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Oz: Yapilan calismada misvak, borik asit ve porselen atigi katkili polyester matrisli hibrit kompozitlerin
mekanik, fiziksel ve antibakteriyel 6zellikleri farkli uygulamalarda kullanilabilirlikleri hakkinda bilgi edinmek
icin arastirilmistir. Polimer matrisli kompozit iiriinler dokiim yontemi ile iiretilmistir. Uretilen iiriinlerin bulk
yogunlugu, gozenekliligi, i¢ nokta egme mukavemeti, egmede elastik modiilii, shore sertligi, darbe direnci gibi
fiziko-mekanik O6zellikleri belirlenmistir. Taramali elektron mikroskobu ile numunelerin parlatilmis ve kirik
yiizeyleri incelenmistir. Antibakteriyel testler ASTM 2180'e gore gerceklestirilmis, temas agist Olgiimleri
yapilmig, yiizey enerjileri hesaplanarak antibakteriyel etki-temas agisi iligkisi arastirilmistir. Sonug olarak,
fiberimsi yapisi ve kimyasal icerigi nedeniyle misvak katkisinin darbe direnci ve antibakteriyel etkiye olumlu
etki sagladigi tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Misvak; borik asit; hibrit kompozit; antibakteriyel, mekanik 6zellikler.

Miswak, Boric Acid and Porcelain Waste Reinforced Polyester Matrix
Composites

Abstract: In the study, the mechanical, physical, and antibacterial properties of polyester matrix hybrid
composites with miswak, boric acid, and porcelain waste additives were investigated to obtain information about
their usability in different applications. Polymer matrix composite products are produced by the casting method.
Physicomechanical properties such as bulk density, porosity, three-point bending strength, elastic modulus in
bending, shore hardness, the impact resistance of samples were determined. The polished and fractured surfaces
of the samples were examined by scanning electron microscopy. Antibacterial tests were carried out according to
ASTM 2180, contact angle measurements were made, surface energies were calculated and the antibacterial
effect-contact angle relationship was investigated. As a result, due to its fiber-like structure and chemical
content, the positive contribution of the miswak additive to the impact resistance and antibacterial effect was
observed.

Keywords: Miswak; boric acid; hybrid composite; antibacterial; mechanical properties.

1. Giris

Hibrit kompozitler, matriste iki veya daha fazla farkli tipte (kompozisyon ya da sekil) takviye edici
bilesenin birlestirilmesiyle yapilan malzemeler olup o6zelliklerde sinerjik bir sekilde iyilesme
saglanir. Hibrit yapmin, tek bir takviye tirii ile elde edilemeyecek bir performans saglamasi
beklenmektedir. Hibrit kompozit yaklagimi ile iistiin 6zelliklerden 6diin vermeden dogru takviye
malzemeleri se¢imi ile iiretim maliyetinde azalmada saglanabilir [1-3].
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Genel olarak endiistriyel mineraller ya da iiretim esasinda olusan atiklar ve fiberimsi malzemeler,
kompozit {irtiniin mekanik ve diger O6zellik gereksinimlerinin karsilanmasi amaciyla hibrit
kompozitlerde diisiik maliyetli takviye olarak kullanilabilir [3-10]. Lignoseliilozik malzemeler
(dogal fiberler) endiistriyel fiberlere gore ekonomik oluslari, diisiik yogunluk, toksik olmayislari,
yiiksek spesifik modiil, ¢evreci oluslar1 ve atik problemini minimize ettikleri i¢in avantajlara
sahiptirler [10-12].

Misvak (Salvadora persica) dogal fiber yapiya sahip olup en ¢ok agiz hijyeni i¢in yaygin olarak
kullanilan sifali bitkiler arasindadir [13]. Salvadora Persica, kimyasal olarak butanediamide, N-
benzyl-2-phenylacetamide, benzyl isothiocyanate, salvadorin, alkoidler, kloriirler, yiiksek miktarda
floriir ve silika, kiikiirt, C vitamini, ugucu yaglar, az miktarda tanen, saponinler, flavonoidler ve
sterollerden olusmaktadir [14]. Misvak igindeki siilfiir, alkaloidler, butanediamide ve N-benzyl-2-
phenylacetamide antimikrobiyel etki saglayan ajanlardir [15]. Literatiirde, Salvodora persica
Ozlerinin Staphylococcus aureus, Streptococcus mutans, Lactobacillus acidophilus, E. coli ve
Pseudomonas aeruginosa'ya karsi antimikrobiyal aktivite gosterdikleri belirtilmistir. Salvodora
persica ekstraktlarina gram-pozitif bakterilerin genellikle gram-negatiflere gore daha duyarl oldugu
bildirilmis ve bu durum gram-pozitif bakterilerin zar yapisinin gram-negatif olanlardan daha basit
olmasina dayandirilmistir [16]. Misvak, antibakteriyel etkisinin yami sira diisik maliyeti, hazir
bulunabilirligi nedeniyle de farkli uygulamalar i¢in kullanimi arastirilmaktadir. Diger yandan
misvakin, fiberimsi yapisindan dolay1 mekanik ozellikleri gelistirdigi bilinmektedir. Savag, misvak
takviyeli polimer kompozitlerin mekanik ve abrazif asinma ozelliklerini incelemistir. Misvak,
fiberimsi yapisi nedeniyle dogal fiber takviyeli polimer matrisli kompozitlerin tiretimi i¢in aday bir
malzeme olmasina ragmen bu konuda ¢ok az sayida ¢alisma vardir. Misvak katkili polimer matrisli
kompozitlerin mekanik 6zellikleri tizerinede sinirl sayida ¢alisma bulunmaktadir. Khalaf, yapmis
oldugu calismada, misvag ogiiterek toz formuna getirmis ve 1s1 ile polimerize olan akrilik regine
icerisine ilave ederek misvak tozunun mekanik 6zellikler (cekme mukavemeti, yiizde uzama, egme
mukavemeti, darbe direnci ve basma mukavemeti) {izerine etkisini arastirmistir. Diger
aragtirmacilar Oleiwi ve ark. ise misvak fiber uzunlugu ve konsantrasyonun akrilik rezin iizerine
etkilerini aragtirmiglardir[17-19].

Diger yandan borik asit bor, oksijen ve hidrojen (H3BOs3) elementlerini i¢eren antimikrobiyel ve
antifungal etkisi ile bilinen, diisiik toksitisiteye sahip dogal bir bilesiktir [20]. Borik asit ve tuzlari
boratlar, 1860'lardan beri tipta bakterisit, fungisit ve antiseptik olarak kullanilmaktadir [21]. Bahsi
gecen Ozelliklerinden dolay1 bor bilesikleri saglik alaninda eczacilik, dis hekimligi, kanser tedavisi
ve eklem, kemik, vb. hastaliklarin tedavisinde ve hastane enfeksiyonlarmin engellenmesinde
kullanilmaktadir [22-25]. Ancak bor miktar1 arttiginda zehirli etki gdstermektedir. Ilhan ve ark. nin
yaptig1 calismada borik asidin Listeria (L.) monocytogenes ve Staphylococcus (S.) aureus’a karsi
antibakteriyel etkinligi ¢alisilarak borik asidin minimal inhibitér konsantrasyonu (MIK) ve minimal
bakterisidal konsantrasyonu (MBK) L. monocytogenes i¢in 1/32 (1.93 mg/ml), S. aureus i¢in ise
1/16 (3.80 mg/ml) oldugu bildirilmistir [26].

Diger yandan porselen, mullit, kuvars kristalleri ve camsi faz igeren seramik bir iiriindiir. Porselen
iriin imalati sirasinda onemli miktarda porselen atifi olusmaktadir. Porselen atiklar1 genelde
depolama alanlarina birakilir ve c¢ok az miktar1 geri doniisiime ugrar. Bu nedenle, {iretim
maliyetlerini diisiirecek geri kazanim yontemleri ve gevrenin korunmasi agisindan bu tiir atiklarin
tekrar kullanimi1 6nemlidir [27]. Atabey ve ark., seramik saglik gereci iiriin atiklarini jeopolimer
yapiminda kullanarak mekanik 6zellikler iizerine etkisini degerlendirmislerdir[28].

Bu nedenle yapilan ¢aligmada, {iretim maliyetini diisiirmek ve polimer fazin mekanik ve fiziksel
ozelliklerini gelistirmek icin porselen atig1, fiberimsi yapist nedeniyle mekanik o6zellikleri
iyilestirmek ve kimyasal yapisi nedeniyle antibakteriyel etki i¢in misvak ve Diinya’daki en 6nemli
rezervleri lilkemizde bulunan bor madeninin bir yan iiriinii olan borik asit ise antibakteriyel etkisi
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icin kullanilarak hibrit polyester matrisli kompozitler iretilmistir. Gelistirilen kompozitlerin
mekanik 6zellikleri basta olmak iizere, fiziksel ve antibakteriyel 6zellikleri arastirilmis, mikroyapi-
fiziko-mekanik 6zellik iligkisi ve temas agisi1 - antibakteriyel 6zellik iligkisi agiklanmustir.

2. Materyal ve Metot
2.1. Materyal

Calismada dolgu elemani olarak Porland porselenden temin edilen kirik porselen atiklar
kullanilmigtir. Etibor madencilikten temin edilmis borik asit tozu antibakteriyel etki saglamak i¢in
ve misvak lifleri (Hasimi Gold, Pakistan) antibakteriyel etki ve mekanik 6zellikleri iyilestirmek i¢in
kullanilmistir. Kompozit takviye bilesenlerinin hazirlanmasi ve analizlerine yonelik prosediir
Sekil.1’de sematik olarak verilmistir. Porselen atiklar1 Fritsch Pulverisette 9 model halkali kiricida
toz haline getirilmis, elde edilen tozlar 90 mikronluk elekten elenmis ve elek alt1 tozlar dolgu
elemani olarak kullanilmistir. Bulk haldeki misvak ince ince dilimlenmis, 50 °C’lik etiivde bir giin
siireyle kurutulmus, halkali kiricida boyut kiigiiltme islemi yapilarak 500 mikronluk elekten elenmis
ve elek alt1 malzeme takviye eleman1 olarak kullanilmistir. Borik asit tozu 50 °C’lik etiivde bir giin
stireyle kurutma iglemi sonrasi kullanilmistir. Matris malzemesi olarak, Polipol 383-G Poliya A.S.
firmasina ait masif iretimde kullanilan akrilik modifiyeli dokiim polyesteri kullanilmistir.
Sertlestirici olarak metil etil keton peroksit (Butanox M-60, Akzo Nobel) ve hizlandiric1 olarak
kobalt (Akcobalt cx1, Akpa Kimya) soliisyonu kullanilmistir.

Malzemeler, Malzemeler, Malzemeler,
Porselen Misl\'uk Borik Asit
Y

Kirma-Ogiitme
v

Eleme

4
A4

Karakterizasyon

SEM-EDX
Elementel Analiz

SEM-SE
Toz Sekli-Boyutu

XRD
Faz Analizi

He-Piknometresi
Teorik Yogunluk

T
—» Optik Inceleme X$J\_

Sekil 1. Dolgu-takviye fazlarinin hazirlanma siireci ve uygulanan analizler

2.2. Kompozit Hazirlama islemleri

Partikiil seklinde olan porselen atig1 ve borik asit ile lifli sekillerde olan misvak takviye elemanlari
hibrit yapida polimer matrisli kompozit eldesi igin polyester matris ile karistirilip, dokiim metodu
kullanilarak {tiretilmistir (Sekil 2). Dokiim islemi i¢in polyester, takviye orani 1:1 olacak sekilde
receteler hazirlanmistir (Tablo 1). Kullanilan takviye elemanlarinin etkisini gormek amaciyla saf
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polyesterden de dokiim yapilmistir. Porselen faz dolgu elemani olarak kullanildig: i¢in kompozit
icindeki oran1 yliksek tutulmustur.

Fakviye ve Antibakteriyel Fazlar
Porselen, Misvak, Borik Asit
F
Kurutma Matris
- Akrilik Takviyeli Polyester
Kirma-Ogiitme ir
e ‘ . 4 Sertlestirici MEK-P)
Mekanik Mikser
['.IL'IIIL' 200.-500 rpm c H I d (K b |
oS /] 1izlandinciKobalt)
Karistirma Lod
(Takviye Fazlarini) Dikiim ve Kaliplama
Celik ve Silikon
A,% Kalip
Kirleme Son Kilrleme
(oda sicakhigy) H 70°C, 2h
F
Test, Analiz ve Karaktenzasyon

Sekil 2. Kompozit hazirlama basamaklari

Tablo 1. Calismada hazirlanan kompozitlere ait regeteler

Recete Kodlar: Polyester Porselen Misvak Borik Asit
(2g.%) (2g.%) (ag.%) (ag.%)

SP 100 - - -

PAl 50 50 - -
PMA1 50 49 1 -
PMA10 50 40 10 -
PBA1 50 49 - 1
PBA10 50 40 - 10

Halkali kiric1 yardimu ile 6giitiiliip, elenen dolgu ve takviyeler etiivde 50°C’de kurutulmus ve nem
tutmamasi i¢in desikatdr icinde kullanilincaya kadar saklanmistir. Dokiim yapilacak metal ve
silikon kaliplara PVA esaslt kalip ayiricr siiriiliip oda kosullarinda birakilarak dokiime hazir hale
getirilmigtir. Hibrit kompozitlere ilave edilecek regetelere uygun olarak tartilan takviyelerin
homojen dagilimi i¢in 1 dakika siire ile 200 rpm hizindaki eksenel bilyali degirmende karigtirma
islemi yapilmistir. Elde edilen karisimlar, diisiik hizlarda mekanik karistiricida karistirilan akrilik
modifiyeli polyestere yavas yavas eklenmistir. 200-500 rpm hiz araliginda 15 dakika siire ile
karistirma islemine tabi tutularak karigimlar hazirlanmistir. Hazirlanan karigimlara hizlandiric1 ve
sertlestirici ilave edilerek dnceden hazirlanan kaliplara dokiim islemi gerceklestirilmistir. Yeterli
sertlige ulasan numuneler kaliplardan ¢ikarilarak diiz bir zeminde bekletildikten sonra etiivde 70
°C’de 2 saat siire ile son kiirleme islemine tabi tutularak numunelerin son sertlifine ulasmasi
saglanmistir. Elde edilen numuneler diiz bir zeminde test analiz islemi yapilincaya kadar
saklanmistir.
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2.3. Kompozitlere Uygulanan Test ve Analizler
2.3.1. Fiziksel Ozellikler: Teorik ve Bulk Yogunluk, Toplam Gozeneklilik

Hibrit kompozit triinlerin bulk yogunlugu, yogunluk oOl¢iim kitli hassas terazi kullanilarak
gerceklestirilmistir. Esitlik 1°de bulk yogunluk, Esitlik 2°de % teorik yogunluk ve Esitlik 3’de %
toplam gozeneklilik hesaplamalarinda kullanilan denklemler verilmistir. Tiim kompozit iiriinlerin
teorik yogunluk degerleri, polyester matrisin yogunluk degeri, icerdigi takviye fazlarinin yogunluk
degeri ve hacim oranlarina bagli olarak Esitlik 4’de verilen kompozit karisim kuralina gore
hesaplanmustir.

o w-
Bulk Yogunluk = " _1W2 XPsy (1)

Bulk Yogunluk
Teorik Yogunluk

% Toplam Gozeneklilik = 100 — %Teorik Yogunluk (3)

% Teorik Yogunluk = x100 (@)

burada, W; kuru agirlik, W5 suda asili kalan agirlik, W3 yas agirliktir.

Pc = Pm-Vm + Pr1.-Ve1 + pr2. Vi (4)

burada g, kompozitin teorik yogunlugu, qm, matrisin teorik yogunlugu, q, takviye fazin teorik
yogunlugu, Vy,, matrisin hacim orani, V,, takviyenin hacim oranidir

2.3.2. Mekanik Ozellikler: Egme Testi, Emede Elastik Modiilii, Sertlik, Darbe Dayanim

Calisma kapsaminda ftiretilen hibrit kompozitlerin ii¢ noktali egme dayanimi testi TS 985 EN 1SO
178 standardina uygun olarak Shimadzu marka Universal test cihazinda yapilmistir. Her receteye ait
standartlara uygun 5 adet numuneye 2 mm/min. hizindaki yiik uygulanarak tespit edilen kirilma
yiikiine gore egme mukavemeti degerleri asagida verilen Esitlik 5 kullanilarak hesaplanmistir.
Esitlikte, egme mukavemeti (o), kuvvet (P), destekler aras1 mesafe (L), numunenin genisligi (b) ve
numunenin kalinligi (d) ile gosterilmistir.

3.PL

0= 2baz ()
Hibrit kompozitlerin elastik modiil degerleri Esitlik 6 kullanilarak hesaplanmustir. Esitlikte, (E)
elastik modiil, egim (m), destekler aras1 mesafe (L), numunenin genisligi (W) ve numunenin
kalinlig1 (D) ile gosterilmistir.

L3
E = .
4.W.D3

m (6)

Sertlik testleri SO0mm*50mm*Smm boyutlarinda numunelerden, Shore-D sertlik cihazi kullanilarak
5 kg yiik altinda gerceklestirilmistir. Numuneler {izerinden bes farkli noktadan elde edilen sertlik
degerlerin ortalamasi kullanilmistir.

Numunelerin darbe direnci, Devotrans darbe test cihazi ile Ol¢iilmiistiir. Testler ISO EN 180 U
standardina uygun olarak gergeklestirilmistir. 80x10x4 mm boyutlarindaki numuneler 6J’luk ¢ekig
darbesine maruz kalmistir. Testler i¢in 5 adet numune kullanilmistir. Numunenin kirilmasi igin
iletilen ¢ekic enerjisi Esitlik 7 kullanilarak hesaplanmustir.

Ec

© x1000 (7)

Wi =y
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burada, E joule (J) cinsinden iletilen enerjidir, h mm cinsinden numune kalinligidir, b mm cinsinden
numune genisligidir, aj, kJ/m? cinsinden darbe direncidir.

2.3.3. Antibakteriyel Testler

Antibakteriyel test igin tiim ylizeyler test oncesi ilk olarak 2000’lik polisaj diski ile parlatma
islemine tabi tutulmus vedaha sonra 220’lik zimpara diski ile yiizey asindirilmistir. Daha sonra
temizlenip kurutulan yiizeylere, ASTM 2180 (Standard test method for Determining the Activity of
Incorporated Antimicrobial Agent in Polymeric or Hydrophobic Materials)’e gore Staphylococcus
aureus ATCC 6538 ve Pseudomonas aeruginosa ATCC 15442 bakterilerine karsi antibakteriyel
aktivite testi yapilmistir. Bu amagcla referans kiiltiirler, Tryptic Soy Broth besiyerinde, 35°C’de 18
saat gelistirilmistir. Bu kiiltiirlerden, 10° kob/mL olacak sekilde 45 °C’ye sogutulmus yari-kat: agara
aktarilmistir. Bu kiiltiir siispansiyonundan 100 pL alinarak énceden UV ile steril edilmis 6rneklerin
iizerine yayillmistir. Karsilastirma yapabilmek amaciyla 0. saatte SP kodlu 6rnek kontrol grubu
olarak kullanilmis ve organizma aktarildiktan hemen sonra analize alimmustir. Inokiilasyon sonrasi
ornekler 35°C’de 24 saat inkiibe edilmistir. Inkiibasyonun ardindan &rnekler nétralizer icerisine
aktarilmis ve vorteksleme islemi ile Orneklerin {izerinde bulunan organizmalarin sivi ortama
geemesi saglanmistir. Antibakteriyel orneklerde canli kalan mikroorganizma sayisini belirlemek
tizere diliisyonlar hazirlanip petri kaplarina 1’er mL aktarilmug, iizerine 15 mL Tryptic Soy Agar
dokiilmistiir. 35°C’de 48 saatlik inkiibasyonun ardindan koloniler sayilmis ve antibakteriyel test
tamamlanmustir.

2.3.4. Temas Acis1 Ol¢iimii

Temas agis1 ve yiizey serbest enerjisi (SFE) 6l¢iimleri, su ve diiyodometan kullanilarak temas agisi
Olgim cihazi kullanilarak (Kruss, DSA-25) elde edilmistir. SFE hesaplamalari, Young
denklemine[29] ve Fowkes [30] ve Owens, Wendt, Rabel ve Kaelble (OWRK yontemi) [31,32]
tarafindan gelistirilen iki bilesenli bir modele gore yapilmistir [33].

2.3.5. Mikroyapisal Analizler

Hibrit kompozit hazirlamada kullanilan porselen atigi, borik asit ve misvak fiberlerinin
mikroyapisal Ozellikleri Zeiss Supra 40 VP model taramali elektron mikroskobu kullanilarak ve
kimyasal kompozisyonlar1 EDX dedektorii ile belirlenmistir. Kompozit {riinlerin mikroyapi
incelemeleri SEM-SE modu ile gergeklestirilmistir. Parlatilmis ve kirik yiizeylerden goriintiiler
alinmustir.

2.3.6. Faz Analizi

Hibrit kompozit hazirlamada kullanilan porselen atig1, borik asit ve misvak fiberlerinin faz yapisi
Panalytical marka XRD cihazi1 kullamlarak, 2 teta 10-80° araliginda ¢ekim yapilarak belirlenmistir.

2.3.7. He Gaz Piknometresi ile Ger¢ek Yogunluk Tayini

Polyester matris ve takviye elemanlarinin ger¢ek yogunluk degerleri Micromeritics marka Accupyc
IT 1340 model He gaz piknometresi cihazi kullanilarak belirlenmistir.

3. Sonuclar ve Tartisma

3.1. Baslangi¢c Malzemelerinin Karakterizasyonu
Kompozit malzeme bilesenlerinin gercek yogunluk 6l¢timleri He-gaz piknometresi kullanilarak
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gergeklestirilmis ve elde edilen sonuglar Tablo 2’de verilmektedir. Calismada kullanilan porselen
atig1 2.6 g/cm3 deger ile en yiiksek yogunlukta, borik asit ve misvak sirasiyla 1.51 ve 1.58 g/cm3
yogunlukta ve polyester matris 1.2 g/cm® ile en diisiik yogunluktadir. Bu degerler kompozit
tirtinlerin % toplam gozeneklilik (porozite) miktarinin hesaplanmasinda kullanilmustir.

Tablo 2. Calismada kullanilan malzemelerin He gaz piknometresi ile dl¢iilen gergek yogunluklari

Bilesen Gergek yogunluk (g/cm®)
Polyester 1.20
Porselen 2.60
Borik Asit 1.51
Misvak 1.58

Kompozit takviye bilesenlerine ait makro ve mikroyapr goriintiileri Sekil 3-5’de verilmistir.
Gorintiiler incelendiginde, porselen partikiillerinin 1-100 pm arasinda kismen kiiresel, keskin
koseli tanelerden meydana geldigi, borik asit partikiillerin 20-200 um arasinda degisen boyutlarda
ince tabakalar seklinde istiflenmis kiiresel sekilli bir yapida oldugu, misvak liflerinin 5-500 pm
arasinda degisen boyutlarda ¢ubuksu ve kiiresele yakin sekilde, lifli bir yapidan olustugu,
goriilmektedir.

Sekil 3. Porselen atiginin (a) dijital fotograf goriintiisii, SEM-SE goriintiisii (b) 250x ve (c) 1000x

sé= =

Sekil 5. Misvak bitkisinin (a) dijital fotograf goriintiisii, SEM-SE goriintiisii (b) 250x ve (¢) 1000x
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Calismada kullanilan porselen, misvak ve borik asit takviye bilesenlerine ait SEM-EDX
spektrometresi kimyasal analiz spektrumlar1 Sekil 6a, b ve ¢’de, XRD spektrumlari ise Sekil 7a, b,
c’de verilmistir. Kimyasal analizde goriilen Au ve Pd pikleri analiz 6ncesinde numune yiizeyinde
elektriksel sarjlanmay1 Onlemek i¢in yapilan kaplamadan kaynaklanmakta, ayrica numunelerin
analiz i¢in karbon banda yapistirilmasi nedeniyle C elementinin pik siddetinde artis olmustur.
Porselen atiklarimin EDX spektrumu incelendiginde yiiksek miktarda Si, Al, O ve diisiik miktarda
K, Na ve Mg elementleri (Sekil 6a) i¢erdigi goriilmektedir. XRD’den elde edilen kuvars, kristobalit,
mullit ve amorf fazlarda (Sekil 7a) bu sonucu dogrulamaktadir.

J — S S2RIITIIRTLL

Sekil 6. Kompozit takviye/dolgu bilesenlerine ait SEM-EDX spektrometreleri; a) Porselen, b)
Misvak, c) Borik Asit
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Sekil 7. Kompozit takviye bilesenlerine ait XRD spektrumlari; a) Porselen, b) Misvak,  ¢) Borik
Asit
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Misvak yapisinda C, O, Ca, S, Na, Cl elementleri tespit edilirken (Sekil 6b), cihaz tespit
yeteneginin disinda kalan H elementi belirlenememistir. XRD’sinde ¢ikan kalsiyum siilfat faz1 olan
bazanit (2CaS04.H,0) ve seliiloz (CgH1005),) fazlart da (Sekil 7b) kimyasal analiz sonuglarini
dogrulamaktadir. Borik asit numunesinde, B ve O elementlerinin (Sekil 6¢) varligi belirlenirken,
cihaz tespit yeteneginin disinda kalan H elementi belirlenememistir. Bu sonuglar XRD’den elde
edilen sassolit fazinin (Sekil 7¢) varligini teyit etmektedir.

3.2. Fiziksel Ozellikler

Hazirlanan kompozit numunelere ait fiziksel 6zelliklere ait test sonuglar1 Sekil 8a,b’de
verilmektedir. Beklendigi lizere SP kodlu takviye fazi icermeyen matris oldukca diisiik toplam
gozeneklilik (porozite) miktarma <%21 sahiptir. Bunun nedeni polimerin viskozitesinin oldukca
diisitk olmasi nedeniyle siire¢ esnasinda olusan hava kabarciklarini daha kolay ve hizli tahliye
etmesidir. Bu durumda polimer kalib1 hizli bir sekilde doldurmakta ve karistirma yada dokiim
esnasinda yapida olusan hava kabarciklarimi diisiikk viskozitesi nedeniyle hemen atarak bulk
yogunlugunu arttirmakta ve gézenek olusumunu azaltmaktadir.

1.800
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Sekil 8. Hibrit kompozitlere ait a) teorik yogunluk, bulk yogunluk ve b) % toplam porozite
miktar1

Polimer matrise ag. %50 porselen tozu ilavesiyle artan viskozite ve proses (karistirma, dokiim, vb.)
kaynakli nedenlerden dolayr toplam gozeneklilik degeri SP numunesinde <%]1 iken PAl
numunesinde %3.6’ya ¢ikmis olup yapiya giren porselen fazinin yiiksek teorik yogunluk degeri ve
artan karisim viskozitesi nedeniyle hem bulk yogunluk degeri hem de % toplam gozeneklilik degeri
saf polimer numunesine gore artmistir.

Hibrit yapili kompozit numunelerde toplam gézenek degerinin, 6zellikle porselen atig1 ile birlikte
yapiya ikinci takviye elemani olarak ilave edilen lifli yapida misvak ve partikiil seklindeki borik asit
faz1 ilavesiyle artmistir. Agirlikga %1 misvak/borik asit ilavesiyle PA1 numunesinde goriilen
toplam gozenek degeri ~%3.6 seviyesinden sirasiyla ~%4.8 ve ~%>5.3 degerlerine ¢ikmistir. Misvak
ve borik asit miktar1 %10’a cikartildiginda, toplam gozenek degeri PA1 kodlu numunenin
~%3.6’lik toplam gozenek seviyesinden sirasiyla ~%6.9 ve ~%6.8 degerlerine ¢ikmistir. Bu durum
her iki numuneninde tane sekli, miktar1 ve polimer tarafindan 1slatma karakterinden
kaynaklanmaktadir. Artan misvak ve borik asit miktar ile artan gézeneklilik seviyesine bagl olarak
bulk yogunluk degerleri de hibrit kompozit numunelerinde azalmistir.

3.3. Mekanik Ozellikler

Sekil 9°da saf polimer ve kompozit liriinlere ait mekanik 6zelliklerin degisimi verilmistir. Egme
mukavemeti degerleri saf polyester i¢in 129,8 MPa olup, kompozit {iriinlerin egme mukavemetleri
66,2 - 49,8 MPa arasinda degismektedir. Saf polimere ait egme mukavemeti degerini hazirlanan
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kompozit ve hibrit kompozit numunelere gore daha yiiksektir. Bu durum saf polimerin yiiksek
siineklilik ve diistik elastisite modiilii degeri ile iliskili oldugu kadar polimer yapiya giren takviye
fazinin yap1 i¢inde homojen dagilimi, takviye tiirii ve miktari, takviyenin tane boyut ve sekli, proses
kaynakli gbzenek olusumu ve polimerin takviyeyi 1slatma oOzellikleri vb. etkenlerden
etkilenmektedir [3,27,34]. Saf polimere agirlikca %50 oraninda porselen atigi ilave edildiginde
egme mukavemetinin saf polimere gore =%50 oraninda azaldigr gorilmiistiir. Bu durum ilave
edilen porselen atiginin polimer matrise gore daha rijit olmasindan kaynaklanmaktadir [35].
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Sekil 9. Saf polimer ve hibrit kompozitlerin mekanik 6zellikleri

Polyester matrise, ag.%49 porselen atikla beraber ag.%1’lik borik asit ilavesinin sadece porselen
atik iceren PA1 kodlu numune ile benzer egme mukavemeti degerlerine sahip oldugu goriilmiistiir.
Porselen atik miktarinin ag. %40, borik asit miktariin ag.%10 oldugu kompozisyonda egme
mukavemetinde PA1 ve PBA1 kodlu numuneye gore belirgin bir azalma goriilmektedir. Bu durum
borik asitin polimer matris tarafindan iyi 1slatilamamasi, borik asitin sahip oldugu tane sekli ve
boyutu, gézenek miktari, matris-takviye fazi baglanma yiizeyi ile ilgilidir. Borik asit kiiresel sekilli
tane yapisina sahip olsa da tane i¢cinde katmanli bir yapiya sahip olup bu noktalar catlak merkezleri
olusturabilir (Sekil 10,11).

Agirlikca %10 misvak ilaveli PMA10 numunesinin arakesitini inceledigimizde matris ile takviye
faz arasinda zayif baglanma vardir (Sekil 10,11) ve misvak fazinin kendi fiziksel yapis1 nedeniyle
bosluklar bulunmaktadir (Sekil 12). Bu durum egme mukavemetinin saf polimere gore daha diisiik
degerde olmasinda etkili olsada fiberimsi tane yapist nedeniyle diger kompozit 6rneklerine gore
nispeten daha yiiksek deger almasinda etkili olmustur. Sadece porselen atig1 dolgulu kompozit
(PA1) ve porselen atigimin yani sira ag. %1 borik asit partikiilleri iceren hibrit kompozit (PBA1)
numuneler benzer egme mukavemeti (66,2 ve 66 MPa) degerlerine sahiptir. Porselen atigina
ilaveten yapiya ag. %1 borik asit ilavesi ara yiizey baglanmasint ve egme mukavemetini olumsuz
etkilememistir (Sekil 10,11). En diisiik egme mukavemetine sahip numune porselen atig1 ve ag.
%10 borik asit partikiillerine sahip PBA10 hibrit kompozitidir. Yapiya katilan ag. %10 borik asit
ilavesi yapis1 dolayisiyla ve proses ile karisim viskozitesini olumsuz etkiledigi icin mukavemette
daha fazla azalma gozlenmistir. Parlatilmis yiizey SEM-SE goriintiileri incelendiginde (Sekil 10)
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matris-takviye baglanmasinin zayif oldugu ve ara kesit SEM-SE goriintiilerinde ise borik asit
partikiillerinin tabakali ve bosluklu yapilari, mukavemetteki azalmayi agiklamaktadir (Sekil 11).

Sekil 10. Kompozit numunelerin yiizeyden alinmig SEM-SE goriintiileri (1.000x)

Diger yandan saf polimer 3.29 GPa elastik modiil degerine sahip iken, takviye fazlarin ilavesi ile
elastik modiil degeri tiim kompozit yapilarda artmistir (Sekil 9). En yiliksek elastik modiil degerine
sahip kompozit PA1 numunesidir. Yapiya ikinci takviye elemanlarinin ilavesi ile liretim siireci artan
viskozite ile zorlagtirdig1 ve bu nedenle yapida gozenekler olustugu i¢in elastik modiil degerlerinde
diisiis gézlenmistir (Sekil 10,11).

PBALO

Sekil 11. Kompozit numunelerde kirik ylizeyden alinmis SEM-SE goriintiileri (1.000x)

Darbe direnci degerlerini inceledigimizde (Sekil 9) en yiiksek darbe direnci saf polimerde elde
edilmistir (11.2 Kj/m2). Takviye fazlarinin ilavesiyle darbe direncinde azalma gozlenmistir. En
yiiksek darbe direncine (8.1 Kj/m2) sahip kompozit ag. %10 misvak ve %40 porselen atig1 takviyeli
kompozit triindiir. Misvak fiberimsi yapisi nedeniyle ¢arpma dayanimi iizerine nispeten olumlu
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etkisi olmustur (Sekil 12). %1 misvak ve %49 porselen atig1 takviyeli kompozit iiriin 7.29 Kj/m2
degerinde ¢carpma dayanimina sahip olup misvak ilavesinin ¢arpma dayanimina %1 lik ilavesi bile
olumlu etki saglamistir.

Saf polyester ve kompozit iirlinlere ait Shore sertlik degerleri (Sekil 9) incelendiginde, beklendigi
iizere saf polyester iirlinlin sertligi diisiik iken rijit, sert takviye fazlarinin yapiya ilavesiyle sertlik
degeri artmistir. En yiiksek sertlik degerine sahip olan numuneler PA1 ve PBA1 kodlu sadece
porselen atig1 ve %49 porselen atig1 %1 borik asit katkili kompozitlerdir (89.8 ve 89.6). Diger
yandan tiim takviyeli kompozitlerin sertlik degerleri birbirine yakin olup 87 ile 89.8 araliginda
degismektedir.

Sekil 12. Misvak fiberleri (ag. %10) ve porselen atig1 (ag. %40) ile takviye edilmis hibrit
kompozitin farkli biiyiitmelerdeki SEM-SE kirik yiizey goriintiileri

3.4. Antibakteriyel Aktivite Sonuclar:

Kompozit tirtinlerin kullanildig: kisisel ya da halka agik ortamlarda, iiriin yiizeyleri farkli etkilere
maruz kalarak asinmaktadir. Bu nedenle numune yiizeyleri asindirildiktan sonra anti bakteriyel
testler gerceklestirilmis ve sonuglar Tablo 3’de verilmistir. Saf polimerde dahil olmak iizere
gelistirilen kompozitlerin etkin bir antibakteriyel aktiviteye sahip olmadigi goriilmiistiir. Etkin bir
antibakteriyel aktivite i¢in bakteri miktarinda >%99 bir azalma olmalidir [33]. Elde edilen sonuglar
incelendiginde antibakteriyel etkiye sahip olan borik asit ve misvak takviyeli polimer matrisli
kompozitlerin saf polimer ve sadece porselen atig1 takviyeli kompozite gore daha etkin bir
antibakteriyel etki sagladiklar1 tespit edilmistir. Staphylococcus aureus, i¢in borik asit katkisi
%32.59 oraninda bakteri liremesini azaltirken misvak katkis1 daha iyi antibakteriyel etki gostererek
%46.30 oraninda bakteri iiremesini azaltmistir. Pseudomonas aeruginosa i¢in, borik asit katkisi
%25.26 oraninda bakteri tiremesini azaltirken misvak katkisi daha iyi antibakteriyel etki gostererek
%33.16 oraninda bakteri iiremesini azaltmistir.

3.5. Temas Acis1 Ol¢iimii

Literatiirde hidrofobik yiizeylerin ayn1 zamanda antibakteriyel etki sagladigi bildirilmistir [36]. Bu
nedenle gelistirilen numunelerin temas agis1 Ol¢iimleri gergeklestirilmis (Sekil 13a), su ve
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diodometan sivilart kullanilarak yiizey enerjileri hesaplanmistir (Sekil 13b). Tiim yiizeylerin su ile
yaptiklar1 temas acis1 diodometan ile yaptig1 temas agisina gore daha yiiksektir. Saf polimer yiizeyin
temas agis1 ile kompozit yiizeylerin temas acilarmnin birbirine yakin oldugu gériilmiistiir (~70-79°).

Tablo 3. Gelistirilen kompozit malzemelerin antibakteriyel test sonuglari

Mikroorganizma  Numune _ Kontrol Yiizey Uygulamasindan Yiizde
Tiirii Kodlari Ornegindeki Sonraki Sayim Azalma
Sayim (cfu/mL?) (cfu/mL)

Staphylococcus  SP 270000 255000 5.56
aureus PA1 270000 250000 7.41
(ATCC6538)  BpPA10 270000 182000 32.59
PMAL10 270000 145000 46.30

Pseudomonas SP 190000 173000 8.95
aeruginosa PA1 190000 171000 9.47
(ATCC 15442)  BpA10 190000 142000 25.26
PMAL10 190000 127000 33.16

Saf polimer ylizeyin ylizey enerjisi 57.4 iken sadece porselen atig1 takviyeli kompozitin 69.1 ve
porselen atig1 ve ag. %10 borik asit takviyeli kompozitin 68.9 olup benzer degerde, porselen atig1 ve
ag. %10 misvak katkili kompozit yiizey ise 59.8 ile en diisiik yiizey enerjisine sahiptir. Saf polimer
yiizey ile PMA10 kodlu numune benzer yiizey enerjilerine sahip olmalarina ragmen, misvak
takviyeli kompozit daha iyi antibakteriyel etki gostermektedir (Tablo 3). Bu durum misvak fiberinin
kimyasal yapisinda antibakteriyel etki saglayan ajanlardan kaynaklanmaktadir [37,38].

4. Sonuc ve Oneriler

Polyester matrisli hibrit kompozitlerin proses edilebilirligi gii¢ olsa da misvak ilavesi, mekanik
ozelliklere 6zellikle darbe direncine ve antibakteriyel etkiye olumlu katki sagladigi bulunmustur.

H a4
‘ l
N
10
0
sp PAI FMALO I'BALO
Numune Kodlan

s:su, dm:dilyodometan

Yizey Encrjisi, mNom

Sekil 13. Hazirlanan kompozitlere ait (a) temas agis1 goriintiileri, (b) yiizey enerjileri
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Borik asit tabakali ve bosluklu yapist nedeniyle fiziko-mekanik o6zellikleri olumsuz etkilerken
antibakteriyel 6zellige olumlu katki saglamistir. Porselen atig1 dolgu fazi olarak hibrit kompozitlerin
daha ekonomik yolla {iretimini saglamakta ve fiziko-mekanik ve antibakteriyel 6zelliklere olumsuz
etkisi goézlenmemistir. Misvak ve borik asit ilaveleriyle hidrofobik 6zellik saglanamasa da
yiizeylerin antibakteriyel ozelliklerinde gelisme saglanmistir. Hibrit polimer matrisli kompozitler,
hafiflik, yiiksek spesifik mukavemet ve modiil basta olmak tlizere diger yapilan katkilara bagh
olarak fonksiyonel 6zellikleri ile bir ¢ok uygulamada (saglik geregleri, agiz i¢i protezler, kaplama
malzemeleri, medikal pargalar vb.) kullanim potansiyellerinin olabilecegi degerlendirilmistir.

Cikar Catismasi

Yazar, c¢ikar ¢atismasi olmadigini beyan eder.
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