Journal of Engineering and Natural Sciences Sigma 30,
Miihendislik ve Fen Bilimleri Dergisi 120-132,
2012
Research Article / Arastirma Makalesi
PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF CONTINUOUS E-GLASS FIBER
REINFORCED POLYPROPYLENE COMPOSITES

D. Giilfem BAYDAR', Aylin BEKEM™, Mustafa DOGU? Zafer GEMICi’
Ahmet UNAL'

Yildiz Teknik Universitesi, Kimya-Metalurji Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miih. Bol., Esenler-ISTANBUL
2Mir Aragtirma ve Geligtirme A.S., Yildiz Teknik Universitesi Teknoparki, Esenler-ISTANBUL

Received/Gelis: 11.04.2011 Revised/Diizeltme: 21.11.2011 Accepted/Kabul: 12.12.2011

ABSTRACT

In today’s applications of composite materials, they are expected to have low density and high corrosion resistance
with high strength. Because of the fact, thermosetting polymers are used in production of plastic matrix composites.
However, in the recent times the idea of using thermoplastic matrix composites is spread because lightweight
constructions are now in the focus. The reason of this is the advantages of thermoplastics such as lower density,
higher chemical resistance, high strain and recyclability. In this study, polypropylene (PP), a kind of thermoplastic
polymer, matrix composites were produced with continuous roving E-glass reinforcement. Maleic anhydride based
two compatibilizers with different melt flow and tensile strength specifications applied to improve the bonding
between e-glass fiber and polypropylene matrix of PP matrix composites. Produced composites were both
mechanically and physically tested. After tensile test was done for mechanical characterization, tensile strength
values were determined and fracture shapes were observed. For physical characterization, composites samples were
calcinated in order to determine effect of fiber volume ratio. As a result, the application of bonding adhesive
increased the strength of composite by 65%, and the increase in wetting and bonding effect on reinforcement was
observed in stereo light microscope photographs.

Keywords: Polypropylene composites, E-glass, mechanical characterization, wetting, bonding.

SUREKLI E-CAM FiBER TAKVIYELi POLIPROPILEN KOMPOZITLERIN URETIMi VE
KARAKTERIZASYONU

OZET

Kompozit malzemelerden, giiniimiiz uygulamalarinda, yiiksek mukavemetle birlikte diisiik yogunluk ve yiiksek
korozyon direnci gibi dzellikler de beklenmektedir. Bu kapsamda iiretilen plastik matrisli kompozitlerde termoset
matris kullanilmigtir. Ancak son zamanlarda hafif konstriiksiyon uygulamalarini arttirmaya dogru bir yonelme sz
konusu oldugundan, termoplastik matrisli kompozitlerin kullanim fikri yayginlagmistir. Bunun baslica sebebi olarak
termoplastiklerin daha diisiik yogunluga, daha yiiksek kimyasal dirence, yiiksek gerinime sahip ve geri doniisebilir
olmasi gibi avantajlar1 gosterilebilir. Bu sebeplerden yola ¢ikarak bu galigmada termoplastik grubu bir polimer olan
polipropilen (PP), biikiimsiiz siirekli E-camu fiber ile takviyelendirilerek iretilmistir. PP kompozitlerde polipropilen
matris ile e-camu fiber arasindaki yapigmay iyilestirmek i¢in maleik anhidrit bazli, akis ve mukavemet ozellikleri
birbirinden farkl olan iki uyumlagstirict malzeme tatbik edilerek iiretimler gergeklestirilmistir. Uretilen kompozitlerin
mekanik ve fiziksel 6zellikleri tespit edilmistir. Mekanik 6zellikler i¢in kompozitler gekme testine tabi tutulmus ve
mukavemet degerleri saptanarak kopma sekilleri gozlenmistir. Fiziksel 6zelliklerde ise once fiber hacim oraninin
etkisini saptayabilmek i¢in numuneler kalsinasyon testine tabi tutulmustur. Caligma sonucunda uyumlastirict
tatbikinin kompozit mukavemetini uyumlastiricisiz kompozite gore %65 arttirdigi saptanmis ve uyumlastirict
kullanilan numunelerde takviye tizerindeki 1slanma ve yapigmanin artist stereo mikroskobu fotograflarinda
gorilmiistir.

Anahtar Sozciikler: Polipropilen kompozitler, E-cami, mekanik 6zellik, 1slanma, yapigma.
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1. GIRiS

Kimyasal ve/veya fiziksel 6zellikleri agisindan birbirinden farkli iki veya daha fazla malzemenin
aralarinda ara yiizey olusturarak, kimyasal bag yapmaksizin meydana getirdikleri yeni malzeme
grubuna kompozit malzemeler denir [1].

Kompozit malzemelerde bilesenler makro seviyede birlesir, birbirleri iginde
¢oziinmezler ve makroskobik olarak homojen yapidadirlar [1]. Kompozitlerin en dnemli avantajt
kompozit malzemenin &zelliklerinin, kendisini olusturan diger bilesenlerden iistiin olmasidir.
Kompozitler en genel anlamda matris malzemesinin tiiriine, takviye elemanlarinin tiirline ve
kompozit yapinin sekline gore siniflandirilabilir. Matris malzemeleri olarak metaller, polimerler
ve seramikler kullanilmakta olup; polimer matrislerin kullanim orani giiniimiizde %90-951
bulmaktadir [2].

Istenilen dzelligin iyilestirilmesi amaciyla, kompoziti olusturan bilesenlerin malzemesi,
sekli, boyutlar1 ve kompozit yapinin seklinde ¢ok cesitli degisikliklerin yapilmasi miimkiindiir.
Kompozit malzemeler takviye ve matris olmak {izere iki bilesenden olusmaktadir. Takviye
malzemeleri matris i¢ine gémiilmiis durumda yer almaktadir ve cesitli sekillerde olabilir [3].
Plastik matrisli kompozitlerde en ¢ok kullanilan takviye elemani olan fiber malzemelerin
elastiklik modiilleri yiiksek ve buna bagli olarak mukavemetleri iyi oldugu i¢in, malzemede yiik
tastyict gorevi gormektedirler. Fiberlerin matris igerisinde siirekli ya da siireksiz formda olmasi
ile yonelimleri kompozitin mekanik degerlerini etkilemektedir. Matris malzemesi ise genellikle
siirekli yapida bulunur ve fiberlerden gorece daha disiik elastiklik modiiliine sahip olup; daha
plastik 6zellik sergiledikleri igin, iyi bir ara ylizey yardimiyla, malzemeye etkiyen yiikii fiberlere
aktarmaktadirlar [1, 2]. Matrisin bir diger gorevi de fiberleri bir arada tutarak izole etmektir. Bu
sayede hem yapinin biitiinliigli korunmus olmakta; hem de fiberlerin ayr1 ayr1 hareket etmesine
olanak verildigi i¢in, catlak ilerlemesinin azalmas1 veya durdurulmasi saglanmaktadir [3].

Kompozit malzemeler giiniimiizde havacilik ve uzay sanayinden otomotiv endiistrisine
kadar pek c¢ok alanda yaygin bir sekilde, metallere alternatif olarak kullanilmaktadir.
Kullanimdaki bu artig iiriin performansina iligkin bilincin olusmasiyla gelismis, iiretilen pargalarin
hafifletilmesinin amaglanmasiyla da kiiresel pazarda biiyiik bir yaris haline gelmistir.

Glinlimiizde tiretilen kompozitlerin ¢ogunun matris malzemesi olan plastikler, son on yil
boyunca en genel miihendislik malzemesi olmustur. Hafiflikleri, kolay iiretimleri ve korozyon
direngleri dolayisiyla otomobil, ucak pargalarinda ve tiiketim mallarinda biiyiikk oranda
kullanilmaktadir.  Plastikler levha, ¢ubuk, toz, pelet ve graniil seklinde piyasada
bulunabilmektedir. Gelismis iretim prosesleri yardimiyla nihai sekle yakin pargalar iiretmek
miimkiin olmakta, yiiksek ylizey kalitesi saglanabilmekte ve bu nedenle talaglh islem gereksinimi
ortadan kalkmaktadir. Bu 6zellikler iirline diisiik maliyet saglamaktadir [2].

En genel ileri kompozitler, ince gapli fiberler ile takviye edilmis polimerden olusan
plastik matrisli kompozitlerdir. En ¢ok tercih edilen kompozit olmasinin nedeni de ucuz olmalari,
yiiksek mukavemetleri ve basit iiretim prensipleridir. Ornegin, agirlik bazinda grafit/epoksi
kompozitleri ¢eliklerden 5 kat daha dayaniklidir [3].

Plastik matrisli kompozitler matris malzemesine gore iki gruba ayrilmaktadir: Termoset
matrisli kompozitler ve termoplastik matrisli kompozitler. Termoset polimerler kiirlenmeden
sonra ergitilip tekrar iglenemez ve kaynasmazlar. Termoplastikler ise sicaklik ve basingta tekrar
sekillendirilebilen ve geri doniisimii yapilabilen bir tiirdiir. Termosete tipik 6rnek olarak epoksi,
polyester, fenolik recineler verilebilirken; termoplastiklerin en tipik 6rnekleri polipropilen (PP),
polietilen (PE), polistiren (PS), polieter-eter-keton (PEEK) ve poliamidlerdir (PA) [1,3]. Cizelge
1’ de termoset ve termoplastik polimer 6zellikleri arasindaki farkliliklar gosterilmistir.

Su an uygulamalarda %75-80 oraninda termosetler kullanilmaktadir ¢iinkii bunlar oda
sicakliginda sivi ve oldukga akiskan (disiik viskoziteli) olduklari i¢in takviye malzemelerini iyi
islatmaktadir. Termoplastiklerin matris olarak kullanimina ise yeni baslanmustir. Termoplastik
polimer cesitleri ¢ok fazla olmasina ragmen, kompozitlerde matris olarak kullanilan
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termoplastikler sinirhidir. Ancak, termosetlerin g¢esitli dezavantajlari nedeniyle diinya ¢apinda
hizla termoplastik matrisli kompozitlere dogru bir yonelme s6z konusudur.

Cizelge 1. Termoset ve termoplastikler arasindaki farklar [3]

Termoplastikler Termosetler
Isitma ve basmgta} yumusar ve bdylece Isitmada bozulur
tamiri kolaydir
Yiiksek gerinmelerde kopar Diisiik gerinmelerde kopar
Uzun raf émrii Belirli raf 6mrii
Tekrar proses edilebilir Tekrar proses edilemez
Yapiskan degildir ve kullanimi kolaydir
(6zellikle poliolefin termoplastikler) Yapiskandir
Kisa proses zamani Uzun kiirleme zamant

Yiiksek tiretim sicakligi ve viskozitesi

(liretimini zorlagtirtyor) Disiik tiretim sicakligs

Miikemmel ¢6ziicti direnci Vasat ¢oziicii direnci

Termoplastikler ~ diisiik sicakliklarda sert halde bulunmakta, 1sitildiklarinda
yumusamakta ve tekrar sekillendirilebilmektedir. Ustiin kirilma toklugu, hammaddenin raf
Omriiniin uzun olmasi, geri doniisiim kapasitesi ve sertlesme islemi igin organik ¢oziiciilere
ihtiya¢ duyulmamasindan dolay1 giivenli ¢alisma ortami saglamasi gibi avantajlar1 bulunmaktadir
[1,5].

Termoplastik kompozitler termosetlerden ve metallerin ¢ogundan daha hafif
olmalarindan dolayr su ana kadar otomotiv endiistrisi ve havacilik sanayisinde kendilerini
gostermislerdir [6]. Giliniimiiz trendi hafif konstriiksiyonlara yonelik uygulamalar: arttirmak
yoniindedir. Yiiksek yiik tasima kapasitesinin yaninda, agirligi azaltilmis ve diisiik maliyetli
malzemelere olan talep giderek artmaktadir. Bu talebi karsilayabilen termoplastik matrisli
kompozitler termoset kompozitlere yakin mekanik 6zellikler gosterirken; iistiin kimyasal dirence
sahip olup, maliyetleri de daha uygundur. Bu uygulamalarda tercih edilen baglica termoplastik
matris malzemeleri PP, PBT, PPS, PA, POM, TPU, vb. olup, cam ve karbon gibi gesitli fiberlerle,
tercihen 6zel uyumlastiric ilaveleriyle, takviyelendirilmistir. Bu sayede petrol ve gaz endiistrisi,
rayli tasimacilik sistemleri ve gesitli yapisal elemanlarda kullanimi giderek yayginlagsmaktadir [7].

Bu termoplastik malzemeler arasinda PP; disiik fiyati, iyi yorulma ve darbe
mukavemeti, iyi kimyasal direnci ile dzel uygulamalar diginda oncelikle tercih edilmektedir.
PP’nin homopolimer, blok-kopolimer ve rasgele-kopolimer olmak {izere ii¢ temel c¢esidi
kullanimdadir (Cizelge 2).

Homopolimer PP, propilenin bir stereospesifik katalizor varliginda polimerize
edilmesiyle elde edilmektedir. Homopolimerler, kopolimerlere goére daha rijittir ve yiiksek
sicakliklara karsi direngleri daha iyidir. Fakat diisiik sicakliklarda darbe direngleri sinirlidir [8].

PP homopolimeri farkli monomerlerle (genelde etilenle) kopolimerize edilmektedir ve
olusan PP kopolimerin dzellikleri komonomerin tiirii ve miktarina bagli olmaktadir. iki temel tiir
s6z konusudur, bunlar: rasgele kopolimer ve blok kopolimerdir. Rasgele kopolimerler, gelisigiizel
dagilimda ve tek bir kimyasal fazda agirlik¢a %1,5 ila 6 etilen veya biitilen gibi farkl
monomerler icermektedir. Rasgele ve blok kopolimer arasindaki temel farklilik blok kopolimerde
komonomerlerin propilen monomerleri arasinda gelisigiizel degil, bloklar halinde bulunmasidir.
Blok kopolimerlerde etilen igerigi rasgele kopolimerlere gore daha yiiksektir. Bu yap1
farkliligindan dolay1, blok kopolimerler daha elastiktir, daha toktur ve diisiik sicakliklarda daha

122



D.G. Baydar, A. Bekem, M. Dogu, Z. Gemici, A. Unal Sigma 30, 120-132, 2012

yiiksek darbe mukavemetine sahiptir. Fakat seffafligi ve yumusama noktas1 daha diisiiktir. Bu
“0zel” yapilar1 ve mekanik 6zelliklerinden dolay, PP-blok kopolimerler PP-rasgele kopolimer ve
PP-homopolimerlere gore daha pahalidir ve daha zor bulunur [5,9].

Cizelge 2. PP homo-polimer ve PP ko-polimer dizilimleri

Propilen monomeri (A) Etilen monomeri (B)
CH;
| — CH,—CH,—
—CH,—CH,—
PP-Homopolimer (PP-H) PE Homopolimer
-A-A-A-A-A-A-A-A- -B-B-B-B-B-B-B-B-

PP-rasgele kopolimer (PP-R)

-A-B-A-A-B-A-B-A-A-A-B-B-A-B-A-A-

PP-blok kopolimer (PP-B)

-A-B-B-B-B-A-A-A-A-A-A-B-B-B-B-A-A-A-A-A-

Takviye malzemelerinin se¢imi; kompozitin mekanik performasina etki eden 4 faktor
dikkate alinarak yapilmaktadir. Bunlar takviyenin sekli, uzunlugu, yonlenmesi ve malzemesidir.
Takviye malzemesi sekli yoniinden ele alindiginda, kompozit malzemeye uygulanacak yiikiin tim
malzeme boyunca tasinabilmesi agisindan, partikiil ya da yonga tiirli yerine, fiber tiirii
segilmektedir. Fiberler ¢ok ince silindirik yapilardir. Kullanilan fiberlerin uzunlugu ve
yonlenmesinin kompozitlerin &zelliklerine etkisi dikkate alindiginda; tek eksenli fiberlerin o
yonde maksimum mukavemet Ozellikleri vermesinden hareketle tek eksende yonlendirilmis
siirekli fiberler yiiksek mukavemet istenen uygulamalarda tercih edilmektedir.

E-camu fiberler yiizeylerindeki hidroksil (-OH) gruplarindan dolayr hidrofilik 6zellik
gosterirken, termoplastik polimerler (6zellikle polietilen ve polipropilen) hidrofobik yapiya
sahiptir. Bu uyumsuzluk, termoplastik matrisli e-cami takviyeli kompozitlerde matris-takviye
arasindaki temas bolgelerinde (arayiizeylerde) 1slanma ve yapigma sorunlarina yol agmaktadir. Bu
sorunlari azaltip, yapisma ve 1slanmayi artirmak igin bu ara yiizeye koprii olabilecek fonksiyonel
gruplar1 igeren bir baglayici kimyasal ile fiberlerin kaplanmasi gerekmektedir [9].

Bu kaplama iglemi genellikle {iretici firmalar tarafindan gerceklestirilmektedir.
Kaplanan baglayici kimyasallar genellikle silan (organofonksiyonel silan) olarak adlandirilir.
Silanlar (R’-Si-(OR)3) genel formiiliine sahip olup, burada R’ (amino, epoksi, metakrilat, vinil vs)
matrise baglanabilen ve OR (metoksi ya da etoksi gruplari) e-cami yiizeyindeki hidroksillerle bag
kurabilen reaktif fonksiyonel gruplardir. Boylece silan bilesikleri fiber yiizeyine hidrofobik
karakter kazandirmis oldugundan, polimerik matris fiberleri daha iyi islatabilmekte sonugta e-
camu fiber ile polimer matris ara yiizeyindeki yapisma artmaktadir.

Ancak 0zellikle poliolefin (polipropilen, polietilen gibi) grubu matrislerin kullanildig1
kompozit uygulamalarinda, e-camu fiber ylizeyinin silan kapli olmasi tek basina yeterli
olmamaktadir. Béyle durumlarda yiiksek viskoziteye sahip matris malzemesi ile silan kapli e-
cami arasindaki yiizey uyumunu, 1slanmayi ve yapigmayi artirmak iizere ¢esitli uyumlastiricilarin
(akrilik asit veya maleik anhidrit asili poliolefinler) kullanilmas1 yararli olmaktadir.

Kompozit malzemeler mekanik acidan incelenecek olursa; olusturulan kompozit
malzemelerin mekanik O6zeliklerine ait degerler, kompoziti olusturan bilesenlerin mekanik
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degerleri arasinda kalmaktadir. Kompozit malzemenin mukavemet degerini bulmak i¢in Bagnti
1’de gosterilen “Karigimlar Kurali”’ndan yararlanilmaktadir.

oc = Vi o5 + (1-Vy).om )

Burada o, kompozitin mukavemeti, Vs fiber hacim oranini, o fiberin mukavemeti, o,
matrisin mukavemetini ifade etmektedir. Karigimlar kurali kullanarak kompozit malzemenin
mukavemeti disindaki mekanik degerlerine de kolaylikla ulasilabilir. Ancak, fiberlerin mekanik
ozellikleri matris malzemelerinden ¢ok daha gelismis oldugu icin, esitligin ikinci kismi ihmal
edilebilir [8,10].

Dolayisiyla, bir kompozitin mekanik 6zelliklerini belirleyen en 6nemli faktor fiberlerin
mekanik Ozellikleridir. Buradan yola ¢ikilarak yapilan g¢aligmalar gostermistir ki, fiberler
uygulanan yiikle ayn1 dogrultuda yonlendiklerinde kompozitin mukavemet degerleri o yonde en
yiiksek degerine ulagmaktadir [1-3,10].

Bu c¢alisma esas olarak iki asamadan olusmaktadir. Birinci agama uyumlastiricisiz
kompozit numune iiretimi ve ozellik tayini, ikinci asama ise uyumlastirict uygulamasinin
kompozit 6zelliklerine etkisinin incelenmesidir. Birinci agamada, takviye olarak siirekli e-cami
fiber, matris olarak PP-homopolimer ve PP-rasgele kopolimer olmak tizere iki tiir polipropilen
kullanilmig, PP-rasgele kopolimerin matris olarak kullanildigi kompozitlerin daha yiiksek
mukavet degerlerine ulastigr goriilmiistiir. Ikinci asamada, PP-rasgele kopolimer matrisli
kompozitlerde fiber-matris ara yiizeyindeki yapismay1 ve i1slanmay1 daha da iyilestirmek amaciyla
iki farkli MAH asili polipropilen uyumlastirict kullanilmis ve uyumlastirict kullanilan bu
kompozitlerde daha yiiksek mukavemet degerlerine ulagilmigtir.

2. DENEYSEL CALISMA

Plastik matrisli kompozit malzemeler sektoriiniin bugiinkii durumunu inceleyecek olursak;
termosetlerin dezavantajlarindan dolayi, termoplastikler bunlara alternatif olarak kullanilmaya
baglanmistir. Gerek iilkemizde gerekse diinyada siirekli cam fiber takviyeli termoplastik
kompozitler iizerine yapilan ¢aligmalar hizla artmaktadir. Bu caligmanm ana hedefi
termoplastiklerin avantajlarindan faydalanmak ve fiber-matris ara yiizey olusumundaki yapigsma
ve 1slanma problemlerini miimkiin oldugu kadar azaltmaya c¢aligmaktir. Termoplastik
kompozitlerin baslica sorunu olan diisiik mukavemet degeridir. Bunun igin yiiksek takviye
oranlarinda ve dolayisiyla yiiksek mekanik performans gosterecek kompozitler iiretmek
amaglanmaktadir.

2.1. Kullanilan Malzemeler

Bu caligmada matris malzemesi olarak olefin grubu termoplastiklerden polipropilen (PP)
se¢ilmigtir. Homo- ve ko-polimer olmak iizere iki tiir PP kullamilmigtir. PP rasgele kopolimer
(PP-R) olarak Carmel QB79P, PP-homopolimer (PP-H) olarak Lipol A4-71E tipi hammaddeler
temin edilmistir. Uyumlastiric1 olarak, fiziksel 6zellikleri farkli iki ayr1 maleik anhidrit (MAH)
asili PP kullanilmistir. Bunlar, Y01 kodlu Mitsui Admer QF830E ile akiskanlig1 gorece yiiksek
Y05 kodlu Arkema Orevac CA100°diir. Calismada kullanilan polimerlerin (matris hammaddeleri
ve uyumlastiricilar) bazi dzellikleri Cizelge 3’te verilmektedir.

Uretilecek kompozitin hedef kullanim alani 6zel bir uygulama olmadigindan, mekanik
6zellik ve maliyet agisindan optimum degerlere sahip E-camu fiberler [Cam Elyaf AS, PP3 tipi tek
uglu fitil, 1200 tex (g/ 1000 m), 13 um fiber ¢api, PP uyumlu amino-silan kapli] uygun takviye
malzemesi olarak belirlenmistir.
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Cizelge 3. Kullanilan polimerlerin 6zellikleri

Polimer MFR, Ergime Kristallik Cekme
9/10 dakika Sicakligl, °C | derecesi, % | mukavemeti,
(230°C/2.16 kg) MPa
PP-H 34 172 43 32
PP-R 0,28 152 30 30
Y01 13 142 - 25
Y05 150 - 200 167 - 22

2.2. Kullanilan Cihazlar ve Yontem

Kompozit numune iretimi iki cihaz kullanilarak gerceklestirilmigtir. Bunlar; Gelimat
termokinetik mikser ve sicak-soguk izostatik prestir (Dizayn Grup Teknoloji AS tarafindan 6zel
olarak tasarlanip ve imal edilmistir).

Gelimat termokinetik mikser (Sekil 1.a), zor gergeklesen harmanlama ve karistirma
uygulamalar i¢in 6zel olarak tasarlanmis olup; malzemeleri bir dakikadan az slirede 1sitmak ve
homojen bir sekilde karigmalarini saglamak amaciyla kullanilmaktadir. Gelimat termokinetik
mikserde yiliksek hizda donen saft lizerinde bulunan bigaklar, haznedeki polimer graniillerini
hareket ettirerek bu graniillere yiiksek kinetik enerji yiiklemektedir. Kinetik enerji yiikli
graniillerin birbirlerine ve hazne duvarina ¢arpmasi sonucu olusan kayma etkisiyle kinetik enerji
181 enerjisine doniismekte ve graniil halindeki termoplastik hammadde eriyik hamur haline
gelmektedir. Gelimat haznesi ve mikseri paslanmaz ¢elikten olup, cihaz 4500 devirde
¢aligmaktadir. Cihaz haznesi 100 cm® kapasiteli olup her ¢alismada yaklagik 100 g eriyik hamur
iiretebilmektedir. Zaman ve akim kontrolii sayesinde, hammaddenin eridigi nokta tespit ve takip
edilerek bu sekilde eriyik hamurun elde edilecegi ¢aligma siiresi optimize edilebilmektedir.

Sicak ve soguk olmak tizere iki ayr1 presleme bolmesi bulunan hidrolik izostatik presin
(Sekil 1.b) sicak bolmesi 300°C’ye kadar sicaklik kontrollii, soguk bolmesi sartlandirma suyu
sogutmalidir. Presleme basinci 20—120 bar arasinda, presleme siiresi 30 saniye—6 dakika arasinda
ayarlanabilmektedir. Presleme alan1 300 x 300 mm’dir.

Hammadde ile uyumlastiricinin oranmna ve tiiriine bagli olarak Gelimat termokinetik
mikserde ¢alisma siiresi 25-30 Saniye arasinda uygulanmustir. Termokinetik mikserden alinan
eriyik hamur teflon kapli paslanmaz gelik plakalar arasma alinmistir ve 1s1 kaybini1 6nlemek igin
miimkiin olan en kisa siirede sicak izostatik prese alinarak; PP-H i¢in 190°C ve PP-R igin
170°C’de 2 dakika siireyle 100 bar caligma basincinda preslenmistir. Polimer malzemenin
soguma esnasinda ¢ekme gosterip sekil ve homojenlik bozulmasma ugramasmi 6nlemek igin,
sicak preslenme sonrasinda 100 bar basing altinda 30°C’de 2 dakika daha preslenerek
sogutulduktan sonra disar1 alinmigtir. Sogutma sonrasinda matris plakasi elde edilmis olur. Bir
adet kompozit numune igin 2 adet matris plakasina ihtiyag vardir.

Matrisin iiretilmesinden sonraki asama kompozitin iiretilmesidir. Kompozitin ¢ekme
yoniindeki mukavemetini ve rijitligini yiikseltmek amaciyla fiberlerin ¢gekme yoniinde siirekli ve
birbirlerine paralel olarak yonlendirilmesi gerekmektedir. Bu amagla biikiimsiiz (roving) E-cami
fiber demetleri bir gerdirme aparati kullanilarak paralel sekilde dizilmistir. Tim demetlerin
gerginliginin miimkiin oldugunca homojen olmasi igin her birinin ucuna 250 gramlik agirliklar
astlmigtir.

Fiberler uygun bir sekilde dizildikten (Sekil 2) sonra gerdirme aparati iki matris
plakasinin arasma konularak, 180 derecede 3 dakika izostatik presin sicak bdlmesinde
preslenmistir. Bu siire segilirken matris plakalarinin ergiyik hale gelip fiber demetlerinin
arasindan gecip diger matris plakasi ile bulugsmasi igin gerekli siire optimizasyonu yapilmustir.
Daha sonra sicak bdlmeden alinan kompozitler 3 dakika izostatik presin soguk bolmesinde
preslenerek sogutulmustur.
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Sekil 1. (a) Gelimat termokinetik mikser, ve (b) Sicak-soguk izostatik pres

Bu sekilde hazirlanan uyumlastiricisiz numunelerden sonra uyumlastiricili kompozitler
benzer sekilde tiretilmistir. Polipropilen matris ile uyumlastirici, hammadde halindeyken Gelimat
termokinetik mikserde harmanlanarak ergitilip, matris plakalar1 seklinde hazirlanmistir. Ardindan
gerdirme aparatinda dizili halde bulunan fiberler ile basilarak uyumlastiricili kompozit plakalar
olusturulmustur.

Kompozit plakalarin hazirlanmasindan sonra numuneler test uygulamasina alinmustir.
Elde edilen kompozit plakalar 1,0-1,5 mm kalinliginda elastik numunelerdir. Dolayisiyla rijit
malzemelere uygulanan egme testi bu numuneler i¢in uygun degildir. Bu nedenle mekanik
testlerden ¢ekme testi uygulanmustir. Kompozit numuneler TS EN ISO 527-5’e gore ¢ekme
testine tabi tutulmustur. Standart tek eksenli kompozitler i¢in 250mm uzunlugunda 25mm
genisliginde dikdortgen sekilli numuneleri Onermektedir. Tariflenen kosullarda kompozit
plakalardan fiberlere paralel yonde numuneler ¢ikartilmistir [11]. Numuneler ¢ekme cihazina
yerlestirildikten sonra Smm/dakika hizda ¢ekilmistir. Cekme testleri, MARES marka TST-SE-J-
2T model 20 kN yiik kapasiteli bilgisayar kontrollii gekme cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir.
Kalibreli olan ¢ekme cihazi servo-mekanik olarak ¢aligmaktadir. Yazilim test bitiminde otomatik
olarak cekme egrisini ¢izmekte ve maksimum yiikii, kopma anindaki yiikii, % uzamay1 ve kopma
mukavemetini vermektedir.

Sekil 2. Gerilen fiberlerin matris plakalari arasina yerlestirilmesi
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Polimer matrisli kompozitlerde fiber hacim oranlar1 TS 1177 EN ISO 11722’ de
tanimlanan kalsinasyon (yanma) testi ile belirlenmektedir [12]. Kalsinasyon testi i¢cin numune,
¢ekme testi uygulanmis numunelerin hasar gérmemis kisimlarindan kesilerek krozelere alinmustir.
Boylece gekme cihazinda mekanik 6zellikleri tespit edilen numunenin hacim oran1 hakkinda kesin
bilgi edinilmistir. Krozelerin agirliklari numuneler konulmadan 6nce ve sonra tartilmistir. Tartilan
krozeler 650°C’ deki kiil firininda 30 dakika siire ile kalsine edilmistir.

Kalsinasyon sonrast numuneler tekrar tartilarak; kalsinasyon 6ncesi ve sonrasi kiitle
farkindan yola cikarak yanmayan madde, yani cam fiber igerigi kiitlesel oran olarak Bagnti
2’deki formiil yardimiyla bulunmustur:

Mecam = [(mM3-my) / (my-my)] x 100 )

Bu bagintida m; kuru krozenin baslangig kiitlesini (g), m, kuru krozenin ve kurutulmus
numunenin baslangi¢ kiitlesin (g), ms kroze ve kalsinasyon isleminden sonraki kalintinin son
kiitlesini (g) ifade etmektedir. Matris ve fiber yogunluklari da hesaba katilarak kiitle oranindan,
hacimsel orana ulasilmustir.

Mukavemet degerleri ve fiber hacim oranlar1 belirlenen kompozitlerin kirik kesitleri
muhafaza edilmis ve ¢aligmanin sonunda stereo 151k mikroskobunda incelenmistir. Bu inceleme
Nikon SMZ645 marka stereo 151k mikroskobunda gerceklestirilmistir. Gozlemin stereo 11k
mikroskobunda yapilmasinin sebebi {i¢ boyutlu goriintii alinabilmesidir.

3. DENEYSEL BULGULAR VE TARTISMALAR

Laboratuvar 6lgekli, tek yonlii siirekli fiberli kompozit iiretiminde iiretim dncesinde fiber hacim
orani kesin olarak hesaplanamamaktadir. Dizim esnasinda daha seyrek veya sik dizilimler
gerceklesebilmekte, birbirine yakin fiber dizilimleri oldugu kabul edildiginde bile fiber hacim
oranini belirleyen faktdr matris plakasiin kalinligi olmaktadir. Ayrica, preste kompozit plakay1
iiretirken, presin yiiksek basinci ve sicakligi etkisinde eriyik matris plakalarinin merkezden disa
dogru akis1 fiberleri merkezden disa dogru itmektedir. Dolayisiyla fiberler arasinda agilmalar
gerceklesmekte ve buna bagli olarak olusan kompozitin hacim orani da diismektedir. Bu nedenle
gerek kompozit plakalar gerekse ayni kompozit plakadan ¢ikan numunelerin her birinde farkli
hacim oranlar1 olusabilmektedir.

Cekme testi sonuglarinin hacim oranina gore siralanmasindan sonra veriler Grafik 1 ve
Grafik 2’ye aktarilmistir. Her iki grafikte de, e-cam fiber takviyeli PP-H ve e-cam fiber takviyeli
PP-R kompozit tiirlerinde artan fiber hacim oraniyla cekme mukavemetinin arttig1 goriilmektedir.
Uyumlastiricisiz numunelerden elde edilen ¢ekme mukavemeti degerlerinin hacim orani ile
degisimini gosteren Grafik 1’e, calismaya referans olmasi agisindan teorik mukavemet degerleri
karigimlar kurali (Baginti 1) ile hesaplanarak eklenmistir. Burada PP-H kompozitin teorik
mukavemet (teorik PP-H+GF) egrisinin, PP-R kompozitin teorik mukavemet (teorik PP-R+GF)
egrisi ile cakigtigi goriilmektedir. Bunun sebebi; plastik matrisli kompozitlerde mukavemetin
biiyiik oranda fiberler tarafindan belirlenmesi ve matrisin kompozitin mukavemetine etkisinin
gorece az olmasidir. PP-H ve PP-R polimerlerinin mukavemet degerleri arasinda ¢ok az miktarda
farklilik olmasindan dolay1 (Cizelge 3) teorik egrileri arasinda da fark olmayip egriler iist iiste
gelmistir.
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Grafik 1. Uyumlastiricisiz numunelerin teorik ve ¢ekme testi sonrast mukavemet degerleri ve
hacim oranlar

Ancak teorik egrilerin, fiber-matris ara yiizeyinde ideal yapismanin gergeklestigi ve
kompozite gelen yiiklemenin sorunsuz bir sekilde fiberlere aktarilarak taginabildigi durum
diisiiniilerek  hesaplanmig  degerlerden olustugu unutulmamalidir. Deneysel sonuglardan
olusturulan egriler ise yine ayni grafikte verilmistir. Burada iki matris tipinde de (PP-H ve PP-R)
teorige oranla biiylik diisiis yasandigi goriilmektedir. Mukavemetteki bu zayifligin fiber-matris
araylizey baglantisinin iyi saglanmamasindan kaynaklandig diisiiniilmektedir. Yapigsma eksikligi
olarak kendini gosterebilen bu davranisi, Sekil 3’te verilen stereo mikroskop ile alinan kirik kesiti
goriintiileri de desteklemektedir. Goriintiiler ¢ekme deneyi sonucunda olusan kirik kesitinden
almmustir. Sekil 3a’da kopan matristen ¢ikan fiberlerde matris (PP-H) kalintilarina rastlanmazken,
Sekil 3b’ de matris (PP-R) kalmtilart gézlenmistir. Bu kalintilar cam elyaf takviyeli PP-R
kompozitlerde matris-fiber arasinda gérece daha iyi bir baglantinin saglandigini géstermektedir.
Bu da, Grafik 1’de verilen ¢ekme mukavemeti davraniglarina uygundur. Yapismada onemli rol
oynayan 1slanma konusunda, akiskanligit (MFR degeri) daha yiiksek matrisin daha iyi 1slatma
performansi ve dolayisiyla daha iyi bir yapisma sergilemesi beklenmektedir. PP-R matrisin, PP-H
matrise gore ¢ok daha diisiik bir MFR degerine (Cizelge 3) sahip olmasina ragmen daha iyi
yapisma gostermesi, PP-R matrisin PP uyumlu fiber yiizey silani ile daha iyi uyum gosterdigini
diisiindiirmektedir.
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Sekil 3. Stereo 151k mikroskobu goriintiileri; (a) Homopolimer PP matrisli kompozit,
(b) Rasgele kopolimer matrisli kompozit

Caligmanin ikinci agsamasinda, birinci agsamada daha iyi sonuglar veren PP-R matrise
farkli akigkanliklara sahip iki farkli MAH asili PP uyumlastirici katilarak matris plakalar
iretilmesi suretiyle kompozitler yapilmistir. Sonuglar Grafik 2’de karsilastirmali olarak
verilmistir. Buna gore uyumlastirici ile matrisi uyumlastirmanin mukavemeti arttirdig1 sonucuna
varilmistir.

YOI ile uyumlastirtlmis kompozitin diigiik hacim oranlarinda etkili oldugu, ancak %10
hacim oranindan sonra etkisini kaybettigi goriilmektedir. Bu davranis, 1slatma problemine
baglanmaktadir. MFR degeri diger uyumlastiriciya gore diisiik olmasindan dolay: yiiksek fiber
iceriklerinde tiim fiberlerin arasina girip bunlari 1slatmaya yetmeyecek kadar diisiik akiskanliga
sahiptir. Bu ylizden yiiksek hacim oranlarinda yetersiz yapigmadan &tiirii diisiik mukavemet
degerleri vermektedir.

Sekil 4’te bu malzemenin kirik kesitinden goriintiiler yer almaktadir. Fiberlerin daha az
oldugu Sekil 4.a goriintiisiinde fiberler iizerinde polimer kalintilar1 goriilmektedir. Bu da diisiik
hacim oranlarinda yapismanin daha iyi oldugu diisiincesini desteklemektedir. Ancak Sekil 4.b’de
yogun halde birikmis olan bir demet icerisinde uyumlastirici izlerine rastlanmamaktadir. Mekanik
ozelliklerde de goriildiigii lizere uyumlastirict yogun fiber dizilimleri arasina ilerleyemediginden
bu tarz bir zayiflik olugmustur.
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Grafik 2. Uyumlastirict kullanilmig numunelerin karsilagtirmasi
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Sekil 4. YOI uyumlastiricist kullanilarak tiretilen kompozitin kirik kesit goriintiileri

Y05 ile uyumlastirilmis kompozitte ise YO1 kullanimina gore daha basarili sonuglar
elde edilmistir. Ayrica YOS5 tiirii uyumlagtirici, YO1’in aksine yiliksek fiber hacim oranlarinda da
etkili olmustur. Buna sebep olarak uyumlastiricinin yitksek MFR(=150-200 g/10dk) derecesine
sahip olmasi gosterilebilmektedir. Sekil 5’te bu uyumlastirict ile tiretilmis kompozitin kirik kesiti
goriilmektedir. Fiber dizilimi yogun olmasina karsilik fiberlerin {izerini kaplayan polimer tabakasi
mevcuttur. Buradan uyumlastirict etkisiyle matrisin yogun dizilimli fiberlerin arasina girebildigi
ve kompozitin performansinin arttirmasina yardimei oldugu sonucuna ulasilmugtir.
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Sekil 5. YOS5 uyumlastiricist kullanilarak iiretilen kompozitin kirik kesit gériintiisii

Sonugta PP-R matrisin YOS5 ile uyumlastirilmasindan sonra kompozit {iretiminde
kullanilmastyla teorik degerlere yaklasma oraninin yaklasik %65 oldugu saptanmustir. Ayn1 oran,
uyumlastirict kullanilmadiginda PP-R matriste %46 olarak gerceklesmektedir. Dolayistyla MAH
uyumlastirict kullanimmin kompozitin mukavemetini iyilestirdigi goriilmektedir.

4. SONUCLAR

Siirekli cam fiber takviyeli PP kompozit {iretimi sonrasi yapilan incelemelerin 1518inda, matris-
fiber-uyumlastirict optimizasyonu igin su sonuglar elde edilmistir:

1. Homopolimer PP (PP-H) ile rasgele kopolimer PP (PP-R) arasinda mukavemet
acisindan az bir fark vardir ve bu sebeple olusturduklar1 kompozitlerin teorik degerleri birbirleri
ile benzerdir.

2. PP-R matrisli kompozit numunelerin incelenmesinde, PP-H matrisli kompozit
numunelere oranla teorik gekme mukavemetine daha yakin degerler elde edilmistir.

3. Numunelerin uyumlastiricilar ile harmanlanmas: olumlu sonug¢ gostermis, ¢ekme
mukavemetleri teorik degerlere yaklagmustir.

4.  Denenen gorece diigiik akiskanliga sahip uyumlastiricinin (Y01), yiiksek fiber hacim
oranlarinda olumlu etkisini kaybettigi goriilmektedir. Buna gorece diisiik 1slatma giiciiniin sebep
oldugu diisiiniilmektedir.

5. Denenen gorece yiiksek akiskanliga sahip uyumlastirict (YO05), 6zellikle yiiksek hacim
oranlarinda YO01’e gore daha iyi mukavemet degerleri gostermis ve teorik degeri %65 oraninda
yakalamistir.
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