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OZET

DOGAL LIiF TAKVIYELI POLIMERIK KOMPOZIT MALZEMELERIN
URETILMESI VE KARAKTERIZASYONU

Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Savunma Teknolojileri Anabilim Dal1, Yiiksek Lisans Tezi
Danigman: Prof. Dr. Aysegiil Ulkii METIN
Ortak Danisman: Dog. Dr. ibrahim BILICI
Subat 2022, 86 sayfa

Gelisen teknoloji ile endiistrinin bir¢ok dalinda siirdiiriilebilir, alternatif, cevresel etki
degeri distik iriinleri kullanma ¢abasi artmistir. Bunun bir sonucu olarak kaynak
verimliligi, islenebilirligi, c¢evresel etkileri degerlendirildiginde kompozit

malzemelerde siklikla kullanilan sentetik liflerin yerini dogal lifler almaya baslamistir.

Bu kapsamda, bu tez ¢alismasinda dogal lif takviyeli termoset ve termoplastik polimer
matrisli kompozit malzemelerin iiretilmesi amaglanmis ve dogal lif olarak ham kenevir
lifleri ve bundan elde edilen seliilozik nanolifler kullanilmistir. Seliilozik nanoliflerin
polimerler ile etkilesimini arttirmak amaciyla, maleik anhidrit, tiriviniletoksilan ile
cevreci yaklagimlar uygulanarak modifikasyon iglemleri yapildi. Polimer matrisli
kompozit malzemelerin iiretiminde, termoset polimer olarak epoksi regine,

termoplastik polimer olarak geri doniistiiriilmiis polietilen kullanildi.

Takviye oranlari, epoksi kompozit malzeme iiretiminde, agirlikca %0.5-10 arasinda
degisirken, geri donistiiriilmiis polietilen kompozit malzeme {iiretiminde agirlik¢a
%10-50 arasinda degistirildi. Epoksi kompozit malzemeler, dokiim yontemi ile
tiretilirken, polietilen matrisli kompozit malzemeler enjeksiyon kaliplama yontemi ile

uretildi.

Calisma kapsaminda dogal lif olarak kullanilan kenevir ve elde edilen seliillozik
nanoliflerin 6zellikleri ve modifikasyon islemlerinin kenevir liflerinin yapisindaki
etkisi Fourier Dontisiimlii Kizil6tesi Spektroskopisi (FTIR), X-Isin1 Kirmnimi (XRD),
Termal Analiz ve Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) yontemleri kullanilarak



degerlendirildi. Uretilen dogal lif takviyeli kompozit malzemelerin sertlik ve ¢ekme
testleri yapilarak mekanik 6zellikleri, Termogravimetrik Analiz (TGA), Diferansiyel
Taramal1 Kalorimetre (DSC) ve Termal Mekanik Analizleri (TMA) yapilarak termal
ozellikleri, Erime Akis Indeksi (MFI) analizi yapilarak erime akis hizlar1 belirlendi.

Sonuglar degerlendirildiginde ham kenevire uygulanan ekstraksiyon isleminden elde
edilen liflerin 390 nm oldugu belirlendi. Elde edilen seliilozik nanoliflerin hem
kristalinitesinin hem de termal kararliliginin ham kenevire gore arttigi belirlendi.
Seliilozik nanoliflere uygulanan maleik anhidrit ve triviniletoksilan modifikasyonlari
sonucunda ise liflerin kristalinite indeks degerlerinin ve termal kararliliklarinin
azaldig1 belirlendi. Ham kenevir lifleri, seliilozik nanolifler ve modifiye seliiloz
nanolifler farkli katki oranlarinda kullanilarak iiretilen epoksi ve geri doniistiiriilmiis
polietilen matrisli polimerik kompozit malzemelere mekanik ve termal testler
yapilarak; RC-PE matrisli kompozit malzemelerde her ti¢ katki tiirlinde de en yiiksek

dayanima sahip optimum katki oraninin %30 oldugu belirlendi.

Anahtar kelimeler: Kenevir, Seliilozik Nanolif, Geri Dontistiirtilmiis Polietilen, Epoksi,

Polimer Kompozit



ABSTRACT

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF NATURAL FIBRES
REINFORCED POLYMERIC COMPOSITE MATERIALS

Kirikkale University

Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Defense Technology, Master's Thesis
Supervisor: Prof. Dr. Aysegiil Ulkii METIN

Co-Supervisor: Assoc. Prof. Dr. ibrahim BILICI
February 2022, 86 pages

In many industries developing technology has increased the effort to use sustainable,
alternative products with low environmental impact value. As a result of this, when the
resource efficiency, processability, and environmental effects are evaluated, natural
fibers have started to replace the synthetic fibers that are frequently used in composite
materials.

In this scope, it was aimed to produce natural-fiber reinforced thermoset and
thermoplastic polymer matrix composite obtained from Cannabis in this thesis. Raw
cannabis fibers and cellulosic nanofibers were used as natural fibers. Various
modification processes were applied to increase the interaction of cellulosic nanofibers
with polymers. Cellulosic nanofibers were modified with trivinylethoxylan and maleic
anhydride by applying environmental approaches. In the production of polymer based
composite materials, epoxy resin was used as the thermoset polymer and recycled
polyethylene was used as the thermoplastic polymer.

While the loading ratios were varied between 0.5-10% in the production of epoxy
composite materials by casting, it was changed in the range of 10-50% in the
production of recycled polyethylene composites by injection molding method.

The properties of raw Cannabis, cellulosic nanofibers obtained from raw Cannabis and
the effect of modification processes on the structure of Cannabis fibers were evaluated
using Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), X-ray diffraction (XRD),
Thermal analysis and Scanning electron microscope (SEM) methods. The mechanical
properties of natural fiber reinforced composites were evaluated using hardness and



tensile tests, and thermal properties of composites were determined by
Thermogravimetric analysis (TGA), Differential scanning calorimetry (DSC) and

Thermomechanical analysis (TMA).

According to the result, it was determined that the size of fibers after the extraction
process was 390 nanometers. It was calculated that both the crystallinity and thermal
stability of nanofibers increased compared with raw Cannabis. It was also evaluated
that the crystallinity index values and thermal stability of the fibers decreased after the
chemical modification. The properties of epoxy and recycled polyethylene based
polymeric composites produced by using raw Cannabis fibers, cellulosic nanofibers
and modified cellulose nanofibers at different concantraion. It was determined that the
optimum reinforcement ratio was 30% in all used reinforcement types in RC-PE

composites.

Key Words: Cannabis, Cellulosic Nanofiber, Recycled Polyethylene, Epoxy, Polymer

Composite
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1. GIRIS

Giliniimiizde enerji, c¢evre ve ekonomik problemlerin ¢6ziimii i¢in yapilan
arastirmalarda iilke ekonomisine ve ¢evreye katkida bulunmak ve kaynaklart verimli
kullanmak amaciyla dogal kaynaklar kadar atiklarin da etkin bir sekilde kullanilmasi
hedeflenmektedir. Artan niifus orani ile artan tiiketim ihtiyaci dogal kaynaklarin hizla

titkenmesini ve siirdiirtilebilirlik endiselerini beraberinde getirmektedir.

Yeni ve ileri malzemelerin kullanim alanlarinin hizla genisleyerek cesitlendigi ¢agimiz
endiistrisinde, kiiresel ekonomide séz sahibi olmak ve pazar paylarmi biliylitmek
isteyen iilkeler malzeme teknolojileri alaninda arastirma gelistirme c¢alismalarina
yonelmistir. Degisen ve artan insan ihtiyaglari hizli ve ekonomik tiretim, siirdiirebilir
ve ¢evre dostu kompozit malzemelere Ozellikle de polimer matrisli kompozit
malzemelere olan ilgiyi arttirmistir. Polimer matrisli kompozitlerin diisiik yogunluk,
yiiksek mekanik ve korozyon dayanimi gibi 6zelliklere sahip olmasi bu ilginin

artmasinin baglica sebepleridir (Sonmez, 2009).

Kompozit malzemelerde genellikle takviye elemani olarak yiliksek mekanik 6zellige
sahip olan cam, karbon ve aramid elyaf gibi sentetik lifler kullanilmaktadir. Bununla
birlikte, sentetik lifler geri doniisiim ve biyodegradasyon zorluklar ve yiiksek maliyet
gibi dezavantajlar1 sebebi ile yerlerini jiit, keten, kenaf ve kenevir gibi yiiksek
mukavemet, asinma ve darbe dayanimi, tokluk, esneklik gibi avantajlara sahip olan
biyobozunur, ekonomik ve siirdiirebilir 6zellikteki dogal liflere birakmaktadirlar

(Cavdar & Boran, 2016; Demirbek & Bulut, 2021).

Bu amagla bu tez kapsaminda savunma sanayii dahil endiistrinin bir¢ok dalinda 6nemli
bir yere sahip olan polimer esasli kompozit malzemelerde, takviye elemani olarak son
yillarda kullanim alani artan kenevir lifleri ve bu liflerden elde edilen seliilozik
nanoliflerin etkisi, termoset ve termoplastik Ozellikte iki farkli polimer tiirii

kullanilarak belirlenmistir.



Dogal Lifler
Dogal lifler hayvansal ve bitkisel kokenli olmak tizere iki gruba ayrilmaktadir.

Kompozit malzemelerde takviye elemani olarak genellikle bitkisel dogal lifler (Sekil

1.1) kullanilmaktadir.

Tohum Lifleri Sak Lifleri Yaprak Lifleri Meyve Lifleri

= et - Piring Kapsiilleri,

L Pamuk L I\et?n, I}enex T, L Sl’sjdl’ ,Muz’_, L Hindistan Cevizi L Piring ve bugday
Jiit, Kenaf Ananas Yapraklar saplan

Sekil 1.1. Takviye elamani olarak kullanilan dogal liflerin siniflandirilmast (Bulut & Erdogan, 2011;
Cavdar & Boran, 2016).

Dogal liflerin kullanim1 dogal kaynaklarin tilkenmesi ve ¢evresel sorunlarin artmasina
paralel olarak baslanmus gibi goriinse de bu liflerin kullanimi MO 8000°li yillara
dayanmaktadir (Kaya & Oner, 2020). Dogal liflerin, polimerik kompozit
malzemelerde takviye malzemesi olarak endiistriyel 6l¢ekte kullanilmast her gegen
giin artmaktadir. Bitkisel kokenli lifler; diisiik maliyet ve yogunluk, yiiksek mekanik
ozellikler, iyi 1s1l ozellikler ve yiiksek ses absorplama gibi Onemli avantajlara
sahipken, yiiksek su afinitesi, boyut dagilimindaki farkliliklar ve daha biyiik lif
caplaria sahip olmalar1 gibi dezavantajli 6zellikleri de bulunmaktadir. Bu durum
iretim parametrelerini ve iretilen nihai malzemeyi etkileyebilmektedir (Bulut &

Erdogan, 2011; Demirbek & Bulut, 2021; Kaya & Oner, 2020).

Dogal lif takviyeli kompozit malzemelerde nihai malzemenin fiziksel ve mekanik
Ozelliklerini takviye ve matris malzemesi ile birlikte lif ile polimer arasinda bag
olusumundan ortaya ¢ikan ara yiizey kavrami belirlemektedir. Kompozit malzemeye
uygulanan yiikiin homojen olarak liflere iletilebilmesi i¢in optimum bir ara yiizey
olusturulmasi gerekmektedir. Ara ylizey modifikasyonundaki esas amac yiiksek su
afinitesine sahip liflerin kimyasal yontemlerle hidrofobik karakter kazandirarak lif
ozelliklerinin polimerin O6zelliklerine yaklastirmaktadir. Bu sayede ara yiizey

ozellikleri iyilestirilir, nem adsorpsiyonu azaltilir ve takviye malzemenin



ozelliklerinden maksimum seviyede faydalanilir. Ancak bu islemler iiretimde maliyet

artisina sebep olmaktadir (Bulut & Erdogan, 2011; Karaduman, 2009).

Kenevir Lifi

Odunsu bir bitki olan Kenevir Cannabinaceae familyasina ait olup anavatani Orta
Asya ve Hint alt kitasidir. Cannabis Sativa ve Cannabis Indica olarak iki alt tiirii
mevcuttur. Endiistriyel olarak lif {iretiminde kullanilan uzun ve gii¢lii lifleri olan tiir
Cannabis Sativa’dir (Baser & Bozoglu, 2020). Kenevir liflerinin yapisinda %70.2-
74.4 seliloz, % 17.9-22.4 hemiseliiloz ve % 3.5-5.7 lignin ve % 0.9 pektin bulunur
(Bulut & Erdogan, 2011).

2019 yilinda diinyada 69.342 ha alanda 174.027 ton kenevir lifi iretimi
gerceklestirilmistir. Tablo 1.1, Kenevir lifi ireticisi tilkelerin ekim alan1 biyiikligi,

verimi ve tiretim miktarlarin1 gostermektedir.

Tablo 1.1. Ulkelerin Kenevir Lifi Ekim Alan1, Uretimi ve Verimi (2019) (Ticaret Borsas1, 2021)

2.010 8.920 44.378
4381 4.165 9.507
4.015 14.538 36.209
400 180 4.500
14.550 78.050 53.643
110 130 11.818
910 7.710 84.725
1.880 14.070 78.840
1.830 13.960 76.284
1.430 3.160 22.098
3.102 1.187 3.827
170 290 17.059
1.333 647 4.854



Tablo 1.1’e bakildiginda, Tiirkiye diinyadaki toplam kenevir lifi {iretiminin yalnizca
%0.02 sini olusturmaktadir. Tiirkiye’de kullanimi uzun yillardir yasakli olan kenevir
9 Ocak 2019 tarihinde gergeklesen “Cumhurbaskanligi Hiikiimet Sisteminde Yerel
Yonetimler Sempozyumunda” tekrar endiistriyel bir tarim {iriinii olarak ele alinmis ve
bu konuda caligmalar baslatilmistir. Kenevirin yerli olarak iiretilmesi ve endiistride
kullanilmas: amaciyla Samsun 19 Mayis Universitesinde (2019) ve Yozgat Bozok
Universitesinde (2020) Kenevir Arastirma Enstitiileri kurulmustur. Samsun 19 Mayis
Universitesi ve Karadeniz Tarimsal Arastirma  Enstitiisii  is  birligi
Tetrahidrokannabinol (THC) orani diisiik, lif ve sap verimi yiiksek Narlisaray kenevir
cesidi gelistirilmistir (Baser & Bozoglu, 2020).

Seliiloz

Seliiloz, B-1,4 D-glikopiranoz halkalarindan olusan yiikksek molekiil agirlikli bir
polimerdir (Sekil 1.3). Mukavemet ve sertlik saglayan kristalin bolgeler ve amorf
bolgelerden meydana gelir (Olcay, 2021). Amorf bolgeler su ve kimyasallar ile
reaksiyona girebilirken kristalin bolgeler kolaylikla kimyasal reaksiyona girmezler

(Ugal, 2005).
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Sekil 1.2. Seliilozun kimyasal yapis1 (Klemm vd., 2005)

Dogal liflerin en temel bileseni olan seliiloz life yapisal kararlilik kazandirmakta ve
dogal lif yapisindaki seliiloz miktar1 ise lifin mekanik 6zelliklerini belirlemektedir
(Duran, 2016). Ayrica seliilozun kristalite, nem igerigi, yiizey alan1 ve gézeneklilik
gibi yapisal Ozellikleri dogal liflerin takviye malzemesi olarak kullanilmasi ile
dogrudan iliskilidir (Bulut & Erdogan, 2011). Tablo 1.2’de endistriyel uygulamalarda
kullanilan dogal lif takviye malzemelerinin kimyasal 6zellikleri degerlendirildiginde

kenevir lifinin oldukga ytiiksek seliiloz igerigine sahip oldugu goriilmektedir.



Tablo 1. 2. Polimer kompozit malzemelerde kullanilan bazi dogal liflerin kimyasal 6zellikleri (Bulut
& Erdogan, 2011; Mohanty vd., 2000)

Seliiloz (%) Lignin (%) Hemiseliiloz (%) Pektin (%)
Jiit 0.2

_ 61-71.5 12-13 13.6-20.4
71 22 18.6-20.6 23
70.2-74.4 3.7-5.7 17.9-22.4 0.9
m 68.6-76.2 0.6-0.7 13.1-16.7 1.9
31-39 15-19 215 2
67-78 8-11 10-14.2 10
36-43 41-45 0.15-0.25 3-4
82.96 0.5-1 2-6 5-7
61-64 12 21 0.8
Ananas Yapragi 80-81 4.6-12 16-19 2-3
Muz Lifi 60-65 5-10 6-19 3-5

Hemiseliiloz
Hemiseliiloz lignin ve selilloza gore diisiik molekiil agirlikli bir polisakkarittir

(Mazumdar & Sarkar, 1953; Sarkar & Mazumdar, 1955). Hemiseliiloz birbirine

seliiloz mikrofiberler ile baglanmis polimerlerden olusur. Hemiseliiloz, yapisindaki
zengin hidroksil ve karboksil gruplari nedeniyle hidrofilik bir yapidadir (Karaduman,
2009). Lignin ve seliiloz sodyum hidroksitten etkilenmezken hemiseliiloz sodyum

hidroksite karsi olduk¢a hassas yapilidir (Gassan & Bledzki, 1999).

Lignin

Lignin yiiksek doymuslukta, aromatik yapida bir polimerdir. Yapisinda hidroksil ve
metoksi gruplar1 bulunmaktadir. Lignin, seliiloz ve hemiseliiloza gore hidrofobik bir
yapida olup (Karaduman, 2009). 90 °C de yumusarken 170 °C de akma davranisi
gosterir. (Olesen & Placket, 1999).



1.1. Savunma Uygulamalarinda Kullanilan Polimerik
Malzemeler

Son yillarda polimerler en ¢ok tercih edilen miithendislik malzemeleri haline gelmistir.

Uretim kolayliklari, hafiflikleri, korozyon dayanimlar1 nedeniyle polimerler, otomotiv

endistrisi, havacilik ve uzay sanayi, savunma sanayi, elektrik ve elektronik sanayi

basta olmak iizere birgok alanda kullanim olanagi bulmustur (S6nmez, 2009).

Polimerler molekiil yapilarina, 1s1l islem tepkilerine ve bag tiirlerine gore termoplastik

ve termoset olmak {izere iki gruba ayrilir (Sever, 2009).

Termoset polimerler, yiiksek 1s1l dayanikliligi, diisiik tiretim maliyeti ve kullanilacak
alana uygun olarak liretilebilir olmas1 gibi avantajlarinin yaninda iiretim siireglerinin
uzun olmasi ve yogun is¢ilik maliyetleri gibi dezavantaja sahiptir. Ayrica, termoset

polimerler yapilarindaki c¢apraz baglar sebebiyle, 1sil islem etkisiyle bozunurlar
(Kurnaz, 2019).

Termoplastik polimerler ise, 1s1l islem uygulanarak kolaylikla geri doniistiiriiliip tekrar
kullanilabilir malzemelerdir. Termoplastik polimerler, bu 6zellikleri sayesinde termal
ve mekanik islemler sonucu kolaylikla yumusayan, eriyik duruma gegebilen,
sekillendirilebilir olan ve sogutularak sertlesen, geri donilisimii kolay olan
polimerlerdir. Eriyik haldeki termoplastik polimerler, sekillendirilip sogutulduktan
sonraki sertlesme siirecinde herhangi bir kimyasal degisiklige ugramazlar.
Termoplastik polimerlerin bu 6zelligi {iretim prosesinin daha hizli olmasini,

otomasyona elverisli ve ekonomik olmasini saglar (Kurnaz, 2019).

Savunma, uzay ve havacilik sanayinde genellikle polieter-eter-keton (PEEK),
polifenilen siilfid (PPS), polieterimid (PEI) vb. termoplastik polimerler ile epoksi ve
vinilester regine gibi termoset 6zellikteki polimerler yaygin olarak kullanilmaktadir

(Ozel & Temiz, 2018; Yilmaz vd., 2015).



Ustiin mekanik 6zellikleri ile PEEK matrisli kompozit malzemeler hava araclarmin
birincil yapilarinda kullanilabilmektedir. PPS ise genellikle ikincil yapilarda (hiicum
kenarlari, J-burun, vb.) tercih edilmektedir. PEI matrisli malzemeler ise miikemmel
yanmazlik &zelliklerinden dolayr kabin i¢i yapilarda tercih edilmektedir. Leonard
Aerospace (Agusta Westland) firmas1 PEEK kullanimini ilk olarak helikopter yatay
stabilizatorlerinde denemistir (Ozel & Temiz, 2018). Giiniimiizde ise ticari AW169
helikopterlerin yatay stabilizatorlerde yiiksek darbe dayanimi ve hafiflik gibi
avantajlar1 ile PPS’nin kullanimi arttinlmistir (Ozel & Temiz, 2018). PPS ayrica
Airbus’in amiral gemisi siiper Jumbo A380 ve A340 yolcu ucaklarinda ve Gulfstream
Aerospace G650 0Ozel jet ugaklarmin yon ve irtifa diimeni parcalarinda da

kullanilmaktadir (Ozel & Temiz, 2018).

Simdiye kadar yapilan dogal lif takviyeli polimer kompozit malzeme iiretimi
calismalarinda epoksi ve vinilester recineler, polyester, plastiklestirilmis nisasta,
polikaprolakton, kitosan, polipropilen ve polietilen gibi polimerlerin yaygin olarak

kullanildig: gortilmiistiir.

Literatiirde de hem dogal liflerin hem de seliilozik fiberlerin kullanildigi ¢ok sayida

calisma rapor edilmistir. Bu ¢calismalardan bir bolimii asagida 6zetlenmistir;

Takviye malzemesi olarak ham bambu ve cam liflerinin kullanildig1 bir ¢alismada,
matris malzemesi olarak bisphenol-A epoksi esasl vinilester regine kullanilarak elle
yatirma yontemi ile kompozit iiretilmistir. Farkli kombinasyonlarda iiretilen kompozit
malzemelerin ¢ekme, lic nokta egme, darbe ve sertlik testleri yapilarak mekanik
Ozellikleri incelenmistir. Yapilan analizler sonuglarina gore bambu lifinin katki
oraninin artmasi ile kompozit malzemenin saf vinilester regineye gore daha iyi
mekanik 6zellik gosterdigi kaydedilmistir. Ayrica bambunun mekanik 6zelliklerinin
yeterli olabilecegi alanlarda sentetik lifler ile birlikte kullanilabilecegi tespit edilmistir

(Kartal vd., 2019).



Barkoula ve arkadaslari, propilen matris malzemesine keten liflerini takviye ederek
kompozit malzeme iiretmislerdir. Uretilen kompozit malzemelere sertlik, cekme ve
Charpy darbe testleri uygulanmistir. Yapilan test sonuglarina gore ¢cekme dayanimi 35
MPa, elastisite modiilii 4.5 GPa ve ¢arpilma enerjisi 13 kj/m? olarak kaydedilmistir.
Bu degerler dogal lif takviyeli kompozit malzemelerin mm? basmna yiiksek sertlik
istenmesi durumunda sentetik lifler ile iiretilen kompozit malzemeler ile rekabet
edebilecegi sonucunu ve diisiik maliyet istenen miithendislik uygulamalarinda tercih

edilebilecegini belirtmistir (Barkoula vd., 2010).

Siregar ve calisma arkadaslar1 seker bitkisi ve rami lifleri ile epoksi matrisli bes
katmanli hibrit kompozit malzeme iiretmistir. Seker bitkisi ve rami liflerinin farkl
oranlarda hibritlestirici etkisi incelenmis ve ¢ekme mukavemeti 52.66 MPa, egilme
mukavemeti ise 80.70 MPa bulunmustur. Sonuglar karsilastirildiginda seker bitkisi ile
tiretilen hibrit kompozitte rami lifinin ilavesi ile mekanik &zelliklerin iyilestigi

belirlenmistir. (Siregar vd., 2020).

Yapilan bir bagka ¢aligmada, dogal lif takviyesi olarak ceviz kabuklari kullanilmis ve
poliester matrisli kompozit malzemeler iiretilerek ceviz kabugu takviyesinin asinma
direnci lizerine etkileri incelenmistir. Farkli takviye oranlarinda iiretilen kompozit
malzemenin asinma direncinin saf poliester recineye gore artig gosterdigi

belirlenmistir (Ersen Balcioglu, 2012).

Geri donistiiriilmiis polipropilen matris malzemesine piring kabugu takviye edilerek
kompozit iiretilen bir ¢aligmada malzemeye ¢ekme, sertlik, darbe, yogunluk, ergime
akis indeksi, vicat yumusama sicakligi, 1s1l egilme sicaklii, nem, asinma, siirtiinme
ve taramali elektron mikroskobu analizleri yapilarak piring kabugunun etkisi
gozlemlenmistir (Ulutas, 2019). Uretilen kompozitlerde takviye oran1 arttik¢a cekme
ve kopma mukavemetlerinin, elastisite modiiliiniin ve sertlik degerlerinin arttig1,
kopma uzamasi ve darbe dayanimlarinin ise azaldigi belirlenmistir. Yapilan erime
akis indeksi analizine gore piring kabugu ilavesi ile viskozitesinin arttifi ve

akiskanliginin azaldig goriilmustiir.



Jiit ipliklerinin takviye elemani olarak kullanildig1 bir ¢aligmada, jiit iplikleri poliester
regine igerisine direkt ve rastgele olarak birlikte yerlestirilmis ve basingh sicak
kaliplama ve vakum infiizyon teknikleri yontemleri ile iiretilmistir. Uretilen kompozit
malzemenin otomotiv sektoriinde i¢ kapi1 panellerinde kullanilmasi amacglanmistir

(Karaduman, 2009).

Pamuk saplarinin takviye elemani olarak kullanildigi polietilen matrisli kompozit
malzemede, hidrofilik 6zellikteki pamuk saplarinin suksinik, maleik ve krotonik
anhidritle yiizey modifikasyonu yapilarak kompozit malzemenin mekanik 6zellikleri
lizerine etkileri arastirilmistir. Uretilen kompozit malzemenin kopma ve cekme
mukavemetleri ve elastikiyet modiilii degerleri incelenmis, saf polietilene gére pamuk
sap1 takviyesi ile malzemenin ¢ekme mukavemeti ve elastikiyet modiiliiniin arttig1,

ancak uzama miktarlarinin azaldigi belirlenmistir (Caloglu, 2007).

Nagaprasad ve arkadaslarinin yapmis oldugu bir ¢alismada ise farkli oranlarda (5%-
50%) hurma ¢ekirdegi takviyeli vinil ester matrisli kompozit malzemeler
hazirlanmustir. Uretilen kompozit malzemelerin mekanik (¢ekme, egilme, darbe ve
sertlik), su emme, termal Ozellikleri degerlendirilmis, kompozit malzemelerin 1s1l
egilme sicakliginin saf vinil ester recineye gore 58.49% oraninda arttigi, 400.2 °C’ye

kadar termal kararliliga sahip oldugu belirlenmistir (Nagaraj vd., 2020).

Ali ve arkadaslari Arenga Pinnata lif takviyeli epoksi kompozitinin mekanik
ozellikleri tizerine lif yaslandirma etkisini incelemistir. Yaslandirilmis Arenga Pinnata
liflerinin orijinal liflere oranla ¢ekme mukavemetini 50.4% arttig1 fakat darbe
mukavemetinde 6.33% azalmaya sebep oldugu degerlendirilmistir. Yaslandirma
isleminin malzemenin siinekligini arttirmasinin yani sira, mukavemetinde énemli bir

diislise neden oldugu bildirilmistir (Ali vd., 2010).

Yukarida belirtilen ve halihazirda literatiirde kaydedilmis c¢aligmalar dikkate
alindiginda dogal liflerin polimer matris icerisine farkli formlarda takviye edilebildigi
ve iiretilen polimerik kompozit malzemelerin mekanik ve termal 6zelliklerinin 6nemli

ol¢iide iyilestigi goriilmektedir.



Epoksi Recine

Epoksi regine, en basit hali ile epiklorohidrinin hidroksil ve/veya karboksil gruplarini
iceren bilesikler ile kimyasal reaksiyonu sonucu iiretilen, yapisinda bir veya daha fazla
epoksi veya oksiran halkasi bulunduran ve 1siyla sertlesen endiistriyel termoset bir

polimerdir (Sekil 1.4) (Karaduman, 2009).

O.
OO OO
CHa OH CHs
Sekil 1.3. Epoksi recine kimyasal yapisi (Saeb vd., 2017)

Secilen sertlestiricinin 6zelligine bagli olarak 5-150 °C sicaklik araliginda kolay ve
hizli sertlesebilme o6zelligine sahiptir. Molekiiller arasinda ¢apraz baglanma
sonucunda kimyasal rezonansin az olmasi, kiirleme esnasinda biiziismenin (%1-5) az
olmasina ve buna bagl olarak da yiiksek dayanima neden olur. Su gegirmezligi, diisiik
nem emilimi, yliksek asinma ve korozyon direnci gibi 6zellikleri sahip uzun 6miirli
malzemelerdir. Bu 6zelliklerinin yaninda, diger polimerlere gore maliyetinin yiiksek
ve kiirleme siiresinin uzun olmasi gibi dezavantajlarina ragmen kompozit malzemelere
ihtiya¢ duyulan uygulamalar i¢in yaygin olarak tercih edilmektedir (Kozdrach, 2020;
Yasaroglu, 2020).

Epoksi, 1930’1u yillarda ilk kez sentezlendiginden beri, boya sanayii, otomotiv, deniz
tasitlar1, havacilik gibi bir¢cok endiistriyel alanda uygulama alan1 bulmustur. Ayrica,
sert ve hafif kopiik iiretiminde, beton ylizey kaplamalarinda yapistirict olarak,
kompozit ve laminant kaplamalarinda siklikla kullanilmaktadir. Binalar da, otoyol
konstriiksiyonlarinda, yarik doldurulmasinda ve yiliksek kimyasal direng istenen
alanlarda, riizgar tiirbin kanatlarinda, ucak pargalari, roket yuvalarinin elektronik ve
elektrikli bilesenleri ile elektrik izolatorlerinin iiretiminde kullanilmaktadir

(Baydemir, 2020).
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Polietilen

Polietilen, etilen (C2Hs4) monomerinin yiiksek sicaklik ve basing altinda katalizorler
yardimi ile polimerizasyonu sonucunda elde edilen yari kristalin 6zellikte endiistriyel

bir termoplastiktir (Sekil 1.5) (Dere, 2021).

H H H H
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Sekil 1.4. Etilen ve Polietilenin Kimyasal Yapilar: (Cetin, 2015)

Polietilen amorf, yar1 kristal ve kristal yapilar igermektedir (Sekil 1.6). Polimer
zincirindeki dallanmalar kristalligin derecesini gostermektedir. Molekiil yapisinda
dallanma ne kadar az ise kristallik o kadar fazladir. Polimer yapisinda Kristallik

derecesi arttik¢a sertlik, mekanik, kimyasal ve termal 6zellikler artar (Alpaslan, 2016).

amorf bolge kristal lamel

S I -

o8 amorf bolge “&\
" i %\%

Ay M,

Sekil 1. 5. Polietilenin Morfolojisi (Anonim 1)

Polietilen hem kimyasal hem de yiiksek asinma ve darbe direnci gibi mekaniksel
kararliliga sahip olmasi, neme karsi yiiksek direng sergilemesi gibi iistiin 6zellikleri
nedeniyle giiniimiizde ulasim, tarim, ilag, gida, kimyasallar, tekstil, kagit yapimi,
havacilik endiistrisi ve askeri savunma techizati vb. alanlarda kullanilmaktadir

(Anonim 2).
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1.2. Dogal Lif Takviyeli Kompozit Malzemeler ve Uretim
Yontemleri
Dogal lif takviyeli kompozit malzemelerin {iretim yontemleri matris malzemesinin
tiirline ve son liriiniin istenen sekline bagh olarak degisiklik gostermektedir. Termoset
matrisli kompozitlerin liretiminde yaygin olarak elle tabakalama yontemi, pliskiirtme
yontemi, c¢ekme, iplik sarma, vakum infiizyon / recine transfer yontemleri
kullanilirken, Termoplastik matrisli kompozitlerin {iretiminde ise enjeksiyon
kaliplama, ekstriizyon, sisirmeyle kaliplama, termal sekillendirme ve presli kaliplama

yaygin olarak kullanilmaktadir.

Yukarida bahsedilen yoOntemler arasinda, tez kapsaminda epoksi matrisli
kompozitlerin iretilmesinde dokiim yontemi, polietilen matrisli  kompozit

malzemelerin {iretilmesinde enjeksiyon ile kaliplama yontemi tercih edilmistir.
Enjeksiyon Kaliplama Yontemi

Bu yontemde, graniil veya toz halindeki polimer matris malzemesi eriyik forma kadar
isitilir. Isitma siiresi ve 1sitma sicakligr polimerin tiiriine gore degisiklik gosterir.
Eriyik haldeki polimer, yiiksek basing ile istenilen sekildeki kalip bosluguna
doldurularak katilagmasi saglanir (Sekil 1.7) (Aslan, 2011).

~ Tambur .Sabit plaka
—Hareketli plaka

/ [ e [ s cilidald)

e L
— T
/| o | i |l 4

Sekil 1.6. Enjeksiyon Kaliplama Cihazi Sematik Gosterimi (Anonim 3)
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Enjeksiyon yontemi hizli ve yiiksek hacimlerde parga tiretimi, iiretilen malzemeye son
islem gerektirmemesi, diisiik malzeme kaybi, polimerik matrislere takviye elemaninin
kolaylikla yapilabilmesi, farkli geometrik pargalarin {iretilebilmesi ve otomasyon
sistemleri ile kontrol edilebilir olmasi gibi avantajlariin yani sira ilk yatirim
maliyetlerinin, ekipmanlarinin ve yedek parcalarinin pahali olmas1 gibi dezavantajlara

sahiptir (Aslan, 2011; Sahin, 2018).

Literatiir caligmalar1 incelendiginde termoplastik malzemelerin iiretiminde genellikle
enjeksiyon kaliplama yontemi kullanildigi goriilmektedir (Aslan, 2011). Bu
malzemeler, sicaklik ile fiziksel bir degisim gostererek akict hale gelir,

sogutuldugunda ise katilasirlar. Bu ¢alismalardan bazilar1 asagida 6zetlenmistir;

Plastik enjeksiyon yontemi ile matris malzemesi olarak polipropilen ve poliamid 6’ nin
kullanildigi, cam elyaf katkili kompozit malzemeler tiretilmis, kompozit malzemenin
cekme ve egme mukavemeti ve sertlik gibi mekanik 6zellikleri belirlenmis ve her iki
matris malzemesinin de cam lifi katki oranlarina gére mekanik 6zelliklerinin gelistigi

rapor edilmistir (Sabanci, 2005).

Polipropilen ve polietilenin kullanildig1 bir caligmada, plastik enjeksiyon kaliplamada
sogutma sistemlerinin kompozit malzemenin 6zelliklerine etkisi arastirilmistir. Klasik
ve modifiye sogutma sisteminde malzeme kalitesinde 6nemli bir parametre olan cekme
ve carpilma parametreleri degerlendirilmistir. Her iki sogutma sisteminde de ¢evrim
stiresinin ve kalip sicakliginin artirilmasi ile gekme oranlari ve ¢arpilma miktarlarinin
azaldig1 belirlenmistir. Ayrica 1s1 akis analizleri yapilarak tasarlanmis modifiye
sogutma sisteminde malzemede meydana gelen ¢ekme ve carpilma miktarlarinin
iyilestigi ve daha yiiksek kalitede iirtinler elde edilebilecegi goriilmiistiir (Demirer vd,
2009).

Kaymake1 ve arkadaglart atik aliiminyum, polietilen (tetrapak) ve piring sap1 unlari
kullanarak plastik enjeksiyon yontemi ile polimerik kompozit iiretmis, piring sap1 unu

ve atik aliminyumun farkli takviye oranlar kullanilmistir.
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Uretilen kompozit malzemenin ¢ekme ve egilme gibi mekanik davranislar
belirlenmistir. Piring sap1 unu miktarinin artirilmasi ile ¢ekme ve egilme direncinin

azaldig1 ancak elastikiyet modiiliiniin arttig1 tespit edilmistir (Kaymake1 vd., 2012).

Bagka bir caligmada, polivinil kloriir ve polikarbonat polimerleri igin farkli
malzemelerle hazirlanmig plastik enjeksiyon kaliplarinda iiretimi yapilarak kalip
malzemesinin polimer iiretime etkisi degerlendirilmistir. Uretilen malzemelerde
¢cekme ve akma gerilmesi, yiizde uzama, sertlik ve yogunluk 6l¢iimleri yapilmis ve
farkli sonuglar kaydedilmistir. Sonuclardaki bu farkliliklarin kalip ¢eliklerinin sahip
oldugu yiiksek direng, 1s1 iletim katsayisi ve bilesimlerinde bulunan element
oranlarinin ve ¢esitlerinin farkli olmasi1 gibi parametrelerden kaynaklandigi
degerlendirilmistir. Sonug olarak her plastik icin farkl kalip celiklerinin kullanilmasi

gerektigi belirlenmistir (Dondiiren & Serhat, 2015).

Yapilan bir bagka calismada biyopolietilenin (BiyoPE) odun unu, kenaf lifi, yerfistigi
kabugu atig1, mantar tozu, arpa sap1 atig1, kekik ve deniz cayir1 atig1 vb. farkli dogal
lif takviyeleri ile kompozit malzeme tiretiminde plastik enjeksiyon kaliplama yontemi
kullanilmistir. Uretilen kompozit malzemelerin kullanim alanlarina gére performans
ozellikleri cesitlilik gosterse de BiyoPE esasli kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin
saf BiyoPE ile benzer ya da daha tistiin 6zellik gosterdigi tespit edilmistir. Sonuglar
degerlendirildiginde atiklarin ikincil hammadde olarak iiretime dahil edilmesi ile
tiretilen biyokompozitlerin iyi mekanik 6zelliklerin istendigi uygulama alanlarinda

kullanilma potansiyeli oldugu degerlendirilmistir (Celik & Kilig, 2020).

Sun ve arkadaslarinin yaptig1 baska bir ¢alismada sisal ve jiit lifi takviyeli polipropilen
kompozit malzemeler, lif/polimer karigimi ¢ift vidali ekstriiderde 190 °C sicaklikta
eriyik forma getirilmis, peletler halinde iretilmistir. Lif takviyeli polimer
kompozitlerin termal ve mekanik 6zellikler belirlenmistir. Termogravimetrik analizler
sisal lifinin jiit lifine gore termal kararlilig1 artirdig1 ve polipropilen uyumlastirici ajan
olarak kullanilan maleik anhidrit ile modifiye edilmis ve yiizey modifikasyonun
mekanik Ozellikler tizerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu belirtilmistir (Sun vd.,

2010).
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Kisa kolza lif takviyeli (%5-30) yiiksek yogunluklu polietilen (HDPE), polistiren (PS)
ve polioksimetilen (POM) polimer kompozitler plastik enjeksiyon ydnetimi ile
iiretilmis, mekanik ve termal 6zellikleri degerlendirilmistir. Kolza takviyesinin artmasi
ile PS ve POM ile iiretilen kompozit malzemelerin ¢ekme ve darbe mukavemeti
azalirken, HDPE kompozitin artmuistir. Ug nokta egme testlerinde katki oranimin
artmasi ile tim malzemelerin egilme mukavemetinde artis goriilmiistiir. Ayrica dogal
lif takviyesinin yanmay1 geciktirdigi sonucuna ulasilmistir. Yapilan tiim analiz
sonuclarina bakildiginda kompozit malzeme iiretimde %30 oranlarinda takviye
malzemesi kullanilmasinin 6nemli bir maliyet avantaji sagladig1 goriilmiis ve her ii¢
kompozit tiiriinde de mekanik 6zelliklerin artirilmasi igin ara yiizey iyilestirmelerinin

yapilabilecegi belirtilmistir (Kismet & Dogan, 2021).

Ozen ve arkadaslari, farkli oranlarda (%5-20) keten, kenaf ve kenevirden olusan dogal
lif karigimini takviye elemani olarak kullanildigi naylon 6 matrisli kompozit
enjeksiyon kaliplama ile iiretilmistir. Dogal elyaf karisimin eklenmesi ile Naylon 6’nin
¢cekme ve egilme mukavemetinde artig goriilmiistiir. [zod darbe mukavemetleri dogal
lif takviyesi ile azalma gdstermistir. Ayrica, iiretilen kompozit malzemenin erime akis
indekslerinin artan katki oranlari ile azaldigi belirlenmistir. Sonu¢ olarak diisiik
yogunluklu ve daha iyi mekanik 6zellikler sergileyen dogal lif takviyeli kompozitlerin
otomotiv ve ingaat endiistrisinde kullanilabilecegi degerlendirilmistir (Ozen vd.,

2013).

Yapilan baska bir calismada biyolojik temelli yiliksek yogunluklu polietilen (bio-
HDPE) ile atik yosunlardan elde edilen dogal lifler kullanilarak bir kompozit malzeme
farkli takviye oranlardaki (%5-40) yosun lifleri ve bio-HDPE cift vidali enjeksiyon ve
enjeksiyon kaliplama cihazi ile iiretilmistir. Uretilen kompozitlerin saf bio-HDPE’ye
gore termal Ozelliklerinde iyilesmeler gozlenmistir. Yapilan dinamik mekanik analiz
testlerinde katki orani arttikca kompozit malzelerin depolama modiillerinde artis
goriilmiistiir. Kompozit malzemenin mekanik performasinin arttigi belirlenmistir.
Sonug olarak, iiretilen kompozit malzemenin mekanik ve termal Ozelliklerinin
tyilestigi, su emme kapasitesinin diisiik olmasi sebebi ile boyut stabilitesine sahip

oldugu ve bu 6zellikleri ile zemin kaplamasi, doseme, korkuluk, otomobil i¢ parcalar
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vb. endiistriyel uygulamalarda kullanilabilecek ¢evre dostu tiriinlerin tiretilebilecegini

ortaya konulmustur (Ferrero vd., 2015).

Dokiim Yontemi

Bu yontemde, epoksi recine uygun sertlestirici ile birlikte, hedeflenen ve kullanilacak
amaca uygun olarak karistirilir. Elde edilen karisim ASTM standartlarinda hazirlanan
kaliplara dokiiliir (Sekil 1.8). Kiirlenme i¢in optimum reaksiyon sicakligi ve siiresi

belirlenir. Kiirlenme sonunda katilasan malzeme kaliptan ¢ikarilir (Anonim 4).

Sekil 1.7. Dokiim yontemi sematik gosterimi

Daha once yapilmis ¢aligmalar1 incelendiginde, dogal lif takviyeli epoksi kompozit
malzemelerin Uretiminde dokiim yonteminin yaygin olarak tercih edildigi

goriilmektedir. Bu caligmalardan bazilar1 asagida 6zetlenmistir;

Takviye elemani olarak Jatropha tohumlarinin kullani1ldig1 dokiim yontemi ile iiretilen
bir epoksi kompozit hazirlanmasi sirasinda, Jatropya tohumlarinin homojen olarak
dagitilmasi i¢in, regine i¢inde mekanik olarak karistirilmis daha sonra ortama
sertlestirici ilave edilerek kaliplara dokiilmiis ve 48 saat oda sicakliginda kiirlendikten

sonra kompozit malzemeler kaliptan ¢ikarilmistir (Shivamurthy vd., 2015).
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Muz lifinin takviye elemani olarak kullanildig1 epoksi matrisli kompozit malzeme
tiretimi, farkli katki oranlarinda (%2.5-7.5) muz lifleri ve epoksi re¢inenin yaklagik 20
dakika karistirilmasi ile gerceklestirilmistir. Karisim oda sicakliginda ve farkli donme

hizlarinda santrifiij dokiim yontemi ile tiretilmistir (Jamian vd., 2016).

Yusuf ve arkadaslari, yag palmiyesinin meyve lifi takviyeli epoksi kompozit malzeme
tretmislerdir. %5°lik lif takviyesinin kullanildigi karisim ASTM standartlarina gore
hazirlanan kaliplara dokiilmiis ve 24 saat oda sicakliginda kiirleme islemi

uygulanmistir (Yusup vd., 2019).

Hindistan cevizi kabuklarimin (200-800 pum araliginda) farkli oranlarda (%20-35)
takviye edildigi epoksi kompozit, hindistan cevizi partikiilleri ve epoksi re¢ine ile
hazirlanan ¢6zeltinin 2 saat siire ile 90 + 10 °C sicaklikta firinda bekletilmis ve her
yarim saate bir firindan ¢ikarilarak yiiksek hizda mekanik karistirici ile karistirilmasi
sonucu yiiksek viskoziteli bir ¢ozelti elde edilmistir. Elde edile ¢ozelti ortamina

sertlestirici ilave edilerek dokiim yontemi ile tiretilmistir (Bhaskar & Singh, 2013).

Yukaridaki caligmalar ve literatiirde kaydedilmis c¢aligmalar degerlendirildiginde,
dokiim yontemi ile epoksi matrisli kompozit malzeme iiretiminde, kompozit
malzemerin iiretiminde, takviye elemanlarinin homojen olarak dagitilmasi i¢in farkl
dagitict ortamlar ve kompozitin 6zelligini etkileyen farkli kiirleme proseslerinin

uygulandig1 goriilmektedir.
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2. MATERYAL ve METOD

2.1. Materyaller

2.1.1. Kimyasallar

Epoksi regine (EP) ve sertlestirici (LR160-260) Dost Kimya, 128 °C erime noktasina
ve 4.987 g/10 dakika erime akis indeksine sahip geri doniistiiriilmis polietilen (RC-
PE) Guangzhou Lushan Nem Materials Co. Ltd., Maleik Anhidrit (MA) Merck,
Triviniletoksilan (TVES) ve 1-Biitil 3-Metil imidazolyiim Kloriir (BMIC) Sigma-
Aldrich firmalarindan temin edildi. Ayrica takviye malzemesi olarak kullanilan

kenevir lifleri Tiirkiye’nin Orta Anadolu Bolgesi’nden temin edilmistir.

Kullanilan diger kimyasallar analitik saflikta olup, Sigma-Aldrich firmasindan temin

edilmistir.
2.1.2. Cihazlar

Wiley Degirmeni

Kenevir lifleri, odun 6giitiicii wiley degirmen (Fritsch-Pulverisette 19) kullanilarak
ogiitiildii. Ogiitiicli ¢ikisinda molekiiler elekler kullanilarak, 80 pm elek alti lifler

calismada kullanildi. Bu 6zellikteki lifler ham kenevir olarak isimlendirildi.

Mikser
Dogal liflerin geri kazanilmis polietilen (RC-PE) matris igerisinde homojen olarak
dagitilmasinin saglanmasi amaciyla Tablo 2.1°de teknik 6zellikleri verilen mikser

(Brabender / W50 EHT + Plastograph EC Plus) kullanildi.
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Tablo 2. 1. Mikser cihaz: teknik 6zellikleri

Maksimum mikser tank hacmi 55 cm?

Ornek Agirhg 40-70g
Isitma/Sogutma S1vi, hava 1sitmali
Maksimum Tork 200 Nm

Numune Boyu WxHXxD

700 mm x 200 mm x 450 mm

Yaklasik Net Agirhk

18/17 kg

Sekil 2.1. Mikser cihaz1

Laboratuvar Tipi Mini Enjeksiyon Kalipp Hazirlama

Mikserde karistirilan dogal lif ve RC-PE karigimi, laboratuvar tipi plastik enjeksiyon
cihazi (Thermo Scientific HAAKE Minijet II) kullanilarak, Tablo 2.2’de verilen
kosullarda ASTM standartlarina uygun 6zellikteki kaliplar kullanilarak numuneler
hazirlandi. Bu tez ¢alismasi kapsaminda polietilen matrisli kompozit malzemelerin
enjeksiyon kaliplama ile iiretilmesi Hitit Universitesi Bilimsel Teknik Uygulama ve

Arastirma Merkezi Polimer Analiz Teknikleri Laboratuvari’nda bulunan Mikser ve

Laboratuvar Tipi Mini Enjeksiyon Kaliplama Cihazi ile yapilmustir.
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Tablo 2. 2. Mini enjeksiyon kaliplama cihazi teknik dzellikleri

Enjeksiyon Basinci Maksimum 1200 bar
Boyutlar 300 mm x 460 mm x 710 mm
Hava Basinci Maksimum 10 bar

Kalip Derecesi Maksimum 250 °C

Silindir Derecesi Maksimum 400 °C

Sekil 2.2. Laboratuvar tipi mini enjeksiyon kaliplama
FT-IR Spektrofotometre
Ham kenevir liflerinin, seliilozik nanoliflerin ve yapilan yiizey modifikasyonlarina ait
degisimler 6rneklerin 32 cm™ tarama hizinda ve 400-4000 cm™ tarama bolgesinde FT-

IR spektrumlari (Bruker Vertex 70V, ABD) alinarak belirlendi.

X-Isini Difraktometresi (XRD)

Ham kenevir lifi ve seliilozik nanoliflerin kristalitesi, 0.02 °/dk artis hizinda 10°-90°
araliginda X-iginlar1  difraktometresi (XRD, Rigaku Ultima IV ve Bruker
AXS/Discovery D8) cihazi kullanilarak belirlendi.

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

Ham kenevir liflerinin ve seliilozik nanoliflerin morfolojik 6zellikleri 15 kV gerilim
altinda altin kaplanarak Taramali elektron mikroskobu (Carl Zeiss / Gemini 300)

kullanilarak belirlendi.
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Kompozit malzemelerin morfolojik 6zellikleri 5-10 kV gerilim altinda ve altin
kaplama yapilarak Taramali elektron mikroskobu (JEOL 5060) kullanilarak elde
edildi.

Termogravimetrik Analiz Cihazi (TGA)

Kenevir liflerinin termal 6zellikleri TGA (Perkin Elmer Pyris) cihazi kullanilarak elde
edildi. Epoksi kompozit malzemenin termal 6zellikleri, azot atmosferinde 10 °C/dk
artis hizinda 30 °C- 900 °C sicaklik araliginda TGA/DTA (TA/SDT650) cihazi

kullanilarak belirlendi.

Termomekanik Analiz Cihazi (TMA)
RC-PE matrisli kompozitlere ait termal 6zellikleri 0.5 N sabit yiik altinda ve 10 °C/dk
artts hizinda 110 °C’ye 1sitilarak TMA (Mettler — Toledo / TMA / SDTA 841) cihazi

kullanilarak belirlendi.

Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC)

RC-PE ve Epoksi matrisli kompozitlerin ve Kenevir liflerinin 1s1l 6zellikleri azot
atmosferinde, 10 °C/dk artig hiz1 ve 25 °C- 600 °C sicaklik araliginda DSC (Mettler —
Toledo / DSC 1/ 700) cihazi kullanilarak belirlendi.

Zetasizer
Ham kenevir lifinden elde edilen seliilozik nanoliflerin ylizey yiikii ve boyut dagilimi

Zetasizer (Malvern- Nano ZS) cihazi kullanilarak belirlendi.

Sertlik (Shore A ve Shore D)
RC-PE ve Epoksi matrisli kompozit malzemelerin sertlik degerleri Mitutoyo

Hardmatic Type A/Type D sertlik cihazi kullanilarak belirlendi.

Cekme Mukavemeti
RC-PE matrisli kompozit malzemelerin ¢ekme mukavemetleri Shimadzu AG-1/5 kN
¢ekme cihazi kullanilarak belirlendi. ISO 527-2-5a standardina gore 5 adet test

numunesi ¢cekme testine tabi tutuldu.
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Erime Akig Indeksi (MFI)
RC-PE matrisli kompozit malzemelerin erime akis indeksleri 230 °C sicaklikta Instron
/ Ceast MF20 cihazi kullanilarak belirlendi.

Kullanilan Diger Cihazlar

pH metre (Inolab WTW, Almanya), ¢alkalayic1 inkiibatdr (Heidolph Unimax 1010,
Almanya), 1siticili su banyosu (Labcon CPE20, Labcon LTB12140, Giiney Afrika),

manyetik 1siticili karistirict (Isolab, Almanya).
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2.2. Metot

2.2.1. Ham Kenevirden Seliiloz Ekstraksiyon

Kenevir lifinden seliilloz ekstraksiyon islemi saf su ile yikandiktan sonra willey
degirmende ogiitiilmiis 80 um elek alt1 lifler kullanilarak gergeklestirildi. Bu lifler
caligmanin bundan sonraki boliimlerinde ‘ham kenevir (NF)’ olarak adlandirildi. NF,
ilk olarak H202 (7% v/v) ve NaOH (4% w/v) (1:1 v/v) ¢ozeltisi ile 60 °C’de 3 saat su
banyosunda muamele edilerek agartildi (Basaran Kankili¢ & Metin, 2020; Nascimento
& Rezende, 2018). ikinci asamada ise farkli derisimlerdeki ((5-30% (v/v), 50 ml)
H2SO4 ¢ozeltisi ile 60 °C’de 3 saat muamele edildi (Purkait vd., 2011). Elde edilen
seliilozik lifler, saf su ile yikand1 ve 40 °C’de etiivde kurutuldu. Kimyasal ekstraksiyon
islemine, H2SO4 derisiminin etkisi XRD analizleri araciligi ile belirlendi. Belirlenen
optimum kosullarda elde edilen seliilozik nanolifler ¢alismanin bundan sonraki

asamasinda kullanildi ve CNF olarak kisaltildi.

2.2.2. Seliilozik Nanoliflerin Modifikasyonu

Ham kenevirin yani sira, kimyasal ekstraksiyon ile elde edilen ve o&zellikleri
aydinlatilan seliilozik nanolifler de epoksi recine ve geri doniistiiriilmiis polietilen
matrisli kompozitte takviye elemani olarak kullanildi. Bu dogrultuda, polimer/dogal
lif araylizey etkilesimi arttirmak amaciyla, seliilozik nanoliflere modifikasyon

islemleri uygulandi.

2.2.3. Seliilozik Nanaliflerin Maleik Anhidrit (MA) ile Yiizey
Modifikasyonu
Maleik anhidrit modifikasyonu i¢in kurutulmus seliilozik nanolifler, dimetilsiilfoksit
ile hazirlanmig 1-biitil 3-metil imidazolyum kloriir ¢ozeltisi (5% (w/v)) igerisinde 10
dakika boyunca 110 °C’de geri sogutucu altinda muamele edildi (Chen vd., 2013).
Daha sonra reaksiyon ortamina maleik anhidrit (CNF:MA = 1:0.5) olacak sekilde
propanolde (20 mL) ¢oziilerek ilave edildi. Modifikasyon reaksiyonu, 110 °C’de 10
saat gerceklestirildi. Reaksiyon sonunda, ortamdan uzaklastirilan maleik anhidrit
modifiyeli seliilozik nanolifler (CNF-MA) saf su ile yikanarak 40 °C’de etiivde

kurutuldu.
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2.2.4. Triviniletoksilan (TVES) ile Yiizey Modifikasyonu

Triviniletoksilan ile seliilozik nano liflerin modikasyonu, dagitici faz olarak polar bir
¢oziicii olan etil alkol kullanilarak gerceklestirildi (Sabarinathan vd., 2022). Bu
amagla, CNF lifleri etanol ile hazirlanmis TVES (%4 (v/v)) ¢ozeltisine eklenerek oda
sicakliginda 2 saat muamele edildi. Elde edilen TVES modifiyeli seliilozik nanolifler

(CNF-TVES) saf su ile yikanarak 40 °C’de inkiibatorde kurutuldu.

2.2.5. Dogal Lif katkih epoksi kompozit malzemelerin iiretilmesi

Ham kenevir (NF), seliilozik nanolif (CNF) ve TVES modifiye seliilozik nanolif (CNF
TVES) igeren epoksi kompozit malzemelerin iiretilmesinde, takviye elemani olarak
kullanilan dogal liflerin epoksi regine igerisinde iyi dagilmasini saglamak amaciyla
dagitict faz olarak etil alkol kullanildi. Tiim lifler, kiitlesel olarak farkli oranlarda
(%0.5-%10 (w/v)) olacak sekilde etil alkol i¢inde 15 dakika boyunca 10000 rpm de
homojenize edildi. Daha sonra bu ortama epoksi regine (0.625 v/v, 12.5 ml) ve
sertlestirici (0.375 v/v, 7.5 ml) eklenerek mekanik karistiricida 10 dakika karigtirildi.
Elde edilen lif takviyeli epoksi re¢ine, ASTM standardina gore hazirlanmis kaliplara
dokiilerek 17 saat oda sicakliginda ve 3 saat 80 °C’de etiivde kiirlendi (Imoisili & Jen,
2020).
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Sekil 2.3. EP matrisli kompozit malzeme iiretim yontemi sematik gosterimi
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2.2.6. Dogal Lif katkili polietilen matrisli kompozit malzemelerin iiretilmesi

Ham kenevir, seliilozik nanolif ve maleik anhidrit modifiyeli seliilozik nanolif iceren
geri dontistiirlilmiis polietilen matrisli kompozit malzemelerin iiretilmesinde liflerinin
homojen olarak karigmasini saglamak amaciyla mikser kullanildi ve takviye
elemanlarinin kiitlesel oran1 % 5-50 araliginda olacak sekilde, lifler RC-PE ile 175 °C
sicaklikta 30 dk boyunca karistirildi. Elde edilen karisim, 6 mm elek boyutlu kiricida
graniil haline getirildi ve mini enjeksiyon kaliplama cihazinda 175 °C sicaklik ve 800

bar basing ile ASTM standartlarina uygun sekilde kaliplanarak tiretildi.
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Sekil 2.4. RC-PE matrisli kompozit malzeme iiretim yontemi sematik gosterimi (Park vd., 2016)
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3. ARASTIRMA BULGULARI

3.1. Ham Kenevir ve Seliiloz Nanoliflerin Karakterizasyonu (XRD,
FTIR, Boyut dagihmi, TGA, DSC, SEM)
Bu ¢aligmada, kenevir lifleri kenevir bitkisinden soyularak tam boy halinde ¢ikarilmis
sekilde temin edildi. Tam boy halindeki kenevir lifleri yaklasik 1 cm boyunda olacak
sekilde kesildi (Sekil 3.1a). Saf su ile yikanip kurutulduktan sonra, wiley degirmende
ogiitiilerek toz haline getirildi. Calismada, 80 um elekten gegirilmis kullanilan kenevir
ornekleri kullanildi (Sekil 3.1b).

Sekil 3.1. Kenevir liflerinin Dijital Fotograflari: NF (a), Ogiitiilmiis-NF lifi (b) ve (c) CNF

Kenevir lifi, temel olarak seliiloz, hemiseliiloz ve ligninden olugsmaktadir. Seliiloz
kenevir lifinin toplam kiitlesinin yaklasik olarak %75’ini olusturmaktadir (Bulut &
Erdogan, 2011; Mohanty vd., 2000). Geri kalan kisim pektinler, lignin, bitkisel

mumlar ve yaglar, cesitli suda ¢oziiniir maddeler ve nemdir (Kaya, 2021).

Seliiloz, hemiseliiloz ve ligninden olusan bitki liflerinin rengi, lignin yapisindaki
kromofor gruplarinin varligina bagli olarak degisir (Capanema vd., 2001). Her
kimyasal islemden sonra lif rengindeki degisiklik, kimyasal yapidaki degisikligi
gosterir(Johar vd., 2012; Martins vd., 2011). Bu galismada, kimyasal ekstraksiyon
isleminden sonra elde edilen kenevir liflerinin beyaz rengi, yapidan lignin gibi renkli

gruplarin uzaklastigini gosterdi (Sekil 3.1c).
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3.1.1. X-Isim1 Kirinimi:

Ham kenevire uygulanan kimyasal ekstraksiyon igleminin ardindan yiiksek oranda
saflagtirillmis seliiloz lifler elde edilmistir. Uygulanan kimyasal isleminde H2SOj4
¢ozelti derisiminin elde edilen seliiloz fibrillerin yapisi {izerine etkisi, XRD analizi
yardimiyla degerlendirilmistir. Bu amagla, X-151mm1 kirmimi verileri yardimiyla
kristalite indeks degeri (Crl), Segal ve arkadaslari tarafindan dnerilen agsagidaki formiil

kullanilarak hesaplandi (Nam vd., 2016).

Crl (%) = (I200 -lam /1200) *100

Burada, l20 20'de 22.6° kristal bolgeyi temsil ederken, ve lam 26 = 16.8° amorf
bolgeye karsilik gelmektedir (Deepa vd., 2015; J. Li vd., 2012).

Sekil 3.2, Kenevir lifine farkli H2SO4 derisimleri (%5-30 v/v) uygulanarak yapilan
Kimyasal ekstraksiyon sonucunda elde edilen seliiloz liflerinin kristalite indeks
degerleri ile ham kenevir ve belirlenen optimum kosullarda ekstrakte edilen seliiloz

liflere ait X-1sinlar1 kirinim desenini gostermektedir.
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Sekil 3.2. (a) NF ve CNF liflere ait X-1s1n1 Kirinim Desenleri; (b) Kristallik indeks degerine H,SO4
derisimin etkisi

X 1sm1 kirmmim  desenlerine bakildiginda, ekstraksiyon islemi ile kenevirin
kristalitesinin arttig1 goriilmektedir (Sekil 3.2a). Ham bitki numunesi i¢in hesaplanan
kristalite indeks degeri %50.61 olarak bulunurken, ekstraksiyon igleminden sonra,
islem sirasinda kullanilan H2SO4 derisimine bagh olarak arttig1 goriilmektedir (Sekil
3.2b). %5°1lik H2SO4 ¢ozeltisi kullanildiginda Crl degeri yaklasik %65 iken, %30’luk
H2SO4 ¢ozeltisi kullanildiginda bu degerin yaklasik %72.47°ye ulastig1 belirlendi
(Sekil 3.2b).
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Kristalite indeks degerindeki bu artig, amorf polimerler olan hemiseliiloz ve ligninin
bitki yapisindan uzaklastirllmasindan kaynaklanmaktadir. Bununla birlikte, XRD
desenine bakildiginda, tiim numunelerin kirinim modellerinde, tipik Seliiloz I yapisini
temsil eden ve kristal biitlinliigiinii gosteren 20= 16.8° ve 22.86°'lik piklerin
korundugu goriilmektedir. Klemn ve ark., Seliiloz I'in tipik olarak iyi tanimlanmis
yaklasik 20 = 16°, 22° ve 35°'lik tepe noktalarina sahip olan ti¢ pikli kirinim modeline
sahip oldugunu ve yaklasik 206 = 22°de  higbir ikili pikin gézlemlenmedigini
belirtmistir (Klemm vd., 2005). Sonug olarak, XRD kirinim desenine gére, uygulanan
kimyasal iglem ile seliiloz lifleri kristal yapisini korurken, kristalite degerinin kimyasal
islemle arttig1 belirlenmistir (Feng vd., 2018).

3.1.2. FT-IR Spektrumu

Ekstraksiyon islemi sirasinda kenevir fibrillerinin kimyasal bilesimini ve yapisindaki
degisiklikleri gozlemlemek i¢in FTIR spektroskopisi kullanildi. NF ve CNF liflerin
FTIR spektrumlart Sekil 3.3’te goriilmektedir. Ham kenevir ve CNF’nin FTIR
sprektrumlarma bakildiginda, 3300-3500 cm™ arasindaki bant seliilozun yapisindaki -
OH grubuna ait gerilme titresimleridir (Giiney vd., 2021). Bu bandin siddetindeki artis,
kimyasal islemler sonrasinda kenevirdeki lignin yapisinin uzaklastirilmasi ve seliiloz
iceriginin artmasindan kaynaklanmaktadir (Ventura-Cruz & Tecante, 2019).
Ekstraksiyon isleminden sonra, bu bolgede gozlenen pikin yogunlugu ve
genisligindeki artis 6nemlidir. Seliiloz yapisina ait C-O gerilme titresimi, C-O-C
asimetrik gerilme titresimi ve C-H titresimi sirastyla 1022 cm™, 1124 cm™ ve 1386
cm™°de goriilmektedir. Ayrica, 895 cm™’de gdzlenen band, seliilozun karakteristik -

glukozidik bagna aittir (Gliney vd., 2021).
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Sekil 3.3. NF ve CNF liflere ait FTIR spektrumu

3.1.3. Partikiil Boy ve Boyut Dagilimi

Seliilozik nanoliflerin partikiil boyut dagilimi ve yiizeyindeki yiik dagilimi zeta-sizer
kullanilarak belirlendi. Dagitict ortam olarak distile su kullanilarak yapilan analiz
sonucunda, liflerin boyut dagiliminin dar bir araliga ve 390 nm (PDI:0.381) ortalama
hidrodinamik yarigapia sahip oldugu belirlendi (Sekil 3.4a). Ayrica, CNF liflerinin
nétral pH degerine yakin su ortaminda yiizey yiikiiniin -28.2 mV oldugu belirlendi
(Sekil 3.4b) £20-30 mV potansiyele sahip partikiillerin orta diizeyde +£30 mV’dan
daha yiiksek ylizey potansiyeline sahip partikiillerin ileri diizeyde kararliliga sahip
oldugu bilinmektedir (Cal & Bucurgat, 2019). Buna gore, ekstraksiyon islemi
sonrasinda elde edilen liflerin birbirlerini itme gii¢lerinin oldukg¢a iyi oldugunu ve
polimer matris icerisinde yi1gilma ve ¢okelme olmadan homojen bir sekilde dagilim

gosterecegi diisiiniilmektedir (Tokay, 2007).
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3.1.4. Ham kenevir ve seliilozik nanoliflerin TGA analizi

NF ve CNF nanoliflerin termal bozunma (TGA) ve tiiretilmis termal bozunma egrileri
(DTG), sicakligin bir fonksiyonu olarak Sekil 3.5’te gosterildi. Termal bozunma

egrilerine bakildiginda, 100 °C’ye kadar olan sicaklik araliginda liflerin yapisindaki

Sekil 3.4. CNF nanoliflerin (a) boy ve boyut dagilimi ve (b) yiizey yiiki dagilimi

goriilmektedir.
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nemin ya da ugucu bilesiklerin uzaklasmasi sebebi ile %210’luk bir kiitle kayb1

Kimyasal yapilarindaki farklilik nedeniyle hemiseliiloz, seliiloz ve lignin genellikle
farkli sicakliklarda ayrigmaktadir (Yang vd., 2007). NF lifler i¢in, yaklasik 338 °C'de
keskin bir agirlik kaybr olurken, CNF lifler i¢in bu kayip 385 °C’de gozlendi. Bu
durumun ham kenevirin yapisindaki lignin ve hemiseliiloz gibi amorf bolgelerin
ekstraksiyon islemi sonucunda kenevir lifinden uzaklastirilmasindan kaynaklandigi
diistiniilmektedir. Bozunma sicakliklarindaki bu degisim DTG egrilerinden daha kesin

olarak goriilmektedir. Ham kenevir lifleri i¢in, DTG piki, kimyasal ekstraksiyona




ugramis kenevir liflerine gore daha diisiik sicakliklarda ortaya c¢iktigi acikga
goriilmektedir. Bununla birlikte, ham kenevir lifinin DTG egrisinde diisiik sicaklikta
gbzlenen omuz daha erken bozunmaya ugrayan hemiseliiloza atfedilmektedir (Moran
vd., 2008).

Simdiye kadar, farkli bitki tlirlerinden kimyasal ekstraksiyon yoluyla seliilozik
nanolifler elde edilmis, yukarida ulasilan benzer sonuglar kaydedilmistir. Karzadeh ve
arkadaslar1 kenaf lifinden H»>SO4 asit hidrolizi yoluyla ekstrakte edilen seliiloz
nanokristallerinin termal davranisini, ham kenaf lifi ile karsilastirdiginda benzer
sonuglara ulagmistir. 328 °C olan bozunma sicakliginin seliiloz nanokristaller igin 350
°C yiikselttigi ve uygulanan iglemin liflerin termal kararliligini arttigini belirlemistir
(Kargarzadeh vd., 2012). Kankili¢ ve Metin, P.australis bitkisinden seliiloz ekstrakte
ettikleri c¢alismalarinda, ekstraksiyon islemi ile birlikte P. australis bitkisinin
degredasyon sicakliginin artarak 351 °C’ye ulastigini belirtmiglerdir (Basaran Kankilig
& Metin, 2020).

120
Sicaklik (°C)
E:f T ——
100 | - g _\_\ J
& »
80 " 338 °C
g g
E 60 v 383G
=
40 +
—NF CNF \
20
U 1 1 1 1 1 1
0 100 200 300 400 500 a00 700
Sicaklik (°C)

Sekil 3.5. NF ve CNF liflerin TGA ve DTG egrileri
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3.1.5. Ham Kenevir ve seliilozik nanoliflerin SEM goriintiileri

Ham kenevir ve seliilozik nanoliflere ait SEM goriintiileri sirasiyla Sekil 3.6 ve Sekil
3.7°de verildi. Ham kenevir liflerinde asit ile ekstraksiyon isleminden sonra lif
demetlerinin agildigi ve lif ylizeyinde bulunan hemiseliiloz, lignin ve diger

safsizliklarin yiizeyden uzaklastirildig Sekil 3.7°de goriilmektedir.

EHT = 10.00 kV

Mag= 100KX Signal A= SE2 Auto BC = Off
WD= 9.7mm Scan Speed =7

10 um

Sekil 3.6. NF liflerin SEM goriintiisii

Signal A= SE2
Scan Speed =7

Sekil 3.7. CNF liflerin SEM goriintiisii
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3.2. Modifiye Seliilozik Nanoliflerin Karakterizasyonu (FTIR,
XRD, TGA, DSC, SEM)
Seliilozik nanoliflerin  polimer matriks ile etkilesimini arttirmak amaciyla,
triviniletoksisilan (TVES) ve maleik anhidrit ile modifiye edildi. Modifiye liflerin
fizikokimysal 6zellikleri, FTIR, TGA ve XRD yontemleri kullanilarak aydinlatildi.

3.2.1. CNF-MA ve CNF-TVES nanoliflerin FT-IR Spektrumu

TVES modifiye (CNF- TVES) ve maleik anhidrit modifiye (CNF- MA) nanoliflerin
FTIR spektrumu Sekil 3.8’de goriilmektedir. Maleik anhidrit modifiye CNF liflerinin
FTIR spektrumuna bakildiginda, 1720 cm™ deki karboksil gerilme bandinda ve 1632
cm? ‘deki vinil gruplarina (C=C) ait bantlardaki artis maleoil grubunun seliilozik
nanoliflere baglandigin1 ve maleikanhidrit modifikasyonun basarili bir sekilde
gerceklestigini gostermektedir (Chen vd., 2013; Y. Li vd., 2014; Zhou vd., 2012).
CNF-TVES liflerine ait FTIR spektrumunda ise, yaklasik 1100 cm™®’deki Si-O-Si
bagina ait karakteristik titresime bandi goriilmektedir. Modifiye edilmemis ham
kenevir lifinde goriilmeyen bu bant, triviniletoksilan modikifasyonun basarili bir
sekilde yapildigini géstermektedir (Liu vd., 2019; Siy vd., 2020).
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Sekil 3.8. CNF, CNF-MA ve CNF-TVES nanoliflerinin FTIR spektrumu
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3.2.2. CNF-TVES ve CNF-MA nanoliflerin X-1stm1 Kirimim Desenleri

CNF-MA ve CNF-TVES nanoliflerinin  X-iginlar1 kirinim deseni  Sekil 3.9°da,
verilmektedir. CNF’ye benzer olarak, maleik anhidrit ve trivinil etoksilan modifiye
seliilozik nanolifler 26=16.94°, 22.7° ve 35°°de seliilozun tipik piklerini gdstermektedir.
Bununla birlikte, Sekil 3.9’dan agik¢a goriilebilecegi gibi, maleik anhidrit modifikasyonu
sonucu, seliilozun kirinim deseninde yaklasik 26= 26.6° ve 29.66°"de olan belirgin yeni
pikler olusmustur. Olusan piklerin maleik anhidrit modifikasyonunda kullanilan 1-biitil
3-metil imidazolyum kloriire ait oldugu diisiiniildii (Singh vd., 2015) Ayrica, B6lim
3.1.1°de verilen esitlik yardimiyla hesaplanan Crl degeri maleik anhidrit i¢in %65.36,
trivinil etoksilan modifikasyonu i¢in ise %58.95 olarak hesapland: ve CNF fiberlerin
kristalite indeks degeri (Crl= % 72.47) ile Kkarsilastirildiginda, bu modifikasyon
isleminden dogal seliilozik nanoliflerin kristal yapisinin az da olsa etkilendigi

goriilmektedir. Benzer sonuglar, literatiirde de rapor edilmistir (Zhou vd., 2012).
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Sekil 3.9. CNF-MA ve CNF-TVES nanoliflerinin X-1s1m1 kirinim deseni

3.2.3. CNF-TVES ve CNF-MA nanoliflerin TGA Analizi

Maleik anhidrit ve Triviniletoksisilan yiizey islemlerinin ardindan CNF liflerinin termal
davranigindaki degisim, termogravimetrik analiz ile aydinlatildi. Sekil 3.10, CNF-MA ve

CNF-TVES nanoliflerin termogramlarini ve tiiretilmis termal egrilerini gostermektedir.
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Sekil 3.10. CNF-MA ve CNF-TVES nanoliflerin (a) TGA ve (b) DTG egrileri

Sekil 3.10a’ya bakildiginda, CNF fiberlerin kimyasal modifikasyonundan sonra,
termal kararliliginin azaldigi goriilmektedir. CNF, CNF-MA ve CNF-TVES
nanoliflerin kiitlelerinin % 50’sini kaybettikleri sicakliklar sirasiyla, 375.98°C, 358.37
°C ve 359. 86 °C olarak belirlenmistir. Bu sonuca gére, CNF liflerin termal kararliligi
kimyasal iglemler ile azaldig1 ancak, modifikasyon ajan tiiriinlin ve islem kosullarinin
onemli bir etkisi de olmadigi sdylenebilir. Termal kararliliktaki bu azalma, X-1sinlar1
kirmim  desenlerinden  hesaplanan Crl indeks degerlerindeki azalmayi
desteklemektedir. CNF nanoliflerin MA ya da TVES ile modifikasyonu, nanoliflerin
kristalitesini ve dolayisiyla termal kararliligin1 azaltmistir. Buna sebep olarak,
modifikasyon ile birlikte, seliiloz zincirleri arasinda kurulan ve siki istiflenmeyi
saglayan gilicli molekiiller aras1 hidrojen baglarinin zayiflamas1 olarak
diistiniilmektedir. Daha 6nce yapilan ¢aligmalarda da seliiloz yapisinin komsu seliiloz
zincirleri arasindaki hidrojen bagi miktar arttik¢a, zincirler birbirlerine daha fazla
yaklagmakta ve seliilloz molekiiliiniin kristalitesini ve termal kararliligi arttirdigi
bildirilmistir. Bu dogrultuda, farkli bitki tiirlerinden elde edilen seliiloz lifleri
karsilagtirildigi bir g¢alismada, Dipteryx odorata and curaua liflerinin termal
kararliliklarinin oldukga yiiksek oldugu rapor edilmistir (Poletto vd., 2014). Ayrica,
CNF, CNF-MA ve CNF-TVES liflerinin tiiretilmis termal egrilerine bakildiginda,
termal bozunma sicakliginin azaldigini, ancak modifikasyon tiiriiniin buna 6nemli bir

etkisi olmadig1 da goriilmektedir (Sekil 3.10Db).
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3.2.4. CNF-TVES ve CNF-MA nanoliflerin DSC Analizi

Sekil 3.11°de seliiloz nanoliflerin ve modifiye liflerin DSC egrileri gériilmektedir. 60-
70 °C arahigindaki ilk endotermik pikler suyun ve ugucu organiklerin yapidan
uzaklagtirilmasindan kaynaklanmaktadir. Bu sicaklik seliiloz nanolifler i¢in 70 °C iken
MA ve TVES ile kimyasal modifikasyonu yapilmis lifler i¢in sirasiyla 60.8 ve 65.2
°C’ye kayma gostermistir. Cichosz ve arkadaslar1 kagit ve karton kaplamalar i¢in ultra
ince seliiloz ile yaptiklari bir ¢alismada viniltrimetoksilan ve maleik anhidrit kimyasal
modifikasyonu yapmis ve benzer sonuglar elde etmistir (Cichosz vd., 2019). Liflerin
erime piklerine bakildiginda seliiloz nanolifler i¢in 351 °C olan bu deger maleik
anhidrit modifikasyonundan sonra 298 °C’lere kadar dismiistiir. Ancak silan
modifikasyonunda 2 °C’lik 6nemsenmeyecek bir diisiis gozlemlendi. Bu degerler TGA
analizinde belirlenen veriler ile uyumludur. Modifikasyon islemlerinden sonra seliiloz
nanoliflerin termal kararhiligi azalmistir. Ancak DSC sonuglarindan da agikca
goriilebilecegi gibi CNF-MA ve CNF-TVES lifleri karsilagtirildiginda maleik anhidrit
modifikasyonun termal kararliligi daha fazla etkiledigi sdylenebilir (Cichosz vd.,
2019).

CNF ——CNF-MA ——CNF-TVES

Ekzotermik
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Sekil 3.11. CNF-MA ve CNF-TVES nanoliflerin DCS termogrami
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3.2.5. CNF-MA nanoliflerin SEM gériintiileri

Sekil 3.12a’da seliilozik nanoliflerin  ve Sekil 3.12b’de maleik anhidrit
modifikasyonundan sonra nanoliflerin taramali elektron mikrograflari verildi. Maleik
anhidrit modifikasyonundan sonra seliilozik nanoliflerin demet halininin azaldig1 ve
flamentlerin a¢ildigi goriildii. Seliilozik nanoliflerin modifikasyondan kaynakli
ylizeyinin daha diizensiz ve piiriizlii oldugu ve bu heterojen yiizey alaninin CNF-
MA’nin spesifik ylizey alaninin artmasina ve polimer ile etkilesimini arttiracagi

degerlendirilmektedir (Zhou vd., 2012).

Sekil 3.12. (a) CNF ve (b) CNF-MA nanoliflerin SEM goriintiileri
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3.3. Kompozit Malzeme Karakterizasyonu

Bu tez calismasinda, Kenevir lifinden kimyasal yol ile ekstrakte edilen seliilozik
nanolifler ve modifiye seliilozik nanolifler kullanilarak termoset bir polimer olan
epoksi regine ve bir termoplastik olan polietilenin termal ve mekanik 6zelliklerine
etkisi incelenmistir. Bu kapsamda, CNF ve CNF-TVES nanolifleri ile epoksi matrisli
kompozit, CNF ve CNF-MA nanolifleri ile geri doniistiiriilmiis polietilen (RC-PE)

temelli kompozit malzemeler hazirlanmis, termal ve mekanik 6zellikleri belirlenmistir.

3.3.1. Epoksi Matrisli Kompozit Malzemenin Karakterizasyonu

Epoksi matrisli polimer kompozitinin karisim yiizdeleri Tablo 3.1’de verilmistir.

Farkli takviye oranlarinda hazirlanan kompozit malzemelere gesitli mekanik ve termal

testler uygulanarak 6zellikleri incelenmistir.

Tablo 3.1. Epoksi matrisli kompozitin karigim oranlari

Numune Adi

Epoksi Regine/Sertlestirici-
%

CNF/CNF-TVES-
%

EP 100 -
EP/CNF-0.5 99.5 0.5
EP/CNF-1 99.0 1.0
EP/CNF-3 97.0 3.0
EP/CNF-5 95.0 5.0
EP/CNF-10 90.0 10
EP/CNF-TVES

EP/CNF

Sekil 3.13. EP matrisli seliiloz nanolif takviyeli kompozit numuneler
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3.3.1.1. Epoksi matrisli kompozit malzemenin TGA analizi

Saf epoksi reginenin termal davranisi, farkli CNF katki oranlarinda iiretilen EP/CNF
kompozitleri ile karsilastirildi. Sekil 3.14’ten goriilebilecegi gibi, saf epoksi regine ve
epoksi kompozit malzemeler {i¢ ana bozunma basamagina sahiptir. EP ve EP/CNF
kompozitlerin yaklasik olarak %90’1 480 °C’de bozunmaktadir. Ayrica, EP/CNF
kompozitlerin bozunma sicakliginda, saf epoksiye gore %5°lik bir azalma oldugu
goriilmektedir. Bu azalmaya, yiiksek sicakliklarda bozunmaya baslayan seliiloz
nedeniyle, ortamda olusan serbest radikallere sahip seliiloz zincirlerinin etken oldugu
diistiniilmektedir (Kusmono vd., 2020; Poletto vd., 2014) . Epoksi kompozitte ham
kenevir yerine kristalinite indeks degeri yiiksek CNF nanolifleri kullanildigindan,
termal degredasyon sicakligindaki bu etkinin disik seviyelerde kaldigi
diistiniilmektedir (Kusmono vd., 2020). Bununla birlikte yaklasik 890 °C sicaklikta
epoksi recinedeki kalint1 kiitlesinin kiitlece %6.82 iken, %10’luk CNF katkilanmis
kompozit malzemede bu kalint1 oraninin %9.66 oldugu belirlendi. Kalint1 kiitlesindeki
bu artig, CNF takviyesinin kompozitin termal dayanimini arttirdiginin kaniti olarak

degerlendirilebilir (Kocaman, 2019).
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3.3.1.2. Epoksi matrisli kompozit malzemenin DSC analizi

Tablo 3.1°de verilen EP/CNF kompozitlerin camsi gegis sicakligi (Tg), erime sicakligi
(Tm), erime entalpisi (AHm) ve % kristalinite (X¢) degerleri hesaplanarak Tablo 3.2°de
verildi. Saf EP ve CNF ve CNF-TVES ile hazirlanan nanofiber takviyeli kompozit

malzemelere ait DSC sonuglar1 Sekil 3.15°te gosterildi.

—EP ——EP/CNF-0.5 EF/CNF-1
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Sekil 3.15. (a) EP/CNF ve (b) EP/CNF-TVES kompozitlerin DSC termogrami
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Tablo 3.2. EP matrisli kompozitlerin termal 6zellikleri

Camsi Gegis Sicakhg (Tg) (°C) Erime Sicakligi (Tm) (°C) Entalpi (AH) (J/g) Kristalinite (Xc¢) (%)

128.10 -83.36 2382

EP/CNF-3 -12.80 124.01 -151.91 43.40
EP/CNF-5 -11.28 12822 -14141 404
EP/CNF-10 -11.25 113.15 -151.11 43.17
EP/CNF-TVES-3 i 125.54 -122.01 34.86
EP/CNF-TVES-5 = 13592 -83.66 2390

EP/CNF-TVES-10 = 104.52 -69.17 19.76

Sekil 3.15 ve Tablo 3.2’ye bakildiginda seliilozin nanolif ilavesi ile camsi gegis sicaklarinin saf
epoksi regineye gore azaldi belirlendi. Bu azalmanin temel sebebi seliilozik nanolif ilavesinin
polimer zincirlerinin hareketini kisitlamasidir (Kodali vd., 2021). Benzer sonuglar Lakshmi ve
arkadaslarinin kil takviyeli epoksi kompozit malzemeler ile yapmis oldugu calismada da rapor
edilmistir (Lakshmi vd., 2008).

EP ve EP/CNF kompozitlerin kristallenme sicakliklar1 degerlendirildiginde, kiitlece CNF orani
%0.5-3 araliginda, EP’nin 330 °C civarinda gozlenen kristallenme sicakligi, 337 °C’ye
yiikseldi, bundan sonraki katki oranlarinda kristallenme sicaklifinda énemli bir degisiklik
izlenmedi (Sekil 3.15a). Buna etken olarak yiiksek lif takviyelerinde kompozitte homojen
saglanamamasindan kaynaklandig1 diistiniilmektedir. EP/CNF-TVES polimer kompozitler de
ise tiim oranlar yerine, %3-10 araliginda modifiye nanolif iceren kompozit malzemelerin DSC
analizine ait veriler Sekil 3.15b’de gosterildi. EP/CNF’ye benzer olarak, kiitlece %3 ve %5
CNF-TVES nanolif igceren kompozitlerde kristallenme sicakligi saf epoksi regineye gore
7°C’lik bir artig gosterdi. Artan kristallenme sicakligi, CNF ve CNF-TVES seliilozik
nanoliflerin epoksi ile iyi etkilesiminden kaynaklandig: diislintilmektedir. Sonug olarak, %3 ’liik
CNF ve CNF-TVES takviyeleri ile hazirlanan EP kompozitin optimum deger oldugu, homojen
kompozit yapisinin elde edilmesi sayesinde 1s1l 6zellikleri gelistirdigi ve kristaliniteyi arttirdig

sOylenebilir.
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3.3.1.3. Epoksi Kompozitlerin Sertlik Ol¢iimii

Malzemelerin sertligini 6lgmek icin Shore testi kullanilmaktadir. Test, malzeme
ylizeyine batirilan mekanik ucun, malzemeye batma miktarinin 6l¢lilmesi temeline
dayanmaktadir. Malzemede meydana gelen deformasyon ile sertlik degeri ters
orantilidir ve malzemede olusan deformasyon ne kadar biiyiik ise sertlik ve dolayisiyla
mekanik dayanim da o derece diisiiktiir denilebilir (Ulutas, 2019). Epoksi matrisli

kompozit malzemelerin sertlik degerleri Shore A sertlik skalas1 kullanilarak belirlendi.
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Sekil 3.16. Epoksi matrisli kompozitlerin sertlik degerleri

Tim kompozitlerin (EP/CNF ve EP/CNF-TVES) sertlik degerleri 10 farkli 6l¢iim
alinarak belirlendi (Sekil 3.16). Shore A sertlik degeri 6l¢timleri degerlendirildiginde
epoksi recineye takviye edilen katki oranlarinin artirilmasi ile malzemenin sertliginin
bos epoksi regineye gore arttigi ve en yiiksek sertlik degerinin EP/CNF-TVES-10
kompozit tiirtine ait oldugu goriilmektedir. Seliilozik nanoliflerin epoksi matris ile
etkilesimi nedeniyle EP re¢ineye gore daha iyi mekanik 6zellik sergiledigi sdylenebilir

(Lhymn, 1987; Mody vd., 1988).

43



3.3.2. RC-PE Matrisli Kompozit Malzemelerin Karakterizasyonu

Tezin bu boliimii i¢in hazirlanan polimer/seliillozik nanolif kompozit karigim oranlari
ve plastik enjeksiyon ile iiretilen numunelerin dijital fotograflar sirasiyla Tablo 3.3 ve
Sekil 3.17°de verildi. Farkli oranlarda hazirlanan polimer kompozitlerin mekanik ve

termal Ozellikleri incelendi.

Tablo 3.3. RC-PE matrisli kompozitlerin karigim oranlari

Numune Adi RC-PE % Nanolif Orani, %
RC-PE 100 -
RC-PE/NF-10 90 10
RC-PE/NF-20 80 20
RC-PE/NF-30 70 30
RC-PE/NF-50 50 50
RC-PE/CNF-10 90 10
RC-PE/CNF-20 80 20
RC-PE/CNF-30 70 30
RC-PE/CNF-50 50 50
RC-PE/CNF-MA-10 90 10
RC-PE/CNF-MA-20 80 20
RC-PE/CNF-MA-30 70 30
RC-PE/CNF-MA-50 50 50
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Sekil 3.17. RC-PE matrisli seliiloz nanolif takviyeli kompozit numuneler
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3.3.2.1. RC-PE matrisli kompozit malzemenin DSC analizi

Tablo 3.3’te verilen RC-PE/NF ve RC-PE/CNF-MA kompozitlerin erime sicakligi
(Tm), erime entalpisi (AHm) ve % kristinalite (Xc) degerleri hesaplanarak Tablo 3.4’te
verilmistir. Saf RC PE ve NF ve CNF-MA ile hazirlanan nanofiber takviyeli kompozit

malzemelere ait DSC egrileri Sekil 3.18’de gosterilmistir.

Tablo 3.4. RC-PE matrisli kompozitlerin termal 6zellikleri

Kompozit Tiirii Erime Sicakhigi (Tm) (°C) Entalpi (AH) (J/g) Kristalinite (Xc¢) (%)

RC-PE 123.63 -71.23 2431

RC-PE/NF 10 125.12 -69.81 23.78

RC-PE/NF 20 123.9 -54.29 18.5

RC-PE/NF 30 125.54 -49.95 17.02

RC-PE/NF 50 125.76 -49.63 16.9

RC-PE/ CNF-MA-10 124.7 -70.95 24.17

RC-PE/ CNF-MA-20 124.66 -62.58 21.36

RC-PE/ CNF-MA-30 123.87 -51.09 17.39

RC-PE/ CNF-MA-50 123.82 -36.64 12.42

] ——RC-PE ———RC-PE/NF-10 —— RC-PE/NF-20
RC-PE/NF-30 ——RC-PE/NF-50

~—RC-PE ~—RC-PE/CNF-MA-10 ——RC-PE/CNF-MA-20

Ekzotermik

~——RC-PE/CNF-MA-30 ——RC-PE/CNF-MA-50

Il
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Sekil 3.18. (a) RC-PE/NF ve (b) RC-PE/CNF-MA kompozitlerin DSC termogrami
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Tablo 3.4’¢ gore kompozitlerin erime sicakliklar1 yaklasik 123-125 °C sicaklik
araliginda birbirine yakin degisirken, entalpi degerleri birbirinden oldukc¢a farklidir.
Erime entalpilerine bakildiginda her iki katki tiirtinde de katki orani arttirildik¢a saf
RC-PE’ye oranla bir diisiis gériilmiistiir. Erime entalpisindeki bu diisiis erime sirasinda
termodinamik gecislere maruz kalan polimer zincirleri oraninin liflerin eklenmesi ile
azalmasindan kaynaklanmaktadir. Benzer sonuglar Celia ve arkadaslarinin kisa
kenevir lifleri ve biyo-HDPE ile yaptiklar1 ¢alismada rapor edilmistir (Dol¢a vd.,
2022). Polimer matris malzemesine dogal lif ilavesi ile iiretilen kompozitlerin
kristalinite degerlerindeki degisiklik iki farkli sekilde agiklanabilir. ilk olarak Iif
takviyesi ile kristallenme sirasinda polimer zincilerinin hareketliligi kisitlanir ve zincir
diizeni bozulur bunun bir sonucu olarak kristalinite degerinde azalma meydana gelir.
Ikinci durumda ise lif takviyesi kristallenme cekirdeklerinin olusmasina katki saglar
ve kristalinite degerini artirabilir (Dol¢a vd., 2022). Kenevir lifleri ile tretilen
kompozit malzemenin kristalinite derecelerine bakildiginda katki oraninin artmas ile
azaldig1 goriildii. Izwan ve arkadaslarinin kenaf ve seker hurmasi lifleri ile tirettikleri
kompozit malzemede lif katkisinin polipropilenin makromolekiiler zincirinin
mobilizasyonu engellemesi ile kompozitlerin kristalliginde azalma oldugu sonucunu

tespit etmislerdir (Izwan vd., 2021).

3.3.2.2. RC-PE kompozit malzemelerin karisim karakterizasyonu

Karigim karakterizasyonlari kompozit malzeme iiretimde gerekli optimum sicaklik ve
zaman parametreleri ile ilgili verileri verir. Plastik enjeksiyon yontemi ile hazirlanan
RC-PE matrisli kompozit numuneler iiretim dncesinde, RC-PE ve seliilozik nanolifler
(NF, CNF ve CNF-MA) kiitlece %10-50 oranlarinda olacak sekilde mikser cihazi ile
karistirildi. Karistirma sirasinda katki oraninin tork tizerindeki etkisi Sekil 3.19°da
gosterildi. Tork degeri takviye malzemesi ile matris malzemenin iiretim sirasinda
donen mikser bigaklarina karsi olan direncini gosterir. Tork degeri sifir konumundan
baglar zamanin ve sicakligin bir fonksiyonu olarak dl¢iiliir (Bilici, 2018).

Goriildiigii gibi en yiiksek tork degerlerine CNF-MA seliilozik nanolifler ile hazirlanan
karisimda ulagildi. Artan CNF-MA orani, tiiketilen enerji-tork miktarini da
artirmaktadir. NF ve CNF seliilozik nanoliflerin karistirilmasi sirasinda, RC-PE’ye
oranla daha diisiik tork degerlerine ulasilmistir. Bununla birlikte artan NF orani ile tork
degeri artarken, CNF nanoliflerinde bu artis daha azdir. Benzer bir sonug, Bilici ve

arkadaslar tarafindan da bildirilmistir.
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NF ve CNF’nin diislik oranda katkilanmas1 (%5) tork degerini azaltmig, CNF katki
oraninin daha fazla arttirilmasi tork degerini degistirmemistir. NF’de ise %10 katki
oranindan sonra tork degerinin yaklasik 2 kat artmasina sebep olmustur. CNF-MA
liflerinin katkilanmasi sirasinda ise diislik katki oranlarinda karigtirma tork degerinde,
bir degisim olmazken, %20 katki oraninda énemli hizli bir artig gdzlenmistir (Sekil

3.19).
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Sekil 3.19. Lif katki oraninin tork tizerine etkisi

Sekil 3.20, RC-PE temelli kompozitlerin iiretimi sirasinda, RC-PE ve lif karigimi
sirasinda zamanla sistemdeki gii¢ degisimini gostermektedir. Burada RC-PE/NF-30
kodlu kompozite ait Tork-zaman grafigi 6rnek olarak gosterilmistir.

A noktas1 matris ve takviye malzemesi yliklemesinin maksimum oldugu noktay1
gostermektedir. Malzeme yiiklemesi dengeye ulastiginda tork degeri diiserek B
noktasini olusturur. Matris ve takviye malzemesinin karismasinin ve sikistirmanin
baslamasi ile tork degeri tekrar artis gostermistir. X noktasina ulastiginda polimer
matris erimeye baglar ve takviye malzemesi ile bosluksuz bir duruma gelir. A ile X

noktasi arasindaki siire fiizyon siiresi olarak tanimlanmaktadir (Abedin vd., 2021).
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Sekil 3.20. RC-PE kompozitine ait karisim grafigi 6rnegi (RC-PE/NF-30) [T: 175 °C, Zaman: 15 dk]

Sekil 3.21 ise, RC-PE kompozitlerinin fiizyon siirelerini gostermektedir. RC-PE/NF
kompozitinde fiizyon siiresinde katki oran1 arttikca siirekli bir artis goriildii. Bu artisin
sebebi lif yapisinin fiziksel 6zelligi, polimer ile kaynasma zorlugu ve matris ve lif
arasinda diisiik yapisma O6zelliginden kaynaklandigi distiniilmektedir (Abedin vd.,
2021). RC-PE/CNF ve RC-PE/CNF-MA kompozitlerinin fiizyon siirelerinde belirli bir
logaritmik artis veya azalis gézlenmedi. Bos RC-PE’ye kiyasla en kisa fiizyon siiresi
RC-PE/CNF-MA-50 kompozitinde goriilmektedir.
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Sekil 3.21. Lif katki oranmin karisim zamani lizerine etkisi
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3.3.2.3. RC-PE Kompozitlerin Cekme Testleri

RC-PE matrisli kompozit malzemelerden 6rnek bir gerilim-gerinim grafigi Sekil

3.22’de tiim RC-PE matrisli kompozit malzemelerin ¢ekme test sonuglari ise EK 1°de

verilmigtir.
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Sekil 3.22. RC-PE kompozitine ait Gerilim-Gerinim grafigi 6rnegi (RC-PE/CNF-MA-30)

Sekil 3.22°de goriildigii gibi kompozit malzemelerde Oncelikle elastik bolgede

gerinim sertlesmesi sonra da boyun verdigi peklesme bolgesi mevcuttur. Gerilim-

Gerinim grafiklerine bakildiginda maksimum dayanima ulagan malzemelerin boyun

vermeye bagladiktan sonra kopma ile sonlandigi gorildi. Gerilim-Gerinim

grafiklerinden okunan maksimum gerilimlerin ortalama degerleri ile standart

sapmalar1 hesaplanarak Sekil 3.23’te verilmistir. Matris ve takviye malzemesinin

mekanik Ozellikleri ve ara ylizey yapismasi vb. gesitli faktorler dogal lif takviyeli

polimer kompozit malzemelerin mekanik performansi iizerinde 6nemli bir etkiye

sahiptir (Sider & Nassar, 2021).
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Seliilozik nanolif takviyeli kompozit malzemelerde stres aktariminin etkinligi tane
boyutu, katki oranlar1 ve ylizey alani gibi faktorlere bagladir (Sider & Nassar, 2021).
Literatiir ¢aligmalarinda kimyasal olarak yiizey modifikasyonu yapilmis takviye
malzemelerinde gelistirilmis yiizey 6zellikleri ile polimer matris ara yiizeyine daha iyi

yapismasi beklendigi belirtilmistir (Sider & Nassar, 2021).
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Sekil 3.23. RC-PE kompozitlerinin (a) gekme mukavemeti ve (b) kopma uzamasi

RC-PE kompozitlerine ait ¢ekme mukavemeti degerleri Sekil 3.23a’da verilmistir.

Ham kenevir ve seliilozik nanoliflerin ¢gekme degerlerine bakildiginda %210-30 katki

oranlarinda ¢ekme mukavemetini artirdigi, maksimum artisin %30 katki oraninda

goriildiigii ancak %50 oraninda lif yiiklemesi yapildiginda zayif lif-matris ara yiizeyi
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ve yetersiz stres aktarimindan dolay1 bu degerin lif-matris ara yiizeyi ve yetersiz stres

aktarimindan dolay1 bu degerin azaldig1 gériilmektedir (Negawo vd., 2021).

RC-PE/CNF-MA kompozitlerinde katki orani arttikca gekme mukavemetinde artis
goriilmektedir. Bu durum maleik anhidrit modifikasyonun her iki fazin da 6zelliklerini

gelistirerek ara ylizey stres transferini iyilestirdigini gostermektedir.

Sekil 3.23b, RC-PE kompozitlerinin kopma uzamalarin1 géstermektedir. NF, CNF,
CNF-MA lifleri i¢cin kopma uzamalar1 benzer egilimler gostermektedir. Katki orani
arttikga kompozitlerin uzama miktarlarinda diigiis goriildii. Tolera ve ark. habes muzu
ve HDPE ile hazirladiklar1 kompozit malzemenin saf HDPE’ye gore daha sert
oldugunu ve sertligin bir sonucu olarak kompozitlerin kopma uzamasinda bir azalma
meydana geldigini rapor etmislerdir (Negawo vd., 2021). Ancak ayni1 katki oranlarinda
maleik anhidrit modifiyeli lifler her zaman bir miktar daha yliksek kopma uzamasi
degerine sahiptir. Bunun temel nedeni maleik anhidritin fonksiyonel grubunun
seliilozun OH™ gruplar1 ile baglanarak hidrofilik olan ham kenevir lifine hidrofobik

Ozellik kazandirarak polimer matris malzemesi ile iyi bir birlesme saglamasidir

(Sullins vd., 2017).
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Sekil 3.24. RC-PE kompozitlerinin Young modiilii
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RC-PE kompozitlerine ait young modiilleri Sekil 3.24’te verilmistir. NF, CNF ve
CNF-MA takviyelerinin ilavesi ile 6zellikle agirlikca %30 katki oranindan sonra
kompozit malzemenin young modiilii degerlerinde 6nemli bir artis goriildii. Bu deger
¢ekme mukavemeti ve kopma uzamasi ile degerlendirildiginde maleik anhidrit
modifikasyonu yapilmis liflerin mekanik ozellikleri onemli 6lgiide iyilestirdigini

gostermektedir.

3.3.2.4. RC-PE matrisli kompozit malzemelerin SEM goriintiileri

Sekil 3.25’te verilen kompozit malzemelere ait SEM goriintiileri ¢cekme testinden
sonra kesit yiizeylerinden alindi. SEM goriintiilerine bakildiginda ham kenevir
liflerinin, seliilozik nanoliflerin ve modifiye seliilozik nanoliflerin polimer matris
icerisinde rastgele dagildigr goriildii. Uretilen kompozitlerde aglomerasyonun
meydana gelmedigi gortldi (Sahebian vd., 2007). Bilici ve arkadaslarmin geri
dontistiiriilmiis PE ve alcitas1 ile yaptiklar1 ¢alismada tane boyutlar1 ve reolojik
Ozelliklerden dolayr aglomerasyon beklenen bir durum olsa da hazirlanan
kompozitlerde aglomerasyonun meydana gelmedigini rapor etmislerdir (Bilici vd.,
2019). Maleik anhidrit modifikasyonundan sonra liflerin polimer matris igerisine
kenevir lifleri ve seliilozik nanoliflerden daha iyi gomiildiigii tespit edildi. Bu bulgu
modifikasyon isleminden sonra matris ve takviye malzemesi arasinda daha iyi ara
yiizey oldugunu ve etkin bir yiik transferinin gergeklestigini gosterdi (Roumeli vd.,
2015).
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Sekil 3.25. RC-PE kompozitlerin SEM gériintiileri (2) RC-PE/NF-30, (b) RC-PE/CNF-MA-30,
(c) RC-PE/CNF-50 ve (d) RC-PE/CNF-50

Tablo 3.5’te geri doniistiiriilmiis polietilen ve saf polietilen matrisli dogal lif takviyesi
ile yapilan caligmalarin ve bu tez kapsaminda iiretilen kompozitlerin mekanik
ozellikleri ozetlenmistir. Genel olarak geri doniistliriilmiis polietilen ile iretilen
kompozitlerin saf polietilen ile iretilenlere yakin mekanik 6zellikler gosterdigi
gozlemlendi. Modifikasyon yapilan caligmalarda yilizey modifiyeli lifler ile iiretilen
kompozitlerin ham liflere gore daha iy1 mekanik 6zellik sergiledigi goriildi. Dogal 1if
takviyesinin kompozit malzemelerin elastikiyetini azalttigi buna bagl olarak elastisite
modiillerini artirdig1 tespit edildi. Bunun sonucu olarak saf polietilen ile iiretilen
malzemelerin yerine atik ve/veya geri doniistiiriilmiis polietilenin kullanilabilecegi

degerlendirildi.
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Tablo 3.5. Dogal lif takviyeli polietilen matrisli kompozitlerin mekanik 6zellikleri

Takviye Katka Cekme Cekme Egilme Egilme Darbe Flastisite | Yiizde
Malzemesi Matris Malzemesi Oram Mukavemeti Modiilii Mukavemeti Modiilii Direnci Modiili | Uzama Kaynak
(%) (MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (kJ/m?)
- - 091+
0 20.72+05 27.15+08 0.02
- 083+ . .
) . Geri donistarilms 1 206609 2594+11 0.04 (Ch.mnelh-
Sisal Lifi HDPE 079+ Junior vd.,
2 2041111 268527 0 03 2013)
4 203010 2582x16 Ob?;j:
Geri dontistiriilmis 0 26.0+05 11+01 (Orii &
Piring Celtisi },ﬂi’PE (Partikiil boyutu |5, 251229 | 27201 McDonald,
= 1 mm) (Partikil - - 2020)
bovutu < 0.5 mm) 50 263+£20 3.1+05 oM
0 28.34 1.09453 31.75 1.25884 833
Ham Salago HDPE 10 22333 1.13978 27.84 1.11841 6.302
Lifi 20 19.59 1.16961 2922 1.14147 5.715
30 15.875 1.23142 254 0.94104 4.923 (Pouriman
. 0 28.34 1.09453 31.75 1.25884 833 vd., 2019)
%I]k;ﬂ;, ol HDPE 10 26.855 1.15878 32.52 1.42491 6.93
Salano L if 20 26.25 1.37732 35.36 1.06504 733
= 30 26.01 2.11401 36.21 1.57631 6.71
0 22.5 33.1
. 5 19.8 332
g,i}?i?;:l? Geri déniigtiirilmiis I'C_I 2235 76.5 (McCaffrey
Kabusu Tozu PP+PE 15 225 77.1 vd., 2018)
= 20 275 77.2
25 18 773
0 19.1 17.9
RenirLif | prop® st 7
40 60.2 (Luvd.
- 2012)
Alkali 0 191 179
Modifivel Geri donistiirilmis 20 15.7 45
Modifivel =
Kenevir Lifi HDPE 30 274 5.4
40 2 3.3
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. Katlka Cekme Cekme Egilme Egilme Darbe . . ..
:;Ef;‘:esi Matris Malzemesi Oram | Mukavemeti | Modiili | Mukavemeti | Modili | Direnci ]‘I:\}[‘f;:;i“ I‘;::]:‘; Kaynak
(%) (MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (kJ/m?)
0 22 30 0.3
5 218 38 0.6
. = p = Jacob &
Muz Kabugu Atk LDPE I'EI' 23 ?3 _ =k (Mamza.
Tozu 15 49 85.63 2.55 ”’0”’1).
20 40 84 2 o
25 39 83.5 21
0 19.5 0.4 503
Ham Kenetic 10 19.8 0.6 334
Lifi Gen dontstinilmiis PE 20 228 0.9 24 8
30 255 13 196
50 193 23 75
0 19.5 0.4 503
Selilozik 10 19.9 O'é 36.6
Nanolif Gen dontstinilmiis PE 20 201 0.7 gg__g Tez caligmas
30 217 09 25
50 19.5 16 119
Maleik: abidsi T T o5 40s
:;?t?lli}iih Gen dontstinilmiis PE 20 205 0.7 292
nanolif %O 229 09 248
50 244 2 123
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3.3.2.5. RC-PE kompozit malzemelerin sertlik 6l¢iimler

RC-PE matrisli kompozit malzemeye ait sertlik degerleri Sekil 3.26’da verilmektedir.
Polimer matrisli kompozit malzemenin sertlik degeri Shore D sertligi ile belirlendi.
Her bir kompozit malzemede 10 adet 6l¢iim alinarak ortalama deger belirlendi. %10-
50 oranlarinda lif takviyesi (NF, CNF, CNF-MA) ile iiretilen kompozit malzemelerin
sertlik degerleri bos RC-PE malzemeye gore onemli bir artis gostermektedir. Ham
kenevir Shore D sertlik degerlerine bakildiginda katki orani arttirildik¢a sertlik
degerinde bir azalma meydana geldigi goriilmektedir. Bunun temel sebebi polimer

matrisin kenevir lifleri ile yeterli baglanmay1 saglayamamasidir.

50
45 + 414 411
40 +
35 +
A
@30 |
S
=
N a5 |
]
T 20 -
)
& 12.2
15 | 12
10 +
5 F
0
KatkiOrami(%w/w) | 0 | 10 | 20 | 30 [ 50 [ o 10 [ 20 [ 30 [ 50 [ o [ 10 [ 20 [ 30 [ s0 |
Katki Tiirii | NF CNF | CNF-MA

Sekil 3.26. RC-PE kompozitlerin sertlik degerleri

CNF ve CNF-MA nanoliflerinin ise birbirleriyle olan etkilesimi ve lifleri bir arada
tutan kuvvetli hidrojen baglar1 sayesinde yapiya sertlik ve dayanim kazandirdigi
diisiiniilmektedir. CNF ve CNF-MA’nin oraninin ise sertligi onemli oOlciide

degistirmedigi belirlendi. En yiiksek katki oranlarinda, RC-PE’nin sertliginin RC-
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PE/CNF kompozit tiiriinde %55 artarken, RC-PE/CNF-MA kompozit tiiriinde ise %78
oraninda arttig1 belirlendi. Bu sonuclar, ham kenevire uygulanan kimyasal
ekstraksiyon ve yilizey modifikasyon islemlerinin en diisiik katki oraninda
kullanildiginda bile geri doniistiiriilmiis polietilen mekanik 6zelliklerini gelistirmede
faydali oldugunu gostermektedir. Benzer sekilde Ulutas, poliolefin gurubundan olan
geri doniistirilmiis PP ve piring celtigi ile hazirladigi kompozit malzemenin, geltik
katkis1 ile sertliginin arttigini bildirmistir. Yapilan ¢alismada en yiiksek sertlik
degerine, geri donistiiriilmiis PP (%65), Piring celtigi (%5) ve MA-PP (%5) ile
hazirlanan kompozitte ulasildigi belirtilmistir (Ulutas, 2019).

3.3.2.6. RC-PE matrisli kompozit malzemerin TMA analizi

Termal mekanik analiz yontemi ile malzemelerin termal genlesme katsayilari ve
boyutsal degisimleri belirlenmektedir. Ozellikle kompozit malzemelerde, malzeme
icindeki termal genlesmenin uyumsuzlugu biikiilme, delaminasyon veya diger
sorunlara yol agabilecek bazi gerilmelere neden olabilmektedir. Kompozitin termal

genlesmesi azaltilarak, bu gerilimlerin en aza indirilmesine ¢alisilir (Ozcan, 2019).

TMA'nin 1948'de polimerler iizerindeki ticari uygulamasi, sertlikten penetrasyona
dogru ilerlemis polimer veya herhangi bir polimer kompozitin, belirli kosullarda
sicakliga veya zamana karsit salinimsiz stres altinda bozulmaya veya degisimlere
maruz kaldig1 6nemli bir termal teknik haline gelmistir. TMA nanometre diizeyinde
olas1 gegisleri ve boyutsal degisiklikleri verimli ve dogru bir sekilde tespit edebildigi
i¢in malzeme ve polimer bilimi i¢in en temel araglardan biri olmaya devam etmektedir
(Saba & Jawaid, 2018). Bu dogrultuda, seliilozik nanolif takviyeli RC-PE kompozit
malzemelerin termal genlesme katsayilart ve boyutsal degisimleri Termal Mekanik

Analiz ile belirlenmistir.
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Sekil 3.27. (a) RC-PE/NF, (b) RC-PE/CNF ve (c) RC-PE/CNF-MA kompozitlerin TMA grafigi
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PE temelli kompozit malzemelerin TMA analizlerinde ¢ekme ya da genlesme olay1
kullanilan katki malzemesine gore ve katki malzemesinin modifikasyonuna gore
degisiklik gostermektedir (Asim vd., 2019; Neto vd., 2022). Bu galismada sicaklik
artig ile RC-PE yaklasik %2.1 ¢ekme gostermistir. Ham kenevir liflerinin katki oranin
artmasiyla birlikte bu oran %0.50’lere kadar diigmiistiir (Sekil 3.27a). Olefin bazli bir
polimer olan PP’e katki maddesi olarak granit tozu ve mermer tozu takviye edilen bir
calismada, 35 °C ve 100 °C arasindaki sicakliklardaki termal genlesme katsayisinin
PP’in %2 ye yakin degisim gdsterdigini takviye orant ile bunun %1 dolaylarina kadar

distiigiini bildirilmistir (Awad, A. H., vd., 2020).

Tablo 3.6: RC-PE/NF kompozitlerin termal genlesme katsayisi

Termal Genlesme Katsaysi (ppm*K?)
Sicaklik (°C) PE RC-PE/NF-10 RC-PE/NEF-20 RC-PE/NE-30 RC-PE/NE-50

40 -101.35 -98.6 -53.37 -23.77 -16.13

50 -147.8 -53.93 -75.89 -20.26 -34.98

60 -162.37 -68.04 -60.03 -16.2 -45.83

70 -179.34 -93.12 -75.42 -17.59 -60.46

80 -237.38 -132.61 -118.46 -30.38 -84.14

90 -320.66 -205 -201.68 -42.53 -101.11
100 -392.55 -332.3 -317.14 -246.22 -110.97
110 -973.62 -260.5 -366.86 -177.3 -88.66

Bazi polimerlerin kullanilan takviye tiiriine gore termal genlesme katsayisinin yiiksek
oldugu belirtilse de Tablo 3.6 ve Sekil 3.28”de goriildiigii gibi ham kenevir lifi i¢in bu
durum gegerli degildir (Abdolmohammadi vd., 2012). Bazi durumlarda matris oranin
artmasiyla kompozit igerisine hapsolmus nemden ileri gelen sisme ve bunun sonucu
olarak genlesmenin meydana gelecegi belirtilmistir. Fakat elde edilen sonuglar tiretilen
kompozitlerin hapsolmus hava ya da nem igermedigini diisiindiirmektedir (Izwan vd.,
2021; Kumar vd., 2021). Bu da iiretim esnasinda kullanilan basing sicaklik ve siire gibi

iretim parametrelerinin uygun oldugunu gostermektedir.
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Ancak Zhang ve arkadaslarinin mikrofibril seliiloz ve HDPE ile iiretmis olduklari
kompozitlerde bu durum Sekil 3.27 ve Sekil 3.28’de verilen degerlerde de agikca
goriildiigi gibi yapmis oldugumuz calisma ile benzer sonu¢ gdstermekte ve ayni
sekilde %30 katki oranindan sonra RC-PE iizerinde ciddi etki gosterdigi tespit
edilmistir (Zhang vd., 2021).

ARCPENF10 xRCPENF20 xRCPENE30 oRCPENFS0 PE
0 ‘ ‘ . : . ‘ ‘ 0
- X
) ¢ _
M X i \ * 200
= 100 A A 4
& X
z A . 400
]
>
3 :
3 2 i 600
y
2 A -800
"
% 4300
=] X
Z A ¢ 41000
H
X
400 1200
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
Sicaklik (°C)

Sekil 3.28. RC-PE ve RC-PE/NF kompozitlerin termal genlesme katsayilar

RC-PE/CNF kompozitlerinin ¢ekme oranlarina bakildiginda RC-PE i¢in %2.1
degerinin %50 seliilozik nanolif katkisindan sonra 9%0.4’e kadar diistiigii goriildi
(Sekil 3.27b). Seliilozik nanoliflerin katki orani arttirildik¢a ham kenevir liflerine gore
%20 daha fazla boyutsal kararlilik saglandigi degerlendirildi. Bu durum ham
kenevirden ekstraksiyon iglemi ile elde edilen seliilozik nanoliflerin yapisindan amorf
bolgelerin uzaklastirilmas ile daha iyi lif-matris ara yiizeyi saglanarak kompozit
malzemenin termal kararliligini arttirdig1 sdylenebilir. Lee ve ark. kirmizi yosun lifleri
ile yapmis olduklar1 bir ¢alismada kompozit malzemede lif oraninin artirilmasinin

daha az boyutsal degisiklik anlamima geldigini bildirmistir (Lee vd., 2008).
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Tablo 3.7. RC-PE/CNF kompozitlerin termal genlesme katsayisi

Termal Genlesme Katsayisi (ppm*K™)
Sicaklik (°C) PE RC-PE/CNEF-10 RC-PE/CNEF-20 RC-PE/CNF-30 RC-PE/CNEF-50

40 -101.35 -47.37 -67.08 -56.29 -72.85
50 -147.8 -125.6 -78.29 -105.65 -9.97
60 -162.37 -65.88 -51.17 -64.78 19.82
70 -179.34 -58.86 -40.92 -55.14 33.08
80 -237.38 -71.03 -25.64 -46.65 39.98
90 -320.66 -119.63 -56.55 -46.77 34.69

100 -392.55 -347.07 -140.31 -116.88 -84.93

110 -973.62 -365.81 -263.1 -187.76 -173.37

Tablo 3.7 ve Sekil 3.29’de RC-PE ve RC-PE/CNF kompozitlerinin termal genlesme
katsayilar1 verilmistir. Katki oraninin artmasi ile termal genlesme katsayilarinin
azaldig1 goriildii. Saba & Jawaid kenaf takviyeli hibrit kompozit lizerine yaptigi bir
calismada, kenaf liflerinin ilavesi ile termal genlesme katsayisinin azaldigini
bildirmistir (Saba & Jawaid, 2018). Yiizde uzamalar ve termal genlesme katsayilari

birlikte degerlendirildiginde optimum katki oraninin %30 oldugu degerlendirildi.
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Sekil 3.29. RC-PE ve RC-PE/CNF kompozitlerin termal genlesme katsayilar
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Sekil 3.27¢’de RC-PE/CNF-MA kompozitinin sicaklik karsisinda boyutsal degisimleri
goriilmektedir. Maleik anhidrit modifiyeli liflerin katkilanmasi ile hazirlanan
kompozitlerde ham kenevir ve seliilozik nanolifler ile hazirlanan kompozitlerle benzer
sonuclar goriilmiistiir. %50 oraninda lif takviyesi ile kompozitin boyutlarinda

neredeyse herhangi bir degisim gdzlenmemistir.

Tablo 3.8: RC-PE/CNF-MA kompozitlerin termal genlesme katsayisi

Termal Genlesme Katsayis1 (ppm*K™)
Sicaklik (°C) PE RC-PE/CNF-MA-10 | RC-PE/CNF-MA-20 [ RC-PE/CNF-MA-30 | RC-PE/CNF-MA-50
40 -101.35 -71.75 -47.31 -25.32 14.7
50 -147.8 -109.54 -91.3 -55.3 7.07
60 -162.37 -87.88 -107.89 -104.81 9.78
70 -179.34 -84.49 -119.35 -33.32 16.6
80 -237.38 -123.31 -140.73 -53 34.61
90 -320.66 -213.58 -185.73 -110.53 34.52
100 -392.55 -443.68 -229.85 -195.62 -55.99
110 -973.62 -375.77 -189.65 -198.37 -147.81

Tablo 3.8 ve Sekil 3.30’da RC-PE/CNF-MA kompozitlerine ait termal genlesme
katsayis1 goriilmektedir. Yapilan kimyasal modifikasyon ile seliilozik esasl liflerin
takviye elemani olarak kullanilmasinda katki oraninin artmasi ve uyumlastirici
maddelerin kullanilmasi ile kompozit malzemenin termal genlesmesinin azaldigi

goriilmiistiir.

Izwan ve ark. benzoil ile ylizey modifikasyonu yapilmis seker hurmasi ve kenaf
liflerinin takviyesi ile iirettigi polipropilen matrisli kompozit malzemelerde ylizey
modifikasyonunun daha iyi arayiizey baglari ortaya ¢ikardigini ve ¢apraz baglanmaya
neden oldugunu bunun sonucu olarak lif ve matris malzemesinin daha iyi ylizey

yapismasi sagladigini tespit etmistir (Izwan vd., 2021).

63



ARCPECNE-MA-10  XRC-PECNEMA-20  XRCPECNF-MA-30  © RC-PECNE-MA-50 4 PE

100 0
('T 0 \d * 2200
" " *
i C e
Ea00 i B , * 400
x A
- 4
3
3 200 % - X 600
: A X
E
g
E 4300 -800
g
=
£ 400 $ 41000
‘ A

500 21200

30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
Sicaklik (0C)

Sekil 3.30. RC-PE ve RC-PE/CNF-MA kompozitlerin termal genlesme katsayilari

3.3.2.7. RC-PE matrisli kompozit malzemerin MFI analizi

Erime akis indeksi, polimer malzemelerin iiretim asamasinda akma G&zelligini
belirlemek i¢in kullanilan 6nemli parametrelerden biridir. Erime akis indeksi
malzemenin viskozitesi ile ters, molekiil agirligi ile dogru orantilidir (Ulutas, 2019).

Sekil 3.31°de verilen RC-PE matrisli kompozit malzemelerin MFI degerlerine
bakildiginda her ii¢ katki tiiriinde de katki orani arttikga polimer matrisin
viskozitesinin ve eriyik stabilitesinin arttig1 yani MFI degerinin azaldig1 goriildii. RC-
PE/NF, RC-PE/CNF ve RC-PE/CNF-MA kompozitlerinin MFI degerlerinin saf RC-
PE’ye gore sirastyla yaklasik %90-98, %88-94 ve %87-92 oraninda azaldigi tespit
edildi. MFI degerlerinin azalmasi1 kenevir lifinin takviye edilmesi ile polimer
zincirlerin hareketinin zorlasmas1 ve kompozitin akis kabiliyetinin azalmasindan
kaynaklanmaktadir (Carvalho vd., 2020). Benzer sonuglar literatiirde pek ¢ok
calismada kaydedilmistir. Marzieh ve arkadaslarinin seliilozik nanolif takviyesi ile
urettikleri LDPE matrisli kompozit malzemelerde seliiloz takviyesi ile MFI
degerlerinin azaldigi rapor edilmistir (Marzieh vd., 2014). Ulutas, piring kabugu ve
geri doniistiiriilmiis PP ile tirettigi kompozit malzemelerin MFI degerlerinin katki oran1
arttikca azaldigini tespit etmistir (Ulutas, 2019). Rashmi ve arkadaslar1 odun seliilozu
ve PP ile tiretikleri kompozit malzemelerde katki orani arttikga serbest hareketliligin
simirlandigint ve viskozite degerlerinin arttigin1 bunun bir sonucu olarak MFI

degerlerinin azaldigini belirlemistir (Kumari vd., 2007).
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Sekil 3.31. RC-PE kompozitlerin erime akis indeksleri

3.3.2.8. RC-PE matrisli kompozit malzemerin Su Emme analizi

Genel olarak dogal lif katkili kompozitlerin en temel dezavantaji lignin, hemiseliiloz
ve seliiloz vb. nem ve su alimina kars1 oldukga hassas bilesikleri igermesidir (Dolga
vd., 2022). RC-PE matrisli kompozit malzemelerin 24 saatlik su emme testi sonuglari
Nagaraj ve arkadaslari tarafindan onerilen asagidaki formiil kullanilarak hesaplandi ve

sonuglar Sekil 3.32’de verildi (Nagaraj vd., 2020).

Su Emme (%) = [(Yas agirlik -Kuru agirlik) /Kuru Agirlik] *100

Her tig katk tiirtinde de katk1 orani arttik¢a su emme yiizdelerinde artig goriildii. Ancak
%10-30 katki oranlarinda degerler birbirine olduk¢a yakinken, %50 katki oranlari
birbirinden farklidir. Ham kenevir lifinde %50 katki oraninda su emme miktarindaki
artisin sebebi kenevir lifinin lignoseliilozik yapisina atfedilir (Dol¢a vd., 2022).
Lignoseliilozik yap1 oldukg¢a polar bilesiklere sahiptir ve bu sebeple kenevir lifinin su
afinitesi yiliksektir (Lu vd., 2012). Yapilan ekstraksiyon islemi ile ham kenevir lifinden
hidrofilik bilesikler uzaklastirildigindan, RC-PE/CNF kompozitlerin su emme
kapasitelerinde ham kenevir takviyeli kompozite gore en yiiksek katki oranlar

degerlendirildiginde % 47.5’lik bir azalma goriildii.
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Benzer sekilde maleik anhidrit mofikasyonu ile polimer matris takviye malzemesi ara

ylizeyi iyilestirilerek su emme kapasitesini ham kenevir takviyeli kompozite kiyasla
%68’lik bir azalma belirlendi.
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Sekil 3.32. RC-PE kompozitlerin su emme yiizdeleri
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4. SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESI

Bu tez calismasi kapsaminda dogal lifler ve bunlardan elde edilen seliilozik liflerin,
termoset ve termoplastik matrisli kompozit malzeme iiretimde takviye malzemesi
olarak kullanilabilirligi ve iiretilen kompozit malzemelerin endiistriyel uygulamalari

arastirilmistir. Elde edilen analiz sonuglar1 asagida 6zetlenmistir.

XRD analizi ile Crl degerleri sirasiyla ham kenevir ve seliilozik nanolifler i¢in yaklagik
%50.61 ve %72.47 olarak hesaplanmistir. Artisin seliilozun yapisinda bulunan amorf
bolgelerin ekstraksiyon islemi ile yapidan wuzaklastirilmas: ile elde edildigi

degerlendirilmistir.

FTIR spektrumlarindan, ekstraksiyon sonrasinda, seliiloz yapisindaki -OH grubuna ait
3300-3500 cm™ arasindaki piklerin siddetinde artis gozlemlenmistir. Bu artisin
ekstrasiyon islemi ile lignin bdlgesinin lif yapisindan uzaklastirilarak seliiloz igeriginin

artmasindan kaynaklandig1 degerlendirilmistir.

Seliilozik nanoliflerin partikiil boyut dagilimlarina bakildiginda ham kenevir lifinin 80
um olan boyutunun ekstraksiyon islemi ile ortalama hidrodinamik yaricapin 390

nm’ye diistiigli goriilmiistiir.

Ham kenevir liflerinin ve seliilozik nanoliflerin termal bozunma sicakliklar sirasiyla

338 °C ve 385 °C olarak belirlenmistir.
Seliilozik nanoliflerin polimer matrisi ile etkilesimi artirmak amaciyla TVES ve MA

ile modifiye edilmistir. Elde edilen modifiyeli liflerin FTIR, XRD ve TGA analizleri

ile 6zellikleri belirlenmistir.
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Modifikasyon sonunda FTIR spektrumlarindan, 1720 cm'deki karboksil gerilme
bandindaki ve 1632 cm™ ‘deki vinil gruplari (C=C) piklerindeki artisin maleoil
grubunun seliilozik nanoliflere baglandigi ve 1100 cm™’deki Si-O-Si pikinin
karakteristik silikon bagmin titresim gerilmesine ait oldugu ve trivinil etoksilan

modikifasyonun basarili bir sekilde gergeklestigi goriilmektedir.

Modifiyeli seliilozik nanoliflerin X-151n1 kirmim desenlerinden maleik anhidrit
modifiyeli liflerde 26= 26.6° ve 29.66°’de belirgin yeni pikler olustugu gorilmiistiir.
Maleik anhidrit ve triviniletoksilan modifiyeli liflerin Crl degerleri sirasiyla sirastyla

%65.36 ve %58.95 olarak hesaplanmustir.

TGA analizine bakildiginda CNF, CNF-MA ve CNF-TVES nanoliflerin 375.98°C,
358.37 °C ve 359. 86 °C’de kiitlelerinin yaklagik %50 sini kaybettikleri goriilmustiir.
Termal bozunma sicakliklarindaki bu diisiis modifikasyon isleminin liflerin seliiloz
zincirleri arasindaki gii¢lii hidrojen baglarinin zayiflamas1 ile 1ilgili oldugu

diistiniilmektedir. Sonuglar DSC analizi ile de desteklenmistir.

EP/CNF kompozit malzemelerin termogramlarindan selilloz nanolif takviyeli
kompozit malzemenin bozunma sicakliginda, saf epoksiye gore %5’lik bir azalma
oldugu goriilmiistiir. Ancak bununla birlikte saf epoksideki kalint1 miktar1 %6.82 iken
%10’luk nanolif takviyesinde bu degerin %9.66 ya yiikseldigi belirlenmistir.

EP/CNF ve EP/CNF-TVES kompozitlerinin sertlik dl¢timleri yapilmis ve en yiiksek
sertlik degerinin %10 modifiye seliilozik nanolif katki oraninda oldugu goriilmistiir.
EP/CNF ve EP/CNF-TVES kompozitlerinin bos epoksiye gore daha iyi mekanik

ozellik sergiledigi belirlenmistir.

RC-PE kompozit malzemelerin karigim karakterizasyonlar1 incelendiginde; NF ve
CNF katkist ile tiiketilen enerji miktarinda bir azalma goriiliirken, CNF-MA katkisi ile
tork degerinde bir artis goriilmiistiir. Karigimlarin fiizyon stirelerine bakildiginda NF
katkis ile stirekli bir artis gozlemlendi. CNF ve CNF-MA katkisinda bu siirelerde
logaritmik bir artis ve azalis goziikmezken en diisiik flizyon siiresi RC-PE/CNF-MA-

50 kompozitinde goriilmiistiir. Bunun temel nedeninin yapilan modifikasyon islemi ile
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selillozik nanolifin polimer matris ile uyumlu bir birlesim yapmast oldugu

distiniilmektedir.

RC-PE kompozit malzemenin ¢ekme mukavemeti, kopma uzamasi ve elastisite
modiilii gibi mekanik 6zellikleri incelenmistir. Matris malzemeye takviye edilen ham
kenevir liflerinin %30 katki oranina kadar ¢ekme mukavemetini artirdig1 ancak katki
oraninin daha da artirilmasi ile zayif lif matris birlesmesi ve yetersiz stres aktarimi gibi
sebeplerle gekme mukavemeti lizerinde olumsuz bir etkiye sebep oldugu goriilmiistiir.
Seliilozik nanoliflerin takviye edilmesi ile ham kenevir ile benzer sonuglar elde edilmis
en yliksek mukavemet degerinin %30 katki oraninda elde edildigi goriilmiistiir. Katki
oraninin artirilmasi ile gekme mukavemetinde saf RC-PE’ye gore herhangi bir degisim
gbzlenmemistir. Maleik anhidrit modifiyeli liflerde katki orani arttikca ¢ekme
mukavemetinde artig goriilmiistiir. Kopma uzamalarina bakildiginda {i¢ katki tiirli de
benzer ozellikler gostermis ve polimer zincirlerinin hareketliliginde kisitlamalara
sebep olmalarindan dolay1 kopma uzamalarinda azalmaya sebep olmuslardir. Ancak
maleaik anhidrit ile modifiye edilmis lifler tiim katki oranlarinda NF ve CNF
takviyelerine gore daha yiikksek kopma uzamasi degerleri Ol¢iilmiistiir. Cekme
mukavemeti, kopma uzamas: ve elastisite modiilleri birlikte degerlendirildiginde
maleik anhidrit modikasyonunun kompozit malzemeninin mekanik o6zelliklerini

onemli 6l¢iide iyilestirdigini belirlenmistir.

Shore D skalasinda RC-PE/CNF ve RC-PE/CNF-MA kompozitlerin sertlik
degerlerinin, RC-PE’ye gore sirastyla %55 ve %78 arttirdigi hesaplanmistir. RP-
PE/NF kompozitinin katki orani arttikca sertlik degerinin diistiigii belirlenmistir.

Termal mekanik analiz sonuglarima {ic katki oraninda da termal genlesme
katsayilarinda ve boyut degisimlerinde azalma goriilmiistir. Ham kenevirden
ekstraksiyon yontemi ile elde edilen seliilozik nanolifler ve modifiyeli liflerin bu
degisimler iizerinde ciddi etkilerinin oldugunu ve kompozit malzemenin termal

kararliliginin arttig1 degerlendirilmistir.
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Bu tez calismasinin amaci, temel amag siirdiirtilebilir hammadde olan dogal liflerin,
liflerden ekstrakte edilen seliilozik nanoliflerin ve modifiyeli liflerin tiretim siirecine
kazandirilmasidir. Calismada kullanilan kenevir liflerinin fiziksel ve kimyasal
yapilarindan kaynakli {istiin performansi iiretilen kompozit malzemenin termal ve
mekanik 6zelliklerine 6nemli bir katki saglamistir. Elde edilen sonuglar dogal lif
takviyeli polimerik kompozit malzemelerin seri liretim metotlar1 ile {iretilerek gesitli
alanlarda sentetik liflerle iiretilen kompozitlere alternatif olarak kullaniminin
yayginlasabilecegini ortaya koymaktadir. Kenevir lifinin hem hammadde bulma ve
geri doniistiiriilme kolayligi hem de lif 6zellikleri bakimindan uygulama alanlarinin
gelistirilmesinin iilke ekonomisine saglayacagi yararlar bakimindan ekonomik
imtiyazli bir lirlin olarak goriilmekte ve bu yonde politikalar gelistirilmektedir. Yapilan
calismada geri dontstiiriilmiis polietilen ile iiretilen kompozitler saf polietilen ile
tiretilen kompozit malzemelerin 6zelliklerini karsilamaktadir. Bu sonug atik olarak
nitelendirilen geri doniistiiriilmiis malzemelerin birincil hammadde olarak {iretime
dahil edilebilecegini, bu sayede hem maliyet hem de ekolojik siirdiirtilebilirlik
acisindan onemli bir avantaj saglayacagimi ortaya koymaktadir. Tiim bu avantajli
ozellikleriyle ¢alismamizda elde edilen kompozit malzemelerin gliniimiiz
teknolojilerine entegre edilerek halihazirda otomotiv endiistrisinde kullanilan
bulunabilirlik ve tretilebilirlik gibi dezavantajlara sahip olan jiit lifi ile dretilen
kompozit malzemeler yerine savunma sanayinde kullanilan araglarda goévde, i¢ kap1

ve tavan panelleri gibi bilesenlerde kullanimi 6ngoriilmektedir.
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