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OZET

PVB/POMZA VE PVB/SKORYA KOMPOZITLERININ HAZIRLANMASI VE
KARAKTERIZASYONU
YUKSEK LISANS TEZi
SENGUL HEPOZ
BALIKESIR UNIVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTITUSU
KIMYA ANABILIM DALI
(TEZ DANISMANI: DOC. DR. PINAR TURAN BEYLI)

BALIKESIR, TEMMUZ - 2023

Bu caligmada optik ozellikleri nedeniyle bir¢cok alanda kullanima sahip olan polivinil
biitiral polimerine yeni &zellikler kazandirmak amaciyla asidik pomza, bazik pomza ve
skorya dogal volkanik kayaglar1 1 mikronun altindaki tane boyutlarinda eklenmis ve yeni
olusan kompozitlerin 151k gegirgenligi ile termogravimetrik analizleri yapilmistir. Asidik
pomza, bazik pomza ve skorya dogal volkanik kayaglari i¢in boyut indirgeme yontemi olan
su iginde bekletip ¢cokmeyen kismin santrifiijle sudan ayrilmasi, bu malzemelere oldukga
uygun ve uygulamasi kolay bir yontem olmustur. Bu volkanik kayaglarin tabakali yapilari
nedeniyle kolay kirilmalari, basit bir 6giitme sonrasi birgok partikiiliin boyutunun inmesini
saglamistir. Ayrica partikiillerin su tutmamasi nedeniyle kuruduktan sonra birbirine
yapismamast da uygulanan yontemin rahat bir sekilde islenmesi i¢in uygun bir zemin
olusturmustur. PVB polimeri goriiniir bolgede yaklasik %85 151k gegirgenligine sahip fakat
UV 151k gecirgenligi az olan bir polimerdir. Bu ¢alismada kullanilan partikiiller PVB’in
saydamligini ve 151k gecirgenligini tanecik yiizdesine gore %10’dan %90’a kadar ¢ok farkl
oranlarda hem goriiniir hem de UV bolgede azaltmis ve yari saydam renkli malzemeler
olusturmuslardir. Termal olarak sicakliktan etkilenmeyen volkanik kayag partikiilleri olan
asidik pomza, bazik pomza ve skorya; polimerin termal bozunma mekanizmasini
etkilememistir. Bu haliyle kompozitler, renkli cam yapimina olduk¢a uygundur.

ANAHTAR KELIMELER: bazik ve asidik pomza, skorya, polivinil biitiral, SEM-
elementel analiz, 151k gegirgenlik analizi, termogravimetrik analiz.

Bilim Kod / Kodlar1 : 20107, 20112 Sayfa Sayisi : 46



ABSTRACT

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF PVB/PUMICE AND
PVB/SKORIA COMPOSITES
MSC THESIS
SENGUL HEPOZ
BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCES

CHEMISTRY
(SUPERVISOR: DOC. DR. PINAR TURAN BEYLI)

BALIKESIR, JULY - 2023

Polyvinyl butyral (PVB), a resin, is being stronger in binding, sharper in optical clarity,
and being able for providing flexibility and toughness. Polyvinyl butyral is served as a
material of interlayer in laminated automotive safety glass to prevent glass fragments from
being spread out on sudden, damaging and breaking and to make safe from heat or light,
resulting of UV radiations or solar energy by diminishing their effects. Volcanic rock is a
material primarily composed of aluminum silicate in a crystalline or amorphous form.
Volcanic rocks commonly come in the form of scoria and pumice. In this work,
PVB/pumice and PVB/scoria composites were synthesized at different particle and mass
ratio and characterized using UV-visible light transmittance and thermogravimetric
analysis. Also, morphologic and elemental analysis of pumice and scoria were performed
using SEM-EDX. Volcanic rocks used in this work are chemically inert and thermally
stable. As a result, they did not affect the thermal degradation of PVB. But they decreased
the light transparency of the polymer. %0.1 filler content of volcanic rock particles in PVB
had very low effect as %10, respectively. But the maximum weight ratio which is % 10
filler content was decreased the transmittance percentage to almost %10 for visible area
and to zero for UV region. As a result, these composites can be use as a colored glass
fabrication. Also the volcanic rock particles are all natural found in nature and can be
discarding to the nature without zero hazards not like dyes which are very toxic to the
nature.

KEYWORDS: Pumice, scoria, polyvinly butyral, transmitance, SEM-EDX, TG.
Science Code / Codes : 20107, 20112 Page Number : 46
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1. GIRIS

Kompozit malzemeler, insanligin baslangicindan bu yana her zaman insanoglunun
hayatinda yer almustir. Cevremizde ¢ok sayida kompozit bulunur. iki veya daha fazla
malzemenin bir araya getirilmesiyle elde edilen herhangi bir malzeme, tek tek bilesenlerin
toplamindan daha gii¢lii bir yapiya sahip olur ve bu malzemeler kompozit olarak belirtilir.
Dogal kaynaklarda bulunan ayrica kimyagerler tarafindan giinliik kullanim malzemesi i¢in
laboratuvarda sentezlenen ¢ok ¢esitli kompozitler ¢evremizde mevcuttur. Kompozitler ile
calisilan malzemelerin bilesen boyutuna gore isimlendirilmesi, onlar1 mikro veya nano
olarak adlandirilmasiyla baglanir. Kompozit malzeme sadece herhangi bir bilesenin en iyi
ozelligini elde etmek i¢in olusturulur, kompozit formda dnceki formundan farkli 6zellikler

gosterir ve kullanimi daha avantajlidir.

Polimerler diisiik maliyeti, hafif olmasi ve kolay iiretim siireci ile genis ¢apta kullanilir. Bu
siire¢ yiiksek performansli polimerlerin gelisiminde 10 yildan daha fazla siiredir devam
etmektedir. Yapilarindaki iyonik karakter sayesinde inorganik materyaller, manyetizma ve
iletkenlik gibi fiziksel Ozellikler kazandirirlar. Ne yazik ki, iiretimin pahali olmasi,
islemenin ve sekillendirmenin zor olmasi iretimini ve kullanimini kisitlar. Polimer
matriksine eklenen bu inorganik materyaller, yeni 6zellikler sahip orijinal bir kompozit
olusturur. Bu partikiiller ilk olarak mikrometre Olgililerde mevcutken, onlarin nanometre
boyutuna diisiiriilmesi bu partikiillerin yeni baglanma &zelliklerine olanak verir. En fazla
kullanilan polimer matriksler (amorf termoplastikler, polimetil metakrilat (PMMA),
polikarbonat (PC), polistiren (PS)) ve termosetlerdir. Bu malzemelere inorganik katki
maddelerinin farkli gesitleri 6zellikle oksitler (6rn. SiO2, TiO2, CeO2, ZnO, ITO, ATO,
ferrik oksit), yar1 iletkenler (6rn., CdS, PbS, CdTe, CdSe), mineraller (6rn. killer, CaCO3),

metal ve metal alagimlar1 (6rn. Au, Ag, Cu, Ge, Fe) ilave edilir [2].



1.1 Polivinil Biitiral

Polivinil biitiral (PVB), baglayicilig1 gii¢lii, optik berraklig1 keskin, esneklik ve dayaniklik
saglayabilen bir recinedir. Bu diizensiz kopolimer tamamen amorf yapida olup asidik
ortamda polivinil alkol ve butiraldehitten sentezlenmektedir. PVB'nin diizensiz yapisi, ¢ok
yiiksek alkol icerigi disinda belirgin kristalligi olmayan camsi bir polimer ile sonuglanir.
PVB'nin butiral, hidroksil ve asetil gruplarim1 baskin oranda icermesi polihidroksi ve
poliasetal oldugunu simgeler. Bu durum polivinil butiralin yapist farkli gruplart temsil
etmektedir. PVB’de bulunan gruplar arasindaki vinil alkol grubu hidrofiliktir, vinil butiral
grubu ise hidrofobiktir. Bu gruplar, elektrografik islemde organik fotoiletkenler igin
polimer yapistiric1 ve baglayicilarin destekleyicileri gibi davranir. PVB'nin apolar ve polar
bilesenleri diger makromolekiillerle etkilesime girebilir ve bu nedenle hem hidrofilik hem
de hidrofobik bilesenlerle uyumlu olabilir. Herhangi bir monomer bileseninin yiizde
degisimi, polimerin hidrofilikligini veya hidrofobikligini engellemeye sevk edebilir. Bu
nedenle, vinil alkol ve vinil butiral kisimlarinin molekiiller arasi etkilesimi oldukc¢a
onemlidir. Aynit zamanda bu durum PVB’nin farkli gruplara sahip polimerlerle karisma

potansiyeli olan bir kopolimer olarak kullanimini da kolaylastirabilir [1].

0]
-
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Polivinil alkol Bitiraldehit Polivinil bitiral

Sekil 1.1: Polivinil biitiral sentezi [1]
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Sekil 1.2: Polivinil biitiralin tekrar eden biriminin yapist [1]

Polivinil biitiral, giivenlik camlarinda cam pargalarinin ani dagilmasini, zarar gérmesini ve
kirilmasin1 6nlemek UV i1smlarindan veya giines enerjisinden kaynaklanan 1s1 ve 1s1k
etkilerini azaltarak koruma altina almak amaciyla ara katman malzemesi olarak kullanilir.
PVB mikro gozenekli bir yapidir ve bu nedenle ultra filtrasyon membranda da

kullanilabilir.

1.2 Kompozit Fabrikasyonu

Kompozit iiretiminde iyi dagilmis izole edilmis pargaciklari polimere dahil etmek zordur.
Ancak, yiiksek 0zgiil yiizey alan1 ve yilizeydeki polar gruplarin etkilesimleri nedeniyle
partikiiller bir araya toplanip ¢okme egilimindedirler. Partikiillerin direkt polimere
karistirilmasi, en basit kompozit sentezleme yontemidir. Polimerin &zelligine gore iki

karigtirma yontemi bulunmaktadir: eriyik karistirma veya ¢ozelti karistirma.

Eriyik karistirma, parcaciklarin bir eriyik polimer iginde entegre edilmesinden olusurken,
cozelti karigtirmada polimer matrisi ¢oziicii i¢ginde ¢Oziindiiriiliir ve parcaciklar eklenir.
Eriyik karigtirma yontemi, ekstriizyon, yiiksek kesme hizlarinda karistirma ve termal
puskiirtme gibi farkli islemlerle gerceklestirilebilir. Bunlarin ana avantaji 6zellikle
ekstriizyon ile iiretilebilecek ¢ok sayida kompozitlerin olmasidir. Eriyik karistirmanin
dezavantajlar1 eriyik isleme igin gerekli olan yiiksek sicakliklar nedeniyle partikiillerin
arasindaki zayif dagilimlarin, polimer matrisinin veya yiizey degistiricilerin matrislerin

bozulmasidir [2].



1.2.1 Eriyik Karistirma Yontemi

Bu yontemin bir diger adi ekstriizyon yontemidir. Polimerler metal bicakli karistiricilart
olan bir ekstriizyon cihazinda erime sicakligina yakin bir sicaklikta yumusatildiktan sonra
icine boyutlar1 indirgene tozlar cklenerek aymi sicaklikta homojen olana kadar
karistirtlmaya devam edilir. Cihazin i¢indeki kompozit materyalin ¢ikis kismina ince film
kalib1 konularak istenilen kalinlikta filmler elde edilir. Bu yontem sanayide en ¢ok tercih
edilen yontemdir. Maliyeti azaltirken {iriin elde etme siiresini kisaltmaktadir. Fakat her
polimere uygun bir yontem degildir. Baz1 polimerler sicaklik ile bozunurlar veya yiiksek

mekanik karistirma yapilarina zarar verebilir.

1.2.2 Cozelti Karistirma Y 6ntemi

Bu yontemde polimer uygun bir ¢dziicii icerisinde ¢Ozilindiikten sonra, ayni ¢oziiclide
coziinmeyen boyutu indirgenmis takviye edici materyal ultrasonik banyo yardimiyla
tanecikleri birbirinden ayrildiktan sonra bir araya getirilip yaklasik 1 giin karistirilir.
Karisim bir petri kabina alinir ve uygun sicaklikta ¢oziiciisii tamamen buharlagana kadar
kurutulur. Bu yontem daha ¢ok az miktarda sentez yapilacagi zamanlarda, sicaklikla

bozunan polimerler i¢in veya deneysel ¢alismalarda tercih edilmektedir.

1.3 Pomza ve Skorya

Volkanik kaya, esas olarak kristalden veya amorf bir formda aliiminyum silikattan olusan
bir malzemedir. Volkanik kayaglar, temizleyici maddeler ve parlatma bilesikleri de dahil
olmak iizere ¢esitli endiistriyel amaglar i¢in kullanilabilir, asfaltta bilesen olarak ve tarimda
giibre olarak kullanilabilirler. Ek olarak, boyama, insaat, yalitim ve dolgu araglari, giines
pili ve volkanik gaz rezervuarlar i¢in de kullanilabilirler. Volkanik kayaclarin gerekli
uygulamasi, kimyasal ve mineral bilesimine ek olarak geometrik sekle (partikiil biiytikliigii
ve yiizey alani) baghdir. Volkanik kayaglarin ¢ogunda mindr oranlarda ¢ok ¢esitli silika,
allimina, demir oksitler ve diger oksitler bulunur. Volkanik kayaglarin mineralojik bilesimi
ve Ozellikleri magmanin kokenine ve patlama kosullarina baglidir.Volkanik kayaglar
genellikle skorya ve pomza seklindedir. Pomza gbzenekli veya vezikiiler bir yapiya sahip
siyahtan beyaza kadar renklere sahipken, skorya siyahtan hafif kirmiziya kadar degisen

renklere sahiptir [3].



"Ponza" veya "Pomza" Italyanca'dan gelmektedir. Farkli dillerde farkli isimleri
Fransizca'da "Ponce" olarak adlandirilir, ingilizce'de orta olanlar "Ponza" dir , dogal olarak
kiiciik olanlar "Pumisit", Almanca'da biiyiilk olanlara "Bimstein", miniklere de "Bims"
denir. Tiirkgede "Siinger tas1", "Topuk tas1" olarak bilinir. Diinyanin pomza rezervleri 16
milyar tondan fazla, ABD en biiyiik rezervlere sahipken, Tiirkiye toplam pomza rezervleri

bakimindan ikinci sirada yer almaktadir [4].

1.4 Literatiir Ozeti
Uzun yillar boyunca PVB mekanik 6zellikler, partikiillere yapisma, dielektrik 6zellikleri ve

nem direnci nedeniyle polimer matrisi olarak biiyiik bir ilgi gormiistiir.

Shu-Yu-Liu Grafen/Polianilin gomiilii PVB (GPANI) ile olusturulan kompozit filmindeki
GPANI %]1’den az olan konsantrasyonu i¢in kompozit filmdeki dalga boyu bolgesi (380-
780 nm) boyunca %96 dan fazla tek tip gecirgenlik saglamis ve yiiksek optik seffaflik
sayesinde filmin ekran entagrasyonu i¢in uygun oldugunu belirtmislerdir. Ayrica GPANI
mikropartikiillerinin ayrik dagilimi nedeniyle film yiizeyine dik dogrultuda iletkenlik

gozlemlemis fakat film yiizeyine paralel yonde iletken olmadigini saptamislardir [5].

Peng Zhou ve arkadaslar1 hazirladiklar1 SiC/PVB kompozit graniilleri ile sekil, boyut,
dagilim ve akigkanlik ile ilgili parametreler incelemis olup standart miktarda PVB ilavesi
ile akigkanlik ve yayilma performansinin iyi oldugu, dalga boylarinin 500 nm altinda iyi
bir lazer emici Ozellik gosterdigi ve boyut dagilim 0Ozelliginin eklenen baglaci ile

iyilestigini saptamislardir [6].

M. Hajian ve arkadaglar1 PVB/Grafen ile olusturdugu %0.1-%0.6 konsantrasyonlu PVB
kompozitlerinin konsantrasyon artisi ile gerilim katsayisi, gerilim giiciinii ve c¢ekme

dayaniminin arttig1 fakat kopma uzamasinin azaldigini tespit etmislerdir [7].



M.S Amin ve arkadaslari, agir metallerin uzaklastirilmasinda siradan porlant
cimentosu/pomza ile hazirlanan kompozitlerin, yiiksek dozda agir metal kullanildiginda
(Ni?* ve Co0?") iyonlar i¢in daha yiiksek immobilizasyon degerleri gdsterdigini ayrica

pomza miktarinin artisi ile basing dayaniminin azaldigini saptamislardir [8].

Bahri Ersoy ve arkadaslar1 asidik pomzanin karakterizasyonunun belirlenmesi {izerine
yaptig1 ¢aligmada partikiil boyutu azaldik¢a toplam goézenek hacmi ve toplam gdzenek
ylizey alanin da 6nemli dl¢lide azaldigini, pomzanin 1s1l kararliligini yaklasik 900 °C'ye
kadar korudugunu, pH 1.8 ile 11.4 arasinda bir negatif yiizey yiikii oldugunu ve C1°, Br-
S042~ Na*, Al(OH)?" ve Ca?* iyonlarindan absorbe edemedigi fakat C16H33(CH3)3N*, AI*
ve Al(OH)?* katyonlarin1 adsorbe edebildigini ve H* ve OH™ iyonlar asidik pomza igin

potansiyel belirleyici iyonlar oldugunu tespit etmislerdir [9].

Manammel ve arkadagslari Polivinil alkol/Polivinilprilidon pomza kompozitlerinin ile
termal, mekanik ve elektriksel 6zelliklerini incelemis pomza kiitle yiizdesindeki artigla

birlikte camsi gegis sicakliginin diistiigiinii gézlemlemislerdir [10].

Ozden Yenigiin, PVB sistemine karbonnanotiip takviyesi yapildiginda zincir dinamiginin
degistigini saf PVB nin yoriinge ¢apmin daha dar bir dagilima sahip oldugunu, karbon
nanotiip ilavesi ile bu dagilimin genisledigini ifade etmistir. Yapilan ¢alisma sonucunda
ayrica saf PVB nin cams1 gecis sicakligint 349 K civarinda karbon nanotiip takviyesi

sonucunda camsi gegis sicakliginin 3 °C arttigini tespit etmistir [11].

Sedat Karaman ve arkadaslari, algiya ilave edilen pomza ve aygicek sapmin kompozit
malzemenin 1s1 yalitim Ozelligini 1iyilestirdigini ancak malzemenin birim agirliginin
diisiiriilmesi egilme ve mekanik direncini azalttigini1 su emme kapasitesini arttirdigini her

tiirlii ylike ve suya karsi korunmasi gerektigini saptamistir [12].



Shamsudin N. Syagira, %80 PVB ve %20 SPF (seker hurma elyafi) igeren lamine
kompozitin 6l¢iimii sonucu sertlik degerinin oldukga yiiksek oldugunu tespit etmistir. PVB
oraninin ¢ok fazla arttirilmasi, yliksek ¢ekme gerilmesine neden oldugu belirtilmis ¢ekme
testi i¢in, modiiliin artan PVB orani ile yliksek baglanma giicli ve esnekligi nedeniyle uzun
kesim SPF, kisa kesime gore daha iyi su direnci gosterdigini bu sonuglara gore bilesim
binalardaki 6n camlar ve cam paneller i¢in uygun olan malzemenin (%20 SPF-%80 PVB-

kisa kesim elyafi) oldugunu tespit etmistir [13].

Kutlay Sever ve arkadaslari, polipropilenin mekanik, viskoelastik, termal, morfolojik,
kristalografik ve termomekanik davranislart incelenmis kompozitler, yiiksek hizli bir termo
kinetik karistirict ve sikistirma kaliplama kullanilarak polipropilene agirlikca %0-40
pomza tasi eklenerek iiretilen kompozitlerden pomza tozunun agirlik¢a %10'u polipropilen
ile dolduruldugunda en yiiksek ¢cekme ve egilme mukavemeti degerleri sirasiyla 26.5 ve
46.4 Mpadir polipropilenin baglangic bozunma sicakligi pomza tozu yiiklenmesiyle 39°C
arttirdigr ve polipropilenin kristallenmesinde onemli bir artisa yol actigi gozlenmistir.

Polipropilenin termal iletkenliginin pomza tozu ile artis gosterdigi bildirilmistir [14].

Thamer Alomayri ve Hasan Asaedi, dogal liflerin veya nano dolgu maddelerinin uygun
sekilde eklenmesinin, jeopolimer kompozitlerin ve nanokompozitlerin nem direnci

tizerinde artig gosterdigini tespit etmislerdir [15].

Dengchao Liu ve Shubo Deng, ZrO(OH)z/karbonnanotiip(CNT) nanokompoziti, Langmuir
izotermine gore sirasiyla 78.2 ve 124.6 mg/g maksimum adsorpsiyon kapasiteleri ile hem
As(IIT) hem de As(V) i¢in yiiksek adsorpsiyon gosterdigi gézlemlenmis olup 10 pg/L'lik
denge konsantrasyonunda ZrO(OH)2/CNT'lerin adsorpsiyon kapasiteleri, pH 7'de As(l1l)
icin 2.0 mg/g ve As(V) i¢in 7.2 mg/g olarak 6l¢iilmiis bununla beraber As(l11) ve As(V)'in
ZrO(OH)2/CNT'ler tizerindeki adsorpsiyon oranlart ZrO(OH)2 nanopargaciklarindan daha
yiksek oldugu saptanmigtir. Bu degerler ZrO(OH)2/CNT nanokompoziti, As(lll) ve
As(V)'in icme suyundan uzaklastirilmasi i¢in umut verici bir uygulama potansiyeli

gostermektedir [16].



Benzer bir ¢alisma fenoliin maksimum verim giderimi i¢in yapilmistir. Maryam Heydari ve
arkadaslar1 adsorbanlar1 karakterize etmek i¢in Fourier transform kizilotesi spektroskopisi
(FTIR), X-15m1 kirmimi (XRD) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilmis ham
pomza ve manganez iceren pomza kompoziti i¢in verim sirastyla %89.14 ve %100 olarak
elde edilmistir. Elde edilen veriler, pH'!n farkli degiskenler arasinda fenol giderimi
lizerinde etkili bir parametre oldugunu gostermistir. Izotermler ve kinetik modeller
kullanilarak verilerin degerlendirilmesi, her iki adsorban i¢in Langmuir izotermi ile
desteklenmistir. Elde edilen verilere gore, pomza kompozitlerinin atik su standartlarini

karsilamak i¢in fenoliin uzaklastirilmasinin verimliligi artirabilecegi gozlemlenmistir [17].

Deniz Izlen CIFCI, biyolojik olarak islenmis tekstil iiriinleri ile hazirlanan Fe-Cu pomza
kompoziti %3,5 Fe,%3,5 Cu igeren atik su UV/Fenton oksidasyon ile incelenmistir.
Yiiksek renk giderme 3-5 g/L Fe-Cu-Pomzad elde edilmis. Calisma sonucunda Fe-Cu-
Pomza kullanilarak UV/Fenton benzeri oksidasyon isleminin renk elde etme agisindan ¢ok
uygun bir islem oldugu goriilmiis biyolojik olarak islenmis tekstilin organik madde

giderimi ve atik suyun iyilestirilmesi i¢in uygun oldugu tespit edilmistir [18].

Jose D. Ambrosio, verimli ve basitlestirilmis bir isleme stratejisi polivinil butiral
(PVB)/odun unu (WF) geri doniistiiriilmiis kompoziti incelenmis ve PVB'nin
termostabilitesinin kompozit isleme penceresi i¢in siirlayici faktér oldugu ve odun unu ve
PVB'nin 6nceden kurutulmasinin hidrolitik bozunmay1 6nlemek igin 6nemli bir faktor
oldugunu gormiistiir. Odun unu eklenmesiyle bagil ve ger¢ek yogunluk lineer olarak
arttigin1 saf PVB'nin sertligi 18 Shore D'dir ve %55 WF igeren kompozit, %230 artigla 60
Shore D sertligine sahip oldugu tespit edilmistir. Ayrica WF'nin dahil edilmesi PVB
sonlimleme etkisini azaltti1 ancak cam gecis sicakligimi onemli Ol¢lide degistirmedigi
gbozlemlenmistir. Bu calisma, geri doniistiiriilmiis malzemelerden esnek ve dogal bir
kompozitin basit ve ekonomik acidan ¢ekici bir sekilde iiretilmesi amacglandiginda oldukca

olumludur [19].

A. K Dhaliwal ve J. N Saman, PVB'yi ve cam geri doniisiim {initelerinden geri kazanilan
geri dontstiirilmiis malzemeleri karakterize etmek i¢in bir dizi termal analitik teknik
kullanilmistir. Incelenen dereceler arasinda PVB amorf bir kaucuk oldugundan, cam gecis

v

sicakligiin plastiklestirici icerigine gore degistigi gdzlemlenmistir [20].



Xiaoging Xu, polivinil butiral (PVB) lamine camda, plakanin malzeme o6zellikleri ile
birlikte bol miktarda darbe bilgisi icerebilen dinamik yiiklemeye tabi radyal ¢oklu ¢atlama
olayr ayni kurulumu agiklayan sayisal bir simiilasyon 3B modeli onerilerek genisletilmis,
catlak problemini incelemek i¢in sonlu elemanlar yontemi (XFEM) ile deney sonuglar
dogrulanmistir. PVB ara tabakasinin, cam kirma DSIF'lerinde ¢ok 6nemli bir rol oynadig:
kanitlanmistir. Bu c¢alisma PVB lamine camdaki radyal ¢oklu catlak iizerindeki temel
catlak yayilma mekanizmasiin agiklanmasi darbe bilgisi ¢ikarma ve ¢atlamaya dayanikli

yapi tasarimi ve malzeme se¢imi i¢in rehberlik saglayabilmektedir [21].

Jayakrishnan P ve M.T.Ramesan, erime sicakligi ve cam ge¢is sicakliginin Polivinil
alkol(PVA) deki pomza pargaciklarinin agirlik yiizdesi ile artis gosterdigi tespit edildi.
Pomza ve dolgu ilavesi ile iletkenlik ve dielektrik &zelliklerin azaldigi bulundu. Ilave
pomza ile DSC analizinden pomza ve PVA arasindaki molekiiller arasi etkilesimi
gosterilmistir. Kimyasal olarak modifiye edilmis pomza/PVA kompozitinin genel
ozellikleri PVA/modifiye edilmemis pomza Orneklerinden daha yiiksek oldugu tespit

edilmistir [22].


https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0734743X16308636#!

1.5 Calismanin Amaci

Bu calismada, sanayide kullanilan polivinil biitiral polimerinin farkli tane boyutlarindaki
asidik pomza, bazik pomza ve skorya takviye edici materyalleri ile kompozitleri
olusturulmus ve bu materyallerin 151k gecirgenligi, sicaklikla bozunma ve termal iletkenlik
gibi baz1 6zelliklerinin ne yonde degistigi incelenmistir. Polivinil biitiral polimeri, 6zellikle
cam sanayinde, kirtlmaz camlarin yapilmasinda kullanilan tek polimerdir. Bu nedenle
camlarin kullanildig1 her sektérde mesela otomotiv ve insaat sektoriinde ¢cok onemli ve
fazla kullanim alanina sahip bir polimerdir. Genellikle takviye edici materyal
kullanilmadan tercih edilmektedir. Camlarin renkli olmasi i¢in ise polimerden bagimsiz
olarak camin dis yilizeyine kaplanan filmler veya camin i¢ine karistirilan boyar maddeler
ile renklendirme yapilmaktadir. Giiniimiizde yurtdis1 kaynakli birka¢ firma, bentonit gibi
dogal kaynaklar1 kullanarak polivinil biitirale ekleyerek renkli cam yapmaya baslamistir.
Fakat heniliz pomza ve skoya tozlari ile yapilmis triinler mevcut degildir. Bu volkanik
kayaglar, kil minerallerinden daha kullanishdirlar. Calismada bu kayaclarin se¢ilmesinin
en onemli nedenleri, bunlarin son derece inert olmasi yani kimyasal reaksiyona girme
isteginin olduk¢a az olmasidir, ve bu durum bu kayaglarin yiizyillar boyunca bozunmadan
kalmasint saglar. Ayni zamanda nem tutma Ozellikleri de yoktur. Suyu sevmeyen
polimerlerle karistiginda kompozitin kararlilig1 i¢in iyi bir 6zelliktir. Giines 15181 veya dis
etkenlerden de etkilenmezler. Yani, olusan kompozitdeki polimeri kimyasal olarak
etkilemeyecegi gibi, herhangibir son kullanma tarihi de olmayacaktir. Ozellikle giines
altinda bozunan boyar maddelere ¢ok iyi bir alternatiftir. Ayrica toksik degildir. Kullanilan
malzeme bozulup ¢ope atildiginda ya da geri donlisimde higbir zararli etki
olusturmayacaktir. Dogadan gelip aynen dogaya geri donebilir. Boyar maddelerin dogal
yasama olan toksik etkileri diisiiniildiiglinde oldukca faydali bir materyalle kars1 karsiya
oldugumuz goriilmektedir. Tiim bu nedenlerden dolayi, tiretilen bu yeni malzemelerin,

polivinil biitiralin kullanim alanlarini arttiracagi diistiniilmektedir.
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2. MATERYAL METOD

2.1 Malzemeler

Bu ¢alismadaki asidik pomza, tane boyutu 2-3 cm olacak sekilde Nevsehir ilindeki Soylu
Grup Madencilige ait bir ocaktan, siyah pomza ve skorya ise, Kayseri’deki bir ocaktan

almmustir. Polivinil biitiral ise yliksek saflikta ve toz halinde kullanilmistir.

Asidik Pomza Bazik Pomza Skorya

Sekil 2.1: Calismada kullanilan dolgu materyalleri [23,24]

2.2 Metod

2.2.1 Takviye Edici Materyalde Boyut Eldesi

Retsch marka bilyeli o6giitiicide pomza taslar1 direkt 20 dakika boyunca ogiitiilmiis,
ogiitiilen partikiiller bir beher igerisindeki suda ¢alkalanip ¢okmeye birakilmistir. Yaklasik
iki saat sonra {iist kisimdan ¢ekilerek santriflyj islemiyle kat1 stvi ayrilmis ve kati kisim
kurutularak kullanilmigtir. Tim kati1 partikiillerinin tane boyutu analizi su iginde

yapilmistir.
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Tablo 2.1: Asidik pomza, bazik pomza ve skoryanin su iginde ¢okmesi igin beklenen
siireler ve Olciilen tane boyutlar

Numune Cokmesi i¢in beklenen siire
Asidik Pomza (1) 2 saat
Asidik Pomza (2) 6 saat
Asidik Pomza (3) 20 saat
Bazik Pomza (1) 2 saat
Bazik Pomza (2) 6 saat
Bazik Pomza (3) 20 saat
Skorya(1) 2 saat
Skorya(2) 6 saat
Skorya(3) 20 saat

2.2.2 PVB/pomza ve PVB/skorya Kompozitlerinin Sentezi

Eriyik karistirma yontemi ve ¢ozelti karigtirma yontemine alternatif olarak bir mekanik
karistirma yontemi uygulandi. Eriyik karistirma yontemi ile PVB direkt etiive alindiginda
yapisma egilimi gosterdi ve lizerine takviye edici materyal ilave edildiginde homojen
goriinlime ulagsmadi. Bu nedenle kompozit eldesi i¢in ilk olarak temiz bir havan ig¢inde
Tablo 1.1’ de boyutlari analiz edilmis farkli miktarlardaki pomza ve skorya tozlari1 10
dakika doviilerek yapismis tanecikler birbirinden ayrildi. Havan temizlenip kurutulduktan
sonra her bir tozun tizerine 5 g PVB karigtirilarak 10 dakika daha havanda doviildi. Elde
edilen karisim teflon petri kabinin alt yiizeyine diiz ve bosluk kalmayacak bir sekilde
yayildi ve polimerin erime sicakligma yakin bir deger olan 100 °C deki etiive iizerine
teflon bir petri kabi daha koyularak 30 dakika bekletildi. 30 dakika sonra her iki yiizeyi de
diiz olmasi i¢in bu karisim ters ¢evirilip 30 dakika daha bekletildi. Sonugta polimer dolgu
materyali toz karisimi 60 dakika sonunda sert bir polimer filme doniismiis oldu. Referans
olarak kullanilmak tizere, takviye edici materyal eklenmemis saf 5 g PVB de ayni
islemlerden gecirildi. Elde edilen bu filmler diger asamalarda bagka hicbir isleme

ugramadan direkt kullanildi.
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Tablo 2.2: Sentezlenen PVB filmlerinin kiitlece yilizdeleri

PVB/dolgu materyali
kiitlece yiizdesi
% 0,1
% 1
%5
% 10

Filmler

PVB/asidik pomza

% 0,1

PVB/bazik pomza %1
%5

% 10

% 0,1

PVB/skorya % 1
% 5

% 10

2.2.3 Polimer Filmlerin ve Takviye Edici Materyallerin Karakterizasyonu

2.2.3.1 SEM-EDX Elementel Analiz

1 mikronun altinda ii¢ farkli tane boyutu ile elde edilen dolgu materyallerinin SEM-EDX
analizlerini yapmak i¢in (1) numarali ornekleri tercih edilmistir. ZEISS marka elektron
mikroskobu ile yapilan Ol¢limlerde Ornekler altin paladyum ile kaplanarak analiz

edilmistir. X 1511 dedektorii ile de elementel analiz yapilmstir.

2.2.3.2 Partikiil Boyutu
Farkli boyutlarda hazirlanan pomza ve skorya tozlari suya konulmus ve ultrasonik banyoda
homojenize edilmistir. Bu analiz Malvern marka nano-Zetasizer cihazi kullanilarak

yapilmistir.
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2.2.3.3 Isik Gecirgenligi Analizi

Polimer filmlerin 151k gegirgenligi analizi i¢in, filmler iki adet mikroskop laminin arasina
sikigtirtlip kagida sarilmig ve manyetik 1siticinin istiine konulmus mermer iki blogun
arasma yerlestirilmistir. Uzerlerindeki mermer agirlik hem kaymasini &nlerken hem de
sicakligin sabitlenmesine yardimci olmustur. Film igeren camlar 110 °C’de 20 dakika
isitilmigtir. Sonug olarak iki lam, arasindaki film sayesinde birbirine yapisirken igindeki
kompozit de saydam bir goriintiilye kavusmustur. PerkinElmer marka spektrofotometreye

ekli kat1 UV 6l¢iim cihazi ile analiz yapilmistir.

2.2.3.4 Termogravimetrik Analiz (TG)
Sentezlenen polimer filmlerin sicaklikla bozunma analizi PerkinElmer Diamond simultane
DT/TGA cihaz1 kullanilarak 15 °C’lik sicaklik artislart ile 30-600 °C araliginda ve azot

atmosferinde gergeklestirilmistir.

3. BULGULAR ve TARTISMA

Birbirinden farkli tane boyutlarindaki partikiillerin ve bunlarla hazirlanan PVB

kompozitlerinin karakterizasyonu sonucu elde dilen bulgular bu kisimda incelenmektedir.

3.1 SEM-EDX Elementel Analiz

Taramali elektron mikroskobu (SEM) ile yapilan analiz odaklanmis bir elektron demeti ile
numune ylizeyini tarayarak goriintii elde edebilmektedir. En biiyiik tane boyutuna sahip
takviye edici materyallerin SEM resimleri ve elementel analizleri bu kisimda verilmistir.
Sekil 3.1.a’da verilen asidik pomzanin 0-150 mikron ve 0-38 mikron tane boyutlarinin
SEM goriintiileri incelendiginde, tabakalarmm kirilmasi sonucu pomzanin goézenekli
yapisinin tamamen kayboldugu goriilmektedir. Sekil 3.1.b° deki goriintiide taneciklerin
ogiitiildigiinde kolay kirilmasini saglayan tabakali yapinin ¢izgileri net bir sekilde
goriilebilmektedir. Enerji dagitic1 X-151n1 spektroskopisi ile numunelerin elementel bilesimi

daha nicel bir sekilde elde edilebilmektedir.
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b)

EHT =20.00 kV Signal A = SE1
WD = 9.5 mm Mag = 446 X

EHT =20.00kV  Signal A = SE1
WD =10.0 mm Mag= 7.20KX

Sekil 3.1: Asidik pomzanin a) 0-150 mikron b) 0-38 mikron tane boyutlarinin SEM
goriintiileri.
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3.1.1 Asidik Pomza Elementel Analiz

Asidik pomzanin SEM goriintiisii ve elemental analiz grafigi Sekil 3.2°de verilmistir.
Grafige baktigimizda, yiiksek mikrarda silisyum ve oksijen igerdigi, aliiminyum oraninin
da oldukca fazla oldugu goriilmektedir. Bunlarin yaninda da az miktarlarda potasyum,

sodyum, demir, kalsiyum, magnezyum ve bakir elementlerini i¢erdigi gorilmiistiir.

a)

MAG: 6911 x “HV: 20.0 kV. WD: 9.7 mm

cps/eV
40 Si

: E1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
7 [wt.$] [wt.$] [at.$] [wt.$]
C 8 K-series 43.80 47.37 60.13 5.04
Si 14 K-series 24.95 26.98 19.51 1.09
Al 13 K-series 9.68 10.47 7.88 0.49
C 6 K-series 3.39 3.67 6.20 0.70
K 19 K-series 3.13 3.39 1.76 0.12
Au 79 L-series 2.86 3.10 0.32 0.14
Na 11 K-series 2.20 2.38 2.11 0.17
N 7 K-series 0.80 0.87 1.26 0.25
Fe 26 K-series 0.67 0.72 0.26 0.05
Ca 20 K-series 0.63 0.68 0.34 0.05
il Mg 12 K-series 0.19 0.21 0.17 0.04
il Cu 29 K-series 0.15 0.17 0.05 0.04

Total: 92.46

[
1=}
o
o
1=}

100.00 asidic pumice 93
MAG: 426 x HV: 20.0 kV WD: 9.8 mm

—
o

[ A A A

(0]

o

Sekil 3.2: Asidik pomza (1)’in a) SEM goriintiisii, b) EDX analizi
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3.1.2 Bazik Pomza Elementel Analiz

Bazik pomzanin taneciklerin SEM goriintiisii ve elemental analiz grafigi, Sekil 3.3 ve
3.4’de verilmistir. Tozlarin igeriginde silisyum, oksijen ve aliiminyum en yiiksek orana
sahipken; kalsiyum, sodyum, magnezyum, demir, bakir gibi miktar1 az olan elementler

mevcuttur.

EHT =20.00kV  Signal A = SE1
WD = 9.5mm Mag = 13.08 K X

Sekil 3.3: Bazik pomza (1)’in SEM goriintiisii
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cps/eV

60—
- El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
N [wt.%] [wE. %] [at.%] [wt.$%]
=] O 8 K-series 39.82 44.25 60.91 4.69
— Si 14 K-series 17.82 19.80 ¥5..53 0.79
50_ Al 13 K-series 11.26 120571 10.21 [+ e % |
Ca 20 K-series 4.87 5.41 2.97 0.7
= Na 11 K-series 3573 4.15 3.97 0.27
< Au 79 L-series 3.01 3.35 0.37 0.15
1 Fe 26 K-series 2.98 331 1 R b £ 0.11
Mg 12 K-series 2.67 2.97 2.69 0.18
= K 19 K-series 2.32 2.58 1.45 0.10
40 Ti 22 K-series 0.87 0.97 0.45 0.06
Pd 46 L-—series 0.63 0.70 0.15 0.05
C 6 K-series 0.00 0.00 0.00 0.00
N 7 K-series 0.00 0.00 0.00 0.00
Total: 89.99 100.00 100.00 Rr R T
~%¢ 7 basic pumice. spx
30 o~ T =3
= s

Sl b= S E -

P 7 k: i

basic-;;umncc 95
MAG: 277 x HV: 20.0 kV WD: 9.6 mm

Sekil 3.4: Bazik pomza (1)’in EDX analizi
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3.1.3 Skoryanin Elementel Analiz

Skorya, SEM goriintiisii ve elemental analiz grafigi, Sekil 3.5 ve 3.6’da verilmistir.
Pomzada oldugu gibi, tozlarin iceriginde silisyum, oksijen ve aliminyum en yiiksek orana
sahipken; kalsiyum, sodyum, magnezyum, demir, bakir gibi miktar1 az olan elementler

mevcuttur.

EHT = 20.00 kv Signal A = SE1
WD = 95 mm Mag= 757 KX

Sekil 3.5: Skorya (1)’in SEM goriintiisii
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cps/eV
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al O 8 K-series
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- Na 11 K-series
- Ca K 19 K-series
- Mg 12 K-series
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unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma) §
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67
46
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.40
.96
.32
.47
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.91
.34
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(=R o I R B o R o Bl oo R

.51
-1
AT
.13
.12
.19 §
.08
.08
.05
.04

93.38 100.

lava pumice 89
MAG: 633 x HV: 20.0 kV WD: 9.8 mm

100 pm

keV

Sekil 3.6: Skorya (1)’in EDX analizi
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3.2 Tane Boyutu Analizi

Tablo 3.1°de 6lgiilen tane boyutlart ve nanozetasizer cihazindan alinan analiz raporlar1 da
Sekil 3.7-3.12 araliginda verilmistir.Tablodan da goriildiigli gibi kat1 partikiillerin ¢okmesi
icin gecen siire arttikca tane boyutlar1 azalmaktadir.Buradaki ¢okme olayr tamamen
partikiil biytikligiine gore olmaktadir.Biiyiik partikiiller agirliklart nedeniyle hizla
cokerken, kiigiik partikiiller bir siire daha askida kalabilmektedirler.Askida kalma siireleri

de yine tane boyutu ve buna bagli olarak da agirliklartyla alakali bir durumdur.

Tablo 3.1: Asidik pomza, bazik pomza ve skoryanin 6l¢iilen tane boyutlari

Numune Tane boyutu(nm) (Cokmesi i¢in beklenen siire
Asidik Pomza (1) 1935 2 saat
Asidik Pomza (2) 332 6 saat
Asidik Pomza (3) 147 20 saat
Bazik Pomza (1) 657 2 saat
Bazik Pomza (2) 476 6 saat
Bazik Pomza (3) 160 20 saat
Skorya(1) 553 2 saat
Skorya(2) 339 6 saat
Skorya(3) 128 20 saat
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Size (d.n... % Intensity: St Dev (d.n...

Z-Average (d.nm): 1934 Peak 1: 297.8 100.0 25.82
Pdl: 1.000 Peak2:  0.000 0.0 0.000
Intercept: 1.49 Peak 3: 0.000 0.0 0.000

Result quality Refer to quality report

Size Distribution by Intensity

O T -t
B0 b
E 50: .........................................................................
é QOT---rmm il D
- S S ST
= 30
i L
2 P L R R R R R S
£ L
S A
0 + t ¥ T T
0.1 1 10 100
Size (d.nm)
Sekil 3.7: Asidik Pomza (1) tane boyutu analizi
Size (d.n... % Intensity: St Dev (d.n...
Z-Average (d.nm): 331.9 Peak 1: 363.9 100.0 133.9
Pdl: 0.195 Peak 2: 0.000 0.0 0.000
Intercept: 0.948 Peak 3: 0.000 0.0 0.000

Result quality Good

Intensity (Percent)

Size Distribution by Intensity

0.1 1 10 100 1000 10000

Size (d.nm)

Sekil 3.8: Asidik Pomza (2) tane boyutu analizi
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Size (r.nm}: % Intensity  Width (r.nm):

Z-Average (r.nm): 1402 Peak 1: 1731 100.0 69.53
Pdl: 0.122 Peak 2: 0.000 0.0 0.000
Intercept: 0959 Peak 3: 0.000 0.0 0.000

Result quality : Good

Size Distnbaution by Intensity

e
12 .............................................
J (| ST T PP T PEPPCTTPPPPPY: (EPPL PUTRRRTE SOPPRRTRRRPIY
g
.E Bfrrrrrerrrnonrommnrnrsrenasnannnnansannrannsansfssasanaliaraririaiiiiin
- 4 ..............................................
2;. sssssesseasnsndsnssnssnsansasnaslosassassasaafataassasaalassasabissssassssansnl
ﬂ “ g ', P TE—
01 1 10 100 1000 10000
Size (r.nm)
Sekil 3.9: Asidik Pomza (3) tane boyutu analizi
Size (d.n... % Intensity: St Dev (d.n...
Z-Average (d.nm): 657.1 Peak 1: 614.0 100.0 178.6
Pdl: 0.393 Peak 2: 0.000 0.0 0.000
Intercept: 0.943 Peak 3: 0.000 0.0 0.000

Result quality Good

Size Distribution by Intensity

DO e R ETT PR e e :
DT SRR P P P
@ . . .
h : : :
o |
0 . . .
e : : :
g 10 : : :
7] [
c
g
OB h b
0 : t :
0.1 1 10 100 1000 10000

Size (d.nm)

Sekil 3.10: Bazik pomza(1) tane boyutu analizi
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Z-Average (d.nm): 4764

Pdl: 0.323

Intercept: 0.956

Result quality Good

Size (d.n... % Intensity: St Dev (d.n...

Peak 1: 505.3 96.9 2241
Peak 2: 5261 3.1 435.5
Peak 3: 0.000 0.0 0.000

-
N

-
o

Intensity (Percent)

-]

Size Distribution by Intensity

10 100 1000 10000

Size (d.nm)

Sekil 3.11: Bazik pomza (2) tane boyutu analizi

Z-Average (r.nmj):

1606
Pdi: 0.188
Intercept: 0.934

Size (r.nm): % Intensity Width (r.nm):
Peak 1: 1711 97.5 61.42
Peak 2: 2476 25 316.7
Peak 3:  0.000 0.0 0.000

Result quality; Good

Intensity (%)

Size Distribution by Intensity

10 100 1000 10000
Size (r.nm)

Sekil 3.12

: Bazik pomza (3) tane boyutu analizi
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Size (d.n... % Intensity: St Dev (d.n...

Z-Average (d.nm): 553.1 Peak 1: 915.7 60.6 341.0
Pdl: 0.454 Peak 2: 2455 35.2 69.65
Intercept: 0.864 Peak 3: 5278 42 4230

Result quality Good

Size Distribution by Intensity

Intensity (Percent)

0.1 1 10 100 1000 10000

Size (d.nm)

Sekil 3.13: Skorya (1) tane boyutu analizi

Size (d.n... % Intensity: St Dev (d.n...
Z-Average (d.nm): 338.9 Peak 1: 385.6 97.8 185.8
Pdl: 0.298 Peak 2: 5250 22 4434
Intercept: 0.936 Peak 3: 0.000 0.0 0.000

Result quality Good

Size Distribution by Intensity

Intensity (Percent)

0.1 1 10 100 1000 10000

Size (d.nm)

Sekil 3.14: Skorya (2) tane boyutu analizi
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Size (r.nmj): % Intensity Width (r.nm):

Z-Average (r.nm): 1286 Peak 1: 1538 100.0 69.64
Pdl: 0.198 Peak 2: 0.000 0.0 0.000
Intercept: 0.926 Peak 3: 0.000 0.0 0.000

Result quality : Good

Size Distribution by Intensity

Intensity (%)

0.1 1 10 100 1000 10000

Size (r.nm)

Sekil 3.15: Skorya (3) tane boyutu analizi

3.3 Isik Gegirgenligi Analizi

Iki lamine camin arasina 110 °C ‘de 20 dakika sonunda yumusayarak yapistirilmis yari
saydam filmlerin 700-400 nm dalga boylar1 arasinda % transmitans analizleri yapilmis ve
bu grafikler sirastyla %0,1, %1, %5 ve %10’luk filmler ve %]1’lik filmlerin {i¢ farkl tane

boyutu i¢in asagida verilmistir.
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PVB PVB/(%0,1) PVB/(%1) PVB/(%5) PVB/(%10)
asidik pomza asidik pomza asidik pomza asidik pomza

b)
PVB PVB/(%0,1) PVB/(%1) PVB/(%5) PVB/(%10)
bazik pomza bazik pomza bazik pomza bazik pomza

PVB PVB/(%0,1) PVB/(%1) PVB/(%5) PVB/(%10)
scoria scoria scoria scoria

Sekil 3.16: a) Asidik pomza, b) Bazik pomza ve ¢) Skorya takviye edici materyallerinin
(1) numarali en biiylik tane boyutlartyla hazirlanmig farkli kiitlece yiizdelerdeki PVB
kompozitlerinin saydamligini gésteren resimleri.

Sekil 3.16°da ilk sirada referans olarak kullanilan saf PVB filmi ile yapistirilmis lamine
cam bulunmaktadir. Saga dogru gidildik¢e dolgu materyali yiizdesi artan kompozit filmler
ile yapistirtlmis lamine camlarin resmi goriilmektedir. Her camin altina saf PVB’li camin
saydamligi ile kompozitlerin saydamligini karsilastirmak i¢in koyu renkli bir ¢ubuk
konulmustur. Takviye edici materyalin yiizdesi arttik¢a saydamligin azaldigi, azalan

PR

saydamligin da takviye edici materyalin cinsine bagli olarak degistigi goriilmektedir.
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Sekil 3.17°de Saf PVB filmi ve %0,1 oraninda takviye edici materyale sahip kompozit
filmlerin lamine camla birlikte Slglilmiis yiizde gegirgenlikleri grafik olarak verilmistir.
Tiim camli filmler 700-400 nm dalgaboyu araliginda yani goriiniir bolgede oldukea yiiksek
bir gecirgenlige sahipken, 400 nm sonras1 aniden 151k gecirgenligi diismekte ve yaklasik
320 nm’ye gelindiginde tamamen sifirlanmaktadir. Bu durum polivinil biitiralin
ozelliklerinden biridir .UV A bolgedeki (400-320 nm) 151k gecirgenligini azalttig1 ve UVB
bolgedekini neredeyse sifirladigr igcin UV 1s1k engelleyicisi olarak bilinmektedir. Grafikte
gorliniir bolgede saf PVB yaklasik 9%85-90 aras1 gegirgenlige sahipken, i¢ine konulan
takviye edici materyallerin saydamligi azaltmasindan Otiiri gegirgenlikte azalmalar
goriilmiistiir. Asidik ve bazik pomza i¢in goriiniir bolgede yaklasik %5 kadar azalirken UV
bolgede bir degisiklik olmamis fakat %0,1°lik skorya igin gecirgenlik hem goriiniir
(%70’lere diismiis) hem de UVA bélgede (%10 kadar) azalmustir.
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1004

904
80+
704
601 — PVB
';_s —— PVB/bazik pomza(%0,1)
PVB/asidik pomza(%0,1)
= PVB/scoria(%0,1)
200 300 400 500 600 700
nm
90 90
86 804
86 70
64 ol — PvB
= PVB/bazik pomza(%0,1)
82
504 PVB/asidik pomza(%0,1)
80 T T )
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400 450 500 550 600 650 700
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Sekil 3.17: Saf PVB filmi ve %0,1 oraninda takviye edici materyale sahip kompozit
filmlerin lamine camla birlikte 6l¢iilmiis ylizde transmitans grafikleri

Sekil 3.18’de Saf PVB filmi ve %1 oraninda takviye edici materyale sahip kompozit
filmlerin lamine camla birlikte 6l¢lilmiis yiizde gegirgenlikleri grafik olarak verilmistir.
Grafikten de goriildigii gibi, takviye edici materyali yiizdesinin bir onceki yiizdeye gore
10 kat artmasi, kompozitli camlarin 151k gegirgenligini yaklasik 350-700 nm aras1 oldukca
azaltmistir. Gorliniir bolgedeki en az azalma yaklasik %15 ile bazik pomzada mevcutken,
bunu %30 ile asidik pomza izlemis, skoryali camli film ise 600 nm’ye kadar % 30
azalirken, bu dalgaboyundan sonra 350 nm’ye kadar hizli bir sekilde %40 azalma

gostermistir.
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Sekil 3.18: Saf PVB filmi ve %1 oraninda takviye edici materyale sahip kompozit
filmlerin lamine camla birlikte 6l¢iilmiis ylizde transmitans grafikleri

Sekil 3.19°da Saf PVB filmi ve %5 oraninda takviye edici materyale sahip kompozit
filmlerin lamine camin igine yapistirtlmis haliyle 6l¢iilmiis yiizde gecirgenlikleri grafik
olarak verilmistir. Bu oranda en yiiksek gecirgenlik goriiniir bolgede yaklagik 60 ile asidik
pomzali filme aittir. Bazik pomzali filmin yilizde gegirgenligi lineer bir sekilde %50-30
araliginda azalma gostermistir. Skoryali filmin gegirgenligi ise 700 nm’de yaklasik
%45°den baglamis ve 600 nm’den sonra hizlica azalarak 400 nm’de %10’lara diismiistiir.

400 nm’den sonra PVB/asidik pomza %60’dan sifira, PVB/bazik pomza %30’dan sifira,

PVB/skorya ise %10’dan sifira dogru azalmistir.
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Sekil 3.19: Saf PVB filmi ve %5 oraninda takviye edici materyale sahip kompozit
filmlerin lamine camla birlikte 6l¢iilmiis yiizde transmitans grafikleri

Sekil 3.20’de Saf PVB filmi ve %10 oraninda takviye edici materyale sahip kompozit
filmlerin lamine camin igine yapistirtlmig haliyle 6l¢iilmiis yilizde gecirgenlikleri grafik
olarak verilmistir. Bu takviye oraninda en yiiksek gegirgenlik goriiniir bolgede yaklasik 60
ile asidik pomzali filme aittir ve takviye miktarinin bir 6ncekine gore iki kat artmasi

gecirgenligini degistirmemistir.

PVB/bazik pomzali filmin yiizde gegirgenligi yaklasik 500 nm’ye geldiginde hizli bir
sekilde %30’dan sifira azalma gostermistir. PVB/skoryali filmin gegirgenligi ise 700

nm’de yaklasik %10’dan baslamis ve 600 nm’den sonra hizlica %0’a diismiistiir.
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Sekil 3.20: Saf PVB filmi ve %10 oraninda takviye edici materyale sahip kompozit
filmlerin lamine camla birlikte 6l¢iilmiis yiizde transmitans grafikleri

Sekil 3.21, 3.22 ve 3.23°de sabit takviye edici materyale oraninda (%]1) camli filmlerin
resimleri ve % gegirgenlik grafikleri verilmistir. Grafiklerden ve resimlerden de goriildiigii
gibi tane boyutu azaldik¢a saydamlik yani ylizde 151k gegirgenligi de artmistir. Ayni
kiitlede kat1 olmasina ragmen tanecik boyutunun kiigiilmesi daha homojen bir dagilima

sebep olmustur. Boylece saydamlik artmistir.
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Sekil 3.21: Saf PVB ve PVB/skorya (%1) camli filmlerin farkli tane boyutlarinin

PV‘?’ PVB/nano*
scona scoria
(%1) (%1)

transmitans grafikleri ve resimleri
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Sekil 3.22: Saf PVB ve PVB/bazik pomza (%1) camli filmlerin farkli tane boyutlarinin
transmitans grafikleri ve resimleri
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Sekil 3.23: Saf PVB ve PVB/asidik pomza (%1) camli filmlerin farkli tane boyutlarinin
transmitans grafikleri ve resimleri
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3.4 Termogravimetrik Analiz

PVB/pomza, PVB/skorya kompozitlerinin termal 6zelliklerinin belirlenmesi, sicaklik ile
kiitle kaybindaki degisimin goézlenmesi amactyla termal gravimetrik analizleri yapilmistir.
Analiz sonuglari TG termogramlar1 Sekil 3.24-26’da gosterilmektedir. Tmax degerleri
maksimum kiitle kaybinin oldugu sicaklik degerlerini ve Delta Y ise analiz sonunda 600

°C’de harcanan madde miktarini ifade etmektedir.

PVB’in azot atmosferi altinda sicaklikla pargalanmasi, igerigindeki vinil asetat birimlerinin
miktarina gore degisir. Eger VA yiizdesi %80’den daha az ise, yaklasik 280 °C’de baslayan
tek basamakli bozunma egrisi verir ve bu basamakta kiitlesinin %90’ nin1 kaybeder. Daha
yiksek VA yiizdeleri igin bozunma 316 °C ve 382 °C’de 50 ve 40’lik iki basamakta

bozunur [8].

Saf PVB’nin maksimum kiitle kayb1 yasadig: sicaklik degeri yaklasik 394 °C olurken, 600
°C’de toplam kiitlenin yiizde 90°lik kismu tek basamakta kaybolmustur. Bu grafikten
calismada kullanilan saf PVB’nin vinil asetat birimlerinin 80’den daha az oldugu
anlagilmaktadir. Asidik pomza, bazik pomza ve skorya takviye edici materyallerin farkli
kiitle miktarlariyla hazirlanmig olan kompozitlerin TG termogramlari ¢ok benzer

sonug¢lanmistir.

Sekil 3.24-26da da goriildiigi gibi kompozitler, saf PVB’in termal bozunma davraniginda
degisiklige sebep olmamistir. Maksimum kiitle kaybinin oldugu sicaklik yaklagik 4-8 °C
araliginda artis gostermistir. Takviye edici materyaller yapisi geregi inert ve 1siya dayanikli
materyaller oldugu i¢in bu durum beklenen bir sonugtur. Yani polimerle kimyasal bir
etkilesime girmeden, termal Ozelliklerini ve yapisinin stabilitesini koruyarak, termal

bozunmaya ¢ok fazla katkis1 olmamastir.
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| 90 A
80
3
& 60 -
®
5 0 PVB
£ 40 PVB/asidik
pomza (%0,1)
30 4 PVB/asidik pomza (%1)
20 - PVB/asidik pomza (%5)
10 A L__
30 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600
Temperature (°C)
(")RNEK TOnset TEnd TMax Delta Y
SAF PVB 0 0 0
379.00 °C 412.75°C 394.97 °C % 90.899
PVB/asidik

pomza(%0,1) | 377.25 °c 412.77°C 402.47°C % 95.875

PVB/asidik
pomza(%1l) 378.25°C 419.13°C 398.78 °C % 92.425

PVB/asidik 0 o .
pomza(%65) 380.02 °C 412.55°C 394.97 °C % 92.208

Sekil 3.24: Saf PVB filmi ve farkl yiizdelerde asidik pomza kiitlesine sahip kompozit
filmlerin TG egrileri ve bu egrilerin hesaplanmis verileri
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Sekil 3.25: Saf PVB filmi ve farkli yiizdelerde bazik pomza kiitlesine sahip kompozit
filmlerin TG egrileri ve bu egrilerin hesaplanmis verileri.
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Sekil 3.26: Saf PVB filmi ve farkl yiizdelerde skorya kiitlesine sahip kompozit filmlerin
TG egrileri ve bu egrilerin hesaplanmis verileri.
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4. SONUCLAR

Bu c¢aligmada optik 6zellikleri nedeniyle birgok alanda kullanima sahip olan polivinil

biitiral polimerine yeni ozellikler kazandirmak amaciyla asidik pomza, bazik pomza ve

skorya dogal volkanik kayaglar1 1 mikronun altindaki tane boyutlarinda eklenmis ve yeni

olusan kompozitlerin 151k gecirgenligi ile termogravimetrik analizleri yapilmistir. Yapilan

tiim analizler sonucu asagidaki bilgilere ulagilmistir:

Asidik pomza, bazik pomza ve skorya dogal volkanik kayaglari igin boyut indirme
yontemi olan su i¢inde bekletip ¢okmeyen kismin santrifiijle sudan ayrilmasi, bu
malzemelere olduk¢a uygun ve uygulamasi kolay bir yontem olmustur. Bu
volkanik kayaclarin tabakali yapilar1 nedeniyle kolay kirilmalari, basit bir 6giitme
sonrasi birgok partikiiliin boyutunun indirgenmesi saglamistir. Ayrica partikiillerin
su tutmamas1 nedeniyle kuruduktan sonra birbirine yapismamasi da uygulanan

yontemin rahat bir sekilde islenmesi i¢in uygun bir zemin olusturmustur.

Goriiniir bolgede yaklasik %85 151k gecirgenligine sahip fakat UV 1s1k gecirgenligi
az olan PVB polimerinin en ¢ok kullanildig1 alanlardan biri otomotiv camlar1 ve
kirilmaz cam iiretimi sektorleridir. iki lamine cami birbirine yapistirdiktan sonra

carpma sonucu olusan cam kirilmasinda pargalarin sigramasini da dnlemektedir.

Yapilan bu calismada pomza katkist PVB’nin saydamligini ve 151k gegirgenligini
tanecik yiizdesine gore %10’dan %90’a kadar ¢ok farkli oranlarda azaltmustir.
Nicholas I.Cool ve arkadaslar1 ayni sekilde PVB'ye SiO2 parcaciklarinin eklenmesi
ile hazirladig1 kompozit filmler i¢in artan takviye edici materyal ile goriiniir 151k

gecirgenliginin es zamanli olarak azaldigini belirtilmistir [26].

Bu haliyle kompozitler, renkli cam yapimina olduk¢a uygundur. Yari transparan
camlarin  kullanildigi ofis ortamlarinda ya da binalarin dis yiizeyinde
kullanilabilirler. Hatta istenirse hi¢ 1s1k girmeyen alanlar olusturulmasi icin de

uygun malzemelerdir.
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Glines pillerinin i¢ine gelen 15181n alt yilizeyden ¢ikmamasi, igeri geri yansimast

istenmektedir. Giines pillerinde en alt katman olarak kullanilabilirler.

Termal olarak sicakliktan etkilenmeyen volkanik kayag¢ partikiilleri olan asidik
pomza, bazik pomza ve skorya; polimerin termal bozunma mekanizmasini
etkilememistir. Bu da taneciklerin ylizeyinde polimerle etkilesebilecek kadar aktif
fonksiyonel bolgenin olmadigini gdstermektedir. Zaten tanecikler de yapisi geregi
kimyasal olarak inert inorganik yapilardir. Sonug¢ olarak lamine camlarin arasinda
giin 15181 altinda yapis1 uzun yillar boyunca aynen korunabilecegi gibi, polimerin de

bozunma hizini azaltmamislardir.

PVB/Ag ve PVB/cam seramik/Ag kompozitlerinin termal bozunmasini, nitrojenli
ortamda termogravimetrik analiz ile inceleyen Leo Chau-Kuang Liau, Jing Yi Liau,
Yen Tai Chen, her iki inorganik malzemenin bilesimlerinin PVB'in termal
bozulmasini biiyiik 6l¢iide etkileyebilecegini ortaya koyarken, yapilan bu ¢alismada
pomza ve skoryanin PVB ile olusturdugu kompozitlerinin PVB’nin termal

bozunma davraniginda bir degisiklige neden olmadig1 goriilmistiir [25].

En 6nemlisi ise bu takviye edici materyallerin tamamen dogal olmasidir. Kullanimi
biten ve ¢op olarak dogaya birakilan malzemeler gibi atik asamasina gelindiginde
dogaya oldugu gibi birakilabilir. Dogaya ¢ok biiyiik zarar1 olan boyar maddelere
oldukg¢a uygun bir alternatiftir.
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