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NANOKIL VE CEViZ KABUGU DOLGULU POLIMER KOMPOZIiTLERIN
URETIMi VE MEKANIK OZELLIKLERININ INCELENMESI

OZET

Giliniimiiz teknolojisi ile polimer malzemelerin 6zelliklerini iyilestirmek amaciyla dogal lifler
ile cesitli inorganik ve organik katkilar, polimer kompozit veya bilinen diger adiyla
biyokompozit iiretiminde tercih edilmektedir. Dogal elyaflar, diisiik maliyetleri, yliksek fiziksel
ve mekanik dayanimlari, siirdiiriilebilirlik ve yenilenebilir kaynaklardan elde edilebilmesi gibi
birgok avantaj sunarak plastiklerle ¢esitli oranlarda karistirilarak plastik-kompozit malzemeler
elde edilmektedir. Bu amagla, tarimsal atiklar (6rnegin, bugday sapi, piring sapi, kenevir lifi,
ceviz kabugu, findik kabugu gibi ¢esitli kuru meyve kabuklar1) biyokompozit iiretiminde yogun
bir sekilde takviye malzemesi olarak kullanilmaktadir. Polimer matrisine hem organik hem de
inorganik katkilar beraber eklenerek hibrit kompozitler de iiretilmektedir. Hibrit kompozitler,
farkli malzeme tiirlerinin ayn1 matris i¢inde birlestirilmesiyle elde edilen malzemeler olarak
tanimlanabilir. Bu kompozitler, tek bir takviye malzemesi ile saglanamayan 6zellikleri bir araya
getirerek kullanicilara sunar. Farkli geometri ve boyutlardaki dolgu maddelerinin hibritlesmesi,
tek basina bir polimer matrisinde kullanilmasina gore bazi avantajlar saglar. Hibrit kompozitler,
mekanik Ozellikleri iyilestirmedeki etkisi nedeniyle pek ¢ok arastirmacinin ilgisini
cekmektedir. Bu kompozitler, organik (seliiloz bazli) ve inorganik dolgu (¢ogunlukla mineral)
malzemelerinden olusur. Ceviz kabugu (CK), karakteristik rengi, sertligi ve seliilozik yapisi ile
bu kompozitlerin iiretimi i¢in olduk¢a uygun bir malzemedir. Tiirkiye'de ceviz liretimi
yaygindir. Ceviz i¢i ¢ikartildiktan sonra kalan CK genellikle yakilarak tiiketilir ve ¢ift¢i i¢in bir
katma deger tretilmez. Cevizin hem Tirkiye'de bol bulunmasi hem de isleme kolayligi
nedeniyle, biyokompozitlerde dogal dolgu katkisi1 olarak CK kullanilabilir. Bu ¢alismada, farkli
oranlarda CK ve nano kil takviyeli malzemeler ile matris olarak yiiksek yogunluklu polietilen
(HDPE) kullanilarak biyokompozitler iiretilecektir. CK ve nano kilin birlikte kullaniminin
mekanik ve termal 6zellikler lizerindeki etkisi belirlenecek ve SEM ile olusan mikro yapilar
goriintiilenecektir.

Anahtar Kelimeler: Ceviz kabugu, Biyokompozit, Organik katki maddesi



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

ABSTRACT

In today's technology, natural fibers combined with various inorganic and organic additives are
preferred in the production of polymer composites, also known as biocomposites, to enhance
the properties of polymer materials. Natural fibers offer numerous advantages such as low cost,
high physical and mechanical strength, sustainability, and being derived from renewable
resources. These fibers are mixed with plastics in various proportions to create plastic-
composite materials. For this purpose, agricultural wastes (such as wheat straw, rice straw,
hemp fiber, walnut shell, hazelnut shell, and various dry fruit shells) are extensively used as
reinforcement materials in biocomposite production. Hybrid composites are also produced by
adding both organic and inorganic additives to the polymer matrix. Hybrid composites are
defined as materials obtained by combining different types of materials within the same matrix.
These composites offer properties that cannot be achieved with a single reinforcement material
alone. The hybridization of filler materials with different geometries and sizes provides some
advantages over using them individually in a polymer matrix. Due to their effect on improving
mechanical properties, hybrid composites attract the interest of many researchers. These
composites consist of organic (cellulose-based) and inorganic (mostly mineral) filler materials.
Walnut shell (WS), with its characteristic color, hardness, and cellulosic structure, is a highly
suitable material for the production of these composites. Walnut production is abundant in
Turkey. After the walnut kernel is extracted, the remaining WS is typically burned and does not
generate additional value for the farmer. Given the abundance of walnuts in Turkey and the
ease of processing, WS can be used as a natural filler additive in biocomposites. In this study,
biocomposites will be produced using high-density polyethylene (HDPE) as the matrix material
and various proportions of WS and nanoclay as reinforcements. The effect of the combined use
of WS and nanoclay on the mechanical and thermal properties will be determined, and the
resulting microstructures will be observed using SEM.

Keywords: Walnut shell, Biocomposites, Organic additive



1. GIRIS

Giliniimiiz diinyasinda, gevresel kaygilar ve siirdiiriilebilirlik gereksinimleri, malzeme bilimi ve
mithendislik alanlarinda yenilik¢i ¢oziimler arayisini artirmigtir. Plastik malzemeler, genis
uygulama alanlar1 ve diisiik maliyetleri nedeniyle endiistrinin ve gilinliik yasamin vazgecilmez
malzemeleri arasindadir. Ancak, plastiklerin geri doniisiim zorluklar1 ve ¢evresel etkileri, daha
cevre dostu ve siirdiiriilebilir alternatiflerin gelistirilmesini zorunlu kilmaktadir. Bu baglamda,
polimer kompozitler, 6zellikle yiiksek yogunluklu polietilen (YYPE) gibi yaygin olarak
kullanilan polimerlerin, dogal ve sentetik katki maddeleri ile giiclendirilmesi iizerine yogun

caligmalar yapilmaktadir.

Polimer kompozitlerin mekanik ve termal oOzelliklerini iyilestirmek igin yaygin olarak
kullanilan katki maddelerinden biri inorganik dolgulardir. Ancak, bu dolgulardan kaynaklanan
geri doniisiim ve cevresel sorunlar nedeniyle, organik ve gevre dostu alternatifler ve daha
yiiksek mekanik ve 1s1l Ozelliklerin elde edilmesi konulari giiniimiizde yogun bir sekilde
aragtirilmaktadir. Polimer kompozitler alaninda, bu artirilmis mukavemet arayisi, talk, kalsit,
silika, bazalt, cam elyafi ve karbon elyafi gibi bircok malzemenin katki maddesi ve dolgu olarak
kullanilmasini tesvik etmektedir. Ancak, malzeme Ozelliklerini artirmak icin asir1 derecede
inorganik katki maddelerine giivenmek, geri doniisiim zorluklarini ve cevresel kaygilar
beraberinde getirmistir (Cakir Yigit&Karagoz, 2023). Buna karsilik, ahsap talasi, findik
kabugu, ceviz kabugu, seliiloz, bagas lifi, patlican sap1, ay¢igegi kabugu, badem kabugu, kakao
ve okaliptiis lifi gibi organik katki maddeleri, dogal ve ¢evre dostu olmalar1 nedeniyle polimer
ozelliklerini artirmada umut vaat etmektedir. Elyaf ve tekstil yilizeyiyle gii¢lendirilmis kompozit
malzemeler genis bir uygulama yelpazesine sahiptir. Son zamanlarda, bitki lifleri, cam elyafi
gibi sentetik muadillerine dikkat ¢ekici alternatifler olarak ortaya ¢ikmistir. Bazi bitki lifi bazli
termoplastik kompozitler, mobilya, ambalaj, ingaat ve otomotiv gibi sektdrlerde kendine yer

bulmustur (Onat ve dig., 2013; Cengiz ve dig., 2021).

Bugday sapi, piring kabugu, kenevir lifleri, ceviz kabugu, findik kabugu ve ¢esitli kuru meyve
kabuklar gibi tarimsal artiklar, termoplastik kompozitlerde kullanilan dogal lifler arasindadir.
Ancak, ahsap talas1 ve findik kabugu gibi organik katki maddelerine miinhasiran giivenmek,
istenen termal ve mekanik Ozelliklerin elde edilmesini engelleyebilir. Geri doniisim
zorluklarini ele almak ve daha ¢evre dostu malzemelerin gelistirilmesini tesvik etmek i¢in,
plastiklerdeki inorganik katki maddelerinin yaygmligini azaltmak zorunludur. Bu baglamda
iilkemizde bol bulunan ceviz kabugu, biyobozunur ve yenilenebilir bir kaynak olarak, polimer

kompozitlerde organik katki maddesi olarak dikkat ¢ekmektedir. Ceviz kabugu, lif yapisi ve
1



yuksek sertligi sayesinde, polimer matrislerine katildiginda 6nemli mekanik iyilestirmeler
saglayabilmektedir. Ayrica nanoteknolojinin gelisimi ile, nanomalzemelerin polimer
kompozitlerde ceviz kabugu, findik kabugu gibi tarimsal atiklarla birlikte kullanim1 da biiyiik
ilgi gormektedir. Nano dolgu olarak en ¢ok kullanilan malzemelerin basinda nanokil
gelmektedir. Nanokil, genis yiizey alani ve yiiksek reaktivitesi nedeniyle polimer matrislerinde
dagildiginda, malzeme 6zelliklerini 6nemli Slgiide iyilestirebilen bir nanomalzemedir. Nanokil
katkili YYPE kompozitleri, mekanik mukavemet, termal dayanim ve bariyer 6zelliklerinde

belirgin iyilesmeler gostererek, ¢esitli endiistriyel uygulamalarda avantaj saglamaktadir.

Bu tez ¢alismasi, ceviz kabugu ve nanokil katkili YYPE kompozitlerinin gelistirilmesi ve
karakterizasyonunu amaglamaktadir. Bu dogrultuda, ceviz kabugu ve nanokil katkilarinin
HDPE matrisine olan etkileri ayrintili olarak incelenecek, mekanik ve termal 6zelliklerdeki
degisiklikler analiz edilecektir. Ayrica, bu yeni kompozit malzemelerin geri donilisiim ve
cevresel siirdiiriilebilirlik agisindan avantajlar1 degerlendirilecektir. Bu kapsamda; yapilacak tez
calismas1 dort ana boliime ayrilmustir. Tlk boliim “Giris” kismin1 olusturmaktadir. Bu boliimde
tezin amac1 ve hipotezi agiklanarak, mevcut literatiir calismalar1 incelenecektir. ikinci boliim
“Malzeme ve Metot” kismindan olusmaktadir. ikinci béliimde tezde kullanilan malzemeler,
cihazlar ve kompozitlerin iiretim yontemleri ve iretilen kompozitlere uygulanan testler ve
analizler aciklanacaktir. Uciincii boliim “Deneysel Sonuglar ve Tartisma” kismindan
olusmaktadir. Uygulanan testlerden elde edilen sonuglar bu boliimde verilecek ve sonuglar
tartisilacaktir. Tezin son kismin1 “Sonuglar ve Oneriler” béliimii olusturmaktadir. Bu boliimde
tez ¢alismasindan elde edilen genel sonuglar verilecek ve gelecekte bu konuyu calismak isteyen

arastirmacilara elde edilen bulgular 1s1g1nda 6neriler sunulacaktir.

Bu tez galismasi ile, polimer kompozitler alaninda gevre dostu ve siirdiiriilebilir malzemelerin
gelistirilmesine katki saglanmasi, ceviz kabugu ve nanokil katkili Y'YPE kompozitlerin iiretimi
ve karakterizasyonuyla hem gevresel kaygilar1 azaltacak hem de endiistriyel uygulamalarda

performans artist saglayacak yenilik¢i ¢oziimlerin sunulmasi hedeflenmektedir.

1.1. Tezin Amaci

Bu ¢alismada; tarimsal atik olan ve bu sekilde iilkemiz ekonomisine bir katma degeri olmayan
CK ve nano kilin, YYPE matrisli polimer kompozitlerin iiretiminde farkli oranlarda
kullanilarak mekanik 6zelliklerin nano katki ile gelistirilmesi ve katma degeri yiiksek ve

stirdiiriilebilir niteligi olan bir {iriine doniistiiriilmesi amaglanmistir. Calismadan elde edilen



sonuglarin yayimlanmasiyla, polimer kompozitlerin iiretiminde ceviz kabugu ve nanokil
birlikte kullanilacaktir. Nano malzemelerin mekanik 6zellikleri gelistirdigi bilinmektedir ve
ceviz kabugu gibi tarimsal atiklarin kullanildigi polimer kompozitlerde bazi g¢ekme
mukavemeti, sertlik, darbe mukavemeti gibi mekanik 6zelliklerin diistiigii bilinmektedir.
Calismanin tamamlanmasi, atiklarin geri kazanilmasi, dogal malzemelerin kullanilmasiyla
cevreye daha duyarli yenilik¢i yesil kompozitlerin gelistirilmesine ve farkli alanlarda

kullanilmasina katki sunacaktir.

1.2. Literatiir Ozeti

Cagla ve dig. (2022), diisiik yogunluklu polietilene (LDPE) farkli oranlarda Polisten (PS),
Stiren etilen biitadien stiren termoplastik blok kopolimeri (SBS) ve montmorillonite nano kil
katilarak polimer kompozit tiretmistir. Nano kil toz oranmin artmasi ile ¢ekme elastisite
modiilii, cekme mukavemeti, egme elastisite modiilii, egme mukavemeti ve sertligin arttigi,
kopma uzamasi, darbe mukavemeti ve egilme uzamasinin ise azaldigi saptanmistir.

Onat ve dig. (2013), polyester regine, cam elyaf kumaslar ve CK kullandiklar1 ¢aligmalarinda,
CK partikiil boyutlarinin artmasiyla 1s1 yalittminin arttigi, CK partikiil boyutu kiiciildiikce
mekanik ozellikleri iyilestigi saptanmistir. Nitin ve dig. (2013), epoksi kompozitlerde CK
oraninin artmasiyla malzemelerin yogunlugunun azaldigini ve CK katkisinin mekanik
ozellikleri degistirdigini gézlemlemislerdir. Singh ve dig. (2015), kompozit yapida homojen
dagilan CK partikiillerinin kompozitlerin ¢ekme elastisite modiiliinii ve sertligini arttirdigini
tespit etmistir.

Yoney ve dig. (2008), vinil ester regineye farkli oranlarda ekledikleri bambu ve keten elyaf ile
polimer kompozit hazirlamislardir. Keten elyaf takviyeli kompozit numunelerde darbe
dayaniminin bambu elyaf takviyeli kompozitlere oranla iki kat daha yiiksek olarak elde
edilmistir. Yapilan morfoloji incelemelerinde darbe enerjisinin elyaflarin hem kopma hem de
styirma yoluyla harcandigi sonucuna ulasilmistir. Arastirmacilar, keten elyafin darbe
dayanimini arttirici bir etkiye sahip oldugunu belirtmistir. Benzer sekilde Boriaa ve dig. (2016),
polyester recine ve %30’a kadar farkli oranlarda keten elyaf kullanarak el yatirma yontemi ile
kompozit numuneler hazirlamislardir. Arastirmacilar polyester reginenin keten elyaf
kullanilarak takviye edilmesinin darbe ve ¢cekme mukavemetini arttirdigini gdzlemlemislerdir.
Sagbas ve dig. (2009), bazalt/keten/vinil ester kullanarak hazirladiklar: hibrid kompozitlerde
disen agirlik etki davramiglarini modellemislerdir. Arastirmacilar keten elyafin, gerilme

ozellikleri agisindan sinerjik tutum gostererek plastik bir davranis sergiledigini, bazaltin sertligi
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diistirerek malzemeye esneklik kazandirdigini belirtmislerdir. Huo ve dig. (2013), keten
elyaflara uygulanan yiizey modifikasyonu ile keten elyaf kompozitin mekanik 6zelliklerinin
cam elyaf kompozitlere kars1 kiyaslanabilir hale geldigini gostermislerdir. Ramnath ve dig.
(2014), keten, jiit ve cam elyafla takviye edilen kompozit malzemelerin mekanik 6zelliklerini
inceledikleri g¢alismalarinda, keten elyafin kompozitlerin ¢ekme ve egilme O6zelliklerini
iyilestirdigi bulunmustur. Zhang ve dig. (2014), cam elyaf ve tek yonlii keten ile takviye edilen
kompozitin mekanik 6zelliklerini inceledikleri ¢alismalarinda, sentetik ve dogal elyafin birlikte
kullanilmasinda, kompozitlerin gerilme Ozelliklerinin cam elyaf oraninin artmasiyla
iyilestigini, cam ve keten elyaflarin istifleme sirasinin deformasyon ve gerilme dayanimina etki
ettigini bulmuslardir. Croccolo ve dig. (2015), keten elyaf ile takviye ettikleri iki farkli
regineden kompozit tiretmislerdir. Kompozitlerde elyaf ve matris arasinda iyi yapisma olmasina
ragmen, az miktarda da olsa hava igerdigi gdzlemlenmistir. Izofitalik re¢inenin dayanimi ve
sertlik agisindan vinil ester re¢ineden daha iyi oldugu goriilmiistiir.

Muralidhar ve dig. (1996), ribana 6rme Ve diiz dokuma keten kumas kullanarak hazirliadiklari
epoksi matrisli kompozitlerin mekanik 6zelliklerini incelemistir. Arastirmacilar yiizey
katmaninda ribana 6rme kullandiklar1 kompozitlerin egilme ve darbe 6zelliklerinin daha iyi
oldugunu tespit etmistir. Sapuan ve dig. (2006), kuvvetlendirilmis epoksi kompozitlerinin ve
dokunmus muz elyaflarin mekanik davranislarini arastirmak i¢in varyans analizi uygulamistir.
Usta ve dig. (2003), farkli oranlarda PP polimeri ve atik pamuk karistirarak {iretilen
kompozitlerin akigkanlik ve mekanik 6zelliklerini incelemis ve elyaf oraninin bu ozellikler
tizerindeki etkisini aragtirmistir. Manikandan ve dig. (1996), PP polimerine %94’e %6 ve
%97’ye %3 oraninda telef pamuk atiklar1 ekleyerek iiretilen kompozitlerde akma ve kopma
mukavemeti, elastisite modiilii ve sertliginde azalma tespit etmistir. Ancak, elyaf oraninin
artmasiyla darbe mukavemeti ve kopma uzamasi artmistir. Kaya (2017), celtik ve findik
kabuklar1 ile odun talas ile takviye edilen termoset kompozitlerde regine tiiriiniin fiziksel
ozellikler iizerine etkisini arastirmistir. Arastirmada, celtik ve findik kabuklarinin regine
tirlinlin fiziksel Ozellikleri {izerinde bir etkisi olmadigi belirtilmistir. Livia ve dig. (2015),
polyester recineli bambu takviyeli kompozitlerin mekanik 6zelliklerini incelemiglerdir. Yapilan
caligmada, bambu elyaflarin eklenmesinin ¢ekme ve egilme mukavemetini artirdigi, ancak
darbe dayanimini azalttig1 bulunmustur. Ayrica, bambu elyaflarin kompozitlerin yogunlugunu
artirdigt da goézlemlenmistir. Gao ve dig. (2006), diisiik yogunluklu polietilen ve farkli
oranlarda kire¢ tas1 dolgu kullanarak kompozit malzemeler iiretmislerdir. Yapilan ¢alismada,
kire¢ tas1 dolgu oraninin artmasiyla kompozitlerin gekme mukavemetinin ve sertliginin arttigi,

kopma uzamasinin ve darbe dayaniminin ise azaldigi gozlemlenmistir.
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Sanjay ve dig. (2001), hindistancevizi kabugu ve polipropilen kompozitlerinin mekanik
ozelliklerini incelemislerdir. Hindistancevizi kabugu oraninin artmasiyla kompozitlerin
yogunlugunun arttigini, cekme mukavemetinin ve elastiklik modiiliiniin ise arttig1 bulunmustur.
Ancak, darbe dayaniminin azaldigi goézlemlenmistir. Lee ve dig. (2014), epoksi ve farkli
oranlarda karbon nanotiip ekledikleri kompozitlerin mekanik ozelliklerini incelemislerdir.
Yapilan ¢alismada, karbon nanotiip oraninin artmasiyla kompozitlerin ¢ekme mukavemetinin
ve elastiklik modiiliiniin arttig1, ancak darbe dayaniminin azaldig1 gézlemlenmistir. Giri ve dig.
(2005), ahsap unu ve polipropilen kompozitlerinin mekanik O6zelliklerini incelemislerdir.
Yapilan ¢alismada, ahsap unu oraninin artmasiyla kompozitlerin ¢ekme mukavemetinin ve
elastiklik modiiliiniin artt1g1, ancak darbe dayaniminin azaldigi bulunmustur. Sonug olarak,
literatiirde yapilan c¢alismalar g¢esitli dogal lifler ve dolgu malzemeleri ile takviye edilmis
kompozitlerin mekanik 6zelliklerini artirma potansiyeline sahip oldugunu gostermektedir. Bu

malzemelerin kullanimi, ¢evre dostu ve siirdiiriilebilir {iretim i¢in 6nemli bir adim olabilir.

1.3. Hipotez

Ceviz kabugu ve nanokil katkili YYPE kompozitlerin, YYPE'nin mekanik ve termal
Ozelliklerini artirarak, c¢evre dostu ve geri doniistiiriilebilir malzemelerin endiistriyel
uygulamalarda kullanilabilirligini artiracagi 6ngoriilmektedir. Bu hipotezin test edilmesi, ceviz
kabugu ve nanokil katkilit HDPE kompozitlerinin mekanik (¢cekme mukavemeti, sertlik, darbe
mukavemeti) ve termal (termal stabilite, 1s1 dayanimi) 6zelliklerinin, saf HDPE ve sadece ceviz
kabugu veya sadece nanokil katkili HDPE kompozitleri ile karsilastirilmasi yoluyla
gergeklestirilecektir. Elde edilen sonuglar, bu katki maddelerinin sinerjik etkisinin HDPE'nin
performansini iyilestirmede ve c¢evresel siirdiiriilebilirligi artirmada ne derece etkili oldugunu

ortaya koyacaktir.






2. MALZEME VE METOT

2.1. Malzemeler

Bu ¢alismada; matris olarak InnoPlus/HD8100M ticari ismi ile bilinen yiiksek yogunluklu
polietilen (YYPE), matris malzemesi olarak ceviz kabugu ve nano kil kullanilacaktir.

Calismada hazirlanmasi planlanan karigimlar ve isimlendirilmeleri Tablo 1’de verilmistir.

Tablo 1. Calismada kullanilacak olan karisimlar

Numune Kodlari YYPE CK Nanokil
(%) (%) (%)

PECKNKO1 100 - -
PECKNKO02 80,00 20 0
PECKNKO3 79,00 20 1
PECKNKO04 79,25 20 0.75
PECKNKO5 7950 20 0.50
PECKNKO06 79,75 20 0.25
PECKNKO7 79,875 20 0.125

2.1.1 Polietilen (PE) ve yiiksek yogunluklu polietilen (YYPE)

Polietilen, zincirlerinin uglart metil grubuyla sonlandirilmis ve her biri iki hidrojen atomuyla
kovalent olarak baglanmis olan karbon atomlarinin bir araya gelmesiyle olusan bir molekiildiir.

Polietilenin monomeri ve kimyasal yapis1 Sekil 2.1'de gosterilmektedir.

— Polietilen, PE

Etilen => -

==l Ne=
==l ==

H HH
-C-C-C-
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mr”dm
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Sekil 2.1. Etilen monomeri ve PE’nin kimyasal yapisi (Sepet, 2014)

Yiiksek yogunluklu polietilen (HDPE), yiiksek darbe dayanimi, yliksek akma dayanimi ve
yliksek modiil gibi 6zellikleri nedeniyle ticari uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir.
Termoplastik malzemelerin mekanik o6zelliklerini artirmak amaciyla mika, vollastonit, cam

elyaf, cam tozu, cam bilya, nano boyutta kil ve kalsiyum karbonat gibi inorganik minerallerle

7



takviye edilebilir (Tanniru ve ark., 2006). Nano kil takviyeli polimer nanokompozitler, farkli
hazirlama yontemleri kullanilarak polimer yapida nano kil partikiillerinin dagitilmasiyla
iretilir.

Bu deneysel ¢alismada, HDPE/CK+Nano kil karisitminin hazirlanmasinda matris malzemesi
olarak InnoPlus/HD8100M ticari adiyla bilinen HDPE kullanilacaktir. HDPE'ye ait mekanik,
fiziksel ve 1s1l 6zellikler Tablo 2'de sunulmustur. Nanokompozit iiretiminde kullanilan HDPE,

Iyi siirinme ve kimyasal dirence sahip olan bir malzemedir.

Tablo 2. HD8100M kodlu YYPE’ye ait teknik 6zellikler

Malzeme Ozelligi Birim Deger Metod
Erime Akis Hiz1 (190°C /5 kg)  ¢/10 dk 0,35 ISO 1133
Yogunluk g/cm3 0,952 ISO 1183
Erime Noktasi °C 128 ASTM D3418
VICAT (10 N, 50 °C/s) °C 122 ASTM D1525
Akma Mukavemeti kg/cm? 250 ASTM D63
Kopma Mukavemeti kg/cm? 420 ASTM D63
Kopma Uzamasi % 750 ASTM D63
Egme Elastisite Modiilii kg/cm? 1100  ASTM D790
Izod Darbe Dayanimi (¢entikli) kg.cm/cm 48 (NB) ASTM D256
Sertlik Shore D 64 ASTM D2240

2.1.2 Ceviz kabugu (CK)

Ceviz diinyanin 1liman bolgelerinde yetistirilen nemli bir tirtindiir. Mevcut veriler diinya ceviz
tiretiminin yilda 4,6 milyon ton civarinda oldugunu agiklamaktadir. Burada Cin biiyiik ceviz
yetistiricisidir ve toplam iretimin yaklasik %51'ini elinde tutar, bununla birlikte Amerika
Birlesik Devletleri, Iran ve Tiirkiye de diger kitlesel ceviz yetistiricileridir (Orue ve dig., 2020).
Ceviz meyvesi Sekil 2.2°de goriildiigi gibi ¢ekirdek, zar, kabuk ve yesil kabuk olmak iizere
dort ana birlesenden olusmaktadir. Ceviz kabuklar1 agirlik¢a yaklasik %50 lignin, %25 seliiloz,
%23 hemiseliiloz ve %2 diger bilesenlerden olusur [Alizada ve dig., 2020]. Ceviz, ¢ekirdek
elde etmek icin yetistirilir, kabuk ve zar kismi ise isleme sirasinda atik tirtinler olarak tretilir.
Ceviz kabugu, ceviz ¢ekirdeginin toplam agirliginin yaklasik %67'sini olusturur. Diinyada her

yil tahmini 1,5 milyon ton CK atik olarak kalmaktadir. CK’nin endiistride kullanim1 oldukc¢a
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azdir, Ozii disinda kalan bileseni atik malzeme olur veya yakma uygulamalarinda yakit olarak
kullanilir. Ancak bu ¢evre kirliligine neden olur ve ayn1 zamanda diisiik fayda degerine sahiptir.
Bu nedenle CK igin bagka, daha iyi kullanimlar bulmak gerekir. CK’nin reaktif fonksiyonel
grup icermeleri, yiiksek karbon igcerigine sahip olmalari, bir¢ok endiistriyel kimyasal ile uyumlu
olmalar1 ve aromatik halkalar1 icermelerinden dolay1 iyi reolojik ve viskoelastik 6zellikler
gostererek mekanik ozelliklerinin yeterli olmasi nedeniyle, polimer kompozitlerde takviye

malzemesi olarak kullanilmasi oldukca popiilerdir (Cengiz ve dig., 2021).

] \J; )
Zarscz cekirdek

Cekirdek
@ &
z
Kabuk o

Ceviz agaci Yesil kabuk

Ceviz meyvesi yan Grunleri

Sekil 2.2. Ceviz kabugu ve yan {riinleri (Adibelli, 2022)

Ceviz Kabugu: Ozgiil agirlig1 0,8-1,2 g/cm? arasinda olan Ck Maras18 cinsi (Kahramanmaras,
Caglayancerit) cevizlerden elde edilecektir. Yapi itibariyle, dista odunsu sert bir kabuk ve igte
bariyer seklinde iki bolimden olusan ceviz kabugunun dis katmani i¢ bariyere gore daha
yumusaktir. Neme ve suya karst oldukca duyarl bir yapidadir. Mohs sertlik skalasina gore 2,5-
3,5 sertlik degerinde olan ceviz kabuklar ¢aki ve igneyle ¢izilenler sinifinda yer almaktadir.
Ck’nin odunsu yapisini olusturan ve yapinin daha dayanikli olmasini saglayan ligninin
kimyasal bilesimde %350,3 oraninda bulunmaktadir. Seliiloz, %23,9 oranda yapida en ¢ok
bulunan ikinci malzemedir. Hemiseliiloz %22,4 oraninda ve %3,4 oraninda da diger bilesenler
yer almaktadir. Caligmada karisim esnasinda topaklasmay1 arttirdigi icin i¢ bariyer ve kabuk

kisimlar1 ayrilacak ve yalnizca dista bulunan kabuk ogiitiilerek numune hazirlamada



kullanilacaktir. Sekil 2.3’te cevizin genel gériiniimii, ceviz i¢i, cevizin dis ve i¢ zar kisimlar

gosterilmigtir.
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Sekil 2.3. Ceviz kabugu ve ceviz i¢ginin goriiniimii (Adibelli, 2022)

2.1.3 Nanokil

Killer, hidrosilikatlar veya altiminosilikatlardir ve genellikle silisyum dioksit, aliiminyum,
magnezyum, oksijen ve cesitli katyon esasli hidroksillerden (OH) olusur. Bu iyonlar ve OH
gruplari, yapisi iki boyutlu levhalar seklinde diizenlenmistir. Silika ve aliimina tabakalar iceren
silikat tabakalari, farkli oranlarda bir araya gelerek belirli bir sekilde birbirlerinin iistiine
y1gilmis yapisal iskeleti olusturduklarindan dolay1 tabakali silikatlar olarak adlandirilir (Sepet,
2014).

Bu tez caligmasinda kullanilan tabakali montmorillonit kil, tilkemizin dogal kaynaklarindan
elde edilmis olup Eczacibasi ESAN Grubu tarafindan Na+ aktive bentonit kullanilarak
diretilmistir. Eczacibasit ESAN Grubu'nun iirettigi Na+ aktive bentonitin montmorillonit igerigi
%85-90 arasindadir. Na+ aktive bentonit iceren montmorillonit kilinin modifiye edilmis formu,
"dimetil amonyum klorit tuzlar1" ile modifiye edilerek organik olarak modifiye edilmis bir kil
haline getirilmistir ve bu iiriine "esanNANO 1-140" ticari ad1 verilmistir. Uretilen bu nano kil,
Nanomer I30P ve Closite 30A gibi diger ticari modifiye edilmis nano kil {iriinlerine alternatif
olarak kullanilabilir. Ayrica, {irlinlin tane boyutu diger modellerden daha ince ve rengi daha
beyazdir, bu o6zellikler Tiirkiye'deki kaynagindan kaynaklanmaktadir. PE ile uyumlu hale
getirilmesi i¢in baz1 firmalar parafin, bazilar1 ise maleik anhidrit kullanmaktadir; ancak
esanNANO 1-140 nano kilin iiretiminde asitlerin polimer yapisin1 bozma riski nedeniyle
parafin veya maleik anhidrit kullanilmamistir. Nano kilin fiziksel 6zellikleri Tablo 3'te,

kimyasal bilesimi ise Tablo 4'te verilmistir.
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Tablo 2.3. Nano kilin fiziksel ozellikleri

Malzeme Ozelligi Deger
Renk Yesil
Yogunluk (g/cm?®) 1,98
Yiizey Alan1 (m?/g) 19
Partikiil Boyutu (p) 2-20
Tabakalar aras1 mesafe, nm doy) 34

Tablo 2.4. Nanokil’in kimyasal bilesimi (Sepet, 2014)

Kompozisyon Oran (%)
SiO2 44
Al203 6
MgO 1.4
Na20 0.6
Fe203 0.4
CaO 0.4
K20 0.3
TiO2 0.05
LOL* 45
*Kizdirma kaybi

2.2. Ceviz Kabugunun Ogiitiilmesi ve Stmflandirilmasi

Calismada kullanilan ceviz kabuklar1 Kahramanmaras ili Caglayancerit ilgesindeki yerel
iireticilerden temin edilmistir. Ceviz tiiri Maras 18 ismi ile bilinmektedir. Maras 18 cinsi
cevizden elde edilen ceviz kabuklar1 ilk olarak kirilarak zar ve kabuk kisimlari birbirlerinden
ayristirlmistir. Calismada dolgu malzemesi olarak ceviz kabugunun sert dis kabuk kismi
kullanilmistir. Maras 18 cinsi cevizlerin genel goriiniimii ve kirildiktan sonra elde edilen

kabuklarin gorselleri Sekil 2.4’te verilmistir.
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Sekil 2.4. Maras 18 cinsi ceviz ve elde edilen ceviz kabuklari

Ceviz kabuklari Spice&Herb Grinder marka IC-25B model hububat 6giitiicii ile istenilen
boyuta getirilmesi i¢in Ogitilmistir. Kullanillan ogiitiiciiyti  ait gorsel Sekil 2.5°te

gorlilmektedir.

Sekil 2.5. Ceviz kabuklarini 6glitmek igin kullanilan hububat dgiitlictisii

Ogiitiilen ceviz kabuklar1 elek makinesi yardimiyla 100 ve 60 mesh (149 ve 250 Mikron) aras1
olacak sekilde calismada kullanilmak tizere elenmistir. Sekil 2.6’da elemede kullanilan elekler

ve Ogiitiilerek toz haline getirilmis ceviz kabugu partikiillerine ait gorseller verilmistir.
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Sekil 2.6. Ogiitiilmiis ceviz kabugu ve kullanilan elekler

2.3. Ekstriizyon Makinesinde Karisimlarin Hazirlanmasi ve Pelet Haline Getirilmesi

Karigimimn homojen olmasi adina ilk olarak nanokil ve YYPE karisimi hazirlandi. Ceviz
kabuklar1 ekstriizyon islemi 6ncesinde nem alma amaciyla iki saat siireyle 100 °C’de kurutuldu.
Sonrasinda ise Ogiitiilmiis ve boyutsal olarak siniflandirilmis ceviz kabuklari Tablo 2.1°de
verilen oranlara gore terazi yardimiyla tartilarak YYPE-+nanokil karisimina ilave edildi. Tiim
malzemeler bir kova icerisine eklenerek 10 dakika siireyle mekanik karigtirma islemine tabi
tutuldu. Tartilma ve mekanik karistirma islemlerine ait goriintii Sekil 2.7°de verilmistir.
Mekanik karistirma islemi sonrasinda malzemeler 6zel karistirma bolgesine sahip bu amaglar

icin tasarlanmis bir vidanin oldugu ekstriizyon makinesine beslendi.

Sekil 2.8. Karigimlarin hazirlanmasi ve mekanik harmanlama islemi
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Calismada kullanilan ekstriizyon makinesi {i¢ 1sitma bolgesine sahiptir. Besleme ve kafa ¢ikis
sicakliklart 50/155/170 °C, ekstriizyon basinci 54 bar ve vida devri 1300 rpm olarak ayarlandi.
Kafadan ¢ikan ©@1.75 mm ¢apindaki filament 6zel tasarim sogutucu fanlar iizerinde ilerletilerek
hava yardimiyla sogutuldu. Sonrasinda biriktirilen filamentler graniilatér yardimiyla pelet
haline getirildi. Ekstriidere malzemelerin beslenmesinden pelet haline getirilmesine kadar olan

stire¢ Sekil 2.9°da gosterilmistir.
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Sekil 2.9. Karigimlarin ekstriiderde hazirlanmasi ve filament sekline getirilmesi

2.4. Enjeksiyon Kaliplama Yontemiyle Test Numunelerinin Uretilmesi

Pelet formuna getirilmis malzemeler en az 24 saat oda sicakliginda bekletildi ve 60 °C’de 2 saat

siireyle kurutma isleminden sonra, Yalova Universitesi Polimer Arastirma Lab.’da bulunan
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Engel firmasina ait Spex marka 800 kN’luk plastik enjeksiyon makinesinde (Sekil 2.10a), Sekil
2.10b’de goriilen kaliplar kullanilarak test numunelerinin iiretilmesi amaciyla kaliplandi.

Uretilen test numunelerine ait kaliplama sonras1 gorseller Sekil 2.11°de verilmistir. Test

numunelerinin tiretiminde kullanilan enjeksiyon parametrelerini Tablo 2.5’te verilmistir.

Sekil 2.10. Calismada kullanilan enjeksiyon makinesi ve kaliplar, (a) Enjeksiyon makinesi, (b)
test numunesi kalib1

Sekil 2.11. Enjeksiyon kaliplama sonrasinda elde edilen numunelerin goriinimii
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Tablo 2.5. Enjeksiyon ve ekstriiyon parametrelerini

Islem Deger
Giris sicaklik 20,5 °C
Bolge 1 sicakl 170,4 °C
Bolge 2 sicaklik 183,6 °C
Bolge 3 sicaklik 188,9 °C
Nozzle sicaklik 185 °C
Hidrolik enjeksiyon basinc sinir1 90 bar
Hidrolik enjeksiyon igin en tist deger 54,8 bar
Mal alma strok 70.85 mm
Enjeksiyon siiresi min-max 1-10s
Cevrim zamani 29,90 s
Kapama giicii 3,8 kN

2.5. Cekme ve U¢ Nokta Egme Testi

Cekme oOzelliklerinin belirlenmesi amaciyla Zwick/Roell/Z020 model ¢ekme testi cihazi
kullanilacaktir. Numuneler, cihazin iki ¢enesi arasinda yerlestirilecek ve 50 mm/dk sabit hizda
cekilecektir. Tiim islemler ISO 527-1 plastik ¢ekme standardina uygun olarak gerceklestirilecek
ve numuneler kopuncaya kadar ¢ekme islemine tabi tutulacaktir. Cekme testiyle, kompozit
malzemelerin kopma mukavemeti, uzama yiizdesi ve cekme hizlarina bagl olarak esneklik ve
kirllganlik 6zellikleri hakkinda bilgiler elde edilmesi hedeflenmektedir.

Ug nokta egme testinde kullamlan numuneler ise ISO 527-2 standardina uygun olarak
hazirlanacaktir. Ug nokta egme testleri de ayn1 Zwick/Roell Z020 model test cihazinda, cekme
testi i¢in kullanilan aparatlar degistirilerek gerceklestirilecektir. Test numuneleri, 64 mm

aralikli iki destek arasina yerlestirilecek ve 2 mm/dk basma hizinda egilmeye maruz
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birakilacaktir. Cekme testi uygulamasina ait detaylar Sekil 2.12a’da, li¢ nokta egme testi

uygulamasina ait detaylar ise Sekil 2.12b’de gdsterilmistir.

Sekil 2.12. Cekme testi ve l¢ nokta egme testinin uygulanmasi, (a) Cekme testinin
uygulanmasi, (b) Ug nokta egme testinin uygulanmasi

2.6. Darbe Testi

Darbe testi i¢in Instron marka 120D model test cihazi kullanilarak ISO 179-1 standardina uygun
olarak ¢entikli Izod darbe testi yapilarak malzemelerin darbe dayanimi belirlenmeye
caligilacaktir. ISO 294-1 standardina uygun olarak hazirlanan, findik kabugu ya da nano kil
orani degistirilen numunelerde findik kabugu ya da nano kil’in darbe dayanimi iizerindeki etkisi
centikli ve ¢entiksiz numunelerde 150° - 5 J’luk ¢ekig agis1 ve enerjisi kullanilarak belirlenmeye
calisilacaktir. Darbe testinde kullanilacak olan numuneye ait Olgilileri ve test cihazinin

gorlinlimii Sekil 2.13’te verilmistir.

Sekil 2.13. Darbe cihazi ve numune 6l¢iileri, (a) Numune 6l¢iileri, (b) Darbe test cihazi
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2.7. Sertlik Testi

Sertlik, malzeme yiizeyinden i¢ bdlgelere kadar olan direnci ifade eder. Calismada, sert
plastikler i¢in yaygin olarak kullanilan Shore D sertlik testi uygulanacaktir. Kompozitlerin
sertlik Olgtimleri, ISO 868 standardina uygun olarak Zwick/Roell marka sertlik cihazinda
gerceklestirilecektir. Yalova Universitesi Merkez Arastirma Laboratuvari'nda bulunan ve bu

caligmada kullanilacak olan durometre cihazi Sekil 2.14'te gosterilmistir.

Sekil 2.14. Sertlik 6l¢iimiinde kullanilacak olan Zwick/Roell marka sertlik 6l¢tim cihazi

2.9. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analizi

DSC analizi, numunenin 1sitilmasi, sogutulmasi veya sabit sicaklik altinda tutulmasi sirasinda
sogurdugu enerji miktarim1 Glgerek, referans numunesi ile karsilastirarak farkliliklarin
belirlendigi bir tekniktir. Bu yontem, polimerler i¢in 6nemli olan cam gegis sicakligi, erime
sicakligi ve kristallenme sicakligi gibi termal 6zelliklerin belirlenmesine olanak tanir.
Calismada hazirlanan numuneler, Cankir1 Universitesi Merkez Arastirma Laboratuvari'nda
bulunan DSC 131 EVO marka ve model DSC test cihazinda analiz edilecektir. Analiz
sonuglarina gore, numunelerin erime sicakliklart ve kristalizasyon yiizdeleri hesaplanacaktir.
Test, oda sicakligindan baslayarak +250 °C'ye kadar 10 °C/dk. sicaklik artisi ile
gerceklestirilecektir. Sekil 2.15'te kullanmilacak olan DSC cihazi goésterilmistir. Numunelerin

kristallik yuzdesi asagidaki formal (Es. 1) kullanilarak hesaplanacaktir.
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Sekil 2.15. Calismada kullanilan DSC cihazi

DSC test cihaziyla yapilan analizlerle numunelerin erime sicakliklar: belirlenebilir. Elde edilen
erime sicakliklari, Gibbs-Thomson bagintisi (Es. 2) kullanilarak numunelerin kristal kalinliklar
hesaplanabilir.

3.5

T, = T°m (1 - IZA";f) @)

2.10 TGA Testi

Termogravimetrik analiz (TGA) deneyi, numunelerin sabit bir 1sitma hizinda zamana bagh
olarak kiitle degisimlerini Glgerek calisir. Bu yontem, numunelerin termal kararliligini ve

polimer-polimer veya polimer-katki karisimlarinin etkilesimlerini incelemek i¢in yaygin olarak
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kullanilir. Kullanilan test cihazi Seiko marka TG/DTA 6300 modelidir ve Sekil 2.16’da

gosterilmigtir.

[« |v |= feuo [afju fu |o

| sne

TG/DTAB300

Sekil 2.16. Calismada kullanilan TGA cihazi

2.11. SEM Goriintiilleme

Taramal1 elektron mikroskobu (SEM), odaklanmis bir elektron demeti kullanarak numune
ylizeyini tarayarak goriintii elde eden bir tekniktir. Elektronlar, numunedeki atomlarla
etkileserek yiizeyin topografisini ve kompozisyonunu belirlemek i¢in farkli sinyaller iiretirler.
Elektron demeti raster tarama yontemiyle yiizeyi tarar ve bu sirada demetin konumu, algilanan
sinyalle eslestirilerek goriintii olugturulur. Standart SEM cihazlar1 genellikle yiiksek vakumda
calisir ve kuru ve iletken yiizeyleri incelemek i¢in uygundur. Ancak cevresel taramali elektron
mikroskobu gibi 6zellesmis cihazlar, diisiik vakumda, nemli kosullarda ve degisen sicaklik
araliklarinda da ¢alisabilirler. SEM'de goriintii olusturmak i¢in genellikle numune ylizeyinden
yayilan ikincil elektronlardan faydalanilir. Bu teknik, numunenin farkli bélgelerinden kopan

ikincil elektronlarin sayisindaki degisimleri analiz ederek ylizeyin topografisini ortaya koyar.
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Bu caligmada kullanilan INSPECT S50 marka SEM cihaziyla matris malzeme igerisindeki
findik kabugunun goriintiilenmesi altin kaplama yapilarak gerceklestirilmistir, detaylar Sekil

2.17°de gosterilmistir.

=
(Va)
=
o)
~
L

Sekil 2.17. Calismada kullanilan altin kaplama ve SEM cihazi

2.12. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FT-IR) Analizi

Fourier Dontistimlii Kiz1l6tesi Spektroskopisi (FT-IR), bir tiir titresim spektroskopisidir. FTIR
matematiksel Fourier doniisiimii yontemi ile 1518 infrared yogunluguna kars1 dalga sayisini
Olgen bir kimyasal analitik yontemdir. IR 1sinlar1 molekiiliin titresim hareketleri tarafindan
sogurulmaktadir. Matematiksel Fourier doniisiimii spektroskopisinde 1s1ma siddeti, zamanin bir
fonksiyonu olarak alinir. Her boyunu ayr1 ayri1 tarama gerekmeksizin hizli ve yiiksek
¢oziiniirliikte spektrumlar elde edilebilir. Bu yontem ile, molekiiler bag karakterizasyonu
yapilarak; kati, sivi, gaz veya ¢ozelti halindeki organik bilesiklerin yapisindaki fonksiyonel
gruplar, iki bilesigin ayni olup olmadig1, yapidaki baglarin durumu, baglanma yerleri ve yapinin

aromatik ya da alifatik olup olmadig1 belirlenebilir. FT-IR malzeme karakterizasyonu igin en sik
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kullanilan yontemlerden biridir. Analiz siiresinin kisa olmasi, elde edilen detayl bilgiler, analizleri
gergeklestirmek i¢in herhangi bir sarf malzeme maliyetinin olmamasi bu yontemi oldukg¢a avantajl
kilmaktadir. FT-IR spektroskopisi her tiirlii organik ve inorganik maddeler, plastikler, polimerler,
harmanlar, dolgu maddeleri, boyalar, kauguklar, kaplamalar, regineler ve yapiskanlar gibi bilesikleri
hizla ve kesin olarak tespit etmek i¢in kullanilir. FT-IR analizini Sekil 2.18’de goriillen PERKIN
ELMER Spectrum 100 cihazinda yapilmistir.

Sekil 2.18. Calismada kullanilan FT-IR Cihaz1
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3. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

3.1. Cekme ve U¢ Nokta Egme Test Sonuglar

Cekme testine ait sayisal sonuglar Tablo 3.1’de toplu sekilde verilmistir. Cekme grafiklerinin
toplu sekilde karsilastirilmas: Sekil 3.1’de, ii¢ nokta egme grafiklerinin toplu sekilde
karsilagtirilmasi ise Sekil 3.2°de gosterilmistir. Cekme degerlerini analiz ettigimizde, ¢ekme
dayanimi 26,02 MPa ile en yiiksek saf YYPE’de elde edilmistir. Ceviz kabugu ve nanokil
katkili numunelerde bu dayanim 21,66 MPa’a kadar diisiis gostermektedir. Cekme elastisite
modulii nanokil ve ceviz kabugu katkili numunlerde 604,66 - 700,50 MPa aras1 olup saf YYPE
ise 601,78 MPA degerine gore daha diisiik bir gekme dayanimi oldugu soylenebilir. Egilme
Degerleri analiz ettigimizde YYPE’nin elastik uzama 6zelliginin yiiksek oldugu ama egilme
dayaniminin nano kil ve ceviz kabugu katkili numunelere gore daha diisiik oldugu goriilmiistiir.
Saf YYPE’nin egilme dayanim1 793,37 MPa iken diger katkili numunelerin dayanimi 855,42 —
953,96 MPa arasinda degisiklik gostermektedir.

| —— PECKNKOI
PECKNKO02
PECKNKO03
PECKNKO04
PECKNKOS5
PECKNKO06
PECKNKO07

Stress, [MPa]

0 | ! /L
TIIII""II’IITT[III 'IITllllTII"II]’II’T"'T"TITI]T//IITITl'

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 200 300400 500
Strain, [%]

Sekil 3.1. Cekme test sonuglarinin grafiksel olarak karsilastirilmasi
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Tablo 3.1. Cekme test sonuglarina ait sayisal veriler

Numune Kodu Elastik Modiil ~ Cekme Mukavemeti Kopma Uzamasi
(MPa) (MPa) (%)
PECKNKO1 601,78+12,31 26,02+0,16 600,62+167,74
PECKNKO02 595,35+12,30 25,59+1,11 15,18+0,31
PECKNKO3 604,66+12,24 24,7540,66 14,41+1,00
PECKNKO04 634,48+4,87 23,26+0,26 17,58+1,73
PECKNKO5 635,63+8,26 23,50+0,74 17,51+1,61
PECKNKO06 696,82+37,76 22,02+0,84 18,89+1,48
PECKNKO7 700,50+15,37 21,66+0,27 23,91+3,61
50
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Sekil 3.2. Ug nokta egme test sonuclarinin grafiksel olarak karsilastiriimasi
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Tablo 3.2. Ug nokta egme test sonuglarina ait sayisal veriler

Numune Kodu Elastik Modiil Egilme Mukavemeti Uzama
(MPa) (MPa) (mm/mm)
PECKNKO1 793,37+22,73 36,09+0,18 20,81+0,36
PECKNKO02 855,42+28,55 45,98+1,34 22,36+0,31
PECKNKO03 919,58+12,63 47,92+0,87 22,62+0,72
PECKNKO04 910,12+38,92 42,66+0,82 22,82+0,18
PECKNKO5 926,91+42,17 43,3442 .42 22,81+0,53
PECKNKO6 953,96+112,22 37,12+2,62 21,53+0,44
PECKNKO7 925,38+26,52 36,10+0,67 21,32+0,32

3.2. Darbe Testi Sonug¢lari

Izod ve Charpy darbe testlerine ait sayisal sonuglar Tablo 3.3’de toplu sekilde verilmistir.
Kompozitlerin Charpy darbe sonuglari Sekil 3.3’te x-y grafigi seklinde ve Sekil 3.4’te ise siitun
grafigi seklinde karsilastirllmistir. Sonuclar incelendiginde; ceviz kabugun eklenmesi
numunelerin darbe dayanimini arttirmistir. Yapida nanokil orani arttikga darbe mukavemet
degeri de artmistir. En yiiksek darbe dayanimi ¢entiksiz numunelerde PECNKO04 kodlu

numunede ve ¢entikli numunelerde ise PECNK04 kodlu numunede elde edilmistir.

Tablo 3.3. Centikli ve Centiksiz Charpy darbe test sonuglari

Numune Charpy Darbe Ozellikleri
Kodu Centiksiz V-Centikli
Darbe Mukavemeti, kJ/m?>  Darbe Mukavemeti, kJ/m?

PECKNKO01 Kirilmadi 12.75+0.79
PECKNKO02 23.82+1.84 14.48+0.72
PECKNKO03 28.02+0.64 17.16+0.98
PECKNKO04 28.16+1.07 16.97+2.21
PECKNKO5 26.42+0.98 17.81+1.16
PECKNKO06 19.80+1.08 11.934+0.49
PECKNKO7 18.60+1.08 11.544+0.24
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Sekil 3.3. Centikli ve ¢entiksiz darbe test sonuglarinin x-y grafigi seklinde karsilastirilmasi
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Sekil 3.4. Centikli ve ¢entiksiz darbe test sonuglarinin siitun grafigi seklinde karsilastirilmast
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3.3. Sertlik Ol¢iim Sonuclar

Sertlik olgtim sonuglart Sekil 3.5°te verilmistir. PECKNKOL (saf YYPE), PECKNKO02 ve
PECKNKO3 olarak kodlanan kompozitlerin ortalama sertlik dl¢iimleri sirastyla 67, 72 ve 75
Shore D olarak gerceklesti. %20 WS ilavesi sertligi yaklasik %7,5, %1 NC ilavesi ise yaklasik
%12 arttirmigtir. Ceviz kabugu ve nanokil igerikleri bir arada kullanildiginda sertligi artiric

etki sergilemistir.

80 -

l-.q
(3]
|

Sertlik (Shore D)
l-q
o
|

65

Numune Kodu

Sekil 3.5. Sertlik 6l¢tim sonuglarinin karsilastirilmast

3.4. Gloss Ol¢iim Sonugclar:

YYPE, ceviz kabugu ve nanokil katkili kompozitlerinin yiizey parlakligi 61¢iim sonuglar1 Tablo
3.4'te sunulmaktadir. Saf YYPEin ylizey parlakligir 77 GU olarak 6l¢iilmiistiir. Kompozite

eklenen ceviz kabugunun gozenekli yapist ve kismen lifli gorlinlimii yiizey piiriizliiliiglini
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arttirmistir. Yiizey puriizliliigiindeki bu artisa bagli olarak yiizeyden yansiyan 151k dagilarak
ylizey parlakliginin azalmasina neden olmustur. Bu, saf YYPE'ye kiyasla parlakliktaki
%90,6'lik azalmayla dogrulanir. Nanokil igeriginin parlaklik iizerinde daha olumlu bir etkiye
sahip oldugu goriilmektedir. Nanokil igerigi arttik¢a ylizey parlaklik degeri de artar. Bu, nano
kilin yap1 i¢inde iyi dagildigini ve katki sagladigini gosterir.

Tablo 3.4. Parlaklik 6l¢tim sonuglari

Numune Kodu Yiizey Parlaklik Degeri  Parlaklik Kaybi Parlaklik sinifi
(GU 60°) (%)

PECKNKO1 77 - Yari parlak
PECKNKO02 7 90.6 Kadifemsi
PECKNKO03 21 72.7 Yumurta kabugu
PECKNKO04 18 76.6 Yumurta kabugu
PECKNKO05 15 80.5 Yumurta kabugu
PECKNKO06 13 83.1 Yumurta kabugu
PECKNKO7 11 85.7 Yumurta kabugu

3.5. Termogravimetrik Analiz (TGA) Testi Sonuc¢lari

Saf YYPE ve YYPE/CK/NC kompozitlerin TGA testlerine iligkin sayisal veriler Tablo 3.5 ve
TG egrileri Sekil 3.6'da ve DTG egrileri Sekil 3.7'de verilmektedir. Saf YYPE'de tek bir ana
bozunma zirvesi bulunurken diger tiim Y YPE/CK/NC kompozitlerinde iki ana bozunma zirvesi
bulundu. Saf YYPEmin kalinti miktar1 %1'dir ve bozunma yaklasik 430-500 °C arasinda
gerceklesir. Hem saf HDPE hem de YYPE/CK/NC kompozitlerinde yaklasik 430 °C'de
gbzlemlenen zirve, polietilenin bozunmasini temsil eder. Kompozitlerdeki ilk termal bozunma
hemiseliiloz, seliilloz ve ligninin bozunmasini igerir. 40-140 °C araligindaki kiitle kaybi,
yapidaki suyun ve ekstraktif maddelerin buharlagsmasiyla ilgilidir. WS'nin bozunmas1 220 °C'de
hemiseliilozun bozunmasi ile baglar ve 320 °C'de seliilozun bozunmasi ile devam eder (Karagoz
ve dig., 2024). Bu sicaklik, diisiik sicaklik asamasinda seliilloz ve hemiseliilozun, yliksek

sicaklik asamasinda ise ligninin bozunmasina karsilik gelir.
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NC igerigi, bozunmanin baslangi¢ sicakliklarini iyilestirerek kompozitlerin termal stabilitesini
arttirmigtir. Termal stabilitedeki bu artig, yapr i¢ginde homojen bir sekilde dagilan ve YYPE
matrisinde ugucu bozunma {iriinlerinin difiizyonunu engelleyen dolambagl bir yol olusturan
NC parcaciklariyla agiklanabilir. Bu parcaciklar ayrica polimer zincirleri arasinda giiclii
etkilesimler olusturarak zincir hareketlerini kisitlar ve termal bozunma sirasinda olusan serbest
radikallerin tasinmasini geciktirir (Kord, 2017. Anjana 2014 ve Kebritchi 2018). DTG egrisinin
analizi, NC i¢erikli numunelerin iki asamali1 bir bozunma davranisi sergiledigini ve daha yiiksek

bir bozunma sicakligina sahip oldugunu gosterdi.

Tablo 3.5. TGA analizine ait sayisal sonuglar

Ts Tso Tmax Kalint1 miktari
Numune Kodu 600 °C (%)
(°C) °C) (°C)
PECKNKO01 452.0 481.8 501.5 1,1
PECKNKO02 457.6 484.7 502.7 2,1
PECKNKO03 353.4 484.1 503.3 59
PECKNKO04 353.6 484.9 501.3 4.8
PECKNKO05 351.2 485.0 502.0 9,1
PECKNKO06 465.3 486.2 505.3 7,5
PECKNKO7 354.3 484.9 501.2 10,8
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Sekil 3.6. TG analizi sonuglarmin grafiksel olarak karsilastiriimasi
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Sekil 3.7. DTG analizi sonuglarinin grafiksel olarak karsilagtirilmasi
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3.6. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Testi Sonuglar:

YYPE, Ceviz Kabugu ve Nanokil kompozitlere ait DSC egrileri Sekil 3.8'de ve DSC test
sonucuna ait sayisal veriler Tablo 3.6’da verilmistir. Saf YYPE'nin Tm sicakligi1 143.22 °C ve
kristalizasyon yiizdesi %24.50 ve lamel kalinlig1 30.77 nm olarak bulunmustur. %20 CK
eklendiginde Tm sicakligi yaklasik %13 oraninda azalmigtir. CK igerigi Tm sicakligini
diistiriicti, nanokil igerigi ise Tm sicakliginmi arttirict bir etki gostermistir. Nanokil katkili
numunelerde ise nanokil igerigi azaldik¢a Tm sicaklig1 ve kristalizasyon yiizdesi daha yiiksek
olarak elde edilmistir. Nanokil igeriginin ¢ekirdeklestirici ajan gibi davrandigi ve polimerin
kristallenme hizim1 arttirarak daha fazla kristal c¢ekirdeginin olusmasini sagladigi
diistintilmektedir (Chen ve Wong, 2013). Nanokil igerigiyle artan kristallenme orani bu sonucu
dogrulamaktadir. Nanokil igerigi diisiik oranlarda daha fazla kristallenme fraksiyonu iizerinde
etkiliyken oran arttikca etkisi daha az olmustur (TP, 2012). Ck ve nanokil icerigi YYPE
zincirlerinin diizenlenmesini ve kristal yapilarin olusumunu etkilemistir. Nanokilin yiizey
alaninin ve yiizey enerjisinin, Y'YPE'in kristal yapisinin diizenlenmesinde CK’ya oranla daha
onemli bir rol oynadigi Tm sicakligindaki degisime ek olarak, hem kristallenme oranindan hem
de kristal lamel kalinliklarinin degisiminden gorilmektedir (Lei, 2007). NC igerigi disiik
oranlarda daha biiyiik boyutlarda kristaller olusturmus ve oran arttikca daha kiiciik ve homojen
kristaller olusturarak kompozitin yiizey oOzelliklerini etkilemistir (Wong, 2013). Yiizey

parlaklik 6l¢iim sonuglarindaki degisimde bu sonucu dogrulamaktadir.
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Sekil 3.7. DSC analizi sonuglarinin grafiksel olarak karsilastirilmasi
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Tablo 3.6. DSC analizine ait sayisal sonuglar

NUmUne AH (J/g) Tm (°C) Tfull melt Xc A (nm)
Kodu

PECKNKO01 71.78 143.22 170.70 24.50 30.77
PECKNKO02 57.10 132.07 153.96 24.36 45.12
PECKNKO03 65.79 136.97 156.43 28.42 40.76
PECKNKO04 66.33 132.36 166.15 28.57 47.17
PECKNKO05 67,14 136.95 151.99 28.81 46.60
PECKNKO06 72.07 139.79 152.46 30.84 4341
PECKNKO7 71.02 141.64 163.86 30.35 44.05

3.7. Morfolojik Inceleme Sonuglar

Saf YYPE (Sekil 3.8), ve PECKNKO02 (Sekil 3.9), PECKNKO3 (Sekil 3.10), PECKNK04 (Sekil
3.11), PECKNKOS5 (Sekil 3.12), PECKNKO06 (Sekil 3.13), PECKNKO07 (Sekil 3.14) kodlu
kompozitlerinin SEM goériintiileri sirasiyla altta verilmistir. Saf YYPE, hicbir 6nemli bosluk
veya catlak gozlenmeden piiriizsiiz ve homojen bir yapr sergiledigi goriilmektedir. Bu 6zellik,
ozellikle darbe dayanimi1 ve YYPE 'nin yapisal biitlinliigii ile ilgili olarak mekanik testlerden
elde edilen sonuglari desteklemektedir. YYPE matrisi ile nanokil arasindaki arayiiz
ozelliklerinin olduk¢a olumlu oldugu goriilmektedir. Ceviz kabugu yap1 i¢ginde homojen bir
dagilim gostermekte ve YYPE 'nin kirllma yiizeyi morfolojisini degistirmektedir. Ceviz
kabugu'nun eklenmesiyle yapi, kii¢iik boyutlarda da olsa fibrillerin olugmasiyla gézenekli hale
gelir. Nanokil igerigi arttikca Ceviz kabugu ve YYPE arasindaki arayiiz ozellikleri
iyilesmektedir. Artan nanokil igerigiyle birlikte degisen lamel kalinliklarina bagli olarak
morfoloji degismekte ve yapidaki gézeneklilik yerini katmanli bir yapiya birakmaktadir. Darbe
sonras1 bazi ceviz kabuklar1 yap1 i¢inde yerinden ¢ikarak kiiresele yakin bir bosluk olusturdugu
goriilmiistiir. Bu ceviz kabuklarinin piiriizlii yilizeyine ragmen kismen kiiresel veya kiiresele

yakin bir yapi1 sergilemesini saglar. NC igerigi azaldik¢a yapida catlaklar olusmaya basladigi
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goriilmistiir. Bu durum kompozitin mekanik ozelliklerinin azalmasina neden olmaktadir.
Benzer sekilde, nanokil igeriginin azalmasiyla birlikte ceviz kabugu ve YYPE arasindaki

arayiizey uyumlulugu bozularak yapida kismi bosluklara yol agmaktadir.
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Sekil 3.9. PECKNKO2 kodlu kompozitin 93X vel000X biiyiitmeli mikro yap1 goriintiileri
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Sekil 3.10. PECKNKO03 kodlu kompozitin 93X ve1000X biiyiitmeli mikro yap1 goriintiileri
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Sekil 3.11. PECKNKO04 kodlu kompozitin 93X ve1000X biiyiitmeli mikro yap1 goriintiileri
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Sekil 3.12. PECKNKOS5 kodlu kompozitin 93X ve1000X biiyiitmeli mikro yap: goriintiileri
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Sekil 3.13. PECKNKO06 kodlu kompozitin 93X ve1000X biiyiitmeli mikro yap1 goriintiileri
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Sekil 3.14. PECKNKO07 kodlu kompozitin 93X ve1000X biiyiitmeli mikro yap1 goriintiileri
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3.8. FT-IR Sonuglari

PECKNKO1 kodlu saf YYPE (Sekil 3.15), PECKNKO2 (Sekil 3.16), PECKNKO3 (Sekil 3.17)
ve PECKNKO7 (Sekil 3.18) kodlu kompozitlere ait FT-IR grafikleri sirasiyla altta
gosterilmektedir. Saf YYPE'nin FT-IR spektrumunda (Sekil 3.15), birkag farkli tepe noktasi
gozlenir: 2915 cm™ ve 2848 cm™"'de alifatik C-H gerilme titresimleri, 1462 cm™'de metilen
gruplarinin biikiilme (makaslanma) titresimleri. ' ve 1470 cm™, metilen gruplarinin sallanma
titresimleri 1365 cm™ ve metilen gruplarinin sallanma titresimleri 723 cm™ ve 718 cm™"dir.
Bu tepe noktalari YYPE'in karakteristigidir ve tekrarlayan —CH2— birimleriyle basit
hidrokarbon yapisin1 yansitir. PECKNKO2 kodlu kompozitin FT-IR spektrumunda (Sekil 3.16),
birkag farkli tepe gozlenir: 3341 cm™"de uzanan O-H, 2915 cm™'de uzanan alifatik C-H,
karbonil C =Hemiseliiloz ve pektindeki karboksilik gruplarin 1737 cm™"de gerilmesi, 1540 ve
1505 cm™"'de aromatik C=C gerilmesi, 1470 cm™"'de alifatik C-H gerilmesi, 1462 cm™"de C-H

aromatik halka titresimleri, ve lignindeki asetil gruplarinin 1234 cm™"'de C-O gerilmesi. Nano
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kil takviyeli YYPE'nin FT-IR spektrumunda (Sekil 3.17 ve Sekil 3.18), gesitli karakteristik tepe
noktalar1 gozlenir. Spektrum hem HDPE'nin hem de nano kilin 6zelliklerini birlestirir. Nano
kilin varligi, nano kildeki silika (Si02) yapisindan kaynaklanan Si-O gerilme titresimlerine
atfedilen 1000-1150 cm™ civarinda yeni zirveler ortaya ¢ikarir. Nano kilde bulunan hidroksil
gruplar1 nedeniyle 3353 cm™ civarinda genis bir tepe gozlemlenebilir. Bu zirveler, hem
YYPE'nin karakteristik titresimlerini hem de nano kilin getirdigi ek fonksiyonel gruplar

yansitarak, nano kilin YYPE matrisine basarili bir sekilde dahil edildigini gosterir.
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Sekil 3.15. PECKNKO1 kodlu saf YYPE’nin FT-IR grafigi
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Sekil 3.16. PECKNKO2 kodlu kompozitin FT-IR grafigi
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Sekil 3.17. PECKNKO3 kodlu kompozitin FT-IR grafigi

M

201407

80O

630.0

4000.0

3600

3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000
em-l

Sekil 3.18. PECKNKO7 kodlu kompozitin FT-IR grafigi
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4. SONUCLAR VE ONERILER

4.1. Sonuclar

Yapilan mekanik test sonuglarini analiz ettigimizde HDPE malzemesine nano kil ve ceviz
kabugu dolgusu uygulandigimizda bunun Elastik modiil, Egilme modiilii, Sertlik 6l¢iimii ve
Charpy darbe dayanimi artirdig1 saptanmustir.

Elastik modiiliimiiz saf HDPE numunede 601,78 MPa iken, HDPE + CK + NK karisimimizda
700,50 MPa degerine kadar ¢iktigi saptanmistir. egilme modiilimiiz saf HDPE numunede
793,37 MPa iken, HDPE + CK + NK karisimimizda 953,96 MPa degerine kadar ¢iktigi
saptanmustir. Shore D degeri saf HDPE numunede ortalama 67,6 sertlige sahip iken HDPE +
CK + NK karigimimizda ortalama 74,2 sertlik degerine ¢iktigi saptanmistir. Charpy darbe
dayanimi saf HDPE numunede 12,75 kJ/m”2 iken, HDPE + CK + NK karisimimizda 17,81
kJ/m”2 degerine kadar ¢iktig1 saptanmustir.

Yapilan termal test sonuglarini analiz ettigimizde HDPE malzemesine nano kil ve ceviz kabugu
dolgusu uygulandigimizda bunun bozunma dayanimi artirdigi saptanmistir. 600 C degerinde
Saf HDPE 1.1 % kalint1 birakmistir, HDPE + CK + NK eklendigi durumda bu 10.8 % kalint1
olarak saptanmistir. Ayrica HDPE + CK + NK numunemizde bozunma baslangici daha diisiik
sicaklikta basladigi goriilmiistiir. Saf HDPE numunede bozunma 452 C baglarken, HDPE + CK
+ NK numunesinde 351 C kadar diistiigii gorilmistiir.

Saf HDPE'nin Tm sicaklig1 143.22 C ve kristalizasyon yiizdesi %24.50 ve lamel kalinlig1 30.77
nm olarak bulunmustur. %20 CK eklendiginde Tm sicaklig1 yaklasik %13 oraninda azalmistir.
CKigerigi Tm sicakligini diistiriicii, NK icerigi ise Tm sicakligini arttirict bir etki gostermistir.
NK katkili numunelerde ise NK igerigi azaldik¢a Tm sicakligi ve kristalizasyon yiizdesi daha

yiksek olarak elde edilmistir.

4.2. Oneriler

YYPE matrisine eklenen nano kil ve ceviz kabugu oranlarinin mekanik ve termal 6zellikler
iizerindeki etkilerinin daha detayli incelenmesi, optimum dolgu maddesi oranlarinin
belirlenmesine katki saglayacaktir. Ceviz kabugu disinda diger dogal dolgu maddelerinin ceviz
kabugu ya da nanokille birlikte kullanilmasiyla (6rnegin, findik kabugu, piring kabugu) YYPE
kompozitler iizerindeki etkileri incelenebilir ve elde edilen sonuglar bu ¢aligmanin sonuglariyla
karsilastirilabilir. SEM analizlerine ek olarak, benzer calismalarda diger mikro yap1 analiz

teknikleri (6rnegin, XRD, TEM) kullanilarak dolgu maddelerinin HDPE matrisi ile olan
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etkilesimleri daha detayli incelenebilir. Kompozitlerin uzun vadeli dayaniklilik, yaslanma ve
cevresel etkiler (UV, nem, sicaklik degisimleri) altindaki performanslarinin incelenmesi,
malzemenin gergek hayatta kullanim potansiyelini degerlendirmek i¢in 6énemlidir. UV testleri
bir sonraki calismalarda ayr1 bir parametre olarak incelenebilir. Arastirmacilara devam
calismas1  olarak, gelistirilen YYPE+CK+NK  kompozit malzemelerin  sanayi
uygulamalarindaki performanslarinin test edilmesi ve potansiyel kullanim alanlariin
belirlemeleri &nerilmektedir. Ozellikle, yeni gelistirilen kompozitlerin otomotiv, insaat ve
ambalaj sektorlerinde kullanim potansiyelleri degerlendirilebilir. Bu Onerilerin uygulanmasi,
YYPE kompozit malzemelerin daha genis bir yelpazede kullanimini saglayacak ve malzeme

biliminde onemli ilerlemelere katkida bulunacaktir.
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