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Kemik tozu, polimer matrisli kompozitlerde kullanilan siirdiiriilebilir ve atik koékenli bir takviye
malzemesidir. Kompozit iiretimi dncesinde kemik tozuna uygulanan kalsinasyon islemi; organik fazin
uzaklagtirilmasi, mineral igerigin artirilmasi ve arayiizey ozelliklerinin iyilestirilmesi agisindan kritik
oneme sahiptir. Bu ¢aligmada, 500 °C’de 1 saat ve 900 °C’de 2 saat siireyle 1s1l isleme tabi tutulmus kemik
tozunun epoksi matrisli kompozitlerin mekanik ve tribolojik performansina etkisi arastirilmistir. Mekanik
performans sertlik, cekme ve yorulma testleri ile degerlendirilmis; kirilma yiizeyleri SEM analizi ile
incelenmistir. Tribolojik performans ise 10 N ve 20 N yiikler ile 40 mm/s ve 55 mm/s hizlarda
gergeklestirilen asinma testleri sonucunda siirtiinme katsayis1 ve agirlik kaybr {izerinden belirlenmistir.
Sonuglar, kemik tozu takviyesinin kompozitlerde mekanik ve tribolojik performans: iyilestirdigini
gostermistir. Ancak kalsinasyon islemi uygulanmamis numunelerde topaklanma ve mikro bosluklar
sebebiyle gekme ve yorulma dayaniminda azalma meydana gelmistir. Ozellikle 900 °C’de kalsine edilmis
kemik tozu i¢eren kompozitlerde daha homojen bir mikroyapi elde edilmis, gekme ve yorulma performansi
iyilesmis ve asinma direnci belirgin sekilde artmustir.
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* Sorumlu Yazar

Bone powder is a sustainable and waste-derived reinforcement material used in polymer matrix
composites. The calcination process applied to bone powder before composite production is critical for
removing the organic phase, increasing mineral content, and improving interfacial properties. In this study,
the effect of bone powder heat-treated at 500 °C for 1 hour and 900 °C for 2 hours on the mechanical and
tribological performance of epoxy matrix composites was investigated. Mechanical performance was
evaluated using hardness, tensile, and fatigue tests; fracture surfaces were examined by SEM. Tribological
performance was determined from friction coefficients and weight loss in wear tests performed at 10 N
and 20 N loads, with speeds of 40 mm/s and 55 mm/s. The results showed that bone powder reinforcement
improved the mechanical and tribological performance of the composites. However, in samples without
calcination, a decrease in tensile and fatigue strength occurred due to agglomeration and micro-voids.
Particularly in composites containing bone powder calcined at 900 °C, a more homogeneous
microstructure was obtained, tensile and fatigue performance improved, and wear resistance increased
significantly.
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Giris

Polimer kompozit malzemelerin liretiminde siirdiiriilebilirlik,
biyo-bozunabilir, atik, geri doniistiiriilmiis ve dogal takviye
elemanlarinin kullanimi ile saglanmaktadir. Bu dogrultuda
kompozit {iretiminde genellikle sentetik polimerlerin yerine
biyo-bozunabilir polimerlerin kullanimi tesvik edilmektedir.
Ancak biyo-bozunur polimer malzemelerin kullanim 6mri,
diisiik mekanik ve termal dayanimlar1 sebebiyle kisith
olmaktadir. Dolayisiyla, islevini gerceklestiremeyen bu
malzemeler kullanim 6mriinii tamamlamadan atik formuna
doniismektedir [1], [2]. Bunun yerine sentetik polimerlere
dogal takviyelerin eklenmesi ile elde edilen kompozit
malzemeler, mekanik dayanim agisindan daha olumlu sonug
vermektedir. Literatiirde kompozit malzeme iiretiminde,
yumurta kabugu, midye kabugu, balik kil¢ig1, ceviz ve findik
kabugu gibi hayvansal ve bitkisel kaynakli dogal takviyeler
yaygin bir sekilde arastirilmistir [3], [4], [5], [6], [7]. Sahin
vd. (2020) midye kabugu tozu takviyeli polifenilen siilfit
matrisli kompozit malzemelerin mekanik ve tribolojik
Ozelliklerini incelemislerdir. Calismalart sonucunda midye
kabugu  takviyesinin, PPSmin  elastik  modiiliini,
mukavemetini, sertligini ve aginma direncini artirdigini tespit
etmiglerdir [8]. Kamalbabu vd. (2014), miirekkep balig1
kemigi tozu takviyeli epoksi matrisli kompozit liretmislerdir.
Uretilen kompozitlerin mekanik ve morfolojik 6zelliklerini
incelemiglerdir.  Calismalarinda, pargacik  boyutunun
azalmasi ile kompozitlerde daha iyi dagilimin saglandigi ve
mekanik dayanimin artigini tespit etmislerdir [9]. Leong
(2016), yumurta kabugu tozu takviyeli polipropilen matrisli
kompozitlerin mekanik ve termal 6zelliklerini incelemistir.
Tavuk yumurtast kabugu tozunun kompozit numunelerde
termal kararlih@min artisina, kompozitlerin kristalinite
degerlerinin diigiistine ve ¢ekme mukavemetinin artigina
katk1 saglamistir [10].

Dogal bir takviye malzemesi olan kemik tozu, son yillarda
oldukea dikkat cekmektedir. Kemik tozu, yapisinda organik
ve inorganik bilesenler bulunduran bir malzemedir. Kolajen,
yaglar ve proteinler organik bilesenleri olustururken,
kalsiyum fosfat, kalsiyum karbonat, hidroksiapatit ve
magnezyum da inorganik bilesenleri meydana getirir [11].
Yapisinda bulunan kalsiyum fosfat, kalsiyum karbonat ve
magnezyum malzemenin sertligini artirarak mekanik ve
tribolojik dayanimin artirilmasinda 6nemli rol oynar. Ayrica
kemik tozunun takviye olarak kullanilmasi malzemenin biyo-
bozunabilirlik seviyesinin artirllmasina ve atik olan bir
malzemenin kompozit malzeme iiretiminde
degerlendirilmesine katki saglamaktadir [12]. Kemik tozu
uygulamast literatiirde  genel olarak  biyomedikal
uygulamalarda kullanilmak tiizere arastirilmaktadir [13].
Kemik tozunun yani sira kalsine edilmis kemik tozu (kemik
kiilii) da takviye bileseni olarak kullanilabilecek alternatif bir
malzemedir. Kemik tozunun kiillestirilmesi esnasinda
kemigin yapisinda bulunan organik bilesenler yanmakta,
geriye yalnizca inorganik bilesenler kalmaktadir. Igerisinde
bulunan suyun tamamen buharlagsmasi, organik bilesenlerin
yanmasi, mineral yapimin degismesi ve kalsiyum oksit gibi
yeni bilesiklerin ortaya c¢ikmasi kemigin yapisinin
sertlesmesine ve mekanik oOzelliklerin gelismesine katki
saglamaktadir. Asuke vd. (2012), kemik tozu ve kemik kiilii
takviyeli polipropilen matrisli kompozit malzemelerin mikro
yapis1 ve mekanik 6zelliklerini incelemislerdir. Takviye orani
%S5 ile %25 arasinda degismis, kompozitlerin mikro yapilari
SEM/EDX yontemi ile incelenmistir. Elde ettikleri sonuglara

gore %25 kemik kiilii takviyesinin sertlik, ¢ekme dayanimu,
basma dayanimi ve egilme dayaniminda en iyi sonucu verdigi
bildirilmistir [14]. Bagka bir ¢aligmada, Asuke vd (2014),
uygulanan yiikiin asinma davranist iizerindeki etkisini
incelemek amaciyla sigir kemigi kiilii takviyeli polipropilen
kompozitlerini iiretmislerdir. Karbonize kemik
partikiillerinin matris sertligini artirarak yiik tasima
kapasitesini yiikselttigi ve ara yiizey bagmi iyilestirerek
partikiil kopmasini azalttii; boylece polipropilen matris
kompozitlerin  aginma  direncini  artirdit  sonucuna
ulasilmistir [4]. Adewole ve Oladele (2015), sigir kemigi
kiiliniin polyester matris kompozitlerde takviye elemani
olarak kullanilabilirligini ve partikiil boyut dagilimmin
mekanik 6zellikler tizerindeki etkisini incelemek amaciyla
sigir kemigi kiili (75 pm, 106 pm ve 300 pm) takviyeli
polyester kompozitleri {iretmiglerdir. Calisma sonucunda
sigir kemigi kiilii ilavesinin polyester matrisin mekanik
Ozelliklerini iyilestirdigi belirlenmistir. En yiiksek ¢ekme
dayanimi 300 pm partikiil boyutunda, en yiiksek egilme
dayanimi 75 pum ince partikiil boyutunda elde edilmistir.
Sertlik agisindan en iyi sonug 106 pm partikiil boyutunda elde
edilmis olup, SEM goriintiileri partikiillerin matris iginde
homojen dagildigini ve iyi ara yiizey baglanmasi saglandigini
gostermistir [15].

Bu caligmada dogal ve atik bir malzeme olan kemik tozunun
epoksi matrisi ile kompozit malzemeler iiretilmis, kimyasal
(FTIR ve XRD), morfolojik (SEM ve EDX) ve mekanik
(egmeli yorulma, g¢ekme ve sertlik) karakterizasyonlar
gerceklestirilmistir. Bu dogrultuda, bu calismada {iretilen
kompozit malzemeler iki farkli yiik (10 N ve 20 N) ve iki
farkli hiz (40 mm/sn ve 55 mm/sn) kosullar1 altinda ball-on-
flat asinma cihazinda tribolojik deneylere tabi tutulmustur.
Deneyler sonucunda siirtiinme katsayis1 ve agirlik kaybi
verileri elde edilmistir. Ayrica asinma izi iizerinden SEM ve
EDX analizi gergeklestirilerek ortaya c¢ikan asinma
mekanizmalar1 yorumlanmistir. Caligma kapsaminda elde
edilen tim sayisal ve gorsel sonuglar literatiir ile
karsilastirilarak gelecek caligsmalara yon vermesi amactyla
tartigtlmastir.

Materyal ve Metot

Bu ¢alismada, kemik tozu ve kemik kiilii kullanilarak epoksi
esaslt kompozit malzemelerin tiretilmesi ve bu malzemelerin
kimyasal, mekanik, termal, morfolojik ve tribolojik
ozelliklerinin kapsamli bi¢imde incelenmesi amaglanmistir
(Sekil 1). Bu dogrultuda, epoksi matrisine ii¢ farkli karakterde
kemik tozu takviyesi eklenmistir. Takviye malzemeleri ilk
olarak belirli bir tane boyutu araligini elde etmek amaciyla
125 pm boyutlu eleme isleminden gecirilmis, ardindan
kontrollii bir kalsinasyon islemi uygulanmistir. Kalsinasyon
islemi 500°C sicaklikta 1 saat bekleme ve 900°C sicaklikta 2
saat bekleme seklinde uygulanmistir. Hazirlanan kemik
tozlari, epoksi matrisine %15 oraninda ilave edilerek
kompozit numuneler elde edilmistir. Uretilen numuneler
kimyasal, mekanik ve morfolojik analizlerle kapsamli bir
sekilde karakterize edilmis ardindan tribolojik performans
deneyleri gerceklestirilmistir. Deneylerde farkli yik ve
kayma hiz kosullarinda meydana gelen siirtiinme katsayisi ve
agirhik kaybi degerleri hesaplanmistir. Ayrica asinma
yiizeyleri SEM ve EDX analizleriyle detayli olarak
incelenmis, kompozitlerin asinma mekanizmalari
tartisilmstir.
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Sigir Kemigi Tozu

Mekanik
Karakterizasyon
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Karakterizasyon
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——

=
——

@ Kemik Tozu

Isil islem Kompozit Uretimi

Morfolojik
Karakterizasyon

Tribolojik
Deneyler

Sekil 1. Deneysel metodoloji.

Kalsinasyon Islemi

Bu ¢alismada kullanilan sigir kemigi tozu ticari olarak temin
edilmistir. Kompozit tiretiminde istenen partikiil dagilimini
saglamak amaciyla malzeme once 125 pum agikliga sahip
analiz eleklerinden gegirilerek homojen bir tane boyutu elde
edilmistir. Eleme sonrasinda kemik tozlari, kalsinasyon
islemi i¢in iki farkli 1sitma ve bekleme parametreleri ile 1sil
isleme tabi tutulmustur. Ilk asamada tozlar 5 °C/dk 1sitma
hizinda 500 °C’de 1 saat, ikinci agamada ise 5 °C/dk 1sitma
hizinda 900 °C’de 2 saat siireyle 1s1l islem uygulanmistir. Her
iki islem sonunda malzemeler kiil firmi igerisinde kendi
halinde sogutulmustur. Bu ¢alisgmada uygulanan 500 °C ve
900 °C kalsinasyon sicakliklari, literatiirde kemik tozu, kemik
kiilii ve dogal kaynakli hidroksiapatit esasli malzemeler i¢in
kullanilan 1s1l igslem kosullar1 dikkate alinarak belirlenmistir
[16], [17]. Bu siire¢ sonunda ii¢ farkli takviye grubu elde
edilmistir:

» KT: Isil isleme tabi tutulmamis ham kemik tozu

» KT _500: 500 °C’de 1 saat kalsine edilmis kemik
tozu

» KT _900: 900 °C’de 2 saat kalsine edilmis kemik
tozu

Bu ii¢ toz grubu, sonraki agamada kompozit iiretimi i¢in
kullanilmaya hazir hale getirilmistir.

Kompozit Malzeme Uretimi

Bu ¢aligmada matris fazi olarak EPOKSIMAX marka epoksi
recine, takviye fazi olarak ise KT, KT 500 ve KT 900 olarak
isimlendirilen kemik tozlar1 kullanilmistir. Daha &nce
gerceklestirilmis c¢alisma sonuglar1t ve literatlir taramasi
degerlendirilmis olup, mikro partikiil takviyeli kompozit
malzemelerde %15’in altindaki oranlarda sertlik ve tribolojik
performans tzerindeki iyilesmelerin sinirli kaldigi, daha
yliksek oranlarda ise partikiil aglomerasyonu ve mikro bosluk
olusumlarmin arttig1 gézlemlenmistir [4], [14], [18], [19],
[20], [21]. Bu nedenle, bu ¢alisma kapsamimda mekanik ve
tribolojik performans iyilestirilmesi ile kompozit yapmin

homojenligi birlikte degerlendirilerek %15 takviye orani
tercih edilmistir. Bununla birlikte bu ¢alismanin temel amaci
kemik tozuna uygulanan kalsinasyon isleminin kompozitlerin
mekanik ve tribolojik performansi iizerindeki etkisini ortaya
koymaktir. Bu dogrultuda takviye orani sabit tutulmus, farkli
takviye oranlarma ait sonuglar irdelenmemis ve yalnizca
kalsinasyon sicakligmin etkileri incelenmistir.

Epoksi matrisinin hazirlanmasinda epoksi/sertlestirici orani
2:1 olacak sekilde ayarlanmistir. Belirlenen oranlarda epoksi,
sertlestirici ve kemik tozu karistirilarak kompozit karigimlart
hazirlanmigtir. Karigtirma iglemi 5 dakika siireyle mekanik
karistirict ile gergeklestirilmis ve karisim iginde topaklanma
veya hava boslugu olusmasini engellemek amaciyla
numuneler kisa siireli titresim islemine tabi tutulmustur. Bu
calismada karigtirma siiresi ayri bir degisken olarak
incelenmemis, tim numune gruplarinda ayni tiretim kogullart
uygulanmigtir. Homojenlesen karigim, silikon kaliplara
dokiilerek 48 saat boyunca oda sicakliginda kiirlendikten
sonra kompozitler kaliptan cikarilmistir (Sekil 2). Uretilen
numune tiirleri ve bilesimleri Tablo 1’de 6zetlenmistir.

Kimyasal ve Morfolojik Karakterizasyon islemleri

Bu ¢alismada kemik tozlariin kimyasal bilesimini ve yapisal
degisimini degerlendirmek amaciyla Fourier Doniisimli
Kizilotesi Spektrometre (FTIR) analizi uygulanmigtir. FTIR
6l¢timleri Bruker Alpha FTIR Spektrometre ve Mikroskobu
kullanilarak gergeklestirilmis ve 1sil islem sonrasi ortaya
cikan fonksiyonel grup degisimleri incelenmistir. Kemik
tozlarmin epoksi matrisine takviye edilmeden once faz
yapisin1 ve kristalografik degisimlerini incelemek amaciyla
X-1511 kirmimi (XRD) analizi uygulanmstir. Tozlarin
morfolojik 06zellikleri, kompozitlerin kesit yapilar1 ve
tribolojik testler sonucunda olusan asinma izleri, Carl Zeiss
Ultra Plus Gemini FESEM model taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile detayli olarak goriintiilenmistir.
Ayrica elementel bilesimi degerlendirmek iizere EDX analizi
yapilmistir. Bu  karakterizasyonlar sonucunda, farkl
sicakliklarda kalsinasyon islemine tabi tutulmus kemik
tozlarmmn morfolojik ve kimyasal yapilarindaki degisimler
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ortaya konmus; kompozit yapilar icginde takviye

parcaciklarinmn dagilimi ile asinma yiizeylerinde gelisen EP+KT %85 Epoksi + %15 Isil islemsiz kemik tozu
mekanizmalar karsilagtirmali olarak degerlendirilmistir. . . .
EP + KT 500 %85 Epoksi + %15 (500 °C / 1 saat) Kalsine
Tablo 1. Kompozit numuneler ve igerikleri = edilmis kemik tozu
PR %85 Epoksi + %15 (900 °C / 2 saat) Kalsine
Numune Icerigi EP + KT 900 edilmis kemik tozu
EP %100 Epoksi

¢) Kaliplama Islemi

[EP+KT 900
= Ty

-~

Y
et Toz |

[

- | |

d) Deney Numuneleri

Sekil 2. Kompozit numunelerinin iiretim agsamalar1

Mekanik Karakterizasyon islemleri

Kompozitlerin mekanik performansmi degerlendirmek
amactyla g¢ekme testi ve Shore D sertlik oSlglimleri
uygulanmigtir. Cekme deneyleri, ISO 527-2 standardina
uygun olarak Shimadzu marka ¢ekme cihazinda, 5 mm/dk
cekme hizinda gerceklestirilmistir. ISO 527-2 tip 5A
standardina gore hazirlanan ¢ekme numuneleri 70 mm
uzunluga, 12 mm genislige ve 2 mm kalinliga sahiptir.
Deneyler sonucunda her numune igin gerilme—gerinim
egrileri elde edilmis ve mekanik Ozellikler bu egriler
tizerinden hesaplanmistir. Her bir kompozit tiirii i¢in {i¢ tekrar
yapilmis,  sonuglar  ortalama  degerler  {izerinden
raporlanmustir.  Sertlik  Ol¢iimleri ise ASTM D2240
standardina uygun olarak Loyka marka DJO1D model Shore
D sertlik cihazi kullanilarak yapilmis olup, her numune igin
bes tekrar gerceklestirilmigtir. Elde edilen olgiimler
istatistiksel olarak degerlendirilerek ortalama sertlik degerleri
hesaplanmustir.

Kompozit malzemelerin yorulma davranisini incelemek ve
karsilagtirmak tizere, egmeli yorulma test cihazinda yorulma
deneyleri gergeklestirilmistir. Deneylerde 70 mm uzunluga,
12 mm geniglige ve 2 mm kalinliga sahip numuneler
kullanilmistir. Numuneler, biri sabit biri hareketli olan iki
¢ene arasina sabitlenmis ve 5 Hz sabit frekans sartlarinda
tekrarli egme hareketine maruz birakilmistir. Test numune
kirllana kadar devam etmis, numunenin dayanabildigi
maksimum c¢evrim sayist kaydedilmistir. Bu testler her
numune i¢in 5 kere tekrarlanmis ve ortalama gevrim sayisi
elde edilmistir. Tiim numuneler igin egilme genligi degeri 1
mm olarak belirlenmis, bu degere karsilik gelen g¢evrim
sayilar1 karsilastirilarak yorumlanmustir.

Tribolojik Performans Deneyleri

Kompozit malzemelerin tribolojik performansini belirlemek
amactyla ASTM G133 standard1 esas alinarak dogrusal ileri—
geri hareketli ball-on-flat asinma deneyleri
gergeklestirilmistir. Deneylerde asindirict olarak 6 mm
capina sahip AISI 52100 bilya tercih edilmistir. Asmma
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deneyleri iki farkli yiik (10 N ve 20 N) ve iki farkli kayma
hizr (40 mm/sn ve 55 mm/sn) parametrelerinde
gerceklestirilmistir. Strok uzunlugu 10 mm, toplam kayma
mesafesi ise 150 m olarak belirlenmistir. Testler sonunda her
numune i¢in siirtinme katsayist degerleri kaydedilmistir.
Deney oncesinde ve sonrasinda numunelerin agirliklar1 0.1
mg hassasiyete sahip hassas terazi ile 6l¢lilmiis ve agirlik
kaybma bagli asmma miktar1 hesaplanmistir. Asinma
ylizeylerinde meydana gelen hasar tiirlerini degerlendirmek
amaciyla, test sonrasi olugan aginma izleri SEM analizi ile
detayli olarak incelenmistir. Bu analizlerden elde edilen
bulgular dogrultusunda kompozitlerde gelisen asinma
mekanizmalari karsilagtirmali olarak yorumlanmugtir.

Sonuclar ve Tartisma
Kimyasal ve Morfolojik Karakterizasyon Sonuclari

Kemik tozuna kalsinasyon isleminin (500 °C / 1 saat ve
900°C / 2 saat) uygulanmasmin ardindan kimyasal ve
morfolojik degisimleri incelemek adina XRD, FTIR, SEM ve
EDX-Mapping analizi gergeklestirilmistir. XRD analiz
sonuclart Sekil 3a’da, FTIR sonuglari ise Sekil 3b’de
verilmistir. XRD analiz sonuglarina gore, 1s1l islem dncesi ve
sonrast KT, KT 500 ve KT 900 numunelerinde 26 ~ 31.8°,
32.3° ve 32.9° civarinda gozlenen pikler sirasiyla
hidroksiapatit fazina ait (211), (112) ve (300) kristal
diizlemleriyle uyumludur. Bunun yaninda 26 = 25.9° (002),
46.7° (222) ve 49.5° (213) civarindaki pikler de hidroksiapatit
yapisini desteklemektedir. Ayrica 20 ~ 29.4° boélgesinde
gozlenen pik kalsit (CaCOs) faz ile iliskilendirilirken, 39.9°
civarmdaki kirmim boélgesi literatiirde kalsit faziyla birlikte
degerlendirilebilmekle birlikte hidroksiapatit fazina ait (310)
diizlemiyle de ortismektedir. Kalsinasyon sonrasinda pik
konumlarinda belirgin bir kayma veya yeni baskin bir kiriim
piki olugsmamasi, uygulanan 1sil islemin hidroksiapatit esasl
ana kristal fazi degistirmedigini gostermektedir. XRD
desenlerinin genel olarak benzer kalmasi, kemik tozunun
baskin inorganik fazmin kalsinasyon sonrasinda da
korundugunu ortaya koymaktadir. Bu nedenle kalsinasyon
islemi, yeni bir kristal faz olugsumundan ¢ok organik
bilesenlerin uzaklastirilmast ve mevcut mineral yapmin
korunmasi ile iliskilendirilmistir. 31.78° (211), 32.266° (112)
ve 32.951° (300) diizlemlerine ait giigli kirmim pikleri,
kemik tozu icerisindeki hidroksiapatit esasli apatit fazinin
altigen kristal yapisiyla uyumludur [12], [16], [17]. KT,
KT 500 ve KT 900 tozlarina ait FTIR spektrumlar1 Sekil
3b’de, belirlenen karakteristik bantlar ise Tablo 2’de
verilmistir. FTIR analiz sonuglari incelendiginde ise 1s1l iglem
sonrast bazi piklerin siddetinin artti§i, bazi piklerin ise
kayboldugu goriilmektedir. 2850-2910 cm™ bdlgesinde 1s1l
islemle birlikte gegirgenligin arttig1 goriilmektedir. Bu bdlge
—CH: / —CHs gerilmesine karsilik gelmekte ve 1s1l islemle
birlikte KT icerisindeki organik kalintilarin azaldigini
gostermektedir [22], [23]. 1024 cm™! bolgesindeki pik C-O
gerilmesine karsilik gelmektedir [24]. Ayrica kemigin
yapisinda bulunan fosfat sebebiyle 1024 ve 560 cm!
noktalarinda POy titresim pikleri meydana gelmistir [23],
[25], [26]. Elde edilen FTIR analizi sonuglari literatiir ile
uyumludur.

Tablo 2. FTIR analizinde elde edilen pikler ve referanslari.

Gozlenen
Pikler Titresim Modu Referans
(em™)
e [12], [23],
565 POy vy titresimi 1251, [26]
C-O gerilmesi [24]
1025
o [12], [25],
PO4_vs titresimi [26]
1420- 1480 COs* / karbonat bantlar: [12[]§£]22],
2850- 2910 —CH. / —CHs gerilmesi [22], [23]

Isil islem 6ncesi ve sonrast KT tozlarmin morfolojik yapisint
ve elementel dagilimmi incelemek amacryla SEM ve EDX-
Mapping analizi gergeklestirilmistir. Elde edilen goriintiiler
Sekil 4’te verilmistir. Sekil 4a ve 4b’de 1s1l islem gdrmemis
KT tozuna ait SEM ve EDX-Mapping goriintiileri
bulunmaktadir. Sekil 4a incelendiginde tozlarin diizensiz,
koseli ve heterojen bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir.
Ayrica tozlarin biiyiik parcaciklar halinde topaklandigt
goriilmektedir. Buna sebep olarak organik kalintilarin varligt
gosterilebilir. Kemikteki organik ve inorganik fazlarmin
birlikte olmasi, tozlarin daha diizensiz ve topaklanmig
goziikkmesine sebep olmaktadir. EDX-Mapping analizinde
elde edilen Ca ve P elementleri kemik yapisinin inorganik
(mineral) fazini temsil ederken, C ve N elementleri organik
bilesenleri, Mg ve Si elementleri ise biyolojik kemikte
bulunan iz elementleri gostermektedir.  Sekil 4b
incelendiginde, KT tozu iizerinde Ca ve P elementlerinin
homojen bir sekilde dagilmadigi goriilmektedir. Bu da
organik ve inorganik fazlarmn i¢ i¢e oldugunu géstermektedir.
Sekil 4c ve 4d’de KT 500 tozuna ait SEM ve EDX-Mapping
analiz sonuglar1 goriilmektedir. Sekil 4c¢ incelendiginde
tozlarin daha kompakt bir yapiya sahip oldugu, daha belirgin,
graniiler ve homojen bir yapinin ortaya ¢iktig1 goriilmektedir.
Burada 1s1l islem ile birlikte organik fazin uzaklastigi ve
partikiillerin daha net smilar kazanmaya basladigi
sOylenebilir. Sekil 4d incelendiginde ise Ca ve P elementlerin
daha yogun ve homojen bir dagilim gdsterdigi
anlasilmaktadir. Bu da tozlar iizerindeki organik kalmtilarin
azaldigini gostermektedir. Sekil 4e ve 4£°de KT 900 tozuna
ait SEM ve EDX-Mapping goriintiileri bulunmaktadir. Sekil
4e incelendiginde, toz taneciklerinin daha belirgin ve dairesel
yapida oldugu agikga  goriilmektedir. Taneciklerin
birbirlerinden net bir sekilde ayrilmis oldugu, daha grantiler
ve sert yapida oldugu anlasilmaktadir. Bu goriintii, organik
fazin ¢ok biiylik bir kisminin ortamdan uzaklastigimi ve
kristallenmenin  arttigim1  gostermektedir.  Sekil  4f
incelendiginde de Ca ve P elementlerinin yogunlugunun
oldukga artt1g1, tamamen homojen bir sekilde dagildigi acikca
goriilmektedir. Dolayisiyla, 1s1l islem ile birlikte KT tozunda
organik fazin uzaklasti§i, mineral fazin baskinlastidi,
kristallenmenin arttig1 ve partikiil yapilarinin daha dairesel ve
belirgin bir form kazandig1 elde edilen XRD, FTIR, SEM ve
EDX-Mapping verileri ile dogrulanmaktadir.
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Sekil 3. KT, KT 500 ve KT 900 tozlarina ait XRD ve FTIR analiz sonuglart.
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Sekil 4. KT tozlarinin SEM (a, ¢, €) ve EDX-Mapping (b, d, f) goriintiileri.
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Mekanik Karakterizasyon Sonuglari
Sertlik Ol¢iimii Sonuclar

Kompozit numunelerin sertlik 6l¢iimii Shore D 6lgiim
metoduna goére gergeklestirilmigtir. Saf epoksi (EP)
numunesinin sertlik degeri 81.80 olarak ol¢iilmiistiir (Sekil
5a). Kemik tozu (KT) ilavesiyle birlikte tiim kompozit
numunelerde sertlik degerlerinde belirgin bir artis gézlenmis
ve EP + KT numunesinde sertlik 88.75’e yiikselmistir. Bu
artig, kemik tozunun icerdigi sert inorganik fazlarm matrisin
deformasyona karsi direncini artirmasiyla iliskilendirilebilir
[27], [28]. Kalsine edilmis kemik tozu kullanilan EP +
KT 500 ve EP + KT 900 numunelerinde sertlik degerleri
strastyla 89.12 ve 89.90 olarak 6l¢iilmiis, en yiiksek sertlik EP
+ KT 900 numunesinde elde edilmistir (Sekil 5a). Isil islem
sirasinda kemik yapisindaki organik bilesenlerin uzaklagmasi
ve mineral faz oranmnin artmasi, takviye partikiillerinin
rijitligini  artirarak kompozit sertligine olumlu katki
saglamigtir. Benzer sekilde, literatiirde kemik tozu ve kemik
kiilii takviyeli polimer kompozitlerde 1sil islem veya
kiillestirme sonrasi sertlik artig1 rapor edilmistir [14], [29].
Kompozit numunelere ait sertlik, cekme dayanimi ve kopma
uzamasi degerleri Tablo 3’te verilmistir. Elde edilen sonuglar,
atik ve dogal kaynakli takviye katkilarin uygun sekilde
islenmesi durumunda epoksi matrisli kompozitlerin sertlik
degerlerinin onemli olgiide gelistirilebilecegini
gostermektedir.

Cekme Deneyi Sonuclar1

Tablo 3. Numunelerin sertlik ve cekme deneyi sonuglari.

Sertlik Cekme Kopma

Malzeme (Shore D) Dayanimi Uzamasi
(MPa) (%)
EP 81.80 37.73 4.20
EP + KT 88.75 30.89 1.32
EP +KT_500 89.12 37.20 1.71
EP + KT 900 89.90 39.09 1.80

Kompozit malzemelere ait ¢ekme dayanimi ve kopma
uzamasi degerleri Tablo 3’te, gerilim—gerinim egrileri ise
Sekil 5b’de verilmistir. EP numunesinin ¢ekme dayanimi
37.73 MPa ve kopma uzamasi %4.20 olarak l¢lilmiistiir. EP
numunesi, gerilim — gerinim egrilerinde daha siinek bir
davranis sergileyerek daha yiiksek uzama degerlerine
ulasmistir. Kemik tozu ilavesiyle birlikte EP + KT
numunesinde ¢gekme dayanimi 30.89 MPa degerine diiserken
kopma uzamast %1.32’ye gerilemistir. Bu durum, takviye
ilavesiyle malzemenin daha gevrek bir davranis gostermesi
ve takviye — matris arayliziinde gerilme yigilmalarinin
olugsmasiyla iliskilendirilebilir. Benzer sekilde, literatiirde
dogal ve atik takviyeli epoksi ve termoplastik kompozitlerde
dolgu ilavesi sonrasi kopma uzamasinda belirgin azalmalar
rapor edilmistir [18], [30]. Isil islem uygulanmis kemik tozu
kullanilan EP + KT 500 ve EP + KT 900 numunelerinde
¢cekme dayanimi sirastyla 37.20 MPa ve 39.09 MPa olarak
dlciilmiistiir. Ozellikle EP + KT 900 numunesi, saf epoksiye
kiyasla daha yiiksek ¢ekme dayanimi sergilemistir. Bununla

birlikte, her iki numunede de kopma uzamasi degerleri
(%1.71-1.80) EP’ye gore diisiik kalmistir. Bu sonuglar, 1sil
islemin cekme dayanimin iyilestirdigini ancak kompozitlerin
genel olarak daha rijit ve smirl siineklige sahip oldugunu
gostermektedir. Literatiirde yer alan benzer calismalarda,
partikiil ~ takviyeli kompozit malzemelerde ¢ekme
performanslarinin  yalnizca takviye malzemesine degil,
takviye oranina, partikiillerin matris igerisindeki dagilimina
ve takviye — matris arayiizeyinin niteligine de bagh oldugu
belirtilmektedir. Homojen partikiill dagilimi ve giiclii ara
ylizey  baglanmast  yik  aktarimmi  iyilestirirken,
aglomerasyon mekanik performanst olumsuz olarak
etkileyebilmektedir [31], [32]. Bu durumda, EP + KT 900
numunesinde elde edilen daha yiiksek cekme dayanimi
sonucu, kalsinasyon iglemi sonrasinda partikiil dagiliminimn ve
takviye =~ — matris ara yilizeyinin iyilesmesiyle
iliskilendirilebilir.

Kompozit malzemelerin kirilma sonrasi ylizey yapisint
goriintiilemek amaciyla kesit alanindan SEM analizi
gerceklestirilmistir (Sekil 6). Kompozit kesit alan1 300x ve
1000x yakmlastirma orani ile incelenmis, partikiillerin
dagilimi, yiizeyin morfolojik yapist degerlendirilmistir. Sekil
6a ve 6b EP + KT kompozitine ait SEM goriintiilerini
vermektedir. Bu goriintiiler incelendiginde, kirilma yiizeyinin
daha piriizli ve diizensiz bir yapiya sahip oldugu
goriilmektedir. Bu diizensiz yiizey KT partikiillerinin bazi
bolgelerde topaklanmaya, bazi bolgelerde ise bosluklara
sebep olmasi ile agiklanabilir. Bu durum takviye/matris
arasindaki 1slanmanin  iyi olmadigmi ve kompozit
mikroyapisinin her noktada ayni kaliteye sahip olmadigini
gostermektedir.

Sekil 6¢c ve 6d EP + KT 500 kompozitine ait SEM
goriintiilerini  vermektedir. Bu goriintiiler incelendiginde
kirilma ylizeninin daha diizenli ve homojen bir dagilima sahip
oldugu goriilmektedir. Yiizeydeki bosluk ve aglomerasyon
miktarinin azaldigi, bu sayede matris bileseninin takviye
partikiillerini daha iyi 1slattigi goriilmektedir. Isil iglemle
birlikte KT partikiillerinin igerigindeki organik kalintilarin
azalmasi, tozu daha mineral karakterli bir yapiya
doniistiirmiistiir. Bu da KT partikiillerinin matris i¢erisindeki
tutunmasini artirmistir.

Sekil 6e ve 6f EP + KT 900 kompozitine ait SEM
goriintiilerini vermektedir. Bu goriintiiler incelendiginde, en
diizenli ve homojen dagilima sahip kompozit yiizeyinin
KT 900 tozu ile elde edildigi anlasilmaktadir. En diisiik
bosluk ve aglomerasyon olusumu bu yiizeyde
gozlemlenmektedir. Yiizeyin daha kompakt, takviye
pargaciklarmin matris igerisinde daha homojen bir sekilde
dagilmis ve gomiilmis durumda oldugu agikga
goriilmektedir. 900° C’de 2 saatlik 1s1l islem ile birlikte KT
icerisinde bulunan organik kalmtilarin ¢ok biiyiik bir kismi
uzaklagmis, kristallesme artmis ve tozlar mineral karaktere
sahip olmustur. Bu durum, tozlarin sertliginin artmasina,
partikiil yapilarinin daha dairesel ve belirgin bir form
kazanmasina sebep olmustur. Bu da matrisin, takviye
partikiillerini daha etkin bir sekilde 1slatmasma ve daha
kararl1 bir dagilimin gergeklesmesine katki saglamistir. Elde
edilen SEM goriintiileri, ¢ekme ve sertlik sonuglari ile de
dogrudan ortiismektedir. Kalsinasyon iglemi uygulanmamis
KT partikiilleri, kompozit malzeme igerisinde bosluk ve
aglomerasyonun meydana gelmesine sebep olmustur.
Malzemenin mikroyapisinda bosluk ve aglomerasyonun
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meydana gelmesi kompozit igerisinde gerilme yigilmalarina
ve malzeme icerisinde zayif bolgelerin meydana gelmesine
sebep olmaktadir. Kompozit malzeme igerisinde homojen bir
dagilimin elde edilmesi ise malzemenin yik tasima
kapasitesini artirmakta ve mekanik yiikler altinda daha kararli
davranmasini saglamaktadir.
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Sekil 5. Kompozit numunelerin sertlik (a) ve cekme (b) deney grafikleri.
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EP + KT 500

EP+KT 900

Sekil 6. Kompozit numunelerin kirilma yiizeyi SEM goriintiisii.

Yorulma Deneyi Sonuclari

Bu caligmada gerceklestirilen egmeli yorulma deneyleri,
kompozitlerin S—N egrisini olusturmak veya yorulma dmriinii
belirlemek amacryla gerceklestirilmemistir. Buradaki amag,
kompozitlerin mekanik davraniglarini sabit bir yiikleme
kosulu altinda karsilagtirmali olarak degerlendirmektir. Bu
dogrultuda, tiim numuneler i¢in egilme genligi 1 mm olarak
belirlenmis ve deney parametreleri tiim numuneler i¢in sabit
tutulmustur. Deneyler numune kopana kadar devam etmis ve
her numuneden 5 tekrarli olacak sekilde gergeklestirilmistir.
Elde edilen ¢evrim sayist verilerinin ortalamasi almarak
Tablo 4 olusturulmustur. Bu dogrultuda kompozit
malzemelerin sabit bir deformasyon genligi altinda gosterdigi
goreceli dayanim performansi yorumlanmistir.

Tablo 4. 1 mm sabit egilme genligi ile elde edilen
maksimum ¢evrim sayisi.

Malzeme Egilme Genligi Cevrim Sayisi
EP 1 mm 368.927
EP + KT I mm 180.413
EP +KT_500 1 mm 295.253
EP + KT 900 I mm 326.816

Elde edilen ¢evrim sayilar1 sirasiyla EP malzemesi igin
368.927, EP + KT kompoziti i¢in 180.413, EP +KT 500
kompoziti i¢in 295.253, EP + KT 900 kompoziti igin ise
326.816 seklinde bulunmustur. Buna gore en yiiksek ¢cevrim
sayisini veren malzeme saf EP iken, kompozitlerde en yiiksek
yorulma dayanimini veren malzeme EP + KT 900 olmustur.
EP malzemesine KT tozu ile takviye uygulamasi, malzemede
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sonuglanmistir. Takviyesiz, saf EP malzemesinin homojen
yapist matrisin her noktada siirekliligini korumasini
saglamaktadir. Bu durum malzeme i¢ yapisinda gerilim
birikiminin ve catlak baglama boélgelerinin olusumunu
engellemistir. Kompozitlerde ise matris ve takviye
partikiilleri ~ arasindaki  uyumsuzluklar, malzeme i¢
yapisindaki mikro bosluklar ve siireksizlikler malzeme
icerisinde gerilim yigilmasma sebep olmustur. Bu da
malzeme igerisinde catlak baglatma ve ilerleme davranigini
artirmigtir. Malzeme igerisinde topaklanma ve bosluklarin en
cok meydana geldigi EP + KT kompozitinde yorulma
dayanimmin diger kompozitlere oranla oldukca diigmiis
olmas1 bu durumun bir sonucudur. Elde edilen bu veriler
sertlik ve ¢cekme sonucglartyla uyumludur. S.E. Kiiltiiral,
kalsit dolgulu polipropilen matrisli kompozit malzemelerin
yorulma davraniginit inceledigi ¢alismasinda, diisiik frekans
ve gerilme genligi degerlerinde malzemede mekanik yorulma
hasarinin meydana geldigini ifade etmistir. Bu hasar tipinde
malzeme icerisinde bulunan catlaklarin tekrarli yiikleme
sonucunda ilerleyerek kritik bir bilylikliige ulastigini ve
bunun sonunda da malzemenin iki pargaya bdliinerek
kirtlmaya ugradigini ifade etmistir [33].

Tribolojik Karakterizasyon Sonug¢lari

Sekil 7°te farkli yiik ve hiz kosullarinda elde edilen ortalama
stirtiinme katsayisi degerleri verilmistir. 20 N yiik altindaki
deney sonuglar1 (Sekil 7a) incelendiginde, saf epoksi
numunesinde ortalama siirtiinme katsayisi degeri 40 mm/s
hizda 0.264, 55 mm/s hizda ise 0.334 olarak belirlenmistir.
Kemik tozu takviyesinin (EP + KT) eklenmesiyle bu degerler
0.29 ve 0.293 seviyelerine gerilemistir. Isil islem gérmiis
kemik tozu iceren numunelerde ise daha belirgin diisiisler
gozlenmigtir. EP + KT 500 numunesinin ortalama siirtiinme
katsayist degerleri 40 mm/s’de 0.275, 55 mm/s’de 0.282, EP
+ KT 900 numunesinin ortalama siirtiinme katsayist
degerleri ise sirasiyla 0.264 ve 0.279 olarak belirlenmistir.

10 N yiik altindaki sonuglar (Sekil 7b) incelendiginde benzer
sekilde siirtliinme katsayisinin takviye ilavesiyle azaldig:
yoniindedir. Saf epoksinin ortalama siirtiinme katsayisi degeri
40 mm/s’de 0.222, 55 mm/s’de 0.312 iken, kemik kiilii ieren
EP + KT 900 numunesinde bu degerler sirasiyla 0.189 ve
0.21 olarak belirlenmistir. Bu sonuglar, takviye malzemesinin
ozellikle diisiik yiik kosullarinda siirtinmeyi daha kararli hale
getirdigini gostermektedir. Elde edilen sonuglar, literatiirdeki
benzer dogal takviye ¢aligmalariyla da uyumludur. Asuke vd.
[14] kemik kiilii takviyeli polipropilen kompozitlerde %25
takviye oraninda asmma direncinin maksimuma ulastigini
belirtmistir. Kamalbabu vd. [9] gerceklestirdikleri ¢alismada,
miirekkep baligi kemigi tozu takviyeli epoksi kompozitlerde
partikiil boyutunun azalmasiyla dagilimm homojenlestigini
ve aginma direncinin arttigini belirtmistir. Ayrica, diisiik yiik

10

kosullarinda temas basmcmin smirli  kalmasi, yiizey
deformasyonunu ve yiizeyden partikill kopmasmni
azaltmaktadir. Bu durum, kalsine edilmis kemik tozu
partikiillerinin yiik tastyict etkisinin korunmasma ve
asindirict bilya ile epoksi matris arasindaki dogrudan temasin
sinirlandirilmasia katki sagladigmi gostermektedir. Yiikiin
artmasiyla birlikte temas basinci ve kayma gerilmeleri
yiikselmekte ve bununla beraber matris deformasyonu,
partikiil kopmalar1 ve ii¢lincii cisim abrasif aginma egilimleri
belirgin hale gelmektedir. Bu durum, olusabilecek transfer
filminin stirekliligini ve takviyenin siirtinme davranisi
izerindeki olumlu etkisini smirlandirabilmektedir. Elde
edilen sonuglar, literatiirde diistik yiik kosullarinda stirtinme
katsayismin  azaldigim1  gosteren benzer c¢alismalarla
uyumludur [31], [34].

Sekil 8’de, aginma sonrasi elde edilen agirlik kaybi degerleri
verilmistir. 20 N yiik altindaki deney sonuglar1 (Sekil 8a)
incelendiginde, saf epoksi numunesinin 40 mm/s hizda 3.44
mg, 55 mm/s hizda ise 9.3 mg agirlik kaybi gosterdigi
belirlenmistir. Kemik tozu takviyesi (EP + KT) ile bu degerler
sirastyla 1.64 mg ve 8.36 mg’a gerilemistir. EP + KT 500
numunesinde agirlik kayiplart 1.12 mg ve 8.22 mg, EP +
KT 900 numunesinde ise 0.98 mg ve 6.62 mg olarak
Ol¢iilmiistiir. 10 N yiik altindaki sonuglar da (Sekil 8b) 20 N
yik altindaki sonuglarla benzerlik gostermektedir. Saf
epoksinin agirlik kayb1 40 mm/s hizda 1 mg, 55 mm/s hizda
344 mg olarak belirlenmistir. Kemik tozu takviyeli
numunelerde bu degerler sirasiyla EP + KT numunesi i¢in
0.55 mg ve 1.44 mg, EP + KT 500 numunesi i¢in 0.32 mg ve
0.82 mg ve EP + KT 900 numunesi igin 0.16 mg ve 0.68 mg
olarak belirlenmistir. Bu bulgular, hiz artisinin tiim
numunelerde aginmayi artirdigini, ancak takviye ilavesiyle bu
artisgin ~ belirgin  bicimde  smirlanabildigini  ortaya
koymaktadir. Bu durum, siirtiinme sirasinda artan sicakligin
matrisin lokal yumusamasina ve takviye — matris baglarmin
zayiflamasma neden olmasiyla agiklanabilir. Ancak kalsine
edilmis (500 °C ve 900 °C) kemik tozu i¢eren numunelerde,
takviye yapisinda olusan sert inorganik/mineral fazlar bu
olumsuz etkiyi 6nemli 6lgiide dengelemektedir. Bu fazlar,
agmma yiizeyinde yiik tasiyict bolgeler olusturarak aginma
izlerinin derinligini sinirlamaktadir [30], [35], [36]. Benzer
sekilde, literatirde Ca — Mg — P esasli seramik fazlarin
tribolojik temas sirasinda yiizey sertligini artirarak aginma
oranmi diislirdiigii ve yiiksek sicakliklarda dahi tribolojik
kararlilig1 korudugu bildirilmektedir [37]. Bu mekanizma, bu
calismada ozellikle EP + KT 900 numunesinde gdzlenen
diistik agirlik kaybi degerleriyle 6rtiismektedir.
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Ortalama Siirtiinme Katsayisi
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- 40 mm/s
I 55 mm/s

EP EP + KT

EP + KT_500 EP+ KT_900

Sekil 7. Ortalama siirtiinme katsayisi verileri a) 20 N yiik altinda, b)10 N yiik altinda.
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b) B 55 mm/s

3,44

EP EP+KT EP+KT 500 EP+KT_ 900

Sekil 8. Agirlik kaybi verileri a) 20 N yiik altinda, b)10 N yiik altinda.

Asinma sonrasi elde edilen yiizeylerin morfolojik yapisini ve
ylizeyde meydana gelen asmma mekanizmalarini
degerlendirmek amactyla aginma izi tizerinden 100x ve 500x
yakinlagtirma orantyla SEM analizi gergeklestirilmistir (Sekil
9). Sekil 9a ve 9b, saf epoksiye ait asmmma izini
gostermektedir. Bu goriintiller incelendiginde, oldukga
pliriizlii bir ylizeyin meydana geldigi goriilmektedir. Yiizeyde
diizensiz ve koparak ilerleyen bir aginma izinin meydana
geldigi, iz lizerinde derin gatlaklarm ve yariklarin bulundugu
goriilmektedir. Epoksi, diisiik sertlige ve diisiik yiik tasima
kapasitesine sahiptir. Kars1 yiizeyle temas1 sonucunda ytiksek
oranda plastik deformasyon meydana gelmektedir. Tekrarli
yiikler altinda mikro c¢atlak olusumu meydana gelmekte,
catlak ilerlemesi sonucunda da ¢ukur ve kopmalar meydana
gelmektedir. Bununla birlikte asindirici malzemenin (AISI
52100 celik bilya) yiiksek sertligi, temas noktasinda lokal
sicaklik artisina ve matrisin yiizeyden koparak parca
transferinin gerceklesmesine neden olmustur. Yiizeydeki
diizensiz yirtilmalar, epoksi yiizeyinden kopan parcaciklarin
celik yiizeye yapisip tekrar ayrilmasi sonucunda meydana
gelmektedir [37].

Sekil 9¢ ve 9d EP + KT kompozitine ait asinma izinin SEM
goriintiilerini gostermektedir. Bu goriintiiler incelendiginde
yiizey morfolojisinin saf epoksiye gore daha diizgiin, daha az
derin yariklar iceren ve daha kontrolli asmma izleri
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sergiledigi  goriilmektedir. Bu durum, kemik tozu
partikiillerinin siirtiinme sirasinda yiik tagima kapasitesini
artirarak plastik deformasyonu kisitladigini ve daha kontrolli
bir abrasif aginma davranisi sagladigini gostermektedir [38].
Ancak bu agmma yiizeyinde de yer yer pargacik kopmasi ve
derin yariklar meydana gelmistir. Isil islem uygulanmamis
KT partikiilleri, epoksi icerisinde homojen bir dagilim
gosteremedigi  icin malzeme i¢ yapisinda bosluk ve
aglomerasyon olusumuna sebep olmustur. Bu durum
malzemenin igerisinde gerilme yigilmalarinin meydana
gelmesine ve malzeme igerisinde zayif bolgelerin olusmasina
sebep olmustur. Asinma esnasinda malzemeden kopan
parcaciklar asindirict gibi davranarak malzemenin daha fazla
aginmasina sebep olmustur.

Sekil 9e ve 9f EP + KT 500 kompozitine ait aginma izinin
SEM  goriintiilerini  vermektedir.  Bu  goriintiiler
incelendiginde, EP ve EP + KT malzemelerine gore aginma
oraninin azaldig1 fakat yer yer lokal ¢ukurlarm olustugunu
goriilmektedir. Bu kompozit malzemede meydana gelen
asinma izi daha dar ve diizenli bir goriiniime sahiptir.
Kalsinasyon islemi ile birlikte partikiil yapisinin daha
dairesel, belirgin bir yapiya sahip olmasi ve malzemenin
sertliginin  artmast  kompozit malzemenin tribolojik
performansinin artmasina katki saglamistir. Isil iglemle
birlikte kemik tozu partikiillerinin olusturdugu sert
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inorganik/mineral fazlar, matris igerisinde yiik tastyict
bolgeler meydana getirmistir. Bu bolgeler, siirtiinme
sirasinda matris deformasyonunu sinirlamis ve karsi yiizeyle
dogrudan temasi azaltarak daha kararli bir asinma davranist
saglamistir [19], [39].

Sekil 9g ve 9h’de EP + KT 900 kompozitine ait aginma izinin
SEM goriintiileri  verilmistir. Goriintiiler incelendiginde
agmmma izinin diger numunelere gore olduk¢a diizenli ve
pliriizsiiz bir ylizeye sahip oldugu goriilmektedir. Asinma
esnasinda s1ig ve diizenli mikro-izlerin  olustugu
goriilmektedir. Derin yarik ve ¢ukur olusumunun oldukca
azaldig net bir sekilde gbzlemlenmektedir. 900 °C sicaklikta

100x

EP

G

EP + KT 500

EP + KT 900

2 saatlik 1s1l iglem sonrasinda KT partikiillerinin kristalligi ve
mineral safligi artmis, morfolojik yapist geligmistir.
Kiillestirme islemi ile birlikte KT partikiillerinde meydana
gelen sert ve inorganik fazlar, kars1 yiizeyle dogrudan temasi
azaltmis, asinma izlerinin derinligini siirlamis ve kararl bir
sirtinme davranist saglamistir. Bu dogrultuda matris
icerisinde homojen bir dagilim elde edilmistir. Bu durum
malzemenin hem mekanik hem de tribolojik performansina
katki saglamistir. EP + KT 900 kompozitinde elde edilen bu
iyilesme, dolgu—matris arayiiziiniin giiclenmesi ve pargacik
kopmasinin engellenmesiyle iliskilendirilebilir [40].

500x

Sekil 9. Kompozitlerin aginma yiizeyi SEM gorintiileri.
12
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Sonuclar

Bu caligma kapsaminda, sigir kemik tozuna uygulanan
kalsinasyon isleminin polimer kompozit malzemelerin
kimyasal, mekanik, morfolojik ve tribolojik 06zellikleri
izerindeki etkisi aragtirilmistir. Bu dogrultuda sigir kemigi
partikiilleri iki farkli sicaklik ve bekleme siiresi
parametreleri altinda kalsinasyon iglemine tabi tutulmustur.
Isil islem gdrmemis kemik tozu ve kalsine edilmis kemik
tozlar1 epoksi matrisi ile karigtirilarak dokiim yontemi ile
kompozit numuneler elde edilmistir. Bu numunelere sertlik
Olctimii, cekme deneyi, yorulma deneyi ve asinma testi
gerceklestirilmistir. Deney ve analizler sonucu elde edilen
veriler sayisal ve gorsel olarak ele alinmis ve tartisilmistir.
Elde edilen sonuglar asagida verilmektedir:

1. EP numunesinin sertlik degeri 81.80 olarak
Olgiiliirken, KT ilavesiyle sertlik yaklasik %8.5
artarak 88.75’e yiikselmistir. EP + KT 500 ve EP
+ KT 900 numunelerinde sertlik sirasiyla yaklasik
%39 ve %10 oraninda artmis, en yiiksek deger EP +
KT 900 numunesinde elde edilmistir.

2. EP numunesinin ¢ekme dayanimi 37.73 MPa ve
kopma uzamas: %4.20 olarak belirlenirken, KT
ilavesi dayanimi yaklasik %18 azaltarak 30.89 MPa
degerine, kopma uzamasmi ise yaklasgik %69
distirerek %1.32’ye geriletmistir. EP + KT 500
numunesi EP numunesine yakin deger gosterirken,
EP + KT 900 numunesi yaklasik %3.6 daha
yiiksek dayanim (39.09 MPa) sergilemistir.

3. SEM analizleri, 1s1l islem uygulanmamig KT igeren
kompozitte belirgin bosluklar ve aglomerasyonlar
olustugunu ve araylizey uyumunun zayif oldugunu
gostermistir. KT 500 ve KT 900 takviyesi igeren
numunelerde ise daha homojen, kompakt ve iyi
islanmig bir mikroyap1 elde edilmis, bosluk ve
topaklanmalar 6nemli 6l¢iide azalmustir.

4. Yorulma testlerinde en yiiksek ¢evrim sayisi EP
numunesinde (368.927) elde edilirken, KT ilavesi
¢evrim sayisini yaklagik %51 azaltarak 180.413’¢
diistirmiistiir. Kalsinasyon iglemi uygulanmis KT
iceren kompozitlerde yorulma dayanimi belirgin
sekilde iyilesmigtir. EP + KT 500 ve EP + KT 900
numunelerinde ¢evrim sayilari sirastyla 295.253 ve
326.816 olarak belirlenmis, kompozitler arasinda
en yiiksek deger EP + KT 900 numunesinde elde
edilmigtir.

5. Asmma testlerinde 20 N yiik altinda KT ilavesi
sirtlinme katsayisin1 genel olarak azaltmis,
ozellikle EP + KT 900 numunesinde degerler saf
epoksiye gore yaklasik %16’ya varan oranda
diigmiigtiir. 10 N yiikk altinda bu iyilesme daha
belirgin hale gelerek EP + KT 900 numunesinde
stirtiinme katsayis1 40 mm/s’de yaklagik %15, 55
mm/s’de ise yaklasik %33 oraninda azalmistir.

6. Asinma testlerinde hiz artist tim numunelerde
agirlik kaybini artirmistir; ancak kemik tozu ilavesi
bu artist belirgin sekilde sinirlandirmistir. 20 N yiik
altinda EP + KT 900 numunesinde agirlik kayb,
saf epoksiye gore 40 mm/s’de yaklasik %72, 55
mm/s’de ise yaklasik %29 azalmistir. Benzer
sekilde 10 N yiik altinda en diisiik agirlik kayb1 EP
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+ KT 900 numunesinde elde edilmis ve saf
epoksiye kiyasla 40 mm/s’de yaklagik %84, 55
mm/s’de yaklagik %80 oraninda iyilesme
saglanmistir.

7. Asinma yiizeyi SEM analizleri, EP numunesinin
derin catlaklar, yariklar ve yogun plastik
deformasyon igeren diizensiz bir asmma
mekanizmast  sergiledigini  gdstermistir. KT
ilavesiyle ylizey daha kontrollii hale gelmis olsa da
1s1l islem uygulanmamis numunede aglomerasyon
ve parcacik kopmalart nedeniyle lokal hasarlar
gozlenmistir. KT 500 ve KT 900 takviyesi i¢eren
kompozitlerde ise daha diizenli, si ve paralel
aginma izleri olusmus; derin yarik ve gukur
olusumu belirgin sekilde azalmistir.

8. Bu c¢alismada uygulanan 500 °C sicaklik, kemik
tozu yapisindaki nemin uzaklastirildigi ve organik
bilesenlerin 6nemli 6l¢iide bozunmaya basladig:
ara  bir  kalsinasyon = basamagi  olarak
degerlendirilmistir. Buna karsilik 900 °C’de
gerceklestirilen kalsinasyon, organik fazin biiytik
Olciide uzaklagsmasi ve mineral fazin baskin hale
gelmesi acisindan daha etkili olmustur. Bu nedenle
500 °C’de gergeklestirilen iglem tam kalsinasyon
icin yeterli bir sicaklik olarak degil, kismi 1s1l
bozunma ve ara yapisal doniisim basamag1 olarak
ele alinmigtir. XRD sonuclarinda hidroksiapatit
esaslt ana yapinin korunmasi, FTIR analizinde
organik gruplara ait bant giddetlerinin zayiflamasi
ve SEM/EDX sonuglarinda Ca-P dagiliminin daha
homojen hale gelmesi kalsinasyon sicakliginin
artmastyla kemik tozunun yapisal olarak daha
kararli  bir takviye fazmna  doniistiigiini
desteklemektedir.

Etik kurul onay1 ve ¢ikar ¢catismasi beyani

Hazirlanan makalede etik kurul izni almmmasmma gerek
yoktur. Hazirlanan makalede herhangi bir kisi/kurum ile
¢ikar ¢atismasi bulunmamaktadir.
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