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Bu ¢alismada, 0, 0.02, 0.05, 0.1 ve %0.15 agirhik oranlarinda grafit (Gr) ve ultra yiiksek molekiil
agirlikh polietilen (UHMWPE) etanol icerisinde dagitilarak grafit takviyeli UHMWPE nano-kompozit
malzemeler tretilmistir. UHMWPE ve Gr takviyeli kompozit malzemelerin termal performanslari
termogravimetrik analizler ile tespit edilmistir. ULMWPE ve kompozit malzemelerin kimyasal yapisi
Fourier Doniistimlii Kizilotesi Spektroskopi ile incelenmistir. Bunlara ek olarak; Gr katkisinin
polimerin ¢ekme 6zellikleri, yiizey piriizliiliigii, yogunluk ve sertlik lizerine etkileri incelenmistir. Bu
sonuglara gore, Gr eklendikce kompozit malzemelerin maksimum bozunma sicakliklar1 fazla
etkilenmemek ile birlikte elastisite modiilii ve sertlik artmakta, yiizey piirtzliligi diismektedir.
Cekme dayanimi ise agirlik¢a %0.1 Gr katki oranina kadar artmakta bu orandan sonra diismektedir.
Anahtar Kelimeler: Kompozit malzemeler,Grafit, UHMWPE

Abstract

In this study, graphite filled ultra high molecular weight polyethylene nano-composite materials were
produced by dispersing 0, 0.02, 0.05, 0.1 and 0.15wt % graphite (Gr) and ultra high molecular weight
polyethylene(UHMWPE) in ethanol. The thermal performances of UHMWPE and Gr filled composite
materials were determined by thermogravimetric analysis. The chemical structure of UHMWPE and
composite materials was investigated by Fourier Transform Infrared Spectroscopy. Additionally; the
effects of Gr on the tensile properties, surface roughness, density and hardness of polymer were
investigated. According to these results, as the graphite is added, the maximum degradation
temperatures of the composite materials are not affected much, and the modulus of elasticity and
hardness increase and the surface roughness decreases. The tensile strength increased with the
addition of Gr up to 0.1wt %, but decreased with the further increase of Gr weight fraction.
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1. Giris

Bir milyonu asan molekiil agirligina, yiliksek
darbe mukavemetine, iyi biyouyumluluk
ozelligine ve disiik slirtiinme katsayisina sahip
ultra yiikksek molekiill agirlikli  polietilen
(UHMWPE) yiksek performans gerektiren
biyomedikal, savunma, yataklama, boru hatlari
vb. ¢esitli uygulama alanlarinda yaygin olarak
kullanilmaktadir [1-8]. Ozellikle biyomedikal
sektorinde, insan viicudundaki suni eklemler
icin yaygin olarak kullanimi bulunmaktadir.[9].
UHMWPE' nin biyomedikal sektdriinde
kullanimi esnasinda diisiik yiizey sertligi ve zay1f
asinma dayanimina sahip olmasi nedeniyle
asinma esnasinda c¢ikan parcaciklar kemik
kaybina, eklem gevsemesine ve yapay
eklemlerin 6mriinii sinirlayan kemik erimesine
yol agmaktadir [10-14].

Giintimiizde; ultra yiiksek molekiill agirhkh
polietilenin ~ siiriinme davranisini, asinma
direncini, mekanik oOzelliklerini ve ylizey

sertligini iyilestirme konusu iizerine bir ¢ok
calisma yapilmaktadir. UHMWPE'nin aginma ve
mekanik 6zelliklerini iyilestirmenin bir yolu
inorganik takviye/dolgu malzemelerinin
kullanilarak kompozit malzemelerin
tiretilmesidir [9]. Bu kompozit malzemelerin
gelistirilmesi lizerine bir ¢ok ¢alisma yapilmistir.
Literatiirde, kompozitlerde dolgu/takviye
malzemeleri olarak kuvars [15], kaolin [16],
zirkonyum parcaciklar1 [17] ve farkh sekillere
sahip karbon tabanh [14, 18-21]
takviye/dolgular kullanilmaktadir. Hem
endiistriyel hem de ortopedik uygulamalar i¢in
UHMWPE'nin tribolojik ozelliklerini
gelistirmenin yolu matrise nano pargaciklar [22-
23], nanofiber ve nanotiipler [25] eklemektir.
Ozellikle, iki boyutlu karbon nanoyapisina sahip
olan grafen, yiiksek Young modiilii (0,5-1 TPA),
yliksek ¢ekme dayanimi (130 GPa) ve
miikemmel esnekligi sebebiyle cesitli polimer
kompozitlerde uygulama alani bulmaktadir [14,
26-28]. Son yillarda, farkli yontemlerle tiretilen
grafen ve grafen oksit takviyeli polimerik
kompozitler lizerine bir ¢ok ¢alisma yapilmistir.
Bu calismalarda grafenin polimer igine az
miktarda katilmasiyla birlikte ana polimerin
mekanik, asinma, elektriksel ve termal
ozelliklerinin iyilestigi belirtilmistir [13, 29-34].

Karbon lifi, grafit nanoplakalar,karbon siyahi ve
karbon nanotiipleri de dahil olmak iizere cesitli
karbon malzemelerij, iyi termal kararlilik, diisiik
kayma mukavemeti, ylizey tutunmasi ve

yaglama dzellikleri nedeniyle UHMWPE'de dolgu
maddesi olarak incelenmistir.

Bu calismada, grafit nanoplakalarin UHMWPE
tabanli kompozitlerde kullanimi ile elde edilen
kompozit malzemelerin yiizey pirizliligiine,
sertlik ve asinma Ozelliklerine etkisinin
arastirilmasi; dolayisi ile 6zellikle biyomedikal
uygulamalardaki kullanilabilirliliginin
incelenmesi amagclanmistir. Bu amag
dogrultusunda farkli agirlik oranlarinda grafit
nanoplakalar  (Gr) ile takviyelendirilmis
UHMWPE kompozit malzemeler iiretilmistir.
Daha sonra bu kompozit malzemelerin ¢ekme
testleri, mikrosertlik testleri, termogravimektrik
analizleri, Fourier Dontisiimlii Kizilotesi (FT-IR)

Spektroskopileri ~ ve  Taramali Elekton
Mikroskobu (SEM) analizleri yapilmistir.

2. Malzeme ve Metot

2.1. Malzemeler

Bu ¢alismada, ALDRICH (Kat. No. xxxx)

UHMWPE ve takviye malzemesi olarak GRAFEN
AS. firmasindan saglanan grafit nanoplaka
kullanilmistir.

2.2. UHMWPE ve Kompozit Film Uretimi

Bu c¢alismada, ilk olarak UHMWPE etanol
icerisinde mekanik olarak karistirildiktan sonra
0, 0.02, 0.05, 0.1 ve %0.15 agirlik oranlarinda
grafit  nanoplaka  eklenerek  ultrasonik
karistirictda 70 Hertz'de 30 dk boyunca
karistirllarak  homojen bir karisim elde
edilmistir. Daha sonra bu karisimlar petri kabina
dokiilerek 170 °C' de firin petri gerisindeki
etanoliin ugmast ve UHMWPE'nin erimesi
saglanmistir. Elde edilen 1 mm kalinhigindaki
filmler (PE, PE0.02Gr, PEO0.05Gr, PEO0.1Gr,
PE0.15Gr) petri kabindan ¢ikarilarak grafit
nanoplaka takviyeli kompozit malzemeler elde
edilmistir. Petri icerisinde kompozit film tiretimi
asamalar Sekil 1’de gosterilmektedir.

2.3. Karakterizasyon
Yogunluk Ol¢iimii

Numunelerin yogunluk 6l¢timleri ASTM D792
standardina goére yogunluk 6l¢lim cihazi
(Densimeter MD-300S, Japonya) kullanilarak
yapimistir.
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FT-IR Analizi

Kompozit malzemelerin FT-IR analizleri 500-
3500 cm' dalga sayisi araliginda yapilmistir
(Perkin Elmer 100).

Cekme Deneyi

UHMWPE ve grafit takviyeli UHMWPE kompozit
numunelerin mekanik ozellikleri oda
sicakliginda 5kN yiik hiicresine sahip Shimadzu
Autograph AG-IS serisi iiniversal test cihazi
(Shimadzu Autograph AG-IS Universal testing
machine, Japonya) kullanilarak ASTM D638-10
standardina gore tespit edilmistir. Deney
yapilirken video ekstensiyometre (SHIMADZU
temazsiz video ekstensiyometre DVE-101/201)
kullanilmistir.  Biitin ~ deney = numunleri
50mm/dk cekme hizi ile test edilmistir. Her bir
deney  grubu icin 7 adet deney
gerceklestirilmistir. Her bir numunenin ¢ekme
dayanimy, elastisite modiilii ve kopmadaki birim
sekil degistirme degerleri incelenmistir.

o e

UHMWPEsEtano| UHMWPEsGrafitsEtanol

Kurutma firini

Sekil 1. Kompozit Film Uretimi

Sertlik Deneyi

UHMWPE ve grafit takviyeli UHMWPE kompozit
malzemelerin sertlikleri 10 gr yiik altinda
mikrosertlik cihazi  (Shimadzu HMV-G20
mikrosertlik cihazi) ile 6l¢tilmiistiir.

Yiizey Piiriizliiliik Degerlerinin Ol¢iilmesi

UHMWPE ve grafit takviyeli UHMWPE kompozit
malzemelerin yiizey piiriizlilik dlgiimleri ylizey
purizlilik 6l¢iim cihaziyla (Mitutoyo Surftest
SJ301) yapilmustir. Yiizey puruzlilik o6lctimleri
her numune i¢in {i¢ ayr1 noktadan yapilmis ve
ortalama piirtzlilik degeri alinmistir.

Termogravimetrik Analiz (TGA)

UHMWPE ve grafit takviyeli UHMWPE kompozit
malzemelerin termogravimetrik analizleri 30-
600 °C sicaklik araliginda 10 °C/dk 1sitma
hizinda nitrojen ortaminda TGAQS500 cihazi

kullanilarak (TA Instruments)
gerceklestirilmistir.

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)
Analizleri

UHMWPE ve grafit takviyeli UHMWPE kompozit
malzemelerin ¢ekme deneyi sonucunda elde
edilen kirilma ylizeyleri taramali elektron
mikroskobu (Carl Zeiss 300VP, Almanya)
kullanarak incelenmistir.

3. Bulgular ve Tartisma
3.1.Yogunluk Tayini

UHMWPE ve grafit iceren UHMWPE
kompozitlerin ASTM D792 standardina gore
Olciilen yogunluk degerleri Sekil 2'de verilmistir.
Sonuclara gore saf PE malzemenin yogunluk
degeri 0.95 g/cm3 olarak belirlenirken grafit
nanoplaka eklendikce kompozit malzemenin
yogunluk degerleri ylikselmektedir. PE igerisine
agirlikca  %0.02, %0.05, %0.1 ve %0.15
oranlarinda Gr eklendik¢e yogunluk degerleri
sirasiyla 0.98, 1.01, 1.08 ve 1.14 g/cm3 olarak
tespit  edilmistir  Bu  durum  grafitin
yogunlugunun PE'nin yogunlugundan daha
yliksek olmasindan kaynaklanmaktadir. Yang ve
arkadaslar1 (2012) grafenin yogunlugunu 2.2
gr/cm3 olarak 6l¢miislerdir[1].
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Yogunluk (gr/em®)

1]

1

08

0.6

04

02

]
PE

PE0.02Gr PE0.OSGr PE0.1Gr PE0.15Gr

Sekil 2. PE, PE0.02Gr, PE0.05Gr, PE0.1Gr ve
PE0.15Gr kompozit malzemelerin yogunluk
degerleri

3.2. FT-IR Analiz Sonuglari

Sekil 3’de PE, PE0.02Gr, PE0.05Gr, PE0.1Gr ve
PE0.15Gr'nin FT-IR analizi sonuglari
gosterilmektedir. 2848 ve 2916 cm! pikleri
sirastyla CHz ve CHs gruplarinin simetrik ve
asimetrik bag gerilmelerinin sonucu olarak
ortaya ¢ikabilmektedir. 1472 cm-! piki CHz ya da
CH3 deformasyonlarina, 718 cm-! ve 730 cm!
pikleri ise CH2-CHz gruplar1 arasi salinima isaret
etmekte olup tlim numunelerde
gozlemlenmistir. Sekil 3’ den de goriilecegi gibi
grafit takviyesinin etkisi 1715 cm piki
incelendiginde anlasilmaktadir. PE
numunesinde olmayan bu pik grafit eklendikge
artmaktadir. 1077 cm! pikin 0-C molekiil
yapisini temsil ettigi diisiiniilmekte olup grafit
eklenmesiyle birlikte bu pikte kayda deger
degisiklikler gozlenmemistir [42].

0.00
0.05

< o010

c —PE
0.15F ——PE0.02Gr

—— PE0.05Gr

0.201 ——PEO0.1Gr
025+ — PE0.15Gr

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Dalga Sayisi (cm™)

Sekil 3. PE, PE0.02Gr, PE0.05Gr, PE0.1Gr ve
PEO0.15Gr filmlerin FT-IR spektrumlari

3.3. Cekme Testi

UHMWPE ve grafit takviyeli UHMWPE kompozit
malzemelerin ¢ekme dayanimlar1 ve c¢ekme
modiilleri Sekil 4 ve 5'de verilmistir. Sekil 4'de
gorildigi tuzere PE, PE0.02Gr, PEO0.05Gr,
PE0.1Gr ve PEO0.15Gr filmlerinin ¢ekme
dayanimlar sirasiyla 16.72, 17.51, 19.54, 21.15
ve 17.89 MPa olarak bulunmustur. Bu sonuglara
gore agirlikca %0.1 grafit katkisina kadar ¢ekme
dayanimi artis gostermektedir. Bunun sebebi
grafit nanoplakalarin piiriizlii ve burusuk bir
ylizeye sahip olmasindan dolay1 matris etrafini
sararak daha iyi bir mekanik kitlenme
saglayarak daha iyi kuvvet iletimi saglanmasidir
[2]. Ancak bu orandan sonra ¢ekme dayanimi
diisiis gostermektedir. bunun sebebi daha
ylksek oranlarda grafit yliklemesinin polimer
icerisinde  istenilen = dlizeyde = homojen
dagitilamamasi olarak sdylenebilir. Sekil 5'e gore
cekme modili grafit yiiklemesi ile birlikte
artmaktadir. Kompozit malzeme iretiminde
kullanilan UHMWPE malzemenin elastisite
modiili 825 MPa iken agirhik¢a %0.15 grafit
ylklenmesi ile birlikte olusturulan kompozit
malzemenin elastisite modiiliniin 1251 MPa
degerine yiikseldigi goriilmektedir. Bunun
sebebi  grafen yapisina benzer  grafit
nanoplakalarin yiiksek elastisite modiiliine
sahip olmasindan kaynaklanmaktadir [3].

Sekil 6'da ise eklenen grafit miktar ile birlikte
kopmadaki birim gsekil degistirmenin nasil
degistigi goriilmektedir. Bu sonuglara gore grafit
yliklenmesi ile birlikte malzemelerin kopmadaki
birim sekil degistirme degerlerinin azaldigl
goriilmektedir. Bunun sebebi ise yiiklenen Gr
miktar1 arttikca UHMWPE kompozitlerin plastik
deformasyon miktarinin azalmasi olarak
gosterilebilir [4].

Cekme Dayanim (MPa)

PE PE0.O2Gr PE0.OSGr  PE0.IGr PE0ISGr

Sekil 4. PE, PE0.02Gr, PE0.05Gr, PE0.1Gr ve
PE0.15Gr filmlerin cekme dayanim degerleri
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PE PEV.O2Gr PE0.OSGr PE0O.IGr PE0.1SGr

Sekil 5. PE, PE0.02Gr, PE0.05Gr, PE0.1Gr ve
PE0.15Gr filmlerin eleastisite modiilii degerleri
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Birim Sekil Degistirme (%)

PE PE0.02Gr PE0.05Gr PE0.1Gr PEG.15Gr

Sekil 6. PE, PE0.02Gr, PE0.05Gr, PE0.1Gr ve
PE0.15Gr filmlerin kopmadaki birim gekil
degistirme (%) degerleri

3.4. Sertlik testi

Sertlik deneyi sonucunda elde edilen UHMWPE
ve grafit takviyeli kompozit malzemelerin
mikrosertlik degerleri Sekil 7'de verilmistir. Elde
edilen mikrosertlik degerleri incelendiginde
UHMWPE igerisine grafit eklendik¢e kompozit
malzemelerin yiizey sertliginin saf UHMWPE
malzeme ile  Kkarsilastirildiginda  arttigi
goriilmektedir. Bu sonuglara gore saf
UHMWPE'nin sertligi 5.3 Hv degerinden sirasiyla
PE0.02Gr, PE0.05Gr, PE0.1Gr ve PEO0.15Gr
kompozit filmleri i¢in 5.5, 5.8, 6.1 ve 6.4 Hv
degerlerine  yiikselmistir. Ustiin  mekanik
ozelliklerinden (yiiksek elastik modiiliine ve
sertlik degeri) dolay1 grafit nanoplakalarinin
yikii tasimasi ve yiik aktarimini yapmasindan
dolayr mikrosertlik degerlerinin yiikseldigi
soylenebilir[5-6].

6.6

6.4

o
o N

o«
o

Mikro-sertlik (Hv)
(42}
©

o o
[N

ol
o

0.05 0.1 0.15 0.2
%Gr

Sekil 7. PE, PE0.02Gr, PE0.05Gr, PE0.1Gr ve
PE0.15Gr filmlerin mikrosertlik (Hv) degerleri

3.5. Siirtiinme Katsayisinin Tespiti

UHMWPE ve grafit
UHMWPE kompozit malzemelerinin yiizey
purizlilik o6lgim  degerleri  Sekil 8'de
verilmistir. Sekil 8'den goriilecegi {Uzere
UHMWPE malzemeden {iretilmis malzemenin
ortalama siirtiinme katsayisi degeri 0.365 olarak
6lctilmiistiir. UHMWPE icgerisine agirlik¢a 0.02,
0.05, 0.1 ve %0.15 grafit eklenmesi ile ortalama
ylizey purizlilik katsayis1 degerleri sirasiyla
0.31, 0.29, 0.24 ve 0.20 olarak bulunmustur. Bu
sonuclara gore UHMWPE igerisine Gr
eklenmesiyle yiizey siirtiinme katsayisi degerleri
azalmaktadir.

nanoplaka takviyeli

0.3

0.25

0.15

Dinamik siirtiinme katsayisi

0 0.05 0.1 0.15 0.2
%Gr

Sekil 8. PE, PE0.02Gr, PE0.05Gr, PE0.1Gr ve
PE0.15Gr filmlerin siirtiinme katsayis1 degerleri

Bu diisiisiin sebebi grafitin polimer icerisinde
yaglayici etkisinin olmasindan
kaynaklanmaktadir [4, 7-8].

3.6. Termogravimetrik Analiz (TGA)

UHMWPE ve grafit takviyeli UHMWPE kompozit
malzemelerin termogravimetrik analiz sonuglari
Tablo 1'de verilmistir. Bozunma sicakhigl
polimer malzemelerde termal kararliligi belli
eden 6nemli bir parametredir. Bozunma sicaklik
degerleri grafit ekledikge diisiis gdstermektedir.
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Bu malzemenin termal kararlihiginda azalmaya
sebep olmaktadir. Ayrica Tablo 1’ den UHMWPE
icerisine eklenen grafit takviyesinin agirhikga
orani arttikca bozulan kiitle kaybi miktarinin
anlamli olarak degismedigi gériilmektedir.

Tablo1.UHMWPE ve grafit takviyeli UHMWPE
kompozit malzemelerin TGA sonuglari

- Maksimum Bozulan kiitle
Ornek Bozunma
Sicakhig (°C) (%)
PE 484 99.14
PE0.02Gr 481 98.96
PE0.05Gr 480 98.85
PE0.1Gr 480 98.57
PE0.15Gr 480 98.35
3.7. Morfolojik Analiz
UHMWPE ve grafit takviyeli kompozit
malzemelerin SEM goriintiilleri Sekil 9’ da
verilmistir.  Grafit nanoplaka takviyesinin

polimer igerisindeki dagiliminda gozle goriilir
miktarda bir
gozlemlenmistir.

-

topaklanma olmadigi

Sekil 7. a) PE, b) PE0.02Gr, c¢) PE0.05Gr, d)
PE0.1Gr ve <€) PE0.15Gr filmlerin SEM
gorintiileri

4. Sonug

Bu calismada ultra yiiksek molekiil agirlikli
polietilene agirlikga farkli oranlarda grafit
nanoplaka eklenmesinin elde edilen kompozit
malzemelerin mekanik, termal, fiziksel ve
morfolojik 06zelliklerine etkisi incelenmigtir.
Grafit nanoplaka katkisinin agirlik¢a %0.1
oranina kadar c¢ekme dayanimini arttirdigi
gozlenmistir. Kompozitlerde, elastisite
modiliiniin ve mikro sertlik degerlerinin
eklenen grafit nanoplaka miktar1 arttik¢a arttigi
gosterilmistir. Kopmadaki birim sekil degistirme
ve ylizey piiriz degerleri ise eklenen grafit
miktarina baglh olarak azalmistir. Grafit takviyeli
UHMWPE kompozit malzemelerin termal
bozunma sicakliklarmda UHMWPE’e gore bir
miktar azalma gorilmistir. Grafit katkil
UHMWPE kompozit malzemelerin UHMWPE'ne
kiyasla artan sertlik ve elastisite modulunun ve
azalan ylizey siirtlinme Kkatsayilari, grafit
nanoplakalarin UHMWPE tabanh kompozitlerde
ozellikle biyomedikal uygulamalarda kullanilma
potansiyelini géstermektedir.
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