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Feldspat Cevherinin Polipropilen Kompozitlerin Termal Davranmisina Etkileri

Ayse Nur OZKANY", Kamil SIRIN?

One Cikanlar: OZET:

» Polimer kompozit
« Termal etki
» Sodyum feldspat

Bu ¢alismada, polipropilen matris igerisine farkli oranlarda (agirlikga % 5, %10, %15) sodyum
feldspat kullanilarak polipropilen/sodyum feldspat kompozitleri (PP/sodyum feldspat) tek vidali
ekstriider ile hazirlanmistir. Malzemelerin termal davranisi termogravimetrik analiz (TG),
Diferansiyel Termal Analiz (DTA), Diferansiyel Termogravimetri (DTG) ve Diferansiyel
Taramali Kalorimetri (DSC) kullanilarak arastirilmistir. Elde edilen sonuglar, sodyum feldspatin
polipropilen matrisine katiliminin erime sicakligi, kristalizasyon davranisi ve termal stabilite
iizerinde énemli etkileri oldugunu gostermistir. Ozellikle, sodyum feldspat oranimin artmasiyla
kompozit malzemelerin termal dayaniminda iyilesme gozlemlenmistir. Ayrica kompozitlerin
morfolojik incelemeleri Taramali Elektron Mikroskobu-Enerji Dagilim Spektroskopisi (SEM-
EDX) ile yapildi. Bu bulgular, polipropilen bazli kompozit malzemelerin termal performansinin
iyilestirilmesinde sodyum feldspatin potansiyel katki maddesi olarak kullanilabilecegini ortaya
koymaktadir.

Anahtar Kelimeler:

» Polimer kompozit
» Polipropilen

» Sodyum feldspat

»  Termal etki

Effects of Feldspar Ore on Thermal Behavior of Polypropylene Composites

Highlights: ABSTRACT:
» Polymer composites
« Thermal behavior

+ Sodium feldspar

In this study, polypropylene/sodium feldspar composites (PP/sodium feldspar) were prepared by
single screw extruder using sodium feldspar in different ratios (5%, 10%, 15% by weight) in
polypropylene matrix. Thermal behavior of the materials was investigated using
thermogravimetric analysis (TG), Differential Thermal Analysis (DTA), Differential
Thermogravimetry (DTG) ve Differential Scanning Calorimetry (DSC). The results obtained
showed that the incorporation of sodium feldspar into the polypropylene matrix had significant
effects on melting temperature, crystallization behavior ve thermal stability. In particular,
improvement in the thermal resistance of the composite materials was observed with increasing
sodium feldspar ratio. In addition, morphological examinations of the composites were
performed by Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive Spectroscopy (SEM-EDX).
These findings suggest that sodium feldspar can be used as a potential additive in improving the
thermal performance of polypropylene-based composite materials.
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GIRIS

Son yillarda sanayicilerin ve arastirmacilarin belirli uygulamalar i¢in yeni ve uygun maliyetli
malzemeler bulma arayislari nedeniyle, poliolefin temelli kompozitlerin 6nemi artmaktadir (Sirin 2008).
Poliolefinlere ¢esitli dolgu maddelerinin eklenmesiyle istenilen 6zellikte materyaller elde edilmektedir.
Ozellikle polipropilen (PP) ve kompozitlerinin miikkemmel akiskanliga, mekanik 6zelliklere, hava
kosullarina kars1 dayanikliliga ve kimyasal dayanima sahip olmasi dikkat ¢ekicidir. Dolgu maddelerinin
termoplastiklere dahil edilmesi plastik endiistrisinde iiretim maliyetlerini azaltmak i¢in kullanilan yaygin
bir uygulamadir. Ozellikle talk, kalsiyum karbonat (CaCOs), mika, kaolin ve volastonit gibi dolgu
maddeleri iiretim maliyetlerinin azaltilmasi amaciyla kullamlmaktadir (Ansari ve Ismail 2009). Dolgu
maddeleri ayrica plastiklerin modiil ve mukavemet, termal dayaniklilik, korozyon dayanimi, imalat
kolaylig1 gibi 6zelliklerini degistirmek i¢in de kullanilir. PP nin diisiik sicaklikta kolay ¢atlama, yiiksek
centik hassasiyeti, biiylik boyutlu {iriinlerde biiziilme, yetersiz sertlik ve kolay eskime gibi PP'nin
kullanimini sinirlayan birgok performans kusuru hala mevcuttur (Chen ve ark. 2022). Arastirmacilar son
yillarda PP’ye yeni 6zellikler kazandirmak amaciyla birgok ¢alisma yapmislardir. Dogan ve ark. (Dogan
ve ark. 2010) CaCOs dolgu maddesinin polipropilen (PP)/ diisiik yogunluklu polietilen (LDPE)/dialKkil
peroksit (DAP) tii¢lii karisiminin termal ayrigsma siirecine etkisini incelemisler ve CaCOs dolgu
maddesinin termal kararliligl artirdigr goriilmiistiir. Kahraman ve arkadaslari polipropilene mika
ekleyerek mekanik 6zelliklerindeki degisimi ve alev geciktirici 6zelligini incelemisler ve mikanin alev
geciktiriciligi lizerinde 6nemli bir etkisi oldugunu belirtmisler (Kahraman, Kizilcan ve Oral 2021).
Inorganik dolgu maddelerinden feldspatlar kayac¢ olusturan minerallerin en ¢ok bulunani olup yer
kabugunun %60’ 11 olustururlar ve bilesenlerine gore iki gruba ayrilirlar: Alkali (potasyum) feldspatlar
ve plajiyoklaz (sodyum) feldspatlardir (Gokgen ve ark. 2022). Feldspatlar cam ve seramik iiretim
sektoriiniin nemli hammaddeleri arasindadir. Diinyada feldspatlarin %60°1 seramik, %35’i cam ve %5°1
plastik, boya ve kauguk sanayilerinde kullanilmaktadir (Giines 2005). Feldspat, kauguk ve plastiklerde
ozellik iyilestirme amaciyla kullanilan diisiik maliyetli bir inorganik dolgu maddesidir. Maliyet
diistirmenin yansira iyi mukavemet, saglamlik ve sertlik kazandirma ozelligi de bulunmaktadir.
Iceresindeki yiiksek silika mekanik ve termal 6zelliklerin gelismesinde katki saglamaktadir (Mousa
2008; Mousa 2013). Mika, kaolin, talk, CaCOz gibi inorganik dolgu maddeleri ile elde edilen polimer
kompozitlerin termal ve mekanik 6zelliklerinin incelendigi bir¢ok ¢aligma bulunmakta olup bunlarin iyi
birer ¢ekirdeklestirici ajan oldugu vurgulanmistir. Fakat sodyum feldspat ile elde edilen polimer
kompozitlerin termal ve mekanik ozelliklerinin incelendigi sinir sayida c¢aligma vardir. Ansari ve
arkadaslar1 (Ansari ve Ismail 2009) PP/ feldspat kompozitlerini uyumlastiric1 kullanarak hazirlamiglar
ve mekanik 6zelliklerini incelemisler. Kompozitlerin mekanik 6zelliklerinde artis oldugunu belirtmisler.
Boran ve arkadaslar1 (Boran ve ark.,2017) iletken poli(o-toluidin)(POT)/sodyum feldspat kompozitini
in-situ polimerizasyon yontemiyle hazirlamislar. Hazirlanan kompozitlerin morfolojisi ve yapisi gesitli
tekniklerle incelenmis ve TGA analiz sonuglarina gore sodyum feldspatin POT’in termal dayanimi
arttirdig1 gézlenmistir. Bagka bir caligmada (Altay ve ark.,2021) polipropilene kiitlece %40 oraninda
feldspat, talk, kalsit ve mika ekleyerek ekstruder ile kompozitlerini hazirlamislar ve fiziksel, mekanik,
termal ve reolojik 6zelliklerini incelemigler. Kompozitlerin ¢ekme dayaniminda azalma fakat bozunma
sicakliginda artis oldugunu belirtmiglerdir. Bu ¢aligmada farkli oranlardaki (%5, 10, 15) sodyum
feldspat/polipropilen kompozitleri eriyik halde tek vidali masaiistii ekstriider ile hazirlanmigtir. Daha
sonra hazirlanan kompozitlerin TG/DTG ve DSC analizleri yapilarak sodyum feldspat katki maddesinin
polipropilenin termal 6zelliklerindeki degisimi incelenmistir. Ayrica SEM/EDX yapilarak malzemenin
morfolojik 0Ozellikleri incelenmistir. Daha once farkli oranlarda sodyum feldspat/polipropilen
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kompozitlerinin termal davranisi {izerine ¢aligma bulunmamakta olup, literatiire katki saglayacagi
distiniilmektedir.

MATERYAL VE METOT

Materyal
Toz halde polipropilen PETKIM A.S den, toz haldeki sodyum feldspat (NaAISis0s) ise MTA” dan
(Maden Tetkik Arama) temin edilmistir.

Kompozitlerin Hazirlanmasi

Caligmamizda toz haldeki polipropilen ile toz haldeki sodyum feldspat kompozitleri belli
oranlarda karistirilarak 4 farkli numune iiretilmistir. Hazirlanan kompozitlerin karisim oranlart ve
numune kodlar1 Cizelge 1’de gosterilmistir. Kompozitler Sekil 1’de gosterilen tezgah tipi tek vidali
karistiricr ile karistirilarak hazirlanmastir.

Sekil 1. SJ35 model laboratuvar tipi masaiistii mini tek vidali ekstruder

Cizelge 1. Arastirmada kullanilan kompozitlerin karisim oranlari ve kodlari

Numune Kodu Polipropilen Miktar1 (%) Sodyum Feldspat Miktar1 (%)
PP 100 0
PPSF5 95 5
PPSF10 90 10
PPSF15 85 15

Karakterizasyon

Polipropilen/sodyum feldspat kompozitlerinin termal 6zelliklerini belirlemek i¢in TG/DTA ve
DSC analizleri gergeklestirilmistir. TG/DTA analizleri Hitachi marka TG/DTA 7300 model cihaz ile
oda sicakligindan baglanarak 600°C’ye kadar azot atmosferinde ve 20°C/dk 1sitma hiziyla yapilmistir.
DSC analizleri ise TA marka DSC 250 model cihaz ile oda sicakligindan baglanarak 200°C’ye kadar
azot atmosferinde 20°C/dk 1sitma hiziyla yapilmistir. Maximum bozunmaya karsilik gelen sicaklik, %
kayip, erime ve kristallenme sicakliklari ile entalpi degerleri bu analiz yontemlerinden elde edilmistir.
Morfolojik analizleri ZEISS GEMINI 500 SEM cihazi ile yapilmistir. FT-IR analizleri ise 400-3500 cm”
! dalgasayis1 araliginda Perkin Elmer marka Spectrum Two model cihaz ile yapilmustir.

BULGULAR VE TARTISMA

TG/DTG Analizleri

Polipropilen ve kompozitlerin termal kararliligi i¢cin TGA analizleri gerceklestirildi. Sekil 2°de saf
polipropilen ile kiitlece %5, %10 ve %15 oraninda sodyum feldspat ilaveli kompozitlerin sicaklia kars1
TG/DTG egrileri verilmistir. Sodyum feldspat yiiksek sicakliklara dayanimi olan bir cevher olup 600°C*

de herhangi bir bozunma beklenmemektedir. Bu sicaklikta sadece polipropilene ait tek basamakta
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bozunma goriilmektedir. TGA egrilerden % kayip oranlart hesaplanmistir. Katki ilavesi arttikga % kayip
oranlarinin azaldigi goriilmektedir ve baslangigta koyulan katki miktarlarinin oranlariyla tutarlilik
gostermektedir. Sekil 2°deki DTG egrilerinden maksimum bozunmaya karsilik gelen sicaklik degerleri
(DTGmax) goriilmektedir. Buna gore saf polipropilene katki maddesi eklenmesiyle DTGmax yaklasik 2°C
artmistir. Sodyum feldspatin polipropilenin termal kararliligimmi arttirdigi soylenebilir. TG/DTA
cihazindan elde edilen veriler Cizelge 2’de verilmistir.

60.00

pp 1000

PPSF5
PPSF10 |4

472.7Cel
50.00 |- 56.25%/min
474.5Cel
57.03%/min
474.2Cel
40.00 - 50.64%/min

-80.0

470.0

-160.0

30.00 |-

TG %

450.0
~40.0
20.00 |-

430.0

-20.0

|

1 1 1 1 1
100.0 200.0 300.0 400.0 500.0
Temp Cel

Sekil 2. PP/Sodyum Feldspat kompozitlerinin TG/DTG egrileri
Cizelge 2. TG/DTA cihazindan elde edilen veriler

10.00 |-

Numune Kodu DTG max (°C) % Kayip

PP 4727 100

PPSF5 474,5 99

PPSF10 474,2 96

PPSF15 474,3 88
DSC Analizleri

Kompozitlerin erime ve kristallenme davranisi izotermal olmayan kosullar altinda incelenmistir.
DSC analizi sonucu elde edilen sicakliga kars1 1s1 akisi egrileri verilmektedir. Sekil 3’te kompozitlerin
ikinci 1sitma ¢evriminden elde edilen erime egrileri ve birinci sogutma cevriminden elde edilen
kristallenme egrileri gosterilmektedir. Egrilerde goriilen endotermik pikten erime sicakliklar1 ve entalpi
hesaplar1 yapilmistir. Sodyum feldspat ilavesiyle polipropilenin erime sicakligmmin daha yiiksek
sicakliklara kaydigr goriilmektedir. Kompozitlerin kristallenme sicakliklart incelendiginde saf
polipropilene gore katki orani arttikca kristallenme sicakliklar1 daha yiiksek degerlere kaymaktadir.
Talk, kalsiyum karbonat gibi inorganik dolgu maddeleri, polimer matris i¢inde ¢ekirdeklestirici ajan
olarak gorev yaparak malzemenin termal ve mekanik 6zelliklerini iyilestirebilmektedir. Bu tiir katkilarin
kristallenme sicakliginda meydana getirdigi artig, cekirdeklestirici etkiyi dogrulayan oOnemli bir
gostergedir (Chan ve ark., 2002; Yahyapour ve ark., 2024). Nitekim, saf polipropilene %15 oraninda
sodyum feldspat ilave edildiginde, kristallenme sicakliginda yaklasik 6°C’lik bir artis gdzlemlenmistir.
Bu sonuglar, sodyum feldspatin da etkin bir c¢ekirdeklestirici ajan olarak kullanilabilecegini
gostermektedir.

Kompozitlerin % kristallik oranlarini hesaplamak icin entalpi degerlerinden faydalanilmistir.
Asagidaki denkleme gore hesaplama yapilmis olup polipropilenin erime sirasindaki entalpi degerinin
(AHm) miikkemmel kristalin fiizyon 1sis1 (AH® = 209 J/g) (Sirin ve ark. 2015) degerine oram ile

1426



Ayse Nur OZKAN ve Kamil SIRIN 15(4), 1423-1432, 2025
Feldspat Cevherinin Polipropilen Kompozitlerin Termal Davramsina Etkileri

hesaplanmis olup degerler Cizelge 3’te verilmistir. Saf polipropilene sodyum feldspat katkisi
eklenmesiyle % kristallik oraninda yaklasik %3’liik bir azalma goriilmektedir. Karigimlarin kristallik
orani (Xc), asagidaki esitlik (Esitlik 1) kullanilarak toplam entalpi yontemiyle 6l¢iildii.

AHm
Xc (%) = o 100 )

Xc:Kristallik orani (%)
AHm:Erime entalpisi (j/g)
AH®:%100 kristal polimerin erime entalpisi (j/g)

ad

N

o vyl

Enthayry (pomn
Pash ierpermape: 161

e Flow (Mo soed)

Terrparstn 7 ("0

(A)
T ocar.| T——
(B)
Sekil 3. PP/Sodyum Feldspat kompozitlerinin DSC termogramlari, (A) ikinci 1sitma erime egrileri (B) birinci soguma
egrileri
Cizelge 3.DSC cihazindan elde edilen veriler
Numune Kodu Tm(°C) Tc(°C) AHm, J/g AHc, J/g Xc (%)
PP 163,92 103,03 85,31 95,50 40,82
PPSF5 165,31 104,26 78,45 89,39 37,54
PPSF10 166,27 107,67 78,77 91,16 37,69
PPSF15 168,46 109,72 78,73 83,74 37,67
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SEM-EDX Analizleri

PP/sodyum feldspat kompozitlerinin yiizey karakterizasyonu SEM analizi ile yapildi. Kompozit
icerisindeki sodyum (Na), aluminyum (Al), silisyum (Si), oksijen (O) elementlerinin dagilimlar1 EDX
kullanilarak incelenmistir. PP/sodyum feldspat kompozitlerinin SEM goriintiileri  Sekil 4'te
gosterilmistir.

.k 2y y i
- o Hgvala w5y .
BTy faoay Mege 3o0K% il plomd - w 7« M Vg + SA0A N Tain 10 wv 30

. )
- W e DAen Ogea’t » S0 . N AN e WO~ 22 4 S A <K .
@ 2T - A Mag - KK Y 1§ a2 | m AT 10 WY - SOOKN Ouim 11 4o 3000

Sekil 4. PP/Sodyum FeldgpaIkohpozitlerinin SEM goriintiileri

Bilindigi gibi saf PP'nin SEM goriintiisiinde piiriizsiiz ve diiz yiizeyler goriilmektedir. Sodyum
feldspat miktar1 arttikca polipropilen yiizeyinde sodyum feldspat pargaciklarinin birikmeye basladigi
goriilmektedir. SEM goriintiilerinde sodyum feldspat yapilari kirmizi daire i¢ine alinarak vurgulanmastir.
Bunun yansira sodyum feldspat miktar arttikga tabakalanmalar olustugu gortilmistiir. Kompozitlerin
kimyasal bilesimini incelemek amaciyla EDX analizi yapilmis olup elde edilen grafikler Sekil 5°te
verilmistir. EDX analizinden elde edilen PP/sodyum feldspat kompozitlerinin atomik yiizdeleri sirasiyla
Cizelge 4 'te verilmistir.

Cizelge 4. EDX analizinden elde edilen PP/sodyum feldspat kompozitlerinin atomik yiizde dagilim1

Element Atomik %

PP PPSF5 PPSF10 PPSF15
C 98,39 97,65 84,39 68,38
o] 1,61 1,63 12,48 25,78
Na 0,24 2,74 5,64
Si 0,37 0,39 0,20
Al 0,11
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Cizelge 4’e gore atomik % sonuglar1 kompozitlerdeki bilesenlerin bilesim yiizdeleri ile orantili
olmasina ragmen heterojen dagilimdan dolay1 dogrusal bir artis s6z konusu degildir. Tiim kompozitlerde
beklendigi gibi karisimlardaki sodyum feldspat yiizdesi arttikga dogrusal bir artis olmamasina ragmen

sodyum, silisyum ve oksijenin atomik yiizdeleri artmaktadir. Bu sonuca bagli olarak karbon atomu
yiizdesi azalmaktadir.

MK

PP

o0 13 hd s 52 &S L 21 04 117 1530

O Cres G200 heV Dwt. Octane Elect Super

PPSF5

M
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116X

O Na AS
0,0x & - — - —
o0 13 16 i9 52 65 78 91 104 117 130
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Sekil 5. EDX analizinden elde edilen PP/sodyum feldspat kompozitlerinin grafikleri
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FT-IR Analizleri

Farkli oranlardaki sodyum feldspat ile hazirlanan PP kompozitlerinin FT-IR spectrumlart Sekil 6’da
verilmistir. Literatiirle uyumlu olarak (Prabowo ve ark. 2017) 2950 cm™, 2917 cm™ ve 2838 cm™’ deki
pikler C-H gerilmesini, 1455 cm™ ve 1376 cm™*daki pikler CH2 ve CHszegilmesini ifade etmektedir.1167
cmdeki pik ise polipropilenin omurgasini olusturan C-C egilme titresimini ifade etmektedir. 996 cm-
1974 cm™ ve 840 cm™’daki spektrumlar izotaktik polipropilen bandmi gostermektedir. Literatiirde
(Bosch-Reig ve ark. 2017)) feldspatlarin kiziltesi spektrumlari incelendiginde, feldspatlarin 1200-800
cm?t araliginda Si-O gruplarmin simetrik gerilme ve 600-800 cm™ arasinda Si-O gruplarmin simetrik ve
asimetrik egilme pikleri verdigi belirtilmistir. Bu bilgiler 1s181nda kompozitlerdeki 697 cm™ ve 1089 cm
! daki pikler sodyum feldspata atfedilmistir. Kompozitteki her iki malzemeye ait karakteristik piklerin
spektrumda goriilmesi ve yeni bir pik olusumunun goriilmemesi, bu malzemelerin fiziksel karistiginin
bir gostergesi olmustur.

— PP
— PPSF5
— PPSF10
PSF1E
- PPSF15
95
E
=z
T 90
Q
o
S
[
O g5
80 -
1 1

T ) ! 1 L\l 1
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0 -500
Dalgasayisi(cm™)
Sekil 6. PP/Sodyum Feldspat kompozitlerinin FT-IR Spektrumlari

SONUC

Bu calismada polipropilen matrisinin igerisine farkli oranlarda inorganik sodyum feldspat
eklenerek tek vidali ekstriider ile kompozitler hazirlanmistir. Hazirlanan kompozitlerde sodyum
feldspatin polipropilenin termal davranisina etkisi DSC ve TGA cihazlariyla incelenmistir. DSC
analizleriyle elde edilen erime sicakliklar1 kiyaslandiginda 163,92°C 6lgiilen PP’nin erime sicakligi
sodyum feldspat miktar1 arttik¢a arttig1 gézlemlenmistir. Sodyum feldspat katkisinin ilavesiyle kristallik
oraninda %3’liik bir azalma gozlemlenmesine ragmen, kristallenme sicakliginda yaklasik 6 °C’lik bir
artis meydana gelmistir. Kristallenme sicakliklarindaki bu artis, sodyum feldspatin polipropilen gibi yari
kristal polimer sistemlerinde etkili bir c¢ekirdeklestirici ajan olarak islev gorebilecegini ortaya
koymaktadir.

Altay ve arkadaglar1 (Altay ve ark.,2021) tarafindan yapilan ¢alismada PP’e kiitlece % 40 oraninda
mika, kalsit, feldspat ve talk eklenmis. Polipropilenin 451°C olan maksimum bozunmaya karsilik gelen
sicaklik degeri, mika, kalsit, feldspat ve talk eklenmesiyle sirasiyla 463°C, 457°C, 462°C, 459°C’lere
¢ikmis. Bizim calismamizda ise PP’e kiitlece % 15 oraninda feldspat ekledigimizde polipropilenin
maksimum bozunmaya karsilik gelen sicaklik degeri 472°C’den 474°C c¢ikmaktadir. Bu calismada
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kullanilan karigim oranlarinin, 6nceki caligmaya kiyasla daha diisiik olmasi, termal kararlilikta
gbzlemlenen artigin sinirh diizeyde kalmasini agiklamaktadir.

Kompozitlerin termal kararliligindaki ve kristallenme sicakligindaki artis, bu malzemelerin
endiistriyel uygulamalarda daha genis bir kullanim potansiyeli saglayacaktir. Ayrica, sodyum feldspatin
yer kabugunda bol miktarda bulunmasi, kompozitlerin maliyetlerini diisiirerek, endiistriye siirdiiriilebilir
ve ekonomik bir alternatif sunmaktadir.

Cikar Catismasi
Makale yazarlar1 aralarinda herhangi bir ¢ikar catigsmast olmadigini beyan ederler.

Yazar Katkisi
Yazarlar makaleye esit oranda katki saglamis olduklarini beyan eder.
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