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NANO CaCOs VE CEViZ KABUGU DOLGULU POLIMER KOMPOZITLERIN
URETIiMIi VE MEKANIK OZELLIKLERININ INCELENMESI

OZET

Siirdiirtilebilirlik, dogal kaynaklarin kullanimi, ¢evre yonetimi ve toplumsal gelisimin dengeli
ve uzun vadeli bir sekilde saglanmasidir. Giiniimiizde siirdiiriilebilirlik ve ¢evre dostu
malzemelerin tasarimi, {iretimi ve Onemi giderek artmaktadir. Bu calismada, matris
malzemesi olarak yiiksek yogunluklu polietilen (YYPE), dolgu malzemesi olarak %20
oraninda CK ve sirastyla %1, %3 ve %5 oraninda nano kalsit (CaCOs) kullanilarak biyo hibrit
kompozitler tiretilmistir. Tiim malzemeler ilk 6nce mekanik harmanlama islemi ile karistirildi
ve sonrasinda ise ekstriider makinesinde graniil haline getirildi. Daha sonra enjeksiyon
kaliplama yontemi kullanilarak hazirlanan karisimlardan ilgili standartlara uygun olarak test
numuneleri Gretildi. Uretilen numunelere 1SO 527-1 standardina gore ¢ekme testi, ISO 178
standardina gore olarak {i¢ nokta egme testi, ISO 180 standardina gére Charpy darbe testi ve
sertlik Ol¢iimii  yapilarak mekanik Ozellikler karakterize edildi. Kompozitlerin 1s1l
ozelliklerinin belirlenmesi amaciyla DSC, TGA testleri uygulandi. Fiziksel ve kimyasal
Ozelliklerinin belirlenmesi amaciyla da FT-IR, su absorpsiyon testi ve ASTM D523
standardina gore glossmetre parlaklik dl¢timleri gergeklestirildi. Kompozitlerin mikro yapilari
SEM kullanilarak incelendi. %20 ceviz kabugu (CK) dolgulu numunenin ¢gekme mukavemeti
saf YYPE’ye yakin degerlerde elde edildi. Ancak karisima eklenen nano kalsitin ¢ekme
mukavemetini oran fark etmeksizin bir miktar disiirdiigii goriildii. Kompozitlerin ¢ekme
elastisite modulti Uzerindeki etkisi ise ©6nemsizdir. Cekme elastisite modulin benzer
degerlerde seyrettigi tespit edildi. En yiiksek egme mukavemet degeri %20 CK dolgulu
kompozitte ~46 MPa olarak o6l¢iildii. Karisima eklenen nano kalsitin olumsuz etki gdstererek
egme mukavemet degerlerini diisiirlirken, darbe mukavemetini ise 6nemli oranda arttirdi.
Nano kalsit ve CK dolgusunun kompozitin mekanik ve termal 6zelliklerini etkiledigi, su
tutma kapasitesini ve mikro yapiy1 farklilagtirdigi, malzemenin parlakligi tizerinde etkili
oldugu tespit edilmistir. Hazirlanan kompozitlerin, mekanik ve termal performanslar ile
fiziksel ve kimyasal Ozellikleri dikkate alindiginda, cesitli endiistriyel uygulamalarda
kullanilabilir oldugu sonucuna ulasilmistir. Bu kompozitler, 0Ozellikle c¢evre dostu
malzemelere olan talebin arttifi otomotiv, insaat ve ambalaj sektorlerinde siirdiiriilebilir

alternatifler sunmaktadir.

Anahtar Kelimeler: Nano CaCO3, Ceviz kabugu, YYPE, Polimer kompozit, Yesil kompozit



PRODUCTION AND INVESTIGATION OF THE MECHANICAL PROPERTIES OF
NANO CaCOs AND WALNUT SHELL FILLED POLYMER COMPOSITES

ABSTRACT

Sustainability is the balanced and long-term maintenance of natural resource use,
environmental management, and social development. Today, the design, production, and
importance of sustainable and environmentally friendly materials are increasingly significant.
In this study, green hybrid composites were produced using high-density polyethylene
(HDPE) as the matrix material, 20% walnut shell as the filler material, and 1%, 3%, and 5%
nano calcite (CaCO3). All materials were first mixed through mechanical blending and then
granulated using an extruder. Subsequently, test samples were produced from the prepared
mixtures using the injection molding method according to relevant standards. The produced
samples underwent tensile testing according to ISO 527-1, three-point bending testing
according to ISO 178, Charpy impact testing according to ISO 180, and hardness
measurements to characterize their mechanical properties. DSC and TGA tests were
conducted to determine the thermal properties of the composites. FT-IR, water absorption
tests, and gloss measurements according to ASTM D523 were performed to identify physical
and chemical properties. The microstructures of the composites were examined using SEM.
The tensile strength of the 20% walnut shell-filled sample was found to be close to that of
pure HDPE. However, the addition of nano calcite slightly decreased the tensile strength
regardless of the amount. The effect of the composites on the tensile modulus of elasticity was
negligible, with similar values observed. The highest bending strength was measured as
approximately 46 MPa in the 20% walnut shell-filled composite. While the addition of nano
calcite negatively affected the bending strength, it significantly increased the impact strength.
It was determined that the nano calcite and walnut shell filler influenced the mechanical and
thermal properties of the composites, altered the water absorption capacity and
microstructure, and affected the material's gloss. Considering the mechanical and thermal
performance and the physical and chemical properties of the prepared composites, it was
concluded that they could be used in various industrial applications. These composites
provide sustainable alternatives, especially in the automotive, construction, and packaging

sectors, where the demand for environmentally friendly materials is increasing.

Keywords: Nano CaCO3, Walnut Shell, HDPE, Polymer composites, green composite



1. GIRIS

Son zamanlarda biyobozunur polimer kullanim alani artmaktadir. Nisasta, seliiloz, kitin gibi
dogada kendiliginden bulunan malzemelerden biyobozunur polimer iiretimi yapilmaktadir.
PHA (Polihidroksialkonatlar), PHB (polihidroksibiiteratlar) gibi mikroorganizmalarin
fermantasyonu ile iiretilen biyobozunur polimerler de gelistirilmeye devam etmektedir. Biyo
esasli malzemelerin senteziyle iretilen PLA (polilaktik asit) gibi polimerlerin sanayide
kullanim1 yayginlagsmaktadir [1]. Bununla birlikte uzun yillardan beri polimer malzemelerin
Ozelliklerini gelistirmek amaciyla dogal liflerle birlikte farkli inorganik ve organik dolgu
malzemeleri takviye malzeme olarak polimer kompozit ya da bilinen diger adiyla
biyokompozit iiretiminde kullanilmaktadir. Sanayide yogun olarak kullanilan inorganik dolgu
malzemeleri; talk, kalsit, cam elyaf, silika gibi malzemeler ile maliyetlerinin diisiik olmasi,
yiiksek fiziksel ve mekanik dirence sahip olmasi, siirdiiriilebilirlik, yenilenebilir kaynaklardan
elde edilmesi gibi pek ¢ok avantajindan dolay1 dogal-organik dolgular da plastiklerle gesitli
oranlarda karigtirilarak plastik-kompozit malzemeler tiretmek i¢in kullanilmaktadir. Tarimsal
atiklar (bugday sapi, piring sapi, kenevir lifi, CK, findik kabugu vb. ¢esitli kuru meyve
kabuklar1) biyokompozit {retiminde dolgu malzemesi olarak yogun bir sekilde

kullanilmaktadir.

Cevre bilincinin arttirilmasi, siirdiiriilebilirlik ve maliyet gibi unsurlarin 6n planda oldugu
giiniimiizde farkli arastirma ve calismalar dogal kaynaklara odaklanmistir. Bu dogrultuda da
tilkemizde yaygin olarak yetistirilen Ceviz meyvesi ile ilgili de aragtirmalar yapilmaktadir.
2019 yili verilerine gore Tiirkiye, diinya ceviz lretiminin %5'in1 karsilayarak Cin, ABD ve
Iran1 takip eden dordiincii sirada yer almustir. Cografi gesitliligi sayesinde ceviz agaci,
tilkemizin hemen her bolgesinde yetistirilmektedir. Ceviz, zengin besin igerigiyle one ¢ikar;
lif, karbonhidrat, vitaminler, protein ve demir gibi temel besin 6gelerinin yani sira omega-3
yag asitleri ve E vitamini gibi antioksidanlar bakimindan da zengindir. Bu sayede bagisiklik
sistemini gliclendirmeye katki saglar. Ayrica manganez, bakir, fosfor, magnezyum, B6
vitamini ve demir gibi mineraller igerir. Son yillarda, cevizin i¢ kismini saran kabugunun da
cesitli endiistriyel uygulamalarda kullanimi giderek artmaktadir [2]. CK dolgulu polimer
kompozitler, son yillarda hem ¢evreye duyarlilik agisindan hem de maliyet olarak ekonomik
bir malzeme olmasi sebebiyle 6nemli bir arastirma alani haline gelmistir. CK, biyobozunur
malzeme olmasi nedeniyle ¢evre dostu bir dolgu maddesi olarak tercih edilmektedir. Ayrica,

CK’nin diisiik yogunlugu ve yiiksek mekanik 6zellikleri, polimer matris ile iyi bir uyum ve



mekanik dayaniklilik saglamaktadir. Literatiirde daha dnce yapilmis ¢alismalarda CK dolgulu

polimerlerin mekanik, termal, dinamik ve yanma davranislariyla ilgili bilgiler yer almaktadir.

1.1. Tezin Amaci

Bu caligmada; iilkemizde yogun olarak yetistirilen ceviz meyvesinin kabuklarinin atil
durumdan ¢ikartip katma degerini yiikseltmek amaciyla YYPE matrisi ile birlestirerek yeni
bir biyokompozit malzeme elde edilmesi amaglanmaktadir. CK ve Nano kalsit dolgularinin
farkli oranlarda kullanilmasiyla elde edilen kompozitlerin 1s11 ve mekanik 06zelliklerinin
incelenerek bu malzemelerin geleneksel plastiklerle kiyaslanmasi yapilacaktir. Ik asamada;
plastik endustrisinde CK gibi dogal dolgularin proses edilebilirligi konusundaki soru
isaretlerinin cevabi aranacaktir. Ozellikle bu ¢alismada CK dolgusunun kompozit iizerinde
biraktig1 mekanik dayanim, 1s1 dayanimi incelenip bu dogrultuda ilerleyen dénemler i¢in CK
dolgulu plastiklerin potansiyel kullanim alanlar1 arastirilacaktir. Bu sekilde siirdiiriilebilir,

cevre dostu kompozitlerin gelistirilmesi hedeflenmektedir.

1.2. Literatiir Arastirmasi

Son yillarda, siirdiiriilebilir ve ¢evre dostu malzemeler arayis1, dogal kaynaklardan elde edilen
dolgu maddelerinin polimer kompozitlerde kullanimi1 konusunda 6nemli bir artisa neden
olmustur. Ozellikle CK gibi tarimsal atiklarin, polimer matrislere takviye olarak kullanilmast,
hem atiklarin degerlendirilmesi hem de kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin iyilestirilmesi
acisindan biiyiik 6nem tasimaktadir. Nano kalsitin gibi inorganik dolgularin ise, kompozitlerin
termal ve mekanik ozelliklerini daha da gelistirdigi bilinmektedir. Bu ¢aligmada, hem dogal
bir dolgu maddesi olan CK hem de inorganik bir dolgu maddesi olan nano kalsitin birlikte
kullanilmasiyla elde edilen YYPE kompozitlerin mekanik 6zellikleri incelenmistir.
Literatiirde, CK ve nano kalsitin ayr1 ayr1 polimer kompozitlerde kullanildig: bir¢ok ¢aligma
bulunmakla birlikte, bu iki dolgu maddesinin birlikte kullanildig1 ve 6zellikle YYPE matrisi

ile kombinasyonunun incelendigi sinirli sayida ¢alisma mevcuttur.

Cavusoglu ve ark. [3] gergeklestirdigi calismada, CK liflerinin polipropilen matrisli
kompozitlerin darbe dayanimi tizerindeki etkileri incelenmistir. Arastirmacilar, CK liflerinin
kompozitlerin darbe enerji sogurma kapasitesini dnemli 6l¢iide artirdigini tespit etmislerdir.
Ancak, ayn1 zamanda CK liflerinin kompozit i¢indeki homojen olmayan dagilim ve rastgele
oryantasyonun, ¢entik baslangici ve yayilimini kolaylastirarak c¢entik hassasiyetini artirdigi
belirtilmistir. Bu durum, liflerin matris ile olan ara yiizey baglarmin kalitesi ve liflerin

kompozit i¢indeki hacimsel oran1 gibi faktorlerle yakindan iligkilidir.
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Adibelli ve ark. [4] tarafindan yapilan ¢alismada, farkli oranlarda CK tozu eklenen epoksi
bazli kompozitlerin mekanik 6zellikleri incelenmistir. Sonug olarak, CK oraninin artmasiyla
kompozitlerin sertligi artarken, cekme dayanimi ve uzama miktarinin azaldigi belirtilmistir.
Bu durum, CK pargaciklarinin matriks ile tam olarak baglanamamasi ve bosluklarin

olugmasina bagli olarak agiklanmistir.

Sahin [5], dogal lif takviyeli polimer kompozitler alaninda yaptigi ¢alismada, CK liflerinin
polipropilen matrisli kompozitlerin asinma direncini onemli Ol¢lide artirdigini gostermistir.

Bu durum, CK liflerinin sertligi ve ylizey piirtizliliigii gibi faktorlerle agiklanabilir.

Paliwal ve arkadaslar1 [6], ¢alismalarinda cam elyaf takviyeli epoksi kompozitlerin mekanik
ozelliklerini incelemislerdir. Arastirmacilar, kompozitlerde cam elyaf oraninin artmasinin
cekme mukavemetini O6nemli Olgliide yiikselttigini  gozlemlemislerdir. Ancak, ayni
kompozitlere kalsit (CaCOs) dolgusu eklenmesi durumunda, sabit cam elyaf oraninda dolgu
miktarinin artmasiyla ¢ekme mukavemetinde diisiis oldugu tespit edilmistir. Bu durum, dolgu
maddesinin matris ile olan etkilesimi, lif-matris ara yiizey baglarinin zayiflamasi ve dolgu

pargaciklarinin ¢atlak baglatma merkezleri olarak hareket etmesi gibi faktorlere baglanabilir.

Cakir ve Karagdz [7] tarafindan gerceklestirilen calismada, polilaktik asit (PLA) ve kalsit
(CK) kanigimlarinin 3 boyutlu (3B) yazic1 filamentleri olarak kullanilma potansiyeli
aragtirtlmistir. Calismada, PLA ve CK’ nin iyi bir uyum gosterdigi ancak CK ilavesinin PLA’
nin kirllganligini artirdigy belirtilmistir. Arastirmacilar, bu sorunun termoplastik elastomerler
gibi esneklestirici katki maddeleri kullanilarak c¢dziilebilecegini 6ne siirmiiglerdir. Benzer
sekilde, literatirde CK’ nin findik kabugu, badem kabugu gibi diger dogal liflerle
birlestirilerek biyolojik olarak parcalanabilir ve siirdiirtilebilir 3B yazici filamentlerinin
tiretildigi bildirilmektedir. Bu caligmalar, dogal kaynaklardan elde edilen malzemelerin 3B

baski teknolojilerinde kullanilma potansiyelini vurgulamaktadir.

Hossein ve arkadaglar1 [8], dogal lif takviyeli polimer kompozitler alaninda 6nemli bir
calisma gergeklestirerek, CK liflerinin polietilen matrisli kompozitlerin mekanik 6zelliklerini
iyilestirme potansiyelini ortaya koymuslardir. Arastirmacilar, CK liflerinin kompozite
eklenmesinin, malzemenin hem statik hem de dinamik yiikler altindaki davranisin1 olumlu
yonde etkiledigini tespit etmislerdir. Bu bulgu, CK gibi dogal kaynaklardan elde edilen

liflerin, sentetik takviye malzemelerine alternatif olarak kullanilabilecegini gostermektedir.

Kuram tarafindan gergeklestirilen ¢alismada [9], ABS matrisine eklenen farkli oranlardaki FK

ve CK’ nin kompozitlerin 06zelliklerine etkisi incelenmistir. Sonuglar, FK/ABS



kompozitlerinin, CK/ABS kompozitlerine gore daha diisiik performans gdsterdigini ve hibrit
kompozitlerde en iyi sonuglarin %5 FK ve %15 CK igeren sistemde elde edildigini ortaya
koymustur. FK ilavesinin, kompozitlerin islenebilirligini olumsuz etkiledigi belirlenmistir. Bu
bulgular, dogal dolgularin polimer kompozitlerinde kullanim potansiyelini ve ayn1 zamanda

bazi sinirlamalarimi gostermektedir.

Buyukkaya ve arkadaslar1 [10], findik kabugunun polyester matris icerisindeki dagiliminin
kompozitlerin mekanik ve termal ozelliklerini nasil etkiledigini arastirmiglardir. Calisma
sonuglar1, findik kabugu oranindaki artisin kompozitlerin yogunlugunu artirdigini, ancak
mekanik 6zellikleri zayiflattigini ve termal iletkenligi iyilestirdigini gostermistir. Bu bulgular,
dogal liflerin polimer kompozitlerinde dolgu malzemesi olarak kullanilmasinin potansiyelini

ve ayn1 zamanda bazi sinirlamalarini ortaya koymaktadir.

Srivastava ve arkadaslar1 [11], epoksi regineye farkli oranlarda (yiizde 10-40) CK takviyesi
yaparak yeni bir kompozit malzeme elde etmislerdir. Elde edilen sonuglara gore, kompozitin
su emme kapasitesi, CK oranindaki artigla birlikte artis gostermistir. Mekanik &zellikler
incelendiginde, yiizde 30 CK igeren kompozitin en yiiksek ¢ekme dayanimina sahip oldugu
tespit edilmistir.

Ayrilmis ve arkadaslart [12], polipropilen (PP) bazli bir kompozit malzeme iiretmek i¢in CK
tozunu dolgu maddesi olarak kullanmislardir. CK taneciklerinin PP matrisine daha iyi
baglanmasin1 saglamak amaciyla maleik anhidrit asili polipropilen (MAPP) baglayici
kullanilmistir. Enjeksiyon kaliplama yontemi ile hazirlanan kompozitlerde CK orani ytizde 40
ile 60 arasinda degistirilerek, dolgu maddesi miktarinin kompozitlerin mekanik 6zelliklerine
etkisi incelenmistir. Elde edilen sonuglara gore, CK oranindaki artisin kompozitlerin egilme

ve gerilme modiillerini belirgin sekilde artirdig1 gézlemlenmistir.

Obidiegwu ve arkadasglar1 [13], polipropilen (PP) matrisine farkli oranlarda (yiizde 0-20) CK
tozu takviyesi yaparak yeni kompozit malzemeler elde etmislerdir. Elde edilen sonuglara gore,
CK oranindaki artisin kompozitlerin gerilme ve uzama 6zelliklerini olumsuz etkiledigi, ancak
sertlik ve su emme kapasitesini artirdigr tespit edilmistir. Bu bulgular, CK dolgusunun

kompozitlerin mekanik 6zelliklerine daha ¢ok olumsuz etki ettigini gostermektedir.

Sarsar1 ve arkadaslar1 [14], termoplastik nisasta (TPS) matrisine CK tozu ve nanokil
partikiilleri ekleyerek yeni kompozit malzemeler gelistirmislerdir. Calismada, yiizde 40 ve 50
oraninda CK igeren kompozitlerin mekanik ozellikleri, saf TPS’ye gore 6nemli Olgiide

tyilestirilmistir. Ayrica, nanokil eklenmesiyle gerilme, egilme ve darbe dayanimi daha da



artirilmustir. Ozellikle, yiizde 5 oraninda nanokil ilavesi, kompozitlerin egilme ve gerilme
ozelliklerini olumlu yonde etkilemistir. Nanokil igerigindeki artig, kompozitlerin su emme ve

sisme Ozelliklerini azaltmistir.

Agunsoye ve arkadaslar1 [15], hindistan cevizi kabugu partikiillerini takviye malzemesi olarak
kullanarak LDPE bazli kompozit malzemeler hazirlamiglardir. Farkli oranlarda (yiizde 5-25)
hindistan cevizi kabugu igeren kompozitlerin mekanik 6zellikleri incelendiginde, hindistan
cevizi kabugu miktarindaki artisin kompozitlerin sertligini artirdig1 ancak gerilme, uzama ve
darbe dayanimini azalttig1 gozlemlenmistir. Ayrica, kompozitlerin gézenekliligi de hindistan

cevizi kabugu miktarinin artmasiyla birlikte azalmstir.

Tasdemir [16], polipropilen matrisine zeytin ¢ekirdegi ve badem kabugu tozlarini ekleyerek
yeni kompozit malzemeler gelistirmistir. Calismada, bu dogal dolgularin oranindaki artisin
kompozitlerin su emme kapasitesini ve 1stya dayanikliligini artirdigi belirtilmistir. Ayrica,
zeytin ¢ekirdegi ve badem kabugu tozlarinin miktarindaki artisin kompozitlerin yiizey
ozelliklerini de etkileyerek siirtinme ve asmmma davraniglarini olumsuz yonde etkiledigi

sonucuna varilmistir.

Karakus ve arkadaglar1 [17], PLA malzemeye kizilgam odun unu ve titanyum-dioksit nano toz
ekleyerek polimer kompozit iiretimi gergeklestirilmistir. Kizilgam odun unu oraninin
arttirtlmasiyla kompozitlerin ¢ekme dayanimi ve uzama miktarinin azaldigim tespit

etmislerdir.

Vasu ve arkadaglar1 [18], hindistan cevizi kabugu tozunu dolgu maddesi olarak kullanarak
HDPE bazli kompozit malzemeler gelistirmislerdir. Farkli oranlarda (agirlik¢a %0-40)
hindistan cevizi kabugu igeren kompozitlerin mekanik 6zellikleri incelendiginde, maksimum
gerilme kuvvetinin %10 hindistan cevizi kabugu igceren kompozitte oldugu ve dolgu maddesi

miktarinin artmasiyla gerilme kuvvetinin 6nemli 6l¢giide azaldig1 gézlemlenmistir.

Talikoti ve arkadaslar1 [19], bisfenol-A epoksi reginesine farkli oranlarda CK tozu ekleyerek
kompozit malzemeler hazirlamislardir. Yapilan mekanik testler, CK tozunun kompozitlerin
gerilme, egilme ve basin¢g dayanimimi artirdigini gostermistir. Elde edilen verilere gore, CK
takviyesiyle kompozitlerin yiik tasima kapasitesi dnemli olgiide yiikselmistir. Bu ¢aligma,
dogal dolgularin polimer kompozitlerin mekanik 6zelliklerini iyilestirmede etkili bir yontem

olabilecegini gostermektedir.

Akbas ve arkadaslar1 [20], polipropilen (PP) ve yiiksek yogunluklu polietilen (HDPE)

matrislerine ceviz kabugu (CK) tozu takviyesi yaparak ve maleik anhidrit modifiye edilmis



polipropilen (MAPP) baglayict kullanarak kompozit malzemeler gelistirmislerdir.
Gergeklestirilen mekanik testler sonucunda, sirasiyla %47, %3 ve %50 oranlarinda CK,
MAPP ve PP iceren kompozitlerin en iyi gerilme, egilme ve darbe mukavemeti degerlerine
sahip oldugu belirlenmistir. MAPP kullanimi, gerilme ve egilme mukavemetini artirmis ancak
darbe mukavemeti lizerinde Onemli bir etkisi olmamistir. Termal analiz sonuglari ise

MAPP’1n polimerlerin termal kararliligini artirdigin1 gostermistir.

1.3. Hipotez

Plastik endustrisinde inorganik dolgu malzemelerinin kullanilmasindaki ana amag, polimer
malzemenin mekanik Ozelliklerini iyilestirmek ve maliyet disiirmektir. Organik dolgu
kullanim1 ise daha kompleks siiregler icerisinde barmdirir. inorganik dolgu kullaniminda
oldugu gibi, mekanik o6zellikleri iyilestirmek ve maliyet diisiirmek ana amagtir. Ancak bu
durum gozetilirken malzemenin proses edilebilirligi, geri doniistiiriilebilirligi organik
dolgularin ana kisitidir. Bu ¢alismada, CK ve nano kalsit dolgu malzemelerinin, polimer
matris igerisindeki dagilimi, sinerjistik etkilerin varligini ve farkli boyutlardaki dolgularin
matris i¢indeki etkilesimlerinin mekanik ozellikleri nasil etkileyecegini arastirmayi

amaclamaktadir.



2. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada YYPE, CK ve nano kalsit malzemeleri kullanilmistir. Karigimlar Tablo 2.1°de

verilen karisim oranlarina gore hazirlanmistir.

Tablo 2.1. Calismada kullanilan parametreler

Numune Kodu YYPE (%) CK(%) Nano Kalsit(%0)
PECKNCO01 100 0 0
PECKNCO02 80 20 0
PECKNCO3 79 20 1
PECKNCO04 77 20 3
PECKNCO05 75 20 5

2.1. Kullamilan Malzemeler

2.1.1. Yuksek Yogunluklu Polietilen

Deneysel c¢alismalarda YYPE/CK+CaCO3 karisiminin hazirlanmasinda matris malzemesi

olarak, InnoPlus/HD8100M ticari ismi ile bilinen YYPE kullanilmistir. YYPE’ ye ait

mekanik, fiziksel ve 1sil Ozellikler Tablo 2.2'de verilmistir. Ayrica YYPE’nin kimyasal

gosterimi Sekil 2.1°de verilmistir.

Tablo 2.2. YYPE’nin TDS Bilgileri

Ozellik Test Yontemi Birim Tipik Deger
MFI (230°C /2,16 kg) ASTM D1238 g/10 dk 0,35
Yogunluk ASTM D972 g/cm?3 0,952
Erime Noktas1 ASTM D3418 °C 128
Akmada Cekme Dayanimi ASTM D638 MPA 250
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Sekil 2.1. YYPE’nin kimyasal gosterimi



2.1.2. Ceviz Kabugu

Caligmada kullanilan Marag 18 cinsi ceviz kabuklari, 1,0-1,2 g/cm?® 6zgiil agirliga sahiptir.
Maras 18 cinsi ceviz ve cevizden elde edilen yan iirlinlerin (kabuk ve i¢ zar, ceviz i¢i)
gosterimi Sekil 2.2°de verilmistir. Morfolojik olarak, dista sert bir odunsu tabaka ve icte daha
yumusak bir bariyer olmak {izere iki ana boliimden olugmaktadir. Bu ¢alismada, neme ve suya
kars1 duyarli olan ve Mohs sertlik skalasinda 2,5-3,5 sertlik degerine sahip distaki odunsu
kisim kullanilmistir. CK’nin ana bilesenleri, %50,3 oraninda lignin, %23,9 oraninda seliiloz,
%22.,4 oraninda hemiseliiloz ve %3,4 oraninda diger bilesenlerdir. Lignin, kabuga sertlik ve
dayaniklilik kazandiran baglica bilesen olup, seliiloz ise yapisal bir rol iistlenmektedir.
Karigimlarda homojenligi saglamak amaciyla, i¢ bariyer kismi ayristirilarak sadece distaki

odunsu kisim 6giitiilerek deneylerde kullanilmistir.
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Sekil 2.2. Ceviz Kabugunun bir goriiniisii

2.1.3. Nano kalsit

Plastik matrislere eklenen inorganik dolgu maddeleri arasinda kalsit, hacimce en biiyiik paya
sahiptir. Kalsit, plastiklerin islenebilirligini etkilemeden, mekanik 6zelliklerini iyilestirmek
icin kullanilan en yaygin mineral dolgulardan biridir. Sekil 2.3’te kalsitin goriintiisii
verilmistir. Calismada kullanilan nano kalsiyum karbonat (nano CaCOs) partikiilleri,
Tiirkiye'nin 6nemli mineral kaynaklarindan biri olan Afyonkarahisar-Emirdag bolgesindeki
kirectasindan, Adagal Endiistriyel Minareller Sanayi Ticaret A.S. tarafindan kimyasal
coktirme yontemi ile sentezlenen adaCAL® N1-C ticari iiriiniidiir. Bu iriin, yiiksek saflikta
kalsiyum karbonat igerigi, diisiik seviyede yabanci madde igerimi, kontrol edilebilir
morfolojik Ozellikler ve nano partikiil boyut dagilimi gibi avantajlara sahiptir. Bu sayede,
kompozit malzemelerin mekanik, fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini iyilestirmede potansiyel

bir dolgu maddesi olarak degerlendirilmektedir.



Sekil 2.3. Kalsit’in goruntusu

2.2. Karisimlarin Ekstriizyonla Graniil Haline Getirilmesi

CK, homojen bir karisim elde etmek amaciyla bir degirmen yardimiyla istenen boyutlara
getirilmek iizere ogiitlildii. Elde edilen toz materyal, daha sonra bir elek sistemi kullanilarak
125-250 um arasinda standartlastirilmis partikiil boyutuna ayristirildi. Bu sayede, polimer
matris igerisindeki homojen dagilimi ve nihai iiriiniin mekanik 6zelliklerinin olumsuz
etkilenmemesi hedeflendi. Standartlastirilmis ceviz kabugu tozlari, belirlenen oranlarda
yiiksek yogunluklu polietilen (YYPE) ve nano kalsiyum karbonat ile karigtirildi. Karisim
homojenitesini artirmak ve nem igerigini diistirmek amaciyla, elde edilen karigim 75 °C 'de 90
dk boyunca kurutma igslemine tabi tutuldu. Son olarak, kurutulmus karisim, L/D orani 24 olan

bir ekstriiderde graniil hale getirilerek sonraki islemler i¢in hazir hale getirildi.

Sekil 2.4. Calismada kullanilan a) ekstriider b) enjeksiyon makinesi c) ¢ekme numune kalib1



2.3. Enjeksiyon Kaliplama ile Test Numunelerinin Uretilmesi

Graniil formuna getirilmis malzemeler en az 24 saat oda sicakliginda bekletildikten sonra,
Sekil 2.4’te gorseli bulunan Yalova Universitesi, Polimer Arastirma Laboratuvarinda bulunan
Engel firmasiin 800 kN’ luk plastik enjeksiyon makinesinde 300 kN kapama basinci, 15 °C
besleme bolgesi sicakligi ve 210 °C kaliplama sicakligi olacak sekilde bir sicaklik profiliyle
enjeksiyonla kaliplanarak test numuneleri iiretildi. Test numuneleri ISO 294’e uygun olarak

¢cekme ve darbe testi yapilmak iizere tiretilmistir.
2.4, Testler

2.4.1. Cekme testi

Enjeksiyon kaliplama yontemiyle iiretilen test numuneleri, standartlara uygun olarak (TS EN
ISO 527-1) test cihazinda mekanik davranislarinin belirlenmesi amaciyla Sekil 2.5°te
gosterilen ¢ekme test cihazinda gekme testine tabi tutulmustur. Sabit 50 mm/dk ¢ekme yikd
altinda numuneler, elastik deformasyon, plastik akma ve nihai kirilma gibi farkli deformasyon

evrelerinden gegmistir.

Elde edilen gerilim-birim uzama egrisinin detayli analizi ile numunenin elastik modiilii
(Young modiilii), cekme mukavemeti, uzama miktar1 gibi 6nemli mekanik 06zellikleri
belirlenmistir. Bu parametreler, malzemenin yiik altinda gosterdigi elastik direng, maksimum
tasiyabilecegi gerilme degeri ve plastik deformasyon yetenegi hakkinda 6nemli bilgiler
sunmaktadir. Deneysel prosediir su sekilde uygulandi: Enjeksiyon kaliplama ile iiretilen
numuneler, standartlara uygun boyut ve sekle sahip olacak sekilde hazirlanarak numunelerin
test cihazinin alt ve iist genesine uygun sekilde baglandi. Cihazin ¢ekme hiz1 50 mm/dk olarak
ayarlanarak teste baslandi. Test sirasinda cihaz tarafindan gerilim ve birim uzama degerleri
kaydedilip gerilim-birim uzama egrileri elde edildi. Elde edilen egri, cihazin yazilimi

sayesinde analiz edilerek numunenin mekanik 6zellikleri belirlenmistir.
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Sekil 2.5. Cekme Test Cihazi

2.4.2. Uc nokta egme testi

Enjeksiyon kaliplama ile iiretilen polimerik malzemelerin mekanik davraniglarinin
karakterizasyonu, iirlin gelistirme ve kalite kontrol siireclerinde biiyiikk O6nem tasir. Bu
baglamda, ii¢ nokta egme testi, malzemelerin biikiilme direnci, esneklik modiilii ve kirilma
gerilimi gibi 6nemli mekanik o6zelliklerinin belirlenmesinde yaygin olarak kullanilan bir
yontemdi. Bu test de Sekil 2.5’te gosterilen ¢ekme test cihazinda yapilmistir. Calismada
enjeksiyon kaliplama yontemi ile iiretilen numuneler TS EN ISO178 standardinda belirtilen
boyun ve sekil Ozelliklerine uygun sekilde hazirlanmistir. Bu numuneler test cihazinin
fikstiirlerine uygun sekilde yerlestirildikten sonra 2 mm/dk sabit hizla numunenin orta
noktasina yiikleme yapilmistir. Test sirasinda numuneye uygulanan yiik ile numunenin orta
noktasindaki sehim(egilme) siirekli olarak ol¢iilerek gerilim-sehim egrisi elde edilmistir. Bu

gerilim sehim egrisinden; egilme moduli, egilme mukavemeti degerleri elde edilmistir.

2.4.3. Charpy Darbe testi

Enjeksiyon kaliplama yoluyla iiretilen polimerik malzemelerin, beklenmedik darbe yiikleri

altindaki  davranislarinin  anlagilmasi, malzemelerin miihendislik uygulamalarindaki
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giivenilirligi agisindan biiyiik 6nem tagir. Bu baglamda, darbe testleri, malzemelerin kirilma
enerjisi ve darbe toklugu gibi parametrelerin belirlenmesinde siklikla kullanilan standart
deney yontemleridir. Calismada, TS EN 1SO 179-1 (Charpy) darbe testi ¢entikli ve ¢entiksiz
olarak gergeklestirilmis ve standartta belirtilen boyut ve geometriye sahip numuneler,
enjeksiyon kaliplama yoOntemi ile iretilmistir. Numunelerin ¢entik hassasiyetini
degerlendirmek amaciyla, standart centik geometrileri olusturulmustur. Darbe dayanimi
testleri, Sekil 2.6’da gosterilen Cheast 9050 marka bir darbe testi cihazi kullanilarak
gerceklestirilmistir. Cihaz, belirli bir ylikseklikten serbest birakilan bir sarka¢ mekanizmasi ile
numuneye yiiksek hizli bir darbe uygular. Numunenin kirilmasi sirasinda sarkac tarafindan
kaybedilen enerji, numunenin kirilma enerjisi olarak olgiiliir. Elde edilen kirilma enerjisi
degerleri, malzemenin darbe toklugunu belirlemek i¢in kullanilmustir. Yiiksek kirilma enerjisi,
malzemenin daha fazla enerji emme kapasitesine sahip oldugunu ve dolayisiyla daha tok bir
yapiya sahip oldugunu gosterir. Centikli ve gentiksiz Charpy darbe testleri, malzemelerin ani
yiklenme kosullarindaki davranislarint degerlendirmek igin yaygin olarak kullanilan
yontemlerdir. Bu testler sayesinde, malzemenin c¢entik hassasiyeti, diisiik sicakliklardaki
davranis1 ve genel darbe dayanimi hakkinda onemli bilgiler elde edilmistir. Elde edilen
sonuglar, malzemenin farkli uygulamalardaki potansiyelini degerlendirmek ve tasarim

asamasinda malzeme se¢imi yapmak i¢in 6nemli bir veri kaynagi olusturmaktadir.

Sekil 2.6. Cheast 9050 Marka Darbe Test Cihazi

12



2.4.4. Shore D sertlik 6lcimu

Plastik malzemelerin mekanik ozellikleri, bu malzemelerin ¢esitli  endiistriyel
uygulamalardaki performansin1 dogrudan etkileyen 6nemli parametrelerdir. Bu o6zellikler
arasinda sertlik, malzemenin plastik deformasyona kars1 gosterdigi direncin bir 6l¢iisii olarak
bliylik 6nem tasir. Durometre, plastik malzemelerin sertligini 6lgmek icin yaygin olarak
kullanilan bir cihazdir ve elde edilen sonuglar Shore birimi ile ifade edilir. Sekil 2.7°de
calisgmada kullanilan durometre gosterilmektedir. Durometrede ignenin batma derinligi,
malzemenin sertligi ile ters orantilidir. Yani, igne ne kadar az batarsa malzeme o kadar serttir.
Shore A ve Shore D olmak iizere iki ana sertlik 6l¢egi bulunmaktadir. Shore A yumusak
elastomer malzemeler (kauguk, termoplastik elastromerler vb.) i¢in kullanilir. Shore D daha
sert polimerik malzemeler (6rnegin sert plastikler) i¢in kullanilir. Durometre olgeginde,
ignenin tamamen battig1 durumda sertlik degeri 0 Shore, ignenin hi¢ batmadig1 durumda ise

100 Shore olarak kabul edilir.

Sekil 2.7. Sertlik Ol¢iim Cihaz

ISO 868 standardi, durometre ile sertlik ol¢limii i¢in genel bir ¢erceve sunar. Bu standarda
gore, enjeksiyon kaliplama ile iiretilen numunelerin sertlik 6l¢iimleri, belirtilen sartlar altinda
yapilmalidir. Olgiim sirasinda, numune yiizeyinin diizgiin ve temiz olmasi, ignenin dik agtyla
numuneye temas etmesi gibi faktorler 6l¢iim sonuglarini etkileyebilir. Durometre ile elde

edilen sertlik degerleri, malzemenin se¢imi, tasarim ve iiretim siire¢lerinde 6nemli bir rol
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oynar. Sertlik degeri, malzemenin aginma direnci, ¢izilme direnci ve ylizey sertligi gibi
ozellikleri hakkinda bilgi verir. Ayrica, farkli iiretim kosullarinin veya katki maddelerinin

malzemenin sertligi izerindeki etkilerini degerlendirmek i¢in de kullanilabilir.

2.4.5. Diferansiyel taramah kalorimetre (DSC) deneyi

Polimerik malzemelerin termal davraniglarinin incelenmesi, bu malzemelerin islenebilirligi,
kullanim 6mrii ve performansi hakkinda 6nemli bilgiler saglar. Diferansiyel tarama kalorimetrisi
(DSC), bir malzemenin 1sitilmasi veya sogutulmasi sirasinda meydana gelen 1s1 akisindaki
degisiklikleri 6lgen bir termal analiz teknigidir. Bu teknik, polimerlerin camsi gecis sicakligi (Tg),

kristallenme sicakligi (Tc) ve erime sicakligi (Tm) gibi O6nemli termal Ozelliklerinin

belirlenmesinde yaygin olarak kullanilir.

|2 /

Sekil 2.8. DSC Test Olgiim Cihaz

Sekil 2.8’de testlerde kullanilan DSC 6lglim cihazi gosterilmistir. DSC analizinde, numune ve
bir referans malzeme (genellikle saf aliminyum veya saf altin) esit hizda 1sitilir veya

sogutulur. Numunede meydana gelen herhangi bir fiziksel veya kimyasal degisim sirasinda,
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numune ve referans arasindaki 1s1 akist farki Olgiiliir. Bu fark, numunenin 1s1 kapasitesindeki
degisikliklere karsilik gelir. Elde edilen veriler, sicakliga kars1 1s1 akist grafigi olarak ¢izilerek
termal analiz egrisi elde edilir. DSC testinde kristallenme Sicakligi (Tc), erimis bir polimerin
sogutulmasi sirasinda kristallerin olustugu sicaklik ve erime Sicakligi (Tm), kristalin bir polimerin

1sitilmasi sirasinda kristallerin eridigi sicaklik degerleri tespit edilmistir.

2.4.6. Termogravimetrik analiz (TGA)

Termogravimetrik analiz (TGA), bir malzemenin Kkiitlesindeki degisimlerin, kontrollii bir
atmosferde ve belirli bir 1sitma hizinda sicakligin bir fonksiyonu olarak 6l¢iildiigii bir termal
analiz yontemidir. Bu teknik, malzemelerin termal kararliliklarini, bilesimlerini ve termal
bozunma mekanizmalarini anlamak i¢in yaygin olarak kullamilir. TGA, o6zellikle polimerik
malzemeler, inorganik bilesikler ve kompozit malzemelerin karakterizasyonunda 6nemli bir
aractir. Sekil 2.9°da testlerin yapildigi TGA cihaz1 gosterilmistir. TGA testi yapilirken numune
hassas bir terazi iizerine yerlestirilip ve kontrollii bir firin iginde 1sitildi. Numunenin Kdtlesi,
sicaklik artarken stirekli olarak 6lcilerek, numunedeki kiitle kaybi, buharlasma, termal ayrigma,
oksidasyon veya diger kimyasal reaksiyonlar gibi numune icerisindeki ¢oztlmeler elde edilen

kutle-sicaklik egrisi izerinden yorumlandi.
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Sekil 2.9. TGA Test Olgiim Cihaz1

2.4.7 Mikro yap1 Goriintiileme

Taramal1 elektron mikroskobu (SEM), nanometre 6lgeginde yiiksek ¢oziiniirliiklii goriintiiler
elde etmek i¢in kullanilan giiclii bir mikroskopi teknigidir. SEM, odaklanmis bir elektron
demetini numune yiizeyinde tarayarak ve elektronlarin numune ile etkilesimi sonucu olusan
sinyalleri analiz ederek caligir. Bu teknik, malzeme bilimi, biyoloji, jeoloji ve diger bir¢ok

alanda yaygin olarak kullanilmaktadir.

Sekil 2.10’da mikro yapmin goriintiilendigi SEM cihaz1 goriilmektedir. SEM' de, elektron
demetinin numune ile etkilesimi sonucu ¢esitli sinyaller {iretilir. Bu sinyaller arasinda ikincil
elektronlar, geri sacgilan elektronlar, karakteristik X-1ginlar1 ve Auger elektronlar1 sayilabilir.
En sik kullanilan sinyal tiirii, numune yiizeyinden c¢ikan ikincil elektronlardir. Ikincil
elektronlarin sayisi, elektron demetinin numune ylizeyine gelen ag¢isi ve numunenin
topografyasi ile dogrudan iliskilidir. Bu nedenle, ikincil elektron sinyali, numunenin yiizey

topografyasi hakkinda detayl bilgi verir.
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Sekil 2.10. INSPECT S50 SEM Goériintiileme Cihazi

2.4.8. Fourer Transform Infrared Spektrometre (FT-IR)

Fourier doniistimlii kizil6tesi spektroskopisi (FT-IR), molekiiler titresimlerin karakterizasyonu
icin kullanilan gii¢lii bir spektroskopik tekniktir. Bu teknik, maddelerin kimyasal yapilarini,
bilesimlerini ve safliklarini belirlemek amaciyla genis bir uygulama alanina sahiptir. FT-IR,
hizli analiz siiresi, ylksek ¢oziiniirliik ve genis spektral kapsam gibi avantajlartyla modern

kimya laboratuvarlarinda vazgecilmez bir ara¢ haline gelmistir.

Sekil 2.11°de FT-IR cihazinin goriintiisii verilmistir. FT-IR spektroskopisi, bir maddenin
kiz1lGtesi 15181 sogurma 6zelligine dayanir. Kizilotesi 1sinlar, molekiillerin kimyasal baglarinin
titresim frekanslariyla etkilesime girerek sogurulur. Bu sogurma olayi, molekiiliin molekiiler
yapistyla dogrudan iligkilidir. FT-IR spektrometresi, bu sogurma spektrumunu elde etmek i¢in

Fourier doniisiimii ad1 verilen matematiksel bir islem kullanir.

Sekil 2.11. FTIR Analiz Cihaz1
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2.4.9. Yogunluk Ol¢iimii

Bir malzemenin birim hacimdeki madde miktaridir. Numunelerin yogunlugu Sekil 2.12°de
goriilen Metler Toledo yogunluk o6l¢lim cihazinda ISO 1183 standardina uygun sekilde
yapildi.

Sekil 2.12. Metler Toledo Marka Yogunluk Olgiim Cihaz

2.4.10. Glossmetre Parlaklik Ol¢iimii

Parlaklik, bir yiizeyin 15181 spekiiler olarak yansitma yetenegini ifade eden optik bir
parametredir. Bu parametre, malzemenin ig¢sel ozellikleri (kirilma indisi), 15181n geometrik
ozellikleri (gelis acis1) ve yiizeyin fiziksel ozellikleri (topografya) gibi faktdrlerin kompleks
bir etkilesimi sonucu olusur. Yiizey parlakligi, malzemenin estetik gdriinlimiinii belirleyen
onemli bir faktordir. Isik ylizeye carptigi zaman, bazi olayalar meydana gelir, bunlarin
bazilar1 agsagida siralanmis ve Sekil 2.14’te sematik ¢izimde gosterilmistir.

e Isik icinde emilir. (Renk olugmasinin ana nedeni)
e Isik iginde ilerler/iletilir. (Ki bu da, yiizeyin seffaf ve opak olmasini belirler.)

e Isik etrafa veya kendi icinde dagilir/sagilir. (Niifuz ederek yansimasi, bulaniklik ve
netlik kaybina neden olur)

o Isik “Ayna gibi” tek bir dogrultuda ylizeyden yansir. (Parlaklik-gloss)

Ortalama bir insan parlak bir nesne ile mat bir nesnenin farkini anlayabilir, ancak eger
parlaklik veya matlik karsilastirmas: yapilmasi gerekiyorsa, hepimizin yorumu farklh

olmaktadir. Ortalama bir insan 60 derecelik agiyla ylizeye bakar ve 3-5 GU farki
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kavrayabilmektedir. Halbuki, endiistriyel hayatta hepimizin gayet iyi bildigi gibi az, ¢ok, orta
gibi mutlak ifadelerden c¢ok, sayisal degerlere ihtiyacimiz vardir. Sayisal verileri ise,
GLOSSMETRE ismini verdigimiz elektronik parlaklik 6lger cihazlari bize saglamaktadir.
Gloss Ol¢timii, Sekil 2.13te orta parlakliklar1 6lgebilen Micro Gloss 60° 6l¢iim cihazinda ISO
2813 standardinda yapilmistir.

Normal .
Gelen isik Direk yansinma

Emilim ve iletim

Sekil 2.13. Isigin yiizey tizerindeki davranisi [21]

Sekil 2.14 Gloss metre 6lgiim cihazi
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3. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

3.1. Cekme Test Sonuclari

Yiiksek yogunluklu polietilen (YYPE) matrisine farkli oranlarda CK ve Kalsit ilavesi
yapilarak elde edilen kompozit malzemelerin ¢ekme o6zellikleri incelenmistir. Elde edilen
sonugclar, Tablo 3.1 ve Sekil 3.1'de verilmistir. Saf YYPE'in ¢ekme mukavemeti 26,02 MPa
olarak belirlenmis olup, bu deger kompozitlerde elde edilen en yiiksek ¢ekme mukavemeti
degeri olmustur. YYPE'ye %20 oraninda CK ilavesi yapildiginda (PECKNKO02), ¢cekme
mukavemeti ve ¢ekme elastisite modiilii degerlerinde saf YYPE'ye yakin sonuclar elde
edilmistir. Bu durum, CK’nin kompozitin genel mekanik o6zelliklerini 6nemli Olcude
etkilemedigini gostermektedir. Ancak, CK ilavesi kompozitin kopma uzamasini azaltmistir.
Bu durum, CK liflerinin matris igindeki dagilimimin homojen olmamasindan ve liflerin bir

catlak baslangici noktasini olusturmasindan kaynaklandigi diistiniilmektedir.

Karisima %1 nano Kalsit ilave edildiginde ¢ekme mukavemet degeri saf YYPE’ ye oranla
%15, %20 CK katkili kompozite oranla %14 azalmistir. Karisima %3 nano Kkalsit ilave
edildiginde ¢ekme mukavemet degeri saf YYPE’ ye oranla %12, %20 CK katkili kompozite
oranla %11 azalmistir. Karisima %35 nano Kkalsit ilave edildiginde ¢ekme mukavemet degeri
saf YYPE’ ye oranla yaklasik %12, %20 CK katkili kompozite oranla %10 azalmistir.
Karisima eklenen nano Kalsitin ¢ekme mukavemet degerini disiirdiigii, ancak karisim
icerisindeki nano kalsit orani arttikca ¢ekme mukavemet degerinin yiikseldigi tespit
edilmistir. Bu sonugclar, kalsit ilavesinin genel olarak ¢ekme mukavemetini diisiirdiigiinii
gostermektedir. Ancak, karisim igerisindeki kalsit oran1 arttik¢a gekme mukavemeti degerinin
hafif bir yiikselis egilimi gosterdigi de tespit edilmistir. Bu durum, kalsit partikiillerinin matris
icindeki dagiliminin ve partikiil-matris ara yiz ozelliklerinin cekme mukavemeti Gzerindeki
karmagik etkisine baglanabilir. Diisiik oranlarda kalsit ilavesinin, matris icinde bosluklar
olusturarak mukavemeti azalttig1, ancak daha yiiksek oranlarda kalsit ilavesinin, matris i¢inde

bir dolgu gorevi gorerek mukavemeti artirdig: diistiniilmektedir.
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Tablo 3.1. Cekme test sonuglari

Cekme Ozellikleri

Numune Kodu

Elastikiyet Modulu

Kopma Mukavemeti

Kopma Uzamasi

(MPa) (MPa) (%)
PECKNCOL 601,78+12,31 26,02+0,16 600,62+167,74
PECKNC02 595,35+12,30 25,59+1,11 15,18+0,31
PECKNCO3 527,26+13,95 22,06+0,34 28,66+2,69
PECKNCO4 596,19+11,37 22,69+0,14 24,50+3,82
PECKNCO05 578,339,70 22,90:0,21 27,372,70
30
i —— PECKNCOI
] — PECKNCO02
25 ] PECKNCO03
1 — PECKNC04
PECKNCO05

Cekme Mukavemeti, [MPa]

20

15 ]

104 |

"\f\

Uzama, [%]

| A
200300400500

Sekil 3.1. Cekme test sonuglarinin grafiksel olarak karsilastirilmasi
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3.2. U¢ Nokta Egme Test Sonuglar

Y YPE matrisine farkli oranlarda CK ve nano kalsit ilavesi yapilmasiyla elde edilen kompozit
malzemelerin egilme davraniglar1 incelenmistir. Elde edilen sonuglar, Tablo 3.2 ve Sekil 2'de
belirtilmistir. Saf YYPE' nin egilme mukavemeti 36.09 MPa olarak belirlenmistir. YYPE' ye
%20 oraninda CK ilavesi yapildiginda (PECKNCO02), egilme mukavemeti %27 oraninda
artarak en yiiksek degere ulagmistir. Bu durum, CK’nin dogal elyaf yapisi sayesinde YYPE
matrisi i¢inde bir takviye gorevi gorerek, malzemenin i¢ yapisini giiclendirdigi ve bdylece
egilme yiiklerine kars1 daha direncli hale geldigi ile agiklanabilir. %1 oraninda kalsit ilavesi
iceriginde bulunduran PECKCO03 numunesinin egilme mukavemeti degeri 34,61 MPA olarak
Ol¢iilmiistiir. PECKCO03 numunesinin egilme mukavemeti degeri PECKCO02 numunesine gore
%24 oraninda azalmistir, PECKCO1 numunesine gore de %4 oraninda daha azdir. %3 nano
kalsit igeriginde bulunduran PECKC04 numunesinin egilme mukavemeti 37,26 MPA olarak
Olciilmiistiir. Bu numune saf YYPE (PECKCO01) ve %1 Kalsit iceren PECKCO03 numunesine
gore daha faza egilme mukavemetine sahiptir. Bu durum, kalsit partikiillerinin boyutlari,
dagilimlar1 ve YYPE matrisi ile etkilesimleri gibi faktorlerden etkilenmektedir. Diisiik
oranlarda kalsit ilavesinin, YYPE matrisi i¢inde bosluklar olusturarak mukavemeti azalttigi
diisiiniilmektedir. Ancak daha yiiksek oranlarda kalsit ilavesinin, YYPE matrisi i¢inde bir

dolgu gorevi gorerek mukavemeti artirdigi sdylenebilir.

Egilme modiilii ve Uzama degerleri incelendiginde de CK dolgusunun YYPE’ ye kiyasla
egilme modiiliini %7,8, uzamay1 da %7,44 oraninda arttirdig1 sonucu ¢ikarilmistir. CK' nin

YYPE matrisine sertlik ve rijitlik kazandirdigin1 géstermektedir.

Tablo 3.2. Ug nokta egme testi sonuglart

Numune Kodu Egilme Mukavemeti (MPA) Egilme Modiilli(MPA) Uzama(mm/mm)

PECKCO01 36.09 793.37 20,81
PECKCO02 45.98 855.42 22,36
PECKCO3 34.61 736.93 21,51
PECKCO04 37.26 844,09 21,65
PECKCO05 36.52 819,10 21,68
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Sekil 3.2. Egilme Testi Sonuglarinin Grafiksel Karsilagtiriimasi

3.3. Charpy Darbe Test Sonuclari

YYPE matrisi icerisine farkli oranlarda CK ve kalsit ilavesi yapilmasiyla elde edilen
kompozit malzemelerin darbe dayanimi tizerindeki etkiler incelenmistir. Elde edilen veriler
Tablo 3.3’te ve verilerden elde edilen grafikler Sekil 3.3°te verilmistir. Calismada, saf YYPE'
nin ¢entiksiz darbe testlerinde 50 kJ/m? degerinde kirilma gostermedigi goézlemlenmistir.
Ancak, YYPE' ye dolgu maddesi olarak CK veya kalsit eklenmesiyle darbe mukavemetinde
diisiisler gozlemlenmistir. Ozellikle CK dolgusunun, YYPE' nin dogal darbe dayanimini
olumsuz etkiledigi belirlenmistir. Bununla birlikte, %1 oraninda nano kalsit iceren
PECKNCO03 numunesi, ¢entiksiz darbe testlerinde %20 oraninda CK igeren PECKNCO02
numunesine gore iki kat daha yiiksek bir dayanim gostermistir. Centikli darbe testlerinde ise
farkli bir durum ortaya ¢ikmistir. YYPE' ye %20 oraninda CK eklenmesi, darbe dayanimini
%13,5 oraninda artirmis ve nano kalsit ilavesi de bu artis1 desteklemistir. Centikli darbe
dayaniminin en yiiksek oldugu numune, %20 CK, %1 nano kalsit ve %79 YYPE iceren
PECKNCO03 numunesi olmustur. Bu numunenin darbe dayanimi, saf YYPE' ye gbre %86
daha yiiksek bulunmustur. Bu sonuglar, nano kalsitin kompozit i¢inde YYPE matrisi ile iyi bir
ara yiiz olusturmasinin, ¢entikli darbe dayanimini1 olumlu yonde etkiledigini gdstermektedir.
Centiksiz ve ¢entikli darbe test sonuglarinin karsilagtirilmasi, dolgu maddelerinin farkh
mekanizmalarla kompozitlerin darbe davranisini etkiledigini ortaya koymaktadir. Centiksiz

darbe testlerinde dolgu maddeleri, matris icinde catlak olusumunu hizlandirarak darbe

23



mukavemetini disiiriirken, c¢entikli darbe testlerinde ise ¢entigin ucundaki gerilme

yogunlugunu azaltarak ve enerji dagilimini artirarak darbe dayanimini artirmaktadir.

Tablo 3.3. Darbe Testi Sonuclar1

Darbe Testi Sonuclar:

Numune Kodu

Centiksiz Darbe Testi kJ/m? Centikli Darbe Testi kJ/m?

PECKNCO01 No Break 12.75
PECKNCO02 23,82 14.48
PECKNCO03 47,80 23,8
PECKNCO04 41,19 19,09
PECKNCO05 42,61 20,12
jo-. -__. *
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Sekil 3.3. Darbe testi sonuglari
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3.4. Shore D Sertlik Ol¢ciim Sonuclar

Numunelerin sertlik 6l¢iimii yapilmis ve 6l¢iim tablosu Tablo 3.4’te paylasilmistir. Sonuglarin
grafiksel olarak karsilastirilmasi da Sekil 3.4’te paylasilmistir. Bu sonuglara gore sertlik
degeri 67,6 Shore D olan YYPE’ nin sertlik degeri %20 CK eklenmesiyle 73,4 Shore D olmus
sertlik degeri %8,5 oraninda artmistir. Nano kalsit dolgusu ilaveli YYPE kompozitlerin sertlik
deger saf YYPE’ ye benzer degerlerde elde edilmistir. CK ilavesinin kompozitin sertligini
artirdig1, ancak kalsit ilavesinin sertligi disiirdiigii gézlemlenmistir. Bu sonuglar, kompozit
malzemelerin tasariminda dolgu maddelerinin tiirii, orani, boyutu, sekli ve dagiliminin sertlik
ozelligi iizerindeki karmagik etkilesimini gostermektedir. Bu durum, kalsit partikiillerinin, CK
lifleri arasindaki bosluklar1 doldurarak lifler arasindaki etkilesimi azalttigi ve bdylece

kompozitin genel sertligini diisiirdiigii seklinde yorumlanmustir.

Tablo 3.4. Shore D Sertlik Testi Sonuglari

Numune Kodu Shore D Sertlik Olgiimii Standard Sapma
PECKNCO01 67,6 0,4
PECKNCO02 73,4 0,5
PECKNCO03 66,6 0,5
PECKNCO04 66,6 1,1
PECKNCO05 67,0 1,2
74
72
70
=)
o
S 68
(2
x
Y 66
(%)
64
62
PECKNCO1 PECKNC02 PECKNCO3 PECKNCO4 PECKNCO5

Numune Kodlari

Sekil 3.4. Shore D Sertlik Testi Grafigi
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3.5. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Sonuclan

YYPE matrisine farkli oranlarda CK ve kalsit ilavesi yapilarak elde edilen kompozit
malzemelerin termal davraniglari, diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) yontemi ile
incelenmistir. Elde edilen sonuglar, Tablo 3.5 ve Sekil 3.5'te sunulmustur. Referans olarak
kullanilan saf YYPE’ nin erime sicakligi 130,3 °C olup en yliksek erime sicakligina sahip
numunedir. CK ve nano Kkalsit ilavesi erime sicakligimi azalttigi yapilan testlerde
belirlenmistir. Erime sicaklig1 128,2 olarak olgiilen %20 CK ve %3 Nano kalsit i¢eriginde
barindiran PECKNC04 numunesinde erime sicakligir saf YYPE’ ye gore sadece %1,6 gibi
ihmal edilebilir oranda azalmistir. Yapilan testlerde %20 CK ve %80 YYPE igeriginde
barmdiran PECKC02 numunesi baz alindiginda; nano kalsit ilavesinin de erime sicakligini
diistirdigii PECKCO03,PECKC04 ve PECKCO05 numunelerinin erime sicakligi degerlerini
dikkate aldigimizda goriilmiistiir. Yine de DSC testinin sonuglar irdelendiginde CK ve nano
kalsit ilavesinin YYPE’ nin erime sicakligim1 ihmal edilebilir seviyelerde degistirdigi
gozlemlenmistir. Bu dogrultuda malzemenin kullanim alanlar1 ve bagka &zellikleri

degerlendirilirken malzemenin erime noktasi kisit olarak goriilmeyecektir.

Kristallenme sicakligi degerleri incelendiginde CK ve Nano kalsit ilavesinin YYPE’ nin
kristallenme degerlerini az da olsa arttirdigi goézlemlenmistir. Sonu¢ degerleri gbz Oniine
almarak yapilan degerlendirmede sadece %20 CK ilavesinin yer aldigi PECKCO02
numunesinin en yiiksek kristallenme sicakligi degerini (117,4 °C) sagladig1 gézlemlenmistir.
Nano kalsit ilavesinin %1-%3-%35 olarak arttig1 diger numunelerde artan-azalan bir sonug elde
edildigi i¢in net farkli istatistiksel yontemler ile optimum nano kalsit noktasi tespit edilebilir.
Burada %3 nano Kkalsit ilavesi(PECKCO04 numunesi) numuneler igerisinde en yiiksek
kristallenme sicakligina sahip degerlerindendir(117,3°C). Yine de kristallenme sicakliklarinin
YYPE’ ye yakin degerler oldugu gézlemlendiginden kristallenme sicakligi degerlerinin ihmal

edilebilir seviye de gdzlemlendigi sonucu da bu test verilerinden ¢ikarilabilir

Tablo 3.5. DSC Testi Sonuglari

Numune Kodu Erime Sicakhigi Tm(°C) Kristallenme Sicakhigi Tc (°C)
PECKNCO01 130,3 116,0
PECKNCO02 129,5 117,4
PECKNCO03 129,2 116,8
PECKNCO04 128,2 117,3
PECKNCO05 128,8 116,7
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Sekil 3.5. DSC testi grafigi(ortak grafik)

3.6. Termogravimetrik analiz (TGA) Sonuclar

Saf YYPE’ ye ait TGA egrisi Sekil 3.6’ da verilmistir. Saf YYPE’ nin TGA sonucuna gore
kalint1 miktar1 %1,1 olarak elde edilmistir. Saf YYPE’ nin T5 sicaklig1 452 °C, T50 sicakligt
481,8 °C ve Tmax sicakligi 501,5 °C olarak elde edilmistir. Bu grafikte saf YYPE'nin ylksek
termal kararliliga sahip oldugunu literatiirdeki orneklerle ve iriin tedarikgilerinin referans

degerleri ile yapilan testin sonuglarinin paralellik gosterdigi de goriilmektedir.
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Sekil 3.6. Saf YYPE’ye ait TGA egrisi
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%20 CK katkili PECKCO02 kodlu numuneye ait TGA egrisi Sekil 3.7°de verilmistir.
PECKCO02 kodlu numunenin TGA sonucuna gore kalinti miktar1 %2,1 olarak elde edilmistir.
PECKCO02 numunesinin T5 sicaklign 457,6 °C, T50 sicakligi 484,7 °C ve Tmax sicakligi
502,7 °C olarak elde edilmistir. Saf YYPE’ ye oranla CK ilavesi, kompozitin T5, T50 ve
Tmax sicakliklarini yiikseltmistir. Bu artislar TS sicakliginda +5,6 °C, T50 sicakliginda +2,9
ve Tmax sicakliginda ise +1,2 °C olarak ger¢eklesmistir. CK ilavesinin kompozitin
deformasyon sicakliklarini arttiric1 bir etki gosterdigi goriilmektedir. Bunun CK yapisindaki
lignin igeriginden kaynaklandig1 diistiniilmektedir. CK ilavesinin bu etkisi Cavusoglu ve ark

tarafindan [22] yapilan ¢alismada da belirtilmistir.
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Sekil 3.7. PECKCO02 kodlu numuneye ait TGA egrisi

PECKNCO03 numunesinin TGA grafigi Sekil 3.8’de verilmistir. PECKNCO03 numunesinin
TGA sonuglarina gore, PECKNCO03'iin %5 kiitle kaybinin gergeklestigi TS sicakligi 458,6 °C
olup, PECKNCO01'in 452 °C ve PECKNCO02'nin 457,6 °C degerlerinden yiiksektir. Bu artis,
CK ve nano kalsit katkisinin polimer matrisindeki termal stabiliteyi artiric1 etkisinden
kaynaklanmaktadir. Yiikselen TS5 degerleri, malzemenin 1s11 bozunmaya karsi daha direngli
hale geldigini gostermektedir. Benzer sekilde, %50 kiitle kaybinin gergeklestigi TS50 sicakligi
da PECKNCO03 numunesinde 486,1 °C olup, PECKNCOLl'in 481,8 °C ve PECKNCO02'nin
484,7 °C degerlerinden yiiksektir. TS50 sicaklifindaki artig, kompozit materyalin termal
dayanikliligimi artirmakta ve daha yiiksek sicakliklarda bile kararliligint korudugunu
gostermektedir. Bu durum, CK ve nano kalsit katkilarmin polimer zincirlerinin daha geg

kopmasina neden olmasiyla agiklanabilir. Tmax PECKNCO03 numunesinde 503,6 °C olup,
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PECKNCOl'in 501,5 °C ve PECKNCO02nin 502,7 °C degerlerinden yiiksektir. Bu,
PECKNCO3'Un termo-oksidatif bozunma siirecinde daha yiiksek sicakliklara dayanabildigini
ve bu sliregte daha kararli bir yapiya sahip oldugunu gostermektedir. Tmax degerlerindeki
artis, kompozitin yiiksek sicakliklarda mekanik 6zelliklerini korudugunu gosteren dnemli bir
gostergedir. Bu durum, nano Kalsit ve CK’nin, polimer matris igerisindeki bag kuvvetlerini
artirarak termo-oksidatif stabiliteyi yiikseltmesinden kaynaklanmaktadir. CK ve Kkalsit
arasindaki sinerji, polimer yapiin daha yiiksek sicakliklarda bozulmadan kalmasina katkida
bulunur. Ayrica, PECKNCO03'in kalinti miktar1 %8,7 iken, PECKNCO01l'de %1,1 ve
PECKNCO02'de %2,1'dir. Bu, nano Kkalsit katkisinin kalinti miktarin1 belirgin sekilde
artirdigini  ve malzemenin termal bozunma sonrasi daha fazla kalinti biraktigin

gostermektedir.
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Sekil 3.8. PECKCO03 kodlu numuneye ait TGA egrisi

PECKNCO04 numunesinin TGA grafigi Sekil 3.9°da verilmistir. PECKNCO04 numunesinin
TGA sonuglarina gore; PECKNC04 numunesi, PECKNC01, PECKNC02 ve PECKNCO03
numunelerine gore belirli farkliliklar gostermektedir. PECKNCO04'in %5 kiitle kaybinin
gerceklestigi TS sicakligr 450,7 °C olup, PECKNCO01'in 452 °C ve PECKNCO02'nin 457,6 °C,
PECKNCO3'Un ise 458,6 °C degerlerinden disiiktiir. Bu, PECKNCO04'in %5 kiitle kaybini
daha diisiik bir sicaklikta yasadigini ve termal stabilitenin diger numunelere gore daha az
oldugunu gostermektedir. Nano kalsit par¢aciklarinin polimer matrisle yeterince etkilesime
girmemesi, bu durumu agiklayabilir. PECKNCO04'iin %50 kiitle kaybinin gerceklestigi T50
sicakligt 482,9 °C olup, PECKNCOl'in 481,8 °C, PECKNCO02'nin 484,72 °C ve

29



PECKNCO03'Un 486,1 °C degerlerinden farklidir. Bu, PECKNC04 numunesinin %50 kiitle
kaybinin diger iki numuneye gore daha yiiksek sicaklikta gerceklestigini, ancak PECKNCO03
numunesine gore daha diisiik oldugunu gosterir. Bu durum, CK ve nano kalsitin termal
dayanikliligr artirdigi, ancak %3 nano kalsit katkisinin optimal etkiyi saglamadigina isaret
eder. Malzeme arayuzii uyumu, CK ve kalsit arasindaki etkilesimleri artirarak termal
dayanikliligin artmasina katkida bulunabilir. Tmax PECKNC04 numunesinde 503,2 °C olup,
PECKNCO01'in 501,5 °C, PECKNCO02'nin 502,7 °C ve PECKNCO03'lin 503,6 °C degerlerinden
farklidir. Bu, PECKNCO04'iin termo-oksidatif bozunma siirecinde daha yiiksek sicakliklara
dayanabildigini ve bu siirecte daha kararli bir yapiya sahip oldugunu gostermektedir. Tmax
degerlerindeki artis, kompozitin yiiksek sicakliklarda mekanik o&zelliklerini korudugunu
gosteren onemli bir gostergedir. Ayrica, PECKNCO04'iin kalintt miktart %6,1 iken,
PECKNCO01'de %1,1, PECKNCO02'de %2,1 ve PECKNCO03'te %8,7 olarak tespit edilmistir.
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Sekil 3.9. PECKC04 kodlu numuneye ait TGA egrisi

PECKNCO5 numunesinin TGA grafigi Sekil 3.10°da verilmistir. PECKNCO05 numunesinin
TGA sonuglarina gore; PECKNCO05'in %5 kiitle kaybinin gerceklestigi TS5 sicakligr 457,8 °C
olup, PECKNCO1'in 452 °C ve PECKNCO02'nin 457,6 °C, PECKNCO03'in 458,6 °C ve
PECKNCO04'un 450,7 °C degerlerinden yiiksektir. PECKNCO05'in %50 kiitle kaybinin
gerceklestigi T50 sicakligr 486,5 °C olup, PECKNCO01'in 481,8 °C, PECKNCO02'nin 484,7 °C,
PECKNCO03'lin 486,1 °C ve PECKNCO04'in 482,9 °C degerlerinden daha ytiksektir. Bu, %50
kiitle kaybinin PECKNCO05 numunesinde en yiiksek sicaklikta gergeklestigini ve termal
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dayanikliligin arttigin1 gosterir. Nano kalsit ve CK arasindaki sinerjik etkiler, polimer matris
icinde daha kararli bir yap1 olusturur ve termal bozulmayi geciktirir. Tmax PECKNCO05
numunesinde 503,1 °C olup, PECKNCOl'in 501,5 °C, PECKNCO02nin 502,7 °C,
PECKNCO03'un 503,6 °C ve PECKNCO04'un 503,2 °C degerlerinden farklidir. PECKNCO05'in
Tmax sicakligi, PECKNCO04'e benzer olup, PECKNCO03'ten biraz daha diisliktlir. Ancak yine
de PECKNCO0l1 ve PECKNCO02'den yuksektir. Bu, PECKNCO5'Un termo-oksidatif
stabilitesinin yiiksek oldugunu, ancak PECKNCO03 kadar iyi olmadigimi gosterir. Bu fark,
nano kalsit miktarinin artisiyla sinerjik etkilesimlerin optimal seviyeye ulagmamasindan
kaynaklanabilir. Ayrica, PECKNCO5'in kalintt miktart %9,5 iken, PECKNCO0l'de %1,1,
PECKNCO02'de %2,1, PECKNCO03'te %8,7 ve PECKNCO04'te %6,1'dir. Bu, nano Kalsit
katkisinin kalintt miktarini belirgin sekilde artirdigini ve malzemenin termal bozunma sonrasi

daha fazla kalint1 biraktigin1 gostermektedir.
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Sekil 3.10. PECKCO05 kodlu numuneye ait TGA egrisi

3.7. Fourer Transform Infrared Spektrometre (FT-IR) Sonuglari

Asagidaki saf CK, saf YYPE(PECKCO01) ve %3 Kalsit-%20 CK ve %77 YYPE iceren
PECKCO04 numunelerin FTIR spektrumlarini gostermektedir.

Saf CK’nin FTIR grafigi Sekil 3.11°de gosterilmistir. Saf CK’nin FTIR spektrumu,
lignoseliilozik malzemelere benzer karmasik bir yap1 sergiler. 3341 cm™ bolgesindeki giiclii
ve genis bant, hidroksil gruplarimin (OH) O-H gerilme titresimlerini gosterir. 2924 cm™

civarindaki bant ise alkanlarin C-H gerilme baglarina isaret eder. 1737 cm™ ve 1595 cm™
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bolgelerindeki bantlar, CK spektrumunda aromatik karboksil gruplarmin C=C gerilme
titresimlerine karsilik gelir. 1454 cm™ ile 1234 cm™ arasindaki bantlar, alkol, karboksilik asit,
esterler ve eterlerdeki C-O gerilme titresimlerini yansitir. 1234 cm™ ile 1031 cm™! arasindaki

genis bant ise, alkollerdeki birincil ve ikincil R-OH gruplarinin C-O titresimlerine isaret eder.
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Sekil 3.11. Saf CK’nun FTIR spektrumu

Saf YYPE'nin FTIR spektrumu Sekil 3.12°de belirtilmistir. 2915 cm™ ve 2847 cm™
bolgelerindeki pikler, YYPE'nin metil (CHs) ve metilen (CH2) gruplarinin C-H gerilme
titresimlerini  gosterir. Bu gerilme titresimleri, polimer zincirlerinde hidrojen baglarinin
varligin1 ve YYPE'nin su itici Ozelliklerini vurgular. Ayrica, 1462,76 cm™ bolgesindeki
pikler, metilen gruplarimin C-H biikiilme titresimlerini temsil eder ve bu durum polimerin
esneklik ve biikiilme kapasitesini gosterir. Bu biikiilme titresimleri, YYPE'nin mekanik
dayaniklilig1 ve esneklik 6zellikleri hakkinda bilgi saglar. Spektrumda 718 cm™ bolgesinde
goriilen pikler ise YYPE'nin uzun zincirli yapisindaki C-H salinim titresimlerini yansitir. Bu
titresimler, polimer zincirlerinin ileri geri salinim hareketlerinden kaynaklanir ve YYPE'nin

kristal yapis1 hakkinda bilgi sunar.
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Sekil 3.12. YYPE’nin(PECKNCO1) FTIR spektrumu

PECKNCO04 numunesinin FTIR spektrumu Sekil 3.13’te gdosterilmistir. 2916,17 cm™ ve
2848,36 cm™' bolgelerinde yer alan bantlar, HDPE'nin metil (CHs) ve metilen (CH2)
gruplarinin C-H gerilme titresimlerini yansitir. Bu titresimler, polimer zincirindeki hidrojen
baglarinin varligin1 ve kompozitin hidrofobik dogasini gosterir. 1470 cm "'deki bant, ester
veya karboksil gruplarinin C=0 gerilme titresimlerine isaret eder ki bu, CK daki lignin ve
hemiseliillozun varligin1 gosterebilir. 1463,46 cm™ bolgesindeki bantlar, metilen gruplarinin
C-H biikiilme titresimlerine karsilik gelir ve bu, polimerin esnekligi ile biikiilme hareketlerini
yansitir. 1376,29 cm™ boélgesinde yer alan bantlar, metil gruplarimin C-H bikilme
titresimlerini temsil eder. 1149 cm™ ve 1027cm™ bantlari, alkol, ester ve eterlerdeki C-O
gerilme titresimlerine karsilik gelir ve CK daki seliiloz ve hemiseliiloz gibi bilesiklerin
varligint gosterir. 729,79 cm™ ve 718,07 cm™ bantlar1 ise HDPE'nin uzun zincirli yapisindaki
C-H salinim titresimlerini temsil eder. Bu titresimler, polimer zincirlerinin ileri geri salinim
hareketlerinden kaynaklanir ve kompozitin kristal yapisi hakkinda bilgi verir. Bu FTIR
spektrumu, %3 nano kalsit, %20 CK ve %77 HDPE igeren kompozitin kimyasal bilesimini ve
fonksiyonel gruplarini net bir sekilde ortaya koyar. HDPE'nin karakteristik bantlarima ek
olarak, CK’nin lignoseliilozik yapisina ve nano kalsitin varligina isaret eden bantlar da

gorulmektedir.
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Sekil 3.13.PECKNCO04’iin FTIR spektrumu

3.8. Yogunluk Ol¢iim Sonuglar

YYPE iizerinde CK ve nano kalsitin yogunluk degerlerini nasil degistirildigi test edilmistir.
Tablo 3.6’te ve numunelerin yogunluk 6zellikleri belirtilmistir. Yogunluk agisindan sonuglar
degerlendirildiginde %20 CK dolgusunun saf YYPE’nin yogunluk ozelliklerini %4,5
azalttig1 gbzlemlenmistir. Nano kalsit ilavesinin yogunluk 6zelliklerini arttirdigi goriilmiistiir.
%S5 nano kalsit igeriginde barindiran PECKNCO05 numunesinin yogunlugu saf YYPE’ye gore

%3,7 daha fazla oldugu gozlemlenmistir.

Tablo 3.6. Yogunluk Testi Sonuglari

Numune Kodu Yogunluk Degisim(%)
PECKNCO1 0,9036
PECKNCO02 0,8626 -4,5
PECKNCO3 0,8741 -3,2
PECKNCO04 0,8993 -0,47
PECKNCO5 0,9369 +3,7
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Sekil 3.14. Yogunluk testi grafigi

3.9. Glossmetre Parlakhk Ol¢iim Sonuclar:

Parlaklik Ol¢iimiinde saf YYPE’ye gore CK dolgulu kompozitin parlaklik degeri yaklasik

%86 azalmistir. Bunun yaninda nano kalsit ilavesiyle parlaklik degeri artsa da %20 CK, %5

nano Kalsit dolgulu kompozitin parlaklik degeri saf YYPE’ye gore parlaklik degeri %62 daha

azdir. Tablo 3.7’te parlaklik 6l¢iim sonuglari ve sekil 3.15°te grafiksel degerleri paylagilmistir.

Tablo 3.7. Parlaklik 6l¢iimii sonuglari

Numune Kodu Parlaklik Ol¢iimii Standard Sapma
PECKNCO01 77,02 1,2
PECKNCO02 11,02 7,8
PECKNCO03 16,06 2,8
PECKNCO04 23,66 4,6
PECKNCO05 29,34 3,0
100

§ 80

S 60

b0

& 40

8 20

. L .

PECKNCO1 PECKNCO02 PECKNCO3 PECKNCO4 PECKNCO5

Numune Kodlari

Sekil 3.15. Parlaklik Olgiimii Grafigi
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3.10. Mikroyap1 Goriintiileme Sonuclari

3.10.1. PECKNKO1 kodlu numune SEM goruntuleri

Matris malzemesi olarak kullanilan saf YYPE’nin SEM cihazindaki goriintiisii Sekil 3.16’da
gosterilmektedir. Bloklarin saglam ve homojen goriiniisii, bosluk oraninin azligi malzemenin
SEM goriintiisiinde goze ¢arpmaktadir. Malzemenin homojenligi i¢indeki gerilmelerin daha
esit dagilmasini saglar. Bu durum, malzemedeki catlak olusumunu gecikmesindeki ve
malzemenin darbe dayaniminin yiiksek olmasindaki ana faktordiir. Bosluk oraninin diisiik
olmasi, malzemenin gozenekliligini azaltir. Bu durum, malzemenin su emme kapasitesini

diisiiriir ve kimyasal maddelere kars1 direncini artirir.

i

@_ EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 -@
WD =180 mm | Probe = 100 pA

Sekil 3.16. PECKCO01 Numunesinin SEM Goriintiisii

3.10.2. PECKNKO02 kodlu numune SEM goruntuleri

PECKNCO02 kodlu numunenin SEM goriintiisii Sekil 3.17°de verilmistir. Bu goriintii, CK
ilavesinin YYPE malzemesinin ylizey morfolojisi, gdzeneklilik ve genel mikro yapist
tizerindeki etkilerini gorsellestirmektedir. Saf YYPE'ye gdore PECKNCO02 numunesinde
belirgin bir bosluk olusumu oldugunu gostermektedir. CK pargaciklarinin YYPE matrisi
icinde homojen dagilamamasi ve arayliz baglarinin zayif olmasi, bu bosluklarin olugsmasina
neden olmustur. Centiksiz darbe testi sonu¢larinda gézlemlenen azalma, malzemenin i¢indeki
bosluklarin ve ¢atlaklarin yayilmasimi kolaylagtirarak, malzemenin darbe enerjisini emme

kapasitesini diigtirmiistiir.
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Sekil 3.17. PECKCO02 Numunesinin SEM Goriintiisti

3.10.3. PECKNKO3 kodlu numune SEM gorintuleri

%20 CK igeriginde barindiran YYPE-CK icerisine %1 oraninda Nano kalsit ilave etmek
malzemenin i¢ yapisindaki bloklasmayr arttirmistir. CK’nin olusturdugu gozenekli yapi

azalmstir.

) " o

e - o : = E: A:v/_’ P . ? |
& 5  EHT=2000kv Signal A = SE1 Mag= 1.00KX  100pm ”
@ WD =19.0 mm | Probe = 100 pA — @'

Sekil 3.18. PECKC03 Numunesinin SEM Goriintiisii
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3.10.4. PECKNKO04 kodlu numune SEM goruntuleri

Nano kalsit oraninin %1 ‘den %3’e ¢ikarilmasi malzemede yiizey goriintiisii anlaminda fazla

bir degisiklige sebep olmamistir. Malzemenin sertligi degismemistir. Yogunluk artmistir.

EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Mag= 1.00KX  100pm’
(&
@ WD=18.0mm | Probe = 100 pA — @

Sekil 3.19. PECKC04 Numunesinin SEM Goriintisu

3.10.5. PECKNKO05 kodlu numune SEM goruntuleri

%35 nano kalsit ilavesi de malzemenin i¢ yapisindaki bloklagsmanin devamini saglamaktadir.

Malzemenin yogunlugu kalsit ilavesi ile dogru orantili olarak artmaktadir.

EHT =20.00 kv Signal A= SE1 Mag= 1.00KX  100pm’
WD=195mm | Probe=_ 100 pA — @‘

Sekil 3.20. PECKC05 Numunesinin SEM Gorintsu
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4. SONUCLAR VE ONERILER

Bu ¢alismada YYPE’nin iizerinde %20 oraninda CK ve %1, %3, %5 oraninda nano kalsit
dolgularinin ~ driiniin ~ mekanik  6zelliklerinin  etkileri  incelenmistir. CK  dolgulu
biyokompozitlerin mekanik ozelliklerinin yaninda test numunelerinin hazirlik asamasinda
tiretiminde CK tozunun proses edilebilirligi, cekme testi, (¢ nokta bikulme testi, darbe testi,
FT-IR, TGA ve DSC analizleri ile detayli sekilde incelenmistir. Bu ¢alismadan elde edilen

genel sonuclar asagidaki gibi 6zetlenebilir:

1. CK dolgusu YYPE’nin kopma mukavemeti ihmal edilebilir oranda azaltmistir. Ayni1
sekilde centikli darbe testi degerlerini de %13,5 oraninda arttirmistir. Bu bilgiler
dogrultusunda bu mekanik 6zelliklerin olumlu sonuglar1 diger mekanik 6zelliklerinde
baz1 katkilar denenerek iyilestirilmesi CK dolgusunun ilerleyen siire¢lerde kullanim

alanlarmin genislemesini saglayacaktir.

2. CK tozu karisimli kompozitlerin iiretimi 6ncesi nem alma islemi yapilmasina ragmen
prosesinde gaz olusumu gézlemlenmistir. Bu yizden nem alma sicakligi ve siiresinde

optimum degerler tespit edilmelidir.

3. Yiizey yapisimin SEM analizinde mikro incelenmesinde CK dolgusunun ylizey
tizerinde diizgiinsiizlik olusturdugu goriilmistir. YYPE- CK ylizeyleri arasinda
baglayiciligr arttirmak icin farkli katkilar (Ornegin Plastiklestirici) denenerek mikro

yapinin diizeltilmesi saglanabilir.

4. CK dolgusunun masterbatch gibi sektorlerde kullanilarak CK’nun renklendirici
ozelliginden faydalanilabilir. Bilindigi iizere masterbatch nihai iiriin icerisinde %1-%5
oraninda bulunmas1 sebebiyle CK oraninin mevcut sartlarda prosese etkileri en aza

indirilebilir.
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