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kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin incelenmesi
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Bu ¢alismada, biiytik oranda seliiloz lifler ile inorganik katkilar (kalsit
ve kil mineralleri) iceren kagit tiretim atiklari, farkli oranlarda
(agirlikca %10-60) yiiksek yogunluklu polietilen (YYPE) kompozit
tiretiminde kullanilarak kagit tiretim atigi katkisinin mekanik
ozellikler lizerindeki etkisi incelenmistir. Kompozitler yiiksek hizl
termo-kinetik mikseri ve kaliplama prosesi kullanilarak tiretilmistir.
Uretilen kompozitlerin mekanik ézellikleri standart test metotlart
kullanilarak analiz edilmistir. Sonuglara gore, kompozitlerin egilme
modiil degerlerinin artan katki oraniyla arttigr gériilmiistiir. Ozellikle,
egilme dayaniminin agirlikca %40 katki iceren kompozitte %26.3
oraninda arttigi ortaya konmustur. Kagit atik katkili YYPE
kompozitlerin ¢ekme dayanimi YYPE matris ile kiyaslandiginda
%10-20 oraninda artis gértilmiistiir. Sonug olarak, sunulan ¢alismada
kagit tiretim atik katkilar1 hicbir modifikasyon ajani kullanilmadan
kompozitlerin iiretimi gerceklestirilmis ve buna ragmen kompozitlerin
mekanik ozelliklerinde gelisme saglanmistir. Bu sayede, endiistriyel
atik olarak ekonomik bir degeri olmayan kagit iiretim atigi polimer
kompozit yapt icerisinde kullanilarak iyi mekanik ozelliklere sahip
kompozitler tiretilmistir.

Anahtar kelimeler: Yiiksek yogunluklu polietilen, Kagit tiretim atigy,
Mekanik o6zellikler

Abstract

In this study, paper processing residues containing a large extent
cellulosic fibrous with inorganic filler such as calcite and clay minerals
were used in the manufacturing of high density polyethylene (HDPE)
composite. The residues ranging from 10 to 60wt% were loaded into
HDPE in order to evaluate the effect of the paper processing residue
filler on mechanical properties of HDPE. The composites were
produced using mixing process by a high-speed thermo-kinetic mixer
and molding process. Mechanical properties of the produced
composites were analyzed using standard test methods. According to
results, it was observed that the flexural modulus of composites
increased with increasing filler contents. Especially, the flexural
strength was increased by 26.3% for the 40wt% filler content. The
tensile strength of paper industry mill residues filled HDPE composites
exhibited an increase of 10-20% compared to that of HDPE matrix.
Consequently, in the present study, paper processing residues filler
without any modifying agent was used for the production of HDPE
composites having better mechanical properties compared to HDPE.
Thus, paper processing residues which have no economic value and
cause an environmental problem have served as a filler material for
HDPE.

Keywords: High density polyethylene, Paper processing Residue,
Mechanical properties

1 Giris

Giliniimiizde artan endistriyel aktiviteler 6nemli ¢evresel
sorunlar1  beraberinde getirmektedir. Farkli endiistri
sektorlerinden gelen atiklarin yonetimi atiklarin bertaraf
edilmesi, depolanmasi ya da uygun bulunan sektorlerde
kullanilmasi seklindedir. Kagit ve seliilloz endiistrisinde ortaya
cikan kagit tiretim atiklarinin geri kazanimi da ¢ok biiyiik
onem arz etmektedir. Kagit tretim atiklari, kaolin, talk ve
kalsiyum karbonat gibi mineral igeriginin yam sira seliiloz
fiberleri de biinyesinde bulunduran organik ve inorganik
icerikli bir atiktir. Bu nedenle, polimer igerisine dolgu maddesi
olarak kullanilmasi son derece uygundur.

Malzeme teknolojileri kapsaminda, polimer kompozitler
icerisinde seliilozik ve inorganik yapilarin kullanimina yonelik
yapilan ¢alismalar olduke¢a dikkat ¢ekicidir. Viskoz fiberler ve
mikro-kristalin seliiloz partikiilleri maleik anhidrit graft
edilmis YYPE matris igerisine katkilayan Pdllanen ve
arkadaslar1 [1] mekanik, morfolojik ve termal genlesme
ozelliklerine etkisini incelemislerdir. Polimer uyumlastiriciyla
katki ve matris uyumu arttirtlan kompozitler de seliillozun
YYPE matrisin termal boyutsal kararlihigina agik bir etkisi
oldugunu ayrica, viskoz fiber ile mikro-kristalin seliiloz ilavesi
sayesinde YYPE matrisin ¢cekme dayaniminda 6nemli derecede
artis saglandigini ifade etmislerdir [1]. Kagit tiretim atigini,
agac lifleriyle YYPE matris icerisine farkli oranlarda takviye
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eden Huang ve arkadaslar1 [2] reolojik, mekanik ve darbe
dayanimi 6zelliklerini arastirmislardir. Diisiik PMS ile mekanik
ozelliklerde ¢ok fazla degisiklik goriilmedigi, ancak PMS orani
arttikca belli bir degerden sonra kompozit malzemenin egilme
dayaniminda ve elastik modiliinde azalma, darbe
dayaniminda da artis gozlendigi vurgulanmistir [2]. Odun
talas1 ve kagit iiretim atig1 takviyeli YYPE'nin bazi fiziksel ve
mekanik 6zelliklerini belirleyen ve baglayici performanslarin
degerlendiren Hamzeh ve arkadaslar1 [3] tarafindan artan
kagit tiretim atig1 icerigi ile elastik modiiliiniin gelistigini ve
baglayici katkisi ile egilme dzelliklerinde referans numuneye
gore dikkate deger iyilesme saglandig belirtilmistir [3]. Son ve
arkadaslarinin  [4] yaptigi c¢alismada ise kagit atigi-
termoplastik  polimer kompozitlerin fiziksel —mekanik
ozelliklerine kagit atigr partikiil boyutu ve ekstriizyon
sicakliginin etkisi arastirilmistir. Kagit atiginin partikiil boyutu
azaldik¢a kompozitin sisme, su absorbsiyonu, ¢ekme ve egilme
dayanimlar1 gelisme gosterdigi ve ekstriizyon sicakligindaki
artisin da genel olarak ¢cekme ve egilme 6zelliklerinde pozitif
etki yarattig ifade edilmistir [4].

Bu calismada, endistriyel bir atik olan kagit tiretim atiklari
detayl bir bicimde karakterize edilmistir. Daha sonra, yliksek
yogunluklu polietilen matrise farkl oranlarda
takviyelendirilerek kompozitler {retilmistir. Kagit tiretim
atiklarina herhangi bir modifiye islemi uygulanmamistir.
Uretilen  kompozitlerin  mekanik  6zellikleri  ortaya
konulmustur.

2 Malzeme ve metot
2.1 Hammaddeler

Geri doniisiim kagit tiretimi atiklar1 Viking Kagit ve Seliiloz
San. ve Tic. AS firmasindan tedarik edilmistir. Kagit iiretim
atiklari, oncelikle kurutma icerisinde 60 °C sicaklikta 72 sa.
stireyle kurutulmustur. Attk ham malzeme agirlikca %50-60
neme sahip oldugu belirlenmistir. Yass1 topaklar halinde olan
kagit iretim atiklar1 kesmeli o6giiticii (Retch SM100) ile
1500 dev/dk. ¢calisma sartlarinda yaklasik 250pum boyutuna
indirgenmistir (bkz. Sekil 1).

Polimer matris malzemesi olarak kullanilan YYPE, 0.965g/cm3
(23 °C’de) yogunluga ve 5.5 g/10 dk. erime akis hizina sahiptir
ve PETKIM AS. firmasindan tedarik edilmistir.

Sekil 1: Kagit iiretim atig1. (a): Kesme islemi 6ncesi ve
(b): Sonrasi.

2.2 Kompozitlerin iiretilmesi

YYPE matrisli kompozitlerin iiretilmesinde kullanilan yiiksek
hizli termo-kinetik miksere farkl ytizde agirlik oranlarinda
besleme yapilmistir. Bu oranlar yiizdesel olarak Tablo 1'de
verilmistir.

Kompozit malzeme iretiimeden o6nce kullanilan ham
malzemeler 70 °C'de 1 sa. etliv igerisinde tutularak nem
uzaklastirilmistir. Nem giderme islemi sonrasinda bilesenler

mikser icerisinde karistirilarak homojen hale getirilmistir.
Yiiksek hizli kinetik mikserden hamur kivaminda alinan
malzeme 150mmx150mmx2mm nominal boyutlarinda metal
kalip icerisine konulduktan sonra sicaklik ve basing kontrolli
sicak-soguk pres kullanilarak plakalar Sekil 2-a’da gorildiigi
gibi iretilmistir. ASTM D3039 [5] standartlarina uygun sekilde
hazirlanan ¢ekme test numunelerinden 6rnekler Sekil 2-b’de
gorilmektedir.

Tablo 1: Uretilen kompozitlerin bilesim oranlarr.

Bilesenler(%) Kompozit Oranlari

Kagit liretim atig1 0 10 20 30 40 50 60
YYPE matris 100 90 80 70 60 50 40

Sekil 2: (a) Kompozit plakalar, (b): Cekme test numuneleri.
2.3  Kagitiiretim atiklarinin karakterizasyonu

2.3.1 X-ray difraksiyonu (XRD)

Kagit tiretim atik tozlariin kristalografik analizleri Bruker D2
Phaser, X-1s1n1 kirimimi cihaziyla CuKa radyasyon ile 26
tarama modunda 30kV’da g¢alistirilmistir. Tarama dedektori
26=5°ve 80° arasinda veri toplamistir.

2.3.2 Fourier transform infrared spektroskopisi (FTIR)

Kagit tiretim atik tozlarinin, FTIR spektrumu Thermo scientific
FTIR-spektrofotometre model ID1 ile 4 cm'l ¢oziniirlikte
gerceklestirilmistir.

2.3.3 Taramal elektron mikroskobu (SEM)

Kagit iretim atik tozlarinin taramali elektron mikroskobu
(Philips XL30S FEG) kullanarak morfolojik yapilari
incelenmistir. Oncelikle incelenecek numunelerin yiizeyleri
kaplama cihazinda (Emitech K550X) nano boyutlarda altin
kaplanmistir.

2.4 Kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi

2.4.1 MekKkanik testler

Analiz ve testlerin gergeklestirilmesi icin iretilen
kompozitlerden ASTM D3039 ve D790 standartlarina uygun
sekilde numuneler ¢ikarilmistir [5]-[6].

2.4.1.1 Cekme testleri

Polimer kompozitlere, ASTM D3039 standardina uygun olarak
cekme test cihazi (Shimadzu AGS-X Series) kullanilarak ¢cekme
testleri yapilmis ve ¢ekme mukavemeti, elastik modiili ve
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yilizde (%) uzama degerleri belirlenmistir. Cekme testleri oda
sicakliginda 5mm/dakika ¢ekme hizinda, en az bes numune ile
gerceklestirilmistir.

2.4.1.2 Ug nokta egilme testleri

Uc nokta egilme testi, tiniversal cekme cihazinda (Shimadzu
AGS-X Series) egilme test aparati kullanilarak ASTM D790
standardina uygun olarak yapilmistir. U¢ nokta egilme testleri
oda sicakliginda 1mm/dakika hizinda, en az bes numune ile
gerceklestirilmistir.

3 Sonuglar

3.1 Kagitiiretim atiklarinin karakterizasyonu

3.1.1 X-Ray difraksiyonu (XRD)

Kagit tiretim atiklarinin XRD grafigi Sekil 3’de goriilmektedir.
Kagit tretim atiginin, XRD paternin de kalsit (CaCOs3)
mineralinin, seliloz ve baz1 =zayif piklerde kaolinit-
montmorillonit oldugu gorilmektedir [7]-[9]. Ayrica,
kristalinite orani yaklasik %60’dir.
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Sekil 3: Kagit tiretim atig1 XRD patterni (C:Kalsit, K:kaolinit-
montmorillonit, S:Seliiloz).

3.1.2 Fourier doniisiimlii kizilétesi spektroskopisi
(FTIR)

Kagit iretim atiklarina ait FTIR spektrumu Sekil 4'te
verilmistir. Kalsite ait pikler 1410, 870 ve 710cm
degerlerinde karakteristik olarak goriilmektedir [10]-[11].
Sellilozun C-O gerilme titresimine ait pik 1030cm de
goriilmektedir. Selillozun O-H gruplarina ait karakteristik
yayvan band 3500-3200 cm? araliginda yer almaktadir [12].
Sonug olarak kagit atiklarindaki seliiloz ve kalsit varligi FTIR
analizi ile ortaya konmustur.
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Sekil 4: Kagit liretim atiklarinin FTIR spektrumu.
3.1.3 Taramal elektron mikroskobu (SEM)

Toz haline getirilmis kagit tretim atiklarinin mikro-yap1
goriintiisii Sekil 5’te goriilmektedir.

AccV - Spot Magn:. Det WD
200K/30 99x SE8.1 IVTEMAM

Sekil 5: Kagit iretim atiklarinin mikro-yap1 genel SEM
goruntusu.
Mikro-yap1 da seliloz lifleri ve ince inorganik yapilar
gorilmektedir. Selilloz fiberlerin kalinhklar1 5-25 pm
araligindadir. Mikro-yap1 da yer alan inorganik partikiiller ise
10 um civarindadir.

3.2 Kompozitlerin mekanik 6zellikleri

Kagit tiretim atiklarinin, YYPE matrisin mekanik ozelliklerine
etkisi Sekil 6-7’de gosterilmektedir.
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Sekil 6: Kompozitlerin elastik modiil degerleri.
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Sekil 7: Cekme dayanimi.

3.2.1 Cekme test sonuglari

Uretilen kompozitlere uygulanan cekme test sonuclan Sekil 6
ve 7’de sunulmaktadir.

YYPE matrise eklenen katki oraninin artmasi, Sekil 6’'da
goruldigii gibi, kompozitlerin elastik modiil degerinde artisa
sebep olmustur. Elde edilen sonuglar, 6nceki ¢alismalarla [13],
[14] iyi bir uyum igerisindedir. Artan katki orani, YYPE
matrisin 6zelliklerini gelistirmistir. Bununla birlikte, matris
malzeme ile kompozitlerin elastik modil degerleri
kiyaslandiginda %20’den %225’e kadar artis oldugu
gorilmektedir. Fakat YYPE matrise %50-60 oranlarinda katki
malzemesinin eklenmesiyle elde edilen kompozitler ise gevrek
davranis sergilemektedir.
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Kompozitlerin ¢cekme dayanimlari, Sekil 7’de goraldiigi gibi,
%10 katki oranina sahip kompozitin ¢ekme dayaniminda artis
sagladig1 agikga goriilmektedir. Bununla birlikte, %20 ve %30
katki oranina sahip kompozitlerin ¢ekme dayanimlar1 YYPE
matrisin ¢ekme dayanimina olduk¢a yakin oldugu verilen
grafikte goriilmektedir. Ayrica, %30’dan sonraki kagit atik
katki oranlarina sahip kompozitlerin ¢ekme dayanim
degerlerindeki azalmalar daha belirgindir.

Kagit tiretim atig1 katkili YYPE kompozitlere uygulanan ¢ekme
testleri sonrasinda, numunelerin kirilma yiizeyleri SEM analizi
ile incelenmistir (bkz. Sekil 8). Kirilma yiizeylerinden elde
edilen SEM goriintilerinde kompozit icerisindeki seliiloz
fiberler ve partikiil formunda inorganikler goriilmektedir. SEM
goriintiileri incelendiginde, yap: icerisindeki seliiloz lifleri ve
inorganik katki bilesenlerinin dagilimi acgik bir sekilde
goriilmektedir ve katki oraninin artmasi ile yapi icerisindeki
kagit iretim atig1 bilesenlerinin yogunlugunun da arttig
gozlemlenmektedir. Selilloz liflerin kompozitin presleme
yoniine dik olarak yonelimde bulundugu, inorganik katkilarin
ise homojene yakin bir bicimde dagildigi, ayrica, cekme testi
sirasinda kopan polimer matrisle ayni1 dogrultuda fiberlerinde
koptugu goriilmektedir. Mevcut bu durumun c¢ekme
mukavemetini arttirict etki gosterdigi test sonuclarindan da
anlasilmaktadir.

o W e 1 '_

Sekil 8: (a): %10, (b): %20, (c): %40 ve (d): %60 kagit liretim
atig1 katkil YYPE kompozitlerin ¢ekme kirilma ytizeylerinin
SEM goriintiileri (1000X).

3.2.2 Egilme test sonuglari

Kompozitlere uygulanan {i¢ nokta egilme test sonuglar: Sekil 9
ve 10’da sunulmustur. YYPE matrise eklenen katki oraninin
artmasiyla egilme modiliinde artis goriliirken, agirlikca
%10-40 katki oranmmma sahip kompozitlerin egilme
dayaniminda artis gortlmektedir. Kagit tretim atiginin
biinyesinde yer alan seliilozik lifler ¢ekme dayaniminm
arttirmada o6nemli rol oynarken, inorganik partikiiller
sayesinde egilmeye karsi polimer matrisin dayanimini
arttirdig1 gézlemlenmektedir.

Partikiil boyutunun polimer kompozitlerin mekanik
ozelliklerine etkisi literatiirde yer alan bir¢ok ¢alismada
deginilmistir [12]-[16]. Cho ve ark. ¢galismasinda farkl: partikiil
boyutlarinin (15 nm ile 50 um araliginda) kompozitlerin
mekanik o6zelliklerine etkisini incelemisler ve en yiiksek
cekme dayanimini degerlerini 5-10 pm partikiil boyutlarinda
elde etmislerdir [16]. Mevcut c¢alismada, kullanilan kagit
liretim atiginin biinyesinde yer alan inorganik partikiillerin
boyutlarinin <10 pm olmasi, YYPE kompozitlerin mekanik
ozelliklerini olumlu yo6nde etkilemistir. Katki oranlariin
(%50-60) artmasiyla YYPE kompozit icerisinde adhezyon
davranisi zayiflamaktadir ve bunun sonucu olarak da

kompozitin mekanik 6zellikleri diisiis sergilemektedir. Yapilan
deneysel calismada elde edilen sonuglar literatiirdeki
calismalari desteklemektedir.

Hem ¢ekme hem de egilme test sonugclar1 dikkate alindiginda
polimer matrise katkilanan kagit tiretim atiginin, saf YYPE
malzemenin mekanik o6zelliklerinde iyilestirmeler sagladig:
ortaya konmustur. Kagit iiretim atiklarinin YYPE matrisin
icine yiiklenmesi ile YYPE'nin cekme dayanimyi, elastik modiili,
egilme dayanimi ve egilme modiil degerlerinde artis saglandig1
gorilmiistiir. Katki malzemesi ile YYPE matris arasindaki
etkilesimin gelistirilmesi icin uyumlastirici ajan kullanilmadan
elde edilen bu sonuglar kagit liretim atiginin etkinligini ortaya
koymaktadir. Gelecek calismalarda, daha yiiksek mekanik
degerler elde edebilmek amaciyla, YYPE matris uyumlastirici
ajan kullanimi ya da kagit atiklarinin ytlizey modifikasyonu
yapilmasi onerilebilir.
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Sekil 9: Egilme modiilii.
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Sekil 10: Egilme dayanimu.
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