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SIMGELER VE KISALTMALAR LiSTESI

ABS : Akrilonitril biitadien stiren

Ay : Numunenin kesit alani, mm?

b : Numune genisligi, mm

CO2 : Karbondioksit

d : Yogunluk, g/cm?

ds : Stvinin yogunlugu, g/cm?

DSC : Diferansiyel taramal1 kalorimetre

E : Elastik modiil, MPa

Cilst : Ust kabuk tabaka kalinlig1, pm

Calt : Alt kabuk tabaka kalinligi, pum

€cek : Cekirdek bolge

FESEM : Alan Emisyon Taramali Elektron Mikroskobu (Field Emission
Scanning Electron Microscopy)

FKK : Fiziksel kopiik katkist

h : Numune kalinligi, mm

L : Mesnetler arasi mesafe, mm

KKK : Kimyasal kopiik katkisi

[y : Numunenin ilk boyu, mm

ls : Numunenin son boyu, mm

my : Numunenin havadaki agirlig, g

mg : Numunenin s1vidaki agirhigi, g

No : Nitrojen

PA : Poliamid

PE : Polietilen

PET : Polietilen tereftalat



PC : Polikarbonat

PLA : Polilaktik asit

PP : Polipropilen

PS : Polistiren

PTFE : Politetrafloraetilen

PUR : Poliiiretan

PVC : Polivinil Klortir

F, : Maksimum ¢ekme yiikii, N
Prax : Maksimum egme yiikii, N
SiO : Silisyum dioksit

SKK : Sentaktik kopiik katkisi

skN» : Siiper kritik nitrojen

Te : Ergime sicakligi, °C

Tg : Camsi gecis sicaklig, °C

& : Birim uzama miktart, mm/mm
o : Egme mukavemeti, MPa

o, : Cekme mukavemeti, MPa

0; : Elastik smir icerisindeki herhangi bir gerilme, N/mm?
A, : Uzama miktar;, mm
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OZET

Anahtar kelimeler: Hiicre morfolojisi, kdopiik katki, polimer kdopiik, enjeksiyon
kaliplama

Bu c¢aligmada, Toyota CH-R model aracin kapi panellerinin iiretiminde kullanilan
polipropilen (PP) malzemenin kimyasal kopiik katki kullanilarak hafifletilmesi
amaclanmis ve kopiik yapici katkinin fiziksel, termal ve mekanik 6zelliklere etkisi
incelenmistir. PP malzemeye agirlik¢a degisen oranlarda (%1, %1,5 ve %2) KKK
ilavesi ile kesitinde kopiik iceren PP malzeme elde edilmistir. Agirlik¢a degisen kopiik
katki ilavesi ile iiretilen numunelerin kopiik hiicre boyutlari, birim hacimdeki hiicre
yogunlugu, kabuk tabaka kalinlig1 gibi morfolojik 6zellikleri incelenmistir. Kopiik
katki oranina bagl olarak mekanik 6zelliklerdeki degisim ¢ekme, egme, darbe ve
sertlik testleri ile belirlenmistir. Termal 6zelliklerini incelemek amaci ile diferansiyel
taramal1 kalorimetre (DSC) analizi gergeklestirilmistir.

Yapilan ¢alismalar sonucunda kapali hiicrelere sahip PP kopiik iiretilmistir. Kopiik
katki miktarinin artmasi ile parca yogunlugunda diisme saglanmistir. Kopiik hiicre
boyutlar1 ve birim hacimdeki hiicre yogunlugu artis gosterirken kabuk tabaka kalinligi
azalmistir. Kopiik katki miktarinin mekanik ozelliklere etkisi incelendiginde genel
olarak koptik katki miktar arttikca darbe mukavemeti, cekme mukavemeti ve egme
mukavemeti degerlerinde ¢ok fazla degisim goriilmemektedir.



PRODUCTION OF POLYPROPYLENE BASED INTERIOR TRIM
PARTS USED IN THE AUTOMOTIVE INDUSTRY BY USING
CHEMICAL FOAMING ADDITIVE WITH INJECTION MOLDING
METHOD AND DETERMINING THE FEATURES

SUMMARY

Keywords: Cell morphology, foaming additive, polymer foam, injection molding

This study aimed to lighten the polypropylene material used in the production of door
panels of Toyota CH-R model vehicle using chemical foaming additive (CFA), and the
effect of foaming additive on physical, thermal, and mechanical properties was
investigated. By adding CFA in varying ratios (1%, 1.5%, and 2%) to PP material, PP
material containing foam in its cross-section was obtained. Morphological properties
such as foam cell sizes, cell density per unit volume, and skin layer thickness of the
samples produced with foaming additive varying in weight were investigated.
Depending on the foaming additive ratio, the change in mechanical properties was
determined by tensile, flexural, impact, and hardness tests. Differential scanning
calorimetry (DSC) analysis was carried out to examine its thermal properties.

As a result of the studies, PP foam with closed cells was produced. With the increase
in the amount of foam additive, a decrease in the particle density was achieved. While
foam cell sizes and cell density per unit volume increased, the skin layer thickness
decreased. When the effect of foam additive amount on mechanical properties is
examined, generally, as the amount of foam additive increases, there is not much
change in impact strength, tensile strength, and flexural strength values.

Xi



BOLUM 1. GIRiS

Otomotiv endiistrisi demir-gelik, metal, plastik, cam, petro-kimya, elektronik gibi
sektorlerden iiriin alicis1 konumunda iken tarim, turizm, ulastirma, altyapi, savunma,
insaat gibi sektorlerin ihtiya¢ duydugu motorlu araglari tedarik etmektedir. Ekonomiye
katkis1 ve diger sektorler arasinda oncii olmasi sebebiyle de dnemli bir yere sahiptir.
Boylece otomotiv sektoriindeki degismeler ekonomiyi yakindan ilgilendirmektedir [1,

2].

Sekil 1.1.’de 2019 yilinda Kuzey Amerika’da yapilan bir calismaya gore otomobilde

kullanilan baslica malzeme gruplar1 ve dagilimlar verilmistir [3].

B Cehk

[E Délame Demir
[E Aliminyum

H Magnezyum
[ Bakar-Piring

[ Diger Metaller
B Plastik-EKauguk
B Diger

Sekil 1.1. Otomobilde kullanilan malzemeler [3]

Bir otomobilde %52,3 ile en fazla celik malzemeler yer alirken plastik-kauguk
malzemeler %14,4’liik bir oranla ikinci sirada yer almaktadir. Aliiminyum ise tiglincii

sirada yer alarak ¢elik ve plastikleri takip etmektedir.



Celik ve aliiminyumdan daha diisikk yogunluga sahip olan polimerler ayrica
mukavemet/agirlik oranlarinin da daha yiiksek olmasi, sekillendirmelerinin daha kolay
olmast gibi ¢ok yonlii olmalar1 sebebiyle otomotiv sektoriinde kullanim alanlari
artmaktadir [4]. Bir otomobilde PP, PE (polietilen), PA (poliamid) , ABS (akrilonitril
— biitadien - stiren), PVC (polivinil kloriir), PUR (poliiiretan) ve PC (polikarbonat) en
fazla kullanilan polimerlerdir. Bunlar; i¢-dis siislemelerde, kontrol panelinde,
koltuklarda, tamponlarda, yakit sistemlerinde, elektrikli parcalarda ve 1siklandirma
sistemlerinde kullanilmaktadir. Sekil 1.2.’de Kuzey Amerika’da yapilan calismada
2019 yili verilerine gore bir otomobilde kullanilan polimer hammadde oranlar yer
almaktadir. Grafik incelendiginde %23,5 ile PP en fazla kullanilan polimerdir. PP yi
%18,5 ile PUR takip etmektedir [3].

|re
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Sekil 1.2. Otomobilde kullanilan polimer malzemeler [3]

Dogal hammadde kaynaklarinin tiiketilmesi sonucu hammadde maliyetlerindeki artig
ve c¢evre bilincinin olugmasia ek olarak rekabet istiinliigli saglama arzusu ile
teknolojik ozellikler sergileyen araglar otomotiv sanayiinde talep olusturmaktadir.
Ancak gelisen teknoloji ile 6zel tasarimlarin yapilmasi ve ihtiyaglar dogrultusunda

yeni Tlretilen araglara eklenmesi sonrasinda otomobillerin agirhginda artis



yaganmaktadir. Aracin agirliginin artmast hem yakit tiikketiminin artmasia hem de
CO; salmimin daha fazla artmasina neden olmaktadir ve bu durum beklentiler

noktasinda bir tezatlik olusturmaktadir [1].

Hafifletme, enerji tasarrufu ve emisyon azaltiminda 6énemli bir yere sahiptir. Bir aracin
agirhiginin %10 azaltilmasi yakit tiiketiminin %5-7 oraninda azalmasini saglamaktadir.
Boylece otomobillerin hafifletilmesine yonelik calismalara yer verilerek alternatif
malzeme ve iiretim teknolojileri 6n plana ¢ikmaktadir. Yiiksek performans gosteren
plastik malzemeler otomotiv sanayisinde Onemli bir role sahiptir. Polimerik
malzemelerin son yillarda metal malzemelere gore araglarda kullaniminin artmasinin
nedeni diisiik yogunluga sahip olmasi, daha ekonomik olmasi, islevselligi ve yakit

tikketiminin azaltilmasini sagliyor olmasidir 5, 6].

Son yillarda otomobil pargalarinda hali hazirda kullanilan katkili, katkisiz polimerler
ve polimer nanokompozitler yerine daha diisiik yogunluga sahip kat1 bir polimerik
matris ve kopiik katki ile iiretilen gazli faz olarak en az iki faz igeren hiicresel veya
genlesmis plastikler olarak tanimlanan polimer kopiikler kullanilmaktadir [7]. Diisiik
yogunluk, lstiin mukavemet/agirlik orani, enerji absorbe etme performansi, yalitim
kabiliyeti, stiin darbe mukavemeti gibi onemli oOzelliklerinden dolayr polimer
kopiiklere olan ilgi artarak kullanimi yayginlagsmaktadir. Kullanilan polimer matris,
polimer kopiikler i¢in ana bilesendir ve nihai malzemenin temel 6zelliklerini belirler.
Polimerin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri, polimer kopiiklerin isleme ve uygulama

ozelliklerini etkilemektedir [8].

Kimyasal kopiik katki (KKK) veya fiziksel kopilik katki (FKK) kullanilarak ticari
olarak dnem arz eden PP, PE, PVC, PS, PC, ABS ve PA gibi polimerler ile hemen
hemen biitiin termoplastiklere kdpiiklenme teknolojileri uygulanarak plastik kopiik
elde edilebilir [9]. Iyi islenebilirligi, iyi mekanik 6zellikleri, kolay geri déniisiim,
diisiik yogunluk ve diisiik maliyeti gibi 6zellikleri sayesinde PP, yapisal, otomotiv ve
ambalajlama uygulamalarinda en yaygin kullanilan termoplastiklerden biridir. Ayrica

polistiren ve polietilen gibi yaygin olarak kullanilan diger polimerlere kiyasla daha



yiiksek bir servis sicakligi saglar [10]. Boylece PP iiriinlerin hafifligi ve mekanik

ozellikleri maliyeti azaltmak i¢in 6nem arz etmektedir.

Batch prosesi, enjeksiyon, ekstriizyon ve sikistirma kaliplama gibi imalat yontemleri
kullanilarak plastik kopiik iiretimine yonelik yapilan ¢aligmalarda proses sartlarinin
yani sira kullanilan matris malzemesi, kopiik katki tiirii, miktar1 ve ilave katkilarin
nihai iirlin iizerindeki etkileri incelenmektedir. Bu ¢alismalardan bazilar1 asagida yer

almaktadir.

Chang ve ark. [11] PP kdpiigiin mekanik ve yiizey 6zellikleri iizerinde, KKK iceriginin
ve kopiik enjeksiyon kaliplama parametrelerinin etkisini bulmak i¢in bir ¢alisma
gergeklestirmistir. Agirlikga %1, %3 %5, %7 ve %9 oraninda KKK kullanilmais, kalip

sicakligi 30°C, sogutma siiresi 30 s olarak ayarlanmistir.

Unal ve Yetgin [12] agirlik¢a %1 ve %2 oraninda KKK’y1 PP’ye ilave ederek kopiik
katki miktarmin PP kopiik malzemede kopiik tabaka kalinligina, hiicre sayisina,
hiicreler aras1 mesafeye, ortalama hiicre boyutuna ve kopiik yogunluguna etkisini
incelemislerdir. Enjeksiyon isleminde kovan sicakligi 190-200°C arasinda kademeli
olarak artirilmistir. Kalip sicakligi 30-35°C, enjeksiyon hizi 25 mm/s ve enjeksiyon

basinci 90 bar’dir.

Wu ve ark. [5] KKK (azodikarbonamit) kullanarak ¢ekirdek ¢ekmeli (core back)
yontemle iiretilen PP kopiiklerin mekanik o6zelliklerini ve ylizey o6zelliklerini
incelmislerdir. Kullanilan KKK agirlikca %7 oranindadir. Kalip sicakligi 50°C,

enjeksiyon hizi 105 mm/s ve enjeksiyon basinci 90 MPa’dir.

Wang ve ark. [10] agirlikca %8 mikro talk ve agirlikca %3 nano talk takviyeli PP
matrise agirlikca %0,3 FKK (Nz) ilave ederek PP/talk kompozit kopiikleri elde
etmislerdir. Kullanilan mikro talk 6,5 um boyutunda ve nano talk ise 350 nm’dir.
Kanstirma islemi gerceklesmeden oOnce biitiin malzemeler 140°C’de 4 saat
kurutulmustur. PP/talk kompozitleri olusturmak amaciyla ¢ift vidali ekstriiderde mikro

ve nano talk takviyeli PP kompozitleri karigtirilmis ve ardindan kesme islemi



sonrasinda pelet forma getirilmistir. Ergiyik sicakligi 180°C, kalip sicakligi 170°C ve
50 cm®/s enjeksiyon hizinda enjeksiyon kaliplama yapilarak PP/talk kompozit
kopiikleri olusturulmustur. Elde edilen kompozit kdpiikler ve PP kopiik mukavemet,

sertlik ve tokluk o6zellikleri agisindan karsilastirilmistir.

Zhao ve ark. [13] PP kopiiklerin mekanik 6zelliklerini artirmak amaci ile PP matrise
agirlikga % 1 %3 ve %5 nano PTFE takviyeli PP/PTFE kompozit kopiikler ile PP
kopiikler karsilasgtirmiglardir. Ilk olarak nano PTFE ve PP 4 saat 120°C’de kurutulmus
ve ardindan ¢ift vidali ekstriiderde degisen PTFE oranlarinda karistirilmis ve kesme
cihazinda pelet haline getirilmistir. Hazirlanan PP/PTFE kompozitleri KKK ile
enjeksiyon makinesine beslenmistir. Agirlik¢a %8 KKK kullanilmistir. Kalip sicaklig
50°C, ergiyik sicaklig1 230°C, enjeksiyon hiz1 40 cm?/s ve sogutma siiresi 45 s olarak

ayarlanmistir.

Wang ve Chen [7] stiper kritik nitrojen (skN2) koptik katki kullanarak enjeksiyon
parametrelerinin PP koplik ve dokuma fiber takviyeli PP kopiik kompozitleri
tizerindeki etkilerini incelemislerdir. Enjeksiyon sicakliginin etkisini belirlemek i¢in
sabit 50 mm/s enjeksiyon hizinda ve 200, 220, 240, 260°C sicakliklarda; enjeksiyon
hizinin etkisini gérmek amaciyla sabit 220°C sicaklikta ve 40, 50, 70 ve 90 mm/s

hizlarda deneyler gerceklestirilmistir.

Ameli ve ark. [14] %S5 talk ve %5 kil takviyeli PLA kompozit kopiiklerin kristallesme
ve kopiiklenme davraniglarini incelemislerdir. FKK olarak nitrojen (N2) kullanilmistir.
Enjeksiyonla kaliplama 6ncesinde PLA 6 saat 65°C’de kurutulmus ve sonrasinda %5
talk/PLA ve %5 kil/PLA kompozitleri ekstriiderde olusturulmustur. Daha sonra
agirlikga 9%0,6 oraninda N> kullanilarak 170°C ergiyik sicakliginda, 30°C kalip
sicakliginda ve 400 rpm vida hizinda enjeksiyon kaliplama ile kompozit koptikler elde

edilmistir.

Wang ve ark. [15] zayif kopiirme yetenegine sahip PLA polimerine PET takviye ederek
yiiksek basingli mikro hiicreli enjeksiyon kaliplama ile kdpiirme kabiliyetini, mekanik

ve termal dzelliklerini incelemislerdir. Agirlik¢a %10 PET kullanilmistir. Tk asamada



PLA 75°C’de 6 saat ve PET 135°C’de 8 saat kurutulmus ve ardindan 60-180°C arasi1
artan ekstriider sicakliklarinda PLA/PET kompoziti elde edilmistir. PLA/PET
kompozit kopiikleri hazirlamak i¢in mikro hiicreli enjeksiyon kaliplama ve yiiksek
basinglt mikro hiicreli enjeksiyon kaliplama kullanilmistir. FKK olarak CO; agirlik¢a
%06 oraninda kullanilmistir. Saf PLA da ayn1 enjeksiyon parametrelerinde tiretilmistir.
Kullanilan enjeksiyon parametreleri; ergiyik sicakligi 190°C, kalip sicakligr 45°C ve

enjeksiyon hiz1 60 cm?/s’dir.

Bu tez c¢aligmasinda, otomotiv sanayisinde yaygin olarak kullanilan PP polimeri
enjeksiyon kaliplama yontemi kullanilarak  endotermik bir KKK ile
kopiiklendirilmistir. Calismada Toyota CH-R model aracin kapi paneli iiretilerek
gerekli testler gergeklestirilmistir. KKK, PP matrise agirlikca %1, %1,5 ve %2
oranlarinda ilave edilmistir. Ayrica nihai {riinii renklendirmek amaci ile hem
kopliksiiz parga iiretiminde hem de PP kopiik parca tiretiminde matrise agirlikca %2
oraninda renklendirici katki da ilave edilmistir. KKK’li numuneler ile kopiiksiiz
numuneler farkli enjeksiyon parametreleri kullanilarak tiretilmistir. Silindir sicakligi,
kalip sicakligi, enjeksiyon hizi, enjeksiyon geri basinci, iitlileme basinct ve iitiileme
siiresi olarak secilen enjeksiyon proses parametreleri Bolim 4° de detayli olarak

acgiklanmaktadir.

Optik mikroskop ile numunelerin kirik yiizeyleri incelenerek kopiik hiicrelerinin
boyutlari, toplam kabuk tabaka kalinligi, birim hacimdeki hiicre yogunlugu Image J
programi ile belirlenmistir. Arsimet prensibine goére yogunluk testleri
gergeklestirilmistir. Darbe, ¢cekme, egme ve sertlik testleri ile mekanik o6zellikler

incelenmistir. DSC analizi ile ergime sicakliklart belirlenmistir.



BOLUM 2. POLIiPROPILEN POLIMERI VE KOPUK KATKILAR

2.1. Polipropilen (PP)

PP, iyi mekanik ozellikleri, diisiik 1s1l genlesme katsayisi, diisiik 6zgiil agirligi, daha
1yl kimyasal direnci ve kolay islenebilirligi nedeniyle otomotiv endiistrisinde yaygin

olarak kullanilan plastiklerden biridir [16].

Ticari bir termoplastik olan ortalama 0,90-0,91 g/cm?® yogunluga sahip PP (CH,=CH-
CH3), 1950’11 yillarda Karl Ziegler ve Giulio Natta tarafindan propilenin (C3H7)
polimerizasyonuyla elde edilmistir. Ayrica PP yar1 kristalin yapiya sahip termoplastik
bir malzemedir. Polimerizasyon bu iki arastirmacinin adiyla anilan Ziegler-Natta
katalizorleriyle gerceklestirilmistir. TiCls katalizorlinlin etkisiyle aradaki ¢ift bag
ayrilir ve uglara —CH3 ve —H radikalleri baglanarak Sekil 2.1.’deki gibi PP olusur
[17].

H H H H
Vo
C—cC — ( C‘ Cn
/N
H CH3 H CH3
(Propilen) (Polipropilen)

Sekil 2.1. Propilenin polimerizasyonu [ 18]

Polimerler, polimer zincirindeki karbon atomlarinin uzaysal konumlarinin dagilimini

gosteren stereo diizenlerine gore iice ayrilmaktadir. Polimerlerin zincir yapilari,



polimerin kristalinitesini ve T,’yi (camst gegis sicakligi) etkilemektedir. PP
zincirindeki metil gruplarimin ayni yonde dizilmesiyle “izotaktik PP”, simetrik olarak
dizildiklerinde “sindiotaktik PP ve rastgele dizildiklerinde de “ataktik PP” olarak
isimlendirilmektedir [19, 20]. Sekil 2.2.’de izotaktik, sindiotaktik ve ataktik PP yapisi
yer almaktadir. izotaktik PP’deki gibi metil gruplarimin diizenli olusu kristaliniteyi
artirir ve boylece sindiotaktik ve ataktik yapiya gore daha iyi mekanik ozellikler
goriiliir. Izotaktik ve sindiotaktik PP yar1 kristalin, ataktik PP amorf &zellik
gostermektedir [17].

—CHz—(‘ZH—CHz—CH—CHz—C|H—CHz—C|H—CHz— (Izotaktik)
CHs3 CH3; CH; CHs3
CH3 CH3
| |
—CH,—CH—CH,—CH—CH,—CH—CH— CH—CH>— (Sindiotaktik)
CH3 CH3
CH3
—CH,—CH—CH,—CH—CH>—CH—CH>— CH—CHy— (Ataktik)
CH; CH; CH;3

Sekil 2.2. izotaktik, sindiotaktik ve ataktik PP molekiil yapisi [21]

Polimerler, kimyasal yap1 dikkate alindiginda homopolimer ve kopolimer olmak iizere
iki grupta siniflandirilmaktadir. Ayni monomer biriminin tekrarlanmasiyla olusan
polimere homopolimer denilmektedir. Homopolimer PP (PP-H) yiiksek camsi gecis
sicakligina (Tg) sahiptir ve daha rijittir, diisiik sicakliklarda ise diisiik darbe

mukavemeti sergiler. Iki farkli monomerin birlesmesinden olusan polimere ise



kopolimer denilmektedir. PP’ye cesitli 6zellikler kazandirmak amaciyla kopolimerize
yapilir [22, 23]. Tablo 2.1."de GRANTA-CES Selector 2016 yazilim programi

kullanilarak homopolimer PP ve kopolimer PP’nin 6zellikleri verilmektedir.

Tablo 2.1. Homopolimer PP ve kopolimer PP karsilagtirmast

Homopolimer Kopolimer
Ergime Sicaklig1 (°C) 160-170 140-150
Elastik Modiil (GPa) 1,37-1,58 0,824-1,02
Cekme Mukavemeti (MPa) 22,5-33,5 16,8-21,3
Egme Modiilii (GPa) 1,33-1,61 0,824-1,02
Egme Mukavemeti (MPa) 34,4-51,4 31,6-37,5
Sertlik (Shore D) 64,4-69,3 59,1-65,8
Yogunluk (kg/m*) 898-908 895-909

2.2. Kopiik Katkilar:

Polimer kopiiklerde kopilik yapisim1 olusturmak amaciyla kullanilan organik veya
inorganik malzemeler kopiik katki olarak tanimlanmaktadir. Nihai polimer kopiik
malzemede kullanilan kopiik katkinin kalitesi, dogas1 ve miktar1 istenen ozelliklere
sahip kopiiklii yapinin elde edilmesi i¢in énem arz etmektedir [24]. Kopiik katki
kullanmakla malzeme tasarrufu ve agirlikta azalmanin yaninda dstiin dielektrik
ozellikler, daha iyi termal ve akustik yalittmi da gerceklesmektedir [10]. Polimer
kopiik iiretiminde fiziksel, kimyasal ve sentaktik olmak {iizere ii¢ tip kopiik katki

kullanilmaktadir.

2.2.1. Fiziksel kopiik katkis1 (FKK)

FKK’lar, islem kosullarinda buharlasan diisiik kaynama noktali sivilar ve inert gazlar
olarak siiflandirilmaktadir [25]. Ergiyik polimer i¢erisinde ugucu gaza doniisebilme
Ozelligine sahip diisiik kaynama noktali sivilar, oda sicakliginda ve standart atmosfer
basincinda gaz halindedir ve 110°C'nin altinda kaynama sicakligina sahiptir. Ergiyik

polimerde 1s1 ve basingta meydana gelen azalma ile gaza doniistiikten sonra
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buharlasarak koptik yapi olusur. Klor-flor-karbonlar (CFCs), hidro-klor-flor-karbonlar
(HCFCs), hidro-flor-karbonlar (HFCs) gaza doniisebilen sivilardir [8, 26].

Kopiikleme isleminde kullanilan inert gazlar ise zayif kimyasal aktiviteye sahip
karbondioksit (CO.), nitrojen (N2) vb. gazlardir. Karbondioksit, diger atmosferik
gazlardan ¢ok daha yiiksek ¢Oziiniirliige sahip olmasi, ucuz olmasi ve ¢evreye zarari
olmamasi nedeniyle yaygin kullanilan bir gazdir. Azot, FKK olarak kullanilan ikinci
en popiiler atmosferik gazdir. Hava, hidrojen, oksijen, helyum ve argon gibi diger inert
gazlar tercih edilmemektedir. Hidrojen patlayicilik 6zelligi sebebiyle tehlikeli iken
hava ise oksijen sebebiyle tercih edilmez ¢iinkii polimerlere ergiyik sicakliginda zararl
etki yapmaktadir [25, 26] . Klor ve flor esasli FKK’lar zararli ¢evresel etkilerinden
dolayr kullanimi kisithh ve yasaklanmistir. Maliyet, ozon hasar1 ve yanicilik gibi
olumsuz etkilerin bulunmamasi sebebiyle CO2 ve N> daha ¢ok tercih edilmektedir.
Ancak FKK kullanimiyla polimerik kopiikler tiretmek igin ek aksesuarlar
gerekmektedir ve bu durum maliyet artisina neden olmaktadir [27]. Ayrica nihai {iriin
yilizeyinde goriilen gaz izleri yiizey kalitesini bozmasi sebebiyle ylizey goriinlimiiniin
onemli oldugu alanlarda kullanimimi kisitlayarak bir diger dezavantaji ortaya
cikarmaktadir [15]. Sekil 2.3.’te FKK kullanimi ile polimer kopiik iiretiminin sematik

goriiniimii yer almaktadir [27].

Gaz Enjektorii Gaz Besleme

On Valf
Arka Valf

) By

Enjektor
T Plastiklestirme
Ergiylk icihde Unitesi
¢Oziinmiis gaz

Sekil 2.3. Fiziksel kopiik katkili polimer kdpiik tiretimi [27]
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2.2.2. Kimyasal kopiik katkis1 (KKK)

Termal ayrisma reaksiyonlar1 ile yapidaki gazin serbest halde kalmasi sonrasinda
karbondioksit ve azot gibi gazlarin agiga ¢iktig1 toz ya da graniil formunda bulunan
organik ve inorganik kati maddelere KKK denilmektedir [28]. Termal ayrisma
sicakligin artmasi ile gerceklesmektedir. Gerekli olan sicaklik da enjeksiyon ve

ekstriizyon kaliplama proseslerindeki 1siticilar ile elde edilmektedir [29].

KKK’lar reaksiyon entalpilerine gore endotermik, ekzotermik ve bu ikisinin
kombinasyonundan olusan kopiik yapicilar olarak gruplandiriimaktadir [30].
Endo/ekzo KKK yiiksek gaz miktar1 ve kii¢iik hiicre boyutu elde edilmesi gibi
avantajlar1 sebebiyle kullanimlar1 yayginlagmaktadir. Endotermik kisim ¢evrim
stiresini azaltirken, ekzotermik kismi ise elastomer gibi yiliksek uzama kapasitesine
sahip malzemelerin kopiiklendirilmesi i¢in dnem arz etmektedir. Azodikarbonamit

(H2N-OC-N=N-CO-N;H) en yaygin kullanilan KKK’lardan biridir [26].

Cok pahali olmas1 KKK’lar i¢in bir dezavantaj olustursa da kullanilacak makinede ek
aksesuar ve 0zel bir depolama ekipmani gerekli olmadigindan KKK'larin kullanimi

FKK’lara gore iiretim maliyetlerini azaltmaktadir [28].

2.2.3. Sentaktik kopiik katkisi1 (SKK)

Sentaktik kopiikler, polimer matris igerisinde dagilmis polimer, seramik ve metalik ici
bos mikro kiirelerden veya mikro balonlardan olusan diisik yogunluklu
malzemelerdir. Cam, aliimina, magnezyum oksit gibi i¢i bos kiire katilarin polimer
matris ile mekanik olarak karistirilmasi sonucunda plastik koplik idiretimi
gerceklestirilmektedir [31]. Bu tip plastik kopiiklere diisiik yogunluklari, ytliksek
mekanik mukavemetleri ve miikemmel performanslari nedeniyle biiyiik ilgi
goriilmektedir. I¢i bos mikro kiireler, matrise kiyasla daha diisiik yogunluga sahiptir.
Ayrica yogunluk ayarlayici gorevi gdrmektedir. i¢i bos dolgu pargaciklarmin miktarimi

degistirerek, farkli yogunluklarda kopiik mikro yapilart olusturulabilmektedir [32].
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Saf halde bulunan kristallesmis silisyum dioksit (SiO2) c¢esitlerine cam kiire
denilmektedir. Cam kiireler; maliyeti diisiirmek ve kalipta ¢ekmeyi azaltmanin yanm
sira termoplastik malzemelerde ¢ekme ve basma mukavemetini, elastikiyeti ve
kimyasal direnci artirmak i¢in de kullanilmaktadir [33]. Cam mikro balonlarin ¢ap1 1-
350 pm arasinda yer almaktadir. Seramik mikro balonlar, cam mikro balonlara gore
daha yiiksek sicakliklara dayanirken, polimerik mikro balonlar ise cam veya
seramiklere gore daha diisiik yogunluk ve daha disik mekanik ozellikler
gostermektedir [34]. Sekil 2.4.te cam kiirelerin matris igerisinde dagilimi

goriilmektedir [33].

Sekil 2.4. Cam kiirelerin matris igerisinde dagilimi [33]



BOLUM 3. POLIMER KOPUK OLUSUMU

3.1. Polimer Kopiik Olusum Mekanizmalari

Bir polimerik kopiik, polimer matrisi, hiicresel yap1 ve gaz bilesimi tarafindan
yonetilen benzersiz fiziksel, mekanik ve termal 6zelliklere sahiptir. Gaz halindeki bir
faz polimerik bir matris i¢inde kiiresel bir formda dagildiginda, bir kompozit yap1
olusmakta ve bu kompozitin 6zellikleri, bilesenleri ve bunlarin dagilimlan tarafindan

belirlenmektedir [24].

Koplirme yapist ve Ozellikleri, hiicre tipleri (agik hiicre veya kapali hiicre), hiicre
boyutlari, hiicre boyutlarinin dagilimi, hiicre yogunlugu, kopilirme islemi
parametreleri, polimerlerin molekiiler yapisi ve malzeme bilesimleri ile
belirlenmektedir. Temel bir kopilirme islemi dort asamadadir. (i) polimer matris
malzemesinin ve kopik katkinin karistirilmasi, (i) sonrasinda hiicrelerin

cekirdeklenmesi, (iii) hiicrelerin biiyiimesi ve (iv) hiicre kararliligidir [24, 35].

FKK veya KKK diisiik sicaklik ve basingta polimer matris ile karistirilarak yiliksek
sicaklik ve basing altinda polimer zincirinin ve kopiik katki molekiillerinin hareketi
artmaktadir. Kopiik katki konsantrasyonunun artmasiyla polimer zincirlere kopiik
katkinin difiizyon hiz1 artmaktadir ve homojen polimer/gaz ¢ozeltisi elde edilmektedir.
Cozelti asirt doygun hale geldiginde degisen sicaklik, basing ve gaz igerigi ile
cekirdeklenme ve hiicre biiylimesi meydana gelmektedir [29]. Polimer kopiik olusum

mekanizmasi Sekil 3.1.”de yer almaktadir.
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Sekil 3.1. Polimer kopiik olusum mekanizmalari [29]

Kopiik hiicrelerinin  yogunlugu, dagilimi ve boyutu nihai iirliniin kalitesini
belirlemektedir. Bu sebeple homojen kopiik yapisinin olusumu, kopiik katkinin
tiniform dagilimi ve hiicrelerin kiiciik olmasi onemlidir. Kopiik hiicreleri, gaz
kabarciklariin genislemesi ve birlesmesiyle biiylimektedir. Gaz kabarciklarinin
genislemesi i¢in gerekli olan itici gii¢, i¢ gaz basincidir. Basing, gaz kabarciginin ¢ap1
ile ters orantilidir; ¢ap ne kadar kiigiikse basing da o derece yliksektir. Ergiyik
polimerin viskozitesi ve yiizey gerilimi ne kadar yiiksekse kabarciklarin genislemesi
de engellenmektedir. Yiksek ergiyik viskozitesinde, ilk kabarcik genisleme hizi o
kadar diisiik ve gaz kabarcik boyutu da o kadar kiiciik olmaktadir. Difiizyon
katsayisinin artmasi sonrasinda kopiik hiicrelerinin genislemesi hizlanmakta ve ergiyik
polimerde ¢ekirdeklenmis hiicrelere gaz difiizyonunun devam etmesi ile yapidaki gaz
¢cOzilinlirligli azalana kadar hiicre biiylimesi devam etmektedir. CoOziinen gaz
tiilkendiginde veya matris daha fazla biiylimeye izin vermediginde hiicre biiyiimesi

tamamlanmaktadir [8, 29].
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3.2. Enjeksiyon Kaliplama ile Képiik Uretimi

Enjeksiyon yonteminde graniil halindeki polimer hammadde besleme hunisi
vasitastyla enjeksiyon vidasi ile silindire gegmektedir. Burada rezistanslar araciligiyla
isitilip yumusama baglamakta ve sonrasinda graniiller ergiyik forma ge¢cmektedir.
Daha sonra ergiyik fazdaki polimer yiiksek basingta kalip bosluguna enjekte edilmesi
ile katilasip kalibin seklini alarak {riin elde edilmektedir [36]. Enjeksiyon
kaliplamanin seri iiretime uygun olmasi, karmasik geometri parcalarin iiretiminin
kolayligi, par¢a maliyetinin diisiik olmas1 gibi avantajlart bulunmaktadir [37]. Sekil

3.2.’de enjeksiyon makinesinin sematik goriiniimii yer almaktadir [38].

Besleme hunisi lsiticilar — 7~ Silindir ~ Sabit plaka
\ / ‘ f ~Hareketli plaka
Vidali milin pistonu \ / Vida Kalp J
\ [ / A ,; — Geri gubuklar Kilitleme
[ Nozdl - L) pistonu
» / / R
A - -
— {
~.. Vidayl déndiren motor  Gekvall = Hidrolik
ve disli kutusu silindir
1-4 Enjeksiyon + Mengene -
| Unitesi unitesi

Sekil 3.2. Enjeksiyon makinesinin sematik goriintimii [38]

Kopiik enjeksiyon kaliplama isleminde homojen ergiyik/gaz karisimi kalip bosluguna
enjekte edilerek polimerin genlesmesiyle sekillendirme sonrasi kopiik yap1 olusur ve
hafif polimer kopiikler elde edilmektedir [39]. Enjeksiyonla kopiik kaliplama ile
parcalarda hafiflik, yiiksek mukavemet-agirlik orani, hizli ¢gevrim siiresi ile kisa liretim
dongiisii ve boyutsal kararlilik gibi avantajlar saglayarak istenilen geometrik dlgiilerde

parcalar iiretmek miimkiindiir 5, 40, 41].

Kopiik enjeksiyon kaliplama prosesinde kullanilan kopiik katki cinsine gore makine
tasariminda ilave ekipmanlar gerekli olmaktadir. FKK kullanildiginda ek ekipmanlara
gerek duyulurken KKK kullanilmasi ile bu ekipmanlara ihtiyag ortadan kalkmaktadir.

Ayrica kopitik hiicrelerinin ¢ekirdeklenme mekanizmasi enjeksiyon isleminin tiiriine
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(dusiik basingl ve yliksek basingli kopiik enjeksiyon), kopiik katk tiiriine ve miktarina
bagli olmakla beraber ergiyik sicakligi, enjeksiyon hizi, enjeksiyon basinci, kalip
sicaklig1 ve vida adimi gibi enjeksiyon proses parametreleri plastik kdpiiklerin hiicre

yapisini1 ve mekanik 6zelliklerini etkilemektedir [39].

3.2.1. Polimer kopiik iiretiminde etkili parametreler

Yapmis oldugum tez c¢alismasinda enjeksiyon kaliplama ile KKK kullanilarak PP
kopiirtiilmiis orta tabakaya sahip malzeme iiretimi i¢in kopiik hiicre morfolojisini ve

mekanik 6zellikleri etkileyen 6nemli parametreler asagida agiklanmaktadir.

3.2.1.1. Kopiik katki miktari

Koptik katki miktarinin kontrolii ile hiicresel morfolojiyi kontrol etmek miimkiindiir.
Enjeksiyon isleminde ergiyik polimerin kalip bosluguna ge¢mesi ve kopik
hiicrelerinin ¢ekirdeklenmesi sonrasi hiicrelerin ihtiyaci kadar gazin difiize olmasi ile
hiicrelerin biiylimesi devam etmektedir. Kopiik katki miktar1 arttiginda ve hiicrelerin
biliylimesi tamamlandiginda hiicre birlesmeleri veya hiicre ¢okmeleri olusmaktadir.
Fazla miktardaki kopiik katki hiicre birlesmesine sebep olabilmekte, sayica az ve
bliylik hiicre olusumunu da beraberinde getirmektedir. Bu nedenle kopiik katk1 miktari
dikkatli bir sekilde kontrol edilmelidir [42, 43]. Kopiikk katkinin cinsi ve
konsantrasyonu kopiigiin hiicre morfolojisini ve mekanik 6zelliklerini etkilemektedir.
Kopiik katki konsantrasyonu degistikce, ortalama hiicre biiyiikliigli ve kopiik hiicre
yogunlugu degismektedir [44]. Sekil 3.3. KKK igeriginin artmasi ile hiicre yogunlugu

artis gosteriyorken, hiicre boyutunda azalma oldugunu gostermektedir.
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Sekil 3.3. KKK igerigine bagli olarak ortalama hiicre boyutu ve hiicre yogunlugundaki degisim [11]

3.2.1.2. Ergiyik sicakhgi

Hiicrelerin ¢ekirdeklenmesi ve biiylimesi {izerinde O©nemli bir faktordiir.
Cekirdeklenme sonrasi hiicrelerin genlesmesi devam etmektedir ve bir siire sonra
birbirleri ile temas etmektedir. Biiylime arttiginda hiicre kenarlar1 temas ederek
polyhedron sekli olusmaktadir. Daha sonra bir¢ok hiicre birleserek biiylime diizensiz
sekil olusumu meydana gelmektedir. Ergiyik sicakligi, optimum ergiyik viskozitesi ve
kopiik katkinin tamamen bozunmasi i¢in yeteri kadar yiiksek olmalidir [45]. Optimum
degerden daha yiiksek ergiyik sicakliklarinda hiicre boyutu biiyiik olan yapilar elde
edilmektedir [43]. Sekil 3.4.’te iki farkli ergiyik sicakliginda elde edilen mikroyap1
gorlntiisii yer almaktadir. Ergiyik sicakligit 160°C’den 180°C’ye ¢iktiginda kopiik

hiicrelerinin boyutlarinda artis oldugu goriilmektedir.
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1000 pm
b

Sekil 3.4. Farkli ergiyik sicakliklarindaki hiicre morfolojileri a) 160°C ve b)180°C [46]

3.2.1.3. Kalip sicakhg

Kalip sicakligi, olusan kopiik hiicrelerinin biiytlikligi ve miktar1 {izerinde rol
oynamaktadir. Yiiksek kalip sicakliklarinda diistik ergiyik viskozitesi sebebiyle hiicre
bliylimesi ve genlesmesine imkan verilmektedir. Ayrica hiicreler kiiresel formda
olmaktadir. Yiiksek kalip sicakliginda diisiik 1s1 transfer hizi nedeniyle daha ince kabuk
tabakali yap1 elde edilmektedir. Diisiik kalip sicakliklarinda sicaklik farkinin artmasi
nedeniyle kalip yiizeyi ile temas eden polimer hizli bir sekilde katilagmaktadir.
Boylece hiicre biiylimesine izin verilmeyerek kalin kabuk tabakasi elde edilmektedir

[47, 48].

3.2.1.4. Enjeksiyon hizi

Enjeksiyon hizi ile ergiyik polimerin kalib1 hangi hizla dolduracag: belirlenmektedir.
Enjeksiyon islemi boyunca basingtaki ani azalma ile ergiyik polimerdeki
termodinamik kararsizlik sonucu hiicreler ¢ekirdeklenmekte ve hiicre biiylimesi
meydana gelmektedir. Enjeksiyon hizi ile hiicre c¢ekirdeklenme orami kontrol
edilmektedir. Yiiksek enjeksiyon hizinda sicak ergiyip polimer kalib1 yiiksek hizda
doldurmakta ve ilk enjeksiyon ile son enjeksiyon arasindaki re¢inenin soguma farki
olusmamaktadir [29]. Diislik enjeksiyon hizinda ergiyik polimer erken katilasarak
kalibin dolmasi tamamlanamamakla beraber koplik yapr olusamamaktadir [49].
Optimum degerin {lizerinde gerceklesen enjeksiyon hizlarinda biiyiik kopiik hiicreleri

elde edilmektedir. Sekil 3.5.te farkli enjeksiyon hizlarinda gozlemlenen optik
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mikroskop goriintiileri incelendiginde enjeksiyon hizinin 100 mm/s’den 125 mm/s ve
140 mm/s hiza gecildiginde kopiik hiicre boyutlarinin arttigi goriilmektedir. Sekil 3.6.
ise farkli enjeksiyon hizlarinda ve farkl ergiyik sicakliklarinda kopiik yogunlugundaki

degisimi gostermektedir.

a) 110 mm/s 1 mm b) 125 mm/s L

¢) 140 mm/s 1 mm

Sekil 3.5. Farkli hizlarda iiretilen PP kopiiklerin optik mikroskop goriintiisii a) 110 mm/s, b) 125 mm/s ve c) 140

mm/s [50]
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Sekil 3.6. Farkli enjeksiyon hizi ve ergiyik sicakliklarinda kopiik yogunlugundaki degisim [46]



20

3.2.1.5. Enjeksiyon geri basinci

Enjeksiyon vidasi her islem Oncesi geri gelmektedir ve bu esnasinda enjeksiyon
haznesine alinan graniil formundaki polimerler ergimeye baslayarak vidanin 6niine
akmakta ve baski oncesinde polimer/KKK karisimi vida tarafindan belirli bir basing
altinda tutulmaktadir. Standart enjeksiyon kaliplamadan farkli olarak vida igerisinde
kopiik hiicrelerinin olusmamasi i¢in enjeksiyon geri basincinin yiiksek olmasi

gerekmektedir [48].

3.2.1.6. Utiileme basinci

Standart enjeksiyon kaliplamada kalip bosluguna dolan ergiyik polimer sogurken
cekmeye baslamaktadir. Boylece iitiileme (tutma) basinci uygulanarak ¢ekmeye bagl
olusan bosluklar doldurulmaktadir. Ayrica iitlileme basinci parca geometrisine,
boyutuna ve eriyigin akiskanligina bagl olarak degismektedir. KKK’l1 proseslerde
gazin genlesmesi i¢in gerekli boslugun olmasi amaci ile iitiileme basinci diisiik
degerlerde olmalidir. Cekmeye bagli olusan bosluklar kopiik hiicrelerinin olusmasi ile

kapatilir [48, 49].



BOLUM 4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Kullanilan Malzemeler

Bu tez caligmasinda matris polimeri olarak otomotiv uygulamalarinda kullanilan
TOTAL firmasindan temin edilen PP kullanilmistir. PP’nin ergime akis indeksi
25g/10dk (230°C/2.16kg) ve yogunlugu ise 0,905 g/cm®’tiir. Deneysel ¢alismada
kullanilan PP’ye ait iiretici firma tarafindan alinan teknik 6zellikleri Tablo 4.1.de yer

almaktadir.

Polimer kopiik tiretiminde Clariant Tiirkiye firmasindan temin edilen endotermik bir
KKK olan Hydrocerol ITP 822 kullanilmistir. Kullanilan kopiik katki %20 etkin
bilesene sahiptir. 230°C dekompozisyon sicakligidir.

Tablo 4.1. Deneysel ¢aligmada kullanilan PP’nin teknik 6zellikleri

Teknik Ozellikler PP
MFI (g/10dk) 25
Yogunluk (g/cm?) 0,905
Ergime sicaklig1 (°C) 165
Cekme modiilii (MPa) 1050
Egme modiilii (MPa) 1050

4.2. Numune Uretimi

Sekil 4.1.’de yer alan 1700T Engel marka plastik enjeksiyon cihazi ile Toyota CH-R
model araca ait 6n kap1 paneli iiretimi gerceklestirilmistir (Sekil 4.2.). Sekil 4.2.°de

isaretli kisimlardan deney numuneleri CNC yardimu ile ¢ikarilmistir.
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Enjeksiyon makinesinde kalip malzemesi olarak DIN 2738 plastik kalip celigi

kullanilmistir.

Sekil 4.2. CH-R model aracin 6n kap1 paneli

Koptiksiiz PP (seri liretim pargasi) ve kopiiklii PP iiretmek i¢in kullanilan enjeksiyon
parametreleri Tablo 4.2.°de yer almaktadir. Numune {iretimleri Oncesinde PP
hammadde 100°C’de 2 saat kurutulmustur. Kopiiksiiz ve kopiik katkili numunelerde
agirlikca %?2 masterbatch bulunmaktadir. PP kopiik tiretiminde agirlikca %1, %1,5 ve
%2 KKK kullanilmigtir. Kullanilan kopiik katkinin besleme bolgesinde erken gaz
olusumunun 6niine gegmek amaci ile kopliksiiz liretilen numunelere gore daha diisiik
sicaklikta (160°C) baslanmistir. Gaz veriminin artmasi sebebi ile silindir ortas1 sicaklik
230°C’dir. Matris igerisindeki gazin erken genlesmesini 6nlemek amaci ile kopiiksiiz
PP’ye gore daha yiiksek (80 mm/s) enjeksiyon hizi kullanilmistir. Kopiik hiicrelerinin
vida i¢erisinde olusumunun Sniine gecebilmek icin enjeksiyon geri basinci kopiik PP

tiretiminde 0 bar’dan 10 bar’a cikarilmistir. Polimer kopiik iiretiminde kopiik
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hiicrelerinin genlesmesi i¢in gerekli boslugu saglayabilmek amaci ile {itiileme agamasi
kaldirilmistir. Utiileme asamasmin kaldirilmasi ile iki plastik parcanin kaliptan

cikmasi arasinda gegen ¢evrim siiresini de etkilemektedir [49].

Tablo 4.2. Enjeksiyon kaliplama parametreleri

Enjeksiyon Parametreleri Kopiiksiiz PP (seri PP/KKK
iiretim pargasi)

Silindir sicaklig1 (°C) 230-225-225-220-  160-175-200-230-
220-215-210-210  230-230-200-190

Kalip sicakligr (°C) 50 50

Enjeksiyon hizi (mm/s) 60 80

Enjeksiyon geri basinci (bar) 0 10

Utiileme basinci (bar) 100 0

Utiileme siiresi (s) 5,5 0

Toplam ¢evrim siiresi (s) 35 29,5

Toyota Boshoku tarafindan kabul edilebilen boyutsal 6l¢iim sartlarini yerine getiren
CH-R SUV aracin i¢ trim kapi1 pargasindan, her bir kompozisyon i¢in yaklasik 15 adet
kap1 paneli iiretilmis ve bu iiretilen kap1 panellerinden her bir komposizyon i¢in 5’er
adet kap1 paneli yapilacak deneyler i¢in kullanilmigtir. Toplam 60 adet kap1 paneli
tretilmistir. Enjeksiyon cihazinin optimum sartlara ayarlanmasi i¢in bastan iiretilen
yaklasik 135 adet kap1 paneli ile deneysel calismalarda kullanilmayan 40 adet kapi

paneli geri doniisiime gonderilmistir. Toplam iiretilen kap1 paneli sayis1 195°dir.

4.3. Yogunluk Deneyi

Kopiiksiiz PP ve kopiiklii numunelerin yogunluk testleri ISO 1183 [51] standartina
gore Arsimet prensibi ile gerceklestirilmistir. Deneyler Sekil 4.3.’te yer alan Sakarya
Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Metalografi Laboratuvari’nda
RADWAG AS 220.R2 marka 0,1 mg hassasiyetli, 220 g kapasiteli dijital terazi
kullanilarak yapilmistir.
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Sekil 4.3. Yogunluk 6l¢iimii i¢in kullanilan dijital terazi

Yogunluklar1 6lgiilen malzemelerin yogunluklar1 1.0 g/cm®’ten daha diisiik olmasi
sebebi ile kullanilan sivi su degil etil alkol (C2HsOH) olmustur. Kullanilan etil alkol
%96 safliga ve 0,79 g/cm® yogunluga sahiptir. Esitlik 4.1°de [51] verilen formiil
kullanilarak numunelerin 6nce havada sonra etil alkol igerisindeki agirliklar

belirlenerek yogunluklar hesaplanmastir.

d _ ‘ITLAXdS
ma—ms

(4.1)
d, yogunluk (g/cm?)

ds, stvinin (etil alkoliin) yogunlugu (g/cm?)

my,, numunenin havadaki agirhig (g)

mg, numunenin sividaki agirhig, (g)
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4.4. Mikroyap1 Analizleri

Agirlikca degisen KKK ilaveli PP kopiiklerin mikroyapidaki degisimlerini incelemek
amaci ile numunelerin kesit goriintiileri Sekil 4.4.te yer alan Sakarya Universitesi
Polimer Esasli Malzeme Uretim, Kaplama ve Analiz Laboratuvari’ndaki Huvitz HDS-
5800 tip 3D optik mikroskobu kullanilarak incelenmistir. PP kopiiklerin ortalama
kopiik hiicre boyutu, birim hacimdeki hiicre yogunlugu ve kabuk tabaka kalinligini
belirlemek amaci ile Image J goriintii analiz programi ile mikroyap1 analizleri

gerceklestirilmistir.

Sekil 4.4. 3D optik mikroskop

4.4.1. Kopiik hiicre boyutu 6lciimii

Polimer kopiik yapida bulunan kopiik hiicrelerinin boyutlarini incelemek amaci ile
optik mikroskop kullanilmistir. Oncesinde numuneler 800, 1000 ve 1200’lik
zimparalardan gecirilerek kesme izleri giderilmistir. Ardindan alinan kesit
gorlntiilerinin Image J yazilimi ile kopiik hiicrelerinin boyutlar1 6l¢tilmiistiir. Kiiresel
formda olan hiicreler i¢in tek dogru ile 6l¢iim alinmistir. Kiiresel olmayan hiicrelerde
biiyiik ve kii¢iik captan gecen iki dogrunun ortalamasi ile kopiik hiicrelerinin boyutlar

belirlenmistir.



26

4.4.2. Hiicre yogunlugu ol¢iimii

Agirlikga artan KKK ile PP kopiiklerin birim hacimdeki hiicre yogunlugu Esitlik

4.2°de [10] verilen formiil ile hesaplanmistir.

v=(2)" (42)

A

N, birim hacimdeki hiicre yogunlugu (hiicre/cm?)
n, optik mikroskopta incelenen hiicre sayisi

A, optik mikroskopta incelenen gériintiiniin alan1 (um?)
4.4.3. Kabuk tabaka kalinhgi ol¢iimii

KKK’ numunelerde kopiik hiicrelerinin olustugu c¢ekirdek bolge ve hiicrelerin
olusmadig1 kabuk tabaka elde edilmektedir. Kabuk tabakada ergimis polimerin hizl

katilagmasina bagli olarak kopiik hiicreleri olugmamaktadir [52].

Elde edilen optik mikroskop goriintiileri Image J yazilimi ile incelenerek kopiik
hiicrelerinin olustugu ¢ekirdek bolge, iist ve alt kabuk tabakalarinin ayrilmasi ile ii¢
noktanin ortalamasi ile hesaplanmigtir. Ayn1 sekilde iist ve alt kabuk tabaka kalinliklart
da en az 3’er noktanin ortalamasi ile hesaplanmstir. Ust ve alt kabuk tabaka toplami

ile toplam kabuk tabaka kalinlig1 hesaplanmustir.

4.5. Mekanik Deneyler
4.5.1. Darbe deneyi

Kopiiksiiz PP ve kopiiklii numunelerin kirilma enerjilerini belirlemek amaci ile ISO
180 [53] standartina uygun olarak Sekil 4.5.°te yer alan deney numuneleri
hazirlanmistir. Centikli Izod darbe deneyi i¢in 2 mm derinliginde ‘v’ seklinde ¢entik

METSPRE UV-2H c¢entik agma cihazi kullanilarak agilmistir. Testler, 5,5 kJ’liik bir
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cekic kullanilarak Alarge marka cihazda Sakarya Universitesi Polimer Esasli Malzeme
Uretim, Kaplama ve Analiz Laboratuvari’nda gerceklestirilmistir. Kopiiksiiz ve
kopiikli numune i¢in 5’er adet deney numunesi kullanilarak ortalama degerleri

alinmstir.

Sekil 4.5. Centikli Izod darbe deney numunesi

4.5.2. Cekme deneyi

Kopiiksiiz PP ve kopiiklii numuneler i¢in mekanik 6zellikleri incelemek amaci ile Sekil
4.6.’da yer alan numuneye ¢ekme deneyi yapilmistir. Deneyler, Sakarya Universitesi
Termal Sprey Aragtirma ve Uygulama Laboratuvari’nda Zwick 5 kN marka ¢ekme
cihazi ile ASTM D638 [54] standartina uygun olarak gerceklestirilmistir.

o g

Sekil 4.6. Cekme deney numunesi

Cekme deneyleri i¢in kopiiksiiz ve kopiiklii numune icin 5’er adet deney numunesi
kullanilarak ortalama degerleri almmistir. Deneyler 5 mm/dk ¢ekme hizinda
gergeklestirilmistir. Kopiiksiiz ve kopiiklii malzemelerin ¢cekme mukavemet degerleri

Esitlik 4.3 [55] kullanilarak hesaplanmustir.

o, =— (4.3)
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0, gekme mukavemeti (MPa)
P, maksimum ¢ekme ytikii (N)

Ay, numunenin daraltilmis bolgesindeki kesit alan1 (mm?)

Malzemenin elastik sekil degistirmeye karsi gosterdigi dirence elastikiyet modiilii
denilmektedir. Elastik modiilii, gerilim-birim uzama grafiginin elastik sekil degistirme

bolgesindeki egrinin egimine esittir ve Esitlik 4.4’te [55] yer alan formiil ile

hesaplanmaktadir.
E=2 (4.4)
&

E, elastik modiil (N/mm?)
o;, elastik sinir igerisinde herhangi bir gerilme degeri (N/mm?)

&;, 0; gerilmesine karsilik gelen birim uzama miktar1 (mm/mm)

% uzama miktarin1 belirlemek amaci ile Esitlik 4.5 [55] kullanilmistir.

% uzama = = x 100 (4.5)
0

Al, uzama miktar1 (I - ;) (mm)
ly, numunenin ilk boyu (mm)

l;, numunenin son boyu (mm)

4.5.3. Egme deneyi

Kopiiksiiz PP ve kopiiklii numunelerin egme mukavemeti ve egmede elastik modiil
degerinin belirlemek amact ile 127x12,7x2,5 mm boyutlarina sahip deney
numunelerine ASTM D790 [56] standartina uygun olarak Sakarya Universitesi Termal
Sprey Arastirma ve Uygulama Laboratuvari’nda Zwick 5 kN marka cihazda {i¢ noktali

egme deneyleri gerceklestirilmistir. Egme deney numunesi Sekil 4.7.°de yer
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almaktadir. Test hiz1 2 mm/dk ve mesnetler arasi mesafe 40 mm’dir. Kopiiksiiz ve
kopiiklii numune igin 5’er adet deney numunesi kullanilmis ve ortalama degerleri
alimmistir.  Esitlik 4.6’da [56] yer alan formiil yardimi ile egme mukavemeti

belirlenmistir.

__ 3PmaxlL

bR (4.6)

o, egme mukavemeti (MPa)

P ax» maksimum egme yiikii (N)
L, mesnetler arasi mesafe (mm)
b, numune genisligi (mm)

h, numune kalinligi (mm)

Sekil 4.7. Egme deney numunesi

Egmede elastik modiilii belirlemek amact ile Esitlik 4.7°de [56] yer alan formiil

kullanilmastir.
mL3
E = TR 4.7)

E, elastik modiil (MPa)
m, ylik-deplasman egrisinin ilk diiz ¢izgi kismina gelen tegetin egimi (N/mm)
b, numune genisligi (mm)

h, numune kalinlig1 (mm)
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4.5.4. Sertlik deneyi

Kopiiksiiz ve kopiiklii numunelerin sertliklerini belirlemek amaci ile ASTM D2240
[57] standartina uygun olarak Sakarya Universitesi Polimer Esasli Malzeme Uretim,
Kaplama ve Analiz Laboratuvari’nda Shore D sertlik deneyi uygulanmistir. Sertlik
Olciimii icin kullanilan ALTYIQI marka LD-J model durometre Sekil 4.8.’de yer
almaktadir. Kullanilan batici ug olarak 1,40 mm (0,055 ing) capa sahip 30°’lik konik
bir u¢ kullanilmaktadir. Uygulanan ytiik ise 5 kg’dir. Her bir numune yiizeyinden 5’er

adet 6l¢iim yapilmis ve ortalamasi alinmistir.

Sekil 4.8. Shore D sertlik 6l¢iim cihazi

4.6. DSC (Diferansiyel Taramah Kalorimetre) Analizi

Polimerlerin ve polimer karigimlarinin termal analizi i¢in diferansiyel taramali
kalorimetre (DSC) analiz yontemi kullanilmaktadir. DSC ile polimer malzemelerin
kristallenme davranislari, ergime (Te) ve camsi gecis (Tg) sicakliklari incelenmektedir
[58, 59]. Sekil 4.9.°da DSC uygulamasinin sematik gsterimi yer almaktadir [60]. iki
adet kalorimetreden olusan DSC hiicresinde kalorimetrelerden birine numunenin
oldugu kroze digerine ise referans igeren kroze yerlestirilmektedir. Krozeler genellikle
aliiminyumdan yapilmaktadir. Numune ve referans ayni sicaklik programina tabii

tutularak istenilen sicakliga sabit bir hizla 1sitma ve sogutma islemine maruz
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kalmaktadir. Degisen sicaklik ile her iki krozeye aktarilan 1s1 farki milivolt olarak
6l¢iilerek, numunenin oldugu krozedeki numunenin aldig1 veya verdigi 1s1 kayit altina
alinmaktadir. Bu 1s1 farki, faz gecisi veya reaksiyon bolgelerinde endotermik veya

ekzotermik tepeler olarak gézlenmektedir [60].

Koptiksiiz PP ve KKK ilaveli polimer kopiik numunelerinin termal analizleri
NETZSCH DSC 200F3 cihazi ile ISO 11357-1 [58] standartina uygun olarak Sakarya
Universitesi Arastirma-Gelistirme Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde (SARGEM)
gerceklestirilmistir. Testler azot atmosferinde 20 ml/dk akis hiziyla, 10°C/dk 1sitma
hizinda, -50°C’den 300°C’ye 1sitilarak gerceklestirilmistir.

Numune Referans
hiicresi hiicresi

\ /

\ /
G
\ 7
\ / Is1 akigini kontrol eden

Isiticilar ve kaydeden program

Bilgisayar

Sekil 4.9. Diferansiyel taramal1 kalorimetre uygulamasi [60]

4.7. FESEM (Alan Emisyon Taramal Elektron Mikroskobu) Analizi

Darbe deneyi sonrasinda numunelerin kirik yiizeyleri Sakarya Universitesi Arastirma-
Gelistirme Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde (SARGEM) alan emisyon taramali
elektron mikroskobu (FESEM) kullanilarak mikroyap1 incelemeleri yapilmistir. Bu
incelemeler i¢in FEI marka QUANTA FEG 450 tip cihaz kullanilmistir.



BOLUM 5. DENEYSEL SONUCLAR

5.1. Yogunluk Deney Sonuclari

Arsimet prensibine gore Once havada daha sonra etil alkolde agirlik Olgiimleri
yapilarak Boliim 4’te yer alan Esitlik 4.1°e gore yogunluklar 6lgiilen kopiiksiiz ve

koptiiklii PP numunelerine ait sonuclar Sekil 5.1. ve Tablo 5.1.°de yer almaktadir.
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Sekil 5.1. Kopiiksiiz PP ve KKK’l1 numunelerin yogunluk sonuglart

Tablo 5.1. Kopiiksiiz PP ve KKK’I1 numunelerin yogunluk sonuglart

Numune Yogunluk (g/cm?) Hafifletme (%)
Kopiiksiiz PP 0,88 -

%1 KKK 0,84 4,5

%1,5 KKK 0,84 4,5

%2 KKK 0,83 5,7
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Sonuglar incelendiginde koptik katki ile yogunlukta azalma oldugu goriilmektedir.
Kopiirme isleminde, once hiicreler ¢ekirdeklenir ve daha sonra g¢ekirdekli hiicreler
difiizyon i¢in yeterli gaz oldugu siirece biiyimeye devam etmektedir. Gaz
difiizyonunun etkisi sonucunda hiicre biliylimesine bagli olarak artan kopiik katki
icerigi ile nihai tirlinlin yogunlugunda azalma meydana gelmektedir. Kopiiksiiz PP’nin
yogunlugu 0,88 g/cm?® iken kopiik katki ile %4,5-%35,7 arasinda degisen hafifletme
saglanmistir. %1 ve %1,5 KKK’da %4,5 hafifletme saglanmistir. En fazla hafifletme
%2 KKK ilaveli numunede elde edilmistir. Badem [48] yapmis oldugu ¢alismada, PP
matrise agirlikea %1,5 KKK ilave ederek degisen enjeksiyon hizlarinda (110 mm/s,
125 mm/s ve 140 mm/s) PP kopiik elde ettigi ¢alisma sonucunda kopiiksiiz PP i¢in
yogunlugun 0,98 g/cm?, kopiiklii numunelerde degisen enjeksiyon hizina bagli olarak
yogunluk degerinin 0,90-0,92 g/cm?® arasinda oldugunu belirtmistir. Unal ve Yetgin
[46] PP malzemeye %1 KKK ilaveli farkli ergiyik sicakliklarinda ve enjeksiyon
hizlarinda yaptiklar ¢aligmada yogunluk sonuglarini incelediklerinde katkisiz PP’nin
yogunlugu 0,91 g/cm’ iken kopiiklendirme islemi sonrasinda elde edilen kopiik

yogunluklarmin 0,835-0,850 g/cm? arasinda degistigini gézlemlemislerdir.

5.2. Mikroyapi Analiz Sonuglari

Agirlikca %1, %1,5 ve %2 KKK’li numunelerin Sekil 5.2.°de kopiik hiicre

boyutlariin 6l¢iildiigli optik mikroskop goriintiileri yer almaktadir.

Sekil 5.2. (A) %1 KKK, (B) %1,5 KKK ve (C) %2 KKK’l1 PP kdpiik numunelerin kopiik hiicre dagilimi



34

Sekil 5.2. (Devam)

Koptik katkinin agirlikga miktari arttikga koptik hiicre boyutlar1 da artmaktadir. Sirasi
ile ortalama koptiik hiicre boyutlar1 111 pm, 145 pm ve 156 um’dir. Agirlikca KKK
oraninin artmasi ile de kopiik hiicrelerinin boyutu artmaktadir. Bu durum literatiirde
fazla miktardaki kopiik katki igeriginin hiicre birlesmesine sebep olabilmesi ile sayica
az ve biiyiik hiicre olusumunu da beraberinde getirdigi belirtilmektedir [42, 43]. Kopiik
katki konsantrasyonu degistikce, ortalama hiicre biiytikliigii ve kopiik hiicre yogunlugu
degismektedir [44]. Chang ve ark. [11] otomotiv uygulamalari i¢in PP matris ve KKK
(%1, %3, %S5, %7, %9) kullandiklar1 ¢galismada kopiik morfolojisi, mekanik 6zellikler
ve parcalarin yiizey kalitesini incelemiglerdir. Calisma sonucunda KKK igeriginin
artmastyla kopiik hiicre boyutlarinda artis goriilmiistiir. Babaei ve ark. [61]
HDPE/nano kil kompozitlere agirlik¢ca %2 ve %4 oraninda KKK ekleyerek tirettikleri
numunelerde ortalama hiicre boyutu ve hiicre yogunlugunun KKK oraninin artmasiyla

arttigini tespit etmislerdir.

Koptik katkili pargalarda merkez gozenekli iken kabuk tabaka ise kopiik hiicrelerinin
yer almadigi kisimdan olusmaktadir. Olusan kabuk tabaka kalinlig1 mekanik 6zellikler

tizerinde onemli bir role sahiptir. Kabuk tabaka ergiyik polimerin kalip duvar ile
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temas etmesi sonrasinda hizla sogumasi ile ylizeye yakin yerlerde kopiik hiicrelerin
kirilmasi sonucu sekillenmektedir [29]. Kabuk tabaka kalinligindaki degisim
numunelerin merkez kisminda (¢ekirdek bolge, ecek) olusan kopiik hiicrelerine baglh
olarak degismektedir. Tiim PP/KKK polimer kopiiklerin {ist (eist) ve alt (ea) kabuk
tabakas1 kalinliklarinin toplami ile toplam kabuk tabaka kalinligi incelenmistir.
Agirlikea %1, %1,5 ve %2 KKK’lt numunelerin kabuk tabaka kalinliklarina ait optik

mikroskop goriintiileri Sekil 5.3.’te yer almaktadir.

Ust Kabuk Tabaka

-

Alt Kabuk Tabaka

Ust Kabuk Tabaka

Alt Kabuk Tabaka

1000pm

Ust Kabuk Tabaka

Alt Kabuk Tabaka

Sekil 5.3. (A) %1 KKK, (B) %1,5 KKK ve (C) %2 KKK’l1 PP képiik numunelerin kabuk tabaka dagilimi
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Sekil 5.4.’te agirlikga degisen oranlarda KKK’li numunelerin ortalama k&piik hiicre
boyutu ve toplam kabuk tabaka kalinligina ait grafik verilmektedir. Tablo 5.2.’de ise

KKK’ numunelerin hiicre morfolojilerine ait veriler yer almaktadir.
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Sekil 5.4. Agirlikca degisen KKK oranlarinda ortalama kopiik hiicre boyutlari

Tablo 5.2. KKK oraninin kopiik morfolojisi tizerindeki etkisi

%1 KKK %1,5 KKK %2 KKK
Minimum hiicre 65 89 78
boyutu (pm)
Maksimum hiicre 161 217 226
boyutu (um)
Ortalama kopiik hiicre 111 145 156
boyutu (pm)
eiise (Lm) 514 496 597
€alt (Lm) 814 746 609
ek (Lm) 928 968 1095
Toplam kabuk tabaka 1328 1242 1206
kalinlig1 (um)
Hiicre yogunlugu 2512 1979 3573
(hiicre/cm®)

Sekil 5.4. ve Tablo 5.2.’de goriildiigii gibi agirlik¢a kopiik katki orani arttikga toplam
kabuk tabaka kalinlig1 azalmaktadir. Ayrica KKK’nin artmasi ile ortalama kopiik hiicre
boyutu artarken toplam kabuk tabaka kalinlig1 azalmaktadir. Olusan kabuk tabaka
kalinliklarmdaki degisimin yapidaki kdpiik hiicre boyutu, hiicre yogunlugu ve dagilimi
ile ilgili oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5.5.te Boliim 4’te yer alan Esitlik 4.2°ye gdre hesaplanan birim hacimdeki
kopiik yogunluguna ait grafik yer almaktadir.

Hiicre Yogunlugu
(hiicre/cm?)
S
S

-

1% 1,5% 2%
% KKK

Sekil 5.5. Agirlik¢a degisen KKK oranlarinda birim hacimdeki hiicre yogunlugu

Sekil 5.5.’te goriildiigii tizere KKK igeriginin artis1 ile matris icerisinde agiga c¢ikan
gaz miktarmin artis1 sonucunda birim hacimdeki kopiik hiicre yogunlugu artmaktadir.
Unal ve Yetgin [12] enjeksiyon kaliplama ile PP matrise %1 ve %2 oraninda KKK ile
uirettikleri PP kopiik malzemeyi incelediklerinde KKK miktarinin artig1 ile birim

hacimdeki hiicre yogunlugunun azaldigini gézlemlemislerdir.

5.3. Mekanik Deney Sonuclari

5.3.1. Darbe deney sonuclari

Asagida Sekil 5.6. ve Tablo 5.3.’te 5’er adet numuneye uygulanan ¢entikli Izod darbe

deneyleri sonucunda ortalama sonuglar yer almaktadir.
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Sekil 5.6. Kopiiksiiz PP ve KKK’li numunelerin ¢entikli Izod darbe deney sonuglar1

Tablo 5.3. Kopiiksiiz PP ve KKK’l1 numunelerin gentikli Izod darbe test sonuglari

Numune Darbe Direnci (kJ/m?)
Kopiiksiiz PP 11
%1 KKK 12
%1,5 KKK 11
%2 KKK 11

Sonuglar incelendiginde kopiiksiiz PP’nin kirilma enerjisi 11 kJ/m?dir. Matrise KKK
ilave edilmesi ile darbe mukavemet degerlerinde degisim goriilmemektedir. Yapida
bulunan koptik hiicreleri darbe enerjisini soniimleme kabiliyetine sahiptir. Hiicresel
bosluklar numuneyi yumusatmakta ve hiicresel yap1 enerji absorbe etme kabiliyetini
arttirmaktadir. Boylece uygulanan darbe yiiklerinin neden oldugu catlak biiyiimesini
Onleyerek c¢atlak yayilma oranini azaltmaktadir ve boylelikle enerji emilimi
tyilestirilmektedir [62]. Unal ve ark. [46] farkli enjeksiyon parametreleri (ergiyik
sicakligr 160°C, 170°C ve 180°C; enjeksiyon hiz1 60 mm/s, 80 mm/s ve 100 mm/s)
kullanarak yaptiklari galigma sonucunda %1 KKK’l1 numunede darbe mukavemetinde
azalma olmadigini gozlemlemislerdir. Darbe mukavemet degeri kopiiksiiz PP i¢in 15,5
kJ/m? iken 60 mm/s enjeksiyon hizinda ve 160°C ergiyik sicakliginda 15,6 kJ/m? elde
edilmistir. Enjeksiyon hizinin ve ergiyik sicakligimin artisi ile darbe mukavemet
degerinde azalma oldugu gozlemlenmistir. BOylece enjeksiyon parametrelerinin

mekanik ozellikler lizerinde etkili oldugu goriilmektedir.
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5.3.2. Cekme deney sonuclari

Kopiiksiiz PP ve agrilik¢a degisen koptik katki i¢eriklerindeki numunelerin ¢gekme testi

sonrasinda elde edilen gerilme-birim uzama grafikleri Sekil 5.7.’de yer almaktadir.

25
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Kopiiksiiz
PP
(U } } }
0 0,05 0,1 0,15 0,2

Birim Uzama (mm/mm)

Sekil 5.7. Kopiiksiiz PP ve KKK’li numunelerin gerilme-birim uzama egrileri

Koptik katk: ile gekme mukavemetinin ve birim uzama miktarinin azaldig grafikten
gorilmektedir. Sekil 5.8. cekme mukavemeti ve elastik modiil degerlerinin degisimine

ait grafige aittir. Tablo 5.4. ise ¢ekme deneyi sonrasinda elde edilen veriler yer

almaktadir.
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Sekil 5.8. Kopiiksiiz PP ve KKK’Ii numunelerin ¢ekme mukavemet ve elastik modiil degerleri

Tablo 5.4. Kopiiksiiz PP ve KKK’l1 numunelerin ¢gekme deney sonuglari

Cekme Mukavemeti
Numune Elastik Modiil (MPa) % uzama
(MPa)
Kopiiksiiz PP 22 905 17,9
%1 KKK 20 880 10
%1,5 KKK 19 867 8,6
%2 KKK 17 799 7,7

Kopiik katki ile birim hacimdeki malzeme miktarinin azalmasi cekme mukavemeti ve
elastik modiilde azalmaya sebep olmaktadir. Kopiiksiiz PP nin ¢ekme mukavemeti 22
MPa iken katki ile bu deger 17-20 MPa arasinda degismektedir. En diisiik ¢ekme
mukavemet degeri %22,7 azalma ile %2 KKK’da (17 MPa) goriilmektedir. %1
KKK’da %9 azalma orani, %1,5 KKK’da ise %13,6 azalma goriilmektedir. Elastik
modiil degerleri incelendiginde kopiiksiiz PP’nin elastik modiilii 905 MPa iken
agirlikga degisen KKK igerigi ile azalmaktadir. %1 KKK’da yaklasik %2,8 azalma,
%1,5 KKK’da %4 azalma ve %2 KKK’da ise %11,7 azalma elde edilmistir. Hem
elastik modiil hem de cekme mukavemet degerlerine bakildiginda %1 KKK, %1,5 ve
%2’ye gore bir miktar yiiksek degerdedir. Bu durum kabuk tabaka kalinliginin %1
KKK’da daha yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir. Yetgin ve Unal [63] PP ve PP
kompozit kopiiklerinin mekanik ve kopiiklenme 6zelliklerini inceledikleri ¢alismada

kabuk tabaka kalinliginin artmasi ile ¢cekme mukavemetinde ve elastik modiilde artis
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oldugunu belirtmislerdir. Bledzki ve Faruk [30] yaptiklar1 ¢alismada kopiiksiiz PP i¢in
¢ekme mukavemetinin 25,58 MPa’dan kopiik katki ile 16,71 MPa’a diistiiglinii
belirtmiglerdir. Aymi sekilde Najafi ve ark. [64] PLA polimerini kopliklendirerek
mekanik Ozelliklerini incelediklerinde koptlik katki ile mekanik ozelliklerde diisiis

yasandig1 belirtilmistir.

Tablo 5.4. incelendiginde % uzama miktarinin kopiik katki ile azaldigi goriilmektedir.
Kopiiksiiz PP’de uzama miktar1 %17,9 iken kopilik katki ile %7-%10 arasinda
degismektedir.

5.3.3. Egme deney sonuclari

Ug noktali egme testi sonrasinda kopiiksiiz PP ve KKK’li numunelere ait yiik-

deplasman grafigi Sekil 5.9.’da yer almaktadir.
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Sekil 5.9. Kopiiksiiz PP ve KKK’l1 numunelerin yiik-deplasman egrileri

Test sonucunda 5’er adet numunenin Esitlik 4.6 ve Esitlik 4.7’ye gore hesaplanan
ortalama egme mukavemeti ve egme modiilii degerleri Sekil 5.10. ve Tablo 5.5.’te yer

almaktadir.
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Sekil 5.10. Kopiiksiiz PP ve KKK It numunelerin egme mukavemeti ve egme modiilii degerleri

Tablo 5.5. Kopiiksiiz PP ve KKK’l1 numunelerin egme test sonuglari

Egme Mukavemeti

Numune Egme Modiilii (MPa)
(MPa)
Kopiiksiiz PP 35,4 10234
%1 KKK 32,8 884
%1,5 KKK 32,7 873
%2 KKK 33,4 931

Sekil 5.10. incelendiginde egme mukavemeti kopiiksiiz PP’de 35,4 MPa iken kopiik
katki ile 32,7-33,4 MPa arasinda degismektedir. Egme modiilii ise kopiiksiiz PP de
1023,4 MPa, KKK ile 873-931 MPa arasinda degismektedir. KKK PP’ye ilave edilen
KKK ilavesinin artisiyla egme mukavemet ve modiiliinde diisme gozlense de,
kopiiksiiz PP’ye gore cok fazla bir degisim goriilmemektedir. Meng ve ark. [65]
yaptiklari calismada %4 KKK ile PP’nin egme mukavemetinin yaklasik 26 MPa’dan
24 MPa’a distiiglinii belirtmiglerdir. Wang ve Chen [7] yaptiklar ¢alismada kopiik
katk1 ile PP’nin egme mukavemetinin 46 MPa’dan 43 MPa’a ve egme modiiliin 1645
MPa’dan 1209 MPa’a diistiigiinii belirtmislerdir. Albooyeh ve ark. [62] PP malzemeyi
FKK olan CO; kullanarak farkli kopiirme siirelerinde (90s, 180s ve 270s) isleme tabi
tutmuglardir. Caligma sonucunda koplirme siiresinin  artmasi ile egilme

mukavemetinde ve modiiliinde azalma meydana gelmistir. Kopilirme siiresinin artis1 ile
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kopiik hiicre olusumunun artmasi sonucu yiik tagryict malzeme miktariin azalmasi ile

mukavemet degerlerinin azaldigini belirtmislerdir.

Yapilan bu tez calismasinda PP matrise ilave edilen %1 ve %1,5 KKK’da egme
mukavemetinde ve egme modiiliinde azalma goriilmistiir, degerler birbirine yakindir.
Agirlikca %2 KKK’da matrise dagilan kopiik hiicrelerinin %1 ve %1,5 kopiik ajani
ilavelerine gére daha homojen dagilim gostermesi egme yiiklerinde kopiik hiicrelerinin

uygulanan egme kuvvetini absorbe etmesini saglamistir.

5.3.4. Sertlik deney sonuclari

Koptiksiiz PP ve agirlikca degisen KKK oranlarindaki 5’er adet numuneye yapilan
Shore D sertlik sonucglarinin ortalama degerleri Sekil 5.11. ve Tablo 5.6.’da yer

almaktadir.
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Sekil 5.11. Kopiiksiiz PP ve agirlikca degisen KKK igerigine baglh olarak sertlik degerlerindeki degisim
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Tablo 5.6. Shore D sertlik deney sonuglari

Numune Sertlik (Shore D)
Kopiiksiiz PP 69
%1 KKK 68
%1,5 KKK 67
%2 KKK 66

Koptiksiiz PP i¢in ortalama sertlik sonucu 69 Shore D iken kopiik katki ile sertlik
degerleri 66-68 Shore D arasinda goriilmektedir. En diisiik sertlik degeri %2 KKK
igeriginde 66 Shore D’dir. Mekanik 6zellikler kopiik hiicre morfolojisi ile degisim
gostermektedir. Agirlikca KKK orami arttikga kopiik hiicre yogunlugu artmakta ve
kabuk tabaka kalinligin1 azalmaktadir. Bu morfolojide, sertlik degerlerinde de azalma
goriilmektedir. Bu sonuclar literatlir ile uyumludur. Yetgin [29] yapmis oldugu
calismada kopiiklendirilmemis PP numunenin sertligi 71 Shore D iken %1 kopiik katki
ile 68 Shore D, %2 kopiik katkida ise sertlik 67 Shore D elde edilmistir.

5.4. DSC Analiz Sonuclari

Sekil 5.12.”de iiretici firma tarafindan temin edilen saf PP ve kaliplanan kopiiksiiz PP

pargaya yapilan DSC analizi sonucunda elde edilen endotermik termogram egrilerini

gostermektedir.
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Sekil 5.12. Saf PP ve kopiiksiiz PP’ nin endotermik termogram egrileri

Saf PP i¢in ergime sicakligr 174,6°C’dir, kopiiksiiz PP i¢in ise 172,6°C’dir. Kopiik

katkilt numunelere ait termogram egrileri ise Sekil 5.13.’te yer almaktadir. Tablo

5.7.”de ise biitiin numunelerin ergime sicaklik degerleri yer almaktadir.
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Sekil 5.13. Agirlikga degisen oranlarda KKK’l1 numunelerin endotermik termogram egrileri
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Tablo 5.7. Kopiiksiiz PP ve KKK 1 numunelerin ergime sicaklik degerleri

Numune Ergime Sicakligi, T. (°C)
Saf PP 174,6
Kopiiksiiz PP 172,6
%1 KKK 172,9
%1,5 KKK 173,2
%2 KKK 172,8

Kopiik katk: ile ergime sicakliklar1 172,8-173,2°C arasinda degigsmektedir. KKK’nin
ergime sicakligini diisiirdiigii ancak ¢ok fazla etkisinin olmadig1 gézlemlenmistir. Bu
durum literatiir ile uyumlu sonuglar vermektedir. Yetgin [29] yapmis oldugu ¢alismada
PP’nin ergime sicakligim 167,8°C olarak elde etmistir. %1 ve %2 KKK’h
numunelerde ise ergime sicakligini 164,6°C elde ederek kopiik katkinin ergime
sicakligi lizerinde diisme yoOniinde bir etkisi oldugunu ancak fazla fark olusturmadigini

gozlemlemistir.

5.5. FESEM Analiz Sonuclari

Sekil 5.14.’te kopliksiiz PP’ye ait darbe deneyi sonrasinda elde edilen kirik yilizeyin
FESEM goriintiisii yer almaktadir. 100X biiyiitmede alinan goriintiiniin isaretli
kismindan 500X biiylitmede de goriintii alinmistir. Yiizeyde olusan lifli ve mat

goriiniim stinek kirilmanin meydana geldigini géstermektedir.

Sekil 5.14. Kopiiksiiz PP nin mikroyap: goriintiileri (100X ve 500X)
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Agirlikca degisen kopiik katki igeriklerindeki PP kopiikk numunelere ait farkli
biiylitmelerdeki (100X ve 500X) FESEM goriintiileri Sekil 5.15.°te yer almaktadir.

— L D—

SARGEM

Sekil 5.15. KKK’li numunelerin mikroyap1 goriintiileri A) %1 (100X-500X), B) %1,5 (100X-500X) ve C) %2
(100X-500X)

Kopiik hiicreli numunelerde hiicre morfolojisi olusan hiicrelere baghdir. Sekil 5.16
incelendiginde agirlikca %1 ve %1,5 KKK ilavesinde kopiik hiicrelerinin elips sekilde

oldugu goriilmektedir. Kopiik katki konsantrasyonu %2 oldugunda hiicreler kiire
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seklini almaktadir ve KKK miktar1 arttiginda hiicre duvarlarinin temasi sonrasinda
hiicre birlesmeleri meydana gelir ve biiyiik ¢apa sahip hiicreler olugsmaktadir. Olusan
bliyiik hiicreler PP kopiiklerde mekanik 6zelliklerin azalmasina sebep olmaktadir.
Kopiiklendirme sonrasinda tiim koptiklii numunelerin kirik yiizeylerine bakildiginda

lifli gorlinlimiin devam ettigi ve siinek kirilmanin meydana geldigi goriilmektedir.



BOLUM 6. SONUC VE ONERI

6.1. Sonug¢

Bu tez calisgmasinda otomotiv sektoriinde yaygin kullanima sahip olan PP polimeri
KKK kullanilarak Toyota CH-R model aracin 6n kap1 panelleri tiretilmistir. PP matrise
agirlikga %1, %1,5 ve %2 oraninda KKK ilave edilmistir. PP koplik numuneleri
kopliksiiz PP’ye gore farkli enjeksiyon parametreleri kullanilarak iiretilmistir.
Otomotiv  sektoriinde kullanilabilecek  hafifletilmis PP malzeme {iretimi
gergeklestirilmistir. PP kopiik numunelerin hiicre boyutu, birim hacimdeki hiicre
yogunlugu, kabuk tabaka kalinliklart incelenmistir. Kopiiksiiz PP ve KKK’hi
numunelerin ¢ekme, egme, darbe ve sertlik gibi mekanik 6zellikleri, DSC ile ergime

sicakliklar1, Arsimet prensibi ile yogunluklari 6l¢iilmiistiir.
Deneysel ¢aligmalar sonucunda elde edilen sonuglar;

- Yogunluk deneyleri sonucunda KKK ilavesi ile %4.,5 ile %5,7 arasinda
yogunluk diisiisii elde edilmistir. %2 KKK’da %35,7 ile en yliksek oranda
yogunluk diisiisii gerceklesmistir.

- Koptk katk:r ilavesinin %1’den %?2’ye artmasi ile birim hacimdeki hiicre
yogunlugu artmis, koplk hiicre boyutu artmis ve kabuk tabaka kalinligi
azalmistir. Homojen kopiik hiicre dagilimi %2 KKK’li numunede elde
edilmistir.

- Koptk katk: ilavesi ile darbe mukavemet degerinde herhangi bir degisim
gorilmemektedir.

- Cekme mukavemetinde, elastik modiilde ve % uzamada agirlik¢a kopiik katk:
miktar arttik¢a azalma goriilmektedir. Agirlikca %1, %1,5 ve %2 kopiik katki
iceriginde sirasi ile ¢cekme mukavemeti 20 MPa, 19 MPa ve 17 MPa elde
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edilmigtir. Elastik modiil degerleri ise 880 MPa, 867 MPa ve 799 MPa elde
edilmistir.

- Egme testi sonucunda elde edilen egme mukavemeti ve egme modiilleri
incelendiginde agirlik¢a %1, %1,5 ve %2 kopiik katki ilavesinde siras1 ile egme
mukavemeti 32,8 MPa, 32,7 MPa ve 33,4 MPa elde edilmistir. Egme modiilii
ise 884 MPa, 873 MPa ve 931 MPa elde edilmistir.

- Sertlik testi sonucunda %1, %1,5 ve %2 KKK ilavesinde sirasi ile 68, 67 ve 66
Shore D elde edilmistir.

- DSC analizleri sonucunda kopiiksiiz PP’nin ergime sicakligr 172,6°C iken
agirlikca %1, %1,5 ve %2 KKK ile sirasiyla 172,9°C, 172,8°C ve 173,2°C elde
edilmistir.

- Kopiiksiiz CH-R model aracin kapi paneli iiretiminde 5,5 s iitiileme siiresi
uygulanirken KKK’li iiretimlerde iitiileme asamasi iptal edilerek cevrim
stiresinden 5,5 s kazang elde edilmistir. Boylece enjeksiyon ¢evrim siiresi 35 s
iken 29,5 s olmustur. Toplam ¢evrim siiresinde %]15,7 azalma meydana
gelmistir. Utiileme siiresindeki bu azalma sayesinde seri iiretimde maliyet

diisiisii gerceklesmektedir.

6.2. Oneri

- Enjeksiyon proses parametreleri degistirilerek kopiik hiicre morfolojilerindeki
degisim ile mekanik 6zelliklerde meydana gelen degisimler incelenebilir.

- Matrise mukavemet artirici takviyeler ile mekanik 6zellikler gelistirilebilir.

- Farkl tip kopiik ajan1 kullanimi ile mekanik, fiziksel, termal ve morfolojik
ozellikler incelenebilir.

- Kopiik katki miktar1 artis1 ile ortalama kopiik hiicre boyutunun artisinin
engelleyebilmek i¢in ergiyik sicakliginda degisimler yapilabilir.
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