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Alkali muameleli kupula lifi katkil yiiksek yogunluklu polietilen kompozitlerin teknolojik 6zellikleri
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GIRIS

Ozet

Bu calisma ile kestane kupula lifi katkili termoplastik kompozitlerin mekanik, fiziksel ve termal
ozellikleri belirlenmistir. Kupula lifi belirli oranlarda (%30, %40 ve %50) ilave edilerek polietilen
kompozitleri Gretilmistir. Uyumsuzluk giderici ajan olarak maleik anhidritle graft edilmis polietilen %3
oraninda katilmistir. Kompozitlerin teknolojik 6zelliklerini gelistirmek amaciyla ayrica kupula lifleri %5
sodyum hidroksit (NaOH) ile 24 saat boyunca muamele edilmistir. Elde edilen sonuglarincelendiginde,
alkali muameleli kupula lifi katkili kompozitlerde muamele edilmemis kompozitlere gére daha iyi
mekanik ozellikler elde edilmistir. Alkali ile muamele edilmis kupula lif kompozitlerin su alma ve
kalinhk artisi degerleri alkali muamelesiz kompozitlere gore kiyaslandiginda &zellikle %50 alkali
muameleli kupula lifi katkil kompozit 6rneklerinde artmistir.

Abstract

In this study, thermoplastic composites reinforced with cupula fiber were determined their
mechanical, physical and thermal properties. The polyethylene composites made with various
percentages (30, 40, and 50 wt.%) of cupula fibers were produced. The polyethylene graft maleic
anyhydride as a couple agent with loading (3%) of composite was used. However, alkali treatment was
applied to the cupula fibers as 5% by weight sodium hydroxide (NaOH) during 24 hours in order to
improve technological properties of the composites. Based on the finding results, the composites with
alkali treatment of the cupula fibers was provided better mechanical properties compared to
untreated fiber reinforced composites. The values of the water absorption and thickness swelling of
the composites reinforced with alkali treated the cupula fibers, especially in the composite with alkali
treated at 50% cupula fiber, were increased compared to untreated fiber reinforced composites.

zor olup Uretimleri sirasinda ¢evresel zararlari mevcuttur
(Eckert 2000; Donmez Cavdar ve Boran 2016). Dogal

Dinyanin ortak sorunu haline gelen cevresel sorunlar ve
bunlarin ¢6ziimi icin yasal yaptirimlar sirekli arttigindan
cevreye zararh atik miktarlarini azaltmaya yonelik
calismalara agirhk verilmistir. Ginimuzde dlinyadaki
kaynaklarin yeniden kullanilabilir duruma getirilmesi
ekonomik olarak disinilmesi gerekli zorunluluklardan
biri olmaya baslamistir. Cevresel kirliligin artmasi ve fosil
kaynaklarinin azalmasi nedeniyle dogal liflerden ve
atiklardan odun plastik kompozitlerin tiretimi son yillarda
dikkat ¢ekmektedir (Eckert 2000; Adhikary et al. 2008;
Ashori et al. 2009).

Cam ve karbon lifleri gibi petrol bazli Uretilen
termoplastikler insaat, yapi, otomotiv gibi bircok
endustriye uygun

malzemelerin yapiimasinda

kullanilmakta ancak bu malzemelerin geri dénitsimi ¢ok

liflerin cam, karbon lifleri gibi alternatiflerine oranla
bircok avantaj ve dezavantaji bulunmaktadir. Ekolojik
karakterleri, biyobozunur olmalari, disik maliyetleri,
asindirici olmayan yapilari, kolay liflendirilebilir olmalari,
ylksek dolgu oranlari, distk yogunluklari, ¢cok genis ve
farkli tipteki lif gesitliligine sahip olmalari gibi 6zellikleri
dogal liflerin, neden bircok endistrinin ilgisini ¢ektigini
actklamaktadir. birlikte
kiimelenmeye meyletmesi, diislik termal stabilitesi, neme
karsi  olan

Bununla Uretim sirasinda

direncgsizligi  dogal liflerin  polimerde

kullanildiginda  ortaya c¢lkan sakincalar  olarak
bilinmektedir. Ama bu problemlerin farkli dolgu ve katki
maddeleri kullanilarak en aza indirilmesi mimkindir
(Joshi et al. 2004; Santos et al. 2008; Njuguna et al. 2011;
Boran et al. 2016). Son yillarda kenaf, keten, pamuk, sisal,

muz, seker kamisi, hindistan cevizi, kenevir, hint keneviri
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gibi dogal liflerin ilave edildigi termoset ve termoplastik
kompozitleri yapi, otomotiv ve paketleme enddstrilerinde
kullanimi  yayginlasmistir ve teknolojik 06zelliklerinin
sentetik liflere oranla daha iyi oldugu belirlenmistir
(Mohanty et al. 2000a; Puglia et al. 2005; Santos et al.
2008; Donmez Cavdar ve Boran 2016). Seliloz lifleri esnek
yapida olmalan ve biyolojik olarak parcalanarak geri
donisebilmesi nedeniyle elde edilen nihai Uriin daha
direncli yapida olup yiksek saglamlik ve sertlik 6zelligine
sahip olmaktadir (Santos et al. 2008; Spoljaric et al. 2009;
Donmez Cavdar ve Boran 2016).

Kupula sellloz bileseni icerdiginden dogal lifli selilozik
malzeme grubunda yer almaktadir. Kiiresel yapida olup,
meyvelenme doneminde acik sarimsi-kahverengi renk
degisimi gosteren, pubessent dikenler ile kaph olan
kupulanin formu degisiklik gostermektedir. Meyveyi
kismen veya tamamen 6rten brahte, brahtecik veya cicek
tablasindan gelismis muhafaza olup kayingiller
familyasinin bazi cinslerinde meyvenin blylimesi ve
olgunlasmasi sirasinda meyveyi dis etkenlerden
korumakla gorevlidir (Kendir et al. 2016). Diger bircok
meyve kabugu ve tarimsal atiklar gibi kestane kupulasi da
yakilarak degerlendirilmekte ya da dogada bozunmaya

birakilmaktadir.

Dogal liflerin hidrofilik yapisi ve polimer matrisinin
hidrofob yapisindan kaynakli uyumsuzluklarini kimyasal
islemlerden olusan lif vyizey modifikasyonu ile
¢o6ziimlemek mimkindir (Manalo et al. 2015). Ayrica
liflerin ylizey modifikasyonu icin spesifik fiziksel ve
kimyasal islemler 6nerilmekte olup bunlardan birisi olan
alkali muamelesi en yaygin olarak kullanilan en etkili ve
basit ylizey modifikasyon yéntemlerindendir (Cao et al.
2006; Rokbi et al. 2011). Alkali muamelesinin ylizeydeki
artiklari liften ayirdigi, lignin ve pektinin cogunun purizli
ylzeyden uzaklastigr gorilmistir. Bu pirizla yizey
hidroksil
kalmasindan dolayi

gruplarinin  polimer  matrisine  maruz

baglanma reaksiyonunu
kolaylastirmaktadir (Bledzki 1999). Lif ve polimer matrisi
arasindaki ara ylizey etkilesimi mimkin olmakta, polimer
matrisi ile temasi mimkin olan etkili ylzey alanini ve
polimer matrisi ile ilave edilecek liflerin arasindaki yik

transfer olasiligini arttirmaktadir (Benyahia et al. 2013).

Bu calismada c¢evreci bir Urin {retmek, cevreyi
iyilestirmeye ve gelistirmeye yonelik ¢6ziim odakli olarak
atiklarin katma degeri yliksek malzemeye donistirilmesi
esas alinmistir. Bircok kullanim alanina sahip termoplastik
kompozitlerde kupula lifi kullanilarak bu seliiloz esasli
malzemelerin hangi oranda etkili oldugu Uretilmis
kompozitlerin termal ve mekanik 6zellikleri incelenerek
ortaya konmustur. Boylece daha 6nce bu alanda heniiz
degerlendiriimemis olan kupula lifi  kullaniminin
kompozitlerin teknolojik uygulamalardaki kullanimina
katki saglayacagi diisiiniilmektedir. Bu ¢alisma ile kupula
atik hammaddesinin kompozit Uretiminde
degerlendiriimesi saglanarak (retilen kompozitlerin
mekanik, fiziksel, morfolojik 0zellikleri ve termal

degradasyonu belirlenmistir.
MATERYAL ve YONTEM

Materyal

Kompozitlerin (retiminde polimer olarak kullanilan
yiksek yogunluklu polietilen (YYPE) (Tm=134°C,
yogunluk= 0.96 g/cm3 MFI=0.36 g/10 dk) Petkim
Petrokimya A.S.firmasindan temin edilmis olup polietilen
graft maleik anhidrid (1.48 g/cm?) ve sodyum hidroksit
Merck firmasindan tedarik edilmistir. Kestane (Castanea
sativa Mill.) kupulalari ise Dogu Karadeniz Bolgesi,
Trabzon’daki bir bolgeden toplanmistir.

Yéntem
Kestane kupulalari toz, kir vs birikintilerden arindirilarak

elle temizlenmistir. Ardindan Willey degirmeninde
oguitilerek kupula lifleri homojen partikil boyutlara
getirilmistir. Ortalama lif ¢api 0.2 ile 0.3 mm arasinda
olacak sekilde hazirlanarak agzi kapali posetlerde
bekletilmistir. Uretimden 6nce laboratuar tipi kurutma
finrninda 103°C'de 24 saatlik kurutma islemine tabi
tutulmustur. Alkali muamelesinin etkisi inceleneceginden
ogutulmis kupula lifleri %5 NaOH ile 24 saat boyunca
muamele edilmistir. Boylece istenmeyen c¢0Ozlinebilir
seliiloz, hemiselliloz, pektin ve lignin gibi bilesenler
uzaklastirilmistir.  Alkali muamelesinden sonra lifler
destile su ile yikanarak fazla NaOH uzaklastirilmis ve 24
saat boyunca 60°C’de kurutulmustur. Plastik hammadde,
kupula lifi, polietilen graft maleik anhidrit 10 dakika siire
ile karistinlarak karisimin homojen olmasi saglanmistir.
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Elde edilen homojen karisimlar ile tek vidali ekstruder
icerisindeki vidanin donme hizi 80 rpm olacak sekilde
Uretimler gerceklestirilmistir. Ekstruder sicakhgi tretim
boyunca besleme bdlgesinden bitis bolgesine kadar
170°C, 180°C, 185°C, 190°C olarak ayarlanmistir. Tim
kompozit lretimlerinde uyumsuzluk giderici olarak PE-g-
MA termoplastik malzemeye %3 oraninda ilave edilmistir.

Cizelge 1. Kompozit Gretim prosesi

Ekstruderden c¢ikan Ornekler soguk su icerisinde
sogutulduktan sonra kirici makinesinde kigik parcaciklar
haline getirilmistir. Uretilen graniiller presleme kalibina
basilmadan o6nce 12 saat sire boyunca 80°C'de
kurutulmustur. Kompozit Uretim proses parametreleri
Cizelge 1'de goriulmektedir

Caligmada kullanilan malzemeler Materyal YYPE (%) PE-g-MA Kupula lif
(%) (%)
YYPE Kontrol 97 3 -
YYPE/Kupula lifi K1 67 3 30
YYPE/Kupula lifi K2 57 3 40
YYPE/Kupula lifi K3 47 3 50
YYPE/Alkali muameleli kupula lifi KN1 67 3 30
YYPE/Alkali muameleli kupula lifi KN2 57 3 40
YYPE/Alkali muameleli kupula lifi KN3 47 3 50

Kompozitlerin testleri

Mekanik testler

Egilme oOzellikleri (egilme direnci, egilmede elastikiyet
moduili) Zwick/Roell Z010 Universal test makinesinde
ASTM D 790 standardina uygun olarak gercgeklestirilmistir.
iklimlendirilen test 6rnekleri 5x13x120 mm olacak sekilde
boyutlandiriimistir. Deney esnasinda levha 6rneklerinin
yerlestirildigi dayanaklar arasindaki aciklik 80 mm olup
test hizi 2 mm/dak. olarak ayarlanmistir.

Cekme testi (cekme direnci, cekmede elastikiyet modulii
ve kopmada uzama miktari)) ASTM D 638 standardina
uygun olarak gerceklestirilmistir. iklimlendirilen test
ornekleri 5x13x165 mm olacak sekilde boyutlandiriimistir.
Test hiz1 5 mm/dak olarak ayarlanmistir.

Fiziksel 6zellikler

Su alma orani ASTM D 570 standardina uygun olarak
belirlenmistir. 50x50x levha kalinligi(mm) boyutlarinda
hazirlanmis 6rneklerin agirhigi£0.01 g duyarlikli analitik
terazide tartilmistir. Daha sonra ornekler, su ylizeyinden
25 mm asagida tutulmak suretiyle ile 20+2°C’lik suda
deney siiresince bekletilmislerdir. Kalinlik artis oranlari EN
317’de belirtilen esaslara uygun olarak 50x50mm
boyutlarinda 6rnekler Uzerinde belirlenmistir. Ornek,
kalinliklari tam orta noktasinda 0.01lmm duyarlikli
mikrometreyle olcllerek, su ylzeyinden 25 mm asagida
tutulmak suretiyle, 19-21°C sicakliktaki temiz suda deney

siiresince bekletilmislerdir. Olgiimler, 2, 24, 48, 72 ve 96
saat slirelerde periyodik olarak yapilmistir. Bu siireler
sonunda sudan c¢ikarilan érneklerin Gizerindeki fazla su bir
bezle silinmis ve agirliklari ayni hassasiyetle + 0,01 gr
duyarhkh terazide tartiimistir.

Isil 6zellikler

Termogravimetrik analiz (TGA)
Ornekler willey degirmeni yardimiyla 1mm boyutuna
kadar ogutilmustiir. Termogravimetrik analizler igin
Perkin Elmer TGA-6000 cihazi kullaniimistir. Azot gazi akis
hizi 20 mL/min, sicakhk artisi 10°C/dakikalik basamaklar
ile oda 600°C’'ye  olacak

sicakligindan sekilde

ayarlanmustir.

Diferansiyel taramal kalorimetri analizi (DSC)
DSC analizi DSC-8000 cihazi ile
gerceklestirilmistir. Ornekler 6énce 35°C’den 250°C’ye

Perkin Elmer

isitilmis ardindan 35°C’ye sogutulmus ve tekrar 250°C’ye
kadar isitilmistir. Hesaplamalarda ikinci isitma piki ve
soguma pikine ait veriler kullanilmistir. Azot gazinin akis
hizi ise 20 mL/dak olarak ayarlanarak deney yapilmistir.
Ayrica kompozit malzemelerin kristallesme derecelerinin
(X.) belirlenmesi icin asagidaki esitlik kullanilmistir
(Wunderlich 1990):

X. = (AHo/AHo).(100/W).100%
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AH. ve AHo sirastyla kompozit malzeme ve %100 kristalen
polietilenin 1s1 flizyon degerlerini W ise dolgu oranini
belirtmektedir. Bu c¢alismada AH, 293(J/g) olarak
alinmistir (Wunderlich 1990).

Taramali elektron mikroskop (SEM) analizi

Uretilen kompozitlerin taramali elektron mikroskobu
analizleri ZEISS marka EVO LS 10 model makine Uzerinde
gerceklestirilmistir. Orneklerin hazirlanmasi asamasinda
temiz bir kirik ylzey elde edilmis ve ardindan érneklerin
ylzeyinde meydana gelebilecek yansimalari engellemek
icin ylzeyler altin tozuyla 10 MA’de 120 sn boyunca
kaplama islemine tabi tutulmustur. Bu kaplanmis
orneklerden SEM goriintileri elde edilmistir.

istatistik ydntemler

Test sonuclari One-Way Anova testi kullanilarak
degiskenlerin etkilerinin anlamli  olup, olmadiklari
belirlenmistir. Etkilenmenin anlamli ¢ikmasi halinde
ortalama degerler Duncan testi ile karsilastiriimistir. Bu
istatiksel analizler SPSS 21.0 paket programi kullanilarak
gerceklestirilmistir.

BULGULAR VE TARTISMA

Mekanik Ozellikler

Kompozitlerin mekanik oOzelliklerine ait veriler Cizelge
2’de verilmistir. Alkali muameleli kompozitlerin alkali
muamelesiz olan kompozitlere gére daha yiiksek egilme
direnci verdigi gorilmektedir. Alkali muamelesiz
kompozitlerde kupula lifi orani arttikca egilme direnci
azalmakta olup, alkali muamele edilmis kupula lif katkih
kompozitlerin %40 oraninda en yiliksek degeri verdigi ve
bu orandan sonra ise egilme direncinin azaldigi
belirlenmistir. Egilmede elastikiyet moduli olarak en
yuksek deger %50 alkali kupula lifi katkih kompozit
tirinden elde edilmistir. Bunun nedeni lifin polimer
matrisi ile baglanmasi ve dolayisiyla matris etkilesimini
iyilestirilmesi olabilir (Rokbi et al. 2011). Alkali isleminin
onemi lif ylzeyindeki hidrojen baglarinin bozulmasina
dayanmakta olup bu islem sonrasi yizey pirizlGliga
artmaktadir (Yan et al. 2012). Alkali muamelesi lignin ve
hemisellilozun uzaklasmasiyla lif polimer matrisini
iyilestirmekte ve bu da lifin polimer matrisi ile daha iyi
etkilesim icerisinde olmasini saglamaktadir (NorAzowa et
al. 2010; Benyahia et al. 2013).

Alkali muamele edilmis vyapilarin Ustlin gerilme
mukavemeti, alkali muamelesinin dogal ve vyapay
safsizliklar gidererek, ylizeyin adhezyon 6zelliklerini
gelistirdigi gercegine atfedilebilir (Bisanda ve Ansell
1991). Ayrica, alkali muamelesi polimer matrisi ile temas
icin mevcut olan etkili ylzey alanini arttiran lif
fibrilasyonuna yol acar (Habibi et al. 2008; Mohanty et al.
2000b). Alkali muamele partikiillerin kiimelenmesini
azaltarak liflerin hidrofilik 6zelligini azaltmaktadir (Daud
et al. 2017). Boylece liflerin yiizey pirizlGlGgu artmakta
ve kompozitlerin hazirlanmasi esnasinda polimerle lifin
etkin bir sekilde temas etmesini saglamaktadir (Lazim et
al. 2014). Bircok arastirmada alkali muamelesinin kenevir,
bambu, kenaf gibi dogal liflerin araylizey baglanmalarinda
ve mekanik o6zelliklerinde olumlu etki yaptigl ortaya
konmustur (Mwaikambo and Ansell 2002; El-Shekeil et al.
2012, Yan et al. 2012; Lazim et al. 2014, Cavdar et al.
2015).

Alkali muamelesiz kupula lifi orani arttikca alkali
muameleli kupula lifine benzer sekilde ¢cekme direnci
degerleri azalmaktadir. Cekmede elastikiyet moduilinin
ise lif orani arttikca arttig1 belirlenmistir. Kopmada uzama
miktarinin alkali muameleli ve muamelesiz kompozitlerde
kupula lifi orani arttik¢a azaldigi gorilmektedir. En yliksek
kopmada uzama miktari KN1 (alkali muameleli %30
kupula lifi ilaveli) kompozit 6rneginden elde edilmis olup
en dusiik deger %50 kupula lifi ilaveli alkali muamelesiz
kompozit 6rneginde tespit edilmistir.

Fiziksel Ozellikler
Sekil 1’de alkali muameleli ve alkali muamelesiz

kompozitlerin su alma oranlar gortlmektedir. Alkali
muamelesinin su alma orani lizerine olumsuz etki yaptigi
gortlmektedir. Kupula lif orani arttikca su alma oranlari
alkali muamelesiz ve alkali muameleli gruplar igin
artmaktadir. En disik su alma orani %30 ilaveli alkali
muamalesiz kompozitten elde edilmis olup, en ylksek
oranin ise %50 ilaveli alkali muameleli kompozite ait
oldugu belirlenmistir. Buna alkali muamelesi ile birlikte
lignin ve benzeri fenolik bilesiklerin ortamdan
uzaklasmasi neden olmus olabilir. Bilindigi gibi lignin ve
fenolik bilesenler odun ve benzeri lignoselilozik
materyalin en hidrofobik bilesenidir, ligninin ortamdan
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uzaklasmasi ile saglamlik o6zellikleri gelisirken su iticilik
azalis gostermektedir (Ou et al. 2014).

Kalinlik artis oranlari incelendiginde su alma oranina
benzer sonuglar elde edilmis olup kupula lif kullanim orani
arttikca kalinlik artis oraninin arttigi goértlmektedir. Alkali

Cizelge 2. Kompozitlerin mekanik 6zellikleri

muamelesi de ¢ok az oranda kalinlik artisini olumsuz
yonde etkilemektedir. En yiiksek kalinlik artis orani %50
kupula lif orani ilaveli alkali muameleli kompozit 6rnegine
ait olup %4.91'dir. Suda bekletme slresine bagl olarak
kompozitlerin su aldigi gbzlenmistir.

Egilme direnci

Egilmede elastikiyet

Cekme direnci

Cekmede elastikiyet

Kopmada uzama

OrnekKodu  Vipa) modiilii (MPa) (MPa) modiilii (MPa) miktari (%)
YYPE (Kontrol)  23.54+052ab  1152451.16 23.60+0.52 2 788+46.95 e 445.14+14.83a
K1 23.0640.88ab  1364-205.62bc 12.47+1.00 ¢ 835+13.23d 3.7140.70 b
K2 21.9642.01b  1524+369.63 ab 10.61+1.24 d 910.60+36.58 bc 2.57+1.02b
K3 18.74+1.62d  1672+164.53 a 10.17+0.95 d 949.40+28.27 b 2.06+0.26 b
KN1 23.26+0.91ab  1490+104.88 ab 13.83+0.46 b 863.60+30.20 cd 4.67+0.67 b
KN2 24.06+1.96a  1690+139.82a 10.73+1.28d 934.60+81.11 b 2.74+0.80 b
KN3 20.43+0.81c  1728+61.40a 8.26+0.35¢ 1099+66.37 a 2.16+0.32b

Harfler homojenlik gruplarini belirtmektedir.

207
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Sekil 2. Kompozitlerin kalinlik artis orani

Termogravimetrik Analiz (TGA)

Sekil 3’te alkali muameleli ve muamelesiz kupula lifleriile
hazirlanan kompozitlerin TGA ve DTGA grafikleri
gortlmektedir. Grafiklerden gorildigl gibi kompozit
levhalar iki basamakta bozunmaktadir. ilk basamak dolgu
maddesi olarak kullanilan kupula liflerinin, ikinci basamak
ise  yuksek yogunluklu polietilenin  bozunmasini
gostermektedir. Alkali islem gérmeyen lifler ile Uretilen
kompozit levhalarin ilk basamaktaki doniim noktalari K1,
K2 ve K3 kodlu 6rnekler icin sirasiyla 301.82°C, 340.58°C
ve 369.94°C olarak ol¢tlmustir. Alkali islem gérmeyen
kupula liflerinin ¢ok fazla safsizlik icermesinden dolayi
diger bir ifade ile suda ve alkalide ¢6ziinebilen bilesenler
icermesinden dolayl DTGA grafiklerinde yiiksekligi daha
dislik ve tabana yayilmis pikler olusmustur. Alkali islem
sonras! liflerin bozunma basamaginda donim noktasi
KN1, KN2 ve KN3 kodlu kompozitler igin sirasiyla
321.97°C, 350.80°C ve 338.24°C olarak dl¢tlmistir. DTGA
grafigi incelendiginde alkali islem ile liflerin alkalide
¢Ozlinebilen bilesenlerden arindirilmasi sonucu bozunma
pikleri belirginlesmistir. Bu sonuclara gore lifin bozunma
sicakhgl az da olsa azalis gostermistir. Bunun nedeni
bliylk olasilikla daha yiiksek sicakliklarda bozunan lignin
gibi bazi fenolik bilesenlerin ortamdan uzaklasmis
olmasidir (Yang et al. 2007). Benzer sonuglar Setswalo et
al. (2017) Pterocarpus angolensis odun tozlarina
uyguladiklan alkali islem ile de elde edilmistir. Sadece
YYPE ile hazirlanan levhalarda déoniim noktasi 488.03 °C
olarak olcllmustir. K1, K2 ve K3 kodlu lif-plastik
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kompozitlerin ikinci bozunma basamaginda donim
noktalari sirasiyla 493.02°C, 482.04°C ve 444.40°C olarak
Olcllmustir. Alkali islem gérmis lifler ile hazirlanan KN1,
KN2 ve KN3 kodlu lif-kompozitlerin ikinci bozunma
basamagi icin doniim noktalariise sirasiyla 497.73°C, 487.
94°C ve 485.79°C olarak o6l¢lilmustiir. Bu sonuglara gore
alkali islem ile plastigin bozunma sicakliginin arttig
bununla birlikte lifin bozunma sicakliginin az da olsa azalis

o Aégllk kaagbl (%A° 5
o o o o

o

O T T T T T 1

0 100 200 300 400 500 600
Sicaklik (C°)

— — YYPE (Kontrol)

Agirlik kaybinin tiirevi

—

— e S T

200 250 300 350
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Sekil 3. Lif-plastik kompozitlerin TGA ve DTGA grafikleri

Diferansiyel Taramali Kalorimetri Analizi (DSC)
Cizelge 3'te kupula-YYPE kompozitlerinin DSC sonugclari

yer almaktadir. Uretilen tiim kompozit gruplarinin erime
sicakhklar 131.93 ile 133.12 °C arasinda oldugu tespit
edilmis olup saf polimerin (kontrol) erime sicakligina
benzer oldugu gozlenmistir. Cizelge incelendiginde %40
kadar islem goérmeyen lif katilan
kompozitlerde kristalenlik artmis, fakat %50 oraninda

oranina alkali

kupula lifi eklenmesiyle kristallik orani azalmistir. Alkali

Agirhk kaybinin tiirevi

gosterdigi belirlenmistir. 550°C’deki kalintt miktarlarini
karsilastirdigimizda, alkali islem goérmeyen kupula lifi
iceren K1, K2 ve K3 kodlu kompozitlerin kalinti miktarlari
sirastyla %5.27, %7.15 ve %11.60 olarak o6lgiImustir.
Alkali isleme ugratiimis lifler ile hazirlanan KN1, KN2 ve
KN3 kodlu kompozitler igin sirasiyla %7.72, %8.60 ve
%11.70 olarak belirlenmistir.

— — YYPE (Kontrol)
—K1

200 300 400 500 600
Sicaklik (C°)
70 1 _ _— YYPE (Kontrol)
—xK1 r
400 450 500 550
Sicaklik (C°)

islem goren liflerin kullanildigi kompozitlerde ise artan
dolgu maddesi miktari ile birlikte kristalenlik de artis
gostermistir.

Morfolojik Ozellikler
Kontrol, alkali muamelesiz %40 kupula lifi katkili ve alkali

muameleli %40 kupula lifi katkil kompozitlere ait SEM
goruntuleri Sekil 4'te gorilmektedir. Alkali muameleli
kompozit 6rneginde daha kaba yiizeyler ve bosluklar
gorilmektedir.
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Gizelge 3. Orneklerin DSC sonuglari

Kompozit Soguma Pik yiiksekligi AH soguma, Erime Pik yiiksekligi AH erime, X corr, %
tiri sicakhgi, °C soguma, mW Jg sicakhgi, °C erime, mW Jg kristalenlik
YYPE (Kontrol) 116.07 -26.02 -175.77 132.92 15.44 175.07 59.75

K1 116.46 -25.59 -127.17 132.99 14.84 132.53 64.62

K2 116.39 -24.65 -129.54 133.09 14.05 123.17 70.06

K3 116.95 -15.56 -72.94 131.93 8.411 77.38 52.82

KN1 116.77 -25.54 -117.14 133.12 16.09 123.53 60.23

KN2 116.91 -22.09 -121.17 133.03 11.85 125.83 71.58

KN3 116.47 -25.55 -103.76 132.65 14.26 107.00 73.04

EHT=10.00kV Signal A= SE1
WD=95mm Mag= 500X

Karadeniz Technical University

|Probe = 100 pA
i P Metallurgical & Material Science

WD = 9.5 mm

EHT =10.00kV  Signal A = SE1

| Probe = 100 pA
Mag= 500X

20 pm EHT=10.00kV Signal A= SE1
WD=85mm Mag= 500X

Karadeniz Technical University
Metallurgical & Material Science

| Probe = 100 pA

Karadeniz Technical University
Metallurgical & Material Science

Sekil 4. Kontrol, alkali muamelesiz %40 kupula lifi katkili ve alkali muameleli %40 kupula lifi katkil kompozitlere ait SEM goriintileri

Yapilan bir ¢alismada (Barczewski et al. 2017) kestane
kabugu unu esash polilaktik asit biokompozitlerindeki
SEM gorintilerinde organik dolgu maddesinin polimer
matrisi iceresindeki dagiliminin yeterli diizeyde oldugu
tespit edilmistir.  Ancak polimer matrisinde kestane
kabugu orani arttikca bosluklarin arttigi goézlenmistir.
Goud ve Rao (2011) alkali muamelesinin lif ylzeyi
Gzerindeki etkisini arastirmiglar, alkali muameleli liflerde
daha fazla bosluk oldugunu tespit etmislerdir. Fibrilasyon
sonucu lif ¢apinin kiigilmesinden dolayi liflerin en boy
orani artmakta ve daha iyi lif-matris ortak ylzey veren

kaba ylizey goriintlisii vermektedir. Alkali muamelesi
sonucu elde edilen kompozitlerin alkali muamelesiz
olanlara kiyasla SEM goriintileri sonuglarinda daha kaba
ylzeyler elde edildigi belirlenmistir. Alkali muamelesi lif
ylzeyinde daha kaba ylizeyler ve daha derin bosluklar
olusturmaktadir (Song et al. 2017). Alkalizasyon islemi
fibrilasyona neden olmakta bdylece polimer matrisi
tarafindan islanmaya elverisli ylizey alanini artirir (Yan et
al. 2000).
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SONUGLAR

Kupula plastik matrisli kompozitlerde dolgu malzemesi
olarak kullanilabilecegi Ongorisiinden cikilarak
gerceklestirilen bu calisma ile kupula lifi katkisi ile
Uretilecek olan termoplastiklerin bazi teknolojik 6zellikleri
belirlenmistir. Liflerin alkali ile muamelesi ise kompozit
orneklerinin mekanik ozellikleri (izerinde iyilestirici bir
etkiye sahip oldugu gozlenmistir. Su alma ve kalinlk artis
oranlari lif orani arttikca artis gostermis olup alkali
muameleli 6rnekler de muamelesiz 6érneklere gére daha
yliksek orana sahip olduklari belirlenmistir. DSC analiz
sonuglarina gore kristalen oOzelliklerde polimer matris
icerisindeki lif oranina paralel olarak artis oldugu ancak
alkali muamelesiz 6rneklerde bu artisin %40 dan sonra
gerileme gosterdigi gdzlenmistir. TGA analizi sonuglarina
gore alkali islem ile polimerin bozunma sicakliginin arttigi
bununla birlikte lifin bozunma sicakliginin az da olsa azalis
gosterdigi belirlenmistir. Elde edilen sonuclar 1siginda;
kestane kupula liflerinin %40 oranina kadar polimer
matrisinde sorunsuz olarak kullanilabilecegi ve yeni bir
hammadde potansiyeli tasidig1 sdylenebilir.
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