile
numune yiizeyini tarayarak goriintii elde eden bir sistemdir. Numune yiizeyindeki
atomlarla etkilesen elektronlar igerisinde numunenin kompozisyonuyla ilgili bilgiler
bulunduran farkli sinyaller iiretir. Bu farkli sinyallarin icerisinde kristal yapilarin
belirlenmesi, yiizey kiriklarim1 agiklayabilmesi ve kimyasal bilesimlerdeki

degisikliklerde mevcuttur.

2.5.1.2 FTIR analizi

Spektroskopi farkli tiirde 1sinlarin madde ile etkilesiminin incelenmesine dayanir.
Bunlardan biriside kizilotesi (IR) spektroskopisidir. Kizilotesi 1sik kullanilarak
numunelerin farkli dalga boyundaki 1s18in ne kadarini absorbe ettigi dlciiliir. Bu
absorbsiyon pikleri atomlar arasindaki baglarin titresimi sonucu ortaya c¢ikan
frekanslara karsilik gelir. Bu titresim bigimleri ise bag a¢isina ve uzunluguna gore

degismektedir (Biiyiiksirit ve Kulesan, 2014; Yakut ve dig, 2022).

2.5.1.3 Yogunluk-su alim testi

Uretilen numuneler sartlandirilmis oda kosullarinda duyarli terazide tartilip kumpas
ile dlctildiikten sonra distile suya koyulup deney boyunca bekletilir. Yapilacak olan
standarda gore belirli araliklarda Olglimler tekrarlanir. Deney bitiminde gerekli

formiiller kullanilarak yogunluk, su alma orani belirlenir.

2.5.1.4 Cekme testi

Mekanik testler malzemelerin 6zelliklerini ortaya ¢ikarmak i¢in yapilan testlerdir.
Mekanik testlerin basinda ¢ekme testi gelmektedir. Cekme testi statik yiik altinda

malzemelerin elastik ve plastik davraniglarini belirlemek amaciyla yapilan bir testtir.

Cekme cihazinda deney numunelerinin sabitlendigi asagi, yukar1 hareket edebilen iki
cene ile bu cenelere kuvvet veya hareket veren ve bu biiyiikliikleri 6l¢en boliimler

bulunmaktadir. Standartlara uygun boyutlarda iiretilen dikdortgen veya daire kesitli
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numuneler ¢enelere sabitlendikten sonra c¢enelerden birisi sabit hizda hareket
ettirilerek numunelere eksenel ve farkli kuvvetler uygulanir ve bu kuvvete karsilik

gelen uzama kaydedilir (Uludag Universitesi, 2018).

2.5.1.5 Uc nokta egilme testi

Ug nokta egilme testinin yapilmasindaki ama¢ malzemenin egilmeye kars: mekanik
ozelliklerini belirlemektir. Egilme testleri igerisinde en ¢ok kullanilan yontem budur.
Standartlara uygun boyutlarda iiretilen dikdortgen veya daire kesitli numunenin iki
destege konularak {izerine ortasindan bir kuvvet uygulanmasi sonucu olusan sekil
degisimi egilme deneyinin temel prensibidir. Egilme deneyinden elde edilen sonuglar
arasinda egilme momenti (Me), egilme gerilmesi (ce), elastisite modiili (Ee) ve

deformasyon miktari (8) gibi degerler belirlenir (Bursa Teknik Universitesi, 2016a).

2.5.1.6 Darbe testi

Malzemelerin 6zellikle dinamik yiiklere kars1 kirilmasi i¢in gerekli enerji miktarini
tespit etmek ve malzemelerin gevreklik-siineklik 6zellikleri hakkinda bilgi edinmek

amaciyla yapilan testtir.

Charpy, Izod ve diisen agirlik darbe testi olmak iizere {i¢ yontem vardir. Charpy
deneyinde numune yatay sekilde deney cihazina yerlestirilir ve sarka¢ belirli
yiikseklikten serbest birakilarak ucundaki ¢ekicle darbe yapilip numunenin kirilmasi
i¢in harcanan enerji olgiiliir. Izod deneyinde ise numune dikey sekilde deney cihazina
yerlestirilir ve sarkag belirli yilikseklikten serbest birakilarak ucundaki ¢ekigle darbe
yapilip numunenin kirilmasi i¢in harcanan enerji Olgiiliir. Son olarak diisen agirlik
darbe testine deginilecek olursa numunenin iizerine belirli bir agirliktaki parca

diisiiriiliir ve numunede olusan deformasyon incelenir (Bursa Teknik Universitesi,
2016b).

2.5.2 Termal ve alev geciktirici 6zelliklerin karakterizasyonu

2.5.2.1 Termogravimetrik analizi (TGA)

Termal 6zelliklerin belirlenmesinde kullanilan 6nemli bir tekniktir. Sicakligin veya
zamanin degigmesiyle malzemenin kiitlesinde meydana gelen degisimi Olgen bir
yontemdir. TGA cihazinda firin iginde bir hassas terazi mevcuttur. Bu hassas terazinin

igerisine deney numunesi koyulup firmin kapagi kapatilarak programli olarak
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sicakligin arttirilldig1 bir ortamda oksijen veya azot gazlarimin varliginda numune
kiitlesindeki degisiklik kayit altina alinir. TGA sicakligi 2000 °C’ye kadar ¢ikarilabilir
(Karakegili, 2017, 2018).

2.5.2.2 Diferansiyel taramah kalorimetre analizi (DSC)

Kontrollii bir atmosferde numunenin belli bir hizda 1sitilip, sogutulmas: ve belirli
sicakliklarda bekletilmesi sonucu deney numunesi ile referans numunesi arasinda
meydana gelen 1s1 akis1 farkinin 6l¢tilmesi teknigine dayanir. DSC 60 “C-1500 °C arasi1
sicakliklara ¢ikabilir. Cams1 gegis sicakligini, erime sicakhigini, kristal faz gecis
sicakligini, reaksiyon enerjisini ve sicakligini, 6zgiil 1s1 kapasitesini, termal kararliligi,

vb. ozellikleri belirlemek icin kullanilmaktadir (Erdemir ve Hekimoglu, 2022).

2.5.2.3 Yiik altinda egilme sicakhgi1 (HDT)

Numunelerin termal deformasyon ve vicat yumusama noktasi sicakligini 6lgmek i¢in
kullanilan bir yontemdir. Kontrollii 1sitilan yag banyosunun igerisine standarda gore
hazirlanan numune yerlestirilir. Numuneye belirli bir yiik uygulanilarak 1 mm?’lik
batma yiizey alanli vicat ignesinin battig1 sicaklik yumusama sicaklig1 olarak tespit
edilir. Kisa zamanda 1s1l direnci tespit etmek i¢in yiikk altinda egilme sicakligi
kullanilir. Yag banyosunun igerisinde bulunan aralarindaki mesafe yapilacak
standarda gore ayarlanan iki destek lizerine numune yerlestirilir. Kontrolli sicaklik
arttilarak numunenin orta noktasina belirli bir ylik uygulanir. Numunenin orta

noktasindan egildigi andaki sicaklik ise egilme sicaklig1 olarak tespit edilir.

2.5.2.4 Yanma testi

Polimer malzemelerin yanma direnci Ozelliklerini belirlemek icin standart test
yontemleri ve prosediirler gelistirilmistir. Bu yontemlerden birisi de UL-94 yanma
testidir. Bu test, miihendislik uygulamalarinda, dikey (UL-94V) ve yatay (UL-94H)
konumlu deney numunelerinin kiigiik alevli bir tutusturma kaynagi (alev beki) ile
temas halindeyken yanma 6zelliklerinin belirlenmesinde kullanilmaktadir. Standarda
gore hazirlanan UL-94V diizenegine dikey olarak yerlestirilen test numunesinin 10
saniye araliklarla aleve maruz birakildiktan sonra alevin uzaklagtirildigi zaman alev
sonme siiresi kaydedilip pamuga damlama yapip yapmayacadi gozlenir. Deney

sonuglarindan elde edilen t1, t2 ve t3 degerlerine bagli olarak malzemelerin V-0, V-1
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ve V-2 smiflandirmasi yapilir. Bu siniflandirma Cizelge 2.1°de verilmistir (Url-2,

2023).

Cizelge 2.1 : UL-94V yanma direncinin siiflandirilmasi.

Kriter Kosullar V-0 V-1 V-2

Her uygulanan alevden sonra numunenin <10s <30s <30s
kendini sondiirme siiresi (ti, t2)

Herhangi bir kosul seti i¢in toplam alev sonras1 <50 s <250s <250s
siire (5 numune igin t; + t2)

Ikinci alev uygulamasindan sonra kendini <30s <60s <60s
sondlirme siiresi ve sonme sonrast kor

goriiniimiiniin devam etme siiresi (t2 + t3)

Herhangi bir numunenin tutma kelepgesine  Hayir Hayir Hayir
kadar alev almasi veya parlamasi

Alevli parcaciklar veya damlalarla tutusan  Hayir Hayir Evet
pamuk gostergesi
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3. LITERATUR ARASTIRMASI

Son yillarda gevre kirliliginin artmasi, petrol kaynaklarinin azalmasi ve kiiresel 1sinma
problemlerinin giindeme gelmesiyle yenilenebilir, biyolojik olarak pargalanabilen
kaynaklardan tiretilen malzemeler arastirmacilarin ilgisini ¢ekmistir. Yapilan bilimsel
calismalar, yesil kompozitlerin siirdiiriilebilirlik, biyolojik olarak parcalanabilme,
yiiksek 0zgiil mukavemet ve yiiksek 0zgiil modiil gibi 6zellikleri sebebiyle cesitli
uygulamalarda kullanilan kompozitlere iyi bir alternatiftir. Fakat yiiksek nem emilimi,
matris ile dogal lifler arasindaki zayif araylizey bagi, diisilk darbe dayanimi, diisiik
yanma dayanimi ve olduke¢a diisiik dayaniminin gelistirilmesi yoniindeki ¢alismalar
devam etmektedir. Dogal lif olarak findik kabugu, kayis1 ¢ekirdegi, visne ¢ekirdegi,
ceviz kabugu, yumurta kabugu, kestane meyve kabugu, zeytin ¢ekirdegi, seftali
cekirdegi gibi ¢esitli atiklarin kullanilmasina yonelik calismalar yapilmistir. Yapilan
arastirmada seftali c¢ekirdegi kabugu atiklarmin kullanildigi c¢alismalarda matris
malzemesi olarak polipropilen (PP), yiiksek yogunluklu polietilen (HDPE), doymamuis
ortoftalik polyester recine polimerler ile ¢alisilmistir. Fakat grafen katkili seftali
cekirdegi takviyeli PLA biyokompozitlerin mekanik, termal ve fiziksel 6zelliklerinin

incelenmesi ile alakal1 bir bulguyla karsilagilmamastir.

Singh ve dig, (2011), tarafindan yapilan aragtirmada grafenin, iki boyutlu monoatomik
kalin bir yap1 tag1 oldugu ve karbon allotropunun, 21. yiizyilin egzotik bir malzemesi
olarak ortaya ¢ikmasiyla birlikte olaganiistli yiik tasima, termal, optik ve mekanik
ozellikleriyle diinya ¢apinda ilgi gérdiigiinii belirtmislerdir. Grafen ve tiirevleri hemen
hemen her bilim ve miihendislik alaninda ¢alisildigini ve son gelismelerin, grafen bazlh
malzemelerin  elektronik ve optoelektronik cihazlar, kimyasal sensorler,
nanokompozitler ve enerji depolama iizerinde derin bir etkisi olabilecegini
sOylemislerdir. Bu derleme makalesinin amacinin, grafenin bugiine kadarki kapsamli
bilimsel ilerlemesini saglamak ve gelecekteki perspektifini degerlendirmek oldugunu
ve tek katmanli grafenin, grafen nanoseritler, kimyasal olarak tiiretilmis grafen ve
grafen bazli polimer ve nano pargacik kompozitlerinin g¢esitli sentez siirecleri gozden

gecirilmesidir.  Yapisal, termal, optik ve elektriksel oOzellikleri de potansiyel
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uygulamalar ile birlikte tartisilmis ve makale, grafen ve ilgili malzemelerin gevre
tizerindeki etkisi, toksikolojik etkileri ve hizla gelisen bu alanda gelecekteki

beklentileri hakkinda kisa bir tartisma ile sona ermistir.

Seki ve dig (2012) yaptiklar1 calismada, doymamis polyester matris malzeme olarak
kullanilmistir. Huntit minerali ise takviye olarak kullanilmistir. Polyester matrise
(agirlikea %1, %3 ve %5) oraninda huntit ilave edilmesiyle iiretilen kompozitlerin
mekanik, termal ve morfolojik Ozelliklere etkisi incelenmistir. Polyester matrise
agirlikca %3 oraninda Huntit ilave edildiginde ¢ekme ve egilme mukavemeti
degerlerinde sirastyla %19 ve %6 oraninda artis gorilmiistiir. Ayrica polyesterin
maksimum bozunma sicakligi 383 °C’den 398 °C’ye ¢cikmistir. Fakat polyester matrise
agirlik¢a %5 oraninda Huntit eklendiginde, matris igerisinde 10 pm’den biiyiik huntit
topaklar1 gozlemlenmis ve bu kompozitin ¢ekme, egilme dayanimlarinda diisme
meydana gelmistir. Yapilan incelemeler sonucunda agirlikca %3 oraninda Huntit
mineralinin eklenmesi, doymamis polyester matrisi igin takviye edici bir etki yarattig1

ve bu da daha iyi mekanik, termal 6zellikler sagladigi sonucuna varilmstir.

Atay ve Celik (2013) yaptiklar1 calismada, etilen vinil asetat kopolimerine (EVA)
farkli oranlarda ve farkli parcacik boyutlarinda Huntit/hidromanyezit mineralleri
eklenerek iiretilen kompozitlerin mekanik 6zelliklerini arastirmiglardir. Polimer matris
olarak %28 vinil asetat igerigine sahip poli(etilen-ko-vinil asetat) EVA kullanilmistir.
Dolgu maddesi olarak agirlikca %49 ila %69 (%49, %55, %61, %64, %67, %69)
arasinda degisen oranlarda ve ayrica (0,1um, lpum ve 10um) farkli boyutlara sahip
Huntit/hidromanyezit mineralleri kullanilarak {iretilen kompozitlerin mekanik
ozelliklerini incelediklerinde HH mineral oranlarinin artmasi polimer kompozitin
mekanik ozelliklerini olumsuz yonde etkiledigi bunun sebebinin ise dolgu maddesi-
polimer matris arasindaki zayif uyumluluk ve zayif yapisma ile iliskili olabilecegi
ayrica kompozitte biliylik parcaciklarin veya topaklarin bulundugu bu durumun da
kompozitin mukavemetini bozdugunu ifade etmislerdir. Ancak HH minerallerinin
parcacik boyutunun kiiciiltiilmesiyle daha iyi mekanik oOzellikler elde edildigini
bildirmislerdir. Bunun sebebi olarak da pargacik boyutu, dolgu maddesinin spesifik
ylizey alanin1 dogrudan etkileyerek kompozitle temas eden yiizey alanini arttirmasiyla

matris-takviye elemani etkilesimlerini de arttirdig1 belirtilmistir.

Akan (2013) yaptig1 ¢calismada, polietilen tereftalat (PET) 1in mekanik 6zelliklerini

diistirmeden alev geciktirici 6zelliklerini arttiran birbiriyle sinerji yapabilen PET’e
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uygun alev geciktirici katki maddelerini aragtirmistir. Ana katki maddesi olarak %10
oraninda ¢inko fosfinat kullanilmistir. Sinerji etki i¢in ise ilk olarak %2 oraninda nano-
¢inko borat kullanilmistir. Arastirmalar sonucunda %?2 nano-¢inko borat kullanimiyla
alev geciktirici 6zelligi iyilesmesine ragmen mekanik 6zellikleri olduk¢a diismiistiir.
Bunun sebebinin aglomerasyon olabilecegi diisiiniilerek ¢inko borata yiizey islemi
uygulanmistir. Fakat saf PET ile karsilagtirlldiginda gerilme mukavemeti diisiik
oldugu i¢in ikinci sinerji ajan1 olarak %2, %4, %10 oranlarinda huntit-hidromanyezit
kullanilmistir. Yapilan incelemeler sonucunda %2 huntit-hidromanyezit ve % 10 ¢inko
fosfinat iceren PET numunesi hem yeterli alev geciktirici 6zellik gdstermis hem de
kopma uzama degeri saf PET’e kiyasla daha yiiksek c¢ikmistir. Saf PET’le
karsilastirildiginda ¢ekme dayanimi degerleri biraz diismesine ragmen ¢inko borat
iceren PET numunelerinden ise ¢ok daha iyi ¢ikmistir. Yapilan calisma sonucunda
hem ¢inko boratin hem de huntit-hidromanyezitin sinerjistik etkisi dogrulanip, farkl
ylizey modifikasyonu kullanilarak huntit-hidromanyezit ve ¢inko fosfinat arasinda

daha iyi bir sinerjiye yol agabilecegi sdylenmistir.

Sen ve dig (2014) yaptiklar1 ¢alismada, polianilin matris igerisine belirli oranlarda
(agirlikca %10, %15, %20, %25, %30) huntit-hidromanyezit mineralleri katilarak
olusturduklart kompozit numunelerinin kimyasal yapilar1 Fourier doniisiimii kizilGtesi
spektroskopisi ile arastirilip, termal 6zellikleri termogravimetrik analiz ve diferansiyel
taramal1 kalorimetri ile belirlenmistir. Numunelerin yiizey morfolojileri ise taramali
elektron mikroskobu ile incelenmistir. Yapilan ¢calisma sonucunda {iretilen kompozit
numuneler kontrol numunesi olan polianilinle kiyaslandiginda {tretilen kompozit
numunelerin termal olarak daha kararli oldugu ve huntit-hidromanyezit mineralleri
ilavesiyle camsi gegis sicakliklarinin yiikseldigi bildirilmistir. SEM analiz sonucu
incelendiginde kompozitlere huntit eklenmesiyle numune yiizeyinin diiz hale geldigi

gozlemlenmistir.

Yenier ve dig, (2015), yaptiklar1 calismada matris olarak kitosan takviye elemani
olarak da grafen kullanmislardir. Kitosan biyopolimerine farkli oranlarda (agirlikca
%1, %2 ve %3) grafen eklenerek ¢ozelti dokiim teknigi ile hazirlanan biyokompozit
numunelerine sonrasinda ¢ekme testlerini yaparak kompozitlerin ¢ekme dayanimi ve
Young modiiliinti, termal iletkenligine bakarak da grafenin kitosanin termal
iletkenligine etkisini incelemislerdir. En iyi sonu¢ kitosan igerisine %2 grafenin

katilmastyla elde edilmistir. Kitosan igerisine %?2 grafenin katilmasiyla kitosanin
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¢cekme dayanimi ve Young Modiilii sirastyla %72, %170 artarken termal iletkenliginde
%258 arttigin1 fakat artan grafen miktariyla biyokompozitlerin mekanik 6zelliklerinin

azaldiginmi soylemislerdir.

Wechsler ve dig (2019) yaptiklar1 calismada, seftali ¢ekirdeklerinin polipropilen bazli
kompozitlerde kullanimi arastirilmistir. Calismada polipropilen (PP) matris malzeme
olarak kullanilmistir. Seftali ¢ekirdegi ve ¢am agaci ise dolgu maddesi olarak
kullanilmistir. Polipropilen matrise %50, %60 oraninda seftali c¢ekirdegi ve %60
oraninda c¢am agaci eklenmesi ile iiretilen numuneler kontrol numunesi ile
karsilastirildi. Daha sonrasinda bu kompozitlerin mekanik ve fiziksel ozellikleri
arastirilmistir. Seftali ¢ekirdegi ilavesi ile elde edilen her iki kompozit, radiata ¢cami
bazli kompozitlere gore gelismis fiziksel ozellikler ve daha yiiksek gozeneklilik
sergilemistir. Fakat seftali ¢ekirdegi bazli kompozitler, cam agaci tozu ilaveli
kompozitlere gore daha diisiik mekanik 6zellikler gostermistir. Bu fark, kompozitlere
daha fazla miktarda seftali ¢ekirdegi ilave edilmesiyle artmistir. Daha diisiik mekanik
ozellikler, cam agaciyla karsilastinnldiginda seftali ¢ekirdeklerinin daha yiiksek

miktarda ekstraktif madde icermesine atfedilmistir.

Tiwari ve dig, (2020), tarafindan yapilan inceleme makalesinde ¢esitli 2D malzemeler
arasinda, grafen, biiyiileyici 6zellikleri nedeniyle son 2-3 yilda kapsamli arastirmalarin
dikkatini ¢ektigini ve grafenin kesfinin, malzeme arastirmalar1 ve nanoteknoloji i¢in
muazzam bir destek ve yeni bir boyut sagladimi belirtmiglerdir. Grafenin
multidisipliner 6zelliklerinin, sagliktan uzaya kadar genis bir uygulama alanina sahip
oldugunu ve modern grafen arastirmalarinin, yeni grafen tiirevlerinin arastirilmasina
ve bunlarin iriin ve cihazlarin imalatinda kullanilmasina yonelik oldugunu
sdylemislerdir. Islevsellestirme veya yiizey modifikasyonu ile grafen dzelliklerinin
gelistirilmesi, bagka bir yenilik¢i yaklasimdir. Bununla birlikte, diger 2D materyaller
gibi, grafen arastirmasinin da son bilimsel c¢iktilar 1s18inda degisikliklere ve
tyilestirmelere ihtiyaci oldugunu ve bu katkida, farkli alanlardaki uygulamalar i¢in
grafen ve grafen bazli malzemeler iizerine son arastirma ciktilarin1 yeniden
degerlendirdiklerini belirtmiglerdir. Okuyucunun rahatligi ve anlasilirligi korumak
i¢in, dnce grafenin bazi temel yonleri tartisilmis ve ardindan grafen aragtirmalarindaki
son incelemeler sistematik bir sekilde arastirilmistir. Genel olarak, bu inceleme
makalesi, temel 0zellikler, en son aragtirmalar ve uygulamalar agisindan grafenin bir

taslagint sunmustur.
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Araya Wong (2020) tarafindan yapilan yiiksek lisans ¢alismasinda maleik anhidrit
asilanmis PP ve HDPE matrislerine seftali cekirdegi tozu katarak drettigi
biyokompozit numunelerin mekanik, termal ve su emme 6zelliklerini arastirmistir. %5
ve daha fazla seftali ¢ekirdegi tozu ilavesiyle hidrofilik seftali ¢ekirdegi tozu ve
hidrofobik polimerler arasindaki uyumsuzluk nedeniyle genel olarak mekanik
Ozelliklerde bir azalma gozlemlemistir. Termal o6zelliklerde ise hem PP hem de
HDPE’nin kristalligi, seftali ¢cekirdegi tozu ilavesiyle azaldig1; bunun sebebi olarak da
dolgu maddelerinin polimer hareketini kisitlamasi ve kristal olusumuna engel teskil
etmesinden kaynaklandigi sdylenmistir. Ayrica seftali ¢ekirdegi tozu ilavesiyle su

emiliminin dnemli Ol¢iide arttigini gézlemlemistir.

Nunez-Decap ve dig (2021) yaptiklar1 ¢alismada, polipropilen (PP) matrisi igerisine
katilan seftali cekirdegi tozu ve kiraz c¢ekirdegi tozu ile hazirladiklart kompozit
malzemelerin mekanik, fiziksel, termal ve morfolojik 6zelliklerine etkisi incelenip,
polipropilen matrisli (WSPPP) radiata cam talas parcaciklariyla iiretilen ahsap plastik
kompozit malzemeyle karsilastirnlmistir. Seftali c¢ekirdegi tozu ve kiraz g¢ekirdegi
tozuyla {retilen kompozit malzemelerin termal karakterizasyonu, ahsap
parcaciklariyla yapilan kompozitlere benzer davranig tespit edilmistir. Seftali
cekirdegi tozu-polipropilen bazli kompozit malzemelerin mekanik ve fiziksel
ozellikleri, ahsap pargaciklari-polipropilen ile yapilan kompozitlere benzer 6zellik
sergiledigi bununda igerisindeki benzer miktarda ekstraktif maddeden kaynaklandig:

sOylenmistir.

Topuz ve Orhan (2022) yaptiklari calismada, doymamais polyester recineye (agirlikca
%S5, %10, %20 ve %40) farkli oranlarda ve (149-297um) boyutunda seftali ¢ekirdegi
tozu katarak elle dokiim yontemi ile hazirladiklart kompozit numunelerin mekanik
Ozelliklerini arastirmiglardir. Polyester recineye seftali c¢ekirdegi kabugunun
eklenmesi ve seftali ¢gekirdegi kabugunun oraninin arttirilmasiyla cekme mukavemeti,
elastikiyet modiilii degerleri ve egilme dayaniminin azaldig: fakat sertlik degerinin
agirlikca %40 hari¢ ¢ok fazla olumsuz etkilenmedigi tespit edilmistir. SEM analizi
incelendiginde agirlikca %20 ve agirlikca %40 seftali ¢ekirdegi katkili kompozit
numunelerinde kabarcik olusumu ve partikiil agregasyonu goriildiigii bununda

homojenasyonunda azalmadan kaynaklandig1 sdylenmistir.
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4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1 Kullanilan Malzemeler

Tez c¢aligmasinda biyokompozitlerin iiretiminde matris malzemesi olarak PLA
kullanmilmistir. Katki ve takviye malzemeleri olarak grafen, seftali ¢ekirdegi ve huntit-

hidromanyezit kullanilmistir.

4.1.1 PLA

Kullanilan PLA Luminy LX 175 graniildiir (Sekil 4.1). Bu PLA; 1,24 g/cm® yogunluga
ve 6 g/10 dk (210 °C’de 2,16 kg) erime akis hizina sahiptir.

Sekil 4.1 : Saf PLA.

4.1.2 Seftali cekirdegi

Seftali ¢ekirdekleri, Aroma firmasinin liretim yaptig1 Bursa Giirsu entegre tesisinden
temin edilmistir. Basta Cin olmak iizere Diinya’da ve Tiirkiye’de yetistiriciligi yapilan
seftali giilgiller familyasindan gelmektedir. [liman iklimi seven seftali bol sulu ve tath
bir meyve olmakla beraber sagliga cok faydalidir. Cogunlukla 30 yi1l yasamakta ve

ayn1 zamanda igerisinde (A, B, C ve K) vitaminleri ile kalsiyum, magnezyum, fosfor,
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¢inko ve demir gibi mineralleri barindirmaktadir. Genellikle sanayiye meyve suyu,
konserve, regel, marmelat {iretimi i¢in gdnderilen seftali, {iretimi ve talebi ¢ok olan bir
triindiir (Ucar ve dig, 2021). Literatiir arastirmasi sirasinda seftali cekirdegi
kabugunun kimyasal bilesimlerinin incelendigi bazi1 calismalar goriilmiistiir. Bu
calismalardan Zabaniotou ve arkadaglari (2008), Ramos ve arkadaslarinin (2009)
yaptiklar1 c¢aligmalara bakacak olursak Zabaniotou ve arkadaglar1 (2008) seftali
cekirdegi kabugunda %27 seliilloz, %23,6 hemiseliiloz, %48,2 lignin; Ramos ve
arkadaslar1 (2009) seftali ¢ekirdegi kabugunda ise %30 seliiloz, %28 hemiseliiloz,
%30 lignin bulmuglardir (Samdan, 2019’da atifta bulunuldugu gibi). Sekil 4.2°de
yillara gore iilkemizde tiretilen seftali miktarlarinin yillara gére dagilimi goriilmektedir

(TUIK, 2022).
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Sekil 4.2 : Yillara gore seftali iretim miktarlari.
4.1.3 Grafen

Calismamizda Nanografi firmasindan alinan %99,9 saflikta, 1,5 pm ¢apinda ve 3 nm
kalinhiginda 800 m*/g 6zgiil yiizey alanina sahip Graphene Nanoplatelet kullanilmustir.
Grafen miikemmel fiziksel ve yapisal 6zellikler sunan bir nano dolgu malzemesidir.
Bal petegi seklinde altigen yapisi icerisinde diizenlenmis olan karbon atomlarindan
olusan iki boyutlu, tek katmanli yapidir. Bu yap1 iistiin mekanik mukavemet (Young

modiilii 1 TPa, cekme mukavemeti 130 GPa), elektriksel iletkenlik (104 S/cm), yliksek
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yiizey alami (teorik olarak 2630 m?/g), miikemmel kimyasal kararlilik ve esneklik
ozelliklerine sahip bir yapidir (Kim ve Jeong, 2010; Murariu ve dig, 2010). Bu

ozellikleri sayesinde bir¢ok uygulama alaninda yer alir.

4.1.4 Huntit-hidromanyezit

Polimerik malzemelerin kullanimin1 kisitlayan en 6nemli dezavantajlardan birisi
malzemelerin yanmaya kars1 gosterdikleri direng yani alev geciktirme 6zelliklerinin
zayif olmasidir. Bunun nedeni ise polimerlerin igerisinde ¢ok yiiksek oranda karbon,
hidrojen ve oksijen bilesikler olmasidir. Ayrica polimerlerin yanmastyla 1s1 ile yanma
tiriinii zehirli ve yanici gazlar meydana gelir. Yanma: sicaklik, oksijen ve yakit
liclislinliin bir araya gelmesi sonucu ortaya g¢ikan kimyasal bir olaydir. Bu ii¢
maddeden sicaklik, alevlenmeyi baslatan etkendir. Diger bir madde olan yanmanin
baslamasi igin gereken oksijen ise atmosferde yer almaktadir. Ugiincii madde olan
yakit ise malzemenin iiretiminde kullanilan polimerdir. Polimerlerin tutusabilirligini
ve toksik duman fiiretimini azaltmak i¢in igerisine alev geciktirici adi verilen
kimyasallar katilir. Halojenli alev geciktirici katki maddeleri hem tiretimleri hem de
yandiklar1 zaman cevreye zehirli gaz verdiklerinden dolay1 bunlara alternatif olarak
halojen icermeyen alev geciktirici katki maddeleri kullanilmaya baglanmistir. Yan
etkisi olmayan ¢evre dostu iyi alev geciktirme 6zelliklerine ve Tiirkiye’de genis bir
rezerve sahip alev geciktiricilerden biri huntit ve hidromanyezittir. Huntit; kalsiyum
magnezyum karbonat minerali olup beyaz renklidir ve ¢ogunlukla hidromanyezitle
birlikte kullanilir. Kimyasal formiilii; CaMgs(COs)4 (%15,88 CaO, %34,25 MgO ve
%49,87 CO»). Hidromanyezit ise sulu bir magnezyum karbonattir. Kimyasal formiilii:
Mg5(CO3)4(OH)2.4(H20) (%43,09 MgO, %19,26 H>0, %37,64 CO2). Bu maddeler
hidroksit icerirler. 200 °C ve 400 °C arasinda bu yapilarda endotermik bozunma
gerceklesir ve su buhart ile karbondioksit agiga c¢ikmaktadir. Hem reaksiyonun
sogutucu etkisi hem de ortamda olusan inert gazlarin etkisi sonucu yanan ylizey
tizerinde seramik yapiya benzer bir tabaka olugsmaktadir. Bu tabaka bir sonraki yanma
hareketine ve 1siya karsi yanici yiizeyi korumaktadir. Calismamizda yanma ve
Ozelliklerini incelemek i¢in Mikrolite Mineral firmasindan tedarik edilen huntit ve

hidromanyezit kullanildi (Yildirim ve Celik, 2014).
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4.2 Tarimsal Atiklarin Ogiitiilmesi

Seftali ¢cekirdeklerinin nem igerigini diisiirmek icin ilk olarak dogal kurutma yontemi
kullanilarak seftali c¢ekirdekleri kurutulmustur. Sonrasinda kurutulan seftali
cekirdekleri kabugunu 6giitme islemi Bursa Teknik Universitesi biinyesinde yer alan
Fritsch Pulverisette 19 (Sekil 4.3) 6giitiicii degirmen cihazi ile gerceklestirilmistir.
Elde edilen seftali ¢ekirdegi kabuklarma boyut smiflandirmas: yapmak i¢in Elek
Sarsma Cihazi ile elek analizi yapilmistir. Seftali cekirdegi tozu 425 mikronluk elekten
(40 Mesh) gegirilerek biyokompozit malzeme iiretimine hazir hale getirilmistir (Sekil

4.4).

Sekil 4.3 : Fritsch Pulverisette 19 6giitiicti degirmen cihazi.

Sekil 4.4 : a) Elek sarsma cihazi b) Seftali ¢ekirdegi tozunun 425 mikronluk elekten
gegcirilmis gorlintiisii.
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4.3 Kompozitlerin Hazirlanmasi

Bu béliimde kullanilacak numunelerin olusturulan iretim regetesine gore hazirlanmasi
ve sonrasinda hazirlanan biyokompozit karigimlarinin ekstriiderde iiretimi ve
boyutlarinin kiiciiltiilmesi, sicak presleme, test numunelerinin yapilacak testlerin

standartlarina gore lazer kesiminden bahsedilmistir.

4.3.1 Uretim parametreleri

Etiiv kullanilarak PLA graniilleri ve seftali ¢ekirdegi tozu 60 °C’de degismez agirliga
gelinceye kadar bekletilerek icerisindeki nem uzaklastirilip biyokompozit malzeme

iretimi i¢in hazir hale getirilmistir (Sekil 4.5).

Sekil 4.5 : Etiiv firin.

Sonrasinda hazirlanan PLA graniilleri, seftali c¢ekirdegi tozu, grafen, huntit-
hidromanyezit + 0,01 g hassasiyetteki terazide tartilarak regete icerik oranlarina gore

konulup karistirilmistir (Cizelge 4.1).
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Cizelge 4.1 : Uretim asamasindaki parametreler.

LA Grafen Seftali Huntit-
Karisim % ag) (% ag.) Cekirdegi Hidromanyezit
(% ag.) (%50-%50ag.)
PLA 100 - - -
PLA10SC 88 2 10 -
PLA20SC 78 2 20 -
PLA10SC5HH 83 2 10 5
PLA20SCSHH 73 2 20 5
PLA10SC10HH 78 2 10 10
PLA20SC10HH 68 2 20 10

Hazir hale getirilen biyokompozit karisimlarin icerisindeki nemini ugurmak icin 60

°C’de degismez agirliga gelinceye kadar etiiv firinda bekletilmistir (Sekil 4.6).

T
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Sekil 4.6 : Biyokompozit karigimlari.
4.3.1.1 Ekstriizyon cihaz

Etiivde bekletilen karisimlar Giilnar Makina 16 mm ¢ift vidali ekstriider (Sekil 4.7)
cihazinda PLA’nin erime noktasi referans alinarak Cizelge 4.2°de gosterilen

sicakliklarda ortalama 35 rpm hizinda tiretilmistir.
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Sekil 4.7 : Giilnar makina ¢ift vidal ekstriider.

Cizelge 4.2 : Ekstriider islemine ait sicakliklar.

Besleme 1.Bolge 2.Bolge 3.Bolge 4.Bolge 5.Bolge 6.Bolge 7.Bolge Kafa
O °O °O °C) Q) (°O) (°O) 0 O

25 140 160 190 190 180 180 180 170

4.3.1.2 Sicak pres ile kaliplama

Ekstriiderden ¢ikan malzemenin mekanik dgiitiiciide kirilip graniil hale getirildikten
sonra Sekil 4.8’de gosterilen Carver marka preste 180 °C’de 0,24 MPa basing altinda
5 dakika bekletilerek diiz levha olarak kaliplanmistir.

e

‘..
S s v S . — — e —r:

Sekil 4.8 : Biyokompozitlerin preslenmesi.
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.
PLA20SC ¢ PLA10SCSHH

PLA20SC5HH PLA10SC 10HH :

Sekil 4.9 : Biyokompozitlerin levha seklinde kaliplanmadan 6nce (al ve a2) ve
kaliplandiktan sonraki halleri (b1, b2, b3, b4, bS5, b6 ve b7).
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4.3.1.3 Biyokompozit levhalarin lazer kesim makinesi ile kesilmesi

Sicak pres makinesinden elde edilen biyokompozit plakalar yapilacak testlerdeki
standartlara uygun Olciilerde numuneler kesilmistir. Plakalar Sekil 4.10°da goriilen
Taslazer markali lazer kesim cihazinda 27 mm/s hizinda ve %65 gii¢ kapasitesi

parametrelerinde kesilmisgtir.

Sekil 4.10 : Taslazer markali lazer kesim cihazi.

4.4 Karakterizasyon Calismalari
4.4.1 Mikroyapisal ve mekanik ozelliklerin karakterizasyonu

4.4.1.1 Taramah elektron mikroskobu (SEM)

Cekme numunelerinin kopan kisimlarindan alinan parcalarin yiizey morfolojisinin
incelenmesi i¢in BTU Merkez Laboratuvarlarinda ZEISS marka cihaz ile 5.00 kV
voltaj degerinde ve 100 X-5.00 KX olcekleri arasinda SEM goriintiileri alinmistir.

4.4.1.2 FTIR analizi

Egilme testi sonrasinda kalan numuneler Sekil 4.11°de gosterildigi gibi Bursa Teknik
Universitesi’nde bulunan IKA MF 10 &giitiicii cihazda ogiitiildiikten sonra Sekil
4.12°de gosterilen Bruker marka cihaz kullanilarak kimyasal bagin yapisi FTIR analizi
ile incelenmistir. Bu analizler 4000-400 cm ™' dalga sayisi arasinda 4 cm™! ¢oziintirliikte

yapilmistir.
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Sekil 4.12 : Bruker marka FTIR analiz cihazi.

4.4.1.3 Yogunluk

Yogunluk testi ASTM D792 standardina uygun olarak yapilmistir. Deney
numunelerinin hassas terazide kuru agirliklar tartilip sonrasinda numune boyutlar
oOlgiilerek hacimleri bulunmustur. Daha sonra asagidaki formiil kullanilarak yogunluk

hesab1 yapilmistir.
d=m/v 4.1)

Denklem 4.1°de gosterildigi tizere d yogunlugu (g/cm?), m kiitleyi (g), v hacmi ifade

eder (cm?).
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4.4.1.4 Su alma oram

Su alma oran1 ASTM D-570 standardina gore yapilmistir. 65x13x3 mm boyutlarinda
hazirlanan numuneler +0.01 g duyarli terazide tartildiktan sonra Sekil 4.13’de
gosterildigi gibi deney boyunca 20 °C’lik saf suda bekletilmislerdir. Olgiimler 2, 24,
48, 72, 96, 120, 144, 168 saat, 2, 3, 4 hafta ve 2 ay, 3 ay, 4 ay, 5 ay, 6 ay siirelerde
periyodik olarak yapilmistir. Sonrasinda asagida verilen formiil yardimiyla su alma

oranlar1 hesaplanmustir.
SAO = (W, —wy)/wy) X 100 (4.2)

Denklem 4.2°de gosterildigi tizere SAO su alma oranini (%), w; rutubetli agirligi, wo

ise kuru agirligr géstermektedir.

g

“m» c-.—,—.mlﬁ%\"

Sekil 4.13 : Su alma testi.
4.4.1.5 Cekme testi

Cekme testi ASTM D638 standardina gore yapilmistir. 165x19x3 mm Olgiilerinde
hazirlanan numuneler Sekil 4.14’de gosterildigi gibi 23+2 °C ve %50+5 nem ortam
kosullarinda 48 saat siiresince sartlandirilmistir. Cekme testi 5 mm/dk test hizinda
gerceklestirilmis olup bu testi yapmak i¢in Sekil 4.15°de gosterilen Shimadzu

universal marka test cihazi kullanilmistir.
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Sekil 4.15 : Shimadzu universal marka test cihazi.

4.4.1.6 Ug nokta egilme testi

Ug nokta egilme testi ASTM D790 standardina uygun olarak Sekil 4.16°da gosterildigi
Shimadzu universal marka test cihazinda egilme aparati takilarak gergeklestirilmistir.
127x12,7%3 mm boyutlarinda hazirlanan numuneler 2342 °C ve %50 £5 nem ortam
sartlarinda 48 saat boyunca bekletilmistir. Egilme testi 2 mm/dk test hizinda
yapilmustir.
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Sekil 4.16 : Shimadzu universal marka test cihazi egilme testi aparati.
4.4.1.7 Darbe testi

Numunelerin darbe dayanimini tespit edebilmek icin Charrpy darbe testi
uygulanmistir. Numune boyutlart 80x12x3 mm’dir. Centiksiz numuneler ISO 179-1
standardina gore 5J Charrpy darbe gekicine sahip BTU Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimii laboratuvarinda Sekil 4.17°de gosterilen INSTRON-CAST
9050 marka darbe cihazi kullanilarak test edilmistir. Sonrasinda her grup icin elde

edilen degerlerin ortalamalar1 alinmistir.

Sekil 4.17 : INSTRON-CAST 9050 marka darbe cihazi.
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4.4.2 Termal ve alev geciktirici 0zelliklerin karakterizasyonu

4.4.2.1 Termogravimetrik analizi (TGA)

Uretilen biyokompozit numunelerin TGA analizi Sekil 4.18’de gosterilen HITACHI
STA7200 marka cihazda yapilmistir. IKA MF 10 6giitiicli cihazda 6giitiilen 6rnekler
yaklagik olarak 3-9 mg arasinda cihaza konulup oda sicakligindan 800 °C’ye kadar 10
°C/dk 1s1itma hiziyla azot atmosferinde (20 ml/dk) 1sitilmistir.

Sekil 4.18 : Hitachi marka TGA cihazi.

4.4.2.2 Diferansiyel taramal kalorimetre analizi (DSC)

Uretilen biyokompozit numunelerin DSC analizleri ASTM D3418 standardina gére
BTU Merkez Laboratuvarinda gerceklestirilmistir. Analizler 20-200 °C sicaklik
araliginda 10 °C/dk 1sitma hizinda 20 ml/dk azot akis hiz1 altinda yapilmastir.

4.4.2.3 Yiik altinda egilme sicakhg (HDT)

Uretilen biyokompozit numunelerin HDT analizleri ASTM D648 standardina gore
BTU Merkez Laboratuvarinda gerceklestirilmistir. 127x12,7x3 mm 6lgiilerinde
hazirlanan numunelere 120 °C/saat 1sitma hizi oraninda 0,46 MPa basing uygulanarak

gerceklestirilmistir (Sekil 4.19).
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Sekil 4.19 : HDT analizi test numuneleri.

4.4.3 Yanma testi

Yanma testi UL-94V standardina uygun olarak 127x12,7x3 mm boyutlarinda
hazirlanan numuneler 23+2 °C ve %50 £5 nem ortam sartlarinda 48 saat boyunca
bekletildikten sonra Sekil 4.20°de gordiigiiniiz standartta belirtilen sistemde test
gerceklestirilmistir (Url-2, 2023).

e  Numune

20 £1 mm
10+ 1 mm
L r

Z 2 300 =10 mm

Pamuk

Yaklagik 50 mm —L—-l

Sekil 4.20 : UL-94V yanmazlik deney diizenegi.

4.4.4 istatistiksel analiz

Uretilen biyokompozit numunelerinin fiziksel ve mekanik 6zelliklerine ait sonuclar
SAS programi kullanilarak ii¢ tekrarli dl¢limlerin varyans analizleri yapilmistir.
Duncan testi ile de ortalama degerler karsilagtirilip istatistiksel agidan

degerlendirilmistir.
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu boliimde tez calismasi kapsaminda yapilan deneysel caligmalara ait sonuglar
anlatilmis ve elde edilen bulgular {izerine tartismalar yapilmistir. PLA’ya seftali
cekirdegi tozu, grafen, huntit-hidromanyezit mineralleri eklenerek iiretilen PLA
biyokompozitlerine sonrasinda mekanik, morfolojik, fiziksel, termal analizleri

yapilmis olup 6zellikleri saf PLA ile karsilastirilmistir.

5.1 Biyokompozitlerin Mikroyapisal ve Mekanik Ozelliklerin Karakterizasyonu

5.1.1 SEM analiz sonuc¢lari

Calismada matris olarak kullanilan PLA’ya ait SEM goriintiisii Sekil 5.1°de
verilmistir. Sekil 5.2°de %10 seftali ¢ekirdegi katkili PLA10SC biyokompozitine ait
SEM goriintiisiinde, seftali ¢ekirdeginin homojen bir sekilde dagilim géstermemesiyle
birlikte kiiresel yapiya ve kismen de silindirik ve kompakt olusumlara sahip oldugu
sOylenebilir. Sekil 5.3’de %20 seftali ¢ekirdegi katkili PLA20SC biyokompozitine ait
SEM goriintiisiinde, heterojen dagilim gosteren seftali ¢ekirdekleride, iiretimden ve
adezyonun koétii olmasindan kaynakli olusan bosluklar gézlemlenmistir (Kavci ve dig,

2021; Kopuz ve Orhan, 2022; Demiral ve dig, 2020).

Sekil 5.4°de PLA10SCSHH biyokompozitine ait SEM goriintiisiinde, huntit-
hidromanyezit minerallerinin hem bloklu yapis1t hem de ince diiz yapisin1 agikca
gdrmek miimkiindiir. Bunun sebebi ise HH parg¢aciklarin ¢aplarinin 5 mikrondan daha
biiyiik ve 5 mikrondan daha kiigiik olmasindan kaynaklanmaktadir. Huntit-
hidromanyezit minerallerinin ve seftali ¢ekirdegi partikiillerinin heterojen dagilimi
gozlemlenmistir. Varolan bosluklarin da huntit-hidromanyezit mineralleri tarafindan
dolduruldugu goriilmiistiir. Sekil 5.5°de PLA20SC5SHH biyokompozitine ait SEM
goriintlisiinde, biyokompozit yapisina katilmadigi diisiiniilen HH matris igerisinde
belirgin bir sekilde biyokompozitten bagimsiz olarak goézlemlenmis olup, seftali
cekirdegi ve HH heterojen dagilmistir. Numunede ayrica matris kirilmasi da
gbzlemlenmistir. Bunun sebebi ise 1yi araylizey yapismasi olmamasindan dolay1

matrisin uygulanan yiikii takviye elemanlarina aktaramamasindan kaynaklanmaktadir.
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Sekil 5.6’da PLA10SC10HH biyokompozitine ait SEM goriintiisiinde, seftali
cekirdeginin  ayrilmasi  gozlemlenmistir.  Sekil  5.7°de  PLA20SC10HH
biyokompozitine ait SEM goriintiisiinde, HH mineral oraninin arttirilmasiyla HH
parcaciklarinin birbirine yapisarak biiylik topaklanmalar olusturdugu goriilmektedir.
Fakat HH minerallerinin bosluklara girmesi, bosluklarin iist kisimlarina gelmesi ve
tiretimden kaynakli bosluklarin daha kiiclik olmasindan dolayt HH igeren
PLA20SC5HH biyokompozitine goére daha iyi c¢ekme dayanimi gosterdigi
diisiiniilmektedir (Hollingbery ve Hull, 2010; Dike, 2020; Bajpai ve dig, 2013).

Matris

Arayuzu

o EHT = 5.00 kV Signal A= SE2 Auto BC = Off
m - -
4 | WD = 14.1 mm Scan Speed = 7

Sekil 5.1 : PLA’ya ait SEM goriintiisii (100x biiyiitme).
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Mag= 1.00KX  gHr= 5004V Signal A= SE2 Auto BC = Off
10 pm WD = 13.2 mm Scan Speed = 7

o3

Mag= 100X EHT = 5.00 kV Signal A= SE2 Auto BC = Off
oo m WD = 13.1 mm Scan Speed = 7

Sekil 5.2 : PLA10SC biyokompozitine ait SEM goriintiileri (a)1000x ve (b) 100x.
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U Seftali
«— Cekirdegi

M‘d190 = EHT = 5.00 kV Signal A= SE2
m -
H I WD = 6.8 mm Scan Speed =7

Auto BC = Off

Maﬁ) ; 100X EHT = 5.00 kV Signal A= SE2 Auto BC = Off
m
s | WD = 6.8 mm Scan Speed = 7

Sekil 5.3 : PLA20SC biyokompozitine ait SEM goriintiileri (a)500x ve (b) 100x.
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Hldromanyezn»

Signal A= SE2

EHT= 5.00 kV

ME;% = m500 X Auto BC = Off
s | WD = 12.2 mm Scan Speed = 7

Seftali
\Ceklrdegl

Huntit

/ HldromanyeZIt

Matris

Maf% ; 100X EHT = 5.00 kV Signal A= SE2 Auto BC = Off
m
s | WD = 12.2 mm Scan Speed = 7

Sekil 5.4 : PLA10SCSHH biyokompozitine ait SEM goriintiileri (a)500x ve (b) 100x.
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Mag= 500 EHT = 5.00 kV Signal A= SE2 Auto BC = Off

10””’| WD = 9.0 mm Scan Speed =7

Huntit _
Hidrgmanyezit

Mag= 100X EHT = 5.00 kV Signal A= SE2 Auto BC = Off

100 um
s | WD = 8.8 mm Scan Speed = 7

Sekil 5.5 : PLA20SCS5HH biyokompozitine ait SEM goriintiileri (a)500x ve (b) 100x.
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Mag= 500X EHT = 5.00 kV Signal A= SE2 Auto BC = Off
| WD = 10.6 mm Scan Speed =7

g

&
Maf% ; 100X EHT = 5.00 kV Signal A= SE2 Auto BC = Off
m
s | WD = 10.6 mm Scan Speed = 7

Sekil 5.6 : PLA10SC10HH biyokompozitine ait SEM goriintiileri (a) 500x ve (b) 100x.
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T

Mag= 500X EHT = 5.00 kV Signal A = SE2 Auto BC = Off
10me WD = 10.0 mm Scan Speed = 7

Mag= 100X EHT = 5.00 kV Signal A= SE2 Auto BC = Off
WD = 10.0 mm Scan Speed =7

Sekil 5.7 : PLA20SC10HH biyokompozitine ait SEM goriintiileri (a) 500x ve (b) 100x.
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5.1.2 FTIR analiz sonuclari

Pla, seftali ¢ekirdegi, grafen, huntit, hidromanyezit ve bunlarin birlesimindeki
kimyasal bagin yapis1t FTIR spektroskopisi ile incelenmistir. FTIR spektrumlar1 Sekil

5.8 ve 5.9’da verilmistir.
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Sekil 5.8 : PLA ve katki malzemelerinin FTIR grafigi.
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Sekil 5.9 : PLA ve biyokompozitlerin FTIR grafigi.

Sekil 5.8°de; saf PLA icin 2994-2947 cm™ (CH3) gerilme titresimlerine, 1750 cm™
(C=0, karbonil grubu), 1192 cm™' C-O gerilme titresimlerine, 1082 cm™ O=C—O ve
868 cm'-754 cm deki piklerde PLA’nin kristal ve amorf fazlarina karsilik

gelmektedir. Bu karakteristik pikler literatiir ile uyumludur (Auras ve dig, 2004).
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Seftali ¢ekirdegi tozuna ait FTIR spektrumlari, 3331 cm™"’deki pikler bagli hidroksil
gruplarinin (OH) varligina ve 2920-2866 cm"’deki pikler metil ve metilen gruplarinin
yan zincirlerinde bulunan C-H bagindaki alifatik (C-H) gerilme titresimlerine karsilik
gelmektedir. 1732 cm "’ deki pik aldehitler, laktonlar, ketonlar veya karboksilik
gruplarindaki (C=0)’nun karbonil gerilme titresimlerine karsilik gelirken 1642
cm’deki alifatik (C=C) gerilme titresimlerine karsilik gelmektedir. 1508 cm™"’deki
pik aromatik yapidaki (C=C) gerilmesinden kaynaklanmaktadir. 1439-1236 cm™
dalga boyu araligindaki pikler ise karboksilik asitteki (C-O) ve (O-H) titresimlerinden
kaynaklanmaktadir. Asit, alkol, ester ve eter gruplarinda bulunan (C-O) bag
gerilmesinin 1032 cm"’deki dalga boyunda goriilmektedir. 507-424 cm"’deki pikler
ise C-C gerilime titresimlerine karsilik gelir. Elde ettigimiz sonug literatiir ile

uyumludur (Topuz ve Orhan, 2022; Demiral ve dig, 2020).

Grafene ait FTIR spektrumuna bakildiginda, grafik dogrusala doniik bir hal almistir.
Diiz tek atomlu grafit tabakasindan olusan bir kristal oldugu icin grafenin FTIR
spektrumunda herhangi bir fonksiyonel grupla ilgili o6nemli bir pik
gbézlemlenmemistir. Elde ettigimiz bulgu ile literatiirdeki bulgu arasinda benzerlik

bulunmaktadir (Tucureanu ve dig, 2016).

Huntite ait FTIR spektrumunda, 1506-1437 cm '’de goriilen piklerde kalsiyum
karbonat gerilme titresimleri, 889-868 cm™"’de goriilen piklerde magnezyum karbonat
gerilme titresimleri gozlenmektedir. Elde ettigimiz sonug literatiir ile uyumludur (Sen

ve dig, 2014).

Hidromanyezite ait FTIR spekrumunda ise 1431 cm '’de goriilen piklerde karbonat ve
bikarbonat iyon baglarinin asimetrik gerilme titresimleri, 872, 787 ve 592 cm "’de
goriilen piklerde karbonat iyonunun simetrik gerilme titresimleri gézlenmektedir. Elde
ettigimiz sonug literatiir ile uyumludur (Atay ve Celik, 2010; Han ve dig, 2011; Kangal
ve Gliney, 2006; Kuenzel ve dig, 2018).

Sekil 5.9°da; PLA’ya seftali ¢ekirdegi tozu ilavesindeki IR absorbsiyon bantlarina
bakildig1 zaman yeni bir pik olusumu veya piklerde kayma goriilmemistir. Ancak 1750
cm’deki (C=0) karbonil grubuna ait baglarda absorbans seviyesinin arttig1 bu da
PLA ile seliilozun kimyasal bag yapmasiyla iliskili oldugu diistiniilmektedir. Huntit-
Hidromanyezit mineralinin devreye girmesiyle 2994-2947 cm™ (CH3), 1750 cm™
(C=0, karbonil grubu), 1192 cm™ (C-0O), 1082 (O=C—0) ve 868 cm'-754 cm "’ deki
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degerlerde pik siddetinin Huntit-Hidromanyezit mineralinin miktarina baglh olarak
azaldig1 goriilmektedir. Benzer sonuglar literatiirde rapor edilmektedir (Sen ve dig,

2014).

5.1.3 Yogunluk analizine ait bulgular

Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin porozite oranlar1 Cizelge
5.1’de, yogunluk verilerine iliskin varyans analizi Cizelge 5.2’de, ortalama degerler

ve Duncan testi sonuclar1 Cizelge 5.3’te ve grafiksel gosterim Sekil 5.10°da verilmistir.
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Sekil 5.10 : PLA ve biyokompozitlerin yogunluk degerleri.
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Cizelge 5.1 : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin yogunluk
miktarlarina iligkin varyans analiz sonuglari.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F- Onem
Kaynagi Derecesi Toplami Ortalamas1  Degeri Diizeyi
Biyokompozit 6 0,01005714 0,00167619 0,66 0,6808
Hata 14 0,03540000  0,00252857
Toplam 20 0,04545714

p<0,05 ise *, p<0,01 ise **, p<0,001 ise *** olarak gosterilmistir.
Yapilan varyans analizi sonucunda, grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA
biyokompozitlerin yogunluk miktarlar1 bakimmdan O©nemli diizeyde (0,6808)

farkliliklar bulunmadigi belirlenmistir (Cizelge 5.1).

Cizelge 5.2 : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin yogunluk
miktarlarina iliskin ortalama degerler ve Duncan testine gore olusan

gruplar.
Materyal YRk (gl S.Hata
Homojenlik Grubu

PLA10SC 1,1800 a 0,01
PLA20SC 1,1700 a 0,05
PLA10SCSHH 1,1967 a 0,03
PLA20SCSHH 1,2000 a 0,02
PLA10SC10HH 1,2167 a 0,03
PLA20SC10HH 1,2200 a 0,00
Kontrol (PLA) 1,1567 a 0,04
Ortalama 1,1914

Sx 0,0236

CV (%) 4,2206

Elde ettigimiz sonuca bakildiginda saf PLA’nin yogunlugu 1,22 g/cm®’tiir. PLA
matrise SC ilavesiyle ve SC oraninin arttirilmasiyla yogunluk diigmiistiir. Yogunlugu
en disiik varyasyon PLA20SC biyokompozitinde 1,17 g/cm*’tiir. Bu durumun
sebebinin seftali ¢ekirdegi igerisindeki ekstraktif madde miktarindan kaynaklandig:
disiiniilmektedir. Seftali ¢ekirdegi igerisindeki ekstraktif madde miktar1 %3,5 oldugu
icin ve ekstraktifler 130 °C’de bozundugundan {iretim sirasinda gozeneklere sebep

olabilecek ugucu organik gazlar ortaya ¢ikmis olabilir. Ortaya ¢ikan ugucu organik
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gazlarda poroziteye sebep olur. Elde ettigimiz veriler ile literatiirdeki bulgular arasinda

benzerlik bulunmaktadir (Wechsler ve dig, 2019).

PLA ve seftali ¢ekirdeginden olusan biyokompozit numunenin yogunlugu Huntit-
hidromanyezit minerallerinin agirlik¢a % 5 ilavelisiyle birlikte 1,18 gr/cm*’ten 1,20
gr/ecm®e, agirlikca %10 ilavesiyle ise 1,22 gr/cm®e ciktigi gdzlemlenmistir. Bu
gbzlem sonucunda biyokompozitlerde yogunlugu en yiiksek varyasyonlar
PLA10SC10HH ve PLA20SC10HH olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Yogunluk artisinin
sebebi Huntit-hidromanyezit minerallerinin yogunlugun 2,70 gr/cm® olmasi ve bu
minerallerin PLA ve seftali ¢ekirdeginden olusan biyokompozit numunedeki arayiizey
bosluklarinin azalmasi ile agiklanabilir. Benzer sonuglar literatiirde rapor edilmektedir

(Erberk Comez ve Oztiirk, 2022; Seki ve dig, 2013).

5.1.4 Su alma oram

Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin su alma oranlar1 Sekil
5.11°de verilmistir. Ornekler 20 °C’lik saf suda deney siiresince bekletilmis ve
Olctimler 2, 24, 48, 72, 96, 120, 144, 168 saat, 2, 3, 4 haftalik siirelerde ve yaklasik 6
ay boyunca periyodik olarak her érnek igin ayr1 ayr1 yapilmistir. Olgiim sonuglari 1.,
30., 60., 90.,120., 150. ve 180. gilinler baz alinarak grafik halinde verilmistir.
Biyompozitlerin su alma oralarina ait cogul varyans analizi sonuglar1 Cizelge 5.3’te ve

ortalama degerler ile Duncan testi sonuglar1 Cizelge 5.4’te gdsterilmistir.
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Sekil 5.11 : PLA ve PLA biyokompozitlerine ait su alma orani.

Cizelge 5.3 : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin su alma
oranlarina iliskin varyans analiz sonuclari.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F- Onem
Kaynagi Derecesi Toplami Ortalamas1  Degeri Diizeyi
2 saat
Biyokompozit 6 0,08591429  0,01431905 8,08 0,0007%**
Hata 14 0,02480000 0,00177143
Toplam 20 0,11071429
1. giin
Biyokompozit 6 0,41352381 0,06892063 87,72  <0,0001***
Hata 14 0,01100000 0,00078571
Toplam 20 0,42452381
2. giin
Biyokompozit 6 1,79716190  0,29952698 88,97  <0,0001***
Hata 14 0,04713333  0,00336667
Toplam 20 1,84429524
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Cizelge 5.3 (devam) : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin su

alma oranlarina iliskin varyans analiz sonuglari.

3. giin
Biyokompozit 6 6,39371429  1,06561905 36,70  <0,0001*%**
Hata 14 0,40646667  0,02903333
Toplam 20 6,80018095
4. giin
Biyokompozit 6 18,16682857 3,02780476 38,54  <0,0001***
Hata 14 1,09986667  0,07856190
Toplam 20 19,26669524
5. giin
Biyokompozit 6 38,69162857 6,44860476 74,94  <0,0001***
Hata 14 1,20466667  0,08604762
Toplam 20 39,89629524
6. giin
Biyokompozit 6 94,21089524 15,70181587 194,33  <0,0001***
Hata 14 1,13120000  0,08080000
Toplam 20 95,34209524
1. hafta
Biyokompozit 6 104,6192286 17,4365381 162,98 <0,0001***
Hata 14 1,4978000 0,1069857
Toplam 20 106,1170286
2. hafta
Biyokompozit 6 106,0085238 17,6680873 165,45 <0,0001%***
Hata 14 1,4950000 0,1067857
Toplam 20 107,5035238
3. hafta
Biyokompozit 6 102,0317143 17,0052857 164,50  <0,0001***
Hata 14 1,4472667 0,1033762
Toplam 20 103,4789810
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Cizelge 5.3 (devam) : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin su

alma oranlarina iliskin varyans analiz sonuglari.

1. ay
Biyokompozit 6 102,3631905 17,0605317 163,47 <0,0001***
Hata 14 1,4610667 0,1043619
Toplam 20 103,8242571
2. ay
Biyokompozit 6 99,6639810 16,6106635 127,05 <0,0001***
Hata 14 1,8303333 0,1307381
Toplam 20 101,4943143
3. ay
Biyokompozit 6 101,1759810 16,8626635 115,80 <0,0001***
Hata 14 2,0386000 0,1456143
Toplam 20 103,2145810
4. ay
Biyokompozit 6 99,5266286  16,5877714 142,69 <0,0001***
Hata 14 1,6274667 0,1162476
Toplam 20 101,1540952
S.ay
Biyokompozit 6 101,5467810 16,9244635 153,45 <0,0001%***
Hata 14 1,5441333 0,1102952
Toplam 20 103,0909143
6. ay
Biyokompozit 6 101,3381810 16,8896968 118,75 <0,0001***
Hata 14 1,9911333 0,1422238
Toplam 20 103,3293143

p<0,05 ise *, p<0,01 ise **, p<0,001 ise *** olarak gosterilmistir.

Yapilan varyans analizi sonucunda, grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA

biyokompozitlerin su alma oranlar1 bakimindan 6nemli diizeyde (p<0,001) farkliliklar

bulunmadigi belirlenmistir (Cizelge 5.3).
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Cizelge 5.4 : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin su alma oranlarina iliskin ortalama degerler ve Duncan testine gore

olusan gruplar.

2. Saat 1. Giin 2. Gun 3. Giin 4. Giin

Materyal SAO S. SAO S. SAO S. SAO S. SAO S.
HG Hata HG Hata HG Hata HG Hata HG Hata

PLA10SC 0 0,10333 ¢ 0,01 0,36667 c 0,04 0,57000 c 0 0,8267 d,e 0,01 0,8600 c,d
PLA20SC 0,01 0,13000 b,c 0,01 0,63000 a 0,03 1,01000 b 0,25 1,6500 b 0,3 2,0900 b
PLAT10SCSHH 0,05 0,20000 a,b 0,01 0,32000 c 0,01 0,53000 c 0 0,8100 d,e 0,04 1,0033 c,d
PLA20SCSHH 0,01 0,22033 a,b 0,03 0,59000 a,b 0,05 1,22000 a 0,06 2,2567 a 0,3 3,5300 a
PLA10SC10HH 0,03 0,23000 a 0,01 0,30000 ¢ 0,03 0,59333 ¢ 0 0,9000 d 0,02 0,9900 c,d
PLA20SC10HH 0 0,23000 a 0,02 0,54333 b 0 0,94333 b 0 1,3167 ¢ 0 1,3800 ¢
Kontrol (PLA) 0 0,05333 ¢ 0,01 0,30667 ¢ 0,04 0,34000 d 0,05 0,5533 ¢ 0,03 0,6900 d
Ortalama 0,16671 0,43667 0,74381 1,18763 1,50619
Sx 0,07096 0,14512 0,31598 0,59601 1,00463
CV (%) 25,619 6,54777 7,80079 14,3473 18,6091
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Cizelge 5.4 (devam): Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin su alma oranlarina iliskin ortalama degerler ve Duncan testine
gore olusan gruplar.

5. Giin 6. Glin 1. Hafta 2. Hafta 3. Hafta

Materyal SAO S. SAO S. SAO S. SAO S. SAO S.
HG Hata HG Hata HG Hata HG Hata HG Hata

PLA10SC 0,01 1,1000 d 0,02 1,3667 d 0 1,4500d 0,05 1,6400 d 0,01 1,7767 d
PLA20SC 0,36 2,8667 b 0,4 4,5900 b 0,45 4,8367 b 0,45 4,8600 b 0,42 4,9267 b
PLA10SC5SHH 0,05 1,1100d 0,07 1,4400 d 0,05 1,5800d 0,02 1,7733 d 0,04 1,9567d
PLA20SC5HH 0,25 4,7933 a 0,15 6,9700 a 0,22 7,3767 a 0,21 7,6400 a 0,25 7,7133 a
PLA10SC10HH 0 1,0800 d 0,01 1,3633 d 0,01 1,4300d 0 1,7867 d 0,06 2,2200d
PLA20SC10HH 0,06 1,8067 ¢ 0,03 2,2867 ¢ 0,01 2,4767 ¢ 0,02 3,1100 ¢ 0 3,6100 ¢
Kontrol (PLA) 0,07 0,6167 d 0,03 0,6300 e 0,02 0,6800 e 0,01 0,6467 e 0,01 0,7500 e
Ortalama 1,91049 2,66381 2,83287 3,06524 3,27906
Sx 1,46612 2,28778 2,41086 2,4268 2,38083
CV (%) 15,3542 10,6709 11,5462 10,6609 9,80534
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Cizelge 5.4 (devam): Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin su alma oranlarina iliskin ortalama degerler ve Duncan testine
gore olusan gruplar.

1. Ay 2. Ay 3. Ay 4. Ay 5. Ay 6. Ay
Mat 1 SAO S. SAO S. SAO S. SAO S. SAO S. SAO S.
aterya HG Hata HG Hata HG Hata HG Hata HG Hata HG Hata
PLAI10SC 0,01 1,8033e¢ 0,01 1,9700d 0,03 2,0333d 0,04 2,2500d 0 2,3600 d 0,04 2,5167d
PLA20SC 0,42 4,9533b 0,44 50633b 046 5,1667b 041 52800b 0,37 5,5067Db 0,42 5,7267 b
2,1367

PLA10SCSHH 0,04 0,09 2,5600d 0,13 2,7900c 0,13 3,0700c 0,12  3,2500 ¢ 0,05 3,4367 c

de
PLA20SC5HH 024 7,7600a 0,28 7,8400a 024 7,9400a 0,21 8,0133a 0,19 88,1300 a 0,2 8,1567 a
PLAIOSCIOHH 0,09 2,4900d 0,16 3,2400c 0,21 3,3300c 0,2 3,5767c¢ 0,27 3,7033 ¢ 0,32 3,8900 ¢

PLA20SCIOHH 0,01 3,8500c 0,02 4,6167b 0,08 4,77667b 0,03 49667b 0,01 5,1500b 0,1 5,4333b

Kontrol (PLA) 0 0,6567f 0,03 0,7200e 0,01 0,7300e 0,01 0,7767e¢ 0,03 0,8400 ¢ 0,02 0,9100 e
Ortalama 3,37857 3,71571 3,82239 3,99049 4,13429 4,29573
Sx 2,3847 2,35306 2,37085 2,35142 2,37519 2,37274
CV (%) 9,56176 9,73103 9,98316 8,54412 8,033 8,77912
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Sekil 5.11°e gore saf PLA’nin 30 giin sonunda su alma orani %0,66 iken 180 giiniin
sonunda su alma oran1 %0,91 olmustur. PLA10SC biyokompozitlerinde 30 giin
sonunda su alma oran1 %1,78 iken 180 giinlin sonunda su alma oranit %?2,52’ye
ulagmistir. PLA20SC biyokompozitlerinde 30 giin sonunda su alma oran1 %4,84 iken
180 giinlin sonunda su alma oran1 %5,71°e ¢ikmistir. PLA’ya seftali ¢ekirdeginin
eklenmesi ve seftali ¢ekirdegi oraninin arttirilmasiyla su alma oranlarinda da artis
gozlenmistir. Bu artisin  sebebi seliilloz, hemiseliilloz ve lignin yapisindan
kaynaklanmaktadir. Bu yapilar icerisinde bulunan hidroksil gruplar1i sebebiyle
hidrofilik 6zelliklere sahip oldugundan su emilimi meydana gelir. Bu durum daha

onceki caligmalarla benzerlik gostermektedir (Wechsler ve dig, 2019; Wong, 2020)

PLA10SCSHH biyokompozitlerinde 30 giin sonunda su alma oranm1 %2,14 iken 180
giinlin sonunda su alma oram1  %3,29’a  ulasmistir. PLA10SC10HH
biyokompozitlerinde 30 giin sonunda su alma oran1 %2,49 iken 180 giiniin sonunda su
alma oran1 %3,83’¢ ulasmistir. PLA20SCSHH biyokompozitlerinde 30 giin sonunda
su alma oran1 %7,73 iken 180 giiniin sonunda su alma orani %8,08’e ylikselmistir.
PLA20SC10HH biyokompozitlerinde 30 giin sonunda su alma orani %3,85 iken 180
glin sonunda %?5,44’e ulasmistir. HH ilavesiyle ve HH oraninin arttirilmasiyla su
emilimi de artmistir. HH oraninin artmasi ile HH’in hidrofilik yapisindan dolay1 su
emme miktarindaki artiglar literatiir ile uyumludur. PLA20SC10HH biyokompozitinin
su emme oraninin HH miktarinin artmasina ragmen PLA20SC5SHH biyokompozitinin
su emme oranindan az oldugu goriilmektedir. Bu farkliligin sebebinin PLA20SC5HH
biyokompozitindeki dolgu maddelerinin zayif dagilimi, topaklanmalarin varligi ve

bosluk gibi kusurlarin oldugu diisiiniilmektedir (Dike, 2020).

5.1.5 Cekme ozellikleri

Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin ¢ekme direnci Sekil
5.12’de, ¢cekmede elastikiyet modulii Sekil 5.13’te, (%) kopmada uzama miktar1 Sekil

5.14’de verilmistir.
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Sekil 5.12 PLA ve biyokompozitlerin ¢cekme direnci.

Yapilan ¢alismada saf PLA’nin ¢ekme direnci 33,9 MPa olarak bulunmustur. Literatiir
taramasi1 sonucunda saf PLA’nin ¢ekme direnci 21 MPa ile 60 MPa arasinda olup elde
ettigimiz ¢alisma da bu sonuclarla desteklenmektedir (Van de Velde ve Kiekens,
2001). Karbon nanotiip grafen gibi katkilarin PLA’ya eklenmesi sonucunda nihai
irlinlin literatiire bakildiginda mekanik o6zelliklerini gelistirmesi beklenmektedir.
Bizim yaptigimiz ¢alismada ise grafen miktarinin agirlikca ytliksek olmasindan dolay:
mekanik 6zellikler diismektedir. Bu durumda literatiir ile uyumluluk gostermektedir.
Arastirmalar sonucunda, agirlik¢a diisiik miktarlarda nanografenin PLA’ya eklenmesi
sonucunda mekanik Ozelliklerin arttigt ancak agirlikca daha yiiksek miktarlara
cikildiginda olast topaklanmalar nedeni ile mekanik 0Ozelliklerin azaldig

goriilmektedir (Santo ve dig, 2021).

PLA’ya seftali ¢ekirdegi tozu eklenmesiyle beraber PLA10SC biyokompozitin gekme
direnci, kontrol numunesine gore %44 diiserek 18,9 MPa olmustur. Seftali ¢ekirdegi
oraninin arttirilmasiyla PLA20SC biyokompozitin ¢ekme direnci (14,3 MPa)
diismiistiir. Bunun sebebi olarak seftali ¢ekirdegindeki yiiksek lignin ve ekstraktif
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madde igeriginin, PLA ile seftali ¢ekirdegi partikiillerinin arayiizey baglantisini
azaltmast ve numunelerin iiretimi esnasinda olusan bosluklardan kaynaklandig:

sOylenebilir (Wechsler ve dig, 2019).

PLA ve seftali ¢ekirdegine Huntit-hidromanyezit minerallerinin ilavesiyle elde edilen
biyokompozitlerin ¢ekme direngleri saf PLA’nin ¢ekme direncinden diistiktiir. Grup
kendi i¢inde degerlendirildiginde en yiiksek ¢ekme direnci 25,98 MPa degeri ile
PLA10SC5HH biyokompozitinde goriilmektedir. En diisiik ¢ekme direnci ise 9,37
MPa degeri ile PLA20SCSHH biyokompozitinde goriilmektedir. PLATIOSCSHH ile
PLA10SCI0HH biyokompozitlerinin ¢ekme direngleri karsilastirildiginda huntit-
hidromanyezit mineral oranlarinin artmasiyla ¢ekme direnci %20,86 azalmistir. Ancak
PLA20SC5SHH ile PLA20SCIOHH biyokompozitlerinin ¢ekme  direncleri
karsilastirildiginda huntit-hidromanyezit minerali oranin artmasi ile birlikte ¢cekme
direncinin %122 arttigi  goriilmektedir. PLAI10SCSHH ile PLA10SC10HH
biyokompozitleri arasindaki ¢ekme direngleri  karsilastirildiginda  huntit-
hidromanyezit miktarinin artmasina ragmen mukavemetteki azalma dolgu
maddelerinin zayif dagilimini, topaklanmalarin varligin1 veya bosluk gibi kusurlarin
varhigim gosterir. PLA20SCSHH ve PLA 20SC10HH biyokompozitleri arasindaki
cekme direncleri karsilagtirildiginda huntit-hidromanyezit miktarinin artmasi ile
cekme direncininde arttifi goriilmektedir. Bu artis diizglin bir dagilima,
topaklanmalarin veya bosluk gibi kusurlarin azligma veya hi¢ olmamasina
baglanabilir. Bu sonuglar daha 6nce yapilan ¢alismalar ile de ortiismektedir (Seki ve

dig, 2013).
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Sekil 5.13 : PLA ve biyokompozitlerin ¢gekmede elastikiyet modiilii.

Cekmede elastikiyet modiilii en yiliksek 1662 MPa degeri ile PLA10SCSHH
biyokompozitinde, en diisiik 1359 MPa degeri ile PLA20SC5SHH biyokompozitinde
goriilmektedir. Cekme elastikiyet modiillerini, seftali c¢ekirdegi ve huntit-
hidromanyezit miktarlarina bagli olarak kendi icinde degerlendirdigimizde c¢ekme
direncindekine benzer davramis sergiledigi goriilmektedir. PLA10SCSHH ile
PLA10SC10HH biyokompozitlerinin ¢ekme elastikiyet modiilleri karsilastirildiginda
huntit-hidromanyezit mineral oranlarinin artmasiyla ¢gekme elastikiyet modiilii %7,8
azalmistir. Ancak PLA20SCS5HH ile PLA20SC10HH biyokompozitlerinin ¢ekme
elastikiyet modiilleri karsilastirildiginda huntit-hidromanyezit minerali oranin artmasi
ile birlikte ¢ekme elastikiyet modiiliiniin %18,76 arttig1 goriilmektedir. Elde ettigimiz

sonugclar literatiirde bildirilen sonuglarla benzerdir (Seki ve dig, 2013).
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Sekil 5.14 : PLA ve biyokompozitlerin kopmada uzama miktari (%).

Kopmada uzama miktarina baktigimizda %1,56 uzama ile en yiiksek degeri
PLA10SCS5HH biyokompozitinde, %0,69 uzama ile en diisiik degeri PLA20SC5SHH
biyokompozitinde goriilmektedir. Kopmada uzama miktarlarini, seftali ¢cekirdegi ve
huntit-hidromanyezit miktarlarina bagli olarak kendi i¢inde degerlendirdigimizde
cekme direnci ve c¢ekmede elastikiyet modiilii grafiklerindekine benzer davranig
sergiledigi goriilmektedir. PLA10SC5SHH ile PLA10SC10HH biyokompozitlerinin
kopmada uzama miktarlar1 karsilastirildiginda huntit-hidromanyezit mineral
oranlarinin artmastyla kopmada uzama miktarlarinda azalma goriilmektedir. Ancak
PLA20SC5HH ile PLA20SC10HH biyokompozitlerinin kopmada uzama miktarlar
karsilagtirildiginda huntit-hidromanyezit minerali oraninin artmasi ile kopmada uzama

miktarinin arttig1 goriilmektedir (Seki ve dig, 2013).

Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin ¢ekme 6zellikleri tizerine
etkilerinin 6nemli olup olmadigin belirlemek i¢in varyans analizi yapilmistir ve analiz

sonuclar1 Cizelge 5.5’de verilmistir.
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Cizelge 5.5 : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin ¢ekme testi
sonuglarma yapilan varyans analizi (ANOVA) sonuglari.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler ‘ Onem
Kaynagi Derecesi Toplam1 Ortalamasi F- Degerl Diizeyi
Cekme Direnci
Biyokompozit 6 3733,398554 622,233092 49,31  <,0001***
Hata 63 795,049190  12,619828
Toplam 69 4528,447744
Cekmede Elastikiyet Modiilii
Biyokompozit 6 663315,486 110552,581 6,62 <,0001***
Hata 63 1052509,100 16706,494
Toplam 69 1715824,586
Kopmada Uzama Miktar
Biyokompozit 6 16,70507714 2,78417952 58,40  <,0001***
Hata 63 3,00326000 0,04767079
Toplam 69 19,70833714

<0,05 ise *, p<0,01 ise **, p<0,001 ise *** olarak gdsterilmistir.
p p p g

Biyokompozitlerin ¢ekme direnci, ¢ekmede elastikiyet modiilii ve kopmada uzama

miktarlart sonuglarinda gézlemlenen farkin istatiksel olarak anlamli oldugu (p<0,001)

goriilmektedir.

Duncan testi ile grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin ¢ekme

ozelliklerine ait homojenlik gruplar1 Cizelge 5.6’da gosterilmistir.

Cizelge 5.6 : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin ¢ekme
ozelliklerine ait homojenlik gruplari.

Cekme Cekmede Elastikiyet Kopmada Uzama
Materyal
Direnci-HG Modulii -HG Miktar-HG

PLA10SC 18,890 ¢ 1568,10 a-c 1,21000 ¢
PLA20SC 14,282 d 1470,00 c-¢ 0,96300 d
PLA10SC5HH 25,955b 1662,10 a 1,55800 b
PLA20SC5HH 9,371 e 1358,40 e 0,69100 e
PLA10SC10HH 20,576 ¢ 1533,00 b-d 1,34000 ¢
PLA20SC10HH 20,803 ¢ 1613,50 a,b 1,29000 ¢
Kontrol (PLA) 33,856 a 1440,60 d,e 2,36000 a

69



5.1.6 Egilme ozellikleri

Sekil 5.15°de ve Sekil 5.16’da grafen katkili meyve atifi takviyeli PLA

biyokompozitlerin egilme direnci, egilmede elastikiyet modulii verilmistir.
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Sekil 5.15 : PLA ve biyokompozitlerin egilme direnci.

Biyokompozit numunelerin egilme direnci degerleri ile saf PLA numunesi degeri
karsilastirildiginda biyokompozit numunelerin egilme direnci degerleri saf PLA
numunesi degerine gore daha diistik oldugu belirlenmistir. PLA nin egilme dayanimi
70,39 MPa iken %I10’luk ve %?20’lik seftali c¢ekirdegi katkili biyokompozit
numunelerinde bu deger 33,72 MPa ve 27,07 MPa bulunmustur. Sonuglara
bakildiginda seftali ¢ekirdeginin eklenmesi ve miktarinin arttirilmasiyla egilme
dayanimi azalmistir. Bu azalmanin sebebi olarak hidrofilik yapidaki seftali ¢ekirdegi
ile PLA arasindaki adezyon kuvvetinin diisiik olmasindan dolay1 arayiizey etkilesimi,
yapismanin yetersiz olmasindan ve yapt igerisindeki bosluklarin varligindan

kaynaklandig1 diistiniilmektedir (Topuz ve Orhan, 2022).

PLA ve seftali ¢cekirdegine Huntit-hidromanyezit minerallerinin ilavesiyle elde edilen
biyokompozitlerin egilme direngleri saf PLA’nin egilme direncinden diisiiktiir. Grup

kendi icinde degerlendirildiginde en yiiksek egilme direnci 42 MPa degeri ile
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PLA20SC10HH biyokompozitinde goriilmektedir. En diisiik egilme direnci ise 18,80
MPa degeri ile PLA20SCSHH biyokompozitinde goriilmektedir. PLA10SCSHH ile
PLA10SC10HH biyokompozitlerinin egilme direncgleri karsilastirildiginda huntit-
hidromanyezit mineral oranlarinin artmasiyla egilme direnci %0,45 azalmistir. Ancak
PLA20SC5SHH ile PLA20SC10HH biyokompozitlerinin egilme direngleri
karsilastirildiginda huntit-hidromanyezit minerali oranin artmasi ile birlikte egilme
direncinin  %123,35 arttig1 goriilmektedir. PLA10SCSHH ile PLA10SC10HH
biyokompozitleri arasindaki egilme direngleri karsilagtirildiginda  huntit-
hidromanyezit miktarinin artmasina ragmen egilme direncindeki azalma dolgu
maddelerinin zayif dagilimini, topaklanmalarin varligin1 veya bosluk gibi kusurlarin
varligmm gosterir. PLA20SCSHH ve PLA 20SC10HH biyokompozitleri arasindaki
egilme direncleri karsilastirildiginda huntit-hidromanyezit miktarinin artmasi ile
egilme direncininde arttigt goriilmektedir. Bu artis diizgiin bir dagilima,
topaklanmalarin veya bosluk gibi kusurlarin azligma veya hi¢ olmamasina

baglanabilir. Bu sonuglar daha 6nce yapilan caligsmalar ile de ortiismektedir (Seki ve

dig, 2013).
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Sekil 5.16 : PLA ve biyokompozitlerde egilmede elastikiyet modiilii

Egilmede elastikiyet modiilii en yliksek 13191 MPa degeri ile PLA20SC10HH
biyokompozitinde, en diisiik 11356 MPa degeri ile PLA10SCSHH biyokompozitinde
goriilmektedir. Egilmede elastikiyet modiillerini, seftali c¢ekirdegi ve huntit-
hidromanyezit miktarlarina bagli olarak kendi i¢inde degerlendirdigimizde seftali
cekirdegi ve huntit hidromanyezit oranlarinin artmasi ile egilmede elastikiyet modiilii
degerlerinin  artti§1  goriilmektedir. PLA10SC5SHH ile PLA10SC10HH
biyokompozitlerinin egilme elastikiyet modiilleri karsilastirildiginda  huntit-
hidromanyezit mineral oranlarinin artmasiyla egilme elastikiyet modiiliiniin %3,79
arttig1 goriilmektedir. PLA20SCSHH ile PLA20SC10HH biyokompozitlerinin egilme
elastikiyet modiilleri karsilastirildiginda huntit-hidromanyezit minerali oranin artmasi
ile birlikte yine egilmede elastikiyet modiiliiniin %10 arttig1 goriilmektedir. Elde

ettigimiz sonuglar literatiirde bildirilen sonuglarla benzerdir (Seki ve dig, 2013).

Biyokompozitlerin egilme direnci ve egilmede elastikiyet modulii 6zelliklerine ait
etkilerinin anlamli olup olmadigin1 belirlemek i¢in ¢ogul varyans analizi yapilmistir.

Cogul varyans analiz sonuclar1 Cizelge 5.7 ve Cizelge 5.8’da verilmistir.
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Cizelge 5.7 : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin egilme testi
sonuglarma yapilan varyans analizi (ANOVA) sonuglari.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F- Onem
Kaynagi Derecesi Toplam1 Ortalamas1  Degeri Diizeyi
Egilme Direnci
Biyokompozit 6 6291,528143 1048,588024 24,45 <,0001***
Hata 21 900,553500 42,883500
Toplam 27 7192,081643
Egilmede Elastikiyet Modiilii
Biyokompozit 6 39908610,50 6651435,08 4,35 0,0053**
Hata 21 32114694,50  1529271,17
Toplam 27 72023305,00

p<0,05 ise *, p<0,01 ise **, p<0,001 ise *** olarak gosterilmistir.

Biyokompozitlerin egilme direnci (p<0,001) ve egilmede elastikiyet modiilii (p<0,01)

sonuclarinda gozlemlenen farkin istatiksel olarak anlamli oldugu goriilmektedir.

Cizelge 5.8 : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin egilme
ozelliklerine ait homojenlik gruplari.

Egilme Egilmede Elastikiyet

Materyal Direnci-HG Moduli-HG
PLA10SC 33,725 b,c 9536,0d
PLA20SC 27,078 c,d 9979,0 c,d
PLA10SC5HH 39,698 b 11356,3 a-d
PLA20SCSHH 18,800 d 11987,0 a,b
PLA10SC10HH 39,523 b 11787,0 a-c
PLA20SC10HH 41,988 b 13191,5a
Kontrol (PLA) 70,395 a 10321,8 b-d

5.1.7 Darbe ozellikleri

Sekil 5.17°de grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin darbe

dayanimi verilmistir.
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Sekil 5.17 : PLA ve biyokompozitlerin darbe dayanimi.

Biyokompozitlerin darbe dayanimi 6zelliklerine ait etkilerinin anlamli olup olmadigim
belirlemek i¢in ¢ogul varyans analizi yapilmistir. Cogul varyans analiz sonuglar

Cizelge 5.9 ve Cizelge 5.10°da verilmistir.

Cizelge 5.9 : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin darbe
dayanimina iligskin varyans analiz sonuclari.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F- Onem
Kaynag1 Derecesi Toplami Ortalamasi  Degeri Diizeyi
Biyokompozit 6 0,23271429  0,03878571 8,09 <,0001***
Hata 28 0,13416000  0,00479143
Toplam 34 0,36687429

p<0,05 ise *, p<0,01 ise **, p<0,001 ise *** olarak gosterilmistir.

Biyokompozitlerin darbe dayanimi (p<0,0001) sonuglarinda gdzlemlenen farkin

istatiksel olarak anlamli oldugu goriilmektedir.
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Cizelge 5.10 : Grafen katkili meyve atig1 takviyeli PLA biyokompozitlerin darbe
dayanimina iligskin ortalama degerler ve Duncan testine gore olusan

gruplar.

Materyal Darbe Dayanimt S.Hata
Homojenlik Grubu

PLA10SC 0,1240 b,c 0,01
PLA20SC 0,1060 b,c 0,01
PLA10SCSHH 0,1680 b,c 0,02
PLA20SCSHH 0,0960 ¢ 0,01
PLA10SC10HH 0,2040 b 0,02
PLA20SC10HH 0,1720 b,c 0,00
Kontrol (PLA) 0,3540 a 0,07
Ortalama 0,1749
Sx 0,0881
CV (%) 39,5867

Biyokompozit numunelerin darbe dayanim degerleri ile saf PLA numunesinin darbe
dayanim degeri karsilastirildiginda biyokompozit numunelerin darbe dayanim
degerleri saf PLA numunesinin degerine gore daha diisiik oldugu belirlenmistir.
PLA’nin darbe dayanimi 9,27 kJ/m? iken %10’luk ve %20’lik seftali ¢ekirdegi katkili
biyokompozit numunelerinde bu deger 3,22 kJ/m? ve 2,83 kJ/m? bulunmustur.
Sonuglara bakildiginda seftali ¢ekirdeginin eklenmesi ve miktariin arttirilmasiyla
enerji soniimlemenin azalmasi sonucunda darbe dayanimi azalmustir. Iyi bir darbe
dayanimi i¢in en uygun yapisma seviyesi gereklidir. Bu azalmanin sebebi muhtemelen
gerilim konsantrasyonunun bulundugu boélgelerde yani seftali ¢ekirdegi ile polimer
matris arasindaki arayiizde kirilmanin baglamasi ve ¢atlagin hizla ilerlemesidir (Bajpai

ve dig, 2012; Mukherjee ve Kao, 2011).

PLA ve seftali ¢cekirdegine Huntit-hidromanyezit minerallerinin ilavesiyle elde edilen
biyokompozitlerin darbe dayanimlar1 degerlendirildiginde en yiiksek darbe dayanimi
5,42 kJ/m? degeri ile PLA10SC10HH biyokompozitinde goériilmektedir. En diisiik
darbe dayammi  ise 2,55 kJ/m? degeri ile PLA20SCSHH biyokompozitinde
goriilmektedir. PLA10SCSHH ile PLA10SC10HH biyokompozitlerinin darbe
dayanimlar karsilastirildiginda huntit-hidromanyezit mineral oranlarinin artmasiyla
darbe dayanimi  %18,08 artmistir. PLA20SC5HH ile PLA20SC10HH

biyokompozitlerinin darbe dayanimlar1 karsilastirildiginda huntit-hidromanyezit
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minerali oranin artmasi ile birlikte darbe dayaniminin %81,57 arttig1 goriilmektedir.

Elde ettigimiz sonuglar literatiirde bildirilen sonuglarla benzerdir (Dike, 2020).

5.2 Termal ve Alev Geciktirici Ozelliklerin Karakterizasyonu

5.2.1 TGA ve DTG analizine ait bulgular

Saf PLA ve PLA biyokompozitlerin sicakliga bagl agirliklarinda meydana gelen
degisimler TGA analizi yapilarak ol¢iilmiistiir. Elde edilen veriler Cizelge 5.11°de, bu
verilerle olusturulan DTG grafikleri Sekil 5.18’de verilmistir.

Cizelge 5.11 : Numunelerin bozunma sicakliklari

Materyal Toys (°C) Tos10 (°C) Tmax (°C) 800°C’de
kalan miktar
(%)
PLA 276 285.6 315,3 1,5
PLA10SC 266,7 276,2 305,7 3,7
PLA20SC 262 271,6 2991 3,4
PLA10SC5HH 257,3 267,6 286.9 7,5
PLA20SC5HH 240,7 253,5 274.8 10,5
PLA10SC10HH 2534 263 280,34 12,5
PLA20SC10HH 255,2 264,1 279 11,73
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Sekil 5.18 : PLA ve biyokompozitlerin azot ortamindaki DTG egrileri.

Cizelge 5.11°de verilen Tos, Tos10, Tmax sirastyla numunelerdeki %5 ve %10’ luk kiitle
kayiplarinin gercgeklestigi bozunma sicakliklarini ve en ¢ok termal bozunmanin oldugu
sicakligr ifade etmektedir. Sonuglar incelendiginde PLA’ nin Tos, Tos10, Tmax degerleri
sirastyla 276 °C, 285,6 °C ve 315,3 °C olgiilmiistiir. 800 °C azot ortamindaki kalinti
miktart ise %1,5 bulunmustur. Literatiirde, saf PLA’nin bozunma sicakliginin 215-370
°C araliginda oldugu rapor edilmektedir. PLA’nin termal bozunma sicakliklari

literatiir ile uyumludur (Kopinke ve dig, 1996).

PLA’ya seftali ¢ekirdegi tozu eklenmesiyle ve seftali cekirdegi oraninin arttirilmasiyla
elde edilen PLA10SC ve PLA20SC biyokompozitlerinin Tes, Tos0, Tmax degerleri
strastyla 266,7 °C, 276,2 °C, 305,7 °C ve 262 °C, 271,6 °C, 299,1 °C 6l¢iilmiis olup
saf PLA numunesinin bozunma sicakliklar1 ile karsilastirildiginda distigi
gozlenmistir. 800 °C azot ortamindaki kalintt miktar1 ise sirasiyla % 3,7 ve %3,4
bulunmustur. Saf PLA’ya gore artan kalint1 miktarinin sebebi seftali ¢ekirdeginden
kaynaklanan karbonize olmus karbon yapisindan kaynaklanmaktadir. Elde ettigimiz

veriler literatiir ile uyumludur (Samdan, 2019). DTG egrisi incelendiginde, 25 °C ila
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162 °C arasindaki sicakliklar su kaybi ve hafif molekiillerin buharlagsmasinin
gerceklestigi araliktir. DTG egrisinde 305 °C’de goriilen ve %61 agirlik kaybinin
oldugu pikin hemiseliilozun bozunarak yapidan uzaklagsmasi ve bir miktar seliiloz ve
lignin bozunmasindan kaynaklandig1r diisiiniilmektedir. Literatiir calismalarinda
hemiseliilloz ve seliiloz bozunmasinin 184,5-409,1 °C sicaklik araliginda, lignin
bozunmasinin ise 160-980 °C araliginda gerceklestigi belirtilmistir (Saffe ve dig,
2014). 409,1 °C’dan sonra yapidaki lignin bozunmaya devam etmektedir.

HH’in daha diisiik bozunma sicaklifi sebebiyle HH ilavesiyle {iretilen
biyokompozitlerin (Tes, Te10, Tmax) termal stabiliteleri saf PLA’ya kiyasla keskin bir
sekilde azalmustir. Onceki ¢alismalarda da polimer matris malzemesinden daha diisiik
dehidrasyon sicakligina sahip olan mineral bazli alev geciktirici katki maddelerinde de
benzer bir egilim gozlenmistir. 800 °C azot ortamindaki kalintt miktar1 ise HH
ilavesiyle ve HH oraninin arttirilmastyla artmistir. Bu artisin sebebi hidromanyezitin
ayrigmasi sonucu magnezyum oksit kalintis1 birakmasi ve huntitin ayrigmasi sonucu
kalsiyum oksit ve magnezyum oksit karistmini birakmasindan kaynaklanmaktadir.
DTG egrisi incelendiginde HH ilavesiyle 194-310 °C arasindaki sicakliklarda
hidromanyezitin ayrismasinin sonucu olarak ortaya su ¢ikmaktadir. Meydana gelen bu
su, PLA’daki ester baglarinin pargalanmasini hizlandirir ve asidik, alkol grubu tasiyan
bilesikler olusur. 340-450 °C arasindaki sicakliklarda ise PLA’nin asidik bozunma
tiriinleri (akrilik asit ve homologlari, laktoil laktik asit ve asetik asit) ile HH’deki bazik
karbonat bazli bilesikler arasindaki etkilesimden kaynaklandigi diistintilmektedir.
Literatiire bakildiginda huntit-hidromanyezitin bozunma sicakliklarinin 220 °C-350
°C aras1 hidromanyezitin ayrigma iirlinii olan suyun varligindan, 350 °C-550 °C aras1
hidromanyezitten ayrisan karbondioksit salinimindan, yaklagik 520 °C’de magnezyum
karbonatin ekzotermik kristalizasyonundan, 470-610 °C arast huntitten magnezyum
iyonlariyla iligkili karbonat gruplarindaki karbondioksit kaybindan, 610-800 °C aras1
huntitten ayrisan kalsiyum iyonlariyla iligkili karbonat gruplarindaki karbondioksit
kaybindan kaynaklanmaktadir. Elde edilen sonuglar literatiir ile uyumludur

(Hollingbery ve Hull, 2010; Erdem ve Dogan, 2020).
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5.2.2 DSC analizine ait bulgular

PLA, seftali ¢ekirdegi, grafen, huntit-hidromanyezitin ve grafen katkili meyve atig1

takviyeli PLA biyokompozitlerin 1s1 akis1 belirli sicaklik araliginda ve ortam

sartlarinda Olgiilerek camsi gegis, erime noktalarini belirlemek amaciyla yapilan DSC

analiz sonuclar1 Cizelge 5.12°de ve DSC termogramlar ise sirasiyla Sekil 5.19°da

verilmistir.

Cizelge 5.12 : PLA ve PLA Biyokompozitlere ait DSC analiz sonuglari.

Materyal Tg Tm AHn T, AH¢ Xe
°0) (°O) (J/g) (°O) (J/g) (%)
PLA 58,3 149 21 118 12 9
PLAI10SC 56,8 154,4 343 98.8 28,5 7,09
PLA20SC 56,7 154,7 32,9 100 29,5 4,69
PLA10SC5HH 58,5 153,4 30,9 92,1 20,6 13,34
PLA20SC5HH 57,0 152 28,3 83,4 10,5 26,22
PLAT10SC10HH 58,7 153.5 28.9 91,3 21,5 10,20
PLA20SC10HH 57,9 152 26,1 84,3 10,6 24,51
o= ——PLA10SC
—— PLA20SC
- PLA10SCSHH
- PLA20SCSHH
0,2 - PLA10SC10HH
——— PLA20SCI10HH
0,0
0,2 1
% ‘,H‘ —
Z 0.4 - |
<
B 0,6
'0,8 -
-1,0 -
-1.2 T T T 1
150

50

100

Sicaklik (°C)

200

Sekil 5.19 : PLA ve biyokompozitlerin DSC termogramlari.
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Cizelge 5.12 ve Sekil 5.19 incelendiginde yari kristalin bir polimer olan saf PLA’nin
camsi1 gegis sicakligi (Tg) 58,3 °C, kristalizasyon sicakligi (Tc) 118 °C, erime sicakligi
(Tm) 149 °C ve kristalizasyon derecesi (Xc) % 9 olarak kaydedilen degerleri
literatiirden alinmistir (Mortalo ve dig, 2023).

PLA’ya seftali ¢ekirdegi eklenmesi ve oraninin arttirilmastyla kristalizasyon derecesi
(Xe) (%7,09, %4,69) dismiistiir. Seftali c¢ekirdeginin PLA molekiiler zincirinin
biitlinliigiinli bozarak molekiiler zincirin hareket kabiliyetini kisitlamasi ve ekstriizyon
veya sicak presleme sirasinda viskoz sivi halde yogun, rastgele bigimde birbirine
sarilmis olan zincirlerin soguma sirasinda kristallesmesi i¢in gereken soguma hizinin

yeterli olmamasi kristallesme derecesinin diigmesine neden olabilir.

PLA ve seftali ¢ekirdegine Huntit-hidromanyezit minerallerinin ilavesiyle elde edilen
biyokompozitler saf PLA ile karsilastirildiginda kristalizasyon sicakliklarinin diistiigii
gbozlemlenmektedir. Buda H-H ilavesiyle daha diisiik sicakliklarda kristallesmeye
isaret eder. Kristalizasyon derecesinde ise (X¢) ( %13,34, %26,22, %10,20, %24,51 )
Oonemli bir artis yasanmistir. Kristalizasyon derecesindeki artis H-H minerallerinin
kristalizasyon derecesini destekledigini, PLA’nin kristallesme siirecini hizlandirmak
ve boylece kristal biiyiime oranini iyilestirmek i¢in etkili bir ¢ekirdeklestirici olarak
gorev yaptig1 ayrica malzeme igerisindeki bosluklara girdigi i¢in kristalizasyona
olumlu bir etki sagladig1 diisiiniilmektedir. Literatiirde benzer sonuglar goriilmektedir

(Sen ve dig, 2014; Macedo ve dig, 2015; Tawiah ve dig, 2019).
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5.2.3 Isil sapma sicakhgi (HDT) analizi

Saf PLA ve PLA biyokompozitlerine ait yiik altindaki egilme sicakliklar: Sekil 5.20°de

verilmistir.
100
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Sekil 5.20 : PLA ve PLA biyokompozitlerin yiik altinda egilme sicakligi (HDT)
grafigi.

Saf PLA’nin 1s1l sapma sicakligi 53,9 °C bulunmustur. Yapilan arastirmalar sonucunda
PLA’nin diislik 1s11 sapma sicakligina sahip olmasi kismen diisiik kristalliginden
kaynaklanmaktadir. Elde ettigimiz sonug literatiir ile uyumludur (Yaisun ve
Trongsatitkul, 2023). PLA’ya seftali ¢ekirdeginin eklenmesi ve seftali ¢ekirdegi
oraninin arttirtlmasiyla 1s1l sapma sicakliklarinin az da olsa diistiigli goriilmiistiir. HH
ilaveli biyokompozit numunelerine bakildiginda; 1s1 altinda deformasyon sicakliklar
saf PLA’ya gore tiim HH igeren gruplarda artmaktadir. Bu HDT degerindeki artis,
kristalizasyon derecesinin artmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. En ytiksek 1s1l
sapma sicakligt 89,7 °C PLA20SCSHH biyokompozitinde gerceklesmistir.
PLA20SCI10HH biyokompozitine gore 1si1l sapma sicakligindaki %58’e varan bu
artisin PLA20SCSHH grubunda bosluklarin daha fazla olmasi sonucu HDT degerinin
yuksek ¢iktigr  disiiniilmektedir. Sekil 5.5’de  bulunan PLA20SC5HH
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biyokompozitine ait SEM goriintiilerinde bosluklu yap1 bu sonucu desteklemektedir
(Kahraman, 2022; Yaisun ve Trongsatitkul, 2023; Kim ve Cho, 2020).

5.2.4 UL-94V Yanma Testi Sonuclari

Saf PLA ve huntit-hidromanyezit takviyeli PLA biyokompozitlerinin yanma testi

sonuclar1 Cizelge 5.13’de verilmistir.

Cizelge 5.13 : Saf PLA ve huntit-hidromanyezit takviyeli PLA biyokompozitlerinin
UL-94V yanma testi sonuglari.

Birinci ve Ikinci
Ateslemeden Sonra

Materyal UL-94 . Ortalama Damlama Pamuk
Derecelendirme . Tutusmasi
Alevlenme Stiresi
(s)
PLA Basarisiz Yand1 Damlad1 Evet
PLA10SC10HH Basarisiz Yand1 Damlad1 Evet
PLA20SC10HH Basarisiz Yandi Damladi Evet

Cizelge 5.13°’de verilen saf PLA ve huntit-hidromanyezit takviyeli PLA
biyokompozitlerine ait yanma testi sonuglari incelendiginde testin basarisiz oldugu
goriilmektedir. Saf PLA’ya ait yanma testi sonuglari literatiir ile uyumludur (Jing ve

dig, 2016; Gong ve dig., 2020).

Huntit-hidromanyezit takviyeli PLA biyokompozitlerinin yanma testi sonuglarinin
basarisiz olmasinin sebebi ise huntit-hidromanyezit minerallerinin PLA matrisi
icerisinde homojen dagilmamasindan veya optimum seviyenin saglanamamasindan

kaynaklandig: diislinilmektedir (Akan, 2013).

5.3 Maliyet Analizi

Maliyet analizi hesab1 20 x 20 x 0,40 cm boyutlarinda toplam 160 cm?’liik hacme sahip
bir plaka i¢in hesaplanmistir. Maliyeti olusturan parametreler hammadde (PLA), katki
maddeleri (grafen, seftali g¢ekirdegi, huntit-hidromanyezit) ve proses esnasinda
harcanan elektrik tiiketiminden olusmaktadir. Detayli maliyet hesab1 Cizelge 5.14’de
verilmistir. Cizelgede yer alan elektrik tiiketim degeri Enerji Piyasasi Denetleme
Kurumu (EPDK) tarafindan, 2023 y1l1 sanayi elektrik tarifesinde belirlenen 1 kilowatt-
saat (kWh) enerji bedeli olarak 1,47 b fiyati baz almmustir (Url-1, 2023).
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Biyokompozit iiretimde bir plaka iiretimi i¢in ekstriiderde 1 saat, preste 0,5 saat

harcanmustir. Ekstriider ve pres tiikketim maliyetleri bu zamanlara gore hesaplanmaistir.

Cizelge 5.14: Tek plaka i¢in saf PLA ve PLA biyokompozitlere ait maliyet.

Ektriizyon Presleme

. PLA eftali icin icin Toplam

g“;grﬁreleﬂ Hammadde %}gﬂ CSkirdegi ele“f(tri'k ele.zgl:(tri.k Meﬁiyet
(B/kg) (®/kg) gideri gideri ®)
{B/kWh)  (#/kWh)

g;zget Birim 7667 1401 500 0,49 0,49
PLA 38,33 0,00 0,00 0,49 0,25 39,07
PLA10SC 3373 14007 025 0,49 0,25 174,79
PLA20SC 2990 14007 0,50 0,49 0,25 171,20
PLA10SCSHH 31,82 14007 025 0,49 0,25 172,87
PLA20SCSHH 2798 14007 0,50 0,49 0,25 169,29
PLAIOSCIOHH 29,90 140,07 025 0,49 0,25 170,95
PLA20SCIOHH 26,07 140,07 0,50 0,49 0,25 167,37

Biyokompozitlerde kullanilan takviye elemani1 huntit-hidromanyezit iicretsiz tedarik
edilmistir. Cizelge 5.14’te goriilecegi ilizere grafen kullanimi maliyeti ciddi oranda
arttirmaktadir. Grafen disinda kullanilan seftali ¢ekirdegi oraninin artmasi ile
maliyetin diistiigii gozlemlenmektedir. Ayrica kullanilan PLA oraninin azalmasiyla da

maliyetin azaldig1 gozlemlenmektedir.
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6. SONUC VE ONERILER

Tez calismast kapsaminda, seftali ¢ekirdekleri Bursa Aroma fabrikasindan, Huntit-
Hidromanyezit mineralleri ise Mikrolite Mineral firmasindan temin edilmistir. PLA
matrise; takviye elemani olarak nemi uzaklastirilmis seftali ¢ekirdegi tozu, grafen ve
huntit-hidromanyezit mineralleri ilave edilmistir. Agirlikca %10,%20 SC iceren %2
Grafen katkili PLA biyokompozitleri ile agirlik¢a %10,%20 SC ve %S5, %10 HH
mineralleri iceren %2 Grafen katkili PLA biyokompozitleri c¢ift vidali extriiderde
tiretilip sicak presle levha haline getirilmistir. Yapilacak testlerin standartlarina gore
lazer kesimde kesilen biyokompozit numunelerin kimyasal bag gerilimlerini
belirlemek i¢in Fourier Donilisimli Kizildtesi Spektroskopisi (FTIR) analizi
yapilmistir. Fiziksel oOzelliklerin tayini ic¢in; yogunluk ve su alma testleri
uygulanmistir. Mekanik 6zelliklerin belirlenmesi i¢in ¢ekme, egilme ve darbe testleri
yapilmistir. Termal 6zelliklerin belirlenmesi icin ise termogravimetrik analiz (TGA),
diferansiyel taramali kalorimetre (DSC), 1sil sapma sicakligt (HDT) analizleri

yapilmistir.

Morfolojik 6zelliklerinin belirlenebilmesi i¢in SEM goriintiilerine bakildiginda seftali
cekirdeginin kiiresel yapisini, PLA matrisi igerisinde heterojen dagilimimi ve
tiretimden, adezyonun kotii olmasindan kaynakli olusan bosluklar gézlemlenmistir.
Huntit-hidromanyezit minerallerinin ise hem bloklu yapis1 hem de ince diiz yapisi
gozlemlenmistir. Ayrica HH minerallerinin heterojen dagilimi, birbirine yapisarak

topaklanmasi ve olusan bosluklara HH minerallerinin girdigi goriilmiistiir.

Biyokompozitlerin fiziksel 6zellikleri incelendiginde, PLA matrise SC ilavesiyle ve
SC oraninin arttirilmasiyla yogunluk diismiistiir. Bu durumun sebebi seftali ¢ekirdegi
icerisindeki ekstraktif madde miktarindan kaynaklandig:r diisiiniilmektedir. HH
minerallerinin ilavesiyle elde edilen biyokompozitler SC igeren biyokompozitlerle
karsilastirildiginda yogunluk artmistir. Bu durumun sebebi arayilizey bosluklarinin
azalmasi ile agiklanabilir. PLA’ ya seftali ¢ekirdeginin eklenmesi ve seftali ¢cekirdegi
oraninin arttirilmasiyla su alma oranlarinda da artis gézlenmistir. Bu artigin sebebi

selliloz, hemiseliiloz ve lignin yapisindan kaynaklanmaktadir. HH ilavesiyle ve HH
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oraninin arttirilmastyla su emilimi de artmistir. Bu artisin sebebi HH’in hidrofilik

yapistyla iligkilendirilebilir.

Uretilen biyokompozitlerin mekanik &zellikleri incelendiginde, saf PLA’ya kiyasla
grafen, SC ve HH ilavesiyle ¢ekme, egilme, darbe dayanimlari diismektedir. Bu
diisiisiin sebebi matris ile dolgu maddeleri arasinda uyum olmamasi, matris igerisinde

tiniform dagilimini engellemesi ve olusan bosluklardan kaynaklandigi sdylenebilir.

Biyokompozitlerin termal 6zelliklerine bakildiginda, saf PLA’ya kiyasla SC ve HH
ilavesiyle elde edilen biyokompozitlerin 800 °C azot ortamindaki kalinti miktar
artmigtir. Bozunma sicakliklar1 ise saf PLA’ya gore diismistir. SC ilaveli
biyokompozitlere ait DTG egrilerine bakildiginda hemiseliiloz, seliilloz ve lignin
ayrigmasint gosteren ii¢ adet pik gozlemlenmistir. HH ilaveli biyokompozitlere ait
DTG egrilerinde ise hidromanyezitin ayrigma {iriinii olan suyun varliginda PLA’nin
hizlandirilmis hidrolitik bozunmasindan, PLA’nin asidik bozunma firiinleri ile bazik
karbonat bazli bilesikler arasindaki etkilesimden, magnezyum iyonlariyla iligkili
karbonat gruplarindaki karbondioksit kaybindan, huntitten ayrigan kalsiyum
iyonlariyla iligkili karbonat gruplarindaki karbondioksit kaybindan kaynaklanan pik

noktalar1 gézlemlenmistir.

Yapilan DSC analizi sonucunda saf PLA’ya kiyasla seftali ¢ekirdegi oraninin
arttirtlmasiyla kristalizasyon sicakligi artarken kristalizasyon derecesi diigmiistiir.
Seftali ¢cekirdeginin PLA molekiiler zincirinin biitiinliiglinli bozarak molekiiler zincirin
hareket kabiliyetini kisitlamasi ve ekstriizyon veya sicak presleme sirasinda viskoz sivi
halde yogun, rastgele bigimde birbirine sarilmis olan zincirlerin soguma sirasinda
kristallesmesi i¢in gereken soguma hizinin yeterli olmamasi kristallesme derecesinin
diismesine atfedilebilir. HH minerallerinin ilavesiyle elde edilen biyokompozitler saf
PLA ile karsilastirildiginda kristalizasyon derecesinde 6nemli bir artis yasanmistir. Bu
artisin HH minerallerinin ¢ekirdeklestirici olarak gérev yapmasindan ve malzeme
icerisindeki bosluklara girdigi icin kristalizasyona olumlu bir etki sagladig

diistiniilmektedir.

HDT analizi sonuglar1 incelendiginde, saf PLA’ya kiyasla seftali ¢ekirdeginin
eklenmesi ve seftali ¢cekirdegi oraninin arttirilmasiyla 1s1l sapma sicakliklarinin az da

olsa diistiigii goriilmiistiir. HH ilavesi ile tiim gruplarin 1s1l sapma sicakliklarinda artig
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gozlemlenmistir. Bu HDT degerindeki artig, kristalli§in artmasindan kaynaklandig:

distiniilmektedir.

Biyokompozitlerin tiretimi sirasinda kullanilan ydntemlere baktigimizda graniil
halindeki numunelerin sicak presle iiretiminden kaynaklanan bosluklar1 azaltmak
amaciyla vakum altinda veya daha kontrollii sogutma siireci ile iiretim yaparak

porozitenin azaltilacagi diistiniilmektedir.

Dolgu maddelerini polimer matris igerisinde miimkiin oldugunca iiniform dagitmak
i¢cin ve matris-dolgu maddesinin birlestigi noktada yani arayiizeyde koprii olusturmak
icin uyumlastirict kullanilmasi onerilmektedir. Boylece ortaya ¢ikan iiriiniin mekanik

ozelliklerinin iyilestirilecegi diisiiniilmektedir.

Bu calismada otomotiv i¢ trim parcalarinda maliyet azaltma hedeflenmistir. I¢ trim
pargalarda yiliksek mekanik dayanim gerektirmeyen iirlinlerde kullanilmak iizere
yapilan ¢aligmada elde ettigimiz sonug ise grafen kullaniminin maliyeti ciddi miktarda
arttirdigidir. Bu sebepten dolayr maliyet azaltma yoniinde yapmis oldugumuz bu
calisma grafenin heniiz uygun fiyatlara elde edilememesinden dolayr amacina
ulasamamustir. Grafen kullanilmadig: takdirde ise mekanik ve kimyasal 6zelliklerin

tekrar incelenmesi gerektigi acik¢a goriilmektedir.
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