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YUKSEK LiSANS TEZi

POLI (LAKTIK ASiT) (PLA)’NiN ZAMANA VE SICAKLIGA BAGLI
MEKANIK OZELLIKLERININ KARAKTERIZASYONU

Ramazan Alper YAPICI

Aksaray Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Makine Miihendisligi Anabilim Dah

Damsman: Prof. Dr. Necmi DUSUNCELI

OZET

Bu calisma, Poli (Laktik Asit) (PLA) ve Poli (Laktik Asit) (PLA)/Hidroksiapatit (HA)
nanokompozitinin farkli sicakliklardaki gerilme gevsemesi davranisi ile temel
egrilerinin olusturulmasina odaklanmaktadir. PLA, biyobozunur ve biyouyumlu
ozellikleri sayesinde biyomedikal uygulamalarda, 6zellikle kirik onarimi, girigim
vidalari, dikis c¢apalar1 ve meniskiis onariminda yaygin olarak kullanilan bir
polimerdir. PLA’nin mekanik &zelliklerini iyilestirmek amaciyla hidroksiapatit
takviye malzemesi olarak eklenmistir. Bu calismada, PLA/HA nanokompozitinin
gerinim gevsemesi lzerine sicaklik etkisi ve temel egrisinin olusturulmasi
incelenmistir. Tek eksenli ¢cekme testleri 23, 30, 35, 40, 45, 50 ve 55 °C sicakliklarinda
1 mm/dak hizda uygulanmis ve numuneler %1.5 gerinim seviyesine kadar yiiklenmis,
ardindan 20 dakika siiresince gerinim gevsemesi testi yapilmistir. Elde edilen gevseme
test verileri kullanilarak, sirasiyla 23 °C, 40 °C ve 55 °C’deki veriler referans alinarak
PLA ve PLA-HA kompozit icin temel egriler olusturulmus ve gecis faktorleri
karsilastirilmistir.

Anahtar Kelimeler: Poli (Laktik Asit) (PLA), Poli (Laktik Asit)
(PLA)/Hidroksiapatit (HA) nanokompozit, Gerilme Gevsemesi, Temel Egri, Gegis
Faktorii.

Kasim, 2024, 52 sayfa
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(LACTIC ACID) (PLA)
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ABSTRACT

This study examines the stress relaxation behavior and master curve generation of Poly
(Lactic Acid) (PLA) and Poly (Lactic Acid) (PLA)/Hydroxyapatite (HA)
nanocomposites across various temperatures. PLA is a biodegradable and
biocompatible polymer commonly used in biomedical applications, including fracture
repair, interference screws, suture anchors, and meniscus repair. Hydroxyapatite
serves as a reinforcement to enhance PLA’s mechanical properties. The study
investigates the impact of temperature on strain relaxation in PLA/HA nanocomposites
and the creation of a master curve. Uniaxial tensile tests were performed at
temperatures of 23, 30, 35, 40, 45, 50, and 55 °C at a loading rate of 1 mm/min, with
samples loaded to a strain level of 1.5%. A 20-minute strain relaxation test was then
applied at this strain level. Using the obtained relaxation data, master curves for PLA
and PLA-HA composites were constructed by referencing data at various temperatures
(23 °C, 40 °C, and 55 °C) and comparing shift factors.

Keywords: Poly(Lactic Acid) (PLA), Poly(Lactic Acid) (PLA)/Hydroxyapatite (HA)
Nanocomposite, Stress Relaxation, Master Curve, Shift Factor.

November, 2024; 52 pages



SEKILLER DiZINi

Sekil 1.1.
Sekil 2.1.
Sekil 2.2.
Sekil 2.3.
Sekil 2.4.
Sekil 2.5.
Sekil 3.1.
Sekil 3.2.
Sekil 3.3.
Sekil 3.4.
Sekil 3.5.

Sekil 3.6.
Sekil 3.7.

Sekil 3.8.

PLA’nin farkli gerinimlerde yapisal degisimi........cccovvvvirivininiiiiciiniicnnns 8

PLA nanokompozitleri igeren ¢esitli uygulamalarin sematik gosterimi.... 13
Kemik rejenerasyonu i¢in PLA/n-HA iskeletlerinin hazirlanmasi ve
uygulanmasina dair sematik OStErim .......cccvevvvveriiiiiiiieniiie e, 15
Instron 3366 Cekme Test CINAZL ......cocueeiiiiiiieiiiiie e 21
(@) 10117191 [ SRR 21
TeStNUMUNEIETT ... 22
PLA i¢in Gerilim (o) - Gerinim (¢) grafigi, farkli sicakliklardaki yiikleme
tESIETINT GOSLEIIT. ...t 30
PLA igin Gerilim (o) - Zaman (t) grafigi, her sicaklik i¢in gevseme
stirecindeki gerilme degisimlerini OStETIr. ....vvvvvveiiiieiiiie i 30
PLA-HA i¢in Gerilim (o) - Gerinim (g) grafigi, farkli sicakliklardaki
ylkleme teStlerint GOSIETIT. .....ueivieriiiiiieiiieriee e 31
PLA-HA Gerilim (o) - Zaman (t) grafigi, her sicaklik i¢cin gevseme
stirecindeki gerilme degisimlerini GOSIETir. . o.ouveueirveeiirriiienie e 31
Tipik siinme ve gevseme egrileri. Viskoelastik 6zellikleri belirlemek tizere
UYGUIANITIAT. .. 34
Polibiitadine ait drnek bir temel €Zr1 .....ccvvvveiiviiiiiiiceee 35
PLA i¢in degisik referans sicakliklarinda meydana getirilmis temel egriler
Gerilme 6’ye karsi logaritmik gegis faktorii seklinde gosterilmistir. ........ 38
PLA-HA icin degisik referans sicakliklarinda meydana getirilmis temel

egriler Gerilme c’ye karsi logaritmik gecis faktorii seklinde gosterilmistir.
................................................................................................................... 39



ASTM
dk
DMA
FDM
FEA

h

HAp
HDPE
J2
kHz
kN
kPa

m

MP
Mpa
Mt

n
nHAp
NP

°C
PEEK
PEX
PLA
PLA_HA
POM
PP
SEM
UHMWPE
uv

€Emax
€min

Omax
Omin

pm

SIMGELER VE KISALTMALAR

American Society for Testing and Materials
Dakika

Dinamik Mekanik Analizor
Fused Deposition Modelling
Sonlu Elemanlar Analizleri
saat

Hidroksiapatit

Yiiksek Yogunluklu Polietilen
Plastisite/Akis Teorisi
Kilohertz

Kilonewton

Kilopascal

Metre

Mikroplastik

Megapascal

Metrik ton

Cevrim Sayis1
Nano-hidroksiapatit
nanoparcacik

Santigrat

Polieterketon

Capraz Bagli Polietilen

Poli (Laktik Asit)

Hiyaliironik Asit
Polioksimetilen

Polipropilen

Taramal1 Elektron Mikroskobu
Ultra Yiiksek Molekiiler Agirlikli Polietilen
Ultra viyole

Maksimum Gerinim

Minimum Gerinim
Maksimum Gerilme
Minimum Gerilme
mikrometre



1. GIRIS

Polimer malzemelerin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi ve biyomekanik alandaki
uygulamalari, son yillarda en ¢ok ilgi géren konulardan ikisini olusturmaktadir. Bu iki
alan, cesitli acgilardan ele alinmasi gereken pek c¢ok yon barindirmaktadir. Bu
konularda yapilan c¢aligmalarin sonuglari, uluslararasi alanda biyiik bir ilgiyle
karsilanmaktadir. Elde edilen bulgular, global diizeyde ilgi uyandirarak ¢oziime
yonelik katkilar saglayacaktir. Arastirma konusunun gelisime acik ve giincel olmasi
nedeniyle, literatiirdeki eksiklikleri gidermeye yardimci olup 6nemli bulgular ortaya
koyacaktir. Bu bulgular, oncelikli olarak arastirmacilarin konuya dair daha uzman ve

deneyimli olmalarini saglayarak degerli sonuglar sunacaktir.

Miihendislik bilimi, insanlara daha gilivenli, huzurlu ve rahat bir yasam saglama
amactyla varligim siirdiirmekte olup, liretime yonelik faydalar saglamaya ve bu
faydalar1 uygulamaya odaklanir. Uretimi gerceklestiren taraf ise galigmalarmi son
asamaya tasirken, yiiksek iiretim hiz1 ve diisiik maliyet talep etmektedir. Bu farklilagan
gereksinimlerle birlikte kullanilan malzemelerde de degisiklik yapilmasi zorunlu hale
gelir. Degisen beklentiler, malzemeler iizerinde test yapilmasini gerektirir. Test
yapmanin amaci; a) Tasarim kriterlerini belirlemek, b) Giivenirlik sinirlarini
netlestirmek, ¢) Giivenligi saglamak, d) Uretim uyumlulugunu temin etmek, e) Kalite
kontrolii gerceklestirmek, f) Sabit ve 6zel kosullar1 belirlemek, g) Imalat siireclerini
gozden gecirmek, h) Sonuglarin dogrulugunu kontrol etmek, 1) Yeni bilesen tiirleri igin
bir temel olusturmaktir. Polimerik malzemeler, son donemde maliyet avantaj
saglamalari, iretim hizin1 artirmalart ve otomasyonlu iiretim siireclerine uyum
saglamalar1 nedeniyle bir¢ok iiretim alaninda tercih edilmektedir. Ozellikle polimerik
malzemelerin mekanik 6zelliklerinin detayli olarak incelenmesi 6nem tasimaktadir.
Bu nedenle yapilacak testlerdeki hatalar, testin kendisi, testi gergeklestiren kisi ve test

edilen numune ile iligkili olabilir (Jourdan vd., 1989).

Polimerik malzemeler lizerindeki arastirmalar, deneysel calismalar1 ve bu deneylerin
sonuclarint agiklamaya yonelik modelleme ¢alismalarini  kapsar. Deneysel
arastirmalar, temel olarak ¢ekme/basma kosullar altinda ylikleme-bosaltma, siinme,
gevseme, toparlanma ve kirilma davramiglarini anlamaya odaklanir. Literatiirde,
polimerik malzemelerin mekanik davraniglarinin modellenmesi makro ve mikro

yapisal olmak {iizere iki ana kategoriye ayrilir. Makro modeller, elastik ve akiskan



yapilar1 temsil etmek amaciyla elektrik devreleri kurularak ve viskoelastisite teorileri
kullanilarak gergeklestirilir. Bu yaklasim, Standart Lineer Kati modeli ile birlikte
Maxwell ve Kelvin modellerini i¢erir. Mikro modeller ise, malzemenin i¢ yapisini
dikkate alan matematiksel ifadeleri ve yapisinin, bir kompozit malzemedeki gibi iki
farkli bilesenden olustugunu varsayarak ¢oziim odakli yaklagimlari kullanir

(Dusunceli, 2010a).

Ariyama (1994), polimer 6rneklerini ¢esitli yaslandirma etkilerine maruz birakarak
¢cekme kosullarinda mekanik o6zelliklerin nasil degistigini karsilastirmali olarak
incelemistir. Yaslandirmanin i¢ yapida meydana getirdigi degisiklikler ise taramali
elektron mikroskobu (SEM) ile analiz edilmistir. (Ge vd., 2019) , polimer 6rneklerle
tek eksenli ¢cekme/basma ve dongiisel ylikleme deneyleri gergeklestirmislerdir. Bu
testlerde yalnizca bir gerinim hiz1 seviyesi incelenmis olup, dongiisel yiikleme
sirasinda  olusan gerinim yumusamasinin artan g¢evrimsel gerinimle arttig1
gozlemlenmistir. Ayrica, malzemenin viskoplastik akis bolgesinde ¢cekme sirasinda
basmaya gore daha dayanikli oldugunu belirlemislerdir. Sonu¢ olarak, dongiisel
yiiklemedeki gerinim  yumusamasi ile ¢cekme-basma dayanimlarini
karsilastirmislardir. (Ivey vd., 2017), karbon fiber takviyeli epoksi polimerlerin basing
altindaki dayanimi ve akma gerilmesi altindaki stinme davranisini incelemistir. Basing
dayanimu testleri sonucunda, farkli doldurma oranlariyla gii¢clendirilmis polimerlerin
dayanim agisindan faydali olabilecegi sonucuna varilmistir. Ayrica, siinme ve
toparlanma deformasyonunun numune kenar kalinlig1 ve radyusuna (yiizey sekline)
bagli oldugunu gozlemlemislerdir; bu c¢alismanin literatiire optimum kenar
geometrisinin belirlenmesi agisindan katki sagladigi belirtilmistir. Amoedo ve Lee
(1992) ise polimer malzemelerde ¢apraz baglanmanin yorulma, kirilma, akma ve
deformasyon iizerindeki etkilerini incelemistir. Akma, kirilma ve yorulma nedeniyle
olusan dongiisel hasarlarin implant iiretiminde 6nemli kisitlamalara yol a¢tigini ifade
etmistir. Sonug olarak, yiiksek capraz bagli polimerlerin ortopedik implantlarda ve
tastyict elemanlarda kullaniminin giderek artacagi dngoriilmiistiir. Capraz baglanma
isleminin aginma direncini artirmakla birlikte ¢ekme kopma mukavemeti, modiiller,

catlak ilerlemesi ve tokluga olumsuz etkileri oldugu belirtilmistir.

Mourad vd. (2009), polimerlerin viskoelastik 6zelliklerini frekans ve sicakligin bir

fonksiyonu olarak termomekanik ve dinamik analizlerle incelemistir. Bu ¢alismada,



On 1s1itma igleminin kristallik derecesini etkiledigi ve viskoelastik 6zelliklerin sicaklik
ve ylikleme frekansina duyarli oldugu belirlenmistir. Ayrica 6n 1sitma isleminin
dinamik depolama modiiliinii ve gevseme sicakligini artirdigi sonucuna ulasilmistir.
Brusselle-Dupend ve Cangémi (2008), konvansiyonel ve yiiksek c¢apraz bagh
polimerlerin hasar mekanizmalarini ve tek eksenli gekme altinda kirilma davraniglarini
inceleyerek her iki malzeme tiiriinde benzer kirilma mekanizmalarinin isledigini
ortaya koymustur. Fairhurst vd. (2019), bir dizi ¢ekme/basma ve dongiisel yiikleme
testi yaparak polimerlerin gerilme-gerinim davraniglarin1  incelemis; kopma
gerilmesinin, basma kosullarina kiyasla ¢ekme altinda daha biiyiikk bir azalma
gosterdigini gozlemlemistir. Daha sonra J2 plastisite modelini kullanarak sonlu
elemanlar yontemi ile hesaplamalar yapmis ve bu modelle dongiisel yiikleme

davranigini anlamaya ¢alismistir.

Caelers vd. (2016), daha once gelistirdikleri hibrit modeli baz1 modifikasyonlarla
konvansiyonel polimerlerin yani sira yiiksek c¢apraz bagli polimerlerin dongiisel
yiikleme altindaki bosaltma davranislarini ve genis gerinim seviyesinde kopma
davraniglarint modellemek i¢in uyarlamislardir. Model ayrica asinma, yorulma ve
kirilma davraniglarini agiklamaya yonelik olarak da denenmistir. Li vd. (2019), yiiksek
yogunluklu polietilen (HDPE), ultra yiiksek molekiil agirlikli polietilen (UHMWPE)
ve capraz bagli polietilen (PEX) numunelerin basma kosullar1 altinda yiikleme
davraniglarini, cesitli sekil degistirme hizlar1 ve sicaklik kosullarinda incelemistir.
UHMWPE ve PEX benzer davranislar sergilerken, HDPE nin dikkat ¢ekici farkliliklar
gosterdigi ve yliksek akma gerilmesine sahip oldugu gozlemlenmistir. UHMWPE ve
PEX diisiik akma gerilmesi gosterirken, HDPE nin ise sabit bir gerilme altinda plastik

akis sergiledigi belirlenmistir.

Ge vd. (2019), polimerlerin kisa ve uzun siireli siinme davranigini incelemis ve zaman-
sicaklik siiperpozisyon ilkesini kullanarak bu davraniglari modellemistir. Siinme
deformasyonunun zamanin ilk agamalarinda daha yogun oldugu gézlemlenmistir. J. S.
Bergstrom vd. (2003), polimerlerin ¢ekme altindaki gerilme-gerinim davraniglarimni
belirlemek ve modellemek amaciyla kimyasal ve mekanik olarak sartlandirilmis
numunelerle calismis; mekanik 6zellikler arasinda elastisite modiili ile yogunluk
arasindaki iliskiyi belirlemek i¢in ampirik bir bagint1 gelistirmistir. Day vd. (2020),

polimerlerin kirilma davranisi iizerinde akma ve plastik akisin etkilerini incelemek



lizere deneysel caligsmalar yiiriitmistiir. Tek eksenli ¢ekme ve basma testleri ile akma
siirina kadar ¢ekme ve basma egrilerinin Ortiistiiglinii, ancak peklesme, plastik akisg
ve kirilma davraniglarinin  farkli oldugunu belirtmistir. Cekme kosullarinda

malzemenin daha mukavim oldugu gézlenmistir.

Baykal vd. (2016), polimerlerin mekanik davranisini kristallesme morfolojisine bagl
olarak ¢ok eksenli yiikleme kosullar1 altinda incelemis; ¢apraz baglanma isleminin
dayanimi artirirken esnekligi azalttigin1 ve peklesme davranisini olumlu yonde
etkiledigini gozlemlemistir. Lewis ve Carroll (2001), polimerlerde ¢apraz
baglanmanin siinme davranigin1 gekme ve basma kosullar altinda inceleyerek, capraz
baglanma isleminin siinme 0Ozelliklerine olumsuz etkiler yaptigint ve bu durumun
azalan kristallik derecesinden kaynaklandigini ifade etmistir. Meyer ve Pruitt (2001),
polimerlerin dongiisel yiikleme ve gevseme davraniglarini incelemis ve malzemenin ig
yapisina bagli olarak farkli mekanik davraniglarin ortaya ¢iktigini tespit etmistir. Artan
cevrim sayis1 ve kalici plastik gerinim miktarinin, lamellerin diizenlenmesini artirdigi

SEM analizleriyle dogrulanmigtir.

Mourad vd. (2009), kirilma davranigin1 gerinim hizina bagli olarak UHMWPE ve
polioksimetilen (POM) numunelerle karsilastirmali olarak incelemistir. Quasi-statik
¢ekme testi sonuglarindan POM ve polimerlerin mekanik 6zelliklerinin gerinim hizina
duyarli oldugu belirlenmistir. Chen vd. (2019) polimerlerin dinamik tepkilerini ve
kirilma davraniglarim1 deneysel ve sayisal olarak incelemistir. Centikli ve ¢entiksiz
numuneler lizerinde yapilan testler, polimerlerin ¢ekme 6zelliklerinin hem gerinim
hiz1 hem de ti¢ eksenli gerilmelere kars1 duyarli oldugunu ortaya koymustur. Centiksiz
numunelerde akma gerilmesinin gerilme hizi ile artti1, ancak kopma gerilmesinin
azaldig1 tespit edilmistir. Kirilma davranigint modellemek i¢in Johnson-Cook modelini

kullanmis ve bu modelin basarili sonuglar verdigini gdzlemlemislerdir.

Yukaridaki ¢alismalarin genel incelemesinden goriildiigii tizere, polimerlerin mekanik
davraniglart hala pek cok agidan tam anlamiyla agikliga kavusturulmamistir. Bu
aragtirmalar cogunlukla yiik altinda sekil degistirme hizina bagli olarak akma sinirini,
viskoplastik akis sinirlarini ve dayanim seviyelerini belirlemeye odaklanmistir. Ancak,
yukleme elemani1 olarak kullanilan polimer malzemeler, ekipmanin normal ¢aligsmasi
sirasinda olduk¢a karmasik yiik durumlarina maruz kalmaktadir. Bu karmasik

yiiklemelerden biri de ¢evrimsel yliklemedir. Caligmalarin ¢ogu, hasar ve kirilma



davraniglarin1 inceleyerek genis gerinim seviyelerindeki kopma davraniglarim

arastirmigtir.

Ote yandan, ekipmanin 1s1l ve kimyasal etkilesimlerinin etkisini incelemek icin
kimyasal, termal ve mekanik 6n sartlandirmalara maruz birakilan numuneler iizerinde
de caligmalar yapilmig; bu deneyler, malzemenin dayanim ve deformasyon
ozelliklerini etkileyen farkli sartlar altinda karsilastirmali olarak incelenmistir. Siinme
davranig1 lizerine yapilan ¢alismalar ise olduk¢a smirlhidir, ancak sabit yiik altinda
zamanla meydana gelen siinme, polimerik malzemelerde oda sicakliginda dahi
gerceklesebilen bir olgudur ve yiik tagiyan elemanlarda kaginilmaz olarak ortaya ¢ikar.
Ayrica, literatiirde gevseme davranisi ile ilgili ¢alisma eksikligi de 6nemli bir bosluk
olarak one ¢ikmaktadir. Gevseme 6zelliklerinin arastirilmasi, malzemenin uzun vadeli
dayanikliligini ve performansini anlamak i¢in kritik bir gerekliliktir. Bu tiir eksiklikler
g6z onilinde bulunduruldugunda, polimerlerin mekanik davraniglarini daha kapsamli

bir sekilde agiklayabilmek i¢in yeni ¢alismalara ihtiya¢ duyulmaktadir.

Polimerlerin mekanik davraniglari, c¢esitli yonlerden incelenmeye aciktir. Bu
calismada, gerinim hiz1 etkilerinin yani sira, 6zellikle siinme, gevseme ve yiikleme
geemisi bagimliliklarinin belirlenmesi iizerine yogunlasilmaktadir. Tez ¢aligmamiz,
gevseme davraniglari ile temel egrilerinin olusturulmasini incelenmesini hedeflemekte

ve bu alana literatiire 6nemli bir katki saglamay1 amac¢lamaktadir.

Polimerik malzemelerin mekanik davraniglari, metalik malzemelere kiyasla kendine
0zgii baz1 6nemli 6zellikler gostermektedir. Yiikleme ve bosaltma sirasinda davranisin
lineer olmamasi, hidrostatik basincin akma davranisi lizerindeki etkisi, sifir gerilme
durumunda belirgin toparlanma, ayrica elastik bolgede dahi gozlemlenen siinme ve
gevseme davranislari bu farklarin basinda gelir (Drozdov ve Dusunceli, 2012, 2013;
Necmi Dusunceli, 2010a, 2010b, 2012; Necmi Dusunceli ve Colak, 2006a; Necmi
Dusunceli vd., 2017). Polimerlerin oda sicakliginda dahi siinme ve gevseme 6zellikleri
sergilemesi, i¢ yapisal degisimlerin de etkisiyle polimerik malzemelerin mekanik
davraniglarini oldukga karmasik bir hale getirmektedir. Bu karmasikligi ¢6zebilmek
icin genis bir deneysel ¢alisma yapilmasi, ardindan sonuglarin uygun bir model ile
ifade edilmesi gerekmektedir. Ozellikle biyomedikal polimerlerde, bu tiir
malzemelerin hasar davranislari, yiikleme-bosaltma ve ¢evrimsel ylikleme davraniglar

lizerine yapilan calismalar sinirli sayida olup, siinme davranisi daha ¢ok deneysel



olarak incelenmistir. Gevseme davraniginin eksikligi ise implant uygulamalarinda
uygulanacak gerilme degerlerinin belirlenmesi ve ticari sonlu eleman programlart ile
analiz yapilabilmesi icin kritik bir eksiklik olusturmaktadir. Ayrica siinme
davraniginin modellenmesi lizerine yapilan ¢aligmalar da oldukga azdir. Bu projede,
gevseme davraniginin  belirlenmesi ve modellenmesi ile siinme davranisinin

modellenmesi 6nemli bir yenilik olacaktir.

Yiikleme ge¢misinin etkilerini arastirmak amaciyla katlamali gevseme ve siinme
deneylerinin yapilmasi ve bu deneylerin matematiksel olarak modellenmesi, mevcut
literatlirde 6nemli bir boslugu dolduracaktir. Ayrica, ¢evrimsel yiiklemenin deneysel
olarak incelenmesi ve modellenmesi, ¢evrimsel siinme davranisinin daha iyi
anlasilmasina katkida bulunacaktir. Tiim bu yaklagimlar, belirli bir degisken grubu ve
model ¢ercevesinde aciklanarak hem literatiir hem de pratik tasarimlar agisindan

yapisal hesaplamalarin kolaylastirilmasina yonelik 6nemli bir adim teskil edecektir.

Yar1 kristal polimer malzemelerin mekanik davranisi, bu malzemelerin bir¢ok
mithendislik uygulamasinda yaygin olarak kullanilmasini saglayan o6nemli bir
aragtirma konusudur. Bu tiir polimerler, belirli bir derecede kristal yap1 igermeleri
nedeniyle hem elastik hem de viskoelastik ozellikler sergileyerek, gesitli yiikleme
kosullarinda kendine 6zgili davranislar gostermektedir. Polimerik malzemelerin 6ne

¢ikan pozitif 6zellikleri sunlardir:

Asinmaya Kars1 Direng: Yari kristal polimerler, asinma ve yipranmaya karsi
gosterdikleri direng sayesinde, otomotiv, ingaat ve paketleme gibi bir¢ok endiistride

giivenle kullanilmaktadir.

Diisiik Maliyet: Uretim siiregleri genellikle daha basit ve daha az enerji
gerektirdiginden, yar1 kristal polimer malzemeler diisiik maliyetli secenekler sunar.

Bu, maliyet etkin ¢ézlimler arayan uygulamalar i¢in 6nemli bir avantajdir.

Mukavemet: Yari kristal polimerler, yiiksek mukavemet degerleri saglayarak, yapisal
uygulamalarda giivenilir performans sergilerler. Bu, 6zellikle mekanik yiiklerin s6z

konusu oldugu uygulamalarda kritik bir 6zelliktir.

Fazla Yiik Tasima Kabiliyeti: Bu polimerler, belirli bir seviyeye kadar yliksek yiik

tagima kapasitesine sahiptir, bu da onlar1 miithendislik uygulamalarinda tercih edilen



bir malzeme yapar.

Basit Islenebilirlik: Yari kristal polimerler, sekil verme ve isleme siireclerinde kolaylik
saglayarak, tasarimcilarin ve miihendislerin ¢esitli formlarda ve uygulamalarda bu

malzemeleri kullanmalarina olanak tanir.

Bu 6zelliklerin kombinasyonu, yar1 kristal polimer malzemeleri miihendislik ve
endistri alaninda cazip bir segenek haline getirirken, mekanik davranislarinin
anlasilmasi, bu malzemelerin uygulama alanlarin1 genisletmek ve performanslarini

optimize etmek acisindan biiyiik 6nem tagimaktadir.

Poli (Laktik Asit)’in (PLA) ¢ekme gerilmesi altindaki kristallesme, stres ve

deformasyon arasindaki etkilesimi Sekil 1.1°de gosterilmektedir.

Asama I: Gerilme gerinimi %100°den disik oldugunda, amorf PLA’nin bazi
bolgelerinde kristallesme baslar (yesil renkle gdosterilmistir). Bu durum, gerinim

etkisiyle olusan kristallesmeden kaynaklanmaktadir.

Asama II: Gerilme gerinimi %100 ile %160 arasinda arttik¢a, stres de artar. Stres,
olusmus kristalleri yok edebilecek kritik bir seviyeye ulastiginda bazi mevcut kristaller
kaybolur (mavi renkle gosterilmistir) ve bu, kristaller arasindaki amorf fazda bosluklar
ve bosluklarin olusmasina neden olur (kirmiz1 renkle gosterilmistir). Ayni zamanda,
amorf bolgelerdeki yonelmis zincirler yeni kristaller olusturabilir (sar1 renkle

gosterilmistir).

Asama III: Kirilmaya kadar siiren gerinimle, stres artmaya devam eder ve bu durum
zincirlerin dolasikliklarinin ¢oziilmesine yol acar. Sonug¢ olarak, amorf bolgelerde
daha fazla yonelmis zincir olusur ve bu durum PLA’nin daha fazla kristallesmesini

saglar.
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Sekil 1.1. PLA’nin farkli gerinimlerde yapisal degisimi.

Bu aragtirma, polimerik malzemelerin mekanik davranislarin1 daha kapsamli bir
sekilde anlamay1 ve bu malzemelerin miihendislik uygulamalarindaki potansiyelini
artirmay1 hedeflemektedir. Sonuglar, 06zellikle biyomedikal alanlar gibi kritik
uygulamalarda, polimerik malzemelerin dayanikliligi, giivenilirligi ve performansi
acisindan Onemli veriler sunacaktir. Ayrica, bu bulgular, miihendislik tasarim
stireclerinde daha saglam ve giivenilir hesaplamalar yapilabilmesine olanak
saglayacaktir. Boylece, polimer malzemelerin daha etkin bir sekilde kullanimi

miimkiin hale gelecektir.

Calismanin ana amaci, polimerik malzemelerin tek eksenli monotonik yiikleme
kosullar altinda mekanik 6zelliklerini belirlemektir. Bu hedef dogrultusunda, ortaya
konacak deneysel sonuglar, mevcut literatiire katki saglarken ayni1 zamanda pratik

uygulamalara yonelik tasarim kriterlerinin belirlenmesine de olanak taniyacaktir.

Bu amacin gergeklestirilmesi i¢in, PLA malzemeden iiretilmis numuneler tizerinde tek
eksenli monotonik yiikleme kosullarinda c¢evrimsel ¢ekme deneyleri ve gevseme
deneyleri gergeklestirilecektir. Deneyler sonucunda elde edilen veriler, polimerlerin
mekanik davranisinin matematiksel olarak ifade edilmesine yonelik arastirmalara
destek saglayacak ve bu sayede polimer malzemelerin daha iyi anlagilmasina katkida

bulunacaktir.



Caligsma, polimerik malzemelerin mekanik 6zelliklerinin yani sira, bu 6zelliklerin
zaman ve yiikleme ge¢misi gibi faktorlere olan bagimliligini da inceleyerek, malzeme
miithendisligi ve tasarim siireclerine degerli bilgiler sunmay1 amaglamaktadir. Elde
edilen bulgular, hem akademik alanda hem de endistriyel uygulamalarda polimer

malzemelerin kullanimi i¢in 6nemli referanslar olusturacaktir.

Bu ¢alisma, PLA ve PLA HA (Poli (Laktik Asit) ve Hiyaliironik Asit) malzemelerinin
gevseme modiillerinin ayni numune ve test kosullar1 altinda dogru bir sekilde
Olciilmesini amaglamaktadir. Elde edilen gevseme test verileri, referans sicakliklar
olarak 23 °C, 40 °C ve 55 °C degerlerini kullanarak {i¢ temel egri olusturacaktir. Bu
yaklagim, her iki malzemenin sicakliga bagl davranisini karsilastirmak ve gevseme
modiillerinin sicaklik degisimlerinden nasil etkilendigini analiz etmek i¢in 6nemli bir

temel saglayacaktir.

Test siirecinde, her sicaklik degeri i¢cin uygulanan sabit gerilme veya gerinim
kosullarinda elde edilen veriler, gevseme modiiliiniin zamanla nasil degistigini
gosteren egrilerin olusturulmasina olanak taniyacaktir. Bu sayede, PLA ve PLA HA
malzemelerinin  mekanik o6zelliklerinin daha iyi anlagilmasi saglanacak ve

biyomedikal uygulamalar i¢in potansiyel avantajlar1 belirlenebilecektir.

Sonu¢ olarak, c¢alismanin bulgulari, bu polimerlerin tasarimi ve uygulama

kosullarindaki performansini optimize etmek i¢in 6nemli veriler sunacaktir.



2. MATERYAL VE METOT

Endiistriyel plastik tiretimi 1950’lerin baginda baslad1 ve giinlimiizde diinya genelinde
yaklasik 8.3-9.1 milyon metrik ton (Mt) plastigin iiretildigi tahmin edilmektedir
(Pappa vd., 2021). Bunlarin ¢ogu ambalaj malzemelerinde kullanilmakta olup (> %50)
hafif ve geri doniistiiriilmesi oldukca zor oldugundan, iiretilen plastiklerin %79’u
¢opliiklere atilmakta veya gevrede birikmektedir (Geyer vd., 2017). Ticari olarak
iretilen plastiklerin ¢ogu, fosil bazli malzemeler olup olduk¢a dayaniklidir ve ¢cevrede
yavag¢a bozunur. Bu durum, giinesten gelen UV 1sinim1 nedeniyle farkli boyutlarda
pargalar olusturarak gergeklesir (Bikiaris vd., 2023). Boyutlar1 1 pm ile 5 mm arasinda
degisen ve mikroplastikler (MP’ler) olarak adlandirilan bu parcalar, son 10-20 yilda
yasayan mikroorganizmalar (Bobori, vd., 2022; Bobori, vd., 2022; Darnell vd., 2013;
Kaloyianni vd., 2021) ve insan saghigi i¢in baglica tehdit olarak taninmis olup
okyanuslarda, tortularda, nehirlerde ve kanalizasyonlarda bulunabilmektedir (Huang
vd., 2021; Jiang, 2018). Mikroplastiklerin canli organizmalar lizerindeki etkisi
konusundaki endiseler, polimerler iizerinde calisan bilim insanlar1 ve sirketlerin,
cevrede zararli yan drlinler olmadan bozunabilecek c¢evre dostu plastiklerin
tiretilmesine yonelik arastirma faaliyetlerine odaklanmasina yol agmaistir. Bu nedenle,
biyobozunur ve biyolojik bazli polimerler, tek kullanimlik petrol bazli geleneksel
polimerlere olan artan talebe alternatif bir ¢oziim olarak son yillarda biiytik ilgi

gormiistiir (Kian vd., 2019).

Cevresel etkilerle ilgili giderek artan kiiresel endise, kiiresel iklim degisikligi ve plastik
atik yonetimi gibi konulara yonelik artan farkindalik, tiiketicileri; dolayisiyla
endiistrileri ve hiikiimetleri daha siirdiiriilebilir bir yaklagim benimsemeye yoneltmistir
(Banerjee ve Ray, 2021). Yeniden kullanma, azaltma, kompostlama ve geri
doniistiirme gibi birgok atik yOnetimi ¢ozlimii, beyaz kirliligin (yani, dogaya,
okyanuslara ve ¢opliiklere ulasan tek kullanimlik plastiklerin ¢evreyi kirletmesi)
azalmasina katki saglamis ve geri doniisiim ve kompostlama yoluyla geri kazanilabilen
biyobozunur polimerlerin gelistirilmesi olumlu bir degisiklik olmustur. Bu baglamda,
PLA, atik bertarafi sorununa potansiyel bir ¢6ziim sundugu icin (biyolojik)
polimerlerde oncii olmustur (Balla vd., 2021; Raquez vd., 2013). Laktik asit (LA),
PLA’nin Onciisiidiir ve misir, manyok nisastas1 ve patates gibi yenilenebilir

kaynaklarin fermantasyonu yoluyla elde edilebilir (Kervran vd., 2022).
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Dogrusal bir alifatik polyester olan PLA, bir¢ok cekici 6zellige sahiptir ve bu nedenle
bircok ticari sektorde kullanim bulmustur (John, Cresnar, Bikiaris, ve Zemljic, 2023;
Papageorgiou, Achilias, Nanaki, Beslikas, ve Bikiaris, 2010). Miikemmel aroma
bariyeri ve 1iyi 1s1 sizdirmazhigi Ozelligi, gida ambalaji alanindaki kullanimini
artirirken, cekici mekanik oOzellikleri, yiiksek seffafligi ve islenme kolayligi tip,
otomotiv, tekstil ve tarim alanlarindaki kullanimini genisletmistir (Klonos vd., 2022;
Sanusi vd., 2021). Ayrica PLA, yenilenebilir, kompostlanabilir ve nispeten diisiik
maliyetlidir (Raquez vd., 2013). PLA, biyobozunur bir polyester degil,
kompostlanabilir oldugundan ¢evrede yavasca bozunabilir ve bu durum
mikroplastiklerin olusumuna yol acar. Bircok toksisite c¢alismasindan, PLA
mikroplastiklerinin bitkiler ve topraklar iizerinde Onemli bir etki gdstermedigi
bulunmustur (Ainali vd., 2022). Insan viicudu séz konusu oldugunda ise PLA, tibbi ve
biyomedikal uygulamalarda yaygin olarak kullanildigi i¢in giivenli bir biyopolimerdir
(Vlachopoulos vd., 2022). insan viicudunda yavasca bozunabilir ve laktik asit gibi

toksik olmayan pargalar olusturur (Beslikas vd., 2011).

Bu avantajlarina ragmen, PLA nin kirilganlik, gaz ve buhara kars1 yiiksek gegirgenlik,
diisiik erime mukavemeti ve termal kararlilik gibi baz1 dezavantajlari da vardir. Ayrica,
gida ve bahge atiklar1 gibi diger yaygin dogal organik atiklara kiyasla bozunma hiz1
daha yavagstir. Bu durum, endiistriyel gida ve bahge kompostlama tesislerinde kabul
edilmesinde ve genel olarak yaygin kullaniminda 6nemli bir sinirlamaya neden
olmaktadir (Mayekar vd., 2020). Hibrid PLA nanokompozitlerinde, ¢ok diisiik
nanodolgu ytliklemelerinde bile gozlemlenen 6nemli iyilesme nedeniyle bu konuda
birgok arastirma yapilmistir (Sha vd., 2016; Sharif vd., 2019). Hibrid nanoteknoloji,
gelecekteki uygulamalar i¢in en yiiksek teknolojili ileri kompozitleri gelistirerek
malzeme bilimi alaninda yeni bir devrim yaratmistir. Nanokompozitlere en az bir
nanoboyutlu pargacik dahil edilmektedir. Nanoparcaciklarin (NP) eklenmesi, daha iyi
dagilim, ytliksek spesifik oran ve etkili polimer—dolgu etkilesimi sayesinde termal,
mekanik, fiziksel termomekanik 6zelliklerde dikkate deger bir iyilesme saglamaktadir
(Kian vd., 2019).

Hidroksiapatit (HA) (Caio(PO4)s(OH).), kristal halinde viicut sivisinda termodinamik
olarak kararli olan biyolojik bir seramik malzemedir ve insan kemiginin ana inorganik

bilesenidir. Bu nedenle, osteokondiiktif ve osteoindiiktif ozellikleri sayesinde
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biyouyumlu olup miikemmel kemik iyilestirme 6zelliklerine sahiptir (R. Zhang vd.,
2020; Michael vd., 2018). Dogal HA genellikle biyolojik atiklardan veya besin
kaynaklarindan (6rnegin, sigir, deve ve at gibi memeli kemikleri), deniz veya sucul
kaynaklardan (6rnegin, balik kemigi ve balik pullar1), kabuk kaynaklarindan (6rnegin,
deniz kabugu, istiridye, yumurta kabugu ve deniz kabugu), bazi bitkilerden ve ayrica
kireg tasi gibi mineral kaynaklardan elde edilir. Sentetik HAp ise kat1 yontemler (kati
hal ve mekanokimyasal), 1slak yontemler (kimyasal ¢Oktiirme, hidroliz, sol-jel,
hidrotermal, emiilsiyon ve sonokimyasal) ve yiiksek sicaklik islemleri (yanma ve
piroliz) dahil olmak iizere gesitli yontemlerle iiretilebilir (Szcze$ vd., 2017). Nano-
hidroksiapatit (nHA), kiiciik kristal tane ¢api, genis arayiizey, yiiksek ylizey serbest
enerjisi ve baglanma enerjisi ile makro kuantum tiinelleme etkisi gibi
nanomalzemelerin benzersiz fiziksel ve kimyasal 6zelliklerine sahip kiiciik boyut

etkisine sahiptir (Du vd., 2021).

HA’nin kirilgan yapisi, tek basina kullanildiginda ¢ogu uygulama i¢in uygun degildir
¢linkii mekanik gereksinimleri karsilamaz. PLA’nin nano-hidroksiapatit (HA) gibi
seramiklerle giiclendirilmesi, doku miihendisligi ve kemik rejenerasyonu
uygulamalar1 i¢in yogun bir sekilde arastirilmaktadir ve hidroksiapatitin yiliksek
kirilganlig1 ve kontrol edilemeyen bozunma hiz1 gibi bir¢ok sorunu etkili bir sekilde
¢Ozmiistiir. Ayrica, nanofazdaki HA’nin osteoblast hiicre yapismasini ve hem in vitro
hem de in vivo olarak uzun vadeli fonksiyonlarini iyilestirdigi bulunmustur (Wetteland
ve Liu, 2018).

Yukarida bahsedildigi gibi, nanodolgular, yiiksek performanslh PLA bazh
nanokompozitler hazirlamak amaciyla PLA’nin Ozelliklerini genisletmek ve
tyilestirmek i¢in 1ilgi ¢ekici bir yol sunmaktadir. PLA nanokompozitlerinin
gelistirilmis 6zellikleri sayesinde ambalaj, insaat, tip, tekstil, elektronik, glines paneli
ve tarim sektorlerinde umut verici uygulamalar olarak potansiyel sunmaktadirlar

(Sekil 2.1).
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Sekil 2.1. PLA nanokompozitleri igeren ¢esitli uygulamalarin sematik gosterimi.

Hidroksiapatit (HAp), kemik ve diglerin inorganik mineral bilesigiyle yakin
benzerlikler tasimasi nedeniyle, ozellikle ortopedi ve dis hekimligi gibi ¢esitli
biyomedikal uygulamalarda yaygin olarak kullanilan en gelismis biyoseramik
malzemedir (Bikiaris vd., 2023).

Morsi ve arkadaglari (Morsi ve Hezma, 2019), doku miihendisligi uygulamalari igin
¢Oziiniirlik dokiim teknigiyle PLA matrisini farkli kiitle fraksiyonlarinda demir-
doplanmis nHA (FeHA NPs) ile doldurdular (PLA/FeHA NPs wt.%: 90/10, 80/20 ve
70/30). FT-IR sonuglari, FeHA NPs’nin PLA ile Ca(OH)2’nin OH grubu ile PLA’daki
ester grubundaki oksijen atomlar1 arasinda hidrojen bagi olusumu yoluyla baglandigini
ve bunun daha iyi bir ara yiizey davranigina katkida bulundugunu gésterdi. %10°luk
FeHA NPs’nin dahil edilmesi, elastik modiiliin en yiiksek degerini 330 MPa olarak
gosterdi. Bu, saf polimerden 28 MPa daha yiiksekti.
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Toong ve arkadaslar1 (Toong vd., 2022), nHAp ve L-laktid fonksiyonellestirilmis nHA
ile PLLA’y1 iceren nanokompozit formiilasyonlarini, potansiyel ince-kollu biyolojik
olarak emilebilir iskeletler olarak degerlendirdiler. Fonksiyonellestirilmis
nanodolgular / PLLA, nanodolgu dagilimini iyilestirirken, agregasyon ve zayif
matris/dolgu entegrasyonu gibi sorunlar da azaltildi. nHA’nin homojen dagilima,
mekanik ozellikleri artirdi. Ozellikle, 10 wt. % nHA/PLLA ve 10 wt% LA-
NHA/PLLA’nin nihai ¢gekme dayaniminin sirasiyla saf PLLA’ya kiyasla 31.96 ve
75.02 MPa arttig1 gézlemlendi; ayrica, matris i¢inde %10 ve %15 yiikleme oranlarina

sahip LA-nHA, en yiiksek kopma uzama degerlerine yol agt.

Wang ve arkadaglari, PLA nin nHA ile (0%, 10%, 20%, 30%, 40% ve 50% iceriginde)
tibbi uygulamalarda 3D yazdirilabilme kapasitesini kesfettiler (W. Wang vd., 2021).
Sonuglar, PLA/nHAp kompozitinin stabil bir yapiya sahip oldugunu ve bu
malzemenin iglenmesinin oldukga kontrollii oldugunu gésterdi. nHAp oran1 %50°den
biiylik oldugunda, kompozit malzeme, yliksek kirilganlik nedeniyle yazdirma
memesinden tutarli ve stabil bir sekilde gegemedi. nHAp oran1 %50 veya daha diisiik
oldugunda ise kompozit filament malzeme FDM ile yazdirilabiliyordu. Ayrica, nHAp
orani %0’dan %50’ye ¢iktik¢a, 3D yazdirilmis PLA/n-HA iskeletlerinin yiizeyinde
piirtizliiliikten kaba hale dogru kademeli bir degisim gozlemlediler. Bu, yiizeyde ¢ok
sayida konveks ve konkav yapiin ortaya ¢ikmasiyla, iskeletin yiizey alanini artirds.
3D yazdirma islemi PLA/nHAp kompozitlerine uygulandiktan sonra, %0 ila %30
nHAp igeren yazdirilmis Ornekler basing testinden sonra yapi biitiinligiini
koruyabildi. Bu da bu drneklerin elastikiyetini korudugunu kanitladi. Ancak, n-HA
oran1 %40’1 gectiginde, yazdirilan 6rnek kirilgan hale geldi ve sikistirma sonrasi
seklini koruyamadi. Yine de, nHAp entegrasyonu ile yazdirilan tiim PLA iskeletlerinin
mekanik ozellikleri, saf HA gozenekli seramik ve dogal insan siingerimsi kemiginden
cok daha yiiksekti. Biyouyumluluk ve osteojenik indiiksiyon 6zelliklerinin, saf PLA
iskeletinden daha iyi oldugu kanitlandi. PLA/n-HA kompozit malzeme, 1slak
karigtirma yontemiyle hazirlanmis ve 3D yazdirilmis kompozit iskelet, PLA/n-HA
filamenti ile yapilmistir. Malzeme karakterizasyonu ve kompozit malzemelerin in vivo
ve in vitro deneyleri sirasiyla, kemik defektlerinin onarimini desteklemek i¢in yeterli
mekanik kuvvet ve toksik olmayan 6zelliklerini dogrulamistir. S6z konusu ¢aligmanin

uygulama adimlar1 Sekil 2.2°de gdsterilmistir.
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Kurutulmus
numune

PLA+DCM n-HA+Aseton

Canli denek Basma testi

Sekil 2.2. Kemik rejenerasyonu icin PLA/n-HA iskeletlerinin hazirlanmasi ve
uygulanmasina dair sematik gosterim.

Polimerik malzemelerin biyomedikal uygulamalarda kullanimi, imalat kolaylig1 ve

disiik maliyetler gibi avantajlari nedeniyle giderek artmaktadir. Ancak, bu

malzemelerin zaman ve sicakliga bagli davranis sergilemesi, liretim ve operasyon

esnasinda uygulama noktasindaki mekanik davraniglarinin  tahmin edilmesini

zorlastirmaktadir. Bu nedenle, viskoelastik oOzelliklerin ~ dikkate alinmasi

gerekmektedir.

Viskoelastik 6zelliklerin belirlenmesi icin g¢esitli test yontemleri gelistirilmistir ve
bunlarin bir kismi ticari olarak yaygin ekipmanlarla rutin sekilde kullanilmaktadir.
Bununla birlikte, viskoelastik o6zelliklere sahip malzemelerin karakterizasyonu
genellikle 6zel yontemlerle gergeklestirilmektedir. Bu yontemler, uzman olmayan
kisiler tarafindan uygulanamayacak kadar karmasik veya zaman alic1 olabilir. Bu
nedenle, bu tiir testlerde numune hazirlama ve test kosullari, giivenilir ve
tekrarlanabilir dl¢iimlerin elde edilmesi agisindan biiyiikk 6nem tasimaktadir (Necmi
Dusunceli ve Colak, 2006b; Schiavi, Cuccaro, ve Troia, 2016; Sin vd., 2013; Zhou vd.,
2016).

Bu durum, polimerik malzemelerin mekanik ozelliklerinin dogru bir sekilde

belirlenmesi ve uygulama alaninda giivenilir sonuglarin elde edilmesi igin titiz bir
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yaklasim gerektirmektedir. Ozellikle biyomedikal alaninda, bu malzemelerin
performansi ve uzun Omiirliiliigii acisindan viskoelastik 6zelliklerin dogru bir sekilde

degerlendirilmesi kritik 6neme sahiptir.

Poli (Laktik Asit) (PLA), biyobozunur ve biyouyumlu ozellikleri sayesinde
biyomedikal uygulamalar i¢in uygun bir malzeme olarak one ¢ikmaktadir. Ancak,
PLA’nin diisiik mukavemet ve elastiklik modiilii, kirilganlik, cam gegis sicakliginin
yaklasik 60 °C civarinda olmasi, zayif gaz bariyeri 6zellikleri ve yavas kristallesme

hiz1 gibi dezavantajli 6zellikleri, kullanim alanlarini sinirlamaktadir (Dusunceli vd.,

2013).

Son on yil i¢inde PLA’nin mekanik ozelliklerini gelistirmek amaciyla c¢esitli
nanopargcaciklarla giliclendirilmis ve bu sayede mekanik dayanim, 1s1 bozulma
sicakligi, termal kararlilik ve gaz bariyeri gibi 6zellikleri iyilestirilmistir. Ornegin,
killer, karbon bazli nano-dolgular, metal oksitler ve polisakkarit nanopargaciklar gibi
malzemelerle yapilan giiclendirme c¢alismalari, PLA’nin performansini artirma

potansiyeline sahip olmustur (Hébert vd., 2013; Sin vd., 2013; W. Wang vd., 2021).

Bu gelismeler, PLA nin biyomedikal uygulamalardaki etkinligini artirmakta ve ¢esitli
alanlarda daha genis bir kullanim yelpazesi sunmaktadir. Ozellikle, mekanik ve termal
ozelliklerin 1yilestirilmesi, PLA’nin implantlar, dikis ipleri ve diger biyomedikal
cihazlar gibi uygulamalarda daha giivenilir ve etkili bir segenek olmasim

saglamaktadir (M. Wang, vd., 2017).

Polimerlerin karakterizasyonu igin ¢esitli test yontemleri gelistirilmis ve yaygin olarak
kullanilmaktadir. Ancak bu tekniklerin ¢ogu, malzemenin bir veya iki 6zelligine

odaklanmakta ve farkli 6zellikler 6l¢iilecegi zaman farkli teknikler kullanilmaktadir.

Zamana ve sicakliga bagh elastik modiil 6zellikleri genellikle statik veya dinamik
yiikleme kullanilarak 6l¢lilmektedir. Statik yiikleme, ¢esitli sicakliklarda stinme testi
(numuneye uygulanan sabit gerilme) veya gerinim gevsemesi (numuneye uygulanan
sabit gerinim) i¢in geleneksel cekme test makineleri ile gergeklestirilebilir. Elde edilen
gerinim veya gerilme degerleri, sirastyla siinme kompliyans: veya gevseme modiilii
degerlerini hesaplamak i¢in kullanilabilir (Henton vd., 2005). Bununla birlikte,

polimerlerin elastik modiil degerleri metallerle karsilastirildiginda ¢ok daha kiigiiktiir.
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Bu nedenle Slgiimler sirasinda son derece hassas ekstansometrelerin kullanilmasi
gerekmektedir. Dinamik testler ise genellikle Dinamik Mekanik Analizér (DMA)
kullanilarak gerceklestirilir. DMA, ge¢ici adim gerinim modunda ¢alisirken numuneye
bir gerilim yiiklemesi uygulayarak zamana bagli kesme modiiliinii 6l¢ebilmektedir

(Drozdov ve Dusunceli, 2012; Rezgui vd., 2005; Tamrakar vd., 2020)

Bu test yontemlerinin kullanimi, polimerlerin mekanik davranislarini daha iyi anlamak
ve cesitli uygulamalarda dogru malzeme se¢imleri yapmak i¢in kritik oneme sahiptir.
Bu baglamda, uygun karakterizasyon tekniklerinin belirlenmesi, polimerlerin
endistriyel ve biyomedikal uygulamalardaki etkinligini artirmaya yardimc1 olacaktir

(Hatami-Marbini ve Etebu, 2013).

Bir polimerin camsi gecis sicakligi (Tg) ve zamana ve sicakliga bagh elastik modiild,
biyomalzemelerin uygulama noktasinda islevlerini yerine getirmesi acisindan hayati
bir 6neme sahiptir. Bu 6zellikler, polimerlerin mekanik davraniglarini ve uygulama
alanlarindaki ~ performanslarmi  dogrudan  etkiler.  Ozellikle  biyomedikal
uygulamalarda, polimerlerin Tg degeri, malzemenin sicaklik degisimlerine karsi olan
hassasiyetini belirlerken, elastik modiil, malzemenin deformasyon kabiliyetini ve
dayanikliligini gosterir (Baiardo vd., 2003; Haugan vd., 2019; Hébert vd., 2013; Ricci
vd., 2019).

Bu nedenle, her durum i¢in avantaj-dezavantaj dengesinin dikkate alinmasi kritik bir
onem tasir. Ornegin, yiiksek Tg degerine sahip bir polimer, sicaklik artisinda daha
stabil olabilir, ancak bu durum mekanik dayanmiklilhik agisindan dezavantaj
olusturabilir. Benzer sekilde, elastik modiil degerinin dogru bir sekilde belirlenmesi,
malzemenin uygulama kosullarinda beklenen performansini 6ngdérmek agisindan
onemlidir (Bennin vd., 2019; J. S. Bergstrom vd., 2003; Ricci vd., 2019; X. Zhang vd.,
2011).

Sonu¢ olarak, bu ozelliklerin kesin ve dogru Ol¢limii, biyomalzemelerin etkin
kullanimini saglamak i¢in gereklidir. Ayrica, bu dl¢timler, polimerlerin tasariminda ve

uygulama alanlarinin belirlenmesinde 6nemli bir rol oynamaktadir.

Polimerik malzemeler iizerine yapilan ¢aligmalar, hem deneysel incelemeleri hem de

bu deney sonuglarini agiklamaya yoOnelik modelleme ¢abalarimi kapsamaktadir.
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Deneysel calismalar, genellikle ¢cekme ve basma sartlart altinda yiikleme-bosaltma,
sinme, gevseme, toparlanma ve kirilma davraniglarinin  anlagilmasina
odaklanmaktadir (N. Dusunceli vd., 2021; Khan ve Yeakle, 2011; Van De Velde ve
Kiekens, 2002).

Literatiirde, polimerik malzemelerin mekanik davraniglarinin modellenmesi iki ana
yaklasim {izerine insa edilmistir: makro ve mikroyapisal modeller. Makro modeller,
elastik ve viskoz 6zellikleri tanimlamak i¢in elektrik benzesim devreleri olusturarak
ve viskoelastisite teorileri gelistirerek olusturulmaktadir. Bu yaklasim, Kelvin,
Maxwell ve Standart Lineer Kati modellemeleri gibi klasik modellere dayanmaktadir

(Bonet, 2001; Erhard Krempl ve Ho, 2000; C. Zhang ve Moore, 1997).

Mikro modeller ise, malzeme yapisini tipki bir kompozit malzemede oldugu gibi iki
farkli elemandan olustugunu varsayarak, malzemenin i¢ yapisina dair parametreleri

iceren matematiksel ifadelerle ¢6ziim odakli yaklasimlar sunmaktadir (Jorgen S. vd.,

2016; Necmi Dusunceli ve Colak, 2008; G’sell ve Dahoun, 1994).

Polimerik malzemeler, endiistriyel ve biyomekanik teknolojinin temel
hammaddelerinden biri olarak giderek daha fazla kullanilmakta ve bu durum, malzeme
davranigini agiklamaya yonelik calismalara olan ilgiyi artirmaktadir. Bu alandaki 6ne
¢ikan caligmalar arasinda Chaboche (1989); Necmi Dusunceli ve Drozdov (2017);
Inside vd. (2014); Kitagawa ve Takagi (1990); E. Krempl (1999); Erhard Krempl
(1996); Lai ve Bakker (1995) gibi kaynaklar yer almaktadir. Bu arastirmalar, polimerik
malzemelerin mekanik 6zelliklerini daha 1yi anlamaya yonelik onemli bilgiler

sunmakta ve bu alandaki literatiire katkida bulunmaktadir.

2.1. Deneysel Prosediir

Polimerlerin elastik olmayan deformasyon davraniginin modellenmesi, artan polimer
kullanim oraniyla birlikte giderek daha fazla ilgi gérmektedir. Bu ilgi, polimerlerin
cesitli  endiistriyel ve biyomedikal uygulamalardaki ©6nemli rollerinden
kaynaklanmaktadir. Ancak, polimerik davranisin karmasikligi ve mevcut deneysel

sonuclarin siirli olmast, yapisal model gelistirme siirecini zorlastirmaktadir.

Uygun bir yapisal model gelistirmek i¢in polimerlerde gdzlenen bazi 6nemli 6zellikler

dikkate alinmalidir: Yiiksek diizeyde dogrusal olmayan gerinim hizi bagimlilig::
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Polimerlerin mekanik davranislari, yiikkleme hiz1 degistiginde onemli dl¢lide degisir.

Bu durum, polimerlerin zamanla degisen yapisal 6zelliklerini yansitir.

Dogrusal olmayan bosaltma: Polimerler, ylikleme ve bosaltma dongiileri sirasinda
dogrusal olmayan bir davranis sergiler. Bu, malzemenin ge¢mis yiikleme tarihine bagl

olarak degisen gerilim ve gerinim iligkilerini etkiler.

Hidrostatik basingtan etkilenen akma: Polimerlerin akma davranisi, ¢evresel
kosullardan, o6zellikle hidrostatik basing gibi faktorlerden etkilenir. Bu durum,

polimerlerin farkli ortamlardaki performansini anlamak i¢in 6nemlidir.

Dongtisel gevseme: Polimerlerin dongiisel yiikleme altinda yumusama davranislari,
malzemenin mekanik Ozelliklerini zamanla degistirebilir ve bu durum dongiisel

yiikleme uygulamalarinda dikkate alinmalidir.

Sifir gerilimde 6nemli toparlanma: Polimerlerin sifir gerilim altinda gosterdigi geri
kazanim davranisi, 6zellikle deformasyon sonrasi malzemenin eski haline donme
kapasitesi ile ilgilidir. Bu, malzemenin elastik ve viskoelastik ozelliklerinin bir

kombinasyonunu yansitir.

Polimerlerin mekanik davraniglarini anlamak igin bu 6zelliklerin dikkate alinmas1 hem
aragtirma hem de uygulama acisindan biiyiilk 6nem tasir. Dogru yapilandirilmig
modeller, polimerlerin performansini ve dayanikliligini tahmin etmeye yardimet olur

ve bu da yeni tasarimlar gelistirilmesine olanak tanir.

Bu sayede, biyomedikal alanlarda kullanilan implantlardan otomotiv sektoriindeki
parcalara kadar genis bir yelpazede polimer malzemelerin etkili bir sekilde
kullanilmasmma imkan saglar. Ayrica, bu tiir arastirmalarin sonuclari, malzeme
biliminin yani sira miithendislik ve tasarim siireclerini de gelistirebilir, boylece daha
inovatif ve sirdiriilebilir ¢oziimler elde edilebilir. Polimerlerin  mekanik
davraniglarinin daha iyi anlagilmasi, hem endiistriyel hem de akademik alanda daha

fazla arastirma ve yenilik i¢in bir temel olusturur.

PLA (Poli (Laktik Asit)) ve PLA/HA (Hidroksapatit takviyeli Poli (Laktik Asit))
polimerlerinin mekanik Ozelliklerini incelemek iizere gerceklestirilen deneysel

calisma su sekilde 6zetlenebilir:
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2.1.1. Malzeme temini ve hazirhk

Poli (Laktik Asit) (PLA): PLA 4042D (yogunluk: 1.24 g/cm?), NatureWorks LLC’den
temin edilmistir. Numuneler, 5,1 mm x 2,25 mm kesit alanina sahip olacak sekilde,

enjeksiyon kaliplama makinesi Arburg 320C kullanilarak kaliplanmistir.

Bifazik Sentetik Hidroksapatit: %70 Hidroksapatit (HA) ve %30 Beta Tri Kalsiyum
Fosfat (BTCP) igeren seramik tozu, Ifgl Bio Ceramic Ltd. (Hindistan) firmasi
tarafindan saglanmistir. Bu nano seramik tozu, saf PLA ile karigtirllarak PLA/HA
nanokompozitleri olusturulmustur. PLA/HA kompozitinin toplam agirliginin %5’ine

karsilik gelen oran ile hazirlanmistir.

2.1.2. Mekanik testler

Test makinesi: Mekanik testler, boyun bolgesindeki uzunlamasina gerinimlerin
kontrolii i¢in bir elektro-mekanik sensorle donatilmig evrensel test makinesi olan
Instron-5568 araciligiyla gergeklestirilmistir. (Sekil 2.3.) Cekme kuvveti, 5 kN’luk bir

yiik hiicresi ile dl¢lilmiistiir.

Deney kosullari: PLA ve PLA/HA nano-kompozit polimer numuneleri, 1 mm/dak
hizda (gerinim hiz1 = 2x10* 1/s) yiiklenmistir. Deneyler, sirastyla 23, 30, 35, 40, 45,
50 ve 55 °C’de, bir 1s1 hiicresi kullanilarak gerceklestirilmistir. (Sekil 2.4.)

Deney oncesi hazirlik: Yiiksek sicakliktaki deneylerde, her bir numune, belirlenen
sicaklikta bir termal odada en az yarim saat 1sitilmis ve ardindan test cihazina

baglanmadan 6nce 10 dakika boyunca dengelenmesi igin bekletilmistir.

Tekrar sayist: Her test, sifir bir numune ile yapildi ve her bir kosul i¢in en az iki kez

tekrarlandi.
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Sekil 2.4. Olgiimler
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Sekil 2.5. Test numuneleri

Cekme ve basma deneyleri, malzemelerin mekanik 6zelliklerini belirlemek icin en
yaygin kullanilan test yontemlerinden biridir. Bu testlerin yani sira, ii¢c nokta egme
testleri de kullanilmakta olup, 0Ozellikle malzeme miihendisligi ve arastirma

alanlarinda kritik 6neme sahiptir.

Instron ¢ekme-basma cihazi, dayaniklilik ve esneklik saglamak amaciyla tasarlanmis
olup, cesitli malzemelerin test edilmesinde kullanilir. Bu cihazin 6zellikleri ve

kullanim alanlar1 asagida belirtilmistir:
Genel ozellikler:

Yiik Kapasitesi: 100 kN

Dikey Test Alant: 1430 mm

Yiik Olgiim Dogrulugu: £%0,5; 1/500 yiik hiicre kapasitesinin altinda okunur.
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Veri Edinimi Hizi: Yiik, uzama ve gerilim kanallarinda ayn1 anda 1 kHz hizina

ulasabilen veri edinimi.

Hiz Araligi: 0.00005 - 3000 mm/dak.

Diisiik Taban Yiiksekligi: Test alanina rahat erigim saglar.

Ozellestirilebilir Kontrol Paneli: Kullanicinin ihtiyaglarina gore uyarlanabilir.
Yazilim Uyumlulugu: Bluehill® 3 yazilimi ile uyumludur.

Otomatik Transdiizer Tanima: Yiik hiicreleri ve ekstensometreler i¢in otomatik tanima

imkani.

Ekstra Yiiksek ve Genis Secenekler: Farkli test ihtiyaclarina yonelik genis bir secenek

yelpazesi sunar.

Instron gekme-basma cihazi, ¢esitli malzemelerin test edilmesinde kullanilmak iizere

tasarlanmistir. One ¢ikan uygulama alanlar1 sunlardr:

Hava-Uzay Kompozitleri: Malzeme dayanikliliginin test edilmesi.

Metal Alagimlari: Mukavemet ve deformasyon 6zelliklerinin belirlenmesi.
Kristalin Polimerler: Mekanik davranislarin incelenmesi.

Cekme ve basma deneyleri, malzemelerin elastiklik modiilii, akma noktasi,
dayaniklilhik ve deformasyon o6zelliklerini belirlemek i¢in kullanilir. Deneyler
sirasinda, test cithazinin govde sertligi, dogru modiil ve gerilme degerlerinin elde
edilmesinde 6nemli bir rol oynar. Ozel tasarlanmis bilesenler (6nceden yiiklii yataklar,
hassas top vidalar1 vb.) kullanilarak, test sirasinda depolanan enerji minimuma

indirilir, boylece daha iyi performans saglanir.

Instron cekme-basma test cihazi, yiiksek hassasiyet ve dogruluk ile malzeme testleri
yapmay1 miimkiin kilar. Bu cihazin sundugu esneklik ve 6zellestirilebilir 6zellikler,
farkli miihendislik ve aragtirma uygulamalarinda genis bir yelpazede kullanilmasina
olanak tanir. Polimerler ve kompozit malzemelerin mekanik 6zelliklerini anlamak ve

gelistirmek icin bu testler kritik oneme sahiptir.
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Cekme ve basma deneyleri, malzemelerin mekanik 6zelliklerini belirlemek i¢in yaygin
olarak kullanilan temel test yontemleridir. Bu testler, malzemenin dayanikliligi,

elastikiyeti ve akma 6zellikleri gibi kritik parametrelerin 6l¢iilmesine olanak tanir.
2.1.3. Test yontemleri

Cekme Deneyleri:

Malzemenin uzama ve kopma noktalarini belirlemek i¢in kullanilir.

Numune, iki ugtan cekilerek gerilme ve deformasyon dl¢timleri yapilir.

Cekme testleri sirasinda elde edilen veriler, gerilme-gerinim egrileri olusturmak icin
kullanilir, bu sayede malzemenin elastik modiilii, akma noktasi ve kopma dayanimi

gibi 6zellikleri belirlenebilir.

Basma Deneyleri:

Malzemenin sikigtirilma davranigini incelemek i¢in gergeklestirilir.
Numune, iki u¢tan basing uygulanarak test edilir.

Basma testleri, malzemenin sikisma dayanimmi ve deformasyon &zelliklerini

belirlemek i¢in 6nemlidir.
Ug Nokta Egme Testleri:
Malzemenin egilme dayanimini ve elastik 6zelliklerini incelemek icin kullanilir.

Test sirasinda, numune {i¢ nokta lizerinde desteklenir ve ortasindan ytik uygulanir. Bu

sayede malzemenin egilme direnci dlgiiliir.

Egilme testleri, 6zellikle yap1 malzemeleri ve kompozitler gibi uygulamalarda 6nemli

bilgiler saglar.

Universal test cihazlari, ¢ekme, basma ve egilme testlerini gerceklestirmek icin
kullanilan ¢ok yonlii ve hassas makinelerdir. Bu cihazlar, asagidaki ozelliklere

sahiptir:
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Yiik Kapasitesi: Farkli malzemelerin test edilmesine olanak taniyan genis bir yiik

kapasitesine sahiptir.

Hiz Kontrolii: Test esnasinda yiikleme hizinin hassas bir sekilde ayarlanmasina olanak

VErir.

Veri Kaydi: Gerilme, gerinim ve uzama gibi verilerin kaydedilmesi ve analizi i¢in

entegre yazilimlar kullanilir.

Cesitli Aksesuarlar: Testin gereksinimlerine gore farkli aksesuarlar (ekstensometreler,

yiik hiicreleri vb.) ile donatilabilir.

Bu testler, malzemelerin miihendislik uygulamalarindaki  performansini
degerlendirmek icin kritik oneme sahiptir. Bu nedenle, dogru test yontemlerinin se¢imi
ve uygun cihazlarin kullanimi, malzeme aragtirmalar1 ve gelistirmeleri i¢in biiytiik bir

rol oynar.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. PLA’min Tek Eksenli Yiikleme ve Sabit Gerinim Seviyesinde Gevseme

Davranisi

Son yillarda PLA polimerik malzemelerin dongilisel deformasyon ve yorulma
davraniglar1 iizerine bir¢ok literatiir calismasi gerceklestirilmistir. Bu c¢alismalar,
polimerlerin karmagik davraniglarini daha iyi anlamak amaciyla hem deneysel hem de

teorik bakis acilariyla ele alinmustir.

Cogu calisma, yalnizca gerilme kontroli ile sinirlt kalmustir.

Yiikleme hizi, yiikleme yollari, ylikleme ge¢misi gibi faktorler ve siinme-gevseme

etkilesimi tizerine ¢cok az ¢aligma yapilmistir.

Gergek bilesen Omriinii belirlemek i¢in dongiisel testlerin, siirinme ve yorulma

etkilesimlerini ve karmasik yiikleme ge¢mislerini igermesi gerekmektedir.

PLA numunelerinin gevseme davramigini incelemek {izere asagidaki deneyler

gerceklestirilmistir:

3.1.1. Tek eksenli ¢cekme testleri:

Bu testler, farkli gerinim oranlari1 kullanarak bir maksimum (¢ _max) seviyeye kadar

yiiklemeyi icermektedir (¢_max > ¢ min > 0).

Deneysel program, diisiik gerilme seviyesi testleri igin tipik tek dongii (N = 1) ve akma
gerilmesini agmayan maksimum sekil degistirme (¢ max) degerleri ile yiikleme

deneyleri kapsamaktadir.

3.1.2. Tek eksenli cekme, yiikleme-gevseme testi:

Bu testler, ardisik yiikleme ve gevseme testlerini igerir.

Farkl1 stres seviyelerinde siiriinme testleri de igermektedir; bu, polimer malzemelerin
karmagik ylikleme ge¢misleri altinda nasil davrandigini anlamaya yardimci

olmaktadir.
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Bu deneyler, polimerik malzemelerin yiik altindaki davranislari ve yiikleme-gevseme
etkilesimleri {lizerine degerli bilgiler saglamaktadir. Gelistirilen bu test yontemleri,
malzeme miihendisligi ve tasarimi agisindan kritik 6neme sahip bilgiler sunarak,
polimerlerin kullanim alanlarini ve dayanikliligini artirma potansiyeli tasimaktadir. Bu
tir kapsamli incelemeler, polimerik malzemelerin uzun Omiirli ve gilivenilir
uygulamalar i¢in nasil optimize edilebilecegi konusunda o©nemli bir katki

saglamaktadir.
3.2. Test Siireci ve Ol¢iim Yontemleri

Mekanik testler i¢in kullanilan dambil numuneleri, ASTM standardi D-638’ye uygun
olarak tasarlanmig ve enjeksiyon kaliplama makinesi Arburg 320C ile iretilmistir
(Test Method for Tensile Properties of Plastics, 2014). Test siiregleri, elektro mekanik
sensorlere sahip olan Instron-5599 makinesi ile gerceklestirilmistir. Bu makine,

boyuna gerilimleri kontrol etmek amaciyla kullanilmistir.

Cekme kuvveti 6l¢limii: Deneylerde uygulanan ¢ekme kuvveti, 5 kN kapasiteli bir yiik

hiicresi ile dl¢tilmiistiir.

Miihendislik Gerilmesi (c): Eksenel kuvvetin hasar gérmemis numunelerin kesit

alanina orani, miithendislik gerilmesi (o) olarak tanimlanmustir.

Deney kosullar1: Her test, oda sicakliginda yeni bir drnek tizerinde gerceklestirilmis
olup, islemler en az iki kez tekrarlanmistir. Bu tekrarlar, elde edilen sonuclarin

giivenilirligini artirmak ve istatistiksel bir analiz yapabilmek amaciyla yapilmistir.

Bu testler, polimerik malzemelerin mekanik 6zelliklerini anlamak i¢in kritik neme
sahiptir. Elde edilen miihendislik gerilmesi verileri, malzemelerin dayanikliligi,
deformasyon ozellikleri ve genel performansi hakkinda 6énemli bilgiler sunar. Aym
zamanda, testlerin tekrarlanabilirligi, malzeme davranislarinin daha dogru bir sekilde
karakterize edilmesine olanak tanir ve miihendislik uygulamalarinda bu malzemelerin

giivenli ve etkili bir sekilde kullanilmasini saglar.
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3.3. Tek Eksenli Cekme-Gevseme Testleri

Gevseme testleri, polimerlerin zamanla gerilme altinda nasil davrandigini anlamak
icin 6nemli bir yontemdir. Bu testler, polimerlerin mekanik davranislarini, sicaklik
degisimlerinin etkilerini ve malzeme 6zelliklerini belirlemek agisindan kritik 6neme
sahiptir. Asagida, yapilan gevseme testlerinin kosullar1 ve elde edilen bulgular

detaylandirilmistir:

Ik seri testler, gerinim kontrollii bir program ile gerceklestirilen cekme yiiklemesi
testinden olugsmustur. Bu testlerde belirlenen gerinim degerleri ve deneysel kosullar su

sekilde 6zetlenebilir:

Minimum Gerinim (gmin): 0,015

Maksimum Sicaklik (emax): 23, 30, 35, 40, 45, 50 °C
Caprazkafa Hizi: 1 mm/dak

Gerinim Hiz1 (¢): 1,7 x 102!

Gevseme test siiresi: 20 dakika

Her testte bir numune, maksimum gerinim (emax) degerine kadar gerilmistir.
Ardindan, gerinim sabit tutularak 20 dakika gevsemeye birakilmistir (Test Methods

for Stress Relaxation for Materials and Structures, 2021).

Testler, her biri yiikleme-gevseme dongiisinden olusan bir program ile

gerceklestirilmistir.
Sec¢im Kriterleri:
Maksimum gerinim (emax = 0,015) iki gereklilik arasinda bir uzlagma ile se¢ilmistir:

Mekanik Tepki Analizi: Minimum gerinim (&min) degerinin, maksimum gerinim (€max)
tizerindeki etkisinin analiz edilebilmesi i¢in emax miimkiin oldugunca biiyiik olmalidir.
Viskoplastik Davranisin Hari¢ Tutulmasi: €max, polipropilenin akma gerilimi (gy =
0,025) degerinin altinda olmali, bdylece akma sonrasi1 bolgedeki viskoplastik

davranisin analizinin hari¢ tutulmasi saglanmalidir.
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Sonuglar, PLA ve PLA-HA numuneleri i¢in grafikler halinde sunulmustur.
Sekil 3.1 ve Sekil 3.2: PLA i¢in gerilme-gerinim egrileri
Sekil 3.3 ve Sekil 3.4: PLA-HA igin gerilme-gerinim egrileri

Egriler, 6nce gerilme-gerinim iliskisini ve ardindan gerilmenin () gevseme siiresine
gore degisimini gostermektedir. Logaritmik bir olgekte, logio kullanilarak yari

logaritmik bir 6l¢ek olusturulmustur.
Bu testlerden elde edilen veriler, asagidaki sekilde yorumlanmistir:

Gerilme azalmasi: Tim sicaklik seviyelerinde, gerilme (o) zamanla monoton bir

sekilde azalmaktadir. Bu durum, basit gevseme davranisini gostermektedir.

Diisiik sicaklik etkisi: Ortam sicakligt T < 35 °C oldugunda, gerilme seviyesindeki
diisiis oldukca azdir. Ornegin, oda sicakliginda (T = 23 °C), gerilme sadece %13

azalmaktadir.

Yiksek sicaklik etkisi: T > 35 °C durumunda gerilme kaybi1 daha belirgin hale
gelmektedir. Ozellikle T = 50 °C’de, 20 dakikalik gevseme siiresi sonunda gerilme
kaybolmaktadir.

Sicaklik artisi: Verilen bir gevseme siiresi (t) i¢in, sicakliktaki bir artig, gerilme
izerinde 6nemli bir azalmaya yol agmaktadir. Bu, birkag kat daha fazla gerilme kayb1

anlamina gelmektedir.

Bu bulgular, polimerlerin mekanik davraniglarinin zaman ve sicaklik ile nasil
etkilesime girdigini gdstermektedir. Ozellikle, diisiik sicakliklarda gerilme seviyesinin
azaldig1, ancak yiiksek sicakliklarda belirgin bir kaybin oldugu gézlemlenmistir. Bu
sonuclar, polimerlerin kullanim kosullar1 ve uygulama alanlarinin belirlenmesinde
dikkate alinmasi gereken 6nemli parametrelerdir. Gevseme testleri, malzeme bilimi ve

miihendislik uygulamalari i¢in kritik bilgiler saglamaktadir.
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PLA’nin gerinim kontrollii testi (1 mm/dak gerilim orani ve %1,5 gevseme)
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Sekil 3.1. PLA i¢in Gerilim (o) - Gerinim (¢g) grafigi, farkli sicakliklardaki yiikleme

testlerini gdsterir.

PLA’nin gerinim kontrollii testi (1 mm/dak gerilim oran1 ve %1,5 gevseme)
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Sekil 3.2. PLA icin Gerilim (o) - Zaman (t) grafigi, her sicaklik i¢cin gevseme
stirecindeki gerilme degisimlerini gosterir.

30



PLA-HA kompozitinin gerinim kontrollii testi (I mm/dak gerilim oran1 ve %1,5 gevseme)
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Sekil 3.3. PLA-HA icin Gerilim (o) - Gerinim (g) grafigi, farkli sicakliklardaki
yiikleme testlerini gosterir.

PLA-HA kompozitinin gerinim kontrollii testi (1 mm/dak gerilim oran1 ve %1,5 gevseme)
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Sekil 3.4. PLA-HA Gerilim (c) - Zaman (t) grafigi, her sicaklik i¢cin gevseme
stirecindeki gerilme degisimlerini gdsterir.

3.4. Temel Egrilerin Olusturulmasi

Polimerik malzemelerin temel egrileri, bu malzemelerin mekanik ve termal
ozelliklerini anlamak icin kritik 6neme sahiptir. Bu egriler, polimerlerin viskoelastik

davranisini, stres (gerilme) ve deformasyon (gerinim) iliskisini, zaman ve sicaklik
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etkilerini yansitir. Iste polimerik malzemelerin temel egrileri hakkinda bazi ana

noktalar:

Gevseme Modiilii Egrisi (E(t)): Gevseme modiilii, belirli bir gerinim altinda zamana
bagli olarak malzemenin gosterdigi gerilme degerini tanimlar. Bu egri, malzemenin
viskoelastik davraniginin zamana gore degisimini gozler Oniine serer. Genellikle

gerilmenin zaman fonksiyonu olarak ¢izilir.

Stinme Kompliyans1 Egrisi (C(t)): Siinme kompliyansi, sabit bir gerilme altinda
zamanla ortaya ¢ikan deformasyonu ifade eder. Yani, malzeme iizerindeki siirekli bir

gerilme uygulandiginda, zamanla ne kadar deformasyona ugradigini gosterir.

Zaman-Sicaklik Stiperpozisyonu: Polimerlerin viskoelastik davranigi, zaman ve
sicaklik ile iligkili olarak degisir. Zaman-sicaklik siiperpozisyonu, belirli sicakliklarda
elde edilen verilerin, daha genis bir zaman aralifinda gegerli olacak sekilde bir araya
getirilmesini saglar. Bu, farkli sicakliklardaki egrilerin kaydirilarak tek bir temel egri

elde edilmesine olanak tanir.

WLF Denklemi: Williams-Landel-Ferry denklemi, kaydirma faktoriint sicaklik ile
iliskilendiren bir modeldir. Bu denklem, polimerlerin zaman-sicaklik kaydirma

faktorlerinin hesaplanmasinda yaygin olarak kullanilir.

Gecis Noktasi: Polimerlerin camsi gegis sicakligi (Tg), malzemenin elastik
davranistan viskoelastik davranisa gectigi noktadir. Bu sicaklik, polimerlerin mekanik

ozelliklerinde 6nemli degisikliklere yol acar ve temel egrilerde belirgin bir etki yaratir.

Cekme ve Basma Egrileri: Polimerlerin cekme ve basma testleri sonucunda elde edilen
egriler, malzemenin elastik ve plastik deformasyon ozelliklerini ortaya koyar. Bu

egriler genellikle gerilme-gerinim grafikleri olarak sunulur.

Yiikleme Gegmisi ve Tarihsel Etkiler: Polimerlerin mekanik davranislari, yiikleme
gecmisine bagl olarak degisiklik goOsterebilir. Yani, malzemenin daha Onceki
yiiklemeleri ve bu yiiklemelere bagli deformasyonlari, gelecekteki mekanik tepkilerini
etkileyebilir. Bu temel egriler, polimerik malzemelerin miithendislik uygulamalarinda

dogru bir sekilde tasarim ve analiz yapabilmek i¢in gereklidir. Bu egrilerin
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belirlenmesi, polimerlerin davranisint modellemek ve simiile etmek i¢in hayati 6neme

sahiptir.

Zamana ve sicakliga bagh elastiklik modiiliiniin (viskoelastik) dl¢iimii, polimerlerin
mekanik davranigini anlamak ve malzeme 6zelliklerini degerlendirmek icin kritik
Ooneme sahiptir. Bu ol¢lim genellikle iki ana test yontemi ile gerceklestirilir: stinme

testi ve gerinim gevseme testi.

Siinme testinde, numuneye anlik olarak sabit bir gerilme (o) uygulanir. Bu gerilme
altinda, zamanin bir fonksiyonu olarak gerinim (€) Ol¢iiliir. Zamanla birlikte,
numunenin gerinim degerinin nasil degistigi izlenir. Bu test, malzemenin zamanla
nasil deformasyona ugradigini ve sabit bir gerilme altinda ne kadar siireyle

dayanabilecegini belirlemeye yardimce1 olur.

Gerinim gevseme testinde, numuneye sabit bir gerinim (g) seviyesi uygulanir. Bu
durumda, uygulanan gerinim seviyesinde ortaya ¢ikan gerilme (o) degisimi zamanla
izlenir. Bu test, malzemenin sabit bir deformasyon altinda zamanla nasil bir gerilme

kayb1 yasadigini degerlendirmek icin kullanilir.

Bu testler, belirli bir sicaklik araliginda ve gesitli sicaklik degerlerinde tekrarlanarak
tam bir zaman ve sicaklia bagli veri seti elde etmek amaciyla gergeklestirilir. Boylece,
malzemenin mekanik 6zellikleri ve viskoelastik davraniglar1 hakkinda daha kapsaml

bir anlayis gelistirilir.

Bu testlerin sonuglari, genellikle gerilme-gerinim (c-€) veya gerilme-zaman (o-t)
grafiklerinde gosterilir. Ornegin, Sekil 3.5°te, belirli bir sicaklik araliginda elde edilen
verilerle zaman ve sicakliga bagh elastiklik modiiliindeki degisimler agikc¢a izlenebilir.
Bu grafikler, malzeme miihendisli§inde ve biyomedikal uygulamalarda malzeme
seciminde 6nemli bir rol oynar (Dong vd., 2024; Necmi Dusunceli vd., 2017; Kiihl ve

Muiioz-Rojas, 2019; McCabe, Merkle, ve Wallin, 2005; Povolo ve Hermida, 1991).
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Sekil 3.5. Tipik siinme ve gevseme egrileri. Viskoelastik 6zellikleri belirlemek {izere
uygulanirlar.

Polimerlerin viskoelastik davranisini anlamak i¢in siinme kompliyans1 (C(t)) ve

gevseme modiilii (E(t)) gibi iki temel 6zellik lizerinde durmak onemlidir. Her iki

ozellik de malzemenin mekanik davranigini tanimlamak i¢in kritik 6neme sahiptir,

ancak bu 6zelliklerin kullanim1 ve uygulanabilirligi farklilik gosterebilir.

Stinme Kompliyans1 (C(t)), sabit bir gerilme uygulandiginda, zaman i¢inde ortaya
¢ikan gerinim degisimini ifade eder. Siiriinme kompliyansi, 6zellikle diistik sicaklik ve

kisa zaman 6Slgekleri i¢in yararlidir.

Gevseme Modiilii (E(t)), sabit bir gerinim uygulandiginda, zamanla degisen gerilme
degerlerini ifade eder. Gevseme modiilii, genellikle miithendislik uygulamalarinda ve
ticari sonlu eleman analiz yazilimlarinda daha yaygin bir sekilde kullanilir (Fu vd.,
2014; Kiihl ve Mufioz-Rojas, 2019; Rey Calderén ve Diaz Diaz, 2018; Van Melick
vd., 2003; Y. Zhang ve Jar, 2016).
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Gevseme modiiliiniin temel egrisi, ticari yazilimlarda yaygin olarak kullanildigindan,
miithendislik uygulamalarinda genellikle tercih edilen bir Olgiidiir. Ancak, belirli
deneysel kurulumlar i¢in siinme kompliyansinin uygulanmasi daha kolay olabilir. Bu

nedenle, iki 6zellik arasinda doniisiim gerektiren bir yontem gelistirilmistir.

Stirlinme kompliyanst ve gevseme modiilii, benzer molekiiler mekanizmalarin
tezahiirii oldugundan, evrisim integrali ile iliskilendirilebilir. Bu iligki, her iki 6zellik

arasinda doniisiim yapmay1 miimkiin kilar.

Belirli bir sicaklik seviyesinde elde edilen gevseme verileri, yatay kaydirma yontemi

ile tek bir "temel egriye" donistiiriilebilir. Bu islem su sekilde gergeklesir:
Referans egrisi secimi: Ik olarak, bir referans egrisi belirlenir.

Egri kaydirma: Genis bir log-zaman araligin1 kapsayacak sekilde diger egriler yatay
olarak kaydirilir. Ornegin, referans sicakligindan daha diisiik sicakliklarda elde edilen

egriler, daha uzun zaman dilimlerini ifade ettiklerinden sola kaydirilmalidir.

Bu kaydirma islemi, polimerin farkli sicaklik veya zaman 6lgeklerinde viskoelastik
davranigini benzersiz bir sekilde tanimlamak i¢in kullanilir. Sonug olarak, polimerlerin
mekanik davraniglarin1 daha iyi anlamak ve miihendislik uygulamalarinda etkili bir
sekilde kullanmak i¢in bu tiir bir modelleme kritik 6neme sahiptir (Bauwens-Crowet,
1973; Cooper-White ve Mackay, 1999; Srithep vd., 2013).
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Sekil 3.6. Polibiitadin’e ait 6rnek bir temel egri (Povolo ve Hermida, 1991).
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Viskoelastik polimerik malzemelerin frekans davranigi, Onemli bir arastirma
konusudur ve bu alanda 6nemli ¢aligmalar, Williams, Landel ve Ferry tarafindan
gergeklestirilmistir. Zaman-sicaklik siiperpozisyonu, deneysel olarak elde edilen
frekans degerlerinin yaklasik 20 yildan 40 yila kadar uzatilmasina olanak tanir. Bu
stirecte elde edilen gerinim veya gerilme degerleri, sirasiyla siinme kompliyansi veya

gevseme modiilii hesaplamak i¢in kullanilabilir (Srithep vd., 2013).

Farkl frekanslarda elde edilen bagimsiz izotermal DMA egrileri, segilen bir referans
sicakliga dogru kaydirilarak izafi bir temel egri olusturur. Bu temel egri, polimerlerin

uzun donem davranislarini ve gevseme Ozelliklerini tanimlamak i¢in gereklidir.

Yapilan testlere bagl olarak, siinme kompliyanst C(t) veya gevseme modiilii E(t)

asagidaki sekilde belirlenebilir:

D=c® , T2=E® (1)
Her iki 6zellik, malzeme davranisini eksiksiz ve dogru bir sekilde tanimlar. Ancak,
gevseme modiiliiniin ana egrisi ANSYS gibi ticari sonlu eleman analiz yazilimlarinda
daha yaygin bir sekilde kullanildigi i¢in, siinme kompliyansi yerine gevseme
modiiliiniin ana egrisinin tercih edilmesi yaygindir. Bununla birlikte, belirli bir
deneysel kurulum i¢in siinme kompliyansinm1 dogru sekilde uygulamak daha basit
olabilir; bu nedenle, bir doniistirme yontemine ihtiya¢c duyulmaktadir. Hem siinme
kompliyanst hem de gevseme modiilii, ayn1 molekiiler mekanizmalarin yansimalaridir

ve bu nedenle evrisim integrali ile baglantilidir.
[y Ct-DE@dr =t )

Sicaklik, polimerlerin visko-elastik yanit hizin1 6nemli Olciide etkiler, bu nedenle
visko-elastik ozelliklerin genis bir sicaklik araliginda degerlendirilmesi gereklidir.
Termoreolojik olarak basit bir varsayima dayanarak, zaman ve sicaklik arasindaki
iligki, basit modellerle tanimlanabilir. Bu varsayima gore, sicakligin diigmesinin etkisi,
gevseme modiilii egrisinin (log zaman eksenine gore ¢izilmis) seklinin degismeden
sola kaydirilmasini saglar. Zaman-sicaklik kaydirma faktorii o(T), yatay kayma

katsayis1 olarak tanimlanir. Bu katsayi, belirli referans sicakliklarinda Tref egrisini elde
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etmek igin, belirli bir T sicakliginda Olglilen gevseme egrisine E(t)-log zaman

skalasinda uygulanir.

log(a,) = log(t(T)) — log (¢(Ty.y)) ()

Williams-Landel-Ferry (WLF) denklemi, kaydirma faktoriiniin sicaklikla iligkisini
aciklamak i¢in sik¢a kullanilir ve genellikle asagidaki gibi ifade edilir:

—C1(T—Tref) (@)

log(a,) = Co+(T—Tref)

Burada C; ve C», malzemenin &zelliklerine ve segilen referans sicakligi Trer “ye bagli
olan malzeme sabitleridir. a(T) kaydirma faktoriinii ve T sicakligi ifade eder. Bu
sabitler, polimerin viskoelastik davranigini etkileyen fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini
yansitir. Her malzeme i¢in bu degerler farklilik gosterebilir, bu nedenle deneysel
verilerle belirlenmesi gerekmektedir. WLF denklemi, polimerlerin sicakliga baglh

viskoelastik 6zelliklerini anlamak ve tahmin etmek icin etkili bir ara¢ saglar.

Sekil 3.2°deki gevseme verileri kullanilarak, iistdiisiim prensibi ile PLA i¢in gevseme
gerilmesi degisiminin gecis faktoriine (shift factor) bagli olarak temel bir egri
olusturulmustur (Sekil 3.6). Bu temel egri, polimerin viskoelastik davranisini
tanimlamak i¢in 6nemli bir referans saglar ve farkl sicakliklarda elde edilen gevseme
verilerini tek bir egri altinda birlestirmek i¢in kullanilir. Bu sayede, polimerin uzun

donem davranis1 hakkinda daha fazla bilgi elde edilebilir.
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Sekil 3.7. PLA icin degisik referans sicakliklarinda meydana getirilmis temel egriler
Gerilme c’ye kars1 logaritmik gegis faktorii seklinde gosterilmistir.
PLA ve PLA-HA nanokompozitine ait temel egriler, daha 6nce agiklanan yontemle
Sekil 3.4’teki gevseme verileri kullanilarak olusturulmustur. Bu siireg, elde edilen
gevseme verilerinin gegis faktoriine gore kaydirilmasiyla gergeklestirilmistir. Sonug
olarak, gerilme-gecis faktorii egrisi Sekil 3.7 ve Sekil 3.8’de sunulmaktadir. Bu egriler,
PLA ve PLA-HA nanokompozitinin viskoelastik davranisi ile sicaklik degisimlerinin
etkilerini anlamak i¢in Onemli bilgiler saglar. Egrinin analizi, malzemenin
performansini optimize etmek ve uygulama alanlarinda daha 1yi sonuglar elde etmek

icin kritik dneme sahiptir.
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Sekil 3.8. PLA-HA i¢in degisik referans sicakliklarinda meydana getirilmis temel
egriler Gerilme c’ye karsi logaritmik gecis faktorii seklinde gosterilmistir.
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4. TARTISMA VE SONUCLAR

Tek eksenli gerilim altinda PLA ve PLA-HA kompozit malzemelerinin gevseme
davranigi lizerinde sicaklik etkisi ve temel egrilerinin olusturulmasi iizerine kapsamli
bir ¢alisma gergeklestirilmistir. Bu calismada, sirasiyla 23 °C, 40 °C ve 55 °C
sicakliklart referans alarak ti¢ farkli temel egri, gerinim gevsemesi ile sicaklik
arasindaki iligkiyi aciklamak i¢in zaman-sicaklik iist diisim prensibi kullanilarak
olusturulmustur. Elde edilen gevseme verileri, farkli sicakliklarda elde edilen temel
egrilerin gecis faktorlerindeki degisim agisindan PLA ve PLA-HA kompozitleri i¢in

benzer degerler gostermistir.

Ayrica, hem PLA hem de PLA-HA kompozit i¢in her bir sicaklikta gecis faktoriiniin
biiytlikliigi, 55 °C i¢in gorece baskin bir degerde bulunmustur. Bu durum, PLA’nin
camsi gecis sicakligina yakin olmasi nedeniyle gecis faktoriindeki belirgin sicramay1
aciklamak i¢in bir sebep olarak degerlendirilebilir. Bu sonugclar, polimerlerin sicakliga
bagh viskoelastik davranislarin1 daha iyi anlamak ve uygulama alanlarinda optimize

edilmis malzeme se¢imleri yapmak acisindan 6nemli bilgiler sunmaktadir.

Kurucu modeller, 6zellikle birlesik durum degisken teorileri, birgok malzeme sabiti
icerir. Bu modellerde malzeme parametrelerinin belirlenmesi, onemli bir asamadir ve
burada deneysel verilere olan ihtiya¢ 6n plana ¢ikmaktadir. Polimerik malzemelerle
ilgili yeterli tek eksenli veri mevcut olsa da, bu malzemelerin hasar-siinme ve gevseme
etkilesim davraniglar1 yeterince incelenmemistir. Bu nedenle, malzeme tepkisini
simiile edebilmek icin, malzeme parametreleri yalnizca tek eksenli dongiisel verilerle
degil, ayn1 zamanda dongiisel-gevseme verileri ile de belirlenmelidir. Bu baglamda,
dongiisel siiriinme ve gevseme deneylerinin gerceklestirilmesi gereklidir. Bu tiir
deneyler, malzeme davranisinin daha kapsamli bir sekilde anlagilmasina katki
saglayarak, polimerlerin mekanik ozelliklerinin optimize edilmesine yardime1

olacaktir.

Gelistirilmis malzeme modelinin, modelin olusturulmasinda kullanilan farkl ylikleme
kosullarinda yanitinin ne kadar iyi tahmin edilebildigini belirlemek amaciyla, PLA
tizerinde cesitli deformasyon tipleri altinda testler gerceklestirilmistir. Bu testler,
modelin farkli deformasyon oranlarinda malzeme davranisini degerlendirmek igin

kritik 6neme sahiptir. Sonuglar, modelin yiikleme kosullarina gére PLA mekanik
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yanitin1 ne dl¢lide yansittigini ortaya koymakta ve malzeme modelinin gegerliligini

degerlendirmeye yardimci olmaktadir.

Gevseme davranisinin, maksimum gerinim ile mevcut gerinim seviyesi arasindaki
farktan etkilendigi gézlemlenmistir. Gerinim artisiyla birlikte, gevseme davranisi basit
gevseme davranisindan ters silirlinme/gevseme davranisina doniismektedir. Bu gegis,
malzemenin viskoelastik Ozelliklerinin zamanla nasil degistigini ve gerilme
kosullarma nasil tepki verdigini gostermektedir. Ozellikle, belirli bir gerinim
seviyesinin lzerindeki yiiklemeler, malzemenin geri kazanim yetenegini ve

deformasyon mekanizmalarini etkileyen karmasik bir etkilesim siirecini tetikleyebilir.

Gevseme davranisinin, maksimum gerinim ile mevcut gerinim seviyesi arasindaki
farktan etkilendigi gozlemlenmistir. Gerinim artis1 arttikca, gevseme davranisi basit

gevseme davranigindan ters slirlinme/gevseme davranisina degisir.
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