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Oz

Bu calismanin amaci, lif kalinligina bagl olarak 1sirgan lifi/ polimetilmetakrilat kompozitlerin mekanik testlerinde lifin,
kritik oranlarmi ( vfisiix) ortaya koymaktir. Bu amag igin gevrek bir matris olan polimetilmetakrilat kullanildi. Dogal
yontemle iiretilen 1sirgan lifi, elle yatirma yontemi ile % 1,25, 2,5, 3,75 ve % 5 hacim oranlarinda 1sirgan lifi takviyeli
polimetilmetakrilat kompozitlerin iretiminde kullanildi. Bu kompzitlerde ¢ekme, egilme ve darbe mukavemeti,
testlerinden elde edilen grafiklerden faydalanilarak, lif kalinligima bagli kritik fiber oranlari tesbit edildi. Lifin fiziksel
ozellikleri ve matris ile etkilesimi, sirasiyla XRD ve FITIR testleri ile belirlendi. SEM goriintiileri kirilma yiizeylerinin
gozlemlenen mikro yapist yardimi ile incelendi. Elde edilen verilere gore, kalin liflerde kritik lif cap1 degerleri, ince liflere
gore daha yiiksektir. Bu sonug, ince liflerin kalin liflere oranla malzemelerin mekanik &zelliklerini olumlu ydnde
etkiledigini gosterir.

Anahtar Kelimeler: Kompozit, Mekanik 6zellikler, Isirgan lifi, Pmma, Kritik hacim orani.

Effect of Fiber Thickness on Critical Fiber Ratio in Mechanical Tests of Nettle-
Polymethylmethacrylate Composites

Abstract

The aim of this study was to determine the critical ratios of fiber (vfcrit.) In nettle fiber/polymethyl methacrylate
composites depending on fiber thickness. Polymethyl methacrylate, a brittle matrix, was used for this purpose. Nettle
fiber, produced by natural method, was used in the production of polymethylmethacrylate composites with nettle fiber
fiber with a ratio of 1,25%, 2,5, 3,75 and 5% by Hand lay-up.The tensile strength, bending strength, and impact strength
of these compenents were used to obtain critical fiber ratios based on the thickness of the fiber. The physical properties
of the fiber and its interaction with the matrix were determined by XRD and FITIR tests, respectively. SEM images were
examined with the help of the observed microstructure of the fracture surfaces. According to the obtained data, critical
fiber diameter values in thick fibers are higher than thin fibers. The results of the study showed that fine fibers had a
positive effect on the mechanical properties of the materials compared to thick fibers.

Keywords: Composite, Mechanical properties, Nettle fiber, Pmma, Critical volume ratio.
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1. Giris

Kompozit malzemelerin avantajlarindan biri, farkli gereksinimleri karsilamak tizere malzeme
ozelliklerini ayarlama imkanidir. Heterojen kompozitlerin makroskopik davranisinin, (Volumetrik)
kompozisyon, her komponentin gerilme-sekil degistirme davranisi, fazlarin geometrik diizeni ve
arayiiz Ozellikleri dahil olmak {iizere bircok faktore bagl oldugu bilinmektedir (Shah ve Ark. 2012;
Takagi ve Nakagaito 2016).

Bitkisel liflerden tiretilen kompozitlerin mekanik 6zellikleri iizerine yapilan birgok ¢alismada,
kompozitlerin hacimsel etkisi iyi tanimlanmamistir (Madsen ve ark. 2009). Bununla birlikte, Dogal
elyaflarla giiclendirilmis kompozitlerin yapi-6zellik iligkilerini ¢ok giizel bigimde ortaya koyan bazi
calismalar da vardir. Bunlar kisa fiber takviyeli (Aslan ve ark.2018), ve tek eksenli olarak
yonlendirilmis lif takviyeli (Madsen ve ark 2007) ¢aligmalardir.

Ghosh ve ark. (2011). tarafindan yapilan ve bu alanda ilk olan ¢alismada, kisa muz lif takviyeli
vinil-ester kompozitlerin, kritik elyaf hacim (Vfkitik) fraksiyonu % 25 vf, olarak tanimlanmaistir. Shah
ve Ark. (2012), tarafindan yapilan calismada keten-polyester ve jiit-polyester kompozitlerde kritik
fiber oranlar1 belirlenmistir. vfkritik = % 9,3 iken jiit polyester kompozitlerde bu oran %8,1 olarak
gerceklesmistir. Ayni ¢alismada karbon polyester kompozitlerin ¢ekme testlerinde kritik oran %2,4
olarak belirlenmistir. Fakat 1sirgan lifleri i¢in benzer bir ¢alisma yoktur. Yapilan diger ¢alismalarda
1sirgan lifi takviyeli kompozitlerin mekanik ve yaslanmaya bagli davranislar1 irdelenmistir

Isirgan lifi/PP kompozitler ile yaptiklari calismada Paukszta ve ark. (2013) carpma dayaniminin
% 35, uzamanin %7 ve ¢ekme modiiliiniin % 50 arttigin1 rapor ettiler.

Kompozitlerin mekanik davranigina farkli igletim ortamlarinin etkisini aragtiran Kumar ve
arkadaglar1 (2013) farkli uygulama siiresi i¢in nehir suyu, mazot, dondurucu hava sartlariyla, glines
15181 (UV) ve topragin 1sirgan lifi takviyeli polipropilen (PP) kompozitlerinin ¢ekme davranisi lizerine
etkisini arastirdilar.

Lanzilao ve arkadaglar1 (2016) yaptiklar1 ¢alismada Himalaya 1sirgan otu ile Avrupa 1sirgan otu
lifinin mekanik 6zelliklerini ortaya koydular. Yaptiklar1 ¢alismada Himalaya Isirgan otu lifinin elyaf
uzunlugunun daha fazla, liimen cap1 ve seklinin daha farkli oldugunu ve maksimum gerilme
dayaniminin Avrupa Isirgan Lifine gore iki kat daha yiiksek oldugunu rapor ettiler.

Bu caligmada elle yatirma yontemi ile iki farkli lif ¢api kullanilarak, iiretilmis 1sirgan/
polimetilmetakrilat kompozitlerin mekanik 6zellikleri belirlenmistir. Kompozitlerin mekanik
testlerinden elde edilen ( ¢ekme, egme, darbe ) grafikler yardimi ile, minimum ve kritik elyaf hacim
fraksiyonu degerleri ortaya konulmustur. Kirilma yiizeylerinin mikro yapist SEM yardimi ile

incelenmistir.
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2.Materiyal ve Metot

2.1. Materiyal

Isirgan otundan lif tiretimi (Urtica dioica ) dogal yontem (Huang ,2005) kullanilarak (hasat,
kurutma, ciirlitme, elle soyma, tarama) elde edilmistir. Bu yolla literatiirde belirtildigi gibi ortaya
cikabilecek mekanik hasarlarin kismen de olsa engellenmesi hedeflenmistir(Nechwatal,2003). Elde

edilen liflere farkli tarama siireleri uygulanarak farkli kalinlikta lifler elde edilmistir Sekil.1.

Kahn B

Sekil 1. Kalin ve ince 1sirgan lifleri

Isirgan lifinin mekanik ve fiziksel 6zellikleri yapilan ¢aligmalarla ortaya konulmustur. Bu 6zellikler

tablo 1’de verilmistir.(Bodros, E. ve Baley, C.2008).

Tablo 1.Isirgan lifinin mekanik ve fiziksel 6zellikleri

Cekme dayanimi 954-2234 Czunluk 42-54 mm
Young Modiilii 59-119 GPa Cap 16-43 um
Uzama % 1,5-6 Yogunluk 1,5 gr/cm?

Isirgan lifi-Polimetilmetakrilat kompozitlerin olusturulmasinda kullanilan matris ve sertlestirme
malzemeleri Otto Bock (Almanya) Tiirkiye temsilciliginden saglandi. Standart Pmma’nin bazi

mekanik ozellikleri tablo 2’de verilmistir (Callister, 2007).
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Tablo 2. Standart Pmma ait bazi1 mekanik 6zellikler

Kopma uzamasi ( % ) 0,5-5 Elastisite modiilii ( MPa) 3000
Sertlik —Rockwell ( M ) 93 Cekme dayanimi ( MPa) 40-70
Darbe dayammi (kJ/m?) 11 Kirilma Toklugu (MN/m*?)  0,7-1

Poisson ratio 0,35-0,40

Isirgan lifi -Polimetilmetakrilat kompozitlerden deney numunesi olusturmak amaci ile PTFE
malzemeden dokiim kaliplar1 hazirland1 ve kompozitler elle yatirma yontemi ile iiretildi. Jellesme
baslangicinda kalip iist pargasi kapatilarak iizerine 6,25 MPa basing uygulandi. Reaksiyon
tamamlandiktan sonra kaliptan ¢ikarilan numuneler nihai kiir uygulamasi igin 24 saat boyunca 80°C
firinda bekletildi. Numuneler otomatik tezgahlarda standartlara uygun olciilerde islendi (Sekil 2).

Kirtilma toklugu numuneleri iizerine a/w orani 0,3 olan standart ¢entikler agildu.

Sekil 2. Islenmis gentiksiz ii¢ nokta egme numunesi

2.2 Metot

Kompozitlerin FTIR analizleri, Perkin Elmer Spectrum1400 spektrometresi ile 4000-650 cm™!
tarama araliginda ve oda sicakhiginda gergeklestirildi. Test 2 cm™ ¢oziiniirliikte ortalama 10 tarama
ile yapildi.

X-1s1n1 kirmim testi, bakir radyasyonlu gelismis Diffractometer (Europe 600 XRD) ile
gerceklestirildi. Cu Ka, 40 kV ve 30 mA'da ¢alistirildi. Tarama araligi 10-30, adim boyutu 0,02 ve
tarama hiz1 0,4 / dakika olarak secildi.

Taramal1 elektron mikroskopisi goriintiileme oncesinde numuneler 50 + 3 °C’de 48 saat
kurutuldu. Daha sonra altin kaplanan numuneler JSM-5910 cihaz kullanilarak goriintiilendi. SEM
goriintiilerinin yorumlanmasi, 1sirgan lifi /Pmma kompozit kirik yilizeylerinin detayli incelenmesi ile
yiritildi.

Yapilan calismada kullanilan 1sirgan liflerinin yogunluklari, Pikmometre YoOntemi ile
belirlenmig ve Isirgan lifinin yogunlugu 1,157 olarak tespit edilmistir.
Lif caplarini belirlemek amaci ile OLIMPUS B52 optik mikroskop kullanildi. 50°ser adet kalin ve
ince lifin Ol¢limii yapilarak Sl¢ctim araligi belirlendi. Yapilan aragtirmada kullanilan liflerin cap

aralig, ince liflerde 30-80 um iken kalin liflerde 80-150pum olarak belirlendi.
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Cekme testi (ASTM D638), 3 nokta egme testi (ASTM D790) iiniversal test makinesi
(Shimadzu Ag-X Plus100 Kn) ile yapild1 (sekil 3). Catlak ucundaki agilmanin 6lctilmesi i¢in klipgey¢
kullanild1. Kic 6l¢timii, ¢entik uzunlugunun, numune genisligine orant ( a / w ) 0,3 olan numuneler

yardimi ile belirlendi ve denklem 1 kullanilarak hesaplandi (Hughes, 2002).

Kie =502 f (%) (M

Burada Pm kirilma anindaki yiik, S mesnetler aras1 mesafe, D numune kalinligi, W numune

genisligi, ve f( a/w) olarak verilen polinominal geometrik diizeltme faktorii esittir.

f (i) _3(a/w)Y/2[1,99-(a/w)(1-(a/w)x(2,15-3,93(a/w)+2,7(a%/w?)] @)
N 2(1+2a/w)(1-a/w)>/?

w
izod darbe testi D 4812 — 99°deki prosediirlere uygun, bes adet ¢entiksiz test numunesi ile
gerceklestirildi. Darbe enerjisi, 5,4 kJ sarkac cekicine sahip Zwick B5113 izod darbe cihazi ile

belirlendi ve sonuglar kJ / m? cinsinden elde edildi.

Sekil.3. Egme ve kirilma testi diizenegi

2.3. Elyaf hacim oraninin degerlendirilmesi

Dogal elyaflarla gii¢clendirilmis kompozitlerin hacim fraksiyonunu (Vf) dlgmek i¢in asagidaki

ifade kabul edilmistir (Messiry 2013):

Vp = (Ve — (Mc — Mf)/p,) Ve 3)
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Burada; Mc kompozitin kiitlesi, M lif kiitlesi, Vc kompozit hacmi ve pf elyaf, pr kiir edilmis

polimerin yogunlugudur.

3. Bulgular ve Tartisma

3.1. Hacim oranlar1 ve kompoziti yogunlugu

Deney numunelerine ait hacim oranlar1 ve yogunluk sonuglar1 Tablo 1'de sunulmustur.

Tablo 2’de kompozit yogunlugunun, fiber hacim ve agirlik orani ile degisimi incelendiginde,

Isirgan elyaf takviyesinin % hacim oranlarinin artmasina bagl olarak kompozitlerin yogunlugunun

arttigr goriilmektedir. Yogunluk degisimi kompozitlerde sirasiyla % 0,6, %1,3, %1,9, %2,6 olarak

kaydedilmistir.

Tablo.2. Kompozitlerde fiber hacim ve agirlik orani ile yogunlugun degisimi

Ornek Lif agirlik oran1 (%) Lif hacim oran1 (%) Kompozitin yogunlugu
Isirgan Lifi-0 0 0 0,970+0,01
Isirgan Lifi-1 1,31 1,25 0,976+0,02
Isirgan Lifi-2 2,62 2,50 0,983+0,02
Isirgan Lifi-3 3,93 3,75 0,989+0,03
Isirgan Lifi-5 5,22 5 0,996=+0,04

3.2. Kompozitin Fitir analizi

Sekil 4‘de kompozitin Fitir analizi incelendiginde 748 cm™ deki pik C-C baginin titresiminden

kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. 1051 ¢cm™ bulunan pik aromatik halkadaki C-H titresimine ve

birincil alkollerdeki C-O titresimine bagli olarak ortaya ¢ikar. 1418 cm™ olusan pik CH> nin simetrik

egilmesinden kaynaklanir. 1648- 1630 cm™! araligindaki absorbsiyon band: seliilozun kristal olmayan

bolgelerindeki absorbe edilmis su molekiillerinin titresiminden kaynaklanmaktadir. 2933 cm™ deki

pik metil ve metilen gruplarmin gerilme titresimine atfedilebilir. 3343 cm™ de gézlemlenen pik O-H

gruplarinin varligin1 géstermektedir. Bu pik lifin i¢erdigi nem veya alkol yada fenol gruplarindan

kaynaklandig diisiiniilmektedir. Kompozitin fitir incelemsine bakildiginda Isirgan lifinin kompozit

icerisindeki varlig1 acikga teyit edilebilir. Isirgan lifinin varligi kimyasal kompozisyona bagli olarak
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baz1 farkli pikleri ortaya c¢ikardigi gibi Pmma’nin bazi piklerinde de kiigiik kaymalarin oldugu

gozlenmektedir. Bu da iki malzeme arasinda zayif bir etkilesimin varligini ortaya koyar.

Pmma
Composite

/\[

T T T T 1
5000 4000 3000 2000 1000 o

102

101 2l
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100 -
929 -

98 -

T

97 -

96 -

Wavenumber / cm™

Sekil 4. Kompozitin Fitir analizi
3.3.Isirgan Lifinin X-Isim Kirmmim Analizi

Isirgan lifi icerisindeki seliillozun tipik kristal kafesine ait X-151n1 kirinim desenleri Sekil 5'de
verilmistir. Seliiloz elyafa ait ana desenlerin iki teta degerleri sirasiyla lam = 16,5 ve loo2= 22,8 dir ve
bu desenler (101) ve (002) diizlemlerine karsilik gelir. Isirgan elyafinin kristallik indeksi (CrI), Segal
ampirik yontemi kullanilarak belirlenmistir. Isirgan elyafinin kristalinite indeksinin % 71,8 oldugu
ortaya koyuldu. Yapilan bazi ¢caligsmalarda, sisal, keten, kenevir, kenaf gibi seliiloz elyaf ¢esitlerinin

kristalinite indeksini 6lgmek i¢in ayni1 yontemi kullandi (Jonoobi ve ark.2010).

Crl = ( T002-Iam)x 100 /Too2 4)

Intensity (a.u.)

T T T T T T T 1
10.0 12,5 15,0 17,5 20,0 225 25,0 275 30,0
20 (degree)

Sekil 5. Isirgan lifi X-151n1 kirinim desenleri
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3.3. Mekanik Testlerde, Kritik Fiber Oraninin belirlenmesi
3.3.1.Cekme Testinde, Kritik Fiber Oraninin Belirlenmesi

Cekme Testinde minimum ve kritik oranlarin degisimi deneysel yontemle belirlenmis ve sekil
6°‘da verilmistir. Liflerin takviye edici etkisi, elyaf hacim fraksiyonu kritik elyaf hacim fraksiyonunu
(vf> vikritik.) astiginda goriiliir (Pan,1993). Yapilan ¢alismada kompozitin igerisine ilave edilen %1,25
ve %2,5 oranindaki liflerin iki farkli lif kalinliginda da dayanimi diisiirdiigii belirlenmigtir. Lif
ilavesinin artirilmast ile kritik deger asildiginda lifin takviye edici oOzelligi ortaya ¢ikar.
Gergeklestirilen test sonucglarina gore, ¢cekme testindeki kritik 1if oram1 degerleri kalin ve ince
elyaflarda sirasiyla % 4,78 ve % 4,39 olmustur. Yapilan ¢aligmalarda genellikle, polimer matrise
liflerin eklenmesi ile matris mukavemetinin ve rijitliginin artirilmasi yoluyla, kompozitlerin gerilme
ozellikleri belirgin sekilde gelistirilmistir (Malkapuram ve ark.2008). Bu ozelliklerdeki artis hacim
fraksiyonuna, karsim kuralina, fiberin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerine ve fiber matris uyumuna

baghidir (Ku ve ark. 2011).

A4
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O

Lif hacim orani, V, (%)

Sekil 6. Cekme testi grafigi yardimu ile, kritik lif oranlarinin belirlenmesi

3.3.2. Kirilma Toklugu Testinde, Kritik Fiber Oraninin Degerlendirilmesi

Kalin ve ince lif takviyeli kompozitlerin kirtlma toklugunun, fiber orani ile degisimini gosteren
grafik sekil 7°de verilmistir. Cekme gerilmesindeki benzer davranis burada da tekrarlanmus, kritik lif
oranina ulasildiginda degerlerde artis gorilmiistiir. Bu grafikten faydalanilarak kalin ve ince lif
takviyeli kompozitlerin minimum ve kritik lif oranlar1 belirlenmistir. Isirgan lifi- Pmma kompozitler
ile yapilan ¢alismada, kalin lifler i¢in vf, kritik =% 4,67 ince lifler i¢in vf, kritik = % 4,10 degerleri
bulunmustur. Kompozitin mekanik 6zelliklerinin artirilmasinda, elyaflarin, mekanik ve fiziksel

ozellikleri bunlarin kimyasal kompozisyonu olan, seliiloz, hemiseliiloz ve ligninden etkilenmektedir
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(Giimiiskaya ve ark. 2003). Ornegin, yiiksek cekme mukavemeti ve yiiksek termal kararlilik daha
fazla kristalin seliiloz ihtiva eden liflerden elde edilir (Ornaghi 2014).

—&——  ince lif
— —&-—  Kaln lif

Kirnlma toklugu, K (MPa mm)

Lif hacim orani, V, (%)

Sekil 7. Kirilma toklugu grafiginde minimum ve kritik lif hacim oranin degisimi

3.3.3. Darbe Testinde, Minimum ve Kritik Fiber Oraninin Belirlenmesi

Kalin ve ince lif takviyeli kompozitlerin darbe dayaniminin fiber orani ile degisimini gosteren
grafik sekil 8’de verilmistir. Bu grafikten faydalanilarak kalin ve ince lif takviyeli kompozitlerin
minimum ve kritik lif oranlar1 belirlenmistir. Isirgan lifi- Pmma kompozitler ile yapilan ¢alismada,
kalin lifler icin vf, kritik =% 4,83 benzer sekilde ince lifler i¢in vf, kritik =% 4,22 degerleri
bulunmustur. Cekme testinde vf, minimum ve vf, kritik degerleri arasindaki fark yaklasik % 1 Tken

darbe testinde bu oran daha biiyiiktiir.

16

15 4 —%——  ncs if
— =0 —  Kaln lif

14 4

Kiritike Iif oram

Darbe dayanimi, (K._l-fm2 ]

Lif arant. V, (%)

Sekil 8. Darbe dayaniminda, minimum ve kritik lif hacim oranin degisimi
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3.4 . Morfoloji

Isirgan lifi-Pmma kompozit numunelerin test sonrast kirik yiizeylerine ait SEM mikro
fotograflari sirastyla sekil 9 a, b, ¢,’de gortilmektedir (Biiyiikkaya,2017). Tek lifinin yiizeyi piiriizsiiz
sayilabilecek bir goriintiiye sahiptir (sekil 9a). Sekil 9b’de % 1,25 hacim fraksiyonuna ait kalin lifler
ile takviye edilmis mikrografi goriilmektedir. Goriintiilerle diisiik lif oraninlarinda hasarin lif kopmasi
seklinde oldugu teyit edilmektedir. Sekil 9¢’de % 5 hacim oranina sahip ince liflerle takviye edilmis
kompozitin kirilma yiizeyi incelemesinde yiizeyde farkli kirilma mekanizmalarinin etkileri
goriilmektedir. Bu mekanizmalar fiber ¢ekilmeleri ve fiber kopmalaridir. Ince liflerle takviye edilmis
kompozitin kirik yiizey goriintiileri, kritik hacim fraksiyonu asildiginda 1sirgan lifi-Pmma
kompozitlerin kirilma esnasinda farkli mekanizmalarla enerji absorbe ederek mekanik 6zellikleri

olumlu yonde etkiledigini ortaya koymaktadir.

B 18 kM JsM-3918LY

Sekil 9¢ Kompozitin kirik ylizeyinin
mikrografi

4. Sonuclar ve Oneriler

Bu ¢aligma, Pmma matrise takviye edici katki olarak, diger dogal liflerden daha diisiik oranda

isirgan lifi ilavesi ile 1yi mekanik Ozelliklere sahip bir kompozitin basarili bir sekilde
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gelistirilebilecegini gostermistir. ince 1sirgan lifi, takviyeli kompozitlerin mekanik 6zellikleri kalin
life oranla daha fazla artmistir.

Isirgan lifi/ Pmma kompozitlerin minimum ve kritik elyaf hacim fraksiyonlarinin, keten ve jiit
ile giliglendirilmis kompozitlerin degerlerinden diisiik, buna karsilik karbon kompozitlerden daha
yiiksek oldugu goriilmiistiir. Elde edilen veriler, 1sirgan lifinin, mukavemeti artirma yoni ile, keten
ve jlit’den daha iyi bir takviye malzemesi oldugunu ortaya koyar.

Bu sonuglar, 1sirgan lifinin mekanik degerler agisindan, sentetik fiberlere agirlik/mukavemet
oranina gore lojistik, insaat ve spor gibi bazi sektdrlerde alternatif olabilecegi, yada hibrit kompozit

uygulamarinda 6nemli bir secenek olacagi diistiniilmektedir.
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