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ONSOZ

Diinyada c¢esitli hammadde kaynaklarinin hizla tiikkendigi bilinmektedir. Bu
hammadde kaynaklarin baglica gelenlerinden biri odun ve madeni kaynaklardir.
Endiistriyel gelismeler ve ihtiyaglar nedeniyle hammadde kaynaklarimiz hizli bir
sekilde azalmaktadir ve alternatif kaynaklara ihtiya¢ duyulmaktadir. Ekonomisinde
tarimin 6nemli bir yeri olan {ilkelerde, tarimsal {iriinlerin hasat1 sonrasi ve elde edilen
tarimsal irilinlerin islenmesi sirasinda budama atiklari, enginar sapi, piring kabugu
gibi lignoseliilozik esasl tarimsal atiklar ortaya ¢ikmaktadir. Elde edilen tarimsal
atiklar ile termoplastik malzemeler bir araya getirilerek ¢evremiz ve endiistri igin
onemli bir geri kazanim elde edilebilmektedir. Enginar sap1 ve piring kabugu
tilkemizde bol miktarda bulunan ve iilkemiz kompozit sektoriinde heniiz
kullanilmayan tarimsal atiklardir. Tarimsal atiklardan elde edilebilecek dolgu veya
takviye malzemeleri ile polimer matrisli kompozit malzemelerin gelistirilmesi son
derece onemlidir. Bu tiir tarimsal atiklardan elde edilen partikiiller ile iiretilmis
polimer matrisli kompozit malzemeleri giiniimiizde bir¢ok farkli uygulama alaninda
metal veya ahsap tirlinlerine alternatif olarak yaygin olarak kullanilabilmektedir. Bu
tez ¢alismasinda enginar sap1 ve piring kabugu atiklar1 dgiitiilerek partikiil formunda
polipropilen icerisine katilmistir. Uretilen kompozitlerin mekanik ve termal
ozellikleri incelenmistir. Bu ¢alismay1 hazirlarken benden yardimlarini esirgemeyen,
kompozit malzeme iiretimlerinde ve Ozelliklerinin belirlenmesinde yardimci olan
Nusret Kaya’ya ve Mesut OZER’e, ayrica manevi destegini her an yanimda
hissettigim aileme ve arkadaslarima, bana bu tez ¢aligmami vererek kendimi daha da
gelistirmeme katki saglayan degerli hocam Dog. Dr. Kutlay SEVER’e tesekkiirii bir
borg bilirim.
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ENGINAR SAPI VE PiRINC KABUGU KATKILI HiBRIiT POLIMERIK
KOMPOZITLERIN URETILMESiI VE KARAKTERIZASYONU

OZET

Ekonomisi biiyiik dl¢ekte tarima dayali tilkelerde, tarimsal tiriinlerin hasati sonrasi ve
elde edilen tarimsal {irtinlerin islenmesi sirasinda tarimsal atiklar ortaya ¢ikmaktadir.
Enginar sapi, piring kabugu gibi lignoseliilozik esash atiklar, tarimsal atiklar sinifina
girmektedir. Tarimsal atiklardan elde edilen partikiiller ile termoplastik malzemeler
bir araya getirilerek ¢evremiz ve endiistri i¢in Onemli bir geri kazanim elde
edilebilmektedir. Enginar sap1 ve piring kabugu iilkemizde bol miktarda bulunan ve
kompozit sektoriinde heniiz kullanilmayan tarimsal atiklardir. Kompozit malzemeleri
giiniimiizde bircok farkli uygulama alaninda (otomotiv i¢ aksam parcalari, bina cephe
kaplamalari gibi) metal veya ahsap triinlerine alternatif olarak kullanilmaktadir.

Bu ¢alisma kapsaminda 6ncelikle enginar sap1 (ES) 100 mikron altina 6giitiilmiis ve
polipropilen (PP) matris malzemesi igerisine agirlikca %5-%30 oranlar1 arasinda
katilmistir. 10ES-PP kompoziti referans alinarak enginar sap1 ve piring kabuklari
kullanilarak hibrit kompozitler {iretilmistir. Uretilen kompozitlerin X 1511
difraktometresi (XRD) analizleri, termogravimetrik analizleri (TGA), diferansiyel
taramali kalorimetre analizleri (DSC), taramali elekron mikroskobu (SEM)
incelemeleri, Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopi analizleri (FT-IR), dinamik
mekanik analizleri (DMA), ¢ekme ve ii¢ nokta egilme testleri yapilmistir.
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PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF HYBRID POLYMERIC
COMPOSITES WITH ARTICHOKE STEM AND RICE HUSK

ABSTRACT

In countries that have an important place in the economy of agriculture, after the
harvest of and the production of agricultural products obtained during the pruning
waste arises. Lignocellulosic based wastes such as artichoke stem and rice husk are
classified as agricultural wastes. Agricultural wastes and thermoplastic materials can
be brought together to obtain a significant recovery for our environment and
industry. Artichoke stem and rice husk are abundant in our country and are not used
in the composite sector. Composite materials today are used in many different
applications (such as automotive interior parts) as an alternative to metal or wood
products.

In this study, the artichoke stem (ES) was first milled under 100 microns and added
in to the PP matrix material in between 5% and 30%. Hybrid composites were
produced by using artichoke stem and rice husk with reference to 10ES-PP
composite. X-ray diffractometry (XRD) analysis, thermogravimetric analysis (TGA),
differential scanning calorimeter analysis (DSC), scanning electron microscope
(SEM) analysis, Fourier transform infrared spectroscopy analysis (FT-IR), dynamic
mechanical analysis (DMA), tensile and three point bending tests were performed.
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1. GIRIS

Ulkemiz ekonomisinde tarim 6nemli bir yer almaktadir. Tarimmsal iiriinlerin hasati
sonrasi veya tarimsal irilinlerin islenmesi sirasinda birgok lignoseliilozik esash
tarimsal atik ortaya ¢ikmaktadir. Ulkemizde 6zellikle cesitli bolgelerde enginar ve
piring tretim alanlar1 sik¢a bulunmaktadir. Bu bdlgelerde firetilen bu tarimsal
tiriinlerden bol miktarda enginar sap1 ve piring kabugu tarimsal atik olarak ortaya
cikmaktadir. Diinya genelinde oldugu gibi iilkemizin de bir¢ok dogal kaynaklari
azalmaktadir. Baglica dogal kaynaklarimizdan orman alanlarimizin hizla azalmasi
kereste fiyatlarinin artisina neden olmus ve bunlarin yani sira orman kesimine karsi
cevresel baskilarin olugsmasi nedeniyle ahsap harici alternatif kaynaklarin bulunmasi
onemli bir ihtiya¢ haline gelmistir. Tedarik ve maliyeti bakimidan uygun olabilecek
alternatif dogal kaynaklarin kullanimi ile endiistride uzun siireli siirdiiriilebilirlik
saglanabilir. Tarimsal atiklarin termoplastik igerisine takviye edilmesi ile yapisal
olmayan birgok farkli uygulama alanlarinda (otomotiv i¢ aksam pargalar1, bina cephe
kaplamalari, yer kaplamalari gibi) tarimsal atiklarin katma degerli kompozit tiriinlere

donustiirtilmesi saglanabilir.

Bu tez c¢alismasi kapsaminda 100 mikronun altina oOgiitiilmiis tarimsal atiklar
(enginar sap1 ve piring kabugu) farkli oranlarda polipropilen (PP) matris igerisine
katilmistir ve malzeme karakterizasyonlar1 (XRD, TGA, DSC, FTIR analizleri,
cekme ve egilme testleri) yapilmistir. Ayrica kompoziterin kirilma yiizeyleri SEM ile

incelenmistir.

1.1.Tezin Amaci

Bu calismada tarim sektoriinde atik olarak degerlendirilen enginar sap1 ve piring
kabugu tarimsal atiklarinin ogiitiilerek polimer kompozit sektoriinde dolgu
malzemesi olarak degerlendirilmesi amaglanmistir. Ayrica tarimsal atik olan enginar
sap1 ve piring kabugu partikiilleri kullanilarak hibrit dolgulu PP matrisli kompozit

malzemelerin gelistirilmesi amaglanmaistir.



1.1.1 Arastirmanin énemi

Tarimsal atik olan enginar sapmin ve piring kabugunun polimer kompozit
endiistrisinde degerlendirilmesi ile bu atiklara ekonomik deger kazandirilmasi ve
dogal kaynaklarin korunmasi bakimindan 6nem kazanmaktadir. Mekanik islemler
neticesinde Ogiitlilerek belirli partikiil boyutlarina indirilen bu tarimsal atiklarin PP
icerisine katilmas1 polimer maliyetini azaltmak i¢in son derece Onemlidir.
Aragtirmada enginar sapt ve piring kabugunun birlikte kullanilmasi ile hibrit
kompozit malzemelerin gelistirilmesi ilk defa literatiirde sunulacagindan dolayida

bilimsel acidan 6nem arz etmektedir.

1.2. Kompozit Malzemeler

1.2.1. Kompozit Malzeme

Kompozit; iki ya da daha fazla miktardaki malzemenin uygun ve en iyi olan
ozelliklerini tek bir malzemede toplamak veya yeni bir 6zellik olusturmak amaciyla

makro diizeyde birlestirilmesi sonucu meydana getirilen malzemedir [1].

1.2.2. Kompozitlerin Siniflandirilmasi

Kompozit malzemeleri matris malzemesine ve yapi bilesinine gore iki gruba ayirarak
siiflandirabiliriz (Sekil 1.1). Matris malzemesine gore kompozitler metal matrisli,
seramik matrisli ve polimer matrisli kompozitler olarak, yapi bilesinine gore
kompozitler parcacik takviyeli, fiber takviyeli, tabakali, dolgulu kompozitler olarak

siniflandirilabilir.



Kompozitlerin
sindflandirdmast

Matris Yapi Bilesinine
Malzemesine Gore Gore
S S’
™ N
Plastik Matrisl| Pargacik Takviyeli
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Metal Matrisli Fiber Takviyeli
Kompozit Kompozit
S
7N
Seramik Matrisli Tabaka yapili
Kompozit Kompozit
Dolgu Yapili
Kompaozit

Sekil 1.1: Kompozitlerin siniflandirilmasi [1].

1.2.3 Plastiklerin Siniflandirilmasi

Plastikler ii¢ sinifa ayrilabilmektedir;
» Termoplastikler
» Termosetler

> Elastomerler

Plastikleri sekillendirirken Oncelikle polimer malzemenin yumusak veya akigskan
halde olmasi gerekmektedir. Akabinde 1sitilarak yumusayan polimer karigim
sogutularak tekrar kati hale sahip olabilmektedir. Isitilip sonrasinda kalip icerisinde
sogutularak  tekrar sekil verilebilen plastiklere termoplastik malzemeler
denilmektedir. Tercihen en fazla kullanilan plastikler polipropilen, polietilen,
polivinil kloriirdiir. Diger polimer grubunu olusturan termosetler ise 1s1 ile bir kez
sekil alabilirler ve tekrar 1sitildiginda bozunma olusmaktadir. Bu nedenle termoset

malzemeler 1sitilip sogutuldugunda tekrar sekillendirilemez bir malzeme tiiriidiir [1].

1.2.3.1 Termoplastikler

Termoplastikler oda sicakliginda kati halde bulunmaktadirlar. Isitildiklarinda
yumusak bir hal alirlar ve daha sonra sogutulduklarinda tekrar sertlesmektedirler.
Yapisal bu oOzellikleri nedeniyle kolaylikla sekillendirilebilmektedir. Yapilari
incelendiginde cizgisel bir sekle sahiptir. Bunun yani sira rijit yapiya sahip

degildirler. Bu nedenle termoplastik malzemeler termosetlere nazaran daha



ekonomik diyebiliriz. Ayrica geri doniisiim yolu ile tekrar tekrar kullanilabilme
olanaklar1 vardir. Termoplastikler i¢ yapilarindan dolay1 sekillendirme esnasinda
hicbir sekilde kimyasal degisiklige ugramazlar. Bozunma siireleri degisiklik

gostermektedir [2].

1.2.3.2 Termosetler

Yapilar1 geregi geri kazanilamaz olmalar1 termosetlerin en belirgin 6zelligi olarak
tanimlandirabiliriz. Islenebilirlik bakimindan rahatlikla istenilen kalibi alabilir ve
agirlik bakimindan diger iirlinlere nazaran daha hafif olmalar1 sebebiyle kolaylikla
islenebilir bir 6zellige sahiptir. Yapilarmi inceledigimizde sert ve amorf ozellige
sahip olmas1 nedeniyle kirilgan bir yapiya sahiptir. Korozyona karis1 mukavemeti iyi
olmasina karsin rutubete karsi hassastirlar. Termoset zincirlerde baglarin yapilari
termoplastiklere nazaran kisadir. Baglar arasi1 daha siki olmasi nedeniyle siinek bir
yaptya sahip degildir. Ayrica siki yapilar1 nedeniyle dayanimlar yiiksektir ve tek
sefer 1sitilip sogutulabilirler [3].

1.3. Kompozit Malzemelerin Avantajlari

Metallere nazaran kompozit malzemelerin 6zgiil ¢cekme ve egilme dayanimlari daha
yiiksektir. Kompozit malzemelerin igerisine dolgu malzemesi kullanilarak tretim
maliyetleri bakimindan tasarruf saglanabilir. Ayn1 zamanda kompozit malzemeler
kullanilarak ucuz ve hafif {riinler elde edilebilir. Kompozit malzemenin
kullanilmasiyla elde edilen biiyiik ve karmasik olan parcalar, tek bir islemle birlikte
bir biitiin halinde kaliplanilarak, malzeme ve iscilikten tasarruf saglanabilir. Thtiyaca
gore secilen malzemeler sayesinde, iistiin elektriksel oOzellikli ve ¢ok avantajh
ozelliklere sahip olan kompozit malzemeler elde edilebilir. Bir takim 6zel katki
maddeleri ile kompozit malzemenin 1s1 dayanimu arttirilabilir. Kompozit malzemeler
yapisindaki siineklikten dolay:r titresim sonlimleme o6zelliklerine sahip olmakla
birlikte hava kosullarindan ve korozyondan etkilenmezler. Kaliplama yapilirken
recineye ek olarak ilave edilen pigmentler ile birlikte istenilen renk 6zelligine sahip

malzemeler elde edilebilir [4].



1.4. Kompozit Malzemelerin Dezavantajlar:

Kompozit malzemerin imalatinda kullanilan hammaddeler genel itibari ile
pahalidirlar. Lamine edilmis olan kompozitlerin 6zellikleri her zaman uygun 6zellik
gostermedikleri i¢in lamine edilen katlar diisiik kesme dayanimina sahiptirler.
Uretimi yapilacak olan malzemenin {iriin kalitesi iiretim ydntemine bagli olarak
degismektedir. Yani iiriin kalitesi tiretim sekli ve yontemine dogrudan baghdir.
Kompozit malzemeler ¢ok ¢esitli yapida olabildikleri i¢in mekanik olarak
dayanimlar ¢ok fazla degisebilmektedir. Bu da malzemelerin gevrek ve kirilgan

yapida olmasina sebep olabilmektedir [4].

1.5. Kompozit Malzeme Uygulama Alanlar

Giiniimiizde polimer kompozitlerin kullanim alanlar1 asagida verilmistir [5-6].

Elektrik endiistrisi; paneller, kollektorler, yalittim malzemeleri, elektriksel

anahtarlar gibi.

Kimya endiistrisi; kimyasal depolama tanklari, basin¢l kaplar, basingli tanklar,

borular, pompa govdeleri ve valfler gibi.

Otomotiv endiistrisi; i¢/dis aksam govde panelleri, balata, yaprak yaylari, tahrik
mili gibi.

Denizcilik endiistrisi: tekne i¢/dis kaplama, tekne govdeleri, kanolar, kayaklar gibi.

Uzay ve havacilik sektorii; ucak veya uzay araglarinin i¢c komponentleri, ugak

govdeleri, uydu sistem pargalari, pervaneler gibi.
Silah ve savunma sanayi; Silah, mithimmat, koruma/muhafaza ekipmanlar1 gibi.

Biyomedikal endiistrisi; Serum ekipmanlari, steril eldivenler, endoskopi
ekipmanlari, labaratuvar ekipmanlari, biyomedikal implantlar ve ortopedik alterler
gibi.

Spor endiistrisinde; Krampon, yay, kask, dizlik, paten, kayak, olta kamislari,

raketler vb.



1.6. Hibrit Kompozitler

Hibrit kompozitler giiniimiizde AR-GE ¢alismalari devam etmekte olan en yeni ve
son kompozit tiiridiir. Hibrit kompozit malzeme tiiri; matris bir malzeme ile baska
bir matris malzemenin karigimiyla olusturulabildigi gibi, birgok takviye/dolgu
malzemesinin matris icerisine dahil edilmesiyle olusturulabilen bir malzeme tiiriidiir.
Kullanilan malzemelerin o6zelliklerine bagli olarak malzemede yeni &zellikler
olusturulabilir. Hibrit kompozitler diger kompozit ¢esitlerine gore oldukca kisith
kullanim alanlarina sahip olsalarda, 6zellikle yapisal uygulamalarda saglamis oldugu
avantajlar g6z Oniline alindiginda, gelecekte kullanimlarinin daha hizla artacagi
tahmin edilmektedir [7].

Gergeklestirilen tez calismasinda enginar sap1 katkili PP polimer matrisli kompozit
malzemesine piring kabugu eklenerek hibrit kompozit bir malzeme elde edilmistir.

Birden fazla dolgu malzemesi ile yapilan kompozit hibrit olma 6zelligi tasimaktadir.



2. LITERATUR BIiLGiSi

Kompozit kelimesinin anlami iki veya ikiden daha fazla birbirinden farkli ve
aralarinda kimyasal etkilesim bulunmayan malzemeyi kendi aralarindaki zayif kalan
yanlarini iyilestirerek kabul géren 6zellikler elde etme gayesiyle optimum seviyede

istenilen diizende bir araya getirilmesiyle olusturulan malzemelerdir [8].

Ingaat sektdrii kompozit iiriinlerin kullamldigi alan olarak bilinmektedir. Ahsap,
camur ve saman gibi malzemelerin karisimi ile elde edilen kompozit malzemeler,
yap1 malzemelerin ilk kompozit malzemesi olarak bilinmektedir. 1950°1i yillarda
kompozit malzemelerin kullanim alanlar1 genislemeye baslamistir. Basta otomotiv
sektoriinde ara¢ govdelerinde kullanilmaya baglanmigtir. 1960’11 yillara geldigimizde
teknolojik sorunlart ¢6zmek amaciyla kompozit malzemelerden yararlanilmistir.
Polimer kompozitlerin kullanimimin artmasiyla birlikte ¢esitli miihendislik
uygulamalarinda kullanim1 yayginlasmaya baslamislardir. Kompozitler yapilari
geregi c¢elik, aliminyum vb. gibi malzemelerle benzer dayanim ve 6zelliklere sahip
olmalarinin yani1 sira yapilan uygulamalarda basarili performans gostermeleri
sebebiyle tercih edilebilirliginde hizli bir artis gostermiglerdir. Giiniimiizde de
yapilan miihendislik uygulamalarinda kompozit malzemelerin kullanimi neticesinde

enerji tiiketimi bakimindan 6nemli bir tasarruf saglanmaktadir [9].

Kompozitlerin yapilari, takviye edici ve matris malzemesinden meydana
gelmektedir. Takviye malzemeleri kompozit malzemeler ilizerinde yiik tasima ve
mukavemet ozelliklerini saglamaktadir. Kompozit malzemenin kopma halini
geciktirmek amaciyla matris malzeme kullanilmaktadir. Lifleri yiikiin etkisi altinda
bir araya getirir. Ayn1 zamanda mevcut yiikii lifler arasinda esit olarak dagitir [10].
Bunlarin yani sira kompozit malzemeye sekil verildiginde olusan iiriiniin yapisal
goriiniimiinii korur ve cevresel faktorlerin olusturabilecegi muhtemel fiziksel ve
kimyasal etkenlere kars1 kompozit malzemeyi korur. Liflerin ¢evresi matris malzeme
ile sarilir. Dolayisiyla dis etkenlerden dogrudan ilk temas halinde olacak olan matris
malzemeleridir. Bu nedenle kompozit malzemelerin bazi yapisal &zelliklerini
belirlemesinde matris malzemeler 6nemli rol oynar. Ornegin sicaklik dayanimlari ve
1s1 yalittimlart birbirinden ¢ok farkli iki malzeme bir kompozit malzeme
olusturulabilir [11]. Kompozit yapilarda matris malzemesi takviyelerin islevselligini

yerine getirmesi bakimindan ¢ok Snemli bir role sahiptir. Matris malzeme diger



malzemeleri kendi biinyesinde bir arada tutar [12-13]. I¢inde matris malzemesi dahil
edilmemis olan lif demeti diislintildiiglinde taginilan yiik tek bir lif veya birkag lif
tizerinde yiik barindiracaktir. Yapisinda barindirdigi tiim liflere esit yiik dagilimi
yapilabilmesi adina matris malzemesi tercih edilmektedir. Matris malzemesi ile lifler
arasinda biitiinsellik agisindan iyi yapisma gerceklesmelidir. Matrisin yiiksek kayma
dayanim ozellikleri kayma dayanimi icin gereklidir. Lif yonlenmelerine dik
dogrultudaki dayanim, matrisin mekanik 6zelliklerine ve lif ile matris arasindaki bag
kuvvetlerine bagli olup, kompozit yapinin dayanimini belirler. Matris malzemesinin,
life gore daha zayif ve esnek olma Ozelligi kompozit yapilarin tasariminda iyi

calisilmasi gereken 6nemli bir husustur [14].

Kompozit malzemelerde matris yapilarina gore; seramik esasli, polimer esasli ve
metal esasli kompozitler olarak iic ana gruba ayrilir. Takviye malzemeleri igin
smiflandirildigr zaman lif takviyeli ve tanecik takviyeli kompozitler bigiminde ikiye
gruba ayrilir. Kompozitlerin yapilarma goére siniflandirilmast  Sekil.2.1 de

goriilmektedir.

|

Takviye

Malzemesi

I
Polimer [ seramik | | |
Termoset] U
[Siirekli] Kesikli | Yonlenmis | Rastgele
|Rastgele| |Yb'ne|mi§ |

Tek it Cok
Yonlii| [vénli| |vénli

Sekil 2.1: Kompozitlerin yapilarina gore siniflandirilmasi [15].

Son zamanlarda yaygin bir sekilde kullanilan polimerik kompozitlerde takviye ve
dolgu malzemesi olarak ozellikle bitkisel kaynakli fiberler kullanim alam
bulmaktadirlar. Kompozit malzeme iiretimi esnasinda katki malzemesi olarak
kullanilan ligno-seliilozik malzemeler genellikle yiiksek yogunluklu polietilen
(HDPE), polipropilen (PP) matrisleri ve polivinil kloriir (PVC) tercih edilmektedir
[16-17]. Biyokompozit malzemeler insaat, otomotiv, peyzaj, saglik sektorii gibi

birgok farkili uygulama alanlarinda kullanilmaktadir. Orneklendirecek olursak; yer



dosemeleri, kapt ve pencere pervazlari, mutfak dogramalari, peyzaj iiriinleri,
otomotiv i¢ aksam parcalart gibi, kullanilmaktadir. Buna karsin seliiloz-polimer
kompozitleri seliiloz fiberlerinin dayanimina ve plastiklerin ¢evresel kosullara olan
dayanikliligina sahiptir. Bu kompozitler olumsuz hava sartlarina ve neme maruz

yapisal olmayan uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir.

Global diinyanin hizli ve degisken ekonomik gereksinimlerinin yanisira ¢evreyi
korumaya yonelik basta sivil toplum 6rgiitlerinin baskilari orman endiistrisi tizerinde
artan bir baski yaratmaktadir. Bunun anlami odun lif kaynaklariin korunup ve
verimli kullanilmasidir. Giin gectikge azalan kaynaklardan lif iiretilmesi ve gevreye
daha duyarli iiretim yontemleri tercih edilmelidir. Uretim teknolojisinin
gelistirilmesinin yanisira odun menseili olmayan alternatif olusturabilecek diger

lignoseliilozik lifler bir¢ok farkli endiistriyel tiriin i¢in de kullanilabilir [18].

Dogal takviyeli/PP matrisli kompozit malzemenin mekanik dayanimlari
incelenmistir. Dogal takviye malzemesi olarak pamuk lifi ile odun lifleri belirli
oranlarda karistirilarak olusturulan kompozit malzeme {izerindeki etkileri
karsilastirilmistir. Kompozit malzeme igerisindeki odun lif orani1 arttikga malzemenin
¢ekme dayaniminda diislis goézlemlenmistir. Pamuk 1if miktar1 arttirildik¢a ¢ekme
dayaniminda artis gozlemlenmistir. Bunun nedeni olarak pamuk lifleri odun liflerine

gore kendi igerisinde dolanmis ve karmasik bir yapida olmasi gosterilmistir [19-20].

Gowda ve arkadaslarinin dogal lifli kompozitlerle ilgili yapmis olduklari ¢alismada,
kompozitlere darbe, egilme, cekme ve basma testleri yaninda sertlik dl¢iimleri de
uygulanmistir. Yapilan testler neticesinde elde edilen verilere bakildiginda, odun lif
takviyeli kompozitlerin baz1 plastik kompozitlere iyi bir alternatif olabilecegi ancak
cam takviyeli kompozitlerle karsilastirildiginda ise bu kompozitlerin alternatif
olamayacagi belirtilmigtir. Dis alan uygulamalar1 i¢in atmosfer kosullaria
dayaniminin incelenmesi gerektigi belirtilmistir [21]. Isil stabilite, yapisma ve

1slanabilirligin azalmasi 6zellikleri dogrudan etkilemektedir [22-23].

Asma g¢ubugu veya benzer odunsu partikiiller polimer matrise sertlik 6zellikleri
katmakta ve mekanik 6zellikleri iyilestirmektedir [24]. Essabir ve ark. polipropilen
matrise Dbelirli oranlarda badem kabugu ekleyerek polimerin 1s1l bozunma
sicakliginda ve mekanik Ozelliklerde artis gozlemlemislerdir [25]. Pirina atig1 ve

odun talas1 kullanarak polipropilen matrisli kompozit malzemeler iireterek, bunlarin



gevresel yararlarindan ve ekonomige olumlu etkisinden bahsetmislerdir. Pirina ve
uyumlastirict ajan maleik anhidrit grafit edilmis polipropilen karigimindan elde
edilen kompozitlerin egilme 6zelliklerinde ve su direncinde 6nemli bir degisik
olmadig belirtilmistir [26]. Bitkisel fiber takviyeli polimer kompozitlerin 6zellikleri;
hacimsel orani, kesit orani, kullanilan fiberin sekli, kimyasal ve mekanik 6zellikleri,
boyutu, tipi, vb. dzelliklerine bagli olarak degiskenlik gdstermektedir. Ozellikle fiber
boyutlar1 goz oniine alindiginda polimer matris igerisinde kisa ve ince fiberlerlerin
kullanilmasi, fiberlerin homojen dagilmasi ve fiber yiizey alaninin artmasi ile bu tip

kompozitlerde daha yiiksek mekanik sonuglar elde edilmektetir [27].

Odun tozu ile dolgulu plastik kompozitler, kendilerini meydana getiren odun ve
plastige kiyasla daha {istlin 6zelliklere sahip olmasi nedeniyle diinya genelinde genis
kullanim alanlar1 sahip olmustur. Malzemenin 6zellikleri arasinda plastik
malzemelerden daha diisiik maliyetli olmasi ve doga igerisinde kolay bozularak ¢evre
dostu olmalaridir. Aga¢c malzemelere nazaran daha iyi boyutsal stabiliteye sahip
olmalari, istenilen sekli ve boyutta, farkli doku ve renkte iiretilebilir olmasi, hasere,
catlama vb. kars1 dayanimli olmalar1 ve yenilenebilir atik malzemelerden

tiretilebilmelerini sayabiliriz [28].

Odun lifi dolgulu polimer kompozitler {iretilecek firiiniin kullanim kosullari
dogrultusunda matriste odun tozu yiizdesi % 5 ile % 70 arasinda farklilik
gosterebilmektedir. Odun pargaciklart giiclendirici eleman veya dolgu malzemesi
olarak kullanilabilmektedir. Odun lifli plastik kompozitler;  plastik isleme
endiistrisinde tercih edilen ektriizyon, enjeksiyonlu kalip, sicaklikla sekillenme, pres

ve perdahlama gibi plastik igsleme teknolojisiyle iglem gormektedir [29].

Diinya geneline bakildiginda plastik tiiketimini bicimlendiren Japonya, Kuzey
Amerika ve Bati Avrupa lilkeleri plastik malzeme iiretiminde onemli bir paya
sahiptir. Bu iilkeler disinda Giliney Dogu Asya iilkeleri de plastik malzeme
tretiminde ciddi bir orana sahiptir. 2012 yilina ait verilere gére 241 milyon ton
plastik {retimi gergeklesmistir. Gergeklesen plastik iiretiminin, %23.9’u Cin,
%20.4°1 AB iilkeleri, %19.9°u Kuzey Amerika iilkeleri, %15.8’1 Asya kitasinin diger
iilkeleri, % 7.2’si Ortadogu ve Afrika, %4.9’1 Latin Amerika, %4.9’u Japonya ve
%3’ Bagimsiz Devletler tarafindan gergeklestirilmistir [30].
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Biyokiitle, kimyasal igerik bakimindan yaklasik olarak %90-99 oraninda ve ii¢ dogal
polimer lignin, seliiloz ve hemiseliilozlardan meydana gelmektedir ve %1-10
oraninda organik bazi renk, inorganik (kiil) ve koku vb. ekstraktif tiirii maddeler de
yer almaktadir. Ulkemizde orman ve tarim alanlarmin % 34.9’unu orman, %
27.9’unu ekili tarim alanlar1 bulunmaktadir. Yine, %7’sini nadas alanlari
olusturmaktadir. Geriye kalan alanlarin biiyiik bir ¢ogunlugunu; mera arazileri, ¢ayir,
meyve ve sebze bahgeleri olusturmaktadir[31]. Arazilerden ©Onemli miktarda
biyokiitle elde edilmektedir. Bu {iriinlerin kullanilmasinin ardindan énemli miktarda
odun veya tarimsal atiklar olugsmaktadir. Tiirkiye'nin yillara gére biyokiitle ve

tarimsal atik potansiyeli sirasiyla Tablo 2.1 ve Tablo 2.2’de verilmistir.

Tablo 2.1: Tirkiye’nin yillik biyokiitle potansiyeli [32].

Biyokiitle Yillik Biyokiitle
(Milyon Ton)

Yillik Bitkiler 55

Cok Yillik Bitkiler 16
Orman Atiklar1 18

Tarim Endistrisi Atiklari 10

Odun Endistrisi Atiklari 6

Diger 7
Toplam 112

Tablo 2.2: Ulkemizde bulunan tarimsal atik potansiyeli [32].

Tiirkiye'nin Lif Tiirkiye'de Yillhik Bitki Sap1
Kaynaklari (Milyon Ton)
Bugday Samani 26.4
Arpa Samani 13.5
Misir Sap1 4.2
Pamuk Cicegi Kabugu 2.9
Aycicegi Kabugu 2.7
Seker Kamig1 Atig1 2.3
Findik Kabugu 0.8
Yulaf Samani 0.5
Cavdar samani 0.4
Pirin¢ Kabugu 0.1
Asma Cubugu 0.6
Toplam 55

Enginar tiretim miktart ise 2000 ile 2011 yillar1 arasinda 24500 tondan 33460 tona
ulasarak iiretiminde % 36.57 oraninda artis gerceklesmistir. Uretilen enginar verimi

2000 ile 2011 yillart arasinda % 22.38 oraninda artis gostermistir [33]. Bu nedenle
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her yil hasat ve islem sonrasi tonlarca enginar sap1 ve piring kabugu elde

edilmektedir.
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3.MALZEMELER VE YONTEMLER

3.1 Malzemeler

Polimer matris malzemesi olarak homopolipropilen (PP) (Petkim Petoplen MH 418)
kullanilmistir. Tarimsal atik olarak enginar saplar1 2017 yili Kasim ayinda Ege
bolgesi Izmir ili Cigli ilgesi Balatgik Mahallesindeki bir enginar tarlasindan

toplanilmistir. Piring kabuklar1 Izmir Essay A.S. firmasindan tedarik edilmistir.

3.2 Yontemler

3.2.1 Enginar Sap1 ve Pirin¢ Kabugu Atiklarinin Ogiitiilmesi ve Elenmesi

Enginar sap1 ve piring kabugu atiklart mekanik giitme isleminden 6nce 60+£2°C’deki
bir etiiv (Binder ED53) igerisine konularak 48 saat siire boyunca kurutma islemine
tabi tutulmustur. Mekanik 6glitme islemlerinden 6nce enginar saplar1 yaklagik 1-2
cm arasindaki boyutlara indirgenmistir. Enginar sap1 ve piring kabugu atiklarinin
ogitiilmesinde bigakli ogiitiicii (Mertest LB160 laboratuvar tipi bicali 6giitiicii)
kullanilmistir. Ogiitme islemi sonrasinda elde edilen enginar ve piring kabugu
partikiilleri toz formundadir. Ogiitiilen enginar saplar1 ve piring kabugu partikiilleri

elek sarsma cihazi ile 100 mikron altina elenmistir.

3.2.2. Polimerik Kompozit Malzeme Uretimleri

Kompozit malzeme iretimlerinde enginar sap1 (ES) ve piring kabugu (PK)
partikiilleri ile PP kullanilmistir. Kompozit tiretimleri yliksek hizli termokinetik
mikser (Giilnar laboratuvar tipi  gelimat mikser) kullanilarak  farkl
partikiil/termoplastik oranlarinda (%0-30 agirlik¢a) gerceklestirilmistir. Yiiksek hizli
termokinetik mikserin ¢alisma prensibi mekanik siirtiinme etkisiyle polimerin
erimesine dayanmaktadir. Tablo 3.1°de kompozit numune kodlar1 ve herbir kompozit
karisiminda bulunan PP, ES ve PK oranlar1 gosterilmistir. Kompozit liretimi su
sekilde gerceklestirilmistir. Karisim oranlar1 belirlenmis polimer ve partikiiller
mikserin karistm haznesine yerlestirdikten sonra mikser karisim haznesi gilivenli bir
sekilde kapatilmis ve polimerin eriyip jel haline gelmesi saglanincaya kadar mikserin
tam devirde c¢alismasina izin verilmistir. Cihazin c¢ektigi akim siddetinin
degismesiyle karisimin jel haline geldigi anlasilmis ve cihaz kapatilmistir. Jel haline

gelen kompozit karistm mikserin karisim haznesinden ¢ikarildiktan sonra 1sitma ve
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sogutma haznesi bulunan bir hidrolik pres (Giilnar Isitma-sogutma {initeli laboratuvar
tipi hidrolik press) yardimi ile 1 mm kalinliginda 15 cm x 15 cm 6l¢iilerinde bir kalip
kullanilarak plaka haline getirilmistir.

Tablo 3.1: Kompozit numune kodlar1 ve herbir kompozitteki PP, ES ve PK oranlari.

Kompozit PP (%) ES (%) PK (%)
Numune Kodu
5 ES-PP 95 5 0
10 ES-PP 90 10 0
15 ES-PP 85 15 0
20 ES-PP 80 20 0
30 ES-PP 70 30 0
9 ES-1 PK-PP 90 9 1
7 ES-3 PK-PP 90 7 3
5 ES-5 PK-PP 90 5 5
3 ES-7 PK-PP 90 3 7

3.2.3 Kullanilan Test ve Analizler

3.2.3.1 Parcacik Boyut Analizi

Mikron boyutuna sahip partikiillerin ortalama boyutlariin saptanmasinda Malvern
Mastersizer 3000 cihazi kullamlmistir. Partikiillerin disperse edilmesinde Kkuru

dispersiyonyontemi kullanilmastir.

3.2.3.2 Mekanik Testler

Uretilen kompozitlerin mekanik 6zelliklerini tespit etmek icin 5 kN yiik hiicresine
sahip bir iiniversal test cihazi (Shimadzu AG-IC) kullanilmistir. Cekme testleri
ASTM D638 ve egilme testleri ASTM D790 standartlarina gére gerceklestirilmistir.
Cekme testlerinde ¢ene hareket hiz1 50 mm/dakika ve egilme testlerinde ¢ene hareket
hizi 1 mm/dakika’dir. Mekanik testler sonucunda iiretilen kompozit malzemelerin
egilme modiilii, egilme dayanimi, elastisite modiilii ve gekme dayanimi gibi mekanik
ozellikleri tespit edilmistir. Uretilen her bir kompozit malzeme igin testler bes kez
tekrar edilmistir. Yapilan testlerin neticesinde ortaya c¢ikan degerlerin ortalamasi ve

standart sapmalari elde edilmistir.
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3.2.3.3. Dinamik Mekanik Analizleri (DMA)

Dinamik mekanik analiz (DMA) cihazi (DMA Q800, TA instruments) ile tiretilen
kompozit malzemelerin depolama (storage) ve kayip (loss) modiilleri, ve tan delta
Ozellikleri tespit edilmistir. Cihazda analizler single cantilever (tek noktal1 tutucu) ile

40-140°C sicaklik araliginda ve 3 °C/dakika 1sitma hizinda gergeklestirilmistir.

3.2.3.4 Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analizleri

Kompozitlerin erime sicakligi, kristalizasyon sicakligi, erime entalpisi, kristalizasyon
entalpisi gibi termal 6zelliklerini belirlemek i¢in azot gazi atmosferinde DSC analiz
cihaz1 (TA Instruments, DSC Q2000) kullanilarak ger¢eklestirilmistir. Numunelerin
termal ge¢misini silmek i¢in, numuneler 20 °C'den 200 ° C'ye 10° C / dk 1sitma
hizinda 1sitilmis ve bu sicaklikta 3 dakika kadar beklenilmistir. Daha sonra
numuneler 10 °C /dk sogutma hizinda 20 ° C'ye sogutulmus ve tekrar 20 °C'den 200
° C'ye 10° C / dk 1sitma hizinda 1sitilmistir ve DSC data elde edilmistir.

3.2.3.5 Termogravimetrik Analizler (TGA)

Uretilen kompozitlerin termal bozunma sicakliklarini tespit etmek icin TGA
analizleri yapilmistir. TGA analizlerinde iiniversitemizin Merkezi Arastirma
Laboratuvarinda mevcut bulunan STA cihazi (TA Instruments, SDT Q600)
kullanilmistir.  TGA analizleri numunelerin azot gazi atmosferinde 30°C’den

600°C’ye sicakliga 10°C/dakika 1sitma hizinda 1sitilmasi ile gerceklestirilmistir.

3.2.3.6 Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopi (FT-IR) Analizleri

Kompozitlerin FT-IR analizleri ATR-FT-IR cihazt (Thermo Scientific Nicolet
iS50 FT-IR Spektrometre) ile gerceklestirilmistir. IR spektrumlar 400-4000 cm™

araliginda 2 cm™ ¢oziiniirlitkte 25 tarama yapilarak elde edilmistir.

3.2.3.7 X Isitm Difraktometresi (XRD) Analizleri

Kompozitlerin XRD analizleri tiniversitemizin Merkezi Arastirma Laboratuvarinda
mevcut bulunan LynxEye detektére sahip Panalytical Empyrean XRD cihazi ile
CuKa radyasyon ile 20 tarama modunda (45 kV ve 40 mA) gerceklestirilmistir. Tarama

dedektorii 20=5° ve 80° arasinda veri toplamigtir
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3.2.3.8 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) incelemeleri

Enginar sap1 ve piring kabugunun 6giitiilmesi ile elde edilen partikiillerin morfolojik
Ozellikleri ve c¢cekme testleri sonucunda elde edilen test numunelerin kirilma
yiizeyleri taramali elektron mikroskobu (SEM) (Carl Zeiss 300VP) ile incelenmistir.
SEM incelemelerinden once, plazma kaplama cihazi ile (QUORUM Q150 RES)

numunelerin yiizeyleri homojen sekilde altin kaplanilmigtir.
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4.BULGULAR ve TARTISMA

4.1. Parcacik Boyut Analizi

Imal edilen kompozitlerin mekanik 6zellikleri bakimindan partikiil boyutu 6nemli olmas1
nedeniyle, enginar sap1 ve piring kabuklar1 6nce mekanik Oglitme islemlerine tabi
tutulmustur. Bu islem sonrasinda 100 mikron altina eleme islemleri gergeklestirilmistir.
Eleme isleminin ardindan elde edilen partikiillerin partikiil boyut dagilimlarini tespit
etmek i¢in parcacik boyut cihazi kullamilmistir. Numune {izerine gonderilen lazer
1s1ginin numune igerisindeki pargaciklardan kirilmasi veya yansimasi neticesinde elde

edilen 15121n sagilma agisina ve siddetine bakilarak pargacik boyutlar1 belirlenmistir.

Ogiitiilen ve elenen enginar sap1 ve piring kabugu tozunun partikiil boyut dagilimi Sekil
41.a ve 4.1Db’de gosterilmistir. Enginar sap1 tozunun D50 partikiil boyutu 82.0
mikrometredir. Ayrica, enginar sapinin D10 ve D90 partikiil boyutlar: sirasiyla 29.0 ve
202 mikrometredir. Piring kabugu tozunun D50 partikiil boyutu 93.7 mikrometredir.
Ayrica, piring kabugu tozunun D10 ve D90 partikiil boyutlar1 sirasiyla 9.39 ve 160
mikrometredir.

HACIM YOGUNLUGU (%)

0 T T Trrrrng T T TTTrTg] T T TTTTIT T T T TTTTIT T T T TTTTT] T T TTTTTm
0,01 01 10 10,0 100,0 1000,0 10,0000
BUYUKLUK SINIFI (pm)

Sekil 4.1.a: Enginar sapinin tozunun pargacik boyut dagilima.

HACIM YOGUNLUGU (%)
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Sekil 4.1.b: Piring kabugu tozunun pargacik boyut dagilimi.
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4.2. Mekanik Test Sonuglari

PP, enginar sapi/PP kompozitleri ve enginar sapi/piring kabugu/PP hibrit
kompozitlerin ¢ekme dayanimi, elastisite modiilii (¢cekme modiilii), egilme dayanimi

ve egilme modiilii gibi mekanik 6zellikleri belirlenmistir.

4.2.1 Cekme Deneyi

Cekme deneyi sonrasinda elde edilen mekanik sonuglar Tablo 4.1°de verilmistir.
Ayrica kompozitlerin ¢ekme dayanimi ve elastisite modiiliindeki degisimler Sekil
4.1-4.4°de gosterilmistir.

Tablo 4.1: ES-PP ve ES-PK-PP kompozit numunelerinin ¢ekme dayanimi ve

elastisite modiilii degerleri.

Numune Adi Cekme Dayanimu (MPa)  Elastisite Modulii (MPa)
PP 34.59+0.72 1115.10£26.42
5ES-PP 34.09+0.85 1178.30+56.32
10ES-PP 31.70+0.79 1271.58+43.86
15ES-PP 30.78+0.33 1334.65+86.84
20ES-PP 28.42+0.77 1336.03£7.16
30ES-PP 25.85+1.18 1368.71+24.56
9 ES-1 PK-PP 32.24+0.44 1091.85+18.65
7 ES-3 PK-PP 32.47+1.54 1108.86+27.63
5 ES-5 PK-PP 33.14+1.18 1139.44+54.22
3 ES-7 PK-PP 33.28+1.47 1152.46+£35.92

Sekil 4.1°de goriildiigi gibi, PP igerisine %5 ES katilmasi ile birlikte PP nin ¢ekme
dayanimda azalma bagladig1 goriilmektedir. PP igerisine katilan ES miktarinin
artmasi ile cekme dayanimindaki azalis devam etmektedir. PP matrisi igerisine %30
ES katildiktan sonra PP’nin ¢gekme dayaniminin 34.59 MPa dan 25.85 MPa azaldig:
tespit edilmistir. Kompozitin ¢ekme dayaniminin; ES partikiillerinin PP matrisi ile
yeterli 1slatilamamasi, ES partikiillerin matris igerisinde homojen dagilmamasi ve ES
partikiilleri ile PP matris arasinda araylizey yapismasinin zayif olmasi nedenleri ile
azaldig1 diistintilmektedir. Ayrica, ¢ekme dayanimindaki azalma, partikiil yiiklemesi
ile araylizeysel yiizey alaninin artmasi ile iliskilendirilebilir [34]. Soyleki ES
partikiilleri ¢ok kiiglik oldugundan, ES oraninin PP matris igerisinde artmasi ile bu
polar partikiiller ile polar olmayan matris arasinda arayiizeysel alan1 artmaktadir. Bu

arayiizeysel bagin daha da kotiilesmesine neden olabilir.
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Sekil 4.1: ES/PP kompozitlerinin ¢gekme dayanimindaki degisimler.
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ES/PP kompozitlerin elastisite modiiliindeki degisimler Sekil 4.2°de gosterilmistir.
PP’nin elastisite modiilii 1115.10 MPa’dir. PP matris igerisine %5 oraninda ES
katilmasiyla birlikte elastisite modiiliinde artis gerceklesmistir. PP’nin elastisite
modiiliindeki artis %30 ES oranina kadar diizenli olarak devam etmistir. ES/PP
kompozitler arasinda en yiiksek elastisite modiilii 30ES-PP kompozitinde tespit
edilmistir. 30ES-PP kompozitinin elastisite modiilii, 1368.71 MPa’dir. 30ES-PP
kompozitin elastisite modiilii, PP ‘nin elastisite modiililne gore %22.74 oraninda
artmistir. Bu artisin sebebi, seliiloz esasli partikiillerinin elastisite modiillerinin

polimer matrisinkine gore ¢ok daha yiiksek olmasindan kaynaklanabilir [35].
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Sekil 4.2.:ES/PP kompozitlerin elastisite modiiliindeki degisimler.

CEKME MODULU (MPa)
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Sekil 4.3’de goriildiigii gibi, PK/ES hibrit kompozitlerin ¢gekme dayanimlari1 10ES-PP
kompozitinkinden daha yiiksektir. PK/ES hibrit PP kompozit malzeme {iretimlerinde
bu iki tarimsal atigin beraber kullaniminin mekanik o6zellikleri koétiilestirmedigi,
aksine bir miktar arttirdigi goriilmiistiir. Hibrit kompozitler arasinda en yliksek
¢ekme dayanimi 7PK-3ES-PP kompozitinde elde edilmistir ve bu kompozitin ¢ekme
dayanimi 10ES-PP kompozitine gore %5 daha yiiksektir. Bununla birlikte, PP
matrise gore hibrit kompozitlerin ¢ekme dayanimi daha diisiiktiir ve bunun nedenleri
partikiillerin matris ile yeterli 1slatilamamasi, partikiillerin matris igerisinde
dagilimlarinin zayif olmasi ve partikiiller ile matris arayiizey yapigmasinin zayif

olmasi olabilir [36-38].
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Sekil 4.3: ES-PK/PP Hibrit kompozitlerinin ¢cekme dayanimindaki degisimler.
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ES-PK/PP hibrit kompozitlerin elastisite modiiliindeki degisimler Sekil 4.4’te
gosterilmistir. PP’nin ve 10ES-PP kompozitin elastisite modiilleri sirasiyla 1115.10
ve 1271.58 MPa’dir. ES-PP igerisine piring kabugu katilmasiyla birlikte
kompozitlerin elastisite modiiliinde diisiis ger¢eklesmistir. ES-PP kompoziti igerisine
PK partikﬁllerinin eklenmesiyle PP hibrid kompozitlerin 10ES-PP’ e gé')re daha az
azalisin sebebi, piring kabugu partikiillerinin enginar sapindan elde edilen
partikiillere gore daha dislik elastisite modiilii 6zelliklerine sahip olmasindan

kaynaklanabilir.
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Sekil 4.4: ES-PK/PP hibrit kompozitlerin ¢ekme modiiliindeki degisimler.

CEKME MODULU (MPa)
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4.2.2 U¢ Nokta Egilme Deneyi

PP, ES/PP ve ES/PK/PP kompozitlerin egilme dayanimi ve egilme modiilii degerleri
Tablo 4.1°de verilmistir. Sekil 4.5-4.8’de PP ve {iretilen kompozitlerinin egilme
dayanim1 ve egilme modiiliinde meydana gelen degisimler gosterilmistir. Sekil
4.5’den goriilecegi lizere ES-PP kompozitlerin egilme dayanimlart PP’nin egilme
dayanimindan daha diisiiktiir. Tablo 4.1°den PP’ nin egilme dayaniminin 53.51 MPa
oldugu goriilmektedir. PP matris igerisine agirlik¢a % 5 ES katildiginda PP’nin
egilme dayaniminda azalma basladigi gozlemlenmistir. Enginar sap1 katkili PP
kompozitler arasinda PP 'ye en yakin egilme dayanimi 5ES-PP kompozitinde
gorilmiistiir. Matris icerisine katilan ES orani arttikga genel olarak azalma devam

etmistir. En diisiik egilme dayanimi 30ES-PP kompozitinde tespit edilmistir. Egilme
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dayanimindaki azalisin nedenleri olarak partikiiller ile matrisin yeterli 1slatilamamasi,
partikiillerinin matris igerisinde dagilimlarinin zayif olmasi, partikiiller ile matris
arasindaki arayiizey yapismanin zayif olmasi ve topaklanmalarin varlhig
distintilebilir [36-38]. Zayif arayiizey baglanmasi, kuvvet yiiklenildiginde gerilim
yayilmasini engelleyen dolgu ve matris arasinda mikro bosluklara neden olabilir. Bu
mikrobosluklar ylikleme sirasinda catlaklari baslatmak icin gerilim konsantrasyonu

noktalar1 olarak hareket edecektir [39].

Tablo 4.2: ES-PP ve ES-PK-PP kompozit numunelerinin egilme dayanimi ve egilme

modiilii degerleri.

Numune Adi Egilme Dayanimu (MPa) Egilme Modulii (MPa)

PP 53.51+0.18 1501.44+3.38
SES-PP 51.45+1.61 1588.72+42.29
10ES-PP 48.48+0.62 1618.26+101.58
15ES-PP 48.84+0.42 1797.90+109.38
20ES-PP 47.15+1.19 1802.00+61.38
30ES-PP 39.19+1.65 1890.37+126.24
9ES-1PK-PP 47.60+1.48 1586.03+13.85
7ES-3PK-PP 45.51+1.80 1575.24+31.72
SES-5PK-PP 48.02+0.43 1607.74+19.92
3ES-7PK-PP 47.71+1.04 1540.30+92.85
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Sekil 4.5: ES-PP kompozitlerinin egilme dayanimindaki degisimler.
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ES/PP kompozitlerin egilme modiiliindeki degisim Sekil 4.6’da gosterilmistir. PP nin
egilme modiilii 1501.44 MPa’dir. PP igerisine ES partikiillerinin katilmasiyla birlikte
egilme modiiliinde artis gerceklesmistir. En yiliksek egilme modiiliine sahip kompozit
30ES-PP kompozitidir. 30ES-PP kompozitinin egilme modiilii degeri 1890.37
MPa’dir. Bu kompozitin egilme modiilii PP ‘nin egilme modiiliine gére %25.90
oraninda artmistir. Bu artisin sebebi, ES partikiillerinin PP matrise gére daha rijit
olmasindan kaynaklanabilir. Bitkisel kaynakli partikiillerinin modiilleri polimer
matrisinkine gore ¢ok daha yiiksektir [35]. Sert dolgu malzemelerinin

termoplastiklere dahil edilmesi ile egilme modiiliiniin artmas1 beklenen bir sonugtur
[40].
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Sekil 4.6: ES-PP kompozitlerinin egilme modiiliindeki degisimler.
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Sekil 4.7°de ES-PK-PP kompozitlerin egilme dayanimlari gosterilmistir. Hibrit
kompozitler arasinda 10ES-PP'nin egilme dayanimina en yakin SES-5PK-PP
kompozitidir. Hibrit kompozitler arasinda en diisiik egilme dayanimi 7ES-3PK-PP
kompozitinde tespit edilmistir. Genel olarak, ES-PK-PP kompozitlerin egilme
dayanimlar1 10ES-PP ve PP’nin egilme dayanimindan daha distiktir. Egilme
dayanimdaki diisiisiin nedenleri PK partikiillerinin PP matris icerisinde dagiliminin
homojen olmamasi ve partikiillerin topaklanmasindan kaynaklandigi yoniindedir.
Seliiloz liflerinin sentetik polimer igerisine dahil edilmesinden sonra lif dagiliminin
homojen olmamasi nedeniyle liflerin topaklanmasi ve kiimelenmesi gelisebilir.
Bunlar yiikleme sirasinda catlaklar1 baglatmak i¢in gerilim konsantrasyonu noktalari
olarak hareket edecektir [39]. Bu, partikiil / matris smir bolgesinde gerilim
konsantrasyonuna yol agarak, partikiil / matrisin zayifligina neden olur [41]. Bunlar

egilme dayanimini olumsuz etkileyecektir.
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Sekil 4.7: PK-ES-PP hibrit kompozitlerinin egilme dayanimindaki degisimler.
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ES-PK/PP hibrit kompozitlerin egilme modiiliindeki degisimler Sekil 4.8°de
gosterilmigtir. ES-PP igerisine PK partikiillerinin katilmasiyla birlikte egilme
modiiliinde bir miktar azalma tespit edilmistir. PK partikiillerin modiil degerinin ES
partikiillerinkinden daha diisiik oldugu diisiiniilmektedir. PP’nin egilme modiilii ile
karsilagtirildiginda ise hibrit kompozitlerin egilme dayanimlari daha yiiksektir.
Bitkisel kaynakli partikiillerinin modiilleri polimer matrisinkine gore daha yiiksek
oldugundan polimere katildiklarinda polimerin modiiliinii arttirirlar [35]. Ayrica,
dolgu malzemesi deformasyon sirasinda zincir hareketini etkili bir sekilde engeller
[41].
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Sekil 4.8: PK-ES-PP hibrit kompozitlerinin egilme modiiliindeki degisimler.

4.3 Dinamik Mekanik Analizi (DMA)

PP ve tarimsal atik partikiil (ES, PK) ile gii¢lendirilmis PP kompozitlerin
viskoelastik davranigini anlamak i¢in dinamik mekanik analizler gergeklestirilmistir.
ES-PK ve ES-PK-PP kompozitlerinin sicakligin bir fonksiyonu olarak depolama
modiill, kayip modiilii, Tan delta degerlerindeki degisimler Sekil 4.9 ve 4.10'da

gosterilmektedir.
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Sekil 4.9: PP ve ES-PP kompozitlerin sicaklia bagli olarak. a) Depolama Modiilii b)

Kayip Modiilii ¢) Tan Delta degisimleri.
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Tablo 4.3: PP ve kompozit numunelerin sicakligin bir fonksiyonu olarak depolama
modiili degerleri.

Depolama Modiilii (MPa)
Numune Ad1 35°C 50°C 75°C 100°C 135°C SMy3zs/
SMzs
PP 178159 1530.50  937.25 595.93 277.57 0.155
SES-PP 1697.90 1472.88  957.09 643.14 321.12 0.189
10ES-PP 2031.68 1781.02 1134.62  691.77 333.08 0.163
15ES-PP 1767.92  1560.50  990.78 606.96 290.01 0.164
20ES-PP 2074.08 181591 1230.08  839.14 426.62 0.205
30ES-PP 2667.37 2347.33 1608.75 1134.85 601.18 0.225

9ES-1PK-PP 1845.20 1596.04 1041.39  689.33 340.56  0.184
TES-3PK-PP  1747.47 1508.87  969.57 637.31 31159  0.178
SES-5PK-PP  1993.75 173247 1091.66  709.10 330.46  0.165
3ES-7PK-PP  1778.83 1525.71  981.11 652.97 319.38  0.179

ES-PP kompozitlerin depolama modiilii degerleri (SES-PP ve 15ES-PP haricinde),
tim sicaklik Ol¢eginde PP’den daha yiiksektir. 35- 135°C sicaklik araliginda en
yiiksek depolama modiilii 30ES-PP kompozitinde elde edilmistir. 35° C'de, 30ES-PP
kompozitinin depolama modiilii PP’nin depolama modiiliine gore %49.72 daha
yiiksektir. Depolama modiiliindeki artisin nedeni dolgu miktarinin artmast ile
polimerde olusan mekaniksel sinirlanmalardir [38]. N.Kaya ve arkadaslar1 prina/PP
kompozit numunelerin depolama modiilii degisimlerini sicakligin bir fonksiyonu
olarak incelemislerdir. 35-135°C araliginda ES-PP ve ES-PK-PP kompozitlerinin
depolama modiilii degerinin prina-PP kompozitinkine gore daha yiiksektir [42].

SM135/SM3s oranimi 135° C'de depolama modiiliiniin 35° C'deki depolama modiiliine
orani olarak tanimlayabiliriz. Tablo 4.3’de PP ve iiretilen kompozitlerin SM135/SM3s
oranlar1 verilmistir. PP, 5ES-PP, 10ES-PP, 15ES-PP, 20ES-PP ve 30ES-PP i¢in
SM135/SM3s oranlart sirasiyla 0.155, 0.189, 0.163, 0.164, 0.205 ve 0.225 “dir. ES-PP
kompozitlerin  SM135/SM3s oran1  PP’ninkine gore daha yiiksektir. ES-PP
kompozitlerinin yliksek sicakliklarda PP'ye gbore daha gelismis mekanik 6zelliklere

sahip oldugu sdylenebilir [38].

5ES-5PK-PP haricinde ES-PK-PP kompozitlerin depolama modiilii degerleri, tim
sicaklik olceginde 10ES-PP'den daha diisiik elde edilmistir. Hibrit kompozitler
arasinda, SES-5PK-PP kompozitinin 10ES-PP'nin depolama modiilii degerlerine en
yakin kompozit oldugu goriilmektedir. PP, 10ES-PP, 9ES-1PK-PP, 7ES-3PK-PP,
5ES-5PK-PP ve 3ES-7PK-PP i¢in SM135/SM3s oranlari sirasiyla 0.155, 0.163, 0.184,
0.178, 0.165 ve 0.179 tespit edilmistir.
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Sekil 4.9.a ve 4.10.a'dan goriilebilecegi gibi, sicakligin artmasi ile tiim kompozitlerin
depolama modiilii degerleri gevseme prosesinin (relaxation process) baslamasi ve

matrisin yumusamasi ile azalmaktadir [43].
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Sekil 4.10: PP ve ES-PK-PP numunelerinin sicakliga bagli olarak a) Depolama
Modiilii (E’) b) Kayip Modili(E”) ¢) Tan Delta degisimleri.

Sekil 49.b ve 4.10.b, PP ve kompozitlerinin kayip modiilii degisimlerini
gostermektedir. ES-PP ve ES-PK-PP kompozitlerinin kayip modiilii degerleri genel
olarak PP'den daha yiiksektir. En yiiksek kayip modilii 30ES-PP kompozitinde
incelenmistir. Kayip modiiliindeki artig, enerji emilimindeki azalmaya baglanabilir
[44]. Ayrica, ES-PK-PP kompozitlerin kayip modiilii degerleri genel olarak tiim
sicaklik araliginda 10ES-PP'den daha diisiiktiir. Tiim kompozitler i¢in tan delta
egrileri, Sekil 4.9.c ve 4.10.c'de gosterilmektedir. Tan delta, dolgu maddesi ve

polimer matrisi arasindaki ara yliz 6zellikleri ile iligkilendirilebilir. Parcacik dolgulu
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polimerik malzemeye gerilme uygulanirsa, enerji dagilimi polimer matrisinde ve
dolgu maddesi ile matris arasindaki araylizeyde gergeklesir [45]. Nispeten daha giiclii
bir arayiizey, daha az enerji tiikketimi ve tan delta pikinin diisiik yogunlugu ile
tanimlanabilir [46-47]. Tan delta pik yiiksekligi arayiizeydeki molekiiler zincirlerin
hareketliligi azaldigindan, ES ve PK yiiklemesinden sonra daha diisiiktiir [48]. Sekil
4.10.c'den goriilecegi lizere, hibrit kompozitler ile 10ES-PP  kompoziti
karsilastirildiginda, PK pargaciklar1 Tan delta degisiminde daha az etkilidir.

4.4 Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC)

Saf PP, ES-PP ve PK-ES-PP komporzitlerin DSC egrileri Sekil 4.11-12’te
goriilmektedir. Ayrica; PP ve PP matrisli kompozitlerinin erime sicakligi (Tm),
kristalizasyon sicakligi (Tc), erime entalpisi (AHm), kristalizasyon entalpisi (AHc),
kristalite derecesi (Xc) degerleri Tablo 4.4’te verilmistir.

Tablo 4.4: PP, ES-PP ve ES-PK-PP kompozitlerin DSC analiz sonuclari.

Numune Adi Tm (°C) Tc(°C)  AHc(j/g) AHm(/g) Xc (%)
PP 165.80 117.25 100.60 86.60 41.44
5ES-PP 166.56 125.75  97.73 102.20 51.47
10ES-PP 165.27 127.26  94.21 100.50 53.42
15ES-PP 164.86 126.34  89.65 95.48 53.75
20ES-PP 164.86 125.33  86.93 91.71 54.85
30ES-PP 163.35 12436  73.35 70.50 48.19
9ES-1PK-PP 166.10 12350  92.46 79.08 42.04
7ES-3PK-PP 165.53 12340  95.61 89.60 47.63
5ES-5PK-PP 165.87 12429 9492 89.33 47.49
3ES-7PK-PP 165.21 123.38  97.85 88.89 47.26

PP ve kompozitlerinin kristalite derecesi asagidaki denklem yardimiyla

hesaplanmuistir.

Xc(%) = % % 100

@4.1)

Burada AH°m=%100 kristal PP’nin erime entalpisi, ¢PP=Kompozitteki PP’nin
agirlikga yiizdesidir. Xc hesaplamasinda %100 kristal PP’nin erime entalpisi 209 J/g

olarak alinmistir [38].
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Tablo 4.4’ten goriilecegi iizere PP’nin erime sicakliginin ES partikiillerinin PP
matrisine katilmasindan sonra az miktarda degistigi goriilmektedir. Bu PP nin kristal
boyutunun 6nemli derecede degismedigini gostermektedir [38]. ES-PP kompozitlerin
kristalizasyon sicakliklart PP’ninkinden daha yiiksektir. Tablo 4.4’ten PP’nin
kristalizasyon sicakligmin PP matrisi igerisine ES partikiillerinin katilmasiyla
yaklasik 7-10 °C arasinda arttig1 goriilmektedir. Tc degerindeki artig, ¢ekirdeklenme
etkisi ile aciklanabilir [49-50]. Tarimsal atik lignoseliilozik partikiillerin PP matris
icerisine katilmasi, PP’nin kristalizasyonuna c¢ekirdeklenme etkisi olarak etki
etmistir. Dogal lifler, heterojen cekirdeklenmeye direk etki eder ve bdylece matris
malzemesinin kristallesmesine neden olur [49]. Ayrica, 6zellikle % 5 oraninda ES
partikiillerinin PP matris igerisine katilmas1 ile PP’nin kristalite derecesinin yaklasik
% 10 arttig1 tespit edilmistir. ES-PP kompozitleri arasinda en yiliksek kristalite
derecesi 20ES-PP kompozitinde tespit edilmistir. % 5 oraninda ES partikiillerinin PP
matris icerisine katilmasi ile PP’nin AHm degeri artmis, AHc degeri azalmistir.
%35’den daha fazla ES partikiillerinin PP matris igerisine katilmasi ve ES oranininda

artmasi ile SES-PP’e gore entalpilerde stirekli bir azalma gozlemlenmistir.

Tablo 4.4’ten goriilecegi iizere, hibrit ES-PK-PP kompozitlerin erime sicakligi 10ES-
PP kompozitinki ile karsilastirildiginda, PP nin erime sicakliginin degisiminde PK
partikiillerinin etkisinin ¢ok az oldugu goriilmektedir. PK’nin da matris polimerin
kristal boyutunu degistirmedigini gostermektedir [38]. ES-PK-PP  hibrit
kompozitlerin kristalizasyon sicakliklari PP’ninkinden daha yiiksektir. Bununla
birlikte, 10ES-PP’nin kristalizasyon sicakligindan daha diisiiktiir. Tablo 4.4’ten
PP’nin kristalizasyonunun PP matrisi igerisine ES ve PK partikiillerinin birlikte
katilmasiyla yaklagik 6-7 °C arasinda arttigi goriilmektedir. T, degerindeki artis,
seliilozik partikiillerin heterojen ¢ekirdeklenme etkisi yaratmasi ile agiklanabilir [49-
50]. Ayrica, 7ES-3PK-PP hibtrit kompozitinde %3 oraninda PK ile hibritlenmesi ile
PP’nin kristalite derecesinin yaklasik % 6 arttig1 tespit edilmistir. Ancak, 10ES-PP
kompozitinkinden daha diisiiktiir. PK partikiillerinin ES partikiilleri kadar PP’nin

kristalite derecesini arttirmak i¢in etkili olmadig1 sonucuna varilmaistir.
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Sekil 4.12: ES/PK/PP hibrit kompozitlerin DSC egrileri.
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4.5 Termogravimetrik Analiz(TGA)

PP, PK, ES, ES-PP ve PK-ES-PP kompozitlerin termal bozunma davranislarini
belirlemek icin TGA analizleri yapilmistir. Bozunma sicakligi polimer tabanli
malzemelerin termal stabilitesini karakterize etmek i¢in Oonemli bir parametredir.
Baslangic bozunma sicakligi, maksimum bozunma sicaklifi ve bozunma bitis

sicakligi TGA egrilerinden elde edilmistir.

Sekil 4.13-14’de PP, ES-PP ve PK-ES-PP kompozitlerin termal bozunma grafikleri
gosterilmistir. Ayrica, Tablo 4.5°de PP ve PP matrisli kompozitlerin bozunma
baslama sicaklig1 (°C), bozunma bitig sicakligi (°C), maksimum bozunma sicakligi
(°C), ve bozunma miktar1 (%) verilmistir. Uretilen kompozitlerin bozunma baslangic
sicakliklar tespit edilirken kompozitlerin toplam kiitle kaybinin % 5'indeki sicaklik

termal baslangi¢ bozunma sicakligi olarak kabul edilmistir.

Tablo 4.5: PP, ES-PP ve PK-ES-PP kompozitlerin TGA analiz sonuglari.

Numune Bozunma Maks.Bozunma Bozunma Bitis Bozunma
Ad1 Baslangic Sicakhgi Sicakhgi Miktari
Sicakhigr
(9] (°C) (°C) (%)
PP 424.34 460.44 485.90 97.67
ES 214.85 331.87 357.76 85.97
PK 234.71 334.12 372.57 56.40
5ES-PP 395.55 459.58 487.09 98.87
10ES-PP 331.39 463.37 487.35 97.86
15ES-PP 303.10 465.25 489.71 97.34
20ES-PP 298.74 466.21 489.91 94.60
30 ES-PP 273.90 467.81 491.00 91.54
1PK-9ES-PP 342.51 462.81 487.95 96.83
3PK-7ES-PP 342.16 460.78 487.13 97.02
5PK-5ES-PP 342.67 462.93 487.40 96.64
7PK-3ES-PP 356.47 464.38 487.96 97.60

ES ve PK partikiillerinin termal bozunma baslangi¢ sicakliklari sirasiyla 214.85 ve
234.71 °C olarak belirlenmistir. Ayrica, ES ve PK partikiillerinin termal bozunma
bitis sicakliklari sirasiyla 357.76 ve 372.57 °C’dir. Saf PP tek basamakli bozunma
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prosesi gerceklestirirken, ES-PP ve PK-ES-PP kompozitleri iki basamakli bozunma
davranig1 sergilemektedir. Kompozitlerin ilk kiitle kaybi, C-O ve C-C baglarinin
transglikozilasyonu ve glikozidik baglarinin termal olarak boliinmesinden
kaynaklanmaktadir [30]. Lignoseliilozik malzemeler, termal olarak 150 °C ve 500 °C
arasinda bozunurken, PP'nin esas olarak bozunmasi 300 °C ve 500 °C arasindadir.
Lignoseliilozik malzeme yapisinda bulunan hemiseliiloz, seliilloz ve ligninin termal
bozunmasi, sirasiyla 150-350 °© C, 275-350 °© C ve 250-500 ° C arasinda meydana
gelmektedir [52- 53]. Kompozitlerin ikinci adimdaki kiitle kaybinin, PP ve ligninin

termal olarak bozunmasindan kaynaklandig diisiinilmektedir.

Saf PP 424.34 °C’de termal olarak bozunmaya baslamaktadir. ES-PP kompozitler
icerisinde en yiiksek bozunma baslangi¢ sicakligi SES-PP kompozitinde ve en diisiik
bozunma baslangic sicakligi 30ES-PP kompozitinde tespit edilmistir. PP icerisine
katilan ES partikiillerinin kiitlesel orani arttik¢a kompozitlerin bozunma baglangic
sicakligr azalmistir. Saf PP ile karsilastirildiginda SES-PP, 10ES-PP, 15ES-PP,
20ES-PP ve 30ES-PP kompozitlerinin bozunma baslangi¢ sicakliklarinda sirasiyla
28.79°C, 92.95°C, 121.24°C, 125.6°C ve 150.44°C azalis goriilmektedir.

Saf PP’nin maksimum bozunma sicakligi 460.44°C’dir. PP matrisi igerisine katilan
ES miktart oran1 arttitkca (SES-PP haricinde), saf PP’ninkine gore ES-PP
kompozitlerin maksimum bozunma sicakligi artmistir. ES-PP kompozitleri arasinda
ise en yiiksek termal bozunma sicakligt 30ES-PP kompozitinde incelenmis olup,
467.81 °C’dir. PP, SES-PP, 10ES-PP, 15ES-PP, 20ES-PP ve 30 ES-PP kompozitlerin
30-600 °C sicaklik araliginda % kiitle kayiplar sirastyla, %97.86, %98.87, %97.67,
%97.34, %94.60 ve %91.54’tir. PP, SES-PP, 10ES-PP, 15ES-PP, 20ES-PP ve 30
ES-PP kompozitlerin komiirlesmis miktarlar ise sirasiyla %2.14, %1.13, %?2.33,
%2.66, %5.40 ve %8.46’dir. ES partikiillerinin PP igerisine dahil edilmesi ile PP'nin
ayrigsmast komiirlesen tabaka ile gecikir. Seliilozik liflerin termal bozunmasindan
tiretilen karbonlu tabaka PP'nin termal stabilitesini artirabilir [51]. Bu tabakanin
PP’yi termal bozunmadan korudugu ve bdylece PP’nin termal bozunma sicakligini

arttirdig1 sonucuna varilabilir [27].
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Sekil 4.13: PP ve ES-PP kompozitlerin TG egrileri.

ES-PP igerisine katilan PK partikiilleri ile hibrit iiretilen kompozitlerin bozunma
baslangi¢ sicakligit 10ES-PP kompozitinki ile karsilastirildiginda artmistir. 10ES-PP
ile karsilastirlldiginda 9ES-1PK-PP, 7ES-3PK-PP, 5ES-5PK-PP, 3ES-7PK-PP
kompozitlerinin bozunma baslangi¢ sicakliginda sirasiyla 11.12°C, 10.77°C, 11.28°C
ve 25.08°C artis oldugu tespit edilmistir. PK-ES-PP hibrit kompozitler igerisinde en
yiiksek baslangi¢c bozunma sicakligi 3ES-7PK-PP kompozinde incelenmistir. Hibrit
kompozitlerdeki PK miktar1 orami arttikca (3ES-7PK-PP haricinde), 10ES-PP
kompozitinkine gore hibrit kompozitlerin maksimum bozunma sicakligi azalmistir.
Hibrit kompozitleri arasinda ise en yliksek termal bozunma sicakligi 3ES-7PK-PP
kompozitinde incelenmis olup, 464.38°C’dir. PP, 10ES-PP, 9ES-1PK-PP, 7ES-3PK-
PP, 5ES-5PK-PP, 3ES-7PK-PP kompozitlerin 30-600 °C sicaklik araliginda % kiitle
kayiplar1 sirasiyla, 97.67, 97.86, 96.83, 97.02, 96.64, 97.60°dir. ES-PP igerisine
eklenen PK ile % kiitle kayb1 10ES-PP’ye gore bir miktar artmigtir.

36



100 - —PP
—— 10ES-PP
1PK-9ES-PP
3PK-7ES-PP
80 . |—— 5PK-5ES-PP
7PK-3ES-PP
9PK-1ES-PP
= ES
& 60 -
= —— PK
—
e
G
< 40 = 1
|
|
20 !
0. —
I T I I T T T I T I
0 100 200 300 400 500 600
Sicaklik (°C)

Sekil 4.14: PP, 10ES-PP ve PK-ES-PP hibrit kompozitlerin TG egrileri.

4.6 Fourier Déniisiimlii Infrared Spektroskopisi (FT-IR)

Yapilarinda seliiloz, hemiseliiloz ve lignin bulunduran lignoseliilozik malzemeler
bazi oksijen esasli fonksiyonel gruplar (ester, keton ve alkol) igerirler [54-56]. Sekil
4.15-16’da PP ve iiretilen kompozitlerin FTIR spektrumlar1 gosterilmistir. Sekil 4.15
ve 4.16’da 3000-3700 cm-1 araliginda seliilloza ait OH gerilme titresimi belirgin
olarak goriillmemektedir [27]. 2900 cm-1 civarinda goriilen genis pik CH gerilme
titresimine ait bir pik olabilir. Saha ve arkadaslar1 (2010) 2910 cm-1 deki absorbans
pikinin seliiloz ve hemiseliilozdaki metil ve metilen gruplari nedeniyle CH gerilme
titresimlerine ait oldugunu belirtmislerdir [56]. Oh ve arkadaslar1 (2005), 2926 cm-1
deki bandin ve yaklasik 2850 cm-1 deki omuzun seliilloz ve hemiseliilozdaki CH
veCH2 den gelen CH gerilme titresimlerine uygun olduklarini vurgulamiglardir [34].
1300-1500 cm™ arasinda goriilen 2 pik CH; ve CHj3 egilme titresimlerine ait oldugu
diistiniilmektedir. Karim ve arkadaglar1 (2017) kenaf fiberin 1455 cm™ de CH, ve
1376 cm™ de CHj egilme titresimlerini gézlemlemislerdir [57]. Yaklasik 1250 cm™
de goziikken pik, PP icine katilan bitkisel lif orami arttikca daha belirgin hale
gelmektedir. Bu pik ligninin asetil grubunun C-O gerilme titresimine uygundur. 1157

cm™ civarindaki pik, C-O-C grubunun antisimetrik koprii gerilmesidir. 1050 ¢cm™
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yakinindaki pik C-O-C piranoz halkasinin iskelet titresimi nedeniyledir ve enginar
lifi oran1 arttikga daha belirgin hale gelmistir [58]. Hibrit kompozitlerin FTIR

grafiginde degisim gozlemlenmemistir.
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Sekil 4.15: PP ve ES-PP Sekil 4.16: PP, 10ES-PP ve PK-ES-
kompozitlerin FTIR spektrumlari. PP hibrit kompozitlerin FTIR

spektrumlari.

4.6 X Isim1 Difraktometresi (XRD) Analizi

Sekil 4.17 ve 4.18’de PP, ES-PP, PK-ES-PP kompozitlerin XRD grafikleri
verilmistir. XRD grafiginde PP’nin karakteristik pikleri 14.90, 15.70, 17.29, 19.91,
20.62°’de goriilmektedir. Altay ve arkadaslart (2017) PP’nin karakteristik bes pikini
yaklagik 14.48, 15.98, 16.98, 18.56, ve 21.26°" de tespit etmislerdir ve bu piklerin
(110), (010), (040), (130), ve (041) diizlemlerine uygun oldugunu belirtmislerdir [7].
Literatiirde tipik selilloz 1 ‘in 26= 22.30° ve 15.70° de ana piklerinin oldugu
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goriilmektedir [36]. %5 ve 10 ES katkili PP kompozitlerde yaklagik 15.86° deki
selilloz karakteristik pikinin siddetinde ©nemli artis gozlemlenirken, PP’nin
karakteristik pik siddetlerinde azalma tespit edilmistir. Ozellikle 30ES-PP
kompozitinde PP nin karakteristik pik siddetlerinin ¢ok azaldigi belirlenmistir.
Ayrica, bu kompozitin seliiloz karakteristik pik siddetinin azalmasi beklenmeyen bir
sonugtur. Hibrit kompozitlerde piring kabugu ve enginar sap1 partikiilleri polimer

igerisinde sinerjik bir etkilesime girerek, seliiloz pikinde artisa neden olmustur.
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Sekil 4.17: PP ve ES-PP Sekil 4.18: PP, 10ES-PP ve PK-
kompozitlerin XRD grafikleri. ES-PP hibrit kompozitlerin.

4.8 Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) incelemeleri

ES ve PK partikiillerinin SEM goriintiileri, Sekil 4.19.a-b'de gosterilmistir. ES ve PK
partikiillerinin morfolojileri diizensiz sekillidir. Bu diizensiz sekilli parcaciklarin
keskin koseleri, mekanik yiikleme sirasinda PP matrisinde gerilme yogunlugunu
attiran alanlar meydana getirebilir. Cekme testlerinden sonra ES-PP ve ES-PK-PP
kompozitlerinin kirilma yiizeylerinin SEM goriintiileri sirastyla Sekil 4.20 ve 4.21'de
gosterilmistir. ES'nin PP matrisine iyi dagilimi Sekil 4.20 a-b'den goriilebilir.
Bununla birlikte, daha yiiksek ES yiiklemesi ile ES partikiilleri ve PP matrisi
arasindaki araylizeyi temasi arttigindan ve hidrofilik ES partikiilleri ve hidrofobik
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PP matrisi arasindaki kimyasal uyumsuzluk nedeni ile partikiillerin daha fazla
yerinden c¢iktig1 ve partikiillerin dagiliminin homojen olmadigi gorilebilir (Sekil
4.20.c-e). Bu sonu¢ mekanik test sonuglar1 ile de desteklenmektedir. Sekil 4.21.a-
c'den PP matris ile ES ve PK partikiillerinin zayif arayiizey olusturdugu goriilebilir.

Zay1f araylizey nedeni artan mekanik 6zelliklerin azaldig: diistiniilmektedir.

!
1R
K ATIF %mnl
OrdlVERSITES]

Sekil 4.19: a) ES ve b) PK partikiillerinin SEM goriintiileri.
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Sekil 4.20: a) 5SES-PP b) 10ES-PP c) 15ES-PP d) 20ES-PP ve e) 30ES-PP
kompozitlerinin SEM goriintiileri.
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Sekil 4.21: a) 3ES-7PK-PP, b) 5ES-5PK-PP, c) 7ES-3PK-PP d) 9ES-1PK-PP
kompozitlerinin SEM goriintiileri.
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5. SONUC

ES ve PK’den elde edilmis mikronize partikiiller kullanilarak polipropilen matrisli

kompozitleri gelistirilmistir. Uretilen kompozitler ile ilgili asagidaki sonuclar elde

edilmistir.

PP igerisine katilan ES partikiilleri ile PP’nin ¢ekme dayanimi azalmaktadir.
PP matrisi icerisine %30 ES katildiktan sonra PP’nin ¢ekme dayanimi 34.59
MPa’dan 25.85 MPa’a azalmaktadir. PP’nin elastisite modiilii %30 ES
oranina kadar diizenli artmaktadir. PP’nin igerisine %30 ES katildiginda
elastisite modiili 1115.10 MPa’dan 1368.71 MPa’a artmistir. PK/ES hibrit
kompozitlerin ¢ekme dayanimlar1 10ES-PP kompozitinkinden daha yiiksektir.
Hibrit kompozitler arasinda en yiiksek ¢ekme dayanimi 7PK-3ES-PP
kompozitinde elde edilmistir ve bu kompozitin ¢ekme dayanimi 10ES-PP
kompozitine gore %5 daha yiiksektir. Ancak, ES-PP igerisine piring kabugu
katilmasiyla  birlikte  kompozitlerin  elastisite =~ modiilinde  diisiis
gerceklesmistir.

PP igerisine katilan ES orami arttikca genel olarak PP’nin egilme dayanimi
azalmaktadir. En diisik egilme dayanmimi 30ES-PP kompozitinde tespit
edilmigtir. PP igerisine ES partikiillerinin katilmasiyla birlikte egilme
modiiliinde artis gerceklesmistir. PP’nin egilme modiilii PP icerisine %30 ES
partikiillerinin katilmasiyla birlikte 1501.44 MPa’dan 1890.37 MPa degerine
artmistir. Bu kompozitin egilme modiilii PP‘nin egilme modiiliine gore
%25.90 oraninda artmistir. ES-PK-PP kompozitlerin egilme dayanimlari
10ES-PP ve PP’nin egilme dayanimindan daha diisiiktiir. Hibrit kompozitler
arasinda 10ES-PP'nin egilme dayanimmma en yakin S5ES-5PK-PP
kompozitidir. ES-PP igerisine PK partikiillerinin katilmasiyla birlikte egilme
modiiliinde bir miktar azalma tespit edilmistir. Hibrit kompozitler arasinda en
diistiik egilme dayanimi 7ES-3PK-PP kompozitinde gozlemlenmistir. PP nin
egilme modiilii ile karsilastirildiginda ise hibrit kompozitlerin egilme
dayanimlar1 daha ytiksektir.

35- 135°C sicaklik araliginda gerceklestirilen DMA analizinde en yiiksek
depolama modiilii 30ES-PP kompozitinde elde edilmistir. 35° C'de, 30ES-PP

kompozitinin depolama modiilii PP’nin depolama modiiliine gore %49.72
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artmistir. 5ES-5PK-PP haricinde ES-PK-PP kompozitlerin depolama modiilii
degerleri, tiim sicaklik 6l¢eginde 10ES-PP'den daha diisiik elde edilmistir.
Hibrit kompozitler arasinda, S5ES-5PK-PP kompozitinin 10ES-PP'nin
depolama modiilii degerlerine en yakin kompozit oldugu goriilmektedir. ES-
PP ve ES-PK-PP kompozitlerinin kayip modiilii degerleri genel olarak PP'den
daha yiiksektir. En yiiksek kayip modilii 30ES-PP kompozitinde elde
edilmistir.

DSC analizi sonucunda, PP’nin kristalizasyon sicakliginin PP matrisi
icerisine ES partikiillerinin katilmasiyla yaklasik 7-10 °C arasinda arttigi
incelenmistir. % 5 oraninda ES partikiillerinin PP matris igerisine katilmasi
ile PP’nin kristalite derecesinin yaklasik % 10 arttig1 tespit edilmistir. ES-PP
kompozitleri arasinda en yiiksek kristalite derecesi 20ES-PP kompozitinde
belirlenmistir. ES-PK-PP hibrit kompozitlerin kristalizasyon sicakliklar
PP’ninkinden daha yiiksektir. Bununla birlikte, 10ES-PP’nin kristalizasyon
sicakligindan daha disiiktiir. PP’nin kristalizasyon sicakligi PP matrisi
icerisine ES ve PK partikiillerinin birlikte katilmasiyla yaklasik 6-7 °C
arasinda artmistir. Ayrica, 7ES-3PK-PP hibtrit kompozitinde %3 oraninda PK
ile hibritlenmesi ile PP’nin kristalite derecesinin yaklasik % 6 arttig1 tespit
edilmistir. Ancak, 10ES-PP kompozitinkinden daha diistiktiir.

TGA analizi sonucunda, PP’nin 424.34 °C’de termal olarak bozunmaya
basladig belirlenmistir. PP igerisine katilan ES partikiillerinin kiitlesel orani
artttkca kompozitlerin bozunma baglangi¢ sicakligi azalmistir. Saf PP ile
karsilastirildiginda SES-PP, 10ES-PP, 15ES-PP, 20ES-PP ve 30ES-PP
kompozitlerinin bozunma baslangi¢c sicakligi sirasiyla 28.79°C, 92.95°C,
121.24°C, 125.6°C ve 150.44°C azalmistir. Saf PP’nin maksimum bozunma
sicakligr 460.44°C’dir. PP matrisi igerisine katilan ES miktar1 oram arttik¢a
(5ES-PP haricinde), saf PP’ninkine gore ES-PP kompozitlerin maksimum
bozunma sicakligi artmistir. ES-PP kompozitleri arasinda ise en yiiksek
termal bozunma sicakligi 30ES-PP kompozitinde incelenmis olup, 467.81
°C’dir. ES-PP igerisine katilan PK partikiilleri ile hibrit {iretilen
kompozitlerin bozunma baslangic sicakligit 10ES-PP kompozitinki ile
karsilastirildiginda artmistir. 10ES-PP ile karsilastirildiginda 9ES-1PK-PP,
7ES-3PK-PP, 5ES-5PK-PP, 3ES-7PK-PP  kompozitlerinin  bozunma
baslangi¢c sicakliginda sirasiyla 11.12°C, 10.77°C, 11.28°C ve 25.08°C
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artmistir. PK-ES-PP hibrit kompozitler icerisinde en yiiksek baslangi¢
bozunma sicakligi 3ES-7PK-PP  kompozitinde incelenmistir. Hibrit
kompozitleri arasinda ise en yiiksek termal bozunma sicakligt 3ES-7PK-PP

kompozitinde incelenmis olup, 464.38°C’dir.
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