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POLIMER MODIFIiYE BiTUM OZELLIKLERININ NANOMALZEMELER
KULLANILARAK IYILESTIRILMESI

0z

Bitiimlii sicak karisimlarda zaman iginde trafik, iklim ve ¢evre kosullari etkisi ile
kalic1 deformasyonlar, yorulma catlaklari, diisiik sicaklik catlaklar1 ve su etkisiyle
soyulma gibi bir¢ok bozulma meydana gelmektedir. Bu bozulmalara kars1 en sik
bagvurulan yontem bitiimli baglayicilarin  katkilar ile modifiye edilmesidir.
Gliniimiize kadar en ¢ok kullanilan katki tiiri de polimerler olmustur. Fakat polimer
katkilar ile yapilan modifiye bitiimlerin o6zellikleri incelendiginde, Ozellikle
depolama stabilitesi degerleri bakimindan olumsuz sonuclar elde edildigi goriilmiis
ve bu durum bitiim ile polimer arasindaki yogunluk farkindan kaynaklanan
uyumsuzluk ile iligkilendirilmistir. Bu yogunluk farkini giderebilmek i¢in ¢6ziim,
son yillarda nanoteknolojinin gelismesi ile birlikte nanomalzemelerin bitiimlii
baglayicilarin modifiye edilmesinde kullanilabilirliginde aranmaya baslanmistir.
Boylece polimer modifiye bitlimlerde nanomalzemelerin kullanimi giindeme

gelmistir.

Yapilan doktora tezi kapsaminda, ekonomik ve iilkemiz 6zkaynaklarindan elde
edilebilir olmasindan dolay1 iki farkli kil esasli nanomalzemenin (halloysit ve
sepiyolit) polimer (SBS) modifiye bitiim {izerindeki etkileri aragtirilmis ve bittimli
baglayicilarin performanslarinin 1iyilestirilmesi amaclanmistir. Ayrica modifiye
isleminde iki farkli tiretim yontemi (fiziksel karigtirma ve eriyik harmanlama)
kullanmilmistir. Elde edilen modifiye bitiimlerden ince kesit Ornekleri alinarak
fluoresan mikroskobunda goriintiileri incelenmis ve birbiri ile karsilastiriimistir.
Eriyik harmanlama yontemiyle iiretilen kil icerikli kompozit malzemeler de taramali
elektron mikroskobu (SEM) altinda incelenmistir. Saf ve modifiye bitiim 6rnekleri
tizerinde penetrasyon, yumusama noktasi, donel viskozite, depolama stabilitesi,
donel ince film halinde 1sitma etiivii, dinamik kesme reometresi deneyleri
gerceklestirilmistir.  Yaslandirilmamis (orijinal) ve kisa donem yaslandirilmig

modifiye bitim numunelerinin Superpave sartnamesine gore yiiksek sicaklik



performans siniflari, bes farkli sicaklik degerinde, yavas ve hizli yiikleme kosullarini
temsil eden diisiik ve yiiksek frekanslardaki reolojik davranislari tespit edilmistir.
Ayrica tekerlek izine karsi olusan dayanimlari sifir kesme viskozitesi ve ¢oklu

gerilme siinme toparlanma deneyleri uygulanarak incelenmistir.

Bitiimiin modifiye edilmesinde polimer katkiya ilave olarak kil esash
nanomalzemelerin kullanilmasi ve bu kil minerallerinin tilkemiz kaynaklarindan elde
edilmesi calismayr onemli kilmaktadir. Calismadan elde edilen bulgularin; farklh
karigtirma parametreleri ve katki oranlar ile iiretilen modifiye bitiimlerin fiziksel ve
reolojik  ozellikleri  tizerindeki etkisinin  belirlenmesinde  yararli  olacagi
diistiniilmektedir. Uygulanan geleneksel bitim deneyleri ve reolojik deneyler
sonucunda nanokil ilavesinin fiziksel ve reolojik 6zellikleri olumlu yonde gelistirdigi
ve polimer bitlim arasindaki faz uyumsuzlugunu azaltarak, olumlu yonde etkiledigi

gorilmistir.
Anahtar kelimler: Polimer modifiye bitiim, nanomalzemeler, nanokompozitler,

reoloji, morfoloji, dinamik kesme reometresi, sifir kesme viskozitesi, coklu gerilme

stinme toparlanma deneyi
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IMPROVEMENT OF POLYMER MODIFIED BITUMEN PROPERTIES BY
USING NANOMATERIALS

ABSTRACT

Many deformations such as permanent deformation, fatigue cracking, low
temperature cracking and moisture damage with the effect of traffic, climate and
environmental conditions occur in time on pavement surface. Most frequently used
method against these deformations is to modify the bitumen with additives.
Nowadays, most commonly used additives are polymers. However, when the
properties of polymer modified bitumens are examined, it is found that negative
results are obtained especially in terms of storage stability values, which is related to
the incompatibility due to the density difference between bitumen and polymer. In
order to overcome the density difference, a new technology has been developed in
recent years involving the utilization of nanomaterials within polymer modified
bitumen. Thus, the use of different types of nanomaterials in polymer modified

bitumen becomes a current issue.

In the scope of the doctorate dissertation , the effects on polymer (SBS) modified
bitumen of two different clay based nanomaterials (halloysite and sepiolite) were
investigated aiming to improve the performance of polymer modified bitumen.
Furthermore, two different mixing procedure (physical mixing and melt blending)
were used for modification process. Thin section samples were taken from the
obtained modified bitumen and their images were examined under a fluorescent
microscope and compared with each other. The clay containing composite materials
produced by melt blending were also investigated under scanning electron
microscopy (SEM). Penetration, softening point, rotational viscosity, storage
stability, rotating thin film heating oven, dynamic shear rheometer experiments were
performed on base and modified bitumen. The high performance grades, the
rheological behaviors at five different temperature values, and low and high
frequency levels simulating slow and fast loading conditions, the basic properties of

unaged and short term aged samples based on Superpave specifications were
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determined. The resistance against the rutting was also investigated by performing

zero shear viscosity and multiple stress creep recovery experiments.

The utalization of clay based nanomaterials that are obtained from our country
resources in polymer modified bitumen increase the importance of the study.
Findings from the study are thought to be useful for determining the effect on the
physical and rheological properties of the modified bitumen produced with different
mixing parameters and additive rates. As a result of the conventional bitumen
experiments and rheological experiments, it has been found that nanoclay addition
improves the physical and rheological properties some more and affects positively by

reducing phase incompatibility between the polymer and bitumen.
Keywords: Polymer modified bitumen, nanomaterials, nanocomposites, rheology,

morphology, dynamic shear rheometer, zero shear viscosity, multiple stress creep

recovery test
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BOLUM BiR
GIRIS

Esnek kaplamalar, hizmete agildiklarinda nispeten yiksek performansa sahip iken,
zaman ic¢inde degisken trafik, iklim ve cevre etkilerine maruz kalirlar. Bu etkiler
sonucunda kaplamalarda kalict deformasyonlar, yorulma catlaklari, diisiik sicaklik
catlaklar1 ve suya karst duyarliik gibi bozulmalar meydana gelir. Esnek
kaplamalardaki bu bozulmalar yiiksek yaz mevsimi ve disiik kis mevsimi
sicakliklarinda daha 6nemli hale gelmektedir. Bu nedenle, kaplama stabilitesini,
servis omriini ve performansini azaltan, bakim-onarim gereksinimi ve maliyetini
arttiran bu bozulmalara karsi, bitiimlii baglayicilara ve karisimlara modifiye edici
katk1 maddeleri eklenmesi giindeme gelmistir. Bitiimlii baglayici ya da karigimin

modifiye edilmesi konusunda son yillarda olduk¢a yogun ¢alismalar yapilmaktadir.

Bitlimlii baglayici modifikasyonu, baglayici malzemenin karakteristiklerini
iyilestirerek kaplama performansmin gelistirilmesi amaciyla yapilmaktadir. Temel
kalici deformasyonlara karsi mukavemetli ve diisiikk hava sicakliklarinda yeterli
esneklige sahip olarak c¢atlama ve kirilmalara karsi direngli olmasini saglamaktir.
Boylelikle, agir trafik ylklerinin neden oldugu yorulma catlaklarindan sizan yiizeysel
sularin etkisi ile olusan soyulmalara kars1 direng gelismekte ve kaplama yiizeyinde
istenen kayma direnci temin edilerek siiriis emniyeti de artmaktadir. Modifikasyon
islemi, istenilen amaca uygun ¢esitli katkilarin belirli oran ve sartlarda bitiim ya da
bitlimlii karisim igerisine ilave edilmesi ile gerceklesmektedir. Bitiimlii baglayici
modifikasyonu caligmalarinda genellikle polimer katkilar kullanilmaktadir. Polimer
katkilar arasinda ise bitimli baglayicilarin modifiye edilmesinde en ¢ok kullanilani
elastomer sinifina ait bir blok kopolimer olan ve bitimli baglayicinin esnekligini
arttiran stiren-butadien-stiren (SBS) polimeridir (Becker, Mendez ve Rodriguez,
2001). Ulkemizde, Karayollar1 Genel Miidiirliigii’niin sorumluluk sahasindaki
yollarda asinma tabakasi olarak SBS esasli polimer modifiye bitimli baglayici

sartnamesi 2005 yilinda yiirtirliige girmistir.



Polimer modifikasyonunun genel olarak bitiimlii baglayicinin performansini
olumlu yonde etkilemesi s6z konusu olsa da, yapilan aragtirmalarda polimer katkisi
ile bitim faz1 arasinda bir uyum sorunu oldugu saptanmistir. Bu iki malzeme
arasindaki uyumsuzluk sonucunda polimerin modifiye edilmis bitiimlii baglayicidan
zamanla ayristig1 ve modifikasyonla saglanan 6zelliklerin zamanla ortadan kalktigi
goriilmiistlr (Golestani, Nejad ve Galooyak, 2012). Bu olumsuzlugu ortadan
kaldiracak yeni malzeme arayist ve son zamanlarda nanoteknoloji Urtnlerinin
miithendislik alanlarinda uygulanmaya baglanmasi1 ile ¢esitli nanomalzemelerin
polimer modifiye bitimlerde kullaniminin arastiritlmasi giindeme getirmistir. Yeni bir
calisma alan1 olusturan bu konu ile nanomalzemelerin polimer modifiye bitiim
(PMB) iginde kullanimi ile birlikte bitiim ozelliklerinin daha da gelistirilmesi ve
olumsuz c¢evre, iklim kosullar1 ve agir trafik yiikleri altinda bitiimlii baglayic1 ve

bitlimli sicak karigimlarin performanslarinin iyilestirilmesi amaglanmaktadir.

Bu tez ¢alismasinin amaci; saf bitumin tlkemiz trafik ve yikleme kosullar1 goz
onlnde bulundurularak polimer ile modifiye edilmesi, elde edilen polimer modifiye
bitime belirlenen nanomalzemelerin eklenmesi ile reolojik ozelliklerin, ayrica
depolama ve hizmet omrl ozelliklerinin iyilestirilmesidir. Calisma kapsaminda
kullanilmak {izere, 50/70 penetrasyon sinifina ait saf bitiim Tiipras Aliaga/Izmir
Rafinerisi’nden temin edilmistir. Modifikasyon amaciyla iilkemizde kullanilan
elastomer sinifina ait SBS polimeri ve nanokil grubuna ait halloysit ve sepiyolit

olmak Uzere iki ¢esit nanomalzeme farkli karisim oranlarinda kullanilmistir.



BOLUM iKi
BiTUMLU BAGLAYICILAR VE OZELLIKLERI

Bitim, karbondisulfit (C,S) icerisinde tamamen ¢oziinebilen, hidrokarbonlardan
olusan, gaz, s1vi, yar1 kat1 veya kat1 halde bulunan organik kokenli bir madde olarak

tanimlanmaktadir (Tung, 2007; Whiteoak ve Read, 2003).

Bitumli malzemeler, cevresel etkilere dayanikli, karisim icerisindeki agrega ile
iyi bir bag yapabilen ve ylksek gecirimsizlik ozellikleri nedeni ile esnek
kaplamalarda baglayict olarak kullanilmaktadir. Bitiimlii baglayici, agrega ile
olusturdugu karigimlarda kaplamaya esneklik kazandiran viskoelastik bir
malzemedir. Bu 6zellikleri disinda, meydana gelen asit, alkali ve tuz reaksiyonlarina
kars1 olduk¢a direnglidir. Normal sicakliklarda kati ya da yar1 kati bir malzeme
olmasina ragmen 1s1l islem uygulandiginda, ¢6ziicii eklenerek ya da su ile emiilsiyon

uygulanarak sivi hale getirilebilmektedir (Whiteoak ve Read, 2003).

Sekil 2.1°de goriildiigl tlizere, yik uygulanmasi sonucu viskoelastik 6zelligine
bagli olarak ani elastik davranis ile zamana bagli olarak yavas bir sekilde artan
viskoz deformasyonlar birlikte olusurken, yiikiin kalkmasi ile elastik deformasyon
aniden kalkmakta, geciktirilmis elastik deformasyon zamana bagli olarak yavas

yavas kalkmakta ve sonunda bir miktar deformasyon kalici olmaktadir (Tung, 2004).

Gerilme

P Zaman
Yiikii Yiikii
uygulanmasi kaldirilmasi

Deformasyon

| Elastik

Geciktirilmis elastik

Kalic1

Elastik

» Zaman

Sekil 2.1 Bitiimlii baglayicinin viskoelastik davranigi (Tung, 2004)



2.1 Bitiimiin Kimyasal Yapis1

Bitiimler ¢ok karmagsik bir kimyasal yapiya sahip olmalar1 nedeni ile daha ¢ok
fiziksel 6zellikleri ile tanimlanirlar. Bu karisik kimyasal yap1 hidrokarbon molekiiller
(karbon, hidrojen) ile az miktarda heterosiklik ttrler (azot, kukdrt) ve stlfir, nitrojen
ve oksijen atomlar igeren fonksiyonel gruplari biinyesinde barindirir. Bu bilesenlerin

yaklasik yuzdesel dagilimlar1 Tablo 2.1’de gosterilmektedir.

Tablo 2.1 Bitumun kimyasal kompozisyonu (Tung, 2007)

Bilesenler YUzde (%)

Karbon 82-88

Hidrojen 8-11

Nitrojen 0-1

Sulfar 1-6

Oksijen 0-1,5

Cok az miktarda metaller (oksit, tuz veya metal iceren organik bilesikler)

Bitum, asfaltenler ve maltenler olmak Uzere n-heptanda ¢tziinme durumuna gore
ikiye ayrilmaktadir. Maltenler, doygunlar, aromatikler ve regineler olmak {iizere alt
gruplara ayrilir (Whiteoak ve Read, 2003) (Sekil 2.2). Asfaltenler ise, esas olarak
karbon ve hidrojenden olusan, n-heptan icerisinde ¢Oziinmeyen siyah ya da
kahverengi amorf katilardir ve bitiimiin %5 - %25’ini olusturmaktadirlar (Gonzalez,
2010). Asfalten miktarinin artis gostermesi ile daha kat1, yiikksek yumusama noktasi
ve disiik penetrasyon degerine sahip yani daha yiiksek viskoziteli bir bitim elde
edilmektedir. Boylece asfalten miktarinin bitiimiin reolojik 6zellikleri tizerinde etkili

oldugu anlasilmaktadir.



Maltenler

% @ Asfaltenler
— Recineler

Sekil 2.2 Bitiimiin yapisi (Gonzélez, 2010)

[ ]

Doygunlar (doygun hidrokarbonlar), alkil-naftenler ve baz1 alkil-aromatikler ile
beraber diiz ve zincir yapili alifatik hidrokarbonlardir. Bunlar saman rengi veya
beyaz renkteki polar olmayan viskoz yaglardir. Doygunlar bitimiin %5-20’sini
meydana getirmektedirler. Aromatikler, bitimin %40-65’ini olusturan, koyu
kahverengi renkli, viskoz yag seklinde sivilardir. Doymamis halka sistemlerin
egemen oldugu polar olmayan karbon zincirlerinden olusurlar ayrica yiiksek
¢oziinme ozelligine sahiptirler (Ilicali, Tayfur, Ozen, Sénmez, ve Eren, 2001).
Regcineler, asfaltenler ile benzer kimyasal 6zellik gosterirler, farkli olarak ise n-
heptanda ¢ozlinmektedirler. Koyu kahverengi renkte, kat1 ya da yar1 kat1 kivamda ve
polar yapida olmasindan kaynakli yiiksek adhezif 6zellige sahiptirler (Whiteoak ve
Read, 2003).

2.2 Bitiimlii Baglayicilar

Bitiim, bitiimlii baglayici, asfalt, asfalt baglayici terimleri esnek iistyapilarda

kullanilan baglayic1 malzemesi i¢in birbirinin yerine kullanilmaktadir.

Bitumli malzemeler, asfalt ve katran olmak iizere iki ana gruba ayrilmaktadir
(Sekil 2.3).



‘ Bitiimlii Malzemeler ‘

Dogal Yapay Komiir Odun
/ \ / \ kekenli kekenli
Gal Kava Parafin Asfalt
Asfalta Asfalt kékenli kskenli
Karma
kékenli
‘ Petrol Asfaltlan ‘
/ “ \
Asfalt Cimentolar Okside (Blown) Stvi1 Asfaltlar
(Bitiimler) Asfaltlar

Sekil 2.3 Bitiimlii malzemelerin siniflandirilmasi (Orhan, 2005)

2.2.1 Asfalt

Asfalt ise, Amerikan Malzeme ve Test Birligi (ASTM — American Society for
Testing and Materials) tarafindan koyu kahve ile siyah arasinda degisen renge sahip,
temel maddesi bitim olan, dogal kokenli ve petroliin rafinelerde islenmesi ile elde

edilen baglayici bir malzeme olarak tanimlanmaktadir.

Dogal asfaltlar, petroliin yeryiiziine ¢ikmasi ve zaman igerisinde yapisindaki
ucucu maddelerin yapisindan ayrilmasi sonucu olugsmakta, gol ve kaya asfalti olarak
ikiye ayrilmaktadir. Gol asfalt1 olarak en yaygin kullanima sahip olan Trinidad gol
asfaltidir. Kaya asfalt1 ise poroz kayalarin absorbe ettigi petroliin zaman i¢inde ugucu
maddeleri kaybetmesi ile olusmaktadir (Tung, 2007). Kaya asfaltlar1 gogunlukla kum
tas1, kalker gibi mineral maddeler ile birlikte en fazla %12 bitiim icermektedirler.
Dogal asfaltlar, asfalt ¢cimentosuna veya plentte agregaya katilarak, modifiye bitlim

veya karisim hazirlamak i¢in kullanilmaktadir (Orhan, 2005).



Yar1 kat1 asfalt olan asfalt ¢cimentosu (penetrasyon asfalti) 1s1l islem sonucu sivi
hale getirilerek yol kaplamalarinda kullanilan petrol asfaltidir. Bu asfaltlar viskozite
veya penetrasyon degerlerine gore siiflandirilirlar. Sivi asfaltlar ise katbek asfalt ve
asfalt emiilsiyonu olarak tretildikten sonra piiskiirtillerek astar ve yapisma
tabakalarinda ya da esnek kaplamalarin tamirinde kullanilan Ortme tabakasi (fog
seal), koruyucu tabakalarin (slurry seal, kum asfalt tabakasi gibi) yapiminda

kullanilir (Tung, 2004).

2.2.2 Katran

Katran, odun ve komiiriin damitilmasi ile ham olarak elde edilirler, yol insaatinda
kullanilabilmesi i¢in ise tekrar bir damitma islemi uygulanir. Yapisindaki bitiim
miktarinin diisiik olmasi, sicakliga kars1 duyarliligimin yiiksek olmasi ayrica saglik
acisindan tehlike arz etmesinden dolayr yol kaplamalari yapiminda direk olarak

kullanilmaz (Oner, 2016).

2.3 Bitlimlii Baglayier Karisimlarindan Beklenen Ozellikler

Bitlimlii baglayict karigimlarimin saglamasi gereken oOzellikler asagidaki gibi

siralanmaktadir.

e Stabilite

e Rijitlik

e Dayaniklilik

e Yorulma mukavemeti
e Esneklik

o Gecirimsizlik

e Kayma direnci

e Islenebilirlik

Stabilite, bitiimlii baglayict karisiminin trafik yiikleri etkisi altinda meydana

gelecek deformasyonlara kargt koyma yetenegidir. Esnek yol kaplamalarinin ylksek



stabiliteye sahip olmalari istense de, sahip oldugu stabilitenin agir1 yliksek olmasi da
kaplamanin esnekligini azaltacagi ve gevrek bir yapi olusturacagi i¢in istenmez,
clnkl bu durum kaplamada catlaklara yol agmaktadir. Stabil olmayan kaplamalarda

ondiilasyon ve tekerlek izi deformasyonlar1 meydana gelmektedir.

karigimlart igin 1s1 ve yiikleme hiz1 etkisi altinda gerilme ve deformasyon arasindaki
iliskidir. Isinin artarmasi, ylikleme hizinin diismesi ile deformasyon olusumunda artis

meydana gelmektedir.

Dayaniklilik, bitiimlii baglayicikarigimlarin trafik ve ¢evre kosullarinin asindirma
etkisine karsi gostermis oldugu direng olarak tanimlanir. Esnek yol kaplamasi,
yaslanma-sertlesme, agrega tanelerinin kirilmasi/ufalanmasi ve soyulma gibi etkilere

kars1 dayaniklilik gostermelidir.

Yorulma mukavemeti, kaplamanin tekerlek yiiklerinin olusturdugu tekrarli
gerilmelere ¢atlaklar olusmadan kars1 koymasidir. Rijitlik, kaplama kalinligi, bitimli
baglayici miktari, gradasyon ve yogunluk gibi faktdrlerin artmasi ile yorulma

mukavemetinde de artis meydana gelmektedir.

Bitimlu karigimlarin esnekligi, zeminin ve temel tabakasmin uzun dénemli
oturma durumunda meydana gelecek ¢okmelere uyum saglama yetenegi olarak ifade
edilmektedir. Kaplama altindaki zeminde farkli oturmalarin meydana gelmesi

sonucunda oturma gatlaklar1 gbzlenmektedir.

Gegirimsizlik, kaplamanin i¢inden ya da disindan gergeklesen hava ve su
gecisinin Ol¢iisiidiir. Gegirimsizligin artmasi sonucunda hava ve suyun etkisi ile
yaslanma artar, soyulma mukavemeti azalir, donma-¢oziinme tekrari ile agregalarda

parcalanmalar meydana gelir.

Kayma direnci, karayolunda giivenli bir siiriis saglayan, tasit tekerlegi ile yol

yiizeyi arasinda meydana gelen surtinme kuvvetidir ve belli bir seviyede olmasi



gerekmektedir. Yiizey piiriizlilligii azaldik¢a kayma direnci diiserek siiriis giivenligi
olumsuz etkilenir ve patinaj, savrulma, kayma veya durma mesafesi degerlerindeki
olas1 artis kritik bir durum olusturabilir. Ozellikle yagisli havalarda, yiiksek tasit
hizlarinda yol yiizeyi ile tasit tekerlegi arasinda olusan kayma direnci ¢ok kii¢iik
degerlere inebilmektedir (Sengdz, Tanyel, Gorkem ve Kagcmaz, 2010; Kagmaz,

Topal, Sengdz ve Tanyel, 2015).

Islenebilirlik, bitimli baglayicili karisimlarin serme ve sikistirma islemleri
sirasinda gostermis oldugu kolaylik olarak ifade edilmektedir. Islenebilirligin diisiik
olmasi sonucu, serme ve 6zellikle sikistirma sirasinda zorluk yasanmakta, bu nedenle
yeterli sikismanin saglanamamasit sonucunda kaplamanin stabilitesinde diistis

yasanmaktadir.



BOLUM UC
BiTUMLU BAGLAYICI REOLOJISI

Reoloji, malzemelerin deformasyon karakteristiklerini sadece yiike bagli olarak
degil hem yilike hem de yilikleme siiresine bagli olarak inceleyen bir bilimdir (Tung,
2007). Bitiimlii baglayicilarin belirli bir sicakliktaki reolojisi, hem igerigi, yani
malzemedeki hidrokarbon molekiillerinin kimyasal bilesimi, hem de fiziksel yapisi
ile belirlenebilmektedir. Bu 06gelerden bazilarinin degisiklige ugramasi reolojik
yapida da degisiklik meydana gelmesine sebep olacaktir. Bitiimlii baglayici
reolojisini anlayabilmek i¢in, bilesim ve yapisinin reolojiyi etkileyecek nasil bir

etkilesimde oldugu bilinmelidir (Whiteoak ve Read, 2003).

3.1 Bitimlu Baglayicilarin Reolojik Davranislar

Bitlimlii baglayicilar da reolojik malzemeler oldugundan gerilme ve deformasyon
arasindaki iliski hem yiikiin miktar1 hem de yiikiin uygulama siiresine baglidir.
Viskoelastik malzemeler olmalarinin yani sira bitimlii baglayicilar ayn1 zamanda
termoplastik bir malzemedir. Bu bitiimli baglayicilarin sicaklik degisimlerine karsi
da duyarli olduklar1 anlamina gelmektedir. Gerilme ve deformasyon iligkisi yiikiin
miktar1 ve uygulama siiresinden etkilenirken, yiikleme sirasindaki sicaklik degeri de

onem kazanmaktadir.

Bitimlii baglayicilar, yiikleme hizlarina bagli olarak gdstermis oldugu bu
davraniglar sonucunda, yiiklemenin kaldirilmasi ile olusan deformasyonun bir kismi
elastik 6zelliginden dolay1 toparlanmakta, kalan kismi ise viskoz 6zelliginden dolay:

kalic1 deformasyon haline dontismektedir.

Bitiimlii baglayiciya ayni yiikleme degerinin farkli siire ve sicakliklarda

uygulanmasi ile farkli davranis sergilemesi beklenmektedir.
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Sekil 3.1 Bitiimlii baglayicinin farkli siire ve sicakliklardaki davranigi (Altag, 2002; McGennis,

Anderson, Kennedy ve Solaimanian, 1995)

Sekil 3.1’de goriildiigli tlizere ayni akis miktar1 60°C sicaklikta 1 saatte
gerceklesirken, 25°C sicaklikta ise gerceklesmesi 10 saati bulmaktadir. Bu 6rnekten
anlagilmaktadir ki, bitimlii baglayicinin yiiksek sicaklik ve kisa silirede gostermis
oldugu davranis, diisiik sicaklik ve uzun siirede yapmis oldugu davranisa esdeger

olmaktadir (Gegkil, 2008).

Ozellikle yaz aylarinda sicak havalarda ya da yavas hareket eden trafik ve agir
tasitlar altinda bitlimlii baglayicilar viskoz sivi gibi hareket ederek, daha akici
davranirlar. Bitlimlii baglayicida meydana gelen bu yavas akis hareketi giiglii bir
mikroskop altinda incelenebilirse, molekiil tabakalarinin birbiri ilizerinde kayarak bu

akis1 meydana getirdigi goriilebilir (Gegkil, 2008) (Sekil 3.2).

Tabakalar arasmdaki kesme veya direnc gerilmesi

1. Tabaka 1. Tabakann hin
2. Tabaka 2. Tabakanm iz

>

Alas yinii

Sekil 3.2 Bitimlu baglayicinin molekiiler diizeydeki akis hareketi (Berkers, 2005; Fitzgerald, 2000)

Viskoz malzemelere yiik uygulandiginda deformasyon baglar ve yiikiin uygulama
stiresince artmaya devam eder. Yik kaldirildiginda ise meydana gelen deformasyon
kalkmaz ve kalict deformasyon olusur (Sekil 3.3). Viskoz malzemelerin
davranislarini tanimlayabilmek igin yag kutusu modelleri kullanilmaktadir. Ideal gaz

ve s1vi haldeki malzemeler viskoz davranis gosterirler ve sekil degistirdikleri zaman

11



enerji depolayamazlar, sekil degisimleri geri doniisiimsiiz ve kalicidir (Choquet,

1994).

Sekil 3.3 Viskoz malzemelerde yiik ve zamana bagl kalict deformasyon olusumu

Elastik malzemelere yiik uygulandiginda, ylik miktar1 ile dogru orantili olarak
deformasyon artar fakat yiik kaldirildiginda deformasyon ortadan kalkarak malzeme

eski haline geri doner (Sekil 3.4).

Sekil 3.4 Elastik malzemelerde yiik ve zamana baglh gegici deformasyon olusumu

Bu tir malzemeler Hooke kanununa uyarlar ve yik-deformasyon arasinda lineer
bir iliski bulunmaktadir (Sekil 3.5).

==AL/L o=P/F, Gerilme
——+p P
tso=E=o/c
L+
I P I
! L 1 AL fl g, Birim deformasyon

Sekil 3.5 Elastik malzemelerde yiik-deformasyon iligkisi
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Viskoelastik malzeme davranisi, viskoz ve elastik davranisi bir araya
getirmektedir. Bu davranista malzeme hizli yliklemeye maruz kaldiginda elastik
davranirken, yavas bir yiikklemeye maruz kaldiginda ise viskoz davranis
gostermektedir. Yiiklemenin orta hizda oldugu durumlarda ise viskoz ve elastik
davraniglarin  kombinasyonu seklinde davranir. Viskoelastik malzemelerin
davraniglari, yag kutusu ve yay elemanlariin birbirine farkli sekillerde baglanmasi
ile modellenebilmektedir. Bu modellerle birlikte siinme ve gevseme davraniglari da

incelenebilmektedir.

Viskoelastik malzemelerin davranislarini incelemek igin iki temel model;
Maxwell ve Kelvin modeli kullanilmaktadir. Bunlardan ilki, Maxwell modelinde
birbirine seri olarak baglanmis bir yay ve yag kutusu bulunmaktadir (Sekil 3.6).
Modelde yay sonsuz elastik yapist sayesinde ilk kuvvet uygulanmasinin ardindan
meydana gelen ani ve elastik deformasyonu temsil eder. Yiklemenin devam etmesi
ile deformasyon sonsuz viskoz Ozellikteki yag kutusuna aktarilir. Yiiklemenin
kaldirilmasinin ardindan yay eski haline doner, yag kutusunun da hareketi durur
ancak olusan degisim geri donmez, bu durum da meydana gelen kalici1 deformasyonu

temsil etmektedir (Mezger, 2011).

o Etoplam = Eyay T Episton  Eyay = Gegici deformasyon

Otoplam = Oyay = Opiston  Episton = Kalict deformasyon

t, zaman

yay = o o
E Etgp. = E +r_1(t1 —tg)

o]

Sekil 3.6 Maxwell modelinde gerilme-deformasyon iligkisi

a
Spiston = r_l(t:l - to)

to ts
t, zaman
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Kelvin modelinde ise, ayn1 elemanlar bu kez paralel olarak bir araya gelmektedir
(Sekil 3.7). Bu modelde yiikleme uygulandiginda deformasyon miktar1 yavas bir
sekilde artarken, ylik kalktiginda ise deformasyonda yayin etkisinden dolay1 hizli bir

azalma gozlenir.

0- Etoplam = Eyay = E]:listcm

Otoplam = Oyay + Opiston = Ee + HE

to T

g
t=Tannda = E(l —eT)

t, zaman

Sekil 3.7 Kelvin modelinde gerilme-deformasyon iliskisi

Bitiimlii baglayicili sicak karigimlarin viskoelastik yapisini modellemekte bu iki
modelin yetersiz kalmasi sonucu, bu iki model goz oniinde bulundurularak bir seri
halinde birbirine baglanmustir (Sekil 3.8). Olusturulan bu model Burger modeli adini
almigtir. Dort elemanli bu modelde bastaki yay ani elastik deformasyonu, birbirine
paralel olarak baglanmis yay ve yag kutusu zamana bagli deformasyonu (viskoz ve
gecikmis elastik deformasyonu), sondaki yag kutusu ise viskoz (kalici)

deformasyonu temsil etmektedir.
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o ot o _
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g

E, i:j Ne to t

‘#v:‘ Elastik deformasyon
Geciklinimig elastik deformasyon

g

t=0
% 6/ (Kelvin)
U/El [Ma;(well]

G/EZ (Kelvin)

G
Kalici deformasyon E (t1 — tg) (Maxwell)

Sekil 3.8 Burger modelinde gerilme-deformasyon iliskisi

Bu tiir reolojik modellerin sayisini arttirmak miimkiindiir fakat bu modeller tam
olarak bitiimlii baglayicilarin reolojik davraniglarini temsil edememektedirler. Ancak
bu modeller, viskoz ve elastik deformasyonlarin olusumu ve gerilme-deformasyon-

zaman iligkisi ile ilgili genel bir fikir vermektedir (Tung, 2007),

Akmaya karsi direncin diisiik oldugu durumlarda esnek kaplamada agir yiik ve
yiiksek sicakliktan dolayi tekerlek izi meydana gelebilmektedir. Diisiik sicakliklarda
ise bitlimlii baglayicinin termoplastik 6zelliginden dolay1 esnek kaplamanin gok sert
ve kirilgan hale gelmesinden catlaklar olusabilmektedir (Sybilski, 1994). Reolojik
ozelliklerinden kaynaklanan bu deformasyonlarin; yiiksek sicakliklarda tekerlek izi,
diisiik sicakliklarda ise ¢atlak olusumlarinin Oniine gegilebilmek amaciyla bitimli

baglayicilara modifikasyon islemi uygulanmasi giindeme gelmistir.
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BOLUM DORT
BiTUM MODIFiKASYONU

Bu boliimde; modifikasyonun amaci, bitimin modifikasyonunda kullanilan

malzemeler ve polimerler hakkinda genel bilgiler verilecektir.

4.1 Bitiim Modifikasyonu ve Amaci

Esnek yol kaplamalarinda kullanilan bitimli baglayicinin veya karisimin
performansini arttirmak ve deformasyon olusumuna engel olmak amaciyla baglayict
icerisine ¢esitli katki maddelerinin belirli oranlarda ve sartlarda karistirilmasina

modifikasyon ismi verilmektedir (Malkog, 2002).

Bitiim, reolojik yapisindan dolay1 viskoelastik 6zellik gostermektedir. Bu 6zelligi
sayesinde kalict deformasyon ve catlaklara kars1 direng gostererek kaplama
performansi parametreleri iizerinde oldukca etkilidir. Yine bu 6zelliginden dolayz,
yiikksek yiikleme hizlarinda (hizli tasit trafigi) elastik davranis gosterirken, diisiik
yiikleme hizlarinda (yavas tasit trafigi) viskoz davranig gostermektedir. Orta hizlarda
ise elastik ve viskoz davranisi bir arada sergilemektedir (Hunter, 1994). Bitimli
baglayici reolojisi boliimiinde de ele alindigi gibi meydana deformasyonun bir kismi
elastik davranigtan dolay1 toparlanmakta, kalan kismi ise viskoz davranistan dolay:

kalict deformasyon haline gelmektedir.

Modifikasyon iglemi ile stabilite ve performans bakimindan iistiin nitelikli, daha
uzun Omiirlii, bakim-onarim maliyeti ve gereksinimi daha az olan esnek kaplamalarin
elde edilmesi amaclanmaktadir. Modifiye bitiimlerin ve karisimlarin kullanim

amaglar1 detaylandirildiginda, séyle siralanabilir;

e Diisiik sicakliklar i¢in daha yumusak karigimlar elde etmek ve catlaklar1 azaltmak,

e Yiiksek sicakliklar igin daha sert karisimlar elde etmek ve tekerlek izinde

olusumunu azaltmak,

e Uretim sicakliklarinda viskoziteyi diisiirmek,
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e Islenebilirligi ve sikismayi iyilestirmek,
e Karigim dayanimini ve stabilitesini artirmak,

e Karisimin asinma dayanimini iyilestirmek ve agregalarin kaplamadan ayrilmasini

azaltmak,
e Kaplamada olusan diisiik sicaklik catlaklarini azaltmak,
e Karigimin yorulma dayanimini iyilestirmek,
o Asfalt betonu kalitesini yukseltmek,
e Yaglanmis bitiimlii baglayiciy1 tekrar genglestirmek,
e Marjinal agregalarin kullanimi saglamak,
¢ Bitiimlii baglayicinin dmriinii uzatmak,
e Agregalar tizerinde daha kalin bitiimlii baglayici filmi olusturmak,

e Yapismayr iyilestirmek ve asfalt c¢imentosunun agregalarin yizeyinden

soyulmasini azaltmak,
e Kaplamada meydana gelen kusmayi azaltmak,
o Gelistirilmis ¢atlak dolgusu saglamak,
o Yakit dokllmelerine kars1 dayanimi arttirmak,
e Yaglanmaya ya da oksidasyona kars1 dayanimi artirmak,
e Kaplama tabakalarinin kalinlig1 azaltmak,
e Kaplamanin 6mur-dongi maliyetini azaltmak

e Kaplamalarmn tim performansini gelistirmek (Orhan, 2012).

Bitimlii baglayicilar iizerinde yapilan ¢alismalar incelendiginde de son
zamanlarda, bitlime bitlim yapisina uygun bazi katkilarin ilave edilmesi ile bitiimiin
reolojik davraniglarinda olumlu yonde bir etkilenme oldugu goriilmiis, katkilar
sayesinde bitlimiin 6zelliklerinin iyilestigi ve performansinin gelistigi goriilmiistiir.
Kullanilan katkilar arasinda en yaygin rastlanan malzemelerin polimerler oldugu
goriilmektedir. Bunun sebebi polimer katkilarin bitiimiin elastiklik 6zelligini

arttirmasi, boylece bitiimii deformasyonlara kars1 daha dayanikli hale getirmesidir.
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4.2 Bitum Modifikasyonunda Kullamlan Katki Maddelerinden Beklenen
Ozellikler

Modifikasyon isleminde kullanilacak olan katkilarin ve modifiye bitlmlerin
sahada uygulanmasinda etkili, uygun ve ekonomik olmasi agisindan bazi1 6zelliklere

sahip olmasi gerekmektedir. Bu 6zellikler asagida maddeler halinde siralanmastir.

e Kolay elde edilebilir olmalidir,

¢ Bitiimle homojen bir sekilde karisabilmelidir,

¢ Bitiim karisim sicakliginda 6zelliklerini kaybetmemelidir,

o Yiiksek karistirma ve serme sicakliklarinda bitiimii ¢ok fazla viskoz hale
getirmemeli, yiiksek yol sicakliklarinda akiskanliga karsi direnglerini arttirmalidir,

e Diisiik sicakliklarda bitiimiin ¢ok kirilgan ya da sert olmasini 6nlemelidir,

e Fkonomik olmalidir.

Bitiimiin modifiye edilmesi icin katki arayigina girildiginde, bu 6zellikler mutlaka

g0z onilinde bulundurulmalidir.

4.3 Katki Maddeleri ve Siniflandirilmasi

Bitiimlii baglayicilarin modifiye edilmesinde farkl tiirlere ait katki malzemeleri

kullanilmaktadir. Tablo 4.1’de farkli katkilar ve modifikasyon sonucu gostermis

olduklari etkiler goriilmektedir.
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Tablo 4.1 Modifikasyonda kullanilan katki malzemelerinin siniflandirilmasi (Ilicali, 2001)

Katkinin
Tarda Ornekler baglayici
Uzerindeki etkKisi
e Mineral filler
o Kireg
Filler * Portland"gimentosu Sertlestirme
e Ucucu kuller
e Karbon siyah
e Sulflr
Genlestirici e SUlfur Sertlestirme
(ekstender) e Lignin (odun 6z()
Kaucguk
(Elastomer) e Stiren-Butadien-Stiren (SBS)
e Dogal lateks e Stiren-Butadien-Rubber (SBR)
e Yapay lateks e Dogal kauguk -
e Blok kopolimer | _ | ¢ Doniistiiriilmiis kauguk
e Islenmis = | o Atik tekerlek lastikleri
kauguk e
S | o Polietilen
lastik (PI % e Polipropilen lesti
Plastik (Plastomer) e Etil-Vinil-Asetat (EVA) Sertlestirme
e Polivinil Klorid (PVC)
Bilesim Kagguk ve plastik gruplarindaki i
polimerlerin karigimi
e Dogal: Asbest
Tas yuini
Fiber e Yapay: Polipropilen Sertlestirme
Polyester
Fiberglas
Oksidan e Manganez tuzu Sertlestirme
e Kursun karisimlari
Antioksidan e Karbon Yumusatma
e Kalsiyum tuzu
e Yeniden kullanma ve Yumusatma veya
Hidrokarbon genglestirme yaglari )
- sertlestirme
e Dogal asfaltlar
Soyulma Onleyici : ﬁ:rrwégler Yumusatma

Modifiye bitiim ve karisimlarin kullaniminin yayginlasmasi ile birlikte son
yillarda yapilan caligmalarda, tim bu katki tiirlerinin arasinda polimer katki
malzemelerinin 6n plana c¢iktigi goriilmektedir. Polimer tiri modifiye edici

katkilarin kullanimi ile yiiksek ve diistik sicakliklarda bitiimli baglayicinin sicaklik
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duyarliligi ve fiziksel ozellikleri iyilestirilerek bitiimlii baglayict ile iiretilen
karisimin nihai performansini arttirmasi saglanmaya calisilmistir (Jahromi ve

Khodaii, 2009). Polimere ait bir siniflandirilma Tablo 4.2.”’de sunulmustur.

Tablo 4.2 Polimer katk tiirleri (Ilicali, 2001)

Polimer katk tiirii Ornekler

Polietilen (PE), Polipropilen (PP), Polivinil
Termoplastikler Klorid (PVC), Polistiren (PS), Etilen Vinil
Asetat (EVA)

Termosetler Epoksi recine, polyester recine

Plastomerler

Dogal kaucuklar

Sentetik Butadien kopolimer (SBR), Stiren
Elastomerler Butadien Stiren kopolimer (SBS), Etilen

Yapay elastomerler ) _ .
Prokplendien harmoliper (EPDM), Isopren

kopolimer (IIR)

Islenmis kauguklar

Fiberler Polyester, Fiberler, Polipropan Fiberler

Tablo 4.2°de gorildiigi tizere bir¢ok farkli polimer katkili bitiimlii baglayicilarin
modifiye edilmesinde kullanilmaktadir. Bu farkli polimer tiirleri arasinda en yaygin
olarak kullanilanlarin elastomer grubuna ait SBS ve plastomer grubuna ait EVA

oldugu soylenebilir.

Elastomerler, sahip olduklar1 esneklik ve mukavemeti (¢ boyutlu aglarin fiziksel
olarak capraz sekilde baglanmalari sonucu elde etmektedirler. Bu, polistren uc
bloklarmin ayr1 ortamlarda toplanmasi ve ii¢ boyutlu polibutadien ya da polisopren
kaucuklu sistemi olusturmalarin  kaynaklanmaktadir. Polimere mukavemet
kazandiran bilesen, polistren ug bloklaridir, orta bloklar da malzemeye yuksek

derecede esneklik saglamaktadir (Vonk ve Gooswilligen, 1989).

Plastomerler, bitiim ile karistirildiklart zaman ortam sicakliginda birleserek,

karisimin viskozitesinde artis meydana getirirler. Ancak, plastomerler bitimun
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elastisitesini elastomerler kadar belirgin sekilde arttiramazlart. Isitildiklarinda,

ayrisma ve soguma sonucu kaba bir dagilim olugsmasina sebep olurlar (Hoban, 1987).

Yapilan polimer modifikasyonu ile polimer modifiye bitumli kaplamalar tekerlek
izi, termal ¢atlaklar, yorulma catlaklari, yaslanma ve sicaklik duyarliligimma karsi
yiiksek dayanim gosterirler (Golestani, Nejad ve Galooyak, 2012). Polimer modifiye
baglayicilar yiiksek gerilmelerin goriildiigii yogun trafi§e sahip kavsaklarda,
araclarin tartildigi istasyonlarda ve havaalanlarinda da basariyla kullanilmaktadir

(Yildirim, 2007).

Tum bu performans iyilesmelerini elde edebilmek i¢in, bitimun polimer ile
karistirilmast islemi c¢ok Onemli bir asamadir. Bitlimiin polimerle modifiye
edilmesinde; karigtirma araci, siire, sicaklik, hiz ve katki yiizdesi gibi parametreler
bitimli baglayicinin  fiziksel ve kimyasal yapisinda farkliliklar meydana
getirmektedir. Sahip olmasi istenen Ozelliklerde ve stabil bir modifikasyon elde
etmek bu parametrelerle iliskilidir (Kok, Yilmaz, Kuloglu ve Sengiir, 2011). Bu
konuda literatiirde farkli cgalismalar yapilmis ve farkli sonuglar elde edilmistir.
Yapilan bir ¢aligmada bitiim modifikasyonunda diisiik ve yiliksek olmak tizere iki
farkli karistirma hizi denenmis, yliksek karistirma hizinin stabil bir karisim elde
etmede Onemli oldugu ancak bunun yaslanmaya sebep olarak reolojik ozellikleri
degistirdigi goriilmustiir (Lepe, Boza, Gallegos, Gonzalez, Munoz ve Santamari,
2003). Baska bir galismada ise, farkli SBS oranlar1 i¢in farkli sicaklik ve karistirma
hizlar1 uygunmis, diisiik polimer igeriginde 180°C ve 1200 rpm hizda homojen bir
dagilim elde edilirken, yiiksek polimer igeriginde bu durumun tersi olabilecegi
belirtilmistir (Navarro, Partal, Boza ve Gallegos, 2005). Bu bilgiler 1siginda,
belirlenen parametrelerin etkilerini daha iyi yorumlayabilmek icin polimer modifiye
bitim katkilariin bitiim fazindaki dagilimi ve kalitesi yani morfolojik yapilart da
incelenmelidir. Morfolojik yap1 mikroskop goriintiileri alinarak incelenebilecegi gibi

farkl1 goriintiileme teknikleri ile de analiz edilebilir.

Polimer modifikasyonu ile saglanan iyilestirmelerin yaninda, polimer modifiye

bitimlerde meydana gelen bazi olumsuz 6zelliklerini giderebilmek igin, glinimizde
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giderek gelisen nanoteknoloji sayesinde nanomalzeme katkilarin da bitlime ve
bitiimlii karisimlara ilave edilmesi s6z konusu olmustur. Yeni bir c¢alisma alani
olusturan bu konu ile ilgili literatiirde yapilmis olan ¢alismalar, hangi malzemelerin
hangi karistirma kosullarinda kullanildigi gibi bilgiler Boliim 5°te detayl bir sekilde

sunulmustur.
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BOLUM BES
NANOMALZEMELERIN BiTUMLU BAGLAYICILARIN MODIFIYE
EDILMESINDE KULLANIMI

5.1 Nanoteknoloji ve Nanomalzemeler

Nanonun Latincedeki kelime karsiligi ¢ok kiiciik boyutlu demektir, bilimsel
anlamda ise metrenin milyarda biri anlamina gelen Ol¢ii birimidir. Yani bir
nanometre, 1x10”° metre degerine karsihik gelmektedir. Nanomalzeme, ii¢ boyutu da
nanometre Olgeginde olan bir tir malzeme ya da bilesiktir. Nanomalzemelerin
ozellikleri, kiiciik boyutlar1 ve yiiksek yiizey alanlari sayesinde normal boyutlu
malzemelere gore daha farkli ve tstiindlr (Yao, You, Li, Goh, Lee ve Yap, 2013).
Nanoteknoloji ise, mevcut teknolojilerin daha ileri diizeyde duyarlilik ve
kiigiiltiilmesine dayali olarak hizla ortaya ¢ikan teknolojilerdir ve 1974 yilinda Tokyo

Universitesinde Norio Taniguchi tarafindan ortaya atilan atilmistir.

Nanoteknoloji;

e Yaklastk 1 nanometre ile 100 nanometre aralik Slgeginde maddenin atomik,
molekiler veya makramolekiiler seviyelerde kontroltdur.

e Kiiciik ve/veya orta biiyliklikte olmalarindan dolayr yeni Ozelliklere ve
fonksiyonlara sahip olan yapilari, cihazlar1 ve sistemleri meydana getirmektedir.

e Spesifik olarak bu boyut araliginda bulunan 6zelliklerden yararlanmak icin yeni

malzemelerin ve uygulamalarin gelistirilmesine igaret eder (Ghile, 2006).

Nanoteknoloji genel amagli bir teknoloji olarak tanimlanabilir. Bunun sebebi
gerceklestirilmesi durumunda hemen hemen tiim sektorlerde ve toplumsal her alanda
kullanilabilecek olmasidir. Boylece daha iyi yapilmis, daha temiz, giivenli ve daha
uzun siire saglamligin1 koruyan {iriinlerin evlerde, iletisimde, tipta, ulasimda, tarim
ve endiistride kullanilabilirligi saglanabilecektir. Nanoteknolojinin gelisimiyle
birlikte yalnizca daha iyi tlirtinler degil, daha da gelismis {irtinlerin ortaya ¢ikmasi s6z

konusudur.
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5.2 Polimerik Nanokompozitler ve Uretimi

Nanomalzemeler tek baslarma kullanilabildikleri gibi polimerlerle birlikte
kompozit olusturularak da kullanimlar1 olduk¢a yaygindir. Giiniimiizde sik¢a farkli
alanlarda kullanimma rastladigimiz polimer kompozitler, sahip olduklart hafiflik,
yiilksek mukavemet, kimyasal acgidan inertlik, kolay islenebilirlik ve geri donilisiim
gibi Gstun ozellikleri sayesinde endustriyel ve akademik anlamda gittikge artan
oneme sahiptirler. Konu ile ilgili yapilan galismalarin artmasiyla, gelisimleri ve
Ozellikleri de iyilesmektedir (Morawiec, Pawlak, Slouf, Galeski, Piorkowska ve
Kranikowa, 2005; Stadtmueller, Ratinac ve Ringer, 2005; Turhan, 2010).

Toyota arastirma grubunun 1960°l1 yillarda yapmis oldugu naylon
6/montmorillonit kompozitinin Gretilmesi, literatiirde polimer kompozitler alaninda
yapilan ilk calisma olarak anilmaktadir. Naylon 6’ya %4 oraninda montmorillonit
ilave edilmesiyle sentezlenen bu kompozitin mikemmel performansa sahip oldugu
ve polimer tir nanokompozitlerin kendilerine 6zgu mekanik, termal, bariyer, optik,
elektrik ve manyetik 6zelliklere sahip olduklar1 goriilmiistiir (Golebiewski, Rozanski,
Dzwonkowski ve Galeski, 2008; Morawiec ve ark., 2005; Stadtmueller ve ark., 2005;
Turhan, 2010). Yapilan bu c¢alisma gelecek arastirma ve ¢alismalar icin Oncii

niteliginde olmustur.

Nanokompozit malzemelerin, iy1 goriinlime sahip olmalari, diger malzemelerle
uyum saglamalari, kolay imal edilebilirlikleri, yiiksek tiretim miktarlar, diisiik
maliyetleri, kaliteli olmalari, uzun kullanim siireleri, iyi performans gostermeleri,
korozif olmayan hammadde temin kolayliklar1 ve ¢ok iyi fiziksel-kimyasal 6zellik
gostermeleri gibi sebepler iizerlerindeki ilginin artmasina yol a¢cmistir. Boylece
nanokompozit malzemeler ticari olarak uretilebilme potansiyeline sahip bir malzeme

grubu olarak tanimlanabilmektedir (Turhan, 2010).
Gelecekte de bu alanda yapilan caligmalarin artmasiyla birlikte polimer/kil

nanokompozitlerin kullanimimnin daha ucuz hale gelerek genis alana yayilmasi

beklenmektedir.
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Nanokompozitler bir matris icerisinde nanometre boyutunda pargaciklarin
dagilmast ile olusan malzemelerdir. Nano parcaciklar bu malzemelerin igerisinde
degisik sekillerde bulunarak farkli kompozit yapilar olusturmaktadirlar. Ug farkli

tipte yap1 vardir. Bunlar;

¢ Mikro nanokompozit ya da geleneksel kompozit (Phase-seperated)
e Aralanmis tabakali yapida nanokompozit (Intercalated structure)

e Dagilmis yapida nanokompozit (Exfoliated structure)

Mikrokompozit yapida, polimer kil tabakasi arasina giremez Ve Killer y1gin halde
bulunurlar. Aralanmis tabakali nanokompozit yapida polimer zincirleri kil tabakasi
arasina yerlesmistir. Dagilmis yapida ise kil tabakalar1 birbirinden tamamen ayrilmis
ve polimer matrisine dagilmistir, bu sayede polimer/nanokil etkilesimi en {ist

diizeydedir. Bu yapilarin sematik olarak gosterimi Sekil 5.1’de goriilmektedir.

)

a

(a) (b) (c)

Sekil 5.1 Farkli yapilardaki nanokompozitler (a) Mikrokompozit (b) Aralanmis tabakali yapili

nanokompozit (¢) Dagilmis yapili nanokompozit (Kim ve Palomin, 2011)

Olusan nanokompozitler, saf polimerlerle karigtirildiklarinda 6nemli derecede
gelismis mekanik, termal, optik ve fizikokimyasal ozellikler sergilemektedirler,

ayrica bunun yani sira 1s1l kararliliga sahiptirler (Sen, Palancioglu ve Aldas, 2010).
5.2.1 Polimer/Kil Nanokompozit Uretim Ydntemleri

Polimer-kil nanokompozitlerinin elde edilmesinde kullanilan iiretim ydntemleri
tice ayrilmaktadir. Bunlar es-anli (in-situ) polimerizasyon, ¢tzeltide harmanlama ve

eriyik harmanlama yontemleridir.
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5.2.1.1 Es-anli (In-situ) Polimerizasyon

Polimer-kil ~ nanokompozitlerinin  elde edilmesinde  kullanilan  {iretim
yontemlerinden biri olan bu yontem ilk olarak Toyota arastirma ekibi tarafindan
tarafindan e-kaprolaktam monomeri ile kilden naylon 6 kompoziti iiretimi yapilirken
kullanilmistir. Bu iiretim yOntemi termoset polimer matris kullanilarak kil katkili

kompozit Uretiminde en etkili yontem olarak bilinmektedir (Atagir, 2016).

Yontemde, oncelikle monomer veya monomerlerin uygun ortamda ve sartlarda
(¢Ozelti faz1 vs.) kil tabakalar1 arasina difiizyonu saglanir (Sekil 5.2). Sonrasinda, kil
tabakalar1 arasindaki monomer veya monomerlerin uygun reaksiyon kosullar
(sicaklik, radyasyon vs.) ve/veya kimyasallar (baslatic1 sistemleri vs.) etkisiyle
polimerizasyonu saglanir. Boylece elde edilen polimerin, zincir biiylime
reaksiyonlar1 sirasinda kil tabakalarini zorlayarak agmasi saglanarak kil tabakalarinin

polimer matris i¢inde dagitilmasi gergeklesebilmektedir (Durmus, 2006).

baslatici
organofilik kil monomer sisme nanokompozit

Sekil 5.2 Es-anli (In-situ) polimerizasyon ydnteminin sematik gosterimi (Kornmann, 2000)

Literaturde, poliolefin-kil nanokompozitlerinin es-anli polimerizasyon yontemi ile
elde edilmesiyle ilgili ¢aligmalar bulunmakta fakat genellikle karmasik dolgu-
reaksiyon sistemi-katalizor-proses iliskileri ve yontemin zor olmasi sebebiyle tercih
edilirligi azdir (Durmus, 2006).
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5.2.1.2 Cozeltide Harmanlama

Cozeltide harmanlama yonteminde kil, polimerin ¢dzilinebilecegi bir ¢oziicii
igerisinde dagitilir. Kil tabakalar: arasindaki etkilesimlerin zayif olmasindan dolay1
dagilimlar1  kolay gerceklesir. Daha sonra bu tabakalar arasina polimerin
adsorplanmas: saglanir ve ¢Ozicunun buharlastirilmas:  sonucunda polimer

nanokompozit elde edilmis olur.

o e _ vakumda

o L T e kurutma ey
B ° o e \H

——'—-\—‘ﬁ‘r’f"""' - o. o..
o N\
dnorpi&yon- ugramiy
Gzlct molekuller
organofilik kil polimer . buharlasma
cozeltisi cozeltisi i

Sekil 5.3 Cozeltide harmanlama yonteminin sematik gosterimi (Kornmann, 2000)

Sekil 5.3’te gorulmekte olan polimerin ¢ozinmiis halde bulundugu c¢ozicu
sistemlerinde silikat tabakalar1 da sismis durumda bulunmaktadir. Polimer ¢ozeltisi
ve tabakal silikat ¢Ozeltileri bir araya geldiklerinde polimer zincirleri kil tabakalar:
arasina girerek ¢oziici molekdlleri ile yer degistirirler (Ray ve Okamoto, 2003). Kil
tabakalar1 arasindaki etkilesimlerin zayif olmasindan dolayr dagilim kolay
gerceklesir. Polimerlerin ¢ozelti ortaminda org-kil ile karistirilmalar kil tabakalar
arasinda polimer zincirlerinin niifuz etmesi ve kil tabakalarinin polimer iginde
dagilimi igin termodinamik agidan en uygun yontem olmasina ragmen, ticari polimer
sekillendirme yontemlerine gore oldukca zor ve fazla miktarda organik ¢oziicii
kullanim1  gerektirdiginden  ekonomik  olmamasi sebebiyle fazla tercih
edilmemektedir (Durmus, 2006).

5.2.1.3 Eriyik Harmanlama

Eriyik harmanlama yontemi igin geleneksel polimer tretim yontemi kullaniimakta

ve bu yontem hem es-anli polimerizasyon hem de c¢ozeltide harmanlama
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yontemlerine gore daha avantajlidir. Yontemde organik ¢6ziict kullanilmadigindan
cevreye zararli atiklar ortaya cikmamaktadir. Ayrica ekstriizyon ve enjeksiyon
kaliplama gibi endustriyel prosesler icin de uygun bir yontemdir (Ray ve Okamoto,
2003). Yine bu yoéntem ile c¢tziinmeyen veya polimerizasyonla nanokompozit

hazirlanamayan polimerlerle de nanokompozit iiretilmesi saglanir.

kanstirma
+

1sil islem

termoplastik
polimer nanokompozit

organofilik kil

Sekil 5.4 Eriyik harmanlama ydnteminin sematik gdsterimi (Kornmann, 2000)

Sekil 5.4’te gortldigi tizere termoplastik polimer, kil ile uygun sicakliklarda
eriyik halinde karstirilarak, polimer zincirlerinin kil tabakalari arasina girmesi

saglanmaktadir.

v

—

Kil tabakalarmm birbiri
iizerinden kaymasi

Polimer
zincirlerinin
tabakalar arasma
verlesmesi

Sekil 5.5 Kil tabakalarinin eriyik harmanlama yontemi ile birbirinden ayrilmasi ve polimer

zincirlerinin tabakalar arasina yerlesmesi (Dennis, Hunter, Chang, Kim, White, Cho ve Paul, 2001)

Sekil 5.5’te kil tabakalarinin birbirinden uzaklagarak ayrilmasi sonucunda agilan

bu kisimlara polimer zincirlerinin niifuz etmesi sematize edilmistir.

Eriyik haldeki polimere kil ilave edilmesi siklikla kullanilan bir yontemdir olup,

bu yontemde, polimer matris igerisine organokil karisimi ekstriider araciligiyla ile
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saglanir (Sekil 5.6) (Zhao, Qin, Gong, Feng, Zhang ve Yang, 2005; Lertwimolnun ve
Vergnes, 2006).

o Pelet bicagn
—— \

Sogutma banyosu ~

P
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\
. ~ . ?
Ergime Kanstrma  Homojen cikis Nanokompozit
peletler

Sekil 5.6 Cift vidali ekstriizyon cihaz1 (Atagiir, 2016)

Ekstriiderler genel olarak, graniil plastigin koyuldugu bir besleme hunisi, {izerinde
elektrikli 1sitma diizeni bulunan helezon (sonsuz vida) haznesi, hatvesi ve dis
yiiksekligi degisken olan bir helezon bazen de birden fazla u¢ kisma bagli bir kalip

ile kontrol sistemi ve diger yardimer kisimlardan olusmaktadirlar (Atagiir, 2016).

Ekstriizyon isleminde helezonun donmesi ve gévdenin 1sitilmasi ile eriyen plastik
maddenin 6ne dogru hareket etmesi sonucunda ileriye dogru bir basing birikimi
meydana gelir. Bu basing degeri, besleme hunisi bogazinda sifir iken cihazin ¢ikis
kisminda ise en yiiksek degere ulagsmaktadir. Plastik eriyik halde helezon
kanallarindan gecerken homojenize olur. Kaliptan ¢ikan plastik genel olarak su
banyolarinda sogutularak deforme olmasinin oniine gecilmeye calisilir. Helezonun en
onemli 6zelligi boyunun ¢apina oranidir ve L/D ile ifade edilir. Yiiksek sicakliklarda
ekstriizyon islemi yapilacaksa bu oran daha yiiksek degerde tercih edilir, genele

bakildiginda ise 24/1 orani sik kullanilir (Durademir, 2011).
Tek ya da ¢ift vidali ekstiirderler mevcut oldugu gibi daha iyi karigim elde etmek

icin ¢ift vidal ekstriiderler daha ¢ok tercih edilmektedir. Cift vidali ekstriiderlerin

vida tasarimlar1 degisik sekillerde olabilir (Sekil 5.7).
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(@)

Sekil 5.7 a) zit yonde donen (temasli), b) ayn1 yonde donen (temasli), ¢) zit yonde donen (temassiz)

ve d) ayn1 yonde donen (temassiz) farkli ekstriider vida gesitleri (Crawford, 1998)

Eriyik harmanlama yonteminin pratik ve ekonomik olmasi gibi avantajlarinin yani
sira, ekstriizyon gibi siirekli galisan ticari plastik sekillendirme Uretimlerinde genel
olarak malzemenin ekstriiderde kalma suresinin kisa olmasi, bu durumun etkin ve
homojen bir Kil-polimer karigimi1 olusumu ve kil tabakalarinin polimer yapi iginde
tamamen dagilimini sinirlamasi gibi sorunlar da bulunmaktadir. Ayrica, ylksek
sekillendirme sicakligt gerektiren termoplastikler igin yiksek harmanlama
sicakliklarinda kil tabakalar1 arasindaki organik gruplarin dekompozisyonu ve buna
bagli olarak tabaka genisliginin azalmasina bagli olarak polimer zincirlerinin
tabakalar arasina nlfuz etmesinin zorlasmasi da, bir baska sorun olarak ortaya

¢ikmaktadir (Durmus, 2006).

Kil dagilimini belirleyen proses degiskenleri, malzemenin ekstriiderde kalma
stiresi (residence time), kalma siiresi dagilimi (residence time distribution) ve proses
viskozitesi (shear intensity) olarak tespit edilmistir (Dennis ve diger., 2001). Bu
parametreler dikkate alindiginda, polimer-kil nanokompozitlerinin Gretiminde
ozellikle eriyik harmanlama yontemi i¢in uygun uyumlastiricilarin, bilesimin ve
uretim kosullarinin se¢imi, nanokompozit yapinin elde edilmesi igin biyik dnem
tasimaktadir (Durmus, 2006).
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5.3 Nanomalzeme ve Nanokompozit Katkilarin Bitiimlii baglayicilarin

Modifiye Edilmesinde Kullanim

Bitiimlii baglayici modifikasyonu, malzemenin adezyon, sicaklik duyarliligi,
strtinme Ozellikleri, oksidasyon dayanimi, yaslanma dayanimi ve durabilite gibi
performans 6zelliklerinin gelistirilmesini gerektirmektedir (Fang ve diger., 2013). En
yaygin kullanima sahip olan polimer katkilarla modifikasyon yapilarak bitumli
baglayicinin performansi gelistirilmeye calisilmistir.  Yapilan modifikasyonlar
sonucunda performans gelisimi saglansa da oOzellikle yiliksek depolama
sicakliklarinda, polimer ve bitiim arasindaki zayif uyumdan kaynaklanan ayrismalar
oldugu goriilmiistiir (Galooyak, Dabir, Nazarbeygi ve Moeini, 2010; Golestani ve
diger., 2012; Topal, Sureshkumar, Sengbéz ve Polacco, 2012). Bu istenmeyen bir
durumdur, dahas1 modifiye bitiimiin hizmet émrii sirasinda degisen iklim sartlar ve
sicakliklar, ultraviyole 1sinlar ve yaslanmasi halinde, uyumsuzluk sonucu zayiflayan

baglar sebebiyle daha da kétiilesecektir (Galooyak ve diger., 2010).

Son yillarda, modifikasyonda meydana gelen bu sorunlar ve bitiimlii baglayici
performansini daha fazla gelistirmek i¢in yeni katki maddeleri arayisi iizerine
caligmalar yapilmaya baslanmistir. Bu noktada, gelisen nanoteknoloji ile birlikte
farkli alanlarda kullanilmaya baglanan ¢esitli nanomalzemeler, bitiimlii baglayicilarin
modifiye edilmesi alanina da dahil edilmistir. Boylece modifikasyon igin farkli
nanomalzemelerin eklenmesi ile bitimll baglayicilarin termal, mekanik ve bariyer
ozelliklerinde 6nemli iyilesmeler oldugu goriilmistiir (Golestani ve diger., 2012;
Jasso, Bakos, MaclLead ve Zanzotto, 2013). Bunu saglayan, nanomalzemelerin
normal boyutlardaki diger malzemelere gore kiigiik boyut ve yliksek ylizey alanina
sahip olmalar1 sayesinde daha farkli ve iistiin Ozellikler gostermeleridir (Yao ve

diger., 2013)

Literatiirde nanomalzemelerin tek basma bitiimlii baglayict katkist olarak
kullanildig1 ¢alismalar oldugu gibi polimer modifiye bitiimlii baglayicilar iginde
katki olarak kullanildigi c¢alismalar da bulunmaktadir. Yapilan bu ¢alismalar

incelendiginde, nanomalzeme ve polimer tiirii, katki oranlari, karigtirma yontem ve
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kosullar1 gibi modifiye bitiimlii baglayici iiretim parametrelerinin degiskenlik

gosterdigi goriilmektedir.

Yapilan c¢alismalar incelendiginde nanomalzeme katki olarak daha ¢ok
nanokillerin kullanildig1 ve oOzellikle tabakalar arasi mesafenin acilabilmesinin
yiiksek oldugu smektit kil grubuna ait olan montmorillonitin kullaniminin oldukga
yaygin oldugu goriilmektedir. Bu kil tiirii, hem polimer modifiyeli baglayicilarin hem
de saf bitliimli baglayicilarin performansinin  gelistirilmesinde kullanilmustir.
Nanomalzeme ve nanokompozit katkilarin bitiimlii baglayicilarin - modifiye
edilmesinde kullanim1 ile ilgili literatiir arastirmast yapilmis ve literatiirdeki

calismalar 6zetlenmis halleriyle asagida sunulmustur.

Ghile (2006); tez calismasinda nanofill ve cloisite olmak tizere iki tip nanokil
modifikasyonu onermistir. Nanokiller %3 ve %6 oranlarinda kullanilmustir. Ilk
olarak nanokiller i¢in mikroskopik ve X-ray analiz testleri uygulanmistir. Daha sonra
nanokillerin baglayici karakteristikleri iizerindeki etkisi calisilmistir. Bunun icin
yaglanmamis ve yaslanmis bitiimlerde dinamik kesme reometresi ile reolojik
ozellikler belirlenmistir. Daha sonra, modifikasyonun karisim iizerindeki etkilerini
gormek i¢in sirastyla indirekt ¢ekme testi, yorulma dayanimi testi, dinamik siinme
testi ve elastik modul deneyleri uygulanmistir. Cloisite, sertligi ve tekerlek izi
dayanimimi geligtirmig, nanofill ise kisa ve uzun donem yaslanma dayanimini
gelistirmistir. Bunun yaninda nanokil modifikasyonu ile 6zellikle diisiik sicakliklarda

yorulma dayanimi performansinda olumsuz etki gézlenmistir.

Xuan (2007) calismasinda; bitiimlii baglayici/tabakali silikat nanokompozitleri
eriterek karistirma ile normal tabakali silikat ve organik modifiyeli tabakali silikat
olarak hazirlamistir. Fiziksel ozellikler, dinamik reolojik Ozellikler ve stabilite
ozellikleri aragtirilmigtir. Yaslanma oOncesi ve sonrasi viskozite, penetrasyon ve
yumusama noktasi degerleri incelenmis, mikro yapilar1 ve dagilim durumlar1 analiz
edilmistir. Tabakal1 silikatlarin ilavesi ile yumusama noktasi, viskozite ve depolama
stabilitesi degerleri gelismistir. Dahas1, modifiye bitimlii baglayici yliksek kompleks

modiilii ve diigik faz agis1 degerleri gostermistir. Organik modifiyeli tabakali
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silikatlar normal tabakali silikatlarla kiyaslandiginda, yumusama noktas: ve tekerlek

izi dayanim1 gelisiminde daha 6nemli bir etki gosterdigi goriilmiistiir.

Polacco ve diger. (2008); calismalarinda polimer olarak SBS, kil minerali olarak
da organik modifiyeli montmorillonit (Cloisite 20A) kullanilmistir. Polimer ve kilin
bitime karistirilmasi iki farkli sekilde gergeklestirilmistir. Ilk olarak polimer ve kil
karistirilarak nanokompozit elde edilmis, elde edilen nanokompozit bitiime eklenmis,
ikinci yontemde ise polimer ve kil ayr1 bilesenler olarak bitiime eklenmistir. Ara
tabaka mesafesinin karigtirma isleminden bagimsiz oldugu tespit edilmistir.
Bilesenlerin karistirma sirasinin, karigimin igyapisini ve dolayisiyla reolojik

davranigini etkiledigi tespit edilmistir.

Baochang  ve diger. (2009); calismalarinda Styrene-butadiene-
kaucuk/montmorillonit (SBR/MMT) nanokompozitinin asfalt Ozellikleri ve
karakteristikleri lizerindeki etkilerini incelemislerdir. SBR/MMT kompozitinin asfalt
icindeki dagilimi X-ray difraksiyonu ile incelenmistir. Arastirma sonucunda,
kullanilan katki ile yuomusama noktasi ve viskozite degerlerinde artig, penetrasyon
degerinde ise azalma elde edilmistir. Modifiye bitiimlii baglayic1 ylksek kompleks
modiilii ve diisiik faz agis1 degeri vermistir. Viskoelastik ozellikler iyilesmis ve

yiiksek sicakliklarda tekerlek izi direnci artmigtr.

Jahromi ve Khodaii (2009); yaptiklar1 ¢alismada, nanofil-15 ve cloisite-15A
olmak ftizere iki tiir nanokil kullanmislardir. Killerin bitiime karisim oranlar1 %2, %4
ve %7 olarak belirlenmistir. Meydana gelen nano yapt XRD (X-ray difraksiyonu) ile
incelenmis, penetrasyon, yumusama noktasi, diiktilite deneyleri yapilmistir. Bunlarin
yan1 sira yaslanma etkisi incelenmis ve reoloji Ozelliklerindeki degisimin
belirlenmesi icin dinamik kesme reometresi deneyi yapilmistir. Deneysel ¢alisma
sonuclart; nanofil-15 ve cloisite-15A ilavesi ile bitumun reolojik 6zelliklerinin
degistigi ve sertliginin arttigi, bitlimiin yumusama noktasinin artarak, penetrasyon,
sicaklik duyarliligi ve faz agist degerlerinin azaldigi ve yaslanma direncinin de

gelistigini gostermektedir.
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Yu ve diger. (2009); calismalarinda katki olarak organik montmorillonit kili (%3
oraninda) kullanmigtir. Kisa ve uzun donem yaslandirma yapilarak bitim
Ozelliklerindeki degisim incelenmistir. Modifiye bitimin viskozite yaslanma indeksi
degeri diismiis ve yaslanmaya karsi dayanim artmistir. Deney sonuglarina gore
yumusama noktasi degeri yilikselmis, tekerlek izi dayanimi G*/sind degerinde kiigiik
degisiklikler gozlenmis, yorulma dayanimi G*.sind degerinin azalmast ile

gelismistir.

Sureshkumar ve diger. (2010); yaptiklari ¢alismada iki farkli organik kilin {iglincii
bilesen olarak polimer modifiyeli bitiimlii baglayicidaki etkisini arastirmislardir.
Organik killer %2 ve %4 oranlarinda Cloisite 20A ve Dellite 43B olarak belirlenmis,
polimer olarak da %3 ve %6 oranlarinda EVA kullanilmustir. Killerin olusturmus
oldugu uyumlastirma etkisi sayesinde polimerin bitiimlii baglayic1 fazi igerisinde
daha iyi dagildigi gbzlenmis, bu da reolojik 6zellikleri olumlu yonde etkileyerek,
yiksek elastisite ile toparlanma degerleri ve daha kiigiik toplam deformasyon

degerleri elde edilmesini saglamistir.

Zare-Shahabadi ve diger. (2010); calismalarinda %1, 2, 4, 5 ve 6 oranlarinda
montmorillonit bakimindan zengin bentonit (BT) ve organik modifiyeli bentonit
(OBT) olmak iizere iki farkli kil ile bitiimlii baglayiciyt modifiye etmislerdir.
Deneyler neticesinde, saf bitime gére modifiye bitlimlerde daha yliksek yumusama
noktas1 ve viskozite degerleri elde edilmis, diiktilite degeri azalmistir. Bitlime %5
oraninda karistirilan BT ve OBT’ye kisa ve uzun dénem yaslanma uygulanmstir.
Dinamik kesme reometresi deneyi sonucunda kompleks modiilii artmis, faz agisi
diismiis ve bdylece daha yiiksek tekerlek izi parametresi degeri elde edilmistir. Kiris
egme reometresi deneyi sonucunda daha diisiik siinme sertligi degeri elde edilmis ve
diisiik 1s1 gatlagr dayanimi katki ilavesi ile geligsmistir. OBT modifiyeli bitim, BT
modifiyeli bitlime gore daha iyi 6zellik gostermistir. Bu da OBT’nin bitiim fazinda
dagilmis yapida, BT nin ise aralanmis tabakali yapida olmasi ile iligkilendirilmistir.
Boylece bu calisma sonucunda nanomalzemelerin dagilimi ile 6zellikleri iyilestirme

arasinda dogru orant1 oldugu ortaya konulmustur.
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Amirkhanian ve diger. (2011); yaptiklar1 caligmalarinda farkli ytizdelerdeki
karbon nanopargaciklar igeren, ii¢ farkli kaynaktan alinan baglayicilarin reolojik
Ozelliklerinin degerlendirilmesi ve arastirilmasini amacglamislardir. Nanoparcaciklar
%0,2-0,5-1-1,5 oranlarinda kullanilmislardir. Viskozite, performans derecesi, siinme
ve siinme geri kazanimi gibi reolojik 6zellikler test edilmistir. Yapilan nano karbon
katkis1 ile viskozite, deformasyon sicakligi, kompleks kayma modiili, ve elastik
modiili degerleri artmis, tekerlek izi dayanimi da iyilesmistir. Ayrica %1 oraninda
nano karbon igeren baglayicinin performans derecesinde bir kademe artis

gerceklesmistir.

Galooyak ve diger. (2011); SBS ve bitlim arasinda daha iyi bir uyum elde etmek
icin organofilik montmorillonit/SBS karisimini eriterek araya ekleme yontemi ile
(melt intercalated blending) hazirlayip, bitlime eklemis ve modifiye etmislerdir.
Sonuglara gore nanokil ilavesi depolama stabilitesi, yaglanma ve yiiksek sicaklik
performansini gelistirmistir. OMMT/SBS/bitiim yapis1 X-ray kirnimu ile karakterize

edilmistir.

Xiao ve diger. (2011); yaptiklart caligmada farkli yiizdelerde karbon nanopargalar
iceren bitiimiin reolojik 6zelliklerinin arastirmiglardir. Bes farkli kaynaktan alinan ii¢
farkli performans sinifina ait bitim ve %0 - 0,5 - 1,0 ve 1,5 olmak tizere dort farkl
oranda nanokarbon kullanilmigtir. Deney sonuglarina gére nanokarbon ilavesi ile
kompleks kayma modiilii ve faz agisi degerlerinde belirli bir etki goriilmemistir.
Fakat nanopargaciklarin, bitiimiin sinme ag¢ist1 ve uyumluluk degerleri {izerinde
kiigiik bir etkisi oldugu goriilmiistiir. Diisiik test sicakliklarinda nanoparcgaciklarin
defleksiyon ve sertlik degerlerinde etkisi saptanmamuistir. Istatiksel analiz sonucu
bitiimlii baglayic1 kaynagi ve derecesinin reolojik 6zelliklerin belirlenmesinde daha

onemli rol oynadig1 sonucuna ulagilmistir.
You ve diger. (2011)’de montmorillonit kili ile yaptiklar ¢alismada iki tur nanokil

(nanokil A ve nanokil B) %2 ve %4 oranlarinda bitiime ilave edilmistir. Bitimli

baglayict Uzerinde donel viskozimetre, dinamik kesme reometresi ve direk ¢ekme
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deneyleri uygulanmistir. Sonuglar; nanokil modifikasyonunun bitimin viskozite,

kompleks modiili ve direk cekme modiilii degerlerini arttirdigi goriilmiistiir.

Golestani ve diger. (2012); yaptiklar1 ¢alismada dogrusal ve dalli yapida olmak
tizere iki farkli SBS tiirlinlin organik montmorillonit ile kullanimini incelemislerdir.
Dogrusal yapiya sahip SBS i¢in bitiim agirliginin %3, 4, 5, 6’s1, dalli yap1 igin ise
%3,5, 4,5, 5,5’1 karisim oranlar tercih edilmistir. XRD sonuglarina gére dogrusal
yapidaki SBS’in dagilmis yapida, dalli yapidaki SBS’in aralanmis tabakali yapida
dagilim gosterdigi saptanmistir. Polimer modifiye bitimlere nanokil ilave edilmesi
sonucunda, yumusama noktasi ve viskozite degerleri artmis, penetrasyon degeri
diismiistiir. Diiktilite ve elastik toparlanma iyilesmis, depolama stabilitesinde gelisme

gbzlenmistir.

Jasso ve diger. (2012); ¢alismalarinda polimer olarak %3 oraninda SBS, nanokil
olarak %]1, 2, 3 oranlarinda montmorillonit (Cloisite Cat++) ve organik
montmorillonit (Cloisite 20A) kullanmiglardir. Nanokiller igin %3’ten diisiik
oranlarda kayip modiilii depolama modiiliinden daha biiyiik elde edilmistir, boylece
nanokil oranin artmasi ile elastikligin artmasinin dogru orantili oldugundan soz

edilebilir. Ayrica %3 oraninda giiclii i¢sel ag elde edilmistir.

Merusi ve diger. (2012); bitime lineer SBS kopolimeri ve organo modifiye
montmorillonit (Cloisite 20A) karistirarak bitiim/polimer/kil  tglii  karsimi
hazirlamislardir. Karistmi olustururken iki farkli islem izlenmistir. Ilkinde bitiim
icerisine Cloisite karistirilmis, sonrasinda bu karisima polimer ilave edilmistir. Ikinci
yontemde ise, polimer ile Cloisite karistirilarak nanokompozit malzeme elde edilmis
ve bu nanokompozit saf bitiime eklenmistir. Karigimlar iizerinde dinamik, mekanik
ve morfolojik analizler gergeklestirilmistir. Kil ilavesi ile kompleks kayma
modiiliinde artis elde edilirken, faz acis1 degerinde bir miktar diisiis olmustur. Ayrica
ayn1 birlesim igerigine sahip olsalar da her iki karisim yonteminde kayma modiilii ve

faz acis1 degerlerinde farklilik gdzlenmistir.
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Nassar ve diger. (2012); calismalarinda bitimli baglayictyr kadmiyum
stilfit/polimetilmetakrilat nanokompozit ile modifiye etmisler, fiziksel ve mekanik
ozelliklerini incelemislerdir. Cds-PMMA nanokompoziti %0,2 - 0,4 - 0,6 - 0,8 ve 1,0
oranlarinda kullanilmistir. Yumusama noktasi, viskozite ve yiizde gerilme
degerlerinde artis, penetrasyon ve yiizde birim sekil degistirme degerlerinde ise
azalma gozlenmistir. %0,8 oraninda ilave edilen nanokompozit ile en iyi karakter

ortaya ¢ikmuistir.

Topal ve diger. (2012); yaptiklar1 ¢alismalarinda mikroyapisal 6zellikler Qwin
Plus Software analizi ile belirlenmis ve reolojik 6zellikler tanimlanmistir. Calismada
kullanilan  nanokompozitin  polimer malzemesi EVA  (Etil-Vinil-Asetat),
nanomalzemesi ise Cloisite 20A’dir. EVA %3 ve %6 oranlarinda, Cloisite %2 ve %4
oranlarinda kullanilmistir. EVA/CL modifiyesi ile yumusama noktasinda artis,
penetrasyon degerlerinde ise azalma goriilmiistiir. XRD sonuglart ile kilin bir stvinin
ylzey gerilimini azaltan madde gibi davranarak polimerin dagilimimi kolaylastirdigi

dogrulanmistir.

Yao ve diger. (2012); montmorillonit nanokili ile modifiye edilmis bitumlu
baglayicinin reolojik ozelliklerini incelemislerdir. Katkilar modifiye edilmemis
nanokil ve polimer modifiyeli nanokil olmak iizere iki farkli sekilde ve bitimli
baglayici agirliginin %2 ve %4 oranlarinda kullanilmistir. Nano modifiyeli asfaltin
reolojik ozellikleri donel viskozimetre, dinamik kesme reometresi ve kiris egme
reometresi deneyleri ile analiz edilmistir. Kisa ve uzun donem yaslanma stireci donel
ince film halinde 1sitma deneyi ve basingh yaslandirma kabi ile simiile edilmistir.
Sonuglar gdstermistir ki, bitiimlii baglayictya modifiye edilmemis nanokil (non-
modified nanoclay-NMN) ilavesi sonucunda kontrol bitiimlii baglayiciya gore
viskozite ve kompleks kayma modiili dikkate deger Olgiide artmistir, polimer
modifiyeli nanokil (polymer modified nanoclay-PMN) ilavesi sonucunda ise kismen
bir azalma goriilmiistlir. Genel olarak bakildiginda ise, modifiye edilmemis nanokil
katkili asfalta gére polimer modifiyeli nanokil katkis1 tekerlek izi ve yorulma catlag

dayanimini gelistirmistir.
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El-Shafie ve diger. (2013); makro ve organik modifiye nanokillerin bitiml
baglayicinin fiziksel ve mekanik oOzellikleri iizerine etkisini arastirmislardir.
Makrokil ve modifiye nanokil bitiimlii baglayict igerisine %2’den %8’e kadar farkli
oranlarda eklenmistir. Modifiye bitimli baglayicit O6zellikleri kinematik viskozite,
yumusama noktasi ve penetrasyon degerleri ile karakterize edilerek, modifiye
edilmemis bitimlii baglayic1 ile karsilastirilmistir. Yumusama noktasinda baz
baglayiciya gore daha yiiksek degerler, penetrasyonda kontrol baglayiciya gore %25
azalma elde edilmistir. 135°C’de kinematik viskozitede ortalama %222, 150°C’deki
kinematik viskozitede ise ortalama %145 oraninda artis ger¢eklesmistir. Gerilme
dayanimi kil tipi ve igeriginin bir fonksiyonu olarak test edilmistir. Nanokil
modifiyeli baglayicinin gerilme dayanimi makrokil modifiyeli ve modifiyesiz

baglayiciya gore daha fazla gelismistir.

Jasso ve diger. (2013); bir diger ¢alismalarinda SBS’i %2’den %5’¢ kadar,
nanokil olarak da montmorilloniti %0,9’dan %3’e kadar farkli degerlerde
kullanmiglardir. Ayrica kiikiirt bazl bir bilesik olan bir katki kullanilmistir, bu katki
da karisima %0,010 - %0,120 araliginda farkli oranlarda katilmistir. Daha onceki
calismalara benzer olarak viskozite degerleri artmis, penetrasyon degerleri de
azalmistir. Karisimdaki bilesenlerin igeriginin artmasi ile maksimum servis sicakligi

artmig, yorulma gatlagi sicakliklarinda diisiik degerler elde edilmistir.

Khattak ve diger. (2013); yaptiklar1 ¢alismada karbon nanofiberler (CNF) ile
modifiye edilmis sicak karigim asfaltinin mekanik karakteristikleri {izerinde
durmuslardir. Kerosene ve acetone olmak iizere iki farkli CNF kullanilmistir.
Yorulma omrii ve kalict deformasyon direnci CNF modifikasyonu ile 6nemli
diizeyde gelistirilmis, daha yiiksek sertlik ve dinamik modiili degerleri elde

edilmistir.

Liu ve diger. (2013); organo montmorillonit (OMT) modifiyeli bitlimiin yapis1 ve
yaslanma davranislarini calismuslardir. Iki farkli organik montmorillonit belirlenerek,
yapilart X-ray kirmimi, fluoresan mikroskobu ve bilgisayarli tomografi ile

taranmigtir. OMT ler bitiim agirliginin %4’1 oraninda ilave edilmistir. Her iki OMT
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de bitimli matris icinde araya eklenmis (intercalated structure) yapidadir.
OMT’lerin bu yapida bulunmasi bitimiin kisa donem yaslanma davranisi
gelistirmistir. Uzun donem yaslanma ile ilgili olarak ise, yapay yaslandirma kosullari
altinda OMT pargaciklarinin birikimi gerceklesmis ve sonu¢ olarak yaslanma

davraniginda daha az bir gelisme gozlenmistir.

Literatiirdeki bu calismalarin da 1s1ginda, yapilan tez ¢alismasinda kullanilan
malzemelerin karistirma parametreleri belirlenmis, fiziksel karistirma ve eriyik
harmanlama yontemleri ile modifiye bitiim Ornekleri iiretilmistir. Saf ve iiretilen
modifiye bitum oOrnekleri geleneksel bitim deneyleri, morfolojik inceleme ve

reolojik deneylere tabi tutularak, performans gelisimleri degerlendirilmistir.
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BOLUM ALTI
SAF VE MODIFiYE BAGLAYICILAR UZERINDE UYGULANAN
DENEY YONTEMLERI

Bu boliimde, tez kapsaminda modifiye bitlimler iizerine yapilan deneysel
calismalara ait yontemler ve bu deneysel ¢alismalarda kullanilan aletler hakkinda

ayrintil bilgiler verilecektir.
6.1 Geleneksel Bitim Deneyleri
6.1.1 Penetrasyon Deneyi (ASTM D5, TS EN 1426)

Penetrasyon deneyi, bitlimlii baglayicinin sertlik veya kivamini tayin etmek amaci
ile yapilmaktadir. Deney, 25°C sicaklikta ve 5 saniye siirede 100 gram agirligindaki
ignenin bitiimlii baglayict numunesi igerisine batma degerinin Olgiilmesi ile
gergeklestirilir. Penetrasyonun birimi 10 mm.dir. Penetrasyon degeri kivamla ters
orantilidir, penetrasyon arttikga bitlim yumusar (Kegeciler, Giimriik¢iioglu, Akkol,

ve Gokee, 1988).

Sekil 6.1 Penetrasyon deney aleti
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Deneyde kabin kenarindan ve birbirinden 1’er cm uzaklikta en az ii¢ okuma
yapilir ve deney sonunda okunan degerlerden, penetrasyon toleransindan daha fazla
fark bulunmayan yine en az ii¢ deney sonucunun ortalamasi alinarak penetrasyon

degeri olarak belirlenir.

6.1.2 Yumusama Noktast Deneyi (ASTM D36, TS EN 1427)

Bu deney bitiimlii baglayicilarin yumusama sicakligini belirlemek amaci ile
yapilmaktadir. Deneyde standart halka diizenegine bitiimlii baglayici doldurulur ve
tizerine standart bilyeler birakilir. Deney 5°C sicakliktaki su banyosuna yerlestirilen

bu diizenegin dakikada 5°C 1sitilmasi ile gergeklestirilir.

Sekil 6.2 Yumusama noktasi deneyi cihazi

Isnma sonucunda malzeme yumusar ve diizene8in tabanina degdigi anda

termometrede okunan deger numunenin yumusama noktasi degeri olarak belirlenir.

6.1.3 Depolama Stabilitesi Deneyi (TS EN 13399)

Depolama stabilitesi deneyi, bitiim modifikasyonunda kullanilan katkilar ile bitiim

arasindaki uyumlulugun bir 6l¢iistidiir. Deneyde 160 mm yiiksekliginde, 30—40 mm
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capinda standart aliminyum tiip kullanilmaktadir. Standarda goére homojen hale
gelinceye kadar karistirilan modifiye bitiim standart tiipe 100—120 mm yiikseklige
kadar hava kabarcig1 kalmayacak sekilde doldurulmaktadir (Sekil 6.3).

L —— L ~
» | =
— 4

Sekil 6.3 Depolama stabilitesi bitum dolu tiip numunesi

Daha sonra tliplin agzi hava gegirmeyecek sekilde kapatilmaktadir. Tiipler dik
vaziyette 72+1 saat siiresince 180 °C sicaklikta bekletilmektedir. Siirenin sonunda
tipler etlivden c¢ikarillarak dik vaziyette oda sicakligina kadar sogutulmasinin

ardindan aliiminyum tiip yatay vaziyette {i¢ esit parcaya boliinmektedir (Sekil 6.4).

Sekil 6.4 Ug esit pargaya boliinmiis bitiim dolu tiip numunesi

Ortadaki parga atilmakta alt ve iist parcalar baglayict deneylerine tabi
tutulmaktadir. Karayollar1 Genel Midiirliigii Modifiye Bitiim Teknik Sartnamesine

gore alt ve {ist parcalar arasindaki yumusama noktast farki 5°C’yi agmamalidir

(KGM, 2009).
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6.2 Morfolojik Yapi Incelemesi

Morfoloji, bitiimlii baglayic1 ile polimer arasindaki mikro doku o&zelliklerini
tanimlamaktadir (Chen, Liao ve Shiah, 2002). Polimer modifiye bitiim katkilarinin
saf bitlim i¢indeki dagilimini, kalitesini ve morfolojik yapisini tespit etmek amaciyla
katkili bitim tretimi yapildiktan sonra ince kesit Ornekleri alinarak (Sekil 6.5)

trinokiler fluoresan optik mikroskopta inceleme yapilmistir.

Sekil 6.5 Ince kesit 6rnekleri

Tez ¢alismasinda, fluoresan (yiliksek basingli Xenon lamba yardimi ile iiretilen)
ozelligine sahip Leica DMEP mikroskop kullanilmigtir (Sekil 6.6). Bu mikroskoba
ayrica, 7,2Mp DFC 320 renkli kamera baglantist yapilmistir. Kamera, mikroskoptan
almig oldugu goriintiileri dijital hale gevirerek, istenilen goriintli dosyasi formatinda

bilgisayar ortaminda saklamaktadir.
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Sekil 6.6 Fluoresan mikroskop

Fluoresan mikroskop ile morfolojik inceleme, fluoresan isik etkisiyle saf bitiimiin
bazi bilesenlerinin soniimlenmesi ve buna bagli olarak polimerlerin genislemesi
prensibine dayanmaktadir (Airey, 2002). Polimer modifiye bitim &rnekleri
mikroskopta zengin saf bitiim fazi, zengin polimer fazi ve ara faz olmak iizere li¢

farkli sekilde degerlendirilmektedir (Isikyakar, 2009).

Ayrica iki farkli karistirma ydontemine gore (Uretilen modifiye bitumli
baglayicilarin deney sonuglarini daha iy1 degerlendirebilmek amaci ile eriyik
harmanlama yontemi ile elde edilen nanokompozit malzemelerin de Taramal
Elektron Mikroskobu (SEM) goriintiilerinin  alinmasinin ~ faydali  olacagi

distintilmiistiir.

SEM, mikro ve nano boyuttaki malzemelerin yiizey, kesit veya kirik yiizeylerinin
yuksek biyutmelerde ve  ¢oziiniirlikte morfolojik, yapisal ve elementel
goruntilerinin alinabildigi, odaklanmis bir elektron demeti ile numune yuzeyini

tarayarak gorunti elde edilmesi prensibi ile ¢alisan bir elektron mikroskobu turidar.
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6.3 Superpave Baglayic1 Sartnamesi

Bitlimlii baglayicilarin siniflandirilmasi diinyanin bir¢ok iilkesinde oldugu gibi
tilkemizde de penetrasyon degerlerine bagli olarak yapilmaktadir. Bu deger 25°C
sabit sicaklikta bitimiin kivamliligina gore belirlenmektedir. 25°C’de o6lgiilen
penetrasyon degerine gore belirlenen bitiim sinifi bu sicaklik degeri disinda, yiiksek
ve diisiik sicakliklardaki bitiim davranisi ile ilgili yeterli bilgiye sahip olmamizi
saglayamamaktadir, kaldi1 ki kaplamanin maruz kaldig: yiiksek ve diisiik sicakliklar
daha ¢ok bozulmaya sebep olan sicakliklardir. Bunun yaninda ayni sinifa ait olan
farkli bitiim Ornekleri kaplamanin hizmet verecegi bdlgede goriilen farklhi
sicakliklarda farkli performans gosterebilirler. Sekil 6.7°de de ii¢ farkli baglayici
tiriiniin  sicaklik degisimi sonucunda kivamliliklarinin degisimi gorilmektedir.
25°C’de yapilan penetrasyon deneyinden elde edilen sonuglari karsilastirildiginda
bitimlerin sertlikleri A, C, B olarak siralanirken, 135°C’de yapilan viskozite deney

sonuclarina gore siralama A, B, C seklinde olmaktadir (McGennis ve diger., 1995).

Kivam

(penetrasyon veya viskozite)

Sert penetrasyon
g W viskozite
m% ™
e B
B
viskozite ‘.‘ c
Yumusak P Sicakhk, °C

-15 25 60 135

Sekil 6.7 Farkli bitiimlerin sicakliga gore viskozitelerindeki degisim (McGennis ve diger., 1995)

Yukarida bahsedilen durumlardan, geleneksel yontemlerle tasarimi yapilan
karisimlarin - performansini  koruyamamasindan ve laboratuvar sartlarinin arazi
sartlartyla Ortlismemesinden dolayr Amerika Birlesik Devletleri Stratejik Karayolu
Arastirma Programi (SHRP) tarafindan performans esasli Superpave (Ustiin
performanslh Asfalt Kaplama) bitiimlii baglayict simiflandirma sistemi gelistirilmistir.
Superpave sisteminde, bitiim sinifi hem modifiye hem de modifiye olmayan

bitlimlerin yiiksek, orta ve diisiik sicakliklarda maruz kalabilecegi biitlin sicaklik
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sartlarindaki performansimna ve fiziksel Ozellikleri disinda mekanik ve reolojik
Ozelliklerine bagli olarak tespit edilmektedir. Bu sistemdeki performans esasl
baglayici sartnamesi, kaplamada olusan kalic1 deformasyon, diistik sicaklik ¢atlaklar
ve yorulma catlaklarin1 azaltarak baglayici performansini en iist seviyeye ¢ikarmak
ve 0lgmek i¢in tasarlanmistir. Superpave yonteminde kullanilan deneyler ve amaglari

Tablo 6.1°de goriilmektedir.

Tablo 6.1 Superpave baglayici deneyleri ve deneylerin amaglar (Gegkil, 2008)

Deney Ad1 Deney Amaci Performans Parametresi
Dénel Viskozite Baglayicinin akicilik 6zelliginin, karigtirma ) o
) ) Akiskanlik, islenebilirlik
(RV) ve sikigtirma sicakliklarinin belirlenmesi
Dénel Ince Film Baglayicinin kisa stireli yaglanma Hizmet 6ncesi olusan
Etivi (RTFO) Ozelliklerinin belirlenmesi yaslanmanin tespiti
Basingl d .
Baglayicinin uzun siireli yaslanma Hizmet 6mri boyunca
Yaslandirma Kab1 i . . o
ozelliklerinin belirlenmesi olusan yaslanmanin tespiti
(PAV)
Dinamik Kesme Baglayicinin yiiksek ve orta sicaklik Kalic1 deformasyon ve
Reometresi (DSR) Ozelliklerinin belirlenmesi yorulma ¢atlagi direnci
Kiris Egme Baglayicinin diisiik sicaklik 6zelliklerinin
’ ] . Diisiik sicaklik catlakalr
Reometresi (BBR) belirlenmesi

Superpave yonteminde bitiimler, farkli sicaklik kosullarinda gosterdikleri
performanslara gore smiflandirilmaktadir ve bu bitiimlere Performans Sinifi
(Performance Grade) veya Performans Dereceli bitlim adi verilir. Performans sinifi
(PG) simgesini izleyen rakamlar, baglayicinin hizmet verecegi yerdeki ortalama en

yiiksek ve ortalama en diisiik kaplama sicakliklarini gostermektedir.

PG 64 -22
Performans Minimum kaplama
grqor n;am. Ortalama 7 giinlik sicakligs, °C
Sttt maksimum kaplama
sicakhigr, °C

Sekil 6.8 Superpave performans simnifi gésterimi

46



Sekil 6.8’de bir siniflandirma 6rnegi goriilmektedir. Bu 6rnekteki gibi, yoldaki en
yiiksek ve en diisiik kaplama sicakliklarina gore belirlenen performans sinifi, aynm
zamanda bu yolda kullanilacak bitiimiin yiiksek sicakliklarda 64°C'ye, diisiik
sicakliklarda ise -22°C'ye kadar beklenilen performansi gostermesi gerektigini ifade

etmektedir.

Superpave bitiimlii baglayic1 sartnamesine ait deneyler ve saglanmasi beklenen

sartname kriterleri Tablo 6.2°de sunulmustur.
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Tablo 6.2 Superpave performansa dayali bitiimlii baglayici sartnamesi (AASHTO MP1) (Cominsky, Huber, Kennedy ve Anderson, 1994)

Performans Stmfi PG 46- PG 52- PG 58- PG 64-

34 [40 [ 46 |10 |16 [22 |28 [34 |40 [46 [16 [22 [28 [34 [40 |10 |16 [ 22 [ 28 [34 [ 40
Ortalama 7 gurjluk maksimum kaplama <46 <52 <58 <64
tasarim sicakligi, °C
Minimum kaplama tasarim sicakligi, So | >- | > | >- | > | >- | > | >- | > | >- | > | >- | > | > | > | > | > > | > | > | >-
°C 34|40 | 46 | 10| 16 |22 | 28 | 34 |40 | 46 | 16 | 22 | 28 | 34 | 40 | 10 | 16 | 22 | 28 | 34 | 40

Orijinal Baglayici
Parlama noktasi, T48, minimum, °C 230
Viskozite, ASTM D 4402, maksimum 3 135
Pa.s, Test sicakligi, °C
Dinamik kesme, TP5, G*/sing,
minimum 1,00 kPa, 10 rad/s, Test 46 52 58 64
sicakligi, °C
Donel ince Film Etiivii Deneyi (RTFOT)
Agirlik kaybi, maksimum, % 1,00
Dinamik kesme, TP5, G*/sing,
minimum 2,20 kPa, 10 rad/s, Test 46 52 58 64
sicakligi, °C
Basinch Yaslandirma Kabi (PAV)

PAV deney sicaklig, °C 90 920 100 100
Dinamik kesme, TP5, G*.sind,
maksimum 5000 kPa, 10 rad/s, Test 10| 7 |4 |25|122|19|16|13|10| 7 | 25|22 |19 |16 |13 |31 |28 |25 |22 |19 | 16
sicakligl, °C
Fiziksel sertlesme Rapor
Stinme sertligi, TP1, S, maksimum, 300
MPa, m-degeri, minimum 0,300, Test | o, | 35 1 36 | O | | 15| 18| 24 |30 |36 | © | 12|18 24|30 | % | |12]18]24]30
sicakligi, °C
Direkt ¢cekme, TP3, minimum, % 1,0, - - - - - - - - - - - - - - - -
Test sicakligi, °C 24 | 30 | 36 01 -6 12 | 18 | 24 | 30 | 36 6 12 | 18 | 24 | 30 0| -6 12 | 18 | 24 | 30
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Tablo 6.2 Superpave performansa dayali bitiimlii baglayici sarthamesi (Devami)

PG 70- PG 76- PG 82-

gepormans g 10 [16 |22 |28 |34 |40 |10 |16 |22 |28 [34 |10 |16 |22 |28 |34

Ortalama 7 giinliik maksimum kaplama tasarim sicakligi, °C <70 <76 <82
S [ > [ > > > [ > [> > |> |[|> [> |[> |> |> |[> |>-
Minimum kaplama tasarim sicaklig, °C 10 |16 |22 [28 |34 |40 |10 |16 |22 |28 |34 |10 |16 |22 |28 |34
Orijinal Baglayici
Parlama noktas1, T48, minimum, °C 230
Viskozite, ASTM D 4402, maksimum 3 Pa.s, Test sicakligi, 135
°C
Dinamik kesme, TP5, G*/sind, minimum 1,00 kPa, 10 rad/s, 70 76 82
Test sicakligi, °C
Dénel ince Film Etiivii Deneyi (RTFOT)
Agirlik kaybi, maksimum, % 1,00
Dinamik kesme, TP5, G*/sind, minimum 2,20 kPa, 10 rad/s, 70 76 82
Test sicakligi, °C
Basin¢h Yaslandirma Kabi (PAYV)
PAV deney sicakhg1, °C 100 (110) 100 (110) 100 (110)
Dinamik kesme, TP5, G*.sind, maksimum 5000 kPa, 10 34 1311281 25122119137 | 328|311 2812540137341 311 28
rad/s, Test sicaklig1, °C
Fiziksel sertlesme Rapor
U ligi, TP1 ksi MP -degeri

Stinme sertligi, TP, S, maksimum, 300 MPa, m-degeri, 0| 6 |-12|-18|-24|-30| 0 | 6 |-12|-18| 24| 0 | -6 |-12|-18] -24
minimum 0,300, Test sicaklig1, oC
Direkt gekme, TP3, minimum, % 1,0, Test sicakligi, °C 0 6 |-12|-18|-24 |-30| O 6 |-12|-18|-24| O -6 | -12 | -18 | -24




6.3.1 DOnel Viskozimetre Deneyi (ASTM D4402)

Donel viskozimetre deneyi, bitiimlii baglayicilarin  yiiksek sicakliklardaki
akigkanlik karakteristiklerinin belirlemesinde yapilmaktadir. Brookfield gibi ddnel
silindir mil viskozimetrelerinin kullanimi kapiler viskozimetrelere gore daha
yaygindir. AASHTO TP48 standardina uygun olan Brookfield Viskozimetresi Sekil
6.9’da goriildiigii gibidir. Baglayicilarin yiiksek sicaklik viskozite degerleri,
pompalama ve karistirma sirasinda baglayicilarin yeterince akigkan olduklarinin
tespiti amaciyla belirlenmektedir. Donel viskozimetre deneyi yaslandirilmamais saf ve

modifiye edilmis baglayicilar tizerinde uygulanmaktadir.

Sekil 6.9 Donel viskozite deney cihazi

Viskozite degerini lgen cihaz, Brookfield viskozimetre ve termosel olmak (izere
iki ana parcadan meydana gelmektedir. Brookfield viskozimetre, bir motor, silindirik
cubuk, kontrol tuslar1 ve dijital gostergeden olusmaktadir. Motor, ¢ubugun kendi
ekseni etrafinda donmesini saglayan kuvveti iiretmekte ve sartnameye gore 20
devir/dakika olacak sekilde ayarlanmistir. Termosel sistemi ise, 1s1 kontrollii tasiyici,
numune kabi1 ve sicakligi kontrol altinda tutan bir parcadan olugsmaktadir. Numune
kab1 paslanmaz ¢elik veya aliiminyumdan yapilmistir. Is1 kontrollii tagiyici, numune

kabini i¢ine almakta olup 1sitic1 elemanlara sahiptir.
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Deneyde, baglayict igerisinde 20 rpm hizla donen bir milin, donmeye karsi
gosterdigi direng ile viskozite degerleri elde edilmektedir. Orijinal baglayicilar
tizerinde uygulanan RV deneyinde 135°C’deki viskozite degerlerinin 3 Pa.s’yi (3000
cP) asmamasi istenmektedir. Donel viskozimetre deneyi ile bitliimli baglayicilarin

viskozitesi 0.01 Pa.s ile 200 Pa.s arasinda olgiilebilmektedir.

Viskozimetre ayrica, karigim tasariminda kullanilacak karistirma ve sikistirma
sicaklik  araliklarmin  tespitinde  kullanilan  sicaklik-viskozite  grafiginin

hazirlanmasina yardimci olmaktadir (Sekil 6.10.).
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Sekil 6.10 Bitiimlii baglayici igin viskozite egrisi

Deney i¢in baglayicidan yaklasik olarak 30 gr. numune alinmakta ve sicakligi
150°C’den daha diisiik olan etiivde 1sitilarak akigkan hale getirilmektedir. Bu
malzemeden yaklasik 10,5-11 gr. numune, bolmesine doldurulmakta, numune
bolmesi sicakligr sabit degere ulasmis sicaklik kontrollii kaba yerlestirilmektedir.
Numune 15 dakika sabit sicaklikta bekletildikten sonra deney yapilmaktadir.
Yaklagik olarak esit viskozite degerlerine erisildikten itibaren {i¢ adet okuma
yapilmakta ve bu ii¢ degerin ortalamasindan, baglayicinin viskozitesi elde

edilmektedir.
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6.3.2 Dénel Ince Film Etivii Deneyi (ASTM D2872)

Bitlimlii baglayicinin karistirma ve yapim sirasindaki kisa siireli yaslanmasinin
temsil edilmesi RTFO (donel ince film etlvid) testi ile laboratuvar ortamina
taginmaktadir (Sekil 6.11). Deneyde, ince bir film halinde hareket eden bitlimli
baglayicida, sicaklik ve havanin etkisi ile ugucu maddelerin tespit edilmesi ve
deneyden sonra yaslandirilmis olan bitlimiin fiziksel ozelliklerinin belirlenmesi
amaglanmaktadir. TS EN 12607-1°de belirtilen bu deney, 163°C sicakliga sahip
etlive yerlestirilir. Deneyde kullanilacak 8 adet sisenin her birinin i¢ine 0,001 gram
hassasiyetinde 35+0,5 gram bitiimlii baglayici numunesi doldurulur. 45 dakika
boyunca bu numuneler siseler yatay olacak sekilde sogumaya birakilir. 45 dakika
sonunda numuneler, cihaza dikkatli bir sekilde yerlestirilir. Etiiv sicakligi 163°C ye
ulastiginda deney baglatilir. Diisey eksende dakikada 15 devir yapacak sekilde 85
dakika siireyle dondiiriilmektedir. Donme esnasinda deney aletinin tabaninda
bulunan bir hava iifleyici yardimiyla numune kaplarina, akist 4000+200 mL/dak.

olacak sekilde hava verilmektedir.

Sekil 6. 11 Dénel ince Film Etiivii (RTFO) Cihazi

Sicaklhigin etkisiyle bitiim, kaplar1 tam olarak kaplayarak ince bir film tabakasi
olusturmakta ve bu sayede yaslanmanin meydana gelisi kolaylastirilmaktadir. Deney

oncesinde ve sonrasindaki numune kaplarinin durumu Sekil 6.12°de gérilmektedir.
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Sekil 6. 12 Deney Oncesi ve sonrasinda siselerin goriiniimii

Oda sicakliginda sogutulan bitiimlii baglayict deney oncesi ve sonrasi tartilarak,
numunede olusan agirlik degisiminden kiitle kayb1 hesaplanmaktadir. Kiitle kayb1 6.1

numarali formiil yardimi ile hesaplanir.

Kiitle kaybi (%)= x100 (6.1)

Formiilde hesaplanan deger kiitle kaybi1 olarak anilsa da, yaslandirma islemi
sirasinda olusan oksidasyondan dolayr baglayicinin kiitlesinde artis da meydana

gelebilmektedir.

6.3.3 Reoloji Deneyleri

Bu boélimde saf ve farkli oranlarda, farkli katki kombinasyonlarina sahip modifiye
bitlimlerin yliksek sicakliklardaki reolojik davraniglarini belirleyebilmek i¢in deney

yontemleri uygulanmis ve uygulanan yontemlerin islemleri ile ilgili detayli bilgi

verilmigtir.
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6.3.3.1 Yiksek Sicakliklarda Bitimlii Baglayicilarin Reolojik Ozelliklerinin

Belirlenmesi

Calisma kapsaminda iretilen tiim bitimli baglayici ornekleri igin yuksek
sicakliklardaki reolojik davranislarini belirlemek amaciyla performans iist siiflari,

farkl sicaklik ve farkli frekanslardaki dayanimlari ve davraniglart incelenmistir.

6.3.3.1.1 Bitiimlii Baglayicilarin Performans Ust Siiflarinin Belirlenmesi.

Superpave sartnamesinde tekerlek izine karsit direng ve yliksek sicakliklardaki
sertligin dl¢iistinii temsil eden G*/sind “tekerlek izi faktorii” gerekli bir deger olarak
kabul edilmektedir. Bu faktdrde, G* kompleks kesme modiilii,  ise faz agisidir ve bu
degerler DSR (dinamik kesme reometresi) deneyi ile tespit edilmektedir. Tekerlek
izinin en aza inmesi i¢in G*/sin 6 degeri orijinal bitlim i¢in en az 1,00 kPa, donel
film halinde 1sitma firin1 (RTFO) ile yaslandirilmig bitiim i¢in ise en az 2,20 kPa
olmalidir (Pavement Interactive, 2011).

Bitlimlii baglayicilarin performans st siiflarini belirlerken, orijinal bitiim i¢in
deney, G*/sind’nin 1,00 kPa ve RTFO ile kisa donem yaslandirilmis bitiim i¢in ise
2,20 kPa degerini agsmasi sonucunda sonlanir. Deneyin sonlanmasi ile bu degerlerin
altinda dlgiilen en son tekerlek izi faktoriine karsilik gelen sicaklik degeri bitiimiin

performans iist sinifi olarak belirlenir.

6.3.3.1.2. Bitiimlii Baglayicilarin Farkli Frekans ve Sicakliklardaki Reolojik
Davraniglarinin Belirlenmesi. Bitiimlerin farkli frekans ve sicaklik altindaki reolojik
davraniglarini belirleyebilmek amaciyla, bitim numunesi sabit bir plaka ile sola ve
saga salinim hareketi yapan bir plaka arasina sabit kalinlikta yerlestirilerek belli bir

1s1 altinda ve belirli bir hizda dondiiriilmeye ¢alisilir (Sekil 6.13).
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Sekil 6.13 Dinamik kesme reometresi (DSR) cihazi ve deney ekipmanlari

Tekerlek izi dayanim parametresini belirlemek i¢in yapilan DSR deneyinde 25
mm’lik plakalar ve 1 mm numune kalinligr kullanilirken, yorulma dayanimini
belirlemek amaci ile yapilan deneylerde 8 mm’lik plaka ve 2 mm numune kalinlig

kullanilmaktadir.

Dinamik kesme reometresi deneyi, gerilme ve deformasyon kontrollii sekilde
yapilabilmektedir. Bitiimlii baglayici cihaza yerlestirildikten sonra, hareketli st
plaka A noktasindan B noktasina gitmekte geri donerek A noktasina geldikten sonra
C noktasina gitmektedir. Daha sonrada tekrar A noktasina ulagmaktadir. Bu dongiiye
bir devir denilmekte ve deney boyunca tekrarlanmaktadir. Bu deneyde 10
radyan/saniye (1,59 Hz) sabit frekansta baglayicilara siniizoidal gerilmeler
uygulanmaktadir (Sekil 6.14).

Uygulanan Gerilme

1 Devir

Sekil 6.14. Dinamik kesme reometresi ¢alisma sekli (Zaniewski ve Pumphrey, 2004).
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Deney suresince uygulanan kayma gerilmeleri ve olusan kayma deformasyonlari
kullanilarak kompleks kayma modiilii G* ve faz acis1 6 elde edilmektedir. Kayma
modiiliine baglh olarak faz acisinin degisimi grafiksel olarak Sekil 6.15°te

gosterilmistir.

G~ G*
F 1
Viskoz
bilesen
{ o
=._

Elastik bilesen O

Sekil 6.15 Kompleks kayma modiiliiniin bilesenleri

Kompleks kayma modiili, kayip modiil (G*) ve depolama modullnin (G’)
bilesenlerinden olusmaktadir. Elastik bileseni ifade eden depolama modiilii her bir
yiikleme devri boyunca numunede saklanan enerji miktarin1 gostermektedir. Viskoz
bileseni ifade eden kayip modul ise her bir yikleme devri boyunca numunedeki
kayip enerji miktarim1 gostermektedir. Faz agis1 0°C oldugunda numune tamamen
elastik davranig gostereceginden kompleks kayma modiilii depolama modiiliine, faz
acist 90° oldugunda ise viskoz davranistan dolayr kompleks kayma modiilii kayip
modiile esit olacaktir. Bu sebep ile sekilde de goriildiigii gibi viskoelastik 6zellik G*
ve faz acist 6’ya bagli oldugundan, bu iki parametre birlikte g6z Oniinde

bulundurularak bitiimiin viskoelastik 6zelligi yorumlanmalidir.

Bitiimlii baglayicilarin tekerlek izi dayanimini belirlemek amaci ile yapilan DSR
deneylerinde kompleks kayma modiilii ve faz agis1 kullanilarak tekerlek 1zi G*/sin 6
ifadesi ile belirlenmektedir. Yorulma dayanimi da G*.sind ile ifade edilmektedir.
AASHTO TP5-98 standardina gore yapilan bu deney i¢in tekerlek izi olusumuna ve

yorulmaya kars1 dayanim sartname sinir degerleri Tablo 6.3’te gorilmektedir.

56



Tablo 6.3 DSR deneyinde kullanilan baglayici tiiriine gore sartname sinir degerleri (McGennis ve

diger., 1995)

Sartname Sinir
Baglayicr Tiirii Deneyin Amaci
Degerleri
Tekerlek izi olusumuna kars1 o
Orijinal Minimum 1000 Pa
dayanim
RTFOT ile Tekerlek izi olusumuna kars1 o
Minimum 2200 Pa
yaslandirilmig dayanim
PAV ile ]
Yorulmaya karst dayanim Maksimum 5000 kPa
yaslandirilmis
6.3.3.2 Sifir Kesme Viskozitesi (ZSV)

Orijinal ve modifiye bitiimler ¢ogunlukla Newtonyen olmayan akiskan o6zelligi

gosterirler. Newtonyen olmayan akigkanlarda kesme hizina bagli olarak, hizli ve

yavas yiikleme sartlar1 igin farkli viskozite degerleri elde edilmektedir. Tim

akiskanlar cok kiiciik ve ¢ok biiyilk kesme hizlarinda sabit viskozite degerine

ulasirlar (Glingdér ve Saglik, 2012). Bu bdlgeler 1. Newtonyen bdlge ve 2.
Newtonyen bolge olarak isimlendirilir (Sekil 5.16).

Kesme hizi, v

1. Newtonian
balge \

2 Newtonian
baolge

1. Newtonian
bélge

tirbilans l aksy

T

Login)

*——Yalanci (pseudo) plastik bélge =

Kesme g

Yalanci plastik bolge
(Usseliliski bogesi)

2 Newtonian
bilge

erilmesi,

Log(v)

Sekil 6.16 Bitiimlii baglayicilarin viskozitesinin kesme hizina gore degisimi (Zhang ve diger., 2009)

Viskozite degerinin en yiiksek degeri aldigi 1. Newtonyen bdlgedeki asimtotik

viskozite degeri, sifir kesme viskozitesi (zero shear viscosity, ZSV) olarak

adlandirilmaktadir.
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Son zamanlarda yapilan c¢aligmalarda bitiimlii baglayicinin DSR deneyi ile 10
rad/s (1,59 Hz) frekansh yiikleme sartlarinda elde edilen G*/sin & degeri ile arazi ve
laboratuarda elde edilen kalic1 deformasyon degeri arasinda zayif korelasyon oldugu
belirlenmistir. Bu nedenle de daha iyi korelasyon degeri verecek reolojik 6zelliklerin
arastirilmasi geregi ortaya ¢ikmistir. Bu ihtiyaca siinme deneyi sonucu elde edilen
sifir kesme viskozitesi karsilik vermis, Ozellikle modifiye edilmis bitlimli
baglayicilarin kalici deformasyon 6zelliklerinin tespitinde daha iyi sonuglar verdigi
goriilmiistiir (Biro, Gandhi ve Amirkhanian, 2009; De Visscher, Soenen,
Vanelstraete ve Redelius 2004; Giingér ve Saglik, 2009)

Calismada ZSV degerleri DSR cihazindaki siinme testi seceneginin uygulanmasi
ile belirlenmistir. Bu test seceneginde numuneye sabit bir kesme gerilmesi
uygulanmaktadir. Gerilmenin yeterli zaman uzunlugunda uygulanmasi sonucu
bitiimlii baglayicida meydana gelen ve baglayicinin kararli durum akisina karsilik
gelen deformasyon sabit bir degere ulasmaktadir. Bu durumdaki viskozite degeri

kararli durum viskozitesi ya da ZSV olarak adlandirilmaktadir.

Numunelerin ZSV degerleri Avrupa Standardina (CEN/TS 15325, 2008) uygun
olarak 60°C sicaklikta siinme testi uygulanarak bulunmustur. Bu sicaklik degerinin
secilmesinin nedeni 60°C’de Hamburg Tekerlek Izi Testi ile en iyi korelasyonu
(R?=0,91) gostermesidir (Anderson, Planche, Martin ve Shenoy, 2001). Test icin
kullanilan aparat ozellikleri 25 mm paralel plaka ve iki plaka aras1 1 mm bosluktur.
Numuneye uygulanan gerilme degeri saf bitiim 6rnekleri i¢in 10 Pa, modifiye bitiim
ornekleri i¢in ise 30 Pa’dir ve deney 30 dakika siiresince devam ettirilir. Deney
sonucu zaman-siinme ve zaman-siinme uyumlulugu grafikleri olusmaktadir. Kararl
duruma ulagtiginda zaman-siinme uyumlulugu egrisi dogruya yakin bir hale gelir.
Yiik kaldirilmadan son 15 dakika (900 saniye) i¢cindeki zaman-siinme uyumlulugu
egrisini ortalama egimi At/AJ kararli haldeki viskozite degeri yani sifir kesme

viskozitesi asagidaki denklem yardimi ile hesaplanir.

N=At/AT=900/ (Jaon~T o 15 dakike) (62)
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Denklemdeki J_ . |5 gaxika d€Zeri, sondan 15 dakika 6nceki siinme uyumlulugunu

ifade etmektedir.

6.3.3.3 Coklu Gerilme Stinme-Toparlanma (MSCR) Deneyi

MSCR, saf ve modifiye bitimlii baglayicilar {izerinde yapilan siinme ve
toparlanma islemine dayali olarak gelistirilmis, bitiimli baglayicilarin tekerlek izi
performansini inceleyen yeni bir deney yontemidir. Bu test yonteminin en 6nemli
faydas1 elastik toparlanma, sertlik-uzayabilirlik (toughness), yapisma-¢cekme
mukavemeti (tenacity) ve stineklilik (force ductility) gibi polimer modifiyeli bitiml
baglayicilar icin 0Ozel olarak tasarlanmis deneylerin gerekliligini ortadan

kaldirmasidir (FHWA, 2011).

MSCR testi AASHTO TP-70’de belirtilen isleme gore dinamik kesme
reometresinde 25 mm ¢ap ve 1 mm bosluklu paralel plaka kullanilarak
uygulanmaktadir. Deney yontemi, RTFO ile yaslandirilmig bitiim numunesine sabit
gerilme degerinde her bir saniyede tekrarlanan kesme yiikii uygulanmasini gerektirir.
Bitiimlii baglayici sirasiyla 1 ve 9 saniyelik ylikleme-gevseme dongiilerinde, 100 ve
3200 Pa gerilme diizeylerinde siinmeye maruz birakilir. Her gerilme diizeyir 10
yiikleme dongiisiinden olugmakta ve her dongiide bitiimlii baglayict en yiksek birim
sekil degistirme degerine ulagsmakta, daha sonra yiikiin kaldirilmasi ile tekrar yiik

uygulanmadan 6nce geri toparlanma ger¢eklesmektedir (Sekil 6.17).
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Sekil 6.17 Modifiye bitiimlii baglayicinin yiikleme-toparlanma déngisi sonucu gostermis oldugu
tepki (DuBois, Mehta ve Nolan, 2014)
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Dongii stiresince deformasyon analizi elastik deformasyon (recoverable) ve kalict

deformasyon (non-recoverable) olmak iizere ikiye ayrilir (Sekil 6.18).

-~

Y pik deformasyon

7 I ", ¥¢~ toparlanan
. \\ deformasyon
34—

L
% toparlanma = (yr / yp) X 100

Deformasyon

¥, = toparlanamayan
deformasyon

[N N

0 2 < 6 8 10
Siire, s

Sekil 6.18 Elastik - kalic1 deformasyon gdsterimi ve geri toparlanma yiizdesinin belirlenmesi (FHWA,
2011)

Kalici siinme wuygunlugu (Jnr) ve geri toparlanma yiizdesi (%rec) test
sonuclarindan hesaplanan ve bitiimlii baglayicilarin tekerlek izi duyarliligini
degerlendiren iki temel parametredir. Iki gerilme diizeyindeki Jnr degerleri
arasindaki fark yiizde olarak ifade edilir (Jnr, diff) ve bitlimiin gerilme duyarliligim
belirlemek i¢in hesaplanir. Ayrica sonuglar 3200 Pa yiikleme durumunda, bu yontem
kullanilarak 6l¢iilen kalici siinme uygunlugu (Jnr) degerinin gercek saha performansi

ile oldukga iyi korelasyon saglandigini1 gostermistir (Saboo ve Kumar, 2015).

Baslangictaki ve her siinme donglisii sonundaki siinme birim sekil degistirmesi
strastyla €, ve g olarak ifade edilmistir. Her toparlanma dongiisli sonundaki birim
sekil degistirme ise g ile gosterilmistir. Asagida bulunmakta olan hesaplamalar ile
MSCR testinden elde edilen sonuclar analiz edilmektedir (ASTM D7405-08, 2008).
Hesaplamalar 1’den 10’a kadar her siinme ve toparlanma dongiisiine (N=1-10)

karsilik gelecek sekilde yapilmistir.

€1=€.-€, (6.3)
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€1078r"8 (64)
Ortalama toparlanma yiizdesi soyle hesaplanmaktadir,

R)= sum(sr(c,N)) /10 (6.5)

(&,.210)-100

€1

g (o, N)= (6.6)

Benzer sekilde ortalama toparlanamayan siinme uygunlugu yiizdesi denklemde

goriildiigl gibi hesaplanir,

JnR(G):Sum(JnR(G,N))/ 10 (6.7)

Jir(0,N)=¢;0/c (6.8)

Bu hesaplamalar her gerilme seviyesi i¢in (0,1 kPa ve 3,2 kPa) yapilir.
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BOLUM YEDI
DENEYSEL CALISMALAR

Bu bélimde, dncelikle deneysel ¢alismalarda kullanilan malzemeler ve 6zellikleri
ile ilgili bilgi verilecektir. Sonrasinda, bu malzemelerle saf bitimli baglayicinin
modifiye edilmesinde kullanilacak olan iiretim kosullarinin belirlenmesi ve
orneklerin hazirlanmasi ¢alismalari Uzerinde durulacaktir. Bir sonraki asamada ise
saf ve modifiye baglayicilar iizerinde uygulanan deneyler ve elde edilen sonuglar
irdelenmistir. Sonuglara gore modifiye bitiimlii baglayicilarin geleneksel, morfolojik

ve reolojik 6zellikleri tespit edilmistir.

7.1 Deneysel Calismalarda Kullanilan Malzemeler ve Ozellikleri

Bu bdélimde, modifiye bitiimli baglayict 6rneklerinin hazirlanmasinda kullanilan,

saf bitlim, polimer ve nanokil katkilarin 6zellikleri verilmistir.

7.1.1 BitimlU Baglayict

Tez kapsaminda uygulanan deneysel ¢alismalarda kullanmak tizere segilen 50/70
penetrasyona sahip bitiim Tiipras Izmir/Aliaga Rafinerisinden temin edilmistir.
Bitimin 50/70 penetrasyon smifi olarak segilmesinin nedeni bdélgemiz igin
Karayollar1 Genel Midiirliigii tarafindan uygun goriilen bitiimlii sicak karisim (BSK)
kaplamal1 yollar i¢in bitlim performans siniflarinin PG 58-16, PG 64-16 ve PG 64-22
olarak belirlenmesidir (Sekil 7.1).

Yiiksek Sicaklik Performans Siifi, °C

58 64 70 76 82

=

‘(‘; -16 Batman
= Rafinerisi
=

E _ B 50/70 B50/70

< PMB
Sou 22

e

=

=

é‘ Batman Rafineri

= -28 B 70/100 B 70/100 veya

= PMB 64-28

(a]

Sekil 7.1. BSK kaplamal1 yollar i¢in bitiim performans siniflar1 (Saglik, Orhan ve Gungor, 2012)
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Saf bitiimlii baglayici iizerinde baglayicinin 6zelliklerini tespit etmek amaciyla
penetrasyon, yumusama noktasi, viskozite, yanma ve parlama, donel ince film etlivii
deneti, donel ince film etlvi deneyi sonrasi penetrasyon ve yumusama noktasi

deneyleri uygulanmistir. Deney sonuglar1 Tablo 7.1°de verilmistir.

Tablo 7.1 Saf bitiim iizerine yapilan deney sonuglari

Deney Standart Sonuclar SC';:}?S::?
Penetrasyon (25°C; 0,1 mm ASTM D5 -
yon ( ) EN 1426 65 50-70
Yumusama noktasi (°C ASTM D36 -
$ (°C) EN 1427 53,7 46-54
Viskozite (135°C, mPa s) ASTM D4402 425 -
Viskozite (165°C, mPa s) ASTM D4402 1125 -
Ddnel ince film etlivu deneyi
(RTFOT) (163°C, 85 dk.) & D
Kiitle degisimi (%) 0,16 0,5 (maks.)
Kalic1 penetrasyon (% ASTM D5 i
p yon (%) EN 1498 82 50 (min.)
Donel ince film etiivii deneyi sonrasi ASTM D36
0 58,3 48 (min.)
yumusama noktasi (°C) EN 1427
Parlama noktas1 (°C ASTM D92 i
°0) EN 1SO 2502 334 230 (min.)

Tablo 7.1°de goriildiigii iizere deney sonuglar1 Karayollart Teknik Sartnamesi

(KTS) limitlerine uygun olarak elde edilmistir.
7.1.2 Polimer Katki

Tez caligmasinda polimer katki olarak elastomer sinifina ait Kraton® D 1101
Stiren-Butadien-Stiren (SBS) kullanilmistir (Sekil 7.2). Bunun nedeni Glkemizde
2005 yilindan itibaren Karayollar1 Genel Miidiirliigii’nlin sorumluluk sahasindaki
yollarda asinma tabakasi olarak SBS esasli polimer modifiye bitiim kullanimini ile
sartnamenin hazirlanmasi ve SBS’in en yaygin kullanima sahip polimerlerden

olmasidir.
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Sekil 7.2 Toz formunda Kraton® D 1101 polimeri

SBS bitiimlii baglayicinin esnekligini arttiran bir blok kopolimeridir ve sahip

genel oOzellikler Tablo 7.2’de yer almaktadir. Polimer tlri olarak da elastomerler

smifina aittir. Ayrica bitume ilave edilmesi ile fiziksel, mekanik ve reolojik

Ozelliklerinin 6nemli bir sekilde gelismesinden dolay:

SBS, polimer katki

malzemeleri arasinda en ¢ok kullanilan katki olma ozelligine sahiptir (Yildirim,

2007; Yilmaz ve Kok, 2008).

Tablo 7.2 Kraton® D 1101 (SBS) polimerinin genel dzellikleri

Fiziksel ozellikler Standart Birimler Sonuclar
Kopmada uzama ISO 37 % 880
Gerilme direnci ISO 37 Mpa 33
Ozgiil agirlik ISO 2781 0,94
Sertlik (shore A, 30 sn) ISO 868 Sertlik (shore A, 30 sn) 72
%300 Modiili ISO 37 MPa 2,9
Eriyik  akis  orani, ISO 1133 9/10 min. <1
200°C/5kg
Kiitle yogunlugu ASTM D 1895 kg/dm® 0,4
method B

Bugiine kadar yapilan ¢aligmalar sonucunda da, karistma SBS ilave edilmesi ile

yaslanmaya kars1 direncin artarak, diisiik sicakliklarda catlama, yiiksek sicakliklarda

goriilen tekerlek izi olusumu ve yorulmaya karsi direncin arttigi gézlemlenmistir
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(Topal ve Sengdz, 2008; Topal, Yilmaz, Kok, Kuloglu ve Sengdz, 2011; Yilmaz ve
Kok, 2008). Diisiik sicakliklarda esnekligi arttirmasina karsi, yiiksek sicakliklarda
mukavemet ve penetrasyon direncinde azalma oldugu gozlenmistir (Becker ve dig.,

2001).

Tez kapsaminda yapilacak deneysel c¢alismalar igin daha kolay homojen bir
karisim elde edilebilecek, nanomalzemelerle daha uyumlu olacag diisiiniilen,
literatiirde de daha yaygin ve gegerli olan Kraton firmasina ait D 1101 kodlu toz
formunda SBS, firmanin Tirkiye temsilciligini yapan Termopol A.$.’den temin

edilmistir.

7.1.3 Nanomalzeme Katkilar

7.1.3.1 Halloysit

Serpentin-kaolin grubunda bulunan halloysit, ¢ift katmanl tabakalardan olusan bir
kil mineralidir. Silika tetrahedronlarinin tepeleri ile aliimina tabakasindaki
oktahedronlarin bir yiizeyindeki koselerden bazilarinin oksijen kdpriileri ile birbirine
baglanmasi sonucunda kaolinit mineralinin TO seklinde simgelenen birim katmani
meydana gelmistir (Durmus, Kasgdz ve Macosko, 2007). Kalinligi 0,7 nm olan ¢ok
sayidaki birim katmanimn st tiste gelmesiyle kaolinit partikilleri, bu partikillerin
gelisiglizel bir araya toplanmasiyla da kaolinit minerali ortaya ¢ikmistir. Kaolinit
katmanlar1 arasina su molekiillerinin girmesiyle de katman kalinligi 1,0 nm olan

halloysit minerali meydana gelmistir (Sekil 7.3) (Eser, 2010).
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Sekil 7.3 Halloysitin yapis1 (Eser, 2010)

Tiirkiye’de Kuzey Anadolu’da, ozellikle Canakkale ve Balikesir’de halloysit
yataklar1 bulunmaktadir. Yilda 5 bin ton halloysit ¢ikarilmakta ve biiyiik boliimii
ihra¢ edilmektedir. Tiirkiye’deki halloysitin yliksek saflikta olmasindan dolayi cesitli
islemlerden ge¢memis olmasi, diinyadaki diger rezervlerden elde edilen halloysite

gore ustiin 6zelliklere sahip olmasini saglamaktadir (Uygun, 1999).

Halloysit dogada tiip seklinde veya kiire seklinde bulunabilmektedir. En sik
karsilagilan tiirii, tiip seklindeki halloysitlerdir ve bu sekilleri nedeniyle son yillarda
bircok ¢alismaya konu olmuslardir. Halloysit nanotipler, adsorban olarak, mekanik
ve termal Ozelliklerinin yeterli diizeyde olmasi sebebiyle polimer katkisi olarak,
katalizor olarak, ileri teknoloji seramiklerin kullanildigi elektronik devrelerde,
radyasyon absorplayici gibi alanlarda, sivi ve gaz karisgimlarin ayrilmasinda ve su
saflagtirilmast gibi alanlarda molekiiler elek olarak kullanilmaktadir (Zhang, Wang
ve Liu, 2008).
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Sekil 7.4 Halloysit kilinin fiziksel goriiniimii

Tez calismasinda nanomalzeme olarak kullanilan ve Sekil 7.4’te fiziksel
gbriinimii verilmis olan dogal kil halloysit Eczacibasi Esan firmasindan temin

edilmistir.

7.1.3.2 Sepiyolit

Sepiyolit, Sepiyolit-Paligorskit grubuna ait, magnezyum hidrosilikatten ibaret
olan dogal bir kil mineralidir. Tetrahedral ve oktahedral oksit tabakalarinin
istiflenmesi sonucunda olusan lifsi bir yapiya sahiptir ve yapisinda lif boyunca
devam eden kanal bosluklar1 bulunmaktadir (Sekil 7.5) (Erkan, 2008, Zengin, 2010).

0 AS, AN
NPV VYL
Lm’*ﬁ- A A
AAS/ ALY A6/ 10AN
r"“'ﬁ. - Lt h MBDJ{DH}: ]"ﬂ.
ﬁ 'da M0y (H,0);
. (OHY
- H,O

Sekil 7.5 Sepiyolit kristalinin sematik gériiniisii (Sabah ve Celik, 1999)
Kil minerallerinin i¢ yapilar1 ve kimyasal bilesimleri baz alinarak yapilan

smiflamaya gore sepiyolit, kristalin killerin zincir yapili olan grubuna aittir. Sepiyolit

ve Paligorskit jel olusturma 6zelligine sahip en 6nemli iki kil mineralidir. Bunlar
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diger killere nazaran nispi olarak diisiik konsantrasyonlarda su veya yiiksek-diisiik
polariteye sahip diger organik ¢oziciiler ile yiiksek viskoziteli ve stabil

siispansiyonlar olusturabilirler (Alvarez, 1984).

Elektron mikroskobu altinda yapilan incelemelerde, sepiyolitin igne seklindeki
pargaciklarinin aglomera yapida oldugu ve bunlarin ¢ali-ot yiginlarina benzer genis
lif kiimeleri olusturdugu gézlemlenmistir. Bu lif yiginlari, suda veya yiiksek-diisiik
polariteli diger ¢oziiciilerde kolayca dagilarak siviyr bilinyelerine hapseder ve bu
yolla slispansiyonun viskozitesini artirirlar. Bu tiir sepiyolit siispansiyonlar1 Newton

yasasina uymayan (Newtonyen olmayan) davranig sergilerler (Alvarez, 1984).

Sekil 7.6 Sepiyolit Kilinin fiziksel géranimi

Tez ¢alismasinda nanomalzeme olarak kullanilan ve Sekil 7.6’da fiziksel
goriiniimii verilmis olan dogal kil sepiyolit Eczacibast Esan firmasindan temin

edilmistir.
7.1.4 Modifiye Bituimli Baglayict Orneklerinin Hazirlanmasi
Bu boéliimde katki tiirleri i¢in uygun iiretim kosullar1 belirlenmis, belirlenen

kosullara gore saf bitiimlii baglayict modifiye edilerek, uygulanacak deneyler icgin

hazirlanmastir.
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7.1.4.1 Modifiye Bitimlli Baglayici Ornekleri Icin Uygun Uretim Kosullarinin

Belirlenmesi

Bitiimlii baglayiciya katki malzemelerinin eklenmesinde kullanilan karisim
sicakligi, hizi, siiresi ve katki oranlari gibi parametreler 6nem tasimaktadir. Bu
nedenle tez kapsaminda gergeklestirilecek deneysel ¢aligmalara baglamadan 6nce bu

parametreler belirlenmeye caligilmistir.

Parametrelerden ilk olarak karisim sicakligi, polimer katkisi tiretici firma goriisii

ve literatiir bilgileri dikkate alinarak 180°C olarak belirlenmistir.

Literatiirde yapilan calismalarda kullanilan SBS oranlari incelendiginde yaygin
olarak %3-6 (Golestani ve diger., 2012), %2-5 (Jasso ve diger., 2013) ve %3-7
(Sureshkumar ve diger., 2010) degerleri kullanildigi goriilmiistiir. Bu oranlara
istinaden SBS’in %3, %4 ve %5 olmak iizere bu ili¢ oran degerinde yogunlukla
kullanildig1 saptanmis, tez calismasinda da polimer katki oraninin alt ve iist sinir olan
%3 ve %5 degerlerinde kullanilmasina karar verilmistir. Ayrica uygun homojenligin
saglandig1 yiizdelerin bu degerlerde oldugu da goriintii analiz calismalar1 ile

belirlenmistir (Sengdz, Topal ve Isikyakar, 2009; Topal ve diger., 2011).

Benzer sekilde nanokiller ile ilgili yapilan ¢aligmalar incelenmis ve kullanilan

oran degerleri Sekil 7.7°de belirtilmistir.
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Sekil 7.7 Nanokillerin yapilan ¢alismalardaki kullanim oranlari

Grafikten de goriildiigii tizere nanokiller i¢in yaygin kullanim oranlart %2 ve %4
degerleri arasinda bulunmaktadir. Yapilan c¢aligmalarda kullanilan oranlar dikkate

alinarak, nanokillerin %2 ve %4 oranlarinda kullanilmasina karar verilmistir.

Karigtirma hizinin belirlenmesinde de daha once yapilmis olan ¢aligmalarda

kullanilan hizlar géz 6niine alinarak bir grafik olusturulmustur (Sekil 7.8).
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Sekil 7.8 Yapilan galismalarda kullanilan karistirma hizlari
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Sekil 7.8’deki karistirma hizlar1 degerlendirildiginde, 4000 rpm devir hizinin
siklikla kullanildigr goriilmistiir, ortalama hiz ise 3800 rpm olarak belirlenmistir. Bu
devir degerleri dikkate alinarak 4000 rpm karistirma hizinin kullanilmasina karar

verilmistir.

Boyle karistirma parametreleri, sicaklik i¢in 180°C, SBS oranlar igin %3 ve %05,
nanokil oranlari i¢in %2 ve %4, hiz igin ise 4000 rpm olarak belirlenmistir. Modifiye
bitlimlerin liretimi i¢in katkilarin hangi siirelerde karistirilacaklar1 ise Brookfield

viskozimetre cihazi ile yapilan dl¢iimler ile belirlenmistir.

Karigtirma surelerini belirleyebilmek igin 4000 rpm hizda, farkli siirelerde
modifiye bitlim 6rnekleri iiretilmistir. Oncelikle sadece polimer katki olmasi durumu
dikkate alinmis ve karistirma oraninin iist sinir1 secilmistir. Karistirma siiresi %5
SBS igin 30 dakikadan baslatilmig, 30 dakika siire araliklar1 ile 120 dakikaya kadar
¢ikilmis ve 30, 60, 90, 120 dakika olmak {izere her siireden viskozite dlgiimii i¢in
ornek almmustir. Viskozite deney sonuglari incelendiginde (Tablo 7.3) 30 ve 60
dakika karistirma siirelerinde yaklasik olarak viskozitelerin ayni oldugu fakat siirenin
artmasi ve yiiksek devir etkisi ile 90 ve 120 dakikalik karisimlarda viskozitede artis

oldugu gézlemlenmistir.

Tablo 7.3 4000 rpm hizda iiretilmis %5 SBS (toz form) iceren modifiye bitiimlii baglayicinin viskozite
degerleri

Karistirma siiresi (dk.) Viskozite (cP - 165°C)
30 500,0
60 512,5-525,0
90 650,0
120 850,0

Karistirma hizinin artmasi homojen bir karisim elde etmede énemli bir etken olsa
da, bitiimiin yaslanmasina sebep olmasi nedeni ile reolojik 6zelliklerin degismesine
yol acabilmektedir (Perez-Lepe, Martinez-Boza, Gallegas, Gonzales, Munoz ve
Santamari, 2003). Bu durum da homojen bir karisim elde edilse de bitiimin

sertlesmesine yol agmaktadir. Bu nedenle sonuglar g6z oniine alindiginda, bitlim
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Ozelliklerinin degismesine sebep olmamak i¢in karistirma hizi diisiiriilerek deneyler

2000 rpm igin tekrar yapilmigtir (Tablo 7.4).

Tablo 7.4 2000 rpm hizda iretilmis %5 SBS (toz form) iceren modifiye bitiimli baglayicinin viskozite

degerleri
Karistirma suresi (dk.) Viskozite (cP - 165°C)
30 450,0
60 425,0-437,5
90 437,5
120 462,5-475,0

2000 rpm karistirma hizinda yapilan iiretim sonucunda alinan modifiye bitiim
orneklerinin viskozite degerleri tiim siireler i¢in neredeyse birbiri ile Ortiismiis ancak
artan siire ile birlikte 120 dakikalik numunenin viskozite degerinde bir miktar artis
meydana gelmistir. Boylece karistirma hizinin 2000 rpm degerinde se¢ilmesinin daha

uygun olduguna karar verilmistir.

Karistirma siirelerinin belirlenmesinde ise farkli siirelerdeki viskozite deney
sonuclarinin degerlerinin karsilastirilmasindan yararlanilmigtir. Yapilan ¢alismalar
sonucunda elde edilen viskozite degerlerinin birbirine yakin olmasi ve Surenin
artmasmin bitiimiin yaslanmasina sebep olmasi nedeni ile reolojik o6zelliklerin
degismesine yol agacagindan daha diisiik karistirma siirelerinde viskozite
degerlerinin Olgiilmesine ve fluoresan mikroskobu ile goriintii analizi yapilmasina

karar verilmistir.
Oncelikle %5 SBS katkis1 i¢in 15 dakika karistirma siiresinden baslanmis, 15

dakika araliklarla 15, 30, 45 ve 60. dakikalarda viskozite ornekleri alinmistir. Elde
edilen sonuclar Tablo 7.5te gérilmektedir.
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Tablo 7.5 2000 rpm karigtirma hizinda tretilmis %5 SBS (toz form) iceren modifiye bitimli

baglayicinin viskozite degerleri

Karistirma Siiresi (dk) Viskozite (165°C, cP)
15 450,0 — 462,5
30 462,5 —475,0
45 462,5
60 487,5

Modifiye bitiim iiretimi yapilirken her siire i¢in ince kesit 6rnekleri alinmis, daha
diisiik stirelerde de SBS’lerin bag olusturdugu fluoresan mikroskobu ile yapilan
incelemelerde gozlemlenmistir. SBS modifiyeli bitim orneklerine daha sonra
nanomalzeme ilavesi yapilacagindan ve bu siirede de SBS i¢in karistirma siiresi
devam edeceginden, 15 dakikalik karistirma siiresi se¢ilmis, bir sonraki adimda ise
ayni igslem nanomalzemelere uygulanarak bu katkilar i¢in uygun karigtirma stresi
tespit edilmistir. PMB’lere (polimer modifiyeli bitim) nanomalzeme ilavesi sonucu
elde edilen viskozite degerleri Tablo 7.6, 7.7, 7.8 ve 7.9’da yer almaktadir.
Karistirma siireleri 15 dakika Uzerine eklenen siireler oldugu igin tablolarda “+siire

degeri” olarak ifade edilmistir.

Tablo 7.6 %3 SBS modifiyeli bitiimlii baglayiciya %2 ve %4 Halloysit katkist sonucu elde edilen
viskozite degerleri

Modifiye Kanistirma Siiresi | Viskozite
Baglayial Turd (dk) (165°C, cP)
%3 SBS +30 300,0

+ +45 300,0 - 321,5
%2 Halloysit +60 312,5
%3 SBS +30 3215
+ +45 325,0
%4 Halloysit +60 325,0
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Tablo 7.7 %3 SBS modifiyeli bitiimlii baglayiciya %2 ve %4 Sepiyolit katkisi sonucu elde edilen
viskozite degerleri

Modifiye Karistirma Siiresi Viskozite
Baglayial Turd (dk) (165°C, cP)
%3 SBS +30 350,0

+ +45 350,0 - 362,5
%?2 Sepiyolit +60 362,5
%3 SBS +30 362,5 - 375
+ +45 375,0
%4 Sepiyolit +60 375,0

Tablo 7.8 %5 SBS modifiyeli bitlime %2 ve %4 Halloysit katkisi sonucu elde edilen viskozite
degerleri

Modifiye Karistirma Suresi Viskozite
Baglayici TUr(U (dk) (165°C, cP)
%5 SBS +30 500,0

+ +45 512,5
%2 Halloysit +60 512,5
%5 SBS +30 550,0
+ +45 550,0 — 562,5
%4 Halloysit +60 562,5

Tablo 7.9 %5 SBS modifiyeli bitime %2 ve %4 Sepiyolit katkisi sonucu elde edilen viskozite
degerleri

Modifiye Karistirma Siiresi Viskozite
Baglayial Turd (dk) (165°C, cP)
%5 SBS +30 500,0

+ +45 500,0
%?2 Sepiyolit +60 512,5
%5 SBS +30 512,5
+ +45 512,5-525,0
%4 Sepiyolit +60 525,0

Nanomalzeme eklenen PMB 6rneklerinin viskozite sonuglar1 degerlendirildiginde
aralarinda anlamli bir fark olmadigi, tiim siire degerlerinin uygun oldugu
goriilmektedir. Siirenin uzun tutulmasi yaslanmaya yol a¢masi nedeni ile

istenmemektedir fakat nanokillerin bitlime karigmasi SBS gibi erimedigi i¢in daha
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zor olmaktadir. Tiim bu etkenler g6z 6niinde bulunduruldugunda karistirma siiresinin

toplamda 60 dakika yapacak olan +45 dakika karistirma siiresi tercih edilmistir.

Bu parametreler disinda tez ¢alismasi kapsaminda karistirma yontemi olarak da
iki yontem belirlenmistir. Ik yontem yiiksek devirli laboratuvar mikseri ile
gerceklestirilen fiziksel karisim yontemi, ikinci yontem de Oncelikle ekstriider ile
polimer ve nanokillerin tek bir malzeme haline gelmesini saglayarak, bu malzemenin
yiiksek devirli laboratuvar mikseri ile bitliime karistirildigi eriyik harmanlama

yontemi olarak belirlenmistir.

Eriyik harmanlama yontemi ile nanokil katkili polimer nanokompozitlerin iiretimi
icin bir masterbatch firmasi olan Budin Kimyevi Maddeler Sanayi ve Ticaret Limited
Sirketi’nde gerceklestirilmistir. Uretim burada bulunan ve ar-ge amaci ile kullanilan

cift vidal1 bir ekstriiderde gergeklestirilmistir (Sekil 7.9).

.
I wmk ||| | =%
LABORATUVARI | | 4

Sekil 7.9 Cift vidali ekstriider cihazi

Oncelikle sicaklik ve hiz parametrelerini belirleyebilmek ve SBS’in ekstriiderdeki
davranigini gdozlemleyebilmek icin polimer katki tek basina cihaza koyulmustur. 170-
180°C sicaklik degerlerinde erimedigi tane formunu korudugu goézlenmistir. Bu

nedenle sicaklik degerleri yikseltilmis, bu kez de yine tam olarak erimeden
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malzemenin yanarak renginin degistigi ve sertlestigi gozlenmistir. Bir deneme de
killi karisim halinde yapilmis, yine aynt durum gozlenmistir. Malzemenin davranisini
anlayabilmek i¢in bir deneme de iki rulolu degirmende (two roll mill) yapilmus,
sonug ekstriiderdeki durumla ortiismiis ve bu polimer ve kil karisiminin ekstriderden
cekilmesinin pek miimkiin olmadigi goriilmiistir. Bunun {izerine polimer-Kil
karisimina bir de karisimin g¢ekilmesini kolaylastiracagi tahmin edilen Finawax-O
(Oleamide) adinda parafin esasli polimer katkisi ilave edilmistir. Katkinin

karakteristik ozellikleri Tablo 7.10’da verilmistir.

Tablo 7.10 Oleamide karakteristik 6zellikleri

GOriinlis Taneli
Renk 2,0 Maks.
Amit Icerigi %98,0 Min.
Iyot Degeri 80-95

Asit Degeri 1,0 Maks.
Erime Noktasi (°C) | 73£5°C
Nem 0,5 Maks.

Karigima eklenen polimer katkisi ile SBS’in yaglandirilmasi saglanmigtir. Bu yeni
karisimla deneme yapildiginda malzeme c¢ikisinin diizeldigi ve artik ekstriiderden
cekilebilir hale geldigi gozlenmistir (Sekil 7.10). Bunun (zerine sepiyolit igin
1000/50/125, 1000/100/125 ve 1000/150/125 gr. (polimer/nanokil/polimer katkist),
halloysit i¢in 1000/50/125 gr. oranlarindaki ayri ayri hazirlanmistir. Halloysit igin
1000/100/125 ve 1000/150/125 gr. oranlarindaki karigimlar ekstriiderden
¢ekilemedigi igin iretilememistir. Ekstriider boliimlerinin sicaklik degerleri vida
kisminda 181-187°C derece araliginda, ¢ikis sicakligi ise 205°C olarak ayarlanmistir
(Sekil 7.11).
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Sekil 7.11 Ekstriider boliimleri sicaklik degerleri

Ekstriidderin besleme bolmesine koyulan karigim vida kismindan gegerek, ¢ikis

kismindan su banyosuna aktarilarak kabloya benzer bir sekilde serit halinde elde

edilmistir (Sekil 7.12).
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Sekil 7.12 Karigimin ekstriiderden ¢ekildikten sonraki hali

Elde edilen uzun seritler 6giitiilmek tizere bicakli ogiitliciiye koyulmus fakat
malzeme pargalara boliinse de ¢ok esnek olmasi sebebiyle istenildigi kadar

kiiciiltiilememistir.
Uretilen nanokompozit malzemelerin bitiimlii baglayici igerisinde daha iyi ve

kolay karigsabilmesi amaci ile paketlerdeki malzemeler Manisa Celal Bayar

Universitesi’nde bulunan bilyal égiitiiciide 6giitiilmiistiir (Sekil 7.13).
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Sekil 7.13 Bilyal1 6giitiicii

Malzemenin ¢ok esnek olmasindan kaynakli 6giitme islemi 1500 rpm hizda 5
dakikalik periyotlarda birkag¢ kez tekrarlanmistir ancak 6giitiictiniin haznesi ve g¢elik
aparatlar1 1sindikga islem kolaylasmis ve bir kez yapilmas yeterli gelmistir. Ogiitme

sonrasi tane boyutlarinin kiigiilmiis hali asagidaki sekilde goriilmektedir (Sekil 7.14).

Sekil 7.14 Ogiitiilen malzeme

Fakat tane boyutlarindaki kii¢iilme homojen olmayip, malzemenin bir kisminin

sirtinme ve sicaklik ile topaklandigi goriilmiistiir. Bu nedenle tane boyutunu
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standartlagtirmak icin oOgiitiilen malzemler elekten gecirilmig, eleme isleminde
sirastyla 1 mm elek agikligina sahip 18 numarali ve 0,425 mm elek agikligina sahip
40 numarali elekler kullanilmigtir. Bdylece 6giitiilen malzemenin fiziksel karisimda

kullanilan polimerin tane boyutuyla ayni olmasi saglanmistir (Sekil 7.15).

Sekil 7.15 Ogiitiilen malzemenin elekten gegirilmesi

Ekstriiderden ¢ekilen ve ogiitiiliip elekten gegirilerek tane boyutu kiigiiltiilen
nanokompozitler i¢in karistirma siiresinin belirlenmesinde tekrar viskozite ol¢limii
yapilmamis, siire tek bir katki olmasi dolayisiyla 15 ve 45 dakikanin toplami 60
dakika olarak tayin edilmistir. Diger karisim parametreleri de fiziksel yontem ile

karistirilan katkilarla ayn1 6zelliklerde secilmistir.
Boylece modifiye islemini gergeklestirmek i¢in gerekli olan tiim parametreler

belirlenmis olup, Tablo 7.11°de nihai karistirma parametreleri olarakozet bir sekilde

sunulmustur.
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Tablo 7.11 Nihai karigtirma parametreleri

Kanistirma Parametresi | Parametre Degeri

Sicaklik (°C) 180£5°C

Oran (%) (SBS) 3,5

Oran (%) (Nanokil) 2,4

Hiz (rpm) 2000

Sire (dakika) 60

Yontem Fiziksel karigtirma, eriyik harmanlama

7.2 Saf ve Modifiye Bitimlu Baglayier1 Orneklerine Uygulanan Deneyler

7.2.1 Geleneksel Bitim Deneyleri

Uygulanan deneylerin sonuglari Tablo 7.12 ve Tablo 7.14 olmak iizere iki ayri
tabloda Kkarsilastirllmali olarak sunulmustur. Tablo 7.12’de fiziksel karisim
yontemiyle elde edilen modifiye bitiimlii baglayicilarin deney sonuglari, Tablo
7.14°te ise eriyik harmanlama yontemi ile iiretilmis nanokompozit katki ile modifiye
edilen bitiimlii baglayicilarin deney sonuglari bulunmaktadir. Tablolarda saf bitiim
“SB”, Stiren butadien stiren “SBS”, Halloysit “Hal”, Sepiyolit “Sep”, Halloysit
icerikli nanokompozit “NKHal” ve Sepiyolit igerikli nanokompozit “NKSep” harfleri
ile ifade edilmistir. NKHal ve NKSep ifadelerinin yanlarindaki 50, 100 ve 150

degerleri ise nanokillerin kompozit igerisindeki miktarlarini belirtmektedir.
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Tablo 7.12 Saf bitiim, polimer modifiyeli bitiim (PMB) ve fiziksel karigim ydntemi ile nanomalzeme

eklenen PMB &rnekleri tizerinde uygulanan geleneksel bitiim deneyleri sonuglari

SB-043 SB+%3 | SB+%43 | SB-%J3 | SB+%3 SB-043 SB+%5 | SB+4S | SB-%S | SB+%S
Test Standart | SB SRS SBS+%1 [SBS+%4 | SB5+%2 |SBS-%4 SRS SBS5+%2 |SBS+%4 |SB5+%1 [SBS-%d
Hal Hal Sep Sep Hal Hal Sep Sep
Penetrasyon ASTMD . . z 2 5 5 5n z =
25°C, 0.1 mm.) | 506 65 30 51 50 56 33 52 51 51 45 43
Yumugama | ASTMD | | o0 | wss | svz | - ol 5| 57 | 770 | 20 | -
noktas: °C) 3606 33 R 38,5 574 36,4 56,7 779 73,7 77.0 72,0 779
Viskozite ASTMD - = P "z 5 “z = - 5
(135°C, eP) 440206 425 330 9125 L] 830 025 1563 1638 1700 1638 1725
Viskozite ASTMD 250 275 25 25 25 75 25 | 3125 3625 3 525
(165°C, ) 440206 112.5] 275 3125 325 362.5 375 4625 5125 362.5 300 525
Penetrasyon - - s
. b 035 1.03 0,77 0,50 0,57 0.4% 414 347 3,96 3,10 592
indeksi (PD) : ; : ; ; ; : ; ; ; :
Dinel Inee Film Firini ile yaglandimldiktan sonra (RTFOT - ASTM D 2872-12)

ﬁ:)‘l*deg‘?‘“‘ 0,60 | 0068 | 0085 | 0074 | 0073 | o084 | 0000 | 0060 | 0062 | 0054 | 0,052
Panetrasyon ASTMD - - - - -
25°C, 0.1 mm.)| 506 33 37 36 33 40 41 41 33 37 37 33
Kaha 52 | s3 71 70 71 77 79 75 73 76 78
penstrasyon
Yumusama ASTMD | _ s

- 583 64.1 63.7 625 633 613 T0 729 73.8 692 748
noktas (°C) I6-06 ’ : ’ : ’ : : : ’ ’
Yumusama
noktasindalki 4.6 6.2 52 5.1 69 4.6 -1.5 -0.8 32 -2.8 3.1
artig/diisiis (*C)

Depolama Stabilitesi Deneyi
Yumusama
nolktas1 (°C) A.;SIEE}IED - 63,8 62,4 58,6 61,1 582 39,6 385 335 26,6 833
st bilme
Yumusama
noletas: (*C) Alt ASIMD - 56,2 60,3 57,5 60,5 58,5 62,1 612 68,8 74,3 64.3
; 36-06

bilme
Fark (°C) B 76 16 11 0.6 03 | 275 | 213 15.1 118 21

Tablo 7.12°de gorilmekte olan geleneksel bitim deney sonuglar1 Sekil 7.16’dan
Sekil 7.19a kadar grafik halinde sunulmustur.
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Penetrasyon Deney Sonuglarn

70 4,5
A

4,0

5B SB+%3 5BS  5B+%3 SB+%3 SB+53 5B+%3 5SB+%55BS  SB+%5 SB+%5 SB+%5 SB+55
SBS+%2  SBS+%4 5BS+%2  SBS+%e4 SBE+32  SBS+R4 SBS+%2  SBE+4
Hal Hal Sep Sep Hal Hal Zep Sep

W Penetrasyon M RTFOT sonras penetrasyon 4 Penetrasyon indeksi

Sekil 7.16 Yaglanma Oncesi ve sonrasi fiziksel karistirma yontemi ile Uretilen polimer ve nanokil

katkilt modifiye bitiimlii baglayicilarin penetrasyon deney sonuglari ve penetrasyon indeksi degerleri

Yumusama Noktasi Deney Sonuglar

5B 5B+%3 35BS SB+%3 5B+%63 5B+%2 5B+%3 SB+%55BS SB+%eS 5B+%5 5B+%5 5B+%5
5B5+%2  SBS+%4  SBE+RZ  SBE+Red 5B5+%62  SBS+He4  SBE+%E2Z 5BS+N4
Hal Hal Sep Sep Hal Hal Sep Sep

B Yumusamza noktas B RTFOT =onrasi yumusama noktasi

Sekil 7.17 Yaglanma 6ncesi ve sonrasi fiziksel karigtirma ydntemi ile Uretilen polimer ve nanokil

katkili modifiye bitiimlii baglayicilarin yumusama noktasi deney sonuglari

Fiziksel karistirma yontemi ile hazirlanan polimer ve nanokil katkili bitiimlere ait
Tablo 7.12°de sonuglar goriilen ve Sekil 7.16’da grafik olarak sunulan penetrasyon
deney sonuglar1 incelendiginde, saf bitiime gore tiim katkili bitim numunelerinin
penetrasyon degerlerinin azaldigi goriilmektedir. Penetrasyon degerlerindeki azalma
katki ilave edilmesiyle bitiimiin sertlestigini gostermektedir. Saf bitlime polimer

katki eklenmesi penetrasyonu diisiirmiis, bunun yaninda polimer katki oranin
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artmasiyla daha fazla bir diisiis gozlenmistir. Polimer modifiyeli bitiimlere nanokil
ilave edilmesi sonucunda da penetrasyon degerinde bir miktar daha diisiis meydana
gelmistir. Modifiye bitiimdeki polimer oranmi sabit tutulup, iki farkli nanokil ve bu
nanokillerin farkli oranlarimin etkisi incelenmistir. %3 SBS oranina sahip bitiim
numunelerinde Halloysit katkisinin Sepiyolit katkisina gore daha diisiik penetrasyon
degerleri  verdigi  goOrilmistir. Aym1  nanokil katkilar1  kendi iginde
degerlendirildiginde hem Halloysit hem de Sepiyolit i¢in oranin artmasiyla
penetrasyon degerleri diigsmiistiir. Bu diisiis Sepiyolit i¢in daha fazla iken, Halloysit
icin daha az olmustur. %5 SBS oranina sahip bitliim numunelerinde ise durum tam
tersi olmus ve Sepiyolit katkisinin Halloysit katkisina gore daha diisiik penetrasyon
degerleri verdigi gOriilmiistiir. Yine nanokil katkilarinin kendi aralarinda
degerlendirilmesiyle Halloysit katki oramin artmasinin penetrasyon degerini
degistirmeyip sabit kaldigi, Sepiyolit katkisi i¢in ise oranin artmasiyla penetrasyon
degeri diismistiir. Ancak buradaki diisiis %3 oraninda SBS katkil1 bitiim numunesine

gore daha az olmustur.

Sekil 7.17°de de grafigi bulunan yaslandirilmamis bitiimli  baglayici
numunelerinin yumusama noktasi deney sonuglari incelendiginde, beklenildigi iizere
saf bitlime gore tiim katkil1 bitimlerin yumusama noktas1 degerlerinde artis meydana
gelmistir. Bunun sebebi katkilarin bitlimlii baglayicinin kivamimi arttirarak daha
yogun hale getirmesi ve elastikiyet kazandirmasidir. %3 SBS katkili bitiim 6rneginin
yumusama noktasi1 degeri %3 SBS + %2 Halloysit modifiyeli bitiim 6rnegi disinda
Halloysit ve Sepiyolit katkili numunelerden daha yiiksektir. Bunun sebebinin
nanokillerin polimer matrisinde homojen dagilmasi sonucunda bitiimiin yapisindaki
ucucu maddelerin bitiim fazindan ayrilmasini zorlastirmasi oldugu diistiniilmektedir,
boylece yapisinda daha fazla ugucu madde bulunan numunelerin yumusama noktasi
degerlerinin daha diisiik ¢ikmasi beklenen bir durumdur. %5 SBS katkili bitiim
ornegi ile nanokil ilave edilmis numuneler kiyaslandiginda yine nanokil ilavesinin
yumusama noktasini diisiirdiigii goriilmektedir. Her iki nanokil i¢in de %2 oraninda,

%4’e gore daha diisiik yumusama noktast degerleri elde edilmistir.
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Kisa donem yaslandirmadan sonraki penetrasyon degerleri incelendiginde orijinal
bitiim Orneklerindeki duruma benzer sekilde katkili bitim numuneleri saf bitiime
gore daha diisiik penetrasyon degerlerine sahip olmuslardir, bu da bitlim 6rneklerinin
daha sert hale geldiginin bir gostergesidir. Kisa donem yaslanma, sicak karigimin
depolanma, plente tasinma, plentte karistirilma, santiyeye tasinma, serilme ve
sikigtirtlma  islemleri sirasinda olusan bitlim yaslanmasini temsil etmektedir.
Yasglanma Oncesi polimer oraninin artmasi ile penetrasyon degeri diiserken burada
tersi bir durum yasanarak %3 SBS katkili bitlim 6rneginin penetrasyon degeri %5
SBS katkili modifiye bitiime gore daha diistik ¢ikmistir. %3 SBS oranina sahip bitiim
numunelerinde Halloysit katkisinin Sepiyolit katkisina gore daha diisiik penetrasyon
degerleri verdigi goriilmiis ayrica yalnizca bu numunelerde olmak tizere Sepiyolit
katkili numunelerin penetrasyon degerleri sadece %3 SBS katkili bitiim Ornegine
gore daha yiiksek ¢ikmistir. Ayni nanokil tiirleri kendi iglerinde degerlendirildiginde
Halloysit oraninin artmasi penetrasyonu disiiriirken, Sepiyolit i¢in oranin artmasi
penetrasyon degerinin de artmasmna yol agmistir. %5 SBS oranina sahip bitiim
numunelerinde ise nanokil oraninin artmasi Halloysit i¢in penetrasyon degerinde

diisiis, Sepiyolit i¢in ise artis meydana getirmistir.

Kisa donem yaslandirma sonrasi yumusama noktast degerleri incelendiginde yine
modifiye bitimlerin tamaminin saf bitime gore daha yiksek yumusama noktasi
degerlerine sahip oldugu goriilmektedir. %3 polimer katkili modifiye bitiimler
incelendiginde, sadece SBS modifiyeli bitliimiin yumusama noktas1 degeri,
yapisindaki ugucu maddeleri koruyamadigi i¢in, nanokil i¢eren numunelere gore
daha yiiksek c¢ikmistir. Hem polimer hem de nanokil modifiyeli numunelerin
yaslanma sonucunda yumusama noktasi degerleri artsa da, sadece SBS modifiyeli
bitiim Ornegine gore daha yumusak kalmislardir. Nanokil modifiyeli numuneler
kendi aralarinda degerlendirildiginde her iki oran i¢in Halloysit ilavesi Sepiyolit
ilaveli bitimlere gore daha yiiksek degerler vermis ve her iki nanokil i¢in de katki
oraninin artmasiyla yumusama noktas: degeri diigmiistir. Bu da nanokil orani ile
yumusama noktasi degerinin ters iligkili oldugunu gostermektedir. %5 SBS katkili
gruptaki yumusama noktas1 degerlerinde ise tam ters bir durum s6z konusudur. Bu

kez sadece polimer modifiyeli bitiim numunesinin yumusama noktas: degeri nanokil
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ilave edilen numunelere gore daha diisiik kalmistir. Bunun sebebi olarak, artan
polimer orani i¢in nanokil oraninin diisiik kalmis olabilecegi diistiniilmektedir. Hem
polimer hem de nanokil modifiyeli grup icerisinde sadece %5 SBS + %2 Sepiyolit
modifiyeli numunenin yumusama noktasit degeri diislik ¢ikmistir. Her iki nanokil tiirii

icin katki yizdesinin artmas1 yumusama noktasi degerini arttirmaktadir.

Penetrasyon indeksi degeri bitimlii baglayicinin sicakliga karsi duyarliliklarini
ifade etmekte ve aralarinda ters oranti bulunmaktadir. Penetrasyon indeksinin
artmasi, sicakliga karst duyarliligin azalmasmin bir gostergesidir. Tum modifiye
bitim oOrneklerinin penetrasyon indeksleri saf bitiime goére artmis, dolayisiyla
sicakliga karst duyarliliklart azalmigtir. En fazla artis %5 SBS modifiyeli bitim

orneginde elde edilmistir.

Viskozite Deney Sonuglan
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Hal Hal Sep Sep Hal Hal Sep Sep

W Viskozite - 135°C M \fiskozite - 165°C

Sekil 7.18 Yaslanma Oncesi ve sonrasi fiziksel karigtirma yontemi ile Uretilen polimer ve nanokil

katkili modifiye bitlimlerin 135°C ve 165°C sicakliklardaki viskozite deney sonuglari

Bitiimlii baglayict numunelerinin akmaya kars1 gdstermis olduklar: direng 135°C
ve 165°C sicakliklarda Brookfield viskozimetre cihazi ile oOlgiilmiistiir. Deney
sonuglarinda da goriildiigi tizere; yliksek sicakliklarda bitiim numuneleri daha
akigkan hale geldiginden viskozite degerleri daha diisiik ¢itkmigtir. 135°C ve 165°C
sicakliklardaki viskozite degerleri incelendiginde ise tim modifiye bitum
numunelerinin saf bitim numunesine gore viskozite degerlerinde artmis meydana

gelmektedir. Bu artis, %3 oraninda SBS ilavesinde yaklasik iki kat, %5 oraninda
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SBS ilavesinde ise yaklasik dort katina ¢ikmaktadir. Polimer modifiyeli bitime
nanokil ilave edilmesi de yine viskozite degerlerinde artis meydana getirmistir. iki
farkli polimer yiizdesine gore de ayni nanokil igerigindeki bitim numunelerinde
benzer viskozite degerleri elde edilmistir. %3 SBS ve nanokil modifiyeli numuneler
arasinda en yliksek viskozite degerine her iki sicaklik i¢in de %3 SBS + %4
Sepiyolit, %5 SBS ve nanokil modifiyeli numuneler arasinda ise en yuksek viskozite
degerlerine 135°C sicaklikta %5 SBS + %4 Sepiyolit, 165°C sicaklikta ise %5 SBS +
%4 Halloysit bitim numunelerinde ulasilmistir. Viskozite artisina 135°C sicaklik
icin sartnamede 3000 cP degerine kadar miisaade edilmektedir. Bunun sebebi
viskozitenin ¢ok yiiksek olmasmin bitimiin islenebilirligine olumsuz etki
yapmasidir. Ancak deney sonuglari incelendiginde bu olumsuz durumun higbir
numune ic¢in gecerli olmadigi, viskozite degerlerinin bu smirin altinda kaldigi

gorulmektedir.

Viskozite degerlerindeki artis miktar1 ayn1 zamanda modifiye bitiimlii baglayici
viskozite degerinin, saf baglayicinin viskozite degerine bdliinmesi ile elde edilen
modifikasyon indeksleri ile de degerlendirilebilmektedir. Modifikasyon indeksi
degerleri 135°C ve 165°C sicakliklarda ayri ayri1 hesaplanmis ve Tablo 7.13te

sunulmustur.
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Tablo 7.13 Fiziksel karistrma yontemi ile iretilen polimer ve nanokil katkili modifiye bitlimli

baglayicilarin 135°C ve 165°C sicakliklardaki modifikasyon indeksi degerleri

Baglayici Tiirii Viskozite (cP) ity Miat
135°C 165°C 135°C 165°C
SB 425 112,5 1 1
SB+%3 SBS 850 275 2 2,44
SB+%3 SBS+%2 Hal 925 312,5 2,18 2,78
SB+%3 SBS+%4 Hal 9125 325 2,15 2,89
SB+%3 SBS+%2 Sep 850 362,5 2 3,22
SB+%3 SBS+%4 Sep 925 375 2,18 3,33
SB+%5 SBS 1563 462,5 3,68 4,11
SB+%5 SBS+%2 Hal 1638 512,5 3,85 4,56
SB+%5 SBS+%4 Hal 1700 562,5 4 5,00
SB+%5 SBS+%02 Sep 1638 500 3,85 4,44
SB+%5 SBS+%4 Sep 1725 525 4,06 4,67

Hesaplanan modifikasyon indeksi degerleri incelendiginde; polimer ve nano
katkili tiim bitiimlii baglayicilarin viskozite degerlerinin saf bitlime gore en az iki kat
artmis oldugu gorilmektedir. En yiiksek modifikasyon indeksi degerine sahip
katkinin 135°C icin SB+ %5 SBS+%4 Sep, 165°C icin ise SB+%5 SBS+%4 Hal
oldugu goriilmektedir. Yine indeksler karsilastirildiginda, polimer katkisi ile artan
viskozitelerin, nano katki ilavesi ile daha da arttig1, nano katki yilizdesinin artmasi ile

modifikasyon indeksi degerlerinde yine artis saglandigi goriilmektedir.
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Depolama Stabilitesi Deney Sonuglan
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Sekil 7.19 Yaslanma Oncesi ve sonrasi fiziksel karistirma yontemi ile Uretilen polimer ve nanokil

katkilt modifiye bitiimlii baglayicilarin depolama stabilitesi deney sonuglari

Degerlendirilmesi gerekli bir diger gosterge ise modifiye bitiimli baglayicilar igin
gecerli olan depolama stabilitesi degerleridir. Nanomalzemelerin polimer modifiye
bitlimlerde kullaniminin giindeme gelmesine yol agan durum, sadece polimer
modifiyeli bitlimlerin depolama stabilitesi degerlerinin yiiksek ¢ikmasi yani polimer
ve bitlimiin yogunluk farkindan dolay: aralarinda uyumsuzluk meydana gelmesidir.
Boylece bitum modifiye edildikten sonra depolama kosullarinda bu uyumsuzluktan
dolay1 polimerin bitiimden ayrigsmasi s6z konusu olmakta, bu da istenmeyen bir
durum olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Literatiirde yapilan ¢alismalara bakildiginda da
bitlim fazindaki polimer matrisinde dagilan nanomalzemelerin bu ayrigmay1 onledigi
ve depolama stabilitesi degerlerini iyilestirdigi gorilmiistir. Modifiye bitimlerin
deney sonuglart incelendiginde de ayni etkinin meydana geldigi goriilmiistiir. SBS
modifiyeli bitlimlere nanokil ilave edilmesi ile depolama stabilitesi degerleri
iyilesmektedir (Sekil 7.19). Depolama stabilitesi degerleri ne kadar diisiik olursa o
kadar iyidir ve ayrica sartnamede iist ve alt par¢a arasindaki yumusama noktasi
farkinin 5°C’yi agmamasi istenmektedir. %3 SBS icerigine sahip numunelerde
sadece SBS modifiyeli bitim O6rneginin depolama stabilitesi sinir deger iizerinde
¢ikmisg, nanokillerin karisima ilave edilmesiyle birlikte depolama stabilitesi degerleri
sinir deger olan 5°C’nin altina diigmiistiir. Sepiyolit katkili 6rnekler Halloysit katkili

numunelere gore daha diisiik depolama stabilitesi degerlerine sahip olmaktadir. %5
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SBS igerigine sahip modifiye bitimler incelendiginde ise tiim numunelerin sinir

degerini astig1 goriillmektedir. Bunun sebebi, polimer yiizdesinin artmasidir. Polimer

yiizdesi arttik¢ca depolama stabilitesi degerleri yikselmektedir. Ancak yine nanokil

ilavesi ile depolama stabilitesi degerleri sinir degerin altina inmese de daha diisiik

degerler elde edilebilmektedir. Bu grup igerisinde en diisiik degerler %5 SBS + %4

Hal ve %5 SBS + %2 Sep modifiyeli bitimlii baglayict numunelerinde

gortlmektedir.

Tablo 7.14 Saf bitim ve eriyik harmanlama ydéntemi ile iretilmis nanokompozit katkili bittimli

baglayici ornekleri tizerinde uygulanan geleneksel bitiim deneyleri sonuglari

Test Standart| SB %3 %3 %3 %3 %S %5 %5 %5
NEKHal50 | NKSep50 | NKSepl00 | NKSepl50 | NKHal50 | NKSep50 | NKSepl00 | NKSepl50
Penetrasyon ASTMD
. 5 2 5 2 2 5
(25°C, 0.1 mm.) | 506 65 63 62 63 67 62 61 62 59
Yumusama ASTMD| _ e o o o - <
noktast (°C) 1606 3.7 353 35,7 33,3 4.3 61,7 66.3 63.1 39.6
Viskozite ASTM D
475 2 5 5 5 2 25 75
(135°C, cP) 1402-06 425 7125 7375 700 6875 1030 1200 1125 1025
Viskozite ASTMD
73 2625 225 2125 2 3 3 23 23
(165°C, cP) 1402-06 112,35 262.5 225 2125 200 387.5 375 362.5 325
Penetrasyon
. - 5 2 5 : 2.75 25
Indelssi (PT) 035 0,63 0,68 0,72 0,57 1,04 2,75 2,58 1,38
Dinel Ince Film Firmm ile yaslandinldiktan sonra (RTFOT - ASTM D 2872-12)
52;"} degisimi 0.160 | 0.079 | 0074 0.075 0,069 0.080 | 0,081 0,077 0,074
Penetrasyon ASTMD| ) ) ; ; ) e e o
(25°C, 0.1 mm.) | 506 33 43 43 46 48 43 45 45 44
Kaha 82 68 69 7 72 69 74 73 75
penetrasyon
Yumusama ASTM D
H L 47 A ]
noktas: (°C) 16-06 383 60.6 60.8 60,7 60,7 64,2 63.7 64,7 62,3
Yumusama
noktasindaki 4.6 3.3 3.1 5.4 6.4 2.5 2.6 -0.4 2.7
artis/diisiis (°C)
Depolama Stabilitesi Deneyi
Yumusama
noktas: (°C) Ust ASIMD - 65.8 393 61,1 36,5 95.0 974 97.8 90,1
o 36-06
bilme
Yumusama
nolztas: (°C) Al ASIMD - 35.0 36,5 36,3 35,1 37.2 38.0 304 60,5
. 36-06
bilme
Fark (°C) 10,8 2.8 4.6 1.4 37.8 30.4 38.4 206

Tablo 7.14’te gortilmekte olan geleneksel bitim deney sonuglar1 Sekil 7.20°den

Sekil 7.23’e kadar grafik halinde sunulmustur.
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Penetrasyon Deney Sonuglan

sB %3 MKHzI50 %3 NK5epS0 %3 NK5epl0D %3 NKSeplS0 %5 NKHzaI50 %5 NK5epS0 %5 NK5epl0D %5 NKSeplS0

N Penetrasyon W RTFOT sonras penetrasyon A Penetrasyon indeksi

Sekil 7.20 Yaglanma Oncesi ve sonrasi eriyik harmanlama yontemi ile {iretilen nanokompozit katkili

modifiye bitimlii baglayicilarin penetrasyon deney sonuglari ve penetrasyon indeksi degerleri

Yumusama Noktasi Deney Sonuglan
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B Yumugamsa noktas B RTFOT sonras yumusama noktss

Sekil 7.21 Yaglanma Oncesi ve sonrasi eriyik harmanlama ydntemi ile {iretilen nanokompozit katkili

modifiye bitiimlii baglayicilarin yumusama noktasi deney sonuglari

Tablo 7.14’te sunulan, Sekil 7.20’de grafik olarak gdsterilen saf ve eriyik
harmanlama yontemi ile tiretilmis nanokompozit katkili yaslandirilmamis bitimli
baglayic1 6rneklerinin penetrasyon degerleri incelendiginde, sadece %3 NKSep150
katkili bitlimiin penetrasyon degeri saf bitiimden yliksek, %3 NKSepl00 katkil
bitlimiin penetrasyon degeri saf bitiime esit ¢cikmistir. Diger tiim modifiye bitiimlerin
penetrasyon degerleri ise daha diisiiktiir. Ayrica nanokompozit katki oraninin

artmasiyla penetrasyon degerlerinin diistiigii goriilmektedir. Tiim modifiye bitimler
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arasinda en diisiik penetrasyon degerine %5 NKSep150 katkili bitiim numunesinde

ulasilmaktadir.

Yumusama noktast deney sonuglar1 incelendiginde; yaslandirilmamis
numunelerin  tamaminda yumusama noktasi degerleri saf bitlimden yiiksek
cikmaktadir. Beklenildigi lizere oranin artmasiyla yumusama noktasi deney sonuglari
da artis gostermektedir (Sekil 7.21). %3 katkili modifiye bitiim Orneklerinin
yumusama noktast deney sonuglar1 incelendiginde; en yiiksek yumusama noktasi
degeri %3 NKSep50 katkili bitiim o6rneginde goriiliirken, en diisiikk deger ise %3
NKSepl150 katkili bitiimlii baglayict 6rneginde goriilmistir %5 oraninda katki
modifiyeli gruba bakildiginda ise yine ayni sekilde en yiiksek degeri %5 NKSep50
katkili bitimlii baglayic1 6rnegi, en diisiik degeri %5 NKSepl150 katkili bitiimlii

baglayict 6rnegi almistir.

Kisa donem yaslandirma sonrasinda penetrasyon degerleri incelendiginde; yine en
yiiksek penetrasyon degerine %3 NKSepl150 bitim numunesinde ulasilmistir. Bu
durum bu katkilar ile modifiye edilmis bitiim numunelerinin digerlerine gore daha
yumusak oldugunu gostermektedir ki, kiitle degisimi degerlerine bakildiginda da bu
numune en diisiik kiitle degisimi degerine sahiptir. Boylece penetrasyonun yiksek
¢ikmasi, bitimiin yapisindaki ugucu maddeleri kaybetmemesi ya da diger bitimli
baglayict Orneklerine gére en az miktarda kaybetmesi ile agiklanabilir. En diisiik
penetrasyon degerleri %3 NKHal50, %3 NKSep50 ve %5 NKHal50 numunelerinde
gozlemlenmistir. Orijinal ve yaslandirilmis numunelere ait deney sonuglarina
bakildiginda; her ikisi i¢in de katki oraninin artmasi ile Sepiyolit icerikli katkilar

daha fazla penetrasyon diigiisiine neden olmaktadir.

Kisa donem vyaslandirma sonrasi yumusama noktasi deney sonuglar
incelendiginde %3 oraninda katki modifiyeli grup i¢in yine yaslandirilmamis
ornekler ile en yliksek ve en diisiik degerlerde ayni sonu¢ gecerli olmustur. Farkli
olarak, bu deney sonuglar1 arasindaki sicaklik farklar1 ¢ok kii¢iik gézlemlenmistir.
%5 oraninda katki modifiyeli grup incelendiginde, en yiiksek yumusama noktasi

degerine sahip modifiye bitim 6rnegi degiserek %5 NKSepl00 olmus, en diisiik

92



deger icin degisme olmayip yine %5 NKSepl150 modifiye bitiim 6rnegi bu degere

sahip olmustur.

TUum bitiimlii baglayict modifiye bitim ornekleri saf bitiim ile karsilastirildiginda;
penetrasyon indeksi degerlerinde artis meydana gelmis ve bu artis katki yiizdesinin
artmasi ile dogru oranti gostermistir. %3 katki oranlarinda en yiiksek degere %3
NKSep100, ardindan %3 NKSep50 sahip olurken, en diisiik degere %3 NKSep150
sahip olmustur. %5 katki oranlarinda ise, en yiiksek degeri %5 NKSep50 katkili
bitiim, en diisiik degeri ise %5 NKSep150 katkili bitiim 6rnegi almistir.

Viskozite Deney Sonuglan
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Sekil 7.22 Yaglanma Oncesi ve sonrasi eriyik harmanlama ydntemi ile tiretilen nanokompozit katkili

modifiye bitiimlii baglayicilarin 135°C ve 165°C sicakliklardaki viskozite deney sonuglari

Katkili bitim numunelerinin 135°C ve 165°C sicakliklardaki viskozite sonuglari
incelenmis ve Sekil 7.22°de grafik {izerinde sunulmustur. 135°C’deki deney
sonuglaria gore; tum modifiye bitumlerin viskozite degerl saf bitimden yiiksek
¢ikmis ve modifiye katki oraninin da artmasi ile viskozite degerleri yaklasik 1,5 kat
artmistir. %3 katki oraninda en yliksek viskozite degerine %3 NKSep50, ardindan
%3 NKHal50 katkil1 bitiim, en diisiik degere ise %3 NKSep150 katkili bitlim sahip
olmustur. %5 katki oraninda ise en yiliksek viskozite degeri elde edilmistir.
165°C’deki viskozite sonuglarina bakildiginda ise, hem %3 katki oran1 hem de %5
katki oraninda Halloysit iceren katkili bitim numuneleri en yiiksek viskozite

degerlerine sahip olduklar1 goriilmektedir. Sepiyolit icerikli katkilarin sahip olduklari
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nanokil miktarinin artmasiyla viskozitesinin diistigii goriilmektedir. Bunun sebebinin
nanokil miktariin artmasiyla polimer matrisinde dagilmas1 zorlagarak topaklagsmasi
oldugu diistiniilmektedir. Tablo 7.15’te bu kez eriyik harmanlama ydntemi ile
iiretilen nanokompozit katkili bitlimlii baglayicilarin modifikasyon indeksleri

hesaplanmustir.

Tablo 7.15 Eriyik harmanlama yontemi ile iiretilen nanokompozit katkili modifiye bitimlu

baglayicilarin 135 °C ve 165°C sicakliklardaki modifikasyon indeksi degerleri

Viskozite (cP) Nymodifiye/ Nsaf
Baglayic Tiirii
135°C 165°C | 135°C | 165°C
SB 425 112,5 1 1
%3 NKHal50 7125 262,5 1,68 2,33
%3 NKSep50 737,5 225 1,74 2,00
%3 NKSep100 700 212,5 1,65 1,89
%3 NKSep150 687,5 200 1,62 1,78
%5 NKHal50 1050 387,5 2,47 3,44
%5 NKSep50 1200 375 2,82 3,33
%5 NKSep100 1125 362,5 2,65 3,22
%5 NKSep150 1025 325 2,41 2,89

Bu katkilarin tiimii icin de modifikasyon indeksi degerleri saf bitiime gore daha
yiiksek ¢ikmistir. Ancak viskozite artiglart Tablo 7.13’teki degerlere gore daha diisiik
kalmistir. Bu kez nano katki oranmin disiik oldugu baglayicilarda modifikasyon
indekslerinin daha yiiksek oldugu gorilmiistiir. Bunun nedeninin, artan nanokil

miktar1 ile polimer fazi igerisinde dagiliminin ters iligkili oldugu diisiintilmektedir.

94



Depolama Stabilitesi Deney Sonuglan

45

40

35
20
25
20
15
10
i

%3 MKHal50 %3 MKSep50 %3 NK5eplD0 %3 NKSeplS0 %5 WKHal50 %5 NESep50 %5 NKSepl00 %5 NKSeplS0

Ust-alt parca yumusama noktasifarki (*C)

M (}st-alt parca yumusama noktas fark ———Sinirdeger

Sekil 7.23 Yaglanma Oncesi ve sonrasi eriyik harmanlama yontemi ile {iretilen nanokompozit katkili

modifiye bitiimlerin depolama stabilitesi deney sonuglari

Tablo 7.14’teki modifiye bitiimlii baglayicilarin depolama stabilitesi sonuglar
degerlendirilerek Sekil 7.23’teki grafik olusturulmus, Tablo 7.12°deki modifiye
bitlimlii baglayic1 6rneklerinde oldugu gibi katki oraninin artmasi dolayisiyla polimer
oraninin artmasinin depolama stabilitesi sonuglarini olumsuz etkilemis oldugu
goriilmistiir. %3 oranindaki katkilar kendi aralarinda kiyaslandiginda, sepiyolit
icerikli katkilarin daha diisiik depolama stabilitesi sonucu verdigi ve sonuglarin sinir
deger olan 5°C’nin altinda kaldig1 goriilmiistiir. En yiiksek degeri veren ve smir
degeri asan %3 NKHal50 katkili bitim olurken, en disiik degeri veren %3
NKSep150 olmustur. %5 oranindaki katkilar kiyaslandiginda ise depolama stabilitesi
degerlerinin sinir degerin oldukga iistiinde oldugu goriilmektedir. Deney sonuglari
hemen hemen tiim katkilar i¢in yaklasik degerlerde ¢ikarken, sadece %5 NKSep150
katkilt bitim 6rnegine ait sonug oldukca farkli olarak en disiik degerde ¢ikmustir.

7.2.2 Modifiye Bitimlu Baglayicr Orneklerinin  Fluoresan Mikroskobu ile

Goriintiilerinin Degerlendirilmesi

Tiim katkili bittimlii baglayict numunelerinin Uretimi sonunda karisimlardan ince

kesit Ornekleri alinmistir. Alinan ince kesit Ornekleri fluoresan mikroskobunda
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incelenerek katkilarin bitiimli baglayict fazi igerisindeki dagilimlar1 hakkinda bilgi

edinilmeye ¢alisilmigtir.

Lam ve lamel arasinda bitimli baglayicinin yeterli miktarda yayilmasi
mikroskopta incelenebilirliginin saglanmasi agisindan 6nem tagimaktadir. BitimlU
baglayicinin yeterli incelikte yayilmasi ile saglikli goriintiiler elde edilebilmistir.
Sadece polimer katkisi i¢eren bitiimlii baglayicilar i¢in yayilmasi agisindan bir sorun
yasanmamis ancak halloysit ve sepiyolitin ilave edildigi modifiye bitiimlii baglayici
ince kesit orneklerinde belirlenen siirede yeterli yayilma goriilmemis, bu nedenle
daha uzun siire etiivde tutulmus ve belli araliklarda gozlenerek etiivden alinmustir.
Etlivde bekletme siiresi arttirilan 6rnekler yaklasik olarak bir saate yakin siire etlivde
bekletilmis, buna ragmen sadece SBS iceren bitlim ince kesit 6rnegi kadar yayilma

gozlemlenememistir (Sekil 7.24).

) 38 of PRI Ve WM IR | [y %) ;
et Deeiherre

Wy - AR R

W

Sekil 7.24 Farkli katkilarin ince kesit ornekleri a) Sadece SBS, b) SBS + %2 Halloysit, ¢) SBS + %4
Halloysit, d) SBS + %2 Sepiyolit, €) SBS + %4 Sepiyolit

Nanokil ilavesinin yayilmay1 azalttig1 Sekil 7.24’te goriilmektedir. Ayrica nanokil
oranin artmasi da yayilmanimn azalmasina neden olmustur. Ozellikle sepiyolit ilavesi
ile bu azalma daha belirgin bir sekilde gozlemlenmektedir. Bu nedenle sepiyolit
icerikli bazi katkili bitimlii baglayicilarin ince kesit orneklerinden mikroskop

goriintlisti almak miimkiin olmamistir. Bu durum ayni1 zamanda nanokil igeren bitiim
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karigimlarinin  viskozite degerlerinin sadece polimer katkisi iceren bitimli
baglayicilara gore daha yliksek viskozite degerlerine sahip olmasi ile paralellik
gostermektedir. Viskozitenin artmasiyla modifiye bitlimiin lam ve lamel arasinda

yayilmasi ters orantili bir iliskiye sahiptir.

Asagida katkilarla modifiye edilen tiim bitim 6rneklerine ait mikroskop

gorlntiileri bulunmaktadir.

<
P

Sekil 7.25 %3 SBS modifiye bitiim 6rnegi (10x)

Sekil 7.26 %3 SBS + %2 Halloysit modifiye bitim 6rnegi (10x)
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Sekil 7.27 %3 SBS + %4 Halloysit modifiye bitim 6rnegi (10x)

Sekil 7.28 %3 SBS + %2 Sepiyolit modifiye bitlim 6rnegi (10x)

Fiziksel karigim ile iiretilen %3 oranli modifiye bitimlii baglayicilardan sadece
polimer modifiyeli 6rnek (Sekil 7.25) incelendiginde polimerlerin bitim fazina
yayildigr ancak ince bag yapilar1 olusturdugu goriilmektedir. Nanokillerin ilave
edilmesi ile bu baglarin hacim kazanarak gii¢lendigi ve bitiim fazi icerisinde daha
fazla alana yayildig1 goriilmektedir (Sekil 7.26, 7.27 ve 7.28). Katk1 oranlar1 arasinda
%3 SBS + %4 Sepiyolit modifiyeli bitime ait mikroskop goruntust elde
edilememistir. Bunun sebebi, yukarida da bahsedildigi iizere sepiyolit katkil
modifiye bitimlerin yayilma miktarinda azalma olmasi ve yeteri kadar incelmeyen
bitlim tabakasindan dolay1 karanlik bir goriintii elde edilerek, polimer ve nanokillerin

goriintlide ayirt edilememesidir.
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Sekil 7.29 %5 SBS modifiye bitim érnegi (10x)

Sekil 7.30 %35 SBS + %2 Halloysit modifiye bitlim 6rnegi (10x)

Sekil 7.31 %35 SBS + %4 Halloysit modifiye bitim 6rnegi (10x)
%S5 polimer katki oranli bitim Ornekleri incelendiginde, daha yogun baglarin

olustugu ancak nanokillerin polimer modifiye bitime eklenmesi ile katkilarin bitiim

fazindaki yayilimin ve kapladigr alanlarin arttigi gériilmektedir (Sekil 7.29, 7.30 ve
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7.31). Yine bu katkilar icin de sepiyolitli Orneklerden goriintii almada sorun
yasanmig, bu kez hem %2, hem de %4 oraninda sepiyolit katkili modifiye bitumlu
baglayici 6rneklerinden goriintli alinamamistir. Boylece sepiyolit katkili 6rneklerden

alinan goriintiiler viskozite artiglarin1 desteklemektedir.

Sekil 7.32 %3 NKHal50 modifiye bitim 6rnegi (10x)

Sekil 7.33 %3 NKSep50 modifiye bitlim 6rnegi (10x)
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Sekil 7.34 %3 NKSep100 modifiye bitlim 6rnegi (10x)

Sekil 7.35 %3 NKSep150 modifiye bitiim rnegi (10x)

Sekil 7.32, 7.33, 7.34 ve 7.35’te ekstriiderden cekilerek saf bitiime %3 oraninda
katilan nanokompozitler ile lretilen numunelerin goriintiileri yer almaktadir. Bu
katkilarin da bitiim fazinda yayildig: fakat fiziksel karisim ile iiretilen 6rnekler gibi
hacimli baglar kuramadiklar1 goriilmektedir. Sepiyolit icerikli katkilar incelendiginde
nanokil miktarinin artmasi ile baglarin zayifladigi sodylenebilir, bu da geleneksel

bitlim deneylerindeki viskozite degerlerindeki diisiisii agiklamaktadir.
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Sekil 7.36 %5 NKHal50 modifiye bitiim rnegi (10x)

Sekil 7.37 %5 NKSep50 modifiye bitlim 6rnegi (10x)

Sekil 7.38 %5 NKSep100 modifiye bitlim 6rnegi (10x)
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Sekil 7.39 %5 NKSep150 modifiye bitiim érnegi (10x)

Sekil 7.36, 7.37, 7.38 ve 7.39’da ckstriiderden ¢ekilerek saf bitiime %5 oraninda
katilan nankompozitler ile tliretilen numunlerin goriintiileri yer almaktadir. %3 oranl
katkilara benzer sekilde, bu katkilarin da bitiim fazinda yayildig1 fakat fiziksel
karisim ile iiretilen Ornekler gibi hacimli baglar kuramadiklar1 goriillmektedir. %5
NKHal50 modifiye bitimli baglayicinin ince kesit drneginde etiivde beklemesi
sonucu bosluklar olusmus, buradan mikroskop 15181 gecerek goriintiiniin bozulmasina
sebep olmustur. Fakat buna ragmen katkinin %3 oranma gore daha kuvvetli baglar
olusturuldugu goriilebilmektedir. Yine sepiyolit icerikli katkilar incelendiginde
nanokil miktarinin artmasi ile baglarin zayifladigi soylenebilir, bu da geleneksel

bitiim deneylerindeki viskozite degerlerindeki diisiisii aciklamaktadir.

7.2.3 Reoloji Deneyleri

7.2.3.1 Bitumlii Baglayict Orneklerinin Performans Ust Siniflarimin Belirlenmesi

Performans derecelendirme sistemine gore kritik iist sicaklig1 belirlemek icin saf
ve modifiye bitiimlii baglayicilarin yaslandirilmamis ve RTFOT ile yaslandirilmig
numuneleri 10 rad/s (1,59 Hz) frekansta salinim yapan kesme kuvvetine maruz
birakilmaktadir. Sicaklik devri yaslandirilmamis numuneler i¢in 52°C, yaslandirilmig
numuneler i¢in ise 64°C’den baslayarak 6°C artislar ile devam etmektedir. PG
sisteminde kullanilan kritik {ist sicaklik degeri Tablo 7.13’teki G*/sind degerlerine

gore siir degerlere (minimum 1000 Pa ve 2200 Pa) uygun sekilde belirlenir. Yapilan
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deney sonuglarindan elde edilen G*/sind degerleri ve bu degerlere gore belirlenen iist

kritik sicaklik degerleri Tablo 7.16 ve Tablo 7.17°de verilmistir.

Tablo 7.16 Saf ve fiziksel karigtirma ydntemi ile tiretilen polimer ve nanokil katkili modifiye bitlimli

baglayicilarin st kritik sicaklik degerleri

Yaslandirilmamis RTFOT ile
5 Baglayic1 Yaslandirilmis Baglayici
Ba%%m Stcaklik | iing | G coing | OT/sIng siﬁﬁ
(Pa) S_ar_tr!ame (Pa) S_ar?r!ame
Limiti (Pa) Limiti (Pa)
52 8502
Saf 58 3688
bitiim 64 1622 4080 04-X
70 853,9 1905
52 17160
58 8109 )
%3SBS | 64 3887 7482 70-X
70 1784 3611
76 931,8 2111
52 18330
%3SBS | 58 8296 )
+ %2 64 3963 8858 70-X
Halloysit| 70 1834 4335
76 892,4 o 2160 o
o o
52 20680 S N
58 9707 I= ) I=
Y3 SBS gy 4445 £ 8703 £
AT 2034 4158 70-X
Halloysit
76 1059 2107
82 562,1 -
52 17120
%3 SBS | 58 7996 )
+ %2 64 3825 7669 70-X
Sepiyolit | 70 1877 3536
76 986 1730
52 15890
%3 SBS 58 7356 )
+ %4 64 3330 8742 70-X
Sepiyolit | 70 1601 4225
76 965,8 2027
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Tablo 7.16 Saf ve fiziksel karigtirma yéntemi ile iiretilen polimer ve nanokil katkili modifiye bitlimli

baglayicilarin st kritik sicaklik degerleri (Devami)

Yaslandirilmanmis RTFOT ile
5 Baglayici Yaslandirilmisg Baglayici
Ba‘lgil;:’)iljm Steaklik G*/sind G*/sing G*/sind G*/sind SIIDIlcffl
(Pa) | Sortmame | Zpp)T | Sartname
Limiti (Pa) Limiti (Pa)
52 23310
58 11510 i
64 5942 13180
%5SBS | 70 3103 6361 76-X
76 1776 3225
82 1184 1710
88 769,1 -
52 25820
58 13780 i
%5 SBS 64 7242 13460
+ 962 70 3774 6595 76-X
Halloysit| 76 2018 3322
82 1101 1767
88 612,8 L
52 22470
58 11730 )
%5 SBS | 64 6084 S 1,09E+04 S
+ %4 70 3417 — 5124 o 76-X
Halloysit | 76 | 2115 £ 2613 £
82 1353 1464
88 909,9 -
52 25090
58 13480 i
%5 SBS 64 7193 12260
+ 962 70 3974 6408 76-X
Sepiyolit | 76 2331 3240
82 1410 1719
88 904,6 -
52 22630
58 11840 i
%5SBS | 64 6124 14048,2
+ %4 70 3711 6892,02 76-X
Sepiyolit | 76 2180 3444
82 1410 1804,57
88 938,2 -
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Tablo 7.16’daki yaslandirilmamis ve yaslandirilmis bitim 6rneklerinin G*/sind
degerleri incelendiginde sicakligin artmasiyla G*/sind degerlerinin  diistigi
gorilmistir. Elde edilen bu sonug bitiimlerin, sicakligin artmasiyla tekerlek izi

olusumuna kars1 direncinin diistiigiinii gostermektedir (Whiteoak ve Read, 2003).

Saf ve modifiye edilmis bitimlerin performans siniflari incelendiginde, en ylksek
PG dist sinifina sahip olan bitiim Ornekleri 76°C ile %5 SBS, %5 SBS + %2
Halloysit, %5 SBS + %4 Halloysit, %5 SBS + %2 Sepiyolit ve %5 SBS + %4
Sepiyolit, en diisiik PG iist sinifina sahip olan bitim 6rnegi beklenildigi tizere 64°C
ile saf bitim olmustur. Bunlar disinda kalan %3 SBS igeren tiim modifiye bitimli
baglayicilarin PG iist siniflar1 ise 70°C olarak tespit edilmistir. Boylece PG iist sinifi
en yuksek yani 76°C ¢ikan bitim ornekleri yiiksek sicakliga karst en dayanikli olan
bitimli baglayicilardir. Polimer modifiye bitim nanokil ilave edilmesi sonucunda,
%5 SBS + %4 Halloysit modifiye bitim disinda, sadece SBS katkili bitlimli
baglayiciya gore ayni sicakliktaki G*/sind degerlerinde artis meydana gelmistir.
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Tablo 7.17 Saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iretilen nanokompozit katkili modifiye bitlimli

baglayicilarin st kritik sicaklik degerleri

Yaslandirilmamis RTFOT ile
5 Baglayici Yaslandirilmis Baglayici
Ba%%m Stcaklik | o ing | G5 | Gaging|  C5ING SE)ISﬁ
(Pa) Sartname (Pa) Sartname
Limiti (Pa) Limiti (Pa)
52 8502
. 58 3688
Saf bitim ” 1622 2080 64-X
70 853,9 1905
52 14530
%3 58 7035 )
NKHals0 L5 3159 6620 70-X
70 1461 3256
76 713,6 1613
52 12070
58 5684 o 4 o
%03 64 | 2605 S 6030 S 70-X
NKSep50 — N
70 1191 I= 3292 c
76 610,3 = 1699 =
52 13510
%3 58 6240 )
NKSep100 64 2882 5969 70-X
70 1404 2730
76 687,5 1308
52 10780
%3 58 4805 )
NKSep150 64 2158 5988 70-X
70 1018 2837
76 508,1 1364
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Tablo 7.17 Saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iretilen nanokompozit katkili modifiye bitlimli

baglayicilarin st kritik sicaklik degerleri (Devami)

Yaslandirilmamis RTFOT ile
Bagl_a)_f_la Srcaklik - Baglagf;li;sm6 Yasla-ndlrllmli3 ]izgi:]aglm PG
Tara G*/sind G*/sind Sinifi
(Pa) Sartname (Pa) Sartname
Limiti (Pa) Limiti (Pa)
52 18370
58 9885
%05 64 5101 7623 70-X
NKHal50 74 2501 4192
76 1373 2149
82 768,4 -
52 20630
58 10830
%65 64 5448 9958 76-X
NKSep30 7 2893 4 4655 o
76 | 1492 S 2256 S
82 796,2 = 1124 I=
52 17320 = =
58 8895 \
%5 64 4300 6639 J0.X
NKSep100 | 70 2095 3045
76 1067 1512
82 590,1 -
52 15150
s 58 7924 )
NKSep150 64 3774 7913 70-X
70 1850 3818
76 996 1909

Tablo 7.17°deki yaslandirilmamis ve yaslandirilmis bitiimli baglayict 6rneklerinin
G*/sind degerleri incelendiginde sicakligin artmasiyla yine G*/sind degerlerinin
distiigii goriilmiistlir. Eriyik harmanlama yontemiyle iretilen katkilarla modifiye
edilen bitimlii baglayici 6rneklerinin tiimii i¢in PG iist sinifi degeri bir sinif artarak
70°C’ye ulagsmistir. Kendi aralarinda degerlendirme yapildiginda %3 katki orani igin
70°C sicaklikta en yiiksek G*/sind degerini %3 NKSep50 katkili bitiimlii baglayici
Ornegi vermis, bir sonraki en yiiksek deger %3 NKHal50’ye ait olmustur. %3
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NKSep100 ve %3 NKSep150 modifiye bitiimlii baglayicilar daha diisiik tekerlek izi
parametresi degerine sahip olmuslardir. %5 katki oranina sahip grup incelendiginde
ise en yiksek G*/sind degerine %5 NKSepl50 sahip olmus, bu modifiye bitimlu
baglayiciyr sirastyla %5 NKSep50, %5 NKHal50 ve %5 NKSepl00 modifiye

bitlimli baglayicilar takip etmistir.

7.2.3.2 Farkli Frekans ve Sicaklik Araliklarinda Bitiimlii baglayici Orneklerinin

Reolojik Ozelliklerinin Belirlenmesi

Yagslandirilmamis saf ve katkilr bitiimli baglayict numuneleri diistik (0,01 Hz) ve
yiikksek (10 Hz) frekans seviyelerinde, 40°C’den baslayip 10°C artarak 80°C’ye
kadar ¢ikan bes farki sicaklik degerinde deneye tabi tutulmustur. Saf ve fiziksel
karistirma yontemi ile dretilen polimer ve nanokil katkili modifiye bitimlu
baglayicilarin diisiik ve yiiksek frekans degerlerindeki tekerlek izi parametresinin
(G*/sind) degisimi, yaslandirilmamis bitiimlii baglayicilar i¢in Tablo 7.18 ve
yaglandirilmig bitiimlii baglayicilar igin Tablo 7.19’da sunulmakta, Sekil 7.40’tan
Sekil 7.43’e kadar grafik uzerinde gosterilmektedir.
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Tablo 7.18 Saf ve fiziksel karigtirma ydntemi ile {iretilen polimer ve nanokil katkili yaglandirilmamis

modifiye bitiimlii baglayicilarin farkli sicaklik ve frekanslarda tekerlek izi parametresi degerleri

Yaslandirilmams Bitiimli Baglayicilar

Baglayier | Frekans Faz G*/siné | Frekans Faz G*/sind

T (H2) Sicakhk | acis1 (Pa) (H2) Sicakhk acis1 Pa)
) ¥

40 87,86 502,3 40 77,11 | 140900

50 89,52 88,56 50 79,81 | 69830

Saf bitim 0,01 60 89,53 17,22 10 60 84 17070
70 82,88 2,936 70 86,38 | 4483
80 79,98 1,307 80 87,56 1443

40 84,87 1114 40 70,07 | 191700

50 87,51 198,8 50 71,75 | 95770

%3 SBS 0,01 60 88,21 41,11 10 60 74,22 | 27510
70 85,29 12,68 70 78,07 | 10070
80 82,12 4,12 80 82,01 3521

40 85,02 1141 40 69,13 | 235400

%3 SBS + 50 87,89 196,7 50 71,45 | 100000
%2 0,01 60 88,36 47,13 10 60 74,65 | 28510
Halloysit 70 75,18 12,24 70 78,91 9605
80 69,9 5,709 80 82,33 3458

40 82,94 1270 40 69,56 | 218400

%3 SBS + 50 84,33 255,7 50 71,16 | 115500
%4 0,01 60 82,86 59,85 10 60 74,31 | 33700
Halloysit 70 80,47 16,99 70 78,16 10950
80 56,14 10,5 80 80,25 3920

40 80,9 1245 40 69,51 | 212500

%3 SBS + 50 82,55 253,4 50 71,49 | 105100
%2 0,01 60 81,21 62,07 10 60 74,33 | 30770
Sepiyolit 70 77,2 18,61 70 87,2 9669
80 72,26 7,584 80 79,13 | 3586

40 84,54 1163 40 69,7 | 211300

%3 SBS + 50 87,62 203,8 50 71,71 | 100600
%4 0,01 60 87,98 42,68 10 60 74,45 | 29130
Sepiyolit 70 82,75 | 13,22 70 78,47 | 10300
80 76,41 5,083 80 83,91 | 3391
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Tablo 7.18 Saf ve fiziksel karigtirma ydntemi ile {iretilen polimer ve nanokil katkili yaglandirilmamis

modifiye bitimli baglayicilarin farkli sicaklik ve frekanslarda tekerlek izi parametresi degerleri

(Devamni)
Yaslandirilmams Bitiimli Baglayicilar

Baglayier | Frekans Faz G*/sind | Frekans Faz G*/sind

T (H2) Sicakhk | acis1 (Pa) (H2) Sicakhk acis1 Pa)
(® (®)

40 68,76 3025 40 64,78 | 232600

50 65,56 786,4 50 65,92 | 125500

%05 SBS 0,01 60 58,69 276,5 10 60 65,62 | 38770
70 45,39 163,4 70 65,91 | 14000
80 48,06 96,44 80 67,89 6831

40 69,63 3620 40 64,96 | 297100

%05 SBS + 50 77,75 738,6 50 66,08 | 139700
%2 0,01 60 76,44 174,9 10 60 65,2 42520
Halloysit 70 75,09 61,51 70 64,53 | 16770
80 68,05 27,19 80 72,99 6812

40 65,77 2912 40 64,72 | 246000

%05 SBS + 50 60,34 837,5 50 66,31 | 120800
%4 0,01 60 49,07 379,1 10 60 66,53 | 37350
Halloysit 70 39,03 253 70 66,61 | 13470
80 45,67 131,2 80 67,41 6250

40 64,92 3302 40 65,43 | 234100

%5 SBS + 50 67,46 845,9 50 67,66 | 126700
%?2 0,01 60 61,31 276,8 10 60 65,24 | 38710
Sepiyolit 70 56,04 118,2 70 63,83 | 14320
80 58,51 52,86 80 64,97 5989

40 64,21 3059 40 64,76 | 246000

%05 SBS + 50 54,63 966,3 50 66,38 | 123000
%4 0,01 60 41,6 4922 10 60 66,44 | 38200
Sepiyolit 70 37,39 308,5 70 66,52 | 13900
80 44,66 1511 80 66,6 6372
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Tablo 7.19 Saf ve fiziksel karigtirma yontemi ile tiretilen polimer ve nanokil katkili yaglandirilmig

modifiye bitimlii baglayicilarin farkli sicaklik ve frekanslarda tekerlek izi parametresi degerleri

RTFOT ile Yaslandirilmis Bitimlu Baglayicilar

Baglayic1 | Frekans Faz G*/sind | Frekans Faz G*/sind

T (H2) Sicakhik | acis1 Pa) (H2) Sicakhk | acis1 Pa)
(® (®)

40 85,64 1505 40 68,18 | 339000

50 88,52 234 50 73,62 | 143300

Saf bitim 0,01 60 89,95 42,23 10 60 79,74 34230
70 87,17 9,263 70 83,5 9288
80 82,69 3,3 80 85,99 3547

40 79,12 4113 40 61,4 500100

50 84,82 711 50 65,83 | 238100

%3 SBS 0,01 60 87,09 141,3 10 60 70,17 69830
70 86,95 33 70 73,41 22010
80 87,74 10,6 80 77,68 7560

40 78,53 4232 40 59,42 | 633800

%3 SBS + 50 84,17 740,6 50 66,07 | 242600
%2 0,01 60 86,51 142,2 10 60 69,88 67050
Halloysit 70 84,85 33,9 70 73,45 20630
80 84,56 9,439 80 77,81 6940

40 78,24 4581 40 60,79 | 556600

%3 SBS + 50 84,74 736,1 50 65,7 247700
%4 0,01 60 87,26 133,8 10 60 70,02 65430
Halloysit 70 87,93 30,5 70 74,04 19740
80 84,02 9,176 80 78,72 6564

40 79,2 3638 40 61,65 | 501900

%3 SBS + 50 84,88 607,9 50 66,92 | 209500
%?2 0,01 60 86,46 127,2 10 60 70,91 56100
Sepiyolit 70 84,86 31,06 70 73,88 19170
80 86,76 8,324 80 78,97 6678

40 79,63 3853 40 62,21 | 475200

%3 SBS + 50 84,82 675,7 50 66,24 | 232900
%4 0,01 60 86,2 136,1 10 60 70,48 66970
Sepiyolit 70 84,14 32,73 70 74,18 21680
80 85,11 9,965 80 79,17 6695
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Tablo 7.19 Saf ve fiziksel karigtirma yontemi ile tiretilen polimer ve nanokil katkili yaglandirilmig

modifiye bitimli baglayicilarin farkli sicaklik ve frekanslarda tekerlek izi parametresi degerleri

(Devamni)
RTFOT ile Yaslandirilmis BitiimlU Baglayicilar

Baglayic1 | Frekans Faz G*/sind | Frekans Faz G*/sind

T (H2) Sicakhik | acis1 Pa) (H2) Sicakhk | acis1 Pa)
(®) (®)

40 74,75 6130 40 58,38 | 517000

50 81,74 1077 50 61,89 | 253000

%05 SBS 0,01 60 83,59 211,2 10 60 64,66 | 74600
70 83,46 58,41 70 67,9 26000

80 81,48 18,22 80 73,17 | 10500

40 72,35 6657 40 57,54 | 605000

%05 SBS + 50 77,56 1201 50 62,08 | 261000
%2 0,01 60 76,97 250,1 10 60 64,98 | 75200
Halloysit 70 72,86 70,47 70 68,25 | 24400
80 68,25 27,44 80 70,64 8949

40 71,49 6704 40 57,12 | 649300

%05 SBS + 50 75,53 1265 50 62,28 | 262000
%4 0,01 60 74,38 286,5 10 60 65,03 | 76980
Halloysit 70 66,75 89,85 70 68,32 | 25040
80 63,92 36,75 80 72,64 9164

40 72,92 6472 40 58,1 | 544000

%5 SBS + 50 78,4 1228 50 61,81 | 267000
%?2 0,01 60 77,13 264 10 60 64,96 | 77700
Sepiyolit 70 72,29 83,81 70 67,44 | 28900
80 68,1 32 80 71,52 | 10900

40 71,25 6997 40 57,34 | 594000

%05 SBS + 50 76,98 1304 50 61,94 | 268000
%4 0,01 60 77,04 281,5 10 60 64,53 | 78800
Sepiyolit 70 71,43 87,38 70 67,18 | 28800
80 69,4 32,17 80 71,74 | 10400

Tablo 7.18 ve Tablo 7.19 incelendiginde saf ve tiim modifiye bitiimlii baglayici
ornekleri icin, iki farkli frekans ve bes farkli sicaklik degeri gbz Oniine alindiginda
RTFOT ile yaslandirilmis bitlimli  baglayicilarin = G*/sind  degerlerinde

yaslandirilmamis bitlimlii baglayicilarin degerlerine gore artis gdzlenmistir. Bunun
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nedeni yaglandirma ile yapisindaki ugucu maddeleri kaybeden bitiimli baglayicinin

daha sert bir yapiya sahip olmasidir.

Sekil 7.40, 7.41, 7.42 ve 7.43 incelendiginde, yaslandirilmamis ve yaslandirilmig
modifiye bitimli baglayict ornekleri i¢in her iki frekansta sicakligin azalmasi
sonucunda tekerlek izi parametresi G*/sind degerinin artigi gorilmistiir. G*/sind
degerlerinde meydana gelen bu artig, bitlimlii baglayicinin daha esnek bir davranis
sergilediginin bir gostergesidir. Ayrica frekans degerinin artmasiyla da yani yiiksek
frekans degerinde yine G*/sind degerlerinde artis meydana gelmistir. Bunun
aciklamasi da yine bitimli baglayicinin yiiksek frekans yani hizli trafik

yiiklemesinde daha elastik davranmasidir.

4000
3500
3000 AY == Saf bitlim
=== 0,3 SBS
2500 \ et 3 SBS + %2 Halloysit

== 03 SBS + %4 Halloysit

=== %3 SBS + %2 Sepiyolit
==0== 03 SBS + %4 Sepiyolit
%5 SBS
%5 SBS + %2 Halloysit

G*/siné (Pa)
S
8

1000
%5 SBS + %4 Halloysit
500 %5 SBS + %2 Sepiyolit
%5 SBS + %4 Sepiyolit
0
40 50 60 70 80
Sicaklik (°C)

Sekil 7.40 Saf ve fiziksel karigtirma yontemi ile iiretilen polimer ve nanokil katkili yaslandirilmamig
modifiye bitiimlii baglayicilarin tekerlek izi parametresinin 0,01 Hz frekansta sicakliga ve katki tiiriine

gore degisimi
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350000
300000
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250000 == %3 SBS
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_;\” 150000 0= 93 SBS + %4 Sepiyolit
o s 055 SBS
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%5 SBS + %4 Sepiyolit
0
Sicaklik (°C)

Sekil 7.41 Saf ve fiziksel karigtirma ydntemi ile iiretilen polimer ve nanokil katkili yaslandirilmamis
modifiye bitiimli baglayicilarin tekerlek izi parametresinin 10 Hz frekansta sicakliga ve katki tiiriine

gore degisimi

8000
=== Saf bitlim
7000
=== 053 SBS
6000 e=de== 03 SBS + %2 Halloysit
~~
DCC_S 5000 e 063 SBS + %4 Halloysit
N—r
‘g 4000 - === 003 SBS + %2 Sepiyolit
)
= ==0==053 SBS + %4 Sepiyolit
% 3000 i
e 05 SBS
2000
\ e 005 SBS + %2 Halloysit
1000 %5 SBS + %4 Halloysit
0 T - - 7 - %5 SBS + %2 Sepiyolit
40 50 60 70 80
Sicaklik (0 C) %5 SBS + %4 Sepiyolit

Sekil 7.42 Saf ve fiziksel karigtirma yontemi ile Uretilen polimer ve nanokil katkili yaglandiriimig
modifiye bitiimlii baglayicilarin tekerlek izi parametresinin 0,01 Hz frekansta sicakliga ve katk tiiriine

gore degisimi
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Sekil 7.43 Saf ve fiziksel karigtirma yontemi ile tiretilen polimer ve nanokil katkili yaslandirilmig
modifiye bitimli baglayicilarin tekerlek izi parametresinin 10 Hz frekansta sicakliga ve katki tiiriine

gore degisimi

Iki farkli frekans ve bes farkli sicaklik degerinde, yaslandirilmamis ve
yaslandirilmis modifiye bitiimli baglayicilarin 6rneklerinin tekerlek izi parametresi
degeri saf bitime gore belirgin bir sekilde artmistir. Saf bitiime SBS ilave edilmesi
sonucu iyilesen G*/sind degeri, polimer modifiyeli bitimli baglayicilara nanokil
ilave edilmesiyle bir miktar daha artarak daha dayanimli hale gelmistir. Bu durum
%35 SBS iceren katkili bitiimlii baglayici 6rneklerinde daha belirgin bir sekilde

g6zlenmektedir.

Yaslandirilmamig bitiimli baglayic1 6rnekleri icinde hem diisiik frekansta (0,01
Hz) hem de yiksek frekansta (10 Hz) en yiksek tekerlek izi parametresine sahip
bitiimlii baglayic1 6rnegi %5 SBS + %2 Halloysit katkili modifiye bitiimlii baglayici
olmustur. Yaslandirilmis bitlimlii baglayici 6rnekleri arasinda ise diisiik frekansta en
yiiksek tekerlek izi parametresine %5 SBS + %4 Sepiyolit katkil1 bitlimli baglayici
sahip olurken, yuksek frekansta en yuksek tekerlek izi parametresine %5 SBS + %4
Halloysit katkili bitiimlii baglayic1 sahip olmustur. Boylece bu bitiimlii baglayici
ornekleri yaslanmaya maruz kalmalar1 sonucunda da kalict tekerlek izi

deformasyonuna kars1 en dayanikli olanlardir.
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ZSV ve MSCR analizleri sonuglari ile kiyas yapmak iizere, yaslandirilmig bitimlu
baglayict Orneklerinin 60°C’deki G*/sind degerleri incelenmis, bu degerler Tablo
7.19°da koyu renk ile gdsterilmistir. Inceleme sonucunda 60°C’de uzun yikleme
siirelerinde (diisiik frekans degerinde = 0,01 Hz) en yliksek tekerlek izi parametresi
degerini %5 SBS + %4 Halloysit katkili modifiye bitimlii baglayici 6rnegi vermis,
saf bitiime gore parametre degerinde yaklasik 7 kat, sadece SBS modifiyeli bitiime

gore yaklasik 1,4 kat artis meydana gelmistir.

Yine yaslandirilmamis ve RTFO ile yaslandirilmis saf ve eriyik harmanlama
yontemi ile Uretilen nanokompozit katkilt bitimlii baglayict numuneleri diisiik (0,01
Hz) ve yliksek (10 Hz) frekans seviyelerinde, 40°C’den baslayip 10°C artarak
80°C’ye kadar ¢ikan bes farki sicaklik degerinde deneye tabi tutulmustur.
Numunelerin diisiik ve yiiksek frekans degerlerindeki tekerlek izi parametresinin
(G*/sind) degisimi Tablo 7.20 ve Tablo 7.21’de sunulmakta, Sekil 7.44’ten Sekil
7.47°ye kadar grafik tzerinde gosterilmektedir.
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Tablo 7.20 Saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iretilen nanokompozit katkili yaglandirilmamig

modifiye bitiimlii baglayicilarin farkli sicaklik ve frekanslarda tekerlek izi parametresi degerleri

Yaslandirilmams Bitiimli Baglayicilar

Faz . Faz ]
Baglayic1 | Frekans G*/sind | Frekans G*/sind
Sicakhik | acis1 Sicakhk | acis1
Tard (Hz) (Pa) (Hz) (Pa)
) ¥
40 87,86 502,3 40 77,11 | 140900
50 89,52 88,56 50 79,81 | 69830
Saf bitiim 0,01 60 89,53 17,22 10 60 84 17070
70 82,88 2,936 70 86,38 4483
80 79,98 1,307 80 87,56 1443
40 86,5 747,6 40 72,3 | 140600
%3 50 87,99 145,6 50 68,91 | 90810
Y0
0,01 60 88,21 35,85 10 60 76,15 | 25150
NKHal50
70 89,91 7,898 70 80,83 8005
80 79,4 3,216 80 83,89 2789
40 85,68 830,5 40 71,54 | 163300
%3 50 88,17 149,6 50 73,15 | 80730
Y0
0,01 60 87,92 32,22 10 60 75,71 | 22860
NKSep50
70 84,88 8,851 70 80,49 6841
80 75,23 2,679 80 84,12 2510
40 84,24 933,1 40 70,49 | 215800
50 84,97 168,5 50 72,87 | 89840
%3
0,01 60 80,62 30,08 10 60 75,76 | 25130
NKSep100
70 82,71 8,628 70 80,34 7622
80 50,03 3,774 80 83,48 2438
40 85,52 734,1 40 71,77 | 179800
50 85,74 127,2 50 73,95 | 73510
%3
0,01 60 83,04 28,52 10 60 77,91 | 19950
NKSep150
70 84,05 8,483 70 82,04 5772
80 63,17 2,135 80 84,66 1908
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Tablo 7.20 Saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iretilen nanokompozit katkili yaglandirilmamig

modifiye bitimli baglayicilarin farkli sicaklik ve frekanslarda tekerlek izi parametresi degerleri

(Devamni)
Yaslandirilmams Bitiimli Baglayicilar
Faz . Faz
Baglayic1 | Frekans G*/sind | Frekans G*/sind
Sicakhik | acis1 Sicakhk | acis1
Tard (Hz) (Pa) (Hz) (Pa)
) ¥
40 77,97 1813 40 68,23 | 191800
%5 50 82,34 379,2 50 68,72 | 103600
0
0,01 60 81,43 90,05 10 60 67,65 | 33020
NKHal50
70 74,5 30,11 70 68,56 | 12430
80 64,14 14,85 80 74,04 5003
40 76,43 1753 40 67,96 | 162400
. 50 78,11 353,5 50 68,27 | 90320
%05
0,01 60 75,13 96,65 10 60 67,17 | 27750
NKSep50
70 63,11 38,89 70 67,37 | 11260
80 62,13 20,24 80 72,65 4477
40 76,47 1989 40 66,65 | 250000
50 79,45 417,8 50 68,32 | 107400
%5
0,01 60 74,7 106,3 10 60 67,62 | 34260
NKSep100
70 61,33 38,14 70 69,07 | 12600
80 65,05 16,85 80 73,42 4901
40 79,42 1453 40 68,91 | 171100
50 82,5 267,1 50 69,67 | 83460
%5
0,01 60 80,98 67,31 10 60 70,8 26650
NKSep150
70 73,85 23,7 70 72,44 | 11430
80 71,01 8,697 80 80,21 4254
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Tablo 7.21 Saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iretilen nanokompozit katkili yaglandirilmig

modifiye bitiimlii baglayicilarin farkli sicaklik ve frekanslarda tekerlek izi parametresi degerleri

RTFOT ile Yaslandirilmis BitiimlU Baglayicilar
Faz . Faz ]
Baglayic1 | Frekans G*/sind | Frekans G*/sind
Sicakhik | acis1 Sicakhk | acis1
Tard (Hz) (Pa) (Hz) (Pa)
(® (®)
40 85,64 1505 40 68,18 | 339000
50 88,52 234 50 73,62 | 143300
Saf bitim 0,01 60 89,95 42,23 10 60 79,74 | 34230
70 87,17 9,263 70 83,5 9288
80 82,69 3,3 80 85,99 3547
40 81 2792 40 64,88 | 344600
%3 50 86,16 468 50 68,12 | 178600
Yo
0,01 60 86,9 100,2 10 60 71,77 | 52610
NKHal50
70 85,57 24,53 70 74,85 | 16530
80 77,45 8,609 80 79,35 6027
40 80,29 2579 40 63,98 | 403800
%3 50 85,56 413,6 50 68,7 | 157200
Yo
0,01 60 86,5 77,75 10 60 71,42 | 43640
NKSep50
70 87,88 20,37 70 74,88 | 15100
80 81,2 6,661 80 79,88 4219
40 81,05 2709 40 62,57 | 348700
50 85,69 445,6 50 68,24 | 171400
%3
0,01 60 85,77 82,43 10 60 71,81 | 45060
NKSep100
70 89,77 18,92 70 75,88 | 13780
80 81,54 7,487 80 80,06 5065
40 79,78 3045 40 62,77 | 471900
50 85,29 498 50 68,44 | 186600
%3
0,01 60 87,26 97,1 10 60 72,14 | 52380
NKSep150
70 89,38 27,93 70 75,6 16300
80 71,19 8,179 80 80,2 5153
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Tablo 7.21 Saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iretilen nanokompozit katkili yaglandirilmig

modifiye bitimli baglayicilarin farkli sicaklik ve frekanslarda tekerlek izi parametresi degerleri

(Devamni)
RTFOT ile Yaslandirilmis BitiimlU Baglayicilar
Faz . Faz ]
Baglayic1 | Frekans G*/sind | Frekans G*/sind
Sicakhik | acis1 Sicakhk | acis1
Tard (Hz) (Pa) (Hz) (Pa)
(®) (®)
40 76,08 4285 40 60,95 | 474400
%5 50 84,37 707,2 50 65,23 | 193800
0
0,01 60 86,72 132,2 10 60 67,56 | 55230
NKHal50
70 84,99 39,06 70 69,48 | 21820
80 83,68 12,65 80 75,03 7942
40 74,95 4887 40 60,24 | 503900
. 50 83,09 866,5 50 64,56 | 214600
%05
0,01 60 87,14 169,2 10 60 66,16 | 66200
NKSep50
70 82,47 42,95 70 68,31 | 22290
80 73,43 12,56 80 74,06 7881
40 77,69 4233 40 61,42 | 454500
50 85,26 710 50 65,06 | 203900
%5
0,01 60 88,08 140,3 10 60 68,22 | 49740
NKSep100
70 87,81 33,62 70 69,99 | 19710
80 84,05 10,23 80 75,86 7154
40 77,96 4119 40 61,99 | 437900
50 84,47 742,8 50 65,2 | 214700
%5
0,01 60 86,36 146,5 10 60 69 57530
NKSep150
70 83,53 33,75 70 71,23 | 21260
80 80,32 8,035 80 76,63 7558

Tablo 7.20 ve Tablo 7.21 incelendiginde saf ve tiim modifiye bitimlii baglayici
ornekleri i¢in, iki farkli frekans ve bes farkli sicaklik degeri goz oniine alindiginda
RTFOT ile vyaslandirilmis bitliimlii  baglayicilarin =~ G*/sind  degerlerinde

yaslandirilmamais bitlimli baglayicilarin degerlerine gore yine artis gozlenmistir.
Sekil 7.44, 7.45, 7.46 ve 7.47 incelendiginde, yaslandirilmamis ve yaslandirilmis

modifiye bitlimlii baglayici 6rnekleri igin her iki frekansta sicakligin azalmasi

sonucunda tekerlek izi parametresi G*/sind degerinin artig1 gorilmistiir. G*/sind

121



degerlerinde meydana gelen bu artig, bitiimlii baglayicinin daha esnek bir davranis
sergilediginin bir gostergesidir. Ayrica frekans degerinin artmasiyla da yani yiiksek
frekans degerinde yine G*/sind degerlerinde artis meydana gelmistir. Bunun
aciklamas1 da yine bitimli baglayicinin yiiksek frekans yani hizli trafik

yiiklemesinde daha elastik davranmasidir.

2500
2000
=== Saf bitlim
< \ —#— %3 NKHal50
&’ 1500 == 053 NKSep50
_°§ e %3 NKSep100
.;\n 1000 %3 NKSep150
o —0— %5 NKHal50
e 005 NKSep50
500 - e 55 NKSep100
%5 NKSep150
0 ; ; —
40 50 60 70 80
Sicaklik (°C)

Sekil 7.44 Saf ve eriyik harmanlama yoéntemi ile lretilen nanokompozit katkili yaslandirilmamig

modifiye bitiimlii baglayicilarin tekerlek izi parametresinin 0,01 Hz frekansta sicakliga ve katki tiiriine

gore degisimi
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250000
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Sekil 7.45 Saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iretilen nanokompozit katkili yaslandirilmamig
modifiye bitiimli baglayicilarin tekerlek izi parametresinin 10 Hz frekansta sicakliga ve katki tiiriine

gore degisimi

=== Saf bitlim

=== %3 NKHal50
e 093 NKSep50
et 053 NKSep100
=03 NKSep150
o= %5 NKHal50
e 005 NK Sep50
%5 NKSep100
%5 NKSep150

G*/siné (Pa)
8
3

N
o
o
o

40 50 60 70 80
Sicaklik (°C)

Sekil 7.46 Saf ve eriyik harmanlama yodntemi ile iretilen nanokompozit katkili yaslandirilmig
modifiye bitiimlii baglayicilarin tekerlek izi parametresinin 0,01 Hz frekansta sicakliga ve katki tiiriine

gore degisimi
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Sekil 7.47 Saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iretilen nanokompozit katkili yaslandirilmig
modifiye bitimlii baglayicilarin tekerlek izi parametresinin 10 Hz frekansta sicakliga ve katki tiiriine

gore degisimi

Iki farkli frekans ve bes farkli sicaklik degerinde, yaslandirilmamis ve
yaslandirilmis modifiye bitiimlii baglayict 6rneklerinin tekerlek izi parametresi
degeri saf bitiime gore genel olarak artis gostermistir. Meydana gelen tekerlek izi
parametresi degeri artis1 diisiik frekansta daha belirginken, yiiksek frekansta degerler

birbirine yaklastigindan belirgin bir sekilde goriilememektedir.

Yaslandirilmamis bitiimli baglayict 6rnekleri icinde hem diisiik frekansta hem de
yuksek frekansta en yuksek tekerlek izi parametresine sahip bitiimlii baglayici 6rnegi
%35 NKSep100 katkilt modifiye bitiimli baglayici olmustur. Yaslandirilmis bitimli
baglayic1 6rnekleri arasinda ise hem diisiik frekansta hem de yiiksek frekansta en
yuksek tekerlek izi parametresine sahip olan modifiye bitiimlii baglayici 6rnegi %5
NKSep50 olmustur. Boylece bu bitiimlii baglayici 6rnekleri yaslanmaya maruz
kalmalar1 sonucunda da kalici tekerlek izi deformasyonuna karsi en dayanikl

bitlimlii baglayicilar olmuglardir.
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ZSV ve MSCR analizleri sonuglar1 ile kiyas yapmak iizere, yaslandirimis
orneklerin 60°C’deki G*/sind degerlerine bakildiginda, uzun yiikleme siirelerinde
(diistik frekans degerinde = 0,01 Hz) en yiiksek tekerlek izi parametresi degerini %5
NKSep50 katkili modifiye bitiimlii baglayict ornegi vermis, saf bitiime gore
parametre degerinde yaklasik 4 kat artis meydana gelmistir.

7.2.3.3 Bitimli Baglayict  Orneklerinin ~ Sifir  Kesme Viskozitesi  (ZSV)

Degerlerinin Bulunmasi

Yapilan tez ¢aligmasinda ZSV degerlerinin belirlenmesi DSR cihazinda 60°C
sicaklikta siinme testi uygulamasi ile gerceklestirilmistir. Bitimli baglayicilar deney
oncesi kisa donem yaglandirmaya tabi tutulmus, tiim bitiimli baglayici 6rnekleri belli
bir sire ile (1800 sn.) saf bitim igin 10 Pa, modifiye bitimler igin 30 Pa ylike maruz
birakilmis ve sonuglar Sekil 7.48 ve Sekil 7.49°daki gibi elde edilmistir.

Sifir Kesme Viskozitesi Deney Sonuclar:
8000
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Safbitim %3 SBS %35BS+ %35BS+ MSBS+ MSBS+ %3 8BS %}SBS+ %}SBS+ %3 SBS+ %3 SBS+

Sifir kesme viskozitesi (Pa)

Ha]loy sit Ha]l03 sit SEpl} olit SEpl} olit H a]loy st H a]loy sit Sepl} olit Sepq olit

Sekil 7.48. Saf ve fiziksel karistirma yontemi ile iiretilen polimer ve nanokil katkili modifiye bitumlu

baglayicilarin sifir kesme viskozitesi degerleri

Modifiye bitiimli baglayicilarin kalici deformasyon 6zelliklerinin belirlenmesinde
ZSV degerinin, olusan kalic1 deformasyonlar ile daha yiiksek derecede korelasyon

vermesi sonucunda daha i1yi sonuglar verdigi tespit edilmistir (Glingdr ve Saglik,
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2012). ZSV degeri ne kadar yiiksek olursa, sabit gerilme altinda numune o kadar az
deformasyona ugramis demektir. Modifiye bitimlerden beklenen de en az
deformasyona ugrayarak, en yiliksek ZSV degerini vermeleridir. Sekil 7.48
incelendiginde, tim modifiye bitiimlii baglayict orneklerinin ZSV degerlerinin saf
bitlime gore artis gosterdigi goriilmektedir. %5 SBS + %4 Sepiyolit katkili bitiim
ornegi sabit gerilme altinda en az deformasyona ugramistir. ikinci sirada yiiksek
ZSV degerine sahip olan bitim %5 SBS + %4 Halloysit katkili bitim ornegi
olmustur ve bu iki modifiye bitiimiin ZSV degerleri birbirine yakin ¢ikmistir. Ayrica
hem %3 hem de %35 polimer katkisi iceren grupta nanokil ilavesi sonucunda sadece
SBS modifiyeli bitliime gore ZSV degerinde artis meydana gelmistir. Nanokil
yiizdesinin artis1 %3 SBS igerikli grupta ZSV degerini diisiiriirken, %5 SBS igerikli
grupta ZSV degerini arttirmistir. Bunun sebebinin yiizde degisimlerinin dagilim

tizerindeki farkli etkilerinden meydana geldigi diisiiniilmektedir.

Sifir Kesme Viskozitesi Deney Sonuclar:
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Sekil 7.49 Saf ve eriyik harmanlama ydntemi ile Uretilen nanokompozit katkili modifiye bitumli

baglayicilarin sifir kesme viskozitesi degerleri

Sekil 7.49’daki grafik incelendiginde, tiim modifiye bitiimlii baglayici
orneklerinin ZSV degerlerinin saf bitlimiin ZSV degerinden daha fazla c¢iktig
goriilmektedir. En yiiksek ZSV degerine %5 NKSep100 en diisiik ZSV degerine ise
%3 NKSepl50 katkili bitim 6rnegi sahip olmustur. Her iki ylizde grubunda da
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nanokil iceriginin miktarindaki degisim benzer etkiyi gostermis ve sonuglar ayni

yaklagik olarak ayni egilimde ¢ikmistir.

7.2.3.4 Bitimli Baglayic: Orneklerinin Coklu Gerilme Suinme-Toparlanma
(MSCR) Degerlerinin Bulunmast

Coklu gerilme siinme-toparlanma deneyi icin oncelikle saf ve modifiye bitumli
baglayicilarakisa donem yaslanma uygulanmistir. Test i¢in yine DSR cihazindaki
sinme testi kismi kullanilmig fakat standarda uygun olarak test girdileri
degistirilmistir. Modifiye bitiimlii baglayicilara ait yizde toparlanma (%R), geri
dontisii olmayan uyumluluk (Jnr), yiizde cinsinden geri doniisii olmayan uyumluluk
farkt (% JInrgisr) ve YK hassasiyeti sonuglar1 Tablo 7.22 ve 7.23’te sunulmus, deney

sonucu elde edilen bu veriler grafikler ile detaylandirilmustir.
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Tablo 7.22 Saf ve fiziksel karigtirma yontemi ile iiretilen polimer ve nanokil katkili modifiye bittimli

baglayicilarin MSCR sonuglari

Baglayici
Tard

R@100
Pa (%)

R@3200
Pa (%)

Jnr@100
Pa (kPa™)

Jnr@3200
Pa (kPa™)

JINrgitr,
(%)

Yk
Hassasiyeti

Saf bitim

6,493

3,167

1,126

1,183

5,061

0,051

%3 SBS

18,044

13,474

0,461

0,499

8,104

0,081

%3 SBS +
%2
Halloysit

20,410

14,513

0,459

0,512

11,541

0,115

%3 SBS +
%4
Halloysit

18,523

14,325

0,395

0,418

5,794

0,058

%3 SBS +
%2
Sepiyolit

18,725

13,532

0,472

0,514

8,849

0,088

%3 SBS +
%4
Sepiyolit

16,834

12,467

0,496

0,534

7,751

0,078

%5 SBS

45,437

41,956

0,104

0,111

6,345

0,063

%5 SBS +
%2
Halloysit

39,793

35,398

0,159

0,174

9,340

0,093

%05 SBS +
%4
Halloysit

42,017

36,705

0,160

0,181

12,509

0,125

%5 SBS +
%2
Sepiyolit

30,035

25,248

0,197

0,212

8,100

0,081

%05 SBS +
%4
Sepiyolit

49,505

40,478

0,171

0,205

19,844

0,198
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Safbitiim %3 SBS %3 8BS+ %3 SBS+ %3 8B5S+ %3 8B5S+ %3 8BS %3 5BS+ %3 S3B5+ %3 5BS+ %03 8BS+
o2 %ed %2 %ed %2 Yod %2 %4
Halloysit Halloysit Sepiyolit Sepivolit Halloysit Hallowsit Sepivolit Sepiyolit

R3200 Pa (%)

Sekil 7.50 Saf ve fiziksel karigtirma yontemi ile iiretilen polimer ve nanokil katkili modifiye bitimli

baglayicilarin yiizde toparlanma (%R) sonuglart

Sekil 7.50 degerlendirildiginde, saf bitimiin modifiye edilmesiyle bu bitiimlerin
belli bir ylik altindaki geri doniis ylizdeleri belirgin bir sekilde artis gostermistir.
Ornek iizerindeki yiik kaldirildign zaman en iyi geri doniisii %5 SBS modifiyeli
bitimlii baglayicinin sagladigi, ardindan %5 SBS + %4 Sepiyolit katkili bitimli
baglayict 6rneginin geldigi gorilmiistiir. Bu durumun nanokillerin esnek bir yapiya

sahip olmamasindan kaynaklandigi diigiiniilmektedir.

14
1.2
1 -
5 0.8 -
0.6
Eo
0.4
0.2
0 -
Safbitiim %63 SBS %3 8BS+ %3 SBS+ %3 8BS+ %3 8BS+ %3 8BS %3 SBS+ %3 8BS+ %03 SBS+ %3 SBS+
%2 %4 %2 %4 %2 %4 %2 %4
Halloysit Halloysit Sepiyolit Sepiyolit Halloysit Halloysit Sepiyvolit Sepiyolit
BJnr0.1kPa ®Jnr3.2kPa

Sekil 7.51 Saf ve fiziksel karigtirma yéntemi ile Uretilen polimer ve nanokil katkili modifiye bitumlu

baglayicilarin geri doniisii olmayan uyumluluk (Jnr) sonuglari
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Sekil 7.51 incelendiginde, tim numuneler igin 3,2 kPa yiik altindaki Jnr degerleri
0,1 kPa yiik altindaki Jnr degerlerine gore daha biyiiktiir. Jnr degerinin Avrupa
standartlarina gore 0,5 kPa degerinden diisiik olmasi istenmektedir. Jnr degerinin
yiiksek ¢ikmasi, belli bir yiikkleme sart1 altinda bitiimlii baglayici 6rneklerinin daha
fazla deformasyona ugrayacaklarin1i gostermektedir. Saf bitiimiin sonuglarina
bakildiginda 0,5 kPa degerinin ¢ok fazla asildigi gériilmektedir. Bunun yaninda katk1
ilavesi ile Jnr degerlerinin oldukg¢a diistiigii goriilmektedir. Tiim katkilar icin Jnr
degeri 0,1 kPa degerindeki yiikleme altinda sinir deger olan 0,5’ten daha kiigiik
cikmistir. 3,2 kPa degerindeki yiikleme altinda ise sinir deger 0,5, %3 SBS + %2
Halloysit ve %3 SBS + %2 Sepiyolit katkili modifiye bitiimlii baglayic1 6rneklerinde
bir miktar asilmis, polimer yiizdesi sabit tutulup kil ylizdesi %4’e ¢ikarildiginda ise

siir degerin altinda kalmugtir.
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Sekil 7.52 Saf ve fiziksel karistirma yontemi ile tiretilen polimer ve nanokil katkili modifiye bitimlu

baglayicilarin yiizde olarak geri doniisii olmayan uyumluluk farki (Jnrgi,) sonuglari

Yiizde cinsinden geri doniisii olmayan uyumluluk farkinin sartnamede belirtildigi
lizere %75’ten fazla olmamasi gerekmektedir. Bu sinir degerinin asilmasi halinde
deneyin tekrarlanmasi s6z konusudur. Farkli oranlardaki katkilarla hazirlanan tiim
modifiye bitlim drneklerinin Sekil 7.52°de goriildiigi tizere %75 Jnrgisr. sinir degerini

asmadig1 goriilmektedir.
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B Yiik Hassasiveti

Sekil 7.53 Saf ve fiziksel karistirma yontemi ile tiretilen polimer ve nanokil katkili modifiye bitimli

baglayicilarin yiik hassasiyeti sonuglari

Sekil 7.53’teki yiik hassasiyeti sonuglarina bakildiginda, en ytiksek orani %5 SBS
+ %4 Sepiyolit katkili bitlim, en diisiik orani ise saf bitiim vermistir. Yiik hassasiyeti
sonuglar1 100 Pa ve 3200 Pa yiikleme altinda elde edilen uyumluluklarin (Jnr) ne
oranda degistigini gostermektedir. Boylece en yiiksek orana sahip %5 SBS + %4
Sepiyolit katkil1 bitlim 6rnegi yiikleme miktarinin degisimine kars1 ¢ok duyarli iken,

saf bitiim ylikleme miktarindan bagimsiz bir sekilde deformasyona ugramaktadir.

PG sinifinin belirlenmesinde bitimli baglayicinin sadece rijitlik 6zelligi dikkate
alinmaktadir. MSCR testinde ise bitimll baglayiciya yiiksek degerde gerilme ve
deformasyon uygulanmakta olup, boylece kaplamaya etki eden yikler daha iyi temsil
edilebilmektedir. Bunun yami sira testte bitimll baglayicinin gecikmeli tepkisi de
Ol¢iilmektedir. Bu sebeplerle MSCR deneyi sonuglarina goére PG Plus adi verilen
yeni bir performans simiflandirilmas: giindeme gelmistir. Bu yeni smiflandirma
yonteminde, deneyin yapildig: sicaklik degerinde 3,2 kPa (3200 Pa) yiklemedeki J,,
degeri dikkate alinmaktadir (ASTM D7405-08, 2008). Jr degerinin diisiik ¢ikmast,
deneye tabi tutulan bitiimlii baglayici ile imal edilecek kaplamanin daha yiiksek
trafik hacmini karsilayabilecegini gostermektedir. Standarda gore bitlimlu
baglayicinin sahip oldugu Jy icin maksimum 4,0 kPa™ degerine kadar simifi standart
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trafik (S), 2,0 kPa™ degerine kadar agur trafik (H), 1,0 kPa™ degerine kadar ok agir
trafik (V) ve son olarak 0,5 kPa™' degerine kadar ise asir1 agir trafik (E) olarak
belirlenmektedir. MSCR deneyinden elde edilen 3200 Pa yiikleme altindaki J,,

degerlerine gore belirlenen PG Plus siniflar1 Tablo 7.23’te sunulmaktadir.

Tablo 7.23 Fiziksel karigtirma yontemi ile Uretilen modifiye bitimlii baglayicilara ait PG Plus

Sonuglari
) Jnr@3200 Pa PG Plus Ust
Baglayic1 Turu PG Ust Simifi L
(kPa™) Sinifi
Saf bitim PG 64 1,183 PG60H
%3 SBS PG 70 0,499 PG 60 E
%3 SBS + %2
) PG 70 0,512 PG 60 V
Halloysit
%3 SBS + %4
) PG 70 0,418 PG 60 E
Halloysit
%3 SBS + %2
Y PG 70 0,514 PG 60 V
Sepiyolit
%3 SBS + %4
o PG 70 0,534 PG 60V
Sepiyolit
%05 SBS PG 76 0,111 PG 60 E
%5 SBS + %2
_ PG 76 0,174 PG 60 E
Halloysit
%05 SBS + %4
_ PG 76 0,181 PG 60 E
Halloysit
%5 SBS + %2
o PG 76 0,212 PG 60 E
Sepiyolit
%5 SBS + %4
o PG 76 0,205 PG 60 E
Sepiyolit

Tablo 7.23’teki sonucglara gore saf bitime katki ilave edilmesi sonucunda
beklenildigi lizere PG Plus siniflar1 yiikselmistir. %3 SBS modifiyeli bitimli
baglayicinin sinifi E iken %2 halloysit ilavesi ile V simifina diismiis olsa da degerleri

birbirine olduk¢a yakindir. Halloysit miktarinin artmasi ve oranin %4 olmasi ile
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bitlimli baglayict tekrar E sinifina yiikselmistir. Sepiyolit ilavesi sonucunda ise iki

orana gore de degisiklik olmayip V smifinda sabit kalmistir. %5 SBS modifiyesi

sonucunda E’ye yiikselen sinif nanokil katkilarin ilavesi ile de yerini korumustur.

Tablo 7.24’te saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iiretilen nanokompozit katkili

modifiye bitim oOrneklerine ait yiizde toparlanma (%R), geri doniisii olmayan

uyumluluk (Jnr), yiizde cinsinden geri doniisii olmayan uyumluluk farki (% Jnrgfs)

ve yiik hassasiyeti sonuglar1 bulunmaktadir.

Tablo 7.24 Saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iretilen nanokompozit katkili modifiye bitlimli

baglayicilarin MSCR sonuglari

Baglayiaa | R@100 | R@3200 | Jnr@100 | Jnr@3200 INra Yuk
Turd Pa() | Pa(®) | Pa(kPa™) | Pa(kPa?) diff: | Hassasiyeti
Saf bitum | 6493 | 3.167 1126 1183 | 5061 | 0,051
%3
Ko | 15002 | 10515 | 0,600 0649 | 8271 | 0083
%3 113274 | 8626 0,786 0870 |10634| 0106
NKSepSO L ) H ] ] )
%3 | 18501 | 11526 | 0559 0627 |12164| 0122
NKSep100 | *° ! ! ! ! :
%3 | 14538 | 8536 0,751 0827 |10,000| 0101
NKSep150 | & : : : : :
Y5 | 92327 | 17086 | 0404 0441 | 9178 | 0092
NKHals0 | % : : ! ! !
Y5 | 99306 | 16087 | 0415 0469 |12.983| 0130
NKSep50 L L L ) ) )
Y5 | 91743 | 16495 | 0377 0421 |11,704| 0117
NKSep100 | 21 : : : : :
Y5 | 50728 | 21503 | 0498 0495 | 0602 | 0006
NKSep150 | 2 : : ! ! !
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Sekil 7.54 Saf ve eriyik harmanlama yoéntemi ile Uretilen nanokompozit katkili modifiye bitimli

baglayicilarin yiizde toparlanma (%R) sonuglar1

Sekil 7.54 incelendiginde, saf bitlimiin modifiye edilmesiyle bu bitiimlerin belli
bir yiik altindaki geri doniis yiizdelerinde artis gdzlenmistir. Ornek iizerindeki yiik
kaldirildig1 zaman en iyi geri doniisii %5 NKSep150 modifiyeli bitiimiin sagladigi,
ardindan %5 NKHal50 katkili bitiim 6rneginin geldigi gorilmiistiir.

1.4

1.2

0.8

Jor (kPa)

0.4 -

Safbitiim %3 %3 %3 %3 %5 %5 %3 %3
NEHal30 NESep30 NESepl00 NESepl30 NEHal30 NESep30 NESepl(0 NESepl30

BInr0.1kPa ®Jor32kPa

Sekil 7.55 Saf ve eriyik harmanlama yodntemi ile {iretilen nanokompozit katkili modifiye bitumli

baglayicilarin geri doniisii olmayan uyumluluk (Jnr) sonuglari
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Sekil 7.55 incelendiginde, tim numuneler i¢in 3200 Pa yiik altindaki Jnr degerleri
100 Pa yiik altindaki Jnr degerlerine gore daha biiyliktiir, sadece %5 NKSep150
katkili bitlim Orneginin sonuclar1 yaklasik olarak ayni c¢ikmustir. Saf bitiimiin
sonuclarina bakildiginda 0,5 kPa degerini oldukca asildigi goriilmektedir. Bunun
yaninda bitiime %3 oraninda eklenen katkilarin da sonuglar1 0,5 kPa degerini

gecmistir. Fakat katki ilavesi ile Jnr degerlerinin diistigii goriilmektedir.
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Sekil 7.56 Saf ve eriyik harmanlama yontemi ile iiretilen nanokompozit katkili modifiye bitimli

baglayicilarin yiizde olarak geri doniisii olmayan uyumluluk farki (Jnrgi,) sonuglar

Farkli oranlardaki katkilarla hazirlanan tiim modifiye bitliimli baglayici
orneklerinin Sekil 7.56°da gorildigi tizere %75 Jnrgig simir degerini agsmadigi,

sartname sinir degerine uygun oldugu goriilmektedir.
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B Yiik Hassasiveti

Sekil 7.57 Saf ve eriyik harmanlama yoéntemi ile iiretilen nanokompozit katkili modifiye bitimli
baglayicilarin yiik hassasiyeti sonuglari

Sekil 7.57°deki yilik hassasiyeti sonuglarina bakildiginda, en yiiksek orani %5
NKSep50, en diisik orani ise %5 NKSepl50 katkili bitiim vermistir. Boylece en
yiksek orana sahip %5 NKSep50 katkili bitiim Ornegi ylikleme miktarinin
degisimine kars1 ¢ok duyarli iken, %5 NKSepl150 katkili bitliim 6rnegi yiikleme

miktarindan bagimsiz bir sekilde deformasyona ugramaktadir.
Eriyik harmanlama yontemi ile iiretilen nanokompozit katkili modifiye bitimlu

baglayicilar i¢cin MSCR deneyinden elde edilen 3200 Pa yiikleme altindaki Jp,

degerlerine gore belirlenen PG Plus siniflar1 Tablo 7.25’te sunulmaktadir.
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Tablo 7.25 Eriyik harmanlama yontemi ile Gretilen nanokompozit katkili modifiye bitimlu

baglayicilara ait PG Plus Sonuglar1

Baglayier TUru PG Ust Simifi Jnr@32010 P PG Plus Ust Simfi
(kPa™)

Saf bitim PG 64 1,183 PG 60 H
%3 NKHal50 PG 70 0,649 PG 60V
%3 NKSep50 PG 70 0,870 PG 60 V
%3 NKSep100 PG 70 0,627 PG 60V
%3 NKSep150 PG 70 0,827 PG 60 V
%5 NKHal50 PG 70 0,441 PG 60 E
%5 NKSep50 PG 76 0,469 PG 60 E
%5 NKSep100 PG 70 0,421 PG 60 E
%5 NKSep150 PG 70 0,495 PG 60 E

Nanokompozit katkili modifiye bitlimlii baglayicilar i¢in de katki ilavesinin PG
siifini arttimis oldugu goriilmektedir. %3 oranindaki katkilar ile sinif ¢cok agir trafik
(V) smifina yiikselirken, %5 oranindaki katkilar ile ise asir1 agir trafik (E) sinifina
yiikselmistir. Bu artiglarda kilden ziyade polimer etkisinin daha yiiksek oldugu

diistiniilmektedir.
7.2.4 Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Tez ¢alismasinda kullanilan halloysit ve sepiyolit killerinin SEM goriintiileri Sekil
7.58 ve Sekil 7.59°da goriilmektedir. Killere ait goriintiiler incelendiginde, halloysit

kilinin literatiire benzer sekilde tiip formunda bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir.

Sepiyolit kilininin gorintuleri ise ignesel bir yapiya sahip oldugunu gostermektedir.
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1um EHT = 5.00 kV Signal A = InLens  Date :12 Feb 2014
Mag = 50.00 K X I _| WD= 5mm Photo No. =2033  Time :10:27:31
G

Sekil 7.58 Halloysit kilinin SEM goérintis

EHT = 300 kv Signal A= SE2 Date :17 Jan 2017
WD =103 mm Mag = 5000 KX Time :11:23:33

Sekil 7.59 Sepiyolit kilinin SEM goruntusu

SEM ile gériintiileme islemi Izmir Katip Celebi Universitesi Merkezi Arastirma
Laboratuvarinda gergeklestirilmistir (Sekil 7.60). Goruntileme icin 6rnekler
secilmig, malzemenin yalitkan ozellikte olmasindan dolay1 oncelikle baska bir

cihazda altin ile kaplanmistir (Sekil 7.61).

138



Lar="\

AL BT

Sekil 7.61 Sem ile goruntlleme dncesi kullanilan kaplama cihazi

Sonraki asamada malzemeler SEM cihazina yerlestirilmis ve goriintiileme islemi

icin gerekli olan ayarlamalar yapilmistir (Sekil 7.62).
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Sekil 7.62 Numunelerin SEM cihazina yerlestirilmesi

SEM ile inceleme sirasinda goriintiller her bir numuneden farkli biiyiitme
degerlerinde alinmistir. Halloysit katkili kompozit numunenin kesitinden alinan SEM

goriintiileri Sekil 7.63’te goriilmektedir.
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i . W L, 4 b
EHT = 500KV Signal A=SE2 Dete 23Nov 2016 = Signal A= SE2 Dete 23Nov 2016
WD = 66mm Mag= 500X Time 160946 — - Mag= 100KX Time 161031

EHT = 500kv Dale 23Nov2016 Signel A= SE2 Dale Z3Nov2016
WD= 66mm Time 161101 H WD = 66mm Mag= 500KX Time 160119

Sekil 7.63 Halloysit (50) katkili kompozit numunesinin SEM goriintiileri a) 500x bilyitme, b) 1000x
blyitme, ¢) 2000x blyitme, d) 5000x biyitme

Numunedeki dagilimin daha detayli incelenebilmesi icin gorintuler 500, 1000,
2000 ve 5000 bliylitme degerlerinde alimmustir. 1000/50/125
(polimer/nanokil/polimer katkisi) oraninda ekstriider ile iiretimi yapilan halloysit
katkilt kompozit numunedeki kil partikiillerinin polimer fazinda diizenli bir

dagilimda bulundugu goriilmektedir.

Sepiyolit katkili kompozit numunelerinin kesitlerinden alinan SEM goruntuleri
Sekil 7.64, 7.65 ve 7.66°da sirasiyla goriilmektedir.
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EHT = 500KV Signal A= SE2 Date 23 Nov2016 EHT = 500kV Dete 23 Nov 2016
W= 76mm Mag= 500X Time 155905 H W= 76mm Time 15553

N
N f

2 > 2 —_ N -
Signal A=SE2 Date 23 Nov 2016 EHT = 500kv Signal A=SE2 Dale 23 Nov2016.
Mag= 200KX Tene 155300 H WD=76mm Mag= 500KX Time 155705
TN I g =

Sekil 7.64 Sepiyolit (50) katkili kompozit numunesinin SEM gortntiileri a) 500x biyitme, b) 1000x
blyitme, ¢) 2000x blyitme, d) 5000x buyitme

Halloysit (50) katkili kompozite benzer sekilde sepiyolit (50) katkili numune igin
de goruntuler 500, 1000, 2000 ve 5000 biiyiitme degerlerinde alinmistir. 1000/50/125
(polimer/nanokil/polimer katkisi) oraninda ekstriider ile tiretimi yapilan sepiyolit
katkilt kompozit numunedeki kil partikillerinin de polimer fazinda diizenli bir

dagilimda bulundugu goriilmektedir.
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EHT = 500KV Signal A= SE2 Date 23 Nov2016 2z EHT= 500kV Signal A= SE2 Date 23 Nov2016 ZEISS|
WD=130mm Mag= 500X Teme 155136 WO =130mm Meg= 100KX Time 155215

EHT = 500kV Signel A= SE2 Date 23 Nov2016
WD=131mm Mag= 200KX Time 155416

Sekil 7.65 Sepiyolit (100) katkili kompozit numunesinin SEM gériintiileri a) 500x biyitme, b) 1000x
blyutme, ¢) 2000x blyitme

Sepiyolit (100) katkili numune i¢in goriintiiler 500, 1000 ve 2000 biiyiitme
degerlerinde alinmistir. Bu numune i¢in 2000 biiylitme degerinden sonra goriintii
bulaniklastig1 i¢in 5000 biiyiitme degerinde goriintii alinmamistir. Bu numunenin
incelenmesi sonucunda, artan kil miktar1 ile birlikte polimer fazindaki dagilimin

azaldig1 ve yigmlarin olugmaya basladig1 gézlemlenmistir.
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EHT= 500KV Signal A= SE2 Date 23 Nov 2016 m EHT= 500kv Signal A=SE2 Dale 23 Nov2016
WD=77mm Meg= 500X Tme 15326 WO =77 mm Mag= 100KX Time 153352

SgralA=SE2 Dale 23 Now 2016 EHT= 500KV SgralA=SE2 Date 23 Now 2016
Mag= 200KX Time 153442 H WD=77mm Mag= 500KX Time 153615

Sekil 7.66 Sepiyolit (150) katkili kompozit numunesinin SEM goriintiileri a) 500x blytitme, b) 1000x
blyitme, ¢) 2000x blyiitme, d) 5000x biyitme

Sepiyolit (150) katkili numune i¢in goriintiiler 500, 1000, 2000 ve 5000 biiyiitme
degerlerinde alinmistir. Bu numunenin goriintiilerinde dagilimin sepiyolit (100)
katkilt numunenin dagilimina gore daha kotiilestigi, yigin ve topaklagmalarin arttig

gortlmektedir.

Eriyik harmanlama yontemi ile Uretilen kompozitler ile modifiye edilen bitimlu
baglayici deney sonuglarinin, fiziksel karistirma yontemi ile modifiye edilen bitimli
baglayici deney sonuglari ile uyumsuzlugunun sebebinin kompozit igerisindeki kil
miktar: ile ilgili oldugu goriilmektedir. Artan kil miktari ile partikiillerin yi1gin ve
topaklar olusturdugu ortaya c¢ikmistir. Bu durum da malzemenin mekanik
Ozelliklerinde dikkate deger bir azalma meydana getirmistir. Béylece aliman SEM

goruntdleri ile deney sonuglarinin daha iyi yorumlanabilmesi saglanmigtir.

144



BOLUM SEKIiZ
SONUCLAR VE TARTISMALAR

Tez c¢alismasinda, Tiipras Izmir/Aliaga Rafinerisinden temin edilen 50/70
penetrasyon degerine sahip bitlimlii baglayici, polimer ve nano katkilar ile modifiye
edilmistir. Polimer olarak SBS Kraton® D 1101, nano katki olarak da halloysit ve
sepiyolit nanokilleri kullanilmistir. Katkilarin kullanim oranlar1 igin literatiirde
yaygin kullanima sahip oranlarin smir degerleri goz oOniinde bulundurulmustur.
Katkilar bitimli baglayiciya, fiziksel karistirma ve eriyik harmanlama olmak iizere
iki farkli yontemle karistirllmistir. Uygun karistirma kosullart belirlendikten sonra
uretilen modifiye bitimlii baglayicilara Oncelikle geleneksel bitum deneyleri
uygulanmis, 6rneklerin dagilimlarini incelemek i¢in goriintiilemeler yapilmis ve daha

sonra detayli reolojik analizler ger¢eklestirilmistir.

Geleneksel bitlim deneylerinden elde edilen bulgulara gore, fiziksel karigtirma
yontemi ile iretilen numunelerin penetrasyon degerleri karsilastirildiginda, nano
katkilt modifiye bitimlii baglayict orneklerinin penetrasyon degerlerinin sadece
polimer katkili modifiye bitiimlii baglayict 6rneklerinin penetrasyon degerlerinden
daha diisiik oldugu goriilmektedir. Penetrasyon degerlerinin diigmiis olmasi katkilarin
ilave edilmesiyle bitimlii baglayicinin sertlestigini gostermektedir. Saf bitimiin
polimer katki ile modifiye edilmesi sonucu polimer yiizdesinin artmasiyla
penetrasyon degerindeki diistis de daha fazla olmustur. Modifiye bitimli
baglayicilarin penetrasyon degerlerindeki diisiis de, %3 SBS modifiyeli katkilarda
%35 SBS modifiyeli katkilara gore daha fazla olmustur. Ayrica nano katki oraninin
artmasi da penetrasyonu diisiiriicii yonde etkilemistir. Yaslanma sonraki penetrasyon
degerleri incelendiginde orijinal bitimlii baglayict 6rneklerindeki duruma benzer
sekilde katkili bitim numuneleri saf bitiime gore daha diisiik penetrasyon degerlerine
sahip olmuslardir. Modifiye baglayicilarin penetrasyon indeksleri incelendiginde ise
sadece polimer katkili 6rneklerin daha yiiksek degere sahip oldugu goriilmiistiir. SBS
polimeri modifikasyonu, bitiimlii baglayicilarin sicakliga karsi duyarliliklarin

azaltict yonde etki etmektedir.
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Yumusama noktasi deney sonuglari incelendiginde, beklenildigi lizere saf bitiime
gore tim Kkatkili bitumli baglayicilarin yumusama noktasi degerlerinde artis
meydana gelmistir ancak genel olarak sadece polimer modifiyeli 6rneklere gore nano
katkilt Orneklerin yumusama noktast degerleri daha diisiikk ¢ikmistir. Bunun
sebebinin nanokillerin polimer matrisinde homojen dagilmas: sonucunda bitlimli
baglayicinin yapisindaki ugucu maddelerin bitiim fazindan ayrilmasini zorlagtirmasi
oldugu diisliniilmektedir, bdylece yapisinda daha fazla ugucu madde bulunan
numunelerin  yumusama noktasi1 degerlerinin daha diisiik ¢ikmasi beklenen bir

durumdur.

135°C ve 165°C sicakliklardaki Brookfield viskozite deneyi sonuglari dikkate
alindiginda, tim modifiye bitiimlii baglayict numunelerinin saf bitim numunesine
gore viskozite degerlerinde artmis meydana gelmistir. %3 oraninda SBS modifiyesi
sonucunda viskozite degerleri yaklasik iki katina, %5 oraninda SBS modifiyesi
sonucunda ise yaklasik dort katina ¢ikmistir. Polimer modifiyeli bitiimli baglayiciya
nanokil ilave edilmesi sonucunda yine viskozite artist meydana gelmis, baglayici

kivami artmustir.

Modifiye bitimli baglayicilarin  depolama  stabilitesi deney sonuglar
incelendiginde ise, Ozellikle %3 SBS igeren 6rneklerde alt ve iist bolme arasinda
yumusama noktasi farkinin simir deger olan 5°C’nin altina duistiigii goriilmektedir.
Nanokil ylizdesinin artmasi da yine distisii arttirmistir. %5 SBS igeren Ornekler
kiyaslandiginda da yine depolama stabilitesi degerlerinin sadece polimer katkili
baglayicitya gore nanokil ilavesi ile diistiigli goriilmektedir. Ancak %5 SBS
modifiyeli bitimlii baglayicinin depolama stabilitesi degeri ¢ok yiikseldigi igin
nanokil ilavesi depolama stabilitesi degerlerinin diismesini saglasa da sinir degerin
altina diistirememistir. BOylece bitiimlii baglayicidaki polimer yiizdesi artisinin

depolama stabilitesini olumsuz yonde etkiledigi sonucuna varilmaktadir.
Geleneksel bitiim deneyleri sonuclart bu kez eriyik harmanlama yontemi ile

kompozit haline getirilen polimer ve kil malzemelerinin bitiimlii baglayiciya

karistirmasi ile iiretilen numuneler i¢in incelenmis ve su sonuglara ulasilmistir. %3
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NKSep150 katkili bitimli baglayict disinda diger tim katkilar saf bitiimiin
penetrasyon degerini diisiiriici yonde etkilemistir. Nanokompozit katki oraninin
%35’e ¢ikmasi ile penetrasyon degerlerinin diisiisiinde bir miktar artis gozlenmistir.
Kisa donem yaslandirma sonrasinda penetrasyon degerlerine bakildiginda ise, yine
en yiiksek penetrasyon degerine %3 NKSepl150 katkili bitiimlii baglayici sahip
olmus, diger katkilarin sonuglar1 yaslanma Oncesine benzer sekilde daha diisiik
cikmistir. Penetrasyon indeksi degerleri igin tiim katkili bitimli baglayic1 6rnekleri
saf bitiim ile karsilastirlldiginda artis meydana gelmis ve bu artis katki yiizdesinin

artmasi ile dogru orant1 géstermistir.

Yumusama noktast deney sonuglari incelendiginde yaslandirilmamis numunelerin
tiimiintin deney sonuglar1 saf bitiimden yiiksek ¢ikmistir ve beklenildigi {izere oranin
artmasiyla yumusama noktasi deney sonuglar1 da artis gostermistir. Kisa donem
yaslandirma sonrasi yumusama noktasi deney sonuglari incelendiginde %3 oraninda
katki modifiyeli grup i¢in yine yaslandirilmamis drnekler ile en yiiksek ve en diisiik
degerlerde ayni sonu¢ gegerli olmus, fakat bu deney sonuglarinda farkli olarak
sonuclar arasindaki sicaklik farklari1 ¢ok kiigiik gozlemlenmistir. %5 oraninda katki
modifiyeli grup ele alindiginda ise %5 NKSep50 ve %5 NKSepl00 modifiyeli
baglayicilarin yaglanma sonra yumusama noktast degerleri yaslanma oncesine gore

bir miktar diisiik ¢ikmustir.

135°C ve 165°C sicakliklardaki Brookfield viskozite deneyi sonuglar
incelendiginde, her iki sicaklik degerine gore katki ilavesi ile viskozite degerlerinde
artts meydana gelmistir. Ancak her iki oran icin de kompozitteki kil miktarinin
artmastyla viskozite degerlerinde diisiis meydana gelmistir, bu durumun kil
miktarinin artmasi ile homojen dagilimin zorlastigini ve {iretilen malzemenin
ozelliklerinin olumsuz etkilendiginin bir gostergesi oldugu diisiiniilmektedir. Bu
nedenle oOrneklerin dagilimlarinin goriintiileme ydntemleriyle incelenmesi uygun

bulunmustur.

Benzer sekilde ayni durumun depolama stabilitesi sonucglarin1i da olumsuz

etkiledigi diistiniilmektedir. %3 oraninda katki modifiyeli grup icinde %3 NKHal50
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modifiyeli baglayict disinda diger numunelerin depolama stabilitesi deney sonuglari
5°C’nin altinda ¢ikarken, %5 oraninda katki modifiyeli gruptaki numunelerin
sonuglart olduk¢a yiliksek c¢ikmistir. Bu durumun dagilimin kétiilesmesi ve artan

polimer yiizdesi ile iligkili oldugu diisiintilmektedir.

Fluoresan mikroskobu ile yapilan goriintii incelemelerinde nanokil ilavesinin,
alinan ince kesit 6rneklerinde yayilmay: azalttigi saptanmustir, bu da artan viskozite
degerlerini desteklemektedir. Bitiimlii baglayic1 fazinda yayilarak bag olusturan
polimerlerin, nanokil ilavesi ile baglarinin genisledigi goriilmiistiir. Nanokil oraninin
artisiyla birlikte bag yapilari da giliglenmistir. Nanokompozit katkilar ile Uretilen
numunelerin gorintulerinde, katkilarin bitimli baglayict fazinda yayildigi fakat
fiziksel karisim ile tiretilen 6rnekler gibi hacimli baglar kuramadiklar1 goriilmektedir.
Sepiyolit icerikli katkilar incelendiginde nanokil miktarmin artmasi ile baglarin
zayifladigi soylenebilir, bu da geleneksel bitim deneylerindeki viskozite
degerlerindeki diisiisii aciklamaktadir. Bu nedenle ekstriizyon islemi ile iiretilen
kompozit malzemelerin SEM ile incelenmesi gerekli goriilmiistiir. SEM ile alinan
goriintiilerde nanokil miktarinin diisilk oldugu numunelerde daha iyi bir dagilim
gozlemlenirken, miktarin artmasi ile yigin ve topaklasmanin meydana geldigi ve
arttig1 saptanmistir. Bu durum malzemenin mekanik 6zelliklerinde azalmaya sebep

olmustur.

Dinamik kesme reometresi deneyleri ile numunelerin diistik ve yiiksek frekanstaki
reolojik davraniglart incelenmistir. Analizlerden elde edilen sonuclara gore
performans ist siniflart degerlendirildiginde %3 katkili grubun bir iist sinifa gegis
sagladig1 goriilmektedir. Nanokil katkilar1 performans iist sinifim1 degistirmezken,
%?2 oraninda nanokil katkili numunlerin tekerlek izi parametre degerlerinin Sadece
polimer modifiyeli baglayiciya gére daha yiliksek ¢iktigr goriilmiistiir. Sinif artisi,
modifiye bitiimlii baglayict Orneklerinin daha yiiksek sicakliklarda kalici
deformasyonlara kars1 daha direngli olduklarini ifade etmektedir. %5 katkili grupta
ise performans st sinifi iki iist sinif degerine ¢ikmustir. Eriyik harmanlama yontemi
ile tretilen nanokompozit katkili modifiye bitiimli baglayicilarin performans st

siif sonuclar1 degerlendirildiginde, hemen hemen tiim numuneler i¢in bir sinif artist
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gerceklesirken sadece %5 NKSep50 katkili modifiye bitiimlii baglayici 6rneginde iki
siif artist meydana gelmistir. Yine bu 6zelligin diisiik kil miktarli numunede olmasi
dikkat cekicidir.

Farkli frekans (0,01-10 Hz) ve farkli sicaklik degerlerinde (40-50-60-70-80°C)
elde edilen tekerlek izi parametresi sonuglari incelendiginde G*/sind degerlerinde
artis meydana gelmistir, bu durum bitiimlii baglayicinin daha esnek bir davranis
sergilediginin bir gostergesidir. Tekerlek izi parametresi, sifir kayma viskozitesi ve
coklu gerilme siinme-toparlanma sonuglariyla karsilastirabilmek icin 60°C’deki
G*/sind degerlerine bakildiginda %5 katki oran1 grubunda nanokil ilavesi ile degerler
sadece polimer modifiyesine gore daha yiiksek ¢ikmistir. Eriyik harmanlama
yontemi ile dretilen nanokompozit katkili yaslandirilmamis modifiye bitlimli
baglayicilarin G*/sind degerlerine bakildiginda da tiim katkilar igin artis meydana
gelirken en yiiksek degerlere, %3 oraninda katkili grupta %3 NKHal50, %5 oraninda
katkil1 grupta ise %5 NKSep50 katkili modifiye baglayicilar sahip olmustur.

Son yillarda tekerlek izi parametresine alternatif olarak gelistirilen sifir kesme
viskozitesi (ZSV) ve c¢oklu gerilme siinme-toparlanma (MSCR) analiz sonuglari
degerlendirildiginde en yiiksek ZSV degerini %5 SBS + %4 Sepiyolit modifiyeli
baglayict vermistir. ZSV degerinin yiiksek olmasi sabit gerilme altinda numune o
kadar az deformasyona ugramis olmasi anlamia gelmektedir. MSCR sonuglarinda
da en yiiksek toparlanma degerine %5 SBS modifiyeli baglayici sahip olurken hemen
ardindan yine %5 SBS + %4 Sepiyolit modifiyeli baglayict gelmektedir. Bunun
sebebi, killerin elastik bir yapiya sahip olmamasi, bdylece sadece polimer modifiyeli
duruma gore bir miktar elastik Ozelliklerde kaylp meydana gelmesi ile
iligkilendirilmektedir. Ayrica yeni performans smiflandirmasina goére de modifiye
islemi sonucu baglayici siniflart cok agir ve asir1 agir trafige dayanabilecek diizeylere

¢ikmustir.
Eriyik harmanlama yontemi ile iiretilen nanokompozit katkili yaslandirilmamig

modifiye bitlimlii baglayicilarin sifir kesme viskozitesi (ZSV) ve ¢oklu gerilme

sunme-toparlanma (MSCR) analiz sonuglar irdelendiginde, ZSV i¢in ayni yiizde
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gruplart icinde en yiiksek degerlere %3 NKSepl00 ve %5 NKSepl00 katkili
baglayicilar sahip olmustur. Her iki grup i¢in de degerlerdeki diislis ve artislar
birbirine benzerlik gostermistir. Sepiyolitin karsimdaki miktarinin 150 grama
cikmasi ile ZSV degerlerinde diisiis meydana gelmistir, boylece miktarin artmasinin
olumsuz etkisi burada da gozlenmistir. MSCR sonuglarinda en yiiksek toparlanma
degerine %5 NKSep150 katkili baglayict sahip olmus, bu durum homojen dagilimin

saglanamayip polimer etkisinin daha ¢ok ortaya ¢ikmasi ile iliskilendirilmistir.

Yapilan deneysel calismalar sonucunda, nano katkilarin SBS ile birlikte
kullanilmasinin polimerlerin meydana getirmis oldugu bazi olumsuzluklari azalttigi
ve bitumin fiziksel ozelliklerinin iyilesmesine katkida bulundugunu ortaya
koymustur. Ancak SBS yiizdesindeki artisin nanokillerin 1iyilestirici etkilerini
gosterebilmesini engelledigi goriilmektedir. Bu nedenle polimer ve nano katkilarin
bir arada kullaniminda o6zellikle polimer orani igin optimum bir degerin
belirlenmesinin ¢ok &nemli oldugu sonucuna varilmistir. Uretilen nanokompozit
katkilar i¢cin de karisgimdaki kil miktarinin 6nemli etkiye sahip oldugu ortaya
cikmigtir. Kil miktar1 i¢in daha diisiik oranlarda {iretim yapilarak sonuglarin bir de bu
katkilar i¢in degerlendirilmesi Onerilmektedir. Ancak bu iiretimin laboratuvar
ortaminda kiigiik 6lgekte yapildigr unutulmayip, uygulamaya gegmesi halinde ortaya
¢ikacak maliyet hesaplanmali ve ihmal edilmemelidir. Bu noktada, fiziksel karigim
yonteminin liretim kolaylig1 ve diisiik maliyeti sebebi ile daha c¢ok tercih edilebilir
olacag ongoriilmektedir. Calismada kullanilan killerin ilkemiz dogal kaynaklarinda
bulunmasi, kolay elde edilebilir ve diisik maliyetli olmasi sebebi ile meydana
getirecegi ek maliyetin, meydana gelecek iyilesmeler yaninda gozardi edilebilecek
boyutta oldugu distiiniilmektedir. Ayrica modifiye bitumli baglayicilar igin yorulma
catlagina kars1 direng ve diisiik sicaklik performansi gibi degerlerin elde edildigi ileri

performans analizlerinin yapilmasi da 6nerilmektedir.
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