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ONSOZ VE TESEKKUR

Polimer malzemeler gelisen teknoloji ile birlikte diger geleneksel malzemelere
kiyasla daha yaygin olarak kullanilmaktadir. Tercih edilme nedenlerinden en
onemlisi olan diisiikk yogunluklar1 sayesinde yiiksek 6zgiil 6zellikler sergilemeleridir.
Endiistriyel alanda artan rekabet ile birlikte gelisen ARGE c¢alismalarinin ¢ogu
optimum malzeme 6zelligini minimum maliyet ile saglayabilmek i¢in yapilmaktadir.
Polimer malzemelerin optimum 6zelliklerinin en diisiik maliyet ile saglanmasinda en
onemli etken iiretim sartlaridir. Uretim sartlar1 iyi optimize edilirse diisiik maliyet ile
istenilen malzeme Ozelligi saglanabilmektedir. Bu amacgla ¢alisma kapsaminda
polimer ve kompozitlerinin iiretim sartlarinin malzeme i¢ yapisina, mekanik ve
tribolojik 6zelliklere etkisi incelenmistir.

Sahip oldugu bilgi birikimi ve tecriibesiyle ¢aligmalarimda destegini eksik etmeyen,
meslek hayatima kazandirdigi is disiplini ile bana 6rnek olan degerli hocam Prof. Dr.
Ismail CURGUL’e tesekkiir ederim. Makine Miihendisligi Béliim Baskani Prof.
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Dr. isa TASKIRAN’a, basta sayin rektdrimiiz Prof. Dr. Sezer §. KOMSUOGLU
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POLIMER MATRISLIi KOMPOZITLERDE PARTIKUL TAKVIYESININ
MALZEME iC YAPISINA, MEKANIK VE TRIBOLOJIK OZELLIKLERE
ETKIiSI

Onur COBAN

Anahtar Kelimeler: Polimer kompozit, ekstriider, enjeksiyon, Taguchi metodu, 1s1l
islem, partikiil takviyesi, mekanik 6zellikler, termal 6zellikler, tribolojik 6zellikler

Ozet: Doktora tezi kapsaminda poli(fenilen siilfit) (PPS) ve kompozitlerinin iiretim
sartlarinin ve partikiil takviyesinin malzeme ozelliklerine etkileri incelenmistir.
Numuneler ekstriider ve enjeksiyon cihazlari ile iiretilmistir. Polimer malzeme
tiretim parametreleri mekanik Ozellikler agisindan Taguchi metodu yardimiyla
optimize edilmistir. Optimize edilen iiretim parametreleri ile yapilan iiretimler
sonrast optimum polimer malzeme Ozelliklerinin daha da iyilestirilmesi amaciyla
numunelere 1s1l islemler uygulanip malzemelerin termal ve mekanik o6zellikleri
incelenmistir. Polimerlerin kisithi 6zelliklerini iyilestirmek i¢in genellikle tek boyutlu
partikiil takviyesi kullanilirken bu calismada karisik boyutlu partikiil takviyesinin
malzeme i¢ yapisina ve termal, mekanik, tribolojik ve ayrica iletkenlik gibi
Ozellikleri lizerindeki etkileri arastirilmistir.

Mekanik 6zellikler agisindan {iretim parametreleri optimizasyonu saglanan PPS’nin
termal, mekanik ve termomekanik 6zellikleri 1s1l islem yontemi ile gelistirilmistir.
Ayrica karisik boyutlu alumina (Al,O3) partikiilleri takviyesi ile PPS kompozitlerinin
termal, mekanik, termomekanik ve Ozellikle tribolojik 6zelliklerinde kayda deger
sonuglar elde edilmistir.



PARTICLE REINFORCING EFFECT ON THE MATERIAL MICRO-
STRUCTURE, MECHANICAL AND TRIBOLOGICAL PROPERTIES OF
POLYMER MATRIX COMPOSITES

Onur COBAN

Keywords: Polymer composite, extruder, injection, Taguchi method, thermal
treatment (annealing), particle reinforcing, mechanical properties, thermal properties,
tribological properties

Abstract: In this study, effect of process parameters and particle reinforcing on the
material properties of poly(phenylene sulphide) (PPS) and their composites were
investigated. Samples were manufactured by extruder and injection molding
processes. Polymer processing parameters were optimized according to mechanical
paroperties by Taguchi method. Thermal treatment methods were applied for much
improvement of optimized polimer material properties. While mono sized particle
reinforcing was used for developing the limited polimer properties in this study
mixed particle reinforcing effect on the material micro-structure, thermal,
mechanical, tribological and also conductivity properties were investigated.

Thermal, mechanical and thermomechanical properties of PPS of which the process
parameters optimization was done according to the mechanical properties were
developed by thermal treathment method. And also significiant results were obtained
with mixed sized alumina (Al,O3) particle reinforcement on the mechanical,
thermomechanical and especially tribological properties of PPS composites.



BOLUM 1.GIRiS

1.1. Termoplastik malzemelerin ekstriizyon ve enjeksiyonda kaliplama ile

uretimi

Termoplastik malzemelerden ve bunlarin takviyeli kompozitlerinden iiriin eldesinde
ekstriider ve enjeksiyonda kaliplama sik¢a kullanilan yontemlerdir. Bu iki yontem
birbirinden bagimsiz sekilde bireysel olarak {iretim yapabildikleri gibi beraber de
tiriin eldesinde kullanilabilir. Termoplastik polimer ekstriizyonu yiiksek hacimlere
sahip ham polimerin ergitilip siirekli halde kat1 profile doniistiiriilmesi seklinde bir
tiretim prosesidir. Bu {iretim yonteminde kiigiik graniil halindeki termoplastik ham
madde Sekil 1.1°de goriildiigli gibi besleme hunisine ve oradan da ekstriiderin 1sitici
haznesi (kovan) igine dogru yollanir. Polimerin erime sicakligina gore ayarlanan
sicakliktaki boliimiin i¢inde ergimeye baslayan termoplastik malzeme vida veya

vidalarin dondiirtilmesi ile ilerlemeye zorlanir.
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Sekil 1.1: Ekstriiderin kisimlar [1]



Vidalarin donmesi esnasinda vidalarin tasarimina bagli olarak malzemeye uygulanan
kayma Kkuvvetleri sayesinde hem ilerleme hem de karisma olayr meydana
gelmektedir. Ergiyerek karisan ve ilerleyen malzeme viday1 gegerek istenilen iiriin
sekline gore tasarlanan bir kafadan gegerek profil halinde katilastirilir ve istenilen
ebatlarda kesilerek iiriin haline doniistiiriiliir. Bu iiretim yontemi siirekli bir siirectir.
Ekstriizyon makineleri test numunesi tiretiminde kullanilan kiigiik laboratuvar tipi
cihazlar olabildigi gibi endiistriyel capta siirekli liretim yapan yliksek kapasitede
calisan biiyiik boyutlardaki makineler de olabilir.

Termoplastik polimer ekstriizyonu basl bagina iiretim yapilabilen bir prosestir.
Ancak bunun yaninda “karistirma ekstriizyonu” (compound extrusion) olarak tabir
edilebilen benzer bir proses de termoplastik malzemelerin enjeksiyonlu kaliplanmasi
icin hazir hale getirilmesini saglayan bir on prosestir. Bu proseste bir veya iki
polimerin  kanistirilmasit  veya takviyeli polimerlerin  {iretilmesi islemleri
gerceklestirilebilir. Karigtirma ekstriizyonunda siirekli iiretimden ziyade grupga
tiretim s6z konusudur ve makinenin agzindan ¢ikan ergiyik malzeme sicak haldeki
bir iletim iinitesi ile enjeksiyon cihazina aktarilir ve ikinci proses olan kaliplama
islemi enjeksiyon makinesinde gerceklestirilir. Bu makinelerde ¢ift vidali karistirma
islemi uygulanir. Yine ayn1 sekilde bu makinelerin da boyutlar1 laboratuvar tipinden

endiistriyel tiplere kadar degismektedir.

Enjeksiyonlu kaliplama ile fiiretim termoplastik polimer ekstriizyonuna benzer
islemlere sahiptir. Ekstriizyonda oldugu gibi enjeksiyonlu kaliplamada da malzeme
besleme hunisi yardimiyla makinenin isitilan haznesine yani kovanma dogru yol
alirken bir yandan da ergimeye baslayan malzemenin hem karigmasin1 hem de
ilerlemesini saglayan vidalar donme hareketini gerceklestirir. Vidanin donmesi ile
ilerleyen ergiyik haldeki malzeme bu sefer ekstriizyondakinin aksine profil halinde
stirekli hat olarak degil de istenilen ebatlardaki parcalar i¢in tasarlanan kaliplarin
icine basilip sogutulmas: ile iiretim gerceklestirilir. Ayrica ¢ok yliksek iretim
miktarlart i¢in ¢ok g6zl ve bosluklu kaliplar, ¢ok biiyiik hacimli karmagsik yapili

tretimler i¢in bu isleme wuygun kaliplar sertlestirilmis c¢elikten yapilip



kullanilmaktadir. Bu metot ile yiiksek hacim ve tiniformluk, yiiksek par¢a hassasiyeti

ve tasarim esnekligi gibi avantajlara sahip tirtinlerin eldesi saglanabilir.
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Sekil 1.2: Enjeksiyon makinasi kisimlari [2]

Sekil 1.2.’de gorildiigii gibi ekstriizyona benzer sekilde kendi ergiyik malzemesini
hazirlayip ekstriizyondan farkli olarak kendi sistemi i¢inde iiriin kalibina basarak
tiretim yapan enjeksiyonlu kaliplama {iretim yoOnteminin yani sira karigtirma
ekstriizyonundan elde edilen ergiyik malzemeyi kullanarak kendi biinyesinde sadece
enjeksiyonlu kaliplama islemini yapan iiretim yontemi ve makineleri da mevcuttur.
Bu sistemde, yukaridaki paragraflarda aciklandigi gibi ergiyik malzeme sicak bir
iletim tnitesi ile karigtirma ekstriizyonundan alinip enjeksiyon cihazinda iiriin
kalibina basilir. Bu iiretim yontemi de siirekli bir hat olarak degil de parca parca
uretim gergeklestirmektedir. Ayrica sadece laboratuvar uygulamalari amaciyla

kullanilmaktadir.

1.2. Deney tasarim yontemi kullamlarak ekstriider ve enjeksiyonlu kaliplama

iiretim yontemi parametrelerinin optimizasyonu

Deney tasarimi, son yillarda kalite felsefesine gore iiriin ve iiretim siire¢lerinin
tasarlanmas1 ve degiskenligini etkinlestiren faktorlerin kontrol altina alinmasi
amaciyla uygulanan istatiksel bir yontemdir. Bilgi ve teknoloji tireten insanlar toplam

kalite yoOnetimi cercevesinde kalite degiskenlerini daha iyi duruma getirecek
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faktorlerin uygun degerlerini bulmak ve bu kaliteyi saglayacak yeni, siirekli, diisiik
maliyetli alternatif tasarim veya yontemler bulmak zorundadirlar. Bu nedenle i¢inde
bulunduklar1 sistem iizerinde etkili olan tiim faktorlerin ve diizeylerinin istenilen
kalite agisindan denenmesi gerekmektedir. Boylece bu deneysel diizenleme
sayesinde istenilen kalite diizeyine ulasilacaktir ancak siirekli tekrar gerektiren bu
deneysel diizenleme hem maliyet hem de zaman kaybina neden olacaktir. Bu nedenle
bagimsiz degiskenlerin bagimli degiskeni nasil etkiledigini arastirmak icin gerekli
tasarimlar1 hazirlayan ve c¢oziimlerini veren istatistik dali olarak bilinen “Deney
tasarimi”na bagvurulmalidir. Deney tasarimi uygulamalarini sektorsel olarak
smirlandirmak miimkiin degildir. Yeni bir proses gelistirilirken veya varolan prosesin

tyilestirilmesinde kullanilan 6nemli bir aragtir.

Deney tasarimi 1920’lerde Ingiliz istatistik¢i Sir Ronald Fisher tarafindan, tarim
alaninda arastirmalar yaparken bulunmus ve gelistirilmistir. Yontem kisa siirede
Amerika’da da tarim alaninda uygulanmaya baslanmis ve Amerika’nin bu sektorde
diinyada lider konuma gelmesine biiyiik katki saglamistir. Daha sonralar1 1950’li
yillara kadar kimya ve ilag sanayinde de kullanilmasina ragmen imalat sektoriindeki
uygulamalar 1970’lere kadar ¢ok kisith kalmistir. Amerika 1970’li yillarda Japon
sanayi kalitesinin gelismesini arastirmasi ile 1980’11 yillarda imalat sektoriinde de
deney tasarimini uygulamaya baslamistir. Deney tasarimi o tarihlerde Japonya’da
profesor Genichi Taguchi tarafindan yogun bir sekilde uygulanmaktaydi. Taguchi
deney tasarimina kurumsal yenilik ve c¢oziimler getirememistir. Ancak imalat
sektoriindeki basarili uygulamalar ile yontemin bu sektorde de kabul gormesini

saglamistir [3].

Taguchi’nin gelistirdigi yontem, kaliteyi tasarim asamasinda iirliin dogasina katmak
ile saglanabilecegini savunur. Bu nedenle kalitenin, {iriin yada prosesin tasarim
asamasinda baslayip siliregelen diger asamalarda da gelistirilmesi gerektigi algilanir.
Taguchi yonteminin asil amaci hedef deger etrafindaki degiskenligi azaltmaktir.
Bunu saglamak i¢in, bu degiskenlige neden olabilecek faktorler tanimlanmali ve
kontrol edilemeyen faktorlerin etkisinin en aza indirildigi iirlin veya proses

tasarlanmalidir [4].



Deney tasarimi yonteminin felsefesi dogrultusunda ekstriidder ve enjeksiyonlu
kaliplama yontemleri ile tretilen termoplastik ve takviyeli kompozitlerinin arzu
edilen 6zelliklerde bir baska degisle kalitede olmalarin1 saglamak amaciyla Taguchi
deney tasarimi yontemi kullanilabilir. Ote yandan bu iki {iretim ydnteminin birlikte
uygulanarak elde edilen iriinlerin Ozelliklerini etkileyebilecek hazne (kovan)
sicakligl, karistirma vida hizi, karistirma siiresi, kalip sicakligi, enjeksiyonda basma
basinct ve itiileme siiresi gibi sayilabilecek bir dizi faktor ve degerleri
bulunmaktadir. Bu faktorlerin iiriin 6zelliklerini ne derecede etkiledigi, kontrol altina
alinabileceklerin kontrol altina alinmasi ve alinamayacaklarin etkisinin en aza

indirgenmesi saglanabilir.

1.3. Termoplastik esash kompozitler

Giliniimiizde diinya ¢apinda iiretilen polimerlerin yaklasik %85’ini termoplastikler
olusturmaktadir. Termoplastik malzemeler termosetlere gore daha siinek ve tokturlar.
Tekrar tekrar eritilip sogutularak sekillendirilebilirler. Ancak her bir yeni iiretimde
ortaya konulan iiriiniin 6zelliklerinde molekiil yapidaki degisim nedeniyle disiis
goriiliir. Termoplastikler Sekil 1.3’de goriildiigii gibi amorf veya yarikristalin yapida
olabilirler ve bu iki smifta anilirlar. Amorf termoplastiklerde molekiiller rasgele
diizen alir, bunun tersine yar kristal polimerlerde kristalin bolgelerde molekiiller
diizenli sekil alir. Amorf termoplastikler camsi gegis sicakliklart (Tg) ile karakterize
edilirler ki bu sicakligin {istiinde modiilleri hizla diiser ve viskoz o6zellikler
sergilerler. Ayrica amorf termoplastikler camsi gecis sicakliklarimin istiindeki
sicakliklarda islenirler. Farkli camsi gegis sicakliklarina sahiptirler, drnegin poli(vinil
kloriir) 65°C ve poli(amid-imid)’inki 295°C. Yar1 kristalin termoplastikler, %20 ile
%90 arasinda degisebilen farkli kristallenme oranlarina sahip olabilirler. Buna
ilaveten kristalin fazin erime sicakligmnin (Tp) lizerindeki veya bir arada bulunan
amorf fazin cams1 gecis sicakliginin (Ty) lizerindeki sicakliklarda islenirler. Erime
sicakliklart poli(eter keton)’unki gibi (365°C) yiiksek veya diisiik yogunluklu
polietileninki gibi (110°C) diisiikk olabilir. Soguma esnasinda kristallenme tercihen
birka¢ saniye iginde olacak sekilde cok hizli olmalidir. Ilave kristallenme ise

sogumadan daha sonra bir kag saat i¢inde yapilabilmektedir.
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Katlanmig zincir vapist

Amorf bolge

Yan kristalin bolge

a) Amorf yap1 b) Yar1 karistalin yapi

Sekil 1.3: Molekiiler diizen a) amorf yapi1 ve b) yari kristalin yap1

Polimerlerin karmagik molekiiler dogas1 nedeniyle tamamiyla %100 kristalin yap1
elde etmek miimkiin degildir. Termoplastiklerde zincirler arasinda gapraz baglanma
olmaz. Bunun yani sira dallanma olabilir ki bu da molekiiler hareketliligi azaltir.
Zincirler arasinda zayif van der waals baglar1 vardir; bu baglar termal zorlanmalarda
ve gerilme altinda kolayca kirilirlar. Termoplastik parcalarin termosetlere oranla

kaynak edilebilirligi ve baglanti yapilabilirligi daha kolaydir.

Yeryliziinde {iretilen termoplastiklerin %70’ine yakiini diisiik maliyetli ticari
polimerler olan farkli yogunluklardaki polietilenler, izotaktik polipropilen, polisitren,
ve poli(vinil kloriir) olusturmaktadir. Bir sonraki performansli ve ucuz olanlar1 ise
akrilikler, akrilo nitril biitadien sitren terpolimerler ve yiliksek darbe direngli
polisitrenlerdir. Asetallar, poliamidler, polikarbonatlar, polyesterler, poli(fenilen

oksit)’ler artan oranla yiiksek performans uygulamalarinda kullanilirlar. Sivi kristal



polimerler, polisulfonlar, poliimidler, poli(fenilen siilfit) ve poli(eter keton) gibi
uzman polimerler yiiksek camsi gecis ve erime sicakliklari nedeniyle ileri teknolojik

alanlarda kullanilirlar.

Termoplastik malzemeler 6zellikle havacilik ve otomotiv endiistrilerinde yiiksek
sicakliklarda dahi yiiksek performans diisiik maliyet gibi gereksinimler i¢in termoset
kompozitlere oranla daha genis yer almaktadir. Termoplastiklerin baslica teknolojik

avantajlarini asagidaki sekilde siralayabiliriz:

. Diistik iiretim ¢evrim zamani

o Termoset malzemelere kiyasla yiiksek tokluk ve darbe direnci
. Tekrar sekillendirilebilme imkan1

o Yiiksek hata giderilebilme imkani

o Bolgesel fiizyon birlestirme ile baglama ve montaj imkani

o Uzun siireli raf 6mrii

. Geri doniistimii miimkiin

o Iyi kimyasal direng

Glintimiizde yiiksek performans gerektiren teknolojik yapilarda genellikle
poli(propilen) (PP), poli(fenilen siilfit) (PPS), poli(etereterketon) (PEEK) ve
poli(eterimit) (PEI) gibi termoplastikler kullanilmaktadir. Yiiksek performans
sergileyen termoplastik malzemeler arasindan yiiksek kristallenme orani (%65) ve
camsi gecis sicakligina (85°C) sahip PPS; ayrica yiiksek servis sicakligi (240°C), iy1
direnci ve Ozellikle termosetimsi davranisi sayesinde endiistriyel uygulamalar i¢in

dikkat cekici bir aday olmaktadir.

1.3.1. Matris malzemesi: Poli(fenilen siilfit) (Poly(phenylene sulphide))

Poli(fenilen siilfit) (PPS), stlfir atomlarinin bagli oldugu aromatik fenil

halkalarindan olusan bir organik polimerdir (Sekil 1.4).
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Sekil 1.4: Poli(fenilen siilfit)’in kimyasal yapisi

PPS yar kristalin yapiya sahip yiiksek performansli bir miihendislik polimeridir.
Yogunlugu 1,35-1,4 g/cm® arasindadir. Diisik nem emme zelligine sahip PPS
ayrica yliksek sicakliklarda dahi diisiik siiriinme 6zelligi ile dikkat cekmektedir. %65
gibi yiliksek kristallenme kabiliyetine sahip PPS’nin camsi gecis sicakligi yaklasik
85°C ve erime sicakligi da yaklasik 285°C civarindadir. Siirekli servis sicakligi en
yiiksek 240°C olan bu polimerin kisa zamanli dayanabilecegi en yiiksek sicaklik
degeri de 270°C’yi bulmaktadir. Ayrica PPS polimeri 200°C’nin altinda higbir
¢Oziici tarafindan c¢oziilmemektedir. Bu sayede otomotiv ve havacilik
uygulamalarindaki  ¢oziiciilerden, yaglayicilardan ve kimyasal ortamlardan
etkilenmemektedir. Diisiik duman emisyonu ve Qaz gecirgenligi ile Ozellikle
NASA’nin ¢alismalarinda 1977°den beri yer almistir. PPS kompozitleri; Amerika
Federal Havacilik Kurulu’nun ugaklarin i¢inde kullanilacak malzemeler i¢in gerekli

gordiigli yangin gilivenlik testini gecebilmistir.

En {inli PPS polimeri ireticileri Ticona (Fortron) ve Chevron Philips (Ryton)
firmalaridir. PPS polimeri liretim agisindan kaliplanabilir, ekstriide edilebilir veya
yiiksek toleranslarda islenebilir 6zelliklere sahiptir. Kaliplama sonrasi iyi mekanik
ozellikler ve termal kararlilik sergilerler. PPS endiistriyel olarak kdmiir kazanlarinda
filtre bezi, kagit tireticisi kegesi, elektriksel izolasyon i¢cin membran (ince zar), conta,
salmastra olarak kullanilmaktadir. Ayrica elektrik elektronik endiistrisinde elektrik
fisi, priz, bobin, role ve elektrik anahtar1 gibi yerlerde de kullanim1 yayginlasmistir.
Otomotiv endiistrisinde de hava emme sistemi, pompa, subap, conta ve egzoz gaz

geri dontis sistemi parcalarinda yaygin bir sekilde kullanimi siirmektedir.
1.3.2. Takviye elemani: Alumina (Al,O3) partikiilii

Saf  halde  polimerler endistriyel  uygulamalarda  yeterli  o6zellikler

sergileyememektedir. Ciinkii her gegen giin gelisen teknoloji ile birlikte
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malzemelerden beklenen ozellikler de artmaktadir. Bu nedenle polimerlerin farkli
takviye elemanlar ile istenilen 6zelliklerinin giiclendirilmesi yoluna gidilmektedir.
Bu amagla polimerler, elyaf yada partikiill malzemeler ile takviye edilmektedir.
Endistriyel uygulamalarda arzu edilen Ozellikler agisindan hem elyaf hem de

partikiil takviyeli polimer kompozitler arastirilip gelistirilmistir.

Polimerlerin partikiiller ile takviyesi baslangicta maliyeti diisiirmek amaciyla
yapilmistir. Sonralar1 bu partikiillerin polimerlerin 6zelliklerini olumlu yonde
degistirebilecek kabiliyetlerinin oldugu gercegi ortaya c¢ikmistir. Polimerlerin
partikiiller ile takviye edilmesinin baslica nedenlerini asagida gorildigi sekilde

siralayabiliriz [5]:

o Diisiik maliyet
o Yiiksek tiretim miktari
o Yogunluk kontrolii

. Optik etkiler (yar1 saydamlik)

. Termal iletkenlik

o Termal genlesme kontrolii

o Elektriksel 6zellikler (anti-statik)
. Manyetik ozellikler

o Alev geciktirme

o Artan mekanik 6zellikler (sertlik, rijitlik, aginma ve yirtilma direnci) vb...

Tabi ki her bir partikiil tipi biitiin bu avantajlar1 saglayamamaktadir. Her bir tiir bazi
avantajlart saglarken diger avantajlar acisindan higbir katkisi bulunmamaktadir.
Polimerlerin partikiiller ile takviye edilmesi sonucu yukarida sayilan yararlarin
meydana gelmesinde kuskusuz partikiiliin boyutu, sekli ve ylizey kimyast 6nemli rol
oynamaktadir. Diisiik en-boy oranina sahip partikiil takviye elemanlarinin ilavesi
polimerler iizerine 6zellikle mekanik acidan yararh etkiler saglar. Bu iyilestirmeler
bilhassa takviye elemaninin tipine ve hangi yontemle takviye edildigine baglidir.
Matris ile partikiil arasindaki giiglii ara ylizey dayanimi (kristalleme orani, yogunluk)
sayesinde bir “Young modiilii” artis1 gézlemlenebilir. Buna ilaveten diisiik en-boy
oranina sahip takviye elemanli polimerlerin siiriinme direnci artar ve fiber takviyeli
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polimerlerde oldugu gibi anizotropi ve iiretim sinirlandirmalar ile gbze ¢arpmazlar
[6]. Dayanim her ne kadar takviye orami ile ters orantili olmasa da takviye
elemaninin matris malzemesi ile iyi ara yiizey olusturmasi gerekmektedir. Bu hususta
partikiil takviye elemanlar1 daha avantajhidirlar, ¢linkii olusturulacak iyi ara yiizey

dayanimlar sayesinde daha diizgiin gerilme dagilimi saglarlar.

Alumina (Al,O3); yiiksek sertlik, dayanim ve modiilii, yiiksek termal iletkenlik
Ozellikleri nedeniyle literatiir arastirmalarinda sikg¢a tercih edilen bir seramiktir [7-
10]. Bu ¢alismalara genel bir bakis yapildiginda kullanilan alumina biiyiikliiklerinin
nano boyuttan mikro boyuta kadar degistigi soylenebilir. Polimer kompozitlerde arzu
edilen Ozelliklerin elde edilmesi i¢in nano boyutlu partikiillerin ¢ok kiigiik
hacimlerdeki (<%5) takviyesi yeterli olurken mikron boyutlu partikiillerin ¢ok
yiiksek hacimlerde (>%20) takviyesi gerekmektedir. Nano teknolojinin son yillarda
ilerleyen gelisimine karsin maliyet ve tiretim esnasinda karsilasilan iyi dagitilamama
(topaklanma) problemleri heniiz tatmin edici ¢oziime ulasamamistir. Bu nedenle
polimerlerin partikiiller ile takviyesinde maliyet acisindan nano boyutlu

partikiillerden ziyade mikron boyutlu partikiillerin kullanim1 daha uygun olacaktir.

PARTIKUL TAKVIYE TIPi

TEK BOYUTLU TAKVIYE TiPi KARISIK BOYUTLU TAKVIYE TiPi
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Sekil 1.5: Partikiil takviye tipleri

Partikiillerin polimer matris i¢indeki paketleme davranisi, yiiksek oranlarla takviye
edilen polimer kompoziti tasarlama ve anlamada partikiil/partikiil etkilerinin hangi
takviye oraninda onemli ve kritik bir faktdr oldugunu belirleyen 6nemli ve kritik bir

faktordiir. Maksimum paketleme orani, partikiillerin birbirleri ile siirekli temas agini
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olusturmadig1 ve ayrica bosluklarin heniiz olusmadigi en yiiksek hacimsel takviye
oranidir [5]. Sekil 1.5’te goriildiigii gibi tek boyutlu partikiil takviyesinden ziyade
karisik boyutlu partikiil takviyesi ile polimer matris iginde maksimum paketleme
orant elde edilebilir. Maksimum paketlemenin gergeklestigi durumda partikiiller
birbirleri ile en yakin konumda olduklari i¢in kompozit yapi i¢inde fiziksel olarak

gorevlerini daha iyi sekilde yapacaklardir.

1.4. Tez caliymasinin amaci ve icerigi

Polimer ve kompozitlerinin 6zelliklerini iiretim Oncesinde, liretim esnasinda Ve
tiretim sonrasinda etkileyen bir takim faktorler vardir. PPS’nin 6zelliklerinin
iyilestirilmesi amaciyla alumina partikiillerin kullanilmasi tiretim oncesi sartlarindan
biridir. Bu amagla Onceki paragraflarda da belirtildigi gibi nano boyuttan mikron
boyuta kadar degisen biiyiikliiklerde alumina partikiilleri kullanilmigtir. Diisiik
maliyet agisindan az miktardaki nano boyutlu partikiil kullanimi alternatif bir yol
iken mikron boyutlu partikiillerin de az miktarlarda kullanimi ile polimer
kompozitlerin 6zelliklerinin iyilestirilmesine olanak saglayacak bir yontem olarak
tek boyutlu partikiil takviyesinden ziyade karisik boyutlu partikiil takviyesinin

alternatif bir yol olacag: diistiniilmektedir.

Bu amagla tez c¢alismast kapsaminda PPS polimerinin termal, mekanik,
termomekanik, tribolojik, termal ve elektriksel iletkenlik 6zelliklerinin gelistirilmesi
amaciyla maliyet de goz Oniinde bulundurularak mikron boyutlu (1-100 pum)
partikiillerin kullanimina karar verilmistir. Ancak; mikron boyutlu partikiillerin
ilavesinde, tek boyutlu takviye tipinden ziyade o6zellikle karigik boyutlu takviye

tipinin PPS kompozitlerinin arzu edilen 6zellikleri tizerindeki etkileri incelenecektir.

Polimer ve kompozitlerinin 6zelliklerini {iretim esnasinda etkileyen baslica
faktorlerden biri de iiretim yontemi ve/veya prosediiriidiir. Uygun {iretim yonteminin
sec¢imi ile is bitmezken iiriin 6zelliklerin iyilestirilmesi amaciyla {iretim sartlarinin da
optimize edilmesi gerekmektedir. Uretim sirasinda kullanilan parametrelerin

optimizasyonuna yonelik yillardir kullanilan deneysel tasarim metotlart mevcuttur.
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Bu yontemler arasinda en c¢ok kullanilan metotlardan “Taguchi Deney Tasarimi
Metodu”, iretilmesi diigiiniilen {rliniin optimum kalitede olmasinda etkili olan

iiretim parametreleri ve seviyelerini belirlemede kullanilmaktadir.

Tez calismasinin bu boliimiinde, PPS polimerinin ekstriider ve enjeksiyonun beraber
uygulandigr iiretim yonteminde elde edilen iirliniin 6zelliklerini etkileyebilecek
tiretim parametre ve seviyeleri mekanik Ozellikler ag¢isindan “Taguchi Deney
Tasarimi Metodu” kullanilarak optimize edilmistir. Optimum tiretim parametreleri ile
tiretilecek PPS firtinlerinin arzu edilen mekanik 6zelliklerinin dogrulama testleri ile

tekrarlanabilirligi saglanmistir.

Polimer ve kompozitlerinin 6zelliklerinin iyilestirilmesinde iiretim sonrasi yapilan
uygulamalardan en onemlisi (tavlama) 1sil islemlerdir. Isil islemler; malzemenin ig
yapisinda ozellikle kristallenme orani ve diizeni iizerinde etkili olan bir yontemdir.
Gecmis yillarda bu amagla polimer ve kompozitlerine 1s1l islemler uygulanarak

cesitli 0zelliklerinin iyilestirilmesine ¢alisilmistir.

Tez kapsaminda PPS polimerinin ¢esitli 1sil iglemler ile termal, mekanik ve
termomekanik ozelliklerinin gelistirilmesi ¢alisilmistir. Ayrica optimum 1s1l islem
yontemi ile AlO3/PPS kompozitin de termomekanik ozellikleri iyilestirilmeye

caligilmistir.
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BOLUM 2. LITERATUR TARAMASI

2.1. Termoplastik malzemeden ekstriizyon ve enjeksiyonlu kaliplama yontemi

ile iiretim parametrelerinin deney tasarimi ile optimizasyonu

Termoplastik triinlerin eldesinde endiistriyel anlamda en ¢ok kullanilan yontemler
ekstriizyon ve enjeksiyondur. Bu {iiretim prosesleri esnasinda termoplastik {iriiniin
arzu edilen 6zelliklerini etkileyecek bir¢ok proses parametresi olacaktir. Bu hususta
termoplastik {irliniin optimum &zelliklere sahip olmasini saglayabilecek parametre ve
seviyelerinin belirlenmesi gerekmektedir. Arzu edilen en iyi 6zelliklerin saglanmasi
konusunda optimum proses parametrelerini ve onlarin degerlerini belirlemek icin

Taguchi deney tasarimi yonteminden faydalanilabilir.

Literatiirde polimerlerin ve kompozitlerinin ekstriizyon ve enjeksiyonlu kaliplama
islenmelerini konu alan ve ayrica bu malzemelerin optimum o6zelliklerini saglamak
amaciyla Taguchi yonteminden de faydalanan bir¢cok ¢alisma mevcuttur. Shokoohi
ve dig. ¢ift vidali ekstriider proses parametrelerinin polipropilen/etilen—propilen—
dien-monomer/polyamid 6 tglii karigimlarinin mekanik 6zelliklerine olan etkilerini
Taguchi deney tasarimi yontemini uygulayarak arastirmiglar ve Ozellikle darbe
dayanimi degerlerinin 6nemli 6l¢iide proses parametrelerine bagli oldugunu rapor
etmiglerdir [11]. Khosrokhavar ve dig. poli(propilen) (PP), etilen-propilen dien
monomer (EPDM) ve Cloisite 15A termoplastik elastomer nanokompozitlerini ¢ift
vidal1 ekstriider kullanarak hazirlamislar ve proses sartlarinin PP/EPDM/organokil
nanokompozitleri tizerindeki etkilerini deney tasarimi yontemi yardimiyla
incelemislerdir [12]. Bir baska c¢alismada ise maleik etilen-propilen-kauguk ile
toklastirilmis polyamid 6 malzemesinin ve kisa fiber takviyeli kompozitlerinin mikro
yapilart ve mekanik ozellikleri farkli ekstriizyon parametreleri ile Taguchi deney

tasarimi yontemi yardimiyla detayli bir sekilde incelenmistir ve en dnemli parametre
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olarak fiber boyunu ciddi bir sekilde kisaltan ve polimerlerin 240°C iizerinde termo-
mekaniksel bozunmalarina sebep olan “karistirma sicakligini” gostermislerdir [13].
Kuo ve dig. enjeksiyonlu kaliplama sartlarinin yiiksek molekiiler agirlikli polietilen
polimerinin ¢ekme Ozelliklerine etkilerini incelemisler ve enjeksiyonla iiretilen
parcalarin mekanik 6zelliklerinin arttirilmast i¢in Taguchi deney tasarimi yonteminin
uygun oldugunu rapor etmislerdir [14]. Bir baska c¢alismada da; enjeksiyon
parametrelerinin  akrilonitril-biitadien-stiren ~ (ABS)  malzemesinin  mekanik
Ozelliklerine etkileri Taguchi deney tasarimi yontemi kullanilarak optimize edilmis
ve ¢cekme Ozellikleri acisindan en etkin parametrenin “karistirma sicakligir” oldugu

vurgulanmustir [15].

Yukaridaki caligmalarda da belirtildigi gibi ekstriizyon ve enjeksiyon proses
parametrelerinin termoplastik ve kompozitleri lizerindeki etkilerinin optimizasyonu
Taguchi deney tasarimi yontemi de kullanilarak arastirilmistir. Bu ¢aligmalarin yani
sira Young ve Baird, enjeksiyonlu kaliplama {iretim parametrelerinin poli(fenilen
stilfit) ve eritilerek islenebilen cam takviyeli kompozitlerinin mekanik 6zelliklerine
etkilerini incelemislerdir [16]. Ancak ¢alismada en iyi mekanik 6zellikler agisindan

proses parametreleri optimizasyonu gerceklestirilmemistir.

Tiim bu sayilan calismalarda polimer ve kompozitlerinin arzu edilen 6zelliklerini
etkileyen proses parametreleri ve etki dereceleri belirlenip bir kisminda da optimum
proses parametreleri rapor edilmistir. PPS polimeri ve kompozitlerinin ekstriider ve
enjeksiyonun birlikte kullanildigi proses ile tiretiminde yer alan parametrelerin bu
malzemelerin mekanik O6zellikleri agisindan optimizasyonu ve hangi parametrenin
hangi degerinin en etkin oldugu literatiir arastirmasi siirecinde rastlanmamuistir.
Ogzellikle partikiil takviyeli termoplastik kompozitlerin ekstriiderde hazirlanip
enjeksiyon cihazinda kaliba basilmasi islemlerinde yapilacak olan bir parametre
optimizasyonu bu tlirden farkli polimerlerin farkli takviyeli kompozitlerinin en iyi
ozelliklerini saglayabilmeleri i¢in yol gdsterici bir ¢aligma olacagi diigtiniilmektedir.
Burada 6zellikle kullanilacak polimer ve takviye eleman1 genel 6zelliklerinin, proses

parametreleri ve degerlerini ne dlciide etkiledigi de incelenecektir.
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2.2. Is1l islem uygulamasinin termoplastik ve kompozitlerinin 6zelliklerine etkisi

Termoplastik ve kompozitleri iizerinde yapilan 1sil islemlerin malzeme yapisi
tizerindeki etkileri uzun yillardir ilgi kaynagidir. Kristallenme orani ve diizeni ile
malzemelerin fiziksel ve mekanik Ozelliklerine yapilan katkilar ¢cok Onem arz
etmektedir. Burada bahsetmis oldugumuz 1sil iglem bir tavlama yontemidir ve
malzemenin yaslandirilmasi degil bilakis kat1 hal durumunda iyilestirilmesi islemidir.
Termoplastik malzemeler igin tavlama islemi cams: gegis sicakligi (Tg) ile erime

sicaklig1 (Tr) arasindaki sicakliklarda yapilabilir.

Isil islemler malzemelerin 6zelliklerini iyilestirmek amaciyla saf haldeki bir polimere
veya takviyeli kompozitlerine de uygulanmaktadir [17-18]. Literatiirde bildirilen ve
endistriyel uygulamalarda; o6zellikle takviyeli kompozitlerdeki takviye elemaninin
tiretim sonrasi yapi i¢indeki dagilimmi homojenlestirmek ve arzu edilirse bir ag
yapist olusturup kompozit malzemenin iletkenlik 6zelliklerini arttirmak icin veya
takviye elemanlarinin  ¢ekirdeklenme kabiliyetleri sayesinde malzemedeki
kristallenme oranini ve diizenini iyilestirmek icin yapilan 1sil islem calismalari
mevcuttur. Ornegin laboratuvar sartlarinda ekstriider, enjeksiyon veya basma ile
kaliplama yontemleri ile kiiciik miktarlarda {retilen takviyeli termoplastik
kompozitlerin iletkenlik 6zelliklerinin arttirtlabilecegi bilinmektedir. Ancak polimer
bilimcileri ve endiistriyel uygulamacilar agisindan bir soru isareti mevcuttur:
laboratuvardaki kiigiik miktarli iiretimlerden ziyade endiistriyel uygulamalardaki
biiyiik miktarli tretimler takviyeli kompozitlerde yine ayni iletkenlik 6zelliklerini
saglayabilecek mi? Bu sorunun cevabi niteligindeki bir ¢calismada karbon nanotiip ve
nanofiber takviyeli polistren (PS) kompozitlerinin ekstriizyon ile tretimlerinde
goriilen diistik iletkenlik o6zelliklerini cams1 gegis sicakligl lizerinde yapilan 1sil
islemler ile tekrar toparlamislardir [19]. Bu toparlanmay: takviye edilen karbon
nanotiip ve nanofiberlerin iiretim sonrast PS icinde ekstriizyon yoniindeki
dagilimlarinin 1s1l islemler ile daha izotropik bir dagilima doniismeleri seklinde
aciklamislardir. Takviye elemanlarinin tekrardan diizenlenmesini, 1s1l islem
esnasinda yiiksek sicaklik ile gevseyen polimer zincirlerinin yardimina

dayandirmiglardir. Ayrica takviye miktarinin artmasi ile 1s1l islem sonrasi iletkenlik
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Ozelliklerindeki toparlanmanin daha diisiik sicakliklarda veya daha kisa 1sil islem
stirelerinde meydana gelebilecegini rapor etmislerdir. Bir bagka calismada da Deng
ve dig. ayn1 amag dogrultusunda 1s1l islemler yardimiyla karbon nanotiip takviyeli iki
bilesenli bir polimerin elektrik iletkenligi Ozelliklerini takviye elemanlarinin
izotropik dagilimi ve perkolasyon esiginin yani birlesik ag yapisini olusturan takviye
eleman1 miktarinin azaltilmasini saglamiglardir [20]. Han ve dig. ise 1s1l iglemler ile
polimerin amorf bolgesindeki zincir pargalar1 sayisim1  azaltarak toklugun
arttirtlabilecegini vurgulamiglardir [21]. Liu ve dig. de 1s1l islemlerin poli(vinilden
floriir) (PVDF) polimerinin sicaklik artigina bagli olarak olusan ikincil gecisi (B
transition) tizerindeki etkilerini dinamik mekanik termal analiz (DMTA) ve

diferansiyel taramali kalorimetre (DTK) metodlar1 yardimiyla arastirmislardir [22].

PPS gibi yar kristalin termoplastiklerde, enjeksiyonla kaliplanan pargalarin mekanik
ozellikleri ve boyutsal kararliliklar1 kaliplama islemindeki polimerin morfolojisi ile
gelistirilebilir. Bu sebeple kiigiik toleranslarda iiretilmesi diistiniilen miihendislik
pargalarinin enjeksiyonlu kaliplanmasinda polimerin kristalizasyon 6zelliklerinin iyi
bilinmesi gerekir. Uretim esnasinda elde edilebilecek kristallenme miktari ile ilgili
bilgi kalip sicakligt ve kalip agilma zamani gibi kaliplama parametrelerinin
belirlenmesinde kritik rol oynar. Istenilen kristallenme oram1 ve diizeni, iiretim
parametrelerinin optimizasyonu ile elde edilebilir. Bu optimize proseste PPS gibi
mithendislik polimerleri yiiksek sicakliktaki kaliplara basilirlar ki bu islem proses
stiresini bir hayli uzatmaktadir. Buna ilaveten kristallenme oraninin da siirekli gelisen
teknoloji ile birlikte yetersiz kaldig1 géz oniine alindiginda arzu edilen kristallenme

orani ve diizenini saglamak iizere farkli bir yol denenebilir.

Glinlimiizde artik {iretimin istenilen kalite ve miktarda olmasimi saglamak icin
termoplastik malzeme genellikle eritilip, sogutulur ve ardindan istenilen kristallanme
derecesi saglanmak tizere 1s1l islemlere maruz birakilir [23]. Soguma sonrasi polimer
yapida kristallenmenin yetersiz kaldigi camsi bdlgelerin 1s1l islemler ile
kristallenmesi saglanir ve bu sayede malzemede yiiksek Ty elde edilmis olur [24].
PPS termoplastiginin yliksek kristallenme kabiliyeti dolayisiyla 6zellikle yiiksek

mekanik dayanim gereken uygulamalar i¢in takviyeli kompozitlerinin 1s1l islemler
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yardimiyla kristallenme orani ve diizenine bagli olarak degisim gosterecek mekanik

ozelliklerini arastiran bir dizi ¢aligma mevcuttur.

Freddy ve dig. %20 oraninda kirpilmis fiberli kece takviyeli PPS kompozitine 140 ve
204°C’de uygulanan tavlamanin (i1s1l islem) malzemelerin dinamik mekanik
Ozellikleri tizerindeki etkilerini incelemisledir [24]. Yapilan incelemeler sonucunda,
dinamik modiil ve camsi ge¢is sicakligi degerlerinin kritik 1s1l islem siiresinden sonra
onemli derecede arttigini, bunun yaninda malzemenin kayip faktorii ile Olgiilen
soniimleme kabiliyetinin de ayn1 oranda diistiigiinii rapor etmislerdir. Ayrica diisiik
1s1l islem sicakliginin, malzemedeki uygun kristallenme orani ve diizenini saglamak

icin daha kontrollii bir proses olusturacagini vurgulamislardir.

Lee ve dig. yukaridaki ¢alismanin devaminda, %20-40 oraninda cam fiber takviyeli
PPS kompozitlerinin kristallenme derecelerinin 1s1l igslem etkisi ile degisimlerini
arastirmiglardir [25]. Diferansiyel taramali kalorimetre (DTK) 6l¢timlerinde goriilen
ekzotermik 1s1 degisimleri ile bir Onceki calismanin yorumlarini dogrulayacak
sekilde; diistik 1s1l iglem siirelerinin ancak kristallesmemis amorf bdlgelerini tekrar
kristallendirmeye calistig1 seklinde agiklanmistir. Bu da gostermektedir ki kisa siireli

151l islem sonrasi yapida hala kristallenmemis amorf bolgeler mevcuttur.

Yine ayni sekilde kritik 1s1l islem siiresinden daha uzun siirelerde yapilan 1s1l islemler
sonrast malzemelerin DTK o6l¢iimlerinde, amorf bélgelerin tekrar kristallenmeye
calistigi ekzotermik 1s1 degisiminin olusmadigi aksine 1s1l islemler ile amorf
bolgelerde kristallesen yapinin DTK egrisinde endotermik 1s1 degisimi seklinde
belirdigi goriilmiistiir. Bu da gostermektedir ki belirli bir 1s1l islem sicakligi igin
ancak kritik 1s1l islem siiresinden sonra amorf yapidaki molekiiller kristallesme icin
tahrik olabilmektedir. Boey ve dig. bir baska ¢alismada ise cam fiber takviyeli PPS
kompozitlerine uyguladiklar1 farkli 1s1l islemlerin polimerin kristallenme oranina ve

bu oranin lineer olmayan egilme siiriinme oranina etkilerini rapor etmislerdir [26].
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2.3. Partikiil takviyeli termoplastik kompozitlerin 6zellikleri

Termoplastiklerin en biiyiik dezavantajlarindan biri yiiksek sicakliklarda yumusama
egilimleridir. Bu olay meydana geldiginde modiil diiser ve zincirler yavas yavas
siirinmeye baslar. Bu dezavantajin Oniine gecebilmek i¢in c¢ok yillar 6nceden
baslayan caligsmalar yapilmaktadir. Bu konuda ilk 6rneklerden birisi PP’nin talk ile
takviye edilmesidir. Aslinda termoplastiklerin mineral malzemeler ile takviye
edilmesi modiillerinin ve 1s1 altinda deforme olma sicakliklarinin yiikselmesini
saglamaktadir. Endiistriyel anlamda baslarda dolgu elemani olarak yani {iretim
maliyetlerini diistirmek amaciyla kullanilan takviye elemanlar1 daha sonralar
ilerleyen teknoloji ile birlikte termoplastiklerin 6zelliklerini gliglendirmek amaciyla
da kullanimlarn gerceklestirilmistir. Burada 6nemli olan nokta takviye elemaninin
maliyeti termoplastik polimere kiyasla daha diisiik ise, tatmin edici proses kabiliyeti
ve iriin oOzellikleri yitirilmeden miimkiin oldugu kadar fazla miktarda takviye
edilmelidir ancak; takviye elemani termoplastik polimerden daha yiiksek maliyetli

ise tatmin edici 6zellikleri saglayacak kadar az miktarda kullanilmalidir.

Takviye eleman1 olan partikiillerin 6zellikle inorganiklerin polimer matrisin yapisini
dolayisiyla meydana gelen kompozitin 6zelliklerini 6nemli 6l¢lide etkiledigi bilinen

bir gercektir. Partikiiller polimer matrislerin yapilarini birkag yonden etkileyebilir:

o Proses esnasinda molekiiler agirlik kaybi

o Kiirleme prosesinin etkisi ile molekiiler agirllk ve c¢apraz bag
modifikasyonlari

o Yiizey-aktif madde (surfactant), plastiklestirici, stabilizator, anti-oksidant ve

oksidasyon {riinleri gibi polar ve diisiik molekiiler agirlikli tiirlerin
adsorbsiyonu
o Yari kristalin polimerlerde kristalizasyon hiz1 ve ylizdesi

o Partikiil yiizeyleri ve ara partikiil bosluklar1 nedeniyle polimer bi¢imine etki.

Polimerlerin bir¢cok 6zelligi molekiiler agirligina baghdir ve bu 6zellik tipik olarak

bozunmay1 siirlandiric sartlart belirlemede ¢ok 6nemli rol oynar. Partikiil takviyesi
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de polimerlerin bozunma miktarini énemli Slgiide etkiler. Olagan bozunma etkisi
proses esnasinda mekanik etkilesme ve partikiil polimer ara ylizeyindeki kimyasal
etkilesim nedeniyle artis gosterir. Bu artis Ozellikle asir1 kayma kuvvetlerinin
olustugu yiiksek viskozite durumu gibi partikiillerin yiiksek takviye oranlarindaki
sartlarda ¢ok daha etkin bir hal alir. Polimerlerin 6zellikleri bir baska agidan da
zincirlerinin sekil uygunluguna baghdir. Kati partikiillerin varliinda polimer ile
partikiil arasindaki etkilesim sonucu bu zincir sekil uygunlugu onemli derecede
etkilenir. Kat1 partikiil 6ncelikle polimer molekiillerinin kendi ¢evrelerindeki seklini
kisitlayacaktir. Bu etki dogrultusunda, c¢ok noktali baglanma halinde zincir
molekiilleri ylizeye paralel yonde genisleyerek tepki gosterir. Bu genlesme ile o
yondeki efektif molekiiler boyut iki katina cikar. ikincil olarak; polimer molekiilleri
molekiiler agirlik ve sicakliklarina bagli olarak bir hayli biiyiik hacimler tutabilir.
Yiiksek partikiil takviye oranlarinda 6zellikle ¢ok kiigiik boyutlularinda, partikiiller
aras1 bosluklar neredeyse partikiil boyutunu veya daha kii¢iik degerleri alir. Bu da;

polimer molekiillerinin gergin sekil almaya zorlanmalarini saglar.

Partikiil takviyeli polimer kompozitlerin 06zelliklerini etkileyen en Onemli
parametrelerden biri de polimerin kristallenme davranisidir. Termoplastik polimere
ilave edilen partikiil ¢ekirdeklenme ajani olarak gorev yaptigr gibi kristalizasyonun
termodinamik ve kinetik sartlarini degistiren unsur olarak da gorev yapabilir.
Sonugta kristal modifikasyonu, kristalin birimlerinin boyutu ve kristalin fazin miktar
da degisebilir. Partikiillerin polimer yapis1 iizerindeki en biiyiik etkisi ¢cekirdeklenme
ajan1 gorevi yapabilme kabiliyetidir. Bu baglamda yapilan ¢alismalardan Okamoto
ve dig. nano kil takviyeli PP kompozitlerinde kil partikiillerinin polimer matrisin
kristalizasyonu i¢in ¢ekirdeklenme ajani olarak gorev yaptigi ancak lineer biiylime
orani ve kristallenme oranmin 6nemli derecede etkilenmedigi belirtilmistir [27]. PP
polimerine takviye edilen talkin ¢ok giiclii bir ¢ekirdeklenme etkisi yarattig1 bir ¢cok
kez ispatlanmistir [28]. Herhangi bir takviye elemanimin herhangi bir polimerin
kristalizasyon davranigina olan etkileri ayrintili sekillerde c¢alisilmistir. Ancak
takviye elemani boyutu ve takviye miktariin polimerin kristalizasyon davranisi

tizerine etkilerini inceleyip arastiran ¢ok az ¢alisma mevcuttur.
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Dolgu eleman1 veya gii¢lendirici eleman olarak kullanilabilen partikiillerin boyutlar
birka¢ on mikrondan nano boyuta kadar degismektedir. Ozellikle termoplastiklere
kiyasla yiiksek sertlik, rijitlik ve termal dayanimlar1 nedeniyle termoplastiklerin
mekanik dayanimlarini, tribolojik ve termal kararlilik ozelliklerini giiclendirmek
amaciyla kullanilmaktadirlar. Partikiil takviyesi ile termoplastik polimerin fiziksel ve
kimyasal 6zellikleri bir ¢ok yonden degisiklige ugrar. Termoplastikler kompozitlerin
Ozelliklerinin partikiiller ile iyilestirilmesinde partikiiliin sekli, boyutu, dagilim
durumu ve yiizey kimyasi ¢ok 6nemli rol oynamaktadir [29]. Bu amagla partikiil
takviyeli termoplastik kompozitlerin &zelliklerinin partikiil parametrelerine bagl
olarak degisimlerini inceleyip arastiran bir ¢ok c¢alisma mevcuttur. Mekanik
ozellikler acisindan genellikle ¢ekme modiilii (rijitlik), akma dayanimi ve kirilma
toklugu gibi degerler arastirilmaktadir. Polimerlere kiyasla daha rijit yapiya sahip
mikro veya nano boyuttaki inorganik partikiiller ile polimerlerin ¢cekme dayanimi ve
modiil degerlerinin artabilecegi birgok arastirmaci tarafindan rapor edilmistir [30-
34]. Partikiil boyutunun termoplastik kompozitlerin mekanik 6zellikleri lizerine son
derece onemli etkileri vardir. PP kompozitlerde belirli bir takviye oraninda kiigiik
boyutlu kalsiyum karbonat partikiillerinin  yliksek dayanimlar sagladig
vurgulanmaktadir [35]. Ozellikle son zamanlarda gelisen nano teknoloji ile birlikte
nano partikiil takviyeli termoplastik kompozitlerin mekanik 06zelliklerinde kayda
deger gelismeler oldugu bilinmektedir. Ornegin Sumita ve dig. nano partikiillerin
mikron boyutlu partikiillere kiyasla daha yiiksek rijitlik ve akma dayanim
sagladiklarint séylemislerdir [36]. Bunun yaninda yiiksek yogunluklu polietilenin
kirilma toklugu degerlerinin kiigiik boyutlu partikiiller ile daha da yiiksek degerlere
ulastigi rapor edilmistir [37]. Cho ve dig. de arastirmalar1 sonucunda partikiil
boyutunun azalmasi ile polimer kompozitlerin ¢ekme dayanimlarinin artacagini
belirtirken partikiil boyutunun c¢ekme modiilii iizerine pek etkisinin olmadig
sOylenmektedirler [38]. Suprapakorn ve dig. 1, 5 ve 20 mikronluk kalsiyum karbonat
(CaCOs3) takviyeli polibenzoksazin kompozitlerinin elastik modiil degerlerinin
partikiil boyutuna bagli olarak degisim gostermediklerini rapor etmiglerdir [39].
Ayrica Singh ve dig. de calismalarinda alumina takviyeli polyester kompozitlerinin
elastik modiil degerlerinin partikiill boyutuna goére degismedigini vurgulamislardir
[40].
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Termoplastik kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin partikiill miktarma O6nemli
derecede bagli oldugu bilinmektedir [41]. Yiiksek rijitlikleri sayesinde ilave
edildikleri termoplastiklerin de rijitliklerini yani modiil degerlerini biiylik Olciide
arttirmaktadirlar ve bu artis takviye orami ile dogru orantilidir. Ancak partikiil
miktarinin artmasi ile ¢ekme dayanimi oOzellikleri zayiflamaktadir. Bu zayiflama

etkisi ancak mikron boyuttan nano boyuta gegiste yerini artisa ¢evirmektedir.

Akma dayanimi parcalarin tasarimi esnasinda anahtar rol oynar. Partikiiller bazi
zamanlarda polimerlerin akma dayanimlarini arttirdiklar i¢in takviye edilir. Bu etki
ile eger modiil artmis ise partikiiller ayrica gili¢lendirici olarak da anilirlar. Aslinda
yapidaki giliclenme polimer fazinin degismesi seklinde aciklanabilir. Buradaki faz
degisimi polimerin partikiil ile etkilesimi sonucu olusan ara ylizey olarak tarif edilir.
Polimer ile partikiil arasinda olusan bu ara ylizey dayaniminin arttirilmasi ile

mekanik 6zelliklerin de artmasi kaginilmazdir.

Termoplastiklerin partikiiller ile takviye edilmesinin bir baska amaci da tribolojik
Ozelliklerinin iyilestirilmesidir. Baz1 uygulamalarda (fren balatasi veya kavrama)
yiiksek siirtiinme katsayis1 ve diigilk asinma miktar: istenirken, bazi uygulamalarda
da (disli veya yatak) diistik siirtlinme katsayis1 ve diisiik asinma miktar1 arzu edilir.
Polimer kompozitlerin tribolojik ©zelliklerini belirlemek i¢in bir¢ok standart test
metodu mevcuttur. Bu test metotlar1 genel olarak asinma tiirlerine gore uygulanir.
Literatiirde de partikiil takviyeli termoplastik kompozitlerin ¢ogunlukla adhezif
asinma (sliding wear) veya kati partikiil erozyonu asinma (solid particle erosion)
davraniglar1 incelenip arastirilmaktadir. Ozellikle adeziv asinma arastirmalarinda
partikiil boyutunun nano seviyelerde ve takviye miktarinin ¢ok az oranlarda olmasi
(hacimce %1-3) termoplastik kompozitlerin asinma direnglerini 6nemli 6lgiide
arttirmustir [42]. Schwartz ve Bahadur nano alumina takviyeli PPS kompozitlerinin
adeziv asmmma davraniglarini incelemeleri sonucunda, takviyeli kompozitlerde
transfer filmi olustugunu ve bu filmin biitiin kompozitlerde gii¢lii yapigsma dayanimi
sayesinde asinmayi azalttigini belirtmislerdir [43]. Nano alumina partikiillerinin
transfer filmi asindirict yilizeye baglama kabiliyeti sonucu artan baglanma dayanimi

sayesinde diisiik asinma miktarlar1 elde edilmistir. Ancak hacimce %3 ve daha fazla
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alumina takviyesi ile PPS kompozitlerinin asmmma miktarlarmin arttig
vurgulanmistir. Zhao ve Bahadur bir bagka calismada yine partikiil takviyeli PPS
kompozitinin adhezif asinma davranislarin1 “pin-on disk” metodu ile incelemisler ve
PPS kompozitlerin asinma oranlarmin NiS takviyesi ile diistiiglinii ancak PbSe ile
arttigin1 rapor etmislerdir [44]. Bunun yaninda her iki takviye elemani ile PPS
kompozitlerinin siirtinme katsayis1 degerlerinin azaldigir belirtilmistir. Polimer
transfer filmi olusumunda takviye elemanlar1 farkli etkiler sergilemistir. Takviyesiz
PPS polimerinde iyi bir transfer filmi olusmus ancak kalin ve taneli bir hal almistir.
NiS takviyesinde ince ve uniform bir film olugsmusken PbSe takviyesinde transfer
film olugmamistir. Ayrica NiS takviyeli PPS kompozitlerinde olusan transfer
filmlerinin X-1smli fotoelektron spektroskopisinde yapilan incelemeleri sonucunda
takviye elemani ile karsi asindirici disk yiizeyi metali (Fe) arasinda kimyasal
reaksiyon oldugu vurgulanmistir. Bunun yaninda PbSe takviyesinde boyle bir
reaksiyon olmadigi belirtilmistir. Sonug olarak takviye elemani ile karsi agindirici
yiizey arasinda meydana gelen kimyasal reaksiyon ile birlikte gelen asinma oram
diisiisiinii, reaksiyon sonucu olusan bilesimin transfer filmi ile asindirict yiizeyi
birbirine uyumlu yapip aralarindaki yapismay: arttirmasi ile agiklamiglardir. Daha
farkli inorganik partikiilleri (Ag;S, CuS, ZnF, ve SnS) PPS termoplastigine takviye
ederek meydana gelen kompozitin adhezif asinma davranisini inceleyen calisma da
mevcuttur [45]. Deforme olabilen ve matris ile iyi yapisma sergileyen CuS ve Ag,S
takviyeli kompozitlerin asinma orani, takviyesiz PPS’ninkinden daha disiik
cikmistir. Tlaveten deforme olmayan ancak matris ile zayif yapisma sergileyen SnS
ve Znk; takviyeli kompozitlerin aginma orani, takviyesiz PPS’ ninkinden daha yiiksek
cikmistir. Asinmanin azaldigi PPS kompozitlerinde ayrica iyi transfer filmi olusumu

da gozlenmistir.

Kati partikiil erozyonu tipik bir asinma modu olup kiigiik kat1 partikiillerin malzeme
yiizeyine tekrarli darbeleri ile olusan malzeme kaybi olarak tarif edilebilir. Kati
partikiil erozyonunun etkileri uzun yillardir aragtirllmaktadir. Ayrica bu yontem
kumlama ve yiiksek hizli su jeti ile kesme gibi baz1 hususlar i¢in faydali bir metot
olabildigi gibi bazi miihendislik uygulamalarinda, Ornegin jet tiirbinleri, boru

hatlarinda ve partikiilli malzeme tasiyan vanalarda ciddi bir problem teskil
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etmektedir. Kat1 partikiil erozyonu, i¢inde bir¢ok prosesi barindiran karmasik bir
olaydir. Ana proses olarak kat1 partikiillerin hedef malzeme yiizeyine carpmasi ile
olusan mekanik darbe goriilse de; erozyon esnasinda karsit malzemeler arasinda
olusan termal, kimyasal ve fiziksel reaksiyonlar da ikincil prosesler olarak
gosterilebilir. Gegmis yillara bakilirsa Oncelikli bakis agis1 olarak geleneksel
malzemelerin erozyon asinma davraniglart incelenmistir. Buna ragmen polimer
matrisli kompozitlerin erozyon asinma davraniglari ancak gectigimiz kirk yil
boyunca incelenmistir. Bu incelemelerde ilgi odagi olarak ugak, tagima ve proses
endustrilerinde katt ve sivi partikiil erozyonuna maruz kalabilecek kompozitler
gosterilebilir. Polimer kompozitlerin kullanildigi tozlu ortamlara ornekler olarak,
kum tasiyan boru hatlari, petrol rafinesindeki ¢camurlar, helikopter pervane kanadi,
pompa pervane kanadi, yliksek hizli araglar ve ucaklar, su tiirbinleri, ucak motor

kanatlar1, roket pargalari, ara¢ on siperlikleri verilebilir.

Literatiirde kat1 partikiil erozyonunda iki tip erozyon modu tanimlanmistir; darbe
acist ile degisen erozyon oranina bagl olarak; gevrek ve siinek erozyon. Darbe acist,
asindirict partikiillerin hareket yonii ile hedef malzeme arasindaki ag¢i olarak tarif
edilir. Erozyon oraninin maksimuma ulastig1 tipik olarak 15°-30° gibi orta dereceli
carpma agcilarinda, hedef malzemenin vermis oldugu tepki siinek olarak belirtilir;
buna karsin eger erozyon orani artan ¢arpma acisi ile birlikte stirekli artip dik ¢carpma
acist olan 90°°de maksimuma ulasiyorsa, hedef malzemenin vermis oldugu tepki
gevrek olarak belirtilir [46]. Kati partikiillerin hedef malzemeye 90° ile dik bir
sekilde gonderilmesinde asinarak agirhiginin azalmasi beklenen hedef malzemenin
agirhigy, ilk gonderilen partikiillerin “inkiibasyon” yani gdmiilmesi ile dnce artar daha
sonra gonderilen partikiiller ile kararli hale gelir. Gevrek erozyon tepkisi malzemenin
catlak olusumu nedeni ile ayrilmasi, siinek erozyon tepkisi de malzemenin kesilmesi

(cutting) veya sabanlanmasi (ploughing) ile ilgilidir.

Farkl: tipteki polimer matrisli kompozitler i¢in erozyon davranmisindaki farkliliklarin
birincil sebebi olarak takviye elemaninin miktari, tipi, dagilimi ve Ozellikleri
gosterilebilirken ikincil sebep olarak matris malzemesinin tipi ve Ozellikleri ile

takviye elemani ile aralarinda olusan baglanma kalitesi gosterilebilir. Makine veya
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yapt bileseni tasariminin ve asinmayi azaltmak veya kontrol etmek i¢in malzeme
seciminin her adiminda aginmaya yon veren yukaridaki degiskenlerin etkileri iyi
irdelenmelidir. Bu konu ile ilgili birgok ¢alisma mevcut olmasina ragmen daha hala
aciklanamamig bir silirii soru vardir. Polimer kompozitlerin erozif asimnma
davraniglarini arastiran ¢aligmalarin birgogu fiber takviyeli kompozitler iizerine ve

cok az1 da partikiil takviyeli kompozitler {izerine yapilmistir.

Dinamik mekanik termal analiz (DMTA), polimer karisimlari ve kompozitlerinde
polimer segmentlerinin gevsemesini, ana zincir ve yan gruplarinin hareketlerini,
polimerin karigabilirligini, termal bozunma davranisini ve en Onemlisi cams1 gegis
sicakligini inceler. Bu nedenle polimer yapilarinin karakterizasyonu konusunda ¢ok
giiclii bir tekniktirr. DMTA basitce tarif edilecek olursa; numunelere dalgali
(salinimli) kuvvet uygulanir ve malzemenin verecegi tepki analiz edilir. Mekanik
tasarim agisindan ¢ok 6nemli bir parametre olan Ty’nin yani sira yine ¢ok dnemli bir

tasarim parametresi olan kayip faktor (Tan o) de bu analizde ele alinir.

Termoplastik polimerlerin takviye elemanmin etkisi ile dinamik mekanik
(termomekanik) ozelliklerindeki degisimler uzun yillardir arastirilan bir alandir. Joni
ve dig. poli(metilmetakrilat) (PMMA) polimerinin kiigiik boyutlu aliiminyum
trihidroksit (ATH) partikiilleri ile dinamik mekanik 6zelliklerinin iyilestigini rapor
etmislerdir [47]. Partikiillerin polimerlere gore yiiksek rijitlikleri sayesinde takviye
edildikleri polimerlerin rijitliklerini dolayisi ile depolama modiilii degerlerini de
artinirlar. Bu artis belirli bir orana kadar devam eder. Gutierrez ve dig. de
calismalarinda PP’nin talk ile ilavesi sonucu depolama modiilii degerlerinin siirekli
arttigin1 vurgulamiglardir [48]. Bunun yaninda talkin c¢ekirdeklenme etkisi ile
polimerin kristalizasyonunun hizlandigin1 ve sonucunda da disik Tg'li, ytiksek
hareket kabiliyetine sahip amorf fazin elde edildigini rapor etmislerdir. Hamming ve
dig. nano TiO, takviyeli PMMA kompozitlerinin DMTA analizleri sonucunda TiO;
partikiillerinin ilavesi PMMA kompozitlerinin Tg’sini ve elastik modiiliinii
arttirdigin1  rapor etmislerdir. Ayrica polimer kompozitlerin dinamik mekanik
ozelliklerinin partikiil dagilimina ve polimer ile etkilesimine énemli derecede bagli

oldugu vurgulanmistir [49]. Goyal ve dig. de aliiminyum nitrit (AIN) takviyeli PEEK
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kompozitlerinin dinamik mekanik 6zelliklerini incelemislerdir [50]. Takviye elemani
AIN ile PEEK kompozitlerinin depolama modiilii degerinde %500’lere varan ve Tg
degerinde de 19°C’lere varan artislar elde etmisler. Bunun yaninda Tand’nin
maksimum degeri ile altinda kalan alanin da disiiriildiginii belirtmislerdir. Bu
olumlu sonuglarin saglanmasinda ozellikle takviye elemani ile PEEK arasindaki
giiclii etkilesimin ve artan kristallenme oraninin biiyiik rolii oldugu vurgulanmustir.
Bir baska c¢alismada da Siengchin, alumina takviyeli polistiren kompozitlerinin
dinamik mekanik incelemeleri sonucunda, depolama modiilii degerlerinin arttigini ve
bu artisin da takviye elemaninin uniform dagilimina bagl oldugunu belirtmistir [51].
Benzer bir sonug¢ da Lai ve dig. tarafindan rapor edilmistir. Nano silika takviyeli
PEEK kompozitlerinin dinamik mekanik 6zelliklerini inceleyen arastirmacilar nano
silika takviyesi ile PEEK polimerinin depolama modiilii degerlerinin arttigin1 ancak
Ty degerlerinin ise etkilenmedigini vurgulamislardir [52]. Yine ayni sekilde bu
calismada da takviye elemaninin polimer yapi i¢inde uniform dagiliminin modiil

tizerine ¢ok etkin oldugu rapor edilmistir.

Herhangi bir malzemenin 6mrii boyunca kullanigliligi, kullanildiklar1 ortamdaki
dayanikliliklarina baglidir. Termoplastikler modern polimer endiistrisinde bir¢ok
alanda yer aldigindan beri servis omrii boyunca dayanimlar: yapilan arastirmalarin
¢ok onemli kisimlarini olusturur. Bozunma; metallerde korozyona benzeyen geri
doniisii olmayan bir degisimdir. Termoplastiklerin bozunmasi; malzeme kalitesini
onemli Olciide diisiiren kiiciik yapr degisimlerini igeren bir¢ok fiziksel ve kimyasal
proses igerir. Bircok uygulama alani i¢in termoplastiklerin servis dmiirleri disaridan
ilave edilebilen elemanlar ile ayarlanabilir. Bu amagla birgok arastirmaci
termoplastiklerin termal kararliliklarini partikiil takviyesi ile kontrol altina almaya
caligmaktadir. Palza ve dig. nano silika takviyeli PP kompozitlerinin termal kararlilik
ozelliklerini termogravimetrik analiz (TGA) metodu ile incelemisler ve maksimum
bozunmanin meydana geldigi sicakligin nano silika takviyesinden etkilenmedigi
rapor edilmistir [53]. Yine PP polimerinin termal 6zelliklerini iyilestirmek i¢in nano
kil takviyesini kullanan Golebiewski ve dig. PP nanokompozitlerinin termal
bozunma sicakliklarmin daha yiiksek degerlere Gtelendigini belirtmislerdir [54]. Bir

baska ¢aligmada inorganik silika ve titanya takviyeli PMMA kompozitlerinin termal
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kararliliklar1 Wang ve dig. tarafindan arastirilmis ve TGA sonuglarma gore
PMMA’nin termal kararlilik 6zelliklerinin diisiik miktarlardaki (<%0,2) inorganik
takviyesi ile 6nemli derecede gelistirildigi belirtilmistir [55]. Benzer olarak yine
PMMA polimerinin termal kararlilik 6zelliklerini iyilestirmek isteyen Kandare ve
dig. agirlikca yaklasik %3-4 oraninda bakir hidroksi metakrilat takviyesi ile %50
agirlik kaybinin oldugu sicakligin yaklagik 35°C Gtelenmesini saglamislardir [56].
Poliimit polimerinin termal kararlilik ozellikleri Gao ve dig. tarafindan silika ve
baryum titanat takviyesi ile kontrol edilmeye calisilmistir [57]. Analiz sonuglarina
gore her iki takviye elemani da poliimitin bozunma sicakligini arttirmislar ancak
silika baryum, titanata gore daha iyi sonuglar vermistir. Poliimitin bozunma
sicakliginin  iist degerlere Otelenmesinde polimerin segmental hareketliligini
kisitlayan, inorganik bilesenler ile polimer arasinda meydana gelen ag yapisinin
neden oldugu vurgulanmistir. Jung ve dig. mikro ve nano bor nitriir (BN) takviyeli
yiiksek yogunluklu polietilen polimerinin termal 6zelliklerini incelemislerdir [58].
Yiiksek yogunluklu polietilenin BN takviyesi ile termal bozunma sicakliginin
arttigin1 belirtmislerdir. Ayrica nano boyutta BN takviyesi ile mikro boyuttaki BN
takviyesine nazaran daha yiiksek termal bozunma sicaklig1 degerlerinin elde edildigi
ve nano BN takviyesinin de diisiik takviye oranlarinin (<%20) daha iyi sonuglar
verdigi vurgulanmistir. Bir baska calismada da lineer diisiik yogunluklu polietilenin
termal, mekanik ve elektriksel oOzelliklerini gelistirmek i¢in farkli boyutlardaki
silikon karbit (SiC) partikiillerini kullanan Ren ve dig. takviye oraninin artmast ile
polimerin termal kararhilifinin arttigim1 belirtmislerdir. Silikon karbitin polimerin
termal kararliligina olan etkisi iki sekilde aciklanmistir. Birincisinde, SiC
partikiillerinin yiiksek termal iletkenlikleri sayesinde polimerin i¢ sicakligini saf
polimere kiyasla daha yiiksek degerlere tasir ve bu da polimerin diisiik sicakliklarda
daha fazla bozunmasina neden olur. Ikincisi ise, SiC partikiilleri polimere kiyasla
yiiksek 1s1 kapasiteleri sayesinde daha fazla 1s1 akisi absorbe ederler. ilave edilecek
olursa; amorf bolgelerde yer alan silikon karbitler birbirleriyle yakin temas halinde
olurlar. Bu yakin temas durumu matrisin modiiliiniin artmasini, amorf bolgenin
molekiiler zincir hareketliliginin azalmasini, bazi fiziksel baglanma noktalari,

intermolekiiler kuvvetlerin giiclenmesini ve termal kararliligin artmasini saglar [59].
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Son yillarda yapilan c¢aligmalar ile polimer kompozitler artan termal iletkenlikleri
sayesinde Ozellikle elektrik ve elektronik endiistrisinde metallerin yerini alabilecek
yeni imkanlar sunmaktadir. Ornegin mikro elektronik parcalarin gitgide
minyatiirlesmesi ve gii¢lerinin artmasi sonucu, performanslar1 ve giivenilirlikleri
acisindan 1s1 yayma kabiliyetleri kritik hal almistir. Bu nedenle yiiksek termal
iletkenlik istenen malzemelerin gelistirilmesi ilgi ¢ekici bir alan haline gelmistir. Bu
amacla da polimerler kendilerine kiyasla ¢ok daha yiiksek termal iletkenlige sahip
karbon veya seramik gibi (silika, alumina, aliiminyum nitrit) elemanlar ile takviye
edilirler. Yiiksek termal iletkenlik uygun takviye elemani ve miktari ile saglanabilir.
Bu giine kadar da bir¢ok arastirmaci polimer kompozitlerin termal iletkenliklerinin
arttirllmasi i¢in kullanilan yiiksek termal iletkenlige sahip partikiillerin etkilerini

calismislardir.

Sanada ve dig. epoksi polimerinin termal iletkenlik 6zelliklerini karbon nanotiip ve
nano alumina ile gelistirmeye ¢alismislardir. Epoksinin termal iletkenliginin
gelistirilmesi icin karbon nanotiipiin aluminadan daha iyt sonu¢ verdigini
belirtmislerdir [60]. Bir bagka c¢alismada da; alumina (Al,O3) partikiillerinin boyutu
ve miktarinin yiiksek yogunluklu polietilenin termal iletkenligi tlizerine etkilerini
arastiran Zhang ve dig. artan Al,O3; miktari ile termal iletkenligin arttigini1 belirtirken
partikiil boyutunun kiigiilmesi ile daha iyi sonuglar alindigint vurgulamiglardir [61].
Bu sonuglarin aksine epoksi ve poli(vinilden florid) (PVDF) matrislerinin termal
iletkenliklerini 1yilestirmek amaciyla AIN partikiiliinii kullanan Xu ve dig. artan
partikiil miktar: ile termal iletkenligin arttigin1 sdylerken biiytlik partikiillerin daha 1yi
sonuclar verdigini belirtmislerdir [62]. Bu sonucu destekleyen bir baska caligmada;
bor nitriir (BN) takviyeli poli(butilen teraftalat) (PBT) kompozitinin termal iletkenlik
ozelliklerini inceleyen Ng ve dig. yiiksek termal iletkenlik icin biiyiik boyutlu
BN’lerin kiigiik boyutlu olanlarina kiyasla daha etkin oldugunu belirtmislerdir [63].
Glines pillerinin 1s1 yayma kabiliyetlerini arttirmak amaciyla arkalarindaki etilen
vinil asetat (EVA) tabakasinin termal iletkenliginin iyilestirilmesini arastiran Lee ve
dig. deneysel ¢alisma sonucunda; takviye miktarinin hacimce %20’den fazla olmasi

durumunda termal iletkenlikte etkin sonuglar alinabilecegini belirtmislerdir [64].
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Polimer malzemeler farkli dielektrik oOzellikleri sayesinde elektrik elektronik
endistrilerinde ¢ok farkli amaclar icin farkli uygulama alanlarinda yer alirlar.
Ornegin; diisiik maliyet, kolay iiretilebilirlik ve diisiik dielektrik sabiti gibi ozellikleri
sayesinde elektronik paketleme uygulamalarinda yaygin olarak kullanilirlar. Bu
uygulamalarda kullanilan polimerler termal &zelliklerinin arttirilmasi amactyla
yiiksek termal iletkenlige ve diisiik termal genlesme katsayisina sahip seramikler ile
takviye edilirler. Ancak; elektronik paketleme uygulamalarinda kullanilacak
polimerlerde diisiik dielektrik sabiti degeri aranmaktadir. Bu nedenle elektronik
paketlemede kullanilacak polimerler termal 6zelliklerinin iyilestirilmesi i¢in seramik
partikiilleri ile takviye edilirken dielektrik 6zellikleri de incelenmesi gereken 6nemli
bir konu haline gelmistir. Son yillarda bu amagla yapilan bir¢cok c¢alisma mevcuttur
[65-68]. Bir baska agidan bakildiginda yiiksek dielektrik sabiti degerlerinin arandigi
uydu yaymi alicist ve cep telefonu dogrusal amplifikatorii gibi uygulamalarda
kullanilan bask1 devre kartlari, poli(tetrafloretilen) (PTFE), poli(fenilen siilfit) (PPS),
poli(fenilen oksit) (PPO) gibi polimerlerin seramikler ile takviyesi sonucu tretilirler.
Yiksek dielektrik sabitine sahip seramikler takviye edildikleri polimerin dielektrik
ozelliklerini 6nemli Slgiide etkilemektedir. Bu amacgla da yapilan bir¢ok g¢alisma

mevcuttur [69-72].

Elektrik elektronik endiistrilerinde kullanilan pargalara genel bir bakis yapildiginda
tasarlanacak malzemelerin dielektrik sabiti degerlerinin uygulama alaninin
ozelliklerine bagl olarak degistigi goriilmektedir. Bir kisim uygulamalar i¢in diisiik
dielektrik sabiti degeri aranirken bir kisim uygulamalar i¢in yiiksek dielektrik sabiti

degerleri aranmaktadir.

Sertlik testi kolay yapilabilirligi ve tahribatsiz olusu nedeniyle malzemelerin
mekanik Ozellikleri hakkinda bilgi sahibi olmak i¢in yaygin olarak kullanilan bir
tekniktir. Polimer ve kompozitleri i¢in en ¢ok kullanilan sertlik test yonteminde
sertlik degeri olarak malzeme ylizeyine batmaya calisan yiike karsi konulan direng
almir ki bu direng degeri bir sayidan ibaret olmak ile beraber tasarim siirecinde
kullanilamaz. Polimerlerin yetersiz goriilen Ozelliklerini 1yilestirmek amaciyla

yapilan partikiil takviyesi sonucu meydana gelen kompozit malzemenin arzu edilen
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Ozelliklerinin incelenmesinin yani sira 6zellikle mekanik 6zellikleri hakkinda bilgi
veren sertlik degerleri de arastirilmaktadir. Goyal ve dig. AIN takviyeli PEEK
kompozitlerinin yogunluk, erime sicakligi, kristalizasyon, termal kararlilik ve
morfolojik ozelliklerinin yan1 sira sertlik degerlerini de incelemislerdir [73].
Agirlikca %50 oraninda takviye edilen AIN ile PEEK kompozitinin vikers sertlik
degerinin 24 kg/mmz’den 35 kg/mmz’ye ciktigint belirtmislerdir. Bir bagka
calismada ise Goyal ve dig. mikro ve nano boyutlu AIN ve Al,O3 takviyeli PEEK
kompozitlerinin mikro sertlik 6zelliklerini incelemislerdir [74]. Deneysel verilere
gore PEEK kompozitlerinin mikro sertliklerinin artan seramik partikiil orani ile
birlikte arttigini belirtmislerdir. Ayrica belirli bir takviye orani i¢in nano boyutlu
partikiiliin mikro boyutlu partikiile kiyasla polimerin sertlik degerlerini daha ¢ok
arttirdigl vurgulanmistir. Son olarak da PEEK/AIN kompozitlerinin mikro sertlik
degerlerinin PEEK/Al,O3 kompozitlerininkinden daha yiiksek ¢iktigin1 rapor
etmiglerdir. Nano kil takviyeli poliamid’in ylizey ¢izilme ve normal sertlik
ozelliklerini arastiran Sinha ve dig. artan nano kil oranina bagl olarak yiizey ¢izilme
sertliginin azaldigin1 ancak normal sertlik degerlerinin arttigin1 vurgulamislardir [75].
Bilhassa aginma o6zelliklerini iyilestirmek amaciyla polimerlere takviye edilen sert
partikiillerin meydana gelen kompozitin asinma Ozellikleri iizerine etkilerini
inceleyen ¢alismalar da mevcuttur. Yu ve dig. seramik partikiilleri ile takviye
ettikleri PPS kompozitlerinin siirtiinme ve asinma davranislarini incelemek igin
yaptiklar1 ¢aligmada ayrica elde ettikleri kompozitlerin sertlik oOl¢limlerini de
yapmuglardir [76]. Takviye ettikleri Al,Os3, SisN4, SiC, CriC, gibi sert partikiillerin

PPS’nin sertligini 6nemli 6lgiide arttirdigini tespit etmislerdir.

Malzemelerin yiizey mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesinde en eski ve en yaygin
olarak kullanilan teknik “ylizey cizilme testi” (Scratch test) teknigidir. Gerek
endiistriyel gerekse aragtirma amacli olmak {izere basarili bir sekilde kullanilan bu
test tekniginin uygulama alanlar1 arasinda; malzemelerin bagil sertliklerinin
belirlenmesi, kaplama boya ve ince filmlerin karakterizasyonu ve malzemelerin sert
cisimlere karsi gosterdikleri asinma davranisinin modellenmesi gosterilebilir. Bu

yontemde sert bir batici ug belirli bir yiik ile malzeme yiizeyine bastirilir ve ylizeye
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paralel olarak hareket ettirilir. Test sonucunda malzemenin mekanik olarak yiizey

cizilme islemine kars1 gosterdigi direng elde edilmis olunur.

Polimer malzemelerin yiizeyleri genellikle hasarlara karsi ¢ok hassastir. Polimer
malzeme yiizeyinde olusabilecek ¢izikler malzemenin servis siiresince farkli
yiikkleme durumlarinda gerilme artisina ve yigilmasina neden olabilir. Bu durum
ayrica malzemenin mekanik dayaniminin da diismesine yol acacaktir. Bu nedenle
polimer malzeme yiizeylerinin mekanik Ozelliklerinin gelistirilmesi énemli bir hal
almistir. Bu amagla bircok mineral takviye elemani polimerlerin yiizey ¢izilme
dayanimlariin gelistirilmesi amaciyla takviye edilip incelenmistir. Ancak son
zamanlarda bu amag icin kullanimi1 daha da yogunlasan inorganik nano malzemeler
tercih edilip polimer malzemelere takviye edilerek yiizey cizilme davranislarinin
gelisirilmesi  calismalar1  yiriitiilmiistiir. ~ Polietilen = malzemesinin  yiizey
deformasyonunun diigiiriilmesinde nanokilin nasil bir rol oynayacagini inceleyen
Mudaliar ve dig. agirlik¢a %4-8 oraninda nanokil takviyesi ile PE’nin kristallenme
oraninin ve mekanik nedenli ylizey hasar direncinin arttigini1 belirtmislerdir [77]. Bir
baska caligmada yine nanokilin takviyesi ile polibutin polimerinin ylizey hasarlanma
direncini inceleyen Misra ve dig., nanokil takviyesi ile kompozit malzemenin plastik
deformasyonlara karst daha direngli oldugunu vurgulamislardir [78]. Benzer
amagclarla etilen-propilen ile poli(propilen) malzemelerinin yiizey hasarlanma
davraniglarini iyilestirmek amaciyla takviye elemani olarak ortalama boyutu 8§ pm
olan kalsiyum silikat kullanan Misra ve dig. kullandiklari polimer malzemelerin
yiizey hasarlanma direnglerinin kalsiyum silikat takviyesi ile iyilestigini rapor
etmislerdir [79]. Bu calismalarda ozellikle takviye edilen partikiil ile polimer
arasindaki ara ylizey mukavemetinin iyilestirilmesi ile kompozit malzemenin yiizey
hasarlanma direncinin artacagi vurgulanmistir. Benzer yorumu Amerio ve dig. akrilik

nanokompozit kaplamalar i¢in yapmislardir [80].

Polimer kompozitlerin ylizey c¢izilme dayanimlarini ve asinma davraniglarini
inceleyen ¢alismalar1 kapsayan ve yorumlayarak 6zetleyen birkag (review) yayin da
yapilmistir [81-82]. Ancak yukarida sadece belirli bir kismi agiklanan literatiir

caligmalarina genel bir bakis yapildiginda polimer malzemelerin yilizey hasarlanma
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direnclerinin gelistirilmesi amactyla kullanilan partikiillerin hep tek boyutlu oldugu
tespit edilmistir. Yani kullanilan partikiillerin hep ya belirli bir mikron veya nano
boyutta oldugu goriilmiistiir. Bu noktadan yola ¢ikarak karisik boyutlu partikiil
takviyesinin polimer malzemelere takviye edilerek ylizey c¢izilme direnglerinin
gelistirilebilecegi diisliniilmektedir. Bu nedenle c¢alisilmasi diisiiniilen polimer
malzemenin tek boyutlu partikiil ile takviyesinin yaninda karisik boyutlu partikiil

takviyesi ile yiizey cizilme direncindeki degisimler incelenecektir.

Son 40 yila bakildiginda partikiil takviyeli polimer kompozitlerin mekanik
ozelliklerinin iyilestirilmesi ilgi odagi olmugsken bu konuda yapilan ve yayimlanan
bircok yaymn oldugu goriilmektedir. Bu gelisme dogrultusunda bir arastirma
yapildiginda partikiil miktar1, boyutu ve matris ile yaptig1 arayiizeyin ozelliklerine

bagli olarak rijitlik, gerilme ve kirilma toklugu degerlerinin incelendigi agiktir.

Genellikle sert partikiil bileseni takviyesi ile siinek polimer malzemenin gerilme-
genleme tepkisi diisiiniildiigiinde gevreklesecegi tahmin edilir. Ancak kirilma
toklugu s6z konusu oldugunda kirilma davraniginin ne kadar karmasik oldugu ve sert
partikiil miktarinin artmast ile kirilma toklugunun arttirilabilecegi diistiniilerek
yapilan birgok ¢alisma mevcuttur. Thio ve dig. izotaktik poli(propilen)’in kirilma
toklugunu diisiik oranda kalsiyum karbonat takviyesi ile 6nemli dl¢iide arttirmiglardir
[83]. Ayrica calismalarinda kiigiik partikiillerin biiyiiklere kiyasla daha disiik
tyilesmeler sagladigi rapor edilmistir. Bir bagka calismada Singh ve dig. diisiik
oranda aluminyum takviyesi ile polyesterin kirtlma toklugunun partikiil boyutunun
diismesi ile daha yiiksek degerlere ulastigini bunun yaninda yiiksek oranda
aluminyum takviyesinde ise kirilma toklugunun biiyiik boyutlu partikiiller ile daha
yiiksek degerlere ulastigini vurgulamislardir [84]. Polipropilenin darbe toklugunu
arttirmaya yonelik ¢alisma yapan Zhang ve dig., polimer matrise 1 um’lik ve 50
nm’lik kalsiyum karbonat (CaCQO3) takviye etmislerdir [85]. Elde edilen polipropilen
kompozitlerin Izod darbe deneyleri sonucunda darbe toklugu degerlerinin partikiil
boyutu ve miktarina énemli derecede bagli oldugunu belirtmislerdir. Aym takviye
orani icin kiiciik boyutlu partikiillerin biiyiikk boyutlu partikiillere nazaran kirilma
toklugunu daha fazla iyilestirdigi rapor edilmistir.
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Literatiire bakildiginda partikiil takviyesi ile polimer kompozitlerin kirilma toklugu
degerlerinin genellikle benzer sekilde etkilendigi aciktir. Kirilma olayina morfolojik
acidan bakildiginda partikiil boyutunun Ozellikle daha da ©n plana c¢iktig
sOylenebilir. Kirilma, malzemede var olan bir catlagin belirli bir kuvvet altinda
ilerlemesi ile malzemenin ayrilmasi olarak tanimlanabilir. Burada en 6nemli nokta
catlagin ilerleyebilme kabiliyetidir. Bu kabiliyet ile kirilma toklugu neredeyse dogru

orantilidir.

Morfolojik acgidan da kirilma toklugunun arttirilmas: i¢in c¢atlagin ilerleme
kabiliyetinin azaltilmas1 saglanmalidir. Bu nedenle takviye edilecek partikiiliin
boyutu ne kadar biiyiik olursa catlagin o partikiil etrafinda dolasip yoluna devam
etmesi o denli gec olacaktir. Ancak burada dikkat edilmesi gereken bir diger nokta
ise partikiil ile matris arasinda meydana gelen arayilizeyin mukavemetidir. Partikiiliin
etrafit matris tarafindan ne kadar iyi 1slanmig veya sarilmis ise arayilizey mukavemeti
o derece iyi demektir. Bu sayede catlagin ilerleme esnasinda matristen sonra

karsilacagi partikiil etrafindaki arayiizeyde ilerlemesi o derece zor olacaktir.
Calisma kapsaminda mekanik, termal ve tribolojik agidan polimer kompozitlerin

ozelliklerinin iyilestirilmesi amaciyla tek boyutludan ziyade karisik boyutlu partikiil

takviyesinin ¢alisilacagi belirtilmistir.
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BOLUM 3. DENEYSEL CALISMA

3.1. Kullanilan Malzemeler

Tez galismasinda termoplastik polimer malzeme olarak Ticona firmasindan temin
edilen Fortron 1200L1 firma kodlu graniil haldeki poli(fenilen siilfit) (polyphenylene
sulphide-PPS) kullanilmustir (Tablo 3.1) [86].

Tablo 3.1: Fortron 1200 L1 kodlu graniil haldeki PPS malzemesinin miithendislik 6zellikleri

Ozellik Degeri (Birimi) | Test Standardi
Yogunluk 1,35 (gr/cm®) ISO 1183
Akma Dayanimi 88 (MPa) ISO 527
Akma Genlemesi 3.4 (%) ISO 527
Egme Dayanimi 141 (MPa) ISO 178
Egme Modiilii 4000 (MPa) 1ISO 178

Takviye edici partikiil olarak 2 farkli biiyiiklilkte alumina (Al,O3) malzemesi
kullanilmistir. Merck firmasindan temin edilen partikiillerin 6zellikleri Tablo 3.2°de

gosterilmistir [87].

Tablo 3.2: Temin edilen Aluminalarin (Al,O3) &zellikleri

Partikiil Ad1 Firma Ortalama Boyut | Sembolii
Aluminyum Oksit Merck ~63 pm Al,O3
Aluminyum Oksit Merck ~1 pm Al,O3
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3.2. Ekstriizyon ve Enjeksiyonlu Kaliplama Yéntemi Ile Termoplastik ve

Termoplastik Esash Kompozit Malzeme Uretimi

PPS polimeri ve Al,O3 partikiil takviyeli PPS kompozitlerinin iretimi igin
ekstriizyon cihazinda mikro karistirma ve enjeksiyon cihazinda kaliplama yontemleri
kullanilmistir. Uretimi diisiiniilen PPS polimerinin nemini almak icin 24 saat
boyunca 75 °C’deki firinda kurutulmustur. Ekstriizyon islemi igcin DSM XPLORE
firmasinin tiretmis oldugu 15 ml’lik hazneye sahip ¢ift vidali mikro karistiricisi

(Micro-Compounder) kullanilmstir (Sekil 3.1) [88].

Sekil 3.1: DSM XPLORE marka ekstriizyon cihazi (Micro-Compounder)

Maksimum 400 °C ve 250 d/dk’da calisabilen bu cihazda sicaklik kontroliinii
saglayan 9 adet termokupul bulunmaktadir. Ekstriider cihazi, beslenen polimerik
malzemenin sicaklikla beraber eritilip karistirilmasi islemini yapmaktadir. Ekstriider
cihazinda hazirlanan ergiyik haldeki karisim malzemesinin arzu edilen standart test
numunesi kalibina basilmasi i¢in DSM XPLORE firmasmin iiretmis oldugu 12
ml’lik hazneye sahip enjeksiyonlu kaliplama (Injection Moulding) cihazi
kullanilmigtir (Sekil 3.2) [88]. Ekstriizyonda ergiyik halde hazirlanan malzeme
enjeksiyon cihazina bir iletim {initesi ile aktarilmaktadir (Sekil 3.3). Maksimum 400
°C’lik calisma sicakligina sahip tasinir halde olan iletim iinitesi elle alinip mikro
karistiricinin ¢ikisina dayanir, eriyigin linite i¢ine doldugundan emin olduktan sonra
tinite enjeksiyon cihazindaki yerine yerlestirilmis ve ergiyik haldeki malzemenin
maksimum 200 °C’de ¢alisabilen numune kalibina maksimum 16 bar’a ulasabilen bir

basingla basilmasi saglanmustir.
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Sekil 3.3: DSM XPLORE marka enjeksiyon cihazi iletim tinitesi

Bu cihazlar ile iretimi gerceklestirmek i¢in termoplastik polimer ve takviye edici
partikiil malzemelerinden belirlenen agirliklarda tartimlar alinarak 6n karigimlar
hazirlanmigtir. Cihazlar ve enjeksiyon cihazina bagli azot gazi iinitesi agilmistir.
Cihazlarin kontrol panellerinden gerekli iiretim parametrelerinin belirlenen degerleri
girilmis ve siticilar1 ¢alistirilmistir. Daha sonra agilan gaz finitesi ile enjeksiyon
cihazinin belirlenen basinci ayarlanmistir. Cihaz ekipmanlari yerlerine yerlestirilip
isilart ayarlanan seviyelere getirildikten sonra ekstriizyon cihazinin haznesine
malzeme besleme hunisi yerlestirilip vidalar1 ayn1 yonde dondiiriilmeye baglanir.
Polimer malzeme ve partikiiller vidalar yardimiyla belirli bir hizda besleyiciden
karisma haznesine dogru ilerler. Karigma haznesi dikey olup eriyen ve karigsan
malzemeler haznenin en alt bolmesinden geri besleme kanali ile geriye en yukariya
yonlendirilmistir ki karisma islemi etkin bir sekilde siirekli devam etsin. Belirlenen
stire zarfinda karistirma islemi gerceklestirilen ergiyik haldeki malzeme ekstriizyon
cikisina dayandirilan iletim iinitesine alinmistir ve bu {inite enjeksiyon cihazinda

basilmak iizere yerine yerlestirilmistir. Iletim iinitesi icinde yer alan piston ergiyik
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malzeme icine doldukca arka taraftan ¢ikmaya baslamistir. Enjeksiyon cihazinda
yerine yerlestirilen iletim nitesinin disar1 ¢ikan pistonu basma isleminin
tetiklenmesi ile iletim tinitesinin 6ndeki agzi1 kalibin agzina dayandirilip piston belirli
bir basingla ittirilmistir. Basma islemi bittikten sonra sicak haldeki ergiyik malzeme
belirli bir sicaklikta bekletilen ve sogutulabilen kalibin i¢inde katilagarak kalibin
seklini almis ve tirlin olarak elde edilmistir. Kalip yerinden ¢ikarilarak kalip yarilart
ozel bir agma aleti ile acilmistir. Uretilen numuneler kaliptan alinarak iizerlerine test

kodlar1 yazilmis ve test boliimiine alinmastir.

Ekstriizyon ve enjeksiyon cihazinda iiretimin gergeklesmesini saglayan etkin 7 adet
parametre belirlenmigstir. Literatiir incelemeleri, calisilmasi diisiiniilen polimer
malzemesinin (PPS) &zellikleri ve liretimi gerceklestirecek olan cihazlarin ¢alisma
kapasiteleri gbz Oniine alinarak hangi 7 parametre ile ve bu parametrelerin hangi

degerleri arasinda ¢alisilmasi gerektigine karar verilmistir (Tablo 3.3).

Tablo 3.3: Uretim parametreleri ile en diisiik ve en yiiksek degerleri

Cihaz Parametre En Diisiik Deger | En Yiiksek Deger
Ekstriizyon Karistirma Sicakh@ (°C) 290 340
Ekstriizyon Karistirma Devri (d/dKk) 100 250
Ekstriizyon Karistirma Siiresi (s) 180 300
Enjeksiyon Iletim Unitesi Sicakhiga (°C) 290 340
Enjeksiyon Kalip Sicakhgi (°C) 140 150
Enjeksiyon Enjeksiyon Basinci (Bar) 8 12
Enjeksiyon Utiileme Basinci (Bar) 8 12
Enjeksiyon Utiileme Siiresi (s) 5 15

Saf PPS drlinlerinin yani sira polimerin 6zelliklerinin 1iyilestirilmesi amaciyla

agirlikga %25 oranina kadar tek boyutlu 1 veya 63 um’lik Al,Os partikiilleri ile

takviye yapilmistir. Tek boyutlu Al,O3 takviyesi oranlar1 Tablo 3.4’te gdsterilmistir.
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Tablo 3.4: PPS polimerine takviye edilen tek boyutlu partikiil oranlar

Takviye Oranlar (agirhk¢a %)

1pm 5

10

15

20

25

63pm 5

10

15

20

25

Tek boyutlu alumina ilavesinin yani sira farkli boyutlarda alumina karigim

takviyesinin de PPS polimeri 6zellikleri lizerine olumlu etki yapacag diisiiniilerek

Tablo 3.5’teki gibi bir takviye orani diizenlemesi yapilmistir.

Tablo 3.5: Karisik boyutlu alumina partikiillerinin takviye oranlari

Agirhikca bagil alumina oranlar: PPS matrisine agirhikca takviye orani (toplam)
%75*63um+%25* 1 um %10 %15
%350*63um+%50* 1 um %10 %15
%25*63um+%75* pum %10 %15

3.3. Taguchi Deney Tasarimi Metodu

PPS polimeri

Ozelliklerinin arzu edilen optimum seviyelere getirilebilmesi ic¢in iiretim Oncesi
Taguchi deney tasarimi metodu kullanilmistir. Uretimde belirlenen parametrelerin en

diisiik ve en yliksek degerlerine gore deney tasarimina uygun olarak seviye ve

faktorler Tablo 3.6°da gosterilmistir.

ile ekstriider ve enjeksiyon cihazlarinda iiretilecek {irliniin

Tablo 3.6: Deney tasarimi i¢in belirlenen seviye ve faktorler

Parametreler 1. Seviye 2. Seviye 3. Seviye
Karnistirma Sicakhg (°C) 300 320 340
Karistirma Devri (d/d) 50 75 100
Karistirma Siiresi (s) 180 240 300
Kalip Sicakhgi (°C) 140 145 150
Enjeksiyon Basinci (Bar) 8 10 12
Utiileme Basinc1 (Bar) 8 10 12
Utiileme Siiresi (s) 5 10 15
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7 faktor ve 3 seviye i¢in L27 Taguchi deseni kullanilmistir. Sekil 3.4’te goriildigi

tizere 3 seviye ve 2-13 faktor sayisi oldugu zaman kullanilan matristir.

Taguchi Design - Available Designs @

Available Taguchi Designs {with Mumber of Factors)

Single-level designs
Desiqns 2 level 3 level 4 level 5 level
L4 2-3
L8 27
L9 2-4
L1z
L16
L16 25
L25 2-6
L27 =-13
L32 2-31
|« [» |4 Single-level £ Mixed 3-3 level £ Mixed 2-4 level £ Mixed 2-8 level

Sekil 3.4: Minitab programinda yapilan Taguchi tasarimi

Tablo 3.7°de denemesi yapilacak 27 farkli kombinasyon bulunmaktadir. Tim
kombinasyonlari denemek istersek tam faktdriyel deney icin 2187 adet deneme
yapilmasi gerekirken, kismi faktoriyel ile 27 adet deney gerceklestirilecektir ki bu da

hem maliyet hem de zaman agisindan tasarruf saglayacaktir.

Deneysel sonuglardan bir¢ok sinyal-giiriiltii  (signal-to-noise) (S/N) orani
hesaplanmistir. PPS polimerinden {iretilen {iriinlerin 6zelliklerinin en yiiksek
degerlerini elde edebilmek igin “en biiylik en iyi” karakteristigi kullanilmistir.
Analizler i¢in “en biiyiik en iyi” karakteristigini tanimlayan asagidaki formiil

kullanilabilir:

i = —10log;q (” > },_Z) (3.1)

Bu esitlikte “»#” “en biiyiik en 1yi” durumu i¢in S/N oranini; “y;” deneyde elde edilen

u 2

degeri; ise her bir test denemesi icin tekrarli numune sayisini ifade etmektedir.
S/N oranlarinin yani sira hangi parametrenin iiriin 6zelliklerini hangi derecede
etkiledigini tespit edebilmek icin varyans analizleri de “analysis of variance”

(ANOVA) deneysel veriler tizerinde kullanilmistir.
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Tablo 3.7: L27 (3) Taguchi tasarimi

Deney | Karistirma | Karisirma | Kahp | Kanistirma | Enjeksiyon | Utiileme | Utiileme
No Sicakhig Devri Sicakhigi Suresi Basinci Basinc1 | Suresi
1 300 50 145 3 8 8 5
2 300 50 145 3 10 10 10
3 300 50 145 3 12 12 15
4 300 75 150 4 8 8 5
5 300 75 150 4 10 10 10
6 300 75 150 4 12 12 15
7 300 100 155 5 8 8 5
8 300 100 155 5 10 10 10
9 300 100 155 5 12 12 15
10 320 50 150 5 8 10 15
11 320 50 150 5 10 12 5
12 320 50 150 5 12 8 10
13 320 75 155 3 8 10 15
14 320 75 155 3 10 12 5
15 320 75 155 3 12 8 10
16 320 100 145 4 8 10 15
17 320 100 145 4 10 12 5
18 320 100 145 4 12 8 10
19 340 50 155 4 8 12 10
20 340 50 155 4 10 8 15
21 340 50 155 4 12 10 5
22 340 75 145 5 8 12 10
23 340 75 145 5 10 8 15
24 340 75 145 5 12 10 5
25 340 100 150 3 8 12 10
26 340 100 150 3 10 8 15
27 340 100 150 3 12 10 5
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3.4. Isil islem Uygulamasi

Ekstriider ve enjeksiyon cihazlarinda optimize edilen parametre ve seviyeleri ile
iiretilen saf PPS malzemelerinin arzu edilen 6zelliklerinin iyilestirilmesi amaciyla
numuneler elektrikli firinda 150 ve 200 °C’lik sicakliklarda 1, 2 ve 4 saatlik 1s1l
islem uygulamalarma maruz brrakilmislardir. Uretilen saf PPS numunelerinin 1s1l
islem sirasinda ve sonrasinda termal kalint1 gerilmeler ile deforme olmamalar i¢in
10 mm kalinhgindaki ¢elik plakalar arasina dizilip 1sitilan firina o sekilde
sokulmalart saglanmistir. Isil islem siiresi dolan numuneler celik plakalar arasinda
disar1 ¢ikartilip hava da sogumalari saglanmistir. Isil islem uygulamalart ile saf PPS

numunelerinin termal, mekanik ve termomekanik 6zellikleri incelenmistir.

Saf PPS’nin arzu edilen 6zellikler agisindan en iyi sonucu veren 1s1l islem prosediirii
ayrica alumina takviyeli PPS kompozitlerine dinamik mekanik 06zelliklerinin

gelistirilmesi amaciyla uygulanmistir.

3.5. Uretilen Termoplastik ve Termoplastik Esash Kompozit Malzemelerin

Ozelliklerinin Incelenmesi i¢in Kullanilan Test ve Analiz Metotlar

3.5.1. Mekanik testler

3.5.1.1. Barkol sertlik testi

Uretilen saf ve alumina takviyeli PPS kompozitlerinin sertlik degerlerinin dlgiilmesi
icin Sekil 3.5’te gosterilen “Zwick Barcol Tester” cihazi kullanilmistir. Bu cihaz
ASTM D2583 standardina gore oOzellikle diiz yiizeye sahip sert plastiklerin veya
yumusak metal olarak aliiminyumun sertliklerinin dijital olarak Glgiilmesinde
kullanilir. Sertligi 6l¢iilecek numune; yiizeyine batirilmaya ¢alisacak ignenin altina
getirilir ve igne kol yardimiyla malzeme yiizeyine batirilir. Batmaya kars1 dijital
ekranda beliren degerin 10 saniye sonra okunarak kaydedilmesi ile sertlik degeri

Olclilmiis olur. Her bir numune grubu i¢in standart sapma faktérii goz Oniinde
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bulundurularak farkli yerlerden olmak {izere en az 8 Olglim alinip ortalamalari

hesaplanarak sertlik degerleri belirlenmistir.

Sekil 3.5: Barkol sertlik test cihazi

3.5.1.2. Cekme testi

ISO 527-2/5A standardindaki kaliba gore elde edilen numunelerin ¢ekme
ozelliklerinin tespiti i¢in “Shimadzu AG-X Universal Tester” (Sekil 3.6) cihazi
kullanilmigtir. ISO 527-2 standardina gére 1 mm/dk’lik ¢cekme hizi ile testler

uygulanmig ve Trapezium-X Programu ile veriler kaydedilmistir.

Sekil 3.6: Shimadzu marka universal ¢ekme test cihazi
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3.5.1.3. 1zod darbe kirilma testi

Partikiil takviyeli polimer kompozitlerin kirilmaya kars1 gosterdikleri direngleri ve
kirilma davranislarini incelemek tizere Izod darbe testleri Ceast&Instron firmasinin
Sekil 3.7°de gosterilen enstrumante edilmis Ceast 9050 sarkag tipi cihazi kullanilarak
yapilmistir. ISO 180 standardina goére hazirlanan numunelere (4mmx10mmx80mm)
2 mm’lik c¢entik agildiktan sonra Sekil 3.7°de gosterilen Izod darbe diizenegindeki
yerine dikine yerlestirildikten sonra iyice sikilarak sabitlenmistir. 150°’de salinima

hazir halde tutulan ¢ekicin enerjisi 22 J’diir.

Testler enstrumante edilen cihaz ile yapildigindan sonuglar data aktaran DAS 8000
cihaz1 yardimiyla bilgisayardaki programa aktarilmaktadir. Bir milisaniyede 2000
data alinimiyla gergeklestirilen testlerde sonuglar zamana (ms) bagl olarak kuvvet

(N), enerji (J) ve deformasyon (mm) parametrelerine bagli olarak incelenmistir.

Sekil 3.7: Ceast 9050 darbe test cihazi ve Izod darbe test diizenegi
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3.5.2. Termal analiz metotlar1

3.5.2.1. Diferansiyel taramah kalorimetre (DTK)

DTK bir malzemenin 1s1 emilimini yada 1s1 kaybini sicakligin fonksiyonu olarak
Olcer ve kaydeder. Malzemenin sicakliga gore verdigi tepkiler o maddenin yapisi,
safligi ve dayamklihigi gibi ozellikleri hakkinda bilgi verir. Uretilen numuneler
sicakliga bagli yapisal Ozelliklerinin belirlenmesi i¢cin DTK cihazinda teste tabi
tutulmustur (Sekil 3.8). Literatiir incelemeleri sonucunda PPS malzemesinin DTK
analizlerinde uygulanacak test programi belirlenmistir. PPS malzemesinin tiim
kristalleri dahil eridigi sicaklik olarak belirlenen 340°C’ye 10°C/dk’lik sicaklik artig1
ile gidilerek test numunesinin sicaklifa bagli yapisal Ozelliklerindeki degisimler
cihazin bilgisayar ortamindaki TA Universal Analysis programi ile takip edilip
kaydedilmistir. Testlerde yaklagik 10 mg’lik numuneler aliiminyum kaplar (PAN)

icinde s1izmayacak sekilde hazirlanmistir.

Sekil 3.8: TA Instruments Q-Series DTK (Q200) cihazi

3.5.2.2. Termogravimetrik analiz (TGA)

Numuneler agirlik¢a yaklagik 15 mg olarak tartilip Sekil 3.9°daki “TA Instruments
TGA Q507 cihazinin kefesine yerlestirilmistir. Hazirlanan numuneler oda
sicakligindan 1000°C’ye 20°C/dk’lik 1sitma hizi ile 1sitilarak numunenin sicakliga
baglh agirlik degisimi sonuclari incelenmek {izere kayit edilmistir. Sicakliga bagh

agirhik kaybi1 sonuglart grafige dokiilerek %10’luk agirlik kaybmma denk gelen
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bozunma sicakligl (T1o) degerleri karsilastirilmigtir. Ayrica; agirlik kaybinin birinci
derece tiirevinin analiz programinda ¢izdirilmesi ile elde edilen egrinin maksimum
tepe noktasina denk diisen sicaklik yani pargalanma sicakligi (Ty) degerleri de yine

arastirma amaciyla kayit edilmistir.

Sekil 3.9: TA Instruments Q-Series TGA (Q50) cihazi

3.5.2.3. Dinamik mekanik termal analiz (DMTA)

Dinamik mekanik termal analiz (DMTA); malzemelerin viskoz ve elastik
davraniglarini anlatan dinamik ve termal malzeme 6zellikleri hakkinda bilgi veren bir
tekniktir. Bu dinamik testte zamanin periyodik fonksiyonu olan genlemedeki
degisimler Olciiliir. Yorulma testlerinin aksine, dinamik mekanik 6zellikler kalici
deformasyonlarin olmadigi diisiikk genlemelerde Oolgiiliir. Eger bir siniis dalga
salinimli gerilim tamamen elastik bir katiya uygulanirsa deformasyon ve genleme
gerilmeyle birlikte tamamen ayn1 fazda olacaktir. Ayni siniis dalga salinimli gerilim
viskoelastik bir katiya uygulanirsa genleme gerilmenin “6” agist kadar faz kaymasi
gerceklesir yani girdi ile yanit arasinda faz farki olusmaktadir Belirli bir frekansta

(0=2nf) zamanin fonksiyonu olarak uygulanan gerilme asagida verilmistir:

o(t)=c0.Sin(wt+3) (3.2)

Karigik dinamik modiil (E*; uzama modunda) su sekilde kullanilabilir:
E*=E'+i.E" (3.3)
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Bu ifade i= V-1. E' oldugu zaman gecerlidir. Kayip enerjinin depolanan enerjiye

orani Tan o (kayip faktor) olarak adlandirilan faz agisinin tanjantidir. Bu esitlik
Tan 6=[E"(0)]/[E'(®)] (3.4)

seklinde tanimlanmigtir. Cok iyi bilinen modiiller arasindaki bu iliski Sekil 3.10°da

gosterilmistir.

Sekil 3.11°de gerilme genligi (¢) ile gerilme (o) arasindaki faz agis1 farki acikca
goriilmektedir. Asagidaki sekilde ilk once gerilme degeri daha sonra belirli bir

gecikme ile gerilme genligi degeri sifir olmaktadir.

E" (Kayip Modiil)

)

i —
E' (Depolama Modiilii)

Sekil 3.10: Depolama modiilii E', kayip modiil E", ve kayip faktdr Tan ¢ arasindaki dinamik
mekanik iligki

G, € _e=god1in ot

Ve

\— 0= 6S1n (ot+d)

0

f

ot

Sekil 3.11: Uygulanan frekans (f) degerinde siniizoidal degisime sahip gerilme genligi (¢) ile
gerilme (o) arasindaki faz agisi (8) farki
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Modiil degerleri sicaklikla beraber malzemenin molekiiler yapisindaki hareketler
nedeniyle degisirler. Polimerlerin zincir hareketleri ve 6zellikle camsi gegis sicakligi,
modiilii ve Tan 6’y1 etkileyecektir.

DMTA olgtimleri sicakliga bagli olarak asagidaki temel 6zellikleri verir:

. polimerin ne kadar enerji depoladigini gosteren elastik modiiliinii (E').
o polimerin 1s1l olarak enerji dagitabilme kabiliyetini gosteren viskoz modiiliinii
(E").

E' ve E" sirastyla dinamik depolama modiilii ve dinamik kayip modiilii olarak da ima
edilir ve ilki malzemenin rijitligini digeri ise malzemenin i¢indeki enerji soniimleme
kabiliyetini anlatir. Dinamik mekanik termal analiz (DMTA) elastik modiil (veya
depolama modiili, E'), viskoz modiil (veya kayip modiil, E" ) ve iki modiil arasindaki
iligskiyi (Tan 9), 1sitma hizinin, frekansin veya zamanin fonksiyonu olarak belirleyen
test sistemidir. Sonuglar genelde sicakliga gore E', E" ve Tan 9 olarak ¢izilir. DMTA
polimerlerde cams1 gecis sicakligi gibi degisimleri belirler ve iirlin gelistirme veya
kalite kontrol amacli kullanilmasina olanak saglar. DMTA, DSC’nin (Diferansiyel
taramal1 kalorimetre) ¢oziiniirligiiniin belirleyemedigi kiigiik degisim bolgelerini bile

belirleyebilmektedir.

Test yontemi: Test numunesi iki destek noktasindan sabit ve orta destek noktasindan
hareketli tutucular arasia yerlestirilir ve sonra firin i¢ine kapatilir. Test numunesi
icin deney girdileri; frekans, genlik ve sicaklik araligidir. Test numunesinin tutucu
ceneler arasina nasil yerlestirildigi ve deney esnasinda ¢enenin nasil hareket ettigi

Sekil 3.12°de gosterilmistir.

Numune boyutu: Test numuneleri ISO ¢ok amagl test numunesidir. Boyutu

standartlar toleransi kabuliinde 28x4x2 mm’dir.
Test modu: Ug nokta egme modu segilerek deneyler yapilmistir. DMTA calismalari

25°C —145°C araliginda 5°C/dakika 1sitma hizi ve 1 Hz’lik egme frekans: ile
yapilmistir (Sekil 3.12).
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Sekil 3.12: Dinamik mekanik termal analizler esnasinda kullanilan ii¢ nokta egme testi
diizenegi ve bu diizenege tespit edilmis numune

Deney Cihazi: Dinamik mekanik termal analizler icin TA Instruments firmasinin

tirettigi DMTA Q800 tipi cihaz kullanilmistir (Sekil 3.13).

Sekil 3.13: Dinamik Mekanik Termal Analiz (DMTA Q800) cihazi
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3.5.3. Tribolojik inceleme metodlar:

3.5.3.1. Kat1 partikiil erozyonu asinma testi

Kat1 partikiil erozif asinma davranis1 6zel olarak tasarlanan Sekil 3.14’te sematik
olarak gosterilen kumlama diizenegi ile gergeklestirilmistir. Kumlama diizenegi
basingli hava kompresorii, basingli hava tanki, kumlama kabini, numune fikstiirii ve
kumlama tabancasi eclemanlarindan olusmaktadir. Kumlama tabancasi kumlama
kabini igerisine sabitlenmis ve kabin disarisindan bir pedal vasitasiyla kontrol
edilebilmektedir. Kumlama basinct da kabin disarisina yerlestirilen bir basing

regiilatorii ile ayarlanabilmektedir.

Kumlama kabini i¢erisine numunenin sabitlenmesi ve numune tlizerine istenilen
acilarda kum piiskiirtiilmesini saglayan 6zel bir numune tutucusu yerlestirilmistir. Bu
diizenek ile kabin igerisine sabitlenmis kumlama tabancasi, numunenin agisal olarak
15’er derece dondiiriilmesine olanak veren tutucunun hareketi ile numune iizerine
istenilen agilarda kum piiskiirtebilmektedir. Kumlama islemleri sirasinda numuneler

bu tutucu kullanilarak kumlama tabancasindan 10 mm uzaklikta tutulmustur.

Hareketli
Numune Fikstiirii

Kumlama Kabini

Nozul Kumlama

Agsal
e Tabancast

Hareket

Hava
Kompresérii

Yatay Hareket

Sekil 3.14: Kat1 partikiil erozyonu aginma test diizenegi

Malzemelerin kat1 partikiil erozyonunu incelemek i¢in en etkin agindirici olarak Sekil
3.15’te goriildiig gibi ¢ok keskin koselere ve sertlige sahip olan alumina (Al>Os)
partikiilii secilmistir. Secilen alumina partikiilleri 120 mesh boyut grubunda olup
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temin edildigi hali ile kullanilmistir. Kati partikiil erozyonu asmma testi

parametreleri ve degerleri Tablo 3.8’de verilmistir.

&

TUBITAK SEI 20.0kV X100 100pum WD 15.3mm

Sekil 3.15: Asindirici alumina (Al,O3) partikiilleri (120 mesh)

Tablo 3.8: Kat1 partikiil erozyonu aginma testi parametreleri

Asindiric Partikiil Boyutu Piiskiirtme Basinci Siire Kiitlesel Debi Carpma Acisi
(mesh) (bar) (s) (gr/s) ©)
120 3 10 6,73 15-30-45-60-90

3.5.3.2. Adeziv asinma testi

Saf ve Al,O3 takviyeli PPS kompozitlerinin siirtiinme asinmasi 6zellikleri Sekil
3.16°da gosterilen “Plint” marka “Pin on Ring” tipi ¢ok amagl siirtiinme asinma test
cithazi ile incelenmistir. Siirtlinme ve asinma diizenegi Sekil 3.17°de gosterilmistir.
Deney baslangicinda ¢izgisel temas halinde olan asindirici ve numune yiizeyleri
arasinda ilerleyen asinma ile diizlemsel temas hali olusmaya baslar. Asindirici parga
olarak kullanilan diskin ¢ap1 60 mm olup kalinlig1 2 mm’dir ve SAE 1040 ¢eliginden
yapilmistir. Yiizey piriizliilik degeri 0,04-0,05 um arasindadir. Asinma deneyleri

oda sicakliginda kontrol edilen laboratuar sartlarinda 10 N’luk yiikk altinda 200
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d/d’lik devir sayisinda toplamda 2000 devir olacak sekilde yapilmigtir. Her bir

numune i¢in standart sapmalar goz oniine alinarak en az ii¢ tekrar yapilmistir. Deney

esnasinda cihaz iizerindeki dijital ekrandan okunan siirtinme kuvveti degerleri

kaydedilmistir. Asman ylizeyler hi¢cbir miidahalede bulunmadan fotograflar

cekilerek optik mikroskobun programinin analiz kisminda boyutlar1 dl¢tilmistiir.

Sekil 3.16: “Plint” marka “Pin on Ring” tipi ¢ok amagl1 siirtiinme asinma cihazi

Asimma hacmi hesabi Slgiilen boyutlar da kullanilarak asagidaki formiil yardimiyla

hesaplanmaistir:

2r

ﬂ-ArcSin(%] {
V. =h-rt —r—-é--Sin[}ArcSin(iD

V. :asmma hacmi (mm®)

h : agindirici disk kalinligi (mm)
r : agindirict disk yarigapr (mm)
a : aginma izi boyu (mm)

b : aginma izi genisligi (mm)
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© SRR Asmma izi

Malzeme

Kayma yonii

A
&
SAE 1040 Disk

Sekil 3.17: Cok amagli siirtlinme aginma test diizenegi sematik gosterimi

3.5.3.3. Yiizey cizilme (Scratch) testi

Partikiil takviyeli polimer kompozitlerin yiizey ¢izilme dayanimlari ve asinma
davraniglarinin belirlenmesi amaciyla ylizey cizilme testleri Sekil 3.18’de gosterilen
“CSM Micro Scratch Tester” cihazi kullanilarak yapilmistir. Testlerde temas yarigapi
200 pum olan Rockwell S-218 tipi kiiresel elmas u¢ kullanilmistir. Numuneler
diizlemsel test diizenegine sabitlendikten sonra batici ucun lizerine normal yiik
uygulanir. Yiizey piirtizliligi etkisini ortadan kaldirmak i¢in 0,03 N’luk bir yiikleme
ile on c¢izilme testi gergeklestirilir. Bir tur gidip gelen u¢ numunenin yiizey
puriizliligii etkisini ortadan kaldirdiktan sonra 10 N’luk esas yiikleme ile
mekaniksel olarak gergek yiizey cizilme testi gerceklestirilir. Yiizey ¢izilme hizi 30
mm/dak. ve uzunlugu da 10 mm olarak ayarlanmistir. Herbir numune igin 3 test
tekrar1 yapilip ortalama degerleri rapor edilmistir. Deneysel analizlerde yiizey
cizilme davraniglart siirtlinme katsayis1 ve kalinti derinlik parametrelerinin

fonksiyonu olarak incelenmistir.
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Sekil 3.18: Yiizey cizilme (Scratch) test cihazi ve Rockwell S-218 tipi batici ug

3.5.4. Termal iletkenlik ol¢iimii

Saf ve Al,O3 takviyeli PPS malzemelerinin termal iletkenlik Sl¢timleri igin Sekil
3.19°da gosterilen “LaserComp Fox50” marka cihaz kullanilmigtir. Fox50 serisi
ASTM C518 ile uyumlu olup termal iletkenlikleri 0,1 W/mK ile 10 W/mK araliginda
olan polimerler, kompozitler, seramikler ve camlar i¢in tasarlanmistir. 0-25 mm

kalinlik araligindaki numunelerin termal iletkenlik katsayilar dl¢tilebilmektedir.

Sekil 3.19: LaserComp Fox-50 marka termal iletkenlik 6l¢iim cihazi

3.5.5. Elektrik iletkenligi 6l¢iimii

Dielektrik iletkenligi 6l¢timleri igin 2 mm kalinliginda tiretilen numunelerden 10 mm
capinda disk seklinde hazirlanan numunelerin her iki yiizeyi elektrot tabakasi

olusturmak icin giimiis ile kaplanmistir. Olgiimler 20 Hz-1 MHz frekans araliginda
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ve oda sicakliginda “Agilent 4284A LCR Meter” cihazi ile yapilmistir. Dielektrik

sabiti hesaplamalari i¢in asagidaki formiil kullanilmistir.

(3.5)

Burada C, numunenin kapasitansidir, € vakum altindaki dielektrik sabittir ve

8,85x10™ F/cm olarak almmustir, A numunenin yiizey alan1 ve d ise numunenin

kalihigidir.
o = a)Cpitané' (3.6)

Alternatif akim iletkenligi hesaplamalar1 icin 3.6 nolu esitlik kullanilmistir. Bu
esitlikte oy iletkenlik, o acisal frekans, C, kapasitans, d kalinlik, tan & dielektrik

kayip faktorii, A aktif yiizey alanidir.

3.5.6. Morfolojik analiz metotlari

3.5.6.1. Taramal elektron mikroskobu (TEM) ile inceleme

Uretimi yapilan partikiil takviyeli polimer kompozit malzemelerin ¢alisma
dogrultusunda tahribatli testleri yapildiktan sonra numune ylizeyleri ve hasar
mekanizmalarinmn incelenmesi amactyla TUBITAK ta bulunan “JEOL JSM-6335F”
marka taramali elektron mikroskobu kullanilmistir (Sekil 3.20). Hasara ugrayan

numune ylizeyleri inceleme 6ncesi altin ile kaplanilarak hazirlanmistir.

Sekil 3.20: JEOL JSM-6335F marka taramali elektron mikroskobu
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3.5.6.2. Optik mikroskop ile inceleme

Tahribath testlere maruz kalan numunelerin makro boyutta morfolojik inceleme ve
analizlerinin yapilmasi i¢in Sekil 3.21°de gosterilen 80x bliyiitmeye kadar ¢ikabilen

“Leica S8 APO” Stereo Mikroskop kullanilmustir.

Sekil 3.21: Leica S8 APO Stereo Mikroskop

3.5.6.3. Bilgisayarh mikro-tomografi ile inceleme

Al,O3 takviyeli PPS kompozit malzemelerinin i¢inde partikiillerinin dagilimlarini
incelemek tiizere tretilen malzemeler bilgisayarli mikro-tomografi ile taranarak
goriintiilenmistir. Bu tarama islemi i¢cin Sekil 3.22°de gosterilen “Skyscan 1173”
bilgisayarlt mikro tomografi sistemi kullanilmistir. Numunedeki tarama uzunlugu
yaklasik 1,3 mm’dir ve tarama numunenin dikine dogru yapilmistir. Bu pozisyonda
1050 fotograf ¢ekilmis ve bunlar bir araya getirilerek malzemenin 3 boyutlu (3D)

goriintlisli olusturulmustur.

1070mm 560mm
depth & » <&
720mm

625mm

Sekil 3.22: Skyscan 1173 marka bilgisayarli mikro-tomografi

54



BOLUM 4. BULGULAR ve TARTISMA

4.1. PPS Malzemesinin Uretim Parametrelerinin Cekme Ozelliklerine Gore

Optimizasyonu

Saf haldeki PPS’nin iiretim parametrelerinin mekanik 6zellikler acisindan “Minitab
14” programi kullanilarak Taguchi metodu yardimiyla yapilan optimizasyon

sonuglar1 Tablo 4.1°de gdsterilmistir.

Tablo 4.1: Taguchi ve ANOV A metotlar ile PPS’nin mekanik 6zelliklerinin optimizasyonu

Giiven Arahg:

S/N Oranlari (95%)
Parametreler S1 | S2 | S3 |1 2 3 |Swra| P F F,1,=3,89
Karigtirma Sicaklig | 55,20 | 55,29 155,32 (300 320 | 340 | 1 |0,024]| 5,14 X
Karigtirma Devri 55,23 (55,27155,31| 50 | 75 | 100 | 3 |0,298| 1,34
Kalip Sicaklign 55,24 155,34 55,24 |140| 145 | 150 | 2 |0,128]| 2,45
Karigtirma Siiresi 55,26 | 55,26 | 55,30 | 3 4 5 7 10,975 0,03
Enjeksiyon Basinct | 55,26 | 55,24 55,31 | 8 10 12 6 |0,611| 0,51
Utiileme Basinct 55,24 (55,26 55,32 | 8 10 12 5 10,397 1,00
Utiileme Siiresi 55,2955,30|55,22| 5 10 15 4 10,362 1,05

Tablo 4.1°de S/N oranlar1 dikkate alindiginda 340 °C’lik karigtirma sicakligi, 100
d/d’lik karistirma devri, 5 dakikalik karistirma siiresi, 145 °C’lik kalip sicakligi, 12
bar’lik enjeksiyon basinci, 12 bar’lik iitiileme basinct ve 10 saniyelik {itiileme siiresi
PPS’nin mekanik 6zellikleri agisindan en iyi sonucu vermistir. ANOVA sonuglarina
gore mekanik oOzellikler %95 giiven aralifinda en cok karistirma sicakligindan
etkilenmektedir (F,,12=3,89; P= 0,024); bunun yaninda diger parametrelerin PPS’nin
mekanik ozellikleri tizerinde pek etkisi olmadig: sdylenebilir. PPS’nin en iyi ¢ekme
sonuglart i¢in karistirma sicakligi parametresi ve onun lgiincli seviyesi 340 °C
kullanilmalidir. Bu sonu¢ PPS’nin termodinamik erime sicakligi olarak bilinen 340
°C ile bagdastirilabilir [89]. Cilinkii erime esnasinda PPS’nin ic¢inde diizensiz
cekirdeklenme yaratabilecek kalinti kristaller dahi kalmayacak sekilde tiim
kristallerinin eriyebilecegi termodinamik sicakliga kadar 1sitilip daha sonra soguma
esnasinda diizenli kristallenme saglanmalidir [89-92].
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PPS’nin mekanik o6zelliklerinin optimizasyonunu teyit etmek amaciyla optimize
parametre ve seviyeleri ile iiretilen 10 adet PPS numunesinin dogrulama deneyleri
sonuglarinin ortalamalar1 degerleri ve standart sapmalar1 hesaplanip Tablo 4.2°de
verilmistir. Tablo 4.2 incelendiginde ¢ekme gerilmesinin 85,48+0,91 MPa ve ¢ekme
modiliiniin ise 3524,92+36,30 MPa oldugu goriilmektedir.

Table 4.2: Optimize edilen PPS malzemesi ¢ekme 6zellikleri

Cekme Gerilmesi Akma Genlemesi | Kopma Genlemesi | Cekme Modiilii
(MPa) (%) (%) (MPa)

85,48+0,91 3,43+0,06 5,83+0,29 3524,92+36,30

Optimize PPS’nin &zelliklerinin ne seviyede olduguna karar vermek icin yapilan
literatiir incelemeleri sonucunda birbirine yakin ¢ekme gerilmesi degerlerinin oldugu
ortaya ¢ikmistir. Chen ve dig. vidali enjeksiyon cihazinda test kalibina bastiklar1 saf
PPS numuneleri i¢in ¢ekme gerilmesi degerini 65 MPa olarak bulmuslardir [93].
Bagka bir calismada ise farkli referanslari inceleyen yazarlar PPS polimeri i¢in elde
edilen ¢ekme gerilmesi araligini 65,6-90 MPa, ¢cekme modiiliinii 2,6-3,9 GPa, cekme
gerinmesini de %1,1-6 olarak vermislerdir [94]. Ancak Yu ve arkadaslar1 karbon
nanotiip ilaveli PPS polimerini karakterize etmek icin saf haldeki PPS’yi karistiricida
285 °C’de ve 75 d/d’da eritip ardindan enjeksiyon cihazinda kaliba basarak test
numuneleri iiretmislerdir. Urettikleri saf PPS numunelerinden 5 adet ¢ekme testi
sonucunda ¢ekme gerilmesi olarak 20 MPa degerini elde etmislerdir ki bu ¢alismada
tiretilen optimize PPS’nin ¢ekme gerilmesi degerinden ¢ok diisiiktiir [95]. Young ve
Baird ise c¢aligmalarinda farkli iki firmaya ait PPS polimerlerinin enjeksiyonla
tiretilmesi ile elde edilen numunelerin ¢ekme davraniglarini incelemisler. Modiil
degerlerini 3,14 ve 3,06 GPa; dayanimlarin1 76,9 ve 76,4 MPa; akma gerinmesini ise
%3,62 ve %3,52 olarak tespit etmislerdir [96].

Bu ¢alismada optimize edilen PPS’nin ¢ekme sonuglarina bakildiginda elde edilen
optimum ¢ekme gerilmesi degerinin (85,48+0,91 MPa) literatiir incelemelerinde
tespit edilen elde edilebilecek en yiiksek deger olan 90 MPa’a ¢ok yakin oldugu
sOylenebilir.
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4.2. Is1l islem Uygulamasinin PPS’nin Ozelliklerine Etkisi

Optimize edilen PPS’nin termal ve mekanik Ozelliklerini iyilestirmek amaciyla,
tiretilen numunelere 1s1l islemler uygulanmustir. Isil islemler ile 6zellikle erime
entalpisinde dolayis1 ile kristallenme oraninda artis beklenmektedir. Bu artigin
literatiirden bilindigi ilizere mekanik Ozelliklerde artis saglamasi olasidir. DTK
analizleri i¢in 5’er tekrar yapilmis olup ortalama sonuglar Sekil 4.1°de gosterilmistir.
Sekil 4.1-a’da PPS’nin 1s1l islem siiresine ve sicakligina bagl olarak degisen erime
entalpisi degerleri grafik halinde verilmistir. Grafikte 6zellikle dikkat ¢eken nokta
200 °C’de yapilan 1s1l islem sonrast 150 °C’de yapilan 1s1l isleme kiyasla malzemede
daha yiiksek entalpi degerleri elde edilmistir. Isil islemin Tq’ye yada Tr’ye ¢ok yakin
sicakliklarda yapilmasi polimerin kristallenmesini engeller [97-99]. Ty’ye yakin
bolgelerde yapilan 1s1 islem sirasinda polimerik zincirler hareket kabiliyetini
kaybeder ve uygun diizeni alamaz. Tp,’ye yakin bolgelerde yapilan 1sil islemde ise
cok fazla enerji kazanan zincirler kontrol edilemez seviyede yliksek hareketlilikleri
nedeni ile kararsiz bir diizen alirlar. Bu nedenle burada PPS i¢in 1s1l islem sicaklig
olarak ne zincirlerin hareket Kkabiliyetini kisitlayan ne de ¢ok yiiksek hareket

kabiliyeti kazandiran 200 °C’nin uygun oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.1: Is1l islem uygulanmis optimize PPS numunelerinin DTK sonuglar

Isil islem siiresinin artmasiyla her iki 1sil iglem sicakligi igin de erime entalpisi
degerlerinde azalan egimli artis oldugu gozlenmistir. 2 saatlik 1s1l islem siiresinin

optimum kristallenme oraninin elde edilmesi i¢in yeterli oldugu goériilmektedir.
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Sekil 4.2: Saf PPS ve 4 saatlik 1s1] islem uygulanmis numunelerin DTK sonuglar1
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Ozellikle 200 °C’de 2 saatlik 1s1l islem sonras1 optimize saf PPS’de yaklasik %15°lik
erime entalpisi artis1  dolayist ile kristallenme artist  oldugu  sonucu

cikarilabilmektedir.

Saf PPS numunesi ile 200 °C ve 150 °C’de yapilan 4 saatlik 1s1l isleme maruz kalan
numunelerin DTK analizleri Sekil 4.2°de verilmistir. 150 °C’de yapilan 4 saatlik 1s1l
islem numunesi DTK analizinde yaklasik 171 °C’de goriilen 1s1 girdisini kristal
erimesi olarak degil toplu zincir hareketliligi olarak yorumlamak gerekir. Bunun
yaninda kristalin erime bolgesine bakildiginda tiim kristallerin tam olustugunu yani
olusumunu tamamlamayan kristalin bulunmadig1 sdylenebilir. 200 °C’de 4 saatlik
151l isleme maruz kalan numunenin DTK analizinde yaklasik 230 °C civarinda erime
gosteren tam olugmamis yarim kristallerin varligi tespit edilmistir. Bu kristaller her
ne kadar tam olugmamis olsa da kristalin erime bolgesine katki sagladiklari igin

toplam erime entalpisi degerinde 6nemli artisa neden olmuslardir.

Sekil 4.1-b’de ise 1s1l islem siiresi ve sicakligina bagli olarak degisen erime sicakligi
degerlerinin grafigi goriilmektedir. Grafikten de anlasilacagi lizere 200 °C’de yapilan
1s1l islem ile elde edilen erime sicakligi degerleri 150 °C’de yapilan 1s1l islem ile elde
edilen degerlerden az da olsa daha diisiik ¢cikmistir. Ciinkii kristallenme oraninda
artisa neden olan tam olusmamis yarim haldeki kristaller ince lamel kalinliklari
nedeniyle erime esnasinda erime sicakligini daha diisiikk seviyelere ¢ekmistir [100-
102]. Isil islem siiresinin artmasiyla bu fark degismeden devam etmistir. Ancak not
edilebilir ki her iki sicaklikta yapilan 1s1l islem ile elde edilen erime sicakliklarinda
1s1l islem siiresinin artmasi ile erime sicakligi degerleri azalan egimle diisiis

gostermistir.

Isil islem goérmiis numunelerin entalpi ve erime sicaklifi degerlerindeki degisimler
incelendikten sonra 1s1l islemin bir de dinamik mekanik termal 6zellikler agisindan
etkisi incelenmek tizere DMTA analizleri gerceklestirilmis olup sonuglart Sekil
4.3’te verilmistir. Isil islem sicakligina ve siliresine bagli olarak degisen depolama
modili (storage modulus) degerleri Sekil 4.3-a’da gosterilmistir. Grafikten

anlasilacagi iizere 200 °C’de yapilan 1s1l islem ile 150 °C’de yapilan 1s1l isleme gore
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daha yiiksek depolama modiilii degerleri elde edilmistir. Her iki 1s1l islem sicaklig
icin 1s1l iglem siiresinin artmasiyla depolama modiiliinde azalan egimli bir artis
oldugu goézlemlenmistir. Buradan da anlasilmistir ki depolama modiiliiniin
arttirilmasi i¢in 1s1l islem uygulamasinin 200 °C i¢in 2 saat olmasi yeterli olacaktir.

Bu sayede yaklasik %7’lik bir artis elde edilmis olunur.

Analizler sonucu 1s1l islem sicaklig1 ve siiresine bagli olarak degisen kayip modiil
(loss modulus) degerleri Sekil 4.3-b’de gosterilmistir. Grafige bakildiginda her iki
sicaklik degeri igin 1 saatlik 1s1l islem ile kayip modiil degerleri yaklasik %4
oraninda artmis; 1s1l islem siiresinin artmasi ile yine her iki 1s1l islem sicakligr igin

kayip modiil degerleri orijinal haline ulagmistir.

DMTA analizleri sonrasi elde edilen bir diger sonu¢ da depolama modiilii ve kayip
modiile bagli olarak elde edilen Tan &’dir. Bu degerin 1s1l islem sicakligina ve
stiresine bagli olarak degisen grafigi Sekil 4.3-c’de verilmistir. Grafik incelendiginde
1s1l iglem sicakliginin erime sicakligina yaklagmasi yani 200 °C olmast ile elde edilen
Tan & degerleri 150 °C’de yapilan 1s1l iglem ile elde edilen degerlerden daha diisiik
cikmigtir. Ayrica her iki 1s1l islem sicakligi icin 1s1l islem siiresinin artmasi ile Tan &
degerinin azalan egimle distiigli de goézlemlenmistir. Son olarak Sekil 4.3-d’de
malzemelerin camsi gegis sicakliginin (Tg) 1s1] iglem sicakligr ve siiresi ile degisimi
grafiksel olarak verilmistir. Grafikte agikca goriilmektedir ki her iki sicaklik icin de
1s1l islem siiresinin artmasi ile Ty degeri azalan egimle artmustir. 4 saatlik 1s1l islem
ile Ty degerinde 3-4 °C’lik artislar tespit edilmistir. Ayrica goriilmektedir ki 150
°C’de yapilan 1s1l islem ile 200 °C’dekine nazaran daha yiliksek Ty degerleri elde
edilmistir. DMTA sonuclarma genel bir bakis yapildiginda maliyet de goz Oniinde
bulundurularak 200 °C’de yapilacak 2 saatlik 1s1l islem ile PPS malzemesinin

ozelliklerinde optimum iyilesme saglanabilecegi rahatlikla sdylenebilir.
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Sekil 4.3: Is1l islem gormiis optimize saf PPS numunelerinin DMTA analizleri

Isil islemlere maruz birakilmis saf halde iiretilen optimize PPS numunelerinin ¢ekme
testi sonuglar1 Sekil 4.4’te verilmistir. Testler sonucu elde edilen ¢ekme gerilmesi
degerlerinin 1s1] islem sicakligina ve siiresine baglh olarak degisim grafigi Sekil 4.4-
a’da gosterilmistir. Grafige bakilirsa 1s1l islem siiresinin artmasi ile ¢gekme gerilmesi
degerlerinde azalan egimle de olsa bir artis oldugu goriilmektedir. 150 °C’de yapilan
1s1l islem uygulamas: ile PPS’nin ¢ekme gerilmesinde kayda deger bir artis elde
edilmemistir. Bunun yaninda 200 °C’de yapilan 1s1l islem ile PPS’nin ¢ekme
gerilmesinde yaklasik %8’lik bir artis elde edilmistir. Sekil 4.4-b’de verilen ¢ekme
modiilii degerleri incelendiginde artan 1s1l islem siiresi ile gekme modiilii degerlerinin
stirekli arttig1 goriilmektedir. Her iki sicaklikta da 4 saatlik 1s1l islem ile PPS’nin
¢cekme modiilii degerlerinde yaklasik %3’liik bir artis goriilmektedir. Cekme modiilii
degerlerinde de 200 °C’de yapilan 1s1l islem uygulamasinin daha etkin oldugu
sOylenebilir. Cekme testi sonuglarindan bir digeri de Sekil 4.4-c’de gosterilen 1s1l

islem sicakligina ve siiresine bagli olarak degisen akma genlemesi degerleridir.
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Cekme gerilmesi degerlerine benzer sonuglar ¢ikmistir. 200 °C’de yapilan 1s1l islem
daha etkin sonuglar dogurmustur. 200 °C’de 4 saatlik 1s1l islem ile PPS’nin akma
genlemesi degerinde yaklasik %7°1ik bir artis oldugu tespit edilmistir. Bunun yaninda
150 °C’de yapilan 1s1l islem ile akma genlemesi acgisindan pek kayda deger sonuglar

meydana gelmedigi sdylenebilir.

Son olarak ¢ekme testi sonuglarindan kopma genlemesinin 1s1l islem sicaklifina ve
stiresine bagli olarak degisim grafigi Sekil 4.4-d’de verilmistir. Grafige bakildiginda
kopma genlemesi acisindan 1sil islem uygulamasi ile pek de diizenli sonuglar
meydana gelmedigi goriilmektedir. 150 °C’de yapilan 1s1l islem ile kopma genlemesi
degerlerinde degisim olmaz iken 200 °C’de 1 saatlik 1s1l islem uygulamas: ile
baslangicta diisiise ugrayan kopma genlemesi degerleri 2 saatlik 1s1l islem

uygulamasi ile artisa gegmistir.
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Sekil 4.4: Is1l islem gdrmiis optimize saf PPS numunelerinin ¢ekme 6zellikleri
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4.3. Al,03/ PPS Kompozitlerinin Ozellikleri

PPS’ye takviye edilen Al,O3 partikiillerinin matris iginde dagilim 6zelliklerini
karakterize etmek icin PPS kompozitinden mikro tomografi yardimiyla alinan
goriintiiler bilgisayar ortaminda yardimci programlar ile birlestirilip 3 boyutlu hale
getirilmistir. Sekil 4.5°te agirlikca %15 oraninda alumina takviyeli PPS kompozitinin
mikro tomografik 3 boyutlu goriintiisii verilmistir. Bu %15 takviye oraninin %50’si 1
mikronluk alumina partikiilleri diger %50’si ise 63 mikronluk alumina
partikiilleridir. ~ Sekilden de goriilecegi {lizere farkli boyutlardaki alumina
partikiillerinin homojen bir sekilde dagildigi1 ¢ok aciktir. Her iki boyuttaki alumina
partikiillerinin de kiimelenme veya topaklanma davranisi sergilemedigi
goriilmektedir. Takviye edilen alumina partikiillerinin homojen dagilimi hususunda

cift vidal ekstriiderin ¢ok basarili sonug verdigi sOylenebilir.

Sekil 4.5: Al,O4/PPS kompozitinde Al,O3 dagiliminin 3 boyutlu (3D) goriintiisi

4.3.1. Termal ozellikler

Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin termal 6zellikleri yani erime
entalpisi ve erime sicakligi degerleri DTK analizleri ile incelenmistir. Sekil 4.6’da
tek boyutlu alumina (1 veya 63 pum) takviyesinin PPS polimerinin erime entalpisi ve
erime sicakli1 degerleri lizerine etkisi agirlikca alumina oranma gore verilmistir.

Sekil 4.6-a’da gosterilen erime entalpisi grafigi incelendiginde 1 mikronluk
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aluminalarin %5’e kadar ki takviyesinde erime entalpisi yani kristalinite degerlerinde
yaklasik %6°lik bir artis oldugu goriilmektedir. 1 mikronluk aluminalarin %35’ten
sonraki takviyelerinde artan entalpi degerinin diisiise gectigi goriilmektedir. Buna
ragmen %25 takviye oraninda bile hala saf PPS’nin erime entalpisinden bir miktar

yukarda sonug¢ alinmistir.

63 mikronluk aluminalarin takviyesinde agirlikca %5’den %10’a geciste malzemenin
erime entalpisi degerinde yaklasik %4’liik bir artis oldugu goriilmektedir. %10
takviye oranindan sonra 63 mikronluk alumina miktariin artmasi ile erime entalpisi
degerlerinde diistis gorilmustir. Ancak; 63 mikronluk alumina partikiillerinin
takviyesinde artan takviye oraniyla diislis gosteren erime entalpisi degerleri %25

takviye oraninda bile hala saf PPS’nin erime entalpisi degerinin altina inmemistir.
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Sekil 4.6: Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin termal 6zellikleri

Sekil 4.6-b’de tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitinin erime sicakligi
degerleri gosterilmistir. Grafikten goriildiigli tizere alumina takviyesi ile PPS’nin
erime sicakliginin azalan egimle diistiigii sOylenebilir. Yaklasik 1,5 °C olarak goriilen

bu diislisiin %10 takviye oranindan sonra devam etmeyip sabit kaldig1 goriilmektedir.

Tek boyutlu alumina takviyesi ile PPS polimerinin termal 6zelliklerinin 6zellikle
erime entalpisinin hem partikiil boyutuna hem de takviye oranina 6nemli derecede
bagli oldugu sdylenebilir. Erime entalpisi yani kristallenme oranindaki artis takviye
edilen alumina partikiillerinin eriyik haldeki PPS’nin soguma esnasindaki heterojen
cekirdeklenmeye katkisi ile agiklanabilir. Aluminanin benzer ¢ekirdeklenme etkisi
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Sekil 4.7: Karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin termal 6zellikleri

Goyal ve digerleri tarafindan da rapor edilmistir [103]. Kii¢lik boyutlu partikiillerin
cekirdeklenmeye katkisi biiyiik boyutlu partikiillere kiyasla daha fazla oldugu
sOylenebilir [104]. Erime entalpisinin yani kristallenmenin artisi malzemenin
mekanik O6zelliklerinde artis saglayacaktir. Bu nedenle erime entalpisinde saglanan
artis PPS kompoziti i¢in cok dnem arz etmektedir. Buna ilaveten, iyi bilinmektedir ki
erime sicakligi polimer yapidaki lamel kalinligi ile 6nemli derecede iliskilidir [105].
Bu incelemede de goriilmiistiir ki, erime sicakligindaki diisiis kayda deger seviyede
olmadigi i¢in mikron boyuttaki alumina partikiillerinin PPS kompoziti yapisi i¢indeki
lamel kalinligi iizerinde pek etkisinin olmadig1 sdylenebilir. Sonug olarak kiiciik
boyutlu partikiillerin diisiik oranlarda takviyesi ile yeni kristalin bdlgelerin

olustugunu ancak eski kristalin bolgelerin lamel kalinliklarinin degismedigi rapor
edilebilir.

Sekil 4.7°de karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitin termal 6zellikleri
verilmistir. Sonuglar incelendiginde karisik boyutlu alumina takviyesi tek boyutlu
alumina takviyesinin aksine PPS kompozitinin termal 6zelliklerine olumsuz yonde
etki etmistir. Bu olumsuz etki siddetli olmamak ile beraber malzemede soguma
esnasinda biiylimeye ¢alisan kristallerin takviye edilen karisik boyutlu alumina

partikiilleri tarafindan engellenmesi ile agiklanabilir.

Sonug olarak PPS polimerinin alumina partikiilleri ile takviyesinde karisik boyutlu
takviyeden ziyade tek boyutlu takviyenin termal 6zellikler agisindan daha olumlu

sonuglar verdigi sOylenebilir. Yani tek boyutlu alumina takviyesi ile PPS polimerinin
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kristallenme oraninin artmasit dolayisiyla mekanik o6zelliklerinde artis olmasi
beklenmektedir. Ancak burada dikkat edilmesi gereken husus tek boyutlu alumina
takviyesi ile sadece PPS polimerinin mekanik 6zellikleri iyilesmektedir. Bu demek
degildir ki tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompoziti karisik boyutlu alumina
takviyeli PPS kompozitinden daha iistiin mekanik 6zelliklere sahiptir. Bu nedenle bir

sonraki baslikta bu konunun ayrintili aragtirmasi sunulacaktir.

4.3.2. Mekanik ozellikler

4.3.2.1. Barkol sertlik testi sonugclari

Farkli boyutlarda ve miktarlarda alumina partikiilleri ile takviye edilen PPS
kompozitlerinin barkol sertlik testi sonuglar1 Sekil 4.8’de grafiksel olarak verilmistir.
Sekil 4.8-a’da verilen tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerin barkol sertlik
degerleri grafigine bakildiginda, artan alumina miktarina bagl olarak sertlik
degerlerinin siirekli arttig1 goriilmektedir. Ayrica Ozellikle yiiksek takviye
oranlarinda sertlik degerleri alumina partikiiliiniin boyutuna bagl olarak da degisim
gostermistir. Her takviye orani i¢in 63 mikronluk alumina partikiilleri ile 1
mikronluk alumina partikiillerine nazaran daha yiiksek sertlik degerleri elde
edilmistir. Cilinkii sertlik Ol¢limlerinde batmaya zorlanan u¢ partikiil ile
karsilagtiginda biiyiikk hacimsel boyuta sahip 63 mikronluk alumina partikiillerini
ittirmek kiigiik 1 mikronluk partikiilleri ittirmekten daha zor oldugu i¢in verilen tepki
kuvvetine bagli olarak sertlik degerleri biiylik boyutlu partikiiller ile takviye edilen
PPS kompozitlerinde daha yiiksek c¢ikmistir. Sekil 4.8-b’de verilen grafik
incelendiginde, karistk boyutlu alumina partikiillerinin takviyesi ile PPS
kompozitlerinin sertlik degerlerinde kayda deger degisimler meydana gelmemistir.
Karigik boyutlu alumina takviyesi ile ancak; 63 mikronluk tek boyutlu alumina
partikiilleri ile takviye edilen PPS kompozitlerinin sertlik degerlerine yakin sertlik
degerleri elde edilmistir. Ciinkii karisik boyutlu takviye tipinde mutlaka biiyiik
boyutlu partikiiller oldugu i¢in batmaya kars1 verilen tepki hep ayni olmustur. Sonug
olarak; Al,O3/PPS kompozitleri igin yiiksek sertlik degerleri, tek boyutlu biiyiik (63
um) partikiillerin veya karigik boyutlu partikiillerin takviyesi ile saglanabilir.
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Sekil 4.8: Al,Os/ PPS kompozitlerinin barkol sertlik testi sonuglart

4.3.2.2. Cekme testi sonuclari

Farkli boyutlarda ve oranlarda alumina partikiilleri ile takviye edilen PPS
kompozitlerinin mekanik oOzellikleri ¢ekme testleri ile incelenmis olup sonuglar
grafiksel olarak Sekil 4.9°da gosterilmistir. Sekil 4.9-a’daki ¢ekme dayanimi
sonuclarina bakildiginda her bir takviye orami i¢in kiigiik partikiilli PPS
kompozitlerin biiylik partikiillii oranlarina kiyasla daha yiiksek ¢ekme dayanimi
degerleri sergiledigi goriilmektedir. Bu sonug, takviye partikiillerinin artan yiizey
alanina baglh olarak meydana gelen daha verimli gerilim transfer mekanizmasi ile
aciklanabilir [106-108]. Bunun yaninda; agirlikca %15 takviye oranina kadar 1
mikronluk alumina takviyeli PPS kompozitlerin ¢cekme dayanimi degerlerinde kayda
deger bir degisim goriilmezken bu orandan sonra hizli sert bir diisiis gosteren cekme
dayanimi degeri %25 takviye oraninda yatay duruma ge¢mistir. 63 mikronluk
alumina takviyeli PPS kompozitin ¢ekme dayanimi degerleri ise %10 oranina kadar
kayda deger bir de8isim gostermezken bu orandan sonra diisiise gecmistir ve
ozellikle %20 takviye oraninda c¢ok sert bir diisiis goriiliirken bu orandan sonra
cekme dayanimi degeri yatay duruma gegmistir. Benzer bir ¢aligmada Chacko ve dig.
ortalama partikiil ¢ap1 2,3 pm olan CaCO; takviyeli PE kompozitlerinin ¢ekme
dayanimlarinin artan takviye oranina bagl olarak diistiigiinii rapor etmislerdir [109].

Cekme gerilmesine maruz kalan polimer kompozitin kesit alaninin belirli bir takviye
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oranindan sonra kritik kesit alani degerinin altina diismesi ile dayanimin diistiigi

sOylenebilir.

Sekil 4.9-b’deki ¢ekme modiilii degerleri incelendiginde; 1 mikronluk alumina
takviyesinde PPS kompozitlerinin ¢ekme modiilii degerleri artan takviye oranina
bagl olarak siirekli artmistir. 63 mikronluk alumina takviyeli PPS kompozitlerinde
ise biraz farkli bir durum s6z konusudur. %10 takviye oranina kadar ¢cekme modiilii
degerlerinde artig goriiliitken bu orandan sonra diisiise gecen c¢ekme modiilii

degerleri %25 takviye oranina kadar yatay durumda kalmastir.
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Sekil 4.9: Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin mekanik 6zellikleri
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Sekil 4.10: Karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin mekanik 6zellikleri

Karigik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin mekanik ozellikleri Sekil
4.10°da verilmistir. Sekil 4.10-a’da verilen ¢cekme gerilmesi degerlerine bakildiginda

karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin ¢cekme gerilmesi degerleri tek
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boyutlu 1 ve 63 mikronluk alumina takviyeli PPS kompozitlerinin ¢ekme gerilmesi

degerlerinin arasinda ¢ikmustir.

%100*63 mikronluk PPS kompoziti en diisiikk ¢ekme gerilmesi degerini gosterirken
%100*1 mikronluk PPS kompoziti en yiiksek c¢ekme gerilmesi degerini
gostermektedir. Bunun yaninda karistk boyutlu alumina takviyeli PPS
kompozitlerinin ¢ekme gerilmesi degerleri arada bir yerde yaklagik olarak da saf
PPS’nin ¢ekme gerilmesi degerine yakin ¢ikmistir. Sekil 4.10-b’de verilen ¢ekme
modiilii degerleri incelendiginde; karisik boyutlu alumina takviyesi ile tek boyutlu
alumina takviyesine nazaran daha iyi ¢ekme modiilii degerleri elde edilmistir. En
diisiik ¢ekme modiilii degeri %100%63 mikronluk PPS kompoziti i¢in goriiliirken en
yiikksek ¢ekme modiilii degerleri yaklasik ayni olmakla beraber karisik boyutlu

alumina takviyeli PPS kompozitlerinde goriilmektedir.

Sonug¢ olarak; takviye orani artarken biiyilk boyutlu partikiiller kiigiik boyutlu
partikiillere nazaran polimer kompozitin ¢ekme gerilmesi degerini daha yiiksek
oranlarda diislise ugratiyor. Biiyiik boyutlu partikiillerin bu olumsuz etkisi iglerine
katilabilecek az miktardaki kiigiik boyutlu partikiiller ile giderilerek polimer

kompozitin cekme 6zellikleri daha 1yi duruma getirilmis olunur.

4.3.2.3. I1zod darbe testi sonuclari

Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin kirilma testleri sonucunda elde
edilen kuvvet ve enerji degerleri alumina miktarinin fonksiyonu olarak Sekil 4.11°de
gosterilmistir. Sekil 4.11-a’da gosterilen kuvvet grafikleri incelendiginde 1 ve 63
mikronluk alumina takviye oram arttikga kuvvet degerleri stirekli artis gostermistir.
Ayrica her takviye oraninda biiyiik boyutlu partikiiller kiiciik boyutlu partikiillere
kiyasla PPS kompozitlerinin kirilma kuvveti degerlerini daha yiiksek degerlere

tagimistir.
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Sekil 4.11: Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin kirilma 6zellikleri

Sekil 4.11-b’de gosterilen enerji grafigi incelendiginde kuvvet graiklerinde oldugu
gibi biiyiik partikiillerin her takviye oraninda kiigiik partikiillere nazaran daha yiiksek
enerji degerleri sagladigi tespit edilmistir. %15 takviye oranina kadar her iki
boyuttaki alumina partikiilleri takviyesi ile enerji degerleri azalan egimle artig
gosterirken bu orandan sonra enerji degerleri diismeye baslamistir. Gorlilmektedir ki
tek boyutlu partikiil takviyesi ile PPS kompozitlerinin kirilma kuvveti ve enerji
degerleri artis gOstermistir. Darbe esnasinda yapi icinde ilerlemeye calisan catlak
takviye edilen partikiiller ile karsilastiginda zayif bolge olarak matris ile yaptig1 ara
ygzeyden ilerlemeye c¢alisacaktir. Bu sayede artan takviye orami ile catlagin

ilerlemesi gerektigi yol uzayacagi i¢in kirilma enerjisinin arttig1 belirtilmistir.

Karigik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin kirilma ozellikleri Sekil
4.12°de verilmistir. Kuvvet grafigi incelendiginde karisik boyutlu takviye tiplerinde
tek boyutlu takviye tipine gore daha iyi sonuglar alindigi goriilmektedir. Ozellikle
diisiik takviye oraninda yapilan karigik boyutlu alumina takviyesi ile elde edilen
artisin daha etkili oldugu sdylenebilir. Kirilma enerjisi grafigi incelendiginde ise
karisik boyutlu alumina takviyesinin olumsuz etkisinin s6z konusu oldugu agiktir.
Ozellikle yar1 yariya yapilan karisik boyutlu alumina takviyesinde kirilma enerjisi

degerinin etkin bir sekilde olumsuz yonde etkilendigi vurgulanabilir.
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Sekil 4.12: Karigik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin kirilma 6zellikleri

4.3.3. Dinamik mekanik ozellikler

Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin dinamik mekanik 6zellikleri
Sekil 4.13’te gosterilmistir. Depolama modiilii degerleri incelendiginde takviye
edilen alumina miktar1 arttik¢a depolama modiilii degerlerinin arttig1 gorilmiistiir.
Bu da PPS’ye katilan alumina partikiillerinin PPS’ye kiyasla yiiksek yiik tasinma
kapasiteleri nedeniyle takviye edici olarak gorev yaptiginin bir gostergesidir. Benzer
sonuclar farkli inorganik partikiiller ile takviye edilen farkli polimerler igin rapor
edilmistir [110-114]. Ayrica takviye edilen aluminanin boyutunun depolama modiilii
tizerine pek etkisi olmadig1 da gbzlenmistir. 1 mikronluk alumina takviyesi ile kayip
modiil degerleri de diizenli bir sekilde artis sergilemistir. Bunun yaninda 63
mikronluk aluminalarin takviyesinde ise kayip modiil degerlerinde %10 ile %15
oranlar1 arasinda bir diisiis oldugu onun disinda diger takviye oranlarinda diizenli

artigin siirdligii goriilmektedir.

Dinamik mekanik 6zelliklerden en onemlisi olan Tan o degerlerinde 1 mikronluk
alumina takviyesi ile kayda deger bir degisim goriilmemektedir. Buna nazaran 63
mikronluk alumina takviyesinde %10’luk takviye oranina kadar Tan 6 degerlerinde
bir artis, bu orandan sonra alumina miktarinin artmasi ile azalan egimle Tan o
degerlerinin diistiigli goriilmektedir. Tan & sonuglarina gore 1 mikronluk partikiillerin
PPS polimeri ile ara yiizey iligkisinde kayda deger degisimlerin olmadigi, bunun
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yaninda 63 mikronluk alumina partikiillerinin PPS ile ara yiizey iliskisinin ise
ozellikle %15 takviye oranindan sonra iyilestigi sdylenebilir [115]. Bu durumu
destekleyen bir diger sonu¢ da 63 mikronluk aluminanin artan takviye oranlari ile Ty
degerlerinde yaklasik 1,5 °C gibi bir artisin oldugu ve bu artisin artan takviye orani
ile devam edecek gibi goriinmesidir. Ancak 1 mikronluk alumina takviyeli PPS
kompozitlerinin Ty degerlerinde ise %10 takviye oranina kadar 1 °C’lik bir artis
oldugu, bu orandan sonraki takviye oranlarinda ise Ty degerlerinin diisiis gosterdigi
tespit edilmistir. Karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin dinamik
mekanik Ozellikleri Sekil 4.14’te verilmistir. Depolama modiilii degerleri
incelendiginde PPS polimerine takviye edilen aluminanin karisik boyutlu olmasi tek
boyutlu alumina takviyesine nazaran ¢ok daha iyi sonu¢ vermistir. Tek boyutlu
alumina takviyesi ile yaklasik %20’lik bir artis saglanabilen PPS kompozitlerinin
depolama modiilii degerinde karigik boyutlu alumina takviyesi ile yaklasik %57’lik

bir artis saglanmistir.
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Sekil 4.13: Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitinin dinamik mekanik 6zellikleri
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Ouchiyama ve Tanaka’nin modeline gére maksimum paketleme orani (@) karigik
boyutlu takviyede kiigiik partikiillerin bagil oraninin %20 olmas1 halinde meydana
gelmektedir [116]. Bu nedenle karisik boyutlu alumina takviyesinde
%75*63+%25*1 mikronluk takviye tiiriinde elde edilen ¢ok biiyiik oOlgiideki
depolama modiilii artist bu modeldeki en yiiksek paketleme orani ile agiklanabilir.
Bu ¢arpict sonucun yani sira kayip modiil degerlerinde de karisik boyutlu alumina
takviyesi ile benzer artis goriilmektedir. Ancak kayip modiil degerindeki bu artis
malzeme acisindan istenen bir durum degildir. Dinamik mekanik o6zelliklerin en
onemlisi sayilabilen Tan 6 degerleri incelendiginde karistk boyutlu alumina
takviyesinin olumlu sonug¢ saglamadigi agiktir. Karisik boyutlu alumina takviyesi ile

camsi gegcis sicaklify (Tq) degerlerinde de kayda deger bir degisim gézlenmemistir.
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Sekil 4.14: Karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitinin dinamik mekanik 6zellikleri
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4.3.4. Termal kararhlik ozellikleri

Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin termal kararlilik sonuglar1 Sekil
4.15’te gosterilmistir. 1 mikronluk alumina takviyesinin %15-20’lere kadar artmasi
ile PPS kompozitinin bozunma sicakligi degerlerinde artis oldugu gozlemlenmistir.
Bu oranlardan sonra alumina miktarinin daha artmasi ile bozunma sicakligi degerleri

diismeye baslamistir ancak saf PPS polimerine kiyasla bozunma sicakligi hala daha

yukardadir.
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Sekil 4.15: Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitinin termal kararliliklari

63 mikronluk alumina takviyesinde ise %10’lara kadar bozunma sicakligi
degerlerinde kayda deger bir degisim goriilmemektedir. Ancak %10 takviye
oranindan sonra alumina miktarinin artmasi ile bozunma sicakligi degerleri hizla
diismeye baslamistir. Parcalanma sicakligi degerleri incelendiginde benzer sonuglarla
karsilagilmistir. 1 mikronluk aluminalarin %15 oranina kadarki takviyelerinde
parcalanma sicakligi degerleri artis gostermistir. Bu orandan sonra alumina
miktarinin artmasi ile birlikte parcalanma sicakligi degerlerinde diisiis baslamistir.
Bunun yaninda 63 mikronluk alumina partikiilleri i¢cin de %10’a kadar ki
takviyesinde parcalanma sicakligr degerlerinde pek bir degisiklik goézlenmemistir.
Ancak bu orandan sonra alumina miktarinin artmasi ile birlikte parcalanma sicakligi

degerleri hizla diismeye baglamistir.
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TGA sonuglarma genel bir bakis yapildiginda, kiiciik boyutlu partikiillerin PPS
polimerinin termal kararliligi {izerine olumlu etki ettigi ancak biiyilkk boyutlu
partikiillerin olumsuz etki ettigi rapor edilmistir. Buradan partikiil boyutunun
kiiglilmesi ile termal kararliligin artabilecegi seklinde bir sonug ¢ikarilabilir. Burada
kiictik boyutlu partikiillerin PPS’nin termal kararliligina olan olumlu yondeki etkisi
PPS’nin segmental hareketliligini kisitlayan alumina ile PPS arasindaki etkilesim ile
bagdastirilabilir. Bu hareket kisitlamasi kii¢iik boyutlu partikiillerin takviyesinde
daha etkin rol aldig1 i¢cin PPS polimerinin termal kararliligr artmistir. Kiigiik boyutlu
partikiillerin belirli bir takviye oranini (%15) agmas: ile topaklagma egilimi gosteren
alumina PPS’nin termal kararliligina olumsuz yonde etki etmeye baglamistir.
Alumina boyutunun ve miktarnin artmasi ile alumina ve PPS arasindaki etkilesim
kademeli olarak zayiflamaya baglamistir ki bu da kompozit yap1 i¢inde serbest PPS
zincirleri meydana getirmektedir. Termal parcalanma hem siirlandirilmis hem de
serbest bolgelerde meydana gelmektedir [117]. Serbest PPS zincirlerinin bu olaya
katkis1 daha etkindir ¢iinkii onlar 1s1ya daha fazla maruz kalirlar, bdylece pargalanma
sicakligr daha diisiik degerlere kaymaktadir. Karisik boyutlu alumina takviyesi ile
PPS polimerinin bozunma ve pargalanma sicakliklar1 Sekil 4.16°da gosterildigi gibi
benzer sekilde etkilenmistir. %100*63 mikronluk takviye tlirlinde olumsuz yonde
etkilenen termal kararlilik ozellikleri, PPS polimerine takviye edilen alumina
karistmindaki 1 mikronluk alumina partikiillerinin bagil oranlarinin artmasi ile
olumlu yonde gelismeye baslamistir. Bu sonu¢ yukarida agiklandigi gibi benzer

segmental hareket kisitlamasi ve serbest zincirler ile agiklanabilir.
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Sekil 4.16: Karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin termal kararliliklar
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4.3.5. Tribolojik 6zellikler

4.3.5.1. Kati partikiil erozyonu asinma ozellikleri

%10 ve %15 oraninda tek boyutlu ve karisik boyutlu alumina partikiilleri ile
takviyeli PPS kompozitlerinin farkli agilarda yapilan erozif aginma testleri sonucunda
meydana gelen malzeme agirlik kayiplar1 Sekil 4.17°de verilmistir. Carpma agisinin
erozif asinma davranigina etkisi Sekil 4.17-a,b’de %10 ve %15 alumina takviye
oranlar1 i¢in sirasiyla verilmistir. Grafiklerdeki egrilere bakildiginda tiim malzeme
tirlerinde kat1 partikiil erozyonu etkisiyle en fazla agirhk kaybi yaklasik ayni
oranlarda olmak ile beraber 15° ve 30° ¢arpma agilarinda meydana geldigi i¢in tiim
malzemelerin siinek davranis gosterdigi sdylenebilir. Bu durum literatiirdeki
caligmalarca da desteklenmektedir [46,118]. Daha yiiksek agilarda ise agirlik kaybi
degerleri diisiise gecmistir; ancak 90°’lik dik aciyla yapilan kumlamada ise agirlik
kayb1 yerine artig1 goriilmiistiir. Agirlik artis1 stinek yapidaki malzemeye saplanan
(inkiibasyon) asindirict alumina partikiillerinin agirlikca katkist sonucu olusmaktadir.
Saf PPS ile alumina takviyeli PPS kompozitlerini erozif aginma davranist agisindan
karsilastirirsak, alumina takviyesinin erozif aginma davranisina olumsuz yonde etki
ettigi aciktir. Kiiciik boyutlu alumina takviyesi biiyiik boyutlu alumina takviyesine
nazaran daha da olumsuz etkide bulunmustur. Karisik boyutlu alumina takviyesinin
de tek tip kiiglik veya biiylik boyutlu alumina takviyelerine gore arada bir degerde
etkisi s6z konusudur. Alumina miktarinin da %10°dan %15’e ¢ikmas1 agirlik kaybini
daha da arttirmistir. Erozif aginmaya maruz birakilan Al,O3/PPS kompozitlerinin
asinma karakteristiklerini belirlemek i¢in asinmanin en fazla gorildiigi 15°°lik
carpma agisiyla asinan yiizeylerin TEM ile c¢ekilen fotograflart Sekil 4.18°de
verilmistir. Sekil 4.18-a’da goriilen saf PPS’nin asinan yiizeyine bakildiginda Kati
partikiillerin malzeme yiizeyine c¢arpmasi esnasinda yiizeyden kesilerek veya
sabanlama seklinde pargacik kopmalar tespit edilmistir. Bu nedenle malzemenin
stinek davranis gosterdigi gayet aciktir. Alumina takviyesinin erozif asinmaya
olumsuz yondeki etkisi gz oniine alindiginda, biiyiik partikiillerin kiigiik partikiillere
nazaran daha az olumsuz etkisi oldugu daha once agirlik kaybi grafiklerinde

vurgulanmisti.
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Asinan malzeme ylizeyleri incelendiginde kii¢iik alumina partikiillerinin takviyesinde
asindirict alumina partikiilleri saf PPS yiizeyine carptiktan sonra yiizeyden ayrilirken
beraberinde asindirdig1 polimer malzeme ile birlikte kii¢iik boyuttaki ancak polimere
kiyasla ¢ok daha yogun olan takviye alumina partikiillerini de malzeme yiizeyinden

uzaklastirdigindan aginma sonucu daha fazla agirlik kaybinin oldugu gézlenmektedir.
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Sekil 4.17: Al,O3/PPS kompozitlerinin kati partikiil erozif asinma 6zellikleri

Takviye edilen biiylik alumina partikiillerinin asindiric1 partikiillere kars1 daha
direncli oldugu sdylenebilir. Ozellikle asindirma esnasinda takviye edilen alumina
partikiilleri (=63 pm) ile asindirici alumina partikiillerinin (=120 pm) carpismast
sonucu takviye edilen alumina partikiilleri once parcalanmaya direndigi ig¢in
parcalandiktan sonra asinmaya olan olumsuz yonde etki kiigiik partikiillerinkine
nazaran daha hafiftir. Takviye edilen biiyiik boyuttaki alumina partikiillerinin
asindirict alumina partikiilleri ile carpismasi esnasinda pargalanan biiyiikk boyutlu
alumina partikiillerine 6rnek olarak Sekil 4.19°daki fotograf gosterilebilir.
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c) %100*1um

Sekil 4.18: Agirlikga %15 Al,O3 takviyeli PPS kompozitlerinin erozif asinmaya maruz kalan
yiizeylerinin fotograflar1 (15°)

78



TUBITAK

Sekil 4.19: 63um’lik takviye alumina partikiiliiniin kumlamaya kars1 direnci sonrasi
parcalanmis hali

4.3.5.2. Adeziv asinma o6zellikleri

Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin adeziv asinma sonuglarindan
strtinme kuvveti ve asinma hacmi degerlerinin alumina miktarina bagli olarak
degisimini gosteren grafikleri Sekil 4.20°de verilmistir. Sekil 4.20-a’daki siirtiinme
kuvveti grafigi incelendiginde 1 mikronluk alumina partikiilleri ile takviye edilen
PPS kompozitlerinin siirtinme kuvveti degerleri 63 mikronluk alumina partikiilleri
ile takviye edilen PPS kompozitlerininkinden daha yiiksek c¢ikmustir. Her iki
boyuttaki alumina takviyesi i¢in siirtiinme kuvveti degerleri %10 takviye oranina
kadar artig gosterirken; bu artis 1 mikronluk alumina partikiillerinin takviyesinde
daha etkilidir. Yaklasik %25 oraninda siirtiinme kuvveti artisi saglayan 1 mikronluk
alumina partikiillerinin takviye oraninin %10’u asmas1 ile PPS kompozitlerinin
adeziv asinmaya karsi siirtinme kuvveti degerleri hizla disiise ge¢mistir. Benzer
diisiis egilimi 63 mikronluk alumina partikiillerinin %10’un iizerindeki takviye
oranlarinda kendini gdstermistir ancak buradaki diisiis ¢ok daha az etkilidir. Sekil
4.20-b’de verilen asinma hacmi grafigine bakildiginda 1 mikronluk alumina

takviyesinde artan alumina miktarina bagli olarak adeziv aginma miktarinin arttigini
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sOyleyebiliriz. Bu artis 1 mikronluk alumina takviyesi i¢in %10 takviye oranindan
sonra hiz kazanmistir. 63 mikronluk alumina takviyesinde artan alumina miktarina

bagl olarak adeziv asinma miktarinda kayda deger bir degisim gozlenmemistir.
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Sekil 4.20: Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitinin adeziv aginma zellikleri

Karigik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin adeziv asinma ozellikleri
Sekil 4.21°de verilmistir. Sekil 4.21-a’daki sirtiinme kuvveti degerlerine
bakildiginda tek boyutlu alumina takviyesine nazaran karisik boyutlu alumina
takviyesi ile daha yiiksek siirtiinme kuvveti degerleri elde edilmistir. Ozellikle
%75*%63+%25*1 mikronluk takviye tipinde maksimum paketleme oranina bagh
olarak en yiiksek siirtinme katsayis1 degeri ortaya cikmistir. Sekil 4.21-b’deki
asimnma hacmi grafigi incelendiginde o6zellikle yiiksek takviye oranlarindaki karisik
boyutlu alumina takviyesi ile tek boyutlu alumina takviyesine nazaran asinma

miktarini azaltan bir etki s6z konusudur.

Ozellikle %15 oranindaki alumina takviyesi i¢in bakilirsa; %100*1 mikronluk
alumina takviyesinde ¢ok yiiksek asinma miktar1 elde edilmigken bu kompozite %25
oraninda 63 mikronluk alumina ilave edildiginde (%25*63+%75*1) neredeyse saf
PPS’ninki kadar diisiik bir aginma miktari elde edilmistir. %10 alumina takviyeli PPS
kompozitlerinin asinma miktarlar1 i¢in karisik boyutlu alumina takviyesinde tek

boyutlu alumina takviyesine nazaran kayda deger degisimler goriilmemistir.
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Sekil 4.21: Karigik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitinin adeziv asinma 6zellikleri

Adeziv aginma testleri sonrasi aginan malzeme yiizeylerinin incelenmek tizere TEM
fotograflari ¢ekilmistir. Saf PPS’nin aginma sonrasi gekilen fotograflar1 Sekil 4.22°de

verilmistir.

3 N S
SEI 10kV  WD35mm
TUBITAK

SEI 10kV  WD35mm
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Sekil 4.22: Saf PPS’nin adeziv asinma sonrasi ¢ekilen TEM fotograflar1 (x50 ve x500)
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Sekildeki x50 ve x500 biiylitmeli fotograflara bakildiginda saf PPS’nin ¢ok diisiik
stirtiinme katsayis1 degeri ile asindirici diskin tlizerinde olusturdugu transfer film
tabakas1 sayesinde rahatca kaymasina olanak sagladigi ve ¢ok az asinmaya maruz

kaldig agiktir.

Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin adeziv aginma sonras1 TEM’de
cekilen x50 biiyiitmeli fotograflar1 Sekil 4.23’te verilmistir. Deneysel sonuglar ile
ilgili yapilan yorumlar1 destekleyen sonuglar morfolojik incelemelerde de
goriilmektedir. 63 mikronluk aluminalarin artan takviye oranlart i¢in PPS
kompozitlerinin asinan yiizeyleri incelendiginde saf PPS’nin asinan yilizeyine kiyasla
cok az degisim oldugu goriilmektedir. Ancak 1 mikronluk aluminalarin takviye
oraninin artmasi ile saf PPS’ye kiyasla c¢ok belirgin sekilde asmnmanin arttigi

goriilmektedir.

Genel bir bakis olmas1 agisindan ¢ekilen x50 biiyiitmeli fotograflardan elde edilen
yorumlar1 daha da detaylandirmak ve asinma karakteristiklerini belirginlestirmek
amactyla x500 biiyiitmede cekilen asinma fotograflar1 Sekil 4.24°te gosterilmistir.
Asindirict diskin malzeme yiizeyinde hareket etmesi sonucu polimer malzeme
yavasca asinmaya zorlanirken 63 mikronluk alumina partikiilleri ile temasa gecen

kars1 disk aluminay1 agindiramayip malzemenin i¢ine dogru batmaya zorlamaktadir.

Batmaya zorlanan alumina partikiilleri malzemeye battiktan sonra lizeri de polimer
ile kaplanir; bu duruma 6rnek olarak Sekil 4.24°teki dikdortgen ¢ergevenin igindeki
partikiil tizeri polimer ile kaplanmis sekilde goriilmektedir. Malzeme i¢ine dogru
batmaya zorlanan 63 mikronluk alumina partikiilleri ayrica asinma yoniinde de
ilerlemeye zorlanmasi sonucunda Sekil 4.24’teki beyaz daire icinde goriildigii gibi
malzeme i¢inde yirtilmalar meydana geldigi aciktir. Bu sebeplerden otiirii 63
mikronluk alumina ile takviye edilen PPS kompozitlerinde kayda deger bir asinma

olmadig1 sdylenebilir.
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Sekil 4.23: Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin adeziv aginma sonrast

¢ekilen TEM fotograflari (x50)

1 mikronluk alumina takviyeli PPS kompozitlerinin asman yiizeylerinin x500

biiylitmeli fotograflar1 incelendiginde; asinma nedenleri daha agik bir sekilde ortaya

cikmistir. Asindirict diskin malzeme yilizeyinde kaymasi esnasinda 1 mikronluk

alumina takviyeli PPS kompozitlerinde malzemenin daha kolay deforme oldugu ve

deforme olan malzemenin yiizeyden kolay bir sekilde atildigr goriilmektedir. Bu

duruma Ornek olarak Sekil 4.24’te elips seklindeki c¢ercevelerin icindeki kolayca

deforme olup kopan malzeme pargalari verilebilir.
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Sekil 4.24: Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin adeziv asinma sonrasi
cekilen TEM fotograflar (x500)

%10 takviye orani i¢in takviye tipi olarak tek boyutlu veya karisik boyutlu alumina
takviyelerinde asinma testleri sonucu siirtiinme katsayis1 degerlerinde 6nemli
degisimler meydana gelmis olmasina karsin asinma miktarinda kayda deger
degisimlerin olmadig1 daha dnce vurgulanmisti. Ancak %15 takviye orant i¢in durum
biraz farklidir. Karigik boyutlu alumina takviyesi ile aginma miktarlarinda 6nemli
Olclide iyilesmeler saglandigr daha onceki paragraflarda belirtilmisti. Bu sonuglar
dogrultusunda ozellikle %15°lik takviye oraninda karisik boyutlu alumina
takviyesinin asinma yoniinden saglamis oldugu iyilesmeyi pekistirmek amaciyla

asinan malzeme yiizeylerinin fotograflar1 ¢ekilip Sekil 4.25’te verilmistir. Sekilden
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de goriilecegi tizere %15°lik takviye orani igin; %100*1 mikronluk alumina

partikiillerinden olusan takviye tipinde asir1 derecede asinmaya maruz kalan PPS

Takviye Tipi (%15) x50
%100*63

SEI 10kV  WD34mm
TUBITAK

%75*63+%25*1

SEI 10KV WD35mm

%50*63+%50*1

SEI  10kV  WD35mm
TUBITAK

%25*63+%75*1

%100*1

e[
SEI 10kV  WD36mm
TUBITAK

Sekil 4.25: Karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin adeziv aginma sonrasi
cekilen TEM fotograflari (x50)
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kompozitlerinin bir miktar (%25) 63 mikronluk alumina partikiilleri ile takviye
edilmesi sonucu olusan takviye tipinde (%25*63+%75*1) asinma ¢izgilerinin
azaldig1 agiktir. Ilave edilecek olursa; karisik boyutlu alumina takviyesi ile daha

temiz ve diizgilin asinma yiizeyleri elde edilmistir.

Karigik boyutlu alumina takviyesinin adeziv asinma oOzellikleri tizerine etkisi
hakkinda daha detayli bilgi sahibi olabilmek i¢in asmman PPS kompozitleri
yiizeylerinin x500 biiyiitmede c¢ekilen fotograflar1 Sekil 4.26’da verilmistir. 63
mikronluk alumina takviyesinde; asinma olaymin ¢ok etkin olmadigini, 6zellikle
malzeme lizerinde kayan kars1 diskin biiyiik alumina partikiillerini hem malzemenin
icine dogru hem de ylizeye paralel sekilde ilerletmeye zorlamis oldugu yukaridaki
paragraflarda aciklanmisti. Bunun yaninda ayrica; 1 mikronluk kiigiik partikiillerin
PPS polimeri iginde homojen olarak dagilmasi ile polimer bag yapisinin zayiflamasi
sonucu kolay deformasyon ve artan aginma egilimi s6z konusu oldugu da daha 6nce

aciklanmisti.

Tek boyutlu partikiillerden ziyade karisitk boyutlu alumina takviyeli PPS
kompozitleri i¢in ayrintili inceleme yapildiginda; kiigiik partikiillerin asinma
acisindan olumsuz etkisinin az miktardaki (%25) biiyiik partikiil ilavesi ile 6nemli

olglide giderilebildigi Sekil 4.26°da agikga goriilmektedir.
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Takviye Tipi x500
(%15)

%100*63

%75*%63+%25*1

SEl  10kV

%50*63+%50*1

%25*63+%75*1

%100*1

Sekil 4.26: Karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin adeziv aginma sonrasi
cekilen TEM fotograflari (x500)
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4.3.5.3. Yiizey cizilme (Scratch) ozellikleri

Tek ve karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin yiizey c¢izilme
ozellikleri Sekil 4.27°de gosterilmistir. Sekil 4.27-a ve c’de %10 oranindaki takviye
tipleri i¢in sirasi ile siirtlinme katsayist ve kalint1 derinlik grafikleri verilmistir. Sekil
4.27-b ve d’de ise %15 oranindaki takviye tipleri i¢in aym Ozelliklerin grafikleri
siras1 ile verilmistir. Tek boyutlu alumina takviyesi ile yilizey cizilmesine karsi
siirtinme katsayis1 degerlerinin arttigi goriilmektedir. Biiylik boyutlu partikiillerin
takviyesinde bu artig daha etkili olmustur. Karisik partikiil takviye tiplerinde biiyiik
partikiillerden ziyade kii¢iik partikiiller oraninin artmasi ile dogru orantili olarak

lineer bir diisiis oldugu tespit edilmistir.

0,40 0,40 -
0.3g [PPS+%l10 m:o‘| 0.39 JPPS+%15 AL,
0,38 0,38 4
0,37 0,374
0,36 036 4
0,35 0,35 3 -
0,34 ] 7 034
= 0334 i» % 0,33 Jf
> 0324 E 0,324
Z 031 2 031
S 0304 2 0301 m
w 0294 £ 029
E 0284 £ 0284
2 0274 7 0274
2 026 0,26 4
" 0254 025
0,24 0,24 4
0,23 0234
0,22 4 0,224
0,214 0214
0,20 4 T T 0,20 T T
SAF PP I ATSURINSTT AN 2SGIHTE %100 SAF PPS WIOMEI  WTSGINII] NSGIMSIL  WISEHHTI K10
Takvive Tirii Takviye Tiirti
20000 4
20000 |PPS+%|0 ALO, PPS+215 Al,O,
19500 19500 3
19000 19000 3
T 18500 g 18500 3
= 18000 = 18000 4 T . ]
= E
£ y7s00 5 17500 4
a a
£ 17000 £ 170004
3 =
2 16500 = 16500
16000 16000 4
15500 15500 4
15000 ; ' 15000 2 . :
SAF PPS Sl 63 YaTS63L 2551 MS0F63LMS0%]  "25%634 %784 "el000] SAF PPS 100763 SLT863+ 502501 250463+ %80% 1  %u25~63+% T8 E LU
Takviye Tiirii Takviye Ttirli

Sekil 4.27: Karisik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin yiizey ¢izilme 6zellikleri

Ote yandan yiizey ¢izici ucun malzeme icine battiktan sonra ilerlemesi ile birlikte
malzemenin plastik deformasyonu hari¢ kismen elastik olarak geri donmesi sonucu
meydana gelen kalinti gerilme degerlerine bakildiginda maksimum paketleme

oranina bagli olan bir degisim oldugu tespit edilmistir. Maksimum paketleme
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oranmin elde edildigi %75*63um+%25*1um takviye tipinde en yiiksek kalinti
derinlik elde edilmistir. Maksimum paketlemenin fiziksel olarak ilaveten meydana
getirdigi homojen kuvvet dagilimi sayesinde daha esnek bir hal alan yapi1 ¢izilme

sonucu kismen plastik deformasyona ugradiktan sonra elastik olarak geri gelmistir.

4.3.6. Termal iletkenlik ozellikleri

Alumina takviyeli PPS kompozitlerinin termal iletkenlik 6zelliklerindeki degisimler
Sekil 4.28’de gosterilmistir. Sekil 4.28-a’da verilen tek boyutlu alumina partikiilleri
ile takviye edilmis PPS kompozitlerinin termal iletkenlik katsayisi iizerine etkisi
incelendiginde, artan alumina miktar1 ile PPS kompozitinin termal iletkenlik
katsayisinin arttig1 goriilmektedir. Bunun yaninda; biiyilik boyutlu partikiillerin termal
iletkenlik katsayisina katkisinin kiiciik boyutlu partikiillere nazaran daha etkin

oldugu soylenebilir.

Karigik boyutlu alumina takviyesinin PPS kompozitlerinin termal iletkenlik katsayisi
tizerine etkisi Sekil 4.28-b’de verilmistir. Sekilden de goriilecegi lizere karigik
boyutlu alumina takviyesi PPS kompozitinin termal iletkenlik katsayisi {izerine

beklenenden farkli bir etki gostermemistir.
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Sekil 4.28: Al,O3/PPS kompozitlerinin termal iletkenlik 6zellikleri

63 mikronluga gore %75%63+%25*1 mikronluk alumina karisimindan olusan
takviye tipinde termal iletkenlik katsayisinda ufak da olsa bir artis goriilmektedir;

ancak bu artisin kayda deger bir artis oldugu séylenemez. Alumina karisimlarinin
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takviyesi ile 63 mikrondan 1 mikronluga geciste termal iletkenlik katsayisi
degerlerinde diisiis oldugu agiktir. Bu da gostermektedir ki karisik boyutlu partikiil
takviyeli kompozitlerde termal iletkenlik katsayisina olumlu yonde katki saglayan iri

partikiillerin etkisi kii¢iik partikiillerin olumsuz etkisi ile zayiflatilmistir.

4.3.7. Dielektrik ozellikler

PPS kompozitlerinin alumina partikiilii boyutuna, miktarina ve takviye tiirline gére
elektriksel iletkenlik 6zelliklerindeki degisimler Sekil 4.29°da verilmistir. Sekil 4.29-
a’da acikga goriilmektedir ki PPS kompozitlerinin elektrik iletkenliklerinde biiyiik
alumina partikiilleri ile kii¢iik alumina partikiillerine nazaran ¢ok daha etkili sonuglar
alimmustir. 1 mikronluk alumina partikiilleri ile neredeyse hi¢ degisim gézlenmezken
63 mikronluk alumina partikiillerinin artan takviye oranlari ile PPS kompozitlerinin
elektriksel iletkenliklerinde hizla artis meydana gelmistir. Sekil 4.29-b’de ise karisik
boyutlu alumina partikiilleri ile takviye edilen PPS kompozitlerinin elektriksel
iletkenlik 6zellikleri verilmistir. Bu durumda da termal iletkenlik 6zelliklerine benzer
sekilde biiylik alumina partikiillerinin elektriksel iletkenlige olumlu katkilar1 kiigiik

alumina partikiillerinin olumsuz etkileri ile zayiflatilmistir.

Sekil 4.29-c ve d’de dielektrik sabiti grafiklerine gore artan tek boyutlu alumina
miktar1 ile PPS kompozitlerinin dielektrik sabiti degerlerinin siirekli arttig1 tespit
edilmistir. Bunun yaninda her takviye orani i¢in ¢ok az farkla da olsa biiyiik boyutlu

partikiiller ile PPS kompozitlerinin dielektrik sabiti degerleri daha yiiksek ¢cikmustir.

Karigik boyutlu alumina partikiillerinin PPS kompoziti dielektrik sabiti degerleri
tizerine etkisi elektriksel iletkenlige benzer sekilde c¢ikmustir. Sekil 4.29-d’de
gortldiigi gibi karisik takviye tiplerinde biiylik partikiillerin dielektrik sabitini
arttiricr etkisi kiigtlik partikiillerin bagil oraninin artmasi ile diismiistiir. Ancak yine de

saf PPS’nin ¢ok iistliinde dielektrik sabiti degerleri elde edildigi aciktir.
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Sekil 4.29: Al,O3/PPS kompozitlerinin elektriksel iletkenlik 6zellikleri

4.3.8. Al,O3 takviyeli PPS kompozitlerinin incelenen 6zelliklerinin genel sonug

tablosu

Tek ve karigik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin malzeme ozelligi

olarak; erime entalpisi, erime sicakligi, barkol sertligi, ¢ekme gerilmesi, ¢ekme

modiilii, depolama modiilii, kayip modiil, kayip faktorii, camsi gegis sicakligi, termal

kararlilik, erozif asinma orani, siirtiinme kuvveti, adeziv asinma orani, termal ve

elektriksel iletkenlik sonuglar1 Tablo 4.3’te 6zetlenmistir.
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Table 4.3: Al,O3/PPS kompozitlerinin 6zelliklerinin genel sonug tablosu

Tek Boyutlu Al,O; Takviyesi

Karisik Boyutlu Al,O;Takviyesi

Malzeme (")zelligi 1 pm 63 pm 1 pm’a gore 63 pm’a gore
Erime Entalpisi %5 %10 . .
Erime Sicakh@ ~ ~

wio ™ %10
Barkol Sertligi /V / ++ ~
Cekme Gerilmesi %15 %10 _ +
%20 %420 -
Cekme Modiilii / %10 + ++
Darbe Kuvveti / / + +
Darbe Enerjisi ){\ ){\ . ;.
Depolama Modiilii %10 4 %10 4 ++ ++
%I15 %15
Kayip Modiil / %10 ++ ++
%15
brii %10
Kayip Faktorii (Tan 9) ~ /ﬂ\ + +
Camsi Gegis Sic. (Tg) }{\ /V ~ ~
Termal Kararhhk %15 %10 _ +
- 4
Erozif Asinma Oram / / ~ +
Siirtiinme Kuvveti /%Q\ }{\ + ++
Adeziv Asinma Oram _/ ~ — -
%5
Termal iletkenlik /V / + _
Elektriksel fletkenlik ~ o 4+ -

Stirekli artig sembolii

Artan takviye oranina veya degisen takviye tipine gore

~
~ kayda deger degisim olmadigini gosteren sembol
' %X takviye oranina kadar artig, daha sonra diisiis + Degisen takviye tipine gore artig gosteren sembol
%X sembolii
< . Degisen takviye tipine gore diisiis gdsteren sembol
%X takviye oranina kadar diisiis, daha sonra sabit Degisen takviye tipine gore etki derecesi
N kalma sembolii
%X + Az _ Az
06X %X takviye oranina kadar sabit kalma daha sonra ++ Orta . Orta
—\ %Y takviye oranma kadar diisiis ardindan artan
%Y oranla sabit kalma sembolii +4++ Cok _— Cok
- %X takviye oranina kadar sabit arti daha sonra %Y
X Sty takviye oranina kadar sabit kalma ardindan artan
"’ oranla birlikte artis sembolii
%X takviye oranina kadar sabit kalma daha sonraki
oranlarda stirekli artig sembolii
%X
%X %X takviye oranina kadar sabit kalan daha sonra

artan oranla diiiis sembolii
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4.4. Isil islem uygulamasmin Al,O3/PPS kompozitlerinin dinamik mekanik

ozelliklerine etkisi

PPS polimerinin dinamik mekanik Ozellikleri tek boyutlu alumina takviyesi ile
gelistirilmeye calisildigi  onceki bdliimlerde agiklanmistir. Depolama modiili
degerlerinin kiiciik ve biiylik boyutlu alumina partikiilleri ile yaklagik ayni oranda
tyilestirildigi sdylenebilir. Bunun yaninda karisik boyutlu alumina takviyesi PPS
polimerinin depolama modiiliinii biiyiik o6l¢iide iyilestirmistir; ancak yaklasik ayni
oranlarda diger 6zelliklerin de olumsuz yonde etkilendigi aciktir. Bu olumsuz etkinin
1s1l islemler ile giderilebilecegi diislincesi ile saf PPS’nin mekanik 6zelliklerinde
optimum iyilesme saglayan 1s1l islem yontemi ile tavlanmig alumina takviyeli PPS
kompozitlerinin dinamik mekanik 6zellikleri incelenmis ve sonuglar1 Sekil 4.30°da
gosterilmistir. Sekil 4.30-a’daki grafikten karisik boyutlu alumina takviyeli PPS’nin
depolama modiilii degerlerinde saglanan énemli derecedeki iyilesme 1s1l islemler ile
gerilemistir. Isil islemler ile ister tek tip boyutlu ister karisik boyutlu alumina
takviyesi s6z konusu olsun tiim takviye tiirlerinde yaklasik ayni1 depolama modiilii
degerleri elde edilmistir. Tek boyutlu alumina takviyesinde depolama modiili
degerlerinde 1s1l islemler ile iyilesme gozlemlenirken karisik boyutlu alumina

takviyesinde 1s1l islem olumsuz yonde etki etmistir.

Benzer sonuclar kayip modiil degerlerinde de ortaya ¢ikmistir. Tek boyutlu alumina
takviyeli PPS kompozitlerinin kayip modiil degerlerinde 1s1l islemler ile kayda deger
bir degisim goriilmezken karisik boyutlu alumina takviyesinde kayip modiil
degerlerinde 6nemli Olclide diisiis oldugu goriilmektedir ki esasen malzeme icin bu

olumlu bir sonugtur.

Diger taraftan Tan 6 degerleri incelenecek olursa; hem tek hem de karisik boyutlu
alumina takviyesi ile PPS kompozitlerinin Tan & degerlerinde diisiisler meydana
gelmistir. Burada oOzellikle belirtilmesi gereken nokta; karisik boyutlu alumina
takviyesi ile Tan 6 degerlerinde goriilen arzu edilmeyen artisin 1s1l islemler ile diisiise

ugratilmasidir. Bu iyilesmeye ilaveten 1s1l islemler ile hem tek hem de karisik
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boyutlu alumina takviye tiirlerinde 1s1l islemler ile Ty degerlerinde 4 °C’ye varan

|
|

Sekil 4.30: Isil islem uygulamasinin Al,03/PPS kompozitlerinin dinamik mekanik
ozelliklerine etkisi

artislar meydana gelmistir.
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BOLUM 5. SONUCLAR ve ONERILER

5.1.  Sonugclar

1. Saf haldeki PPS’nin iiretim parametrelerinin mekanik ozellikler agisindan
Taguchi metodu yardimiyla yapilan optimizasyonuna gore en etkin parametrenin
“karigtirma sicaklig1” oldugu tespit edilmistir. Bu parametrenin optimum mekanik
ozellikler agisindan %95 giiven araliginda en etkin parametre olmasinin yaninda
diger parametrelerin pek etkin olmadigi belirtilmisir. PPS’nin en iyi mekanik
ozellikleri i¢in karigtirma sicaklii parametresinin {igiincii seviyesi olan 340 °C’nin
kullanilmas: gerektigi ayrica etkin olmayan parametrelerin seviyelerinin de
karigtirma devri i¢in 100 d/d, karistirma siiresi i¢in 5 dk, kalip sicaklig1 i¢in 145 °C,
enjeksiyon basinci i¢in 12 bar, {itiileme basinci i¢in 12 bar ve {itiileme siiresi i¢in 10
s’nin seklinde segilmesi gerektigi belirtilmistir. Herhangi bir polimerin arzu edilen
herhangi bir 6zelligine gore iiretim prosesi optimizasyonu Taguchi deney tasarimi
metodu kullanilarak yapilabilir. Bu sayede arzu edilen iiriin 6zelliklerini en ¢ok
etkileyen parametrelerin ve seviyelerinin belirlenmesi sonucu en iyi 6zelliklerin elde

edilmesi saglanabilir.

2. Optimize edilen PPS’nin termal, mekanik ve termomekanik oOzelliklerinin
daha da gelistirilmesi amaciyla 1s1l islem uygulamasi yapilmistir. Isil iglemler ile
ozellikle erime entalpisi degerlerinde artis olacagi dolayisiyla mekanik ve
termomekanik ozelliklerinde de artis saglanacag diisilincesi ile yapilan incelemeler
sonucunda 200 °C’de yapilan 2 saatlik 1s1l iglem ile erime entalpisi degerinde
%15’lik ve depolama modiilii degerinde de %7’lik bir artis tespit edilmistir. Bunun
yaninda 200 °C’de yapilan 4 saatlik 1s1l islem ile cekme gerilmesi degerinde yaklasik
%8’lik ve ¢ekme modiilii degerinde de %3’liik bir artis oldugu ayrica 1sil islem
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stiresinin artmast ile bu artisin devam edebilecegi goriilmistiir. Isil islem
uygulamalar1 ile PPS’nin erime sicakligi degerlerinde kayda deger degisimlerin
olmadigr belirtilmistir. 200 °C’de yapilan 1s1l islem siliresinin artmasi ile Tan o
degerlerinin azalan egimle diistiigli bunun yaninda Ty degerlerinin yaklasik 3-4°C

arttig1 tespit edilmistir.

Polimer {irlinlerin eldesinde prosesin el verdigi Olcililerde termal, mekanik ve
termomekanik Ozelliklerin yetersiz kalmasi durumunda iiretilen iiriinlerin toplu bir
sekilde 1s1l islemlerden gecirilmesi ile bu 6zelliklerin gelistirilebilecegi tespit

edilmistir.

3. PPS malzemesi termal, mekanik, termomekanik, tribolojik ve iletkenlik
ozelliklerinin gelistirilmesi amaciyla farkli oranlarda tek ve karisik boyutlu alumina
partikiilleri ile takviye edilmistir. Agirlikga %15 oraninda farkli boyutlarda yani
%50’si 1 mikronluk ve diger %50’si de 63 mikronluk alumina partikiili takviyeli
PPS’nin mikro tomografi goriintiileri incelendiginde yap1 i¢indeki farkli boyutlu

aluminalarin homojen bir sekilde dagildigr goriilmiistiir.

Tek boyutlu alumina takviyesi ile PPS polimerinin termal ozelliklerinin 6zellikle
erime entalpisinin hem partikiil boyutuna hem de takviye oranina énemli derecede
bagli oldugu tespit edilmistir. Ancak erime sicakligi degerleri farkli alumina miktar
ve boyutu ile kayda deger degisimler gostermemistir. Kiigiik boyutlu partikiillerin
cekirdeklenmeye katkis1 biiyiik boyutlu partikiillere kiyasla daha fazladir. Karisik
boyutlu alumina takviyesi tek boyutlu alumina takviyesinin aksine PPS kompozitinin
termal Ozelliklerine olumsuz yonde etki etmistir. Sonu¢ olarak PPS polimerinin
alumina partikiilleri ile takviyesinde karigik boyutlu takviyeden ziyade tek boyutlu

takviyenin termal 6zellikler agisindan daha olumlu sonuglar verdigi tespit edilmistir.

Artan alumina miktarina bagli olarak PPS kompozitlerinin sertlik degerlerinin siirekli
arttig1 bunun yaninda biiylik partikiillerin sertlige olan katkisinin kiigiik partikiillere
kiyasla daha etkin oldugu belirtilmistir. Karisik boyutlu alumina takviyesi ile PPS

kompozitlerinin sertlik degerlerinde kayda deger degisimler goriilmemistir. Sonug
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olarak Al,O3/PPS kompozitleri i¢in yiiksek sertlik degerleri arzu edildiginde tek
boyutlu biiyiik partikiillerin veya farkli uygulama alanlarina bagli olarak karisik

boyutlu partikiillerin takviyesine basvurulabilir.

Tek boyutlu alumina partikiilleri takviyesi ile PPS kompozitlerinin ¢ekme gerilmesi
degerleri diisiise ugramistir. Bu diisiis kiiciik boyutlu partikiillerin takviyesinde daha
yiiksek takviye oranlarinda meydana gelirken biiyiik boyutlu partikiillerin
takviyesinde daha diisiik takviye oranlarinda meydana gelmektedir. Tek boyutlu
kiiciik alumina partikiillerinin artan takviye oranlari icin PPS kompozitinin ¢gekme
modili degerleri siirekli artarken biiyilk boyutlu partikiillerin takviyesinde %10
takviye oranina kadar artis goriilen ¢ekme modiilii degerlerinde bu orandan sonra
diistis meydana gelmistir. Agirhkca %15 takviye oraninda kiiciik boyutlu
partikiillerin takviyesi ile biiyiilk boyutlu partikiillerin takviyesine nazaran PPS
kompozitlerinde daha yiiksek ¢ekme 6zellikleri saglanmistir. Ayni takviye orani igin
farkli karisimlar yapildiginda, biiyiik partikiillerin ¢ekme 6zellikleri agisindan

olumsuz etkileri kiiciik partikiillerin takviyesi ile giderilebilmistir.

Tek ve karigik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerin kirilma o6zellikleri
incelenmistir. Darbe sonrasi elde edilen kuvvet ve enerji degerleri incelendiginde tek
boyutlu takviye tipi i¢in, 1 mikronluk alumina takviye oraninin artmasi ile elde
edilen kuvvet degerlerinde siirekli artis oldugu tespit edilmistir. Bunun yaninda 63
mikronluk alumina takviyesinde %15°lik takviye oranina kadar kuvvet degerlerinde
kayda deger degisimler goriilmez iken bu orandan sonra kuvvet degerlerinin artisa
gectigi tespit edilmistir. Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin darbe
sonrasi enerji degerleri incelendiginde %15 takviye oranina kadar azalan egimle artis
gortliirken bu orandan sonra artan takviye miktari ile birlikte enerji degerleri diisiis

gostermistir.

PPS’nin darbeye karsi diren¢ aranan uygulamalarn i¢in agirlikca yaklasik %15 tek

boyutlu alumina takviyesi ile %30’lara varan darbe direnci artig1 saglanabilir.
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Karigik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin kirilma 6zellikleri
incelenmistir. Karisik boyutlu alumina takviyesi ile darbe sonrasi elde edilen kuvvet
degerlerinde artislar meydana gelmistir. Ancak darbe sonrasi elde edilen enerji
degerleri ise dislis goOstermistir. Sonucglara bakilirsa karigitk boyutlu alumina
takviyesi PPS kompozitlerinin kirilma o&zellikleri agisindan olumsuz bir sekilde
gevreklesmesine neden olmustur. Genel bir bakis yapildiginda darbe esnasinda kisa
siirede hizla artan kuvvet ile diisiik enerjili kirilma davranislar1 oldugu agiktir. Bu
nedenle darbeye maruz kalan PPS iirlinleri i¢in karisik boyutlu alumina takviyesi

tavsiye edilmemektedir.

Alumina takviyeli PPS kompozitlerinin termomekanik 6zellikleri incelendiginde
depolama ve kayip modiil degerlerinin artan tek boyutlu alumina miktarina bagl
olarak arttig1 tespit edilmistir. Bu iki parametre i¢in partikiil boyutunun kayda deger
bir etkisi goriilmemistir. Egilme modiilii agisindan boyutu ne olursa olsun daha
yiiksek modiile sahip alumina partikiillerinin takviyesi ile polimerlerin egilme
modiillerinde artis olmasi1 kagimilmazdir. Kiigiik boyutlu partikiillerin takviyesinde
PPS kompozitlerinin Tan & degerlerinde 6nemli bir degisim gozlenmezken biiyiik
boyutlu partikiillerin takviyesi ile %10 takviye oranina kadar Tan & degerlerinde artis
daha sonraki oranlarda diisiis oldugu belirtilmigtir. Termomekanik 6zelliklerden Ty

degerlerinin ne alumina miktarina ne de boyutuna bagli olmadig: tespit edilmistir.

Karigik boyutlu alumina takviyesi ile 6zellikle depolama modiilii degerlerinde ¢ok
onemli sonuglar meydana gelmistir. Agirlikca %15 takviye orami i¢in tek boyutlu
alumina takviyesi ile depolama modiilii degerinde yaklasik %20’lik bir artis meydana
gelirken karisik boyutlu alumina takviyesi ile yaklasik %57°1ik bir artig saglanmistir.
Bu artis paketleme teorisine bagh olarak agiklanmigtir. Bu 6nemli seviyedeki olumlu
artisin yan sira maalesef kayip modiil degerlerinde de olumsuz yonde bir artis elde
edilmistir. Clinkii yap1 i¢inde kayip modiil degerinin artmasi istenen bir sonug
degildir. Benzer olarak Tand degerlerinde de olumsuz artiglar goriilmiistiir. Ty

degerlerinde ise kayda deger degisimler gozlenmemistir.
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Al,O3/PPS  kompozitlerinin  termal kararlilik 6zelliklerinin TGA  sonuglari
incelendiginde tek boyutlu 1 mikronluk alumina partikiillerinin %15’e kadarki
takviyelerinde PPS kompozitlerinin termal kararlilik 6zellikleri artmistir. Bu orandan
sonra artan 1 mikronluk alumina miktar1 ile birlikte termal kararlilik 6zellikleri
diisiise gegmistir. Bunun yaninda 63 mikronluk alumina partikiilleri ile takviye edilen
PPS kompozitlerinin termal kararlilik 6zellikleri %10 takviye oranina kadar sabit
kalmis bu orandan sonra hizla diisiise ge¢mistir. Sonug olarak hali hazirda yiiksek
termal kararliliga sahip PPS’nin gelisen teknolojinin gerektirdigi yenilenme
zaruriyeti acisindan termal kararlilik 6zelliklerinin iyilestirilmesinde kiigiik boyutlu
alumina partikiillerin tercih edilip belirli bir orana kadar (%15) takviyesi tavsiye

edilmektedir.

Karigik boyutlu alumina partikiilleri ile takviye edilen PPS kompozitlerinin termal
kararlilik 6zelliklerinde ¢ok onemli sonuglar gdzlenmezken biiyiik boyutlu alumina
partikiillerinin termal kararlilik Ozellikleri iizerindeki olumsuz etkilerinin kii¢iik
boyutlu partikiillerin bagil oraninin arttirilmast ile giderilebilecegi sonucuna

varilmigtir.

Farkli biiytliklilkte ve oranlarda alumina partikiilleri ile takviye edilen PPS
kompozitlerinin farkli acilarda yapilan kat1 partikiil erozyonu aginma testi sonuglari
incelendiginde tiim malzemelerin siinek davranmig sergiledigi gozlenmistir. Tek
boyutlu alumina miktarinin artmasi ile erozif asinma miktar1 artmistir. Biiyiik
boyutlu alumina partikiillerin takviyesinde PPS kompozitleri daha az aginmustir.
Asinan yilizeylerin TEM analizleri sonucunda bunun sebebi olarak kati partikiil
erozyonunda malzeme yilizeyine gonderilen partikiillerin enerjilerini Oncelikle
takviye edilen bilyiik boyutlu alumina partikiillerini parcalamaya calisirken
harcadiklar1 goriilmiistiir. Bu nedenle kati partikiil erozyonu asinma davranisi
acisindan PPS kompozitlerinin biiyiik boyutlu partikiiller ile takviye edilmesi
gerektigi anlagilmistir. Tiim malzeme gruplart ig¢in en ¢ok asinma miktar1 15° ve
30°’lik ¢arpma acilarinda meydana gelmistir. Carpma agisinin artmasi ile malzeme
gruplariin asinma miktarlar arasinda pek fark olmadigi goriilmiistiir. 90°°1ik dik

carpma ag1si ile yapilan kati partikiil erozyonunda oncelikle takviye edilen partikiiller
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puskiirtillen partikiiller tarafindan dovilir. Daha sonra pargalanan takviye
partikiilleri ile birlikte 1smman polimer kompozit yapiya gonderilen partikiiller
gomiilmeye baglar ve ardindan bu gomiilen parcalarda arkasindan gelen diger kati
partikiiller ile pargalanmaya zorlanir. Karisik boyutlu alumina takviyesinde PPS
kompozitlerinin erozif aginma miktarlart incelendiginde kiiclik boyutlu aluminalarin
erozif asinma davranigi agisindan olumsuz etkisinin biiyiik boyutlu alumina

partikiillerinin ilavesi ile giderilebilecegi sonucuna varilmstir.

Tribolojik agidan yapilan incelemelerden bir digeri de adeziv asinma davranigi
tizerinedir. Alumina takviyeli PPS kompozitlerinin adeziv asmnma davranislart
incelenmis olup sonucglari rapor edilmistir. Tek boyutlu alumina partikiillerinin
%10’a kadarki takviyelerinde PPS kompozitlerinin siirtinme kuvveti degerleri
artmigtir. Bu orandan sonra alumina miktarmin artmasi ile siirtinme kuvveti
degerleri diislise gegmistir. Alumina takviyeli PPS kompozitlerinin siirtiinme kuvveti
degerleri 63 mikronluk alumina partikiillerine nazaran 1 mikronluk alumina
partikiilleri ile daha yiiksek seviyeleri gormiistiir. Tek boyutlu alumina partikiilleri ile
takviye edilen PPS kompozitlerinin adeziv asinma hacmi degerleri 63 mikronluk
alumina partikiillerinin takviye oranindan etkilenmemekle birlikte 1 mikronluk
alumina partikiillerinin artan takviye oranina bagl olarak siirekli arttigi gortilmustiir.
Yerine gore yiiksek siirtiinme kuvveti ve diisiik adeziv asinma oraninin arandigi
uygulamalar i¢in PPS kompozitlerinin agirlikca %10 oraninda kiigiik boyutlu (=1

um) alumina partikiilleri ile takviye edilmesi tavsiye edilir.

Karigik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin siirtiinme kuvveti degerleri
incelendiginde tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin siirtlinme kuvveti
degerlerinden daha yiiksek degerler elde edilmistir. Ozellikle %75%63+%25%1
mikronluk takviye tipinde maksimum paketleme oranina bagli olarak en yliksek
strtlinme katsayist degeri ortaya ¢ikmistir. PPS kompozitlerinin aginma hacimleri
incelendiginde diisiik takviye oranlari i¢in karisik boyutlu alumina takviyesi ile tek
boyutlu alumina takviyesi arasinda kayda deger degisimler meydana gelmemistir.
Ancak artan takviye orani ile birlikte tek boyutlu partikiillerin boyut farkliligindan

Otliri aginma hacmi degerleri arasinda ¢ok biiyiik farklar olugsmaya baslamistir.

100



Yiiksek takviye oranlar igin kiiglik partikiillerin yiiksek asinma hacmi degerleri
biiyiik partikiillerin takviyesi ile 6nemli Ol¢lide azaltilmistir. Sonug¢ olarak PPS
kompozitleri i¢in 6zellikle yiiksek siirtinme kuvveti ve diisik asinma orani arzu
edildiginde yiiksek oranda biiylik partikiiller ile diislik orandaki kiigiik partikiillerin
karisimindan olusan takviye tiirliniin tercih edilmesi gerektigi sdylenebilir. Bir bagka
acidan bakildiginda uygulama alanina bagl olarak ille de yiiksek oranda kiigiik
boyutlu partikiillerin takviyesi gerekiyorsa icine katilabilecek az miktardaki biiyiik
boyutlu partikiiller ile hazirlanan karigimin PPS kompozitine takviyesi ile siirtiinme

kuvvetinde ve 6zellikle aginma oraninda 6nemli 6l¢iide iyilesme saglanabilir.

Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin termal iletkenlik katsayisi
degerlerinin artan alumina miktarina bagl olarak siirekli arttifi tespit edilmistir.
Ayrica biiyiik boyutlu partikiiller ile PPS kompozitlerinin termal iletkenlik degerleri
daha yiiksek degerlere ulasmistir. Karigik boyutlu alumina takviyesi ile kayda deger
degisimler goriilmemistir. Karisik boyutlu alumina takviyesinde 63 mikronluk

alumina partikiillerinin bagil orani arttikca termal iletkenlik katsayis1 artmastir.

PPS kompozitlerinin elektriksel iletkenlik degerleri tek boyutlu 1 mikronluk alumina
partikiillerinin artan takviye oranina bagli olarak kayda deger degisimler
gostermemistir. Buna ragmen 63 mikronluk alumina partikiillerinin takviye oraninin
artmasi ile elektriksel iletkenlik degerleri stirekli artmistir. Karisik boyutlu alumina
takviyeli PPS kompozitlerinin elektriksel iletkenlik degerleri incelendiginde
karisimdaki 63 mikronluk partikiillerin bagil orani arttirilarak yiiksek elektriksel
iletkenlik degerleri elde edilmistir.

Tek boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin artan takviye miktarina bagl
olarak dielektrik sabiti degerlerinin siirekli arttig1 tespit edilmistir. Partikiil boyutuna
pek bagli olmayan bu 6zellik icin karisik boyutlu takviye tiirlerinde de kayda deger
degisimler goriilmemistir. Ancak yerine gore ozellikle yiiksek elektrik iletkenligi ve
dielektrik sabiti degerinin arandig1 uygulama alanlar1 i¢in PPS’nin yiiksek oranlarda
(=%25) biiyiikk boyutlu alumina partikiilleri ile (=63 pm) takviyesi tavsiye edilir.

Bunun yaninda bir baska uygulama alan1 olanag: olarak diisiik elektrik iletkenligi ve
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yiiksek dielektrik sabiti degeri i¢in PPS’nin yliksek oranlarda (=%25) kiigiik boyutlu

alumina partikiilleri ile (=63 pum) takviyesi tavsiye edilir

4. Tek ve karigtk boyutlu alumina partikiilleri ile takviye edilen PPS
kompozitlerinin depolama modiilii degerlerinde ©Onemli Olglide iyilestirmeler
saglanirken diger termomekanik 6zelliklerde iyilesme s6z konusu olmamistir. Bu
nedenle bu diger termomekanik 6zelliklerin de iyilestirilmesi diisiincesiyle 1s1l islem
uygulanan tek ve karigik boyutlu alumina takviyeli PPS kompozitlerinin DMA
incelemeleri yapilmistir. Tek boyutlu alumina takviyesinde PPS kompozitlerinin 1s1l
islemler sonras1 depolama modiilii degerlerinin arttig1 belirlenmistir. Ancak karisik
boyutlu alumina takviyesinde ise onemli Olglide artis saglanan depolama modiilii
degerlerinin 1s1l islemler ile diistiigii tespit edilmistir. Isil islemler sonrasi tek boyutlu
alumina takviyesinde kayip modiil degerlerinde neredeyse degisiklik goriilmezken
karisik boyutlu alumina takviyesinde 6nemli dl¢iide diistis goriilmiistiir. Tiim takviye
tiirleri i¢in kayip modiil degerleri 1s1l islemler sonrasi ayni seviyede ¢ikmistir. Tek ve
karisik boyutlu alumina takviyelerinde 1s1l islemler sonrasi Tand degerlerinde
etkileyici diislisler gortilmiistiir. Genel bir bakis yapildiginda tiim takviye tiirleri ig¢in
Tand degerleri de yaklasik ayni seviyede ¢cikmistir. Ayrica tiim takviye tiirleri i¢in Ty

degerleri de 1s1l islemler sonras1 yaklasik 4°C’ye varan artislar goriilmiistiir.

5.2.  Oneriler

Calismanin ilk kisminda ekstriider ve enjeksiyon cihazlarinda iiretilecek olan polimer
malzemenin en iyi mekanik 6zellikleri saglamasi amaciyla Taguchi deney tasarimi
metodu yardimiyla parametre ve seviye optimizasyonu yapilmistir. Buna paralel
olarak herhangi bir polimer veya kompozitinin herhangi bir {iretim prosesinde arzu
edilen Ozelliklerinin optimum seviyelere tasinmasi Taguchi deney tasarimi metodu

kullanilarak saglanabilir.

Caligmanin ikinci kisminda iiretilen bir polimer veya kompozitin 6zelliklerinin
tyilestirilmesi amaciyla 1s1l islem uygulamasi yapilmistir. Isil islemler sonrasi termal

ve mekanik 6zelliklerde iyilesmeler saglanmistir. Kismen sinirlandirilmis parametre
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ve seviyelerinde yapilan 1s1l islemlerin arzu edilen sonuglar agisindan Taguchi deney

tasarim1 metodu kullanilarak optimizasyonu saglanabilir.

Calismanin tglincii kisminda takviye tiirii olarak tek boyutlu partikiil takviyesinden
ziyade literatiirde eksikligi tespit edilen karigik boyutlu partikiil takviyesinin PPS
polimerinin termal, mekanik, termomekanik, tribolojik ve iletkenlik o6zellikleri
tizerindeki etkileri ayrintili olarak arastirilip incelenmistir. Karisik boyutlu partikiil
takviyesinde 1 ve 63 mikronluk partikiillerin bagil oranlarda karigimlar
kullanilmistir. Maksimum paketleme modeline uygun olarak en iyi paketleme
%75%63+%25*1 mikronluk partikiillerin karistmindan olusan takviye tiirlinde
meydana gelmistir. Karistk boyutlu partikiill takviyesinde mikron boyutlu
partikiillerin yaninda maksimum paketleme oranini arttirmak amaciyla bir de ii¢lincii
faz olarak nano boyutlu partikiillerin karisima ilavesi ile polimer kompozitlerin

Ozellikleri incelenebilir.
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