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Oz

Bu caligmada dogal atik malzemelerden ceviz kabugu (CK) ve pirina bisfenol-A tipi epoksi regine (ER)
kompozitlerinin hazirlanmasi igin dolgu maddesi olarak kullanilmigtir. Ayrica, dogal takviye malzemeleri
700 °C’da piroliz edilerek kat1 iiriin atig1 ¢arla da kompozitleri olusturulmustur. Epoksi reginede dolgu
orant %10-50 araliginda degistirilerek kompozitlerin mekanik, elektriksel, iletkenlik ve termal
Ozelliklerine dolgu maddesi oranmnin etkisi arastirilmistir. Carlarin morfolojisi taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Ayrica, elde edilen biyobazli kompozit malzemeler 6zel olarak
hazirladigimiz topraga gémiilerek bozunma siireleri (biyobozunurluk testi) belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Epoksi recine, Biyogar, Biyokompozit

Preparation and Characterization of New Epoxy-Based Composites with
Biodegradable Natural Waste Materials and Biochars

Abstract

In this study, natural waste materials (walnut shell waste and pirina waste) were used as a filler material
to prepare bisphenol-A type epoxy (ER) composite materials. In addition, natural reinforcement materials
were pyrolyzed to form solid product such as char and its composites were prepared. The filler ratio in
epoxy resin has been changed in the range of 10-50%. The effect of filler ratio on the mechanical,
electrical conductivity and thermal properties of composites has been investigated. The morphology of
the chars was characterized by scanning electron microscopy (SEM). In addition, prepared biodegradable
composite materials were buried in specially prepared soil to determine their disposal time
(biodegradability test).
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1. GIRIS

Epoksi recine, gelismis kompozitlerde genellikle
tercih edilen ve her tiir takviye veya dolgu ile
kullanilabilen bir reginedir. Giiniimiizde epoksi
recinelerin havacilik ve uzay sanayi, otomotiv
sanayi, yapistiricilar, tutkallar, boyalar, ylizey
kaplama  gibi  genis uygulama  alanlan
bulunmaktadir [1]. Epoksi reginelerin mekanik
ozelliklerini bir¢cok faktor etkilemektedir: Tg
disinda, ¢apraz bag yogunlugu, mikroyapi, takviye
ile matris arasindaki ara yiizey performansi, regine
kisimlarinin esnekligi vb. Kiirlestirici maddelerin
kimyasal yapisina ve islem kosullarina bagl olarak
kiirlesmis epoksi recinelerinin &zellikleri degisir.
Epoksi kompozit sistemlerinde, epoksi
sistemlerine  farkli  ozellikler ve morfoloji
kazandiran amin ve anhidrit esasli kiir ajanlari
kullanilabilir [2]. Genel olarak, yiiksek sicaklikta
kiirlesen regine sistemleri, oda sicakliginda islem
gormiis olanlara kiyasla, daha yiiksek camsi gegis
sicakligi, mukavemet ve sertlik gibi gelismis
ozelliklere sahip olurlar [3,4].

Son yillarda polimer iriinler tretimindeki artig
ozellikle ¢evre konusunda artan bir endiseyi de
beraberinde getirmistir. Bu durumda yeni biyobazli
ve/veya biyobozunur malzemelerin gelistirilmesi
bu konuda onciilik etmektedir. Biyobazli
kompozitlerin en biiyilk avantajinin onlarin
biyobozunabilirligi, dolayisiyla c¢evreye atik
materyal olarak giivenle birakilabilmesi ve
otomotiv sektdrii, ev i¢i mobilyalari, elektronik,
kaplama materyali, biyomedikal, ambalajlamada
plastik kompozitlerin yerini alarak
uygulanabilecek olmasidir [5].

Bir polimer matrisine dolgu maddelerinin dahil
edilmesi arzu edilen bir dizi 6zellikleri elde etmek
icin hizli ve diisik maliyetli bir yontemdir.
Ozellikle aktif dolgu maddeleri, termal ve
elektriksel iletkenlik, siirtlinme, asinma direnci ve
alev direnci gibi Ozellikleri degistirmek veya
gelistirmek i¢in yaygin olarak kullanilmaktadirlar
[6]. Ote yandan, piyasalarin rekabeti {iriinlerin en
iyl maliyet ve performans dengesini de beraberinde
getirmis, bundan dolayr ucuz ve dogal dolgu
maddelerinin kullanilmas1 dzellikle ilgi g¢ekici bir
hal almistir [7,8]. Bdylece, biyolojik olarak
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parcalanabilen polimer kompozitlerin 6nemi daha
da artmis ve plastik malzeme kullanimindan sonra
olusacak kati atik sorununa bu sekilde ¢6ziim
Onerilmistir [9].

Car, oldukca kararli bir formda olup karbondan
daha zengin gozenekli bir materyaldir [10].
Karbon, fulleren, grafen, karbon karasi gibi yari
kristal faz ve cesitli amorf fazlar gibi bircok form
sergiler. sp® karbon yapilarmim varligi, bu karbon
malzemelerinin elektriksel iletkenligi kapsayan
daha genis uygulamalar i¢in kullanilma olasiligini
arttirr [11,12]. Iletken polimer kompozitlerin
metalik iletkenlere gore bircok avantaji vardir.
Diisiik maliyetle kolayca sekillendirilebilirler,
hafiftirler, korozyon direnci saglarlar ve genis bir
elektrik iletkenligi sunar. Ozaytekin ve Kar [13]
oligoazometin/PET cart kompozitlerinin
elektriksel iletkenliklerini arastirmiglardir ve ¢arin
yapisindaki tereftalik asit nedeniyle iyot katkili
oligoazometin/PET car1 kompozitlerinin
elektriksel iletkenliklerinin  10°-10* Scm™’den
10? Scm™’e vyiikseldigini belirtmislerdir. Birkag
aragtirmact  epoksi  kompozitlerin  elektriksel
iletkenliklerinde nanokarbon takviyesi ile iyilesme
oldugunu bildirmistir [14,15].

Kompozit malzeme kullaniminin giderek arttig1
giiniimiizde, bu calismada yenilenebilir
kaynaklardan olan atik dolgu malzemeleri
kullanarak biyobazli kompozitlerin hazirlanmasi
ve karakterizasyonunun yapilmasi hedeflenmistir.
Hem kompozit maliyetinin diisiiriilmesi, hem de
biyobozunurluk, mekanik ve termal 6zelliklerinin
iyilestirilmesine olan etkisini incelemek igin gesitli
dogal dolgu malzemeleri ve bunlarin pirolizinden
elde edilen kat1 {iriin garlar1 farkli oranlarda epoksi
matris faza ilave edilmistir. Bu aragtirma biyobazli
kompozitlerin bu tiirleri i¢in yapilan ilk ¢caligmadir.
Kati faz olan car (kok), orijinine bagli olarak
cogunlukla adsorban olarak degerlendirilmektedir.
Endiistriyel kullanim alanina sahip iiriin olarak
degerlendirilmesi ~ iizerine  fazla  uygulama
bulunmamaktadir. Epoksi reginede PET c¢armin
kullanim1 ile ilgili ilk ¢aligma da tarafimizdan
yapilmistir [16]. Calismada kullamilan hem
pirinanin, hem de ceviz kabugunun 700 °C’da
pirolizinden elde edilen c¢arlarin, kompozit
yapiminda dolgu olarak degerlendirilmesi hem
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ekonomik olarak, hem de g¢evre agisindan yararli
olacagi disliniilmektedir. Calisma  sonuglar
uygulamaya aktarildigi takdirde iilke ekonomisine
hem mali hem de saygmlik agisindan yarar
saglayacag diisiiniilmektedir.

2. MATERYAL VE METOT
2.1. Materyal

Calismada matris sistemi olarak bisfenol-A tipi
ticari epoksi regine (ER) (NPEK 114, Konuray
Kimya ve Sanayi Ltd. Sti.) kullanilmistir. NPEK
114 epoksi recinesinin Ozellikleri Cizelge 1’de
verilmigtir.

Cizelge 1. NPEK 114 epoksi recinesinin dzellikleri

Ozellikler Deger
Epoksi esdeger agirlik (g/eq) 190-210
Viskozite (cps, at 25 °C) 600-1200
Renk (Gardner) 1,0 mak.
Epoksi kiirlestirme ajan1 olarak metil nadik

anhidrit (MNA), kiirlesme hizlandiricisi olarak ise
2,4,6-tri(dimetilaminometil)-fenol  kullanilmistir
(Sigma-Aldrich). Metil nadik anhidritin
(Sigma-Aldrich) 6zellikleri Cizelge 2’de, kimyasal
formiilii Sekil 1°de verilmistir.

Cizelge 2. MNA’nin karakteristik 6zellikleri

Sekil 2. Atik: a) pirina, b) CK

2.2. Pirolizle Car Eldesi

Piroliz sistemi; gili¢ kontrol, 1sitma, sogutma-
yakalama ve gaz depolama olmak {izere dort
kisimdan

ve siiriikleyici gaz olarak kullanilmak {izere azot
gaz1 tiiplinden olusmaktadir (Sekil 3).

MNA’nmin ozellikleri

Yogunluk 1,232 g/ml (25 °C’da)

Buhar basinci 5 mmHg (120 °C’da)

Kimyasal formiill | C10H1003 (Ma: 178,18 g/mol)

Saflik derecesi >%95,0

o

Sekil 1. MNA’nin kimyasal formiilii

Bu caligmada kullanilmis olan pirina, Tirkiye'de
bulunan pirina (Pirina iirtinii, zeytin ¢ekirdekleri ve
posasindan olusan kat1 atiktir) tiretim merkezi
tarafindan, ceviz kabugu (CK) ise marketten alinan
cevizlerden temin edilmistir (Sekil 2).
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Sekil 3. Laboratuvar 6l¢ekli piroliz sistemi akim
semasi

Reaktor 11 cm c¢apinda ve 24 c¢cm uzunlugundadir
ve paslanmaz kromdan yapilmistir. Reaktorde 0-
900 °C sicaklikta caligmak miimkiindiir. Reaktori
istenilen sicakliga getirmek ve bu sicaklikta sabit
tutmak i¢in, reaktdr yiiksek sicaklik seramik firin
icerisine dikey olarak yerlestirilmistir. Firn 14 cm
ic c¢apinda 30 cm uzunlugundadir. Firin ig
kisminda 1,5 kW giiciine sahip A-1 kantal tel
sartlmigtir. Firin PID kontrol edici ile kontrol
edilmektedir. Reaktoriin i¢ sicakligi ise, firin dig
kismindan uzatilan NiCr-Ni 1s1l ¢ift ile reaktoriin
merkezinde sicaklik  Olgiimii  ve  kontroli
yapilabilmektedir [17].
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2.3. Kompozitlerin Hazirlanmasi

Biyobazli dolgu materyalleri (pirina, CK ve
carlar) once ogiitilmiig, ardindan da 230 mesh
elekten elenerek (< 63 pm) kompozitlerin
hazirlanmasinda kullanilmistir. Farkli oranlarda
(kiitlece %10-50) epoksi regineye eklenen dolgular
mekanik karistiricidda (2000 rpm) 1 saat ve
ardindan dolgu maddelerinin daha iyi dagiliminin
gerceklesmesi igin 1 saat boyunca 60 °C’da
ultrasonik banyoda bekletilmistir. Daha sonra
kiitlece %30 epoksi kiirlestirici ve %1 epoksi
hizlandirici ilave edilerek kalip igine aktarilmus, 1
saat hava kabarciklar1 giderilene kadar oda

sicakliginda bekletilmistir. Kompozitler, ASTM D
638 standartlarina gore paslanmaz-gelik kalip
i¢inde hazirlanmigtir (Sekil 4).

Sekil 4. ASTM 638 ) standartlarindaki kalipta
hazirlanmis kompozitler

2.4. Analiz ve Testler

Epoksi matris fazi ile biyobazli dolgu malzemeleri
arasindaki arayliziin aydinlatilmasi i¢in Philips
XL30 SFEG marka SEM cihazi kullanilmistir.
Hazirlanan  biyobazli kompozitlerin mekanik
ozelliklerinden sertlikleri A Shore Durometer TH
210 ile, ¢ekme uzamasi, ¢ekme dayanimlart ve
Young modiilii degerleri ise TST-Mares/TS-mxe
marka c¢ekme testi cihazi ile belirlenmistir.
Elektriksel iletkenlik analizi i¢in kesit kalinlig
bilinen kompozit numunesi, 6nce metanol daha
sonra da hekzan ile temizlenerek, 1-10 V
araliginda 4 nokta prob teknigiyle calisan FPP-470
marka elektrometre ile  gerceklestirilmistir.
Kompozitlerin termal dayanimlarinin belirlenmesi
icin  Seteram  Thermagravimetric ~ Analyzer
cihazinda termal analizleri yapilmistir. FTIR
spektrumlari, dogal kabuklarin ve ¢arlarinin
kimyasal yapilarin1 tayin etmek icin Bruker-
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Platinum cihazi kullanilarak 70, 500 ve 4000 cm
arasindaki dalga boyunda, ATR aksesuari
kullamlarak 4 cm™ ¢oziiniirlikte kaydedilmistir.
< 63 um boyutundaki dolgu maddesinin partikiil
karakterizasyonu igin CILAS 1190 lazer partikiil
biiylikligii analiz cihazi kullanilmistir.

2.5. Biyobozunurluk Testi

Kompozitlerin  biyobozunurluk siirecleri igin;
literatiirde verilen bilgilere goére simiile toprak
karisim1 hazirlanmigtir. Simiile toprak igerigi; %23
kum, %23 tin1, %23 yar1 taze-yar1 yanmis inek
giibresi (literatiirde inek giibresi olarak verilen
kisim, bu ¢alismada doga kosullarina daha uygun
olmasi agisindan yari yanmig-yart taze gibre
olarak kullanilmigtir) ve %31 distile sudan
olusmaktadir [9]. Hazirlanan simiile toprak
Sekil 5’de verilen plastik kap igerisine
konulmustur. Daha sonra hazirlanan her bir
kompozit numunesi plastik kap icerisindeki
bolmelere  yerlestirilerek 1  yil  boyunca
numunelerin rutubet ve biyobozunma o6zellikleri
tizerindeki degisimler igin bekletilmistir.

Sekil 5. Kompozit 6rneklerinin konuldugu &zel

toprak karisimi igeren plastik kap

3. ARASTIRMA SONUCLARI VE

TARTISMA

3.1. Dolgu Maddelerinin Karakterizasyonu
3.1.1. FTIR Analizi

Sekil 6’da pirina ve pirina ¢armnin, Sekil 7°de CK
ve CK ¢arinin FTIR spektrumlart verilmigtir. Saf
pirinamin FTIR spektrumunda 3349 cm'’de O-H
gerilmesi; 1595 ¢cm™ ve 1515 cm™’de aromatik
C=C gerilmesi; 1731 cm""de polisakkaritlerde ve
ksilenlerde bulunan konjuge olmayan C=0O grubu
gerilmesi; 2925 em™, 1460 cm™ ve 1370 cm™’de
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-CH,- ve -CH; gruplarmin C-H gerilmesi; Ayrica ¢arlar i¢in 1670 cm™ civarinda goriilen
1421 cm™ dalga boyunda ise C-H aromatik halka  bant, ester bagindan kaynaklanmaktadir. 1076 cm™
titresimi oldugu goriilmektedir. 1325 cm™’deki  ve 1176 cm™’de pirinanin seliiloz, hemiseliiloz ve
bant, siringil birimlerinin (C-O) varligima ve ligninindeki karakteristik C-O-C grubuna ait kiigiik
1031 cm” ve 1265 cm’deki piklerin, ligninin C-O gerilme bantlar1 olabilir. Pirinadaki fenolik
siringil (syringyl) ve guasil (guaicyl) (C-O) O-H yaklasik 1252 cm™’de goriilmiistiir.
halkalarina ait olmasina baglanabilir.

95

90
I

—— Pirina

Transmitans [%]

—Pirina car1

T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga say1s1 cm-1

Sekil 6. Pirina ve pirina ¢arinin FTIR spektrumlari

Transmitans [%)]

T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Dalga say1st cm-1

Sekil 7. CK ve CK carmin FTIR spektrumlari
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3.1.2. SEM/EDX ve Partikiil Boyutu Analizi

700 °C’da pirolizle elde edilen pirina ve CK
carlarmin SEM/EDX goriintiileri Sekil 8’de; EDX
analiz sonuglari ise Cizelge 3’de verilmistir.

cpsiev

6§ 8 10
keV

[3 8 10
keV

Sekil 8. Carlarin SEM/EDX goriintiileri: a) pirina
gar1; b) CK cart

SEM goriintiilerinden, piroliz sirasinda olusmus
pirina c¢art parcaciklarin daha az gdzenekli ve
aglomera oldugu, CK car1 ylizeyinin ise kiigiik
pargacik dagilimli oldugu goriilmektedir. Carlarin
farkli morfolojik yapilarinin, pirina ve CK’nin
farklt yogunluklara sahip olmalarindan
kaynaklandigi distiniilmektedir [18]. Elementel
analiz sonuclari, ¢arlarin karbon ve oksijen
igeriklerinin sirastyla %71,61-76,21 ve
%23,79-28,38 araliginda degistigini gdstermistir.
Her iki ¢ar igin O/C oraninin diisiik olmasi
(0,33-0,40) carlarin kimyasal yapilarindaki polar
gruplarin az olmasini ve daha diigiik hidrofiliklige
sahip olduklarini gostermektedir [19].

Cizelge 3. EDX analiz sonuglari

Element (kiitlece %)

Car C o
Pirina ¢ar1 71,61 28,38
CK carl 75,22 24,77
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Sekil 9, CK carmnin parcactk boyutu dagilimim
gostermektedir. Bu analiz  verilerine gore,
partikiillerin ¢aplar1 %10, %50 ve %90’da sirastyla
5,69 um, 26,37 um ve 58,07 um'dir.

in volume / undersize
100
20 /
Ei I
n ]
feo |
3 ’ 3
g40 it %
5 ]
20
%A 1o 10.0 100.0°  1000.0
e x (Diameter) / pm 2500.0
Sekil 9. CK carmin boyut analiz grafigi
3.1.3. TGA
Pirina, ceviz kabugu ve g¢arlarmin termal

dayanimlarinin belirlenmesi i¢in termogravimetrik
analiz (TGA) yapilmis, sonuglar Sekil 10 ve
Cizelge 4’de verilmistir.

Cizelge 4. Pirina, CK ve g¢arlarinin termal
ozellikleri
600 850
BBS | Ts | Ty | Tsp | °C’da | °C’da
°C) | (O) | (O) | (°C) | kalint1 | kahnt1
() (%)
Pirina| 53 | 219 | 377 | 482 5,3 2,2
Pirinal e | 162 | 650 | - | 905 | 847
gart
CK 45 82 | 222 | 339 27,1 23,1
CK 46 | 636 - - 95,7 91,9
cart
[BBS: Birinci bozunma sicakligi: Ts, 1o, s0: %5,
%10 ve %50 bozunmanin  gerceklestigi
sicakliklar]

TGA sonuglarindan, pirina ve CK ¢arlarinin termal
dayaniminin saf pirina ve CK’ya gore ¢ok yiiksek
oldugu goriilmektedir. Ts, T1y ve Tso sicakliklari
(swrastyla %5, %10 ve %50 kiitle kaybinin oldugu
sicakliklar), kompozitlerin termal kararliligini
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gosteren ana gostericilerdirler. Cizelge 4’den
garlarin Ts, Ty ve Tso sicakliklarinin, saf CK ve
pirinaya gore daha yiiksek oldugu goriilmektedir.
Carlar kendi arasinda kiyaslanacak olursa,
850 °C’da CK ¢armin kalinti orami %91,9 iken
pirina ¢armin kalintt oran1 %84,7°dir. Dolayisiyla
CK carmin termal dayaniminin pirina carmdan
daha yiiksek oldugu sdylenebilir.

00

ve car iceriklerinde azalmistir. Kompozitlerin en
uygun ¢ekme mukavemeti degerleri i¢in kat1 dolgu
orani pirina ve pirina gari igin sirasiyla, agirlikca
%30 ve %20 olarak belirlenmistir; bu dolgu
dozlarindaki ¢ekme mukavemeti degerleri ise yine
sirastyla 69 MPa ve 137 MPa olarak tespit
edilmistir. Her iki tiir kompozitlerin elastisite
modiil degerlerinin yakin olmasina karsin, ¢ekme
uzamasi degerleri saf pirina kompozitlerinde daha
yliksek tespit edilmistir.

Cizelge 5. Saf epoksi regine ve pirina/pirina gari
kompozitlerinin ¢gekme testi sonuglari

% Dolgu Cekme Cekme E-
"E.E. 924 (ki‘i)/tl)ece uz(a:)n/n)am di(nl)\f;;:)m 1(12)1()1;1)1
g zz — E‘I::‘::rf“" " NPEK 114 epoksi recinesi (ER)
2 - 0805 | 49 3,5
84 . . . . . . . . ER/pirina kompozitleri
0 100 OO 300 400 500 600 TOO BOO 10 0,765 55 5,6
Stcakdik (*C) 20 0,630 61 6,2
100+ a 30 0,530 69 6,7
40 0,494 51 6,3
B0 50 0,402 50 6,1
% - ER/pirina car1 kompozitleri
"E, 10 0,432 119 6,7
2 40 20 0.475 137 6.9
% 20 30 0,460 129 7,2
40 0,355 91 6,1
0 50 0,301 87 6,1
0 100 00 300 400 500 600 TOO BOO
Sul::khk{“(:} Cizelge 6’da CK ve CK g¢ar1 kompozitlerinin

Sekil 10. a) Pirina ve CK ¢arlarinin; b) Pirina ve
CK’nin TGA egrileri

3.2. Kompozitlerin Karakterizasyonu
3.2.1. Kompozitlerin Mekanik Ozellikleri

Bisfenol-A tipi epoksi recine bazli pirina ve pirina
cart kompozitlerinin ¢ekme testi sonuglar
Cizelge 5’de verilmistir. Saf ER igin yapilan
¢ekme testinden, %0,805°lik ¢ekme uzamasi ve
49 MPa’lik bir ¢ekme dayanimi degerleri elde
edilmistir. Saf ER’nin ¢ekme uzamasi tiim pirina
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¢ekme testi sonuglari verilmistir. Cizelge 6’dan
goriildiigii gibi, kompozitlerin en uygun c¢ekme
dayanimi degerleri i¢in kati dolgu miktart CK ve
CK c¢ar igin sirasiyla, agirlikga %30 ve %30
olarak belirlenmistir; bu dolgu dozlarindaki ¢ekme
dayanimi degerleri ise yine sirasiyla 93 MPa ve
113 MPa olarak tespit edilmistir. Her iki tiir
kompozitlerin hem c¢ekme uzamasi, hem de
elastisite modiil degerleri yakin bulunmustur. Tim
kompozitler i¢in bir karsilastirma yapilirsa,
genelde saf atiklarla yapilan kompozitlerde CK
atig1 kompozitleri; carlarla yapilan kompozitlerde
ise pirina ¢art kompozitleri daha yiiksek c¢ekme
dayanimi degerlerine sahip olmuglardir.
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Cizelge 6. CK ve CK car1 kompozitlerinin ¢gekme
testi sonuglari

Dolgu Cekme Cekme E-modiil
(kiitlece %) | uzamasi (%) | dayanmim (MPa) (GPa)
ER/CK kompozitleri
10 0,698 67 7,5
20 0,706 74 6,2
30 0,725 93 8,1
40 0,545 85 8,4
50 0,509 86 7.9
ER/CK c¢ar1 kompozitleri
10 0,711 85 7,1
20 0,734 102 7.4
30 0,734 113 7,3
40 0,568 83 73
50 0,541 75 7,1

@
01

Sertlll-t (Shore D)
"4
a

Kompozitlerin ~ sertlik  6l¢iim  degerleri  ise
Sekil 10°da verilmistir. Sekil 11°de goriildiigi gibi,
takviye orami %30-40 oranina kadar arttik¢a
kompozitlerin sertlik degerleri artmus, %50
oraninda ise ¢ok az bir azalma goriilmiistiir. Tim
kompozitlerin sertlik degerleri 80 Shore D’nin
iizerinde olmustur. Pirina bazli kompozitlerde ¢ar
takviyesi daha etkili iken, diger tiir kompozitlerde
hem CK, hem de CK c¢ar1 ile elde edilen
kompozitlerin sertlik degerlerinin ¢ok yakin
oldugu belirlenmistir.

w Saf ER & ER/prina kompoziti
ap - o ER/prina car: kom poziti

AL

10 20 30 40
Dolgu (kitlece %)

w SafER
20

Sertlik (Shore D]
q‘l
o

=
ﬁ

o ER/CK kompoziti
e ER/CK car kompoziti

il

10 20 30 40
Dolgu (kitlece %)

Sekil 11. a) Pirina ve pirina ¢ar1 kompozitlerinin, b) CK ve CK ¢ar1 kompozitlerinin sertlik grafikleri

3.2.2. ER/Car Kompozitlerinin Termal Ozellikleri

TGA analizi, ¢arlarin termal dayaniminin saf
atiklara gore ¢ok daha ytiksek oldugunu géstermistir
(Sekil 9). Bu nedenle termal dayanim analizi igin
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%50’lik car kompozitleri se¢ilmistir. Cizelge 7°de
pirina  ve CK atiklarinin  700°C  sicaklikta
gerceklestirilen pirolizinden elde edilen carlarla
epoksi recine bazli kompozit malzemelerin %50 ¢ar
dolgu orani igin TGA analiz sonuglar1 verilmistir.
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Cizelge 7. Saf epoksi regine ve %50 car
kompozitlerinin ~ termal ~ bozunma
sicakliklar1

Car |BBS|iBS| Ts | Ty | Tso 800
kiit.%) | °C) |C) | °C) | (°C) | (°C) | °C’da kalint1 (%)
saf ER

; ‘125‘275‘220‘245‘375‘ 8
ER/pirina car1 kompoziti

50 ‘205 ‘440 ‘265,3 302,8]413,7 394
ER/CK c¢ar1 kompoziti

50 |220|330| 251 ‘279,7 443 ‘ 43

[BBS: Birinci bozunma sicakhigi; IBS: Ikinci
bozunma sicaklifi: Ts 19, so: %5, %10 ve %50
bozunmanin gergeklestigi sicakliklar]

Saf ER’nin ilk termal bozunma sicakligt
125 °C’dir. Bu asamadaki bozunma, kiirlenmis
epoksi  reginenin  son  hidroksil = grubunun
bozunmasi ve olefin olusumuna bagli olabilir.
275 °C’da goriilen ikinci bozunma asamasinda ise
bisfenol-A grubunun bozunma gosterdigi tahmin
edilebilir [20]. Ts, Tyo ve Tso sicakliklart ne kadar
yiiksekse, kompozitin termal kararligi da o kadar
yiikksek olmaktadir. Cizelge 7’ye goére epoksi
kompozite car ilavesi ile kompozitlerin BBS, IBS
ve Ts, Ty ve Tso sicaklik degerlerinin yiikseldigi
gozlenmistir. %50 bozunma igin gereken ortam
sicakligl, %50 orana sahip pirina car1 katkili
kompozit i¢in 413,7 °C iken, %50 orana sahip CK
cart kompoziti i¢in 448 °C degerine ulagmistir.
Cizelge 7’de verilen degerlerden CK cari
kompozitinin termal dayanikliliginin pirina car1
kompozitine gore yiiksek oldugu goériilmiistiir.

3.23. ER/Car Kompozitlerinin Elektriksel
Tletkenligi
Epoksi kompozit olusumunda ham piroliz

carlarinin  kullanimi, karbon fiber kullanimi
durumuna gore daha az maliyet gerektirmektedir.
Bu amagla tarafimizdan farkli kiitle oranlarinda
carlar ile olusturulmus epoksi kompozitlerin
iletkenligi arastirilmigs ve sonuglar Cizelge 8’de

verilmigtir. Elektrik iletkenligi aralifina gore
malzemeler; iletkenler (10*-10° S/cm), yari
iletkenler  (10°-10° S/cm) ve yalitkanlara

(107°-10"* S/cm) ayrilmuslardir.
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Cizelge 8. Kompozitlerinin elektriksel iletkenlik
degerleri

Car Elektriksel iletkenlik (S/cm)
(kiitlece %) Pirina gar1 CK gan
kompozitleri | kompozitleri

10 5,12x10°® 1,56x107

20 5,24x107 3,24x10°°

30 3,20x10” 7,36x107

40 8,18x107 5,35x10™

50 2,13x10° 4,55x107

Cizelge 8’den elektrik iletkenliginin

kompozitlerdeki car oranmin artmasiyla birlikte
arttif1 acikca goriilmektedir. lyi bir yalitkan olan
epoksinin elektrik iletkenligi 10™* S/cm’dir, fakat
%10-50 ¢ar dolgusu igeren kompozitler yari
iletken seviyededir. Farkli iceriklerdeki
kompozitlerin iletkenligi 10*-10" S/cm araliginda
deger almaktadir. Elde edilen ¢ar kompozitlerinin
elektriksel iletkenligi epoksiye gore ¢ok daha
yiksek oldugu icin, kompozitlerin elektrik
iletkenliginin tam olarak car dolgu maddesine
bagli oldugu varsayilabilir. En yiiksek elektriksel
iletkenlik sonuglar1 CK c¢ar kompozitleri ile elde
edilmistir. Bu, g¢arlarin kimyasal yapis1 ile
aciklanabilir; aromatik kondenslesme derecesinin
carlarin en Onemli karakteristigi oldugu 1iyi
bilinmektedir. Oncelikle tiim carlar yogunlasmis
aromatik halka kiimeleri olusturmakta ve artan 1s1l
islem sicakligr ile molekiiler dlgekli degisiklikler
elektriksel iletkenlikte  degisikliklere neden
olmaktadir [21]. CK ¢ar1 digerlerine gore daha
yilksek karbon igerigine sahiptir. Pantea ve
arkadaglar1 [22] carin poliaromatik &zelliginin
onun elektrik iletkenligini arttirdigin1  tespit
etmigtir. Tim ¢arlarin FTIR spektrumlarindan
(Sekil 6 ve Sekil 7) da onlarin aromatik ozellige
sahip olduklari agik¢a goriilmektedir.

3.2.4. Kompozitlerin Biyobozunurluk Ozellikleri

Biyobuzunma, organik yapilarin mineralizasyonunu
mikroorganizmalar ile tanimlayan bir prosestir. Bu
mikroorganizmalar biyomalzemeyi karbondioksite,
metana, suya ve biyokiitleye donistiirmektediler.
Kompozitlerin biyobozunma 6zelligini incelemek
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icin agirlikga %50 oraninda iki farkli dogal takviye
malzemesi (pirina ve CK) ile olusturulan
kompozitler kullanilmistir. Kompozitlerin topraga

507 pre

ER/pirina Kompoziti
(ilk hali)

ER'CK kompoziti

(ilk hali}
Sekil 12. Kompozitlerin topraga goémiilmeden Onceki ve sonraki polarize mikroskop goriintiileri
(mag: 2,52x)

Kompozitlerin biyobozunurluk testi sonrasindaki
goriintiileri incelendiginde (Sekil 12), pirina ve CK
kompozitlerinin ylizeylerinde plirtizliilik
(yipranma) oldugu ve yiizeylerinde c¢ukurlar
olustugu goézlemlenmistir.

4. SONUCLAR

Dogal atiklarla (pirina ve ceviz kabugu) onlarin
piroliz kat1 iiriinii carlar, epoksi kompozitlerin
hazirlanmasinda uygun biyo-dolgu maddeleri
olarak  kullanilmistir.  Kompozitlerin  farkli
ozelliklerine dolgu maddesi oraninin ve dolgu
tiirlinlin etkisi incelenmistir. Saf epoksi recinenin
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gomiilmeden oOnceki ve 9 ay sonraki polarize
mikroskop goriintiileri Sekil 12°de verilmistir.

' =07 pee
ER/pirina Kompoziti
(9 ay sonra)

2o TG
ER'CK kKompoziti
(9 ay sonra)

¢ekme uzamasi tim takviye tirii igeriklerinde
azalmigtir. Carlarin  dolgu olarak kullanildig:
kompozitlerin ¢gekme mukavemeti degerlerinin, saf
pirina ve CK dolgulu olanlara gore daha yiiksek
oldugu belirlenmistir. Tiim kompozitlerin sertlik
degerleri 80 Shore D’nin iizerinde tespit edilmistir.
CK ¢ar1 kompozitinin termal dayanikliliginin
pirina ¢ar1 kompozitine gore yiiksek oldugu
goriilmistiir. Tim ¢ar kompozitlerinin yari iletken
olduklart belirlenmistir. Biyobozunurluk testi
sonucu her iki dogal atikla hazirlanan
malzemelerin yiizeylerinde piiriizliiliik (yipranma)
ve yapida cukurlar olusmasi bu kompozitlerin
petrol kokenli malzemelere alternatif oldugunu
kanitlamstir.
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