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OZET

Bor ve bor triinleri son yillarda; insaat ve ¢imento sektoriinde, fiber optik, kozmetik, kauguk
ve plastik sanayisi, fotografeilik, patlayici maddeler (havai fisek), petrol boyalari, temizlik
deterjanlari, asindiricilar, kompozit malzemeler gibi bir¢ok alanda kullanim oranlar
artmaktadir. Bu alanlardan birisi olan plastik sanayisinde bor ve {iriinleri, polimer malzemelerin
Uretiminde ¢esitli amaglar igin katki ve dolgu malzemesi olarak kullanilmaktadir.

Polimerlerde bor ve bor iriinlerinin kullanim oranlarinin artmasi, bu malzemelerin siirinme
Ozelliklerinin arastirilmasint gerektirmektedir. Bu amagla, polipropilen saf malzeme ve
agirlikca %12,19, 9%22,6 ve %31,76 oranlarinda kolemanit dolgulu malzemeler plastik
enjeksiyon yontemi ile deney numuneleri iiretilmistir. Deney, iki kademeli gerilme degerlerinde
E-3 1/s gerinme hizinda gerceklestirildi. Birinci adimda numuneler 8 MPa da 600 sn
bekletildikten sonra, ikinci adimda 18 MPa da 600 sn yiiklenmis ve sonra numune tizerindeki
yiikleme kaldirilmistir. Bu sayede farkli kolemanit numunelerin uzama-zaman diyagramlari
elde edilmistir. Grafik verilerinde numunelerin kisa siireli stiriinme 6zellikleri ve depolanan
enerji degerleri tespit edilmistir. Sonu¢ olarak, diisiik ve yiiksek gerilme seviyelerinde
kolemanit dolgulandirma siirlinme davranislarina olumlu etkiledigi belirlenmistir.

Investigation Of The Short-Term Creep Properties Of Colemanite-Filled Materials For
Gradual Stress Values

ABSTRACT

Boron and boron products in recent years; the use of, in the construction and cement sector,
fiber optics, cosmetics, rubber and plastic industry, photography, explosives (fireworks), oil
paints, cleaning detergents, abrasives, composite materials are increasing in many areas. In the
plastics industry, one of these areas, boron and its products are used as additives and fillers for
various purposes in the production of polymer materials.

The increase in usage rates of boron and its products in polymers requires investigation of the
creep properties of these materials. For this purpose, polypropylene pure material and 12,19 %,
22,6 % and 31,76 % colemanite added test materials by weight were produced by plastic
injection method. The test was carried out at two-stage stress values at the E-3 1/ s strain rate.
In the first step, the samples were loaded for 600 s at 8 MPa, the second step was loaded at 18
MPa for 600 s ,and then the loading on the sample was removed. In this way, elongation-time
diagrams of different colemanite added samples were obtained. In the graph data, short-term
creep properties and stored energy values of the samples were determined. As a result,
colemanite added has a positive effect on creep behavior at low and high stress levels.
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GIRIS

Bor yapisi geregi geleneksel kullanilan dolgu ve katki maddelerine gore avantajlart mevcuttur.
Fakat bor bilesiklerinin polimer malzeme ile uyumlu c¢alisacak yiizey morfolojisine gore
mikronize edilmesi ve polimer ile uyumlu ¢alismasini saglayacak arayiizey mukavemetinin
olusturulmas1 caligmalar1 hale devam etmektedir. Boren 209-¢227(2012) ¢alismasinin
sonuglarinda ve yapilan diger bazi makale ve tez calismalarinda kolemanit malzemenin
polipropilen ile dolgulandirilmasi sonucunda iiretim proseslerinde parametrelerinde iyilesme
elde edilmis ve ayn1 zamanda diger geleneksel dolgu malzemelerine gore benzer sonuglar
mekanik performansa ulagilmistir [1-12].

Doldulandirilmis polipropilen (PP) kompozitlerin gelistirilmesi, performans, maliyeti ve
malzemelerin gelistirilmis 6zelliklerinden 6tiirii biiyiik bir ticari 6neme sahiptir. Mineral dolgu
maddeleri termoplastik enduistrisinde, 6zellikle de talk ve kalsiyum karbonatta partikil takviye
maddeleri olarak 6nemli rol oynarlar [13]. Dolgu maddesinin modifikasyonu reolojik 6zellik
kazandirmanin yaninda dispersiyonu ve topaklasmayi onlemek icinde yaralidir [14-16].
Dolgulandirilmis polimerlerin mekanik 6zellikleri yaygin olarak ¢alisilmasinin yaninda [17-
20], polipropilen ve mikro partikil mineral dolgulu PP kompozit malzemelerin gerilme sinme
davranis1 veya / ve gerilme siinmesi kopmasi [21] hala en az anlasilan mekanizmalarindan
biridir.

Plastik parcalarinin tasarimi, uzun vadeli deformasyon davranisini 6ngérmek i¢in kisa siireli
gerilme-zorlanma verilerine ihtiya¢ duyulmaktadir. Siiriinme adi verilen bu davranis, akma
verimine karsilik gelen gerilimlerden daha kiiciik sabit gerilimlerde, malzemede zamana baglh
gelisen deformasyonlar seklinde tanimlanir [22-24]. Omegin, kaliplanmis parcanin ¢alisma
omrii, asir1 slirlinme deformasyonunun baslamasiyla azalir ve nihai siirlinme kopmasina yol
acar. Malzeme tasariminda son kullanim kosullarini, gerilme-sicaklik-zaman parametreleri ile
surinme uzamasini iligkilendirmek c¢alisma 6mrii ile ilgili tahminleri kolaylastiracaktir.

Elastik ve viskoz 6zellikler arasinda bir yerdeki viskoelastik polimerik malzemenin mekanik
oOzellikleri elastik ve viskoz 0zellikleri gosteren elastik ve viskoz sabitleri ile kontrol edilir. Bu
durum, yiik altinda zamana, ylikleme hizina ve sicakliga ve plastik kompozitlerin siirtiinme
sinirlarma bagli olarak degismeleri anlamina gelir, dolayisiyla dolgulu polimerlerde,
plastiklerin ¢ok katmanli kaliplamalarda, baglantili pargalarda, hafif yap1 olugturmada, bosluklu
Uriin olusturma gibi yeni uygulamalarda tasarima dahil edilmesi gerekmektedir [25].

YONTEMLER

Malzeme tasariminda yeni dolgu malzemelerin teknolojiye dahil olmasi ile, bu malzemelerin
kisa ve uzun siireli davraniglarinin belirlenmesi gerekmektedir. Bu ¢alismanin amaci, tek
eksenli gekme deneyi ile sabit yiik altinda Polipropilen (PP) malzemesi ile hammade olarak bir
cok sektorde yer bulan bor tirtinlerinden Kolemanit dolgu malzemesinin kisa siireli siirlinme
davranislar1 incelenecektir.
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Tablo 1. RAE130E ticari isimli Polipropilen Random Kopolimerin ve dolgu malzemesi
ogiitiilmiis kolemanit bor maddesinin fiziksel 6zellikleri

RAE130E Kolemanit

Yogunluk 0,905 g/cm® | Ozgiil agirlik 2,50 g/cm3

MFR, (230 0,25 g/10 Dokme (y18in) 0,971 g/cm3

C/2,16kq) dk. yogunlugu

Egme modiilii 800 MPa Molekiil agirligt 411,08 g/mol

Cekme moduli 900 MPa Is1 kapasitesi 15,4 J/g° C

Akma Gerilmesi 25 MPa Is1l iletkenlik 0,526 W/mK

Akma Uzamast % 13,5 Ozgiil yiizey alam1 3,30 m2 /g

Charpy Darbe 3,5 kd/m? Yiizey gerilimi O64,78 mN/m (Ag.

Dayanimi1(0°C) A) 1’0.SUIU
cozelti)

Charpy Darbe 20 kdJ/m? Erime Noktas1 986 °C

Dayanimi (23°C

)

Polimer malzeme olarak Borealis firmasindan temin edilen RA130E Polipropilen Random
Kopolimer (PPRc) kullanilmigtir. Tablo 1’de PPRc malzemenin ve 6giitiilmiis kolemanit
malzemenin fiziksel 6zellikleri verilmektedir. Ogiitiilmiis kolemanit bor maddesi Eti Maden
Bigadig tesislerinden Elek alt1 75 p (ortalama partikiil boyutu 20,596) olarak alinmistir. Tablo
2’ de kolemanit malzemenin kimyasal 6zellikleri ve tane biiyiikligi dagilimi goriillmektedir.

Tablo 2. Ogiitiilmiis Kolemanit bor hammaddesinin kimyasal ve tane biiyiikliigii
ozellikleri(Etimaden)

Kimyasal ozellikler (- Tane Biiyiikligi Dagilimi
75um)

2Ca0.3B,03.5H,0 e e SR e

B,03 40 % " o

CaO 27 % w

Si0,  4-65%

SOy 0,6 % 8 3

As 35 ppm 0

Fe203 0,08 % : | Tane Buyukiugn (um)

MgO 3%

Harmanlama

Numunelerin harmanlanmasinda ¢ift vidali ekstriizyon makinesi kullanilmistir (Coperion
Werner ve Pleiderer ZSK 25 P8.2 E WLE ). Her malzeme graniil haldeyken 8 saat stire ile 80
°C sicaklikta nem alma islemine tabi tutulmustur. RA130E Polipropilen random kopolimerin
malzeme ve agirlik¢a %12,19 , %21,6 , %31,76 oranlarindaki kolemanit karisimlari tiretilmistir.

Deney Numunesi Uretimi

Sekil 1°deki ISO 3167 [26] standarina uygun ¢cok amagli deney numunesi Tablo 3’ deki iiretim
kosullarinda plastik enjeksiyon ile ISO 294-1 [27] standartina gore tiretilmistir.
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ile sogutma suyu sicakliklari

Tablo 3. Saf ve kolemanit dolgulu deney numunesi iiretiminde kullanilan enjeksiyon ayarlari

Uretim Meme Bélge 2. Bolge | 3.Bolge 4.Bolge
Sicaklhik[°C] | 235 230 225 220 215
N - Uttileme Enjeksiyon Hiz1

Basme  ve Enjeksiyon | Utiileme Bas. (bar) Hizt (m/dak)
hizlar 1 2 1 2

1350 bar 850 600 4-10 m/dak o5 15
Bekleme 60 s Sogutma Suyu Sicaklig 30°C

R 25
440,2 3
%’J “
=1 i

216

] Lo

Sekil 1. Cok amagli ¢gekme numunesi

Deney Metodu

* Deneyler Zwick 2250 ¢ekme makinasinda ASTM D2990-09 [28] gergeklestirilmistir.

» Load-cell kapasitesi 10 kN kullanilmustir.

 Biitiin testler 23 + 1°C oda sicakliginda gerceklestirilmistir. Deney kademeli ylkleme
durumunda E-3 1/s gerinme hizinda iki adimda gergeklestirildi. Birinci adimda 8 MPa
600 sn bekletildikten sonra ikinci adimda 18 MPa akma gerilme seviyesinde 600 sn
yukleme yapilmistir.

» Test sonucunda malzemenin uzama-zaman diyagramlar1 her adim i¢in elde edilerek,
siiriinme 6zellikleri ve depolanan enerji degerleri tespit edilmistir.

BULGULAR VE TARTISMA

PPRc ve dolgulu PPRc malzemelerinin gerilme-uzama diyagramlar1 (Sekil 2), uzama-zaman
diyagramlar1 (Sekil 3, Sekil 4), siirinme miktar1 (Sekil 5), maksimum uzama (Sekil 6), ve
absorbe edilen enerji miktar1 (Sekil 7) fakli gerilme seviyeleri i¢in elde edilmistir. Birinci
gerilme seviyesi 600 s ve 8 MPa uygulandiktan hemen sonra gerilme seviyesi ikinci gerilme
seviyesi 18 MPa getirilerek 600 s bekletildikten sonra deney sonlandirilmigtir. Bu deney
yapistyla, artan ve tekrarli darbelere karsi boru malzemelerinin siirlinme davranisi iizerine
yaklasimda bulunulmak istenmistir.

Sekil 2’de artan dolgu miktar: ile siirlinmedeki uzama miktarinda artig goriiliirken, strinme
egrisinin karakteristik yapist degismistir.
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Sekil 2. %0, %12,19, %22,6, %31,76, Kolemanit dolgulu PPRc malzemenin Gerilme-%Uzama
egrileri

Sekil 3’deki 600 s boyunca uzamadaki degisim incelendiginde %31,76 dolgulu kolemanit
malzeme siinme davranisinda anlamli sonuglar vermemektedir. Diigiik dolgulu miktarlarinda

ve diislik gerilme seviyesinde malzemenin siiriinme miktarindaki artma saf malzemeye gore
daha fazladur.

16

14 PPRC Gerilme Seviyesi : 18 MPa
12 PPRC+ %12,19 Kolemanit
—— PPRC+ %22,6 Kolemanit
10 PPRC+ %31,76 Kolemanit
8
6 L aasdaddabALs

— 4 W
xR 4
g 1,8 ‘
S 1
> 1,5 ; . ;
’ Gerilme Seviyesi : 8 MPa

1,2

0,9

0,6

-1 1 - 1 T T 1
(6] 200 400 600 800 1000 1200

Zaman [ s ]

Sekil 3. %0, %12,19, %22,6, %31,76, Kolemanit katkili PPRc malzemenin 8 ve 18 Mpa gerilme
degerlerinde uzama-zaman egrilerinin karsilagtirilmasi
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Sekil 4. %0, %12,19, %22,6, %31,76, Kolemanit dolgulu PPRc malzemenin 8 MPa gerilme

degerlerinde uzama-

(%]

Ae

zaman egrilerinin karsilastirilmasi

4,0
8 MPa
3,5 I 18 MPa
3,0
2,5
2,0
1,5
1,0
0,5
o0 0 %12,19 %22,6 %31,76

Kolemanit

Sekil 5. PPRc/Kolemanit kompozit malzemenin 8 MPa, 18 MPa gerilme seviyeleri igin
stirinme miktar1 (Ag) degerleri.

Gerilme seviyesinin artmasi siirme miktarini artirmaktadir. Diisiik gerilme seviyelerinde
kolemanit ile dogulandirilmis malzemelerde siiriinme miktarinda azalma meydana gelmektedir.
Akma yakin noktalardaki yiiksel gerilme seviyesinin ve bir onceki 8 MPa gerilmenin
olusturdugu etkisiyle siirlinme miktar1 dolgu miktarin artmasi ile artmaktadir. Birinci adimin
tersine, ikinci adimin sonunda maksimum uzamanin artan dolgu miktariyla saf malzemeye gore
artirdig1 gézlenmistir.
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Sekil 6. PPRc/Kolemanit kompozit malzemenin 8 MPa, 18 MPa gerilme seviyeleri igin
maksimum uzama (emax) degerleri.

%12,19 ve %22,6 dolgulu kolemanit malzemede Ae , emax ve w degerlerinde artig goriiliirken,
%31,76 dolgulu kompozit malzemelerde azalma gorilmektedir. %12,19 ve %22,66 dolgulu
kolemanit malzemenin enerji seviyesi birinci adimda saf malzemeye ve %31,76 dolgulu
malzemeye gore artmaktadir. Fakat ikinci adimda dolgu miktar1 artik¢a, enerji seviyesi akma
gerilmesine yakin sevide olmasi sebebiyle artmaktadir.

Akmanin altindaki en diisilk gerilme seviyesinde literatiirdeki geleneksel dolgu
malzemelerinden farkli olarak kolemanit miktarinin artirmak maksimum uzama degerlerinin
artmasina sebep olmaktadir.

1400 8 MPa

] I 18 MPa
1200
1000
£ 800
£ h
=2 ]
— 600 ]
= ]
400 J
200
04

0 %12,19 %22,6 %31,76

Kolemanit

Sekil 7. PPRc/Kolemanit kompozit malzemenin 8 MPa, 18 MPa gerilme seviyeleri i¢in absorbe
edilen enerji (w) degerleri.

SONUC

Diisiik gerilme seviyesinde kolemanit dolgulandirma siirlinme davraniglarina olumlu etki
yapmustir. Dolgulandirma ile sertligi artan malzeme kiiciik siirlinme gerilmesi seviyesinde
absorbe edilen enerji miktarinin diigmesine sebep olmustur. Gerilme seviyesinin artmasi ile
malzemenin sertligine gosterecegi direnci karsilama kabiliyetinin artmasindan dolayi, absorbe
edilen enerji seviyesi artan dolgulandirma miktariyla artirmistir.
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Plastik iiriinler kullanim yerinde, malzemenin akma mukavemetinin altindaki gerilme
seviyesinde monte edilirler. Gerilme altinda siirinme davranisinin gelistirilmesi malzemenin
hasarlanmadan daha fazla siirlinmesini saglanacaktir.

Akma gerilmesinin ¢ok altindaki gerilme seviyesinde siiriinme uzamasini ve maksimum uzama
degerlerinde diisiik dolgu oranlarda artis meydana gelmektedir.

Dolgu miktarindaki artma siiriinme egrilerinin enerji absorbe etme seviyesini artirmaktadir.

TESEKKUR

Bu calisma, tamamlanan “Mikro Taneli Ham Kolemanit Ile Polipropilen Malzemelerin
Mekanik Ozelliklerinin Gelistirilmesi ve Yurtici Tiiketim Miktarnin Arttirilmas1” baslikli
2009-¢0227 numarali Ulusal Bor Arastirma Enstitiisii (BOREN) projesi kapsaminda iiretilen,
ancak proje sonuglaninca (tamamlaninca) arta kalan numunelerin degerlendirilmesi amaciyla
yapildi ve hazirlandi.
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