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ETiK BEYAN VE ARASTIRMA FONU DESTEGI

Kocaeli Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii tez yazim kurallarma uygun olarak
hazirladigim bu tez ¢alismasinda,

Bu tezin bana ait, 6zgiin bir ¢alisma oldugunu,

Calismamin hazirlik, veri toplama, analiz ve bilgilerin sunumu olmak {izere tiim
asamalarinda bilimsel etik ilke ve kurallara uygun davrandigima,

Bu ¢aligsma kapsaminda elde edilen tiim veri ve bilgiler i¢in kaynak gosterdigimi
ve bu kaynaklara kaynakc¢ada yer verdigimi,

Bu ¢alismanin Kocaeli Universitesi’nin abone oldugu intihal yazilim program
kullanilarak Fen Bilimleri Enstitiisti'niin belirlemis oldugu 6lgiitlere uygun
oldugunu,

Kullanilan verilerde herhangi bir tahrifat yapmadigima,

Tezin herhangi bir boliimiinii bu iiniversite veya bagka bir liniversitede baska bir
tez caligmasi olarak sunmadigima,

beyan ederim.

[0 Bu tez ¢aligmasinin herhangi bir asamasi hi¢bir kurum/kurulus tarafindan maddi
destegi ile desteklenmemistir.

Bu tez calismasi kapsaminda iiretilen veri ve bilgiler Kocaeli Universitesi BAP
Koordinasyon Birimi tarafindan FYL-2022-2827 no’lu proje kapsaminda maddi destegi
aliarak gerceklestirilmistir.

Herhangi bir zamanda, calismamla ilgili yaptigim bu beyana aykir1 bir durumun
saptanmast durumunda, ortaya ¢ikacak tiim ahlaki ve hukuki sonuglar1 kabul ettigimi
bildiririm.

Sevean GOKCEK



YAYIMLAMA VE FiKRi MULKIYET HAKLARI

Fen Bilimleri Enstitiisii tarafindan onaylanan lisansiistii tezimin tamamini veya herhangi
bir kismini, basilt ve elektronik formatta arsivleme ve asagida belirtilen kosullarla
kullanima agma izninin Kocaeli Universitesi’ne verdigimi beyan ederim. Bu izinle
Universiteye verilen kullanim haklar1 disindaki tiim fikri miilkiyet haklarim bende
kalacak, tezimin tamaminin ya da bir boliimiiniin gelecekteki caligmalarda (makale, kitap,
lisans ve patent vb.) kullanimi1 bana ait olacaktir.

Tezin kendi 6zgiin ¢alismam oldugunu, baskalarinin haklarini ihlal etmedigimi ve tezimin
tek yetkili sahibi oldugumu beyan ve taahhiit ederim. Tezimde yer alan telif hakk:
bulunan ve sahiplerinden yazili izin alinarak kullanilmasi zorunlu metinlerin yazili izin
alarak kullandigimi ve istenildiginde suretlerini Universiteye teslim etmeyi taahhiit
ederim.

Yiiksekogretim kurulu tarafindan yaymlanan “Lisansiistii Tezlerin Elektronik Ortamda
Toplanmasi, Diizenlenmesi ve Erisime Acilmasina Iligkin Yonerge” kapsaminda tezim

asagida belirtilen kosullar haricinde YOK Ulusal Tez Merkezi/ Kocaeli Universitesi
Kiitiiphaneleri A¢ik Erisim Sisteminde erisime agilir.

[l Enstitii yonetim kurulu karari1 ile tezimin/projemin erisime ag¢ilmasi mezuniyet
tarihinden itibaren 2 y1l ertelenmistir.

Enstitli yonetim kurulu gerekceli karar1 ile tezimin/projemin erisime acilmasi
mezuniyet tarihinden itibaren 6 ay ertelenmistir.

0] Tezim/projem ile ilgili gizlilik karar1 verilmemistir.
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ONSOZ VE TESEKKUR

Bu ytiksek lisans tez ¢alismasi kapsaminda, eriyik harmanlama yontemi ile iiretilen cam
elyaf (CE) ve karbon elyaf (KE) takviyeli, biyouyumlu ve biyobozunur PA11/PBS
kompozit malzemelerinin, mekanik ve 1s1l 0&zelliklerinin 1iyilestirilmesi {izerine
calisilmigtir.

Yiiksek lisans egitimim siiresince her anlamda bana yol gosteren ve yanimda olan, benden
desteklerini hi¢ esirgemeden, bilgi ve tecriibeleriyle bana kazandirdig: her sey igin ¢ok
kiymetli danisman hocam Prof. Dr. Ayse AYTAC’a sonsuz minnet ve tesekkiirlerimi
sunarim.

Yiiksek lisans tez ¢aligmamin ger¢eklesmesinde, FYL-2022-2827"nolu proje kapsaminda
maddi anlamda destek saglayan Kocaeli Universitesi BAP Koordinasyon Birimi’ne
tesekkiir ederim.

Tez ¢alismalarima bagladigim andan itibaren bilgi ve deneyimlerini paylasan, desteklerini
hig esirgemeyen ve vaktini ayirip, her anlamda bana yardimci olan Bedriye UCPINAR
DURMAZ’a tesekkiir ederim.

Her animda oldugu gibi en zor zamanimda da yanimda olan, sabir ve anlayisiyla bu
siirecte beni motive eden sevgili Ismail DEMIRTAS a tesekkiir ederim.

Ve Canim Ailem..

Benim bugiinlere gelmemde elinden gelenin fazlasini yapan, higbir fedakarliklarini eksik
etmeyen ve bu siiregte de en basindan beri heyecanima ortak olan, bana gii¢ veren canim
babam Maksut GOKCEK ’e, canim annem Senay GOKCEK ’e sonsuz tesekkiirlerimi borg
bilirim.

Bu giine kadar hayatimin her anim paylastigim, beni her konuda destekleyip bana
glivenen ve bu zamanda da her an yanimda olan canim abim Okan GOKCEK’e ve can
yarim, ikizim Volkan GOKCEK ’e sonsuz tesekkiirlerimi borg bilirim. Iyi ki varsiniz.

Ocak-2023 Sevcan GOKCEK
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CAM ELYAF VE KARBON ELYAF TAKVIiYELIi PA11/PBS KARISIMLARININ
HAZIRLANMASI VE OZELLIiKLERININ iNCELENMESI

OZET

Son yillarda petrol kaynaklarinin yetersiz olmasi ve plastiklerin olusturdugu atiklarin
cevreye ¢ok fazla zarar vermesi nedeniyle yenilenebilir kaynakli olan, biyo-bazli ve
kismen biyolojik olarak pargalanabilen biyopolimer bazli kompozitlerin gelistirilmesi ve
kullanilmasi oldukga 6nemlidir. Yiiksek 1s1l ve mekanik 6zelliklere sahip, biyo-bazli ve
biyolojik olarak pargalanan poli(biitilen siiksinat) (PBS) ile kabul edilen ¢ekme
dayanimina sahip, yiiksek 1s1l kararlilig1 ve darbe mukavemeti olan, biyo-bazli poliamid
11 (PA11) harmanlanarak tamamen biyolojik bazli ve kismen biyobozunur yeni bir
PA11/PBS karisimi elde edilir. Fakat PA11/PBS karisiminin kullanim alanlariin
artirtlmasi i¢in mekanik ve 1s1l 6zelliklerinin gelistirilmesi gerekmektedir. Karisimin
istenen ozelliklerinin gelistirilmesi igin yiiksek performansa sahip cam elyaf (CE) ile
karbon elyaf (KE) takviye malzemeleri kullanilmistir. Ayrica literatiirde elyaf takviyeli
PA11/PBS kompozitlerin iiretilmesine dair bir ¢alismaya rastlanilmamistir. Bu yiiksek
lisans tez g¢alismasinda, CE ve KE takviyeli PA11/PBS (60/40 ag./ag.) kompozitlerin
tretimi ¢ift vidali ekstriizyon ve enjeksiyonlu kaliplama yontemleri kullanilarak
gercgeklestirilmis ve hazirlanan kompozitlerin 6zellikleri incelenmistir. PA11/PBS (60/40
ag./ag.) karigimina agirlikga 9%5-10-15-20 miktarlarinda CE ve KE eklenmistir.
Hazirlanan kompozitlerin; ¢ekme testi, reolojik analiz, termogravimetrik analiz (TGA),
diferansiyel taramali kalorimetre (DSC), dinamik mekanik analiz (DMA), fourier
dontisimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR) ve taramali elektron mikroskobu (SEM)
testleri ile 6zellikleri incelenmistir. Elde edilen sonuglardan hem CE’nin hem de KE’nin
karisimin mekanik ve 1s1l 6zelliklerini iyilestirdigi sonucuna varilmistir. Genel olarak, KE
eklenen kompozitler, CE eklenen kompozitere gore daha yiiksek mekanik, 1s1l ve daha iyi
morfolojik 6zellikler saglamistir.

Anahtar Kelimeler: Cam Elyaf, Karbon Elyaf, Kompozit, PA11/PBS Karigim.



PREPARATION OF GLASS FIBER AND CARBON FIBER REINFORCED
PA11/PBS BLENDS AND INVESTIGATION OF THE PROPERTIES

ABSTRACT

In recent years, it is very important to develop and use bio-based and biodegradable
biopolymers-based composites of renewable orign, due to insufficient oil resources and a
large amount of damage to the environment by the plastic wastes it creates. Bio-based
and biodegradable poly(butylene succinate) (PBS) with high thermal and mechanical
properties can be blended with bio-based polyamide 11 (PA11), which has accepted
tensile strength, high thermal stability, and impact strength. Thus, a new PA11/PBS blend
is obtained that is fully biobased and partially biodegradable. However, to increase the
usage areas of the PA11/PBS blend, it is necessary to improve its mechanical, and thermal
properties. High performance glass fiber (GF) and carbon fiber (CF) reinforcement
materials were used to develop the desired properties of the blend. In addition, no study
has been found in the literature on the production of fiber reinforced PA11/PBS
composites. In this master thesis, the production of GF and CF reinforced PA11/PBS
(60/40 wt./wt.) composites was carried out using twin screw extrusion and injection
molding methods, and the properties of the prepared composites were investigated. GF
and CF were added to the PA11/PBS (60/40 ag/ag.) blend in amounts of 5-10-15-20% by
weight. Properties of these prepared composites were investigated by tensile test,
rheological analysis, thermogravimetric analysis (TGA), differential scanning
calorimetry (DSC), dynamic mechanical analysis (DMA), Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR) and scanning electron microscope (SEM) tests. From the obtained
results, it was concluded that both GF and CF improved the mechanical and thermal
properties of the blend. Generally, CF added composites provided higher mechanical,
thermal and morphological properties than GF added composites.

Keywords: Glass Fiber, Carbon Fiber, Composite, PA11/PBS Blend.
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1. GIRIS

Polimer malzemelerin kullanimi, kolay islenmeleri ve diisiik maliyetleri nedeniyle
endiistride giderek yayginlasmakta ve siklikla kullanilmaktadir. Diinya geneline
bakildiginda, polimer malzemelerin kullanimlar1 uzay sanayi, havacilik, ingaat, otomotiv
ve ambalaj gibi birgok sektor alaninda mevcuttur. Giin gegtikte kullanimlari hizla artan
bu polimerlerin timii yenilebilir kaynaklardan iiretilmemektedir ve dogada biyolojik
olarak parcalanamazlar (Shen ve dig., 2009). Yenilenebilir kaynaklardan firetilen
polimerler biyo bazlidir (Babu ve dig., 2013). Son yillarda petrol kaynaklarinin sinirl
olmasi, iklim degisikligi nedeni, ¢evreye verdigi zararlar ve insan saglig1 farkindaligr ile
yenilenebilir kaynaklardan {iretilen (biyouyumlu) ve biyolojik olarak parcalanabilen
polimerlerin kullanimina olan egilim giderek artmustir. (Siracusa ve Blanco, 2020; Pion
ve dig., 2014; Yu ve dig., 2006)

Biyolojik olarak parcalanabilen ve biyouyumlu polimerlerin harmanlamasi ile yeni
biyomalzemeler elde edilebilmektedir. Bu tip polimerlerin potansiyel kullanim alanlarini
artirmak ve yeni pazarlara girmek icin bu polimerlerin 6zelliklerinin  ve

performans/maliyet oranlarinin iyilestirilmesi gerekmektedir.

Kompozitler, farkli fiziksel veya kimyasal 6zelliklere sahip iki ya da daha fazla bilesene
sahip malzemelerdir. Kompozit malzemeler; matris ve gelistirici 6zelliklere sahip takviye
bilesenlerinden olusur (Gu ve dig., 2018). Kompozit yapmanin amaci, bilesenlerinin
saglayamadigi gelismis mekanik 6zelliklere sahip hafif bir malzeme tiretmektir (Das ve
dig., 2019). Polimer kompozitler iilke ¢apinda endiistride yaygin olarak kullanilmasina
ragmen birgogu biyolojik olarak parcalanamazlar ve kullanimdan sonra atiklarini bertaraf
etmek ¢ok zordur. Bu atiklar, diinya ¢apinda bir ¢evre sorunu olarak kirlilige sebep olur.
Biyobozunur bir polimer matrisli kompozitin gelistirilmesi, ¢evre sorununu ortadan
kaldirmaya yonelik bir ¢oziimdiir. Polimer kompozitler; biyobozunur matris ile elyaf
katkilarinin veya dolgu maddelerinin birlestirilmesiyle gelistirilebilir. (Flores ve dig.,
2009; Yashas Gowda ve dig., 2018)

Kompozitler i¢in giiglendirici takviye maddeleri olarak cam elyaf (CE), karbon elyaf
(KE) ve bazi1 sentetik lifler kullanilabilir (Liu ve dig., 2009). CE’ler takviye malzemesi

olarak kullanildiginda, malzemelerin mekanik G&zelliklerinde ©nemli oOlgiide artis



saglarlar. Ayni zamanda Siirlinme direncini, kimyasal ve 1s1l direng ile boyutsal kararlilig
arttirirlar. (Rajak ve dig., 2022). Saf KE ise; olaganiistii yiiksek dayanim, sertlik, yliksek
sicaklik toleransi ile elektrik iletkenlik, iyi kimyasal direng ve 1s1l kararliliga sahiptir.
Miikemmel 6zelliklerinden dolayr CE ve KE’nin, kompozitlerde takviye malzemesi
olarak kullanimlar tercih edildiginden, farkli endiistrilerde ¢ok fazla uygulama alanlari

da bulunmaktadir. (Hassan ve dig., 2020)

Poliamid 11 (PA11), hint yagindan iiretilen, ticari bir alifatik poliamid olan biyo-esasli
polimerdir (Martino ve dig., 2014). PA11 biyobazli ve biyouyumlu olmasina ragmen,
biyolojik olarak parcalanamaz. Ancak bozundugu zaman ekolojik etkiler agisindan diger
petrol tiirevi poliamid ve polimerlere gore daha zararsizdir. Yaygin olarak kullanilan
poliamidlerle karsilastirildiginda PA11, mikemmel mekanik 6zellikleri, iyi
biyouyumlulugu, diisiik hidrofilikligi, iyi tuzlu su ve yag direnci, miikkemmel
piezoelektrik ve kriyojenik oOzellikleri nedeniyle cok ¢esitli alanlarda uygulamasi
bulunmaktadir. (Di Lorenzo ve dig., 2019; Zhang ve dig., 2006) Tiim bu 6zelliklerine
ragmen PA11 biyolojik olarak parcalanamaz ve diger petrol tiirevi ve biyo-esash plastik

malzemelere gore nispeten daha pahalidir. (Patel ve dig., 2014)

PA1l'in daha ucuz ve biyolojik olarak pargalanabilen polimerlerle karistirilmasi,
kullanim alanlarini artirabilir ve performans/maliyet oranlarini iyilestirebilir. Bu durumda
PBS ile PA11'in harmanlanmasi1 uygun bir secenek olarak karsimiza ¢ikmaktadir. PBS,
PA11'e kiyasla daha yiiksek modiil ve esneklige sahip, daha ucuz, biyo-bazli ve biyolojik
olarak parcalanabilir bir biyopolimerdir (Di Lorenzo ve dig., 2019; Sivanjineyulu ve dig.,
2018). Yenilenebilir kaynakli olan, biitandiol ve siiksinik asitin polimerizasyonu sonucu
olusan biyouyumlu PBS, miikemmel isleme yeteneklerine sahiptir (Lee ve Wang, 2006;
Kim ve dig., 2006 ). PA11-PBS karigimlarinin hazirlanmasi ile maliyet diiserken, daha
yiiksek mekanik ve 1s1l 6zelliklere sahip tamamen biyobazli ve kismen biyobozunur bir

malzeme elde edilebilir.

Yiiksek lisans tez ¢calismasi kapsamindaki ana amag: yenilebilir kaynaklardan elde edilen,
biyobazli ve kismen biyobozunur polimer karisimlarinin hazirlanmasi ve tiretilen polimer
matrisin Ozelliklerinin gelistirilmesi ile yeni kullanim alanlarinin saglanmasi i¢in elyaf
takviyeli polimer kompozit malzemelerin iiretilmesidir. Bu yiiksek lisans tez ¢alismasi 2

ana boliimden olugmaktadir.



Ik Béliim: Biyo-uyumlu PA11 ile biyobazli ve aym zamanda biyobozunur olan PBS
karisimlari ekstriizyon ve enjeksiyonla kaliplama yontemi ile {iretilmistir. Uretimi yapilan
karisimlarin; mekanik 6zelliklerini inceleyebilmek i¢in Cekme Testi, akis ve viskoelastik
Ozelliklerinin belirlenmesi igin reolojik Analiz, 1s1l 6zelliklerinin incelemesi i¢in TGA ve
DSC analizi, dinamik-mekanik 6zelliklerinin degerlendirilmesi igcin DMA, kimyasal yap1
ozelliklerin belirlenmesi i¢in FTIR analizi ve yiizey 6zelliklerinin goriintiillenmesi i¢in
SEM analizi yapilmistir. PA11/PBS karisimlarimin karakterizasyon test sonuglari
degerlendirilerek, mekanik 6zellikleri en iyi olan 80PA11/20PBS polimer karisimi ile
yiiksek PBS igeriginden dolay1r biyobozunurlugun fazla olmasi i¢in 60PA11/40PBS

polimer karisimi ikinci boliim i¢in matris olarak secilmistir.

Ikinci Boliim: Bu boliimde ise literatiir incelemesi sonucunda daha éncesinde calismamis
olan, PA11/PBS polimer karisiminin (agirlikga 80/20 veya 60/40) mekanik ve 1sil
Ozelliklerinin daha da gelistirilmesi ve kullanim alanlarmin artiritlmasi i¢in Cam Elyaf
(CE) ve Karbon Elyaf (KE) takviyeli kompozitlerinin iiretilmesi amaglanmistir.
Karigimlar arasinda sirasiyla en iyi mekanik 06zellik sergileyen 80/20 ve 60/40
bilesimindeki PA11/PBS karisimlarina, agirlik¢a farkli oranlarda (%5, 10, 15 ve 20) elyaf
takviyesi yapilarak, polimer kompozitleri ekstriizyon ve enjeksiyonla kaliplama yontemi
kullanilarak tretilmistir. Elyaf takviyeli kompozitlere karakterizasyon testleri arasindan
cekme testi yapilmis ve sonuclar incelenmistir. Cekme testi sonuglarina gore
60PA11/40PBS/CE ve 60PA11/40PBS/KE kompozitlerinin daha iyi mekanik 6zellikler
sergiledigi goriilmiistiir. Boylelikle tez ¢alismasinin 2. boliimiinde 60/40 bilesimi; hem
biyobozunurlugunun fazla olacagi disiinildigiinden hem de elyaf takviyeli
kompozitlerinin, 80/20 bilesimindeki elyaf takviyeli kompozitlere gore daha yiiksek
mekanik 6zellikler sergilemesinden dolay1 polimer matris olarak se¢ilmistir. Sonrasinda
kompozitler iretilmis ve ilk bolimde uygulanan karakterizasyon testleri

gergeklestirilmistir.



2. GENEL BIiLGILER
2.1. Polimer Karisimlar

Polimer karisimi, farkli fiziksel ozelliklere sahip yeni bir malzeme olusturmak icin
birlikte harmanlanmis iki veya daha fazla polimerin bir karisimidir. Bir polimer
karigimini hazirlarken amaglanan bilesenlerin 6zelliklerini biiyiik Sl¢iide degistirmek
degildir. Karisimlar, ilgili birimlerin bilesimine ve viskoelastik 6zelliklerine bagli olarak
bir uyumlastirici igerebilen ve fiziksel bir yontemle harmanlanan iki veya daha fazla
polimerden olusurlar. Karisimin fiziksel 6zellikleri, her bir bilesenin oranina bagli olarak
ana polimerlerinkinden farklidir. Karigimlardaki etkili 6zellik modifikasyonu,

polimerlerin karisabilirligine veya uyumluluguna baglidir. (Toh ve dig., 2021)

Polimer karisimlari; karisabilen, karigmayan, uyumlu olan polimer karisimlar ve
uyumlastirilmis polimer karigimlar olarak dort sinifa ayrilirlar. Karigabilen (homojen) ve
karismayan (heterojen) karisimlarin iki ana tipi vardir. Karisabilir karisimlar, ilgili
birimlere bagli olan tek bir camsi gegis sicakligi (Tq) gosterir ve tek fazli bir yapi sergiler
(Robeson, 2007). Karisabilen karisgimlara 6rnek olarak poli(stiren)-poli(fenilen oksit)
(PS-PPO) ve poli(stiren-akrilonitril)-poli(metil metakrilat) (SAN-PMMA) karisim1
gosterilebilir. (Toh ve dig., 2021)

Daha yaygin olan karigmayan (heterojen) karisimlar, biiyiik arayiiz gerilimi nedeniyle faz
ayrimina sahiptirler ve iki ya da daha fazla camsi gecis sicakligi (Tg) sergilerler.
Karigamaz polimer karisimlarinin bilesenleri arasinda zayif yapisma goriiliir. Karigmayan
karisimlarin  bazi ornekleri, poli(propilen)—poli(stiren) (PP-PS) ve poli(propilen)—
poli(etilen) (PP—PE)'dir. Genellikle birbiriyle karismayan karisimlarin, performanslarini
iyilestirmek icin uyumlu hale getirilmesi gerekir. Uyumlulastiricilar, polimerler
arasindaki ara ylizey yapismasini arttirir, bu da karisimin mekanik 6zelliklerini gelistirir.

(Toh ve dig., 2021)

Karigamayan bir polimer karisimin 6zelliklerini genellikle polimer fazlarmin arasindaki
uyumluluk belirler (Jiang ve dig., 1991). Polimer karisimlarinin fazlar1 aralarindaki ara
yiizey gerilimi sifira yaklastiginda, karigim bilesenleri karisabilir hale gelirler. Bundan

dolay1 polimer karigimlar; karisabilir olmasini saglayan ara yiizey gerilimi ile karakterize



edilirler. Ayn1 anlamda, fazlar arasinda var olan gii¢lii etkilesimlerden dolay1 polimer
karisim dogrudan karisabilir hale gelir. Karismayan bir polimer karisimina, ara yiizey
ajan1 olan uyumlastiricilarin eklenmesi ile ara yiizey geriliminin azalmasi saglanabilir.
Ara yiizey ajanlar1 genel olarak, karisim bilesenlerinin fazlar1 arasinda bulunan ara yiizey
boyunca hizalanip gerilimi azaltarak, karisimlarin uyumlulugunu arttirirlar. Boylelikle
dagilan partikiil boyutu kiiciilerek faz kararliligi artar. Ayn1 zamanda mekanik 6zellikler

de iyilesir. (Robeson, 2007)
2.2. Kompozit Malzemeler

Kompozit malzeme, genellikle kendisini olusturan bilesenlerden farkli fiziksel ve
kimyasal Ozelliklere sahip iki veya daha fazla bilesenin bir kombinasyonu olarak
tanimlanir (Mazumdar, 2002). Baska bir deyisle kompozitler, malzemelerden birinin
takviye fazi (lifler, levhalar veya pargaciklar) ve digerinin matris fazi (polimer, metal
veya seramik) oldugu iki veya daha fazla malzemenin kombinasyonlaridir. Genel olarak
yumusak matris i¢inde giiglii ve sert bir takviyenin dagitildigi yapilardir. Takviye
malzemeleri genellikle kompozitlerin yiik tasima kapasitesi ve dayanim 6zelliginde rol
alir. Matris ise plastik deformasyonda meydana gelebilecek catlaklarin ilerlemesini

engeller. (Saxena ve dig., 2011)

Kompozit malzemelerin tarihi ilk ¢caglara kadar dayanmaktadir. Insanlar kirilgan 6zellige
sahip malzemelerin igerisine bitkisel/hayvansal lifler ekleyerek kirillganlik 6zelligini
ortadan kaldirmaya calismislardir. Kerpicin dayanimimi artirmak amaci ile {iretim
esnasinda killi ¢amur igerisine sap, saman ve lifleri eklemis ve dayanimi arttirdigini
gormiislerdir. Ilk cam elyaf iiretimi M.O. 1600 yillarinda eski Misir’a kadar
dayanmaktadir. II. Diinya Savasi sirasinda askeri alanlarda uygulanmasi i¢in hafif,
saglam ve dayanimi yiiksek triinlerin kesfedilmesi ile kompozit malzemelerin cagi
baslamistir. 1960’11 yillarda elyaf matrisli kompozitlerin kullanimi otomotiv parcalarinda,
siv1 tanklarinda ve gati levhalar1 gibi malzemelerin imalatinda kullanilmistir. Kompozit
malzemelerin ¢ok c¢esitli tiirleri gelistirilmistir ve bu {irlinlerin giiniimiizde havacilik,

enerji, gemicilik, otomotiv ve askeri sanayi gibi bir¢ok sektérde uygulamasi mevcuttur.
(Zor, 2022)



Kompozit malzemeler iistiin 6zelliklere sahip olduklarindan g¢esitli {istiinliiklere
sahiptirler ve bundan dolay1 endiistride kullanimda ¢ok fazla tercih edilirler. Kompozit
malzemelerin sagladig {istiinliikleri arasinda; yiiksek mekanik 6zelliklere (¢ekme, darbe,
egilme) sahip olmalari, genlesme katsayilar1 az miktarda diistik olsa dahi rijitliklerinin
yiiksekligi ve yapilarinin saglam olmalar1 yer almaktadir. Bununla birlikte hafif olmalari,
birgok kimyasala ve korozyona kars1 yiiksek direng gostermeleri ve 1s1 dayanimlari ile
elektriksel ozelliklerinin miikemmel olmasi da avantajlar1 arasinda yer almaktadir
(Devaraju ve dig., 2013). Kompozit malzemelerin kullanilan malzemeye gore
stlinliiklerinin yaninda bazi eksiklikleri de bulunmaktadir. Eksiklikleri arasinda;
tiretilmeleri sirasinda iglenme zorluklarinin olmasi, kirillgan bir yapiya sahip olmasi ve
aynit olan kompozit malzemeler i¢in bile farkli dayanim ozelliklerinin olmasi yer

almaktadir (Raju ve dig., 2012).
2.2.2. Kompozit Malzemelerin Siniflandiriimasi

Kompozit malzemelerin genel bir sekilde smiflandirilmasi yapilacak olursa; matris
malzemesinin tlirline gére ve takviye malzemesinin c¢esidine gore iki sekilde

smiflandirilabilir. (Chung, 2010)

Kompozitler matris malzeme tiiriine gore; metal, seramik ve polimer olarak {i¢ sinifa

ayrilmaktadir.

» Metal matrisli kompozitler: Bu kompozit tiirlerinin iretilmesinde, matris olarak
kullanilan malzemeler metaller ve alasimlaridir. Ozgiil katsayilarinin yiiksek olmast,
asimnmaya karst gosterdikleri direng, yiiksek dayanim ve sicaklik dayaniminin iyi
olmasindan dolay1 otomotivde ve havacilikta kullanimlar1 ¢ok fazladir (Xu ve Qu,
2015). Metal matrisli kompozitlerde en fazla tercih edilen matris malzemeleri
arasinda; Al, Mo, Mg, Ni, Ti alasimlar1, Al/Si alasimlari, Cu/Mo alasimlar1 ve Zn
alagimlar1 gibi birgok metal ve bunlarin alasimlari yer almaktadir. Bu matris
malzemelerinin ¢ok fazla tercih edilmesindeki etken, yiiksek dayanima, miikemmel
asinma direncine ve siineklige sahip olmalaridir (Chung, 2010) Ayrica metal matrisli
kompozitlerle iyi bag olusturabilen takviye malzemeleri olarak; karbon, bor karbiir

(B4C) ve silisyum karbiirler (SiC) kullanilmaktadir. Bu takviye malzemeleri kompozit



malzemelere lifler seklinde eklenerek, malzemenin ¢ekme dayanimini ve elastik
modiiliinii arttirabilirler. (Mazumdar, 2002)

» Seramik matrisli kompozitler: Seramik malzemeler yogunluklarinin az olmasi
sebebiyle hafif malzemelerdir ve oksidasyona karsi yiiksek direng gosterdikleri i¢in
maksimum sicaklikta kullanilabilirler. Kirilgan bir yapilar1 oldugundan stineklikleri
de azdir. Ayrica rijit yapidaki seramik malzemelerin tokluklart diisiik oldugundan
genellikle liflerle takviye edilerek kullanilirlar. Bununla birlikte seramiklerin
sagladiklar1 avantajlar arasinda: elastik modiliniin yiiksekligi, elektriksel
yalitkinliklarinin  iyi olmasi ve maksimum sicaklikta kullanilabilmeleri yer
almaktadir. (Ha, 1991)

» Polimer matrisli kompozitler: Bu malzemelerin 6zellikleri arasinda; hafiflik, iyi
dayanmim, yiiksek 1s1l kararlilik ile elektriksel 6zelligi, neme ve korozyona kars1 iyi
diren¢ dahil olmak tizere sinerjistik 6zelliklerinden dolay1 cagdas diinyada ¢ok fazla
tercih edilen malzemelerden biri olarak kabul edilir. Mevcut olan miikemmel
ozelliklerinden dolayr bu malzemeler; ucak bilesenlerinin ve uzay araglarinin,
elektronik {irinlerin kaplamalarinin ve spor malzemeleri gibi bir¢ok {irliniin

tiretiminde/imalatinda yaygin olarak kullanilirlar. (Devaraju ve dig., 2021)

Kompozit malzemeler bilesimlerinin sekline ve yapida yerlestirilmesine gore; elyafli,

tabakali, pargacikli ve karma kompozitler olarak dort sinifa ayrilirlar. (Hassani ve dig.,

» Elyaf takviyeli kompozitler: Matris olarak genellikle reginelerin kullanildigy, takviye
malzemesi olarak ise elyaf tiirlerinin kullanildig1 kompozit ¢esididir. Matris bilesimi
termoplastik ya da termoset olabilmektedir. Takviye edilen lifler ise; uzun, kisa
kesilen lifler, dokuma kumas gibi farkli ¢esitlerdedirler. Cesitli formdaki liflerin
kompozit malzemedeki davranmig1 Ozelliklerin  belirlenmesinde rol oynar.
Polyesterlerin ucuz olmasi matris olarak kullanilmasinda ilk sirada yer almasini
saglamaktadir. Lifler arasinda kullanimi eski ¢aglara kadar dayanan cam elyaf,
takviye elemani olarak en ¢ok tercih edilen elyaf tiiriidiir. Elyafli kompozitleri
olusturan bilesimlerin, molekiiler yapidaki boyutlar1 farklidir ve bu bilesim
malzemelerini birbirinden ayirt etmede oOncii ana Olglit mekanik o6zellikleridir.

(Vasiliev ve Morozov, 2001)



» Parcgacik takviyeli kompozitler: Bu kompozitler, matrisin igerisinde bir malzemenin
parcacikli sekilde eklenmesi ile elde edilmektedirler. Izotrop yapida olan pargacikli
kompozitlerin dayanimlar1 parcaciklarin rijitlik durumuna goére degisiklik
gostermektedir. Parcaciklar genellikle metal ve ametal malzemelerden olugsmaktadir.
Yaygin bir sekilde kullanilan tiirii, parcacik olarak metallerin kullanildigi
kompozitlerdir. Metal parcaciklarin kullanimdaki tstlinligi, 1s1l ve elektriksel
iletkenliktir. Parcalikli kompozitlerde matris ile parcacik malzemesi homojen bir
karisim sergilemedigi i¢in, genellikle pargaciklarin ilavesi ile kompozitlerin mekanik
ozellikleri diismektedir. (Hassani ve dig., 2022)

» Tabakali kompozitler: Lamineli kompozitler olarakta adlandirilan bu kompozitler,
birbirine yapistirilan en az iki farkli malzemenin katmanindan olusurlar. Genellikle
her bir tabakada matris ve matrise eklenen takviye malzemesi ya da liflerden olusur.
Tabakali kompozitlerdeki katmanlar tek basina ¢ok ince olduklari i¢in yiiksek
mekanik 6zelliklere sahip olamazlar. Bundan dolay1 laminasyon yontemi ile tabakalar
birlestirilerek yiiksek mekanik o6zelliklere sahip malzemeler elde edilir. Lamine
kompozitlere 6rnek olarak; bimetaller, laminasyonlu cam, kaplanmis metaller plastik
bazli laminatlar ve elyafli laminatlar verilir. (Khan, 2019)

» Karma (Hibrit) kompozitler: Hibrit kompozitler terimi, gelismis mekanik 6zellikler
gibi sinerjistik bir etki saglamak icin tek matriste giiclendirilmis en az iki farkl tipte
lif igeren bir kompoziti veya tek lifle gliclendirilmis polimer karigimlarini ifade eder
(Kalantari ve ark., 2004). Genel olarak liflerin her birinin var olan tstiin 6zellikleri
ile kompozit malzemenin o6zelliklerinin gelistirilmesi saglanir. Bu kompozitler
genellikle dengeli 1sil kararlilik, agirlik/maliyet oraninin azalmasi, dengeli gii¢ ve
sertlik, daha iyi yorulma direnci ile darbe direnci ve kirllma toklugu sunmustur.
(Naheed ve Jawaid, 2017)

2.2.2.1. Polimer Matrisli Kompozit Malzemeler

Polimer matrisli kompozitler her zaman bilimsel, teknolojik topluluklarin merakini
uyandirmakta ve istliin mekanik nitelikleri, yani rijitlik ve yiiksek 6zgiil dayanimlari
sayesinde ¢ok cesitli miihendislik uygulamalar1 i¢in en iyi secenek olarak kabul
edilmektedir. Ek olarak, bu malzemeler kullanigh tasarim esnekligi ve diger bir¢ok

malzemeye kiyasla nispeten daha iyi yorulma ve korozyon direnci sunar. Bu nedenle



bunlar, Gistiin mekanik 6zellikleri, 1s11 dengesi, elektriksel iletkenlik, kimyasal kararlilik
ve karsilagtirmali imalat kolaylig1 nedeniyle gelismis kompozit malzemeler olarak kabul
edilmektedir. Sonug olarak {ireticiler, ¢esitli endiistrilerde ¢ok ¢esitli uygulamalar igin bu

gelismis kompozitlere yonelmislerdir. (Kangishwar ve dig., 2022)

Polimer matrisli kompozitlerde matrisler kendi i¢inde iki ayr sekilde siniflandirilirlar.
Bunlar gosterdikleri 1s1l davranisa gore termoplastik ve termosetlerdir. (Singh ve dig.,

2020)

Termoplastikler, yar1 kristal veya amorf halde bulunan dogrusal polimerlerdir.
Kristallerin erime noktasinin 6tesinde veya camsi gegis sicakliginin 6tesinde 1sitildiginda,
termoplastikler serbest segmental hareket nedeniyle yapisini kaybeder, bu da daha esnek
ve deforme olabilen bir yapiya yol agar, bu da basit¢e 1sitma ve sogutma ile yeniden

sekillendirme ve yeniden bigimlendirme olasiliklari ile sonuglanir. (Kabir ve dig., 2012)

Termosetler ise ¢apraz bagl polimerlerdir ve kovalent kimyasal baglar bozulmadigi
stirece kat1 halde kalirlar. Petrol bazli termoset polimerler; epoksi, polyester veya vinil
ester regineleri gibi olduk¢a yanicidir (Kabir ve dig., 2012). Yaygin olarak kullanilan
termosetler, elyaf bazli kompozitler liretmek igin epoksi, polyester, vinil ester ve fenol
formaldehit igerir. (Naheed ve Jawaid., 2017). Termosetlerin goriilen dezavantajlari
uygulamadaki kullanimlarimi kisitlamaktadir. Bu dezavantajlar arasinda, kirilgan
olmalari, kopmadaki uzama degerlerinin diisiikliigii ve uzun siiren sertlesmeleri yer

almaktadir. (Ding ve dig., 2013)

Termoplastik polimerler siinek ve daha toktur, ancak termoset polimerlere kiyasla daha
diisiik sertlik ve dayanima sahiptirler. Termoplastikler zayif siirlinme direncine sahiptir

ve termosetlere gore solventlere kars1 daha hassastir. (Naheed ve Jawaid., 2017)
2.2.2.2. Elyaf Matrisli Kompozit Malzemeler

Elyaf takviyeli kompozitler, baglantili olduklar1 matrislerine gomiilii par¢aciklardir. Bu
kompozitlerin ilk amaci; daha yiiksek elastik modiil ile yiikksek dayanima sahip
malzemelerin elde edilmesidir. Bununla birlikte, dayanimin yiikselmesi, matristen liflere
gecen uygulanan yiik, lif-matris arasindaki ara yiizey bagi, bunlarin nispi yonlenmesi ve

genel malzeme davraniglarini semalandiran lifin dogasindan etkilenir. Ayrica liflerin



yonlenmesi, son uygulamalara bagl olarak siirekli veya rastgele olabilir. Son yillarda,
kompozit teknolojisinin ortaya ¢ikisi, gelismis malzeme davraniglarn elde etmek igin
farkli iiretim metodolojileri yoluyla farkli elyaf takviyeli kompozit sistemlerin

gelistirilmesine yol agmustir. (Prashanth ve dig., 2017)

Elyaf takviyeli kompozitler askeri ve elektrik uygulamalarda ileri teknoloji ile yiiksek
kaliteli malzemeler olarak kullanim potansiyelleriyle bilinirler. Son yillarda elyaf matrisli
kompozit malzemelerin kullanimlarinda ¢ok fazla uygulama alanlar1 vardir. Elyaf
takviyeli malzemelerin ulasim ve elektronik uygulamalarina ek olarak, bina ve insaatlarin
yapiminda kullanilmasi i¢in takviyeli plastikler tiretilmistir. Bu kompozitlerin ulagimdaki
baslica uygulama alanlarindan bazilar1; otomotiv, havacilik, denizcilik ve diger ilgili
sektorlerdir. Enerji/elektronik sektoriinde ise yiiksek gerilim anahtarlari, kriyostatlar,
kuru transformatorler ve daha pek c¢ok seyin iiretiminde kullanilmaktadir. Son
zamanlarda, karbon elyaf takviyeli kompozitler roket nozullari gibi ileri teknik
uygulamalar i¢in de tercih edilmektedir. (Prashanth ve dig., 2017)

Son zamanlarda kompozitlerde kullanilan lifler arasinda en fazla tercih edilenler: kevlar

(aramid) lifi, karbon lifi, cam lifi ve bor lifleridir. (Thomas ve dig., 2016)

Kevlar'in veya aromatik poliamid (aramid) ipliklerin olusmasi1 para-fenilendiamin ve
tereftaloil kloriir kombinasyonu ile gergeklesir. Aramid lifin yogunlugu diisiik, ¢ekme
dayanimi1 ve modiilii yiikksektir. Ayrica 1stya dayanikli organik bir liftir. Kevlar lifleri,
maliyetli iiretim siireci ve maliyetli 6zel ekipman nedeniyle oldukg¢a pahalidir. Kevlar,

Kevlar 29, Kevlar 49 olmak iizere ii¢ ana tipte bulunur. (Naheed ve Jawaid, 2017)

Karbon lifleri biitiin takviye edici lifler arasinda, en yiiksek 6zgiil modiilii ve dayanimi
sunmaktadir. Bununla birlikte karbon lifleri yiiksek sicakliklarda dahi ¢ekme
mukavemetini koruma 6zelligine sahiptir ve nemden bagimsizdir. Karbon lifler, cam ve
diger organik polimer liflere gore stres altinda kolayca kirilmazlar. Ayrica nispeten diisiik
1s1l genlesme katsayisi ile yiiksek elektriksel ve 1sil iletkenlik 6zelligine sahiptirler.
Karbon liflerin bu karakteristik oOzellikleri; havacilik, elektronik ve otomobil
sektorlerindeki uygulamalar i¢in bu lifleri ideal kilmaktadir. (Prashanth ve dig., 2017;
Donnet ve dig., 1998)
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Cam lifi, termoset ve termoplastik matrisli malzemelerde yaygin olarak kullanilan lif
cesididir (Bhagat ve dig., 2014). Cam lifler, Kevlar ve karbon liflerine kiyasla ¢ok yonlii
ve ucuz sentetik liflerdir. Farkli mineral oksitlerle birlikte yiiksek oranda (% 50) silika
igerigine sahiptirler. Cam lifler; hafif, daha az kirilgan, daha az sert, son derece gii¢lii ve
saglam bir malzemedir. Bu 6zelliklerinden dolay1, kompozit endiistrisinde en fazla tercih
edilen lif cesididir. Cam lifi takviyeli polimer kompozitler, yiiksek sertlige gerek

duyulmadig1 zaman kullanilan malzemelerdir. (Naheed ve Jawaid, 2017)

Bor lifler1 1959'da kesfedilmis ve 1960'larda yiiksek performansli lifler olarak
gelistirilmistir. Kimyasal bubhar biriktirme (Chemical vapor deposition-CVD) ile tek
filamanl reaktorlerde iretilen bor lifi, yliiksek dayanim yiiksek modiil ve genis ¢apin
benzersiz bir kombinasyonunu sergiler. Borun yiiksek sicaklik kapasitesi, metal matrisli
kompozitlerde kullanilmasini saglamaktadir. Bor lifin kullaniminin yaygilasmasinin
ontindeki en biyiikk engellerden bir tanesi, diger liflere gore de pahali ve yiiksek

kirtlganliga sahip olmasidir. (Thomas ve dig., 2016)
2.3. Biyobozunur Polimerler

Mikrobiyal bozunmaya direnen plastik atiklarin bertaraf edilmesindeki artan zorluklar
nedeniyle ciddi ¢evresel sorunlar yasanmaktadir. Petrol ve tiirevlerinden elde edilen
polimer tiirlerinin karada veya kiyida bertaraf edildikten sonra biyolojik olarak
parcalanmasi son derece zordur ve bu nedenle degisen diizeylerde kirlilik (contamination)
olusturlar (Zhong ve dig., 2020). Bu nedenle, arastirmacilar biyolojik olarak
parcalanabilen, gevreyi kirletmeyen ve ¢evre dostu malzemeler tliretmeye ¢alismiglardir.
Son zamanlarda, biyobozunur polimerler iyi biyo uyumluluk ve biyolojik olarak
parcalanabilirlik 6zellikli, dogal ve sentetik kdkenli olarak tiretilmistir. Biyolojik olarak
parcalanabilen polimerler, toksik olmayan ve ¢evre dostu malzemelere doniistiigli i¢cin

biiyiik ilgi gormektedir. (Samir ve dig., 2022)

Biyolojik olarak parcalanabilen polimerler Sekil 2.1'de gosterildigi gibi, elde edildikleri
kaynak tiirline ve belirtilen sentez siireglerine gore farkli tiplerde simiflandirilabilir.
Bunlar dogrudan biyokiitleden elde edilenler (proteinler ve polisakkaritler), biyokiitleden
elde edilen sentetik polimerler (polilaktik asit-PLA) veya petrokimyasal kaynakli
polimerler (polikaprolakton-PCL, polibiitilen siiksinat-PBS, polibiitilen siiksinat-ko-
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adipat-PBSA) ile mikroorganizmalardan elde edilen polimerlerdir (polihidroksi alkanoat-
PHA, polihidroksi biitirat-PHB). Biyopolimerler nisasta, seliiloz, kitosan gibi cesitli
dogal kaynaklardan ve bitki-hayvan kaynakli proteinlerden kaynaklanir. Bu dogal
polimerler, yesil 6zellikleri nedeniyle biyolojik olarak parcalanmayan, petrol bazli ve

sentetik polimerlerin yerini alabilecek ilgi ¢ekici bir alternatiftir. (Zhong ve dig., 2020)

Biyobozunur Polimerler
|
| |
Biyopolimerler Polimerler
(venilenebilir kaynaklar) (petrokimyasal kaynaklar)
l: - | e ___
| ] 1 : :
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Sekil 2.1. Biyobozunur polimerlerin siniflandirilmasi (Zhong ve dig., 2020)

Dogal kaynaklardan elde edilen biyobozunur polimerler; tiim organizmalarin biiyiime
dongiileri sirasinda dogada olugan polimerlerdir ve bu nedenle dogal polimerler olarak da
adlandirilirlar. Sentezleri genellikle, tipik olarak karmagik metabolik siirecler yoluyla
hiicreler iginde dretilen aktif monomerlerin enzim katalizli, zincir biylime
polimerizasyon tepkimelerini igerirler (Shivam, 2016). Yenilenebilir kaynaklardan
tiretilen biyopolimerlerin liretimi i¢in Onemli kaynaklardan biri tarimsal atiklardir.
Biyolojik olarak pargalanabilen bir polimer sentezinde tarimsal atigin hammadde olarak
kullanilmast hem biyobozunur polimerin iiretim maliyetini hem de atik aritma maliyetini
azaltabilir. Tarimsal bitki atiklarindan tretilen biyopolimerler: biyobozunurluk, biyo-
islevsellik, biyokararliik ve biyouyumluluga sahiptir. Biyomedikal uygulama
alanlarinda, Gida paketlemesinde, elektrik elektronikte, araglarda ve atik su aritma gibi
cesitli uygulama alanlarinda kullanilabilecek ¢ok ¢esitli mekanik ve kimyasal 6zelliklere
sahiptirler. (Samir ve dig., 2022)
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Biyobozunma, ortamda bulunan mikroorganizmalarin malzemeleri su, karbondioksit ve
kompost gibi dogal maddelere doniistiirdiigii kimyasal bir siire¢ olarak agiklanabilir
(Shivam ve dig., 2016). Biyobozunur polimerler; bakteri ve mantar gibi
mikroorganizmalara maruz kaldiginda, fiziksel ve kimyasal 6zellikleri bozulan ve CO>
(aerobik), H>O (aerobik ve anaerobik siirecler) ile CH4’e (anaerobik siiregler) doniisiip
biyolojik olarak tamamen bozunan polimerler olarak adlandirilabilirler (Babu ve dig.,
2013). Biyobozunur polimerler, hammaddelerin yenilenebilir olmasi, kiiresel 1sinmaya
yol agan karbondioksit emisyonlarinin azaltilmasi ve biyolojik bozunma gibi ¢evresel
faydalara sahiptir. Yenilenebilir kaynaklardan elde edilen polimerler; petrol
kaynaklarinin yetersiz olmasi, atiklarin yakilmasinda agiga c¢ikan karbondioksitin bir
sonucu olarak plastik atiklarin artmasi ve kiiresel 1sinmanin olusturdugu cevresel

kaygilardan dolay1 kullanimda tercih edilirler. (Karak, 2012)

Biyoplastiklerin dogada kolayca bozunabilecegi diistiniilmektedir; ancak biyoplastiklerin
timi biyolojik olarak bozunamazlar (European Bioplastics, 2021). Biyolojik olarak
bozunabilen biyopolimerlerin biyozunma siirecinde; sicaklik, nem, toprak tipi ve
topraktaki mikroorganizmalar 6nemli ana faktorlerdir. Biyolojik bozunma i¢in en uygun
kosullar1 ayarlamak uzun zaman alabilir (Bahl ve dig., 2020). Ayrica biyopolimerlerin

bozunma siire¢leri oldukga yavastir. (Chen ve Patel, 2011)
2.4. Calismada Kullanilan Malzemeler
2.4.1. Poliamid 11 (PA 11)

Poliamid 11; yenilenebilir kaynakli, yar1 kristalin termoplastik biyobazli olan ticari bir
polimerdir. Giiniimiizde ticari olarak temin edilebilen biyo-bazli poliamidlerin {iretiminde
hammadde olarak hintyagr kullanilmaktadir (Kuciel ve dig., 2012). PAI1l’in
tiretilmesinde kullanilan monomer, hint yaginin bir tiirevi olan 11-aminoundekanoik
asittir (Heshmati, 2017; Herzog ve dig., 2013). PA11'in elde edildigi bu amino asit i¢in
baslangi¢c noktasi bitkisel {irin olan hint yagidir. Hint yagi, uygun risinoleik asit esterini
olusturmak {izere, 6nce metanol veya etanol ile isleme tabi tutulur. Esterin yaklagik
500 °C'de prolizi sonucu, heptil alkol, heptanoik asit ve heptaldehit gibi tiriinlerle birlikte
undesilenik asit esterinin olugsmasina yol agmaktadir. Daha sonra esterin hidrolizi ile

undesilenik asit elde edilmektedir. Ortamdaki peroksit varliginda, asit ile HBr muamele
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edilip, 10-izomer uzaklastirilarak 11-aminoundekanoik asidin eldesi saglanir. U-bromo
tiirevi amonyak ile islenerek, erime noktasi 50 °C olan 11-aminoundekanoik asit elde
edilir (Martino ve dig., 2014). Sekil 2.2’de PA11’in iretilmesinde kullanilan 11-
aminoundekanoik asit monomerinin elde edilme basamaklar1 gosterilirken, Sekil 2.3°te
ise PA11’in molekiil yapist verilmistir. Poliamid 11; 11-aminoundekanoik asidin
dogrudan polikondenzasyonu ile iiretilmektedir. Tepkime, ikinci dereceden bir tepkime

kinetigini takip etmektedir. (Rulkens ve Koning, 2012)

. ] Prohiz - spoec
Hmt yags —— CH,(CH,);CH(OH)CH=CH(CH,),CO0OK >

Hidroliz Bromlama
CH,CH(CH,)COOR + C;H,,CHO — . CH,=CH(CH,);COOH ——

MNH,
CH,BrCH,(CH,);COOH + CH,CHBr(CH,);COOH ——— NH,(CH,),;COOH

Sekil 2.2. PA11’in iiretiminde kullanilan 11-aminoundekanoik asitin eldesi (Martino ve
dig., 2014)

N e - e
= J n

Sekil 2.3. PA11’in molekiiler yapisi (Rulkens ve Koning, 2012)

Biyobazli ve biyouyumlu olan PA11, miikkemmel esnekligi (>%200), kabul edilebilir
¢ekme dayanimi (25-45 MPa), olaganiistii boyutsal kararliligi, yiiksek darbe dayanimi
(~7-12 kj/m?) ve 1s1l kararlihi@: gibi olaganiistii dzelliklere sahiptir. PA1l ¢dziiciilere,
endiistriyel sivilara, gazlara, yakitlara ve yaglara kars1 yliksek kimyasal dirence sahiptir.
Uflemeli kaliplama, ekstriizyon ve enjeksiyonla kaliplama yoluyla islenebilmektedir
(Heshmati, 2017; Patel ve dig., 2014). PA11 omurgasinda uzun hidrokarbon zincirlerinin
bulunmasi nedeniyle PA 6 ve PA 66'minkinden daha diisiik nem tutma 6zelligine sahiptir
(Heshmati, 2017; Mukhopadhyay, 2009). Tiim bu 6zelliklerine ragmen, PA11 biyolojik
olarak parcalanamaz ve diger petrol tiirevi ve biyobazli plastik malzemelere gore nispeten

daha pahalidir. (Renzi ve dig., 2016; Patel ve dig., 2014)
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Yenilenebilir kaynaklardan iiretilen PA11, biyobazli ve biyouyumlu olmasina ragmen
biyobozunur degildir. Ancak bozundugunda ¢evreye verecegi zararlar bakimindan, diger
petrol tiirevi poliamidlere ve polimerlere gore daha zararsizdir. Yaygin olarak kullanilan
poliamidlerle karsilastirildiginda PA11; biyo uyumlulugunun iyi olmasi, disiik
hidrofilikligi, tuzlu su ve yag direncinin yiiksek olmasi ve miikemmel kriyojenik
ozellikleri nedeniyle ¢ok ¢esitli alanlarda uygulamasi bulunmaktadir (Di Lorenzo ve dig.,
2019). Miikemmel piezoelektrik ve mekanik Ozelliklere sahip olan PA1l, otomotiv
sektoriinden elektrik-elektronik uygulama alanlarina, gida ambalajlarindan denizcilikte
uygulama alanlarina kadar ¢ok cesitli endiistriyel alanlarda kullanilan 6nemli bir ticari
poliamiddir. Biiyiik o6l¢iide 1s1l gegmise bagli olan, piezoelektrik ve ferroelektrik
tepkilerle yakindan iliskili olan ¢oklu kristal bigimlerine de (polimorfizm) sahiptir.
(Herzog ve dig., 2013; Liu ve dig., 2003)

2.4.2. Poli(biitilen siiksinat) (PBS)

Poli(biitilen siiksinat) (PBS); biyouyumlu ve biyolojik olarak pargalanabilen en énemli
polimerlerden biridir. Ticari ad1 BIONELLE olan PBS, 1,4-biitandiol ve siiksinik asidin
polikondenzasyonu ile elde edilen, yar1 kristalli alifatik termoplastik bir polyesterdir
(Kim ve dig., 2005; Flores ve dig., 2009). PBS’nin kimyasal yapisi Sekil 2.4’te

verilmistir.
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Sekil 2.4. PBS’nin molekiiler yapisi (Gowman ve dig., 2018)

PBS; iyi eriyik islenebilirligine, yiiksek mekanik 6zelliklere ve yeniden islenebilme
kabiliyetine sahiptir. Ayrica gevre dostu bir biyopolimer olup bozundugunda gevreye
zarar vermeyen triinler olusturmaktadir (Sivanjineyulu ve dig., 2018; Rafigah ve dig.,

2021). Cok ¢esitli uygulamalarda kullanim potansiyeline sahiptir. PBS; tarimsal malg
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filmleri veya gida ambalaj1 filmleri, kaplama ve plastik levhalar i¢in filmler tiretmek tizere
kullanilan biyobazli plastiklerden biridir. (Hongsriphan ve dig, 2021; Storz ve Vorlob,
2013)

Beyaz renkli olan termoplastik PBS, parlak bir goriiniime sahiptir. Cams1 gegis sicakligi
(Tg), - 45 °C derece ile -10 °C derece arasinda diisiik bir degere sahipken, erime noktasi
(Tm) 90 °C ile 120 °C derece arasindadir (Storz ve Vorlob, 2013). Ek olarak PBS; yiiksek
esnekligi, iyi 1s1l ve kimyasal direncinden dolayir sentetik polimerlere bir alternatif
olabilir. Siinekligi ve diisiik erime noktasi sayesinde de ekstriizyon ve enjeksiyon
kaliplama gibi geleneksel tekniklerle kolayca islenebilmektedir (Yun ve dig., 2016; Pivsa
ve dig., 2019). Diger biyobozunur polimerlerle (PLA, PCL vs.) karsilastirildiginda daha
ucuzdur ve iiretim maliyeti PA11’in iiretim maliyetinin yaris1 kadardir. (Kanemura ve

dig., 2012)

Belirli kosullar altinda (toprak, 151k, 1s1, su) dogal olarak ayrisan, tamamen biyolojik
olarak bozunabilir bir makromolekiiler polimer olan PBS; genellikle biyoplastik filmler,
kutular, kozmetik siseleri, elektronik par¢a ambalajlari, plastik tabaklar ve tek kullanimlik
tibbi triinlerin yapiminda kullanilmaktadir (Ramirez Jr, 2009). Sekil 2.5’te PBS bazli

plastik sisenin aralikli haftalardaki biyolojik bozunmasi gosterilmistir.
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Sekil 2.5. PBS’nin aralikli haftalardaki bozunmasi (Ramirez Jr, 2009)
Biyobozunur termoplastiklere alternatif olarak tercih edilen PBS; biyomedikal, gida,

giibre ve atik kompostlama gibi endiistrilerde genis uygulama alanlarina sahiptir. PBS’nin

bozunmasi; nemli toprak, tatli su, deniz suyu, aktif ¢camur ve kompost gibi dogal olan
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cevresel ortamlarda gergeklesir ve enzimatik veya hidrolitik yolla CO2 ve H20
doniistirler. Bununla birlikte, PBS’nin bozunma hizi oldukga yavastir. Yaklasik olarak
bozunma siireci birkag hafta siirebilir ve dogal ortamlarda birikmesi muhtemeldir
(Thirunavukarasu ve dig., 2016). Sekil 2.6’da polimerik film olarak iiretilen PBS’nin,
farkli saat araligindaki enzimatik (Cryptococcus sp'nin kismen saflastirilmis lipazi)

bozunmasi gosterilmektedir.

) PBS

Sekil 2.6. PBS filminin enzimatik bozunmasi (Thirunavukarasu ve dig., 2016)

2.4.3. Cam Elyaf

Cam elyaf (CE), hizla biiylimekte olan elyaf takviyeli polimer kompozit sektorii
uygulamalarinda fazlaca kullanilan en yaygin takviye malzemeleri arasinda yer
almaktadir. Giiniimiizde CE iriinleri, son derece cazip olan performans-fiyat orani
sebebiyle, kompozit endiistrisinde kullanilan elyaf takviyelerinin % 95'inden fazlasin
olusturmaktadir. Kompozit takviye olarak nispeten diisiik teknolojili imajlarina ragmen,
cam liflerin iiretimi, malzeme bilimi arastirma ve gelistirme alanindaki en son teknolojiye
meydan okuyan gereksinimlerle ¢ok karmasik bir teknolojiye dontismiistiir. (Thomason,
2019)

Ik takviye liflerinden biri olan CE’lerin ham madde kaynagi neredeyse sinirsizdir ve
kolayca eriyiklerden iiretilebilirler. Ham maddelerinden bazilari aliimina, silika, bor oksit
ve kalsiyum oksittir. CE’ler kisa menzilli ag yapisina sahip, kristal olmayan bir
malzemedir (Sekil 2.7). Son derece ince liflerden olusurlar (Park ve Seo, 2011). istenilen
performans ve kullanim alanlarina gére tasarlanabilirler. (Cevahir, 2017; Markovicova ve

dig., 2015)
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Sekil 2.7. Cam elyafin kimyasal yapis1 (Park ve Seo, 2011)

CE {iiretiminde, hammaddeler harmanlanir ve eritilmek {izere firina aktarilir. Eriyik hale
gelen cam bir kanaldan gegerken yavasca sogur ve elyaf haline gelmeden 6nce daha fazla
sartlandirilabilecegi ¢coklu 6n ocaklara gider. Her 6n ocagin birden fazla sekillendirme
pozisyonu vardir. CE, burgtan ciktiktan sonra hizla sogutulur, toplanir ve boyutlari

kaplanir. Daha sonrasinda yiliksek dayanimli ve siirekli elyaf elde edilmesi igin bir

makaraya sarilma islemi yapilir. (Stickel ve dig., 2012)

CE’lerin iiretilmesinde kullanilan birgok cam tipi vardir. Mevcut ¢ok sayida cam elyaf

tiri olmasina ragmen, gerilme dayanimi acgisindan en Onemlileri Tablo 2.1°de

listelenmistir.

Tablo 2.1. Cam elyaf ¢esitleri (Stickel ve dig., 2012)

Cam Tipi

Tanimi

Elektrik  uygulamalar1  i¢cin  gelistirilmis

E aliimino-borosilikat cam ailesi olup cam liflerde

yaygin olarak kullanilir.
E-CR Korozyona  dayanikli  E-cam;  Mekanik

ozellikler 1yidir ve maliyeti ¢cok azdir.

R E ve S arasinda bir performansa sahip yiiksek
dayanimli cam.
Magnezyum, alliminyum ve silikon

S oksitlerinden olusan bir cam ailesi

S-cam; yiiksek dayanim ve modiile sahip, iyi 1s1l
ve korozyon performansi i¢in gelistirilmistir.
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Cam liflerin farkli sekil ve formlar1 vardir. Tiirlerine gore; kesikli elyaf, kiyilmis elyaf,
stirekli fitiller, kumaglar ve dokunmamis hasirlar olmak iizere ¢ok c¢esitli formlari
mevcuttur. Her iki formda da elyaf ¢gekme islemine kadar imalat siireci ayni yapilmaktadir
(Zengin, 2020; Stickel ve dig., 2012). Sekil 2.8’de CE tiirlerinden siirekli fitil cam elyafin

gOriiniimii 6rnek olarak verilmistir.

Sekil 2.8. Stirekli fitil cam elyaf goriiniimii (Stickel ve dig., 2012)

CE’ler silis kumu, Kiregtasi, borik asit ve igerdigi diger bilesenlerin yaklasik olarak
1200 °C'nin iizerinde bir sicaklikta eritilmesiyle iiretilir. Elde edilen bilesime metalin baz1
oksitleri eklenebilir. CE hafif, ucuz, yiiksek dayanimli ve ¢ok dayanikli bir malzemedir.
CE, karbon elyafa (KE, carbon fiber-CF) gére daha diisiik dayanima sahiptir ve CF'lerden
daha ucuzdur. CE’ler takviye malzemesi olarak kullanildiginda, malzemelerin mekanik
ozelliklerinin dnemli dlgiide iyilesmesine yardimci olurlar (Rajak ve dig., 2022). Cekme
dayanimi degerlerini, modiilii, siiriinme direncini, kimyasal ve 1s1l direng ile boyutsal
kararliligr arttirirlar. Tim bu 6zelliklerinden dolayr CE’ler, kompozitlerde takviye
malzemesi olarak kullanimda tercih edildiginden, farkli endistrilerde de ¢ok fazla
uygulama alan1t mevcuttur. CE’nin en fazla kullanim alan1 otomotiv endiistrisidir. Burada
sagladig1 avantaj; metal pargalara gore daha hafiflik ve yakit verimliligidir (Zengin,

2020). Sekil 2.9’da CE’nin gesitli sektorlerde uygulama alanlar1 gosterilmektedir.
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Sekil 2.9. CE’nin g¢esitli sektorlerdeki uygulama alanlar1 (Rajak ve dig., 2022)

2.4.4. Karbon Elyaf

Karbon lifler (KE), igeriginde en az %92 oraninda karbon bulunan, 5-10 um araliginda
bir ¢apa sahip, ince lifli bir sekli olan ve yapisal olarak karbonlu atomlardan olusan
malzemelerdir. Kristal diizlem lif ekseni boyunca karbon atomlari neredeyse paralel
olacak sekilde birbirine baglanmislardir. Kristallerin bu paralel sekilde dizilimi, 1ifi diger
liflerden olaganiistii derecede daha giiglii kilmaktadir. 1960’11 yillardan itibaren ticari
olarak kullanim1 baglayan KE’ler, giiniimiizde bilim ve teknoloji alaninda halen en 6nemli

endiistriyel malzemeler olarak yer almaktadir. (Das ve dig., 2019; Hassan ve dig., 2020)

Poliakrilonitril (PAN), rayon ve zift; KE iiretiminde kullanilan ana onciiler arasinda yer
almaktadir. Rayon igerikli KE’lerin ilk {iretimi 1964’te baslamistir. Yiiksek maliyete
sahip oldugundan dolay1 ilerleyen zamanlarda kullanimi azalmistir. Zift icerikli karbon

lifler, yiiksek ¢ekme modiilii ve eksenel 1s1l iletkenligi ile benzersiz 6zelliklere sahip
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oldugu icin KE iiretiminde kullanilmaktadir. Fakat giiniimiiz piyasasinda, KE
tiretimindeki organik ana onciilerin yaklasik olarak %96°s1 PAN igeriklidir. Organik ana
onciil olan PAN, daha yiiksek ¢ekme dayanimi degerine ve elastik modiiliine sahiptir.
(Newcomb, 2016)

Genel olarak, PAN igerikli KE’lerin iiretimi ii¢ basamakta gerceklesmektedir. ilk olarak
polimerizasyon ve liflerin eldesi daha sonra oksidasyon ve karbonizasyon ve son olarak
grafitizasyon islemidir (Tanzi ve dig., 2019). Sekil 2.10°da PAN igerikli KE’lerin {iretim

akis agamalar1 gosterilmistir.

Poliakrilonitril, PAN
Lif
Cekme Akrilik Elvaf

Oksidasyon L
) Oksitlenmis Elyaf

Karbonizasvon L
Karbon Elyaf

Yiize}r I;lemlen ve Kaplﬂma ﬁ Grafitizasyon

Yiiksek cekme Yiiksek elastik
mukavemetli elyaf modiillii elyaf

Sekil 2.10. PAN bazli KE iiretiminin akis semast (Tanzi ve dig., 2019)

KE’nin iiretiminde ilk olarak akrilonitrilin polimerizasyonu ile organik oncii olan PAN
elde edilir. Daha sonrasinda PAN’1n lifli bir forma doniisiimii eriyik, kuru ya da 1slak
cekme yontemi ile gergeklestirilir. Bir sonraki oksidasyon asamasinda 1s1l islem (<300°C)
uygulanarak lifli yapmin kimyasal yapist degistirilir. Boylece elyafin sicaklik
dayaniminin arttirtlmasi saglanir. Karbonizasyon islemi ile inert bir gaz varliginda ¢ok
yiiksek sicakliklara 1sitilarak (1500 °C'ye kadar) karbon dis1 biitiin atomlar uzaklastirilir
ve boylelikle KE elde edilmis olur. Istenilen elyaf 6zelliklerine gore yiizey kaplama islemi

yapilir. (Tanzi ve dig., 2019; Hassan ve dig., 2020; Lee ve dig., 2014)
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Saf KE; olaganiistii yiiksek dayanim, sertlik, yiiksek sicaklik toleranst, iyi kimyasal direng
ve 1s1l kararliliga sahiptir. Ayrica yliksek elektriksel iletkenlik, 1s1l iletkenlik ve diistik 1s1l
genlesme katsayisi gibi 6zellikleri ile de dikkat cekmektedir (Yang ve dig., 2016). KE’ler,
yiiksek verimliliklerinden dolay1 polimerler i¢in takviye malzemesi olarak kullanilirlar.
(Kausar, 2019). Sahip oldugu biitiin bu {istiin 6zelliklerinden dolay1 endiistride ¢ok fazla
uygulama alan1 mevcuttur (Hassan ve dig., 2020). KE’nin endiistride yaygin olarak

kullanildig: alanlar Sekil 2.11°de gosterilmistir.

Q '»:"

Tekstil ve Kagit Endiistrisi

SN

Polimer bazh karbon
fiber kompozitlerin
uygulama alanlan

I

\ Otomotiv Pargalan

Ingaat Mithendisligi

Enerji Uriinleri Svor Ekipmanlan

Sekil 2.11. KE takviyeli polimer kompozitlerin kullanim alanlari (Das ve dig., 2020)

2.5. Calismada Kullanilan Kompozit Malzemelerin Uretim Teknikleri
2.5.1. Ekstriizyon Islemi

Ekstriizyon, basing altinda eritilmis polimerin bir basliktan akisa zorlanarak
sekillendirilmesi iglemidir. Ekstriizyon islemi Sekil 2.12°de genel goriinimii verilen
ekstriider cihazi kullanilarak yapilmaktadir. Ekstriiderler plastik, metal ve gida isleme
endistrilerinde yaygin olarak kullanilan cihazlardir ve ekstriizyon islemlerinde
kullanilirlar. Ekstriizyonda kullanilan ekstriider cihazi: besleme hunisi, 1siticilarin ve

vidalarim yer aldig1 bir kovan kismindan olusmaktadir.
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Sekil 2.12. Ekstriider cihazinin sematik gosterimi (Callister ve dig., 2018)

Genellikle ekstriider cihazlarinda kullanim amaglarina gore, ekstriiderin kovan kisminda
tek vida ya da cift vida bulunmaktadir. Tek vidali ekstriider, en yaygin ekstriider tiiriidiir
ve nispeten diisiik yatirnm maliyeti sunmaktadir ve polimer islemede kullanilirlar. Cift
vidali ekstriiderler, katki maddeleri ve dolgu maddeleri ile polimerler karigimlarini
hazirlamak i¢in kullanilmaktadir ve bu ekstiiderlerden daha yiiksek verim elde edilir.
Endiistriyel uygulamalarda en ¢ok tercih edilen ekstriider tipi ¢ift vidali ekstriiderlerdir.

(Marko ve dig., 2020)

Bir ekstriizyon kalibinin amaci, polimer eriyigi akis kanalinda homojen olarak
dagitmaktir. Béylece malzeme kaliptan diizgiin bir hiz ve minimum basing diisiisii ile
cikar. Hem tek vidali hem de ¢ift vidali ekstriizyonda, polimer akisinda eriyik
viskozitesini degistirebilecek veya recine bozulmasina yol agabilecek sicak veya soguk

noktalar1 6nlemek icin kalip yeterli ve diizgiin 1sitilmalidir. (Marko ve dig., 2020)

Ekstriizyon isleminde, malzemenin akis siireci dort basamaktan olusur: ekstriiderin
beslenmesi, eriyik malzemenin taginmasi, kalip i¢cinden akis ve kaliptan ¢ikis ile sonraki
islemdir. Malzeme isleme sirasinda eriyik haldeki malzeme; kesme kuvveti, basing,
sogutma hizi, sekillendirme ve kalma siiresi ile sekillendirilebilir (Marko ve dig., 2020;
Wilczynski ve White, 2001). Ekstriizyonda teorik olarak, belirli bir sicaklik ve karigtirma
hizinda malzemeler ekstriider cihazinin besleme hunisinden beslenir. Istenilen siire kadar
karistirma isleminden sonra, belirli bir basingta malzeme kaliba dogru aktarilir. Kaliptan

¢ikan malzeme, kalibin sekline gore sekillendirilerek sogutulur.
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2.5.2. Enjeksiyonla Kaliplama

Enjeksiyon kaliplama, eriyik hale gelen termoplastik malzemelerin yiiksek basing
uygulanarak istenilen sekilde kaliplanmasi ile elde edilmesi yontemidir. Ttim plastiklere
uygulanabilen bir islem olmakla beraber plastik enjeksiyonla kaliplamada da en ¢ok
tercih edilen yontemdir (Kay1, 2006). Her malzemenin enjeksiyon sicakligi, enjeksiyon
basinci, akis hizi, kalip sicakligi, piiskiirtme sicakligi, sogutma hizi ve dongii siiresi gibi

karmasik bir dizi parametresinin belirlenmesi gereklidir. (Kale ve dig., 2021)

Enjeksiyonla kaliplama cihazinin boliimleri Sekil 2.13’ten de goriildiigi gibidir. Cihaz
malzemelerin beslendigi bir besleme hunisi, 1siticinin ve vidanin bulundugu bir kovan ve
kalip ile hareket eden baski levhasinin bulundugu sikistirma kismindan olusmaktadir.
Kaliplamada, toz ya da graniil halinde olan malzemeler besleme hunisinden beslenerek
isitilir. Daha sonra eriyik hale gelen malzeme karisimi basing uygulanarak pistonlu
vidalar araciligi ile kaliba itilerek kalip doldurulur. Kalibin seklini alan iiriin sogutulur ve

kalip agilarak sekillendirilen iiriin kaliptan ¢ikartilir. (Koppens, 1991)

PLASTIK GRANULLER BESLEME HUNISI ISITICI KALIP BOSLUGU KALIP

:«“‘

:

PISTONLU VIDA KOVAN NozL  HEREKETEDEBILEN
BASKI LEVHASI

Sekil 2.13. Enjeksiyonla kaliplama cihazinin boliimleri (Kodal, 2014)

Enjeksiyon kaliplama cihazini etkileyen parametreler: beslenen malzeme miktari, pistona
uygulanan basing ve pistonun hizi, 1sitict ile meme ucunun sicakligi, kalibin sicakligi,
kalip kapanma ile acik kalma siiresi ve kalibin kenetlenme kuvveti seklinde siralanabilir.

(Koppens, 1991)
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2.6. Calismada Kullanilan Karakterizasyon Testleri
2.6.1. Cekme Testi

Cekme testi, malzemelerin mekanik oOzelliklerinin belirlenmesinde ve mekanik
davraniglar1 hakkinda bilgi edinmek amaciyla yapilmaktadir. Malzeme; belirli bir hiz ve
sabit sicaklikta tek yonlii germe yiikii altinda kopuncaya kadar ¢ekildiginde malzemenin
cesitli mekanik davraniglar1 hakkinda bir¢ok bilgi edinilebilir. (Davis, 2004). Cekme
testleri genellikle evrensel test cihazlari kullanilarak gergeklestirilmektedir. Sekil 2.14’te

tipik bir cekme cihazinin bilesenleri gosterilmistir.

Yitk Hiicres:

T Hareketl

Cene
Yono

Sabit Taban

Sekil 2.14. Cekme testi cihazinin bilesenleri (Sy, 2015)

Cekme testi cihazinin temel bilesenleri; deney numunesinin baglandig1 ve asagi-yukari
dogru hareket edebilen alt-list olmak tizere iki adet ¢ene, ¢enelerden biri sabit iken
digerinin hareket edebilmesi igin kuvvet verilen ve bu biiytikliigii 6lgebilen tinitelerden

olusmaktadir. ( Sy, 2015)
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Sekil 2.15’te ¢ekme testinde kullanilan numune tipleri ile test sonrasinda malzemede

meydana gelen kopma agsamalar1 gosterilmektedir.

i

Sekil 2.15. Cekme testinde kullanilan numune tipleri ile numunede meydana gelen kopma
asamalar1 (URL-1)

Cekme testi yapilacak cihaza 6ncesinde bir kuvvet ve sabit bir hiz (mm/dk) tanimlanir.
Sonrasinda, boyutlar1 belli olan numune iki tarafindan da test cihazinin alt-iist ¢enesine
sikistirilir. Cihaza tanimli olan degisken kuvvet numuneye uygulanir ve ¢ene yukari veya
asag1 yonde hareket ederek numuneyi ¢eker ya da sikistirir. Cekme kuvvetine maruz kalan
numune once uzama davranigi gosterir. Maksimum yiik uygulandiginda numune uzaya
bilecegi kadar uzar ve artik bu yiike dayanamayip bir noktadan sonra kopar. Cekme
testinden elde edilen ana sonug, miihendislik gerilim ve uzamasi arasindaki iligkiyi

saglayan bir gerilim-gerinim egrisidir. (Farhat H., 2021)

Bu egrilerden malzemenin elastik modiilii ve ¢ekme dayanimi (kopmada ve akmada)
hakkinda bilgi edinilir. Elastik modilii, gerilme-gerinim egrisinin elastik bolgedeki
egiminden bulunmaktadir. Egrinin altindaki alan malzemenin kopmadan 6nce absorbe
ettigi maksimum enerjiyi yani dayanikliligini (tokluk) gostermektedir. Cekme testi
egrisinden ayn1 zamanda, ¢cekme gerilimi, ylizde kopma uzamasi, maksimum yiikteki

kopma uzamasi ve malzemenin siinekligi hakkinda da bilgi edinilebilir. (Saba ve dig,
2019)

26



Gerinim )
Sertlesmest Boyun Verme |

2 p

5 Maksimum Mukavemet t

a 'd

O Akma Dayanimi Kopma Noktas1
% Uzama

e b e e

Gerinim (g)

Sekil 2.16. Cekme test sonucu elde edilen gerilme — gerinim egrisi (Lim ve Hoag, 2013)

Gerilme- gerinim egrisinden (Sekil 2.16) goriildigi tizere, baslangi¢ kismindan akma
dayanimi kismina kadar olan yer elastik bolge olarak adlandirilmaktadir. Elastik bolgede,
numuneye bir kuvvet uygulandiginda herhangi bir kalic1 deformasyon meydana gelmez.
Numuneye uygulanan kuvvet ortadan kaldirildigi zaman, numune eski haline geri doner.
Gerilim miktarn arttikca elastik bolgeden plastik bolgeye gecis olur ve burada numunede
kalic1 olan plastik deformasyon meydana gelir. Numuneye yiiklenildik¢e malzeme akma
dayanimi gosterir. Bu noktadaki deformasyon miktar1 ¢ok fazla oldugundan numune
gerinim  sertlesmesine ugrayarak maksimum dayanima ulasir. Daha sonrasinda
numunenin kesit alaninda daralmalar basladigindan boyun verdigi goriilir. Fazla
miktarda yiik alabilecek hale gelen numunenin kesit alaninda daralma oldugundan

tagtyabilecegi yiik miktar1 azalir ve numune dayanamayip kopar. (Lim ve Hoag, 2013)
2.6.2. Reoloji Analizi

Reoloji, malzemenin akisin1 ve deformasyonunu inceleyen bilim dali olarak
tanimlanabilir. Molekiiler agirligi diisiik olan sivilar igin reoloji, viskozite 6l¢limiini
icermektedir. Bu tiir sivilarda viskozite, sicakliga ve hidrostatik basinca baglhdir. Yiiksek

molekiiler agirlikli sivilarin reolojisi ise saf ya da katkiliyken, polimerik sivilar igin ideal
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olmayan bir davranis gosterdiginden karmagsiktir. Polimerik sivilar, kompleks kayma
viskozite davranigina sahip olmalarinin yaninda, kaymada esit olmayan normal gerilmeler
ve uzamada belirgin bir ¢ekme viskozitesi gibi elastik oOzellikler gostermektedirler
(Gupta, 2000). Genel olarak viskozite, polimer molekiiler zincirlerinin hareketi sirasinda
i¢ siirtiinmeyi yenmesi i¢in gereken enerjiyi ifade etmektedir. Molekiiller aras1 giiclii
etkilesimler, molekiiler capraz baglanma ve molekiiler karisma gibi bazi faktorler
viskoziteyi yiikseltebilir. Polimer kompozitler eriyikler, bir kuvvete maruz kaldiginda,
tiretilen deformasyon elastik ve viskoz deformasyon olarak iki kisma ayrilabilir. Depo
modiil, stres kaldirildiginda tamamen tersinir elastik deformasyon ile ilgiliyken, kayip
modiil ise, uygulanan stres kaldirildiginda eski haline donemeyen viskoz deformasyona

baglidir. (Song ve dig., 2016)

Polimer reolojisinin anlasilmasi; malzeme, dogru bir tasarim ve isleme se¢iminin yani
sira verimli bir iretim igin gereklidir. Malzemelerin reoloji 6zelliklerini birkag faktor
etkilemektedir: (1) molekiiler yapisi, zincir dallanmasi ve konfigiirasyonu gibi, ortalama
molekiil agirligi ve molekiiler agirlik dagilimi; (2) sicaklik, basing, deformasyon hizi gibi
stire¢ parametreleri; (3) dolgu maddeleri ile diger katki maddelerinin eklenmesi
(Magalhaes da Silva ve dig., 2016). Ek olarak, deformasyon hizinin sabit oldugu

durumlarda bile, gerilmelerin zamana bagli oldugu goriilmiistiir.

Reoloji polimerler ve polimer kompozitleri i¢in ¢ok fazla 6nemlidir. Bunun sebebi;
malzemelerin islenip ve liretilmesinde akis yer aldigindan polimerlerin islenmesinde stres
seviyesini belirlemektedir. Polimerlerin tiretilebilmesi i¢in siire¢ tasarlamasinda mekanik
Ozellikler dikkate alinmaktadir. Polimerin mekanik davranisi, reolojik davranistan
etkilendiginden dolayi bu polimer reolojisini incelemede 6nemli bir nedendir. (Gupta,

2000)

Rotasyonel reometre, reoloji arastirmalarinda en sik kullanilan reometredir. Bu
reometreler, viskozimetre temel alinarak gelistirilmistir. Temel olarak, bir donme
reometresi, gerilim, gerinim, gerilim hizi, modiil ve viskoziteye doniistiiriilen ve
kaydedilen torku, agisal hiz1 ve agisal yer degistirmeyi kontrol eder veya dlger (Wang ve
dig., 2019). Paralel plaka sistemli donen bir reometrenin genel yapisi ve iki plaka arasina

yerlestirilen 6rnegin goriiniimii Sekil 2.17°de gdsterilmektedir.
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Sekil 2.17. Reometre cihazinda iki plaka arasina yerlestirilen numunenin gosterimi
(Mukhopadhyay ve Jang, 2009)

Bu tiir bir reometre, degistirilebilir 6l¢iim geometrisine sahiptir. Ayrica salinim modunda
bir numunenin viskoelastik 6zelliklerini dogru bir sekilde 6lgebilir. Reometre analiz
yapilmadan once, biri sabit digeri hareketli olan iki adet plakadan sabit olana numune
yerlestirilir. Motor, tork uygulayarak hareketli plakay1r donmeye zorlar. Numune, donme
veya salinim modunu takip eder (Wang ve dig., 2019). Numunenin kayma gerilimi ve

gerinimi, ist plaka salinirken 6l¢iiliir. (Mukhopadhyay ve Jang, 2009)
2.6.3. Termogravimetrik Analiz (TGA)

Termogravimetrik analiz (TGA), kontrollii bir atmosfer ortaminda ve kontrollii artan
sicaklikla birlikte malzemenin kiitlesinde meydana gelecek degisimi sicakliga ve/veya
zamana bagli olarak Olgen bir tekniktir. Analiz sonucunda kiitlenin sicakliga karsi
cizildigi grafige termogram denilmektedir. Nicel veya nitel analizlerde kullanilmaktadir.
TGA cihazi ile bir malzemenin bozunma davranisi, kimyasal kinetigi ve saflik derecesi

incelenebilmektedir. (Menczel ve Prime, 2009)

Numunelerin agirlik artigi/’kaybir farkli faktorlere karsilik gelmektedir. Genel olarak,
agirlik artis1 adsorpsiyon ya da oksidasyon olarak adlandirilirken, agirlik kaybi ise
ayrisma, desorpsiyon, dehidrasyon veya buharlasma ile iliskilendirilebilir (Ng ve dig.,
2002). Bir malzemenin dehidrasyonu sirasindaki kiitle degisimini, zamana ya da sicakliga
bagli olarak gézlemek miimkiindiir. Agirlik degisimi yiliksek sicakliklarda fiziksel veya

kimyasal baglarin kopmasi sonucu olmaktadir.
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TGA cihazi; inert atmosfer ortami saglayacak gaz kontrol iinitesi, veri islemcisi olan bir
bilgisayar, kontrolor 1s1 dengesi ile bir firin ve igindeki numune tavasina bagli hassas bir
mikro teraziden olusur. Terazi numuneyi kapali firin igerisinde tartar. Hava veya oksijen
gibi oksitleyici bir atmosfer, organik malzemeleri yakip, metalleri oksitlediginden gaz
olarak genellikle argon, helyum ve nitrojen gaz1 tercih edilir (Saadatkhah ve dig., 2019).
TGA cihazinin temelini olusturan unsurlar1 gosteren sematik diyagram Sekil 2.18’de
verilmistir. Termogravimetrik analizérler (TGA) numune kiitlesini, siiresini ve sicakligini
izler ve kaydeder. Sicaklik programi 1sitma, sogutma, izotermal bekletme veya bunlarin

bir kombinasyonunu igerebilir.
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Sekil 2.18. TGA cihazinin ¢alisma prensibini gosteren sematik diyagram (URL-2)

2.6.4. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC)

Diferansiyel taramali kalorimetrideki (DSC) 1sil analiz teknigidir. Sicakligin bir
fonksiyonu olarak, numune ve referansin kontrollii bir sicaklik artigina tabi tutulmast ile
bu iki malzeme arasindaki 1s1 akis1 farkinin Glglilmesini igermektedir. Bir kimyasal
tepkime sirasinda salinan veya emilen 1s1 miktarini 6l¢mektedir (Gill ve dig. 2010). Deney
sirasinda numunenin ve referansin sicakligl ayni tutulur. Ayn1 zamanda DSC teknigi,
ozellikle ekzotermik, endotermik ve 1s1 kapasitesi acgisindan sicakliktaki degisimin
niteliksel ve niceliksel olarak belirlenmesi i¢in kullanilir (Haines ve dig., 1998). DSC

cithazinin ana bilegenleri Sekil 2.19°da gosterilmektedir.

30



Analiz

Numunesi Referans
Numune Hiicresi
Hiicresi /
N /

N

,
-
. /

Tetticilar

Sieaklik ve 121 akigin kontrol eden bilzisayar

Sekil 2.19. DSC cihazinin genel semasinin goriiniimii (Akash ve Rehman, 2020)

DSC'de numune ve referans i¢in kullanilmak iki adet hiicre bulunmaktadir. Numune ve
referans kaplari; aliminyum, platin ve nikel gibi malzemelerin inert veya islenmis
metallerden yapilmaktadir. Numune kabina analizi yapilacak 6rnek konularak, referans
kab1 ise bos bir sekilde ayr1 ayri hiicrelere yerlestirilir. Her hiicrede 1siticilart kontrol eden
ve hiicreleri belirli bir oranda 1sitan, ayni zamanda bir bilgisayara bagli olan 1siticilar
bulunur. Bilgisayar, tiim deney boyunca sabit bir 1sitma hizini1 diizenlemek ve verileri

kayit etmek i¢in kullanilir. (Akash ve Rehman, 2020)

Analiz sonucunda elde edilen DSC termogramlarindan, 6nemli 1s1l gegisler, yani cam
gecis sicaklhigr (Tg), kristallenme sicakligi (T¢) ve erime sicakligi (Tm) belirlenir. Aym
zamanda entalpideki degisimlerde gozlemlenmektedir. Goézlemlenen 1si1l gegisler,
malzemelerin 6zellerini belirlemede kullanilabilir (Leyva-Porrras ve dig., 2019). DSC

termograminin tipik bir 6rnegi Sekil 2.20°de verilmistir.

=

Ekzotermik pik
(Is1 verir)

Endotermik pik
(Is1 alir)

+—— ENDO EXO —

o

TIC

Sekil 2.20. DSC’den elde edilen tipik bir termogram (Kodre ve dig., 2014)
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DSC de sicakligin fonksiyonu olarak 6rnek ve referans maddeye verilen 1s1 enerjisi farki
Ol¢iilir. DSC'de numuneye uygulanan sicaklik dogrusal olarak artirilir ve referans
malzemenin sicakligi ile numunenin sicakligi arasindaki fark, numune sicakliginin
fonksiyonu olarak kaydedilir. Numune, kristallenme veya kimyasal tepkime gibi
ekzotermik bir islemden gegtiginde, numunenin sicakligi referansin sicakligindan fazla
olur ve bu da AT igin daha negatif bir degerle sonuglanir. Eger kristal olan bir malzeme
de erir ya da hidrasyon sularinin kayb1 gibi endotermik bir islemden gegerse, numunenin
sicaklig referans malzemenin sicakligindan az olur ve bu da AT i¢in pozitif bir degerle
sonuglanir (Akash ve Rehman, 2020). Sekil 2.21°’de DSC’de meydana gelen 1s1l gegislerin

gosterildigi termogram verilmistir.
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Sekil 2.21. DSC’nin 1s1l gegislerini gdsteren termogram (Leyva-Porras ve dig., 2019)

Genel olarak, birinci dereceden gegisler 1yi tanimlanmis pikler olarak gozlenirken, ikinci
dereceden gecisler 1s1 akis egrisindeki degisimlerdir. Ty, egrinin egiminde hafif bir
degisiklik olarak gozlenir. Sicaklik arttik¢a, malzeme yeterli enerjiyi kazanir ve mikro
yap1, Tc'de ekzotermik bir tepe gozlemleyerek yeniden diizenlenir. Daha yiiksek bir
sicaklikta, sistem o kadar fazla enerji kazanmistir ki, molekiiller arasindaki mesafe,
molekiilleri bir arada tutmak i¢in gerekli olan molekiiller arasi etkilesimleri kiracak kadar
biiyliktiir. Buda sistem viskozitesini diisliriir ve Tm'de malzeme erir. Daha yiiksek
sicakliklarda daha fazla enerjinin eklenmesi ile bozunma sicakliginda (Td) gozlenen

oksidatif ayrisma ve bozunma gergeklesir. (Leyva-Porras ve dig., 2019)
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2.6.5. Dinamik Mekanik Analiz (DMA)

DMA, numunenelerin, 0&zellikle de polimerlerin viskoelastik — 6zelliklerinin
karakterizasyonu igin yaygin olarak kullanilmaktadir. Ayrica viskoelastik yapi ile
polimerik malzemelerin Ozellikleri arasindaki iliskiyi tanimlayabilir (Bashir, 2021).
Viskoelastik davranig, “bir malzemede viskoz (sivi benzeri) ve elastik (kati benzeri)

Ozelliklerin ayn1 anda bulunmasi” olarak tanimlanabilir. (Barnes ve dig., 1996)

DMA, numuneye belirli bir sicaklik ve frekansta salimim kuvvetinin uygulandigi ve
malzemenin bu deformasyona karsilik tepkisinin 6l¢iildiigii bir test yontemidir (De Nardo
ve Fare, 2017). DMA'da bu siniizoidal olarak yapilir. Uygulanan kuvvete gerinim (o),
numunedeki deformasyona ise gerilim (y) denir. Polimerler gibi viskoelastik malzemelere
uygulanan salinim kuvvetine tepkisinin biiyiikliigii (deformasyonun genligi) bir faz agisi
d kadar kayabilir (Bashir, 2021). DMA analizinde bir numuneye uygulanan gerinim ile

numunenin gerinime karsilik verdigi tepki Sekil 2.22°de gosterilmistir.
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Sekil 2.22. Bir numuneye uygulanan gerinim ile numunede meydana gelen gerilim
egrileri (Bashir, 2021)
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Hassas olgtimlerin yapildigit DMA cihazinda, malzemeye uygulanan kuvvet sonrasi
numunede tiretilen soniimleme 6l¢iiliir ve bunlar elastik depo modiilii (E'), kayip modiilii
(E") ile tan delta olarak elde edilir. E', numunenin enerji depolama veya geri dondiirme
yetenegini gosterirken, E" numunenin enerji kaybetme ya da dagitma kabiliyetini ifade
eder. E” ve E' arasindaki orana soniimleme denmektedir ve genellikle tan 6 (6 = E"/E")
olarak temsil edilir. Depo modiilii, (E'), numunenin elastik davraniginin, kayip modiil (E")
viskoz davranisin ve tan delta ise numunenin enerji dagiliminin bir dl¢iisiidiir. (Bashir,
2021; Menard., 2008). Ayn1 zamanda DMA, polimerlerin ana 1sil gegisleri (6rnegin,
camsi gegis sicakligl) ve diger analitik yontemlerle (diferansiyel tarama kalorimetrisi
(DSC)) kolayca tespit edilemeyen ikincil veya tgiinciil gecisler hakkinda da bilgi
saglamaktadir. (De Nardo ve Fare, 2017)

2.6.6. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektropisi (FTIR)

FTIR; kat1, stv1 ve ¢ozelti haldeki malzemelerin yapilarindaki fonksiyonel gruplarini, iki
bilesigin ayni olup olmadigini, yapida var olan baglarin durumunu ve baglanma yerlerinin
belirlenmesi i¢in yaygin olarak kullanilan bir analiz teknigidir. Dalga boylarinin
oOlglilmesine dayanan FTIR spektroskopisinin uygulamasi kolay, hizli ve hassastir. Harici

kalibrasyon gerektirmeyen hassas bir 6l¢lim yontemi saglar. (Dogan ve dig., 2007)

Organik ya da inorganik olan bilesikleri karakterize etmek icin Kizildtesi (IR)
spektroskopi kullanilmaktadir. Kizil6tesi spektrumlari, molekiilii olusturan atomlarin
aralarindaki baglar titresmesi ile frekanslarin olusmasi ve bunun sonucu absorpsiyon
pikinin elde edilmesine dayanir. Bu pikler, malzemenin 6zellikleri hakkinda bilgi verir.

(Lin ve Wang., 2012)

Sekil 2.23’te basit bir FTIR spektrofotometresinin ana bilesenleri sematik olarak
gosterilmistir. Cihaz, parlak bir siyah cisim kaynagindan yayilan bir IR 1gmimu iretir.
Ardindan 1510, spektral kodlamanin gergeklestigi interferometreye geger ve bu vasita ile
numune yiizeyine 1sin aktarilmis olur. Numune, interferogramdan gelen numunenin
karakteristik 6zelliklerindeki belirli enerji frekanslarini emer. Daha sonra, detektor es
zamanl olarak tiim frekanslar i¢in zamana kars1 enerji cinsinden 6zel interferogram
sinyalini Olger. Bu sinyalleri de bilgisayara aktararak spektrumlari elde eder. (Mohamed
ve dig., 2017)
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Sekil 2. 23. Fourier doniisiimii kizil6tesi spektrometredeki temel prensip (Mohamed ve
dig. 2017)

2.6.7. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

SEM, malzemenin mikro yapisini ve morfolojilerini goriintiillemek amacli yaygin olarak
kullanilan yontemlerden biridir. Sekil 2.24’te SEM cihaz1 bilesenleri gosterilmektedir.
SEM cihazinda malzemeye diisiik enerjili bir elektron 1sm1 yayilir ve boylelikle
malzemenin ylizeyi taranir. Isin malzemeye ulasip malzemeye girdiginde, numune
yiizeyinden veya yakinindan fotonlarin ve elektronlarin emisyonuna yol a¢an birkag farkl
etkilesim meydana gelir (Omidi ve dig., 2017; Sampath Kumar, 2013). Bir goriintii
olusturmak i¢in, elektron-numune etkilesimlerinden iiretilen alict sinyaller, kullanilan
SEM moduna bagli olarak farkli dedektdr tipleri ile algilanir. Bu sinyaller aracilig: ile

yiiksek ¢oziiniirliikte goriintiiler elde edilir.

Yoriingelerinden atilmis ya da enerjisi azalmig olan elektron demetleri numune yiizeyine
dogru hareket ederek yiizeyde toplanirlar. Bu elektron demetlerine ikincil elektronlar
denmektedir. ikincil elektronlarin dis yoriingeden i¢ yoriingeye hareketi sayesinde
elementel analiz gergeklestirilir ve yiiksek ¢6ziiniirliikte goriintiiler elde edilir. Numune
yiizeyinin goriintiillenmesi i¢in numunenin iletken olmas1 gereklidir ve iletken olmayan
malzemelerin yiizeyi altin, glimiis, paladyum, karbon vb. elektron yansiticilar ile kaplama

yapilmasi gerekmektedir. (Croft, 2006)
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Sekil 2.24. SEM cihazi bilesenleri (Taskin, 2014)

SEM cihazinda yer alan bilesenler asagida belirtilmistir;

- Kolonun {istliinde bulunan ve elektron yayan elektron tabancasi.

- Yiiksek ¢oziintirliiklii goriintiiler olusturmak igin yiiksek capli bir elektron 111 yapan
firkete tungsten tabancasi.

- Numune iizerinde kiiclik bir konsantre elektron noktasi olusturmak icin elektron
demetini odaklayan ve sekillendiren elektromanyetik mercekler ve delikler.

- Elektronlarin hava tarafindan dagilmadan veya emilmeden hareket etmesine izin veren

yiiksek vakumlu bir ortam. (Omidi ve dig., 2017)
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3. LITERATUR ARASTIRMASI
3.1. PA11/PBS Karisimlari ile flgili Yapilan Calismalar

Bu boliimde yiiksek lisans tez calismasi kapsamina yonelik yapilmis olan akademik
calismalar arastirilmis ve ozet olarak verilmistir. ilk boliimde; mekanik &zelliklerin
iyilestirilmesi ve kullanim alanlarinin artirilmast icin, ekstriizyon ve enjeksiyonlu
kaliplama yontemi ile biyobazli ve biyobozunur olan PAl1l ve PBS polimerlerin

karistirilmasi lizerine yapilan ¢alismalar arastirilip 6zetlenmistir.

Moriyoma ve arkadaslar1 yaptiklar1 calismada, PA11’in elastik modiiliinde bir diisiis
olmadan PBS ekleneyerek darbe dayaniminin gelistirilmesini amaglamiglardir. PA11°¢
%10-75 oraninda PBS eklenerek biyobazli ve kismen biyobozunur PA11/PBS karisimini
eriyik harmanlama yontemi ile hazirlamiglardir. Polimer karigimlarinin darbe dayanima,
egilme modiilii degerleri, DSC ile 1s1l 6zellikleri ve SEM ile morfolojik 6zellikleri
belirlenmistir. PA11’in darbe dayanimi (gentikli) degerinin, %10-30 oraninda PBS
eklendiginde arttig1 goriilmistiir. PA11/PBS polimer karigiminin agirlikga 80/20 oldugu
durumda modiil degerinde herhangi bir diisiis olmamis ve PA11°den 2-3 kat daha yiiksek
darbe dayanimina ulasilmistir. Ayrica saf PBS’nin darbe dayanimi degerinin de PA11 ile
karistirilmas1 sonucu kademeli olarak arttigr sonucuna varilmistir. (Moriyoma ve dig.,

2016).

Di Lorenzo ve arkadaslar1 ¢alismalarinda, ana bileseni biyobazli PA11 olan, PA11/PBS
polimer karigimlarinin hazirlanmasimi ve karakterizasyonunu ele almislardir. Farkli
kompozisyon araligindaki karigimlarin analizleri sonucunda %40 PBS igerigine kadar, iki
polimerinde iki ayr1 camsi gegis sicakligi sergilediklerini ve PA11 ile PBS polimerinin
karisamaz 6zellikte olduklarini raporlamiglardir. Buna ragmen yine de fazlar arasinda bir
miktar ara yiizey etkilesimi gozlendigi bildirilmistir. Cekme testi sonuglart; karigimlarda
PBS miktarindaki artis ile gekme dayaniminda, young modiiliinde ve uzama degerlerinde
az miktarda bir diisiis, kopma dayaniminda ise belirgin bir diislis oldugunu gostermistir.
PA11 ve PBS polimerinin tamamen siinek davranig gosterdigi bildirilmistir. Elde edilen
malzemenin ¢evre dostu olmasi ve maliyetinin azaltilmasi ile avantajli bir malzeme

oldugu raporlanmistir. (Di Lorenzo ve dig., 2019).
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Hongsriphan ve arkadaslarinin yapmis oldugu ¢alismada amag; zincir uzatma tepkimesi
yoluyla fazlar arasindaki ara yilizey etkilesimini gelistirmek icin, PA11 ve PBS’nin
uyumlastirilmasidir. Uyumlastiric1 olarak ise epoksi bazli bir zincir genisletici olan
Joncryl kullanilmistir. Morfolojik analiz yapilarak, zincir uzaticinin eklenmesiyle
karisimlarda daha iyi kimyasal uyumluluk saglandigi goriilmiistiir. Karigimlarda PA11
oraninin artmasi young modiiliinii arttirirken, Joncryl eklendiginde karigimlarin sertligi
dismistiir. Agirlikga %30’dan fazla PA11 igeren karisimlarin darbe dayanimi, gerilme
dayanimi ve kopma uzamasinin Joncryl’in eklenmesi ile arttigi bildirilmistir. PBS’nin
kristalizasyon sicakligi, PA11’in ¢ekirdeklendirici etkisi ve artan PA11 igerigi ile arttigi
gozlenmistir. Karisimin 1s1l bozunma sicakligi, zincir uzama tepkimesinin meydana
geldigini dogrulayarak daha yiiksek sicakliklara kaydigi raporlanmistir. (Hongsriphan ve
dig., 2021)

3.2. Elyaf Takviyeli PA11 ve PBS ile Tlgili Yapilan Calismalar

Yiiksek lisans tez calismasmin 2. boliimiinde, mekanik ve 1sil 6zelliklerin daha da
iyilestirilmesi i¢in farkli oranlarda cam elyaf (CE) ve karbon elyaf (KE) takviye
malzemesi kullanilarak, PA11/PBS kompozitlerinin iretilmesi ve oOzelliklerin
incelenmesi amaglanmustir. Literatiir arastirmalarina gore, farkli oranlarda PA11/PBS/CE
ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin ekstriizyon ve enjeksiyonla kaliplama yontemi ile
tiretimi yapilan ve 6zellikleri incelenen mevcut bir ¢alisma bulunmamistir. Bu sebeple
literatiirden, PA11 ve PBS’nin tek tek matris olarak kullanildigi, CE ve KE ile takviye

edildigi caligmalar ayr1 ayr1 incelenerek asagida sunulmustur.

Liang ve arkadaslari, agirlik¢a %5, 10, 15 ve 20 oranlarinda KE takviyeli PBS
kompozitlerini ekstriizyon ve enjeksiyonlu kaliplama yontemi ile hazirlamislar ve
ozelliklerini degerlendirmislerdir. PBS’nin uzama degeri KE ilavesi ile 6nemli 6l¢iide
diiserken ¢ekme dayaniminin yaklagik 25 MPa’dan 65 MPa’a yiikseldigi gortilmiistiir. Bu
artistan, PBS matrisi ile KE arasinda uygun bir ara yiizey etkilesimi oldugu sonucuna
vartlmistir. PBS matrisine fazla oranda (%15-20) KE eklendiginde, KE’nin dagilim1
diizensiz hale gelmis ve aglomerasyon olasilig1 artarak mekanik Ozelliklerde diisme
meydana gelmistir. PBS/KE kompozitlerinin Kristalizasyon tepe sicakligi PBS’den daha
yiiksektir ve kompozitlerdeki KE oraninin artmasiyla daha da arttigi goriilmiistiir. KE

heterojen ¢ekirdeklendirici etkisine ragmen, kompozitlerde %10 ve iizeri oranda KE
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iceriginin PBS’nin zincir hareketliligini kisitlayarak kristallenme davranisini etkiledigi

sonucu bildirilmistir. (Liang ve dig., 2015)

Li ve Qu tarafindan, farkli miktarlarda KE takviyeli PBS/KE kompozitleri hazirlanmis ve
mekanik 6zellikler iizerinde etkisi incelenmistir. Kompozitlerdeki lif icerigi agirlik¢a %2
oldugunda, modiilii, gekme dayanimi ve darbe dayanimi maksimum degerine ulagmistir.
KE oran arttikga kompozitlerde lif topaklagsmasi ve gatlak baslangict meydana gelerek
mekanik 6zelliklerin diismesine sebep olmustur. Ayn1 zamanda elyafin diistik siinekligi
PBS’yi kisitlamis ve bu da darbe dayanimi azaltmistir. Calismada, %2 KE miktarinin
enuygun deger oldugu gézlemlenmistir. (Li ve Qu, 2014)

Ghani ve arkadaslari, farkli katman konfigiirasyonlaria sahip, jiit/cam elyaf takviyeli
PBS hibrit kompozitlerini iiretmislerdir. Mekanik analizi sonuglarindan, artan CE
oraniyla birlikte hibrit kompozitlerinin gekme dayaniminin ve modiiliiniin 6nemli 6lgiide
arttigin1 fark etmislerdir. Ayn1 zamanda PBS/CE kompoziti, egilme deformasyonuna
direnmek i¢in en yiiksek strese ve modiile sahiptir. PBS matrisindeki CE igerigi arttikca,
kompozitin baslangi¢ ve maksimum bozunma sicakligi ile hibrit kompozitlerin 1sil
kararliliginda bir artis olmustur. Morfolojik goriintiilerde, hibrit konfiglirasyonlar

icerisindeki uzayan elyafin kopmasi/kirilmasi goriilmiistiir. Ghani ve dig., 2022)

Gao ve arkadaglar1 ¢alismasinda, bozunabilir, PLA/PBS karisiminin sertlesmesi ve 1siya
dayanikli bir modifikasyonunu gelistirmek amagh, CE/Silikon dioksit hibrit dolgu
maddesi kullanarak hazirladiklari kompozitlerin mekanik ve 1s1l 6zelliklerini incelemistir.
Mekanik testlerin sonucunda; CE’nin istiin 6zelliklerinden dolayr hem ¢ekme dayanimi
hem de elastik modiilii degerlerini yiikselttigi bulunmustur. DSC sonuglari
incelendiginde; matris kompozitinin kristalinite degeri CE eklenince %18’e kadar arttig1
fark edilmistir. Bu durum, CE ilavesinin belirli bir ¢cekirdeklenme etkisine sahip oldugunu
ve kompozitlerin kristalligini artirdigin1 gostermektedir. Ayn1 zamanda 1s1 direncinin de
yiiksek oldugu sonucuna varilir. Vicat yumusama testinden de en yiiksek degerin

PLA/PBS/CE kompozitine ait oldugu bulunmustur. (Gao ve dig., 2022)
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Koo ve arkadaglari ¢alismalarinda, karbon nanofil (CNF) ve ¢ok duvarli karbon nanotiip
(MWCNT) takviyeli poliamid 11 (PA11/CNF ve PA11/MWCNT) kompozitlerini
ekstriizyon ve enjeksiyon kaliplama yontemi ile ayr1 ayri iiretmislerdir. Kompozitlere;
agirlikea %1, 3, 5 ve 7 oraninda CNF ve MWCNT eklenmistir. Elde edilen sonuglardan
95PA11/5CNF ve 93PA11/7TMWCNT kompozitlerinin matris yiizeyinde iyi bir dagilim
sergilediklerini bulmuslardir. TGA analiz sonuglarindan, PA11/MWCNT kompozitine
eklenen MWCNT miktarinin artmasiyla, baslangig¢ sicakliklart ile %10 ve %50’ deki kiitle
kaybr sicakliklarinin daha ytiksek sicakliklara artis egilimi gozlemlenmistir. Artan CNF
miktart, PA11in 1s1l kararliligin1 biraz artmistir. (Koo ve dig., 2010)

Kausar yapmis oldugu c¢alismasinda genel olarak poliamid/KE kompozitlerinin
ozelliklerini etkileyen faktorleri aktarmistir. Bunlar; elyafin miktar1 ve uzunlugu, elyaf
oryantasyonu, matrisin viskozitesi, elyaf ile matris etkilesimi, elyaf-matris yapismasi ve
tiretim siireci kosullaridir. Ayrica kompozitlerinin; hafiflik, yiikksek mekanik ozellikler,
elektriksel iletkenlik, iyi 1s1l kararlilik ve kimyasal direncten dolay:r spor, havacilik,
otomobil ve insaat endiistri uygulamalarinda yaygin olarak kullanildigini belirtmistir.
(Kausar, 2019)

Magniez ve arkadaslari, biyobazli PA11’e geri kazanilmis kisa KE ekleyerek mikro
kompozit malzeme iretmislerdir. KE’nin kompozit malzemelerdeki mekanik, termo-
mekanik ve stiriinme 6zellikleri tizerindeki etkisini incelemislerdir. PA11’e %0.5, 1 ve 2
oranlarinda KE eklemesi yapilmistir. Agirlikga %2 oraninda kisa KE eklenmesinde,
kompozitin egilme modiilii ve dayaniminda maksimum artig olurken, PA11’in daha da
sertlestigini ve %1 KE eklemesine kadar kopma uzamasinin arttigini bildirmislerdir. Ayni
zamanda kompozitlerin depo modiilii de arttirmistir. SEM goriintiilerinden PA11/KE
arasinda kuvvetli ara ylizey etkilesimleri ile iyi bir dagilim oldugu gérilmiistiir. Genel
olarak, iglem sirasinda elyaf boyunun korunmasi ile (kirtlmamasi) performansinin daha

yiiksek olacagini raporlamislardir. (Magniez ve dig., 2014)

Chaichanawong ve arkadaslari, nemin CE takviyeli PA kompozitlerin mekanik 6zellikleri
tizerindeki etkisini arastirmiglardir. Calismada farkli agirlik yiizdelerinde (%10, 20 ve 30)
kisa CE/poliamid kompozitleri hazirlandmistir. Nemin kompozitlerdeki etkisi; ¢ekme
testi, egilme testi ve mikro yapisi ile incelenmistir. Emilen nem igerigi, PA/CE

kompozitlerinin daldirma siiresi ile dogru orantili olarak artmis ve daldirmadan yaklasik
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50 giin sonra doygunluga ulasmistir. Nem absorpsiyonun baglangi¢c asamasinda, tiim
numunelerin mekanik 6zellikleri dnemli derecede azalmis daha sonra sabit olarak kaldigi
gbzlemlenmistir. Ayrica tiim numunelerin siinekligi (% uzama) baslangi¢c asamasinda
degismemistir. Mikro yap1 analizine bakildiginda, nem absorpsiyonundan sonra PA/CE
kompozitlerinin gevrekten siinek oOzelliklere gegisinin, mekanik &zelliklerindeki

degisikliklere atfedilebilecegini raporlamislardir. (Chaichanawong ve dig., 2016)

Durmaz ve Aytac’in yaptiklari ¢alismada, kismen biyobazli ve kismen biyolojik olarak
parcalanabilen poliamid 11/poli(laktik asit) (PA11/PLA) (60/40 wt./wt.) karisimini
hazirlamis ve 6zelliklerini incelemislerdir. PA11/PLA karisimlarina agirlik¢a %10,20,30
oranlarinda KE eklenmistir. Sonuglar, matristeki ortalama lif uzunlugunun KE’nin kalma
sliresi arttik¢a azaldigini1 gostermistir. Morfolojik analiz, matris ve KE arasinda iyi bir ara
yiizey etkilesimi oldugunu, bu etkilesimin bir sonucu olarak ise ¢ekme dayanimi, elastik
modiil ve PA11/PLA harmaninin sicakliga bagl depo modiiliiniin, KE ilavesiyle arttigini
gostermistir. PA11/PLA/KE kompozitlerinin kompleks viskoziteleri ve modiilii matristen
daha yiiksektir, bu da KE'nin PA11/PLA matrisinin erime dayanmimimi ve sertligini
arttirdigini gostermektedir. (Durmaz ve Aytac, 2022)

Kuciel ve arkadaslar1 raporladiklari ¢alismalarinda, %10 ile 20 oraninda CE, KE ve keten
elyaf takviyeli PA11 biyo-bazli kompozitleri tiretmislerdir. Kompozitlerin sartlandiriimis
hallerinde ve suyla 1slatildiktan sonraki (30 giin) gerilme 6zellikleri (gerilme dayanimu,
elastik modiilli ve kopma uzamasi) tartisilmistir. Mekanik analizi sonuglari
degerlendirildiginde, lifler arasinda en yiiksek ¢ekme dayanimi ve elastik modiilii ile en
diisiik uzama degerini PA11/KE biyo-bazli kompozit sergilemistir. KE ile takviye edilmis
kompozitler, bilyiik bir sertlige, ¢ok iyi statik ve yeterli yorulma dayanimina sahiptir.
(Kuciel ve dig., 2012)
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4. MALZEME VE YONTEM

Bu boliimde, tez calismasi kapsaminda kullanilan malzemeler ve bu malzemelerin
Ozellikleri, hazirlanan karisimlarin - ve kompozitlerin  iiretim  yOntemleri ile
formiilasyonlari, son olarak da hazirlanan karisim ve kompozitlerin 6zelliklerinin

incelenmesi i¢in kullanilan karakterizasyon yontemleri verilmistir.
4.1. Malzemeler

Bu tez ¢alismasi kapsaminda matris olarak kullanilan polimerlerden poliamid 11 Rilsan-
BESNO P40 TL ticari adiyla Arkema firmasindan, Poli (biitilen siiksinat) BioPBS™
FZ71 PM ticari adiyla BIOCHEM firmasindan temin edilmistir. Takviye malzemesi
olarak kullanilan malzemelerden karbon elyaf Aksaca ticari adiyla Dowaksa (Tiirkiye)

firmasindan, cam elyaf ise PA2(D) ticari adiyla Sisecam firmasindan temin edilmistir.

Yiiksek lisans tez ¢alismasi kapsaminda kullanilan tiim malzemeler ve Ozelliklerini

gosteren ¢izelge Tablo 4.1°de verilmistir.

Tablo 4.1. Deneysel ¢alismada kullanilan malzemeler

Malzeme Ticari ad1 Firma Ozellikler

Pelet
Yogunluk: 1.04 g/ cm®
PAll Rilsan-BESNO P40 TL ARKEMA Erime sicakligi: 181°C

Enjeksiyona uygun

Pelet
Yogunluk: 1.26 g/ cm®
PBS BioPBS™ FZ71 PM BIOCHEM CO.  Erime sicaklig1 115°C
Enjeksiyona uygun

Cam tipi: E
Elyaf cap1: 11pn
Cam Elyaf PA2(D) SISECAM Elyaf boyu: 4.5 mm
Regine Uyumu:

poliamid

Elyaf ¢ap1: 7 u
Karbon Elyaf AKSACA DOWAKSA Elyaf boyu: 6 mm
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4.2. Yontem

Yiksek lisans tez calismasi kapsaminda deneysel ¢aligmalar iki bolimde
gerceklestirilmistir. Ik bolimde PA11/PBS polimer karisimlar hazirlanmustir. Ikinci
boliimde ise CE ve KE takviyeli PA11/PBS kompozitlerinin iiretimleri yapilmastir.

4.2.1. PA11/PBS Polimer Karisimlarimin Uretilmesi

Bu boliimde saf PA11, saf PBS ve PA11/PBS karisimlarmnin iiretimi yapilmustir. Uretim
asamasina gecilmeden 6nce saf polimerler, nemin giderilmesi i¢in, 80 °C sicaklikta ve
vakumlu etiiv igerisinde 12 saat boyunca kurumaya birakilmistir. Karigimlarin tiretimleri
Sekil 4.1°de gosterilen laboratuvar 6lgegindeki DSM Explore markali ¢ift vidali ekstriider
cihazinda gergeklestirilmistir. Polimer karigimlarin {iretimi eriyik harmanlama yontemi
kullanilarak, malzemelerin ekstriider kovanina manuel olarak beslenmesi ile yapilmistir.
Eriyik harmanlama siire¢ parametreleri 6n deneme g¢alismalar1 sonucu; 210 °C eriyik
sicakligl, 75 rpm vida donme hizi ile alikonma siiresi 3 dakika olarak belirlenmistir.
Polimerlerin karistirilmasi esnasinda, ekstriider cihazinda bulunan kanatgik ve kovan
arasindaki boslukta yiiksek sicaklik artisindan dolay: termo-oksidatif bozunma meydana
gelebilmektedir (Altun ve Ulcay, 2003). Bu bozunmanin Onlenebilmesi igin kovan

kismina siirekli olarak argon gazi beslemesi yapilmistir.

Sekil 4.1. Cift vidali ekstriider cihaz1
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Karigtirma isleminin sonucunda ekstriider cihazindan eriyik bir halde ¢ikan polimer
karisimi, DSM Xplore markali plastik enjeksiyon kaliplama cihazinin (Sekil 4.2)
210 °C’deki tabanca haznesine aktarilmustir. Eriyik haldeki karisim, 25 °C sicakliktaki
kaliba 12 bar basing ile kaliplanmustir.

Sekil 4.2. Plastik enjeksiyon cihazi (Oner, 2019)

Plastik enjeksiyon kaliplama makinesinde Sekil 4.3’te gosterilen kalip kullanilmistir. Tez
calismasinda gerceklestirilen tiim analizler, bu kaliptan elde edilen numuneler ile

gerceklestirilmistir.

Sekil 4.3. Plastik enjeksiyon makinesinde kullanilan kalip
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Yiiksek lisans tez ¢aligmasi kapsaminda, ilk boliimde tiretilen biitiin polimer karigimlari
Tablo 4.2°de verilen polimer bilesimlerine gore {iretilmistir. Biitiin karigimlarin mekanik
Ozellikleri incelenmis ve en iyi 6zellik gosteren iki bilesim (80/20 ve 60/40 PA11/PBS)

ile elyaf takviyeli kompozit iiretimi ¢alismalarina devam edilmistir.

Tablo 4.2. Uretilen karisimlarin % bilesimleri

N}‘f:(;‘l:‘e PALL PBS
PALL 100 100
80720 80 20
60/40 60 40
40/60 40 60
20/80 20 80
PBS 0 100

4.2.2. PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE Kompozitlerinin Uretilmesi

Yiksek lisans tez ¢alismasinin ikinci boliimiinde ilk olarak CE takviyeli PA11/PBS
kompozit malzemelerinin {iretimi gerceklestirilmistir. Uretim 6ncesinde biitiin
malzemelerin neminin giderilmesi i¢in vakumlu etiiv igerisinde 80 °C sicaklikta 12 saat
kurumaya birakilmistir. Polimer karisimlarina agirlikga %5, 10, 15 ve 20 oraninda CE
eklenmistir. Ekstriizyon isleminde siire¢ parametreleri; 210 °C eriyik sicakligi, 75 rpm
vida donme hiz1 ve 3 dakika alikonma siiresi olarak belirlenmistir. Polimer karisimi
ekstriidere beslenerek 2.15 dakika boyunca karistirma yapilmig ardindan CE eklenerek
45 saniye daha karigtirllmistir. Karistirma sonucu elde edilen eriyik kompozit malzeme,
birinci bolimde uygulanan enjeksiyon kaliplama proses parametreleri kullanilarak

kaliplanmistir.

CE takviyeli kompozitler tiretildikten sonra ise KE takviyeli PA11/PBS kompozitlerinin
iretimi yapilmistir.  Ekstriizyon islemi Oncesinde iiretimde kullanilacak polimer
malzemelerin ve KE’nin nemlerini yok etmek ic¢in ikinci bolimdeki parametreler
uygulanarak malzemeler kurutulmustur. Ekstriizyon ve enjeksiyon kaliplama proses
parametreleri ikinci boliimdeki parametreler ile ayni olup dort farkli yiikleme oraninda

(%5, 10, 15 ve 20) KE eklenmistir.
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Kompozitlerin iiretimi; iki farkli bilesimde segilen polimer karisimina (80PA11/20PBS
ve 60PA11/40PBS) ayr1 ayr1 CE ve KE eklenmesi ile gergeklestirilmistir. Uretimi yapilan
kompozit malzemelerin mekanik 6zellikleri incelenmis ve en iyi 6zelligi gésteren elyaf
takviyeli 60PA11/40PBS kompozitleri olmustur. 60/40 bilesiminin elyaf takviyeli
kompozitleri, 80/20 bilesimindeki elyaf takviyeli kompozitlere gore daha yiiksek degerde
mekanik 6zellik sergilediginden ve 60/40 bilesiminin biyobozunurlugunun daha fazla
olacagi diisiiniildiigiinden dolay1 yiiksek lisans tez galismasinda 60/40 PA11/PBS matris
olarak segilmis ve ¢alismalara devam edilmistir. Uretilmis olan kompozitlerin bilesimleri

Tablo 4.3’te gosterilmistir.

Tablo 4.3. Hazirlanan kompozit numunelerinin bilesimleri

kobu — BILESEN 0Nl Gowy  Gew) (6wt
60/40 PA11/PBS 60 40 - -
5CE PA11/PBS/5CE 57 38 5 -
10 CE PA11/PBS/10CE 54 36 10 -
15 CE PA11/PBS/15CE 51 34 15 -
20 CE PA11/PBS/20CE 48 32 20 -
5 KE PA11/PBS/5KE 57 38 - 5
10 KE PA11/PBS/10KE 54 36 - 10
15 KE PA11/PBS/15KE 51 34 - 15
20 KE PA11/PBS/20KE 48 32 - 20

4.3. Karakterizasyon Yontemleri
4.3.1. Cekme Testi

Tez ¢alismas1 kapsaminda 6rneklerin mekanik 6zelliklerini degerlendirmek i¢in Instron
marka Evrensel ¢cekme testi cihazi (Sekil 4.4) kullanilarak ¢ekme testleri yapilmustir.
Testler ISO 527 standardina uygun olacak sekilde, 5 mm/dk ¢ekme hizi ile oda
sicakliginda yapilmis ve her bilesim i¢in 5’er tane numune test edilmistir. Elde edilen
sonuglardan numunelerin ortalama degerleri alinmig; mak. ¢gekme dayanimi, mak. Yiikde

% uzama ve modiil degerleri raporlanmustir.
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Sekil 4.4. Cekme testi i¢in kullanilan cihaz

4.3.2. Reoloji Analizi

Bu tez calismasinda tiretilen numunelerin reoloji analizleri, Anton Paar MCR 102 marka
ve paralel plaka geometrisine sahip olan reometre cihaz1 (Sekil 4.5) kullanilarak
incelenmistir. Dinamik frekans tarama olgliimleri; 210 °C sabit sicaklikta, %1 gerilim
genliginde ve 0,1 — 628 rad/s frekans araliginda gercgeklestirilmistir. Deney asamasinda
1s1l bozunmanin 6nlenmesi i¢in reometre cihazinin firin1 azot gazi ile siirekli olarak
temizlenmistir. Yapilan Ol¢iimler ile numunelerin kompleks viskoziteleri, kayip

modilleri ve depo modiilleri degerlendirilmistir.

Sekil 4.5. Reometre cihazi
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4.3.3. Termogravimetrik Analiz (TGA)

Termogravimetrik yontem genellikle, malzeme yapisinda zaman ya da sicakligin bir
fonksiyonu olarak degisen kiitle kayb1 veya kazanimlari hakkinda bilgi almak i¢in
kullanilir (Ayik, 2021). Uretilen deney numunelerinin 1sil bozunma sicakliklarini
incelemek ve 600 °C’deki yanma sonucu elde edilen % kalinti miktarlarini belirlemek
icin Mettler Toledo TGA 1 cihazi (Sekil 4.6) kullanilmigtir. Numunelerin TGA analizi,
azot gazi varliginda, 10°C/dk 1sitma hiz1 ile 25 °C’den — 600 °C’ye kadar isitilarak
gerceklestirilmistir. Analiz sonucunda elde edilen TGA egrisinden numunelerin %5 ve

%350 bozunma sicakligr ile maksimum bozunma sicakliklari tespit edilmistir.

=
e

Sekil 4.6. TGA cihazi

4.3.4. Diferansiyel Taramah Kalorimetri (DSC)

Uretilen numunelerin 1s11 8zelliklerini degerlendirmek igin azot atmosferi altinda Mettler
Toledo DSC 1 (Sekil 4.7) cihazi kullanilarak diferansiyel taramali kalorimetri (DSC)
Olgtimleri yapilmistir. Testler 25 °C’den 210 °C’ye, 10 °C/dk 1sitma ve sogutma hizi ile

cift basamakli 1sitma olarak gerceklestirilmis ve elde edilen sonuglar incelenmistir.

Sekil 4.7. DSC analiz cihazi
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DSC olgiimleri sonucunda elde edilen termogramlardan numunelerin erime sicakliklarina
(Tm), kristalizasyon sicakliklarina (T¢) ve entalpi degerlerine (AH) ulasilirken, cihaz
verilerinden % kristalinite (% Xc) degerleri hesaplanmigtir. Numunelerin % kristalinite
degerleri asagida gosterilen Denklem (4.1)’e gore hesaplanmustir:

AHp— AHee
AHpw

Xc(%) = (4.1)

Verilen bu denklemde; X¢ degeri yiizde kristaliniteyi, AHm degeri polimerin erime
entalpisini, AHce degeri olgiilen soguk kristalizasyon entalpisini, ® degeri polimer
matristeki referans polimerin yiizdece agirhigini, son olarak ise AHm™ degeri %100
kristalin halde olan PA11l ve PBS polimerlerinin erime entalpilerini gostermektedir.
Literatiir verilerinden tez kapsaminda kullanilan PA11 igin AHm" degeri 206 J/g, PBS igin
ise 220 J/g olarak alinmistir. (Fernandez ve dig., 2001; Rashmi ve dig., 2016)

4.3.5. Dinamik Mekanik Analiz (DMA)

DMA, saf veya katkili polimerlerin dinamik veya dongiisel kuvvetlere maruz kalarak
viskoelastik davranisini karakterize etmektedir. (Kaygiok, 2022). Bu tez ¢alismasinda
Sekil 4.8’de gosterilen Metravib DMASO cihazi kullanilarak 25 °C’den 80 °’ye kadar,
5 °C/dk 1sitma hizinda ve 1 Hz frekansta analizler yapilmistir. Laboratuvar biinyesindeki
DMA cihazinda eksi (-) sicaklik derecelerine kadar analiz yapilamamistir. Ayrica DSC
analizinden de Tg degerleri goriilememistir. Uretilen polimer karisimlar1 ve kompozitler
arasindan belirlenen 5 adet numunenin; (Saf PAl1l, saf PBS, 60PA11/40PBS,
60PA11/40PBS/10CE ve 60PA11/40PBS/10KE) Tg degerini inceleyebilmek icin DMA

analizleri hizmet alim1 kapsaminda, ODTU merkez laboratuvarinda yapilmustir.

Sekil 4.8. DMA testinde kullanilan cihazin gériiniimii

49



4.3.6. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)

Numunelerin kimyasal yapisinda meydana gelen degisiklerin incelenebilmesi ve takviye
malzemelerinin etkisinin net bir sekilde goriilebilmesi i¢in FTIR analizleri Sekil 4.9°da
gosterilen Perkin Elmer Spectrum 100 model cihazda gerceklestirilmistir. Olciimlerde

650-4000 cm™ arasinda dalga boyu taranmast ile FTIR spektrumlar elde edilmistir.

Sekil 4.9. FTIR cihaz1

4.3.7. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Omneklerin yiizey morfolojileri SEM analizi ile incelenebilmektedir. Hizmet alim
kapsaminda belirlenen 6rneklerin SEM analizleri, ODTU merkez laboratuvarina ait,
yiiksek ¢oziiniirliiklii Quanta 400F Field Emission SEM cihazi kullanilarak yapilmistir.
Cekme testinin sonucunda olusan kopma yiizeyleri test 6ncesinde altin ve paladyum ile

kaplanmistir. Daha sonra kirilmis olan yilizeylerden SEM goriintiileri alinmistir.
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5. BULGULAR VE TARTISMA
5.1. PA11/PBS Polimer Karisimlarimin Karakterizasyon Sonuclari
5.1.1. Cekme Testi Sonuclar:

PA1l, PBS ve polimer karisimlarinin mekanik 6zelliklerinin incelenmesi i¢in ¢ekme
testleri yapilmustir. Sekil 5.1°de elde edilen maksimum ¢ekme dayanimi (MPa) sonuglari,
Sekil 5.2’de maksimum dayanimdaki uzama (%) sonuglar1 ve Sekil 5.3’te modiil

degerleri grafik seklinde sunulmustur.

Saf polimerlerin mak. ¢cekme dayanimi sonuglarina bakildiginda; PA11 43.4 MPa, PBS
ise 40 MPa’lik bir gekme dayanimi sergilemistir. Karigtirma sonucunda PA11 ve PBS'nin
¢cekme dayanimlari sirastyla %32 ve %43 artmistir. PA11/PBS polimer karigimlari
genellikle saf polimerlerin ¢ekme dayanimlari arasinda bir deger gosterirken, 80/20
PA11/PBS polimer karisimi 57.1 MPa ile en yiiksek ¢ekme dayanimi degerini
sergilemistir. Bu artig, 80/20 PA11/PBS polimer karigimmin uyumlu bir morfoloji

sergiledigini diisiindiirmektedir.
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Sekil 5.1. Saf PA11, saf PBS ve PA11/PBS karisimlarinin mak. ¢ekme dayanimi degerleri
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Sekil 5.2°de verilen mak. dayanimdaki uzama (%) degerlerinden goriilecegi {izere; saf
PBS en yiiksek uzama degerini vererek, miikemmel esnekligi ile siinek bir yapi
sergilemistir. Saf PA11’in uzama degeri %196.4, PBS’nin ise %463’tiir. Karisimlar
arasinda en yiiksek uzama degerini %269.8 ile 80/20 PA11/PBS karisimi gosterirken,
%40 ve tlizeri oranda PBS igeren karigimlarin uzama degerlerinde diisiis meydana

gelmistir.
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Sekil 5.3’te Saf PA11, saf PBS ve PA11/PBS karigimlarinin modiil degerleri verilmistir.
Modiil grafigi incelendiginde, en diisiik modiil degerini 284.3 MPa ile PA11 ve en yiiksek
modiil degerini 710.4 MPa ile PBS’nin sergiledigi goriilmektedir. Karisimlarin modiil
degerleri genellikle PA11/PBS polimer karisimlar1 arasinda yer alirken, 80/20 PA11/PBS

polimer karisiminin 650 MPa degeri ile en yiiksek deger gézlemlenmistir.

Tiim ¢ekme testi verileri degerlendirildiginde, 80/20 bilesiminde hazirlanan PA11/PBS
karistminin kendi kendine uyumluluk davranisi sergiledigi diisiiniilmektedir. En iyi
mekanik Ozellikler sirasiyla 80/20 ve 60/40 bilesiminde hazirlanan karisimlarda
goriilmustiir. Yiiksek lisans tez calismasinda matris belirlemede ana Olgiit yiiksek
mekanik 6zellikler ve biyobozunurluk derecesidir. Bundan dolay1 sonraki asamalar igin;
80/20 PA11/PBS karisimi en yiiksek mekanik 6zellik sergilediginden, 60/40 PA11/PBS
karisimi ise hem mekanik 6zelliginin iyi olmast hem de biyobozunurlugunun 80/20’ye
gore daha fazla olacagi disiiniildiigiinden dolay1 elyaf takviyeli kompozit drnekleri i¢in

matris olarak belirlenmislerdir.
5.1.2. Reoloji Analiz Sonuglar:

Uretimi yapilan Saf PA11, saf PBS ve farkli oranlardaki biitiin karisimlarin eriyik haldeki
Ozelliklerinin degerlendirilmesi i¢in reolojik testleri yapilmistir. Sekil 5.4°te agisal
frekansa karsin kompleks viskozite grafigi gosterilmistir. Grafik incelendiginde; en
yiiksek viskozite degeri saf PA11°de goriiliirken, en diisiik viskozite degeri de saf PBS’de
goriilmiistiir. PA11’in kompleks viskozitesi tiim frekanslarda PBS’ye goére daha
yiiksektir; bu, amid gruplar arasindaki giiclii hidrojen baglarindan kaynaklanmaktadir
(Walha ve dig., 2016). PBS yaklasik 100 rad/s’ye kadar Newtonian davranis sergilerken,
bu frekans degerinden sonra kayma incelmesi sergilemistir. Tiim numunelerin kompleks
viskozitelerinin artan acgisal frekans ile azaldig1 gortilmiistiir. Saf PA11 ve yiiksek oranda
PAI11 igeren polimer karisimlarin, kompleks viskozite degerleri acisal frekansin artmasi
ile diisiis gostermistir. Bu durum polimerlerin klasik kayma incelmesi davranisidir.
PA11/PBS polimer karigimlarindaki PBS miktarinin artmas: ile Newtonian davranisa
gecilmistir. PA11/PBS karisimlar: genellikle saf polimerlerin viskoziteleri arasinda bir
deger gosterirken, en yiiksek kompleks viskozite degerini 80/20 PA11/PBS karigimi

sergilemistir.
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Sekil 5.4. Saf PA11, saf PBS ve PA11/PBS karisimlarinin kompleks viskozite degerleri

Sekil 5.5’te PA11/PBS karisimlarinin 210 °C’deki; agisal frekansa karsi depo modiilii (E')
grafigi, Sekil 5.6’da ise PA11/PBS karisimlarinin agisal frekansa kars1 kayip modiil (E")

grafigi gosterilmistir.
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Sekil 5.6. Saf PAI11, saf PBS ve PA11/PBS karisimlarinin kayip modiiliiniin acisal
frekansa kars1 degisimi

Sekil 5.5. ve Sekil 5.6. birlikte incelendiginde; agisal frekansin artmasi ile PA11/PBS
polimer karigimlarinin hem depo modiilinde hem de kayip modiiliinde bir artig
goriilmiistiir. Ayn1 zamanda polimer karisimlarinda PA11 miktan arttikca da depo ve
kayip modiilii degerleri artmistir. Depo modiiliinde ve kayip modiilde en yiiksek degeri
PA11, en diisiik degeri PBS sergilerken karisimlarin modiilleri saf polimerler arasinda
yer almistir. Genel olarak PA11’in PBS’nin eriyik viskozitesini ve esnekligini

gelistirdigini sdyleyebiliriz.
5.1.3. Termogravimetrik Analiz (TGA) Sonuglar:

Saf polimerlerin ve karigimlarin 1s1l bozunma davraniglart TGA ile incelenmistir. Analiz
sonucunda elde edilen TGA egrisi Sekil 5.7°de verilmistir. Isil bozunma sicakliklari ile
600 °C’deki kalintt miktar verileri ise Tablo 5.1°de gosterilmistir. PA11 iki basamakli bir
bozunma sergilemistir. Bu bozunmalardan ilk basamagm; Yyapisinda bulunan
plastiklesticiden, ikinci basamagm ise ana PA1l zincirlerinin bozunmasidan
kaynaklanmigtir. Saf PBS yaklasik olarak 355 °C’de baslayan tek basamakli 1s11 bozunma
sergilemistir. (Chrissafis ve dig., 2005; Mallardo ve dig., 2016) 600 °C sicaklikta PA11’in
kalint1 miktar1 % 0.82, PBS’nin kalint1 miktar1 ise % 2.94 olarak goriilmiistiir.
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Sekil 5.7. Saf PA11, saf PBS ve PA11/PBS karisimlarinin 1s1l bozunma egrisi

Tablo 5.1 incelendiginde, karigimlarin %80 oraninda PBS icerigine kadar tiim

bilesenlerin bozunmalarmi gosteren ii¢ asama sergiledigi goriilmektedir. U¢ basamakli

bozunma; Tmak-1; plastiklestiriciden, Tmak-2; PBS’den ve Tmak-3; PAll’den dolay1

gerceklesmistir. PA11'in agirlikg¢a %5'lik (Tq5) 151l bozunma sicakliginin PBS ilavesi ile

kademeli olarak arttigi goriilmiistiir. Ayrica 600 °C'de tim numunelerin kalinti

miktarlarinin birbirine ¢ok yakin degerler oldugu sonucglardan goriilmektedir. PA11 ile

karistirtlan PBS miktar1 arttikca kalinti miktar1 da artmistir. Karigimlar arasindaki

20PA11/80PBS polimer karigimi, %2.33 degeri ile maksimum kalinti miktar

sergilemistir. PBS’nin 1s1l kararlili§1 bozunma sicakliklarindan da anlasildigr gibi (Ta,50

Ve Tmak-1), karigimlardaki PA11 miktarinin artmasi ile artmistir.

Tablo 5.1. PA11/PBS polimer karisimlarinin TGA analiz verileri

Kalinti

Numune Tds Tds50 Tmak1 Tmak2 Tmak-3 Miktar

Kodu CC) (°C) (°C) (CC) (°C) (600°0C)
(%)
PA11l 270.7 4450 278.7 449.8 - 0.82
80/20 286.7 449.4 2950 391.1 463.7 1.09
60/40 3225 406.6 276.6 398.6 456.5 1.82
40/60 341.2 4016 259.0 399.1 458.2 1.96
20/80 355.9 399.9 - 401.2 458.2 2.33
PBS 355.9 395.7 400.7 - - 2.94
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5.1.4. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analiz Sonuglari

Saf PA11, saf PBS ve karigimlarinin 1s1l 6zelliklerinin incelenmesi i¢in DSC Slglimleri
yapilmistir. Analiz sonucunda cihazdan alinan verilerden; erime sicakliklari (Tm),
kristalizasyon sicakliklari1 (T¢) ve entalpi degerleri (AH) belirlenmis ve denklik 4.1’e gére
kristalinite degerleri (%Xc) hesaplanmigtir. DSC egrileri eklerde yer alan Sekil A.1°de,
egrilerden elde edilen 1s1l veriler ise Tablo 5.2°de verilmistir.

PA11 182 °C’de, PBS 115.9 °C’de erime sicaklig1 (Tm) gosterirken, karisimlar ise, bu iKi
sicaklik degeri arasinda homojen erimeyi temsil edecek tek bir erime sicakligi (Tm) degeri
sergilememistir. Karigimlarda iki ayr1 erime ve kristallenme olay1 meydana gelmistir. Bu
durum PA11 ve PBS’nin karisamaz polimerler oldugunu géstermektedir (Di Lorenzo ve
dig., 2019). Saf PBS ve karisimlarin soguk kristalizasyon sicakliklari ikinci 1sitma
adimindan alinmustir. PBS 102.3 °C’de soguk kristalizasyon sicakligi sergilemistir ve
PA11 ile karigtirllmas: sonucunda soguk kristalizasyon degerinde (Tcc’de) belirgin bir
degisim goriilmemistir. PBS’nin 66 °C olan kristalizasyon sicakligi (Tc), PA1l ile
karistirilmasi sonucu artmistir. Bu durum, PA11’in ¢ekirdeklendirici ajan etkisinden
dolay1 gerceklesmistir (Hongsriphan ve dig., 2021). Saf PA11 sogutma basamaginda
147.6 °C’de hizli kristallenmeye isaret eden keskin ve dar bir kristalizasyon pikine
sahiptir. Bu sicaklikta PA11’in yapisindaki N-H baglarinin hizli bir sekilde hidrojen
baglar1 olusturdugunu ve kristalizasyon i¢in uygun hale geldigini bildirilmistir. (Feichao
ve dig., 2020)

Tablo 5.2. PA11/PBS polimer karisgimlarini DSC analiz verileri

ch AHcc Tml Tm2 AHml AHmZ Tcl TcZ

Kogu. O @) €O €Ol (g €O €O T X
PBS PAll PBS PAl11l PBS PAll

PAl1l - - - 182 - 33.3 - 1476 16.2 -

80-20 - - 111.3 1845 10 246 147.9 - 15.0 22.7

60-40 1014 159 1124 1851 257 149 1518 70.3 10.7 27.4
40-60 102.2 145 1127 1855 299 104 1539 721 10.9 215
20-80 1042 483 1143 1882 388 654 1543 724 4.2 19.3
PBS 102.3 8.99 1159 - 57.8 - 66.4 - - 22.2
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5.1.5. Dinamik Mekanik Analiz Sonuclar:

Saf PAI11, saf PBS ve PA11/PBS karigimlarinin dinamik mekanik analiz testleri
yapilarak, viskoelastik davraniglar1 incelenmistir. Saf polimerlerin ve karigimlarin
sicakliga karsi elde edilen depo modiil (E) ve kayip modiil (E") grafikleri sirasiyla Sekil
5.8 ve Sekil 5.9°da verilmistir.

Depolama modiilii (E'), malzemenin enerji depolama kabiliyeti ve sertligi hakkinda bilgi
veren elastik tepkisi ile ilgilidir., DMA analizinde uygulanan sicaklik araliginda saf
polimerlerde ve karigimlarda Tq degeri goriilmediginden dolayr Sekil 5.8’de verilen
grafikten, malzemelerin camsi bolgedeki sergiledikleri davranislardan ve depo modiil
degerleri hakkinda bilgi edinilmemistir. Cams1 gegis sicakligmin iizerinde, Saf PA11l
302 MPa depo modiilii degerine sahip iken, saf PBS’nin modiil degeri ise 500 MPa’dur.
Karigimlar ise saf polimerlerin depo modiilii arasinda degerler sergilemistir. Sicaklik
arttikca saf PA11’in depo modiiliiniin diismesi, amorf fazina karsilik gelen polimer
molekiillerinin hareketliliginin yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir (Oliver-Ortega ve
dig., 2017). Saf PA11’e %60 oraninda PBS eklendiginde depo modiil keskin bir artig
olmustur. Bu sonug, malzemenin deformasyon karsisinda daha fazla enerji
depolayabildigini gostermektedir. Grafikten de goriildiigii gibi, kaugugumsu bolgede saf

polimerlerin ve karigimlarin depo modiil degerleri sicaklik arttikga azalmastir.
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Sekil 5.8. Saf PA11, saf PBS ve PA11/PBS karigimlarinin depo modiilii egrisi

58



DMA analizinden elde edilen kayip modiil grafigi, malzemelerin kayip enerjileri ve
sicaklikla degisen viskoz 6zellikleri hakkinda bilgi saglamaktadir. Sekil 5.9°da gosterilen
kayip modiil egrilerinden Tq degerleri goriilmemistir. Saf PBS en diisiik kayip modiil
degerini sergilerken, saf PA11 30 MPa’lik bir deger gostermistir. Grafikten de goriildiigi
gibi en yliksek kayip modiil degeri 80/20 karistminda goriilmiistiir. Karigimlarin kayip
modiil degerleri genellikle karigimlardaki artan PA11 miktari ile yiikselmistir.
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Sekil 5.9. Saf PA11, saf PBS ve PA11/PBS karisimlarinin kayip modiilii egrisi

5.1.6. FTIR Analiz Sonug¢lar:

Tez c¢alismast kapsaminda kullanilan saf PA11, saf PBS ve karisimlarinin kimyasal
yapilar1 hakkinda bilgi edinmek amaci ile FTIR analizi yapilmistir. Analiz sonucu elde
edilen FTIR spektrumlar1 Sekil 5.10°da verilmistir.

Saf PBS igin karakteristik pikler; 3437 cm™ (PBS ug¢ gruplarmin O-H gerilmesi),
2934 cm?, 2855 cm™ (C-H gerilmesi), 1715 cm™ (C=0 gerilmesi) de goriilmiistiir (Then
ve dig., 2015; Hongsriphan ve dig., 2021). PBS’nin ana zincirlerindeki -CH3- gruplarinin
asimetrik gerilme piki 2855 cm™ dalga boyunda goriiliirken, buna karsilik gelen simetrik

gerilme piki ise 1330 cm™ dalga boyunda gozlemlenmistir. (Phua ve dig., 2011)
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1159 cmdeki pik PBS’nin ester baglarindaki ~C-O-C— grubunun gerilmesinden
kaynaklanirken, 1042 cm™’deki pik, -O—C—C— gerilme titresiminden kaynaklanmaktadir.
801 cm™*de goriilen absorpsiyon bandi, PBSnin karboksilik asit gruplarindaki -C—OH
egilme titresimine karsilik gelir. (De Matos Costa ve dig., 2020)

Saf PA11’e ait FTIR spektrumuna bakildiginda; 3305 cm™ dalga boyundaki pik N-H
gerilmesini gosterirken, 2925 ve 2852 cm™’deki pikler de sirastyla CHz’nin asimetrik ve
simetrik gerilmelerini gostermektedir (Hongsriphan ve dig., 2021; Bahrami ve dig.,
2021). PA11’in karakteristik piklerinden olan 1636 cm™'deki pik C=0O gerilmesine,
1543 cm™ dalga boyundaki ise N-H biikiilmesine atfedilebilir. Ayrica 1636 cm™ ile
1543 cm™” deki pikler sirastyla PA11’in karakteristik amid | ve amid Il gerilmelerini
gostermektedir (Di Lorenzo ve dig., 2019). 1471 cm? dalga boyundaki pik, CH;
titresiminden, 716 cm™ ve 689 cm™ dalga boylarindaki pikler ise C-H gerilmelerinden
kaynaklanmaktadir. (Bahrami ve dig., 2021)
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Sekil 5.10. Saf PA11, saf PBS ve PA11/PBS karigimlarinin FTIR spektrumlari grafigi
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PA11/PBS karisimlarmin FTIR spektrumlari incelendiginde; saf PBS’nin 1715 cm™’ deki
C=0 gerilme titresiminin, karisimlardaki PBS miktarinin azalmasi ile siddetinin azaldig1
goriilmistiir. Ayrica, matrise agirlik¢a %60 ve tizeri PA1l eklendiginde, PA11’in C=0
gerilmesinin 4-5 cm™ sola dogru kaydig: fark edilmistir. Karisimlardaki PA11’¢e ait N-H
gerilme titresiminin ve amid I-11 gerilmesinin artan PBS oraniyla genliklerinin azaldig
gbzlemlenmis ve hatta 20/80 polimer karistminda N-H gerilmesi goriilmemistir. Ayni
zamanda karigimlarda PA11 oraninin azalmasi ile PA11’¢ ait olan metilenin asimetrik ve
simetrik gerilmelerini gosteren keskin piklerin siddetinin azaldig: fark edilmistir. Elde
edilen sonuglardan; PA11’in —CH2- gruplar1 ile PBS’nin C=O gruplar1 arasinda

etkilesimlerin oldugu sdylenebilir.
5.1.7. SEM Analiz Sonuglar:

Saf polimerler ile PA11/PBS polimer karisimlarinin faz yapisit ve morfolojisi hakkinda
bilgi edinmek amaci ile numunelerin kirilma yiizeylerinden SEM analizi yapilmistir.
Farkli biiylitmelerde elde edilen yiiksek ¢oziiniirliikli SEM mikrograflar1 Sekil 5.11-

5.12°de verilmistir.

Saf polimerlerin goriintiileri incelendiginde; piiriizsiiz ve kriyojenik olarak kirilmig
yiizeye sahip olduklar1 goriilmektedir (D1 Lorenzo ve dig., 2019; De Matos Costa ve dig.,
2020). Saf PBS’nin kendi yapisi sert oldugu ic¢in yiizeyde bazi dalgali yapilar

gorilmiistiir.

PA11/PBS polimer karigimlarinin goriintiilerine bakildiginda; Polimer karisimlar
icerisindeki PBS bileseninin matriste homojen bir dagilim sergiledigi goriilmektedir.
Polimer karisimlarinin bilesenleri arasinda herhangi bir faz ayrimi olmamistir.
Karigimlarin i¢ ice ve dalgali bir yapiya sahip olmasi, karigimin agikga birlikte-stirekli
morfoloji sergiledigini gostermektedir. 60PA11/40PBS polimer karigimina bakildiginda
ise kriyojenik kirtlma isleminde, PBS liflerinin matristen siinek bir halde bir miktar ¢iktig1
goriilmektedir. Bu durumda, PBS miktarinin artmasiyla karigim bilesenlerinin uyumsuz
hale geldigi sdylenebilir. Mekanik 6zelliklerinde, PBS’nin artmasi ile diisiis gdstermesi

bu durumu destekleyebilir.
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Sekil 5.11. Saf PA11, saf PBS ve PA11/PBS polimer karisimlarinin SEM mikrograflari
(x1000-100 pm)

80PA11/20PBS ve 60PA11/40PBS polimer karigimlarinin x5000 biiylitmedeki yakin
goriintiileri  Sekil 5.12°de  gosterilmektedir.  Morfolojik  yiizeylerin  yakindan
incelenmesinde; kriyojenik olarak kirilmis yiizeyde dagilan PBS ile PA11 matris bileseni
arasinda kiigiik liflerin varligi ortaya ¢ikmustir. PBS lifleri iki fazi birlestiren, ancak bazi
bosluklar birakan kiigiik lifler yoluyla PA 11'e baglanmig gibi goriinmektedir. Bu tiir
lifler, analiz edilen farkli bilesimdeki harmanlarin hepsinde g6zlenir (Di Lorenzo ve dig.,
2019). Sekil 5.13’te gorildigi gibi, 60/40 polimer karisiminin x2500 oranindaki
biiyiitmesindeki bosluklar yer almaktadir.

62



Sekil 5.12. 8OPA11/20PBS ve 60PA11/40PBS karisimlarinin SEM mikrograflari (x5000-
20 um)

Sekil 5.13. 60PA11/40PBS karisiminin bosluklu yapisini gosteren SEM mikrografi
(x2500-40 um)

Bilesenlerin farkli sicakliklarda kristallesme/hacim biiziilmesi: PA 11 ve PBS'nin farkli
1s1l biiziilmesinden dolay1r matristeki stres veya eriyik sogutma hizi gradyanlar ile
karisimlar kalint1 ve stres biraktigindan, kirilma esnasinda bu bosluklar ve lifler olusabilir
(Di Lorenzo ve dig., 2019; Wu, 1990). Yiizeyde olusan lifler, PA1l ile PBS
makromolekiilleri arasindaki etkilesimden kaynaklaniyor olabilir. (Chen ve dig., 2019)
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5.2. PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE Kompozitlerinin Karakterizasyon Sonuclari
5.2.1. Cekme Testi Sonuclari

5.2.1.1. 80PA11/20PBS/CE ve 80PA11/20PBS/KE Kompozitlerinin Cekme Testi

Sonugclari

CE ve KE’nin 80PA11/20PBS karigimimna ayri ayri takviye edilmesi ile diretilen
kompozitlerin mekanik &zelliklerine, elyaf takviye etkisinin incelenmesi i¢in ¢ekme
testleri yapilmistir. Analizi yapilan 80PA11/20PBS/CE ve 80PA11/20PBS/KE
kompozitlerinin maksimum c¢ekme dayanimi (MPa) grafikleri sirasiyla Sekil 5.14 ve
Sekil 5.15’te gosterilmistir. Cekme dayanimi sonuglari genel olarak incelendiginde;
karisima CE eklemesinde karigimin mak. ¢ekme dayaniminin diistigi, %10 ve iizeri KE

ekelenmesinde ise bir miktar arttig1 goriilmektedir.

PA11/PBS/CE kompozitlerinde artan CE miktariyla beraber mak. ¢ekme dayanimi
kademeli olarak azalmigtir. Mak. ¢ekme dayanimi degeri 57.1 MPa olan PA11/PBS
karisimina %5 oraninda CE eklendiginde bu degerde %15°1ik bir diisiis olurken, %20
oraninda CE eklendiginde ise %11.5’1lik bir diislis olmaktadir. Bu diisiisler CE takviyeli

kompozitler i¢in beklenmedik sonuglardir.
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Sekil 5.14. 80PA11/20PBS/CE kompozitlerinin mak. ¢ekme dayanimi grafigi
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Sekil 5.12°den de goriildiigii gibi polimer karisiminin mak. ¢cekme dayaniminda artan KE
oraniyla birlikte azalmalar goriilmiistiir. PA11/PBS karigimina %5 KE ilavesinde mak.
¢ekme dayanimi %18.5°1ik bir diisiis sergilerken, %20 KE ilavesinde de %12.7’lik bir

artls gostermistir.
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Mak Cekme Davamm (MPa)
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Sekil 5.15. 80PA11/20PBS/KE kompozitlerinin mak. ¢gekme dayanimi grafigi

CE ve KE’nin polimer karisimina ilave edilmesi sonucunda, maksimum dayanimdaki
uzamada meydana gelen degisiklik incelenmistir. 80PA11/20PBS/CE ve
80PA11/20PBS/KE kompozitlerinin elde edilen mak. dayanimdaki uzama (%) grafikleri
strastyla Sekil 5.16-5.17’de verilmistir.

Sekil 5.16°daki uzama grafigine bakildiginda; saf PA11 i¢in %196.4, saf PBS i¢in %463.6
ve 80/20 polimer karisimi igin %269.8 oldugu goriilmektedir. Polimer karisimina %5-10-
15-20 oranlarinda CE eklemesi ile uzamalarmin sirasiyla %101,1, %83.2, %13.1 ve
%11.8’e distiigii gorilmektedir. Kopmaya kadar c¢ekme uzamasi, kompozitlerin
stinekliginin bir dl¢iisiidiir. CE igerigi igin, kompozitin siinek-kirilgan gegis davranisi

gosterdiginden kompozitlerin kirilgan yapiya gecisi sdylenebilir. (Wang ve dig., 2019)

80PA11/20PBS/KE kompozitlerinin mak. dayanimdaki uzamalar1 artan KE orani ile
diismiistiir. Artan KE oranina gore uzama degerleri Sekil 5.17°de verilmistir. Karisimin
%269.8 olan uzama degeri, %5 KE eklendiginde %?20.5’e diiserken, %20 KE
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eklendiginde %14.5’e kadar diismiistiir. Stinek yapiya sahip olan polimer karisimina sert
KE’ler ilave edildiginde, polimerlerin siinekligi izerinde olumsuz etki yapma egiliminde

olurlar ve bdylece uzama degerlerini diisiirmeleri beklenir. (Magniez ve dig., 2015)
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Sekil 5.16. 80PA11/20PBS/CE kompozitlerinin uzama grafigi
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Sekil 5.17. 80PA11/20PBS/KE kompozitlerinin uzama grafigi
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CE ve KE’nin yiiksek performansa sahip takviye malzemeleri oldugu bilinmektedir.
Ayrica istliin Ozelliklerinden dolayr polimerlerin mekanik &zelliklerinin daha da
gelistirilmesine yardimei olurlar (Rajak ve dig., 2022; Yang ve dig., 2019; Kausar ve dig.,
2019). 80PA11/20PBS/CE ve 80PA11/20PBS/KE kompozitlerinin tiim bu mekanik
ozellikleri degerlendirildiginde; beklenen sonuglarin elde edilmedigi fark edilmistir.
Bundan dolayi, bolim 5.1.1°de verilen polimer karisimlarinin ¢ekme dayanimi
sonuglarina dayanarak; 80PA11/20PBS karisimindan sonra 60PA11/40PBS karisiminin
yiiksek mekanik 6zellikler sergiledigi sonucuna varilmistir. Ayrica tez ¢alismasinin asil
amaglarindan bir tanesi de biyobazli ve biyobozunur kompozit malzemelerin {iretilmesi
oldugu i¢in bu karisim matris olarak se¢ilmis ve elyaf takviyesinin etkileri incelenmistir.
60/40 bilesimindeki polimer karisimmnin PBS oraninin daha fazla olmasi nedeniyle
biyobozunurluk oranin da fazla olacag: diistiniilmektedir. 60/40 bilesimindeki polimer
karisiminin sergilemis oldugu 6zellikleri nedeniyle sonraki asamalar i¢in matris olarak
belirlenmistir. Bundan sonraki asamalar da karakterizasyon testleri 60PA11/40PBS/CE
ile 60PA11/40PBS/KE kompozitleri igin gergeklestirilmistir.

5.2.1.2. 60PA11/40PBS/CE ve 60PA11/40PBS/KE Kompozitlerinin Cekme Testi

Sonuglar

60PA11/40PBS/CE ve 60PA11/40PBS/KE kompozitlerinin mekanik 6zelliklerinin
incelenmesi i¢in gekme testi analizleri yapilmistir. Kompozitlerin elde edilen mak. ¢ekme
dayanimi (MPa) grafikleri Sekil 5.18-5.19’da gosterilmektedir. Cekme dayanimi
grafiklerinden de goriilecegi gibi, CE ve KE takviye edildiginde PA11/PBS karigiminin

mak. ¢gekme dayanimini artmistir.

PA11/PBS/CE kompozitlerinin mak. ¢gekme dayanimi grafigi Sekil 5.18’de gosterilmistir.
Saf PA11’in, saf PBS’nin ve 60PS11/40PBS karigiminin mak. ¢ekme dayanimi degerleri
sirasiyla 43.4 MPa, 40 MPa ve 31.4 MPa’dir. Farkli oranlarda CE eklenen polimer
karisiminin mak. ¢gekme dayaniminin arttigi goriilmiistiir. Bununla birlikle kompozitlerin
mak. ¢ekme dayanimi degerleri de artan CE oraniyla beraber artmistir. PA11/PBS
karisiminin mak. ¢ekme dayanim degeri, %5 oraninda CE takviye edildiginde %35°lik
bir artig sergilerken, %20 oranda CE takviyesinde %43.9’luk bir artis gozlenmektedir.
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Sekil 5.18. 60PA11/40PBS/CE kompozitlerinin mak. ¢ekme dayanimi grafigi

Sekil 5.19°daki KE takviyeli PA11/PBS kompozitlerinin mak. g¢ekme dayanimi
grafiginden de goriilecegi lizere; polimer karisimina farkli oranlardaki KE’nin ilavesi,
karisimin mak. ¢ekme dayanimi degerini 6nemli Olgiide artirmistir. Ayni sekilde
kompozitlerin mak. ¢cekme dayaniminin KE oraninin artmasi ile kademeli olarak arttigi
gozlemlenmistir. Agirlikga %5-10-15-20 oranlarinda KE takviyesi yapilan PA11/PBS
karigtminin 31.4 MPa’lik mak ¢ekme dayanimi degeri, KE takviyesi sonucu %42.7-
%80.6’l1ik bir artis gdstermistir.
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Sekil 5.19. 60PA11/40PBS/KE kompozitlerinin mak. ¢cekme dayanimi grafigi
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CE ve KE takviyeli PA11/PBS kompozitlerinin mak. ¢ekme dayanimi sonuglar
beraberinde degerlendirildiginde; her iki takviye malzemesinin de polimer karigiminin
mak. c¢ekme degerini artirdigt sonucuna varilmistir. Kompozit malzemeler
karsilastirilacak oldugunda, her ikisinin de en yiiksek mak. ¢ekme dayanim degerinin
%20 CE ve KE yiiklemesinde elde edildigi sonuglardan goriilmektedir. Bu deger;
PA11/PBS/CE kompoziti i¢in 45.2 MPa, PA11/PBS/KE kompoziti i¢in ise 56.7 MPa’dur.

PA11/PBS/CE ile PA11/PBS/KE kompozitlerinin mak. dayanimdaki uzama (%)
grafikleri sirasiyla Sekil 5.20°de ve 5.21°de gosterilmistir. PA11/PBS karisimina, CE ve
KE’nin farkli oranlarda yiiklemesi yapilmistir. Elde edilen sonuglardan karisimin uzama

degerinin hem CE yiiklemesinde hem de KE yiiklemesinde azaldig1 goriilmektedir.

Karigimin uzamasi %32.4 iken; %5 CE eklendiginde bu deger %31.3’e diismiis ve artan
CE ile de %7.2’1lere kadar azaldig1 goriilmiistiir. Bu azalmanin nedeni sert elyaf takviyeli
polimer kompozitler i¢in normaldir. Ciinkii sert lifler polimer matristen daha az siineklik
gosterirler ve kirilmadan 6nce polimer matrisin deformasyonunu kisitlarlar. (Wang ve
dig., 2019)
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Sekil 5.20. 60PA11/40PBS/CE kompozitlerinin uzama grafigi
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Sekil 5.21°de verilen grafikten de goriilecegi gibi, karisima %5 KE eklendiginde
karigimin uzama degeri %18’e diismiis ve KE orani arttik¢a da %6.4’e kadar azalmistir.
KE’lerin zincir hareketliliginin kisitlamasi ile uzama degeri azalir. Ayrica KE takviyeli
kompozitlere gerilim uygulandigi zaman elyaf uglarinda mikro c¢atlaklar meydana
gelmektedir. Mikro catlaklarin zamanla lifler boyunca biiyiirler ve matrise dagilirlar. Bu
yiizden kompozitlerde kirtlma mekanizmasi olusur. Bu mekanizma da biiyiik 6lgiide elyaf

uclarinin sayisina baghidir. (Hazer ve dig., 2018)
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Sekil 5.21. 60PA11/40PBS/KE kompozitlerinin uzama grafigi

PA11/PBS/CE ile PA11/PBS/KE kompozitlerinin modiil (MPa) degerlerini gdsteren
grafik Sekil 5.22 ve 5.23’te verilmistir. Saf PA11, saf PBS ve 60PA11/40PBS karisiminin
modiil degerleri sirasiyla 284.3 MPa, 710.4 MPa ve 452.3 MPa’dir. PA11/PBS karisimina
farkli miktarlarda CE ve KE yiiklemesinde her ikisinin de karigimin modiil degerini
kademeli olarak yiikselttigi goriilmiistiir. Karisima agirlikga %5-10-15 ve 20 oraninda CE
eklenmesi, matrisin modiiliinde %159 - %480’lik bir artis saglamistir. Bu modiil
degerindeki artig CE’nin daha yiiksek modiil degerinden kaynaklanmaktadir (Qiu ve dig.,
1999; Wang ve dig., 2019). PA11/PBS/CE kompozitlerinin SEM mikrograflarinda
goriilen elyaf-matris yapismasi daha kuvvetli olmus olsaydi, elde edilen modiil degeri

sonuglar1 daha yiiksek olabilirdi. Ayn1 zamanda karigima ayni oranlarda KE yiiklemesi
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yapilmistir. Elde edilen sonuglar, karisimin modiil degerinin KE yiiklemesiyle %326 ile
%826 arasinda bir artis sagladigini gostermistir. Polimer karisimin modiiliiniin KE
eklenmesi ile artmasi beklenen bir davranistir (Hazer ve dig., 2018; Magniez ve dig.,
2015). Bu durum SEM mikrograflarinda da goriilen kuvvetli elyaf-matris ara yiizey

yapigmasinin bir sonucudur.
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Sekil 5.22. 60PA11/40PBS/CE kompozitlerinin modiil grafigi
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Tiim ¢ekme testi sonuglart birlikte degerlendirildigi; farkli miktarlarda hem CE hem de
KE yiiklemesinde 60PA11/40PBS karisimmin mekanik 6zelliklerinin  gelistigi
sOylenebilir. Kompozit malzemeler arasinda en yiliksek mekanik 6zellikleri agirlikga 20
CE ve 20 KE igeren kompozitler sergilemistir. Ayrica KE takviyeli kompozitlerin CE

takviyeli kompozitlere gore daha iistiin mekanik 6zellikler sergiledigi gozlemlenmistir.
5.2.2. Reoloji Analiz Sonuclari

Sekil 5.24-5.25’te PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin, 210 °C’de agisal
frekansa kars1 kompleks viskozite degisimlerini gosteren egriler verilmistir. Sekil 5.24 ve
5.25’teki egrilerden de anlagilacagi gibi karisimin ve tim kompozitlerin kompleks
viskozitelerinin, artan frekans degeri ile azaldigi goriilmektedir. Bu davranis,
kompozitlerin tipik kayma incelmesi davramisidir. 60PA11/40PBS polimer karisimina
liflerin (CE ve KE) eklenmesiyle karisimin kompleks viskozitesi yiikselmistir.
Kompozitler i¢in ise elyaf miktar1 ile dogru orantili bir sekilde kompleks viskozite de
artmustir. Ote yandan, PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin kayma incelmesi
davraniginin matristen daha yiliksek oldugu goriilmiistiir. Bu durum; SEM analizi
sonuglariyla desteklenen, liflerin matris igerisinde homojen bir dagilim sergiledigine

baglanabilir. (Durmaz ve Aytag, 2021; Arabeche ve dig, 2020)

%10 ve tizeri CE eklenmesinde kompleks viskozite de 6nemli bir degisiklik olmamastir.
PA11/PBS/CE kompozitleri i¢in acisal frekans arttikca kompleks viskozitenin azaldigi
goriismistiir. Bu sonug; frekansin yiiksek oldugu durumlarda, CE’nin deforme olmasi ile
uzamasindan ve buna bagl olarak da matris fazinin akigkanliginin artmasi durumundan
kaynaklanmaktadir (Guschl ve Otaigbe, 2003). PA11/PBS karisimina %5 oraninda KE
eklendiginde, karisimin kompleks viskozitesinde ani bir artis goriilmiistiir. Sert KE’lerin
ilavesi polimerlerin zincir haraketliligini engelleyerek eriyik viskozitesinde ani bir artisa
sebep olmustur. PA11/PBS/KE kompozitlerinin kompleks viskozite degerleri artan KE
miktariyla ¢ok fazla degismemekle beraber, %10 ve {izeri oranlardaki KE miktarlarinda
neredeyse ayni oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni; %10 oraninda KE igeren
kompozitin reolojik siiziilme esigine ulagsmasindan ve hizalanma egilimi gostermesinden

kaynaklanabilir. (Kasgoz ve dig., 2014)
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Sekil 5.24. PA11/PBS/CE kompozitlerinin kompleks viskozite grafigi
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Sekil 5.25. PA11/PBS/KE kompozitlerinin kompleks viskozite grafigi

PA11/PBS/CE kompozitlerinin depo modiil (E') ve kayip modiil (E") egrileri Sekil 5.26-
5.27°de gosterilmigtir. PA11/PBS karisiminin depo modiilii ile kayip modiili, CE
eklenmesi ile artmistir. Bu davranis genellikle polimerlerin tipik bir 6zelligidir. Ayni
zamanda elastikiyet de artmistir (Rueda ve dig., 2017). PA11/PBS/CE kompozitlerinde,

depo modiilii kaylp modiilden daha diisiik degerler sergilemistir. Bu durum, kati-sivi
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doniistimiiniin reolojik davranisindaki degisikligi gostermektedir (Kracalik ve dig.,
2008). Frekans arttik¢a karigimin ve kompozitlerinin her iki modiilii de artis sergilemistir.
CE'nin eklenmesiyle depo modiiliindeki artis, erime mukavemetinin arttigini yani
kompozitin deformasyon sirasinda daha fazla enerji depolayabildigini gosterir. (Kracalik
ve dig., 2008)
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Sekil 5.26. PA11/PBS/CE kompozitlerinin depolama modiil egrisi
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Sekil 5.27. PA11/PBS/CE kompozitlerinin kayip modiil egrisi
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PA11/PBS/KE kompozitlerinin depo modiil (E') ve kayip modiil (E") grafikleri Sekil
5.28-5.29’da gosterilmistir. Elyaf takviyesi ile PA11/PBS karistminin hem depo
modiiliiniin hem de kayip modiiliiniin arttigi goériilmiistiir. Polimerlerin karakteristik
davranigi olan bu sonug, polimer zincirlerinin gevseme siiresi ile iliskilidir (Ajinjeru ve
dig., 2018; Kishore ve dig., 2020). Ayni sekilde frekansin artmasiyla birlikte karigimin ve
kompozitlerinin her iki modiiliniin de arttig1 fark edilmistir. PA11/PBS karigimina
agirlikca %5 KE eklendiginde her iki modiilde keskin bir artis goriilmesine ragmen,
agirlikga %10-15-20 KE ilavesinde 6nemli bir degisiklik olmamustir. KE'nin eklenmesi
ile depo modiiliiniin artmasi, erime mukavemetinin arttigini, uygulanan gerilmenin
matristen elyafa etkili bir sekilde aktarilabilecegini ve kompozitin deformasyon sirasinda
daha fazla enerji depolayabildigini gosterir. Ayrica, her iki modiiliinde artmasi, rijit olan

(Durmaz ve Aytac, 2022)
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Sekil 5.28. PA11/PBS/KE kompozitlerinin depolama modiil grafigi
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Sekil 5.29. PA11/PBS/KE kompozitlerinin kayip modiil grafigi

5.2.3. Termogravimetrik Analiz (TGA) Sonugclar:

CE ve KE igeriginin 60PA11/40PBS karisimi {izerinde etkisini karakterize etmek ve 1s1l
ozelliklerini incelemek i¢in TGA ile analizleri gergeklestirilmistir. Kompozitlerin elde
edilen TGA grafikleri Sekil 5.30-5.31’de verilmistir. Kalinti miktarlar1 ile 1s11 bozunma
sicaklik degerleri ise Tablo 5.3-5.4’te gdsterilmistir.

Nitrojen gaz1 varliginda gerceklestirilen analizlerde 60/40 polimer karisimi tic basamakta
bozunma sergilerken, CE takviyeli kompozitlerin timii 4 basamakli bozunma
gostermistir. Karigimin Tqs degeri 322.5 °C iken CE’nin eklenmesi ile bu sicakligin
diistiigii goriilmiistiir. 406.6 °C olan Tqs0 degeri ise artan CE oraniyla birlikte kademeli
olarak artmistir. Tablo 5.3 incelendiginde kompozitlerin dort asamali bir bozunma
sergiledigi goriilmektedir. Burada; Tmak-1; PA11 yapisindaki plastiklestiriciden, Tmak-2;
PBS’den ve Tmaks; PA11°den gergeklesmektedir. Tmak-3 ise CE’nin varliginda olusan
kopolimer yapisindan olabilir. Kompozitlerin 600 °C’deki kalint1 miktarlarina
bakildiginda; kompozit i¢erigindeki CE miktari ile dogru orantili olarak kalintt miktar1 da
artis sergilemistir. Karisimin %1.82 olan kalint1 miktari, %20 oraninda CE ilavesiyle

% 22.5’a yiikselmistir.
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Sekil 5.30. PA11/PBS/CE kompozitlerinin 1sil bozunma grafigi

Tablo 5.3. PA11/PBS/CE kompozitlerinin TGA analiz verileri

Kahint1
Numune Tas Tdso Tmak1i Tmak2 Tmak3 Tmaks  Miktar
Kodu (°O) (°O) (°O) (°O) (°O) (°O) (600 °C)

(%)
PAll 270.7 445  278.7 44938 - - 0.82
PBS 355.9 395.7 400.7 - - - 2.94
60-40 3225 406.6 276.6 398.6 456.5 - 1.82

5CE 312.3 4259 302.6 3853 419.2 4557 8.21
10CE  309.8 4234 2875 3940 4196 4624 10.7
1I5CE  299.7 4255 278.7 389.4 420.0 459.5 14.9
20CE  307.7 4326 2758 386.1 416.7 4545 22.5

PA11/PBS/KE kompozitinin elde edilen TGA sonuglari Sekil 5.31 ve Tablo 5.4’te
gosterilmistir.  KE ilavesi ile 60PA11/40PBS polimer karigiminin agirlikca %5
yiiklemedeki bozunma sicakligimin distiigt, %50°deki 1s1l bozunma sicakliginin da bir
miktar yiikseldigi goriilmektedir. KE ilavesi karigimin Tmak-1 degerini artirirken, Tmak-2 Ve
Tmak-3 degerini diistirmiistiir. Kompozitler de ise KE oraninin artmasiyla dort asamali
bozunma sicakliklarinin  tiimii  kademeli olarak azalmistir. PA11/PBS/KE
kompozitlerinde goriilen dort asamali bozunmanin ilki plastiklestiriciden, ikincisi PBS

bozunmasindan, dordiinciisii ise PA11’in 1s11 bozunmasindan kaynaklanmistir. Uciincii
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bozunma KE varliginda bir kopolimerin bozunmasindan kaynaklaniyor olabilir. Kalint1

miktarlarinin da artan KE orani ile arttigi goriilmistiir.
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Sekil 5.31. PA11/PBS/KE kompozitlerinin 1sil bozunma grafigi

Tablo 5.4. PA11/PBS/KE kompozitlerinin TGA analiz verileri

Kalint
Numune Tas Tdso  Tmaki  Tmak2 Tmak3 Tmak4  Miktar
Kodu (°0O) °O) °O) ) °O) °O) (600 °C)

(%)

PAll 270.7 445 278.7 449.8 - - 0.82
PBS 355.9 3957 400.7 - - - 2.94
60-40 3225 406.6 2766 398.6 456.5 - 1.82
KE 98.1

5 KE 319.8 4121 296.3 390.3 416.7 4549 7.19
10 KE 303.5 4213 2917 3920 411.7 4599 9.81
15 KE 292.1 4188 2804 3928 416.7 456.5 11.3
20 KE 303.5 4263 2808 386.5 4184 456.1 17.7

Genel olarak CE ile KE 1s1l kararlilik agisindan karsilastirildiginda, her ikisinin de
PA11/PBS karigiminin 1sil kararliligini arttirdigi goriilmektedir. Fakat KE takviyeli
kompozitlerin CE takviyeli kompozitlere gore daha iyi 1sil kararlilik sergiledigi

gorilmiistiir.
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5.2.4. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analiz Sonuclari

CE ve KE katkili PA11/PBS kompozitlerinin 1s1l gegisleri hakkinda bilgi edinmek i¢in
DSC analizi yapilmistir ve elde edilen 1s1l veriler ile Denklik 4.1°’e gbre hesaplanan
kristalinite degerleri Tablo 5.5’te verilmistir. DSC egrileri ise eklerde yer alan Sekil A.2-
A.3’te gosterilmistir.

DSC analizinde uygulanan sicaklik araliginda, saf PA1l, saf PBS ve elyaf takviyeli
kompozitlerin camsi gegis sicakliklari (Tg) DSC termogramlarindan gériilememistir. Saf
PA11’in erime sicakligi (Tm) 182 °C’de ve kristalizasyon sicakligi (Tc) 147.6 °C’de
goriiliirken, saf PBS’nin Tm’si 115.9 °C’de, T¢’si ise 66.4 °C’de goriilmistiir. Tablo
5.5’ten de goriildiigii gibi saf PBS’nin soguk kristalizasyon sicakligi (Tec) 102.3 °C’dir.
Sicakligin artmasi ile molekiiler hareketlilik artmistir. Bunun sonucu olarak amorf
alanlar, kristalin alanlar olugturmak i¢in yeniden diizenlenmistir. 60PA11/40PBS polimer

karigiminin da saf PBS gibi soguk kristallenme davranisi sergiledigi goriilmiistiir.

CE takviyeli PA11/PBS kompozitlerin ikinci 1sitma esnasinda kristallenme davranist (Tec
degeri) sergilemedigi elde edilen DSC egrilerinden goriilmistir. KE takviyeli
kompozitlerde ise %35 elyaf igeriginden sonra kristallenme davranigi gériilmemistir. Bu
durum, PBS’nin kristallenme davraniginin degismesine ve her iki kompozitte de liflerin
ilavesi ile kompozit igerigindeki PBS oraninin azalmasina baglanabilir. CE ve KE
takviyeli PA11/PBS kompozitleri ile 60PA11/40PBS karisimimin Tr ile T¢ degerlerine
bakildiginda; liflerin karigima ilavesi ile Tm degerlerinin hemen hemen ayni kaldigi, T
degerlerinin ise diistiigii goriilmiistiir. Ayn1 zamanda PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE
kompozitlerinin, Tm ile T¢ degerlerinin de birbirine yakin oldugu ve elyaf miktarindan

onemli derecede etkilenmedigi agik¢a goriilmektedir.

Tablo 5.5’teki kompozitlerin % kristalinite degerleri incelendiginde; PA11/PBS
karistmindaki saf PA11’in kristalinite degeri artan CE miktar1 ile once artip sonra
azalmistir. KE miktar1 arttik¢a da arttigi goriilmiistiir. Bu durum, kompozitteki CE ve
KE’nin ¢ekirdeklenme etkisinden kaynaklanmaktadir (Lin ve dig., 2018; Gao ve dig.,
2022). Kompozit igerisindeki saf PBS’nin kristalinite degerinin ise %10 ve iizeri KE

iceriginde distiigli gorlilmektedir. KE’nin ¢ekirdeklendirici etkisi olmasma ragmen,
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kompozit igerisindeki PBS’nin zincir hareketliligini kisitlayip, kristallenme davranigini
etkileyerek kristalinite degerini azaltmistir. (Liang ve dig., 2015)

Tablo 5.5. PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin DSC analiz verileri

ch AHcc Tml Tm2 AHml AHmZ Tcl TcZ

Nunune X X

Kodu €O Q9 (O (O @l (g (C) (C) T T
PBS PAll PBS PAll PBS PAll

PAll - - - 182.0 - 33.3 - 1476 16.2 -

PBS 1023 8.99 1159 57.8 66.4 - 22.2

60-40 1014 159 1124 1851 25.7 149 151.8 70.3 10.7 27.4

5CE - - 1130 1845 209 186 1489 66.6 15.8 25.0
10 CE - - 1127 1848 216 158 1495 675 14.2 27.3
15 CE - - 1133 1855 21.0 146 1496 67.2 13.9 28.0
20 CE - - 1127 1848 18.6 19.1 149.7 67.3 19.3 26.4
5 KE 3 - 1130 1851 279 164 1524 70.6 14.0 33.4
10 KE - - 1128 1852 223 170 1515 69.0 15.3 28.1
15 KE - - 1126 1849 221 168 151.0 69.0 16.0 29.5
20 KE - - 1127 1851 184 146 1504 68.0 14.8 26.1

5.2.5. Dinamik Mekanik Analiz Sonuclari

Karakterizasyon yontemlerinden biri olan DMA, depo modiilii (E’), kayip modiilii (E”)
ve sonlimleme faktoriine (tan 0) dayali viskoelastik davranislarini incelemek ve camsi
gecis sicakligimi (Tg) belirlemek igin kullanilir. Sekil 5.32°de saf polimerler, matris ve
agirlikca %10 CE ile KE igeren kompozitlerin Tq degerlerini gosteren, sicakliga karsin

tan d egrileri verilmistir.

Sekil 5.32°de gosterilen tan 6 egrilerinin pik noktasindaki degerler; polimerlerin amorf
yapidaki molekiil zincirlerinin hareketliliginden dolay goriilen camsi gegis sicakliklarini
belirler (Oliver-Ortega ve dig., 2017). Saf PA11 ve saf PBS’nin camsi ge¢is sicakliklar
(Tg) sirasiyla 29 °C ve (-18) °C olarak tespit edilmistir. 60PA11/40PBS karigimi ise iki
farkli Tq degeri sergilemistir. Bunlar; PBS’nin (-26) °C’deki Tg’si ile PA11%in 33 °C’deki
Ty degerleridir. Karigimda iki ayr1 pikin yani Ty degerinin goriilmesi polimerlerin
karisamaz polimerler oldugunu gostermektedir. Bu durumu, DSC sonuglarinda tartisilan

iki ayr1 erime ve kristallenme davranisi da desteklemektedir.

PA11/PBS/10CE ve PA11/PBS/10KE kompozitleri, saf polimerlere ait olan iki ayr1 Ty
degeri sergilemistir. Matrise hem CE hem de KE eklemesinde Ty degerleri artmistir. Bu

artig, karisima eklenen liflerin zincir hareketliligini kisitlama etkisinden ve malzemenin
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sertliginin artmasindan kaynaklanabilir. Karisima hem CE hem de KE yiiklemesinde tan
0 piklerinin azaldig1 goriilmiistiir. Tan d egrisinin tepe yliksekligi ve keskinligi, polimer
zincirlerinin segmental hareketliliginden ve kristaliniteden etkilenmektedir (Durmaz ve
Aytac, 2022). Dolayisiyla bu sonugta, liflerin polimer zincirlerinin hareketliligini
kisitlayarak tan 6 piklerini digiirdiiglinii kanitlamaktadir. Ayrica tan 6 pik yiiksekligi
matris-elyaf arayiizey etkilesimi hakkinda da bilgi verir. Tan 6 pik yiiksekliginin digiik
olmasi1 matris ve katki maddesi arasindaki arayiizey etkilesiminin yiiksek oldugunu
gosterir (Kodal., 2014). Buna bagl olarak kompozitlerdeki tan & piklerinin diisiik olmasi
elyaf-matris arasinda kuvvetli arayiizey etkilesiminin oldugunu gostermektedir.
PA11/PBS/KE kompozitinin daha yiiksek arayiizey etkilesimi sergiledigi sdylenebilir.

Bunu SEM analizi ve mekanik 6zelliklerde dogrulamaktadir.

—PAll
0,12 - _PBS
60/40
—10CE
0,10 1 ——10KE

0,04

—60 —40 20 0 20 40 60 80 100 120
Sicakhik ("C)

Sekil 5.32. Saf PA11, saf PBS, matris ve kompozitlerin tan § egrisi

PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin elde edilen depo modiil egrileri Sekil
5.33-5.34’te gosterilmistir. Grafiklerden de goriilebilecegi gibi, karisimin depo modiil
degeri saf polimerler arasinda bir deger sergilemistir. Sekil 5.33’teki grafige gore
karisima farkli oranlarda CE ve KE yiiklemesinde karisimin depo modiil degeri belirgin
bir sekilde kademeli olarak artmistir. CE’nin eklenmesi ile 60PA11/40PBS matrisinin
depo modiilii yaklasik olarak 5 kat artmistir. Bu artisin sebebi, rijit olan CE’nin karigima

eklenerek sertligini artirmasindan kaynaklanmaktadir (Chinnasamy ve dig., 2020).
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Ayni sekilde karisima KE eklenmesiyle de karigimin depo modiil degeri ¢ok fazla artis
gostermistir. Karigimin depo modiil degeri 450 MPa iken %20KE yiiklemesinde bu deger
3880 MPa olmustur. Yaklasik olarak 8.5 kat artis olmasinin sebebi, fazlaca sert KE’lerin
karisima eklenmesidir (Durmaz ve Aytac, 2022). Ayrica kompozitlerin de depo

modiiliiniin artan CE ve KE oraniyla birlikte arttig1 goriilmektedir.
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Sekil 5.33. PA11/PBS/CE kompozitlerinin depo modiil egrisi
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Sekil 5.34. PA11/PBS/KE kompozitlerinin depo modiil egrisi
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PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin DMA analizinden elde edilen kayip
modiil egrileri Sekil 5.35-5.36’da gosterilmistir. Kayip modiilii malzemelerin
deformasyona maruz kaldig: siire boyunca harcamis oldugu enerjisi ve viskoz ozelligi
hakkinda bilgi verir. Ayrica kayip modiilii egrisinin pik noktalarindan Tq degerleri elde
edilir (Jabbar ve dig., 2017). Analiz i¢in uygulanan sicaklik araliginda kompozitlere ait
Ty degerleri goriilmemistir. CE ve KE’nin yiiklemesinde karisimin kayip modiilii

tizerindeki etkisi incelenecek olursa; her iki elyafinda kayip modiil degerini kademeli

olarak arttirdig1 goriilmektedir. Burada, liflerin eklenmesi ile viskoz 6zelliklerin iyilestigi
sOylenebilir.
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Sekil 5.35. PA11/PBS/CE kompozitlerinin kayip modiil egrisi
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Sekil 5.36. PA11/PBS/KE kompozitlerinin kayip modiil egrisi
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PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin dinamik mekanik analiz sonuglar
birlikte degerlendirilecek olursa hem CE’nin hem de KE’nin karisimin viskoz ve elastik
Ozelliklerini gelistirdigini sOyleyebiliriz. Tan & egrilerinden, liflerin polimer zincirlerinin
hareketliligini kisitlayarak tan 6 piklerini diistirdiigiinii gériilmiistiir. Ayrica elde edilen
sonuglardan KE takviyeli kompozitlerin CE takviyeli kompozitlere gére daha iyi sonuglar

sergiledigi gorilmustiir.
5.2.6. FTIR Analiz Sonuclari

Polimer matris ile elyaf katkilarin fonksiyonel gruplarini ve aralarinda kimyasal bir
etkilesimin olup olmadi FTIR spektroskopisi ile incelenmistir. PA11/PBS karigimu,
PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin FTIR spektrumlart Sekil 5.37 ve

5.38’de verilmistir.

PA11/PBS karisimimin FTIR spektrumuna bakildiginda; 3301 cm™’deki pik PA11’¢ ait
olan N-H gerilmesini gosterirken, 2921 cm™ ile 2853 cm™’deki pikler ise CHz’nin
asimetrik ve simetrik gerilmelerini sergilemistir (Bahrami ve dig., 2021). Saf PBS’ye ait
C=0 gerilmesi 1721 cm™ dalga boyundaki pikte goriilmiistiir (Phua ve dig., 2011).
1636 cm™ ve 1545 cm'l dalga boyundaki pikler, sirasiyla PA11’in amid | ve amid Il
gerilmeleridir (Di Lorenzo ve dig., 2019). Saf PBS’ye ait metilenin simetrik gerilme piki
1331 cm™’de goriiliirken, 1159 cm™ de goriilen keskin pik ise saf PBS’nin ester
baglarindaki -C-O-C- grubunun gerilmesine aittir (De Matos Costa ve dig., 2020). FTIR
spektrumundan da gortldigi gibi, PA11/PBS karisimi saf polimerlerin karakteristik

piklerini sergilemistir.

Sekil 5.37°de gosterilen PAI11/PBS/CE kompozitlerinin FTIR spektrumlarina
incelendiginde; yapiya CE eklenmesi ile FTIR spektrumlarinda gozle goriiliir belirgin bir
degisiklik olmadig1 sonucuna varilmistir. PA11°¢ ait 3301 cm™’deki N-H gerilmesi piki
CE ilavesi ile 3 cm™’lik bir kayma gstermistir. Saf PBS’ye ait olan 1721 cm™’deki C=0
gerilme pikinin, kompozitlerde 4-5 cm™ daha diisiik dalga boylarina kaydig1 goriilmiistiir.
Elde edilen FTIR sonuglarindan, CE ile matrisin {iretim esnasinda yiiksek sicakliklarda
karistirtlirken, aralarinda herhangi bir kimyasal tepkime ve etkilesim olmadigi sonucuna

varilir.
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Sekil 5.37. PA11/PBS ve PA11/PBS/CE kompozitlerinin FTIR spektrumlari grafigi

PA11/PBS/KE kompozitlerinin FTIR spektrumlarindan goriilecegi gibi, karisima KE
eklenmesi 1ile spektrumlarda belirgin bir degisiklik goériilmemistir. PA11’in
1636 cm™’deki amid I piki KE ilavesi ile 4 cm™’lik bir kayma sergilemistir. Ayrica
3301 cm™’deki N-H gerilmesi piki ile CHz’nin asimetrik ve simetrik gerilmelerini
gosteren 2921 cm™ ile 2853 cm™’deki piklerin artan KE ile siddetinin azaldig
gbzlemlenmistir. Elde edilen sonuglar degerlendirildiginde, PA11/PBS ile KE arasinda

kimyasal bir etkilesimin olmadig1 s6ylenebilir.
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Sekil 5.38. PA11/PBS ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin FTIR spektrumlari grafigi

5.2.7. SEM Analiz Sonuglar1

PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin elyaf-matris  etkilesimini
belirleyebilmek ve elyaf dagilimini gérebilmek amaci ile SEM analizi sonuglari

incelenmistir. Elde edilen SEM goriintiileri Sekil 5.38 ve 5.39°da verilmistir.

PA11/PBS/CE kompozitlerinin Sekil 5.38’deki goriintiileri incelediginde, liflerin matris
icerisinde homojen olarak dagildigi ve siirekli-birlesik bir morfoloji sergiledikleri

goriilmektedir. CE’nin eklenmesiyle birlikte giiclii ara ylizey yapigsmasi meydana
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gelmediginden elyaf-matris siyrilmalart goriilmiistiir. Kompozit malzemelerin mekanik
davraniglari, biiyiik dl¢lide elyaf-matris ara yiizey etkilesimlerine (yapismasina) baglidir
(Liu ve dig., 2009; Linghes ve dig., 2014). Sekil 5.39°da yakinlastirilmis goriintiisii
verilen CE’lerin matris ile tamamen kaplanmadigindan ve ara yiizey bag olusumunun az

olmasindan dolay1 mekanik 6zelliklerde 6nemli bir artig goriilmemistir.

Sekil 5.39. PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin SEM mikrograflari (x500-
200 pm)
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PA11/PBS/KE kompozitlerinin yiizeylerinden elde edilen SEM mikrograflarindan da
goriildiigii gibi, KE’ler tiim oranlarinda matris igerisinde iyi bir homojen dagilim
sergilemistir. Ayrica tiim lifler matrise gomilmiistiir. Kompozitlerin siinek ve lifli bir
yap1 sergiledigi goriilmektedir. Elyaf-matris arasinda bosluklarin olusmamasi ve liflerin
matristen ¢ekilmemesi durumu kuvvetli bir ara ylizey bag olusumu oldugunu
gostermektedir. Sekil 5.39°da verilen yakinlastirilmis goriintiilerinden de goriilecegi
tizere, KE’lerin yiizeyleri oldukga piiriizlii bir yapiya sahiptir ve KE’ler matris ile
kaplanmistir. Bu da elyaf ile matris arasinda kuvvetli bir ara yiizey yapismasinin kanitidir.
Matris ve elyaf arasindaki etkilesim kuvvetli oldugundan stres transferi de iyi olur
(Magniez ve dig., 2015). Bunun sonucu olarak da mekanik ozellikler 6nemli derecede

gelisir.

Sekil 5.40. PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin SEM mikrograflari (x5000-
20 pm)
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6. SONUCLAR VE ONERILER

Bu yiiksek lisans tez calismasi iki ayr1 boliimden olusmaktadir. ilk boliimde: farkli
oranlarda  PA11/PBS  karisimlar1  hazirlanmis  ve  karakterizasyon  testleri
gerceklestirilmistir. Ikinci béliimde: ilk kez CE ve KE takviyeli PA11/PBS kompozitleri
hazirlanmistir. PA11/PBS karisimina farkli yiikkleme oranlarinda (%5-10-15-20) CE ve
KE’nin ayr1 ayr1 eklenmesi eriyik harmanlama yontemi ile gerceklestirilmis ve ardindan
enjeksiyonlu kaliplama yontemiyle de PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitleri

kaliplanarak tiretimi gergeklestirilmistir.

Birinci boliimde elde edilen PA11/PBS harmanlarimin mekanik analiz testinden elde
edilen sonuglardan, PA11/PBS karisimlarinin mak. dayanimdaki uzamasinin, mak ¢ekme
dayaniminin ve modiil degerlerinin genellikle saf polimerlerin degerleri arasinda sonuglar
sergiledigi goriilmiistiir. 80PA11/20PBS karigiminin mak. ¢cekme dayanimi degerinin saf
polimerlerinkinden daha yiiksek bir deger, mak. dayanimda uzamasi ve modiil degerinin

de saf PA11°den daha yiiksek oldugu tespit edilmistir.

Reolojik analiz sonuglarma gore, saf PBS’nin artan agisal frekans degeri ile Newtonian
bir davranigtan kayma incelmesi davranigina gegtigi goriilmistiir. Viskozite agisindan en
yiiksek degeri PA11, en diisiik degeri PBS sergilerken, karisimlarin viskozite degerleri
PA11 ve PBS’nin arasinda yer almaktadir. Agisal frekansin artmasi ile saf polimerlerin
ve karisimlarin viskoziteleri diiserken, depo modiilii ve kayip modiiliinde bir artis oldugu

raporlanmistir. En yiiksek degerleri 80PA11/20PBS karisimi sergilemistir.

PA11/PBS karigimlarinin TGA sonuglari incelendiginde, saf PA11’in iki basamakli, saf
PBS’nin tek basamakli ve karigimlart %80 PBS icerigine kadar ii¢ basamakli bir 1s1l
bozunma egrisi sergilemistir. 600 °C'de tiim numunelerin kalint1 miktarlarinin birbirine

cok yakin degerler oldugu raporlanmistir.

DSC sonuglarina gore, saf polimerler tek bir erime ve kristalizasyon sicakligi sergilerken,
karisimlarda ise iki ayri erime ve kristalizasyon sicakligi meydana gelmistir. Bu sonugtan,
PA11 ve PBS’nin karisamaz polimerler oldugu bildirilmistir. PBS’nin kristalizasyon

sicakligr (Tc¢), PA11 ile karistirilmasi sonucu artmigtir.
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DMA analizinden elde edilen sonucglardan, kaugugumsu bolgede saf polimerlerin ve
karigimlarin depo modiil degerlerinin sicaklik arttikca azaldig goriilmiistiir. Saf PA11°e
%60 oraninda PBS eklemesiyle depolama modiilinde keskin bir artig, karigimin
deformasyona kars1 daha fazla enerji depolayabilecegini gostermistir. DMA analizinde
uygulanan sicaklik araliginda kayip modiil grafiginde Tgy degerleri goriilmemistir.
Karigimlarin kayip modiil degerleri genellikle karigimlardaki PA11 miktar1 arttikca
yiikselmistir.

FTIR analizinden elde edilen sonuglar, saf PA11 ve saf PBS’nin karakteristik piklerini
sergiledigini ve ayni zamanda bu iki polimer arasinda etkilesimlerin oldugunu
gostermistir. Bu etkilesimler PA11’in —CH3- gruplari ile PBS’nin C=0 gruplar arasinda
gerceklesmistir.

SEM goriintiileri incelendiginde, saf polimerlerin piirlizsiiz bir yiizeye sahip olduklari
gozlemlenmistir. Karigimlar igerisinde PBS’nin homojen bir sekilde dagilarak birlikte-
stirekli bir faz morfolojisi sergilemistir. 60/40 karisiminda PBS’nin kiigiik liflerle PA11’e
baglandig1 ve bir miktar matristen ¢iktig1 raporlanmistir. Bu durum, karigimin kalint1 ve

stres birakmasi ile kirilma sonucunda liflerin olusmasindan kaynaklanabilir.

PA11/PBS karigimlart arasindan matris belirlemede goz 6niinde bulundurulan ana 6l¢iit,
mekanik 6zellikler ve biyobozunurluk seviyesi olmustur. CE ve KE yiiklemesinde
PA11/PBS karistimi tizerindeki etkisinin incelenmesi tizerine 80/20 ve 60/40

bilesimindeki PA11/PBS karigimlar1 matris olarak belirlenmistir.

Yiiksek lisans tez calismasinin ikinci boliimiinde, oncelikle 80PA11/20PBS matrisine
agirlikga %5-10-15-20 oranlarinda CE ve KE ayr1 ayr1 eklenmis ve mekanik 6zelliklerini
gosteren ¢ekme testleri yapilmistir. Elde edilen mekanik test sonuglarindan, CE’nin tiim
yikkleme oranlarinda karisimin ¢ekme dayaniminin diistiigii gozlemlenmistir. KE
takviyeli kompozitlerde ise karisimin ¢ekme dayanimi %10 KE igerigine kadar diisiis
sergilemistir. Karisimin mak. dayanimdaki uzama degeri %269.8 iken; CE yiiklemesinde
bu deger %11.8’lere kadar diismiis, KE yiiklemesinde ise %14.5’lara kadar azalmistir.
80PA11/20PBS/CE ve 80PA11/20PBS/KE kompozitlerinin mekanik 6zellikleri beklenen

sonuglar1 gostermedigi raporlanmustir.
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60PA11/40PBS matrisine CE ve KE yiiklemesinde elde edilen mekanik test sonuglari
hem mak. ¢ekme dayaniminin hem de modiil degerlerinin onemli Slgiide arttigini
gostermistir. Karigimin mak. ¢ekme dayanimi degeri 31.4 MPa iken; agirlik¢a %20 CE
yiiklemesinde 46.2 MPa degerine kadar arttig1 goriilmiis, agirlikca %20 KE yiiklemesinde
56.7 MPa olmustur. Karisimin mak. dayanimda uzama degeri de %32.4 iken CE ilavesi
ile %7.2’ye KE ilavesinde %6.4° kadar azalmistir. Tiim ¢ekme testi sonuglart KE
takviyeli kompozitlerin CE’ye gore daha iyi mekanik oOzellikler sergiledigini

gostermektedir.

Tez c¢alismasi kapsaminda, elyaf takviyeli 60PA11/40PBS karisiminin mekanik
ozelliklerinin elyaf takviyeli 80PA11/20PBS karisimina gore daha iyi olmasi ve
60PA11/40PBS karisimin biyobozunurlugunun yiiksek olabilirligi nedeniyle sonraki
asamalar i¢in 60PA11/40PBS karisimi matris olarak se¢ilmistir ve diger karakterizasyon

testleri yapilmistir.

Reoloji analizi sonuglari, frekans arttikca kompleks viskozitenin azaldigini ve
kompozitlerin kayma incelmesi davranis1 sergiledigini gostermektedir. %10 ve tizeri CE
yiiklemesinde kompleks viskozite de onemli bir degisiklik olmamistir. Sert KE’lerin
ilavesi polimerlerin zincir haraketliligini engelleyerek, karisimin eriyik viskozitesinde ani
bir artisa sebep olmustur. Her iki elyafinda hem depo modiilii hem de kayr modiilii
artirdig1 raporlanmistir. Depolama modiiliiniin artmasi, deformasyon sirasinda daha fazla

enerji depolayabilecegini ve elastikiyetinin artmasini gostermektedir.

TGA sonuglarindan elde edilen, karisimin ii¢ basamakli bir bozunma, kompozitlerin ise
dort basamakli bir 1s1l bozunma sergiledigini gostermektedir. Burada; Tmak-1: PALl
yapisindaki plastiklestiriciden, Tmak-4: PA11°den, Tmak-2: PBS’den ve Tmak-4: lif varliginda
olusan kopolimer yapisinin bozunmalardir. Hem CE yiiklemesinde hem de KE

yiiklemesinde karigimin 1s1l kararliliginin arttig1 tespit edilmistir.

DSC sonuglar1 degerlendirildiginde, uygulanan sicaklik aralifinda karisimda ve
kompozitlerde Ty degeri goriilmemistir. Elde edilen DSC egrilerinden CE takviyeli
PA11/PBS kompozitlerinin ikinci isitma esnasinda kristallenme davranist (Tec degeri)
sergilemedigi, KE takviyeli kompozitlerin ise %5 elyaf iceriginden sonra kristallenme

davranig1 sergilemedigi goriilmiistiir. Bu sonug, PBS’nin kristallenme davraniginin
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degismesinden kaynaklandigin1 disiindiirmiistiir. KE’nin ¢ekirdeklendirici etkisi
olmasma ragmen, kompozit icerisindeki PBS’nin zincir hareketliligini kisitlayip

kristallenme davranisini etkileyerek kristalinite degerini azaltmistir.

DMA analiz sonuglar1 incelendiginde, tan & egrilerinden 60/40 Kkarisiminda ve
kompozitlerde iki ayr1 pik yani Tg degeri goriilmistiir. Bu polimerlerin karisamaz
ozellikte oldugunu gostermektedir. Matrise hem CE hem de KE eklemesinde T4 degerleri
artarken, tan 6 pik yiikseklikleri azalmistir. Burada, liflerin polimer zincirlerinin
hareketliligini kisitlayarak tan 6 piklerini diisiirdii sdylenebilir. Bununla birlikte matrise
CE eklendiginde depo modiiliinde 5 kat artis, KE eklendiginde ise 8.5 kat artig oldugu
gozlemlenmistir. Ayn1 zamanda liflerin kayip modiil degerlerinin de artirmig olmasi

viskoz 6zelliklerin gelistigini gostermektedir.

PA11/PBS/CE ve PA11/PBS/KE kompozitlerinin FTIR spektrumlarindan, karisima CE
ve KE eklenmesi ile spektrumlarda belirgin bir degisiklik goriilmemistir. PA11/PBS/KE
kompozitlerinde 3301 cm™’deki N-H gerilmesi piki ile CH2’nin asimetrik ve simetrik
gerilmelerini gosteren 2921 cm™ ile 2853 cm™’deki piklerin artan KE ile siddetinin
azaldig1 gozlemlenmistir. Spektrumlar, matris ile lifler arasinda kimyasal bir etkilesimin

olmadigini desteklemistir.

SEM goriintiileri incelendiginde, liflerin (CE ve KE) matris icerisinde homojen olarak
dagildig1 ve siirekli-birlesik bir morfoloji sergiledikleri goriilmektedir. CE takviyeli
kompozitlerin goriintiilerinde elyafin matristen bir miktar ¢iktig1 ve matris tarafindan tam
olarak kaplanmadigi goriilmistir. Bu da elyaf-matris arasindaki kuvvetli olmayan
yapismay1 gostermektedir. KE takviyeli kompozitlerde liflerin piiriizlii bir yapiya sahip
olduklar1 kuvvetli bir ara ylizey bag olusumunun oldugunu géstermistir. Bu durum

mekanik 6zelliklerde de kanitlanmustir.

Bu ¢aligma siiresince elde edilen deneyim sayesinde ileride PA11/PBS 6rnekleri ile ilgili
calisma yapacak olan arastirmacilara 6nerme olarak su soylenmektedir: PA11l ve PBS
arasindaki araylizey baglanmasinin arttirilmast icin fonksiyonel gruplarina gore
uyumlastiricilarin kullanilmasi ve eriyik harmanlama yontemi ile hazirlanan 6rneklerin
mekanik, 1s1l, morfolojik ve termo-mekanik 6zelliklerinin arastirilmasi yapilabilir. Ayni

zamanda CE ve KE’nin, uyumlastirilmis karisim tizerindeki etkisi de arastirilabilir.
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Sekil A.2. 60PA11/40PBS/CE kompozitlerinin DSC egrileri
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Sekil A.3. 60PA11/40PBS/KE kompozitlerinin DSC egrileri

108



KIiSISEL YAYIN VE ESERLER

Gokcek S., Ugpmar Durmaz B., Aytag A. (2022). Preparation of PA11/PBS Blends and
Investigation of the Properties”, 2. International Cappadocia Scientific Research
Congress, Cappadocia, Nevsehir, 17-19 June 2022.

Gokcek S., Ucpmar Durmaz B., Aytac A. (2022). Investigation of the Properties of
Carbon Fiber Reinforced PA11/PBS Composites, TASHKENT 2st International
Congress on Modern Sciences, Tashkent Chemical-Technological Institute,
Tashkent, Uzbekistan, 16-17 December 2022.

109



OZGECMIS

Ilk, orta ve lise &grenimini Kocaeli’nde tamamladi. 2015 yilinda Konya Teknik
Universitesi Kimya Miihendisligi boliimiinde lisans egitimine basladi ve 2019 yilinda
boliim iigiinciisii olarak egitimini tamamladi. 2020 yilinda Kocaeli Universitesi Fen
Bilimleri Enstitiisii, Kimya Miihendisligi Anabilim Dali’nda basladig tezli yiiksek lisans
egitimine halen devam etmektedir. Temmuz 2020 yilindan itibaren Izmit Belediyesinde
Kimya Miihendisi olarak ¢aligmaktadir.

110



