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Yiiksek Lisans Tezi

OZET

BOR MINERALLERI ICEREN YUKSEK YOGUNLUKLU POLIETILEN KOMPOZIT
MALZEMELERIN URETIMI, MEKANIK VE TERMAL OZELLIKLERININ
INCELENMESI

Ashkan EZZATKHAH BASTANI

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisti
Metaliirji Ve Malzeme Miihendisligi Bolimii
Danisman: Dog. Dr. Mustafa ASLAN
2022, 63 Sayfa

Bu calismada, yiiksek yogunluklu polietilen (Y YPE) bor minerallerinden olusan kolemanit, iileksit
ve boroksit mineralleri ile agirlikga %5, %10 ve %15 oranlarda karistirilarak ekstriider ile filament
halinde {iretilmistir. Bu filamentleri daha sonra kirpilarak enjeksiyon kaliplama islemi igin
hammadde olarak kullanildi. Uretilen numuneler gekme, egme ve darbe testlerine tabi tutulup
mekanik o6zellikleri incelenmistir. Deneysel veriler, numunelerin ¢ekme deneyinde kolemanit
gurubu diger guruplara gore %30-%40 oranlarda daha yiiksek ¢ekme dayanimi ve mukavemet
gostermistir. katki miktart ile beklenilen sekilde saf YYPE’ye gore kompozitlerin darbe
dayanimi azalmis. Kompozitler arasinda en yiiksek bor oksitte %5 boroksit 30 KJ/M?
degeri ile belirlenmistir. Ug nokta egilme testinde en iyi sonucu veren numune 39 MPa ile
%5 katkili kolemanit / YYPE olmustur. Fiziksel 6zellikleri SEM, EDS ve XRD testleri ile
incelenmis, termal analiz yontemiyle TGA ve DSC deneyi yapilarak test sonuglari tezde

kullanilmustir.

Anahtar Kelimeler: Ekstruder, Enjeksiyon, Mekanik 6zellikler, YYPE, Kolemanit,

Uleksit, Boroksit, Filament, Yiiksek Yogunluklu Polietilen, Test
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Master Thesis

SUMMARY

PRODUCTION OF HIGH DENSITY POLYETHYLENE COMPOSITE MATERIALS
CONTAINING BORON MINERALS, AND INVESTIGATION OF THE
MECHANICAL AND THERMAL PROPERTIES

Ashkan EZZATKHAH BASTANI

Karadeniz Technical University
Institue of Science and Technology
Metallurgical and Materials Engineering Graduate Program
Advisor : Assoc. Dr. Mustafa ASLAN
2022, 63 Pages

In this study, high density polyethylene (HDPE) was produced as a filament by
extruder by mixing colemanite, ulexite and boroxide minerals, which are composed of
boron minerals, at 5%, 10% and 15% by weight. These filaments were then clipped and
used as raw material for the injection molding process. The produced samples were
subjected to tensile, bending and impact tests and their mechanical properties were
examined. Experimental data showed that the colemanite group showed 30-40% higher
tensile strength and strength compared to the other groups in the tensile test of the samples.
As expected, the impact strength of composites decreased compared to pure HDPE with
the amount of additives. Among the composites, the highest value of 5% boroxide in boron
oxide was determined with 30 KJ/M?. The sample that gave the best results in the three-
point bending test was 5% doped colemanite / HDPE with 39 MPa. Physical properties
were examined with SEM, EDS and XRD tests, and TGA and DSC experiments were

performed using thermal analysis method, and the test results were used in the thesis.

Keywords: Extruder, Injection, Mechanical properties, HDPE, Colemanite, Ulexite,

Boroxide, Filament, High Density Polyethylene, Test
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SEMBOLLER DiZiNi

HDPE: high density polyethylene, Yiiksek yogunluklu polietilen
YYPE: Yiiksek yogunluklu polietilen
LDPE: low density pelyethilene
DYPE: Diisiik yogunluklu polietilen
MPa: Megapaskal

GPa: Gigapaskal

N: Newton

B203: Boroksit

PLA: Polilaktik asit

PP: Polipropilen

PETG: Polietilentereftalat glikol
CAD: Bilgisayar Destekli Tasarim

UV: Ultraviolet

SEM: Scanning Electron Microscope, Taramali elektron mikroskobu

XRD: X-ray Diffractometry, X- 1511 Difraktometresi

TGA: Thermogravimetric Analysis, Termogravimetrik Analiz

DSC: Differential scanning calorimetry, Diferansiyel Taramali Kalorimetre

DTA: Diferansiyel termal analiz
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1. GENEL BILGILER
1.1. Giris
1.2. Polietilen Kompozit Malzemeleri

Polietilen (PE), bir ¢cok uygulamada kullanilan bir polimer tiiridiir. Ancak fiber
malzeme olarak kullanilan polietilen, giinliik hayatta siklikla kullandigimiz PE ile ayn1 sey
degildir. Lif olarak kullanilan polietilen, yiiksek molekiiler agirlikli. Bu tip polietilenin
molekiiler agirlig1 milyonlara ulasabilir. Ozelliklerin artmasinin bir diger nedeni de sekilde

gosterilen jel-spinning gibi yontemlerle diizensiz baglarin énlenmesidir. (Sekil 1.1) [1].

PE takviye

i ! ! &lgOm pompas!
\/
memecik (:'S
(o

oy

makaro

Sekil 1. 1. Polietilen filament’in tiretim semasi [1]

Polietilen, kimyasallara dayanikli ve c¢ok c¢esitli malzemlerde kullanilan bir
miithendislik plastigidir. Etilen grubu C2H4, bir cift bagla iki CH2'den olusur. (CH2=CH?2)
Polietilen, etilenin polimerizasyonu ile {iretilir. Polietilen plastik, diisiik yogunluklu ytiksek
yogunluklu olabilir, kaliplanabilir, ekstriide edilebilir ve ¢ikarilabilir kaliplara dokiilebilir.
Polietilen, ¢ok giiclli, dayanikli ve boyutsal olarak bir malzemedir. gliniimiizde polietilen
tiretim siireci genel “yiikseltilme islemi” “diisiiniildiigiinden” olarak goriiniiyorlar.Normal

diisiik yogunluklu polietilen (LDPE) genellikle “yiiksek basingli” calisma kategorisi ile



elde edilirken, “diisiik basingli” ¢aligma kategorisi ile yiiksek yogunluklu (YYPE) ve lineer
diisiik yogunluklu (LDPE) polietilen elde edilir [2].

Sekil 1. 2. Polietilen kimyasal yapist

Polietilenin Genel Ozellikleri

e lyi derecede elektrigi absorbe eder
e Kaynak edilebilme 6zelligi kolaydir
e Talash imalat 6zelligi 1yidir

e Diisiik asinma

e Mukavemeti yliksektir
Polietilenin Kullanim Alanlari

e Hareketli makinalar
e Kaydirma ekipmanlari

e Otomotiv sektorii
1.3. Polietilen Cesitleri
Polietilen, kimiyasal ve yogunluk 6zelliklerini ele alirsak ¢ok farkli kategorilerde

siniflandirabiliriz. Molekiiler agirligi, mekanik ve kristal 6zellikleri ve dallanma sekillerine

bagilidir. Plastik levha’da kullanilan PE ¢esitleri asagidaki basliklar halinde siralanir.



1.3.1. YYPE (Yiiksek yogunluklu PE ) (High Density PE)

HDPE (YYPE), petrolden elde edilen, yiiksek yogunluklu polietilen malzemedir. Ismi
Ingilizce karsihg olan "High Density Polyetylene" kelimelerinin kisaltmasindan
gelmektedir. Sanayi ve imalat sektoriinde genelde bu isim kullanilmaktadir. Yaklasik

olarak, 1.75 kg. petrolden , 1 kg. HDPE hammadde elde edilir [3].

Yiiksek yogunluklu polietilen genellikle sanayi ve imalat sektdriinde yaygin olarak
kullanilmaktadir. HDPE, basin¢li borular, gaz dagitim borulari, sulama dagitim sebeke
borular1 sise, bidon, varil, beyaz esya, makine pargalari, oyuncak, ev esyasi, ambalaj filmi,
laminasyon, elektrik ve elektronik esya imalatinda kullanilir. Suya dayanikli olmasi
nedeniyle tekne ve depo yapiminda da yiliksek yogunluklu polietilen malzemeden

yararlanilmaktadir.

Enjeksiyon, ekstriizyon, toz kaplama, film c¢ekme, doner kaliplama, gibi birgok
bicimlendirme yontemine uygun bir malzemedir. Enjeksiyon kalip sicakliginin 50-70 °C'de
tutulmasi cihazdan ¢ikan {iriin kalitesini yiikseltir. HDPE elektriksel uygulamalara da ¢ok

elverislidir.

Katalizor olarak heptan iginde ¢Oziilmiis titanyum tetrakloriir ve aliiminyum alkil
kullanilir. Polimerizasyon 1s1s1 sogutma ile uzaklastirilir. Elde edilen polimer formu toz

veya graniildiir. Stv1 ortamdan siiziildiikten sonra kurutulur ve paketlenir [4].

YYPE sentezinin diger bir yolu olan "metal oksit katalizli polimerizasyon"da etilen
gaz1 parafin i¢inde 60-200 °C'de, 35 atm'de ¢oziillir. Baski altinda islem belli bir siirede

tamamlanir. Sogutma ve solventin buharlastirilmasindan sonra iiriin elde edilir [5].

"Dogrusal (dogrusal) polietilen" olarak da adlandirilan YYPE, %90 kristaldir. Ana
zincir en az 200 karbon atomuna sahiptir. ASTM standartlarinda Tip III ve Tip IV olarak
tamimlanan YYPE bagil yogunlugu 0.940 ve iizeri olarak verilmektedir. (YYPE, PETKIM
kapasitesi 96.000 ton/y1ldir) [6].

Enjeksiyon, ekstriizyon, toz kaplama, film ¢ekme ve doner kaliplama gibi birgok
sekillendirme yontemine uygun bir malzemedir. Enjeksiyon kalib1 sicakliginin 50-70 °C
arasinda tutulmasi cihazdan ¢ikan iriiniin kalitesini arttirir. HDPE, elektrik uygulamalari
icin de ¢ok uygundur. Genis bir kullanim alanina sahip olan HDPE, basin¢h borular, gaz

dagitim borulari, sise, varil, beyaz esya ve makine parcalari, izolator, oyuncak, elektrikli ve
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https://tr.wikipedia.org/wiki/Plastik_ekstr%C3%BCzyon
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elektronik esya imalatinda kullanilmaktadir. HDPE suya dayanikli oldugu i¢in tekne ve
depo yapiminda da kullanilmaktadir [7].

1.4. Bor Minarelleri

1.4.1. Boroksit

Bor oksit (diboron trioksit) amorf ve camsi formda olup iki farkli formda kristal
yaptya sahiptir. Amorf formiil renksiz, kokusuz, sert, camsi bir katidir. En yaygin kristal
hali, normal kullanima hazir formda bulunan altigen bor oksittir. Bor oksitin diger kristalli
formu olan monoklinik bor oksit, normal kosullar altinda termodinamik olarak bulunmaz.

Bu kristaller; sert, beyaz ve kokusuzdur [9].

B>0O3 kovalent bir katidir, dolayisiyla teorik olarak yapisinda B iyonu yoktur, ancak
B20O3 baglar1 Degerlik bag teorisine (TEV) gore bor sadece ii¢ kovalent bag olusturabilir.
Bor, dogada silisyum gibi okso bilesikleri halinde bulunur ve bir element olarak bulunmaz
veya oksijen disinda herhangi bir elemente dogrudan baglanmaz [Mt. Istisnalar, Vesuvius
(italya) tarafindan bildirilen NaBFs (ferrusit) ve (K,Cs) BFs (avogadrit)dir]. B-O
bilesiklerinin yapisal kimyasi, boriirler ve boranlarinkine rakip olan olaganiistii bir

cesitlilik karmasiklik sunar.
Boroksit mineralin fiziksel ozellikleri:

Ozgiil agirlik : 2,17 g/cm?

Dékme (y181n) yogunlugu : 1,10 g/cm?
Molekiil agirligi : 69,62 g/mol

Erime noktast : 450 °C

Kaynama noktasi : 1860 °C

Is1 kapasitesi : 16,2 J/g °C

Isil iletkenlik : 0,345 W/mK



1.4.2. Uleksit Minerali

Diinya bor lideri Eti Maden'in yiiksek teknolojiye sahip tesislerinde katma degerli
ve yiiksek gelirli irtinlere doniistiiriilen iileksit; 1s1 ve ses yalitimi, cam, seramik ve giibre

sektorlerinde borik asit ve boraks tiretiminde 6nemli rol oynar.

Saf halde c¢ikarilan iileksit dogada kati, lif, kiilah, rozet, pamuk top ve g¢ubuk
goriiniimii ile yer alir. Mohs sertlik siniflandirmasina gore sertligi 2,5 mohs, 6zgiil agirlig
1,95-2 gr/cm™tiir. Kiitahya/Emet bor yataklarinda ii¢ farkli seviyede bulunan iileksit, bu
yataklarda kolemanit ve hidroborasit ile iligkilidir [12].

1.4.3. Kolemanit minerali

Kolemanit, gol benzeri alanlarda bulunan bir dogal mineral tiiriidiir. Monoklinik
kristal yapiya sahiptir ve renksiz veya beyaz olabilir. Camsi bir parlakliga sahiptir. Borik
Asit {irtinii, Kolemanit ve Siilfiirik asit sonucu olusur ve bu kimyasal 400'den fazla alanda

kullanilmaktadir [10], [11].



1.5. Kompozit Malzeme Uretiminde Kullamlan Cihazlar
1.5.1. Ekstriizyon Makinasi

Ekstriizyon; Sivi veya macunsu bir maddenin ince bir delikten uygun bir ortama
itilerek tel veya halat haline getirilmesi islemidir. Plastik {iriinlerin ayni1 kesitte, hassas
Olclilerde ve istenilen uzunlukta kesintisiz (kesmeden) elde edilmesini saglayan makinelere
ekstriizyon makineleri denir. Bu makinelere bazen kisaca ekstriider denir. Bu makinelerde

tiretilen lirtinlere 6rnek olarak plastik boru, profiller ve filamentler verilebilir [14].

1. Hareket tinites:
2. Besleme kovam
3. Istticilar

4. Besleme hunisi
5. Gaz alma tinitesi
6. Vida

7. Kovan

Sekil 1. 3. Ekstruder Sistemi [15]

1.5.2. Enjeksiyon Makinasi

Biiyiik hacimlerde siv1 plastigin hazirlanmasi ve istenilen zamanda dogrudan kaliba
fiskirtilmasi i¢in 6zel enjeksiyon makineleri gelistirilmistir. Bu yontem, uzun zamandir
bilinen metallerin kalip dokiimiine ¢cok benzer. Enjeksiyon makineleri temel olarak i¢inde
piston bulunan bir sikistirma silindiri ve génderilen kalip malzemesini eritmek ve istenilen

sicaklikta tutmak i¢in bir 1sitma ekipmanindan olusur [16].



= Enjeksiyon Kaliplama Makinasi =

Plastik Grandller Besleme Hunisi S Kalp Gozu Kalip

Vida Tambur Enjeksiyon Ucu Hareketli Merdane
- Enjeksiyon - - Kenetleme o~

Sekil 1. 4. Enjeksiyon Sistemi [17]

1.6. Literatiir Ozeti

Yahya TASGIN [18], bor oksit ve bir bor elementi olan borik asidin (H3BO3)
polyester malzemeye farkli oranlarda eklenmesinin genel yap1 ve mekanik 6zellikleri nasil
etkiledigini arastirmistir. Numuneler yedi farkli bilesim kullanilarak hazirlanmistir. Bu
ornekler; polyester, %5-10-20 bor oksit (B203) ve %5-10-20 borik asit (H3zBO3)
eklenmistir. Daha sonra bu numunelerin i¢ yapilar1 metalografik olarak incelenmis ve
yapilarindaki farkliliklar tespit edilmistir. Uretilen numuneler mukavemetlerini belirlemek
icin ¢ekme testine tabi tutulmustur. Yapilan degerlendirmeler sonucunda numunelerdeki
B>0O3 miktar arttikca dayanim degerinin arttigi, H3BO3z miktari arttikca dayanim direncinin

azaldig tespit edilmistir.

Zainab Alsayed ve dig. [19], Bu calismada, yiiksek yogunluklu polietilen (YYPE)
bazli malzemelerin mikroyapisal, termal ve mekanik davranisini arastirilmistir. YYPE,
mikro boyutlu ¢inko oksit (dokme ZnO) ile karistirildi. nanopartikiilleri (nano-ZnO)
agirlikca % 0, 10, 20, 30 ve 40 oraninda katki icerigi, Kompozitlerin yapisal, morfolojik
ve termal 6zellikleri, X-151n1 kirinimi1 (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM), Fourier
transform kizilotesi spektrofotometre (FTIR) ve termal gravimetrik analiz (TGA)

kullanilarak belirledir. Sonuclar, diisiikk agirlik yiizdesinde YYPE iyi dagilim ve etkilesim



mekanizmalar1 gosterdi. ' YYPE'nin termal kararliligi, Ozellikle daha yiliksek dolgu
yiiklemesi i¢in hem y18in hem de nano-ZnO eklenerek gelistirildi. Kompozitlerin mekanik
Ozelliklerinin nasil etkilendigini anlamak i¢in farkli hizlarda ¢ekme testleri ve farkli ¢centik
yiiklerinde (0.25-5 N) t=60 s'de gergeklestirilen Vickers mikrosertlik testleri yaptilar.
Sertlik, nihai ¢ekme mukavemeti ve akma gerilimi degerleri, katkili ZnO ya da nano-
ZnO'nun agirlik¢a %20'sine yiikselerek artti. Nihai ¢ekme sekil degistirmesi ve siineklik
degerleri, kat1 maddesi ilavesiyle bozuldu. Nano-ZnO, kompozitte agirlikca %20 icerikte,
toplu kompozitten daha yiiksek mekanik 6zellikler gosterdiginden, daha yiiksek gerinim

¢ekme performansi gostermistir.

Ertugrul Altuntag et al. [20], atik biyokiitle malzemeleri ile ahsap plastik
kompozitlerin termal 6zelliklerini ve yangma dayanikliligini arastirmistir. Bu ¢alismada
biyokiitle atiklari, yiiksek yogunluklu polietilen (YYPE), sodyum borat (boraks) ve borik
asit kullanilmistir. Kompozit malzemenin deneysel ornekleri ¢ift vidali bir ekstriiderde
tiretildi. YYPE graniil malzemesi 175 °C'de basing altinda preslendi ve bir levha haline
getirilmistir. Deneylerde, ahsap plastik kompozitlere ¢esitli oranlarda eklenen borik asit ve
boraks minerallerinin TGA, LOI sonuglarina etkileri incelenmistir. Elde edilen sonuglara
gore, bor ilaveli bilesik miktar1 arttikca kompozit malzeme igerisindeki biyokiitle ve plastik
malzemelerin yanma sicakliklarmin (°C) arttigi gozlemlenmistir. Ayrica kompozitlere

eklenen bor minerallerinin miktari arttikca yanma hizinin azaldig1 gozlemlenmistir.

Timo Hees ve arkadaslar1 [21], Ergimis filament {iretimi (FFF) olarak da bilinen
kaynasmis biriktirme modellemesi (FDM) yoluyla Y YPE'nin eklemeli liretimi, yaygin yap1
plakalarma ve ekstriide edilmis YYPE seritlerine zayif yapismasmin eslik ettigi biiyiik
biiziilme, bosluk ve biikiilme sorunlar1 nedeniyle sorunlu olmustur. Burada, nozul sicaklig
ve ¢api, ekstriizyon hizi, yapi plakast sicaklii ve yapi plakast malzemesi gibi 3B baski
parametrelerini  degistirerek elestikiyet modiiliinii, 3B baskili YYPE'nin gerilme
mukavemetini ve yiizey kalitesini iyilestirmislerdir. Hem nozul ¢apt hem de baski hizi
yiizey kalitesini etkiler ancak mekanik dzellikleri bozulmaz. Ozellikle, bir ekstriizyon hiz1
gradyan1 bosluk olusumunu engeller. ilk kez, katki maddesiyle iiretilen YYPE ve
enjeksiyonla kaliplanmis YYPE, kopma uzamasi disinda benzer mekanik o6zellikler

sergilemislerdir.



S. Ulutan ve dig. [22], tarafindan yapilan aragtirmada ekstriizyon metodu ile yiiksek
yogunluklu polietilenden (YYPE) geri doniisiim sonrasinda iiretilen borularin mekanik
ve fiziksel oOzellikleri calisilmistir. Daha Once hi¢ kullanilmayan polietilen malzeme bir
kac kez ekstriizyon islemine tabi tutularak uygulanan termal ve mekanik islemlerin ve
zaman kosullarin polietilende neden oldugu fiziksel degisimler aragtirilmistir. Yeniden
islenme sirasindaki 1s1l ve mekanik sonuglarin polietilenin PE yapisinda oksitlenmeye
bagli bozulmalara yol actigini, kristalizasyonun artirdigini, tekrarlanan ekstriizyon
islemleri sonunda elde edilen verimin malzemenin ilk hali kullanimina gore daha diisiik

oldugunu ifade etmislerdir.[5]

Tanrikulu ve dig. [23], bor mineralleri igeren polietilen ve poliiiretan mekanik ve
termal Ozellikler incelemislerdir. Numuneler ekstruder’da iiretilip daha sonra kirpilarak
enjeksiyon kaliplama ile cekme , darbe ve egme numuneleri iiretilmistir. Deneysel veriler,
malzemelerin ¢ekme direncinde Onemli bir azalis gozlenmedigini, rijitliklerin’de ise
onemli bir artis saglandigini ortaya koymustur. Ayrica, polietilen tabanli malzemelerin
kopma uzamalarinda diisiis gézlenirken poliliretan malzemeler i¢in alinan veriler ¢esitlilik
gostermistir. Polietilen tabanli malzemelerin darbe direnglerinde dikkate deger bir diisiis
s0z konusuyken, poliliretan malzemeler i¢in beklenenin aksine bazi Ornekler igin artis
gozlenmistir. Termal 6zellikler beklendigi kadar olmasa da her iki malzeme igin artis

gostermistir.



2. YAPILAN CALISMALAR
2.1. Tasarim ve Hazirlama
2.1.1. Standart Deney Numunelerinin Tasarimi

Test numunelerinin tasariminda enjeksiyon kalibi kullanilarak ¢ekme ,egme ve
darbe numuneleri {iretilmistir. Mekanik ve fiziksel testler yapilacak numuneler optimum
kosullarda iiretildi. 3B Solidworks programi kullanilarak ¢ekme, egilme ve darbe
numuneleri tasarlanmigtir. Sekil 2.1'de bu tasarimlar ile ayn1 dl¢iilerde iiretilen enjeksiyon

kaliplarinda test numuneleri tiretilmistir.

((\6\ J / ‘,.::.’5;:;( 10 mm

\G.)Q ”‘,/",’::l?“' 10 mm
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K Ko

&
5mm 7,

(a) (b) (c)

Sekil 2. 1. (a) gekme deneyi numunesi , (b) darbe deneyi numunesi, (¢) egme deneyi numunesi
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2.1.2. Deney Numunelerin Hazirlanmasi
2.1.2.1. YYPE Graniil

Deney numunelerinde kullaninan YYPE (PETILEN YY 1668(UV)) ve bunu yani
stra ekstruder i¢in siklikla i¢ temizligi i¢in kulanilan DYPE ve farkli polimer hammedeleri

hazir olarak PETKIM AS. den temin edilmistir.

Temel fiziksel ve kimyasal Ozellikler hakkinda bilgi a) Gorlinlim Kat1 Regine
Peletler (Cap1 2-5 mm aras1), Toz (Ort. Parcacik Boyutu 150 pm) b) Renk Yar1 Saydam,
Grimsi Beyaz c¢) Koku Kokusuz ¢) Kaynama Noktas: Uygulanamaz d) Erime Noktas1 >
100°C e) Parlama Noktasi > 240°C f) Kendiliginden Tutusma Sicakligt > 350°C g)
Dinamik Akiskanlik (mPa.s) Uygulanamaz g) Patlayici Ozellikleri (Havada) Ust
Uygulanamaz Alt 0.015 kg/m® (Polimer Tozlar1 igin < 63 um) h) Bagil Yogunluk 0.950-
0.970 1) Buhar Yogunlugu Uygulanamaz 1) Suda Coziiniirliik Coziinmez j) Min.Tutugsma
Enerjisi (20°C’de) 63 mJ

Sekil 2. 2. Saf YYPE Graniil
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2.1.2.2. Bor Bilesenleri ( Kolemanit, Uleksit ve Boroksit)

Bu calismada bor bilesenlerinden olusan kolemanit, iileksit ve bor oksit mineralleri

ETi MADEN ‘den tedarik edilmistir.

2.1.2.3. YYPE/ Boroksit Bilesikleri Extiider Makinesi ile Hazirlanmasi

Yapilan ilk asamalardan biri olarak ekstruder makinesinde Y YPE/Bor
minerallerinin agirlik¢a her bir mineral i¢in 100 gr / 5 gr- 10 gr ve 15 gr olarak ¢ift vidali
ekstruder kullanilarak tozlarin ve polimerin homojen sekilde karismasi saglanmistir.
filament seklinde elde edilmesi ile baslamistir. Burada ¢ikan filamentleri kirpicidan
gecilerek enjeksiyon islemi i¢in hazir Hammadde haline getirilmistir. Asagida sekil 2.3 de

ekstruder cihazindan ¢ikan bu ¢alismaya ait filamentler gosterilmistir.

. YYPE/Bor
filamenti

Sekil 2. 3. Ekstruder cihazindan ¢ikan YYPE/Bor filamenti
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Bu ¢alismada hazirlanan YYPE/ boroksit polimer filamentler kolemanit ve iileksit
agirlikca; %5, %10 ve %15 oranlarinda mikronize eklenerek kompozit filamentler elde
edilmistir. Ekstruder (KOKBIR) ¢aligma sicaklig1 180-190-200-210-220-C ve vida hiz1 25
rmp olarak ayarlanmis, yukarida belirtilen hammaddeler kullanilmistir. Cift vidal ve tek
vidali olarak tasarlanan ekstruder makinesi bor bilesenleri belirlendigi oranlarda besleyerek
YYPE ile karistirilmistir. Cikan filament’in kirpicida graniil haline getirilerek enjeksiyon
icin hazir hammadde haline getirilmistir. (Sekil 2.4)

Sekil 2. 4. Ekstruder Cihazi

Sekil 2. 5. Filament kirpici Cihazi
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2.1.2.4. YYPE/ Boroksit Bilesiklerinin Enjeksion Makinesi ile Hazirlanmasi

Eksturderdan elde edilen ve boliim (2.1.2.3) de bahsedilen filamentler, enjeksiyon
makinesi i¢in hazir hale getirildikten sonra makinenin besleme boliimiinden hammadde
besleyerek enjeksiyon islemi gergeklesir. Bu islemde hammadde belirli sicaklikla eriyerek
basing ile birlikte daha Onceden tasarlanan kaliplara enjekte edilmistir. Burada kaliba

basilan hammadde 1 dk kalipta bekledikten sonra ¢ikartilip sogutulmaya birakilmaistir.

2.1.2.5. Enjeksiyon Kahplama ile Deney Numunelerin Uretilmesi

Hazirlanan YYPE / Boroksit polimer filamentler kirpilarak enjeksiyon iglemi i¢in
Hammadde elde edildikten sonra cihazin besleme bdliimiine yerlestirildi. Enjeksiyon
makinesi PERMAK MAKINA modelinden iiretilmistir. Enjeksiyon cihaz1 3 farkli sicaklik
bolgeden olusmakta olup sirsiyla Islem sicakligi 185 °c , 205 °c ve 215 °C olarak
belirlendi. Nozul sicakligi ise cihazin %50 giiciinde 10 sn acilip kapanarak 1sitma islemi

gerceklesti.

Sekil 2. 6. Enjeksiyon Cihazi (PERMAK MAKINA)

Eriyen malzeme kaliba enjekte edildikten sonra kalipta 45 sn ile 1dk arasi

bekletilmistir. Calisma dogrultusunda ¢cekme, egme, darbe mekanik testleri i¢in tek seferde
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birer numune iretilebilecek kalip tasarimi kullanilmigtir. (Sekil 2.7) her bir malzeme

grubundan iicer adet mekanik test numunesi iretildi.

Sekil 2. 7. Enjeksiyon Cihazinda kullanilan Kalip (¢ekme numunesi kalib1)

2.3. Testler

2.3.1. Deney Numunelerin Mekanik Testleri

2.3.1.1. Cekme Testi

Egilme ve ¢gekme mekanik testleri, MTS model elektromekanik cihaz {izerinde 20
mm/dk ¢aprazkafa hizinda 10kN’luk yiik hiicresi kullanilarak test edilmistir (Sekil 2.8).
Cekme testinde ASTM D638 standart test numuneleri kullanilmistir. Her test numunesi
grubundan dogru sekilde gerceklestirilmis test isleminden 3 verinin ortalamasi alinarak

veri ortalamasi hesaplanmaistir.
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Sekil 2. 8. MTS model elektromekanik ¢ekme testi

2.3.1.2. Darbe Testi

Darbe numunelerin testleri Instron CEAST 9050 marka darbe cihazinda uygun
sartlarda gergeklesmistir (Sekil 2.9). Test numunelerinde uygulanan kuvvet darbe
mukavemeti ve Joule olarak elde edilen degerler 3 numunenin ortalamasi alinarak

hesaplanmistir. Test numunelerini kirmak i¢in 50J kapasiteli bir ¢eki¢ kullanilmistir.
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Sekil 2. 9. Instron CEAST 9050 marka darbe cihazi

2.3.1.4. U¢ Nokta Egilme Testi

Ug noktali egilme testi, elektromekanik MTS model iiniversal test cihazinda
gerceklestirilmistir. Test numuneleri ASTM D7264'e gore hazirlanmistir. Test hizi 5
mm/dk ve destekler arasindaki cene mesafesi 60 mm olarak ayarlandi. Enjeksiyon
kaliplama yontemiyle iiretilen 3 nokta egme numunelerinin test sirasindaki davranist Sekil

2.10'da gosterilmektedir.
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Sekil 2. 10. Enjeksiyon makinesinde basilan numunelerin egilme testi sirasindaki
goruntisu

2.4. Numunelerin Faz ve Mikroyap1 Karakterizasyonu

Test sonucunda iiretilen numunelerin mikro yap1 ve faz analizleri, X-1g11 kirmnimi

(XRD) ve elektron mikroskobu (SEM) yontemleri ile yapilmistir.

2.4.1. X- Isim1 Deneyleri (XRD)

X-151m1 kirinimi, malzemelerin kristalografik 6zelliklerinin ve igerdikleri fazlarin
belirlenmesini saglayan tahribatsiz bir analiz yontemidir. Toz numunelere uygulanan X-
1511 kirmimi sonucunda kristal yapimin yani sira tane boyutu ve tercihli yonelim gibi
Ozellikler de belirlenebilir. belirler. X-151m1 kirinimi (XRD) g¢alismalari igin Sekil 2.11'de

gosterilen Panalytical X'pert pro kirinim 6lger cihazi ile yapilmistir.
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Sekil 2. 11. Panalytical X'Pert3 Powder XRD

2.4.2. Taramah Elektron Mikroskopi (SEM) Analizi

Taramal1 elektron mikroskobu, yiiksek biiyiitmelerde analiz ve isleme yetenegi
nedeniyle iistiin Ozelliklere sahiptir ve optik mikroskopa gore c¢ok farkli bir ¢alisma
mekanizmasina sahiptir (Goodhew vd., 2001; Egerton, 2005). Taramali elektron
mikroskobunda, yiiksek voltajli hizlandirilmis elektronlari numune iizerinde odaklanmasi
ve daha sonra bu elektronlar numune yiizeyinde taranirken elektronlar ve numune atomlari
arasindaki etkileri bir katot 1sin tiipliniin ekranina aktararak bir goriintii elde edilir.
Taramali elektron mikroskobu (SEM) caligsmalar1 Sekil 2.12'de verilen ZEISS EVO LS10
cihaz1 ile 15 kV'da gerceklestirilmistir. Deney sonucunda elde edilen numuneler, SEM

analizi dncesinde yiizeyi iletken hale getirmek i¢in altin ile kaplanmstir.



Sekil 2. 12. ZEISS EVO LS10 SEM cihaz1

2.5. Termal Analiz Testi

Is1 analizi; Bir maddenin veya bu maddenin tiirevlerinin belli bir sicaklik programi
altinda Ozelliklerinde meydana gelen degisiklerin incelenmesi, tepkimede absorplanan
veya aciga cikan 1smin Olciilmesi i¢in kullanilan metotlarin hepsine termal analiz
metotlar: (TA) denir. 1s1 analizi; cams1 gecis (Tg), erime noktasi (Tm), buharlagma,
kristallesme, faz gecisleri, bozunma, termal genlesme katsayisi, boyutsal degisim, elastik
modiil (G'), kayip modiilii (G"), sonme faktorii (tan delta), Reaksiyon entalpisi ve kinetik,
katki maddelerinin etkisi, bilesim, termal kararlilik, yumusama sicakligi ve kiirleme

reaksiyonlar1 gibi 6zelliklerin ve gegcislerin belirlenmesine yardimci olabilir.
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2.5.1. Termogravimetri Analiz (TGA)

Numunenin kiitlesinin kontrollii bir atmosferde kontrollii bir sicaklik programi
altinda sicakligin (termal) veya zamanin bir fonksiyonu olarak izlendigi bir tekniktir. TGA,
hassas bir terazi ile desteklenen bir numune tavasindan olusur. Bu tava bir firin i¢indedir
ve deney sirasinda isitilir veya sogutulur. Numunenin kiitlesi deney sirasinda izlenir.
Numune temizleme gazi numune ortamini kontrol eder. Bu gaz, inert veya numune

tizerinden akan ve egzozdan ¢ikan reaktif bir gaz olabilir.

TGA, kimya ve ila¢ endistrilerinde yaygin olarak kullanilan bir analiz yontemidir.
Polimerler, gidalar, ilaglar ve diger bircok malzemeye uygulanir. Bu calismada Sekil

2.13'te gosterilen Per Elmer TGA 4000 cihazi kullanilmistir.

=

Sekil 2. 13. Perkin Elmer Tga 4000 cihazi

2.5.2. Diferansiyel Tarama Kalorimetre (DSC)

Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC), termal analizin ana teknikleridir. DSC,
sicakligin bir fonksiyonu olarak katilarin ve sivilarin doniisiim sicakliklarini  ve
entalpilerini belirlemek gibi endotermik ve ekzotermik gecisleri algilar. Bir izotermal
deneyde 1s1 alimint ve saliimini izlemek ic¢in bir numunenin yalitilmis bir metal kaba
yerlestirildigi klasik kalorimetriden farkli olarak, diferansiyel tarama kalorimetrisi dinamik

bir prosediirdiir. Numune daha sonra belirli bir miktarda 1s1 ile 1sitilir. Numune ile gevre
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ortam arasindaki sicaklik farki, numunenin 1s1 kapasitesi ve numunenin 1s1 salinimi ve
tiiketimi hakkinda bilgi verir. Ayrica, diferansiyel tarama teknigi ayni kosullara bakarak bir
ornek ve referans kullanir ve bunlarin sinyalleri dogrudan birbirinden ¢ikarilir. DSC
analizi, polimerler gibi c¢ok ¢esitli endiistrilerdeki bircok uygulamanin yani sira
akademideki temel arastirmalar icin kullamlir. Ornekler arasinda cam gegis tayini ve
kimyasal reaksiyonlarin arastirilmasi, erime ve kristallesme davranigi sayilabilir. Diger
DSC uygulamalari, katki maddelerinin, dolgu maddelerinin veya malzemelerin
islenmesinin etkisiyle ilgilenir. Bireysel DSC egrilerinin karakteristik sekli, kalite kontrol

uygulamalari i¢in de kullanilir. Kullanilan cihaz sekil 2.14'da verilmistir.

DSC yaygin olarak asagidaki analizler i¢in kullanilmaktadir:

e Camsi gecis sicakliginin tayini (Tg)

e Erime sicakliginin tayini (Tm) , Faz degisimlerinin belirlenmesi

e Termal ge¢cmisin belirlenmesi

o Kiristallesme enerjisinin hesaplanmasi (Tc)

e Ekzotermik ve endotermik reaksiyonlarda reaksiyon entalpisinin hesaplanmasi
e Malzeme safliginin kontrolii

e Bilesenlerde komponentlerin cinsinin belirlenmesi

e Spesifik 1s1 kapasitesinin hesaplanmasi (Cp)

e Sertlesme ve kiirlenme derecesinin belirlenmesi

e Malzemelerde termal hafizanin incelenmesi

Sekil 2. 14. Termal analiz DSC cihaz



3. BULGULAR VE TARTIRSMA
3.1. Standart Deney Numunelerin Mekanik Testleri
3.1.1. Cekme Testi

Yiiksek lisans tez calismasinda yapilan ilk adimlardandir. Cekme numunelerine
uygulanan testin sonuglaria ait siitun grafik Sekil 3.1° de verilmistir. Yapilan ¢ekme
testinde en yiiksek ¢ekme mukavemeti %10 kolemanit katkili YYPE ile 60 MPa iken,
¢ekme mukavemeti en diisiik numune 17 MPa ile %15 iileksit katkili YYPE olmustur.
Yapilan testin devaminda numunenin elastisite modiilii'ne baktigimizda en yiliksek deger
sahip numune, 4500 MPa ile %5 kolemanit katkili YYPE olmustur. Burada en diisiik
elastisite degeri ise 2000 MPa ile %15 iileksit olmustur.
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Sekil 3. 1. YYPE/Bor bilesiklerin ¢gekme testi sonucu siitiin grafigi
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Cekme mukavemeti degerlerinde saf YYPE ve %5 lik katkili numunelerin
mukavemet degeri % katki orani artikca degeri diismektedir. Katki orani artikga
numunenlerin gevrek davranigkari artmakta olup daha hizli kopmaktadir. Bir bagka sebep
ise katki orami artikga polimer yapinin igerisindeki hava bosluklar1 artiindan ¢ekme
sonucu katki orani artikga mukavemet diisiis gostermistir. Nitekim elastik davranisglarina
genel olarak baktigimizda %5 bor katki YYPE, %10 ve %15lik oaranlara nazaran daha
yiiksek ¢ekme gerilimi saptanmaistir.

Saf YYPE

%5 Kolemanit
%10 Kolemanit| |
%15 Kolemanit
%?5 Uleksit
%10 Uleksit
%15 Uleksit
%35 Boroksit J
%10 Boroksit
%15 Boroksit

Cekme Gerilimi (MPa)

0 ) | o I | ! | d I ' I K |

0 10 20 30 40 50 60 70
Cekme Gerinimi (%)

Sekil 3. 2. YYPE/Bor minerallerin ¢ekme testin gerilim grafigi

Cekme testinden elde edilen sonuglar, elastikiyet modiilii, akmadaki gerilim,
kopmadaki gerilim ve c¢ekme gerilimi tablo 3.1° de gosterilmektedir. Burada kopma
anindaks gerilim degeri %5 kolemanit ve %35 iileksit filamentlerinden elde edilen

numunelerde goézlemlenmistir ve en diisiik degerler sirasiyla %15 kolemanit ve %15

boroksit’e aitdir.
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Cekme anindaki numunelerin davranislart elde edilen verilerle uyusmaktadir. Sekil
3.3 gerilim / birim sekil degisimi grafigine incelendiginde saf YYPE numunesi (siyah
cizgi) %5 kolemanit, %15 kolemanit ve %5 iileksit’den sirasiyla 5,3 ve 2 Mpa daha az
kopma dayanimi sergilemistir. Bilindigi lizere saf YYPE genel olarak testler de daha
yiikksek tokluk sergilediginden ve siinek davranig bi¢iminden dolayr diger katkili bor
minerallere nazaran daha yiiksek sonuclar vermistir lakin buradaki kopmadaki davranisini
yukarida saydigimiz katkili numunelerden daha diisiik sonu¢ vermesi iiretilen numunelerin

hava bosluklar1 ile dogru baglantili oldugu diisiintilmektedir. Tablo 3.1 de numunelerin

cekme testindeki degerleri gosterilmistir.

(a) Saf YYPE (b) Kolemanit

Sekil 3. 3. (a),(b),(c) ve (d) YYPE katkili bor minerallerin ¢ekme cihazindaki goriintiileri
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Sekil 3.3’lin devami

(c) Uleksit (d) Boroksit

Vorternr— Gontinm — Tect Yapilandw  Araclar Kullarwar  Boglama Harhgy Yardwen

urmml_"lf_ll ol &= _l

1 J |
Bu yontem 150 527 4-1
ontotropik elyaf takviyel

takviyeli plastik kompozitien
tipi A olarak varsayiimistir

180 5274
Omek Tipi

Zaman
38.100

Sekil 3. 4. Cekme deneyinde kullanilan MTI programi
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Numunelerin govdesine baglanan ekstansometre numunelerin anlik olarak tiim
verileri sekil 3.4 de verilen bilgisayar programina anlik olarak aktarilir. Veriler detayli bir

sekilde grafik esliginde bilgi vermektedir.

Tablo 3. 1. YYPE/Bor minerallerin ¢cekme testi sonuclari

Cekme Elastikiyet Makimum Kopmadaki Birim
Malzeme Mukavemeti Modiilii Cekmedeki Birim  Sekil degisimi
(MPa) (GPa) Sekil Degisimi (e)
%
Saf YYPE 57 2
12 20
%5 Kolemanit 56 5
13 24
% 10 Kolemanit 60 3
10 21
% 15 Kolemanit 22 3
10 17
%5 Uleksit 58 3
6 23
%10 Uleksit 18 2
7 18
%15 Uleksit 17 3
8 18
% 5 Boroksit 53 4
6 20
% 10 Boroksit 39 2
7 20
% 15 Boroksit 18 4
10 18

Tablo 3.1’de  YYPE/Bor minerallerin ¢ekme testindeki mekanik sonuglari
verilmigtir. Maksimum ¢ekmedeki birim sekil degisimi (%) en yiiksek deger %13
degisimle %5 katkili kolemanit/YYPE numunesi gostermistir. Ayrica en diisiik maksimum
birim sekil degistirme ise %6’lik bir degisimle %35 katkili iileksit numunesine aittir.
Kopmadaki birim sekil degisimi ise (g¢). En yiiksek ylisek ve en diisiik deger sirasiyla % 5
kolemanit/YYPE ve %15 kolemanit/YYPE katkili numunelerde gozlemlenmistir.



a) Saf YYPE b) Kolemanit/ YYPE

c) Uleksit / YYPE d) Boroksit/ YYPE

Sekil 3. 5. YYPE/Bor minerallerin ¢gekme deneyi sonras1 goriintiiler
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Sekil 3. 6. %5,10,15 Kolemanit/Y YPE (HDPE) polimerinin birim sekil
degistirme egrileri
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%5 Uleksit/HDPE ||
%10 Uleksit/HDPE ]
%15 Uleksit/HDPE
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Sekil 3. 7. %5,10,15 Uleksit/YYPE (HDPE) polimerinin birim sekil degistirme
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Sekil 3. 8. %5,10,15 Boroksit/Y YPE (HDPE) polimerinin birim sekil degistirme
egrileri

(Cekme testine tabi tutulan numuneler Sekil 3.3°de gosterildigi gibi, bazi
numunelerde %35 iileksit ve saf YYPE de boyun verme seklinde yasanirken %5 ve %10
kolemanit de test numunelerin uzama gozlemlenip yirtilma ve kopma uzamas: yliksek
olarak hesaplanmistir. numunelerin genellikle orta kisimlardan kopma ve boyun verme
goriinmistiir fakat saf YYPE numunelerin ¢eneye yakin bolgelerden kopmast ig
yapilarindaki olasi hava bosluguna yorumlanmistir. Gerilim (MPa) / birim sekil degisimi
(%) grafigine baktigimiz zaman (Sekil 3.2) numunelerin hemen hemen hepsi birbirine
yakin kopma degeri gosterilmistir. Burada Kopmadaki Cekme Gerinimi en yiiksek degeri

%2.45 ile %5 kolemanit olup en diisiik deger ise %2 saf YYPE aittir.
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3.1.2 Darbe Testi

Oda sicakliginda Enjeksiyonda iiretilen numuneler iizerinde yapilan darbe testinin
sonuclart Sekil 3.9 ve Tablo 3.2'de gdosterilmistir. Bu test sonucunda oda sicakliginda
yapilan darbe testinde darbe dayanimi en yiiksek malzemenin 37.84 kj/m? ile saf YYPE
oldugu tespit edilmistir. Darbe dayanimi en diisiik numune, 12,74 kj/m? ile %10 Uleksit

den uretilen darbe numunesidir.
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Sekil 3. 9. YYPE/ Bor bilesenlerin darbe dayanimi1 sonuglari
y
Tablo 3. 2. YYPE/Bor bilesenlerine ait darbe testi sonuglari
Malzeme Joule kj/m? %
Saf YYPE 37,84 39,68 75,83
%5 Kolemanit 24,10 22,86 40,22
%10 Kolemanit 20,19 20,34 30,27
%15 Kolemanit 19,30 15,81 30,58
%3 Uleksit 10,28 14,12 20,58
%10 Uleksit 10,95 12,74 10,45
%15 Uleksit 10,80 19,56 30,61
%5 Boroksit 30,97 29,57 17,41
%10 Boroksit 30,20 16,23 16,51

%15 Boroksit 20,23 13,29 14,49
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Tablo 3.3. YYPE/Bor bilesenlerine ait darbe testi sonuglari verilmistir. katkili
kompozitlerden en yliksek enerji soniimleme degeri 29.57 kj/m2 ile %5 lik boroksit
numunelerde elde edilmistir. Tiim bor bilesenlerinde %5 ile 15 arasinda artan katki
maddesi ilavesiyle YYPE polimerinin darbe dayaniminda %30 ile %40 azalma olmustur.
Darbe testi ASTM D256 standartlarina gére yapilmistir. Bor minerallerin, YYPE matris
etkisinin dayanikliligint 6nemli dl¢iide diistirmiistiir. Saf YYPE'ye gore bor mineral katkili
YYPE kompozitlerde darbe toklugu kj/m?de genel olarak %20 diisiiriilmiistiir. Diger
testlerde goriilen diisiik katki miktarindaki azalma, darbe testin’de hizin da etkisiyle daha
belirgin hale gelmistir. Kritik oranin altindaki katki miktar1 darbe dayaniminda azalmaya
neden olup, kritik degerin tizerindeki % katk1 degerleri artik¢a darbe dayanimin’da azalma
gbzlemlenmistir. Beklendigi gibi boroksit, ¢atlak bliylimesinin direncinde 6nemli bir artig
gbzlemlendi ve bu da darbe mukavemetinde 6nemli bir artisa neden oldu. Bu sonug, mikro
goriintlilemede meydana gelen c¢atlak yayiliminin farkli mekanizmalar tarafindan
gerceklestirildigini dogrulamaktadir. Bu kirilma mekanizmalari, fiber ¢oziinmesi, fiber
kopriisii, fiber cekme ve fiber kirilmasi gibi daha once tarif edilmistir. Yukarida bahsedilen
degerler etkili olsa da darbe testlerinde kirilma davranist en etkili mekanizmadir. Saf
YYPE’den sonra en yiiksek darbe dayanimi degereri 29,57 kj/m2 ile %5 boroksit katkili
numunede elde edildi. Fakat boroksit orani artikca dabe dayanimi azalma olmustur.
Nitekim diger katkili numuneler de ise % katki orani ardik¢a numune igerisindeki tane say1

ve bosluklardan sebep daha diisiis dayanim segilendigi gozlemlenmistir.

Tanrikulu ve ark. [25], bor mineralleri i¢eren polietilen ve poliiiretan malzemelerin
mekanik ve termal Ozellikleri incelenmistir. Numuneler ekstriiderde iiretilmis sonrasinda
ise enjeksiyon kaliplama yontemi ile ¢cekme ve darbe test cubuklari elde edilmistir.
Polietilen tabanli malzemelerin darbe direnclerinde dikkate deger bir diisiis soz
konusuyken, poliiiretan malzemeler i¢in beklenenin aksine bazi ornekler igin artis

gozlenmistir
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(a) Saf YYPE (b) Kolemanit/ YYPE

~—

(c) Uleksit/ YYPE (d) Boroksit/ YYPE

Sekil 3. 10. Saf YYPE ve bor katkili numunelerin darbe deneyi goriintiileri

Sekil 3.10 (a) da saf YYPE numunesinin darbe testinde yiiksek tokluk
sergilediginden kirilma ger¢eklesmemistir ve bu durum sonuglara yansimistir. Bor katkili
kolemanit (b), iileksit (c) ve boroksit (d) katkili saf YYPE numuneler gevrek kirilma
gerceklesmistir. Buda numuneleri katki oranlar1 saf YYPE gore daha gevrek duruma

geldigini gostermektedir.
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3.1.3. U¢ Nokta Egme Testi

Egme testlerinden elde edilen sonuglara hemen hemen ayn1 degerler eldi edilmistir.
Buna gore en yliksek egilme dayanimi 39 MPa ile %5 kolemanit den iiretilen numunede
gozlenirken en diisiik egilme dayanimi 26 MPa ile %15 iileksit’den elde edilen
numunesinde goriinmiistiir. Egilme deneyinden elde edilen egilme gerilimi / sehim grafigi

Sekil 3.11°de verilmistir.

Egilme test numuneleri ASTM D790 uluslararasi standartlara gore hazirlanmigtir.
Tasarlanan numuneler yuvarlak veya dikdortgendir. Bu ¢alismada kullandigimiz diktortgen
cubuklarin 3 nokta egme testi sonuclari yukarida verilmistir. Numunelere uygulanan
kuvvet sonucu sekil degistirme veya deformasyon goézle goriiliir bir bigimde meydana
gelmemektedir. Numunenin yiiksek tokluk ve absorbsiyon enejisi sayesinde herhangi bir
catlak veya yiizey gerilmesi saptanmamistir. Egilme testinde igindeki katki mineralli
farketmeksizin egilme dayanimi ve elastikiyet modiilii birbirine ¢ok yakin sonuglar

vermistir.

Tablo 3. 4. YYPE/Bor bilesiklerine ait egme testi sonuglari

Egilme Dayanimi Egilmedeki Elastikiyet

Malzeme (MPa) 1(\&(/)::11:111121)
Saf YYPE 28 700
%35 Kolemanit 39 900
%10 Kolemanit 35 810
%15 Kolemanit 33 750
%5 Uleksit 35 800
%10 Uleksit 32 790
%15 Uleksit 34 840
%5 Boroksit 32 770
%10 Boroksit 30 700

% 15 Boroksit 26 580
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Sekil 3. 11. YYPE/Bor bilesiklerine ait egme testi sonucu siitun grafigi

Sekil 3.11°de gosterildigi gibi saf YYPE (HDPE) ye eklenen ¢esitli bor minerallerin
egilme mukavemeti ve egilmede elastikiyet modulu, katki minerali icermeyen YYPE’ nin
egilme mukavemeti 28.33 MPa olarak gosterilmistir. Kolemanit katkili bor minerali diger
mineral guruplarina nazaran daha yiliksek mukavemet gostermistir. Bu gurup igerisinden
%35 katkili kolemanit en yiiksek degere ulagmis, katki orani artikca numunelerde
mukavemet degerinin azaldigini goriilmiistiir. Ortalama 3 ayr1 bor minerallerin bir birlerine
yakin degerlere ulagilmistir. Uleksit katkili bor mineralin diger numune guruplarmin
aksine, katki orani artik¢ca azalma olmamistir. %5 kolemanit numunesi 39 MPa ile ayni
gurup dahilinde en yiiksek degere ulagmistir. Diger numunelerin tersine saf YYPE egme
deneyinde diger guruplardan daha diisiik mukavemet degeri gostermistir. Burada lineer
baski sonucu numunede olusan egilme mukavemetini katki mineralleri dogrudan baglantili
oldugunu gosterir. Katki minerallerin saf YYPE nazaran daha yliksek mukavemet degeri
gostermesi, mineral-dolgu baglarindan kaynaklanmaktadir. Yapilan deney de higbir
numune kirilmamistir. Genel olarak yiiksek toklugu gosterdiler. Sinan Goktas, ve
arkadaslar1 [26] cam elyaf takviyeli polyester malzemenin, ¢inko borat katkisi ile liretimi,

malzemede meydana gelen mekanik ve kimyasal etkileri aragtirmiglar. Egme



36

mukavemetine gore Katki oranin artmasi ¢ekme dayaniminda kayba neden olmustur. Ug
nokta egme testinde ¢inko borat %10 oraninda eklendiginde egilme gerilmesinde saf

YYPE’ye gore %14’ liikk artis meydana gelmistir.

(a) Saf YYPE (b) Kolemanit / YYPE

(c) Uleksit/ YYPE (d) Boroksit / YYPE

Sekil 3. 12. YYPE/Bor bilesiklerine ait egme testi sonrasi fotograflari
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Numunelere uygulanan maksimum egilme dayanimi 70 MPa ile 80 MPa arasinda
olmasima ragmen numuneler deney sonrasi nispeten sekillerini koruyabilmis ve herhangi
bir deformasyon ger¢eklesmemistir. Sekil 3.12°de deney sonrast numunelerin fotograflar

gosterilmektedir.

3.2. Standart Deney Numunelerin Morfolojisi
3.2.1. SEM (Taramali Elektron Mikroskopu)

SEM-EDS analizleri ile maddenin igerigi ve bulunuyorsa alt bilesenleri hakkinda
kalitatif ve yar1 kantitatif bilgi elde edilebilmektedir. Analize baslamadan 6nce numunelere
Altin kaplama yapilmigtir. Kaplama yapilmasinin amaci iletken olmayan numunelerden
elektron akisini saglayarak goriintii alabilmektir.

Caligmanin  bu asamasinda enjeksiyon kaliplama yontemi ile {retimi
gergeklestirilen Saf YYPE, %5, %10, %15 kolemanit, iileksit ve boroksit numunelerin
SEM-EDS analizleri yapilmistir. Sekil 3.13’da, SEM analizleri verilmektedir.

100 ym EHT= 000kV  SignalA=TV Karadeniz Technical University

| Probe = 100pA

WD=225mm  Mag= 99X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3. 13. Numunelerin SEM cihazindaki goriintiisii
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Kullanilan bor bilesiklerinin ve iiretilen YYPE-Bor kompozitlerin’in mikro yapilari
taramal1 elektron mikroskobu (SEM) yardimiyla incelendi. Bor bilesiklerinin ve {iretilen
kompozitler’in kirilan yiizeyi altin ile kaplandiktan sonra ¢esitli bilylitme oranlarinda SEM
goriintlileri elde edildi. Mekanik test sonrast kolemanit, lileksit ve B>O3; katkili YYPE
kompozitlerinin SEM goriintlisii Sekil 3.14 ile Sekil 3.22 arasinda verilmistir. SEM
goriintlilerinden goriildiigli gibi kolemanit, tileksit B»Os; tozlarinin ortalama biiyiikleri 1-
100 nm araliginda degismektedir. B>O3; parcaciklart daha ¢ok birbirinden bagimsiz

parcaciklar olarak goriinlirken, iileksit ve kolemanit tozlarmin ara ara kiimelestigi

(topaklandig1) goriilmektedir.

10 um EHT =10.00kV  SignalA=SE1 |\, "\ _ 100 pA Karadeniz Technical University
WD=90mm Mag= 250KX Central Research Laboratory

Sekil 3. 14. %5 Boroksit katkili YYPE SEM gortintiisti
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100 pm EHT =10.00kV Signal A=CZBSD, .\ _ 400 pA Karadeniz Technical University
WD=90mm Mag= 250X Central Research Laboratory |

Sekil 3. 15. %10 Boroksit katkilit YYPE SEM goriintiisii

2

10 pm EHT = 10.00kV  Signal A = SE1 o Karadeniz Technical University
| Probe = 100 pA
WD = 9.5 mm Mag = 250 KX Central Research Laboratory

Sekil 3. 16. %15 Boroksit katkili YYPE SEM goriintiisii
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%S5, %10 ve %15 tileksit katkilt YYPE kompozit numunenin SEM goriintiisii Sekil
3.17°den sekil 3.19’e verilmistir. Goriintii, YYPE-%5 iileksit kompozit numunenin darbe
testi sonucu kirilan yiizeyinden elde edilmistir. Kilima anindaki yiizeyde olusan kirilma
sekli ve tleksit tanelerin nispeten iri taneli ve kdseli oldugundan daha net bir sekil’de

goriilmektedir.

10 pm EHT =10.00kV SignalA=SE1 |, ' _ 100 pA Karadeniz Technical University
WD=90mm Mag= 1.00KX Central Research Laboratory

Sekil 3. 17. %5 Uleksit katkili YYPE numunesinin SEM gériintiisii

SEM ve EDS goriintiileri darbe deneyi sonucunda elde edilmistir. Diger testlerin
aksine darbe testinde diiz bir ylizey elde edildiginden tercih edilmistir. Ayrica saf YYPE

numunesinin SEM goriintiileri numunenin kirilmamasindan dolay1 gériintii alinmamustir.



20 pm EHT =10.00kV  Signal A=CZBSD, . _ 400 pA Karadeniz Technical University
WD=85mm Mag= 500X Central Research Laboratory

20 pm EHT =10.00kV Signal A=CZBSD, . _ 400 PA Karadeniz Technical University
WD = 9.0 mm Mag= 500X Central Research Laboratory

Sekil 3. 19. %15 Uleksit katkili YYPE numunesinin SEM gériintiisii
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%35 kolemanit katkili YYPE kompozit malzemesinin SEM ve EDS mapping
gorlintlisii  Sekil 3.20 (a)’de verilmistir. GoOriinti  YYPE-%5 kolemanit kompozit
malzemesinin darbe testi sonucu kirilan ylizeyinden elde edilmistir. Sekilden YYPE icine
dagilan farkli buytkliikteki kolemanit tozlar1 belirgin sekilde gorilmektedir. SEM
goriintlilerindeki tozlarin kolemanit olduklarini belirlemek i¢in EDS (Enerji dagilimli X-
1s1n1 spektroskopisi) analizi gergeklestirilmistir. EDS, X-1sinlarinin numune ile etkilesimi
esasina dayanan ve numunelerin elemental analizi ya da kimyasal karakterizasyonunda
kullanilan bir yontemdir. Kolemanitin (Ca;BsO11.5H20) kimyasal bilesimi Ca igerdigi
icin EDS mapping analizin’de SEM fotografindaki Ca atomlari’nin dagilimi bagka bir

deyisle yapi1 icinde kolemanit dagilimi gdzlemlenmistir.

Kolemanit Ca

10 pm EHT=20.00Kv Signal A= SE1

Karacieniz Technical Univarsity
H WD=95mm Mag= 1.00KX Central Research Laboratory

IProbe = 500 pA

Sekil 3. 20. (a) YYPE %5 Kolemanit’in SEM ve (b) EDS mapping goriintiisii
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10 ym EHT = 15.00 kV Signal A = SE1 |Probe = 500 pA Karadeniz Technical University
|_| WD = 9.5 mm Mag= 1.00 KX Central Research Laboratory

20 pm EHT =10.00kV Signal A=CZBSD, . _ 400 pA Karadeniz Technical University
|_| WD = 7.0 mm Mag = 500 X Central Research Laboratory

Sekil 3. 22. %15 kolemanit katkilt YYPE numunesinin SEM goriintiisii
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Sekil 3. 23. YYPE/Bor minerallerine ait darbe testi sonucu EDS grafikleri

Darbe deneyinin SEM goriintiileri inceledigimizde YYPE icierisinen katilan
minerallerin tane boyutu ve katki miktarina bagl olarak numunelerde bosluk orani ve

darbe sonucu olusan ylizeyi inemsi yapiya doniisiildiiglinii gézlemlenmistir.

%5 kolemanit ve %S5 iileksiti karsilastirdigimizda iileksitin daha iri taneli olmasi
YYPE kompozitin ¢gekme deneyinde kopmaya daha direnci davranmistir. %5 kolemanit

katkili YYPE yiizeyi daha siinek ve piiriizsiiz goziikiirken %5 tileksit katkili YYPE is daha
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ignemsi goriintli sergilemistir. %10 kolemanit darbe deneyi SEM goriintii incelendiginde
cekme sonucu daha sagakli ve ince yapilar gdzlemlenmis, daha homojen yapi1 elde

edildiginden ¢ekme sonucu siinek davranig sergilemistir.

map20210224135831725_0.spc map20210224141427326 Dspc
126K 108K
11.2€ 96K
98K 84K
84K 1
70K 60K
5.6K) 48K
42¢ 36K
28K 24K
14K L\ w.zxm
mJJ . 00K
0.0 100 200 300 400 500 6,00 000 100 200 300 400 500 600
Det: Element-C2B Det; Element-C28
a) saf YYPE EDS grafigi b) kolemanit/YYPE EDS grafigi
map20210224142224006_0.spc map20210224134848313 _0spc
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Sekil 3. 24. YYPE/Bor minerallerine ait darbe testi sonucu EDS goriintiileri

Darbe deneyin sonucu numunelerin SEM goriintiileri eklendi (Sekil 3.22). 10 ile 15
kV arasinda 500x biiylitmede sivi azot ortaminda darbe sonucu kirilan numunelerin

yiizeyleri incelendi. Numunelerin kirilan kisimlarin parlak bolgeleri altin kaplama sonucu
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ve diizensiz yiizeye sahip oldugundan dolay1 farkli kontrast’da goriilmektedir. Numuneleri
icindeki katki miktarlar1 ve onlara bagli tane boyutlar1 net bir sekilde tamamen homojen

olmayan yapilarda gézlemlendi.

3.2.2. XRD Test Analizi

Sekil 3.25’de kullanilan YYPE ve kolemanit katkili kompozitler’in XRD analiz pik
grafigi goriilmektedir. Sekil 3.26 saf kolemanit ait XRD grafigi verilmistir verilmistir.
Benzer sekilde Sekil 3.27, 3.28, 3.29 ve 3.30 da sirasiyla iileksit/'YYPE, iileksit tozu,
B203/YYPE ve B203 tozunun XRD desenleri verilmistir.

h_A‘JL %15 Kolemanit/HDPE

%10 Kolemanit/HDPE

Siddet (Keyfi Birim)

%5 Kolemanit/HDPE

Kolemanit

’J\/L =N HDPE

10 20 30 40 50 60 70
26 (derece)

Sekil 3. 25. %5 %10 %15 kolemanit/Y YPE kompozitlerin XRD analizleri
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| L | L 1 L 1 L | L | L |

* Kolemanit
| * A Kalsit i

Siddet (keyfi birim)
1

10 20 30 40 50 60 70
20 (derece)

Sekil 3. 26. Kolemanit tozunun XRD grafigi

Bu analiz de, karisik minerallerin kristal boyutlar1 dikkate alinmadan sadece pik
yogunluklar1 dikkate alinarak nicel bir analiz yapilmistir. Teorik olarak, biiyiik bir
karisimdaki bir mineralin tepe degeri, saf haldeki tepe degerinden daha diisiiktiir. Ayni
mineralin pik degerleri farkli karisim oranlarinda degisiklik gostermektedir. Bu nedenle bir
numunedeki cok kiiglik mineral oranlar1 (ppm) kantitatif olarak saglikli bir sekilde
belirlenemez. Kantitatif analizler ile % diizeyinde analizler yapilabilmektedir. Pik

degerlere dayali analiz sonuglar1 6zetlenmistir.
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T T T T T T T

%15 uleksit/HDPE

1

%5 Uleksit/HDPE

| | l u ko Uleksit

T T T T
] A %10 tleksitHDPE |

Siddet (keyfi birim)

| HDPE
I T I 4 Ll T I T I o I T I
10 20 30 40 50 60 70
26(derece)

Sekil 3. 27. %5 %10 %15 {ileksit/Y YPE kompozitlerinin XRD analizleri

Siddet(keyfi birim)

I T I T T T T T T T T T T

10 20 30 40 50 60 70
20 (derece)

Sekil 3. 28. Uleksit tozunun XRD grafigi
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Siddet(keyfi birim)

A %15 B203/HDPE

%10 B203/HDPE

%5 B203/HDPE

)
,J

B203

T
|

HDPE

I, N

r~rrr—rrr—r>rTrTrTTr T TTT

15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75
20 (derece)

™
5 10

Sekil 3. 29. %5 %10 %15 B203/Y YPE kompozitlerin XRD analizleri

Siddet (keyfi birim)

U N AR AN U
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75
20 (derece)

Sekil 3. 30. Boroksit tozunun XRD grafi
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Sekil 3.26, 3.28 ve 3.30 incelendiginde tepe degerlere gore beklenenden farkli
degerler oldugu goriilmektedir. Bu sayede kristal yap1 dikkate alinmadan yapilan
analizlerde yanlis degerlerin ortaya ¢ikacagi goriilmektedir. Ayrica sadece analizlerde yer
alan ve igerigini bildigimiz karbon ve kalsiyum minerallerinin se¢ilmesinden sonra aday
listesinde hala bircok mineralin oldugu gdriilmektedir. Bunun nedeni tepe degerlerinin
yaninda yer alan ikincil dalga boylarinin Kal ve Kal degerlerinin de analize dahil
edilmesidir. Yani 2. seviye dalga boyunun sadece analiz edilmesi gereken 1. seviye dalga
boyuna eslik etmesi de 2. seviye dalga boyunun kristal yap1 olarak algilanmasina ve var
olmayan bir mineral olusmasina neden olur. Yazilim analizinde, kullanici tarafindan

benzer faktorlerin dikkate alinmasi gerekir.

3.3. Standart Deney Numunelerine Uygulanan Termal Testler

3.3.1. Termogravimetre (TGA) Analizi

Bu calismada, YYPE ve katkili bor minerallerinin TG veya TGA termal analizi
incelenmistir. Birlestirilmis numunelerin 30-650 °C sicaklik aralifinda termal davraniglari
incelenmis ve tarama araliginda TGA egrileri alinmigtir. Diislik 1sitma hizlar ile yapilan
taramalarda elde edilen TGA egrisinde daha detayli olarak goriilebilirken, daha yiiksek
tarama hizlarinda birgok detay kaybolmaktadir. Bu nedenle, bozunma kinetigi incelenirken
tim kompozitlerin 10 °C/dk'lik bir 1sitma hizinda taranmasindan elde edilen TGA egrisi
kullanildi. Sekil 3.31'de 10 °C/dk 1sitma hizinda elde edilen YYPE ve katkili1 kolemanitin

TG egrileri belirlenmistir.

Sekil 3.31°de goriildiigii gibi saf YYPE ve katkili kolemanit guruplar: yaklasik 350
°C/dk kadar agirlik kayb1 yasanmamuistir. En erken bozulma gdsteren numune %15 katkili
kolemanit olup ve diger katkili numunelere nazaran daha az agirlik kayb1 gerceklesmistir.
Saf YYPE ise en yaklasik 420 °C/dk kadar bozulma sergilememistir fakat en fazla agirlik
kaybina ugrayan numunedir. Bilinen {izere bor 500 °C de kalsine edilir bu yiizden
uygulanan sicaklikla birlikte numunelerin igerisindeki kolemanit mineralleri yanma sonucu

% agirlik oranlarinda gozle goriiliir bir azalma gézlemlenmistir.


https://www.mt.com/tr/tr/home/products/Laboratory_Analytics_Browse/TA_Family_Browse/TGA.html
https://www.mt.com/tr/tr/home/products/Laboratory_Analytics_Browse/TA_Family_Browse/TGA.html
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Sekil 3.32 (a) ve 3.33 (b)’de saf YYPE ve katkili iileksit guruplari yaklasik 250-300
°C/dk civarinda agirlik kaybi yasanmistir. En erken bozulma gosteren numune %5 katkili
tileksit agirlik kayb1 gerceklesmistir. Saf YYPE ise en yaklasik 420 °C/dk kadar bozulma
sergilememistir fakat katkisiz oldugundan dolayr en fazla agirhik kaybina ugrayan
numunedir. Bilinen iizere bor 500 °C de kalsine edilir bu ylizden uygulanan sicaklikla
birlikte numunelerin igerisindeki kolemanit mineralleri yanma sonucu % agirlik

oranlarinda gozle goriiliir bir azalma gozlemlenmistir.

DTA enerji degisiminde numunenin sicaklik farki degisim pikleri 150 °C de
yaklagik %35 agirlik kaybi gerceklesmistir. Daha sonra sogutulup tekrar 400 °C de
1sindiginda %15 agirlik kaybr tespit edilmistir.

Sekil 3.34 (a) ve 3.35 (b)’de saf YYPE ve katkili boroksit guruplar1 yaklasik 300-
350 °C/dk civarinda agirlik kaybi gerceklesmistir. En erken bozulma gdsteren numune
%15 katkili boroksit agirlik kaybi tespit edilmistir. Fakat en az agirlik kaybi1 numune ise
yine %15 katkili boroksit numunesi olmustur. Saf YYPE haricinde en fazla agirlik kayb:
%5 katkili boroksit numunesi olmustur. Saf YYPE ise en yaklasik 420 °C/dk kadar
bozulma sergilememistir fakat katkisiz oldugundan dolay1 en fazla agirlik kaybina ugrayan

numunedir.

DTA enerji degisiminde numunenin sicaklik farki degisim tek pik olarak 150 °C de
yaklasik %40 agirlik kaybi gerceklesmistir. Daha sonra sogutulup tekrar isitildiginda
kiiclik pikler haricinde herhangi bir agirlik kaybi tespit edilmemistir.
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3.3.2. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analizi

Calisma kapsaminda saf YYPE’nin ve katkili bor minerallerin Kolemanit
erime/kristallesme faz degisim davraniglar1 Sekil 3.41°de verilen DSC egrileri lizerinden
belirlenmistir. Egrilerden de goriilecegi iizere saf YYPE diizenli erime-kristallesme
davranigi gostermistir. Dahasi, YYPE’nin farkli mineraller ile karistirilmasi sonucu elde
edilen malzemeler de saf YYPE ye benzer erime-kristallesme faz davranis1 géstermislerdir.
Bu durum, YYPE’nin termal 6zelliklerinin katkilandirma islemlerinden sonra degismedigi
anlamina gelir. DSC egrileri incelendiginde saf YYPE’nin 135 °C de eridigini 110 °C de
kristallestigi goriilebilir. YYPE ye sirastyla %5, 10 ve 15 kolemanit katilmasiyla erime
sicakliklart 138, 140 ve 135 °C olarak Slgiilmiistiir; ayni sekilde kristallesme sicakliklar
128, 120 ve 115 °C olarak olciilmiistiir. Bu degerlerden goriilebilecegi gibi faz doniisiim
sicakliklarinda ¢ok kii¢iik ihmal edilebilir degisimler ger¢eklesmistir.
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Sekil 3.37. Saf YYPE (YYPE) DSC Termal analiz grafigi


https://www.mt.com/tr/tr/home/products/Laboratory_Analytics_Browse/TA_Family_Browse/TGA.html
https://www.mt.com/tr/tr/home/products/Laboratory_Analytics_Browse/TA_Family_Browse/TGA.html
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Sekil 3. 39. Kolemanit tozunun DSC Termal analiz grafigi
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Sekil 3. 40. Uleksit tozunun DSC Termal analiz grafigi

Sekil 3.37 ile 3.40°de saf YYPE ve saf mineral tozlarin DSC termal analiz
gosterilmistir. Saf YYPE numunesinin 132 °C de erime gerceklesmistir daha sonra

sogutuldugunda 113 °C de kristal yapiya gegmistir.

Amorf boroksit’e baktigimizda sadece erime pikleri gerceklesmis be kristal yapi
elde edilememistir. 123°C, 151°C ve 183 °C de 3 ayn pik gozlemlenmistir. Kolemanit
tozunun DSC sinde ise 1sitilma ve soguma esnasinda herhangi bir pik goriilmemistir. Ayn
benzer durum iileksit tozunun DSC sine baktigimizda isinma esnasinda 3 ayr pik

goriilmekte olup sirayla 120°C, 160°C ve 180 °C pikler elde edilmistir.
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Sekil 3. 41. YYPE/Kolemanit DSC Termal analiz grafigi
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Sekil 3. 42. YYPE/Uleksit DSC Termal analiz grafigi
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Bu durum, YYPE’nin termal ozelliklerinin katkilandirma islemlerinden sonra
degismedigi anlamina gelir. DSC egrileri incelendiginde saf YYPE’nin 135 °C de eridigini
110 °C de kristallestigi goriilebilir. YYPE ye sirasiyla %5, 10 ve 15 iileksit katkili, erime
sicakliklar1 130, 129 ve 127 °C olarak 6l¢iilmiistiir; aynmi sekilde kristallesme sicakliklar
125, 119 ve 114 °C olarak oSl¢iilmiistiir. Bu degerlerden goriilebilecegi gibi faz doniigiim
sicakliklarinda c¢ok kiiciik ihmal edilebilir degisimler ger¢eklesmistir.

1 l L l A l 1 l L l 1
—— HDPE
40000 - —— HDPE-%5 B203 | |-
—— HDPE-%10 B203
—— HDPE-%15 B203| |
§ 20000 Soguma -
E /
O
%) 0- A 5
(@)
Isinma
-20000 -
'40000 T ] L) l L [ T ] T I T
0 50 100 150 200 250 300

Sekil 3. 43. YYPE/Boroksit DSC Termal analiz grafigi



60

Saf YYPE’nin ve Boroksit katkili bor minerallerin erime/kristallesme faz degisim
davraniglart Sekil 3.43’°de verilen DSC egrileri iizerinden belirlenmistir. YYPE’nin farkl
mineraller ile katkilandirilmasi sonucu elde edilen malzemeler de saf YYPE ye benzer
erime-kristallesme faz davranmis1 gostermislerdir. DSC egrileri incelendiginde saf
YYPE’nin 135 °C de eridigini 110 °C de kristallestigi goriilebilir. YYPE ye sirastyla %5,
10 ve 15 kolemanit katilmasiyla erime sicakliklar1 130, 140 ve 126 °C olarak ol¢lilmiistiir;
ayni sekilde kristallesme sicakliklart 120, 115 ve 110 °C olarak oOlclilmiistiir. Bu
degerlerden goriilebilecegi gibi faz donilisiim sicakliklarinda ¢ok kiigiik degisimler
gerceklesmistir. Bunun yaninda, farkli oranlarda B»Os; takviyesi sonrasi erime faz
doniistimii sonras1 kiiglik karakteristik pikler goriilebilir; bu durum YYPE’nin termal
yapisinin bozuldugu anlamina gelmeyip sadece YYPE ve B2Os arasindaki zayif fiziksel

(ylizey gerilimi ve kapiler kuvvetler gibi) etkilesimlere baglanalabilir.



4. SONUCLAR

Yapilan deneysel caligmalar sonucunda elde edilen sonuglar asagidaki gibi
siralanabilir:

1. %S5 katkili kolemanit / YYPE diger katkili ve saf numunelere gore %20-%30
daha yiiksek Young’s modiilii ve %10 katkili kolemanit / YYPE c¢ekme
mukavemeti yaklasik 60 MPa ileen yiiksek degere ulagmuistir.

2. katki miktar1 ile beklenilen sekilde saf YYPE’ye gore kompozitlerin darbe
dayanimi azalmis. Kompozitler arasinda en yiiksek bor oksitte %5 boroksit 30
KJ/m? degeri ile belirlenmistir.

3. Ug nokta egilme testinde numunelerin egilme dayanimlari hemen hemen aym
seviyede olup en iyi sonucu veren 39 MPa ile %5 katkili kolemanit / YYPE
olmustur.

4. YYPE ve Bor minerallerini ekstruder’da karistirilarak iiretilebilir. Bor
minarellerin karistirllmasinda Ozellikle bazi karisimlarda ozellikle c¢ekme
mukavemeti diisiik olan numunelerde, yap1 igerisindeki kristal suyun iiretim
esnasinda gézenek olusumunda porozite olusumuna yol agmaktadir.

5. Bor mineral katkili YYPE graniiller enjeksiyon islemi i¢in uygun olup
kolaylikla kaliba basilabilir.

6. DSC termal analiz deneyinde bor minerallerin ve saf YYPE numunelerin erime
sicakliklart 130, 129 ve 127 °C olarak o6lgiilmiistiir; aynm1 sekilde kristallesme
sicakliklar1 125, 119 ve 114 °C olarak Sl¢iilmiistiir.

7. TGA analizinde YYPE/ Kolemanit katkili numunenin diger guruplara gore
yaklagik %2-%3 oraninda agirlik kaybinmi goriilmekte olup, kolemanit gurubu
degisen sicakliga gore daha fazla dayaniklik gostermistir.

8. Genel olarak saf YYPE’ye katilan bor mineralleri %5 katkilar daha yiiksek

degerlere ulasip %katki oran1 artikga genel 6zelliklerde azalma saptanmustir.
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