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Bilim adamlar1 ¢agin yenilikleri ile birlikte mevcut malzemelerin
ozelliklerinden, bilimin gelismesi paralelinde giiniin sartlarina uyacak sekilde
gerek ekonomik gerekse teknik ydnden daha uygun malzemeler sentezleme
yolunu se¢mislerdir. Boylece malzemeyi olusturan ve bilesenlerin 6zellikleri
farkli olan kombinasyonlarin verdikleri avantaj ile kompozit malzemeler
Uzerindeki ¢aligmalar biiylik bir 6nem kazanmistir. Son yillarda fakli bilesen ve
Ozelliklere sahip kompozit malzemelerin sentezi ve karakterizasyonlarinda da
onemli bir gelisme ve artis yasanmaktadir. Bu amacla, bu ¢alismada bentonit,
silika ve diatomit gibi oksit minerallerinin polietilen (PE) matrisi igerisindeki
kompozit filmleri eritme yontemi kullanilarak sentezlendi. Oksit minerallerinin
polimer matriks ile yiizey etkilesimini arttirmak igin 3-aminopropiltrietoksisilan
(3-APTYS), setiltrimetilamonyumbromir (CTAB) ve benzoilkloriir gibi ¢esitli
modifiyer malzemeler kullanildi. Elde edilen kompozit filmler X-151m1 kirmimi
(XRD), Fourier doniisiimlii infrared spektrofotometresi (FTIR) ve
termogravimetre (TG) ile karakterize edildi. Secilen bazi kompozitlerin
morfolojik yapilar1 taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelendi. Oksit
minerallerinin  modifikasyon islemleri sonucunda elde edilen FTIR
spektrumlarindan  benzoilkloriir  kullanilarak gerceklestirilen modifikasyon
isleminin daha iyi oldugu, SEM goriintiilerinden ise kompozit filmlerdeki kiitlece
oksit mineralinin oraninin artmasiyla film yiizeylerindeki homojen goriiniimiin
gozenekli ve kirillgan bir goriinlime dogru gegis gosterdigi gdzlenmistir. Modifiye
edilmis oksit mineralleri kullanilarak sentezlenen kompozit filmlerindeki mineral
yiizdesinin artmasiyla film yiizeylerinde gozenekli ve kirilgan yapilarin fazla
olusmadigi, bunun sonucu olarak mineral ve polimer matriksin birbirleriyle
etkilesimlerinin arttig1 ortaya cikmistir. Calismada ayrica, bazi kompozit
filmlerinin baz1 mekanik 6zellikleri incelendi. Kompozit filmler {izerine yapilan
testlerden oksit minerali orant %5 olan filmlerin ¢ekme mukavemetlerinin saf
polietilen filmine gore artis gosterdigi bulundu.

ANAHTAR KELIMELER: polietilen, eritme yontemi, kompozit, Kil,
modifikasyon



ABSTRACT

THE CHARACTERIZATION AND SYNTHESIS OF SOME
POLYMERS/OXIDE MINERAL COMPOSITE FIMLS USED IN
INDUSTRY
MSC THESIS
EMINE KADIOGLU
BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

CHEMISTRY

(SUPERVISOR: PROF. DR. OZKAN DEMIRBAS )

BALIKESIiR, MARCH 2014

Scientists, in conjunction with innovation, using the properties of existing
materials, in parallel with the development of science so as to comply with the
terms of the day, from both the economic and technical aspects of the pathways
chose the more suitable materials. Thus, the properties of materials and
components that make up the different advantages of the combinations with their
work on composite materials have gained great importance. In recent years
composite materials having different components and characteristics important in
the development of the synthesis and characterization has been increasing. For
this purpose, in this study oxide minerals such as bentonite, diatomite and silica
within the matrix of the polyethylene (PE) composite films were synthesized
using melting method. To increase the surface interaction of oxide minerals with
the polymer matrix, 3-aminopropyltrimethoxysilane (3-APTYS),
cetyltrimetilamoniumbromid (CTAB) and benzoylchloride were used as materials
of various modifiers. The obtained composite films were characterized by X - ray
diffraction (XRD), Fourier transform infrared spectrometer (FTIR) and
thermogravimetry ( TG). Morphology of the selected composites was evaluated
by scanning electron microscopy (SEM). FTIR spectrum of the modification
process carried out using benzoylchloride was found to be better. From SEM
images, the composite films with increasing mass ratio of the mineral oxide film
surface have porous and fragile surface. Synthesized using modified oxide
minerals composite films with increasing percentage of the mineral in the film
surface is not formed over the porous and fragile structures, mineral and polymer
matrix as a result of the interaction was found that increased. The study also some
mechanical properties of the composite films were investigated. The tensile
strength of the composite films, oxide mineral containing 5%, was found to be
increased compared to pure polyethylene film.

KEYWORDS: polyethylene, melting method, composite, clay, modification
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1. GIRIS

1.1  Endustriyel Polimerler

Giinliik hayatimizin ve endistrinin ayrilmaz bir pargasi haline gelmis olan
polimerler, malzeme olarak c¢ok degisik ve cesitli Ozelliklere sahiptir. Bazi
polimerlerden elektriksel olarak yararlanilmaktadir. Bagska bazi polimerlerden ise
optik ve termal 6zellikleri nedeni ile malzeme olarak 6nem tasir. Buna karsilik bir
baska grup, mekanik veya biyokimyasal 6zellikleri nedeni ile tercih edilmektedir.
Her ne olursa olsun, polimer maddelerin kendilerine 6zgli veya diger
malzemelerin yerine gecen alanlarda kullanilmalarina yol agan temel 6zellikleri,
mekanik Ozellikleridir ve bu 6zellikleri esas alinarak malzeme bilimi agisindan

siniflandirilirlar [1].

Polimer maddelerin yap1 ve performans Ozelliklerinin polimer
kimyacilarinin ve miihendislerince giderek daha iyi anlasilmasi sonucu olarak
daha iyi ve istenilene uygun 6zelliklerde polimer maddelerin tasarlanip sentezleri
yapilabilmektedir. Biitiin bu c¢alismalarin hedefi polimer maddeleri gerektiginde;
celik kadar saglam, tily kadar hafif, cam kadar saydam, kuartz kadar 1siya

dayanikli ve kagit kadar ucuz ve ekonomik hale getirebilmektir .

Yaygin olarak kullanilan endiistriyel polimerlerden bazilari; poliasetal
(POM); musluklar, aerosol vanalar, fermuarlarda, polimetil metakrilat (PMMA);
lensler, aynalar, 151kl ilanlarda, polikarbonat (PC); sise, tibbi malzemeler, saydam
levhalarda, algak yogunluklu polietilen (AYPE); elektrik izolasyon kiliflari, ¢esitli
filmler, cesitli ambalaj malzemelerinde, lineer algak yogunluklu polietilen
(LAYPE); tarim ve endiistri i¢in ¢esitli malzeme imalati, boru, flans vs. tiretimi,
yiikksek yogunluklu polietilen (YYPE); benzin tanklari, kimyasal madde, siit,
camagir suyu kap ve siseler, bavul, valiz, ¢anta imalatinda, polipropilen (PP);
araba i¢ dekorasyonu ve bazi otomotiv parcalari, akii kutulari, masa, sandalye gibi

mobilya iiretiminde, polietilen tereftalat (PET); su, mesrubat, fotograf filmi, cesitli



kaplamalarda, polivinil kloriir (PVC); miizik plaklari,pencere pervazi, tel ve kablo

izolasyonunda kullanilirlar [1].

1.1.1 Polietilen, PE

Polietilen siit beyazi ve yar1 seffaf bir termoplastiktir. Etilenin
polimerizasyonuyla iiretilir ve polimerizasyon islemi, uygulanan isleme gore
radikal, anyonik veya katyonik mekanizma Uzerinden yirir; elde edilen

polimerler birbirinden farkli 6zellikler gosterir [2].
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Sekil 1.1: Polietilen olusumunun semetik gosterimi [2]

Polietilenin mekanik o6zellikleri polimer zincirlerinin uzunluguna ve
dallanma derecelerine, kristal yapiya ve molekiil agirligma gore degisir. Kisa
zincirli Uriinler kirilgan ve balmumu yapilidir, uzun zincirli yapilar sert
plastiklerdir. poliolefinin yogunlugu arttikga yumusama noktasi, bulaniklik ve
yaglara dayaniklilik 6zellikleri de artar. Polietilenin mekanik 6zelliklerine bagh

olarak asagida belirtilen siniflara ayrilirlar.

. Ultra yiiksek molekiil agirlikli polietilen (UHMPE veya UYMPE),
o Yiiksek yogunluklu polietilen (HDPE veya YYPE),

. Algak yogunluklu polietilen (LDPE veya AYPE),

o Lineer al¢ak yogunluklu polietilen (LLDPE veya LAYPE)



1.1.1.1 Ultra Yiiksek Molekiil Agirhikl Polietilen (UHMPE veya
UYMPE)

UHMPE smifina giren polietilenin molekiil agirliklar1 milyonlar
seviyesindedir. Ylksek molekiil agirliklarinin anlami polimer zincirlerinin Kristal

yapt i¢inde ¢ok siki bir bigimde yerlestigi veya paketlendigi sert polimerdir [2].

1.1.1.2 Yiiksek Yogunluklu Polietilen (HDPE veya YYPE)

HDPE’nin yogunlugu 0.94-0.97 g/cm®  arasinda degisir. Molekiil
morfolojisi LDPE’den farklidir. Uzun karbon zincirleri {izerinde dallanmalar yok
denecek kadar az oldugundan kristal veya yari-krsital bir polimerdir. Bu nedenle
molekiiler kuvveti siddetlidir ve polimerin gerilme kuvveti yiksektir.
Dallanmalarin belirli seviyeler altinda tutulmasi 6zel katalizérlerle Ornegin;
Ziegler-Natta Kkatalizorleri gibi ve reaksiyon kosullariyla saglanir. Yapisal
ozellikleri HDPE’ nin daha siki, sert ve kuvvetli olmasini saglar. Darbeye

dayanikli tanklar, paketleme malzemeleri, borular v.s. alarinda kullanilir [2].

1.1.1.3 Alcak Yogunluklu Polietilen (LDPE veya AYPE)

LDPE’nin yogunlugu 0.91-0.93 g/cm®  arasinda degisir. Polimer
zincirlerinde bulunan fazla uzun dallanmalar nedeniyle amorf yapidadir, esnektir,
kopmaya kars1 ¢ok direnglidir ve kimyasal maddelerden etkilenmez; molekiller
arast kuvvetler zayiftir ve dipol-tesirle olusan dipol etkilesimi diisiiktiir. Bu
ozellikler polimerin gerilme kuvvetini diistiriir, ¢ekilebilirligini yiikseltir. LDPE
talebi en fazla olan polimerlerden biridir. Ayn1 zamanda ucuzdur, sise, valiz,
dondurulmus yiyecek paketleri, oyuncaklar v.s. gibi pek cok plastik iiriiniin elde

edilmesinde kullanilir [2,3,4].



1.1.1.4 Lineer Al¢cak Yogunluklu Polietilen (LLDPE veya LAYPE)

Polietilenin  kokusuz, pelletler halinde satilan, bir ¢ok 0rlne
dontstiiriilebilen, inert ve kararli halidir. Kimyasal maddelere dayaniklidir ve en

yaygin kullanim alani1 film tiretimidir [2].

1.1.1.4 Polietilenin Ozellikleri

Polietilen ¢ok ucuz, kimyasal olarak kararli kaynak yapilmasi nispeten
kolay, gerilmeye karst mukavemetli ve dayanikli olup diisiik sicakliklara hassas
degildir. Genis bir sicaklik araliginda kullanilmasinin yani sira su buharina kars1
miilkemmel bir bariyerdir. Buna karsilik gaz, aroma ve yag gegirgenligi agisindan
vasat Ozelliktedir. Bariyer 6zellikleri yogunlugun artmasi ile birlikte artan kristal
derecesi dayaniklilik, sertlik ve erime sicakligina bagl olarak artar. Ancak buna
karsin yogunlugun artmasi, darbe dayanimini, 151k gegirgenligini, diisiik
sicakliklara olan hassasiyeti ve gerilim ¢atlamalart degerlerini olumsuz yonde
etkiler [1].

Algak yogunluklu polietilen (AYPE) ucuz bir {riin olup genellikle film,
kaplama ve laminatlerde kullanilir. Liner algak yogunluklu polietilen (LAYPE)
ise daha dayanimli ve bunun sonucunda kalinligimin azaltilabilmesi miimkim
olmasi, kaynaklama i¢in daha yiliksek sicakliklara olan dayanimli olmasi
nedeniyle AYPE yerine gecerek artan oranda kullanilmaktadir. Tipik
uygulamalar1 arasinda buzdolabi torbalari, aligveris torbalari, agir esyalar

tasimaya uygun c¢uvallarin agiz kisimlari; laminatlar ve esnek filmler, sayilabilir.

Yiiksek yogunluklu polietilen (YYPE), hayvansal yag et paketlemesi ve
aroma gecirmeme, sekil kararliliginin ¢ok iyi olmasi sandik gibi enjeksiyon
kaliplamayla iiretilmis trtinler, 1s1l dayanimin iyi olmasi otoklavlarda sterilize
edilen siit sigeleri gibi 6zelliklerin istenildigi uygulamalarda kullanilir. Yiiksek
molekiil agirlikli polietien (HMPE) ise ozellikle kiiciik ve biikiilmez poset

yapiminda kullanilir.



1.1.2 Polipropilen, PP

Polipropilen, propilenin polimerizayonuyla elde edilen yari kristal yapili
bir polimerdir. Siki, sert, dayanikli ve kimyasal maddelere karsi direnclidir.
Polipropilen elyaftan filme kadar uygulamasi olan ¢ok yonlii bir polimerdir.
Uygulama alanlar1 arasinda ip, fiber, bagaj, hali, paketleme filmleri v.s. Urnler
sayilabilir [2,5].
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Sekil 1.2: Polipropilen olusumunun sematik gosterimi [2]

1.1.2.1 Polipropilenin Ozellikleri

% olan bir polimerdir. Mum

Polipropilen bagil yogunlugu 0.905 g/cm
beyazi goriinlimii seet bir lirlin olup yiiksek mekanik 6zelliklere sahiptir. Mekanik
ozelliklerini nispeten yliksek sicakliklarda da korur. Darbe dayanimi yiiksek
olmakla beraber diisiik sicakliklarda iiretim ve deney kosullarina bagli olarak

degisim gosterir[6].

Istenilen ozelliklerini ancak 0 °C’ye kadar koruyabilmesi nedeniyle
standart polipropilen film ambalaj uygulamalarinda ender olarak kullanilir.
Ambalaj malzemesi olarak en yaygin olarak  kullanilan  ekmek

ambalajlanmasidir[1].

Polipropilen bir¢ok makine ve beyaz esya pargalari ile otomotiv sanayinde
kopolimer olarak akiimiilator govdesi yapiminda kullanilir. Saglik hizmetleri i¢in
bircok hastane ara¢ gerecleri, elektrik alaninda kablo, ayakkabi sanayinde topuk,
ince ve kalin lif, halat, boru, levha ve kopiikk malzeme yapiminda PP'den

yararlanilir[6].



1.1.3 Polivinilklorir, PVC

Polivinil klordr, vinil klorirden elde edilen amorf bir termoplastiktir.
Polivinil kloriir beyaz veya agik sar1 renki toz polimerdir. Hafif, uzun émiirliidiir,
sudan etkilenmez. Karbon atomlarina bagli %53-55 klor icerir. Bu da polivinil

kloriirlin sert ve yanmaya dayanikli bir plastik olmasin1 saglar [2,7].

Cl Cl Cl Cl
n | H2 | H2 |
H,C=——=CH > HC—C—-C —C—-C —C—CH,
n-2
Vinilkloriir Polivinilkloriir

Sekil 1.3: Polivinilklorlr olusumunun sematik gosterimi [2]

Polivinil kloriir ¢ok kullanilan bir plastiktir. Sanayide sivi tasima borulari,
yerlesim alanlarinda su ve atik su borulari, profiller, ¢cok c¢esitli amagh siseler,
yagmurluklar, eldiven, kompakt disk ve bilgisayar kasalari, v.s. gibi sayillamacak
kadar fazla iiriin yapiminda kullanilir. Polivinil klorur sert ve siki bir maddedir,
fakat plastiklestirciler ilave edildiginde cok esneklesir. Asitlere, tuzlara ve pek ¢ok
petrol iirtinlerine dayaniklidir, fakat aromatik hidrokarbonlar, klorlu bilesikler ve
organik maddelerden etkilenirler. Mantar Uremesine izin vermez, polietilene

kiyasla hava gecirgenligi daha disiiktiir ve degisik renklerde tiretilebilir [2,7,8].

1.1.3.1 Polivinilkloriiriin Ozellikleri

Polivinil klortir, 6zellikleri dengeli olan uygun fiyatl, gazlara aromaya ve
yaga kars1 1yi bariyer olusturan bir malzeme olup tek basina su buhar1 gegirmeme
islevini de gergeklestirebilir [1]. Polivinil kloriir halojen igerdiginden dolay1
yanmaya kars1 direnglidir. A¢gik alevle temasa geldiginde yanmamaktadir. Kablo
izolasyonunda plastiklestiriciler katilarak kauguk gibi kullanilir. Trikrezil fosfat,
dioktil ftalat, dibiitil sebasat, polipropilen glikol, plastiklestirici olaral vinil

monomerler katilir ve kaugksu 0zellik veririler [8].
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1.1.4 Polistiren, PS

Stiren ortam sicakliginda bile ¢ok kolaylikla polimerlesebilen bir
monomerdir. Ancak bu kosullarda polimerizsyonun tamamlanmasi aylarca siirer.
Sicakligin artmasi polimerizasyonu hizlandirir. Ornegin 150 °C’de polimerizasyon
siireci sadece birkag¢ saattir. Isinin yiikseltilmesiyle beraber bir baglatic1 ilave
edildiginde reaksiyon dah kisa siirede biter. Yiiksek molekiil agirlikli ve dayanikli
iriin elde etmek, yan reaksiyonlar1 azaltmak i¢in reaksiyonlarin ¢ogu orta

derecelerdeki sicakliklarda ve bir baslaticiyla yapilir [2].
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Sekil 1.4: Polistiren olusumunun sematik gosterimi [2]

1.1.5 Poliesterler

Poliesterler ana zincirlerde ester fonksiyonel gruplari iceren polimerleridir.
En onemli ticari poliester poletilen tereftalattir (PET). Etilen glikol ile teftalik
asitin (TPA) veya dimetil tereftalatin (DMT) kondensasyon polimerizasyonuyla
elde edilir. Poliester Uretimi sirasinda esterlestirme reaksiyonuyla once bis-(2-
hidroksietil)-tereftalat (BHET) monomeri elde edilir; yan triinle DMT prosesinde
metanol, TPA prosesinde sudur. Elde edilen monomer BHET polimerlestirilerek

PET recinesi uretilir [2].
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Sekil 1.5: Polietilentereftlat olusumunun sematik gosterimi [2]

1.2 Kil Mineralleri

Kil mineralleri sulu aliminyum silikatlardir ve fillosilikatlar ya da tabakali
silikatlar olarak siniflandirilirlar[9]. Tabakali silikatlar, tetrahedral (T) ve
oktehedral (O) tabakalardan olusmaktadir. Tetrahedral koordinasyona sahip
katmanda Si** basta olmak iizere katmanlar aras1 siibsitiisyon sonucu Fe*® ve Al*?
iyonlar1 da bulunabilmektedir. Oktahedral koordinasyonuna sahip katmanda basta
Al Mg*? ve Fe*? olmak iizere Fe*®, Ti*%, zn™ ve Cr"® iyonlar1 da yer
alabilmektedir. Oktahedral tabakasi yalnizca oksijen degil, ayni zamanda diger
oktahedral birimlerle paylasilan hidroksil gruplarini igermektedir. Hidroksil anyon
birimleri bazi kil yapilarinda belli oranda F° ve CI iyonlariyla yer

degistirebilmektedir [10].

1.2.1 Diatomit

Aktif diatomit tiretiminde kullanilan hammadde Almanca ‘Kieselgur’, ve
Ingilizce ‘Diatomite’ olarak adlandirilan endiistriyel bir minareldir. Libya
kaynakli diatomitler resmi dokiimanlarda ‘Tripoli’, Danimarka’nin killi

diatomitleri ise ‘maler topragi’ olarak adlandirilmaktadir [10].
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1.2.1.1 Diatomitin Bilesimi ve Ozellikleri

Diatomit, algler smifindan su canlilar1 olan diatomelerin silisli
kabuklarinin birikmesiyle olusmus fosil karakterli bir sedimanter kayadir.
Diatome i¢inde yasadigi ¢evre suyunda temin ettigi silisten yapilmis kabuk veya
kavki i¢inde yerlesmis ¢ok kiiclik protoplazmadir. Genis ve s1g havzalar, ¢ok
miktarda suda erimis silis ve temiz sular, gelismesini saglayan ve hizlandiran
faktorlerdir. Sayilar1 16.000’e¢ ulasan farkli diatome cesitleri tathi sularda,
denizlerde veya hafif tuzlu sularda gelismektedirler. Olen diatomlerin dibe ¢oken
kabuklar1 birikerek diatomit yataklarini olusturmaktadir. Cok aktif diatome
kolonileri yilda birka¢ milimetre kalinlik yaratacak bir c¢okelme hizina
ulasabilmektedirler. Diatomeler bugiin de denizlerde ve gollerde yasamlarini

strdirmektedirler [11].

Diatome kavkist amorf silis (SiO2xnH20) yapisindadir. Rezervler, olusma
ortaminin yapist ve sartlarina bagli olarak, genellikle kil, volkanik kiil, kum ve
organik kalintilar ihtiva ederler. Ticari degere haiz kayaglarin %86-94 Unu silis,
geri kalan kismini ise aliminyum, demir ve muhtevadaki kilden gelen alkaliler

tamamlar [11].

Diatomitin rengi; beyaz, gri, sari, esmerimsi ve yesil olup organik madde
icerigi diatomite vermesi bakimindan onemli bir etkendir. Az organik madde
iceren diatomitlerde renk beyaz acik toz geri iken bu oranin %30’a kadar ¢iktig

yerlerde, koyu yesil, gri, hatta siyah renklerde olmasi olagandir [12,13].

1.2.1.2 Diatomitin Kullanim Alanlar1

Diatomit sanayide dogal diatomit, kalsine diatomit ve beyaz kalsine (Flaks
Kalsine) diatomit olarak pazarlanir. Her ¢ tip kendi aralarinda sanayinin
gereksinimleri dogrultusunda tane boyutlari, fiziksel ve kimyasal o6zelliklerine

gore degisik tiretici firmalara ait ¢esitli gruplara ayrilirlar [14].



Diatomiti iirlinleri, sanayide kullanim alanlarmin 6nem sirasi su sekilde

siralanabilir;

1) Filtre ve siizme yardimci malzemeleri

2) Dolgu malzemeleri

3) lzolasyon (1s1, ses, elektrik) malzemeleri
4) Asindirict

5) Katalizor tasiyici

6) Hafif yapi malzemesi

7) Refakter malzemesi

Diger kullanim alanlar1 ¢imento sanayinde su fazlasinin giderilmesi ve
homojeniteyi saglamak icin kullanilan diatomite beton %3 oraninda katildiginda
betonun basing direncini %20, ¢ekme direncini %10 oraninda arttirmaktadir.
Deterjan, temizleyici, zararli bitki ve mantar oldiiriicii ve seramik yapiminda da

kullanilan bir hammaddedir.

1.2.2 Silika

Bilinen elementler ig¢inde oksijenden sonra en yaygin olarak bulunan
silisyum (Si) pek cok oksit mineral yapisinda goriilmektedir. Silisyum temelde
oksijen ile bilesik olusturarak, silika (Si03) ve cesitli silikatlar1 (SiO; bilesikleri)
olusturup dogada genis bir dagilim gostermektedir. Silika; dogada kristal ve

kristal olmayan yapilarda bulunmaktadir.

Yerkabugunda bilinen minerallerin %25°1 ve yaygin minerallerin de %401
silikat mineralleri grubuna girer. Bu mineraller kilden kuvarsa kadar genis bir
yelpaze i¢inde simiflandiriimaktadir. Silikat grubu mineralleri, Si** katyonu ile
etrafinda yer alan dort o anyonunun olusturdugu, (Si04)* temel formiilii ile

ifade edilen yap1 taglarinin birbiriyle birlesmesine gore olusurlar [15].
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1.2.2.1 Silikanin Bilesimi ve Ozellikleri

Atmosfer basinci ve oda sicakliginda kararli olan silika polimerfu hali
daha yiiksek sicakliklarda kuvars haline gelir. Kuvars mekanik etkenlerle
asinmamasindan ve su i¢inde ¢Oziinmemesinden oOtiirii diinya tizerinde en ¢ok
bulunan molekildur. Kuvars (SiO,) bilesimin de, sertligi 7, 6zgiil agirhig 2.85
g.cm®, erime sicaklizi 1785 °C olan ve yerkabugunda en yaygin bulunan
minerallerdendir. Ayrica kuvvetli yapisi igerisinde son derece az iyonik degisikler
vardir. Kuvars saydam ve mat, renksiz veya beyaz, kirmizi, pembe, mavi, mor

gibi farkli renklerde bulinabilmektedir [16].

1.2.2.2 Silikanin Kullanim Alanlar:

Silika, Diinyanin her yerinde bulunabilmesi ve kendisine 0&zgii
ozellikleriyle endiistri de son derece genis bir kullanim alan1 bulur. Silikanin son
derece diisiik i¢ siirtinmesine bagli olarak kaliteli bir 6zelligi vardir. Bunun
yaninda diger silikat malzemelere gore cok yiiksek temel genlesme katsayina

sahiptir ve kimyasal olarak son derece inerttir.
Silikanin endiistride en ¢ok kullanildg: yerler:

1) Cam ve seramik hammaddesi
2) Elektronik ve optik endustrisi (sentetik tek kristal kuvars) olarak

siralanabilir [16].

Silikatlar, tetrahedral silikatlar (Olivin), c¢ift tetrahedral silikatlar
(Akermanit), Zincir yapili silikatlar (Diopsit, Termolit), tabakali silikatlar (Talk),
halka silikatlar (Tremolit) ve kafes yapili silikatlar (Kuvars) olarak yapilarina gore
sinflandirilirlar. Bu karisik farklilik silikat tetrahedrallerinin farkli bilesimlerinden
kaynaklanmaktadir. Ayrica silikatlarin siniflandirilmasi oksijen paylasimina gore

yapilmustir [15].
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1.2.3 Bentonit

Bentonit, smektit gruptan bir kil mineralidir ve esas olarak
montmorillonitten olugsmustur. Smektit kil minerali suyu veya organik molekiilleri

emdiginden siser ve ayni zamanda onemli bir iyon degistiricidir.

Bentonit, ilk kez, MO 5.000 yillarinda Kibris’ta yiinlerin yagini almak igin
kullanildi. Nemlendirilmis bentonit gicirt1 ¢ikarsin diye kagni tekerlegine siiriildii.
Izolasyon malzemesi olarak kullamildi. Kizilderililer bentoniti sabun olarak

kullandilar [17].

Bentonitin en yeni gelisen kullanim alani ise polimer katkisi1 olarak
kullanilmasidir. Bentonit katkisiyla polimerin gaz engelleme ve sicaklik
savusturma  Ozelligi  arttirllarak  polimerin  alev almasi  ve tutusmasi
geciktirilmektedir. Bentonittten iretilen alev gegiktiriciler Ornegin plastikten
elektrik prizi gibi sicaga ve aleve dayaniklilik isteyen iirlinlerde kullanilmaktadir

[17].

12 Eylil 2005 tarihinde, bentonitlerle, HIV (Aids) ve grip viruslerinin

onlendigini gosteren deney sonuglart Amcol firmasinca diinyaya duyuldu [18].

1.2.3.1 Bentonitin Bilesim Ozellikleri

Dogal sekli, tane inceligi ve ham haliyle bentonit, yumusak bir kayactir.
Kirilmaya elverisli, ele yumusak ve yagl bir izlenim verir ve agizda (tiikiirtikte)
hemen dagilma o6zelligi gosterir. Rengi beyaz, hafif sari, sari, bej, pembemsi,
yesilimtirak sar1  ve acik pembe olabilir. Bentonitin teorik formiili

(Nag.7)(Al33Mgo7 SigO20(0OH)4 NH,O’ den olugmaktadir [19].

Montmorillonit smektit olarak adlandirilan serit silikatlar ailesinin bir
tiiridiir. Bentonitin en 6nemli 6zelligi sismesi ve suyu emmesidir. Bentonit ince
tanelidir ve gozenekli bir yapiya sahiptir. Bentonit, yogunlugu 2.2-2.7 glcms, su

emince sisen ve yiiksek bicimlenme 6zelligine (plastisiteye) sahip olan dogal bir
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kildir. Bentonitin yapistirict 6zelligi vardir. Atese ve sicaga dayaniklidir, iyon

degistirme 6zelligine sahiptir [20].

Bentonitin kristal yapisi, serit seklinde ve ii¢ kathidir. Bu katlar, dizilmis
sekizyiizli ve dortyiizliden olusmustur. Dortyiizliiniin merkezinde Silisyum
sekizyiizliiniin merkezinde ise Al, Mg, Ca, Fe, Li vb gibi katyonlar bulunur. Ince
taneli ve gozenekli bir yapiya sahip olan bentonit, nanoteknolojinin benzersiz bir

elemanidir.

En 6nemli 6zelliklerinden biri suyu emince, kabarip sismesi, jelimsi bir
kitle meydan getirmesidir. % 1-2 6l¢usinde bentonit, su icine konularak kuvvetli

sekilde calkalanirsa, dibe ¢cokmeden suda askida kalir.

Bentoniti kivamlilik (tiksotropi) ozelligi, su ile temasa gectiginde jel,
calkalandiginda sivi hala gelebilme o6zelligidir. Cok degisik renklerde
gozlenebilen bentonitin iyon (katyon) degistirme kapasitesi oldukca yiiksektir.
Suspansiyon halindeki koloid bentonit taneleri negatif yuklidur [20].

Bentonit, sindirim sistemindeki bakterileri, parazitleri ve toksinleri
miknatis gibi ¢eken bir siiger 6zelligine sahiptir. Nano Bentonit, HIV (Aids) ve
grip viruslerini yok etmektedir.

1.2.3.2 Bentonitin Kullanim Alanlari

Dokiim sektorii bentonitin en ¢ok kullanildigi alan olup yillik tiikketimi 3.5
milyon tona ulagsmaktadir. Daha sonra ise sondaj, dolgu ve zirai ila¢g alaninda
kullanilmaktadir. Her sektor i¢in kullanim amaci farkli olup dolasiyla bentonitten
istenen Ozellikler de farkli olmaktadir. Bentonitin saglik, giizellik ve tipta virlis
tedavisinde kullanimi da hizla gelisen alanlardir. Cok cesitli 6zellikler gosteren
sodyum bentonit, kalsiyum bentonit, aktive edilmis killer, organik killer 1000

irlin ve uygulamada kullanilmaktadir [21].
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Bentonitin endiistride en ¢ok kullanildig: yerler :

1- DOokum sektori

2- Pelet yapimi

3- Insaat Miihendisligi ve uygulamalar
4-  (Cevre temizleme/ Atik Aritma

5- Petrol Sondajlar

6- Yemeklik yag ve gida pazarlar

7- Tarim ve hayvancilik

8- Ilag, kozmetik ve tibbi pazarlar

9- Deterjanlar

10- Boyalar, boyar maddeler ve cilalar
11- Kedi kumu

12- Kagit

13- Seramikler

14- Katalizor

15- Alev geciktirici.

1.3 Modifikasyon

Modifikasyon, ¢esitli  yollarla killerin  yiizeyinin  6zelliklerinin
degistirilmesi olarak tanimlanabilir. Yiizey modifikasyonu termal (is1l islem),
hidrotermal ve kimyasal yolla olmak Uzere U¢ grupta incelenebilir [22]. Kil
ylizeyinin kimyasal bilesiminde meydana gelen degisiklikler kimyasal
modifikasyon olarak adlandirilir. Kil mineralleri igin uygulanabilen bircok yiizey
modifikasyon yontemi bulunmakla birlikte bunlardan killere  fiziksel
adsorbsiyonla gesitli organik molekiillerin tutturulmasi ve kil yiizeyine kimyasal
olarak organik molekiil baglanmas1 yaygin olarak kullanilan baslica yontemlerdir

[23].
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1.3.1 Modifiyer Maddeler

Modifikasyon iglemlerinde c¢esitli modifiyer maddeler kullanilmaktadir.
Modifiye etmek istedigimiz ylizeye etki edebilecek sekilde segilirler. Burada
uygun modifiyer madde olarak silanli bilesikler, yiizey aktif maddeler ve

benzoilklorur (CsHsCOCI) olarak segilmistir.

1.3.2 Silan Gruplar Iceren Bilesikleri

Silan, kil yiizeyi ve polimer ile reaksiyona giren genel kimyasal formili
XSi-R olan multifonksiyonel bir molekildir. Genellikle R polimer matris ile, X
ise sulu c¢ozeltide hidrolize ugrayip silanol gruplart meydana getirerek kil
yiizeyindeki hidroksil gruplari ile reaksiyona girmektedir. R ve fonksiyonel
gruplarin istenilen kondenzasyon sicakliklarinda polimerin fonksiyonel gruplari
ile etkilesime girmesi Onem teskil etmektedir. Ayrica X gruplari, seliiloz
yiizeyinde bulunan OH gruplar1 ve silan arasinda reaksiyonu saglayacak sekilde
hidrolize ugramalidir. Silan kapli kil ylzeyi polimer ile temas ettiginde, kil
yiizeyindeki R gruplar1 polimer matristeki fonksiyonel gruplar ile reaksiyona
girerek stabil bir kovalent bag meydana getirir [24, 25]. Killerin silan ile

modifikasyonu kompozitin araylizey dayanimini ve mekanik o6zelliklerini arttirir.

1.3.2.1 Yuzey Aktif Maddeler

Yizey aktif maddeler (surfektanlar) blyik molekillerdir. Sabun ve
deterjan endiistrisi atik su desarjlarinda biiyiik miktarlarda bulunurlar. Ancak
yiizey aktif madde molekiilleri su icerisinde belli dl¢iide ¢oziiniirdiir ve gerek atik
su aritma tesislerinde ve gerekse alici su ortamlarinda ylizeyde kopiik olugsmasina
neden olurlar. Ylzey aktif maddelerin hava-su ara yiizeyinde toplanmaya ve
birikmeye egilimleri oldugundan atik suyun havalandirilmasi asamasinda
(biyolojik surecte) yizey aktif maddeler hava kabarciklarinin {izerinde kiimelesir

ve oldukea kararli kopiikler olustururlar [26].
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Yiizey aktif maddeler belli bir yiizey aktivitesine sahip olduklarindan suda
coziindiiklerinde diisliik konsantrasyonlarda bile olsalar igerisinde ¢oziindiikleri
cozlculerin yiizey enerjisini ani olarak ve biiyiikk Olglide degistirirler ve
cogunlukla diisiiriirler. Coziicii sivinin yiizey veya arayiizey 0zelligini belirgin bir

sekilde degistirirler.

Yiizey aktif madde molekiilleri, belli konsantrasyonlarda yumaklasarak
misel adi verilen yapilar olustururlar. Bu konsantrasyonlara kritik misel
konsantrasyonu (kmk) denir ve her yiizey aktif maddenin kendine has bir kmk’s1

vardir.

Yiizey aktif madde molekiillerinin baslica fiziksel ozellikleri ylizey
gerilimi, yiizey viskozitesi ve fazlar arasindaki elektriksel potansiyel farklarinda
Olciilebilen degisikliklerdir. Endiistriyel agidan da 6nem tasiyan diger ozellikleri
ise 1slatma, deterjan etkisi, yayilma ve dagilma, hidrotropi (¢oziindiirme),

emiilsiyon olusturma (s1vi-sivi karigimi) ve kopiiklenme olarak siralanabilir.

1.3.2.2 Benzoilklorur

Formili Ce¢HsCOCI, kaynama noktast 198 °C olan benzoikasitin

fosforpentakloriin etkilesmesiyle elde edilen renksiz ve keskin kokulu bir stvidir.

0]
OH ol
+ PC —>
’ + POCL + HCI

Sekil 1.6: Benzoilklorlr olusumunun sematik gosterimi [27]

0
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1.4 Kompozit Malzemeler

Kompozit malzeme, iki ya da fazla sayidaki, az ya da ¢ok farkli yapidaki
malzemenin en iyi 6zelliklerini, yeni ve tek bir malzemede toplamak amaciyla bir
araya getirilmesi ile olusmus malzemelerdir. Bu malzemeler, malzemeyi olusturan
0ge ozelliklerinden daha Ustlin 6zellik gostermektedir ve belirli bir amaca yonelik

tasarlanirlar.

Bir kompozit malzeme bir matriks ana fazi ile bunun i¢inde dagilmis daha
az oranda kullanilan takviye elemanindan olusmaktadir. Kompozitler kullanilan
matriks malzemesine gore plastik, metal ve seramik matriksli kompozitler olmak

lizere li¢ ana gruba ayrilirlar [28].

Kompozit malzemeler nispeten yeni bir alan olup II. Diinya Savasi
esnasinda mevcut bazi geleneksel malzemelerin tek baslarina karsisinda belli
ihtiyaclara cevap veremez hale gelmesi ile baslamis ve o zamandan beri de bu
malzemelerin iiretimi ve mekanik Ozellikleri iizerine arastirma ve gelistirme
faaliyetleri genisleyerek devam etmistir. Ugak, helikopter, gemi gibi araglarda,
uzay yapitlarinda, tipta, spor aletlerinde, tekstil, otomotiv ve kimya endustrisi gibi

cok ¢esitli alanlarda kompozit malzemelerin uygulamalar1 goriilmektedir [28].

Kompozit malzemeler olusturularak daha yiiksek mukavemet, daha iyi
rijitlik, daha iyi korozyon ve aginma direnci, hafiflik, yiikksek yorulma émri ve
1stya dayaniklik gibi 6zellikler kazanilabilir. Gergekte tiim bu 6zellikler ayni anda
saglanamaz. Kullanim alanlarina gore ihtiya¢ duyulan 6zellik arttirilir. Boylece;
uygun kompozit malzemeler kullanilan matriks ve fiberin 6zelliklerini tasiyacak

sekilde elde edilebilir.
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1.4.1 Polimer-Polimer Kompozit Malzemeler

D. Bhattacharyya ve arkadaslar1 eritme yontemiyle Polietilen (PE) ve
Polietilen teraftalat (PET) kullanilarak polimer-polimer kompozitlerini
sentezlemisler ve oksijen gecirgenliklerini incelemislerdir [29]. Marco Zanetti ve
arkadaglar1 eritme yoOntemiyle Polietilen (PE) ve Poli(etilen-co-vinil asetat)
kullanarak polimer-polimer kompozitlerini sentezlemisler ve karakterize

etmislerdir [30].

1.4.2 Polimer-Kil Kompozit Malzemeler

Sung-Po Liu ve arkadaslar1 eritme yontemiyle Poliamid-6 ve montmorillat
polimer-kil nanokompozitleri sentezlenmis ve mekaniksel 6zelliklerine bakilmigtir
[31]. T.K. Maji ve arkadaslar1 ¢ozelti ortaminda etkinlesme yontemiyle HDPE,
LDPE, PP ve PVC polimer karisiminin igerisine Nal (Phargamites Karka)
bitkisini matriks olarak kullanmiglardir. Polimer-kil nanokompozitlerini
karakterizasyon etmislerdir ve termal, mekaniksel, dayaniklilik ve nem tutuculuk
Ozelliklerine bakilmistir [32]. M. Alkan ve arkadasi ¢ozelti ortaminda etkilestirme
yontemiyle Polivinil alkol ve sepiyoliti kullanarak polimer-kil nanokompozitlerini

sentezlemisler ve karakterize etmislerdir [33].

1.4.3 Polimer-Modifiye Kil Kompozit Malzemeler

Marco Zanetti ve arkadaglar1 eritme yontemiyle Polietilen (PE) ve
modifiye  edilmis  montmorillat1  kullanilarak ~ polimer-modifiye kil
nanokompozitlerini sentezlemisler ve karakterize etmislerdir [30]. Alkan ve
arkadas1 ¢ozelti ortaminda etkilestirme yontemiyle Poli(vinil alkol) ve modifiye
edilmis  sepiyoliti kullanarak polimer-modifiye kil nanokompozitlerini
sentezlemisler ve karakterize etmislerdir [31]. R. Benlikaya ve arkadaslar1 ¢6zelti
ortaminda etkilestirme yontemiyle Poli(etilen metakrilat) ve modifiye edilmis
sepiyoliti kullanarak polimer-modifiye kil nanokompozitlerini sentezlemisler ve

karakterize etmislerdir [34].
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1.5  Literatir Ozeti

Eritme yoOntemiyle yapilan literatiirdeki bazi calismalar Tablo 1.1°de
gosterilmistir. Eritme yoOntemiyle yapilan calismalarda matriks madde olarak
genellikle PE ve tiirevleri ve PP kullanilmistir. Dolgu maddeleri genellikle birden
fazla olarak kullanilmigtir. Dolgu maddeleri genellikle modifiye edilmis kil ya da
bitki tozlar1 ve polimer maddeler olarak secilmistir. Eritme yontemiyle yapilan
caligmalar ekstruder cihaziyla yapilmistir ve cihazin kovan sicakligi ve vida
hizlar1 genellikle belirtilmistir. Kompozit ve nanokompozitlerin cesitli
karakterizasyon yontemlerinin yaninda mekanik testleri de yapilmistir. Mekanik
testlerden gerilme, egilme testlerinin yaninda saklama modiili, asinma

dayaniklilig1 gibi 6zelliklerine de bakilmustir.

(Cozelti ortaminda etkilestirme yoOntemiyle yapilan literatiirdeki bazi
calismalar Tablo 1.2°de gosterilmistir. Cozelti ortaminda etkilestirme yontemiye
yapilan calismalarda cesitli polimer maddeler kullanilmistir. Dolgu maddeleri
genellikle modifiye edilmis kil ve karbon nanotiipler kullanilmistir. Cozelti
ortaminda etkilestirme yoOnteminde c¢oziiciiler 6nemli rol oynamaktadirlar.
Coziiciiler polimerlerin ¢6ziiniirliik parametrelerine gore segilmislerdir. Genellikle
magnetik karigtiricilar  ve ultasonik banyoda hazirlanmistir. Kompozit ve

nanokompozitler ¢esitli yontemlerle karakterize edilmislerdir.

Yerinde polimerlesme yontemiyle yapilan literatiirdeki bazi c¢alismalar
Tablo 1.3’de gosterilmistir. Monomerden ¢ikilarak c¢esitli baslaticilar yardimiyla
polimerizasyon sirasinda cesitli matriks maddelerin eklenmesiyle gergeklesen
kompozit ve nanokompozitler sentezlenmistir. Cesitli monomer kullanilarak
gerceklestirilen sentezde matriks madde olarak genellikle grafitoksitler,
cinkooksitler ya da karbon nanotiipler kullanilmistir. Kompozit ve

nanokompozitler ¢esitli yontemlerle karakterize edilmislerdir.
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Tablo 1.1: Eritme yontemiyle yapilan kompozit ve nanokompozit sentezlerinin literatiirdeki bazi ¢alismalar

Matriks Dolgu Maddesi | Dolgu Maddesi 2 | Modifikasyon | Extruder hizi | % Karisimi | Karakterizasyon Mekanik | Ref.
1 Yontemi ve kovan Testler
sicaklig
Poliamid-6 | Montmorillonit - Metildihidroksi - 3,5 SEM, TEM, XRD | Gerilme [31]
etilhidrojenat ve egilme
amonyum testi,
asinma
dayaniklil
81, shore
sertligi
Diisiik Talas tozu Temiz Cam - 3000 rpm, 130 | Temiz Cam SEM Egilme [35]
yogunluklu elyafi, geri %c-160°C elyaf geri testi,
Polietilen dondstirilmiis dontistiiral- adsorpsiyo
(LDPE) Cam elyafi miis Cam n
Polipropilen elyaf 10,20
(PP) Talas tozu
20, 30, 35,
40, 45, 50,
65
Polipropilen Modifiye SHSD (aygicegi Dimetil 7,5 rpm, 200 5 DSC, TGA, FT- Egilme [36]
(PP) Montmorillonit sapinin tozu) hidrojenat uzun °c IR testi,
(Cloisite 15A) kuarter moduli

amonyum
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Tablo 1.1-(devam): Eritme yontemiyle yapilan kompozit ve nanokompozit sentezlerinin literatiirdeki bazi ¢alismalar

Matriks Dolgu Maddesi | Dolgu Maddesi 2 | Modifikasyon | Extruder hizi % Karakterizasyon Mekanik Ref.
1 Yontemi ve kovan Karisimi Testler
sicaklig
Polipropilen | Odunsu lif (WF) silika - 50-200 rpm, 1 SEM Gerilme testi | [37]
(PP) 150 rpm, 180
Polietilen Poli(etilen-co- Mod. Oktadesil 60 rpm, 150 °C 5 SEM, TEM, - [30]
(PE) vinilasetat) Montmorillonit amonyum XRD
(PEVA)
Yuksek Karbon - - 12 rpm, 190 °C 2,4,8 DSC, SEM Saklama [38]
Yogunluklu moduli, loss
Polietilen modull, akma
(HDPE) dayaniliklilig,
gerilme testi
Polietilen Poli(etilen-co- Modifiye Oktadesil 150 °C 5,10 SEM,TEM, - [30]
(PE) vinilasetat) Montmorillonit amonyum XRD, TGA-DT,
(PEVA) MTC18 iyonlar1 FT-IR
Polipropilen Chitosan - Lignoseliilozik | 50 rpm, 190 °C | 10, 20, 30, SEM, Strese kars1 | [39]
(PP) (organokil) fiber 40 TGA/DTG, gerilme izleri,
DSC, FT-IR, gerilme testi,
GPC darbe testi,
elastikiyet

katsay1s1
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Tablo 1.2: Cozelti ortaminda etkilestirme yontemiyle yapilan kompozit ve nanokompozit sentezlerinin literatiirdeki bazi1 ¢alismalar

Matriks Dolgu Dolgu Cozucu Modifikasyon Islemleri Karistirict | Ultrasonik | Karakterizasyon | Ref.
Maddesi Maddesi 1 | Maddesi 2 Banyo
Poli(vinil Sepiyolit - Distile Su 400 °C, 600 °C, 900 °C Oda 20 dk FT-IR, SEM, | [33]
alkol) PVA "de sepiyolit kalsine sicakliginda 2 TEM, AFM,
edilmis h TG/DTG, UV-
visible
Poli(3,4- Cok duvarli | Chitosan | Distile su, asetik - 23°C, 10 dk 5dk FESEM, TEM, | [40]
etilendioksith karbon asit gerilme testi,
ifen nanotip gerilme modili,
poli(stiren (MWCNT) sertlik testi
stlfanat)
(PEDOT-
PSS)
Grafen Fes04 - 200 ml sulu Grafit oksit Hummer Mekanik 10 dk XRD, SEM, [41]
cozeltisi, metodu ile modifiye karistict: 50 Magnetometer
(NH,),Fe(S0.),.6 edilmis °c,
H,0 ve
(N H4)F€(SO4)212
H,O
Poli(vinilide | Montmorill - aseton/DMAc Kuater amin Magnetik Oda SEM, XRD, [42]
nflotrdr) onit (7:3, wiw) karistirici: 4 | sicakligind DSC, TGA
h Mekanik ad8h

karistirici: 24
h




€

Tablo 1.2-(devam): Cozelti ortaminda etkilestirme yontemiyle yapilan kompozit ve nanokompozit sentezlerinin literatiirdeki bazi ¢alismalar

Matriks Maddesi Dolgu Dolgu Cozicu Modifikasyon Karigtiric Ultrasonik | Karakterizasyon | Ref.
Maddesi 1 | Maddesi Islemleri Banyo
2
Poli(dimetil Cloisite - THF - - 10 dk FT-IR, XRD | [43]
siloksan) 30B, HRTEM, SEM,
Nanomer TGA, Gerilme
1.30P testi, IGA, GC
Polisulfon (PSf) modifiye LiCl DMAc Alkil kuater Magnetik 5 dk TEM, SEM, [44]
MMT (Dimetil amonyum tuzu karistirict: oda XRD,
asetamid) sicakliginda30 gecirgenlik aki
dk, 60 °C, 12 h, (PWF),
Oda sicakliginda gozeneklik (P),
24 h gerilme testi,
Stvi-s1vi
degistirme
porozimetresi
(LLDP)
Poli(etilen Modifiye - Dietil eter-etil 3-aminopropil Magnetik 20 dk FTIR-ATR, [34]
metakrilat) PEMA, sepiyolit alkol karisimi1 trietoksil silan (3- karistirict: oda XRD, TEM,
Poli(hidroksil (1:1) APTS) sicakliginda 2 h TG/DTG, SEM

metakrilat) PHEMA




ve

Tablo 1.2-(devamm): Cozelti ortaminda etkilestirme yontemiyle yapilan kompozit ve nanokompozit sentezlerinin literatiirdeki bazi ¢alismalar

Matriks Maddesi

Dolgu

Dolgu Cozicu Modifikasyon Karigtiric Ultrasonik | Karakterizasyon | Ref.
Maddesi 1 | Maddesi Islemleri Banyo
2
HDPE, LDPE, PP, Modifiye | Nanomer Ksilen, THF, aminopropil Magnetik 1h XRD, TEM, [32]
PVC edilmis (kil) uyumlastirici trietoksil silan, karistirict: oda FTIR,SEM,
Nals olarak: PE-co- oktadesil amin sicakliginda 1 h, TGA,
(Pharmaga GMA 130 C1h, 120 dayaniklilik
mites karka) Clh ozelliklerine ve
nem tutucu
ozelligi
Poli(stiren-b- Cok duvarl - 100 ml toluen - - 1h TGA, SEM [45]
(etilen-co-butilen)- karbon
b-stiren) SEBS nanatip
(MWCNT)
Cok duvarli karbon |  chitosan - 50 ml distele su - - 4 h SEM, FT-IR, | [46]
nanatip icerisinde birkag TGA, ylzey
(MWCNT) damla asetik asit alan1 analizi
Polikarbonat (PC) | Cok duvarli - THF - - 20 dk TEM, SEM, [47]
karbon DMA, Reolojik
nanatup olcumleri,
(MWCNT) elektriksel
conducivity

Olcumleri




T4

Tablo 1.3: Yerinde polimerlesme yontemiyle yapilan kompozit sentezlerinin literatiirdeki bazi ¢alismalar

Monomer Polimerizasyon baslatici Baglayaci Dolgu Modifikasyon Karistiric Karakterizasyon Ref.
Madde Maddesi islemi
Stiren Azobisizobdtronitril (AIBN) Divinil Cok duvarl MWCNT’ in Ultrasonik Sem, FT-IR, Tem, [48]
benzen karbon grafen Gzerine | banyo:4 h,0 | UV-visible, Micro-
(DVB) nanotip tutunabilmesi oC, Azot Raman, DTA/TG,
(MWCNT), | igin SDS ve 1- Atm, Yag DSC, GPC
grafen pentol banyosu: 4 h,
85°C
Metilmetakrilat | Azobisizobdtronitril (AIBN) PMMA Ag Nano Ag hidrosolleri Ultrasonik Tem, UV-visible, [49]
(MMA) pargacik hazirlanabilmesi banyo, 'H NMR, DSC,
icin, sodyum Magnetik PDI, TG
borohidrid karistict: oda
(NaBHy,), sicakliginda
oleilamin ve gece
kloroform boyunca
Pirol Demir-klor ¢ozeltisi, p- - Solftwood - Buz TGA, XPS, Sem- [50]
toluensulfonik asit (PTSA) bleachedn banyosu: 2 h EDX, Sem
sulfite pulp

(NBSP)




9¢

Tablo 1.3-(devam): Yerinde polimerlesme yontemiyle yapilan kompozit sentezlerinin literatiirdeki bazi ¢alismalar

Monomer Polimerizasyon Baglayaci Dolgu Modifikasyon islemi Karistiric Karakterizasyon Ref.
baslatici Madde Maddesi
Metilmetakrilat 1,1-azo- - Zn0O - Ultrasonik FT-IR, SEM, STEM, [51]
(MMA) bis(1siklohekzan banyo: 20 dk 3D-DLS-SLS
karbonitril) Oda spektrometre, XRD,
sicakliginda | DTG, UV-visible, *H
NMR, DSC
Metilmetakrilat | Benzoil peroksit - Grafit Grafit oksit, Hummers Mekanik SEM,'HNMR, ®C | [52]
(MMA) oksit metodu hidrazin monohidrat | karistirici: 6 h | NMR, FT-IR, HPLC,
(GO)/ ile modifiye edilmstir 80 °C Azot GPS, XRD, CP/MT,
DMF atm TGA, DSC, DMA
gerilme testi, saklama
moduli
Pirol Elektrokimyasal - Grafen Grafit oksit, Hummers - SEM, TEM, XPS, [53]
hiicre (lic oksit metodu hidrazin monohidrat BET, CV, GCD, EIS,
elektrod icinde (RGO) ve sodyum p-toluensilfat Raman spektroskopi
dogru akim) (PTSS) ile modifiye

edilmistir




1.6 Calismanin Amaci

Son yillarda gelisen teknoloji ile birlikte geleneksel malzemelerin tek
baslarina belli ihtiyaglara karsilik verememesinden dolayi, buna alternatif olarak
kompozit malzemelerin {retimine baslanilmistir. Glinlimiizde halen kompozit
malzemelerin termal ve mekaniksel Ozellikleri {izerine arastirma ve gelistirme
faaliyetleri artarak devam etmektedir. Kompozit malzemelerin kullanim alanlar
ucak, otomotiv, gemi gibi araglarda, tipta, spor aletleri, tekstil ve kimya endiistrisi
gibi cesitli alanlarda goriilmektedir. Kompozit malzemelerde kullanilan matriks ve
dolgu maddesinin Ozelliklerine gore bu malzemelerin, yliksek mukavemet, sertlik,
korozyon ve aginma direnci, hafiflik ve 1siya dayaniklik 6zelliklerinin gelistirilmesi

pek ¢ok ¢alismanin hedefi olmaktadir.

Yapilan bu calismada kompozit malzemelerin sentezinde matriks maddesi
olarak polietilen, dolgu maddesi olarak da diatomit, silika ve bentonit gibi oksit
mineralleri  kullanilmistir. Aynm1  zamanda ¢esitli modifikasyon yoOntemleri
kullanilarak oksit minerallerinin modifikasyonu gergeklestirilmistir. Modifikasyonda
CTAB, 3-APTS ve benzoilkloriir gibi maddeler modifiyer olarak segilmistir.
Polimer/oksit minerali ve polimer/modifiye oksit minerali olarak sentezlenen
kompozit malzemelerin termal ve mekaniksel Ozelliklerindeki 6nemli degisme ve
gelismelerin belirlenmesi de bu ¢alismanin en 6nemli hedeflerinden biri olmustur.
Ayni1 zamanda iilkemizde rezervi bol olan bu minerallerin uygulama alanlarinin da
bu sayede artacagi diisliniilmiistir. Bu minerallerinin modifikasyonuyla polimer-
oksit mineralinin birlikteliginin daha kuvvetli bir hale gelecegi diisiintilerek,
polimer/modifiye kil kompozitlerinin termal ve mekaniksel 6zelliklerinin de
karakterizasyonlarini yapilmustir. Ozellikle gelisen plastik sanayinde yaygin olarak
kullanilan polietilenin, polietilen/oksit minerali ve polietilen/modifiye oksit minerali
seklindeki kompozitlerinin kullanim alanlarinin arttirilmasi da ¢aligmanin amaglari

arasinda yer almistir.
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2. MATERYAL VE YONTEM

2.1  Materyaller

Kompozit film sentezinde matriks madde olarak kullanilan Polietilen (PE)
PETKim’den temin edilmistir. Dolgu maddesi olarak kullanilan silika, diatomit ve
bentonit analitik safliktadir ve ticari olarak satis1 yapilan firmalardan temin
edilmistir. Oksit mineralinin boyutu 6giitme ve eleme ile 45-109 um arasindaki

tane boyutuna getirilmistir.

Kullanilan organik ¢oziiciilerden, aseton; Merck, toulen; Sigma-Aldrich,
piridin ise Carlo Erba firmalarindan temin edilmistir. Modifiyer maddelerden 3-
aminopropiltrietoksisilan ~ (3-APTS) ve  benzoilklorlir;  Sigma-Aldrich,

setiltrimetilamonyumbromdiir (CTAB); Merck firmalarindan temin edilmistir.

2.2  Kompozit Karakterizasyonu

Kompozit filmlerin yap1 incelemesinde XRD, FTIR-ATR, SEM ve dijital
goruntusiinden, termal o&zelliklerinin incelenmesinde TG/DTA ve mekanik
Ozelliklerinin incelenmesinde ise ¢ekme basma cihazi kullanildi.

XRD desen ¢ekimleri: PAN analytic X Pert PRP cihazinda 10-40° arasinda
2°/dak tarama hiziyla 40kV, 30 mA sartlar altinda ¢ekildi.

FTIR-ATR analizleri: Perkin Elmer spektrum 65 model cihaz1 ile 4000-650 cm™
arasinda yapildu.

SEM analizleri: Neo Scope JCM-500 masa iisti SEM cihazi ile kompozit
malzemelerin yap1 incelenmesi yapildi.

TG/DTA/DTG anazlizleri: SIl Exstar 700 TG-DTA cihazi ile yapildi.

Cekme analizleri: Alsa 20 tonluk hidrolik ¢ekme basma cihazi ile yapildi.

Dijital gekimleri: Pentakx KS-DSLR marka ile yapildi.
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2.3 Oksit Mineralinin Modifikasyonu

Polietilenin (PE) oksit minerali ile etkilesebilmesi i¢in oksit minerali
modifiye edilmesi gerekmektedir. Silika, bentonit ve diatomit oksit minerali

modifiye edilmesi i¢in 3-APTS, CTAB ve benzoilkloriir kullanilmistir.

2.3.1 3-APTS ile Modifikasyon islemi

10 g oksit minerali, 100 ml deiyonize su ve 5 ml 3-APTS 60 °C’de bir saat
boyunca ultrasonik banyoda reaksiyonun gerceklesmesi i¢in tutuldu. Bir saatin
sonunda ultasonik banyondan alinan siispansiyon gooch krozesi ile siiziildii ve
deiyonize su ile yikanan kil 60 °C’deki etiivde tamamen kuruyana kadar
bekletildi. Modifiye edilmis oksit minerali daha sonra havanda tekrar 6gutilerek

109-45 um’lik eleklerden gegirilerek kullanima hazir hale getirildi.

HOC,H,
HOC2H4_S| NH2

HOC,H,

Sekil 2.1: 3-aminopropiltrietoksisilan (3-APTS)
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Modifiye Oksit Mineral

Sekil 2.2: 3-APTS ile oksit mineral modifikasyonu

2.3.2 CTAB ile Modifikasyon Islemi

10" M CTAB ¢ozeltisi hazirlanip 5 g oksit minerali ile 24 saat boyunca
calkalayacali su banyosunda ¢alkalandi. Diatomit ve silika oksit minerali mavi
banth siizge¢ kagidi ile siiziilirken, bentonit minerali ise santrifiijleyenerek
mineralin ¢okmesiyle elde edilmistir. Stiziilen oksit mineralleri 50 °C’deki etiivde
kurutuldu. Modifiye edilmis oksit mineraller havanda 6giitiilerek 109-45 pm’lik

eleklerden ge¢irdikten sonra kullanima hazir hale getirildi.

CHj;

o hlj\/\/\/\/\/\/\/\/ "

H;

Sekil 2.3: Setiltrimetilamonyumbromir (CTAB)
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Modifiye Oksit Mineral

Sekil 2.4: CTAB ile oksit mineral modifikasyonu

2.3.3 Benzoilkloriir ile Modifikasyon islemi

15 g oksit minerali tzerine 75 ml benzoilklorir ilave edildikten sonra 5 ml
piridin ilave edildi. Reflaks diizeyinde gergeklestirilen modifikasyon iglemi 24
saat boyunca karigtirildi. Olusan slispansiyon gooch krozesi ile siiziildii ve 75 ml
aseton ile yikand. Siiziilen oksit minerali 50 °C’deki etiivde kurutuldu. Modifiye
edilmis oksit minerali havanda 6giitiilerek 109-45 pum’lik eleklerden gegirilerek

kullanima hazir hale getirildi.
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Modifiye Oksit Mineral

Sekil 2.5: Benzoilklorir ile oksit mineral modifikasyonu

2.4  Polimer/Oksit Minerali iceren Kompozit Filmlerinin

Hazirlanmasi

Calismada kullanilan PE/oksit minerali kompozit filmleri ¢alisma ekibimiz
tarafindan tasarlanip yaptirilan sekil 2.1 de gosterilen ekstruder cihazi ile 120 +

20 °C’de sentezlendi. Kompozit filmler kiitlece (w/w) %1, %2.5, %5, %10, %20,
%30, %40 ve %50 oraninda sentezlenen filmlerde dolgu maddesi olarak oksit

mineral kullanild.
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Sekil 2.6: Kompozit film sentezinde kullanilan ekstruder cihazi
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3. BULGULAR

3.1 FTIR-ATR Analizleri

FT-IR analizleri PE/oksit minerali kompozit filmleri ve PE/modifiye oksit
minerali kompozit filmleri arasindaki etkilesimi gérmek amaciyla yapilmistir.Saf
PE, analitik safliktaki oksit minerali, modifiyer maddeler, PE/oksit minerali ve
PE/modifiye oksit minerali kompozit filmlerinin kitlece (w/w) %5, %20, %30 ve
%50’lik oranlarinda sentezlenen kompozit filmlerinin karakteristik pikleri ile

karsilastirilmistir.

3.1.1 PE/Oksit Minerali iceren Kompozit Filmlerinin FTIR-ATR

Analizleri

FTIR-ATR analizleri, sekil 3’de saf PE, analitik safliktaki bentonit ve
kiitlece (w/w) %S5, %20, %30 ve %50’lik olarak sentezlenen PE/bentonit

kompozit filmlerinin karakteristik pikleri ile karsilastirilmistir.

Sekil 3.2°de saf PE, analitik safliktaki silika ve %35, %20, %30 ve %50’1lik
olarak sentezlenen PE/silika kompozit filmlerinin karakteristik pikleri ile

karsilastirilmstir.

Sekil 3.3’de saf PE, analitik safliktaki diatomit ve %35, %20, %30 ve
%50’1ik olarak sentezlenen PE/diatomit kompozit filmlerinin karakteristik pikleri

ile karsilagtirilmistir.
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3.1.2 PE/Modifiye Oksit Minerali Iceren Kompozit Filmlerinin
FTIR-ATR Analizleri

Oksit minerali modifiye etmek icin CTAB, 3-APTS ve benzoilklorir
kullanildi. PE ve modifiye oksit minerali arasindaki etkilesimlere bakildi.

3.1.2.1 PE/CTAB-Oksit Minerali iceren Kompozit Filmlerinin FTIR-
ATR Analizleri

FTIR-ATR analizleri sekil 3.4’de saf PE, analitik safliktaki bentonit,
CTAB, CTAB ile modifiye edilmis bentonit ve %50 PE/CTAB-bentonit kompozit

filmin karakteristik pikleri ile karsilastirilmistir.

Sekil 3.5°de saf PE, analitik safliktaki silika, CTAB, CTAB ile modifiye
edilmis silika ve %50 PE/CTAB-silika kompozit filmin karakteristik pikleri ile

karsilastirilmistir.

Sekil 3.6’de PE, analitik safliktaki diatomit, ctab, ctab ile modifiye edilmis
diatomit ve %50 PE/CTAB-diatomit kompozit filmin karakteristik pikleri ile

karsilastirilmistir.
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Sekil 3.6: PE/CTAB-Diatomit kompozitinin FTIR Spekturumlari



3.1.2.2 PE/3-APTS-Oksit Minerali iceren Kompozit Filmlerinin FTIR-
ATR Analizleri

FTIR-ATR analizleri sekil 3.7°de PE, analitik safliktaki bentonit, 3-APTS,
3-APTS ile modifiye edilmis bentonit ve %50 PE/3-APTS-bentonit kompozit

filminin karakteristik pikleri ile karsilagtirilmistir.

Sekil 3.8’de PE, analitik safliktaki silika, 3-APTS, 3-APTS ile modifiye
edilmis silika ve %50 PE/3-APTS -silika kompozit filmin karakteristik pikleri ile

karsilastirilmistir.

Sekil 3.9’da PE, analitik safliktaki diatomit, 3-APTS, 3-APTS ile modifiye
edilmis diatomit ve %50 PE/3-APTS-diatomit kompozit filminin karakteristik

pikleri ile karsilastirilmastir.
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Sekil 3.7: PE/3-APTS-Bentonit kompozit filmlerinin FTIR Spekturumlari
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Sekil 3.8: PE/3-APTS-Silika kompozit filmlerinin FTIR Spekturumlari
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Sekil 3.9: PE/3-APTS-Diatomit kompozit filmlerinin FTIR Spekturumlari



3.1.2.3 PE/Benzoilkloriir-Oksit Minerali Iceren Kompozit Filmlerinin
FTIR-ATR Analizleri

FTIR-ATR analizleri sekil 3.10’da saf PE, analitik safliktaki bentonit,
benzoilkloriir, benzoilkloriir ile modifiye edilmis bentonit ve %50
PE/benzoilklorir-bentonit  kompozit  filminin  karakteristik  pikleri ile

karsilastirilmistir.

FTIR-ATR analizleri sekil 3.11°de saf PE, analitik safliktaki silika,
benzoilklortir, benzoilkloriir ile modifiye edilmis silika ve %50 PE/benzoilklortir-

silika kompozit filminin karakteristik pikleri ile karsilagtirilmistir.

FTIR-ATR analizleri sekil 3.12’de saf PE, analitik safliktaki diatomit,
benzoilklorir, benzoilkloriir ile modifiye edilmis diatomit ve %50
PE/benzoilklorir-diatomit  kompozit  filminin  karakteristik  pikleri ile

karsilastirilmistir.
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Sekil 3.10: PE/Benzoilklorir-Bentonit kompozit filmlerinin FTIR Spekturumlari



Saf PE

10%
80
. . 1051,50cm-1; 94.58%T
60 o8 S5 2106 1472,12cm-1; 79.35%T 718.886m-1: 73.85%T
2916,31cm-1; 38.2094T | SoTCRRRIL, AR 1376,83cm-1; 94.82%T
37 Silika
102
80 © 798.40cm-1: 82.31%T
60 1059,78cm-1; 38.74%T 971,19cm-1; 81.43%T

37 Benzoilklorir

10
60
%T
40
20 . . ) 1731,60cm-1; 55.17%T 1449,55cm-1; 57.43%
Silika/benzoilklorur 13164201 8B.91T
,oCtm-1; so. (]
\ /,M”’A/W\”J\“m 666,48cm-1; 9.86%T
\
/v / \ /‘,//\/\ /’\J/’K\‘ ("\//\/’\V
4 1687,90cm-1; 70.06%T 1292,48cm-1; BLAL%T \  / \J\
) \v/ 678,71cm-1; 53.59%T
0 i (r-Sili -1 0 SIS
101 % 50 PE/Benzoilkloriir-Silika 1488,02cm-1; 85.86%T  1047,83cm-L 2L61%T g5 190m1: 51.65%T
\ / mﬁ\ /W ,Nm
o \
80 \ A /| /
| / \/ 1377,28cm-1; 95.47%T, |
60 | [ 1471,31cm-1; 78.52%T 107553cm-1: 83.59%T / 675,70cm-1; 91.86%T
3 | u 718,32cm-1; 72.40%T
T T T T T T 1
4000 3500 3000 2500 _21000 1500 1000 600
Dalga Sayis1 (cm™)

Sekil 3.11: PE/Benzoilklorir-Silika kompozit filmlerinin FTIR Spekturumlari
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Sekil 3.12: PE/Benzoilklorir-Diatomit kompozit filmlerinin FTIR Spekturumlari



3.2 XRD Analizleri

3.2.1 PE/Bentonit ve PE/Modifiye-Bentonit Iceren Kompozit

Filmlerinin XRD Analizleri

Saf PE, analitik safliktaki bentonit, CTAB, CTAB ile modifiye edilmis

bentonit,

3-APTS ile modifiye edilmis bentonit, benzoilkloriir ile modifiye

edilmis bentonit ve %40 oraninda hazirlanmis PE/bentonit, PE/CTAB-bentonit,
PE/3-APTS-bentonit ve PE/benzoilklorir-bentonitin XRD desenleri sekil 3.13’de

gosterilmistir.
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Sekil 3.13: Bentonit XRD desenleri
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3.2.2 PE/Silika ve PE/Modifiye-Silika Iceren Kompozit Filmlerinin
XRD Analizleri

Saf PE, analitik safliktaki silika, CTAB, CTAB ile modifiye edilmis silika,

3-APTS ile modifiye edilmis silika, benzoilkloriir ile modifiye edilmis silika ve
%40 oraninda hazirlanmis PE/silika, PE/CTAB-silika, PE/3-APTS-silika ve
PE/benzoilklorir-silika XRD desenleri sekil 3.14’de gosterilmistir
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Sekil 3.14: Silika XRD desenleri
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3.2.3 PE/Diatomit ve PE/Modifiye-Diatomit Iceren Kompozit
Filmlerinin XRD Analizleri

Saf PE, analitik safliktaki diatomit, CTAB, CTAB ile modifiye edilmis
diatomit, 3-APTS ile modifiye edilmis diatomit, benzoilkloriir ile modifiye
edilmis diatomit ve %40 oraninda hazirlanmis PE/ diatomit, PE/CTAB-diatomit,
PE/3-APTS-diatomit ve PE/benzoilklorur-diatomit kompozit filmlerinin XRD

desenleri sekil 3.15°de gdsterilmistir.
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Sekil 3.15: Diatomit XRD desenleri
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3.3 TG/DTA/DTG Analizleri

3.3.1 Saf PE’nin TG/DTA/DTG Analizleri

Film olarak sentezlenmis saf PE’nin TG /DTG egrileri sekil 3.16’da

gosterilmektedir.
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Sekil 3.16: Saf PE’nin DTA/DTG/TG egrileri
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3.3.2 PE/Diatomit ve PE/Modifiye-Diatomit Kompozit Filmlerinin
TG/DTA/DTG Analizleri

%30 PE/Diatomit olarak sentezlenmis kompozitin TG/DTA/DTG egrileri
sekil 3.17°de, %30 PE/3-APTS-diatomit olarak sentezlenmis kompozit filminin
TG/DTA/DTG egrileri sekil 3.18’de ve %30 PE/CTAB-diatomit olarak
sentezlenmis kompozit filminin TG/DTA/DTG egrileri sekil 3.19’da

gosterilmektedir.
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Sekil 3.17: %30 PE/Diatomit kompozit filmin DTA/DTG/TG egrileri
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Sekil 3.18: %30 PE/3-APTS-Diatomit kompozit filmin DTA/DTG/TG egrileri
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Sekil 3.19: %30 PE/CTAB-Diatomit kompozit filmin DTA/DTG/TG egrileri

55



3.3.3 PE/Modifiye-Bentonit Iceren Kompozit Filmlerinin
TG/DTA/DTG Analizleri

%30 PE/3-APTS-bentonit olarak sentezlenmis kompozitin TG/DTA/DTG
egrileri sekil 3.20°de ve %30 PE/CTAB-bentonit olarak sentezlenmis kompozit
filmlerinin TG/DTA/DTG egrileri sekil 3.21°de gosterilmektedir.
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Sekil 3.20: %30 PE/3-APTS-Bentonit kompozit filmin DTA/DTG/TG egrileri
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Sekil 3.21:
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SEM ve Dijital Goruntuleri

PE/Bentonit ve PE/Modifiye-Bentonit Iceren Kompozit

Filmlerinin SEM ve Dijital Gérunttleri

Film haline getirilmis PE’nin SEM ve dijital goriintiileri sekil 3.22°de ve
%S5, %20, %30 ve %40 oraninda hazirlanmig PE/bentonit ve PE/modifiye-bentonit

kompozit filmlerinin SEM goériintiileri ve dijital goriintiileri sekil 3.23, sekil 3.24,

sekil 3.25 ve sekil 3.26’da gosterilmistir.
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Vac-High PC-Std. 10 kV x 200 — 0 pm
BALIKESIR UNIVERSITY

a) b)
Sekil 3.22: a)Saf PE filmini SEM gorintisu b) Saf PE filminin dijital

goruntusu

Vac-High PC-Std, 10kV x50 —— 500 pm 003125
BALIKESIR UNIVERSITY

a) b)

Sekil 3.23: a) %5 PE/bentonit filmin SEM gorlntusi, b) %5 PE/bentonit
filminin dijitalgéruntisi
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Vac-High x 54 —— 5 gm 003129

P

Vac-High PC-5td. 10kV x 54 D ———— LA 1] 003142
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-Std. 10kV x 34 — 500 pm 003141
BALIKESIR UNIVERSITY

9 h)

Sekil 3.23 (devamu): a) %5 PE/bentonit filmin SEM gdrintisi, b) %5 PE/bentonit filminin
dijitalgérintusi c) %20 PE/bentonit filmin SEM géruntlsi, d) %20 PE/bentonit filminin dijital
gorintusi, e) %30 PE/bentonit filmin SEM gorintist, f) %30 PE/bentonit filminin dijital
gorintist, g) %40 PE/bentonit filminin SEM go6runtiisi, h) %40 PE/bentonit filminin
dijitalgérintusi
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Vac-High PC-Std. 10 k\
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-Std. 10kV x 54
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-5td. 10kV x 54
BALIKESIR UNIVERSITY

€)

500 pm 003147

500 ym 003178

500 pm 003153

f)

Sekil 3.24: a) %5 PE/3-APTS-bentonit filmin SEM gorintusi, b) %5 PE/3-APTS-bentonit
filminin dijital goruntist, ¢) %20 PE/3-APTS-bentonit filmin SEM goruntlsu, d) %20 PE/3-
APTS-bentonit filminin dijital gérintusi, e€) %30 PE/3-APTS-bentonit filmin SEM goérintis, f)
%30 PE/3-APTS-bentonit filmin dijitalg6rintisi
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Vac-High PC-Std. 10 kV x 54 — 500 M 003158
BALIKESIR UNIVERSITY

9 h)

Sekil 3.24 (devam): g) %40 PE/bentonit filminin SEM goruntisi, h) %40 PE/bentonit filminin
dijitalgdrintisu

Vac-High PC-5td. 10kV x54 —— 500 pm 003171
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-Std. 10 kV x 34 500 pm
BALIKESIR UNIVERSITY

c) d)

Sekil 3.25: a) %5 PE/3CTAB-bentonit filmin SEM géruntist, b) %5 PE/CTAB-bentonit filminin
dijital goéruntusu, ¢) %20 PE/CTAB-bentonit filmin SEM gdrntist, d) %20 PE/CTAB-bentonit
filminin dijital gértntisu
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Vac-High PC-Std. 10kV x 34 — 500 pm 003174
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-Std. 10 kV x 54 — 500 0 003185
BALIKESIR UNIVERSITY

9 h)

Sekil 3.25 (devamm): e) %30 PE/3CTAB-bentonit filmin SEM gorintisi, f) %30 PE/CTAB-
bentonit filminin dijital gorintisd, g) %40 PE/CTAB-bentonit filmin SEM gorintisi, h) %40
PE/CTAB-bentonit filminin dijital géruntusi

Vac-High PC-5td. 10kV x 54 —0) ) {117} 003182
BALIKESIR UNIVERSITY

a) b)

Sekil 3.26: a) %5 PE/Benzoilklorur-bentonit filmin SEM gdruntisi, b) %5 PE/Benzoilklortir-
bentonit filminin dijital gérintisd
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igh PC-Std. 10kV x40
{ESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-Std. 10 kV x 54
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-S5td. 10 kV x 34
BALIKESIR UNIVE ITY

9)

500 pm 003188

500 pm

e 500 M 003196

h)

Sekil 3.26 (devamm): c) %20 PE/Benzoilklorir-bentonit filmin SEM goéruntlst, d) %20
PE/Benzoilklorir-bentonit filminin dijital gorintisi, e) %30 PE/Benzoilklorir-bentonit filmin
SEM gobrintlst, f) %30 PE/Benzoilklorir-bentonit filminin dijital goruntlst, g) %40
PE/Benzoilklorir-bentonit filmin SEM gorlntusi, h) %40 PE/Benzoilklorir-bentonit filminin

dijital gorintasi
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3.4.2 PE/Silika ve PE/Modifiye-Silika Iceren Kompozit Filmlerinin
SEM ve Dijital Goruntuleri

Film haline getirilmis PE’nin SEM ve dijital goriintiileri sekil 3.22°de ve
%S5, %20,%30 ve %40 oraninda hazirlanmis PE/silika ve PE/modifiye-silika
kompozitlerinin SEM ve dijital goriintiileri sekil 3.27, sekil 3.28, sekil 3.29 ve

sekil 3.30°da gosterilmistir.

Vac-High PC-Std. 10 kV x 200 —— () pm
BALIKESIR UNIVERSITY

b)

Sekil 3.22: a)Saf PE filmini SEM gorintisu b) Saf PE filminin dijital

gorantusu

Vac-High PC-Std. 10kV x 50 e 500 pm 003251 [
BALIKESIR UNIVERSITY

a) b)

Sekil 3.27: a) %5 PE/Silika filmin SEM goéruntusi, b) %5 PE/Silika filminin
dijital goruntusu
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500 ym

Vac-High PC-Std. 1 ¢ 54 — 500 ym 003263
BALIKESIR UNI

— 500 pm

9 h)

Sekil 3.27 (devami): c) %20 PE/Silika filmin SEM gorintusd, d) %20 PE/Silika filminin dijital
gorintisi, e) %30 PE/Silika filmin SEM goéruntisu, f) %30 PE/Silika filminin dijital géruntisd, g)
%40 PE/Silika filmin SEM gorintusi, h) %40 PE/Silika filminin dijital goriinttsi
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Vac-High PC-S5td. 10kV x50 —— 500 M 003271
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-5td. 10 kV x 50 — 50 g 0032
BALIKESIR UNIVERSITY

PC-Std. 10kV x50 s 50} |1} 003278
ESIR UNIVERSITY

e)

Sekil 3.28: a) %5 PE/3-APTS-Silika filmin SEM goéruntist, b) %5 PE/3-APTS-Silika filminin
dijital goruntisu, c) %20 PE/3-APTS-Silika filmin SEM gorintisu, d) %20 PE/3-APTS-Silika
filminin dijital goriintisd, ) %30 PE/3-APTS-Silika filmin SEM goriintusi
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Vac-High PC-Std. 10kV x50 — 50 T 003295
BALIKESIR UNIVERSITY

f) 9)

Sekil 3.28 (devamu): f) %40 PE/3-APTS-Silika filmin SEM goruntusu, g) %40 PE/3-APTS-Silika
filminin dijital goriintisu

Vac-High PC-Std. 10 kV x 54 — 500 g 0033
BALIKESIR UNIVERSITY

V.

/ac-High PC- S ——— D0 gh PC-Std. 10kV x54
BALIKESIR UNIVERSITY BALIKESIR UNIVERSITY

c) d)

Sekil 3,29: a) %5 PE/3-CTAB-Silika filmin SEM gorintusu, b) %5 PE/3-CTAB-Silika filminin
dijital gorintust, c) %20 PE/CTAB-Silika filmin SEM g6rintust, d) %30 PE/3-CTAB-Silika
filmin SEM goéruntisu
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Vac-High PC-S.td. 10 kV x50 —— 5 M 003315
BALIKESIR UNIVERSITY

€) f)

Sekil 3.29 (devam): e) %40 PE/CTAB-Silika filmin SEM goruntisd, f) %40
PE/CTAB-Silika filminin dijital gértntusi

Vac-High PC-Std. 10kV x50 —— 50 gm 003291
BALIKESIR UNIVERSITY

a) b)

Sekil 3.30: a) %5 PE/Benzoilklorir -Silika filmin SEM goruntisa, b) %5
PE/Benzoilklorir-Silika filminin dijital goruntisu
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Vac-High PC-Std. 10 kV x 54 —— 0 g 003287
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-Std. 10kV x 54 — 500 T 003283
BALIKESIR UNIVERSITY

-Std. 10kV x 54 — 5 T 003299 g=

ac
BALIKESIR UNIVERSITY

9 h)

Sekil 3.30 (devamm): c¢) %20 PE/Benzoilkloriir-Silika filmin SEM goruntlist, d) %20
PE/Benzoilklorir-Silika filminin dijital gorintusd, e) %30 PE/Benzoilklorir-Silika filmin SEM
gorintdsd, f) %30 PE/Benzoilklorur-Silika filminin dijital gorunttsi, g) %40 PE/Benzoilklorir-
Silika filmin SEM goriuntasu, h) %40 PE/Benzoilklorir-Silika filminin dijital gorintisu
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3.4.3 PE/Diatomit ve PE/Modifiye-Diatomit Iceren Kompozit

Filmlerinin SEM ve Dijital Goruntuleri

Film haline getirilmis PE’nin SEM ve dijital goriintiileri sekil 3.22°de ve
%S5, %20,%30 ve %40 oraninda hazirlanmig PE/diatomit ve PE/modifiye-diatomit
kompozitlerinin SEM ve dijital goriintiileri sekil 3.31, sekil 3.32, sekil 3.33 ve
sekil 3.34°de gosterilmistir.

Vac-High PC-Std. 10 kV x 200 —— () pm
BALIKESIR UNIVERSITY

b)

Sekil 3.22: a)Saf PE filmini SEM gorintisu b) Saf PE filminin dijital

gorantusu

Vac-High PC-Std. 10 kV x40 — 500 pm 003200
BALIKESIR UNIVERSITY

Sekil 3.31: a) %5 PE/Diatomit filmin SEM gorntusu, b) %5 PE/Diatomit
filminin dijital goriintdsu
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gh PC-5td. 10kV x 54 —— 500 pm 003208
ESIR UNIVERSITY

igh PC-S5td. 10kV x40 — 500 pm
ESIR UNIVERSITY

gh PC-Std. 10 kV x54 —— 500 pm 003217
LIKESIR UNIVERSITY

9 h)

Sekil 3.31 (devamm): c) %20 PE/Diatomit filmin SEM goruntlst, d) %20 PE/Diatomit filminin
dijital goruntis, e) %30 PE/Diatomit filmin SEM géruntisd, f) %30 PE/Diatomit filminin dijital
gorintisi, g) %40 PE/Diatomit filmin SEM goruntlst, h) %40 PE/Diatomit filminin dijital
gorlntdsu
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Vac-High PC-Std. 10kV x 54 — 50
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-Std. 10kV x50 —— () 0 003223
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-Std. 10 kV x50 ——— 500 003226
BALIKESIR UNIVERSITY

e) f)

Sekil 3.32: a) %5 PE/3-APTS-Diatomit filmin SEM gorintisu, b) %5 PE/3-APTS-Diatomit
filminin dijital gorintusd, c) %20 PE/3-APTS-Diatomit filmin SEM goruntisu, d) %20 PE/3-
APTS-Diatomit filminin dijital gorintusi, e) %30 PE/3-APTS-Diatomit filmin SEM goriintusi, f)
%30 PE/3-APTS-Diatomit filminin dijital gérintisi
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Vac-High PC-S5td. 10 kV x 40 — 50
BALIKESIR UNIVERSITY

9 h)

Sekil 3.32 (devami): g) %40 PE/3-APTS-Diatomit filmin SEM gorintisu, h) %40 PE/3-APTS-
Diatomit filminin dijital gorintisu

Vac-High PC-Std. 10kV x 54 — () T
BALIKESIR UNIVERSITY

#

\ 1
S Ry

Vac-High PC-5td. 10 kV x 50 — 50 003241
BALIKESIR UNIVERSITY

©) d)

Sekil 3.33: a) %5 PE/CTAB-Diatomit filmin SEM goriintusi, b) %5 PE/CTAB-Diatomit filminin
dijital goruntisi, ¢) %20 PE/CTAB-Diatomit filmin SEM goéruntisi, d) %20 PE/CTAB-Diatomit
filminin dijital gorlntusi
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500 pm 003

500 pm

9 h)

Sekil 3.33 (devam): €) %30 PE/CTAB-Diatomit filmin SEM gérintlst, f) %30 PE/CTAB-
Diatomit filminin dijital gorintust, g) %40 PE/CTAB-Diatomit filmin SEM gdruntisi, h) %40
PE/CTAB-Diatomit filminin dijital goriinttst

500 pm

a) b)

Sekil 3.34 : a) %5 PE/Benzoilklorlr-Diatomit filmin SEM gdruntst, b) %5 PE/Benzoilklorr-
Diatomit filminin dijital géruntasu
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Vac-High PC-5td. 10 kV x 54 —5 ()
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-5td. 10 kV x 54 —5 ()
BALIKESIR UNIVERSITY

Vac-High PC-S5td. 10kV x 54 —— GO0 pm 003329
BALIKESIR UNIVERSITY

9 h)

Sekil 3.34 (devamu): c) %20 PE/Benzoilklorur-Diatomit filmin SEM gorintisu, d) %20
PE/Benzoilklorir-Diatomit filminin dijital gorintusd, e) %30 PE/Benzoilklorir-Diatomit filmin
SEM gorintisu, f) %30 PE/Benzoilklorir-Diatomit filminin dijital gorintist, g) %40
PE/Benzoilklorir-Diatomit filmin SEM goéruntisi, h) %40 PE/Benzoilklorir-Diatomit filminin
dijital goriintasi
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3.5  Mekanik Test Sonuclar:

Film olarak sentezlenmis kompozitlerin gekme test sonuglart Tablo 3.1°de

gosterilmistir. Cihaz kompozitleri dakikada 2 mm ¢ekecek sekilde ayarlanmistir.

Cekme mukavemeti ise megapaskal (MPa ) olarak Ol¢tilmiistiir.

Tablo 3.1: Baz1 kompozit filmlerinin cekme mukavemeti testi sonuglari

No | Ornek Adi Cekme Mukavemeti (MPa)
1 |FilmPE 66,70
2 | %5 (w/w) PE/Silika 77,60
3 | %20 (w/w) PE/Silika 34,60
4 | %30 (w/w) PE/Silika 34,00
5 | %40 (w/w) PE/Silika 13,70
6 | %5 (w/w) PE/Silan-Silika 219,70
7 | %20 (w/w) PE/Silan-Silika 46,40
8 | %30 (w/w) PE/Silan-Silika 25,80
9 | %40 (w/w) PE/Silan-Silika 25,90
10 | %5 (w/w) PE/Ctab-Silika 248,10
11 | %20 (w/w) PE/Ctab-Silika 57,60
12 | %30 (w/w) PE/Ctab-Silika 57,50
13 | %40 (w/w) PE/Ctab-Silika 11,82
14 | %5 (w/w) PE/Benzoilklorur-Silika 125,70
15 | %20 (w/w) PE/Benzoilklorir-Silika 42,50
16 | %30 (w/w) PE/Benzoilklorir-Silika 48,83
17 | %40 (w/w) PE/Benzoilklorur-Silika 34,82
18 | %5 (w/w) PE/Bentonit 121,09
19 | %20 (w/w) PE/Bentonit 59,00
20 | %40 (w/w) PE/Bentonit 49,60
21 | %5 (w/w) PE/Silan-Bentonit 107,60
22 | %20 (w/w) PE/Silan-Bentonit 78,60
23 | %30 (w/w) PE/Silan-Bentonit 38,80
24 | %40 (w/w) PE/Silan-Bentonit 78,20
25 | %5 (w/w) PE/Ctab-Bentonit 237,30
26 | %20 (w/w) PE/Ctab-Bentonit 74,90
27 | %5 (w/w) PE/Benzoilkloriir-Bentonit 78,10
28 | %20 (w/w) PE/Benzoilkloriir-Bentonit 49,60
29 | %40 (w/w) PE/Benzoilkloriir-Bentonit 68,52
30 | %5 (w/w) PE/Diatomit 111,35
31 | %30 (w/w) PE/Diatomit 38,13
32 | %40 (w/w) PE/Diatomit 33,68
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Tablo 3.1-(devam): Bazi kompozit filmlerinin gekme mukavemeti testi sonuglari

33 | %5 (w/w) PE/Silan-Diatomit 39,90
34 | %20 (w/w) PE/Silan-Diatomit 52,20
35 | %30 (w/w) PE/Silan-Diatomit 19,50
36 | %40 (w/w) PE/Silan-Diatomit 16,00
37 | %5 (w/w) PE/Ctab-Diatomit 55,67
38 | %20 (w/w) PE/Ctab-Diatomit 20,17
39 | %30 (w/w) PE/Ctab-Diatomit 31,20
40 | %40 (w/w) PE/Ctab-Diatomit 19,16
41 | %5 (w/w) PE/Benzoilklorur-Diatomit 413,20
42 | %20 (w/w) PE/Benzoilklorir-Diatomit 98,99
43 | %30 (w/w) PE/ Benzoilklorir -Diatomit 35,90
44 | %40 (w/w) PE/ Benzoilklorir -Diatomit 21,40
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4. SONUC VE ONERILER

4.1 FTIR-ATR Analizleri

4.1.1 PE/Oksit Minerali Iceren Kompozit Filmlerinin FTIR-ATR

Analizleri

Sekil 3.1°de saf PE, bentonit ve kiitlece (w/w) %5, %20, %30 ve %50
oraninda hazirlanmis PE/bentonit kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlari
gosterilmistir. Saf PE karakteristik pikleri su sekilde siralanmigtir: 2916,31 cm™ —
CH,, 2848.66 cm™ —CHs, 1463,03 cm™ —CH, titresimlerine, 1051,50 cm™ C-C ve
718,88 cm? -CH; etkilesimine ait degerlerdir. Bentonitin karakteristik pikleri;
1634,69 cm™de sudaki —~OH deformasyonu, 1115,63 cm™ vyiiksek frekansli SiO
pikine, 994,83 cm™ Si-O gerilme, 795,55 cm™ Si-O kuvars germe piklerine aittir.
Kitlece (w/w) %5-%50 oraninda hazirlanan PE/bentonit kompozit filmlerine ait
FTIR spektrumlarindan elde edilen pik degerleri ise; 2916,31 cm™de —CHj,
2848,66 cm™’de —CH; piklerini, 1463,82 cm™ —CHj titresimlerini, 1042,52 cm™
Si-O gerilme ve 718,85 cm™de ise —CH, pikleri gozlenmistir. FTIR
spektrumlarinda kompozit filmlerindeki kiitlece (w/w) bentonit orani arttik¢a
dogal olarak Si-O gerilme titresimleri daha belirgin hale gelmistir. Ayrica saf
bentonitin spektrumunda gdzlenen 994,83 cm™’de ki Si-O gerilme titresimleri ait
degerinde kompozit filmlerinde 1040-1048 cm™ arasindaki degerlere kaydig
gozlenmistir. Bu durum PE ile bentonitin hazirlanan kompozit filmleri icerisinde

birbiriyle etkilesimin arttig1 gostermistir.

Sekil 3.2°de saf PE, silika ve %5, %20, %30 ve %50 oraninda hazirlanmis
PE/silika kompozit filmlerine ait FTIR spektrumu gosterilmistir. Saf PE
karakteristik pikleri yukaridaki paragrafta anlatilmistir. Silikanin karakteristik
pikleri; 1059,78 cm™ Si-O-Si gerilmelerine, 971,19 cm™ Si-OH gerilmelerine ve
798,40 cm™ Si-O egilme titresim piklerine aittir. Kiitlece (W/w) %5-%50 oraninda

hazirlanan PE/silika kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlarindan elde edilen
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pik degerleri ise 2916,31 cm™ de —CH,, 2848,66 cm™ de —CHg, 1463,71 cm™de —
CH;, titresimlerine, 1076,00 cm ™V de Si-O-Si gerilmeleri ve 718,71 cm™de —CH,
pikleri gozlenmistir. FTIR spektrumlarinda kompozit filmlerindeki kiitlece (w/w)
silika orani arttik¢a dogal olarak Si-O-Si gerilmeleri daha belirgin hale gelmistir.
Ayrica saf silikanin spektrumunda gézlenen 1059,78 cm™’de ki Si-O-Si
gerilmelerine ait degerinde kompozit filmlerinde 1066-1076 cm™ arasindaki
degerlere kaydig1 gozlenmistir. Bu durum PE ve silikayla hazirlanan kompozit

filmleri igerisinde birbiriyle etkilesimin arttig1 géstermistir.

Sekil 3.3’te saf PE, diatomitin ve %5, %20, %30 ve %50 oraninda
hazirlanmis PE/diatomit kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlar1 gosterilmistir.
Saf PE karakteristik pikleri ilk paragrafta anlatilmistir. Diatomitin karakteristik
pikleri: 1633.91 cm™’de —OH titresimleri, 1023.38 cm™de Si-O-Si titresimleri,
795.90 cm™’de —~OH piklerine aittir. Kiitlece (w/w) %5-%50 oraninda hazirlanan
PE/diatomit kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlarindan elde edilen pik
degerleri ise 2916.31 cm™de —CH,, 2848.66 cm™’de —~CH3, 1471.77 cm™’de —
CH, titresimlerine, 1043.06 cm™’de Si-O-Si titresimleri ve 718.56 cm™’de —CH,
pikleri gozlenmistir. FTIR spektrumlarinda kompozit filmlerindeki kiitlece (w/w)
diatomit orani arttikga dogal olarak Si-O-Si titresimi daha belirgin hale gelmistir.
Ayrica saf silikanin spektrumunda gozlenen 1023.38 cm™’de Si-O-Si titresimine
ait degerinde kompozit filmlerinde 1043 cm™’de ki degere kaydigi gozlenmistir.
Bu durum PE ve diatomitle hazirlanan kompozit filmleri igerisinde birbiriyle

etkilesimin arttig1 gostermistir.
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4.1.2 PE/Modifiye Oksit Minerali Iceren Kompozit Fimlerinin FTIR-
ATR Analizleri

4.1.2.1 PE/CTAB-Oksit Minerali iceren Kompozit Filmlerinin FTIR-
ATR Analizleri

Sekil 3.4°de saf PE, bentonit, CTAB ve kiitlece (w/w) %50 oraninda
hazirlanmis PE/CTAB-bentonit kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlari
gosterilmistir. Saf PE ve bentonit karakteristik pikleri ile ilgili durum boliim
4.1.1°de anlatilmistir. Sekil 3.4’de CTAB’in spektrumdaki karakteristik pikleri,
2900 cm™? civarmdaki pikler N*-CHj’deki C-H gerilmeleri, 1400 cm? civarindaki
pikler —CH, gerilmeleri ve 937,32 cm™de C-N" gerilmeleri gosterildigi
sekildedir. CTAB ile modifiye edilmis bentonitin ayni sekildeki spektrumu saf
bentonitin spektrumuna benzemektedir. Ancak saf bentonite ait 994,83 cm™’de
g6zlenen pik 1006,75 cm-1 degerine kaymistir. Kiitlece (w/w) %50 PE/CTAB-
bentonit kompozit filmin spekturumu da Sekil 3.1°de ki kiitlece (w/w) %350

oranindaki PE/bentonit kompozit filminin spektrumu ile benzesmektedir.

Sekil 3.4’de saf PE, silika, CTAB ve kiitlece (w/w) %350 oraninda
hazirlanmis PE/CTAB-silika kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlari
gosterilmistir. Saf PE ve silika karakteristik pikleri ile ilgili durum boliim 4.1.1°de
anlatilmistir. CTAB’mn spektrumuna ait karakteristik pikleri yukaridaki ilk
paragrafta anlatilmistir. CTAB ile modifiye edilmis silikanin ayni sekildeki
spektrumu saf silikanin spektrumuna benzemektedir. Kiitlece (w/w) %50
PE/CTAB-silika kompozit filmin spekturumu da Sekil 3.2°de ki kiitlece (w/w)

%350 oranindaki PE/silika kompozit filminin spektrumu ile benzesmektedir.

Sekil 3.5°’de saf PE, diatomit, CTAB ve kiitlece (w/w) %50 oraninda
hazirlanmig PE/CTAB-diatomit kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlar
gosterilmistir. Saf PE ve diatomitin karakteristik pikleri ile ilgili durum bolim
4.1.1’de anlatilmistir. CTAB’1n spektrumuna ait karakteristik pikleri yukaridaki
ilk paragrafta anlatilmistir. CTAB ile modifiye edilmis diatomitin ayn1 sekildeki
spektrumu saf diatomitin spektrumuna benzemektedir. Kitlece (w/w) %50

PE/CTAB-diatomit kompozit filmin spekturumu da sekil 3.3°de ki kiitlece (w/w)
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%350 oranindaki PE/diatomit kompozit filminin spektrumu ile benzesmektedir.
Sonug olarak CTAB ile modifiye edilen oksit minerallerinin PE ile hazirlanan
kompozit filmlerine ait spektrumlarinda CTAB ile etkilesimlerin az oldugunu

sOylenebilir.

4.1.2.2 PE/3-APTS-Oksit Minerali iceren Kompozit Filmlerinin FTIR-
ATR Analizleri

Sekil 3.7°de saf PE, bentonit, 3-APTS ve kitlece (w/w) %50 oraninda
hazirlanmis PE/3-APTS-bentonit kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlari
gosterilmistir. Saf PE ve bentonit karakteristik pikleri ile ilgili durum bolim
4.1.1’de anlatilmistir. Sekil 3.7°de 3-APTS’in spektrumdadi karakteristik pikler,
1389,71 cm™de C-H titresimleri, 1072,81 cm™de C-N gerilme titresimleri ve
766,30 cm ™ de Si-CH3 bagindaki —CH; sallanma titresimlerine ait pik
gorilmektedir. 3-APTS ile modifiye edilmis bentonitin ayni sekildeki spektrumu
saf bentonitin spektrumuna benzemektedir. Ancak saf bentonite ait 994,83 cm™’de
gozlenen pik 998,87 cm™ degerine kaymustir. Kiitlece (w/w) %50 PE/3-APTS-
bentonit kompozit filmin spekturumu da Sekil 3.1°de ki kiitlece (w/w) %50

oranindaki PE/bentonit kompozit filminin spektrumu ile benzesmektedir.

Sekil 3.8’de saf PE, silika, 3-APTS ve kiitlece (w/w) %50 oraninda
hazirlanmis PE/3-APTS-silika kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlari
gosterilmistir. Saf PE ve silika karakteristik pikleri ile ilgili durum boliim 4.1.1°de
anlatilmistir.3-APTS’in  spektrumuna ait karakteristik pikleri yukaridaki ilk
paragrafta anlatilmistir. 3-APTS ile modifiye edilmis silikanin aynmi sekildeki
spektrumu saf silikanin spektrumuna benzemektedir. Ancak saf silikaya ait
1059,78 cm™’de gozlenen pik 1054,88 cm™ degerine kaymustir. Kiitlece (w/w)
%50 PE/3-APTS-silika kompozit filmin spekturumu da Sekil 3.2’de ki kiitlece

(w/w) %50 oranindaki PE/silika kompozit filminin spektrumu ile benzesmektedir.

Sekil 3.9’da saf PE, diatomit, 3-APTS ve kiitlece (w/w) %50 oraninda
hazirlanmis PE/3-APTS-diatomit kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlar
gosterilmistir. Saf PE ve diatomitin karakteristik pikleri ile ilgili durum bolim

4.1.1°de anlatilmistir. 3-APTS’in spektrumuna ait karakteristik pikleri bu
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boliimdeki ilk paragrafta anlatilmigtir. 3-APTS ile modifiye edilmis diatomitin
ayni sekildeki spektrumu saf diatomitin spektrumuna benzemektedir. Ancak saf
diatomite ait 1023,38 cm™’de gdzlenen pik 101540 cm™ degerine kaymustir.
Kitlece (w/w) %50 PE/3-APTS-diatomit kompozit filmin spekturumu da sekil
3.3°de ki kiitlece (w/w) %50 oranindaki PE/diatomit kompozit filminin spektrumu
ile benzesmektedir. Sonug olarak 3-APTS ile modifiye edilen oksit minerallerinin
PE ile hazirlanan kompozit filmlerine ait spektrumlarinda CTAB ile etkilesimlerin

az oldugunu soylenebilir.

4.1.2.3 PE/Benzoilkloriir-Oksit Minerali iceren Kompozit Filmlerinin
FTIR-ATR Analizleri

Sekil 3.10°da saf PE, bentonit, benzoilkoriir ve kiitlece (w/w) %50
oraninda hazirlanmis PE/benzoilkloriir-bentonit kompozit filmlerine ait FTIR
spektrumlari gosterilmistir. Saf PE ve bentonit karakteristik pikleri ile ilgili durum
bolim 4.1.1°de anlatilmistir. Sekil 3.10°da  benzoilkoriiriin - spektrumdaki
karakteristik pikleri, 1595,04 cm™’de C=C gerilme titresimleri, 1486,34-1449,55
cm™de aromatik =C-H ve C=C gerilme titresimleri, 1343,00 cem ™’ de C=C diizlem
ici titresimleri, 666,48 cm™ C-Cl pikleri gosterildigi sekildedir. Benzoilklouriir ile
modifiye edilmis bentonitin aym1 spektrumdaki bentonitin spektrumlarinda
farkliliklar meydan gelmistir. Boylelikle bentonitin benzoilkloriir ile modifiye
oldugunu séyleyebiliriz. Kiitlece (w/w) %50 PE/benzoilklorir-bentonit kompozit
filmin spekturumu da Sekil 3.1°de ki kiitlece (w/w) %50 oranindaki PE/bentonit
kompozit filminin spektrumundan farkli olarak benzoilkloriirden gelen 1603.39

cm™de C=0 gerilmeleri ve 676.21 cm™de C-O-C gerilmeleri gozlenmistir.

Sekil 3.11°de saf PE, silika, benzoilkloriir ve kiitlece (w/w) %50 oraninda
hazirlanmis PE/benzoilkloriir-silika kompozit filmlerine ait FTIR spektrumlari
gosterilmistir. Saf PE ve silika karakteristik pikleri ile ilgili durum bdliim 4.1.1°de
anlatilmistir. Benzoilkloriirlin spektrumuna ait karakteristik pikleri bu boliimde ilk
paragrafta anlatilmistir. Benzoilklotiriir ile modifiye edilmis silikanin ayni
spektrumdaki silika spektrumlarinda farkliliklar meydan gelmistir. Boylelikle

silikanin benzoilkloriir ile modifiye oldugunu sodyleyebiliriz. Kiitlece (w/w) %50
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PE/benzoilklorir-silika kompozit filmin spekturumu da Sekil 3.2’de ki kiitlece
(wW/w) %50 oranindaki PE/silika kompozit filminin spektrumundan farkli olarak
benzoilkloriirden gelen 1377,28 cm™°de C=0 gerilmeleri ve 675,70 cm™de C-O-

C gerilmeleri gézlenmistir.

Sekil 3.12°de saf PE, diatomit, benzoilkloriir ve kiitlece (w/w) %50
oraninda hazirlanmis PE/benzoilkloriir-diatomit kompozit filmlerine ait FTIR
spektrumlar1 gosterilmistir. Saf PE ve diatomitin karakteristik pikleri ile ilgili
durum boliim 4.1.1°de anlatilmigtir. Benzoilkloriiriin spektrumuna ait karakteristik
pikleri bu boliimde ki ilk paragrafta anlatilmistir. Benzoilklotiriir ile modifiye
edilmis diatomitin ayni spektrumdaki diatomit spektrumlarinda farkliliklar
meydan gelmistir. Boylelikle diatomitin benzoilkloriir ile modifiye oldugunu
sOyleyebiliriz. Kutlece (w/w) %50 PE/benzoilklorur-diatomit kompozit filmin
spekturumu da sekil 3.3°’de ki kiitlece (w/w) %50 oranindaki PE/diatomit
kompozit filminin spektrumundan farkli olarak benzoilkloriirden gelen 675,66 cm”
de C-O-C gerilmeleri gbzlenmistir. Sonug olarak benzoilkloriir ile modifiye
edilen oksit minerallerinin PE ile hazirlanan kompozit filmlerine ait

spektrumlarinda benzoilklortir ile etkilesimlerin oldugu soylenebilir.

4.2 XRD Analizleri

4.2.1 PE/Bentonit ve PE/Modifiye Bentonit Iceren Kompozit
Filmlerinin XRD Analizleri

Sekil 3.13°de ki grafikte saf PE, bentonit, CTAB, CTAB ile 3-APTS ve
benzoilkloriir ile modifiye edilmis bentonit minerali kiitlece (w/w) %40 oraninda
hazirlanmis PE/bentonit, PE/CTAB-bentonit, PE/3-APTS-bentonit,
PE/benzoilklorir-bentonit kompozit filmlerine ait XRD desenleri gosterilmistir.
Bentonit mineralinin XRD deseninde amorf yapili oldugu gdzlenmistir.
Modifikasyon islemi sonucunda minerallerin XRD desenlerinde onemli bir
degisim olmamistir. Sekil 3.13°de saf PE’ye ait XRD deseninde yaklasik olarak
20=21,63° ve 20=24,00"de olmak iizere karakteristik pikler gozlenmistir. Kiitlece
(w/w) %40 modifiyer oksit mineral iceren kompozit film 6rneklerinin XRD
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desenlerinde de saf PE’ye ait karakteristik degerler bulunmaktadir. Bentonit ile
gerceklestirilen kompozit filmlerinin XRD analizleri sonucunda elde edilen

desenlerde 6nemli bir degisim gozlenmemektedir.

4.2.2 PE/Silika ve PE/Modifiye Silika Iceren Kompozit Filmlerinin
XRD Analizleri

Sekil 3.14’de ki grafikte saf PE, silika, CTAB, CTAB ile 3-APTS ve
benzoilkloriir ile modifiye edilmis silika minerali kiitlece (w/w) %40 oraninda
hazirlanmis PE/silika, PE/CTAB-silika, PE/3-APTS-silika, PE/benzoilkloriir-
silika kompozit filmlerine ait XRD desenleri gosterilmistir. Silika oksit
mineralinin XRD deseninde amorf yapili oldugu goézlenmistir. Modifikasyon
islemi sonucunda minerallerin XRD desenlerinde 6nemli bir degisim olmamistir.
Sekil 3.14°de saf PE’ye ait XRD deseninde yaklasik olarak 20=21,63° ve
20=24,00"de olmak iizere karakteristik pikler gozlenmistir. Kiitlece (w/w) %40
modifiyer oksit mineral iceren kompozit film drneklerinin XRD desenlerinde de
saf PE’ye ait karakteristik degerler bulunmaktadir. Silika ile gerceklestirilen
kompozit filmlerinin XRD analizleri sonucunda elde edilen desenlerde énemli bir

degisim gozlenmemektedir.

4.2.3 PE/Diatomit ve PE/Modifiye Diatomit Iceren Kompozit

Filmlerinin XRD Analizleri

Sekil 3.15°de ki grafikte saf PE, diatomit , CTAB, CTAB ile 3-APTS ve
benzoilkloriir ile modifiye edilmis diatomit oksit minerali kitlece (w/w) %40
oraninda hazirlanmis PE/diatomit, PE/CTAB-diatomit, PE/3-APTS-diatomit,
PE/benzoilklorir-diatomit kompozit filmlerine ait XRD desenleri gosterilmistir.
Diatomit oksit mineralinin XRD deseninde amorf yapili oldugu goézlenmistir.
Modifikasyon islemi sonucunda mineralin XRD desenlerinde énemli bir degisim
olmamustir. Sekil 3.14°de saf PE’ye ait XRD deseninde yaklasik olarak 20=21,63°
ve 20=24,00"de olmak iizere karakteristik pikler gozlenmistir. Kiitlece (w/w)

%40 modifiyer oksit mineral iceren kompozit film 6rneklerinin XRD desenlerinde
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de saf PE’ye ait karakteristik degerler bulunmaktadir. Diatomit ile gerceklestirilen
kompozit filmlerinin XRD analizleri sonucunda elde edilen desenlerde 6nemli bir

degisim gozlenmemektedir.

4.3 TG/DTA Analizleri

Sekil 3.16-21°de termal gravmetrik analiz sonucunda elde edilen kiitle
kaybi egrilerinde saf PE’nin 300 °C’den sonra yaklasik olarak 500 °C’ye kadar
kiitlesinde onemli bir kaybin olmadig1r gozlenmistir. Bu kiitle kayb1 yaklasik
olarak %90 min iizerinde olmaktadir. Incelenen bu sicaklik araliginda (300-500
°C) saf PE’nin yanmasi sonucu kiitle kaybinin gergeklestigi diisiinilmiistiir. 500
%C’den sonra yanma iglemi tamamlanmis ve belirgin bir kiitle kaybi
gozlenmemistir. PE’nin ¢esitli kiitlece (w/w) oranlarinda oksit mineralleri ilave
edilerek sentezlenen kompozit filmlerine ait kiitle kayb1 egrilerinde de saf PE’de
oldugu gibi genel olarak biiyiik kiitle kayiplarinin 300-500 °C araliginda oldugu
gozlenmistir. Kiitlece (w/w) orana bagli olarak bu sicaklik araligindaki kutle
kaybinin yiizdelik miktar1 %83-87 arasinda degismektedir. Kompozit filmlerine
ait kiitle kayb1 egrilerinde genel olarak 0-300 OC arasinda da%]1-5 arasinda bir
degisimin oldugu gozlenmistir. Bu azalmanin nedeni de oksit minerallerinin
yuzeyinde veya i¢ kisimlarinda adsorbe olan suyun uzaklagmasi sebebiyle oldugu

diistiniilmektedir.

4.4 SEM Analizleri

441 PE/Bentonit ve PE/Modifiye Bentonit iceren Kompozit
Filmlerinin SEM ve Dijital Goruntuleri

Sekil 3.22°de saf PE, sekil 3.23-26’da PE/bentonit ve PE/modifiye
bentonit kompozit filmlerinin SEM ve dijital goriintiileri verilmistir. SEM
goriintlilerinde PE/bentonit kompozit filmlerinin artan kiitlece (w/w) oraniyla
gorlintiillerde 6nemli degismeler gozlenmistir. Sekil 3.23°de bentonitin PE

icerisine artan kitlece (w/w) miktara bagli olarak artarak dagildigi
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gozlenmektedir. Bu dagilim sonucu saf PE filme gore yiizey morfolojisinde
onemli degisikler olmustur. Sekil 3.23°deki SEM goriintiilerinden PE tabaka
igerisindeki bentonit tanecikleri gozlenebilmektedir. Ayrica kiitlece (w/w) oran
arttikca yapmin daha kirilgan ve gézenekliligi arttigi da sdylenebilir. Sekil 3.24-
26’da 3-APTS, CTAB ve benzoilklorur ile modifiye edilen bentonitin PE filmleri
icerisindeki dagilimlar1 goriilmektedir. Sekil 3.23’e benzer olarak kiitlece (w/w)
modifiye edilmis mineral orani arttik¢a saf PE gore ylizey morfolojisinde 6nemli
degisiklikler gozlenmistir. Ancak modifikasyon islemi sonucunda kompozit
filmlerinin daha az kirillgan ve daha az gézenekli yapiya sahip oldugu sdylenebilir.
Bu durum modifikasyon islemi sonucunda PE tabaka ile modifiyer arasindaki
etkilesimin meydana gelmesi ile modifiyer arasindaki etkilesimin meydana
gelmesi ile agiklanabilir. Sonug olarak bentonitin modifikasyon islemi sonucunda
PE ile sentezlenen kompozit filmlerin yiizey morfolojilerine bakildiginda
modifiksayon islemi Oncesine gore daha homojen ve az gozenekli bir yapinin

olustugu diisiiniilebilir.

442 PE/Silika ve PE/Modifiye Oksit Minerali-Silika iceren
Kompozit Filmlerinin SEM ve Dijital Goruntuleri

Sekil 3.22°de saf PE, sekil 3.27-30’da PE/silika ve PE/modifiye silika
kompozit filmlerinin SEM goriintiileri verilmistir. SEM goriintiilerinde PE/ silika
kompozit filmlerinin artan kiitlece (w/w) oraniyla goriintiilerde 6nemli degismeler
gozlenmistir. Sekil 3.27°de silikanin PE igerisine artan kiitlece (w/w) miktara
bagli olarak artarak dagildigr gozlenmektedir. Bu dagilim sonucu saf PE filme
gore ylizey morfolojisinde dnemli degisikler olmustur. Sekil 3.27°de ki SEM ve
dijital  gorOntilerinden PE  tabaka igerisindeki  silika  tanecikleri
gozlenebilmektedir. Ayrica kiitlece (w/w) oran arttikca yapinin daha kirilgan ve
gozenekliligi arttigi da soOylenebilir. Sekil 3.28-30’da 3-APTS, CTAB ve
benzoilkloriir ile modifiye edilen silikanin PE filmleri igerisindeki dagilimlar
goriilmektedir. Sekil 3.27°ye benzer olarak kiitlece (w/w) modifiye edilmis
mineral orani arttikga saf PE gore yiizey morfolojisinde 6nemli degisiklikler
gbzlenmistir. Ancak modifiksayon islemi sonucunda kompozit filmlerinin daha az

kirillgan vedaha az gozenekli yapiya sahip oldugu sdylenebilir. Bu durum
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modifikasyon igslemi sonucunda PE tabaka ile modifiyer arasindaki etkilesimin
meydana gelmesi ile modifiyer arasindaki etkilesimin meydana gelmesi ile
aciklanabilir. Sonu¢ olarak silikanin modifikasyon islemi sonucunda PE ile
sentezlenen kompozit filmlerin yiizey morfolojilerine bakildiginda modifiksayon
islemi Oncesine gore daha homojen ve az gozenekli bir yapmin olustugu

disiiniilebilir.

443 PE/Diatomit ve PE/Modifiye Diatomit Iceren Kompozit

Filmlerinin SEM ve Dijital Goruntuleri

Sekil 3.22°de saf PE, sekil 3.31-34’de PE/diatomit ve PE/modifiye
diatomit kompozit filmlerinin SEM ve dijital goriintiileri verilmistir. SEM
goriintlilerinde PE/diatomit kompozit filmlerinin artan kiitlece (w/w) oraniyla
goriintiilerde 6nemli degismeler gézlenmistir. Sekil 3.31°de diatomit PE igerisine
artan kiitlece (w/w) miktara bagli olarak artarak dagildigi gézlenmektedir. Bu
dagilim sonucu saf PE filme gore ylizey morfolojisinde Onemli degisikler
olmustur. Sekil 3.31°de ki SEM ve dijital goriintiilerinden PE tabaka igerisindeki
diatomit tanecikleri gozlenebilmektedir. Ayrica kiitlece (w/w) oran arttik¢a
yapinin daha kirilgan ve gozenekliligi arttig1 da soylenebilir. Sekil 3.32-34’de 3-
APTS, CTAB ve benzoilklorir ile modifiye edilen diatomitin PE filmleri
icerisindeki dagilimlar goriilmektedir. Sekil 3.31°e benzer olarak kiitlece (w/w)
modifiye edilmis mineral orani arttik¢a saf PE gore yiizey morfolojisinde 6nemli
degisiklikler gozlenmistir. Ancak modifiksayon islemi sonucunda kompozit
filmlerinin daha az kirillgan vedaha az gézenekli yapiya sahip oldugu sdylenebilir.
Bu durum modifikasyon islemi sonucunda PE tabaka ile modifiyer arasindaki
etkilesimin meydana gelmesi ile modifiyer arasindaki etkilesimin meydana
gelmesi ile agiklanabilir. Sonug olarak diatomitin modifikasyon islemi sonucunda
PE ile sentezlenen kompozit filmlerin ylizey morfolojilerine bakildiginda
modifiksayon islemi Oncesine gore daha homojen ve az gozenekli bir yapinin

olustugu diisiiniilebilir.
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45 Mekanik Test Analizleri

Tablo 3.1°de saf PE, PE/oksit mineralleri ve PE/modifiye oksit
minerallerin filmlerine ait ¢ekme mukavemeti test sonuglar1 verilnistir. Tablodan
gorildiigi gibi saf PE filmin ¢ekme mukavemet degeri 66,70 MPa kadardir.
PE/oksit minareleri ile hazirlanan kompozit filmlerinin artan kiitlece (w/w) orana
gore cekme mukavemetlerinde belirgin bir azalma gozlenmistir. Bu durum SEM
gorintiiletinden de anlasildig1 gibi artan kiitlece (w/w) oran ile ylizeyin daha
kirllgan ve gbzenekli yapinin artmasiyla agiklanabilir. Kirilgan ve goézenekli
yapida olan kompozit filmlerin dogal olarak daha kolay kopacaktir. PE/modifiye
oksit mineralleri ile hazirlanan kompozit filmlerinin ¢ekme mukavemet
sonuclarinda yaklasik olarak kiitlece (w/w) %35 oraninda hazirlanan filmlerin
basing degerleri saf PE filmlerine gore oldukga yiiksek degerlere sahiptir. Bu
durum SEM gorintiilerinde aciklandigi gibi modifikasyon islemi sonucunda
mineral ile PE etkilesimin artmasi sonucu ile oldugu seklinde agiklanabilir. Ancak
burada da kiitlece (w/w) oran arttikca ¢cekme mukavemet degerlerinde azalma
olmustur. Bu azalmada yapmin kirilganliginin artmasiyla agiklanabilir. Sonug
olarak kiitlece (w/w) %5 oraninda hazirlanan PE/modifiye oksit minrali kompozit

filmlerinin ¢gekme mukavemetlerinin en yliksek oldugu bulunmustur.

Yapilan bu caligmada 6zet olarak asagidaki sonuglar elde edildi:

e PE/oksit minerali bilesenleri ile hazirlanan kompozit filmlerinin FTIR
analizleri sonucunda elde edilen spektrumlardan PE ve oksit mineralleri
arasinda etkilesimlerin oldugu,

e CTAB ve 3-APTS ile modifiye edilen oksit mineralinin PE ile hazirlanan
kompozit filmlerinde etkilesimlerin az, benzoilkloriir ile modifiye edilen
oksit minerallerinin PE ile hazirlanan kompozit filmlerindeki
etkilesimlerin daha fazla oldugu,

e CTAB, 3-APTS ve benzoilklorir ile modifiye edilen oksit minerallerinin
PE ile hazirlanan modifiye kompozit filmlerinin FTIR analizleri
sonucunda elde edilen spektrumlardan, etkilesimlerin oldugu bulundu.

e Bentonit, silika ve diatomitin PE ile gerceklestirilen kompozit filmlerinin
XRD analizleri sonucunda elde edilen desenlerde 6nemli bir degisim
g6zlenmemektedir.

e PE/oksit minerali ve PE/modifiye oksit minerali kompozit filmlerinin
termal gravimetrik analizlerinden elde edilen (TGA) egrilerinden genel
olarak biiyiik kiitle kayiplarmm 300-500 °C’de oldugu ve kiitlece (w/w)
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orana bagl olarak bu sicaklik araligindaki kiitle kaybinin %83-87 arasinda
degisim gdsterdigi bulundu.

e SEM goruntilerinden bentonit, silika ve diatomitin, PE ile hazirlanan
kompozit filmlerinin yilizey morfolojilerinde 6nemli degismeler oldugu
gozlenmistir. Modifikasyon islemi sonucunda PE ile sentezlenen kompozit
filmlerin ylizey morfolojilerine bakildiginda ise modifiksayon islemi
oncesine gore daha homojen ve az gozenekli ve daha az kirilgan bir
yapinin olustugu gézlenmistir.

e Cekme mukavemet test analizlerinin sonucunda ise kutlece (w/w) %5
oraninda hazirlanan PE/modifiye oksit minerali kompozit filmlerinin
cekme mukavemetlerinin en yiiksek oldugu bulunmustur.

Sonu¢ olarak bu ¢alismada, endiistriyel bir polimer olan polietilen
kullanilarak c¢esitli oksit mineralleri ile kompozit filmleri sentezlenmis ve
bunlarin karakterizasyonlar1 yapilmistir. Saf PE filmlerine gore, kompozit
filmler fiziksel, termal ve mekanik olarak daha iistiin 6zellikler gostermistir.
Sentezi yapilan, modifiye edilmis yada edilmemis kompozit filmlerinde
kullanilan bilesenlerin ucuz, kolay elde edilebilir ve uygulanan yontemlerin
basit olmast da bu caligmanin siirekli sistemlere uygulanabileceginin ve
endiistriyel ~ malzemelerin ~ hazirlanmasinda  kullanilabilir  olacagini
gOstermektedir.
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