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GRAFIT KATKILI POLIiPROPILEN KOMPOZITLERIN REOLOJIK
OZELLIKLERININ iINCELENMESI

OZET

Iki veya daha fazla bilesenin iistiin dzellikte malzeme elde etmek icin biraraya
getirilmesi ile olusan malzemelere kompozit denir.Kompozitler, 6zellikle son
yillarda otomotiv endiistrisinde, ucak pargalarinin yapiminda, profil ve boru gibi
iirtinlerin tiretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir.

Bu ¢alismada; boru ve profil tiretiminde kullanilmak tizere grafit katkili polipropilen
kompozitlerin hazirlanmasi ve reolojik Ozelliklerinin incelenmesi amaglanmaistir.
Kompozitler; c¢ift vidali ekstriiderde iki farkli tipte grafit katki malzemesi
kullanilarak farkli derisimlerde hazirlanmistir. Yiizeyi 1s1l islem gérmemis ve 1sil
islem ile yiizeyi genisletilebilen (exfoliated veya expanded) tipte grafit katki
malzemesi kullanilarak hazirlanan grafit-polipropilen kompozitlerin reolojik
ozellikleri rotasyonel ve kapiler reometre ile incelenmistir.

Kompozitin reolojik 6zelliklerine grafit derisiminin etkisini incelemek i¢in 230°C’da
rotasyonel ve kapiler reometre ile caligmalar yapilmistir. Sicakligin reolojik
ozellikler tzerindeki etkisini incelemek i¢in %9 grafit katkisiyla hazirlanan
kompozitlerin ve katkisiz polipropilenin 210°C ve 250°C’da reolojik ozellikleri
belirlenmistir. Elde edilen sonuglara gore; viskozitenin artan katki miktarina baglh
olarak arttig1, sicaklik artis1 ile azaldigr belirlenmistir. Yizeyi 1sil islem ile
genisletilebilen grafit katkisi ile hazirlanan kompozitlerin arayiizey etkilesimleri,
ylizey islemi gormemis grafit ile hazirlanan kompozitlerin arayiizey etkilesimlerine
gore daha 1yi oldugundan arayiizey etkilesiminin iyilestirilmesinin viskozite ve
mekanik 6zelliklerin artigina katkida bulundugu belirlenmistir.

Yapilan reolojik Olctimler sirasinda gerek rotasyonel gerekse kapiler reometrede
numune kalinligi, grafit derisimi ve sicakliga bagli olarak kalip cidarinda kaymalarin
meydana geldigi tespit edilmistir. Bu nedenle tiim reolojik Slgiimler belirlenen
kayma simnir kosullarin {izerinde olan giivenli bolgede yapilmustir.

Kompozitlerin mekanik dayanimlar1 ¢ekme-kopma testleri ile belirlenmistir. Yiizeyi
1s1l islem ile genisletilebilen grafit katkisi ile hazirlanan kompozitin mekanik
dayanimlari, ylizeyi islem goérmemis grafit ile hazirlanan kompozitlerin mekanik
dayanimlarindan daha yiiksektir.
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INVESTIGATION OF RHEOLOGICAL PROPERTIES OF GRAPHITE
FILLED POLYPROPYLENE

SUMMARY

A composite material can be defined as a combination of two or more materials that
results in better properties than those of the individual components used alone.In
recent years, composites are used especially widely in production of profile or tubes,
automotive industry and aircraft parts.

Especially in recent years, polymeric materials have been replacing other
conventional materials like metals, glass and wood in a number of applications. The
use of various types of fillers which are clay, alumina, gold, silver, nano tubes, and
graphite incorporated into the polymer has become quite common as a means of
reducing cost and to impart certain desirable mechanical, thermal, electrical and
rheological properties to the polymers. Due to the energy crisis and high prices of
petrochemicals, there has been a greater demand to use more and more fillers to
cheapen the polymeric materials while maintaining and improving their properties.
The most common nanofillers used in applications where conductivity is important
are carbon black, carbon fiber, graphite, and carbon nanotubes. Unfortunately,
nanoclay reinforced polymers do not possess any significant electrical conductivity,
photonic, and magnetic properties compared with other functional polymer
composites based on carbon black, carbon fiber, graphite, and carbon nanotubes.

Recently, graphene has attracted both academic and industrial interest because it can
produce a dramatic improvement in properties at very low filler content.

Graphene is two-dimensional carbon nanofiller with a one-atom-thick planar sheet of
sp2 bonded carbon atoms densely packed in a honeycomb crystal lattice. Graphene
has very high mechanical, thermal and electrical properties suitable for thermally and
electrically conducting reinforced composites. Graphene as a nanofiller in polymer
matrixes may be preferred over other conventional nanofillers owing to its high
surface area, aspect ratio, thermal conductivity and electrical conductivity. For these
reasons, graphene is considered the best carbon nanofiller among the traditional
fillers available.

Composites are brought into usage by being passed through various processes such
as injection molding, blow molding, extrusion, compressing molding according to
their application field. During these processes, flow behavior of the composite’s melt
and its viscoelastic properties are extremely important. It has been recognized that
addition of filler to the polymer brings a change in processing behavior. At this point,
rheology has great importance. To obtain an adequate product, rheological properties
of the material must be known. Understanding the rheology of filled melt systems is
important not only to optimize processing conditions but also to influence the end
properties of the composite product.

The aim of this study is that preparation of graphite added polypropylene composites
for the purposes of pipe and profile production and investigation of their rheological
properties. Composites having different concentrations were prepared using two
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different types of graphite by turn in screwed extruder(TSE). The rheological
properties of graphite added polypropylene composites which are prepared using
exfoliated or untreated graphite were determined by rotational and capillary
rheometer.

A twin screw extruder is also used to mix graphite added polypropylene composites.
It has co-rotating screws. Screw diameter and L/D ratio are 35 mm and 52,
respectively. The operation temperature of extruder is 220-230°C.

The rotational and capillary rheometer measurements have been carried out under
230°C to investigate the effect of composites’ concentration differences on
rheological properties. Rheological properties of neat polypropylene and composites
having 9% graphite were determined under 210°C and 250°C for investigation of the
effect of temperature difference on rheological properties.

The rheological properties at low shear rate are measured using a stress and strain-
controlled rotational rheometer (MCR 301-Physica, Stuttgart, Germany) equipped
with an electrically heated thermostating unit (P-ETD350) and its hood (H-ETD400)
which helps test environiment reaches thermal equlibrium. The experiments are
carried out with plate and geometry.

The rheological properties at high shear rate are measured using capillary rheometer
designed by Gokgoz Isminur. Three different diameters (1, 1.5, 2.0mm) mold having
same L/D (30) ratio were used in capillary rheometer. Because of low barel capacity,
it wasn’t studied in high speed with the mold whose diameter is 2.0 mm.

According to the obtained results, viscosity increased with increasing the graphite
concentration and it decreased with increasing temperature. Since the interfacial
interactions between graphite and polymer matrix were better for the composites
prepared from exfoliated graphite than those for the composites prepared from
untreated graphite, improved rheological properties were obtained for exfoliated
graphite added composites.

The storage and loss modulus of graphite added polypropylene composites are both
found to increase with increasing the graphite concentration and frequency. The
increase in storage modulus is greater than loss modulus.

It was determined that during rheological measurements the slip occurred depending
on the gaps between parallel plates, graphite concentration and measurement
temperature. For this reason all the rheological measurements have been carried out
in a secured zone after defining boundary conditions.

The mechanical properties of composites were determined by universal test machine.
The mechanical resistance of composites prepared using exfoliated graphite is better
than those prepared using untreated graphite. Since the interfacial interactions
between graphite and polymer matrix were better for the composites prepared from
exfoliated graphite than those for the composites prepared from untreated graphite,
improved mechanical properties were obtained for exfoliated graphite added
composites.

In this study, extrusion processes were carried out under 220-230°C. These
temperatures aren’t enough for exfoliation process for expanded graphite. According
to literature; if exfoliated graphite are subjected to sudden heat treatment temperature
of 1000°C, surface area of exfoliated graphite expands sufficiently. But in this study
exfoliation process for expanded graphite carried out under 230°C in twin screw
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extruder. Therefore, the mechanical resistance of our composites prepared using
exfoliated graphite which were expanded under 230°C was slightly lower than the
results of previous similar studies in the literature.
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1. GIRIS

Ilk modern sentetik plastiklerin 1900'lerin basinda gelistirilmesinin ardindan,
1930'larin sonunda plastik malzemelerin 6zellikleri diger malzeme c¢esitleri ile boy
Olciisiir diizeyde gelismeye baslamistir. Kolay bicim verilebilir ve metallere gore
diisiik yogunlukta olmasi, listiin yiizey kalitesi ve korozyona kars1 dayanimi plastigin
yiikselmesindeki en dnemli nedenlerdir. Bir ¢ok iistiin 6zelliginin yanisira sertlik ve
dayaniklilik 6zelliklerin diisiik olmasi plastik malzemelerin giiclendirilmesi ig¢in
calismalar yapilmasma neden olmustur. Bu eksikligin giderilmesi amaciyla

1950'lilerde polimer esasli kompozit malzemeler gelistirilmistir.

Belirli bir amaca yonelik olarak, en az iki farkli malzemenin bir araya getirilmesi ile
elde edilen malzeme grubuna kompozit malzemeler adi verilir. Kompozitlerin
olusturulmasindaki ana hedef, amaglanan dogrultuda, kompoziti olusturan
bilesenlerin hi¢birinde tek basina mevcut olmayan 6zelliklerin bir araya getirilmesi

ile tstiin 6zelliklere sahip bir malzeme tiretilmesidir [1].

Son yillarda, ozellikle ucak ve otomotiv gibi alanlarda inorganik bilesenlerle
hazirlanan polimer kompozitlerin kullanimi belirgin bir diizeyde artis gostermistir.
Bu durum, bu yondeki arastirmalarin da belirgin bir hizda ylikselmesine neden
olmustur. Inorganik bilesenlerden hazirlanan polimer kompozitlerin iiretilmesi adina
yapilan ilk ¢alismalarda, ¢ogunlukla kalsit ve silika gibi inorganik dolgu malzemeleri
tercih edilmistir. Kalsit ve silika, 1s1l ve elektriksel iletkenlik yoniinden zayif dolgu
malzemeleridir. Yukarida adi gegen alanlarda artan talepler; arastirmacilar1 1s1l ve
elektriksel 6zelliklerin 6nem arz ettigi uygulamalarda bu 6zellikler yoniinden giiclii
dolgular ile hazirlanan kompozitlerin {retilmesi yOniindeki ¢aligmalara
yonlendirmislerdir. Bu arastirmalarin sonucu olarak; eklendigi polimere yiiksek
iletkenlik ve mekanik dayanmim katan grafit ile hazirlanan polimer kompozitler

iiretilmeye baglanmistir [2].

Polimer kompozit malzemelerin {retilmeleri ve uygulamalarinda, reolojik

Ozelliklerinin bilinmesi proses sartlarinin belirlenmesi acgisindan olduk¢a 6nemlidir.



Bu tez kapsaminda; grafit katkili polipropilen kompozitlerin hazirlanmasi ve reolojik
ozelliklerinin incelenmesi amag¢lanmistir. Kompozit malzemelerin performanslari,

mekanik dayanimlari test edilerek belirlenmistir.

Polimerler kompozitlerin reolojik 6zellikleri hava, su gibi Newton tipi akiskanlara
gore cok daha karmasiktir. Kompozit malzemeler, Newton tipi olmayan akigkanlarin
sanki-plastik akiskanlar (pseudo-plastik) smifina dahil olan akiskanlardir. Newton
tipi akislarda viskozite sicakliga ve basinca bagl iken, polimer akiskanlar da
viskozite sicaklik, basing, sekil degistirme hiz1 ve zaman gibi paremetrelere baghdir
[3]. Ayrica Newton tipi akiskanlar icin gecerli olan cidarda kaymama smir sarti
polimer malzemeler icin her zaman gecerli degildir. Grafit-polipropilen kompozit
gibi Newton tipi olmayan akiskanlarin reolojik 6zellikleri belirlenirken, 6l¢tiim kalib1
i¢ cidarinda meydana gelen kayma g6z Oniinde bulundurulmahdir. Aksi halde
rotasyonel ve kapiler reometre ile yapilan Olglimlerden elde edilen veriler
malzemenin ger¢cek reolojik Ozellikleri olmaz. Bu tez kapsaminda, kapiler
reometrede L/D oranlar1 esit olan ii¢ farkli yaricapa sahip kaliplarla ve rotasyonel
reometrede dort farkli numune yiiksekliginde calisma yapilarak calisma sartlarinda

grafit-polipropilen kompozitler i¢in kayma sinir degerleri belirlenmistir.

1.1 Tezin Amaci

Bir malzemenin laboratuvar 06lge§inden biiyiik iiretime gegisinde en Onemli
basamaklardan biri malzemenin reolojik 6zelliklerinin belirlenmesidir. Ciinkii ancak
malzemenin reolojik 6zellikleri bilindiginde tliretimi ve/veya sekillendirilmesi i¢in

gerekli proses kosullar1 olusturulabilir.

Bu calisma kapsaminda; Dizayn Grup firmasmin Ar-Ge laboratuvarinda bulunan ¢ift
vidali ekstriiderde farkli tanecik boyutunda ve yiizey o6zelliklerindeki grafitlerden
farkli derisimlerde (%0-9) hazirlanan grafit-polipropilen kompozitlerin reolojik
ozellikleri, rotasyonel ve kapiler reometre ile incelenmistir. Ayrica polimerlerin

mekanik dayanimlar1 da ¢gekme-kopma cihazi ile belirlenmistir.



2. KOMPOZIT

2.1 Kompozit Nedir?

Istenen amaca yonelik olarak, belirli sartlar ve oranlarda birden fazla malzemeyi
fiziksel olarak bir araya getirerek Ustiin 6zellikte elde edilen malzemeye kompozit
denir. Kompozitler birden fazla tiirden malzemenin fiziksel olarak bir araya
getirilmesinden meydana gelen karisimlar oldugundan, klasik yontemlerle hazirlanan
kompozitler ¢ogunlukla c¢iplak gozle incelendiginde (makraskobik inceleme)
kendisini meydana getiren bilesenlerin aymrt edilmesi miimkiindiir. Kompozit
malzemeyi olusturan bilesenler ¢ogunlukla kimyasal olarak inert davranir. Ancak
bazi1 kompozit tiirlerinde bilesenler arasinda, kompozit 6zelliklerini etkileyebilen
araylizey reaksiyonlar1 goriilebilir. Temel olarak kompozit malzemeler matriks ve
fiber ad1 verilen iki ana bilesenden meydana gelirler. Kompozit malzeme i¢inde yer
alan fiber kisim, kompozit malzemenin yiik tasima ve mukavemet Ozelligini
yiiklenirken, matriks olan kisim ise fiber malzemeleri yiik altinda bir arada
tutabilmek ve kompozit malzemeye gelen yiikii fiberler arasina esit olarak yaymakta

gorev alir [4].

2.2 Kompozit Malzemelerin Avantajlar1 ve Dezavantajlar

Kompozit malzemeler giinlimiizde. 6zellikle metal malzemelerin kullanilmasi gerekli
olan yerlerde, metale gore daha hafif ve maliyetlerinin daha diisiik olusu nedeni ile
daha c¢ok tercih edilmeye baslanmistir. Bunun yani sira, korozyona karsi
dayanimlarinin da yiiksek olusu ve gerekli durumlarda 1s1, ses ve elektrik izolasyonu
saglamalar1 bu malzemelerin metallere oranla daha fazla tercih edilmelerine neden
olmustur. Kompozit malzemelerin sahip olduklar: Gistiin 6zelliklere ragmen, asagida

deginilecek olan bazi dezavantajlar1 da mevcuttur [4].

2.2.1 Kompozit malzemelerin avantajlan

Asagida kompozit malzemelerin temel baz1 avantajlar1 yer almaktadir.



Yiiksek Mukavemet: Kompozitlerin pek ¢ok metalik malzemeye gore, ¢cekme ve
egilme mukavemetleri yliksektir. Bu iistiin 6zelliginden dolayr metal malzemelerin

gerekli oldugu uygulamalarda daha hafif ve ucuz oldugundan tercih edilir.

Elektriksel Ozellikler: Kompozitler, elektriksel iletkenligin 6nem arz ettigi

uygulamalarda iyi iletkenlik 6zelligine sahip olduklarindan tercih edilirler.
Korozyona Kars1 Dayamim: Metallere gore korozyona karsi dayanimlar1 ytiksektir.

Isiya ve Atese Dayamkhhk: Kompozit malzemeler 1s1 iletim katsayisi diisiik

malzemelerden yapilirlarsa yiiksek sicakliklarda bile kullanilabilirler.

Kalic1 Renklendirme: Kompozitler, liretim sirasinda icine renk pigmentleri ilave

edilerek istenen renkte iiretilebilir [4].
2.2.2 Kompozit malzemelerin dezavantajlar

Biitin bu olumlu o6zellikleri yaninda kompozit malzemelerin uygun olmayan
ozellikleri de mevcuttur. Kompozit malzemelerin dezavantajli yanlarini ortadan
kaldirmaya yonelik teorik calismalar yapilmakta olup, bu c¢alismalarin olumlu
sonuclanmas1 halinde kompozit malzemeler metalik malzemelerin yerini

alabilecektir.

Yorulma: Kompozit malzemelerin yapisinda mevcut olan hava zerrecikleri

malzemenin yorulma 6zelliklerini olumsuz etkiler.

Homojenlik: Kompozit malzemelerin ¢ok homojen tiretilmesi gereklidir. Cok titiz
bir liretim sonras1 bile ayn1 kompozit malzeme i¢in ¢ekme, basma, kesme ve egilme
mukavemet degerleri farklilik gosterir. Kompozitlerin hassas imalatindan s6z etmek

zordur [4].

2.3 Kompozit Cesitleri

Kompozit malzemeler, kullanilan matriks malzemesinin cinsine gore, bes ana sinifa
ayrilmaktadir. Bunlar polimer matriks, metal matriks, seramik matriks, karbon-

karbon ve nano kompozit malzemelerdir.

Metal Matrikse Sahip Kompozitler: Bu malzemelerde ana yapiy1 metal matriksin
olusturdugu ve takviye elemani olarak da genellikle seramik bir takviye fazinin

kullanildig1 kompozitlerdir. Seramiklerin yiiksek elastik modiilii ile metallerin plastik



sekil degistirme oOzellikleri birlestirilerek, aginmaya dayanikli, kirilma toklugu ve
basma gerilmesi yliksek malzemeler elde edilmektedir. Bu kompozitler yaygin olarak

otomotiv, havacilik ve savunma sanayinde kullanilmaktadir.

Seramik Matrikse Sahip Kompozitler: Seramik malzemeler ¢ok sert ve kirilgan
malzemelerdir. Rijit ve gevrek bir yapiya sahiptirler. Ayrica ¢ok iyi yalitkanhik
ozelligi gosterirler. Seramik matrikse ilave edilen karbon, seramik ve cam fiberler

ozellikle yiiksek sicaklik uygulamalar1 gibi 6zel sartlar i¢in gelistirilmistir.

Polimer Matrikse Sahip Kompozitler: Polimer matriksler termoset ve
termoplastikler olarak iki gruba ayrilir. Bu kompozitlerin siirekli fiberlerle takviye
edilmis poliester ve epoksi re¢ine matriksli olanlar1 en Onemlileridir. Kullanilan

takviye malzemelerinin baglicalar1 ise, cam, kevlar, bor ve karbon fiberlerdir.

Karbon-Karbon Kompozitler: Karbon-karbon kompozitleri, saf karbon
parcaciklarinin karbon esasli baglayict ile karisimindan elde edilir. Matriks
malzemesi olarak kullanilan karbonun birim agirliktaki 1s1 kapasitesi oldukca
yiiksektir. Bu tiir kompozitler roket agizlarinda, uzay araglarinda bulunan koruyucu

kalkanlarda, debriyaj ve fren balata-disk sistemlerinde kullanilmaktadir.

Nano Kompozitler: Nano kompozitler mineral nano dolgulu ve %10’dan daha az

miktarda nano boyutlu mineral iceren kompozit malzemelerdir [5].






3. KOMPOZITLERIN REOLOJIK OZELLIiKLERI

3.1 Reoloji

Reoloji; cisimlerin yiik altinda sekil degistirmelerini zamana bagli olarak inceleyen
ozel bir bilim dahdir. Dis kuvvetlerin etkisi altinda akiskanin nasil davranacagi
timiiyle akiskanin molekiiler yapisina baglidir. Basit, kiiciik molekiillerden olusan
akiskanlarin kayma sekil degistirme hizlar1 kayma gerilmesi ile dogru orantilidir.
Kuvvet stirekli olarak uygulandiginda, yaratilan hiz gradyam1 kayma gerilmesi ile

dogru orantili olarak degisir [6].

Uygulanan kayma gerilimiyle i¢inde yaratilan hiz gradyani arasinda dogrusal bir
iligki olan akigskanlar Newton tipi akiskanlar olarak tanimlanir. Su, hava, alkol gibi
bircok basit akiskan Newton tipi akiskan kapsamma girer. Ancak akiskanlar
herzaman basit molekiillerden olusmayabilir. Ornegin polimer ¢dzeltileri ve polimer
eriyikleri ¢ok karmasik yapida molekiillerden olusan akigkanlardir. Karmasik
molekiiler yapiya sahip ¢ozelti ve eriyiklerle, kat1 veya sivi olarak birden fazla
fazdan olusan ¢ok fazli akiskanlarin bu davranisi reoloji kapsamina girer ve en fazla
arastirilan alanlardan biridir. Reoloji, Newton kanununa uymayan akiskanlarin
kayma gerilmesine kars1 davranisinin incelenmesini, 6l¢iilmesini ve modellenmesini

kapsar [6].

3.1.1 Temel reolojik terminoloji

Reolojinin temel tanimlarin1 yapabilmek i¢in Sekil 3.1°de goriilecegi gibi akiskanin
iki parelel plaka arasinda aktig1 varsayimi yapilabilir. Alttaki plaka sabit durmakta,
istteki plaka bir F kuvvetiyle soldan saga dogru hareket etmektedir. Bu kuvvetin
etkisiyle de iki plaka arasindaki akigkan hareket etmektedir. Bu varsayima gore;
kayma gerilmesi (1), akiskani iki plaka arasinda hareket ettirmek i¢in A kesit alanli
plakaya uygulanan kuvvetin A alanma oramdir ve birimi N/m’dir. Kayma sekil
degistirme hiz1 (¥), iki plaka arasindaki hiz dagilimi seklinde tanimlanabilir ve
birimi 1/s dir. Kayma viskozitesi (1)), iki paralel plaka arasindaki akigkanin akmaya

kars1 gosterdigi direngtir ve birimi Pa.s dir. Akiskanm iki parelel plaka arasinda



aktig1 varsayimi ile Denklem 3.1°de kayma gerilmesi, Denklem 3.2’de kayma sekil
degistirme hizi ve Denklem 3.3’de viskozite esitlikleri verilmistir. Buradaki Vx x

yoniindeki yerel hizdir.

Sekil 3.1 : Agisal deformasyon [10].

Tt=F/A 3.1
y =dvx/ dy 3.2)
n=1t/y (3.3

Newton tipi akiskanlarda kayma gerilmesinin kayma sekil degistirme hizina orani
sabittir. Polimer akiskanlarda durum boyle degildir. Kayma sekil degistirme hizi
arttikca kayma viskozitesi azalir. Bu davranig1 gosteren akiskanlara sanki-plastik

akiskanlar denir [3].

Sekil 3.2 de farkl tip akiskanlar i¢cin kayma sekil degistirme hizia karsilik kayma
gerilmesi grafikleri yer almaktadir. Grafikten de goriilecegi ilizere; Newton tipi
akiskanlar i¢cin bu grafik orjinden gecer ve dogrusaldir. Ancak Newton tipi olmayan
akiskanlar i¢in grafikler lineer degildir. Sekil 3.2°deki akiskan tipleriyle 1ilgili

aciklamalar asagida yapilmistir.

(a) Newton tipi akiskan : Kayma geriliminin kayma sekil degistirme hizina orani

sabittir.

(b) Sanki-plastik Akigkan : Kayma sekil degistirme hizi arttik¢a viskozite azalir.

(c) Dilitant Akiskanlar : Kayma sekil degistirme hizi arttik¢a viskozite artar.



(d) Bingam Akigkanlar : Bu tip akiskanlarin akmaya baslayabilmesi i¢in minimum

bir kayma gerilmesi(to) gereklidir.

(e) Sanki Plastik (akma gerilmesi ile) : Bu tip akiskanlarm akmaya baslayabilmesi
icin Bingam akigkanlar gibi minimum bir kayma gerilmesi(ty) gereklidir. Uygulanan
bu minimum kayma gerilmesinden sonra kayma sekil degistirme hizi arttikca

viskozite azalir.

Sekil 3.2 : Farkli akiskanlara ait kayma gerilmesi—kayma sekil degistirme hizi
egrileri.

3.1.2 Kayma sekil degistirme hizina bagh viskozite modelleri

Polimerler icin literatiirde bircok viskozite modeli bulunmaktadir. Asagida en ¢ok
kullanilan modeller verilmistir.

3.1.2.1 Kuvvet yasasi (Power law)

Analatik ¢6ziim yapmak i¢in kullanilan en elverisli modeldir. Sekil 3.3’de goriilecegi
gibi akiskan ¢ok diislik veya ¢ok yiiksek sekil degistirme hizina maruz kalmadiginda

yani ara bolge kayma hizlarmmda bu model kullanilabilir.

Denklem 3.4 ve 3.5 ‘de gorillen kuvvet yasasi modeline goére; Newton tipi

akiskanlarda n = 1, dilatant akigkanlarda n > 1, sanki-plastik akiskanlarda ise
n< 1 ‘dir [7].

T=my" 34
N =my"! 3.5)

Burada n akigskanin Newton tipi akiskandan sapma derecesini gosterir. m kivam

faktorii diye adlandirilir ve birimi [Pa.s"]dir.
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Sekil 3.3 : Polimer eriyikler i¢in viskozite degisimi [7].
3.1.2.2 Bird — Carreau modeli

Bird-Carreau modeli (Denklem 3.6) polimer akiskanlarin viskozitesini, kuvvet
yasasina goOre daha genis sekil degistirme hizi araliginda temsil eder. Sayisal
coziimlerde en ¢ok tercih edilen modeldir. Diisiik kayma sekil degistirme hizlarinda

polimer eriyik viskozitesini temsil edebilir.

N =1+ Mo — Neo) (1 + 2272) 2 (3.6)

Burada m.. kayma sekil degistirme hizi1 sonsuza giderken viskozitenin aldigi
degerdir. Polimer akiskanlar i¢in m. sifir almabilir. A, dogal zaman (natural time)
olarak adlandirilir ve viskozitenin azalmaya basladigi kayma sekil degistirme hizi
degerinin tersidir. no sifir kayma viskozitesi degeridir ve kayma sekil degistirme hiz1
sifira yakin iken viskozitenin degeridir. n, kuvvet yasasi indeksi olup Newton tipi

davranistan sapmanin derecesidir [3].

lan

No

A lg ¥

Sekil 3.4 : Bird-Carreau modeli [3].
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3.1.2.3 Carreau — Yasuda modeli

Carreau — Yashuda akis modelinde, Bird — Carreau modelinde kullanilan tisteki 2
yerine a sabiti konur. Denklem 3.7°de goriilen a sabiti, sabit viskozite bdlgesiyle
kuvvet yasas1 bolgesi arasindaki gecisin seklini belirler a < 1 ise gegis bolgesi uzar a
> 1 ise gecis ani olur. Model bes ayr1 parametreyle (no. Nw. A. @ ve n) kontrol
edildiginden ¢ok esnektir. Bundan dolayr en cok kullanilan kayma viskozite

modelidir [3].
n=n.+ @ — )1+ AP T 3.7)

3.1.3 Sicakhgin viskoziteye etkisi

Bir polimer malzemenin sicakliga kars1 duyarlilif1 onun daha 1yi islenmesine olanak
saglar. Eger sicakliga duyarli bir polimer malzemeye sistem iginde uzun siire 1s1
verilirse, malzeme 1s11 bozunmaya ugrar. Bu ylizden 1siya duyarli polimer
malzemelerin iglenmesi sirasinda ekipmanlarda optimum sicaklik dagilimlarinin

secilmesi ve eriyik sicakliginin siirekli izlenmesi istenir.

Sicakliga duyarlilik, gbriinen aktivasyon enerjisi cinsinden ifade edilir. Arrhenius
denklemi (Denklem 3.8), viskoziteyi sicaklikla iligkilendirmekte en ¢ok kullanilan
denklemdir [6].

n=Ae"*T (3.8)

Burada, n viskozite, E aktivasyon enerjisi, R evrensel gaz sabiti ve T Kelvin
cinsinden sicakliktir. Denklem 3.8’in logaritmasi alinir ve olusan birinci dereceden

denklemin grafigi cizilirse Sekil 3.5 grafiginin egimi E/R’y1 verir.

i

«—edim  ER

1/T

Sekil 3.5 : Viskozite ve sicaklik arasindaki iliski [6].

Sekil 3.6°da diisiik yogunluklu polietilene ait degisik sicakliklarda kayma viskozite

grafigi yer almaktadir. Polimer eriyiklerin farkl sicakliklardaki viskozite egrileri

11



birbirine benzerler. Bundan dolay1 tek bir egri ile sicakliktan bagimsiz olarak
viskozite fonksiyonlar1 gosterilebilir. Bu egri referans egri adini alir ve sicakliktan
bagimsizdir. Referans egrisini elde etmek icin viskozite o sicakliktaki sifir kayma

viskozitesine boliinlir ve kayma sekil degistirme hizi sifir kayma viskozitesi ile

carpilir [7].

n{Pa-s)

y(s™')

Sekil 3.6 : Polietilene ait degisik sicakliklarda kayma viskozitesi grafigi [3].

Bir polimerin herhangi bir sicakliktaki viskozitesi biliniyorsa, istenen bagka bir
sicakliktaki viskozitesini hesaplamak miimkiindiir. Denklem 3.9’da goriilecegi gibi
ar katsayisi, Arrhenius veya Williams-Lendel-Ferry (WLF) ifadelerinden biriyle
hesaplanabilir [7].

1 1
ap = 0. logar = log—2T 3.9)
nO(To) T]O(To)

Arrhenius denklemine gore aT katsayisinin hesaplanmast Denklem 3.10°da

gosterilmistir.

ar = exp|2 (3- 1)] (3.10)

T
Burada E polimerin akis aktivasyon enerjisidir ve birimi J/mol’ diir. R evrensel gaz
sabiti olup degeri 8.314 J/mol.K dir. Arrhenius denklemi cams1 gegis sicakliginin
100 °C tizerindeki sicakliklar icin uygundur ve 6zellikle yar1 kristalli termoplastikler

(PE. PP gibi) icin gayet iyi sonug verir [3].
Williams — Lendel — Ferry denklemi, Denklem 3.11°de verilmistir.

n(T) C1(T—Ts)
=— A1
10(Ts) Co+(T—Ts) (3.11)

loga; = log
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T, standart sicaklik camsi1 gegis sicakliginin 50 OC fazlasina esittir. WLF sabitleri C;
ve C, sirasiyla 8.86 ve 101.6 K’ ne esittir [3]. Referans olarak T, yerine herhangi bir
sicaklik kullanilmak istenirse Denklem 3.12 ve 3.13 elde edilir.

_ n(T) _ n(T) n(Ts)
logar =log, 75 = log (n(rs) 'n(TR)) (3.12)

C(TR=Ty) _ C4(T-Ty)
Co+(TR-Ts)  Cp+(T-Ty)

log ar = (3.13)

Arrhenius veya Williams-Lendel-Ferry (WLF) ifadelerinden biriyle hesaplanan aT
degeri asagida goriilecegi gibi Carreau Yashuda akis modelini, sicakligin bir

fonksiyonu olarak ifade etmekte kullanilmistir.

n—1

n (7}9T) =arhg (aﬂ}) = M (7)’T) =drly [1 + (ar/lj))a :|7

3.1.4 Polimer akiskanlarin viskoelastik ozellikleri

Polimer molekiillerinin 6zgiin 6zelliklerinden biri de viskoelastik mekanik davranis
gostermeleridir. Viskoelastik 6zellik, polimer molekiillerinin mekanik davraniginin,
uygulanan kuvvetin ya da deformasyonun uygulama hizina, sicakligina ve siiresine
bagl olmasidir. Biitiin malzemeler bir dereceye kadar viskoelastik davranisa sahip
olsalar bile, uzun molekiil zincirlerine sahip polimerlerin viskoelastik davraniglari
diger malzemelere oranla daha belirgindir. Buradaki en onemli etken polimer
zincirlerinin diger malzemelerin aksine uzun makromolekiillerden olusmas: ve
zincirlerin birbiri arasinda dolanmasi ve birbiriyle etkilesim iginde olmasidir.
Ornegin metal malzemeler incelendiginde, uygulanan kiiciik deformasyon karsisinda
goriilen gerilim deformasyon ile dogru orantilidir ve uygulama hizina bagl degildir.
Diger bir deyisle, metaller diisiik deformasyon altinda Hooke Kanununa uyarlar
(Denklem 3.14). Bunun yaninda tamamen viskoz olan sivilar ise diisiik deformasyon
hizlarinda Newton Kanununa uyarlar (Denklem 3.15). Polimerler ise bu iki ug
noktanin arasinda bir yerde davranig gosteren, viskoelastik malzemelerdir.
Polimerler, diisiik sicaklik ve yliksek deformasyon hizlarinda elastik davranirken,
yiiksek sicaklik ve diisiik deformasyon hizlarinda ise viskoz davranig gosterirler.

Yani hem elastik hem de viskoz davranis gosterirler.
e =op/E 3.149)

Yy=0/m (3.15)
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Malzeme ister kat1 olsun ister sivi, belirli bir yiik altinda mutlaka sekil degisimine
ugrar. Sekil degisiminin miktari, uygulanan kuvvete (ylike), kuvvetin siddetine ve
dogrultusuna ve cismin yapildig1 malzemenin mukavemetine (ya da bir mukavemetle

iligkili diger bir fiziksel 6zellik olan viskozitesine) gore degisim gosterir [1].
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4. LITERATUR

Yapilan detayl literatiir arastirmasi sonuglarina gore; ozellikle son on yil iginde
grafit-polipropilen kompozitler ile ilgili yapilan ¢alismalar agirlikli olarak hazirlanan
kompozitlerin mekanik, elektriksel, plastik borularda gaz gecirgenliginin azaltilmasi
ve 1s1l iletkenlik ozelliklerinin incelenmesi ile ilgilidir. Bunun yanisira sayis1 az
olmakla beraber asagida detayli olarak deginilecek olan reolojik Ozelliklerin

karekterizasyonu ile ilgili de caligmalar da mevcuttur.

4.1 Grafit - Polipropilen Kompozitlerin Hazirlanmasi

Elektriksel iletkenlik, 1s1l iletkenlik ve mekanik oOzellikleri gelistirmek i¢in, grafit
polipropilen kompozitlerin biribiri i¢cinde miimkiin oldugunca iyi dagilimimni
saglayacak bir metot ile liretimlerinin gergeklestirilmesi gerektigi literatiirde acik¢a
belirtilmistir [2. 8-9]. Katki malzemesi ve polimer matriksin birbiri i¢inde dagilimini
saglamak icin eriyik karisim metotu sik¢a kullanilir [8-9]. Son yillarda yapilan pek
cok arastirmada, grafit bazli kompozitler lretilirken grafitin polimer matriks iginde
iyl dagilimi i¢in On isleme tabi tutulmasi Onerilir [8]. Bu on islem; grafit katki
malzemesinin ekstriizyon Oncesi bir miktar polimer matriks ile karistirilmasi
islemidir. On isleme tabi tutularak hazirlanan grafit polipropilen 6n karisimu,

ekstriidere kalan polimer matriks ile birlikte verilerek nihai karisim elde edilir.

Kompozitin mekanik dayanimini arttrmak icin iyi bir dagilimin yani sira grafit ve
polimer matriks arasinda iyi bir ara yiizey etkilesiminin olmas1 gereklidir. Literatiirde
araylizey etkilesiminin secilecek olan grafit katki tipine bagli oldugu belirtilir
[2.8-9]. Matriksle yiizey etkilesimine girecek olan katki malzemesinin yiizey alani ne
kadar fazla olursa ara ylizey etkilesimi de o kadar iyi olur. Bu nedenle grafit
polipropilen kompozitlerini olustururken, yiizey alam1 genis olan grafit katki
malzemesi kullanilmasi tavsiye edilir. Bunun yanisira, ekstriizyon 6ncesi basit bir 1s1l
islem ile ylizey alami 50-100 kat genisleyen 6zel grafit katki malzemeleri de
secilebilir [8].
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Bu tez calismasi kapsaminda; hem yiizey alani arttirilmig, hem de yilizeyi islem
gormemis grafit kullanarak kompozitler hazirlanmis ve reolojik 6zelliklerine grafitin

bu 6zelliginin etkisi incelenmistir.

4.2 Grafit — Polipropilen Kompozitlerin Reolojik Ozelliklerinin Incelenmesi

Literatiirde kompozitin reolojik 0Ozelliklerinin incelenmesi i¢in yapilan tiim
calismalardan elde edilen bilgilere gore; kompozit icindeki katki miktarinin artisi ile
reolojik parametrelerde artiglar gozlenmistir. Katki artis miktarma bagli olarak.

elastik kayma modiil (G') ve kompleks viskozite (n*) degerleri artmistir [9].

Yiizey alami 1s1l islemle genisletilmis grafit ile iiretilen polipropilen kompozitlerin
reolojik 6zelliklerinin belirlenmesi i¢cin yapilmis olan c¢alismada [9]; kompozit
icindeki grafit katki miktar1 artmaya basladiginda reolojik paremetrelerde de bir artis
meydana geldigi belirlenmistir. Grafit derisimine bagh elastik modiil ve kompleks
viskozite degerlerindeki artis, kompozit i¢cindeki grafit katki miktarinin esik bir
degerine kadar ¢cok azdir. Ancak, katki derisimi bu esik miktarin {izerine ¢iktiginda
elastik modiil ve kompleks viskozite degerleri de hizla artar. Sekil 4.1’de grafit -
polikarbonat, polipropilen, polistren ve polietilen kompozitleri i¢in bu esik derisim

degerler1 grafik tizerinde ok isareti ile gosterilmistir.

it F’ —O—PC (2B80°C) 0032 rag/s
O PP (220°C) 0.0C56 radis
J ol PS {220°C) 0.088 rad/s
V— PE {220°C) _ . §.0C32 rad/s
30 /
PC  (AGIRLIKCA %4)
I ] Je
£ 20-
L&) D’
D PP.PS |AGIRLIKCA %3) O
10 - l PE (AGIRLIKCA %12)
a _ =" —
3 — T B v v
ol o B0 g Y-
| L] N I " LI ¥ L| ¥ ] ¥ | M I | ' I v L]
G 2 4 ] 8 10 12 14 16 18 20 22
Katki derisimi [%]

Sekil 4.1 : Diisiik acisal hizlarda PC, PP, PS ve PE kompozitlerin katki derisim
miktarina bagl elastik modiil grafigi [9].
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Sekil 4.1°de goriilecegi gibi PC icin agirlikga %4, PP ve PS icin agirlikga %9, PE
icin agirlikgca %12 derisimlerinin altindaki degerlerde katki derigimi artmasina
karsilik elastik modiil degerinde artis ¢ok azdir. Bu esik katki derigimlerinin iizerine
cikildiginda elastik modiiller belirgin bir sekilde artis gosterir. Benzer durum, Sekil
4.2’de goriilecegi gibi katki miktarina karsilik ¢izilen kompleks viskozite
grafiklerinde de gozlenir. Caligmada, bu durumun malzemenin ag yapisi ile ilgili
oldugundan bahsedilmektedir [9]. Grafit ile polimer arasindaki etkilesimin iy1 oldugu
kompozitlerde bu esik derisim degerinin diisiik, etkilesimin 1yl olmadigi

kompozitlerde bu degerin daha yiiksek oldugu belirtilmektedir.

7 =
o O PC {2807C) 0032 rac/s
6 - f —0O=—PP{220°C} CO58 rad's
—a— PS [220°C) 066 radis
e _ —V—PE {220°C)} C.032 rad's
4 - e
) | g ~ O
.é_E. 3 - [&] ]
. i
*_ | ;{3
1 Y
>,
24 > a
O e
' — -— - ‘-.f_
1 - -1- o
eO—0--O—n—Y ___ . v
0 ] .. ¥ L L) v L L4 ¥ ¥ L] b 1 ¥ . |
H 4 4 [ ] B 10 12 14 16 18 20 22
Katki derisimi [%]

Sekil 4.2 : Diisiik acisal hizlarda PC, PP, PS ve PE kompozitlerin katki derisim
miktarma bagli kompleks viskozite grafigi [9].

Ayn1 ¢aligmada, grafit polipropilen kompozitlerin farkli derisimleri igin 220°C’de
107 — 10* agisal hiz aralignda elastik modiil (G') ve kompleks viskozite (n*)
degerleri rotasyonel reometre ile Olclilmiis ve Sekil 4.3’de goriilebilecegi gibi
yukaridaki bilgileri destekleyici sonuglar elde edilmistir. %9 esik derisimin altinda
degisen acisal hizlara karsilik cizilen elastik modiil ve kompleks viskozite egrileri
arasindaki fark cok azdw. %1, 5 ve 7 derisim degerlerinde gdzlenen bu az

miktardaki artistan sonra %9 esik derisiminde fark birden acilmistir [9].

Literatiirde, eriyik karisim metotu ile hazirlanmis yilizeyi genisletilmis grafit katkili
polipropilen kompozitlerin, 1s1l ve viskoelastik 6zellikleri incelenmistir [10]. Yiizeyi

genisletilmis grafit ile hazirlanan kompozitlerin reolojik Ol¢timlerinden alinan
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degerler, polipropilenin kalsit, karbon siyah1 ve karbon fiber ile hazirlanmis olan
kompozitlerinin reolojik Slgiimlerinden alman degerleri ile karsilastirilmistir. Elde
edilen sonuclar, Goad ve ¢alisma arkadaslarinin [9] yaptig1 calismanin sonuglari ile
uyumluluk gostermektedir. Sekil 4.4°de goriilebilecegi gibi kompozit i¢indeki artan
katk1 miktarina bagl olarak elastik modiil ve kompleks viskozite degerlerinde artig
gozlenmistir. Bu calismada benzer olarak bir reolojik kritik sizma esik derisiminden

bahsedilmistir. Bu derisim, hacimsel olarak %10 olarak bulunmustur [10].

10 T T T T 10
T=220°C
104
; Py
& 2}
G i [0
ﬁm &103_
o ¥ —
5 =
10° v
el o
o g‘
s
v
10' A
: - : . 10210_? 1('] “.]n — T 1,0
10 10 ) 10
w (rad/s) o (rad/s)

Sekil 4.3 : Grafit — polipropilen kompozitin 220 °C’de farkl katki derisim
miktarlarinda acisal hiza karsilik elastik modiil ve kompleks viskozite grafikleri [9].
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Sekil 4.4 : Yiizeyi genisletilmis grafit — polipropilen kompozitin 175°C* da degisen
katk1 derigsim miktarlarinda agisal hiz degerine karsilik elastik modiil grafigi [10].
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4.3 Grafit — Polipropilen Kompozitlerin Mekanik Ozelliklerinin Incelenmesi

Kompozit olusturmada ana amag, matriks ana bilesenine katki eklenmesi ile
malzemenin mukavemetini arttirmaktir. Yiizeyi 1sil islem ile genisletilmis grafit ile
hazirlanan polipropilen kompozitlerin mekanik 6zelliklerini incelemek icin yapilan
calismada [8], Sekil 4.5’de goriilecegi gibi katki miktariin artigina bagli olarak bir

esik degerine kadar mekanik 6zelliklerin arttig1 belirlenmistir [8].

40— : Y ) P —
; AGIRLINGA %1.0
3
e 8 AGIRLIKCA %0 5 y
1 ASIRLIK - - 1
. “2 0 AGIRLIKCA *.0.1 1
— M 3 -t
E p -
= s AGIRLIKGA
E 24 :- 50 -
= ! —  KATKISIZ PP
8 2ob[ I :
2 E
12} ]
lu L A i 4 'l'.l'l. i
0 10 o0 oD () oo 1200
Gerinim [%]

Sekil 4.5 : Grafit — polipropilen kompozitlerin farkli derisim artigina bagh gerinim—
gerilme grafikleri [8].

Grafit polipropilen kompozit i¢cin mekanik esik derisimi %2 olarak belirlenmistir.
Sekil 4.5°de goriilecegi gibi %0.1 den %1 degerine kadar grafit derisiminin artmasi
gerilme degerinde artisa neden olmus ancak %?2 esik degerinden sonra artan derigim
ile birlikte gerilme degeri azalmaya baglamistir. Bunun sebebi homojen bir karisim
ile iy1 bir ara yiizey yapmis yani yeterli doygunluga erigsmis bir grafit-polimer
kompozite daha fazla grafit ilave edilmesi durumunda grafit katki malzemesi grafit
tabakalar1 arasinda bir yigina neden olacagi ve malzemenin kirilganligini arttirmaya

baslayacagi seklinde agiklanmistir [8].
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5. DENEYSEL CALISMA

Bu tez calismas1 kapsaminda, profil ve boru tiretiminde kullanilmak {izere hazirlanan
grafit-polipropilen kompozitlerin reolojik 6zellikleri, rotasyonel ve kapiler reometre
yardimi ile Ol¢lilmiistiir. Kompozite dolgu malzemesi ilavesi ile kompozitin
mukavemetindeki artis miktarlari, cekme-kopma test cihazi ile belirlenmistir. Sekil
5.1°de grafit polipropilen kompozitlerin iiretimi, reolojik ve mekanik testler i¢in

numune hazirlanmasini gésteren 6zet sema yeralmaktadir.

Graniil Besleme 2 5

Palimer Kempozit Numunelerine  Palimer Kempazit Numunelerinin
1 rl Kl Testi Yapiimas: Sem Garuntilerinin Alimas;

Polimer Besleme

1 = Sy l_,.___l P -":' g 5 -
-E _-' ::‘*{*‘r . :J "-.'_..‘..H..“-l'li- ._','_. P |
Palimer Kompozitin Ekstrizyonuy {

3

Polimer Kompozit Mumunelerinin
Rotasyonel veKapiler Reometrede 4

Reolajik Testlerinin Yapilmas

s
1

Polimer Kompozit Numunelerine Mekanik
Testlerin Yapiimas

Sekil 5.1 : Grafit-polipropilen kompozitlerin iiretimi ve test numulerinin
hazirlanmasi.

5.1 Malzemeler

Polipropilen-grafit kompozitlerin {iretimi sirasinda kullanilan grafitler, Asbury
firmasmin Micro850 ve 3775 ticari kodlu iriinleridir. Bu malzemelerin teknik
ozellikleri Cizelge 5.1°de 6zetlenmistir. Polimer matris olarak da Carmel Olefins Ltd.
Firmasinin CarmelTech QB79P kodlu eriyik akis indeksi 0.26 g/10 dk olan
polipropilen (PPRC polypropylene random copolymer) iirtinii kullanilmistir.
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Cizelge 5.1 : Grafit — Polipropilen kompozitlerin hazirlanmasinda kullanilan
grafitlerin teknik 6zellikleri.

R Ortalama Partikiil Yiizey Alani -
Ticari Kodu Boyutu (um) (m’/g) Tipi
Micro 850 3-5 12-19 Pelet
Yiizeyi
3775 >-10 20 genisletilebilen pelet

5.2 Kompozitlerin Hazirlanmasi ve Karakterizasyon Testleri

5.2.1 Kompozitlerin hazirlanmasi

Bu c¢alisma kapsaminda Micro 850 ve 3775 grafit katkisi1 ile hazirlanacak grafit-
polipropilen kompozit numunelerinin katki derisim oranlar1 %2, 5 ve 10 olarak
belirlenmistir. Kompozitlerin iiretimleri vida ¢ap1 35 mm ve L/D oran1 52 olan ¢ift
vidal1 ekstriiderde 220-230°C’de gerceklestirilmistir. Her iki tipte grafit katkisi ile
baslangicta %10 grafit derisimlerinde numuneler hazirlanmistir. Ardindan bu
numuneler, ekstriiderde katkisiz polipropilen ilavesi ile istenen diger derisimlere
seyreltilmiglerdir. Ekstriizyon sirasinda yasanan besleme problemi nedeni Micro 850
katkis1 ile hazirlanan numunelerin derisimleri %1.5, 3 ve 9, 3775 katkis1 ile %2.2.
5.3ve 9 derisiminde numuneler hazirlanmistir. Bu degerler numunelere kiil testi

yapilarak belirlenmistir. Ekstriiderden graniil halinde ¢ikan numuneler 80 bar basing

altinda 180 °C de 1.5 dk siire ile preslenerek plaka haline getirilmistir.

5.2.2 Reolojik testler

Malzemelerin reolojik karakterizasyon testleri, Sekil 5.2°de goriilen Anton — Paar
Physica MCR 301 model rotasyonel reometre ve Sekil 5.3’de goriilen ve daha 6nce
bir tez ¢aligmasinda [13] tasarlanmis kapiler reometre ile yapilmistir. Reometrelerin

teknik 6zellikleri Cizelge 5.2°de 6zetlenmistir.
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Sekil 5.2 : Rotasyonel reometre.

Sekil 5.3 : Kapiler reometre.
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Cizelge 5.2 : Reolojik karakterizasyon testlerinde kullanilan rotasyonel ve kapiler
reometrelerin teknik 6zellikleri.

Test Cihazi | Test Ozellikleri Test Degerleri
1 khg
Calisma s‘f axiist Oda sicaklig1 — 350 °C
arahg
Uygulayabildigi
moment degeri 0.02x10™ — 200 [mNm]
% arahgi
g Minimum sapma 0.1 [purad]
& agisl
Tﬁa Minimum
% uygulanabil.en 10° [1/dk]
8 kayma sekil
)
& degistirme hiz
Minimum frekans 10° Hz [1/s]
Maksi
arsimtm 100 Hz [1/5]
frekans
Barel Uzunluk=200mm. Cap=15mm
© Piston Uzunluk=260mm. Cap=14mm
j: B --l .
) asing o’cum 0-2000 bar
g arahg
& Basin¢ probu
= .. % 0.5
ko) hassasiyeti
= Isitma arahg Oda sicakliz1-400 °C
> Uzunluk=90mm Cap=50mm
Isitic1 ceket
Glig=450 W

5.2.2.1 Rotasyonel reometre testleri

Rotasyonel reometre, diisilk sekil degistirme hizlarinda polimerlerin reolojik
karakterizasyonlarini belirlemek i¢in kullanilan bir cihazdir. Rotasyonel reometreler
de es eksenli, konik-plaka ve paralel plaka geometrileriyle malzemelerin reolojik
karakterizasyonlar1 yapilabilmektedir. Bu tez calismasi kapsaminda rotasyonel
reometre ile yapilan Ol¢limler, plakalar arasi mesafenin 1.5 mm ve ¢apmn 25 mm
oldugu plaka-plaka 6l¢iim elemani ile gergeklestirilmistir. Bu 6lgiim elemani ile
yapilan Olctimlerde, alt plaka sabit olup iist plaka test tipine bagl olarak degisken
devir sayisiyla, sabit devir sayisiyla veya salinimli testler icin belirli sapma agis1

genliginde sabit veya degisken frekans degerlerinde donebilmektedir.
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Paralel-plakalar 6lciim eleman: ile reolojik 6zelliklerin belirlenmesinde kullanilan
ifadeler Cizelge 5.3’de verilmistir. Buradaki esitliklerdeki; acisal sekil degistirme
miktar1; yr, donme agis1; 0, kayma sekil degistirme hizi; yr, plaka 6l¢iim elemanmin
yar1 ¢ap1; R, acisal hiz;QQ, numune yiiksekligi; h, kayma gerilmesi; 1,0, moment

degeri; M ve goriiniir kayma gerilmesi; t,°dir.

Cizelge 5.3 : Levha-levha 6l¢iim elemana ile ilgili reolojik ifadeler [11].

Acisal sekil degisim miktari YR= GTR
e . _OR
Agisal sekil degistirme hizi YR= -
K 1 . M din M
ayma gerilmesi Qz=, 73 din
GOriiniir (Velz/a Newtog—t1p1 gk1skan i¢in) 4 = 2M /7R3
ayma gerilmesi

Cizelge 5.3’de verilen ifadeler, stireklilik ve momentum denklemlerinin asagidaki

kabiiller yapilarak sadelestirilmesi ile elde edilmistir [11].

e Akiskan homojen sicakliktadir.

e Akis daimi rejimde ve laminer karakterdedir.

e Radyal (v;) ve eksenel hiz (v,) bilesenleri ihmal edilmektedir.
e Yer ¢cekimi kuvveti thmal edilmektedir.

e Plaka arasinda yer alan polimer malzemenin kenarlarinin silindirik yiizeye sahip

oldugu var sayilmistir.

Yukarida yapilan kabullerin gecerli olmasi i¢in 6l¢iim sirasinda 1sitici bir {ist baslik
kullanilarak numune sicakligmin her yerde esit olmasi saglanmistir. Ayrica, plakalar
arasinda yer alan polimer malzemenin kenarlarmin silindirik oldugu kabiili
yapildigindan 6l¢tim hatalara sebebiyet vermemek i¢in 6l¢iim ortamindan disariya
tasan fazla malzeme almmustir. Olgiime baslamadan dnce dl¢iim elemanina etki eden
normal kuvvet degerinin sifira yakin degerlerde olmasi1 beklenmektedir. Bu siire tiim
Olciimler i¢in 2 dk ’dir. Bahsedilen bu islemler, 6l¢iime baslamadan Once her
defasinda tekrarlanan islemlerdir. Bu hazirlik islemlerinin ardindan, katkisiz
polipropilen (PP), Micro850 grafit katkisinin sira ile %1.5, 3 ve 9 oldugu ve 3775
grafit katkismin %2.2, 5.3 ve 9 oldugu kompozitlerin diisiik sekil degistirme

hizlarinda reolojik dl¢timleri yapilmistir. Her numunenin 6l¢iimii 230 °C’de en az 3
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defa yapilip bu degerlerin ortalamast alinmistir. Kayma viskozitesi iizerinde
sicakligm etkisini incelemek i¢in, katkisiz PP, %9 Micro850 ve 3375 grafit katkili

numunelerin 6lgtimleri 210°C ve 250°C ‘de tekrarlanmastir.

Sekil degistirme hz1 — kayma viskozitesi. kayma gerilmesi egrilerinin elde

edilmesi

0.01 — 30 s ' sekil degistirme hiz1 arahginda, kayma sekil degistirme hiz1 ile kayma

viskozitesi ve kayma gerilmesinin degisimi egrileri elde edilmistir.
Genlik taramas: testi

Olgiim elemaninm 10 rad/s ’lik sabit frekanstaki salmimli hareketinde sekil degisimi
miktar1 genligi (yo) logaritmik olarak 0.01 — 1 araliginda arttirilmistir. Bu test
sonucunda elastik kayma modiilii (G') ve viskoz kayma modiilii (G") grafikleri elde
edilmistir. Bu test kompozitin lineer viskoelastik bdlgesinin (smir sekil degisimi

genligi) belirlenmesinde kullanilmistir.
Frekans taramasi testi (Kiiciik sekil degisimi miktar ile sahmimh kayma akisi)

Bu testte plaka — plaka 6l¢iim elemaninda tistteki levha, sabit sekil degisimi genligi
degerinde siniisoidal salinimli hareket yapmaktadir. Denklem 5.1-5.3’te uygulanan

sekil degisimi, sekil degistirme hizi ve olusan kayma gerilmesi dalga formlar1

verilmektedir.

Y = Yo sin(wt) (5.1
Y = yow cos(wt) = Y, cos(wt) (5.2)
T =T, sin(wt+ §) (5.3)

Elastik kayma modiilii (G') ve viskoz kayma modiilii (G") Denklem 5.4 ve 5.5’deki

gibi ifade edilmektedir.

G'(w) = T @) _ (@) 55 (5.4)
Yo Yo

G"(0) = 2@ = @i g (5.5)
Yo Yo

Kontrollii deformasyon sonucu olusan kayma gerilmesi siniis dalgasi 6 faz agisi

farkina sahiptir. Denklem 5.6 kullanilarak faz agis1 (§) hesaplanabilir Denklem (5.6)
[11].
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tand = G" (w) /G’ (w) (5.6)
Bu tez ¢alismas1 kapsaminda frekans taramasi testlerinde 0.01 bagil genlik degerinde
ve 0.01-100 rad/s frekans araliginda ¢alisilmstir.

5.2.2.2 Kapiler reometre testleri

Kapiler reometre, yiiksek sekil degistirme hizlarinda polimerlerin reolojik
karakterizasyonlarmi gerceklestirmek icin kullanilan bir cihazdwr. Sekil 5.4°de

kapiler reometrenin sematik goriiniimii yer almaktadir.

L

“ =§ T 1| =na
piston ﬂg termaocouple

_ e

barel R ; ﬁ% . | s

ﬁ ﬁﬁ termnoc ouple
basmg probm ﬁ g valubmn
!-"'s.ﬁ 3 :

kahp

i

Sekil 5.4 : Kapiler reometrenin sematik goriiniimii [12].

Bu tez calismasinda rotasyonel reometre ile yapilan Olgiimleri takiben, kapiler
reometre ile katkisiz PP, Micro850 grafit katkisinin sira ile %1.5, 3 ve 9 oldugu ve
3775 grafit katkisinin %2.2, 5.3 ve 9 oldugu kompozitlerin yiiksek sekil degistirme
hizlarinda reolojik 6lgitimleri yapilmistir. Her numunenin dl¢tiimii 230 °C’de en az 3
defa yapilip bu degerlerin ortalamasi almmistir. Kayma viskozitesi {izerinde
sicakligin etkisini gérmek icin, katkisiz PP, katki miktarinin %9 oldugu Micro850 ve
3775 ile hazirlanan kompozit numunelerinin dl¢iimleri 210 °C ve 250 °C ‘de
tekrarlanmistir. Kapiler reometrede L/D oranlar1 30 olan ii¢ farkli capta kalip ile

calisiimistir. Cizelge 5.4’°de kapiler reometrede kullanilan kaliplar yer almaktadir.
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Cizelge 5.4 : Kapiler reometrede kullanilan kaliplar.

L=Kahp Boyu | D=Kahp Cap1
Kalip L/D
[mm] [mm]
1 60 2 30
2 45 1.5 30
3 30 1 30

Deneysel calismada kullanilan kapiler reometrenin temel ¢alisma prensibi. haznede
eritilen polimerin belli bir hiz ile kaliptan akitilmasma dayanmaktadir. Piston, sabit
bir debi elde etmek i¢in sabit bir hiz ile hareket eder. Verilen piston hizi ile piston
alan1 carpilarak hacimsel debi elde edilebilir. Silindirik kanallardaki Newton tipi
akislar icin Denklem 5.7 kullanilarak cidarda kayma sekil degistirme hizi bulunur.

. \'4
Va = — (5.7)

mR3

Burada R kapiler deligin yaricapidir. Eger akiskan Newton tipi bir akigkan degil ise,
kayma hiz1 ifadesini ger¢cek kayma hizindan aymrmak icin goriiniir sekil degistirme
hiz1 (y,) ifadesi kullanilir. Diger yandan duvarda kayma gerilmesi (z,,) Denklem 5.8

yardimi ile hesaplanir.

AP(R  AP.D

w 2L 41,

(5.8)
AP, kapiler boyunca basing diisiisiinii, L kalip boyunu ifade etmektedir. Denklem 5.9
‘daki goriiniir viskozite Denklem 5.7 ve 5.8 kullanilarak hesaplanmistir [7].

Tw __ TR*.AP
Ya  8VL

Nap = (5.9)

Kapiler reometreden 6lciilen hizlar ile hesaplanan viskozite degerlerini bir diizeltme
yapmadan direk olarak kullanmak hatalidir. Cilinkii, Denklem 5.9 Newton tipi akis
g0z Oniinde bulundurularak hesaplanmis viskozite degerini verir. Polimer akigkanlar
gibi Newton tipi olmayan akiskanlar i¢in kullanilan en yaygin diizeltme
Rabinowitsch diizeltmesidir [12]. Bu tez c¢alismasinda kapiler reometreden 6lgiilen

hizlarla hesaplanan viskozite degerlerine Rabinowitsch diizeltmesi yapilmistir.
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Rabinowitsch diizeltmesi

Rabinowitsch diizeltmesi; kapiler reometreden elde edilen goriiniir verileri, gercek
verilere doniistiirmek i¢in en yaygin olarak kullanilan diizeltme faktoriidiir. Denklem
5.10’da verilen Rabinowitsch diizeltme faktoriinde yer alan ‘n’degerleri Denklem
5.11°de goriilebilecegi gibi kuvvet yasasi indeksidir ve bu indeks goriiniir kayma
sekil degistirme hizna (y,) karsilik ¢izilen, duvarda kayma gerilmesi grafiklerinin

egim degerine karsilik gelir [12].

. . 3n+1

w = Ya (5) (5.10)
__dlogtw

n = G (5.11)

Schiimmer tarafindan gelistirilen yaklasima gore; Newton tipi akigskan i¢in belirlenen
viskozite degerinden Newton tipi olmayan akisa ge¢mek i¢in temsili viskozite
kavrami kullanilir. Kalip cidarlarinda, Newton tipi akiskanin sekil degistirme hizi
Newton tipi olmayan akiskana gore daha kiiciiktiir. Akis kanali igerisinde Newton
tipt akigkanlar ile Newton tipi olmayan akigkanlarin sekil degistirme hizilar1 bir

noktada esit degerlere sahiptirler. Bu mesafe temsili yaricap (rs) olarak tanimlanir
[7].

Dairesel kesitli bir kanalda temsili uzaklik r. = rs /R olarak verilebilir. Buradaki R
dairesel kesitli kanalin yaricapidir. Bu deger yaklasik 0.83 degerine karsilik gelir
[12].

n(7=0.83*y,)=n, =;— (5.12)

Bu yaklasimimn, n degerinin 0.2< n < 1.3 oldugu aralikta %2’den daha az hata
getirdigi bilinmektedir [12].

Bagley diizeltmesi ve orifis kalip

Sekil 5.4’de goriilecegi gibi kapiler reometreye baglanan kalibin kesiti ¢ok dar
oldugundan basing probu ancak hazne icine yerlestirilebilmistir. Kapilerin baslangic

noktasindaki basing kaybi bu nedenle 6l¢iilemez. Hesaplamalarda gerekli olan bu

deger Bagley diizeltmesi ile belirlenebilir.
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Giris basing kaybmin sadece kapiler delik capiyla hesaplanan goriiniir sekil
degistirme hizina bagli oldugu, kalip boyundan bagimsiz oldugu bilinmektedir. Ayni
sekil degistirme hizinda, ayni kapiler delik ¢aplari, farkli kapiler delik boylar1 (L) ile
Sekil 5.5(a)’da goriilen basing Olciimleri yapilarak Sekil 5.5(b)’de goriilen egri
olusturulur. basmg¢ Olgiimleri yapilarak L/D oranmin sifira esit oldugu noktadaki

basing diisiisii giris basing kaybin1 vermektedir.

Bagley diizeltmesinin bir alternatifi ise kalip boyunun neredeyse sifir oldugu orifis
plaka kullanmaktir. Boylece Sekil 5.5 (b)’ dekine benzer grafik olusturulmadan
dogrudan sifir kalip boyundaki basing kaybi1 bulunmus olur. Bu tez c¢alismasi
kapsaminda kapiler reometrede kullanilmis olan ii¢ kalibin da L/D oranlar1 esit

oldugundan giris basing kayiplari orifis kaliplar kullanilarak 6l¢iilmiistiir.

Basing Probu  4Ap= AfQ * AR, ap = % L

¢ = hkonsh

i
. [ ) |
A
” L—'z ﬂ.F\_]
-
—— :f ! A\( &, -'-‘tP‘_.}
e PPV Py 1, i — |
L. -+ — _ = _ ﬂpﬁ J
! —r e e e . e

0 LD L./DO L/o LD

(@) b)

Sekil 5.5 : Bagley diizeltmesi.

5.2.3 Mekanik testler

Polimer bir malzemeye ylik uygulandiginda, malzemenin biinyesinde meydana gelen
gerilme ve sekil degistirmelerin hepsi malzemelerin mekanik davranis1 olarak
tanimlanabilir. Polimer malzemelerin mekanik o6zelliklerinin belirlenmesinde en

yaygin olarak kullanilan test cekme-kopma testidir.

5.2.3.1 Cekme-kopma testi

Bu tez ¢alismasi kapsaminda numunelerin mekanik testleri Mares firmasina ait bir
cekme cihazinda yapilmistir. TS 1398-2 EN ISO 527-2 standartinin gerektirdigi
kosullarda hazirlanan test numuneleri, Sekil 5.6’de goriilen ¢ekme test cihazinda

standartin 6n gordigli Smm/dk hiz ile test edilmislerdir.
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Sekil 5.6 : Cekme- kopma cihazi
5.2.4 Kiil testi

Seramik krozeler igine konulan kompozit numuneler, Protherm marka kiil firmina
konmadan Once tartilmis ardindan 2 saat siire ile 500 °C kil firininda
bekletilmislerdir. Iki saat sonra firindan ¢ikarilan seramik krozeler icine konan
numunelerin tekrar tartimi almmustir. Test, her Ornek icin en az i¢ defa
tekrarlanmistir.  Bu islem ile numunelerin agirlikca grafit katki miktarlari

belirlenmistir.

5.2.5 SEM goriintiileri alma

Grafit katkili kompozit numunelerinin Sem goriintiileri FEI QUANTA FFG-450
SEM cihazinda almmustir. Bu goriintiileme sistemi ile kompozitlerdeki grafit polimer
katki malzemesi etkilesimleri incelenmistir. SEM goriintiileri alinacak numuneler
oncelikle sivi azot gazinda kirilmigtir. Kirllan bu numunelere altin kaplanmstir.
Numunelerin kesitlerinin goriintiilerine  Sekil 5.7°de goriilen SEM cihazinda

bakilmustir.

Sekil 5.7 : Sem Cihazi
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6. SONUCLAR

Tez ¢alismasi kapsaminda; Asbury firmasindan alinan Micro850 kodlu ylizey islemi
gormemis ve 3775 kodlu ylizeyi genisletilebilen grafit ile hazirlanan polipropilen
kompozitlerin, kapiler ve rotasyonel reometrede reolojik 6zellikleri belirlenmistir.
Hazirlanan kompozitlerin katki oranlar1 kiil testiyle ve mekanik dayanimlari cekme-
kopma cihaziyla belirlenmistir. Son olarak kompozit numunelerinin grafit polimer

araylizey etkilesimleri Sem goriintiileri alinarak incelenmistir

6.1 Rotasyonel Reometre Sonuclari

Rotasyonel reometrede kayma sinir sartlarini belirlemek icin, %9 Micro850 katkili
kompozitlerin 230°C’de h= 0.5, 1.0, 1.5 ve 2.0 mm numune yiiksekliklerinde kayma
viskoziteleri dlciilmiistiir. Sekil 6.1°de goriilebilecegi gibi; 0.5-1.5 mm numune

yiiksekligi araliginda kayma viskozitesi numune yiiksekligi ile artmustir.

%9.0 MICRO 850 230 °C

40000

=== h=0.5 mm

39000

38000

37000

36000

35000

Kayma viskozitesi [Pa.s]

34000

33000

32000

0,02 0,04 0,08 0,16

Kayma sekil degistirme hizi [s-1]

Sekil 6.1 : Rotasyonel reometre i¢cin kayma smir sartlarmin belirlenmesi.

1.5 ve 2.0 mm numune yiiksekliklerinde kayma viskoziteleri birbirine ¢ok yakindir.

Bu sonuglara gore, kayma smir degerinin 1.5 mm oldugu sonucuna varilmistir.
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Boylece rotasyonel reometrede tiim numunelerin Slglimleri 1.5 mm numune

yiiksekliginde yapilmistir.

Rotasyonel reometreden alinan 6l¢ciim sonuglari, akiskanin Newton tipi akigskan
oldugu kabuliine gore hesaplanmis olan sonuglardir. Grafit-polipropilen kompozitler
Newton tipi olmayan akiskanlar oldugundan cihazdan alman tiim 6l¢iim sonuglari
diizeltilmistir. Cizelge 6.1°de 6rnek olarak 250° C’de dl¢iimii yapilan katkisiz PP i¢in
cthazdan okunan deger ve bunun Newton tipi olmayan akiskan esitliklerine gore
diizenlenmis hali verilmistir. Bu diizeltmeler; deneysel caligmalar kisminda Cizelge
5.3’de yer alan denklemler kullanilarak yapilmistir. Cizelge A.1°de Micro850 ve
3775 grafiti ile hazirlanan polipropilen kompozitlerin hepsinin rotasyonel reometre
Ol¢lim sonuglar1 ve Newton tipi olmayan akiskan modeline gore yapilan diizeltme

sonuglar1 yer almaktadir.

Cizelge 6.1 : Katkisiz PP nin 250°C’de rotasyonel reometre 0l¢iim sonuglari.

Newton Tipi Olmayan Akiskan
Cihazdan Okunan Ham Veriler
Diizeltmesi
sekil kayma kayma sekil kayma kayma
degistirme | gerilmesi | viskozitesi | degistirme | gerilmesi | viskozitesi
hizi [s-1] [Pa] [Pa.s] hizi [s-1] [Pa] [Pa.s]
0.01 226 22600 0.01 195 19539

Grafit derisimi ve sicaklik etkilerinin, numunenin kayma viskozite degerleri

iizerindeki etkilerini belirlemek i¢cin h=1.5 mm numune yiiksekliginde calisilmistir.

Sekil 6.2°de goriildiigli gibi derisim artigina bagl olarak kayma viskozitesinde artis
meydana gelmistir. Micro850 grafiti ile hazirlanan %1.5’lik (%1.5 GF-PP) ve
%3’lik (%3.0 GF-PP) kompozit numuneleri ile katkisiz PP arasindaki derigim
farklar1 ¢ok az oldugundan. bu numunelerin kayma viskoziteleri arasindaki farklar da
cok belirgin degildir. Katkisiz PP ile %9’luk grafit derisimine sahip (%9.0 GF-PP)
numuneler arasindaki derisim farki daha fazla oldugundan, bu numunelerin kayma

viskozitelerinin farklar1 daha belirgindir.
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e KATKISIZ PP
=== %1.5 GF-PP
40000
%3.0 GF-PP
pt -
'-%' === %9.0 GF-PP
N
o
-
3 20000
©
£
>
©
<
10000 . . . . .
0,02 0,04 0,08 0,16 0,32 0,64
Kayma sekil degistirme hizi [s-1]

Sekil 6.2: Grafit Derisiminin, Micro850 — PP kompozitinin kayma viskozitesi
iizerindeki etkisi.

Benzer durum Sekil 6.3’de goriildiigi gibi 3775 grafiti ile hazirlanan PP kompozitler
icin de gecerlidir. % 2.2 grafit igeren kompozitin kayma viskozitesi katkisiz PP ile
ayn1 degerlerde elde edilirken, %5.3 ve 9 grafit igeren numunelerde kayma

viskozitesi katki icerigiyle artmustir.

== KATKISIZ PP

80000 === %2.2 GF-PP

%5.3 GF-PP

& N/

A - bt %9.0 GF-PP

a.
= 40000
2
N
]
<
(%]
S
©
£
3
¥ 20000
10000 : : : : :
0,02 0,04 0,08 0,16 0,32 0,64
Kayma sekil degistirme hizi [s-1]

Sekil 6.3 : Grafit Derisiminin, 3775 — PP kompozitinin kayma viskozitesi lizerindeki
etkisi.
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Micro850 grafiti ile hazirlanan %1.5 GF-PP, %3.0 GF-PP, %9.0 GF-PP
kompozitlerin ve katkisiz PP numunelerinin elastik modiil, viskoz modiil ve
kompleks viskozite degerleri 0.01-100 rad/s acisal frekans araliginda Ol¢iilmiis ve
Sekil 6.4 ve 6.5’deki sonuclar elde edilmistir. Sonuclar, kayma viskozitesi sonuglari
gibi literatiir calismalar1 ile benzer uyum gostermislerdir [8-9,13]. En yiiksek elastik
modiilii, viskoz modiili ve kompleks viskozitesi degerleri en fazla grafit iceren

kompozit i¢in elde edilmistir.

80000 === KATKISIZ G'

== KATKISIZ G"

40000 %1.5GF-PP G

i %1.5 GF-PP G"

=== %3.0 GF-PP G'
20000

%3.0 GF-PP G"
%9.0 GF-PP G'

Modiil ( G' ve G") [Pa]

%9.0 GF-PP G'

1,00 2,00 4,00 8,00 16,00 32,00 64,00

Agisal frekans [rad/s]

Sekil 6.4 : Grafit Derisiminin, Micro850 — PP kompozitinin elastik ve viskoz kayma
modiilii tizerindeki etkisi.

3775 grafiti ile hazirlanan %2.2 GF-PP, %5.3 GF-PP, %9.0 GF-PP ve katkisiz PP
numunelerinin 6l¢iim sonuglar1 da Sekil 6.5 ve Sekil 6.6°’da yer almaktadir. Sonuglar
Micro850 grafiti ile hazirlanan numunelerden elde edilen sonuglar ile uygunluk

gostermektedir.

Literatiirde yapilan caligma sonucglarma gore [9]; grafit ile hazirlanan polipropilen
kompozitler i¢in esik derisim degeri %9 olarak belirlenmistir. Tez caligmasi
kapsamimda farkli derisimlerde Micro850 ve 3775 grafiti ile hazirlanan
kompozitlerin rotasyonel reometre Olciim sonuclar1 da literatiir ile uyumluluk
gostermektedir. Ornegin, %1.5 GF-PP ile %3.0 GF-PP numulerinin kayma viskozite
degerleri birbirlerine ¢ok yakin iken %3.0 GF-PP’den %9.0 GF-PP’ye gecildiginde
kayma viskozite degerlerinde belirgin bir degisim gozlenmistir. Bu durum, Micro850

ile hazirlanan PP kompozitlerinin esik derisim degerinin %9 oldugunu gosterir. Bu

36



veri, ileride bu konu hakkinda yapilacak olan ¢aligmalarda, grafit katkili polimer
kompozitlerin esik derisim degerlerinin, deney yapmadan Ongoriilebilmesi i¢in

literatiirde verilen [9] yonteminin kullanilmasiylada elde edilebilir.
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16000 el %1.5 GF-PP 230 C | o=l %2.2 GF-PP 230 C
16000
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Sekil 6.5 : Grafit Derisiminin, a. Micro850— PP kompozitinin kompleks viskozitesi
iizerindeki etkisi, b. 3775 — PP kompozitinin kompleks viskozitesi lizerindeki etkisi.
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Sekil 6.6 : Grafit Derigiminin, 3775 — PP kompozitinin elastik ve viskoz kayma
modiilii tizerindeki etkisi.

Sicakligm, kompozitin kayma viskozitesi, elastik modiilii, viskoz modiili ve
kompleks viskozitesi iizerindeki etkisini belirlemek i¢in 3775 ve Micro850 ile
hazirlanan %9 grafit derisimindeki kompozitlerle ve katkisiz PP ile 210°C ve

250°C’de calisilmistir. FElde edilen sonucglara gore; sicaklik artisiyla kayma

37



viskozitesi, kompleks viskozitesi, elastik modiilii ve viskoz modiilii degerlerinde bir
azalma meydana geldigi belirlenmistir. Sekil 6.7(a)’da %9 derisime sahip Micro850
ve Sekil 6.7(b)’de %9 derisime sahip 3775 grafiti ile hazirlanan kompozitlerin
sicaklik artigina bagh olarak kayma viskozitesi degerlerindeki azalma belirgin olarak

goriilmektedir.

Literatlirde 1s11 islem ile yiizeyi genisletilebilen grafit kullanilarak hazirlanan
kompozitlerde grafit ile polimer arasinda daha iyi bir araylizey etkilesimi oldugu
belirtilmistir. Sekil 6.7’de goriilecegi gibi kompozitin katki malzemesi ile polimer
matriksi arasindaki ara yiizey etkilesimleri ne kadar giiclii olursa viskozite ve
viskoelastik 6zelliklerinde de o kadar artis meydana gelir. Boylece, istenen reolojik

degerler daha az katki ilavesi ile elde edilebilir.
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Sekil 6.7 : Sicakligin, a. %9 luk MICRO 850 — PP kompozitinin kayma viskozitesi
iizerindeki etkisi. b. %9 luk 3775 — PP kompozitinin kayma viskozitesi iizerindeki
etkisi.

Sicakligm, %9 luk Micro850 ve 3775 polipropilen kompoziti numunelerinin elastik
modiilli, viskoz modiilii ve kompleks viskozitesi lizerindeki etkisi de benzer durum

gostermektedir. Sicaklik artigina bagli olarak, elastik modiil ve viskoz modiil

degerlerinde azalma meydana gelmistir.

Sekil 6.8 - 6.10°da sicakligin, her iki kompozitin elastik modiilii, viskoz modiilii ve
kompleks viskoziteleri lizerindeki etkileri goriilmektedir. Elde edilen sonuglar

literatiir de yapilan ¢aligma sonuglar1 ile uygunluk gostermektedir [9].
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Sekil 6.8 : Sicakligm, %9 luk MICRO 850 — PP kompozitinin elastik modiil ve

viskoz kayma modiil iizerindeki etkisi.
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Sekil 6.9 : Sicakligin, 3775 - PP kompozitinin elastik ve viskoz kayma modiilii

tzerindeki etkisi.
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Sekil 6.10 : Sicakligin, a. MICRO 850 - PP kompozitinin kompleks viskozitesi

iizerindeki etkisi. b. 3775 - PP kompozitinin kompleks viskozitesi tizerindeki etkisi.

Bu sonuglara benzer sekilde,

viskozitesi ve kompleks viskozitesi degerlerindeki azalma Sekil 6.11 ve 6.12°de

katkisiz PP’nin sicaklia bagli olarak kayma

gortlebilir.
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Sekil 6.11 : Sicakligin, katkisiz PP’nin kayma viskozitesi iizerindeki etkisi.

Sicaklik degisimine bagli olarak viskozite degerlerindeki degisimleri hesaplarken,
viskozite denklemlerini sicakligin fonksiyonu seklinde

Sicakligm fonksiyonu seklinde ifade edilmis viskozite denlemlerinde yer alan aT

katsayilar1 Arrhenius denkelemi kullanilarak hesaplanmistir (Cizelge 6.2).
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Cizelge 6.2 : Kompozit numunelerinin farkli sicakliklardaki at kaysayilar

210°C 230°C 250°C
Kompozit Cesiti
ar
Katkisiz PP 1.599739 1 0.647973
%9 Micro 850- PP 1.461435 1 0.74406
%9 3775-PP 1.494877 1 0.68984

Son yillarda; grafit katkili polimer kompozit hazirlama caligmalarinin biiyiik bir
kisminda yiizeyi 1s1l islem ile genisletilebilen grafit katkis1 kullanimi yaygilasmaya
baslamistir [8]. Bu 06zellikteki katkilarin kullanimi gerek reolojik Ozelliklerin

tyilestirilmesi gerekse daha az miktarda kullanim gerektirmesi nedeni ile tavsiye

edilir.
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Sekil 6.12 : Sicakligin, katkisiz PP nin kompleks viskozitesi iizerindeki etkisi.
6.2 Kapiler Reometre Sonuclar

Kapiler reometreden elde edilen sonuglar Rabinowitsch diizeltmesi ve Mooney

analizi yapildiktan sonra kullamilmistir. Grafit derisiminin ve sicakligim kayma
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viskozitesi iizerindeki etkisini gosteren grafiklere, rotasyonel reometreden elde edilen
veriler de ilave edilmistir. Aym1 zamanda literatiirde [11] Onerilmis olan Carreau
Yashuda akis modelinin kapiler ve rotasyonel reometreden elde edilen verilere
uygunlugu belirlenmistir. Kuvvet Yasasi akis modelinin de tiim verilere uygunlugu

incelenmistir. Elde edilen grafikler Sekil 6.13-6.22°de verilmistir.

Kapiler reometre dlgiimlerinde artan grafit derisimine bagli olarak kayma viskozite
degerleri artarken, artan sicakliga bagl olarak kayma viskozite degerleri azalmistir.
Grafit derisiminin ve sicakligin numunenin kayma viskozitesi iizerindeki etkileri,
literatiirden elde edilen sonuclar1 destekleyici yonde ¢ikmistir [7]. Ayni zamanda

kapiler reometre sonuclar1 ile rotasyonel reometre sonucglari uyumluluk

gostermektedir.
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Sekil 6.13 : Rotasyonel ve kapiler reometrede Micro850 - PP kompozitlerinde grafit
derisiminin kayma viskozitesi tizerindeki etkisinin Carreau Yashuda verileri ile
birlikte gosterimi.

Grafiklerden goriildiigli gibi grafit derisiminin kayma viskozitesi lizerindeki etkisi,
disiik sekil degistirme hizlarinda, yiliksek sekil degistirme hizlarindakine gore daha
belirgindir. Yiiksek sekil degistirme hizlarda olciilen kayma viskozite degerleri
arasindaki farklar az olsa da sonuglar diisiik sekil degistirme hizlarinda yapilan
Olciimlerle uyum gostermistir. Sekil 6.15 ve 6.16’da Kuvvet Yasasi akis modelinden
elde edilen veriler ile rotasyonel ve kapiler reometreden elde edilen verilerin

uygunlugu belirlenmistir.
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Sekil 6.14 : Rotasyonel ve kapiler reometrede 3775 - PP kompozitlerinde grafit
derisiminin kayma viskozitesi tizerindeki etkisinin Carreau Yashuda verileri ile
birlikte gosterimi.

Sekil 6.13-6.16’e gore; literatiirde 6nerilen Carreau Yahuda akis modelinin, Kuvvet
Yasas1 modeline gore deneysel sonuglarla c¢ok daha iyi uyum sagladig:
goriilmektedir. Cizelge 6.3°de Carreau Yashuda ve Kuvvet Yasast modeli

parametreleri ve bu akis modellerine gore hesaplanan veriler ile deneysel sonuglarin

uyum gostergesi (R%, regressions coefficient) yer almaktadir.
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Sekil 6.15 : Rotasyonel ve kapiler reometrede Micro850 - PP kompozitlerinde grafit
derisiminin kayma viskozitesi tizerindeki etkisinin Kuvvet yasasi verileri ile birlikte
gosterimi.
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Sekil 6.16 : Rotasyonel ve kapiler reometrede 3775 - PP kompozitlerinde grafit
derisiminin kayma viskozitesi iizerindeki etkisinin Kuvvet yasasi1 verileri ile birlikte
gosterimi.
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Cizelge 6.3 : Micro850 ve 3775 grafit katkisi1 ile hazirlanmis kompozitlerin tiim
derisimleri i¢in Carreau — Yashuda ve Kuvvet Yasasi sabitleri ve bu modellerin
deneysel sonuclar ile uyumlulugu.

Carreau-Yashuda Modeli Kuvvet Yasasi
Mo [Pa] | A [s] n. a R’ | m[Pa.s"] n R’
%1.5 GF-
. PP 32348 0.61 0.22 0.87 | 0.96 36343 0.27 | 0.49
(micro850)
230 C
%3 GF-PP

(micro850) | 33055 | 0.92 0.28 | 2.00 | 0.99 34589 0.28 | 0.56
230 C

%9 GF-PP
(micro850) | 41115 | 0.60 0.18 | 0.65 | 0.98 35547 0.29 | 0.58
230 C

%9 GF-PP
(micro850) | 52524 | 0.12 026 | 0.82 | 0.98 38170 0.31 | 0.56
210 C

%9 GF-PP
(micro850) | 24670 | 0.78 029 | 2.00 | 0.99 | 28956 0.30 | 0.48
250 C

Katkisiz PP

210 C 46608 | 0.97 0.25 1.04 | 0.97 | 40868 0.28 | 0.55

Katkisiz PP

230 C 31652 | 0.93 029 | 2.00 | 0.97 | 32643 0.29 | 0.50

Katkisiz PP

250 C 20196 | 0.76 0.33 1.62 | 0.98 | 22989 0.34 | 0.51

%2.2 GF-
PP
(3775)
230 C

31242 | 0.84 0.29 1.00 | 0.98 34029 0.29 | 0.54

%5.5 GF-
PP
(3775)
230 C

35293 | 0.11 0.30 1.00 | 0.99 | 33652 0.29 | 0.55

%9 GF-PP
(3775) 49960 | 2.25 0.36 1.00 | 0.97 | 33983 0.32 | 0.57
230 C

%9 GF-PP
(3775) 78984 | 1.02 0.21 0.55 | 0.99 | 43731 0.31 | 0.60
210 C

%9 GF-PP
(3775) 38139 | 0.43 0.14 | 0.56 | 0.98 31663 0.31 | 0.56
250 C

Micro850 ve 3775 grafiti ile hazirlanan %9 luk grafit derisimine sahip numunelerde
sicakligin kayma viskozite degerleri iizerindeki etkisi Sekil 6.17 ve 6.18’de

goriilmektedir.
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Sekil 6.17 : Rotasyonel ve kapiler reometrede Micro850 - PP kompozitlerinde

sicakligm kayma viskozitesi lizerindeki etkisinin Carreau Yashuda verileri ile birlikte

gosterimi.
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Sekil 6.18 : Rotasyonel ve kapiler reometrede 3775 - PP kompozitlerinde sicakligin

kayma viskozitesi tizerindeki etkisinin Carreau Yashuda verileri ile birlikte
gosterimi.

Sicakligimn kayma viskozitesi lizerindeki etkisi grafit derisiminin kayma viskozitesi

iizerindeki etkisine benzer sekilde, diisiik sekil degistirme hizlarinda, yiiksek sekil
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degistirme hizlarindakine gore daha belirgindir. Artan sicaklik miktar1 ile kayma
viskozite degerleri azalmistir. Yiiksek sekil degistirme hizlarda Olgiilen kayma
viskozite degerleri ile diisiik sekil degistirme hizlarinda yapilan 6lgtimlerden alinan
degerler uyum gostermistir. Sekil 6.19 ve 6.20°de Kuvvet Yasas1 akis modelinden
elde edilen veriler ile rotasyonel ve kapiler reometreden elde edilen verilerin

uygunlugu belirlenmistir.
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Sekil 6.19 : Rotasyonel ve kapiler reometrede Micro850 - PP kompozitlerinde
sicakligm kayma viskozitesi lizerindeki etkisinin Kuvvet yasasi verileri ile birlikte
gosterimi.

Sicakligm katkisiz PP’nin kayma viskozitesi lizerindeki etkisi Sekil 6.21 ve 6.22°de
goriilmektedir. Bu grafiklerde hem Kuvvet hem de Carreau Yashuda akis modeli
verileri yer almaktadir. Artan sicaklik miktar1 ile kayma viskozite degerleri

azalmistir. Carreau Yashuda akis modeli deneysel verilere uygunluk gosterirken,

Kuvvet Yasast akis modeli tiim aralig1 temsil etmemektedir.
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Sekil 6.20 : Rotasyonel ve kapiler reometrede 3775 - PP kompozitlerinde sicakligin
kayma viskozitesi tizerindeki etkisinin Kuvvet yasasi verileri ile birlikte gosterimi.
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Sekil 6.21: Rotasyonel ve kapiler reometrede katkisiz PP i¢in sicakligin kayma
viskozitesi iizerindeki etkisinin Carreau Yashuda verileri ile birlikte gosterimi.
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Sekil 6.22 : Rotasyonel ve kapiler reometrede katkisiz PP i¢in sicakligin kayma
viskozitesi iizerindeki etkisinin Kuvvet yasasi verileri ile birlikte gosterimi.

6.3 Mekanik Testler

Katkisiz PP ve grafit katkili kompozitlerin ¢ekme testi sonuglar1 Sekil 6.23 ve Sekil
6.24°de verilmistir. Yiizeyi 1s1l islem ile genisletilebilen grafit (3775) ile hazirlanan
kompozit numunelerindeki grafit katki ile polimer matriks arayiizey etkilesimleri
daha giiclii oldugundan, Micro850 ile hazirlanan numunelere goére mekanik

dayanimlar1 daha yiiksek ¢cikmustir.

24
22 e
20
T
o
2 18 —e— KATKISIZ PP
Q
% 16 —=— %1.5GF-PP
&
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12 —%— %9.0 GF-PP
10
0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
Gerinim

Sekil 6.23 : Micro850 grafiti ile hazirlanan kompozit numunelerinin ¢ekme test
sonuglari.

49



22
20
=
o
S 18 —o— KATKISIZ PP
Q
£ 16 —=— %2.2 GF-PP
[}
Y14 %5.3 GF-PP
- —%— %9.0 GF-PP
10
0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
Gerinim

Sekil 6.24 : 3775 grafiti ile hazirlanan kompozit numunelerinin ¢gekme test sonuglari.

%9 derisimli Micro850 — PP kompoziti numunesinin en yiiksek gerilme degeri 21.9
MPa iken %9 derisimli 3775 — PP kompoziti numunesinin en yiiksek gerilme degeri
22.3 MPa dir. Bu degerler, ayn1 grafit derisimine sahip kompozitlerden yiizeyi 1s1l
islem 1ile genisletilebilen grafit (3775) ile hazirlanan numunenin mekanik
dayanimmin bir miktar daha yiiksek oldugunu gosterir. Katkisiz PP, Micro850 ve
3775 grafiti ile hazirlanan kompozitlere uygulanan ¢ekme test sonuglar: literatiirde
yapilan caligmalarin sonuclar1 ile uyumluluk goéstermektedir [8]. Cizelge 6.3°de
Micro 850 ve 3775 grafiti ile hazirlanan kompozitlerin ¢ekme testi sonuglar1 yer

almaktadir.
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Cizelge 6.4 : Micro 850 ve 3775 grafiti ile hazirlanan kompozitlerin ¢cekme testi

sonuglari.
Numune Akma Akma Elastik
Adi Gerilmesi | Gerinimi Modiil
[MPa] [Gpa]
Katkisiz
PP 21.02 0.18 0.16
%1.5
GF-PP 21.08 0.19 0.13
(Micro850)
%3.0
GF-PP 21.04 0.18 0.26
(Micro850)
%9.0
GF-PP 21.98 0.18 0.22
(Micro850)
%2.2
GF-PP 21.33 0.20 0.27
(3775)
%5.3
GF-PP 21.78 0.20 0.24
(3775)
%9.0
GF-PP 22.33 0.19 0.17
(3775)

6.4 SEM Goriintiileri Alma

Bu c¢aligma kapsaminda tretilen degisik katki tipi ve derisime sahip kompozit
numunelerinin grafit polimer arayiizey etkilesimleri SEM goriintiileri alinarak
incelenmistir. Sekil 6.25°de Micro 850 grafiti ile hazirlanan %1.5, 3, 9 derisime sahip
numunelerin, Sekil 6.26’da 3775 grafiti ile hazirlanan %2.2, 5.3 ve 9 derisime sahip

numunelerin SEM goriintiileri yer almaktadir.

Sekil 6.25°de gorildiigii gibi Micro 850 grafiti ile hazirlanan numunelerin polimer
grafit araylizey etkilesimleri zayiftir. Polimer ile grafitin temas ettigi arayiizey de
bosluklar mevcuttur. Ancak Sekil 6.26’de goriilecegi gibi 3775 grafiti ile hazirlanan
numunelerin polimer grafit arayiizey etkilesimleri daha i1yidir. Polimer ile grafit Sekil

6.26 a’da goriildiigii gibi bir noktadan birbirlerine baglanmiglardir.
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Isil islem ile genisleyebilen grafit tipi ile hazirlanan numunelerin arayiizey
etkilesimlerinin daha giiclii oldugu sonucu literatiir calismalar1 ile uyumluluk

gostermistir[8].

Sekil 6.25 : Micro 850 grafiti ile hazirlanan, a. %1.5, b. %3.0 ve c. %9.0 derisime
sahip numunelerin SEM goriintiileri.

Sekil 6.26 : 3775 grafiti ile hazirlanan, a. %2.2, b. %5.3, c. %9.0 derisime sahip
numunelerin SEM goriintiileri.
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7. VARGILAR VE ONERILER

Bu tez calismast kapsaminda; reolojik ve mekanik &zelliklerin belirlenmesi
calismalarinda kullanilacak olan yiizeyi islem gérmemis grafit katkisi ile %1.5, 3 ve
9, yiizeyi 1s1l islem ile genisletilebilen grafit katkisi ile 9%2.2, 5.3 ve 9
derisimlerindeki  grafit-polipropilen kompozit numunelerinin ve katkisiz
polipropilen’in iiretimi ¢ift vidal ekstriiderde gergeklestirilmistir. Her iki tip grafit
katkist ile hazirlanan kompozit numunelerinin iiretimleri, baslangigta hazirlanmis
olan %10 grafit derisimli numunelerin ekstriiderde katkisiz polipropilen ilave
edilerek seyreltilmesi ile gerceklestirilmistir. Numunelerin derisim degerleri, kiil testi
yapilarak belirlenmistir. Ekstriiderden graniil halinde ¢ikan numuneler, reolojik ve
mekanik testler i¢in preste basilarak plaka haline getirilmiglerdir. Plaka seklindeki
numunelere, her Ol¢ciim en az {li¢ defa tekrarlanarak sekilde rotasyonel reometrede
reolojik, cekme-kopma cihazinda mekanik testler uygulanmistir. Kapiler reometrede
her 6l¢lim en az ii¢ defa tekrarlanacak sekilde yapilan reolojik testlerde, graniil
seklindeki numuneler kullanilmistir. Kompozitin reolojik 6zelliklerine grafit
derisiminin etkisini incelemek icin, 230°C’de kapiler ve rotasyonel reometrede
calismalar yapilmistir. Sicakligin reolojik Ozellikler iizerindeki etkisini incelemek
icin, %9 grafit katkis1 ile hazirlanan kompozitlerin ve katkisiz polipropilenin 210°C
ve 250°C’de reolojik ozellikleri belirlenmistir. Kompozitin mekanik 6zelliklerine
grafit tipinin etksini incelemek i¢in tiim derisimlerdeki numunelere, ¢cekme- kopma
cthazinda c¢alismalar yapilmistir. Degisik katki tipi ve derisime sahip kompozit
numunelerinin grafit polimer arayiizey etkilesimleri SEM goriintiileri alinarak

incelenmistir.

Deneysel caligmalardan elde edilen sonuglara gore, viskozitenin artan katki miktarina
bagl olarak arttigi, sicaklik artis1 ile azaldigi belirlenmistir. Grafit katki cinsinin
reolojik ve mekanik 6zellikler tizerindeki etkisi incelendiginde, polipropilen matriksi
ile arayiizey etkilesimi daha iyi olan yiizeyi 1s1l islem ile genisletilebilen grafit katkis1
ile hazirlanan kompozit numunelerinin, yiizey islemi gérmemis grafit katkisi ile

hazirlanan numunelere gore reolojik 6zelliklerinin ve mekanik 6zellikler acisindan
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dayanimlarmin biraz daha yiiksek oldugu belirlenmistir. Ayrica, reolojik 6zelliklerin
belirlenmesi i¢in yapilan ¢alismalarda; reolojik esik derisiminin {izerinde olan katki
derisimi ile hazirlanan numunelerle calisilmasmin reolojik 6zellik farklarmin daha

belirgin gozlenmesi i¢cin dnemli bir 6n kosul oldugu sonucuna varilmastir.

Sonu¢ olarak; polimer kompozitlerin hazirlanmasinda, yiizeyi 1sil islem ile
genisletilebilen grafit katki tiplerinin kullanilmasi biraz daha yliksek mekanik
ozelliklerin istendigi iiretimler icin daha avantaj saglar. Arayiizey etkilesimleri zay1f
olan grafitlerle hazirlanan kompozitlerin kullanildig1 uygulamalarda da benzer
mekanik 6zellikleri daha diisiik katki derigimleri ile saglayabileceginden maliyet
acisindan da avantaj saglar. Ancak bu durumda viskozite artisma bagli olarak

ekstriizyon liretim prosesinde enerji sarfiyatinda artis olacaktir.

54



KAYNAKLAR

[1]Url-1 <http.//www.bilgiustam.com/kompozit-malzemeler-hakkinda-hersey>,
alindig: tarih: 10.02.2012.

[2]Yao D., Lee. J., Kuilla T., Kim N., Bhadra S., Bose S. (2010). ,‘‘Recent
advances in graphene based polymer composites’, Progress in
Polymer Science 35 (2010) 1350-1375.

[3]Yilmaz O., 2007, Polimer Malzemelerin Ekstriizyonunun Deneysel ve Sayisal
Olarak Incelenmesi, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, ITU,
Istanbul.

[4]Url-3 <http.//www.obitet. gazi.edu.tr/obitet/malzeme_bilgisi>, alindig1 tarih:
08.03.2012.

[5]Onaran K. (2012). Malzeme Bilimi (12. Baski), Bilim Teknik Yayinevi, Istanbul.

[6]Yilmaz R., 2007, Viskoz Malzemelerin Akis1 ve Modellenmesi, Yiiksek Lisans
Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Y1ldiz Teknik Uniivetsitesi, Istanbul.

[7]Nart C., 2011, Plastik boru iiretimi i¢in spiral kanall1 radyal ekstriizyon
kalibinin sistematik tasarimi, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimileri
Enstitiisii, ITU, Istanbul.

[8]Zhao L., Song P., Fang Z., Fu S., Cao Z., Cai Y. (2011). “Fabrication of
exfoliated graphene-based polypropylene nanocomposites with

enhanced mechanical and thermal properties’’, Polymer 52 (2011)
4001-4010.

[9]Goad M. A., Potschke P., Zhou D., Mark J. H., Hemnrich G. (2007).
“Preparation and Rheological Characterization of Polymer
Nanocomposites Based on Expanded Graphite’’, Journal of
Macromolecular Science, Part A: Pure and Applied Chemistry (2007)
44, 591-598.

[10]Kalaitzidou K., Fukushima H., Drzal L. (2007). “Multifunctional
polypropylene composites produced by incorporation of exfoliated
graphite nanoplatelets’’, Carbon 45 (2007) 1446—-1452.

[11] Macosko. C. W. (1994). Rheology: Principles measurements and applications,
Wiley-VCH, New York.

[12] Gokgoz 1., 2008, Design and the Application of a Capillary Rheometer to the
Determination of the Flow Characteristics of HDPE, Yiiksek Lisans
Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Istanbul.

[13]Kisasoz E., 2010, Kalsit Katkili Polipropilen Rastgele Kopolimer Kompozitlerin
Reolojik Ozellikleri, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, ITU,
Istanbul.

55



56



EKLER

EK A: Rotasyonel Reometre Olgiim Sonuglarmin Newton Olmayan Akiskan Tipine
Uyarlanmasi

EK B: Kapiler Reometre Olgiim Sonuglarmin Newton Olmayan Akis Tipine
Uyarlanmasi
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EK A

Cizelge A.1 : Katkisiz PP’nin 210 C’de rotasyonel reometre 6l¢iim sonuglarinin
Newton tipi olmayan akiskan modeline gore diizeltilmesi.

KATKISIZ PP’nin 210°C’de Rotasyonel Reometre Olciim Sonuclar

Newton Tipi Olmayan Akiskan

= Cihazdan Okunan Ham Veriler
Z Diizeltmesi
o
g
§ Kayma Kayma
= Kayma Kayma Kayma Kayma
S sekil sekil
gerilmesi | viskozitesi gerilmesi | viskozitesi
degistirme degistirme
[Pa] [Pa.s] [Pa] [Pa.s]
hiza [s-1] hiza [s-1]
0.01 493 49300 0.01 437 43685
0.02 1027 49597 0.02 1022 49392
s 0.04 2077 48407 0.04 2046 47681
=
E -E 0.09 4060 45721 0.09 3931 44266
)
E _g 0.18 7470 40598 0.18 7057 38352
=)
£ 0.38 12633 33158 0.38 11570 30368
0.79 19400 24619 0.79 17057 21646
1.63 26833 16462 1.63 22603 13867
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Cizelge A.2 : Katkisiz PP’nin 230 C’de rotasyonel reometre 6l¢iim sonuglarinin
Newton tipi olmayan akiskan modeline gore diizeltilmesi.

KATKISIZ PP’nin 230°C’de Rotasyonel Reometre Ol¢iim Sonuclar

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Newton Tipi Olmayan Akiskan

E Diizeltmesi
ur
=
o
g
§ Kayma Kayma
= Kayma Kayma Kayma Kayma
S sekil sekil
gerilmesi | viskozitesi gerilmesi | viskozitesi
degistirme degistirme
[Pa] [Pa.s] [Pa] [Pa.s]
hiza [s-1] hiza [s-1]
0.01 341 34067 0.01 300 30049
0.02 701 33881 0.02 697 33669
s 0.04 1410 32867 0.04 1392 32447
=
E -E 0.09 2780 31306 0.09 2705 30456
g 9
E _g 0.18 5187 28188 0.18 4934 26815
=)
£ 0.38 9013 23657 0.38 8358 21938
0.79 14500 18401 0.79 13052 16564
1.63 21433 13149 1.63 18550 11380

59




Cizelge A.3 : Katkisiz PP’nin 250 C’de rotasyonel reometre 6l¢iim sonuglarinin
Newton tipi olmayan akiskan modeline gore diizeltilmesi.

KATKISIZ PP’nin 250°C’de Rotasyonel Reometre Ol¢iim Sonuclar

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Newton Tipi Olmayan Akiskan

E Diizeltmesi
g
o
E
§ Kayma Kayma
= Kayma Kayma Kayma Kayma
S sekil sekil
gerilmesi | viskozitesi gerilmesi | viskozitesi
degistirme degistirme
[Pa] [Pa.s] [Pa] [Pa.s]
hizi [s-1] hizi [s-1]
0.01 226 22600 0.01 195 19539
0.02 463 22300 0.02 451 21798
~ 0.04 935 21800 0.04 903 21039
=
5 £ 0.09 1860 20900 0.09 1779 20029
g o
E £ 0.18 3540 19300 0.18 3335 18125
o
£ 0.38 6380 16800 0.38 5890 15459
0.79 10700 13600 0.79 9657 12254
1.63 16600 10100 1.63 14531 8915
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Cizelge A4 : %]1.5 ve 2.2 GF-PP’nin 230 C’de rotasyonel reometre 6lgiim
sonuglarinin Newton tipi olmayan akiskan modeline gore diizeltilmesi.

%1.5 GF-PP’nin 230°C’de Rotasyonel Reometre Ol¢iim Sonugclar

E’f Cihazdan Okunan Ham Veriler Cihazdan Okunan Ham Veriler
o
=
g Kayma Kayma Kayma Kayma Kayma Kayma
S sekil sekil sekil sekil sekil sekil
degistirm | degistirm | degistirm | degistirm | degistirm | degistirm
e hiza [s-1] | e iza [s-1] | e huz1 [s-1] | e huza [s-1] | e huza [s-1] | e hizx [s-1]
z 0.01 342 34167 0.01 301 30115
E = 0.02 702 33897 0.02 697 33650
§ g 0.04 1410 32867 0.04 1392 32444
; E 0.09 2780 31306 0.09 2705 30467
:E é 0.18 5193 28225 0.18 4957 26941
§ E 0.38 9037 23718 0.38 8376 21983
é § 0.79 14567 18486 0.79 13028 16533
§ 1.63 21067 12924 1.63 18103 11106
%2.2 GF-PP’nin 230°C’de Rotasyonel Reometre Ol¢iim Sonuglar
= Cihazdan Okunan Ham Veriler Cihazdan Okunan Ham Veriler
7
S
-E Kayma Kayma Kayma Kayma Kayma Kayma
% sekil sekil sekil sekil sekil sekil
8 degistirm | degistirm | degistirm | degistirm | degistirm | degistirm
e hiz1 [s-1] | e iza [s-1] | e huz1 [s-1] | e huza [s-1] | e huza [s-1] | e iz [s-1]
0.01 349 34933 0.01 309 30893
% E 0.02 720 34767 0.02 715 34537
g § 0.04 1447 33722 0.04 1427 33263
E E 0.09 2847 32057 0.09 2773 31229
:S E 0.18 5323 28931 0.18 5071 27558
E E 0.38 9263 24313 0.38 8586 22536
E § 0.79 14867 18866 0.79 13280 16853
” 1.63 21267 13047 1.63 18137 11127
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Cizelge A.S : %3.0 ve 5.3 GF-PP’nin 230 C’de rotasyonel reometre 6lgiim
sonuglarinin Newton tipi olmayan akiskan modeline gore diizeltilmesi.

%3.0 GF-PP’nin 230°C’de Rotasyonel Reometre Ol¢iim Sonuglar

= Cihazdan Okunan Ham Veriler Cihazdan Okunan Ham Veriler
7
S
-E Kayma Kayma Kayma Kayma Kayma Kayma
% sekil sekil sekil sekil sekil sekil
8 degistirm | degistirm | degistirm | degistirm | degistirm | degistirm
e hiza [s-1] | e hiz1 [s-1] | e hizi [s-1] | e huza [s-1] | e huza [s-1] | e hizx [s-1]
z 0.01 340 34000 0.01 299 29888
.| o002 696 33600 0.02 688 33246
§ g 0.04 1400 32700 0.04 1373 31997
; E 0.09 2750 31000 0.09 2662 29972
E E 0.18 5090 27700 0.18 4849 26351
§7 _E 0.38 8880 23300 0.38 8215 21561
é § 0.79 14300 18200 0.79 12934 16413
Q
s 1.63 21300 13100 1.63 18700 11472
%>5.3 GF-PP’nin 230°C’de Rotasyonel Reometre Ol¢iim Sonugclar
= Cihazdan Okunan Ham Veriler Cihazdan Okunan Ham Veriler
7
S
-E Kayma Kayma Kayma Kayma Kayma Kayma
% sekil sekil sekil sekil sekil sekil
8 degistirm | degistirm | degistirm | degistirm | degistirm | degistirm
e hiz1 [s-1] | e iz [s-1] | e hizi [s-1] | e huza [s-1] | e huza [s-1] | e hizx [s-1]
0.01 388 38833 0.01 343 34337
% E 0.02 798 38567 0.02 793 38328
g § 0.04 1603 37374 0.04 1581 36851
E E 0.09 3147 35435 0.09 3058 34433
:E E 0.18 5847 31775 0.18 5559 30211
E E 0.38 10133 26597 0.38 9379 24617
E § 0.79 16133 20474 0.79 14310 18160
” 1.63 22567 13845 1.63 19057 11692

62




Cizelge A.6 : %9.0 GF-PP’nin 210 C’de rotasyonel reometre dl¢ciim sonuglarinin
Newton tipi olmayan akiskan modeline gore diizeltilmesi.

9.0 GF-PP’nin 210°C’de Rotasyonel Reometre Ol¢iim Sonuglar

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Newton Tipi Olmayan Akiskan

E Diizeltmesi
ur
=
o
=
§ Kayma Kayma
= Kayma Kayma Kayma Kayma
S sekil sekil
gerilmesi | viskozitesi gerilmesi | viskozitesi
degistirme degistirme
[Pa] [Pa.s] [Pa] [Pa.s]
hiza [s-1] hiza [s-1]
z 0.01 541 54133 0.01 541 54133
V4
S = 0.02 1113 53784 0.02 1113 53784
g R
S § 0.04 2220 51748 0.04 2220 51748
==}
; E 0.09 4287 48273 0.09 4287 48273
] Z
E 2 0.18 7797 42373 0.18 7797 42373
S
g & 0.38 13000 34151 0.38 13000 34151
£ 3
S 2 0.79 19600 24905 0.79 19600 24905
Q
s 1.63 26900 16503 1.63 22609 13871
0.01 479 47885 0.01 479 47885
E = 0.02 1104 53336 0.02 1104 53336
< X
2 § 0.04 2181 50837 0.04 2181 50837
S
5 E 0.09 4145 46676 0.09 4145 46676
Q Z
E .; 0.18 7334 39856 0.18 7334 39856
2
E & 0.38 11808 31019 0.38 11808 31019
S =
w 9 0.79 17179 21829 0.79 17179 21829
1.63 30333 18609 1.63 22609 13871
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Cizelge A.7 : %9.0 GF-PP’nin 230 C’de rotasyonel reometre 6l¢ciim sonuglarinin
Newton tipi olmayan akiskan modeline gore diizeltilmesi.

9.0 GF-PP’nin 230°C’de Rotasyonel Reometre Ol¢iim Sonugclar

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Newton Tipi Olmayan Akiskan

E Diizeltmesi
ur
=
o
g
§ Kayma Kayma
= Kayma Kayma Kayma Kayma
S sekil sekil
gerilmesi | viskozitesi gerilmesi | viskozitesi
degistirme degistirme
[Pa] [Pa.s] [Pa] [Pa.s]
hiza [s-1] hiza [s-1]
Z 0.01 390 39000 0.01 396 39567
r4
S = 0.02 797 38500 0.02 801 38710
= N
E § 0.04 1590 37200 0.04 1593 37143
; 2 0.09 3110 35000 0.09 3070 34569
- Z
E 2 0.18 5800 31600 0.18 5591 30388
S
° E 0.38 10100 26600 0.38 9439 24774
FAE
o 0.79 16100 20500 0.79 14601 18529
Q
= 1.63 24200 14800 1.63 20883 12812
0.01 527 52667 0.01 466 46617
E = 0.02 1083 52335 0.02 1081 52203
< N
) § 0.04 2173 50660 0.04 2136 49788
S
= S 0.09 4217 47485 0.09 4069 45824
|z
:E .; 0.18 7727 41993 0.18 7297 39657
[
£ 5
E & 0.38 13067 34296 0.38 11936 31328
o =
w 2 0.79 19967 25338 0.79 17554 22277
0.01 527 52667 0.01 466 46617
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Cizelge A.8 : %9.0 GF-PP’nin 250 C’de rotasyonel reometre 6l¢ciim sonuglarinin
Newton tipi olmayan akiskan modeline gore diizeltilmesi.

9.0 GF-PP’nin 250°C’de Rotasyonel Reometre Ol¢iim Sonugclar

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Newton Tipi Olmayan Akiskan

E Diizeltmesi
ur
=
o
=
§ Kayma Kayma
= Kayma Kayma Kayma Kayma
S sekil sekil
gerilmesi | viskozitesi gerilmesi | viskozitesi
degistirme degistirme
[Pa] [Pa.s] [Pa] [Pa.s]
hiza [s-1] hiza [s-1]
z 0.01 273 27267 0.01 240 24010
r4
S = 0.02 556 26876 0.02 552 26689
g R
S § 0.04 1120 26107 0.04 1109 25854
==}
; E 0.09 2227 25075 0.09 2183 24584
] Z
E 2 0.18 4250 23098 0.18 4082 22186
S
g & 0.38 7627 20017 0.38 7152 18771
£ 3
S 2 0.79 12667 16074 0.79 11562 14672
Q
s 1.63 19733 12106 1.63 17640 10822
0.01 365 36467 0.01 322 32195
E = 0.02 746 36055 0.02 741 35783
< X
2 § 0.04 1497 34887 0.04 1473 34330
S
5 E 0.09 2930 32995 0.09 2848 32070
Q Z
E .; 0.18 5473 29746 0.18 5216 28347
2
£ 5
E & 0.38 9520 24987 0.38 8807 23114
o =
w 9 0.79 15100 19162 0.79 13499 17131
1.63 22000 13497 1.63 19015 11665
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EKB:

Cizelge B.1 : Katkisiz PP’nin 210 C’de kapiler reometre 6l¢iimlerinin Rabinowitsch

diizeltmesi ile birlikte Mooney analizi sonuglari.

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Rabinowitsch Diizeltmesi ile

Mooney Analizi

£ ig: = 2 sg_ £ ig: =% “g—
O =24 | EEw| ET Y O =2 | EE= | ES2
S| 535 E3% &35 §| g85 83% &=
v S~ o0 e ¥ | 8= o0 e
15 71117 4837 8 62257 8080
£ £ 29 89650 3049 15 75009 4964
s 3 56 110079 1950 17 75237 4473
nu 107 131738 1231 N 24 90922 3789
206 159983 777 2 33 90647 2748
21 72367 3499 -
£ £ 43 94825 2219 2
10 76 113488 1497 <
noa 145 136242 941 2
276 163721 594 S,
27 75008 2742 o
€ E 46 93975 2061 S
€ E *
S 9 91 112033 1228
AT 164 133842 815
292 161071 552
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Cizelge B.2 : Katkisiz PP’nin 230 C’de kapiler reometre dl¢limlerinin Rabinowitsch
diizeltmesi ile birlikte Mooney analizi sonuglari.

Rabinowitsch Diizeltmesi ile
Cihazdan Okunan Ham Veriler ..
Mooney Analizi
E ig: sg sz’a_ E ig: m'g sg_
o = £ 2 iE? iﬁ; o e EE? iﬁ;
= £ .2 = =) = S A =) g .2 = =R -V
= BN | 2B e — = SN | —
v S <= o0 = o S s~ o0 B
14 59300 4128 5 18550 | 10196
E E 29 77254 2689 10 64417 | 6349
3 2 55 94950 1721 22 82933 | 3543
oo 105 114633 1096 N 36 99804 | 2590
201 138967 691 = 71 119667 | 1620
e 20 59667 2979 'S 153 144046 | 911
EE 41 81233 1962 2
1 12 73 97954 1334 <
no 140 118613 846 2
267 142721 534 Y
27 64417 2365 a
£ E 45 82933 1827 <
€ E x
29 91 99804 1099
ooy 163 119667 732
291 144046 496
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Cizelge B.3 : Katkisiz PP’nin 250 C’de kapiler reometre 6l¢limlerinin Rabinowitsch
diizeltmesi ile birlikte Mooney analizi sonuglari.

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Rabinowitsch Diizeltmesi ile

Mooney Analizi

E ig: =2 sg_ E ig: =2 sz’a_
© =2 | EEF | EF 2 O | g2 | EEw | EF 2
& E2g | & | 2S£ & | E2g | FEE | 72
G %2 | 25 Xz = 5 | z¥E | X8 Xz =
A 2 o0 = A 2 o0 =
14 45346 3352 5 41196 8287
£ £ 27 60654 2242 9 49634 5530
s 3 52 77508 1492 12 51107 4356
nu 98 96421 979 > 19 63403 3340
189 117567 621 2 21 61575 2907
c 19 47025 2476 E: 33 78657 2388
£ g 39 67096 1709 > 34 76389 2228
1 0 70 83021 1192 g 59 94767 1593
b 133 102025 767 = 73 97580 1345
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Cizelge B.4 : %1.5 ve 2.2 GF-PP’nin 230 C’de kapiler reometre dl¢timlerinin
Rabinowitsch diizeltmesi ile birlikte Mooney analizi sonuglari.

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Rabinowitsch Diizeltmesi ile

Mooney Analizi
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Cizelge B.5 : %3.0 ve 5.3 GF-PP’nin 230 C’de kapiler reometre dl¢iimlerinin
Rabinowitsch diizeltmesi ile birlikte Mooney analizi sonuglari.

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Rabinowitsch Diizeltmesi ile

Mooney Analizi
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Cizelge B.6 : %9.0 GF-PP’nin 210 C’de kapiler reometre dl¢giimlerinin Rabinowitsch
diizeltmesi ile birlikte Mooney analizi sonuglari.

Rabinowitsch Diizeltmesi ile
Cihazdan Okunan Ham Veriler Mooney Analizi
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Cizelge B.7 : %9.0 GF-PP’nin 230 C’de kapiler reometre dlgiimlerinin Rabinowitsch
diizeltmesi ile birlikte Mooney analizi sonuglari.

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Rabinowitsch Diizeltmesi ile

Mooney Analizi
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Cizelge B.8 : %9.0 GF-PP’nin 250 C’de kapiler reometre dl¢giimlerinin Rabinowitsch
diizeltmesi ile birlikte Mooney analizi sonuglari.

Cihazdan Okunan Ham Veriler

Rabinowitsch Diizeltmesi ile

Mooney Analizi
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