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OZET

MEZO GOZENEKLI SILISYUM DIOKSIT (SiO2) KATKILI ETILEN
PROPILEN DIEN MONOMER (EPDM) KAUCUKLARIN OZELLIKLERININ
INCELENMESI

MEHMET CAN BIiNGOL

Yiiksek Lisans Tezi, Makine Miihendisligi Ana Bilim Dah
Damisman: Dog. Dr. Salih Hakan YETGIN
Temmuz 2024, 62 sayfa

Bu ¢alismada, mezo gozenekli silisyum dioksit (SiO2) katki malzemesinin etilen
propilen dien monomer (EPDM) kaugugunun reolojik, termal, elektriksel ve mekanik
ozelliklerine etkisi incelenmistir. EPDM hamuru ve 5, 11 ve 22 phr (per hundred of
rubber) oranlarinda mezo gozenekli SiO2 nano partikiilleri, iretim regetelerine uygun
olarak 1.5 It’lik laboratuvar tipi mini banbury ile ac¢ik mil kullanilarak hazirlanmistir.
Sonrasinda, preste 180 °C’de 20 veya 40 dakika boyunca vulkanize edilerek test plakalari
elde edilmistir. Pres dncesi hareketli kalip reometresi (MDR) ve Mooney viskozite testleri
ile EPDM kaugugun reolojik ve akiskanlik ozellikleri incelenmistir. Vulkanizasyon
sonrast Ozelliklerin belirlenmesi i¢in ¢ekme testi ve kalici deformasyon testi, fiziksel
ozelliklerin belirlenmesi i¢in yogunluk ve Shore A sertlik testleri, EPDM kaugugunda
mevcut olan katkilarin dagilimi i¢in ise dispersiyon analizi yapilmistir. Yapilan testler
sonucunda, mezo gozenekli SiO katkilit EPDM kauguk numunelerinin, katki igermeyen
EPDM kaugugu numunelerine oranla mooney viskozite degerlerinde ve optimum pisme
stirelerinde (T90) artis, pisme hiz indeksi (CRI), pisme genligi (CE) ve maksimum tork
(MH) degerlerinde azalis gozlemlenmistir. Katki miktarinin artmasiyla numunelerin
sertlik degerlerinde bir miktar artis gergeklesmis ve sertlik degerleri 58-63 Shore A
arasinda tespit edilmistir. Yogunluk degerleri ve kiil miktarlari, mezo gézenekli SiO:
katki1 miktar1 artisiyla oranlt sekilde artmis ve EPDM kaucuguna oranla EPDM/22MSi0O-
kaucuk numunesinde %#4,1 yogunluk artis1 ile %135 kiil miktar1 artis1 tespit edilmistir.
EPDM kauguguna kiyasla, mezo gozenekli SiOz katkis1 ile kopma mukavemeti ve ¢cekme
modiilii (M100, M200, M300) degerlerinde 6nce artis daha sonra azalig, kopma uzamasi
degerlerinde ise Once azalis daha sonra artis gergeklesmistir. Kopma mukavemeti
degerlerinde %3,8 artis ve %35,4 azalis gézlemlenmis ve %497-%655 araliginda kopma
uzamasi degerleri tespit edilmistir.

Anahtar kelimeler: EPDM, Mezo gozenekli Silisyum dioksit, SiO2, Mekanik 6zellikler,
Reolojik ozellikler.



ABSTRACT

INVESTIGATION OF THE PROPERTIES OF MESOPOROUS SILICON
DIOXIDE (SiOz) FILLED ETHYLENE PROPYLENE DIENE MONOMER
(EPDM) RUBBER

MEHMET CAN BiNGOL

Master Thesis, Department of Mechanical Engineering
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Salih Hakan YETGIN

July 2024, 62 pages

The purpose of this study is to find out how mesoporous silicon dioxide (SiOz)
affects the mechanical, thermal, electrical and rheological properties of EPDM rubber.
Using 1.5 It of laboratory-type mini banbury and open shafts, the SiO; particles at 5, 11,
and 22 phr (per hundred of rubber) ratios were prepared, following production
prescriptions. Subsequently, test plates were obtained by vulcanizing at 180° for 20 or 40
minutes. The rheological and fluidity properties of the EPDM rubber were studied with
pre-press motion mold rheometry (MDR) and Mooney viscosity tests. There were tensile
tests and permanent deformation tests to determine post-vulcanization properties, density
and Shore A hardness tests to determine physical characteristics, and dispersion analysis
for the distribution of additives existing in EPDM rubber. It was found that the mooney
viscosity values and optimal cure times (T90) increased, but the curing rate index (CRI),
cure extent (CE), and maximum torque (MH) decreased compared to EPDM rubber
samples that had no additives added. Increasing the amount of additives led to a slight
increase in the samples' hardness values, which ranged from 58 to 63 Shore A. As the
amount of mesoporous SiO. increased, so did the density and ash content. In
EPDM/22MSiO> rubber samples, the ash content increased by 135% and the density also
increased by 4.1% compared to EPDM rubber samples. When mesoporous SiO2 was
added to EPDM rubber, the breaking strength and tensile module values (M100, M200,
and M300) increased and then decreased, and the breaking elongation values decreased
and then increased. An increase of 3.8% and a decrease of 35.4% in breaking strength
values were observed, and breaking elongation values ranging from 497% to 655% were
detected.

Keywords: EPDM, mesoporous silicon dioxside, SiO2, mechanic properties, rheological
properties.
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GIRIS

Giliniimlizde gelisen, degisen bireysel ve teknolojik ihtiyaclar, endiistriyel
uygulamalarda malzemelerin 6zellikleri ve islevselligine dair yeni talepler ve beklentiler
dogurmakta ve gelisimi 6nemli hale getirmektedir. Bu baglamda, hayatin ve endiistrinin
farkli alanlarinda polimer esasli kauguk malzemelerde dikkat ¢ekmektedir. Dogal kauguk
alternatiflerinden EPDM (etilen propilen diyen monomer) kauguklari, miikemmel fiziksel
ve kimyasal Ozelliklerinin yani sira, dayanikliligt ve esnekligi sayesinde otomotiv,
elektrik, insaat ve diger birgok endiistriyel sektorde yaygin olarak tercih edilmekte ve
genis bir kullanim alanina sahip oldugu bilinmektedir. EPDM kauguklarin kullanim
alanlarma Ornek olarak; arag¢ lastikleri, otomotiv contalari, yakit ve hidrolik sistem
hortumlari, borular, cati membranlari, sizdirmazlik elemanlari, o-ringler, elektrik yalitim
malzemeleri, kimyasal direng gerektiren laboratuvar ekipmanlari, yiiksek elastikiyet
gerektiren tibbi cihaz pargalari, vibrasyon yalitim takozlari ve konveyor bantlari gibi bir
cok ornek verilebilmektedir. Beklentilerin her gecen giin artmasi ve EPDM kauguklarinin
kullanimlarinda karsilagilan bazi sinirlamalar, farkli miihendislik disiplinlerinde yeni
arayislarin dogmasina sebebiyet vermektedir. Bu kapsamda EPDM kauguklarin mekanik,
reolojik, termal ve kimyasal 6zellikleri gibi birtakim kabiliyetlerini gelistirebilmek adina

calismalar yiiriitiilmektedir.

Bu tez c¢alismasinda, farkli sektorlerin EPDM kauguklarina dair beklentilerine
istinaden, endiistriyel bir EPDM kauguk recetesine farkli oranlarda mezo gézenekli SiO2
(silisyum dioksit) eklenmis ve yeni elde edilen EPDM kaucuk numunelerinin mekanik,
reolojik ve termal oOzellikleri incelenmistir. Bu baglamda, mezo gozenekli SiO2
partikiillerinin EPDM matrisine etkisi iizerine yapilan deneysel ¢aligmalar detayl bir

sekilde incelenmis ve elde edilen sonuglar aktarilmistir.



BOLUM |

TEORIK BIiLGILER

1.1. Polimerler

Polimerler, ¢ok sayida tekrarlayan kii¢iik birimlerin kimyasal baglarla birbirine 1s1
ve sicaklik tesirinde baglanarak olusturdugu biiyiik molekiillerdir. Bahsi gegen kiiciik
birimlere monomer adi verilmektedir. Monomerler polimerizasyon tepkimesi gegirerek
birbirleri arasinda kimyasal baglar olustururlar ve polimer molekiillerine doniisiirler.
Seliiloz, nisasta ve dogal kauguk gibi sadece dogal yollarla elde edilebilen polimerlerin
yani sira, polietilen (PE), polistiren (PS) ve polipropilen (PP) gibi sentetik yollarla
tiretilebilen polimerler ve yar1 sentetik polimerler de hayatimizda yer almakta ve g¢esitli
kullanim alanlarinda karsilasilmaktadir. Polimerler kimyasal yapilarina, bilesiklerinin
kaynagina, zincir sekillerine, monomer sekillerine, sentez yontemlerine, morfolojilerine
ve 1stya karst davraniglarina gére olmak iizere bir¢ok sekilde siniflandirilabilmektedir.
Isiya kars1 gosterdikleri davranislarina gore, termoplastikler, termosetler ve elastomerler

olmak tizere 3 baslik altinda siiflandirilmaktadir.

1.1.1. Termoplastikler

Termoplastik malzemeler 1s1 ve basing altinda yumusayarak sekil degistiren, akici
hale gelen, 1s1 ve basing tesiri kaldirilarak sogutulduklarinda ise konulduklar1 kalibin
seklini kendi sekli olarak koruyan polimer malzeme ¢esitleridir. Uzun zincir yapilarina
sahip dogrusal molekiillere sahiptirler. Termoplastikler, genellikle oda sicakliginin
tizerinde olan cams1 gecis sicakliklarina sahiptirler ve camsi gegis sicakliklarinda 1s1 ve
basing etkisiyle kolayca sekillendirilirler. Bu sebeple oda sicakliklarinda genellikle rijit
ve kullanilabilir formlarinda bulunurlar. Bununla birlikte, defalarca yeniden 1sitilabilir ve
yeniden sekillendirile bilinirler. Geri doniisime uygun malzemeler olduklarindan tekrar
tekrar doniistiirtiliip kaynak olarak kullanilabilmektedirler. Polietilen (PE) ve Polistiren

(PS) 6rnek olarak verilebilmektedir.

1.1.2. Termosetler

Termoset malzemeler, 1s1 islemiyle yalniz bir defa sekillendirilebilen ve geri
dontisime ya da yeniden sekillendirmeye uygun olmayan polimer c¢esitleridir.

Polimerizasyon reaksiyonlari sirasinda zincirleri arasinda genellikle ¢apraz bag yapisinda



kovalent baglar meydana gelir. Bu baglar bir kere olusturulduklarinda nihai formlarina
kavusurlar ve 1s1, solventler gibi kosullara dayanikli hale gelirler. Termosetlerin boyutsal
stabilite ve darbe direngleri yiiksektir. Polimerizasyonlar1 sirasinda sekillendirilmeleri
gerekmektedir. Termosetler genellikle kirilgan ve saglam yapilari, yiiksek darbe
dayanimlari, ylizey diizgiinliikleri, renklendirilebilmeleri ve yiiksek 1s1l dayanikliliklari
gibi 6zellikleri ile 6n plandadirlar. Epoksi ve fenol formaldehit recineler drnek olarak

verilebilmektedir.

1.1.3. Elastomerler

Elastomer malzemeler, oda sicakliginda uygulanan bir kuvvet tesirinde orijinal
uzunlugunun en az iki katina uzayabilen ve kuvvet kaldirildiginda hizla orijinal
uzunluguna donenerek kuvvet tesiri dncesi haline donen polimer malzeme grubudurlar.
Elastomer malzemeler kopma uzamalarimin yiiksek olmasi, kabul edilebilir diizeyde
kopma mukavemetine sahip olmalari, asinma direngleri, solvent dayanimlart ve dis hava

sartlarina dayanim gibi bir takim 6nemli 6zellikleri ile bilinmektedirler.

Bir polimer; yliksek molekiil agirligina, diistik zincirler aras1 kuvvete, gelisigiizel
zincir yapisina ve ¢apraz baglanabilme 6zelligine sahip olursa ancak elastomer olarak
nitelendirilebilir (Tepebag,2007). Kauguk malzemeler, elastomer malzemelerin alt

grubunda yer almaktadir.

1.2. Kaucuklar

Tarihte ilk olarak dogal kauguklar, “aglayan aga¢” manasina gelen “"caaochu"
olarak adlandirilan agaglardan elde edilmistir. Daha sonra bu agag, Amerika’nin
kesfinden sonra Avrupali botanikgiler tarafindan verilen “Hevea brasiliensis” adi ile
anilmistir. Hevea brasiliensis agacinin gévdesinden elde edilen beyaz renkte bir siit yani
dogal lateks, lateksin kurutulmasi yoluyla ise dogal kauguklar (NR) elde edilmistir. 1824
yilinda Ingiliz Thomas Hancock, dogal kaugugun mastikasyonu kesfetmis ve
"mastikasyon makinesi" adi verilen tarihteki ilk yogurma makinesini yapmistir. 1839
yilinda Amerikali Kimyager Charles Goodyear, kauguk endiistrisinin gelecegini tamamen
degistirecek olan kesfi yapmistir. Bu kesif dogal kaugugun kiikiirt ile karistirilmasi ve
1stya maruz birakilmasi yani kiikiirt vulkanizasyonudur. Bu durum, karisimin ¢ok daha
ylksek performansa sahip bambagka bir malzemeye doniismesine imkan tanimis ve dogal

kauguk iirlinlerin geleneksel dezavantajlarinin Oniine ge¢mistir. 1879 yilinda Fransiz



Gustave Bouchardat, sentetik kaugugun nasil iiretilecegini gostermistir. 1909°da Fritz
Hofmann'in ilk kullanilabilir sentetik kaugugu (SR) icat etmistir. EPDM (Etilen propilen
dien) kauguguna katkilari ile bilinen K.Ziegler ve G.Natta, 1963'te polimerler diinyasina
katkilar1 dolayistyla ortaklasa Nobel Kimya Odiilii'nii almaya hak kazanmislardir. (Erbek
Comez,2023).

Lateksten iiretilen kauguklar dogal kaucuk (NR) olarak adlandirilirken petrol
tirevi malzemelerden iretilen kauguklar ise sentetik kauguk (SR) olarak
adlandirilmaktadir. Kauguklar capraz baglanmamis, ama ii¢ boyutlu olarak capraz
baglanabilme 6zelligine sahip polimerlerdir. Bu {i¢ boyutlu olarak ¢apraz baglanabilme
durumu vulkanizasyon olarak adlandirilmaktadir. Vulkanizasyon tipleri genellikle
kullanilan vulkanize edici adi ile anilmaktadir. Vulkanizasyon Oncesi yiiksek plastik
ozellikler sergileyen kaucuklar, vulkanizasyon sonrasi yliksek elastik ozelliklere
sergilemektedirler. Vulkanize edilmemis kauguk malzemeler ile vulkanize edilmis

kauguk malzemeler arasindaki temel farkliliklar Tablo 1.1°de verilmistir.

Tablo 1.1. Vulkanize Edilmis ve Vulkanize Edilmemis Kauguklarin Temel Farklari

Vulkanize Edilmemis Kaucuk Vulkanizasyonu Tamamlamis Kauguk

Yapiskan ve yumusak dokudadir. Mukavemet, Sert ve yapiskan olmayan yapidadir. Daha yiiksek

asinma direnci ve yirtilma dayanimi gibi asinma direnci ve yirtilma dayanimi gibi 6zelliklere

mekanik 6zellikleri daha diistiktiir. sahiptir. Vulkanizasyon sonrasi mukavemeti daha
yiiksektir.

Elastikiyeti daha diisiiktiir. Elastikiyeti daha yiiksektir.

Dar bir sicaklik araliginda kullanilabilir. Daha genis bir sicaklik araliginda kullanilabilir.

Temel kauguklar i¢in polimer zincirinin kimyasal bilesimine gore kodlandirilmasi
(R, M, Q) anlatilmistir. Ana zincirde doymamiglik olan kauguk malzemeler “R”
kauguklari, ana zincirde doymamislik olmayan kauguk malzemeler “M” kauguklari, ana
zincirde silisyum (Si) ve oksijen (O) olan kauguk malzemeler ise “Q” kauguklar: olarak
kodlandirilmigtir. (ASTM,2021).

1.3. Kaucuk Cesitleri

Kauguk malzemeler genel itibari ile dogal kauguklar ve sentetik kauguklar olarak

siniflandirilmaktadir. Kauguklarin nihai 6zelliklerinin belirlenmesinde en 6nemli faktor



bilesiminde kullanilan polimer tipi ve ihtiva ettigi katki tipi ile miktaridir. Sik kullanilan

kaucuk tipleri asagidaki gibidir.

e Dogal kauguk (NR),

e Stiren-biitadien kauguk (SBR),

e Kloropren kauguk (CR),

e Akrilonitril biitadien kauguk (NBR),

o Etilen-propilen-dien kaugugu (EPDM).

Dogal Kaucuklar (NR): Insan oglunun tamstig1 ilk elastomer tiirii malzeme
olarak bilinmektedir. Dogal kauguklar cesitli bitki ve agaclardan elde edilebilirken, ticari
anlamda yogun olarak Hevea brasiliensis agacindan elde edilmektedir. Agacin gévdesine
acilan kesiklerden akan beyaz lateks sivisinin kaplara akitilarak biriktirilmektedir. Elde
edilen lateks %30-40 araligindaki kat1 madde igerigiyle degisik kompozisyonlarda elde
edilmektedir. Sonrasinda karistirma ve kurutma gibi islemlerinden gegerek ticari hali
kazandirilmaktadir. Dogal kauguklarin ampirik formiili CsHg olarak bilinmektedir.
Dogal kauguklar yiiksek ¢ekme mukavemeti, yirtilma dayanimlari, asinma direngleri,
darbe soniimleme ve sok emici Ozellikleri ile 6n plaka ¢ikmakta ve bu ozelliklerin
arandig1 uygulama alanlarinda kullanilmaktadirlar. Ancak atmosferik oksijen, ozona ve

oksitleyici kimyasallara kars1 direnglerinin zayif oldugu bilinmektedir. (Ciullo vd.,1999).

Stiren Biitadien Kaucuklar (SBR): Stiren ve biitadien monomerlerinin
polimerizasyon reaksiyonu sonucunda ortaya stiren biitadien kauguklar (SBR)
cikmaktadir. 75/25 Biitadien/Stiren oranlarinda karigimi gergeklestirilen yap1 dogal
kauguk benzeri bir kopolimer olusturmaktadir. Bu sebeple ¢ogu zaman dogal kauguklarin
yerine kullanmaktadir. Stiren biitadien kauguklar miikkemmel asinma direnci, yiiksek 1s1
dayanimlari, yiiksek yirtilma dayanimlari ve polar olmayan ¢oziiciiler ile seyreltilmis
asitlere ve bazlara dayanikliklar gibi 6zellikleri ile bilinmektedirler. Ancak yakit ve
yaglara dayanikli degildirler. Kopma mukavemetleri ve elastikiyetleri dogal
kauguklardan diisiik olmakla birlikte, uygun kaucuk tiirii katkilar1 ve dolgu maddeleri ile
yukseltilebilmektedir. (Koleli,2016). Yol tutus kabiliyetleri sayesinde lastik disi
kaplamalarda ve V kayislarinda ile konveyor bantlarinda gibi kullanim alanlar
bulunmaktadir. (Yasin vd.,2003).



Kloropren Kaucuklar (CR): Kloropren kauguklar1 2-kloro-1,3-biitadien'in
emiilsiyon polimerizasyonundan elde edilmektedir. Bir¢cok farkli kloropren kaugugu
polimerizasyon sirasinda kullanilan katki maddesine cesitlendirilebilmektedir. Yanmaya
kars1 direngleri oldukca yiiksektir ve yapisma kuvvetlerinin yiiksekligi sebebiyle
yapistirict imalatinda kullanilmasina olanak saglanmaktadir. (Sarag,2013). Kloropren
kauguklari en yaygin vulkanizasyonu siilfiirle yapilanidir. Ancak magnezyum oksit veya
cinko oksit kullanarak vulkanizasyon yapilabilmektedir. Kloropren kauguklar, karbon
siyah1 katki ihtivas1 olmadan da kuvvetli cekme dayanimi degerlerine sahiptir. Ihtiyaca
binaen ¢ekme dayanimi, yirtilma dayanimi ve asinma dayanimi gibi parametrelerin
kuvvetlendirmek amaci ile kloropren kauguk hamurlarina karbon siyahi ya da diger katki

maddeleri ilave edilebilmektedir. (Vahapoglus,2006).

Akrilonitril Biitadien Kaucuklar (NBR): Akrilonitril biitadien kauguklari
(NRB) akrilonitril ve biitadienin emiilsiyon polimerizasyonu ile ilk olarak 1930’lu
yillarda iretilebilmistir. Akrilonitril biitadien kauguklar1 bilesenlerinden nitril orani
degistirilmek kaydi ile bu kauguk grubuna farkli 6zellikler kazandirarak farkli kullanim
alanlarma hizmet eden kaucuk {iriinleri hazirlanabilir. Ornek olarak bilesendeki nitril
miktarimin artmasi, akrilonitril biitadien kauguklarinin yag ve ¢oziiciilere karsi gosterdigi
direncinde artis saglarken diger polimerlerle karigsma 6zelligi arttirir, gaz gegirgenligi
arttirir ve kopma dayanimi yiikseltir. (Vahapoglu,2006). Yakit hortumlari, contalar, 6zel
amacli ayakkabi tabanlari, gida ile temas eden yiizeylerdeki parga uygulamalar1 genel

kullanim alanlarindandir.

Etilen Propilen Dien Kaucuklar (EPDM): Etilen propilen dien kauguklart
(EPDM) iiretiminin 6ncesinde, ticari anlamda ilk olarak 1963 senesinde etilen-propilen’in
(EPM) iretilmesi ile baglamigtir. EPM kauguklari, katalizér varliginda etilen ve
propilenin kopolimerizasyon tepkimesi sonucunda elde edilmektedir. Elde edilen bu
polimer zinciri tamamen doymus durumdadir. ‘M’ harfi ISO 1629 standardina gore
doymus polimer ana zincirine sahip polimerlere verilmektedir. Polimer zincirinin bu
doymus hali EPM kauguklarin1 ozon ve oksidasyona karsi1 dayanikli hale getirmektedir.
Ancak EPM kauguklart yalnizca organik peroksitle vulkanize edilebilirler ve baska
polimerlerle karistirilmasi miimkiin degildir. (Durmus vd.,2005). Etilen ve propilenin
katalizor tesirindeki kopolimerizasyonu sirasinda ti¢lincii bir monomerin yani dien’in
ithtivasi ile yapi, lic monomerden olusan yeni bir kopolimer halini almaktadir. Elde edilen

bu yeni kauguga etilen-propilen-dien-monomer yani EPDM adi verilmektedir. EPDM
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kauguklarin polimerizasyonunda yer alan dien monomeri sayesinde bu kauguk tiirii
doymamis baglara da sahip olmustur. Bu sayede EPDM kauguklari, bagka polimerlerle
karistirilabilir ve peroksit disinda kiikiirtle de vulkanize olabilmektedirler. (Savran,1997).

EPDM kauguklarinin genel 6zellikleri asagidaki sekilde siralanabilmektedir.

e Isi, 151k ve oksidasyona kars1 oldukca yiiksek bir dayanikliliklar1 vardir.

e Yiiksek dolgu ve yag alabilme 6zelligine sahiptirler. Boylece endiistriyel
iiretimlerde maliyet diisiiriicii karisimlar elde edilebilmektedir.

e Asit ve alkalilere kars1 dayanikliliklar1 vardir.

o Diisiik 6zgiil agirliklar1 sebebiyle hafif malzemeler iiretilebilmesine imkan
tanimaktadirlar.

e lyi dielektrik 6zellikleri sergilemektedirler.

e Yiiksek oranda doymamis bag yapilari igerdikleri icin NR, SBR, NBR gibi
diger kauguklarla karigtirilabilmektedirler.

EPDM kaucuklar1 otomotiv, insaat, beyaz esya, elektrik endiistrilerinde ve bazi
teknik parca imalatlarinda tercih edilen ve yogun sekilde kullanilan kauguk tiiriidiir.
Ormnek olarak otomotiv sektdriinde radyatdor hortumlari, fren ekipmanlari, silecek
lastikleri, paspaslar ve benzeri iriinler imalatlarinda kullanilmaktadir; ingaat sektoriinde
pencere kap1 profil sistemleri, yer ve cati kaplama malzemeleri imalatlarinda
kullanilmaktadir; beyaz esya sektoriinde makine koriikleri, contalar, hortumlar, vibrasyon
takozlarinda kullanilmaktadir; elektrik endiistrisinde koruyucu kap ve kablo imalatinda
kullanilmaktadir; teknik parca olarak hortumlarin, konveyoér bant ve kayislarin ve
kecelerin imalatlarinda kullanilmaktadirlar. (Kéleli,2016). EPDM kaucguklar1 her gegen

diin daha fazla kullanim alaninda tercih edilmektedir.

1.4, Kaucuk Hamur Karisimindaki Maddeler

Kauguk hamur karigimlarinda ana bilesen olan elastomerlerin yani sira dolgu
maddeleri, aktivatorler, proses kolaylastiricilar, yumusaticilar ve hizlandiricilar gibi
baska bilesenler de yer almaktadir. Bu bilesenler her yiiz birimlik kauguk i¢in phr (per

hundred of rubber) cinsinden regetelendirilerek karisima alinmaktadir.

Dolgu Maddeleri: Kauguk karisimlarinda kaugugu giiglendirmek, islenebilme
ozelliklerini gelistirmek, renklendirebilmek, ekonomik {iiretim regeteleri olusturmak ve

vulkanizasyon sonras1 6zellikleri gelistirmek gibi ¢esitli amaglar dogrultusunda regetelere
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dahil edilerek kullanilan kuru toz formundaki maddelerdir. Kullanilan dolgu maddesinin
miktari, boyutu ve yapis1 kauguklarin 6zelliklerini belirleyen en 6nemli etmenlerdendir.
Tane boyutunun kiigiilmesi demek, dolgu maddesinin kaucugu gii¢clendirme yetisinin
artmas1 manasina gelmektedir. (Edge vd.,1999). Dolgu maddeleri genellikle siyah ve
beyaz dolgu maddeleri olarak iki sinifa ayrilmakta ve karbon siyahi, silika, kalsiyum
karbonat, talk ve kaolin gibi ornekler verilebilmektedir. Karbon siyahlari gibi dolgu
maddelerinin hem renklendirme hem de kaucuk yapisini gii¢lendirici etkisi varken
kalsiyum karbonat gibi dolgu maddeleri maliyeti disiiriicii etkileri sebebi ile tercih
edilmektedir. Karbon siyahlarinin en iyi gii¢lendiriciler olarak bilinmektedir. Bununla
beraber silikalar, karbon siyahlarindan sonra en iyi giiglendirici tesire sahip, beyaz renkli
dolgulardir. Bu ozellikleri sayesinde beyaz ya da farkli renklerde iiretilecek kauguk

tirtinlerin tiretimlerine uygundur. (Savran,2001).

Hizlandiricilar (Akseleratorler): Kauguklarin vulkanizasyon hizlarini arttirarak
nihai kauguk oOzelliklerine ve {iretim proseslerine olumlu tesir etmesi i¢in hamur
karigimlarinda kullanilan maddelerdir. Giintimiizde farkli hizlandirici kombinasyonlar ve
oranlar1 kullanilabilmektedir. Dithio karbamatlar, ksantatlar, thiuramlar, tiazoller, aldehid

aminler ve guanidinler baslica hizlandirict madde gruplaridir.

Aktivatorler: Vulkanizasyonda hizlandirict olarak kullanilan katkilarin
gorevlerini tam olarak yapabilmeleri ve tesirli olabilmeleri i¢in farkli katkilara ihtiyac
duymaktadirlar. Kauguk hamur recetelerinde yer alan hizlandiricilarin aktivasyonunu
saglayan yani kiikiirt vulkanizasyonunda kiikiirdiin hizlandirict ile bag kurmasin
saglayan bu maddeler aktivatér olarak adlandirilmaktadir. En ¢ok tercih edilen
aktivatorler genellikle metal oksitleri ve yag asitleridir. Kursun, magnezyum, ¢inko gibi
metal oksitleri ve yag asitleri bir arada kullanilabilir. Bu tiirevler icerisinde ise en ¢ok

tercih edilen aktivatorler ise ¢inko oksit ve stearik asittir. (Sarag,2013).

Yumusaticilar: Yumusaticilar kauguk hamuru regetelerinde dolgu maddeleri
kadar yaygin olarak tercih edilerek kullanilmaktadirlar. Yumusaticilar yaglar ya da
plastiklestiriciler olarak da anilabilmektedir. Yumusaticilar genel itibari ile elastomer-
dolgu maddesi arasindaki siirtiinmeyi azaltip, karisimin viskozitesini diislirmektedir.
Boylece proseste karistirma i¢in harcanacak enerji miktarimi diisiirmekte ve dolgu
maddesinin hamur karigimlari igerisinde kolayca iyi dagilim gdstermesini saglamaktadir.

Yumusaticilar karisimin akiskanligini arttirarak islenebilirligi kolaylastirmakta, siirtiinme



kaynakli 1s1 olusumunu azaltmakta ve ©6n vulkanizasyon riskini de azaltmaktadir.
Kimyasal ve fiziksel yumusaticilar bulunmaktadir. Fiziksel yumusaticilara parafinik,
naftenik ve aromatik gibi petrol tiirevli yaglar, pamuk, ay cicek, findik tiirii bitkisel yaglar
ile don yag tiirli hayvansal yaglar gibi dogal tiirevli yaglar ile gesitli fosfat, eter, ester

gruplarindan sentetik yaglar 6rnek gosterilebilmektedir. (Erkek,2007).

1.5. Vulkanizasyon

Tarihte ilk olarak Charles Goodyear tarafindan kesfedilen vulkanizasyon, kauguk
hamurunun mekanik, fiziksel ve kimyasal Ozelliklerini gelistirmek amac1 ile
gerceklestirilen iic boyutlu ¢apraz baglanma islemidir. Vulkanizasyon, kiirlenme ya da
pisme olarak tabir edilebilmektedir. Kaucuk hamuru dolgu ve katki maddeleri ile
karistirildiginda, vulkanizasyon oOncesinde plastik bir yapidayken, vulkanizasyon
sonrasinda elastik davranig gosteren bir yapi elde edilmektedir. Vulkanizasyon ile atomlar
arsindaki ¢apraz bag kopriilerini saglayabilmek i¢in genellikle, bilinen en eski ve yaygin
pisirici olan kiikiirt (S) kullanilmaktadir. Bununla birlikte genel itibari ile kauguklar igin

kullanilan pisirici sistemler 3 gruba ayrilmaktadir. Bu gruplar su sekildedir.

e Kiikdirt pisiriciler
e Organik peroksit pisiriciler

e Diger pisiriciler

Vulkanizasyon yani ¢apraz baglanmanin gelisimi, ¢apraz baglanma yogunlugu ya
da vulkanizasyon derecesi olarak da anilabilmektedir. Bahsi gecen bu capraz baglanma
yogunlugu ya da vulkanizasyon derecesi pisirici ve katki maddelerinin cinsine, miktarina
ve reaksiyon siirelerine bagli olarak degisiklik gdsterebilmektedir. Kauguk hamuru
karisim regeteleri, her yiiz birim kauguk tizerinden ifade edilerek phr (per hundred of
rubbers) cinsinden hesaplanmaktadir. Vulkanize edilmis kaugugun nihai &zellikleri
bliyiik oranda bu ¢apraz baglana sekli ve yogunluguyla iliskilidir. Bu vulkanizasyon
islemleri temelde basing ve sicaklik altinda gergeklestirilmekle birlikte en sik kullanilan
metotlar; pres vulkanizasyonu, ag¢ik vulkanizasyon, siirekli vulkanizasyon ve soguk
vulkanizasyon seklinde siralanabilmektedir. (Erkek, 2007). Yapi igerisinde olusan ¢apraz
baglarin yogunluklar1 ve uzunluklari, mekanik 6zelliklerin degismesine sebep
olmaktadir. (Gupta vd.,2013). Halen en eski ve en ¢ok kullanilan vulkanizasyon kiikiirt

ile yapilandir. (Basdemir,2022). Vulkanizasyona girmemis kauguklar bir deformasyon



kuvveti altinda sekil degistirdikleri ve sakizimsi yapiskan bir hale biiriindiikleri igin

cogunlukla kiirlenmesini tamamlamis kauguklarin kullanilmalar1 tercih edilmektedir.

(Coran,2013).

Kiikiirt ile yapilan vulkanizasyonlarda kiikiirt tek bagina kullanilmamaktadir.
Aktivatorler ve kiikiirt — hizlandiric1 kombinasyonlari hamur karigimina ilave edilerek
vulkanizasyon islemi gergeklestirilmektedir. Aktivatorler, pisiriciler ve akseleratorler
optimum capraz baglanmay1 etkilemektedirler. (Basdemir,2022). Bu c¢alismada
vulkanizasyon ajanlari; ¢inko oksit ve stearik asit aktivatorleri, kiikiirt pisirici ve MBT
(2-merkaptobenzotiyazol) ve TMTD (Tetrametiltiuram distilfiir) hizlandiricilar: tercih
edilerek ¢alisma yiriitilmustir. Vulkanizasyonda kullanilan hizlandiricilar, karisim
icerisindeki serbest kiikiirdii polimer zincirine tasir ve polimer zinciri ile kiikiirt
arasindaki reaksiyonu tetiklerler. Bu sayede vulkanizasyon hiz1 artmakta ve

vulkanizasyon siireci kayda deger sekilde diismektedir. (Kili¢,2018).
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BOLUM 11

LITERATUR TARAMASI

2.1. Onceki Cahsmalar

Khan ve ark. (Khan vd.,2016) yaptiklar1 calismada etilen propilen dien monomer
(EPDM) ve silikon kauguk (SiR) kauguklara SiO> katkis1 ihtiva etmistir. Mikro boyutlu
tanecikli SiO, nano boyutlu tanecikli SiO2 ve %15 mikro boyutlu tanecikli ile %5 nano
boyutlu tanecikli SiO2’nin karistirilmasiyla elde edilen hibrit SiO>, EPDM ve SiR kauguk
hamurlarina eklenmis ve mekanik, termal ve elektriksel 6zellikler tizerindeki degisimler
gozlemlenmistir. SiO> Katkisi ihtiva eden kauguk hamuru karisimlar1 banbury ve ¢ift milli
acik mil ile yapilmistir. Uygulanan testler sonucunda, EPDM ve SiR kauguklarinin
mekanik, termal ve elektriksel 6zelliklerinin, hibrit SiO> katkilarla harmanlanmasiyla
onemli Ol¢iide arttirilabilecegi anlasilmigtir. Hibrit SiO2 katkisi ile ¢gekme mukavemeti
degeri ile sertlik degerinin arttigi, kopma uzamasi degerinin azaldigi, termal stabilitenin
arttigr gozlemlenmistir. EPDM kauguguna ilave edilen hibrit SiO2 katkilarindan elde
edilen numuneler, saf EPDM, mikro ve nano SiO- katkilt EPDM ve SiR kauguk karigimi
numunelerine gore daha yiiksek dielektrik mukavemeti gostermistir. Yapilan bu ¢alisma
sonucunda Khan ve ark. geleneksel seramik dis mekén izolatorlerinin yerine SiO2 katkili
EPDM ve SiR kauguklarindan elde edilebilecek izolatorlerin kullanilabileceginin gelecek

vaat ettigini diistinmiislerdir.

Khan ve ark. (Khan vd.,2017) yaptiklar1 ¢alismada silikon kauguk (SiR), epoksi
ve EPDM kauguklarina eklenen 3 pm’lik mikro ve 10 nm’lik nano boyutlu SiO;
katkisinin mekanik, termal ve elektriksel 6zellikler tizerindeki tesirlerini incelemislerdir.
SiR, epoksi ve EPDM kauguklar1 agirlik¢a %20 mikro boyutlu Si02 ve agirlik¢a %5 nano
boyutlu SiO2 ayr1 ayri ilave edilerek farkli numuneler elde edilmistir. Yapilan testler
sonucunda mikro boyutlu ve nano boyutlu SiO> katkis1 ile cekme mukavemeti ve sertlik
degerlerinde artis ve kopma uzamasi degerlerinde ise azalis gdzlemlenmistir. Ozellikle
EPDM kaugugu i¢in katkisiz, mikro SiO katkili ve nano SiO2 katkili numuneler i¢in
cekme mukavemeti degerleri sirasiyla 1,11 MPa, 1,9 MPa ve 2,04 MPa olarak elde
edilmistir. EPDM kauguguna ilave edilen nano katki ile ¢cekme mukavemetinin %83,8
arttig1 gozlemlenmistir. Benzeri sekilde EPDM kaugugunun katkisiz, mikro SiO: katkili

ve nano SiO> katkilt numuneleri i¢in sertlik degerleri sirastyla 48,4 Shore A, 57,3 Shore
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A ve 58,1 Shore A olarak 6l¢iilmiis ve sertlik degerinin %20 arttig1 tespit edilmistir.
Kopma uzamasi (%) degerleri ise EPDM kaucugunda %244,5, mikro SiO; katkili
numunede %223,4 ve nano katkili numunede ise %220,2 seklinde 6lgiilmiis ve kopma
uzamast degerindeki azalis nano katkili numune icin %9,9 olarak hesaplanmistir.
Kauguklara uygulanan mikro ve nano SiO: katkisi ile dielektrik dayanimlarinin artiglar
gbzlemlenmistir. EPDM i¢in bu oranlar sirasiyla 19 kV/mm 20,5 kV/mm ve 22,3 kV/mm
olarak tespit edilmistir. Benzeri sekilde SiR, epoksi ve EPDM kaucuklarina eklenen

mikro ve nano SiO; katkisi ile termal 6zelliklerin gelistigi gézlemlenmistir

Erbek Comez ve ark. (Erbek Comez vd.,2024) grafit tozunun EPDM kauguk
hamurlarina eklenmesinin mekanik 6zellikler iizerindeki tesirlerini incelemek amaci ile
bu ¢aligmay1 yiiriitmislerdir. Bu ¢alismada saf EPDM kaucugu ile 10 phr katkili EPDM
kauguk numunesi arasindaki reoloji, mukavemet, viskozite, sertlik, uzama, yogunluk ve
kil ozellikleri gibi Ozellikleri gozlemlemislerdir. Grafit tozu katkisinin  EPDM
kaucugunun mekanik 6zellikleri iizerinde olumlu tesirinin bulundugu tespit edilmistir.
Bununla birlikte kauguk numunesindeki grafit tozu katkisinin kaugugun yanma egilimini
de azaltt1g1 ve yatay yanma degeri katki dncesi 28,13 mm/dk iken katki sonrasinda 25,79
mm/dk olarak gozlemlenmistir. EPDM ve grafit tozu katkili test numuneleri igin kopma
mukavemetleri sirasiyla 9,8 MPa ve 11,4 MPa, uzama (%) miktarlari ise sirastyla %542

ve %575 olarak tespit edilmistir.

Acharya ve Srivastava (Acharya ve Srivastava,2017) EPDM ve organik olarak
modifiye edilmis mezo gbzenekli nanokompozitlerin mekanik, termo-mekanik, termal ve
sisme Ozellikleri ile ilgili bir calisma yiiriitmiiglerdir. Hazirladiklar1 karigimi TEM, SEM
ve XDR incelemelerine tabi tutup mezo gozenekli hidrofobik SiO2 katkisinin EPDM
icerisinde homojen dagildigin1 yapisim1 koruyabildigini goézlemlemislerdir. Yapilan
testler sonucunda EPDM hamuruna ilave edilen SiO: katkisinin mekanik ve termal
ozelliklerde onemli artiglara sebebiyet verdigi belirlenmistir. Agirlik¢a diisiik oranlardaki
katki miktarlarmin bile ¢ekme mukavemetinde yaklasik olarak %200 oraninda artis

gosterdigi tespit edilmistir.

Mokhothu ve ark. (Mokhothu vd.,2014) sol-jel yontemi ile silika nano partikiilleri
yerinde sentez yontemiyle EPDM kaucugunda iiretmislerdir. Numuneler EPDM,
agirlikga 90/10 EPDM/SIO; karigimi, agirlikga 80/20 EPDM/SIO; karisimi ve agirlikga
70/30 EPDM/SIO2 karisimi seklinde hazirlanmistir. Numunelere SEM, FTIR, TGA,
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dispersiyon analizi ve ¢ekme testi, sisme testi gibi testler uygulanmistir. Yapilan analiz
ve testler neticesinde numune yapilarinda 6zellikle yiiksek SiO2 katki oranlarinda bazi
aglomer yapilar1 olmasina ve bu aglomer yapilarinin artan katki orani ile artmasina
ragmen katkinin kauguk hamuru iginde iyi dispers edildigi gézlemlenmistir. Bununla
birlikte SiO2 nano partikiillerinin varligina istinaden vulkanize kau¢ugun c¢apraz
baglanma oranlarinda azalma tespit edilmistir. Ayrica sert silika nano partikiillerinin
varliginin mekanik 6zellikler tizerinde iyilestirici etki gosterdigi belirlenmistir. Mokhothu
ve ark. yaptigi bu calismada SiO2 nano partikiillerinin EPDM kaugugunun termal

stabilitesi lizerinde kayda deger bir tesiri tespit edilememistir.

Alber ve ark. (Alber vd.,2022) yaptiklar1 g¢aligmada mikro silika katkili
EPDM/SiR kompozitlerinin mekanik ve elektriksel 6zelliklerini incelemislerdir. Dis
mekan yalitimlarinda bu kompozitleri giiclendirmek i¢in aliimina trihidrat ve silika gibi
cesitli dolgu maddeleri kullanilabilmektedir. Bu galigmada farkli oranlardaki EPDM/SIR
kauguk karisimina farkli oranlarda mikro SiO2’nin karistirilmasi ile elde edilen test
numuneleri incelenmistir. Kauguklar agirlikga %25 EPDM- %75 SiR, agirlik¢a %50
EPDM - %50 SiR ve agirlikca %75 EPDM - %25 SiR seklinde hazirlanmistir. Nihai
kauguk numuneleri belirtilen farkli kauguk oranlari igerisine ayri ayr1 10, 20, 30 ve 40
phr mikro SiO> katkis1 eklenerek elde edilmistir. Yapilan testler sonucunda tiim kauguk
oranlarina eklenen 10 phr mikro silika katkisinin maksimum ¢ekme mukavemeti degeri
verdigi 10 phr’nin lizerinde katkinin ¢gekme mukavemeti degerlerinde diisiislere sebebiyet
verdigi gozlemlenmistir. Cekme mukavemeti i¢in optimum bir katki orant oldugu
sOylenmistir. Tiim kauguk karisim1 ve katki miktarlari i¢in kopma uzamasinin mikro SiO>

katkisi ile %68’leri bulan oranlarda diistiigli gozlemlenmistir.

Ali ve Choudhry (Ali ve Choudhry,2015) EPDM kauguguna farkli oranlarda
mikro boyutlu, nano boyutlu ve hibrit boyutlu SiO: ilave ederek test numuneleri
tretmislerdir. Numuneler katkisiz EPDM, 23 phr mikro silika katkili, 6 phr nano silika
katkilt ve hem 23 phr mikro silika hem de 6 phr nano silika katkilit EPDM kauguklari
seklindedir. Ali ve Choudhry irettikleri kauguk numunelerinde mekanik, termal ve
elektriksel 6zelliklerdeki degisimleri gbzlemlemislerdir. Kopma mukavemeti saf EPDM,
23 phr mikro katkili, 6 phr nano katkili ve hem 23 phr mikro hem de 6 phr nano katkilt
numuneler icin sirastyla 1110,2 kPa, 1901,2 kPa, 2042,7 kPa ve 2345,2 kPa olarak
Olctilmiistiir. Katkir boyutunun ve miktarinin ile kopma mukavemeti tizerinde 6nemli

tesire sahip oldugu goriilmektedir. Uzama miktarlari ise saf EPDM, 23 phr mikro katkali,
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6 phr nano katkili ve hem 23 phr mikro hem de 6 phr nano katkili numuneler i¢in sirasiyla
%244.5, %223,4, %220,2 ve %?216,1 olarak elde edilmistir. Cesitli boyutlarda ve
miktarlardaki SiO; katkisinin sertlik degerlerini arttirdigi goriilmiis ve saf EPDM igin
48,4 Shore A, hibrit katkili EPDM numunesi i¢in 59,2 Shore A sertlik degerleri elde
edilmistir. Numunelerin dielektrik dayanimlar1 benzeri sekilde sirasiyla artisg gostermistir.
Dielektrik dayanimlari saf EPDM, 23 phr mikro katkili, 6 phr nano katkili ve hem 23 phr
mikro hem de 6 phr nano katkili numuneler i¢in sirasiyla 19 kV/mm, 20,5 kV/mm, 22,3
kV/mm ve 23,4 kV/mm olarak elde edilmistir. Benzeri sekilde yapilan ¢calismada termal

dayanimlarin da arttig1 gozlemlenmistir.

Sin ve ark. (Sin vd.,2023) EPDM nano kompozitlerinin tiretiminde Titanyum
Dioksit ’in (TiOz) katkisinin mekanik ve termal Ozellikler tizerindeki -etkisini
incelemislerdir. Yaptiklar1 calismada EPDM kaucugu igerisine agirlik¢ca %1, %3 ve %5
TiOz karistirmislardir. Deney sonuglari incelendiginde hamur karigimi i¢erisinde yer alan
agirlikca %1 TiOz katkisinin ¢gekme mukavemetini, sertligi ve young modiiliinii arttirdigi
ve kopma uzamasim diistirdiigiinii yani mekanik 6zellikleri olumlu etkiledigini tespit
etmislerdir. Saf EPDM kaucugu, agirlikea %1, %3 ve %5 TiO2 katkili kauguk numuneleri
icin cekme mukavemeti degerleri sirasiyla 4,41 MPa, 4,47 MPa, 2,57 MPa ve 3,21 MPa
olarak elde etmislerdir. Sin ve ark. Cekme mukavemeti degerlerinde bir tutarsizlik
oldugunu diisiinmiislerdir. EPDM, agirlik¢a %1, %3 ve %5 oraninda katki i¢eren kauguk
numuneleri i¢in kopma uzamasi1 degerleri sirasiyla %170,17, %157,56, %69,42 ve
%86,94 olarak belirlemislerdir. Ozellikle agirhik¢a %5°lik TiO, katkili numunede elde
edilen test sonuglarni, nano katkili numune iiretiminde yasadiklar1 topaklagsma ve

homojen olmayan parcacik dagilimi sebebiyle yasadiklarini diistinmiislerdir.
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BOLUM I11

MATERYAL VE METOD

3.1.  Karisimi Olusturan Bilesenler (Hammadde)

Bu ¢alismada, ticari olarak piyasada kullanilan bir EPDM (etilen propilen dien
monomer) kaugugu kullanilmistir. EPDM kaugugu ve mezo gbzenekli SiO katkili
kauguk numuneleri tiretiminde kullanilan katkilar ve oranlar1 ise phr (per hundred of

rubber) biriminden hesaplanarak Tablo 3.1.’de verilmistir.

Tablo 3.1. EPDM Kauguklarin Numunelerinde Kullanilan Regeteler

Icindekiler EPDM  EPDM/5MSiO: EPDM/11MSiO2 EPDM/22MSiO2
(phr) (phr) (phr) (phr)
EPDM 100 100 100 100
Karbon siyahi 50 50 50 50
Beyaz dolgu (Kalsiyum 20 20 20 20
Karbonat)
Yag 40 40 40 40
Zn0O (Cinko Oksit) 4 4 4 4
Stearik asit 2 2 2 2
Siilfiir 1 1 1 1
MBT (2- 0.5 0.5 0.5 0.5
merkaptobenzotiyazol)
TMTD (Tetramethl tiuram 1 1 1 1
disiilfiir)
Mezo Gozenekli SiO2 0 5 11 22

Nano partikiil iretimi i¢in Hidroklorik Asit (HCI) (Sigma-Aldrich, ACS reaktifi,
%37), Tetraetil Ortosilikat (TEOS) (>%99, Sigma-Aldrich), Polietilen Glikol (PEG)
(Sigma-Aldrich), Silikon Dioksit (SiO2) (Sigma-Aldrich) ve Etil Asetat (susuz, %99,8)
(Sigma-Aldrich) kullanilmistir. Ortalama agirligt 35000 kDa olan pul formunda
PEG35000 Polietilen Glikol kullanilmistir.

Mezo Goézenekli SiO2 Hazirlanmasi: Mezo gozenekli SiO2 hazirlamak amaciyla
one-por / one step sol-gel sentez teknigi kullanilmistir. Bu amagla, polietilen glikoliin
35000 kDa molekiil agirligina sahip (PEG35000) bilesiginden nihai ¢ézelti miktarinin
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%3,2’si oraninda olacak sekilde alinarak 75 mL HCI ve 625 mL saf su igeren HCI
¢ozeltisine eklenerek karistirilmistir. Karisimin sicaklig1 40 °C ye getirilmis ve tamamen
seffaf bir goriiniim kazanana kadar manyetik karistirict yardimi ile karistirtlmistir. Daha
sonra kullanilan PEG bilesigi kiitlesinin 2,3 kat1 oraninda tetraetil ortosilikat (TEOS)
cozeltiye eklenerek 60 °C’de 24 saat ve sonrasinda 80 °C’de 60 saat ters akis altinda
karistirilmistir. Bu siire sonunda karisim oda sicakligina getirilmistir. Santrifiij yapilarak
olusan iriin asidik olmasi dolayisi ile pH 7 degerine ulasincaya kadar distile su ile
yikanmistir. 70 °C’de etiivde 12 saat kurutulduktan sonra dakikada 15 °C artislarla 550
°C’ye 1sitilan kiil firininda 6 saat boyunca kalsine edilmistir. Bu sekilde nano boyutlu
mezo gozenekli SiO2 toz halinde elde edilmistir. (Ulusal vd.,2023).

Sekil 3.1.’de kalsine islemi sonrasindan elde edilen beyaz renkli toz formunda
mezo gozenekli SiO2 fotografi verilmistir. Elde edilen malzemenin XDR analizleri ve
taramali elektron mikroskobu (SEM) ve gecirimli elektron mikroskobu (TEM)

goriintiilemeleri yapilmistir.

Sekil 3.1. Kalsine Islemi Sonucu Elde Edilen Mezo Gozenekli SiO2 Tozu

Sekil 3.2°de verilen PEG35000 kullanilarak hazirlanan mezo gozenekli SiO2’e ait
XRD kirmnim desenleri incelendiginde 20: 13-38° araliginda amorf ozellige sahip
SiO2’nin temel pikleri elde edilmistir. XRD spektrumunda pikler keskinlestikge ve siddet
degeri arttikga bu maddenin kristal yapiya dogru gittigini gostermektedir. Bu ¢alismada
mezo gozenekli Si02 sentezi gerekli oldugundan kristal SiO2’den ziyade amorf yapidaki

SiO2 varlig1 tercih edilmektedir.
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Sekil 3.2. PEG35000 Kullanilarak Elde Edilen Mezo Gozenekli SiO2’nin XRD Kirinim

Desenleri

Mezo gozenekli SiO2’in yilizey morfolojisini ve pargacik boyutunu arastirmak i¢in
SEM ve HR-TEM analizleri yapildi. Sekil 3.3."de PEG35000 kullanilarak sentezlenen
mezo gozenekli SiO> partikiillerine ait nihai tirtiniin SEM ve TEM goriintiileri verilmistir.
SEM goriintiilerinden mezo gozenekli SiO2‘nin slingerimsi ve gézenekli bir yapiya sahip
oldugu goriilmektedir. Bu gozenekli yapi1 sayesinde daha hacimli ve daha diisiik
yogunluga sahip malzemeler hazirlanabilecektir. Ayrica daha genis bir ylizey alanina
sahip olacak, bu sayede SiOz ile EPDM arasindaki temas yiizeyi artacak ve yapi i¢erisinde
daha homojen bir dagilim saglanacaktir. Bu duruma ek olarak goriintiilemelerden,
partikiillerin olduk¢a kiigiik oldugu ve kiigiik kiimeler olusturdugu, hedeflenen

malzemenin lretilebildigi goriilmektedir.

Sekil 3.3. Mezo Gozenekli SiO» Partikiilleri a) SEM Goriintiisii b) TEM Goriintiisii
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3.2. Karisimin Hazirlanmasi

EPDM hamurlar1 i¢in kullanilacak hammaddeler, belirlenen regeteler
dogrultusunda hazirlanmistir,. EPDM hamuru hazirlama islemlerinde Sekil 3.4.’de
fotografi verilen 1,5 litre hacimli laboratuvar tipi mini banbury sistemi kullanilmistir.
EPDM kauguguna ilk dncelikle ¢inko oksit ve stearik asit aktivatorleri ilave edilerek 35
rpm rotor devrinde, 60 N/cm? geki¢ basincinda uygun viskoziteye getirilmek iizere 40 sn
stireyle mastikasyon islemi uygulanmistir. Daha sonrasinda kademeli olarak yag, karbon
siyahi, beyaz dolgu gibi dolgu ve katki elemanlar1 ilave edilerek 40 sn siireyle daha
karistirilmistir. Sonrasinda ise 5, 11 ve 22 phr oranlarinda mezo gozenekli SiO> ilave
edilerek sicaklik degeri 100 °C’ ye gelene kadar karigtirtlmigtir. Karigim sirasinda
sicakligin kontrollii bir sekilde yiikselmesi i¢in rotor devri kademeli olarak artirilmstir.
Istenilen sicakliga erisen karisima siilfiir, MBT (2-merkaptobenzotiyazol) ve TMTD
(Tetrametiltiuram disiilfiir) gibi pisirici ve hizlandiricilar eklenerek karigim 110-115 °C’

ye ulasincaya kadar 40 sn siireyle karistirilmaya devam edilmistir.

Sekil 3.4. 1,5 Lt’lik Laboratuvar Tipi Mini Banbury

Hazirlanan EPDM hamur karisimi, karistmin sicakliginin  diisiiriilmesi ve
miimkiin mertebe daha homojen bir yapiya kavusabilmesi i¢in a¢ik mile aktarilmistir. Bu

asamada kullanilan a¢ik mil fotografi Sekil 3.5.’te verilmistir.
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Sekil 3.5. Laboratuvar Tipi Agik Mil

3.3. Karisimin Reolojik Ozelliklerinin Tayini
3.3.1. Reometre Analizi

Uretilen EPDM ve mezo gozenekli SiO» katkih EPDM kauguk hamuru
numunelerinin reometre testleri, Sekil 3.6’da fotografi verilen ve Secil Kauguk A.S.
firmasinda bulunan Alpha MDR 2000 marka reometre test cihazinda yapilmistir.
Uygulanan testler ASTM D 5289 standardina uygun olarak yapilmistir. Testler 200 °C ve
5 dakikada yapilmistir. Testler sonucunda, karisimlarin Minimum tork (ML), maksimum
tork (MH), TS2, T50, T90, pisme genligi (cure extent, CE) ve pisme hiz indeksi (cure

rate index, CRI) gibi reolojik 6zellikleri belirlenmistir.

Sekil 3.6. Reometre Test Cihazi
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Her karisimdan {icer numune test edilmis ve sonuglarin ortalamasi alinarak
degerlendirilmistir. Reometre testleri sonucunda elde edilen veriler dahilinde hidrolik
preste uygulanacak parametreler belirlenmistir. Pigsme genligi (cure extent, CE) ve pisme
hiz indisi (cure rate index, CRI) degerleri ise sirasiyla Denklem 3.1 ve 3.2’ye gore

hesaplanmustir. (Avc1,2019).

CE = MH — ML (3.1)
100
CRI = oo (3.2)

3.3.2. Mooney Viskozite Testi

Mooney viskozitesi, bir malzemenin elastomerik O6zelliklerini 6lgmek igin
kullanilan bir testtir. Bu testin birimi "Mooney Units" veya "MU" olarak ifade
edilmektedir. Mooney viskozitesi, bir malzemenin birkag farkli sikistirma kuvveti altinda
deformasyonunu oGlger ve elastomerik Ozelliklerini belirlemektedir. EPDM ve mezo
gozenekli SiO2 katkili EPDM hamurlarin mooney viskozite testleri Sekil 3.7.”de fotografi
verilen ve Secil Kaucuk A.S. firmasinda bulunan Alpha MV 2000 marka viskozite
cihazinda ISO 289 standardina uygun olarak yapilmistir. Testler 100°C de (1+4)

kriterlerine gore yapilmistir.

Sekil 3.7. Mooney Viskozite Test Cihazi
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3.4. Test Plakalarinin Hazirlanmasi

EPDM ve mezo gozenekli SiO2 katkili EPDM hamur iiriinlerden Sekil 3.8.°de
fotografi verilen hidrolik pres yardimiyla test plakalari hazirlanmistir. Hidrolik preste test
numunelerini hazirlamak i¢in kullanilan basing, sicaklik ve siire parametreleri daha dnce

kaug¢uk hamuruna uygulanan reometre testleri sonuglarina gore belirlenmistir.

Sekil 3.8. Hidrolik Pres

Bu baglamda kalici1 deformasyon, elastikiyet ve asinma testleri icin EPDM ve
mezo gozenekli SiO2 katkili EPDM hamurlart 180 °C ve 40 dakika boyunca kiikiirt ajani
ile vulkanize edilerek 12 mm kalinligindaki test plakalar elde edilmistir. Cekme testleri,
1s1l yaslandirma, kiil testi, yirtilma testi ve yanmazlik testleri igin EPDM ve mezo
gozenekli SiO2 katkili EPDM hamurlar1 180 °C ve 20 dakika boyunca kiikiirt ajani ile
vulkanize edilerek 2 mm kalinligindaki test plakalar1 elde edilmistir. Ayrica, Shore A
sertlik testleri, yogunluk testleri ve dispersiyon testleri igcin EPDM ve mezo gozenekli
SiOz katkili EPDM hamurlar1 yine 180 °C ve 20 dakika boyunca kiikiirt ajani ile vulkanize
edilerek 6 mm kalinligindaki test plakalar elde edilmistir.

Bu tez ¢aligmas1 kapsaminda EPDM hamurlarin iiretimlerinde kullanilan kaliplar

ve tretim sonrasi elde edilen test plakalar1 Sekil 3.9.’da verilmistir.
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Sekil 3.9. Kaliplar ve Test Plakalari

Uretilen test plakalari 23 °C’de 16 saat boyunca vulkanizasyon isleminin
tamamlanmasi i¢in sartlandirmaya tabi tutulmustur. Sekil 3.10’da fotograflar1 verilen

kesme cihazi ve kesme bigaklart ile testler i¢cin uygun geometride ornekler kesilmistir.

Sekil 3.10. a) Kesme Cihazi, b) Kesme Bigaklari, ¢) Testler Igin Uygun Geometride

Kesilen Ornekler
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3.5. Vulkanizasyon Sonrasi Uygulanan Testler

3.5.1. Sertlik Ol¢iimii

Sertlik testleri DIN 53505 standardina uygun olarak yapilmis olup Shore A
cinsinden oOl¢iilmiistiir. Sertlik Ol¢timlerinde, numunelerin dispersiyon durumlar goz
ontinde bulundurularak her bir test numunesi iizerinden 10 sertlik 6l¢limii yapilmistir.
Elde edilen Shore A sertlik degerlerinin ortalamasi alinarak veriler elde edilmistir. Sertlik
Olctimlerinde firma bilinyesinde bulunan ve Sekil 3.11.’de fotografi verilen sertlik 6lgme

cihaz1 kullanilmistir.

Sekil 3.11. Sertlik Ol¢iim Cihaz1

3.5.2. Yogunluk Tayini

EPDM ve mezo gozenekli SiO2 katkilt EPDM kauguk numunelerine DIN 53479
standardina gére yogunluk testi uygulanmustir. lgili test Sekil 3.12°de fotografi verilen
yogunluk test cihazi kullanilarak gerceklestirilmistir. Yogunluk tayini sirasinda, sertlik
testinden ¢ikan numuneler kullanilmistir. Test sirasinda standart numunenin havadaki ve

stvidaki (saf su) agirliklari dlciilerek Arsimet prensibine gore yogunluk tayini yapilmastir.
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Sekil 3.12. Yogunluk Olgiim Cihaz

3.5.3. Cekme Testi

Cekme testleri, DIN 53504 standardina uygun olarak hazirlanmistir. Testler,
Zwick marka Z020 model bir ¢cekme test cihazinda gerceklestirilmistir. Cekme testleri
200 mm/dakika ¢ekme hizinda gergeklestirilmistir. EPDM ve mezo gozenekli SiO:
katkili EPDM kauguklarin yirtilma testleri ise yine ¢ekme cihazi yardimiyla DIN 53507
standardina uygun olarak gerceklestirilmistir. EPDM ve mezo gézenekli SiO2 katkili
EPDM kauguk numunelerine uygulanan ¢ekme ve yirtilma testleri Sekil 3.13°te fotografi
verilen ¢ekme test cihazi ile yapilmistir. Her bir ¢gekme test numunesi i¢in en az 3 l¢iim

yapilmis ve ortalamasi alinmastir.

Sekil 3.13. Cekme Test Cihazi
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3.5.4. Kalici1 Deformasyon Testi

EPDM ve mezo gozenekli SiO, katkili EPDM kauguk numunelerine uygulanan
kalict deformasyon testleri 100 °C’de 22 saat ve %25 oraninda sikistirma ile DIN 53517

standardina gore Sekil 3.14°de fotografi verilen aparat yardimi ile yapilmistir.

Sekil 3.14. Kalic1 Deformasyon Testi Aparati

3.5.5. Dispersiyon Testi

EPDM kauguk numunelerinin igerisinde mevcut olan karbon siyahi, diger dolgu
pargaciklarinin ve mezo gozenekli SiO2 katkisinin dagilimini belirlemek igin dispersiyon
testi yapilmistir. Aglomerasyon sayisi ve biiyiikliigiine bagli olarak 1-10 arasinda degisen
dispersiyon kalitesi 6l¢iimleri ISO 11345 standardina gore Sekil 3.15’te fotografi verilen

cihaz ile yapilmstir.

Sekil 3.15. Dispersiyon Test Cihazi
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3.5.6. Abrasif Asinma Testi

7.5 N yiik ve 200 mm kayma yolu kullanilarak EPDM ve mezo gézenekli SiO»
katkilt EPDM kauguk numunelerine asinma testi uygulanmistir. Asinma testi uygulamasi
yapilan test cihazi fotografi Sekil 3.16.’da verilmistir. Asinma testleri DIN 1SO 4649
(DIN 53516- ASTM D5963) standardina uygun olarak silindir asinma testi
gergeklestirilmistir.

Asinma sonuglari, denklem (3.3)’ deki gibi hesaplanmaktadir. Denklem (3.3)’de
yer alan Cyk sabiti ise denklem (3.4)’deki gibi hesaplanmaktadir. (Topgu,2021).

M;—M

dv = % ¥ Cpy * 1000 (3.3)
200

Crie = 5os (3.4)

dV:  Asinma miktari, (mm?®)

Mz1:  Numunenin baslangic agirligi, (Q)

Mz:  Numunenin son agirligi, (g)

d: Numunenin yogunlugu, (g/cmq)

Cw:  Diizeltme faktorii

Si: Standart numunenin baglangi¢ agirligi, (g)

So: Standart numunenin son agirhigi, (g)

Sekil 3.16. Asinma Test Cihazi
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3.5.7. Kiil Testi

Kiil testi karisgimdaki inorganik madde miktarinin tayini i¢in uygulanmaktadir.
EPDM kauguk numunelerine uygulanan kiil testi DIN 53568 standartlarina uygun olarak
yapilmis olup, Se¢il Kauguk A.S. biinyesinde yer alan Nabertherm marka 1s1 kademeli
kil firninda gerceklestirilmistir. Kiil testi 950 °C ve 4 saat siireyle gergeklestirilmistir.
Testlerde kullanilan firinin fotografi Sekil 3.17.’de verilmistir.

_Nabertherm_§ -

Sekil 3.17. Kiil Testi Firinm1

EPDM ve mezo gozenekli SiO katkili EPDM kauguk numunelerine uygulanan
kil testi neticesinde kiil yiizdesi, Denklem 3.5.” te gosterildigi sekilde hesaplanmistir.

Kiil (%): (zizg) £100 (3.5)

mO0:  Bos krozenin agirligi, (g)
ml:  Numune eklenmis kroze agirligi, (Q)

m2:  Etiivden ¢iktiktan sonraki dolu kroze agirligi, (g)

3.5.8. Karisimin Yanmazhk Tayini (U194 Yanmazlhik Testi)

EPDM kauguk numunelerin yanma 6zelliklerini karsilastirmak i¢in yatay yanma
testleri yapilmustir. Testler, Fire Testing Technology - FTT-01 test cihazinda yapilmustir.
Se¢il Kauguk A.S. biinyesinde bulunan bu test cihazinin fotografi Sekil 3.18. (a)’da ve
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yanma testi an1 fotografi ise Sekil 3.18. (b)’de verilmistir. Yatay yanma testleri DIN 4102-

2 (UL94/ISO 3795) standardina uygun olarak gerceklestirilmistir.

Sekil 3.18. a) FTT-01 Yanmazlik Test Cihazi, b) Yanma Testi An1

3.5.9. Elastikiyet (Geri Sekme) Testi

EPDM ve mezo gozenekli SiO; katkili EPDM kauguklarin elastikiyet 6zelliklerini
belirlemek amaciyla Segil Kauguk A.S. biinyesinde bulunan Zwick Roell marka 5109
model numarali geri sekme test cihazi kullanilmustir. Tlgili test DIN 53512 standardina
uygun olarak yapilmistir. Geri sekme elastikiyet test cihazi fotografi Sekil 3.19.’da

verilmigtir.

Sekil 3.19. Elastikiyet Test Cihazi
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3.5.10. Elektriksel iletkenlik Testi

Secil Kauguk A.S. test laboratuvarinda bulunan Associated Research firmasinin
Hypotmax 7700 model numaral1 yiiksek gerilim test cihazi ile EPDM kaugugu ve mezo
gozenekli SiO2 katkilt EPDM kauguklar i¢in 60 saniye siireyle 5000 Volt (V) uygulanarak
test gergeklestirilmistir. Hypotmax 7700 yiiksek gerilim test cihazi Sekil 3.20°de

verilmigtir.

Sekil 3.20. Hypotmax 7700 Yiiksek Gerilim Test Cihaz

3.5.11. EDS ve SEM Analizleri

EPDM ve mezo gozenekli SiOz katkii EPDM kauguklarin ¢ekme deneyi
sonrasinda ortaya ¢ikan kirik yiizeylerinin mikroyapi incelemeleri taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile yapilmistir. Topografik, kompozisyon ve golgeleme goriintiileme
sistemine sahip Quanta 650 Field Emission marka cihaz kullanilmigtir. Numunelerin kirtk
yiizeyleri Baltec SCD005 Sputter Coater marka altin kaplama cihazinda 30 mA’lik
akimla altin tabakasi ile kaplanmistir. SEM analizleri Cukurova Universitesi Merkezi
Arastirma Laboratuvari (CUMERLAB)’ta yapilmustir.  Ilgili taramali elektron
mikroskobu (SEM) fotografi Sekil 3.21.’de verilmistir.
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Sekil 3.21. Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM)

30



BOLUM IV

BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Reometre Test Sonuclari

EPDM ve mezo gozenekli SiO2 katkili EPDM kauguk hamuru numunelerine
200°C sicaklik ve 5 dakika siiresince uygulanan reometre testi sonucunda elde edilen
pisme egrileri Sekil 4.1 (a-d)’de, ortalama sonuglar ise Tablo 4.1’de verilmistir. Hareketli
kalip reometresi (MDR) testi hamurlarin viskozite, pismeye baslama ve pigirme siiresi
hakkinda bilgi vermektedir. Minimum tork degeri (ML), maksimum tork degeri (MH) ve
TS2 degerleri, pisirme Oncesi proseslerdeki isleme bilgisini verdigi gibi T90 degeri de
pisirme sisteminde ne kadar kalmasi gerektiginin bilgisini vermektedir. Bu nedenle
kauguk sektoriinde en ¢ok kullanilan ve yararlanilan test parametreleridir. (Altundal
vd,2022). ML yani minimum tork, testin uygulandigi sicaklikta baslangi¢c evresinde
hamurun yumusayarak en diisiik tork degerini verdigi noktay1 ifade etmektedir. ML
olarak isimlendirilen minimum tork degerinin iki birim artmasi ile TS2 degeri elde edilir.
TS2 (scorch zamani) vulkanizasyonun yani kiirlesmenin basladigi siire degerini ifade
etmektedir. MH yani maksimum tork, testin uygulanma siiresi igerisinde ulasilan en
yiiksek tork degerini ifade etmektedir. T90, optimum vulkanizasyon siiresi olarak
kullanilmaktadir ve hamur karisiminin toplam vulkanizasyon oraniin %90’a ulastigi
nokta olarak kabul edilmektedir. CE ise pisme genligi yani tork farki (MH-ML) degerini
ifade etmektedir. Kauguk kiir derecesi ise (cure rate index-CRI) pisme orani olarak da

bilinen pisme hizidir.
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d)

Sekil 4.1. Karisimlarin MDR ile Elde Edilen Pisme Egrileri a) EPDM, b)EPDM/5MSiO2,
c) EPDM/11MSIiOz, d) EPDM/22MSiO;

Tablo 4.1°’de EPDM hamur karigim1 numunelerinin reolojik 6zellikleri verilmistir.
Ilgili tablo incelendiginde artan mezo gdzenekli SiO2 katkis1 ile, minimum tork (ML)
degerlerinin arttig1, maksimum tork (MH) degerlerinin ise azaldigi belirlenmistir.
Minimum tork (ML) degeri i¢in bu artis oran1 22 phr mezo gbzenekli SiO katkis1 igeren
EPDM/22MSiO2 hamur numunesinde %40 olarak hesaplanmistir. Maksimum tork (MH)

degeri igin ise bu azalis oraninin EPDM/22MSiO2 hamur numunesinde %67 olarak
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hesaplanmistir. Maksimum tork oranlarinin azalmasi mezo gozenekli SiO2 katkisinin
EPDM kaugugunun ¢apraz baglanma miktarini diislirdiigli ve kiirlesmenin olumsuz
etkilendigi seklinde yorumlanmigtir. Hamurun ilk pisme zamaninin (scorch time, TS2) ve
hamurun maksimum pismeye ulastigi zamanin (T90), artan mezo gézenekli SiO2 katkisi
ile arttig1 yani ilk pisme ve optimum pisme zamanlarinin uzadigi gozlemlenmistir.
EPDM/22MSIO: igin sirasi ile TS2 ve T90 siirelerinin uzama orani sirasiyla %395,3 ve
%278,4 olarak hesaplanmustir.

Tablo 4.1. EPDM Hamur Karisimlarin Reolojik Ozellikleri

Numune Adi EPDM  EPDM/5MSiO; EPDM/11MSiO,  EPDM/22MSiO>
ML (Ib-in) 0,95 1,15 1,27 1,33

MH (Ib-in) 12,38 11,29 5,96 4,08
Pisme Genligi (CE) 11,43 10,14 4,69 2,75

TS2 (dk) 0,43 0,59 1,26 2,13

T90 (dk) 1,16 2,72 3,63 4,39
Pisme Hiz indeksi (CRI) 136,986 46,948 42,194 44,247

Sekil 4.2. ve Sekil 4.3.’te sirasiyla EPDM hamurlara ait pisme hiz indeksi (cure
rate index - CRI) ve pisme genligi (CE) grafikleri verilmistir. Grafikler incelendiginde
EPDM hamuruna ilave edilen mezo gozenekli SiO2 katkisi ile CRI ve CE degerlerinin
azaldig1 belirlenmistir. 5 phr, 11 phr ve 22 phr mezo gozenekli SiO2 katkili EPDM kauguk
numuneleri i¢in CRI degerleri EPDM kauguguna gore sirasiyla %65,7, %69,2 ve %67,7
oranlarinda azalmistir. Katki miktarinin artmasiyla gerceklesen CRI degerlerindeki
diisiiy, hamur numunelerinin pismelerinin mezo goézenekli SiO2 katkisi ile olumsuz
etkilendigini gostermistir. Pisme hiz indeksinin diismesi, T90 optimum pisme siirelerinin
uzamasit ve TS2 tarama zamaninin uzamasi mezo gozenekli SiO2 katkisinin EPDM
kaucuklarmin pigmelerini olumsuz etkiledigini desteklemektedir. TS2, T90 ve CRI
degerlerindeki bu degisimler EPDM kauguguna ilave edilen mezo gozenekli SiO:
partikiillerinin miktarmin artmasmin kiirlenmeyi yani EPDM hamurlarinin pigmesini
olumsuz etkiledigi seklinde yorumlanmustir. Benzeri sekilde 5 phr, 11 phr ve 22 phr mezo
gozenekli SiO2 katkili EPDM kaucuk numuneleri i¢in CE degerleri EPDM kauguguna
gore sirastyla %11,3, %59 ve %75,9 oranlarinda azalmistir. CE pisme genligi ¢apraz
baglanma yogunlugu hakkinda yorum yapilabilmesine imkan vermektedir. Pisme genligi

yani kiirlesme derecesini ifade eden CE degerlerindeki bu diisiis, EPDM kauguguna ilave
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edilen mezo gozenekli SiO2 katkisinin ¢apraz baglanma yogunlugunu diistirdiigiini

gostermektedir.
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Sekil 4.2. Hamur Karisimlarinin CRI, Minimum Degerlerinin Grafigi
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4.2. Mooney Viskozite Test Sonuclar

Mooney viskozitesi testi kauguk hamurunun akis, hareket ve sekil alabilme
Ozeliklerini incelemek ve kaucuk hamurunun akigkanligini kontrol etmek amaciyla
yapilmaktadir. (Erkek,2007). EPDM kauguk numunelerine uygulanan Mooney viskozite
test sonuglar Sekil 4.4 ve Tablo 4.2.’de verilmistir. Sekil ve Tablo incelendiginde EPDM
hamurunun mooney viskozite degeri 62.9 MU olarak elde edilirken, EPDM hamuruna
ilave edilen farkli oranlardaki mezo gézenekli SiO2 mooney viskozite degerini artirmistir.
Bu artis sirastyla EPDM/5MSIiO2, EPDM/11MSiO; ve EPDM/22MSIiO; hamurlari igin
%4,9, %15,1 ve %27, 6 oranlarinda elde edilmistir. Mezo gdzenekli SiO: katkisi ile
yiikselen mooney viskozite degerleri, artan katki miktarinin EPDM kaugugunun akmaya

kars1 direncini arttirmaktadir.

Tablo 4.2. Mooney Viskozite Test Sonuglari

Numune Adi Mooney Viskozite, (MU)
EPDM 62,9
EPDM/5MSIO; 66,0
EPDM/11MSiO; 72,4
EPDM/22MSiO; 80,3
90
80
70
-
= 60
o
N
2 50
2
<, 40
2
38 30
p
20
10
0
EPDM EPDM/5MSIi0O2 EPDM/11MSiO2 EPDM/22MSi02

Sekil 4.4. Hamur Karisimlarinin Mooney Viskozite Degerleri Grafigi
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4.3. Sertlik Ol¢iimii Test Sonuclar:

Sekil 4.5°’te EPDM ve mezo gozenekli SiO, katkilit EPDM kauguk numunelerine
ait Shore A sertlik sonuclar1 verilmistir. Sertlik 6l¢timleri i¢in her bir receteden iiretilen
kauguklardan 10’ar adet numune alinarak ilgili test uygulanmis ve elde edilen sonuglarin
ortalamalar1 alinarak test sonuglart verilmistir. Sekilde goriildiigii gibi EPDM
kauguklarinin Shore A sertlik degerlerinin 58-63 Shore A arasinda oldugu gozlenmistir.
EPDM kaucuguna ilave edilen sert mezo gozenekli SiO2 katkisinin beklendigi {izere
sertlik degerlerini arttirdigi gézlemlenmistir. EPDM kaugugu, 5 phr, 11 phr ve 22 phr
mezo gozenekli SiO> katkilt numuneler i¢in sirasiyla 58,3 Shore A, 59,4 Shore A, 58,8
Shore A ve 62,7 Shore A sertlik degerleri dl¢giilmiis ve EPDM kauguguna gore sertlik
degerlerindeki artis orani sirasiyla %1,9, %0,9 ve %7,5 olarak hesaplanmistir. En yiiksek
sertlik artisi, en yliksek katki orani iceren 22 phr mezo gozenekli SiO: katkili
EPDM/22MSi0O2 numunesinde elde edilmistir.

70
65 62,7
60 58,3 594 58,8
< 55
2
e 50
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2 45
i
o 40
b=
5 35
96}
30
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20

EPDM EPDM/5MSiO2 EPDM/11MSiO2 EPDM/22MSiO2

Sekil 4.5. Hamur Karisimlarinin Sertlik Ol¢iimii Degerlerinin Grafigi

4.4. Yogunluk Ol¢iimii Test Sonuclar

EPDM ve mezo gozenekli SiO2 katkilt EPDM kauguk numunelerine ait yogunluk
testi sonuglar1 Sekil 4.6°da verilmistir. Yogunluk 6l¢iimleri i¢in her bir regeteden iiretilen

kauguklardan 3’er adet numune alinarak ilgili test uygulanmis ve elde edilen sonuglarin
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ortalamalar1 alinarak test sonuglar1 verilmistir. EPDM kauc¢ugun yogunluk degeri 1,083
g/cm? elde edilirken farkli oranlarda mezo gozenekli silisyum dioksit katkili EPDM
kaucuklarin yogunluk degerlerinin beklenildigi lizere arttig1 ve 22 phr mezo gozenekli
SiO; katkili EPDM/22MSiO; kaugugunda yogunluk degerinin 1,128 g/cm?® elde edildigi
gozlenmistir. Yogunluk degerlerindeki artigin, katki oranlarindaki artisla orantili sekilde

gerceklestigi tespit edilmistir.

12

118

1,16
a
5 114 1,128
E
s L 1,108
5 11 1,097
3 1,083
% 1,08
[=}
& 1,06
=}
>

1,04

1,02

1

EPDM EPDM/5MSiO2  EPDM/11MSiO2 EPDM/22MSiO2

Sekil 4.6. EPDM Kauguk Numunelerine Ait Yogunluk Olgiimii Test Sonuglar1 Grafigi

4.5. Cekme Testi Sonuclar:

Sekil 4.7. ve Sekil 4.8.’de sirasiyla EPDM kaugugu ile mezo gézenekli SiO;
katkili EPDM kauguk numunelerine uygulanan ¢ekme testi sonrasi elde edilen kopma
mukavemeti ve kopma uzamasi grafikleri verilmistir. Olgiimler icin her bir receteden
tiretilen kauguklardan 3’er adet numune alinarak ilgili testler uygulanmis ve elde edilen
sonuglarin ortalamalar1 alinarak test sonuglar1 verilmistir. Kopma mukavemeti grafigi
incelendiginde EPDM kaugugunun kopma mukavemetinin 13,0 MPa oldugu
belirlenmistir. 5 phr oraninda mezo gézenekli SiO; ilave edildiginde kopma mukavemeti
%3,85 oraninda artmis ve 13,5 MPa degeri elde edilmistir. 11 phr oraninda mezo
gozenekli SiO: ilave edildiginde ise kopma mukavemetinin azaldigr ve EPDM kaucuk
degerine ulastigi gozlenmistir. Ancak 22 phr oraninda mezo gozenekli SiO: ilave
edildiginde kopma mukavemeti daha da azalmis ve 8,4 Mpa degeri elde edilmistir. EPDM
kaugugu ile karsilastirildiginda bu azalma %35,3 olarak elde edilmistir.
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Sekil 4.8’deki kopma uzamasi grafigi degerlendirildiginde, EPDM kaucugun
%529 olan uzama miktar1 ilave edilen mezo gozenekli SiOz katkisi ile degisiklik
gostermistir. 11 phr ve 22 phr oranlarinda mezo gozenekli SiO» katkisi ile kopma
uzamasinin sirasiyla %23,8 ve %12,8 oranlarinda arttig1 belirlenmistir. Bununla birlikte
5 phr oraninda mezo gézenekli SiO» katkisi igeren kauguk numunesinin kopma uzamasi
degeri %6 azalarak %497 olarak tespit edilmistir. Bu baglamda, EPDM kaugugu ve mezo
gozenekli SiOz katkili kaucuk numunelerinin tamamiin kabul edilebilir kopma
mukavemeti ve kopma uzamasi degerleri toleranslar1 dahilinde oldugu goriilmektedir.
Karbon siyahi ve silika gibi katki & dolgu maddelerinin, ¢apraz baglanmis kauguklarin
mekaniksel 6zelliklerini gelistirildigi bilinmektedir. (Payne 1962:Akt. Suzuki vd.,2005).
Yiiksek orandaki dolgu yiiklemelerinin, polimer-dolgu etkilesimini arttirarak yiiksek
oranda bag olusturabilmektedir. Baglanma oraninin yiliksek oldugu kristal yap1 olusan
bolgeler, ag yapisi i¢ine girisim yaparak ve kopma mukavemetini azaltabilirler. (Pal ve
ark, 1983). Capraz baglanmanin yiiksek oldugu alanlarda kristallesme meydana gelir ve
bu bolgelerin kuvvetlendirici etkisi olmadigi gibi kopma mukavemeti lizerine ters etki
yaparak, kopma mukavemeti degerlerini azaltmaktadir. (Basfar vd.,2002; Yasin
vd.,2002).
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Sekil 4.7. Numunelere Ait Kopma Mukavemeti Degerleri Grafigi
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Sekil 4.8. Numunelere Ait Kopma Uzamas1 Degerleri Grafigi

Sekil 4.9°de yer alan tabloda EPDM kaugugu ve mezo gozenekli SiO2 partikiilleri
ilave edilmis EPDM kaucuk numunelerine ait ¢ekme modiilii degerleri verilmistir.
Grafikte tiim numuneler i¢in ayr1 ayr1 %100, %200 ve %300 uzama miktari igin gerilme
degerleri yani M100 (%100 uzamadaki gerilme miktar1), M200 (%200 uzamadaki
gerilme miktar1) ve M300 (%300 uzamadaki gerilme miktart) degerleri verilmistir. Modiil
degeri, numunenin belirli bir uzama degerinde iizerinde olusan kuvvetin dl¢tiimiidiir.
Genellikle psi (pounds per square inch, in¢ kare basina pound) ya da MPa cinsinden
degerlendirilmektedir. Sekil 4.9. incelendiginde M100, M200 ve M300 ¢ekme modiilii
degerlerinin EPDM kauguguna ilave edilen 5 phr mezo gézenekli Si02 katkisi ile arttig
goriilmektedir. EPDM kaucguguna ilave edilen katki miktarinin 5 phr den daha fazla
artmasi durumunda ise M100, M200 ve M300 c¢cekme modiilii degerlerinin diistigii
goriilmiistiir. M100 ¢ekme modiilii degeri 1,56 MPa olan EPDM kaucuguna kiyasla, 5
phr katkili EPDM/5MSi02 numunesinin M100 ¢ekme modiilii degeri %10,9 artmis ve
1,73 MPa olarak tespit edilmistir. 5 phr katkilt EPDM/5MSiO2 numunesinin M200 ¢ekme
modiilii degeri 3,93 MPa ve M300 ¢ekme modiilii degeri ise 6,66 MPa olarak tespit
edilmistir. Bu durum EPDM kaugugu ile mezo gozenekli SiO: partikiillerinin
etkilesimlerinin 5 phr katki miktarina kadar 1yi oldugunu, katkinin kauguk igerisinde iyi
dispers oldugunu fakat 5 phr katki miktarinin iizerindeki durumlarda yiiksek katki
miktarmin dispersiyon ve topaklanma sorunlart dolayisiyla ¢ekme modiilii degerlerini

diisiirdigi diisiiniilmektedir. EPDM kauguguna ilave edilen mezo gozenekli SiO2
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katkisinin, ¢ekme modiilii degerini iyilestirmede bir optimum katki miktarina ihtiyag
duyuldugu diisiiniilmektedir. Bu baglamda, farkli katki miktarlarindaki EPDM kaugugu
numuneleri arasinda, 5 phr mezo gozenekli SiOz katkisi iceren EPDM/5MSiO2
numunesinin ¢ekme modiilii i¢in optimum katki orani igeren numune oldugu tespit
edilmistir. Ismail ve digerleri yaptiklar1 ¢alismada mezo SiO2 katkili EPDM kauguklarin
¢ekme modiillerinin iyilestirilmesinin dolgu/katki maddesi ile EPDM matrisi arasindaki
kuvvetli etkilesimlerle iligskilendirmislerdir. (Ismail vd.,2008; Ismail ve Shaari,2010).
EPDM kaucgugu ile dolgu/katki maddesi arasindaki bu giiclii etkilesim kauguk
zincirlerinin hareketlerini kisitlayarak daha az elastik ve daha sert bir EPDM kaugugu
elde edilmesine sebebiyet vermektedir. (Surya vd.,2017; Mogy vd.,2020; Nair vd.,2021;
Ismail vd.,2008; Ismail ve Shaari,2010; Mohamad vd.,2018). EPDM matrisi i¢erisindeki
artan yiiksek oranda dolgu/katki maddesi miktari, dolgu/katki maddelerinin verimliligi
negatif etkilemektedir. Benzeri bir sekilde baska bir calismada EPDM/HNT
(EPDM/Haloysit) nano kompozitlerinin %100 uzama degerindeki ¢ekme modiili
degerinin iyilestirilmesi, Haloysit’ler (HNT), EPDM ve HNT'lerin yiizeyindeki ve i¢
duvarlarindaki diger bilesenler arasindaki giiclii etkilesimlerin yani sira homojen ve ara

katmanli EPDM/HNT yapisiyla ilgili oldugu ifade edilmistir. (Ismail vd.,2008).

23 5.0 7
2 —A— M100 (MPa)
2.2 ~-0-- M200 (MPa) | 45
5 —u— M300 (MPa) R
4,0
2ol = 5
1,9 35
> 4
1.8 3,0
b s 2,5
16 |+—— 5
A 2,0
15
1
1.4 1.5
13 1,0 0
EPDM EPDM/5MSiO2 EPDM/11MSiO2 EPDM/22MSiO2

Sekil 4.9. EPDM Kaugugu ve Mezo Gozenekli SiO2 Katkili EPDM Kauguklarinda %100,
%200 ve %300 (M100, M200, M300) Uzama Degerlerinde Olusan Gerilim
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4.6. Kalic1 Deformasyon ve Yirtilma Dayanimi Test Sonuclar:

EPDM kaugugu ve mezo gozenekli SiOz katkili EPDM kauguk numunelerine
uygulanan kalict deformasyon testi sonuglart Sekil 4.10.’da verilmistir. Kalici
deformasyon Olg¢iimleri i¢in her bir regeteden liretilen kauguklardan 3’er adet numune
almarak 1ilgili test uygulanmis ve elde edilen sonuglarin ortalamalar1 alinarak test
sonuglar1 verilmistir. Sekil 4.10. incelendiginde, EPDM kaugugu icin kalic1 deformasyon
orant %13,68 iken, 5, 11 ve 22 phr mezo gozenekli SiO2 katkili EPDM kauguk
numuneleri i¢in ise sirasiyla %16,43, %34,19, %47,25 degerleri elde edilmistir. Farkli
oranlardaki mezo gozenekli SiO2 katkisinin kalic1 deformasyon (%) oranlarini arttirdigi
goriilmektedir. Artis oranlar incelendiginde, en yiiksek kalici deformasyon artis orani
%245,4 artis ile 22 phr mezo gozenekli SiO2 katkili EPDM/22MSiO, numunesine ait
oldugu belirlenmistir. 5 phr ve 11 phr katkili EPDM/5MSiO; ve EPDM/11MSiO: kauguk
numunelerinin kalici deformasyon (%) artis oranlar ise sirasiyla %20,1 ve %149,9
seklinde belirlenmistir. Kalici deformasyon oraninin yiikselmesi, kiirlesme sirasinda
capraz bag olusumunun istenilen seviyelere ¢tkmadig: seklinde diisiiniilmiistiir. Uretilen
EPDM esasli malzeme numunelerinin sizdirmazlik elamani olarak kullaniminin uygun
oldugu diisiiniilmektedir. Kalic1 deformasyon degerlerinin artmasinin, EPDM kaugugun

elastikiyetini kaybetmesi ve kolay deforme olmasi anlamina geldigi belirtilmistir. (Ciftgi
vd.,2023).
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Sekil 4.10. EPDM Kauguk Numuneleri Kalict Deformasyon (%) Test Sonuglar1 Grafigi

42



Kauguk numunelerine uygulanan yirtilma dayanimi test sonuglari ise Tablo
4.3.de verilmistir. Yirtilma dayanimi Olglimleri i¢in her bir receteden (iiretilen
kauguklardan 3’er adet numune alinarak ilgili test uygulanmis ve elde edilen sonuglarin
ortalamalar1 alinarak test sonuclari verilmistir. Yirtilma dayanimi test sonuglari
incelendiginde, artan mezo gozenekli SiO2 katkisinin yirtilma dayanimimi diisiirdiigi
goriilmektedir. EPDM kauguk numunesi i¢in yirtilma dayanimi 35,44 N/mm iken 22 phr
mezo gozenekli SiO2 katkili EPDM/22MSiO2 kauguk numunesinin yirtilma dayanimi
degeri 31,91 N/mm olarak Ol¢iilmiistiir. Yirtilma dayanmimi dislisii %9,7 olarak
hesaplanmistir. 5 phr ve 11 phr mezo gozenekli SiO2 katkihi EPDM kaucuk

numunelerinde ise yirtilma dayanimi diisiisi sirasi ile %6,4 ve %9 olarak belirlenmistir.

Tablo 4.3. Yirtilma Dayanimi Test Sonuglari

Numune Adi Yirtilma Dayanimi (N/mm)
EPDM 35,44
EPDM/5MSIO; 33,16
EPDM/11MSIiO; 32,25
EPDM/22MSiO; 31,91

4.7. Dispersiyon Testi Sonuglar:

Kaucguklarin hamur karigimlarinda bulunan karbon siyahi, diger dolgu ve katki
parcaciklariin dagilimini, boyutlarini ve miktarlarini belirlemek amaci ile dispersiyon
testi yapilmaktadir. Bu tez ¢caligmasindaki EPDM kaugugu ve farkli phr (per hundred of
rubber) oranlarinda mezo gozenekli SiO> katkisi iceren EPDM kauguk numunelerine

uygulanan dispersiyon testlerine ait goriintiiler Sekil 4.11.’de verilmistir.
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a) EPDM b) EPDM/5MSIO; ¢) EPDM/11MSiO, d) EPDM/22MSiO,

Sekil 4.11. EPDM Kaugugu ve Mezo Gozenekli SiO2 Katkili Kauguk Numunelerine Ait

Dispersiyon Testi Goriintiileri

EPDM ve 5 phr, 11 phr ve 22 phr oranlarinda mezo gozenekli SiO; Katkist ihtiva
eden kauguk numunelerine uygulanan dispersiyon testleri sonucunda elde edilen beyaz
alan (%), dispersiyon (%), ortalama aglomer boyutu (um) ve aglomer boyutu standart
sapmasi (um) degerleri Tablo 4.4.’de verilmistir. Beyaz alan (%), kauguk numunelerinin
karisimlarindaki beyaz dolgu maddelerinin diger bilesenlerle homojen bir sekilde karisip
karigsmadig1 hakkinda yorum yapilabilmesine imkan saglamaktadir. Daha diisiik bir beyaz
alan ytizdesi, daha homojen bir dispersiyonun oldugunu gosterebilmektedir. Bu baglamda
EPDM numunesi ve 5 phr mezo gézenekli SiO: katkis1 igeren EPDM/5MSiO2 numunesi
arasinda beyaz alan agisindan kayda deger bir farklilik goriilmemektedir. Bununla birlikte
beyaz alan (%) degerleri %4,5 Olclilmiis olup ve diger katki oranlarindaki kaucuk
numuneleri arasinda en diisiik beyaz alan oranina (%) sahiplerdir. 11 phr ve 22 phr mezo
gozenekli SiO> takviyesi igeren kauguk karigimi numunelerindeki beyaz alan (%) oranlari
ise sirastyla %7,88 ve %17,29 olarak belirlenmistir. En yliksek beyaz alan (%) orani 22

phr katkili kauguk numunesinde goriilmektedir.
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Tablo 4.4. Dispersiyon Test Sonuglari

Beyaz  Dispersiyon, Ort. Agl.  Agl.Byt.

X Y A Alan, % Boyutu,  Std. Sap.
% (pum) (pm)
EPDM 330 949 87,09 4,52 95,48 3,04 3,37
EPDM/5MSIO2 291 7,99 87,03 4,54 95,46 2,51 4,33
EPDM/11MSIO: 1,65 9,35 77,49 7,88 92,12 3,33 3,64
EPDM/22MSIiO: 1,00 7,51 50,59 17,29 82,71 3,93 4,80

Dispersiyon orani, EPDM kaugugu numunelerindeki dagilimin yiizdesini temsil
etmektedir. Daha yiiksek bir dispersiyon orani, malzeme yapisinda daha homojen bir
dagilimin olduguna ve malzemenin iyi dispers oldugu seklinde yorum yapilabilmesine
imkan saglamaktadir. Numunelerin dispersiyon oranlari incelendiginde, oranlarinin %82-
95 bandinda oldugu ve artan mezo goézenckli SiO2 katkisinin dagilimi olumsuz
etkileyerek dispersiyon (%) oraninda diisiise sebebiyet verdigi gozlemlenmistir. EPDM
kaugugu ve 5 phr mezo gézenekli SiO2 katkisi iceren EPDM/5MSIiO; kaugugunun %95,4
ile en iyi dispersiyon (%) oranina sahip numuneler oldugu goriilmektedir. 11 phr ve 22
phr mezo gozenekli SiO2 katkili kauguk numunelerindeki dispersiyon (%) orani diisiisii
sirast ile %3,5 ve %13,4 olarak belirlenmistir. 22 phr mezo gézenekli SiO2 katkili
EPDM/22MSiO; %82,71 ile en diisiik dispersiyon (%) oranina sahip kauguk numunesi

olarak belirlenmistir.

Ortalama aglomer boyutu (um), EPDM kaugugu numunelerindeki aglomerlerin
ortalama boyutunu yani topaklanmalarin boyutunu belirtmektedir. Daha kiigiik bir
ortalama aglomer boyutu, malzeme yapisinda daha homojen bir dagilimin olduguna dair
yorum yapilmasin imkan saglamaktadir. Bu baglamda 5 phr mezo gozenekli SiO> katkisi
iceren EPDM/5MSIO2 numunesi en diisiik ortalama aglomer boyutuna (um) sahiptir. 22
phr mezo gézenekli SiO> katkisi igeren EPDM/22MSiO2 numunesinin ise 3.93 um’lik bir
deger ile en yiiksek ortalama aglomer boyutuna sahip oldugu goriilmektedir. Katki ve
dolgu maddelerindeki artisin karistirmay1 zorlastirmasi sebebi ile artan mezo gozenekli
SiO; katkisinin ortalama aglomer boyutu (um) ve aglomer boyut standart sapmasi (um)
degerleri lizerinde yiikselise ve kot dispersiyon oranlarina (%) sebebiyet verdigi yorumu

yapilabilmektedir.

Dispersiyon testine dair olarak, beyaz alan oran1 (%) ne kadar diisiik, dispersiyon

orani (%) ne kadar yiiksek ve ortalama aglomer boyutlart (um) ne kadar kiigiik ise,
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numune karisimlarindaki beyaz katki ve dolgularin o kadar homojen dagildig: yani iyi
dispers oldugu sdylenebilmektedir. Bu bilgiler dogrultusunda 5 phr mezo gozenekli SiO2
katkilt EPDM/5MSIO2 kauguk numunesi, %4,54 beyaz alan, %95,46 dispersiyon orani
ve 2,51 um ortalama aglomer boyutu ile dispersiyon test sonuglarinda en basarili EPDM

kaucugu oldugu goriilmektedir.

4.8. Abrasif Asinma Testi Sonuglari

EPDM kauguk numunelerine uygulanan asinma testi sonuglar1 Sekil 4.12.’de yer
alan grafikte verilmistir. Grafikte yer alan veriler mm?® cinsinden asinma miktarmi
belirtmektedir. Bu baglamda asinma miktarinin yiiksek olmasi, malzemenin aginma
direncinin diisiik olmasit durumunu ortaya koymaktadir. Asmma testi i¢in her bir
receteden iretilen kauguklardan 3’er adet numune alinarak asinma testi uygulanmis ve
elde edilen sonuglarin ortalamalar1 alinarak test sonuglar1 verilmistir. Veriler
incelendiginde mezo gdzenekli SiO; katkis ile asinma miktarinin (mm?3) arttig1 ve katki
miktarmin artmasiyla asinma miktarinin (mm?®) bir miktar azaldig1 ancak yine de EPDM
kaucuk numunesinden daha yiiksek bir aginma sergiledigi goriilmektedir. En diisiik
asinma miktar1 EPDM kauguk numunesine ait olup 299 mm? olarak elde edilmistir.
Kauguk karigimlarinda ihtiva eden 5 phr, 11 phr ve 22 phr mezo gézenekli SiO2 katkist
ile asinma miktarlarindaki (mm3) artis oranlar1 siras1 ile %24,1, %20,1 ve %134
seklindedir. Uygulanan aginma testi neticesinde en diisiik aginma direnci, EPDM/5MSIO-
olarak adlandirilan, 5 phr mezo gézenekli SiO2 katkis1 i¢geren numunede goriilmektedir.
En yiliksek asmnma direncine ise EPDM kaucuk numunesinin sahip oldugu
gozlemlenmektedir. Bu durum mezo gozenekli SiO; katkisi ihtiva eden kauguk
numunelerinin dispersiyon oranlari ile bagdastirilmistir. 5 phr, 11 phr ve 22 phr katki
oranlarina sahip kauguk numuneleri i¢in dispersiyon orani sirastyla %95,46, %92,12 ve
%82,71 olarak tespit edilmistir. Asinma testi sirasinda numune {izerine temas eden
asindiricinin numunenin yiizeyinden pargaciklar kopardigi, artan dispersiyon orant ile bu
ylizeyden parcacik kopmasi durumunun her noktadan gergekleserek arttirdigi ve 1yi bir

dispersiyon oraninin aginma miktarmni arttirdigi seklinde yorumlanmastir.
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Sekil 4.12. EPDM Kauguk Numunelerinin Asinma Testi Grafigi

4.9. Kiil Testi Sonuglar:

Bir malzemenin organik olmayan kat1 kalintilarin1 belirlemek amaciyla kiil testi
yapilmaktadir. Bu amagla EPDM kaugugu ve farkli oranlarda mezo goézenekli SiO2
katkisi ihtiva eden kauguk numunelerine uygulanan kiil testi sonuglar1 Tablo 4.5.°de
verilmistir. Tabloda yer alan kiil miktarlar1 (%) incelendiginde, beklenildigi tizere mezo
gozenekli SiO2 katkisinin yanici olmayan kat1 kalint1 igerigini artirdigin1 ve dolayistyla
kiil miktarimni (%) arttirdigi gozlemlenmektedir. Bu baglamda EPDM kaugugu en diisiik
kil miktarina (%) sahipken, 22 phr mezo gozenekli SiO2 katkili EPDM/22MSiO>
numunesi ise en yiiksek kiil miktarina (%) sahip oldugu goriilmektedir. EPDM kauguguna
oranla 5 phr, 11 phr ve 22 phr mezo gozenekli SiO2 katkili kauguk numuneleri i¢in kiil
miktari artig1 sirastyla %32,5, %76,8 ve %135 olarak tespit edilmistir.

Tablo 4.5. Kiil Testi Sonuglari

Numune Adi Kiil Miktar (%)
EPDM 6,481
EPDM/5MSIO, 8,589
EPDM/11MSIO; 11,458
EPDM/22MSiO; 15,235
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4.10. Yanmazhk Tayini Testi Sonuc¢lar:1 (UL94 Yanmazhk Testi)

EPDM kaugugu ve mezo gozenekli SiO- katkili kauguk numunelerine uygulanan
UL94 yanmazlik tayini testi sonuglari Tablo 4.6.’da ve Sekil 4.13.’te verilmistir. Elde
edilen yanmazlik tayini testi sonuglarina gore, mezo gozenekli SiO2 katkisinin yanma hizi
tizerindeki tesirinin katki oranina gore degisiklik gosterdigi, diisiik oranlarda katki
miktarinin yanma hizin1 (mm/dk) daha yiiksek oranlarda arttirdigi goriilmektedir. EPDM
kauguk numunesinin yanma hiz1 5,62 mm/dk olarak 6l¢iilmiistiir. 5 phr, 11 phr ve 22 phr
mezo gozenekli SiO; katkist igeren kauguk numunelerindeki yanma hizlari ise sirasi ile
6,89 mm/dk, 6,41 mm/dk ve 5,59 mm/dk seklinde elde edilmistir. Bu baglamda 5 phr ve
11 phr mezo gozenekli SiO:2 katkisinin yanma hizlar sirasi ile %22,6 ve %14,1
oranlarinda arttirdig1 hesaplanmistir. 22 phr mezo gozenekli SiO2 katkisinin ise yanma
hizi (mm/dk) tiizerinde kayda deger bir tesiri olmadigi goriilmektedir. EPDM
kaucuklarma eklenen mezo gozenekli SiO2 katkisinin yanma hizin1 (mm/dk) arttirarak
yanmazlik performansii olumsuz etkiledigi ancak artan katki miktarinin yanma hizinda

bir miktar diigiise sebebiyet verdigi yorumu yapilabilmektedir.
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Sekil 4.13. Hamur Karisimlarinin Yanmazlik Testi Grafigi
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Tablo 4.6. Yanmazlik Tayini Testi Sonuglar1

Numune Adi Yanmazhk (mm/dk)
EPDM 5,62
EPDM/5MSIO; 6,89
EPDM/11MSIiO; 6,41
EPDM/22MSiO; 5,59

4.11. Elastikiyet (Geri Sekme) Testi Sonuclar

EPDM kauguk karisimlari numunelerine uygulanan elastikiyet (geri sekme)
testlerinin amaci malzemenin esnekliginin basit ve hizli bir sekilde 6l¢iilmesidir. %100
elastik olan bir malzeme, uygulanan kuvvet enerjisini depolar ve uygulanan kuvvet
serbest birakildig1 anda depoladigi enerjiyi de serbest birakir. Bu davranisin aksi olarak
%100 plastik olan malzeme ise uygulanan kuvvet enerjisini tamamen emer. Bu 6zellikler
geri tepme esnekligini 6lgmek icin kullanilmaktadir. Bu baglamda EPDM kaucugu ve
mezo gozenekli SiO2 katkili kauguk numunelerine uygulanan elastikiyet (geri sekme)
testi sonuglar1 Tablo 4.7.’de verilmistir. Olgiimler igin her bir regeteden iiretilen
kauguklardan 3’er adet numune alinarak ilgili test uygulanmis ve elde edilen sonuglarin
ortalamalari alinarak test sonuglar1 verilmistir. Tabloda yer alan veriler incelendiginde
test numunelerinin elastikiyet degerlerinin %61-%65 araliginda oldugu goriilmektedir.
EPDM kauguguna ilave edilen mezo gozenekli SiO2 katkisinin elastikiyet degerleri

tizerinde kayda deger bir etkisinin olmadig1 belirlenmistir.

Tablo 4.7. Elastikiyet (Geri Sekme) Testi Sonuglari

Numune Adi Elastikiyet (%)
EPDM 62,45
EPDM/5MSIO, 64,81
EPDM/11MSIiO; 62,81
EPDM/22MSiO; 61,61

4.12. Elektriksel iletkenlik Test Sonuclar

EPDM kaugugu ve mezo gbézenekli SiO2 katkili kauguk numunelerine uygulanan
iletkenlik testi sonuclari Tablo 4.12.’de verilmistir. Olciimler icin her bir receteden

tiretilen kauguklardan 3’er adet numune alinarak 60 saniye siireyle 5000 Volt (V)
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uygulanmis ve sonrasinda numunelerden gecen elektrik akimlari miliamper (mA)
cinsinden kaydedilmistir. Elde edilen sonuglarin ortalamalar1 alinarak test sonuglari
hesaplanmistir. Tablo 4.8. incelendiginde EPDM kauguguna ilave edilen mezo gozenekli
SiO; katkisinin elektriksel iletkenligi distirdiigii goriilmektedir. 5, 11 ve 22 phr katkili
EPDM kaugugu numuneleri i¢in elektriksel iletkenlikteki diisiis sirasiyla %22,8, %66,3
ve %739 olarak hesaplanmistir. Elektriksel iletkenlikteki diisiis, elektriksel
yalitkanliktaki artig olarak diistiniilebilmektedir.

Tablo 4.8. Elektriksel iletkenlik Testi Sonuglar

Numune Adi Elektrik Akimi (mA)
EPDM 0,092
EPDM/5MSIO, 0,071
EPDM/11MSiO; 0,031
EPDM/22MSiO; 0,024

4.13. EDS ve SEM Analizleri Sonuclari

EPDM kauguk karigimlart numunelerine EDS (Energy Dispersive Spectrometry)
yani enerji dispersif spektrum ve SEM (Scanning Electron Microscope) yani taramali
elektron mikroskobu analizleri yapilmistir. EPDM kaugugu ile 5 phr, 11 phr ve 22 phr
mezo gozenekli SiO2 katkili kauguk numunelerine uygulanan EDS analizleri sonucunda
elde edilen grafik ve tablolar ile ¢ekme testleri sonucunda elde edilen kirik yiizey SEM
goriintiilemeleri sirastyla Sekil 4.14.°de verilmistir. EDS tablolar1 ve grafikleri
incelendiginde, EPDM yapisindaki biiyiik oranda karbon (C) ve oksijen ’in (O) yani sira
kiikiirt (S), kalsiyum (Ca) ve ¢inko (Zn) elementlerinin varligi goriilmektedir. Mezo
gozenekli SiO2 katkili kauguk numunelerinde ise karbon (C), oksijen (O), kiikiirt (S),
kalsiyum (Ca) ve ¢inko (Zn) elementlerinin yaninda mezo gézenekli SiOz katkiya ait olan

Silisyum (Si1) elementi de farkli oranlarda gézlenmistir.

EPDM kaugugu ile farkli oranlarda mezo gozenekli SiO2 katkisi ihtiva eden
kauguk numunelerine uygulanan c¢ekme testi sonrasi elde edilen kirik ylizeylerden
kullanilarak yapilan SEM analizlerine ait goriintiiler 500X biiyiitme oranlarina sahiptir.
Sekiller incelendiginde EPDM kaugugunun kirilma yiizeyinin 5 phr, 11 phr ve 22 phr
mezo gdzenekli SiO2 katkili EPDM kauguk numunelerine kiyasla daha piiriizsiiz oldugu
goriilmektedir. Sekil 4.14.-b’de 5 phr mezo gozenekli SiO2 katkisinin EPDM kaugugu

icerisinde homojen dagilim gosterdigi ve katki maddesinin yap1 igerisinde kritik bir
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topaklanma olusturmadigi gorilmektedir. Sekil 4.14.-d’de yer alan 22 phr mezo

gozenekli SiO; katkii EPDM kauguk numunesinde ise kaucguk ile katki maddesi

arasindaki etkilesimin azalmasi nedeniyle artan topaklanmayla birlikte, kirilma

ylizeyinde piiriizlii bir yap1 ortaya c¢ikmaktadir. Iyi bir etkilesim ve dolayisiyla iyi

mekanik 6zelliklerin elde edilebilmesi i¢in dolgu maddesi pargaciklarinin, kauguk matrisi

icerisinde homojen dagilmasi gerekmektedir. (EI Mogy vd.,2019; Xu vd.,2022). Elde

edilen bu sonuglar dispersiyon testi sonuglarini, dispersiyon goriintiilerini ve mekanik

ozelliklerden elde edilen verileri dogrulamaktadir.

eZAF Smart Quant Results
Element Weight %  Atomic % NetInt.
CK 8172 90.06 58401
oK 804 6.65 26.08
SK 391 161 12268
CaK 305 101 6566
E 7K 328 066 1814
—~
<= | D
o
L
©eZAF Smart Quant Results
Element Weight %  Atomic % Net int.
CK 7983 89.12 31457
N oK 829 695 1635
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o] 1
o
L
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d)
EPDM-22MSiO;

eZAF Smart Quant Results

Element ‘Weight % Atomic % Net Int.
CK 7538 8524 52751
OK 1184 10058 4735
SiK 31 15 1316
SK 361 153 13926
CakK 317 108 7927
ZnK 29 06 1891
&l L >

Sekil 4.14. Mezo Gozenekli SiO; Katkisinin EPDM  Kaugugunun Mikro Yapisi

Uzerindeki Etkisi. a) 0 phr b) 5 phr ¢) 11 phr d) 22 phr
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SONUC VE ONERILER

EPDM kaugugu ve mezo gozenekli SiOz katkili EPDM kauguklarin reolojik,
termal ve mekanik 6zelliklerinin incelendigi ¢alisma neticesinde asagidaki sonuglar ilave

edilmistir.

e EPDM hamuruna ilave edilen mezo gozenekli SiO2 katkisinin mooney viskozite
degerini  arttirdigr  goriilmiistir. EPDM  kauguguna kiyasla bu artis
EPDM/5MSiO2, EPDM/11MSIiO; ve EPDM/22MSIiO; hamurlari igin sirasiyla
%4.,9, %15,1 ve %27, 6 oranlarinda elde edilmistir.

e EPDM hamuruna ilave edilen mezo gozenekli SiO:2 katkisinin, EPDM
hamurlarindaki beyaz alan yiizdesini arttirdig1 ve dispersiyon oranini azalttii
tespit edilmistir. 5 phr mezo gbzenekli SiO partikiilii katkili EPDM/5MSIO>
kauguk numunesi %4,54 beyaz alan, %95,46 dispersiyon oranina sahip olmakla
birlikte EPDM kaugugu ile arasinda kayda deger bir farklilik bulunmamaktadir.
EPDM/11MSIiO, ve EPDM/22MSiO2 numuneleri i¢in beyaz alan sirasiyla %74,3
ve %304 artmis ve dispersiyon orani ise sirastyla %3,5 ve %13,4 oranlarinda
azalmstir.

e Mezo gozenekli SiO; katki oranmin artmasi ile ML tork degerlerinde artis
yasanirken, MH tork degeri ile CE pisme genligi degerinde azalis tespit edilmistir.
CE degerindeki bu azalma 5 phr, 11 phr ve 22 phr mezo gozenekli SiO2 katkili
EPDM kauguk numunelerinde EPDM kauguguna gore sirasiyla %11,3, %59 ve
%75,9 oranlarinda tespit edilmistir.

e Benzeri sekilde artan mezo gozenekli SiO2 katkist ile scorch siiresi TS2 ve
optimum pigsme siiresi T90 artarken CRI yani pigsme hiz indeksi degerlerinde ise
azalis gdzlemlenmektedir. EPDM kaugugu, 5 phr, 11 phr ve 22 phr katkili kauguk
hamur numuneleri igin T90 siireleri sirasiyla 1,16 dk, 2,72 dk, 3,63 dk ve 4,39 dk
seklinde tespit edilmistir. EPDM kaugugu, 5 phr, 11 phr ve 22 phr katkili kauguk
hamur numuneleri i¢in CRI siirelerindeki azalis EPDM kauguguna kiyasla 5 phr,
11 phr ve 22 phr mezo gozenekli SiO2 partikiil katkili hamur numunesi i¢in
sirasiyla %65,7, %69,2, ve %67,7 seklinde hesaplanmistir.

e EPDM kauguk hamuruna eklenen mezo gézenekli SiO2 katkisi ile beklenildigi
tizere yogunluk ve kiil miktar1 degerlerinin arttig1 gézlemlenmistir. Bu artiglar

katki miktar1 ile dogru orantili sekilde gergeklesmistir. En yiiksek yogunluk ve en
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yiiksek kiil miktar1 22 phr katkili EPDM/22MSiO2 numunesinde elde edilmis olup
bu degerler siras1 ile 1,128 g/cm?® ve %15,23 seklinde elde edilmistir.
Numunelerin sertlik degerlerinin 58-63 Shore A aralifinda oldugu tespit
edilmistir. Katki miktarinin artmasiyla EPDM kauguklarinin sertlik degerlerinde
artis goriilmiistiir. En yiiksek sertlik degeri 62,7 Shore A ile 22 phr mezo gozenekli
SiO; katkilt numunede elde edilmis olup artis oran1 %7,5 olarak hesaplanmustir.
EPDM kaucugunun kopma mukavemetinin 13,0 MPa oldugu belirlenmistir.
Mezo gézenekli SiO: ilave edildiginde kopma mukavemeti 5 phr, 11 phr ve 22
phr oranlarindaki katki igin sirastyla 13,5 MPa, 12,9 MPa ve 8,4 MPa olarak tespit
edilmistir.

Tiim numuneler i¢in kopma uzamasi degerleri %497-655 arasinda kalmistir. En
yiiksek kopma uzamasi degeri %655 ile 11 phr mezo gézenekli SiO> katkisi igeren
EPDM/11MSiOz numunesinde elde edilmistir.

EPDM kauguguna kiyasla, 5 phr mezo goézenekli SiO2 katkisinin M100, M200 ve
M300 i¢in modiil degerini arttirdigi, 11 phr ve 22 phr katki oranlarinin ise ¢ekme
modiili degerlerinin M100, M200 ve M300 i¢in diisiirdiigii tespit edilmistir.
Yapilan testler sonucunda EPDM kaugugunun kalic1 deformasyon degeri %13,68
olarak tespit edilmistir. Ilave edilen mezo gdzenekli SiO, katkisinin kalict
deformasyonu arttirdig1 gézlemlenmis ve 5 phr, 11 phr ve 22 phr katki oranlari
icin kalici deformasyon degerleri %16,43, %34,19 ve %47,25 olarak elde
edilmistir.

Mezo gozenekli SiO2 katki oraninin artmas1 EPDM kaugugun yirtilma dayanimini
(N/mm) bir miktar diistirmiistir. Yirtilma dayanimlarindaki diistis 5 phr, 11 phr
ve 22 phr oranlarinda katki iceren EPDM kaucuk numuneleri i¢in sirasiyla %6,4,
%9,0 ve %9,97 olarak tespit edilmistir.

Tiim katki oranlarindaki asinma miktar1 EPDM kaucuguna kiyasla artmustir.
Asinma miktarlart artig 5 phr, 11 phr ve 22 phr katkili numunelerde sirasiyla
%24,1, %20,1, ve %13,4 olarak hesaplanmistir.

EPDM kauguklarina eklenen mezo gozenekli SiO2 katkisinin yanma hizini
(mm/dk) arttirarak yanmazlik performansini olumsuz etkiledigi ancak yiiksek
oranda artan katki miktarmin yanma hizinda bir miktar diislise sebebiyet verdigi

gozlemlenmistir.
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e Yapilan testler sonucunda EPDM kauguguna ilave edilen mezo gozenekli SiO2
katkisinin elektriksel iletkenligi diistirdligii yani elektriksel yalitkanligr arttirdigi
gozlemlenmistir. EPDM kaugugunun elektriksel iletkenlik degeri 0,092 mA olup,
5, 11 ve 22 phr katkili EPDM kaugugu numuneleri i¢in azalig miktar1 sirasiyla,
%2,8, %66,3 ve %73,9 olarak hesaplanmustir.

Bu verilen 1s181nda, mezo gozenekli SiO; katki orani artirilarak reolojik, termal ve
mekanik 6zellikler incelenebilecegi, farkli sektorlere ait ihtiyaglar i¢in optimum bir katki
miktariin arastirilabilecegi ve 6zellikle karbon siyahlarinin yerine farkli renklerdeki
kauguk fdrlinler i¢in ikame olusturup olusturamayacaginin da arastirilabilecegi
disiiniilmektedir. Mezo gozenekli SiO2 katkili EPDM  kauguklarin elektriksel
Ozelliklerinin daha derinlemesine incelenerek yiiksek yalitkanlik —gerektiren

uygulamalarda kullanilip kullanilamayacaginin arastirilabilecegi diisiiniilmektedir.
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