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Deniz Yosunu (Ecklonia Maxima) Katkili Polipropilen Kompozitinin Mekanik, Tribolojik ve Mikroyapisal
Ozelliklerinin incelenmesi

Miinir TASDEMIR*

One Cikanlar: OZET:

» Polimer Kompozit
+ Fiziksel Ozellikler
« Deniz yosunu

Bu caligmada, polipropilen igerisine degisik oranlarda deniz yosunu (ecklonia maxima) tozlar
katilarak  biopolimer kompozitleri iiretilmistir. Dolayisiyla deniz yosunu tozlarmin
polipropilene eklenmesi ile bazi mekanik ve fiziksel dzelliklerindeki degisimler incelenmistir.
Yosun tozlar1 polipropilen igerisine % 10, 20 ve 30 oranlarinda katilarak ¢ift vidali ekstruderde
karigtirtlmis ve graniil halinde {iretilmistir. Ayrica biokompozit igerisine uyumlastirict olarak
maleik anhidrit asili polipropilen %5 oraninda (MAPP) eklenmis ve etkisi incelenmistir.
Ekstriizyon makinesinde elde edilen graniiller kurutulmus ve enjeksiyon makinesinde
standartlara uygun sekilde test numuneleri basilmigtir. Elde edilen biopolimer kompozitinin
yogunluk, su emme orani, asinma orani, statik-dinamik siirtlinme katsayis1 ve morfolojik yapisi
incelenmistir. Elde edilen sonuglara gore yosun ilavesinin artigiyla yogunluk ve siirtlinme
katsayis1 degerlerinde diisiis buna karsilik su emme orani ve aginma orani degerlerinde ise artig
tespit edilmistir. Cekilen mikroyap1 fotograflarindan maleik anhidrit ilavesi ile adhezyonunun
da oldugu belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler:
+ Polipropilen

» Bio kompozit

» Deniz yosunu

» Ecklonia maxima
*  Asinma

e Siirtlinme

Investigation of Mechanical, Tribological and Microstructural Properties of Seaweed (Ecklonia Maxima) Added
Polypropylene Composite

Highlights: ABSTRACT:
» Polymer Composite

- Physical properties In this study, polymer biocomposites were produced by adding seaweed powders (ecklonia

maxima) in different proportions into polypropylene. Therefore, the changes in some

* Seaweed mechanical and physical properties of seaweed powders with the addition of polypropylene
Kevwords: were investigated. Seaweed powders were added to polypropylene at the rates of 10, 20 and

30%, mixed in a twin screw extruder and produced as granules. In addition, maleic anhydride
grafted polypropylene (MAPP) at the rates of 5% was added to the biocomposite as a
compatibilizer and its effect was investigated. The granules obtained in the extruder were dried

» Polypropylene
» Bio composites

Sea We?d . and the test samples were moulded in the injection machine in accordance with the standards.
» Ecklonia maxima : - ) e - .
Density, water absorption rate, wear rate, static-dynamic friction coefficient and morphological
o Wear . . . . - .
. FEriction structure of the obtained biopolymer composite were investigated. According to the results

obtained, with the increase in seaweed addition, a decrease in density and friction coefficient
values was detected, while an increase in water absorption rate and wear rate values was
detected. From the microstructure photographs taken, it was determined that there was adhesion
with the addition of maleic anhydride.
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GIRIS

Dogal lignoseliilozik lifler yenilenebilir, tamamen veya kismen geri doniistiiriilebilir ve biyolojik
olarak pargalanabilir malzemelerdir. Son yillarda keten, pamuk, yosun, kenevir veya agac lifi gibi
selillozik malzemeler polimerlerde biyodolgu maddesi olarak kullanilmaktadir. Bu tir kompozit
malzemelerin kullanim sonrasinda imha edilmesi gerekmektedir. Bu durum dogal, siirdiiriilebilir,
biyolojik olarak parcalanabilen ve yenilenebilir kaynaklarin kullanimina olan talebi arttirdi (Joshi ve
ark., 2004; Bodors ve ark., 2007; Mydul ve ark., 2007; Gomes ve ark., 2007; Sui ve ark., 2009).

Polipropilen {istiin mekanik, kimyasal ve kaliplama Ozelliklerine sahip olmasi sebebiyle
endiistride birgok uygulamada kullanilan bir termoplastik malzemedir. Dogal elyafli kompozitler, bir
matris ve bir takviyeden olusan, elyaflarin dogal oldugu, yani esas olarak selillozdan olusan
malzemelerdir. Kenevir, jlit, keten, sisal, muz, algler, misir kabugu vb. bu dogal liflerden bazilaridir
(Hatta ve ark., 2008; Ndazi ve ark., 2008, Shahril ve ark., 2008).

Literatiirde ¢ok farkli polimer/dogal elyaf biyokompozitleri ¢alisiimis ve maleik anhidrit asili
polipropilen veya farkli uyumlastiricilar kullanilarak polimer/dolgu arasindaki adhezyonun artirilmasi
saglanmistir (Sreekumar ve ark., 2008; Silva ve ark., 2009; Shigha ve ark., 2009; Ayrilmis ve ark.,
2017; Glimiis ve ark., 2019; Glimiis ve ark., 2022).

Ornegin Lixing Luan ve arkadaslar1 (2010) yapmis olduklari bir ¢alismada polipropilen (PP)
icerisine dolgu maddesi olarak %?20-40 oranlari arasinda deniz yosunu (ascophyllum nodosum,
Shetland adasy/Ingiltere) eklemislerdir. Matris ve deniz yosunu arasindaki uyumlulugu artirmak icin de
uyumlastirict olarak %2.5 oraninda maleik anhidrit asili polipropilen (MAPP) katmislardir. Calisma
sonucunda PP/yosun/MAPP polimer kompozitinin mekanik ozellikleri, kristallesme davranislari ve
dinamik-mekanik performanslar1 incelenmistir. Ornegin polipropilene eklenen yosun oranimin
artmastyla elastiklik modiil degerinin saf polipropilende 1500 MPa’dan %40 yosun ilavesinde 1900
MPa’ya ciktigini belirlemislerdir. Buna karsilik saf polipropilenin ¢ekme mukavemeti degeri 22 MPa
iken %40 yosun ilavesinde bu degerin 17 MPa’ya diistiigiinii rapor etmislerdir.

Bir bagka ¢alismada N Jaya Chitra (2012) Keelakarai/Hindistan bolgesinden topladiklart deniz
yosununu %10, 20 ve 30 oranlarinda polipropilen igerisine katarak bir polimer kompoziti elde
etmislerdir. Polipropilen igerisindeki yosun oraninin artmasiyla ¢ekme mukavemeti ve kopma uzama
degerlerinin diistiigiinii buna karsilik elastiklik modiil degerinin %10 ve 20 yosun ilaveli grupta attigini
fakat oranin %30’a ¢ikmasiyla diistiigiinii belirlemislerdir.

Lignoseliilozik biyokompozitlerin 1s1l 6zellikleri de bilyiik 6nem tagimaktadir. Literatiirde dogal
lifler sayesinde polimer matrisin kristalliginin 6nemli 6lgiide arttirdigi rapor edilmistir (Karuppiah ve
ark., 2008; Bruck ve ark., 2010; Zhenhua ve ark., 2012; Tasdemir ve ark., 2014; Tasdemir ve ark.,
2015; Tasdemir ve ark., 2016; Tasdemir ve ark., 2019).

Bu c¢alismada, polipropilen igerisine degisik oranlarda deniz yosunu tozlar1 (Ecklonia Maxima-
Cape Town/Giiney Afrika) katilarak polimer kompozitleri iiretilmis ve bu yosun tozlarinin
polipropilene eklenmesi ile bazi mekanik, tribolojik ve mikroyapisal ozelliklerindeki degisimler
incelenmistir.

Yosun tozlar1 polipropilen igerisine % 10, 20 ve 30 oranlarinda katilarak c¢ift vidal ekstruderde
harmanlanmis ve graniil halinde iretilmistir. Daha sonra bu graniiller kurutulmus ve enjeksiyon
makinesinde standartlara uygun sekilde test numuneleri basilmistir. Elde edilen polimer kompozitinin
yogunluk, su emme orani, asinma orani, statik-dinamik siirtiinme katsayis1 ve morfolojik yapisi
incelenmistir.
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MATERYAL VE METOT

Bu deneysel ¢alisgmada yedi farkli iirlin grubu hazirlanmistir. Polipropilen/yosun/maleik anhidrit
asil1 polipropilen (PP/yosun/MAPP) polimer kompozitine ait karisim oranlart Tablo 1°de verilmistir.
Bu calismada Lyondell Basell’in Moblen EP 3307 koduyla iirettigi polipropilen kullanilmistir. PP nin
yogunlugu 0.9080 g/cm?®, erime akis indeksi degeri 15 g/10 dak (230 °C, 2.16 kg) ve 1s1l garpilma
sicaklig1 degeri ise 95.0 °C’dir (0.45 MPa).

Literatiirde Exlonia maxima olarak adlandirilan deniz yosunu Cape Town/Giiney Afrika
sahillerinden toplanmistir. Ticari ismi Bondyram 1001 CN olan MAPP, Polyram Plastic Industries
LTD sirketinin iirettigi iiriindiir. Yogunlugu 0.90 g/cm?®, MFI degeri 100 g/10 dak (190 °C-2.16 kg) ve
erime sicaklig ise 160°C’dir.

Cizelge 1. PP/yosun/MAPP polimer kompozitinin karisim oranlari

Gruplar PP (%) Yosun (%) MAPP (%)
1 100 - -
2 90 10 -
3 80 20 -
4 70 30 -
5 85 10 5
6 75 20 5
7 65 30 5

Numune Hazirlama

Oncelikle deniz yosunlari iizerlerindeki kir ve kumlardan arindirilmasi icin su ile yikanmistir.
Yikanan yosun klasik kurutma firminda 105°C de 24 saat boyunca kurutulmustur. Kurutulan yosun
pargalart ¢ekic ile kirilarak kaba taneli sekle getirilmistir. Daha sonra bu kirilmis parcalar Siemens
marka ogiitiiciide ogiitiilerek partikiil boyutlar1 30-250 pm araligina indirilmistir. Asagida Sekil 1°de
yosunun toz formuna getirilme asamalar1 verilmistir. Toz haline getirilmis yosun polipropilen matris
ile karistirilmadan 6nce Yamato ADP-31 model (Yamato/VWR Scientific Products, Japan) etiivde 105
°C’de 12 saat boyunca kurutulmustur.

Islak ecklonia maxima

0z

Sekil 1. Yosunun toz formuna getirilmesi
Daha sonra tiim malzemeler ekstriizyon dncesinde LB-5601 model mekanik karistiricida (The

Patterson-Kelley Co., Inc. USA) 20 dakika siiresince karigtirilmistir. Mekanik karisim sonrasinda
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degisik oranlardaki PP/yosun/MAPP polimer kompozitinin eriyik karigimlart 190-225 °C’de, 17 bar
basing altinda ve 28 dev/dak donme hizinda ayn1 yonde donen Mikrosan marka cift vidali ekstriizyon
makinesinde yapilmistir (Mikrosan Makine ve Kalip San. A.S. Kocaeli/Tiirkiye). Vidanin boy/cap
orani (L/D) 30 olup vida cap1 (&) 25 mm’dir.

Ekstriizyon sonrasinda tiim gruplar 105 °C’de 24 saat boyunca tekrar kurutulmustur. Kurutma
sonrasinda tiim gruplarin standartlara uygun test numuneleri enjeksiyon makinesinde basilmistir. Bu
islemde enjeksiyon sicakligi 190-225 °C ve enjeksiyon basinci ise 100-120 bar’dir.

Mekanik ve Fiziksel Testler

Yogunluk testi ISO 2781 test standardina gore ii¢ adet numune ortalamalar1 verilerek yapildi. Su
emme testi ise ISO 62 gore on adet numune ortalamasi verilerek yapildi. Su emme test numuneleri bir
giin boyunca 23+2 °C’lik suda bekletildi. Daha sonra tizerindeki su kuru bir bez ile silinerek 0.0001 g
hassasiyetli terazide tartildi.

Tribolojik Testler

Stirtlinme katsayis1 belirleme testi 1ISO 8295 standardina gére Devotrans marka test cihazi ile
yapilmistir. Her gruptan 3 adet test yapilmis ve ortalamalari verilmistir. Alt test numune boyutu
80x200x4 mm ve iist kaydirma numune boyutu ise 63x63x4 mm’dir. Siirtinme hizi1 100 mm/dak
olarak se¢ilmistir. Numune iizerine uygulanan ytikler ise sirasiyla 1.96 — 2.94 — 3.92 — 4.9 ve 6.86
Newton’dur. Statik ve dinamik siirtiinme katsayisinin belirlenmesinde asagidaki formiiller
kullanilmastr.
us=Fs/Fp (1)
ud=Fp/Fr 2

Bu formiilde ps: Statik siirtinme katsayisi, pd: Dinamik siirtinme katsayisi, Fs: Newton
cinsinden maksimum statik stirtiinme kuvveti, Fp: Dinamik suirtiinme kuvveti ve Fp: Newton cinsinden
kizagn kiitlesi tarafindan uygulanan normal kuvvettir (ISO 8295:1995 E).
Asmma Testi

Asinma testi DIN 53516 standardina gore Devotrans DAS (Devotrans Kalite Kontrol Test
Cihazlar1 A.S. Istanbul-Tiirkiye) cihazi ile yapilmustir. Her gruptan 3 adet test yapilmis ve ortalamalar
verilmistir. Burada kullanilan numunenin kalinlig1 7.0 mm ve cap1 ise 15.5 mm’dir. Asinma cihazinda
tamburun donme hizi 40 dev/dak ve numune lizerine uygulanan yiik ise (Fn) 10N’dur. Asindirma
mesafesi ise (L) 40 m’dir. Asagidaki denklem kullanilarak asinma orani hesaplanmistir.
Wr=(Am)/p.Fx.L (cm3/Nm) 3)

Burada Am: Asindirma sonrasinda dlciilen malzeme kaybi, p: Yogunluk, Fn: Uygulanan yiik, L:
Asindirma mesafesidir.

Mikroyap incelemesi

Darbe numunelerinden elde edilen kirik ylizeylerden SEM fotograflar1 cekilmistir. Kirik
ylzeyler elektriksel sarja maruz kalmasin diye Polaron SC 7620 marka kaplama cihaz ile yaklasik 20
A kalinliginda altin ile kaplanmistir. SEM fotograflar1 FEI Sirion XL30 FEG marka taramali elektron
mikroskobunda 10-20 kV voltaj altinda ¢ekilmistir.

BULGULAR VE TARTISMA

Sekil 2-A’da Ecklonia Maxima yosununun polipropilen matris igerisindeki artisiyla yogunluk

degerlerinin nasil degistigi goriilmektedir. Yosun oraninin artisiyla yogunluk degerlerinin diistiigii
tespit edilmistir. Ornegin, saf polipropilenin yogunluk degeri 0.9004 g/cm?® iken kompozitin igerisine
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%10 yosun eklendiginde (MAPP siz gruplar) bu degerin 0.8672 g/cm®’e, %20 yosun eklendiginde
0.8475 g/lcm®e ve %30 yosun eklendiginde ise 0.8421 g/cm®e diistiigii goriilmektedir. Saf
polipropilenin yogunluk degeri %30 yosun ekli grubun degeri ile kiyaslandiginda yogunlukta % 6.47
oraninda bir diisiis oldugu belirlenmistir. Bu diisiis yosunun yogunlugunun polipropilenden daha diisiik
seviyede olmasindan kaynaklidir. Diger taraftan maleik anhidrit asili polipropilen ekli gruplara
baktigimizda, %10-20 ve 30 oraninda yosun ekli gruplarin yogunluk degerleri sirasiyla 0.861 — 0.8451
ve 0.8334 g/cm® tiir. Burada da yosun oraninin artistyla yogunluk degerlerinin diistiigii goriilmektedir.
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Sekil 2. PP/yosun/MAPP polimer kompozitinin yogunluk ve su emme degerleri

Sekil 2-B’de yosun miktariin polipropilen matris igerisindeki artistyla su emme miktarlarindaki
degerlerinin nasil degistigi goriilmektedir. Yosun oraninin artisiyla su emme degerlerinde artigin
oldugu tespit edilmistir. Bunun nedeni deniz yosununun yapisinin hidrofilik olmas1 ve polarize bir
hidroksil grubu i¢ermesidir. Daha fazla su emerek kompozitin genlesmesine neden olur (Abdullah ve
ark., 2022). Saf polipropilenin su emme degeri %0.026 iken karisimin igerisine %10 yosun
eklendiginde (MAPP siz gruplar) bu degerin % 0.05’e, %20 yosun eklendiginde % 0.11°e ve %30
yosun eklendiginde ise bu degerin % 0.146’ya ¢iktig1 goriilmektedir. Saf polipropilenin su emme
degeri, %30 yosun ekli grubun degeri ile kiyaslandiginda % 461 oraninda bir artisin oldugu
belirlenmistir. Diger taraftan MAPP ekli gruplara baktigimizda, %10-20 ve 30 oraninda yosun ilaveli
gruplarin su emme degerleri sirastyla % 0.09 — 0.146 ve 0.194 oldugu goriilmektedir. Burada da su
emme orani degerlerinde ciddi bir artisin oldugu goriilmektedir. Buradaki artis orami % 653 tiir.
Ayrilmis ve arkadaslarinin (2017) yapmis olduklari ¢alismada da benzer sonu¢ bulunmustur. MAPP’li
gruplarin su emme oranlart MAPP’siz gruplarin su emme oranlarindan daha yiiksek ¢ikmistir. Bunun
sebebi ise hem yosunun hem de MAPP’nin su emme Ozelliklerinin yiiksek olmasindan
kaynaklanmaktadir. Abdullah ve arkadaslarinin (2022) yapmis olduklart bir ¢alismada da polipropilen
icerisine kattiklar1 yosun ile su emme degerlerinin artigini rapor etmislerdir.

PP/yosun/MAPP Polimer Kompozitinin Tribolojik Ozellikleri

PP/yosun/MAPP polimer kompozitinin aginma orani degerleri Sekil 3’de verilmistir. Ecklonia
maxima yosununun polipropilen matris igerisindeki artisiyla asinma orani degerinde 6nce bir miktar
diisiis sonrasinda ise artis tespit edilmistir. MAPP’siz gruplara bakildiginda %10 yosun ilaveli grubun
asinma orani degeri 0.0000423 cm®Nm, %20 yosun ilaveli grubun asinma orani degeri 0.0000469
cm®/Nm ve %30 yosun ilaveli grubun asinma orani degeri 0.0000483 cm®/Nm &lgiilmiistiir. Saf
polipropilenin asinma orani1 degeri ise 0.0000471 c¢m®Nm oldugu belirlenmistir. Sekil 3’den de
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anlasildig1 gibi %10 yosun ilavesinde asinma orani bir miktar diismiis fakat %20 ve 30 yosun ilaveli
gruplarda bu degerde bir miktar artis tespit edilmistir. Saf polipropilenin aginma oran1 %30 yosun
ilaveli grubun degeri ile kiyaslandiginda asinma oraninda % 2.5 oraninda bir artisin oldugu
anlagilmaktadir. MAPP ilaveli gruplara baktigimizda %10 yosun ilaveli grubun asinma orani degeri
0.0000443 cm®/Nm, %20 yosun ilaveli grubun asmma oran1 degeri 0.0000571 cm®/Nm ve %30 yosun
ilaveli grubun asinma oran1 degeri 0.0000659 cm®/Nm 6l¢iilmiistiir. Burada ise yosun ilavesiyle artisin
oldugu belirlenmistir. Yukarida Sekil 2-A’da goriildiigi gibi yosun ilavesinin artmasiyla yogunluk
degerleri diismekte idi bu diisiis asinma oraninin artmasina sebebiyet vermektedir.

Saf polipropilenin degeri %30 yosunlu grubun degeri ile kiyaslanirsa asinma oraninda %39,9’luk
bir artis olmustur. Buna ek olarak MAPP ilavesi de aginma oranint degerini arttirmistir. Tagdemir
(2017)’in yapmis oldugu bir ¢alismada da benzer sonuglar goriilmiistiir. Tasdemir calismasinda
polipropilen icerisine %40’a kadar ayr1 ayr1 badem kabugu ve zeytin ¢ekirdegi tozlar1 katmis ve
asinma orani degerinin her iki dolgu tiiriinde de arttigini1 belirlemistir.
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Sekil 3. PP/yosun/MAPP polimer kompozitinin aginma orani degerleri

PP/yosun/MAPP polimer kompozitinin siirtiinme katsayis1 degerleri Sekil 4’de verilmistir.
Stirtlinme hizt 100 mm/dak olarak secilmis ve numune iizerine uygulanan ytikler ise sirastyla 1.96 —
2.94 — 3.92 — 4.9 ve 6.86 Newton olarak uygulanmistir. Sekilden de anlasilacagi gibi yosun orani ve
uygulanan yiik miktar1 kompozitin hem dinamik hem de statik siirtiinme katsayis1 degerlerini olduk¢a
etkilemistir. Yosun orani arttikca hem dinamik hem de statik siirtlinme katsayis1 degerlerinde diisme
tespit edilmistir. Bu diisiisiin sebebi yosun oranmin artmasiyla yosun partikiillerinin kaymay1
engellemesinden kaynaklanmaktadir. Diger taraftan uygulanan yiik miktarinin artmasiyla hem dinamik
hem de statik siirtlinme katsayisi1 degerlerinde artis tespit edilmistir. Tribolojide yiikiin artmasiyla
stirtlinme katsayis1 degerinin de artig1 bilinen bir konudur. Ciinkii yiik artifinda tepki kuvveti artar ve
kayma zorlagir dolayisiyla siirtiinme katsayisi degerleri de artar.
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Sekil 4. PP/yosun/MAPP polimer kompozitinin siirtiinme katsayis1 degerleri

PP/yosun/MAPP Polimer Kompozitinin Mikroyap: Ozellikleri

Polipropilen matris igerisinde yosun partikiillerinin nasil dagildigt SEM mikroyap1 analizleri
sonucu cekilen fotograflardan anlasilmaktadir. Asagida Sekil 5’te bu polimer kompozitine ait
mikroyap1 fotograflar1 verilmis olup matris ve yosun partikiilleri net bir sekilde goriilmektedir. Darbe
cubuklarmin kirik yiizeylerinden ¢ekilen fotograflardan yosun partikiillerinin matris igerisinde
homojen olarak dagildiklar1 anlasilmaktadir. Sekil 5 d-e incelendiginde daire igerisine alinan
kisimlarda MAPP ilavesi ile yosun partikiillerinin matrise yapistig1 goriilmektedir.

Luan ve arkadaslar1 (2010) yapmis olduklar1 c¢alismada polipropilen ve deniz yosunu
(ascophyllum nodosum) arasindaki uyumlulugu saglamak igin %2.5 oraninda MAPP kullanmislar ve
yapismanin arttigin1 c¢alismalarinda rapor etmislerdir. Ayrilmis ve arkadaslarimin (2017) yapmis
olduklar1 ¢alismada da polipropilen igerisine kattiklar1 seliilozik bazli partikiilleri MAPP ile matrise
baglamislardir.
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Sekil 5. PP/yosun/MAPP polimer kompozitinin SEM fotograflari
SONUC

Bu deneysel calismada Cape Point (Cape Town) sahilinden toplanan ecklonia maxima tiirli deniz
yosunu toz haline getirilerek polipropilen matris igerisine katilip bir polimer kompoziti elde edilmistir.
Buradaki amag atik olan bu ecklonia maxima deniz yosununun degerlendirilmesidir. Bu kapsamda
degisik oranlardaki bu tozlar PP igerisine degisik oranlarda katilmis ve bazi mekanik ve fiziksel
ozelliklerdeki degisimler tespit edilmistir. Bunlarin disinda mikroyap1 analizleri ile de tozlarin matris
icerisindeki dagilimlar1 belirlenmistir. Yapilan testler sonucunda matris igerisindeki yosun oraninin
artmastyla su emme miktar1 ve asinma orani degerlerinde artis buna karsilik yogunluk ve siirtiinme
katsayis1 degerlerinde ise diisiis tespit edilmistir. Siirtiinme katsayis1 belirleme testinde yiikiin artigiyla
statik ve dinamik siirtiinme katsayis1 degerlerinde artis olmustur. Diger taraftan kompozitin igerisine
MAPP ilavesi ile su emme oraninin ve aginma oraninin artig1 tespit edilmistir. MAPP nin ilavesi ile
yogunluk degerlerinde onemli bir degisim gozlenmemistir. Mikroyapt analizleri sonucunda yosun
partikiillerinin matris i¢erisinde homojen olarak dagildig: belirlenmistir.

Cikar Catismasi
Makale yazari herhangi bir ¢ikar ¢atismasi olmadigini beyan eder.
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