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Bir yilda ikincisi: 4. Uluslararasi Lif ve Polimer Arastirmalart Sempozyumu

3. ULPAS’1 8-9 Mart 2018’de yine Bursa’da X. Uluslararast Ar-Ge Proje Pazarn ile es-zamanli ve es-
mekanli olarak BUTEKOM’da yapmistik. 60’a yakin bildirinin sunuldugu sempozyumun bagari
katilimeilart heyecanlandirmis ve ilkbahar ve sonbahar’da olmak iizere yilda iki kez yapilmasi
onerilmisti. Iste bu oneri dogrultusunda Bursa Uludag Universitesi’nin ev sahipliginde 2018 yilinin
ikinci lif ve polimer arastirmalar1 sempozyumunu 4-5 Ekim 2018’de yapiyoruz. Bu sempozyuma katki
veren tlim arastirmacilarimiza goniilden tesekkiir ediyoruz.

Bu sempozyumda ilk defa oturumlar konulara gore diizenlemeye gayret ettik;

- Tslevsel Polimer ve Lifler: Polimerlerde yapilan degisiklikler ve katkilandirmalar ile yeni
iglevlerin ortaya ¢ikarilmasi,

- Nanolifler: Son yillarda ¢ok sayida aragtirmacinin ilgi alami olan nanoliflerin iiretimi,
islevsellestirilmesi ve uygulama alanlarinin gelistirilmesi,

- Kompozitler: Gerek takviye malzemesi olarak gerekse de dolgu malzemesi olarak polimerlerin
kopmozitlerde kullanimi her zaman gelistirilmeye agik bir alan,

- Lif ve Kumas: Gerek tek bilesenli gerekse de bi-komponent liflerin farkli uygulamalar igin
gelistirilmesi ile kumas 6zelliklerinin polimerler ile iyilestirilmesi,

- Terbiye: Cevreye duyarli polimer esasli terbiye malzemelerinin gelistirilmesi.

Bu sempozyum ULPAS geleneginde yeni bir ¢igir agiyor. Sempozyum kapsaminda iilkemizin en

modern ve gelismis iki polyester iplik iireticisine (Korteks ve Polyteks) teknik gezi diizenliyoruz.

Oncelikler bu iki degerli firmamiza kapilarim actiklari igin tesekkiir ediyoruz. Bu sayede lif ve

polimer arastirmacilar1 gercek diinyada polyester lifinin nasil {iretilip sekillendirilecegini gérme

firsatin1 yakalayacaklar. Ama ayni zamanda da bu iki firmanin teknik personeli lif ve polimer

arastirmacilariyla yakindan tanigsarak yeni ve farkli arastirma ve gelistirme faaliyetlerini tetikleme

firsatlar1 yakalayacaklar. Bu teknik gezilerin ULPAS’larda geleneksel hale gelecegini diislinliyoruz.

Bu Bildiriler Kitabt sempozyum esnasinda katilimcilarin elinde oldugu gibi sempozyum internet
sayfas1 (www.uludag.edu.tr/ulpas) adresinden simdiye kadar yapilmis olan sempozyumlarin bildiriler
kitabu ile birlikte de her zaman erisebilecektir.

Simdiye kadar oldugu gibi bu 4. Uluslararas1 Lif ve Polimer Arastirmalari Sempozyumu’'nun da
basarili, katilimeilar i¢in yararh ve iilkemiz i¢in katki verici olacagint inancimiz tamdir.

Lif ve Polimer Arastirmalar Enstitiisii adina
Prof. Dr. Yusuf ULCAY
Prof. Dr. Ali DEMIR



Second Symposium in a Year: 4" International Fiber and Polymer Research Symposium
(4" IF&PRS)

The 3" International Fiber and Polymer Research Symposium was held on 8-9 March 2018 at
BUTEKOM-Bursa during the X" International R&D Brokerage Event. With more than 60 papers
presented, the symposium has generated great enthusiasm and courage. As a result of this well
acceptance of the attendants, the committee has agreed to hold the symposia in Spring as well as
Autumn in 2018. With the support and sponsorship of Bursa Uludag University, we are having the
second fiber and polymer research symposium in 2018 on 4-5th October 2018. We are thankful to all
those who have contributed to the success of this symposia.

As the first time, this symposium is organized with sessions classified according to the following
subjects;

- Functional Fibers and Polymers: With the help of additives and modifications polymers and
fibers obtain novel characteristics and functions,

- Nanofibers: This is the research area where most of the recent polymer and fiber research has been
focused. Development of novel nanofiber production methods, functionalization of nanofibers, and
development of new application areas are the hot topics.

- Composites: The use of polymers in composites as both filling material as well as reinforcement is
a research area for a long time to come.

- Fiber and Fabrics: Research and development in the field of fiber and fabrics is an integral part of
this symposium. Mono- and bi-component fibers for functional applications will be a value-adding
subject. Fabric modification by polymers is also another issue of interest.

- Finishing: In order to preserve the environment, fibre and polymer researchers are taking
responsibility to develop environmental friendly finishing chemicals and processes.

The 4™ IF&PRS is starting a pioneering novelty in symposium organizations. There will be two
technical and industrial visits in the symposium program. The largest and most advanced polyester
filament yarn manufacturers in Turkey (Korteks and Polyteks) will open up their doors to the 4™
IF&PRS attendants. We are especially grateful to both Korteks and Polyteks for opening their doors to
researchers. These visits will give the fiber and polymer researchers the great opportunity to see the
polyester filament manufacturing installations. After each visit, there will also be opportunity to
discuss the possible areas of research interest between the technical staff of both companies and the
symposium researchers. We believe that such technical visits will be a tradition in the future IF&PRS.

This Book of Proceedings will be printed and available at the symposium. However, it can also be
downloaded from the symposium web site (www.uludag.edu.tr/ulpas) together with all the previous
symposia proceedings.

As we have experienced so far, we believe that this 4™ IF&PRS will also be another success story for
all those who have attended as well as our beloved city for Bursa as well as or country:

On behalf of the Fiber and Polymer Research Institute
Prof. Dr. Yusuf ULCAY
Prof. Dr. Ali DEMIR
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UHMWPE Coating on Anodic Oxidized Ti6Al4V Alloy

CELEBI EFE, Gozde"*", YENILMEZ, Elif', ALTINSOY, Ibrahim', TURK, Serbiilent’,
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! Sakarya University, Engineering Faculty, Department of Metallurgy and Materials Engineering,
Esentepe Campus, 54187 Sakarya-Turkey
*Sakarya University, Biomedical, magnetic and semi conductive materials research center (BIMAS-
RC) Esentepe Campus,54187 Sakarya-Turkey,
*gcelebi@sakarya.edu.tr

Abstract

Titanium and its alloys are widely used in many
biomedical and industrial applications due to their
high specific strength, corrosion resistance and
biocompatibility [1-2] via formation of a natural
TiO, oxide film at room temperature. In this study it
is aimed to improve surface properties of Ti6Al4V
alloy by coating with Ultra-high molecular weight
polyethylene (UHMWPE) film over porous TiO,
layer which was formed by the simplest and the
most economical method of anodic oxidation among
the other coating methods [3]. Anodic oxidation was
carried out in the electrolyte consists of H3;PO,,
H,0, solution, at a constant voltage of 25V for 120
minutes using a stainless steel as the cathode while a
polished Titanium sample was used as the anode.
Surface coating with UHMWPE thin film, onto
anodic oxidized Ti6Al4V alloy was performed by
dip coating method. Among the other polymers
UHMWPE has superior properties due to high wear
resistance, low friction coefficient, relatively good
thermal stability, low toxicity, chemical inertness
and biocompatibility [4- 8]. The surface morphology
and phase analysis of the coated surface was
analyzed by scanning electron microscope (SEM),
X-ray diffraction (XRD) and Field Emission
Scanning Electron Microscope (FE-SEM), The
surface wettability was also studied to evaluate the
hydrophilicity. It was observed that oxide coating
consisting of rutile (TiO,) phases has a hardness of
S00HVN and the average thickness of 1500 nm. Fig.
1 shows the surface FE-SEM micrograph of the
UHMWPE coated Ti6Al4V alloy. The typical
crystalline phases of UHMWPE coating confirmed
by Raman are centered at 1064, 1130, 1297 and
1414 cm ™', respectively.

Fig.1. FESEM images of UHMWPE coated
Ti6Al4V alloy.
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Manyetik ozellige sahip fonksiyonel polimerlerle Sentetik
Asit Red 114 boyasinin sulu ¢ozeltilerden uzaklastirilmasi
ve fizikokimyasal parametrelerin incelenmesi

OZEL, Sahin' KARA, Al{%,
'Uludag Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Boliimii

sahinozel@uludag.edu.tr

AMACLAR

Bu c¢alismada yiiksek adsorplama kaapasitesine
manyetik mikro kiireler sentezlemek. Sentezlenen bu
kompozit malzemelerle sulu g¢ozeltilerden sec¢imli
adsorpsiyonla boyarmaddeleri uzaklastirmak
amaclanmaktadir.

GIiRIiS

Tekstil endiistrisinde salinan atik sularin biiytik bir
¢ogunlugunu azo grubu iceren boyarmaddeler
olusturmaktadir. Bu azo boyarmaddeler, aerobik
degradasyona karst olduk¢a direnglidirler ve
degradasyon iiriinleri oldukga tehlikelidir. Klasik
aritma yontemleri, boyarmaddelerin atik sulardan
uzaklastirilmasinda yetersiz kalmakta veya bu
boyarmaddeleri bir fazdan ikinci bir faza tasiyarak
daha tehlikeli yan firiinler olusturmaktadirlar. Bu
nedenle, ¢evre kirliligine yol agan ve insan sagligim
tehdit eden boyarmaddelerin sulardan
uzaklastirilmasinda alternatif ydntemlere ihtiyag
duyulmaktadir.

Atik sulardaki boyarmaddelerin adsorpsiyonu ve
dekolorizasyonu icin alternatif bir ydntem olan
manyetik 6zellige sahip polimer mikro kiirelerle
reaktif ve sentetik Asit Red 114 (AR 114) azo
boyarmaddesinin giderimi amaglanmaktadir.
Optimum adsorpsiyon kosullarin1 belirlemek igin
baslangi¢ pH degeri, boyarmadde konsantrasyonu,
adsorban konsantrasyonu gibi farkli parametreler
kullanilarak belirlenecektir.

Organik  kirleticiler ~ sularda  ¢ok  diisiik
konsantrasyonlarda bulunurlar [1]. Atik sulardaki bu
asidik boyarmaddeler oldukga toksiktir ve dayanikli
yapilarindan dolayi, klasik ayirma teknikleriyle
giderimi oldukga zordur [2].

Adsorpsiyon yontemleri haricindeki ayirma iglemleri
hem pahalidir hemde diisiikk konsantrasyonlarda
verim gdstermezler. Bu yiizden adsorpsiyon
prosesleriyle yapilan ayirma iglemleri basit ve kolay
uygulanabilen yontemlerdir. Ve diger yontemler
arasinda adsorpsiyonla boya giderimek sikca tercih
edilen bir ayirma teknigidir.

DENEYSEL

Malzeme

Nitrik asit

Merck

Sodyum hidroksit

Merck

Etilenglikoldimetakrilat (EG)

Merck

Poli (vinil alkol) (PVA; MA: 72.000, %98
hidrolize edilmis)

Merck
Manyetit(Fe304,20-30nmc¢apinda) Sigma-
Aldrich

Toluen

Merck

Etil Alkol

Merck

UV-vis.(Hach Lange Dr 5000)
spektrofotometresi.

SEM (Carl Zeiss Evo 40, Cambridge,
ingiltere)

Vinil Piridin (VP)

Merck

Benzoil peroksit

Merck

YONTEM

Manyetik poli(EG-VP) mikrokiireleri, Vinil piridin
(VP) ve etilenglikoldimetakrilat (EG)
monomerlerinin siispansiyon polimerizasyon
yontemiyle elde edildi. Manyetik poli(EG-VP)
kiirelerinin sentezinde kullanilan bu ydntemde
organik faz ve dispersiyon fazi1 yer almaktadir.
Dispersiyon fazi; 50 ml saf suda PVA
stabilizoriinden 0.2 graminin karistiricili 1siticida
¢oziinmesiyle olusturulmustur. Organik faz ise; 0,1 g
baslatict benzoil peroksit 10 mL gdzenek yapici
toluende 5 dakika karistirilarak ¢oziinmesi saglanip
5,0 mL capraz baglayict EG ve 3,4 mL VP
monomeri eklenerek homojen faz elde edilinciye
kadar karistirthp  hazirlanmigtir.  65°C  sabit
sicaklikta, kapali silindirik pyrex camdan yapilmis
polimerizasyon reaktdriinde (Electromantle Ceketli
Isitici, Ingiltere) manyetik karigtirici yardimiyla
sistem karistirilarak sirasiyla dispersiyon fazi, 0,5 g
manyetit organik faza eklenerek karistirilmistir.



Polimerizasyon, 65°C sicaklikta 4 saat, 75°C
sicaklikta 800 rpm karistirma hizinda siirdiirtildii.
Belirtilen siire sonrasinda dispersiyon fazi dekante
edildi. Elde edilen polimer mikrokiireler, su ve etil
alkol karisiminda iki giin bekletildi. Sivi karigim
dekante edildi. Tepkimeye girmeyen monomer veya
¢Oziiclniin uzaklagtirilmasi i¢in polimer
mikrokiireler su ve etil alkolle yikandi. Yikanma
isleminden sonra da polimer mikrokiireler siiziiliip
vakum etiivinde 70°C sicaklikta 48 saat siire ile
kurutuldu.

m-poli(EG-VP) mikrokiirelerinin  yilizey yapisi,
yiiksek biiylitme saglamasi nedeniyle taramali
elektron mikroskobu (SEM) (Carl Zeiss Evo 40,
Cambridge, Ingiltere) ile incelendi. Mikrokiireler
oncelikle, iletken bir yapistirict yardimiyla SEM
plakas1t  {izerine  yerlestirildi. Daha  sonra,
mikrokiirelerin  yiizeyi vakum altinda 200 A
kalinliginda metalik altin ile kaplanarak iletken hale
gelmesi saglandi ve niimune SEM cihazinin 6rnek
yuvasina yerlestirilerek fotograflart ¢ekildi.
Adsorpsiyon ¢alismalart AR 114 sulu ¢ozeltileriyle
yapilmistir. Adsorpsiyon, ¢aligmalar1 i¢in optimum
kosullar belirlenerek uygun izoterm modeli
Onerilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

m-poli(EG-VP) mikrokiirelerinin yiizey morfolojisi,
taramali  elektron  miktroskobu (SEM) ile
gorilintiilendi. Sentezlenen bu mikrokiireler i¢in elde
edilmis olan SEM goériintiisii ve m-poli(EG-VP)
mikrokiirelerinin kiiresel yapisini gdstermektedir.

Sekil: m-poli(EG-VP) mikrokiirelerinin SEM
gorintiisi

Maksimum adsorpsiyon miktart pH 2-12 arast
yapilan ¢alismada pH 3’te oldugu gorildii.
Baslangi¢ konsantrasyonu 50 ppm iken adsorpsiyon
miktar1 pH 3°de 27,50mg/g olarak elde edildi.
Adsorpsiyon ise dengeye 80 dakikada gelmistir.

Adsorpsiyonun hangi izoterme uygunluk
gosterdigini belirlemek i¢in Langmuir ve Freundlich
adsorpsiyon izoterm modelleri kullanildi  ve
adsorpsiyonun Langmuir izoterm modeline uygun
oldugu goriildii.

GENEL SONUCLAR

m-poli(EG-VP)  mikrokiireleri;  etilen  glikol
dimetakrilat (EG), Vinil piridin (VP), baglatict
benzoil peroksit ve stabilizor poli(vinil alkol) (PVA)
kullanilarak siispansiyon polimerizasyonu
yontemiyle sentezlenmistir.

Sentezlenen manyetik polimerik mikro kiirelere (AR
114) boyar maddesinin adsorpsiyonu sonucunda
Langmuir izoterm modeline uygun oldugu
gorilmiistiir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Sentezlenen  polimerlere  fotokatalitik  &zellik
kazandirilarak adsorpsiyon, desorpsiyon kinetigi ve
fotokatalitik degradasyon ¢aligmalarin yapilmasi
planlanmaktadir.
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AIM

The aim of this study to develop multi-functional
fabrics for protection textile area. Cotton and
polyester fabrics coated with polyimide and this
application provide non-wetting surface, acid
resistant, and flame retardancy property to the
fabrics.

INTRODUCTION

Textile products have wide applications from houses
to industrial textiles. Especially technical textiles
make easier our lifes. Protecting textile products are
using against fire, chemicals, UV-lights or physical
impacts etc. There are several studies about
developing technical textiles. In this study, we have
used a high-performance polymer to develop multi-
functional technical textile. Polyimide is a high-
performance polymer that has high-temperature
resistance, high heat conductivity, high LOI value'.
Also, polyimide is resistant to the chemicals and an
inert polymer. In the literature, polyimide was
studied as coating or film and composites.””
Polyimide is produced in two-step process. First
polyamic acid synthesis by the polycondensation
reaction, the second step is high-temperature
imidization reaction.” Studies about polyimide
coating focused on the high-temperature resistant
materials such as steel, carbon fiber, kevlar vs. due
to imidization process.” 7 There is limited study
about polyimide coating on the polyester and cotton
fabric to obtain protecting textile products. In this
study, we made optimizations about imidization
temperature and time to use polyester and cotton
fabric as substrate material. The aim of this study to
obtain flame retardant, chemical resistant and non-
wetting polyester and cotton fabrics by coating with
polyimide. Developed polyimide coated fabrics
could be used in fire protection clothes, blankets,
employee garments, gloves or protection layer in
automotive, aircraft products.

EXPERIMENTAL

Materials

Pyromellitic dianhydride (PMDA), 4,4’-oxydianiline
(ODA) and dimethylacetamide (DMAc) were
purchased from Sigma Aldrich Chemical Company
and used as is. Weaved polyester and cotton fabric
used as is.

Method

0,025 mole ODA was dissolved in DMAc and
bubbled with N2 (g) to eliminate O2. PMDA was
mixed with DMAc. 0.024,5 mole PMDA mixture
was added to ODA solution dropwise. Total
monomer concentration was fixed to 20 % (wt
monomer/wt solution). The reaction was conducted
N2 media and vigorous mixing. The reaction
temperature was fixed to 0-10 °C. After 24 hours
yellow, viscous polyamic acid (PAA) solution was
obtained.

Polyester and cotton fabrics were dipped in PAA
solution than padded through the padder to obtain a
uniform coating. This process conducted twice for
each fabric. Then the solvent was evaporated for 24
hours at room temperature. Fully dried coated
fabrics were dipped in PAA solution, excess solution
was removed with padder.

Imidization reaction of polyamic acid coated
polyester and cotton fabrics was conducted in 200
°C oven for 12 hours. Yellow fabrics turned into
brown color after imidization reaction.

EXPERIMENTAL RESULTS / DISCUSSION

The chemical structure of the synthesized polymer
and coated fabrics characterized by FT-IR analysis.
Coating effect is clearly observed in IR spectrums of
the coated cotton and polyester fabrics.
Characteristic peaks of polyamic acid were observed
at 1718 cm™ (C=0 of carboxylic acid), 1710 cm
(C=0 of amide) and 1603 cm™ (C=C of ketone) on
IR spectrum of coated cotton and 1610 cm™ (C=C of
ketone), on the IR spectrum of coated PET fabrics.
Also, the characteristic peaks of imide structure
clearly observed at 1777,60 cm™ (C=O of conjugate
anhydride) cm and 1350 cm” (C-N of aromatic
amine) on IR spectrums of both cotton and polyester
fabrics. That results proved that coating and
imidization processes conducted successfully.
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Figure 1. Polyamic acid synthesis and imidization
reaction mechanism®.



Wettability of the coated fabrics was studied with
contact angle measurements by using Attension
Theta Lite contact angle meter. While non-coated
polyester and cotton fabrics have not contact angle
due to hydrophilic structure, polyimide coated
polyester and cotton fabrics have 112° contact angle,
in average. Non-wetting cotton and polyester fabrics
obtained with polyimide coating.

Figure 2. Non-wetting polyimide coated cotton
(left) and polyester (right) fabrics.

Acid resistance of the polyimide coated fabrics was
studied with chemical resistance test according to
ASTM 543-87. Samples were waited in deionized
water, 10% HCI and 40% HNOj solutions for 24 h.
Than weight losses were measured. There are no
degradation for PI coated cotton and polyester
fabrics. Polyimide coating is resistant to acids.
Flame retardancy tests were conducted according to
the modified UL-94 standard test method. Non-
coated cotton and polyester fabrics burned and
turned into ash. Also, non-coated polyester fabrics
melted down while burning. The melted drops
ignited cotton indicator. Afterflame is longer and
afterglow time is shorter for polyimide coated cotton
and polyester fabrics compared to non-coated
fabrics. Moreover, polyimide coated polyester fabric
did not melt down and did not ignite the cotton
indicator. On the other hand, polyimide coated
fabrics turned into char protecting its fabric texture.

CONCLUSION

Non-wetting with high contact angle (112°) and acid
resistant polyimide coated polyester and cotton
fabrics are developed. Flame retardant test results
indicate 40% (wt/wt) polyimide coating on the
fabrics has change burning behavior of the fabrics.
Char forming and non-dripping PI coated PET and
cotton fabrics developed. Developed polyimide
coated fabrics could be used in fire protection
clothes, blankets, employee garments, gloves or
protection layer in automotive, aircraft products.

FUTURE WORK

The mechanism of non- dripping behavior of coated
polyester fabric will be investigated. Mechanical
strength and washing durability tests of coated
fabrics will be done and improved.
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Paketleme Tekstillerinde Kullanilan Polipropilen Spunbond
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AMACLAR

Calisma ile paketleme ve ambalaj tekstillerinde
kullanilan, farkli gramaj ve kalinliklara sahip
polipropilen hammaddeden iiretilmis spunbond yapili
dokusuz yiizeylerin yirtilma mukavemeti ve hava
gecirgenligi Ozellikleri iizerine gramajin etkisinin
ortaya konulmasi amag¢lanmuistir.

GIRIS

Paketleme tekstilleri, endiistriyel, tarimsal, tiretim vb.
gibi c¢esitli alanlarda kullanilan; ¢esitli  {iriin
materyalleri ¢evresel etkilerden korumak veya gevreyi
iriinden korumak, dig ortam ile irtibat derecesini
istenen diizeye getirmek, istenilen sartlarda tagimasi
gibi amaglarla kullanilan tekstilleri icermektedir.
Tekstil yiizeylerinin ambalaj malzemesi olarak
kullanim1 pamuk, keten, jiit gibi dogal liflerden elde
edilen torba ve cuval yapimi ile baslamis, sentetik
polimerlerin  ¢esitlenmesiyle birlikte polipropilen
triinlerin ~ kullanim1  yayginlagmistir.  Polipropilen
liflerinin yiiksek mukavemet, diisik yogunluk, diisiik
maliyet, geri doniistiiriilebilirlik ve esneklik avantajlar
paketleme tekstilleri alaninda kullanilmasina olanak
saglamaktadir.

Dokusuz yiizeylerin kullanim alanlarinin
belirlenmesinde sahip olduklar fiziksel ve mekanik
ozellikler etkilidir. Ornegin hijyenik tekstillerde
kullanilan ~ dokusuz yiizeylerde yiikksek emme
kapasitesine sahip olmasi 6nem tasirken, paketleme
tekstilleri i¢in dayanimin yiiksek olmasi, sizdirmazlik
gibi Ozellikler aranmaktadir. S6z konusu 6zelliklerin
tespit edilmesinde hava gecirgenligi ve yirtilma
mukavemeti belirleyicidir

DENEYSEL

Spunbond teknigi ile farkli gramajlarda polipropilen
hammaddeli nonwoven yiizeyler tiretilmistir.
Yiizeylerin gramaj ve kalinliklari sirasiyla TS EN
12127 ve TS 7128 EN ISO 5084 standartlarina gore
belirlenmistir.

Numunelerin hava gegirgenlikleri TS 391 EN ISO
9237 standardina gore Prowhite PHG-01A model
dijital hava gegirgenligi test cihazinda 20 cm? deney
alan1 kullanilarak 100 Pa basing farki ile mm/s
cinsinden Ol¢lilmiistiir.

Numunelerin dinamik yirtilma mukavemetleri ise TS
EN ISO 13937-1 standardi balistik sarka¢ metoduna
gore SDL Atlas Dijital ElImendorf mukavemet cihazi
kullanilarak yapilmigtir. Her bir numuneden, liflerin
yerlesim yoniine bagli olarak makine yonii (MD) ve
makine yoniine dik (CD) olarak iki farkli dogrultuda
Olcimler alinarak Newton (N) cinsinden dinamik
yirtilma kuvveti degerleri saptanmustir.

Spunbond  ylizeylerin  fiziksel Ozellikleri, hava
gegirgenlik ve yirtilma mukavemeti degerleri Cizelge
1’de verilmistir.

Cizelge 1. Fiziksel ve performans 6zellikleri
Hava Yirtilma
gecirgenligi mukavemeti (N)
(mm/s) MD CcD

Numune| Gramaj | Kalinlik
Kodu | (g/m®) | (mm)

1 48,04 | 0,352 1115,60 49,72 | 46,26

59,56 | 0,390 820,40 57,08 56,83

74,06 | 0,500 757,40 54,68 | 53,99

2
3
4 82,50 | 0,506 628,83 51,90 53,18
5 94,72 | 0,558 529,33 55,02 54,22

Ayrica numunelerin taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile yiizey goriintiileri alinarak incelenmistir.
SEM analizi i¢in numuneler altin-paladyum (Au-Pd)
ile 2 mbar basing ve 6-7 mA akim altinda 75 sn
stireyle kaplanarak iletken hale getirilmigtir. Cihazda
20, 100 ve 200 kat biiyiitme yapilarak goriintiiler elde
edilmistir. Numunelerin 100 kat biiyiitilmiis SEM
goriintiileri Sekil 1°de verilmistir.



Sekil 1. 100 kat biiyit

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Numunelerin fiziksel o6zellikleri olan gramaj ve
kalinlik degerleri Cizelge 1’den incelendiginde
numuneler agisindan genel egilimin beklendigi gibi
gramajm artmasiyla kalinlik degerlerinin de artmasi
oldugu ve buna sadece 4 nolu numunenin uymadig:
belirlenmistir. Nonwoven ylizeylerde anizotrop yapi
ve diizenli bir lif dagilimi olmamasi sebebiyle bu vb.
durumlar gozlenebilmektedir.

Hava Gecirgenligi

Sekil 1°de spunbond numunelerin gramaja gore
gosterdikleri hava gecirgenligini gosteren grafik
verilmistir. Grafikten ¢ok agik bir sekilde gramajin
artmastyla hava gecirgenliginin azaldig1
goriilmektedir. Ancak 1 nolu numune hari¢ diger
kumaglarm  hava gecirgenligi arasindaki farklar
birbirine daha yakin iken 1 nolu numunede farkin
oldukca arttig1 izlenmektedir. Bu durumdan yola
cikilarak ¢ok diisiik gramajlarda hava gegirgenliginin
gramaja paralel dogrusal artis egiliminden uzaklagarak
¢ok daha yiiksek degerlerde gerceklestigi soylenebilir.
SEM goriintiileri incelendiginde de 1 nolu numuneden
5 nolu numuneye dogru gramajin artmastyla lifler arasi
bosluklarin azaldigi goriilmekte olup bu goriintiiler de
azalan  bosluklarin  hava  gecisini  azalttigim
desteklemektedir.

tiilmiis SEM goriintiileri
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Sekil 2. Hava gegirgenligi

Yirtilma Mukavemeti

Numunelerin  dinamik yirtilma mukavemetlerinin
gosterildigi Sekil 3°teki grafikten gramajin artmasiyla
mukavemet degerlerinin artti1 gdzlenmesine ragmen
bu artiglar gramaj artigina paralel bir sekilde
gerceklesmemigtir. Bu durumun SEM goriintiilerinden
de goriilebilecegi lizere 2 ve 3 nolu numunelerin yiizey
kismindaki liflerin kalenderleme isleminde sicak
silindir etkisiyle yapismasi oldugu ve bu yapismanin
da yirtilmay1 zorlastirmasi nedeniyle oldugu tahmin
edilmektedir. Dolayisiyla 2 ve 3 nolu numuneler hari¢
tutuldugunda  numunelerin ~ dinamik  yirtilma
mukavemetlerinin gramajimn artmasma paralel olarak
arttifi  grafikten gozlenmektedir. Diger yandan
numunelerin MD ve CD yonii mukavemet degerleri
gz Oniine alindiginda genel olarak beklendigi gibi
MD yoniinde mukavemetin CD yoniine gore az bir
farkla daha yiiksek oldugu izlenmektedir.
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Sekil 3. Dinamik yirtilma mukavemeti

GENEL SONUCLAR

Calisma spunbond yiizeylerde gramajin artmasiyla
birim alandaki lif yogunlugu artmasina paralel kalinlik
ve dinamik yirtilma mukavemet degerlerinin arttigini,
hava gecirgenliginin ise havanin icerisinden gegis
yapabilecegi bosluklarin azalmasi sonucunda hava
gecirgenliginin azaldigim ortaya koymustur. Ayrica
kalenderleme isleminin lifleri eriterek baglamasi
nedeniyle yiizeydeki lif yapismalarinin yirtilmayr daha
da zorlastirdigi, numune lif yerlesim yoniiniin yirtilma
mukavemeti lizerinde ¢ok fazla etkiye sahip olmadig:
ve gramajin oldukca diisiik seviyelere gerilemesiyle
hava gegirgenligindeki arti katsayisinin daha da
yiikseldigi tespit edilmistir.
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Alg Kokenli Glikoz Kullanilarak Bakteriyel
Seliilozun Uretimi
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AMACLAR

Calismanin  amaci, bakteriyel selilloz  (BS)
iretiminde kullanilan Komagataeibacter hansenii
bakterisinin besiyerinde karbon kaynagi olarak algin
nisasta igeriginden faydalanmak ve en yiiksek BS
eldesi i¢in pH, inkiibasyon tipi/siiresi, glikoz/etanol
konsantrasyonu parametrelerini optimize etmektir.

GIRIS
Seliiloz, hiicre dis1 polisakkaritlerin
homopolisakkarit grubu igerisinde yer almaktadir ve

2,18

olduk¢a yaygin kullanilan bir biyopolimerdir™".
Bakteriyel seliiloz, bitkisel seliillozdan yiiksek saflik,
yiiksek kristalinite, yiikksek su tutma kapasitesi ve
yiksek  biyouyumluluk gibi Ozellikleriyle
ayrilmakta, hemiseliiloz ve lignin icermemektedir’.
Yiksek elastisite, yiiksek mekanik dayanim, yiiksek
yiizey alani ve yliksek porozite gibi essiz 6zelliklere
sahip BS, ¢ogunlukla Komagataeibacter (bilinen

Oonceki isimleriyle, Gluconacetobacter,
Acetobacter), Agrobacterium, Aerobacter,
Achromobacter, Alcaligenes, Azotobacter,

Rhizobium, Pseudomonas, Sarcina, Salmonella
bakterilerinin tiirleri tarafindan iiretilmektedir®®.
Bakteriyel seliiloz ¢evre, gida, farmasotik ve tip gibi
cok cesitli alanlarda genis uygulama yelpazesine
sahip bir materyaldir™>"*"*™  BS iiretimini
inkiibasyon tipi, inkiibasyon siiresi, pH, glikoz
konsantrasyonu, kimyasal madde ilavesi gibi
faktorler  etkilemektedir®'*'>!>171920 " Bununla
birlikte, BS iiretimi aerobik bir fermentasyon
siirecidir ve kullanilan karbon kaynagi prosesin
maliyetini belirlemektedir. Karbon kaynagi olarak
genellikle glikoz, fruktoz gibi sekerler kullanilmakta
ve bunlar proses maliyetini arttirmaktadir'®. Yiiksek
protein, nisasta ve yag igerigine sahip mikroalgler,
tek hiicreli fotosentetik mikroorganizmalardir. Bu
calismada Chlorella vulgaris, BS iiretiminde glikoz
kaynagi olarak degerlendirilmistir. Algin nisasta
icerigini arttirmak icin azot ve kiikiirt eksikligi ile
151tk yoksunlugunun etkileri test edilmistir.
Nisastanin  hidrolizinde enzimatik ve asidik
yontemlerin performanslari kiyaslanmistir.

Bu calisma literatiirde, BS iiretimi i¢in K. hansenii
bakterisinin ~ besiyerinde  glikoz  yerine alg
nisastasinin  asit hidrolizatinin  kullanilabildigini
gosteren ilk caligmadir. Kontrol ¢aligmasi olarak BS
iretiminde dogrudan glikoz kullanimi
gerceklestirilmistir.  Kuru  agilik  cinsinden
karsilagtirildiginda  algden elde edilen glikoz
kullaniminda 1.104+0.002 g/L, dogrudan glikoz

kullaniminda 1.202+0.005 g/ BS iiretilmistir.
BS’lerin karakterizasyon ¢aligmasi taramali elektron
mikroskobu ve Fourier Transform Infrared
Spektroskopisi ile degerlendirilmistir. Sonuglar,
iretilen her iki BS’nin de yapisal ozellikleri
itibariyle benzer oldugunu gostermistir.

DENEYSEL
Malzeme

Chlorella vulgaris, Bogazigi Universitesi Cevre
Bilimleri Enstitiisii Ekotoksikoloji ve Kemometrik
Laboratuvari’ndan elde edilmistir.
Komagataeibacter hansenii, Alman
Mikroorganizma ve Hiicre Kiiltiir Koleksiyonu’ndan
tedarik edilmistir. Calismada kullanilan kimyasallar
analitik derecededir.

Yontem

Chlorella vulgaris, Bold’s Basal besiyerinde,
24.0£0.6°C’de, 60 pmol foton m?s™ siirekli 151k
siddeti altinda yetistirilmistir. Algin nisasta igerigi,
toplam nisasta degerlendirme kiti (Megazyme)
kullanilarak belirlenmistir. Alg nisastas1 asidik ve
enzimatik yontemlerle hidroliz edilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR

Chlorella vulgaris igin farkli kogullar altinda nisasta
icerikleri (%), normal kiiltiir sartlarinda 5.27+0.04
iken; azot eksikliginde  7.14+0.18;  kiikiirt
eksikliginde 5.00+0.08 ve karanlik kosullar altinda
1.35+0.04 olarak degismistir. Elde edilen yiiksek
nisasta igerigi dolayisiyla azot eksikliginin oldugu
kiiltiir kosullarinda yetisen algin asit hidrolizatinda
glikoz % (kuru agirlik cinsinden) 10.2+0.2 iken;
enzim hidrolizatinda  6.6£0.1  olmustur. BS
fermentasyonu i¢in en uygun inkiibasyon tipi
0.612+0.003 g/L BS fiiretimi ile statik inkiibasyon
olmustur. Bununla birlikte 14 giinlilk inkiibasyon
stiresi, % 1 glikoz konsantrasyonu, % 0.5 etanol
konsantrasyonu ve pH 6, BS verimliliginde artigin
gOriildigi optimum calisma kosullaridir. Bakteriyel
seliilozlar iizerine yapilan alkali (NaOH) muamele
bakteriyel hiicre kalintilarinin uzaklastirilmasini
saglayarak, li¢c boyutlu agsi yapry1 ve mikrofibrilleri
gOriliniir hale getirmistir. Sekil 1°’de de gortldigi
iizere, alg kokenli glikoz kullanilarak iiretilen BS
digerine kiyasla daha genig aralikli mikrofibril
yapiya sahiptir.



Sekil 1. Uretilen bakteriyel seliilozlara ait SEM
mikrograflari

NaOH muamelesi 6ncesi (a) glikoz kdkenli BS (b)
alg kokenli BS;

NaOH muamelesi sonrasi (c) glikoz kdkenli BS (d)
alg kdkenli BS. Magnifikasyon 5000, 6lgek Spm

Molekiiler kompozisyonun analizi i¢in yapilan FTIR
calismasinin sonuclari, referans olarak kullanilan
mikrokristalin  seliiloz ile alg kokenli glikoz
kullanilarak iiretilen BS’nin yapisal olarak olduk¢a

benzerlik gosterdigini ortaya koymustur (Sekil 2).

PyT—
2

T 2 r ¢ B 3 =

- . . 1w o s e -
p—

Sekil 2. FTIR spektrumlari (a) mikrokristalin
seliiloz, (b) glikoz kdkenli BS, (c) alg kdkenli BS

GENEL SONUCLAR

BS essiz pek ¢ok 6zellige sahip bir biyomateryaldir
ve BS tretiminde glikoz kaynagi olarak Chlorella
vulgaris’in  kullanimi ekonomik agidan oldukga
avantajli  bir uygulama olmustur. Literatiirde
mikroalglerin pek ¢ok biyoteknoloji uygulamasinda
yer aldig1 bilinmektedir ve bu calisma alg kdkenli
glikozun BS iiretiminde kullanildig: ilk calismadir.
Biyorafineri konseptinden hareketle BS tiretiminde
alglerden faydalanilmasi diisiik maliyetli ve cevre
dostu bir yaklagimdir.
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Nisasta Esash Yerli Gida Ambalaji Uretimi
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AMACLAR

Bu galisma kapsaminda gida ambalaj sektorii igin
yenilebilir antibakteriyel 6zellige sahip nisasta esasl
biyobozunur  film  iretimi  hedeflenmektedir.
Tasarlanan antimikrobiyel filmler ile gidalarin kolay
bozunmasina neden olan ve depolama siirecinde
goriilen  mikrobiyolojik  bozulmalarin  Oniine
gecilmesi, gida raf Oomriiniin ve gida giivenliginin
arttirilmasi1 amaglanmaktadir.

GIiRiS

Giintimiizde gidalarin besin degerlerinin
korunmasinin dnemi toplumun her kesimi tarafindan
giin gectikce daha iyi anlagilmaktadir.
Mikroorganizmalarin  sebep oldugu mikrobiyal
kirlenme ve kontaminasyon hem endiistriyel
uygulamalarda, hem de diger yasamsal alanlarda
bozunma ve enfeksiyon gibi pek ¢ok soruna neden
olmaktadir. [1] Ortaya ¢ikan bu sorunlari gidermek
icin yeni pastdrizasyon ve antibakteriyal tekniklere
duyulan ihtiya¢ giin gectikce artmaktadir. [1-3]
Giintimiizde besin degerini yitirmeksizin gidalarin
raf Omriinii arttirmayr saglayabilen ambalaj
malzemelerinin  gelistirilmesi  6nemli  ¢alisma
alanlarindan biri olup bu alandaki arastirmalarda
nanoteknoloji  ve  biyobozunur  o6zelliklerdeki
malzemelerden yogun olarak yararlanilmaktadir. [2-
6] Ayrica her gegen giin en az seviyede islem
gormilg, saglikli gidalara olan ilgi de tiiketicilerin
artan ilgi ve bilinglenmesine bagli olarak
artmaktadir.

Gida maddelerinin raf émriinii uzatmak, gidalardaki
spesifik ~ mikroorganizmalarin ~ {ireme  hizini
diisiirerek canli mikroorganizma sayisini azaltmak,
gidanin  tazeligini  korumak ve  kalitesinin
bozulmasm1  6nlemek amaciyla antibakteriyel
yenilebilir film ve kaplamalar kullanilmaktadir. [2,
3] Nisasta, en bol bulunan dogal polisakkarit
hammaddedir. Ayrica, nisasta graniilleri giicli
hidrojen baglarina sahiptir. Bu gii¢lii hidrojen
baglar1 sayesinde nisasta zincirlerini bir arada
tutarak graniillerin soguk su igerisinde ¢6ziinmesini
engeller. Gida ambalaji olarak nisasta kullanimi
ozellikle kolay kullanimi, nispeten ekonomik olusu
ve biyobozunur ozellik gdstermesi gibi sebeplerle
tercih edilmektedir. [2, 3]

Nisasta filmlerin 6zelliklerini iyilestirmek amaciyla
pek cok farkli ilave kullanimi miimkiindiir. Bu
ilaveler arasinda oOzellikle gliserol, killler, CMC,
PVA, PEG, seliloz lifler, antioksidan ve
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antibakteriyel 6zelliklere sahip organik ve inorganik
cesitli ilaveler kullanilmaktadir. [2, 3, 6-9]

DENEYSEL
Malzeme

Bu ¢alisma kapsaminda film {iretiminde kullanilmak
tizere musir nisastas1 ve gliserol kullanilmustir.

Yontem

100 mL saf su igerisine 5 gram yerli misir nisastast
ilave edilerek manyetik karistiricida homojen ¢ozelti
hazirlama  islemi  gerceklestirilmistir.  Istenen
ozelliklere sahip ¢o6zelti hazirlandiktan sonra ¢ozelti
96°C’ye 1sitilarak jellesme saglanmistir. Ardindan
da ¢ozelti 50°C’ye sogutularak gliserol ilave
edilmistir. Cozelti belirli bir siire karistirilarak
homojenlik saglanmistir. Hazirlanan bilesim ile
kaliplara film dokiimii gerceklestirilmistir. Dokiimii
gergeklegen filmler etiiv igerisinde 45°C’de 24 saat
boyunca kurutulmustur.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Bu ¢aligmada biyobozunur nisasta esasli film tiretimi
gerceklestirilmistir. Gergeklestirilen  deneysel
caligmalarda  plastiklestirici  olarak  gliserol
kullanilmistir. Gliserol ile hazirlanan filmler daha
esnek olmasi sebebiyle plastiklestirici olarak gliserol
tercih edilmistir.

Sekil 1°de iretilen nisasta esasli filme ait
makroskobik goriintii sunulmaktadir. Filmin optik
mikroskop goriintiisii ise Sekil 2’de sunulmaktadir.
Uretilen filmlerin yiizeylerinin olduk¢a diizgiin
oldugu ve Onemli oranda bir gozenek vb sorunu
olmadig belirlenmistir.

Sekil 1. Uretilen nisasta esasl1 filme ait makroskobik
gorinti



Sekil 2. Uretilen nisasta esasli filme ait makroskobik
gorlnti

Uretilen nisasta filmlerin FTIR analizleri Thermo
scientific  Nicolet 1550 model spektrometre
kullanmilarak Olciilmiistiir. Gergeklestirilen analiz
sonucu Sekil 3’de sunulmaktadir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Uretilen nisasta esaslhi filmlere cesitli inorganik ve
organik ilaveler yapilarak filmlerin mekanik, 1s1l ve

antimikrobiyal ozellikleri gelistirilecektir.
Hazirlanan  filmlerin  i¢yapi, faz, mekanik,
antimikrobiyal ve gecirgenlik vb. ozellikleri
incelenecektir.
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e Bu calismada sunulmus olan veriler tretilen ilk
filmlere ait olup ¢aligmalara heniiz yeni
baglanmuistir.

e Bu calisma kapsaminda nisasta esasli filmler
kolay uygulanabilir ve ekonomik bir yontem olan
dokiim yontemi kullanilarak basarili bir sekilde
tretilmistir.

e Uretilen filmlerin optik mikroskop incelemeleri
sonucunda homojen oldugu belirlenmistir.

e Nigasta esasli filmler biyobozunur 06zellikte
olmalarindan dolay1 doga dostu malzemelerdir.
Petrol esasli ambalajlar yerine bu tiir doga dostu
nisasta esasli ambalajlar kullanilarak petrol esaslt
ambalajlarin ¢evreye verdigi zararlart azaltmak
miimkiin olacaktir.
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Tek Duvarh Karbon Nanotip (SWCNT) Katkihh Epoksi
Kompozitlerin Gelistirilmesi ve Kirilma Toklugunun
Incelenmesi
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!'{zmir Yiiksek Teknoloji Enstitiisii, Makine Miihendisligi Boliimii, Urla, [zmir
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AMACLAR

Bu ¢alismada, tek duvarli karbon nanotiip (SWCNT)
katkili epoksi regineler kalender (3-roll mill)
yontemi ile hazirlanmis ve gelistirilen kompozitlerin
kirtlma tokluklar1 tek g¢entik kenarli egme (SENB)
testi ile karakterize edilmistir.

GIRIS

Nano-malzemelerin polimerik matrislere katilmasi
recinelerin mekanik 6zelliklerini arttirmak i¢in etkili
bir yontem olarak bilinmektedir'. Elyaf gibi tek
duvarlt karbon nanotiipler (SWCNT) genis ylizey
alan1 ve yilksek mekanik Ozellikleri sayesinde,
minimum konsantrasyonlarda dahi epoksi regineye
katilmast durumunda, epoksinin kirilma toklugu ile
birlikte diger = mekanik  ozelliklerini de
iyilestirmektedir™’. Yiiksek mekanik zellikleri elde
edebilmek icin, SWCNT’lerin epoksi igerisinde
topaklanmasini minimize etmek dnemlidir. SWCNT,
kompozitlerde stres birikimini engelledigi ve epoksi
recine ile etkilesimi sayesinde stres transfer
mekanizmasini arttirdigi goriilmiistiir’. SWCNT ler
arasinda olusan Van der Waals kuvvetleri
topaklanmaya neden  oldugu  bilinmektedir.
Kompozitte bulunan bu topaklanmalar mikroskopik
kusurlara neden olacagi i¢in catlak olusumunu
hizlandirir. Topaklanma olusumunu engellemek igin;
mekanik karistirma, ultrasonikasyon ve
kalenderleme (three roll milling) literatiirde yaygin
olarak kullanilan yontemlerdir™. Epoksi gibi
viskozitesi yiiksek olan regineler iginde karbon
nanotlip (CNT) dagilimi igin ultrosonikasyon
yontemini kullanmak, yiiksek frekans nedeniyle
CNT yapisina zarar verebilmektedir. Literatiirde
yapilan bir¢ok c¢alismada, CNT nin epoksi recine
icerisinde homojen dagilimini saglamak igin en
uygun yontemin kalenderleme yontemi oldugu
goriilmiistir’. Bu calismada, tek duvarli karbon
nanotiipler (SWCNT) epoksi regine i¢inde kalender
cihazi kullanilarak “kesme (shear)” etkisi ile
karistirilmis ve kirilma toklugunu arttirmak icin
optimum ve minimum SWCNT konsantrasyonu
belirlenmistir.

DENEYSEL
Malzeme

TUBALL Matrix 301 (konsantre SWCNT) ve
HUNSTMAN epoksi (Araldite MY740, Aradur
HY918 ve Accelerator DY062) kullanilarak SENB
test kuponlar1 hazirlanmstir.

Yontem

SWCNT takviyeli epoksi kompozit regineler
kalender yontemi ile hazirlanmigtir (Sekil 1).
ASTM-D 5045' standardina gore hazirlanan test
kuponlarmin SENB testleri ISO 178’e bagli olarak
Shimadzu AGS-X test cihazinda gerceklestirilip,
kirtlan ylizeyler taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile incelenmistir.

Sekil 1. Kalender (three roll mill) cihazi.

DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

Sekil 2°’de agirlik¢a yiizde 0,0125, 0,025, 0,05, 0,1,
0,3 ve 0,5 SWCNT takviyeli epoksi kompozitlerin
SENB testi sonucu kirilma tokluklart verilmistir.

j=] — N [98)
S W = D W W W

Kirilma Toklugu (MPa.m!?)

o o1 02 03 04 05 06
Agirlikga %SWCNT konsantrasyonu

Sekil 2. Uretilen kompozitlerin agirlik¢a yiizde
SWCNT konsantrasyonuna kars1 kirilma toklugu
grafigi.

Yapilan SENB  testleri  sonucunda,  diisiik
konsantrasyonlarda SWOCNT ilavesi ile kirilma
toklugunun ¢ok onemli seviyede arttif1 (agirlikca



%0,025 ve 0,05 SWCNT katkili  epoksi
kompozitlerin kirilma toklugu katkisiz epoksiye goére
%3570 artmistir), ancak daha yiiksek
konsantrasyonlarda tokluk degerlerinin diistigi
gozlemlenmistir. Bu sonuglar, konsantrasyon artist
ile SWCNT’ler arasindaki Van Der waals
kuvvetlerinin ~ fazla  olmasi  sonucu  olusan
topaklanmalarin catlak ilerleme ve kirilma enerjisine
etkisinin daha sinirli oldugunu géstermektedir.

Sekil 3°de bu g¢alismada takviye olarak kullanilan
SWCNT’lerin SEM goriintiisii  gosterilmektedir.
Calismamizda kullanilan uzun yapili SWCNT nin
kirilma toklugunu literatiirde bulunan c¢alismalara
gore daha fazla arttirdign gorilmistir**’. SEM
goriintiilerine dayali olarak, katkisiz epoksinin kirik
yiizeyi oldukga piiriizsiizken, yap1 igerisindeki
SWCNT varhigr ile kirilma toklugu artmis ve daha
piiriizlii kirik yiizey elde edilmistir (Sekil 4).

Sekil 3. Kompozit {iretiminde kullanilan tek duvarl
karbon nanotiiplerin SEM goriintiisi.

Sekil 4. A) Katkisiz ve B) Agirlik¢a %0,05 SWCNT
katkili epoksi kompozitlerin kirik yiizey SEM
goriintiileri.
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GENEL SONUCLAR

SWCNT katkili epoksi kompozitler kalenderleme (3
roll-mill) yontemi ile basarili sekilde iiretimistir.
SENB testi sonucu, gelistirilen SWCNT katkili
epoksi kompozitlerin kirtlma tokluk degerlerinin ¢ok
disik SWCNT konsantrasyonuyla ¢ok Onemli
oranda arttigini, ancak artan SWCNT
konsantrasyonunda bu etkinin azaldigini
gostermistir. En yiiksek kirilma toklugu agirlik¢a
9%0,025 ve %0,05 SWCNT igeren kompozitler igin
elde edilmistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Ileriki ¢ahismalarda, gelistirilen SWCNT katkili
epoksi regineler siirekli formda karbon fiber
takviyeli kompozitlerin ve depolama tanklarinin

iretiminde kullanilarak, bu yapilarin mekanik
ozelliklerine etkilerinin incelenmesi
planlanmaktadir.

TESEKKUR
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destekten dolay: tesekkiirlerini sunarlar. Caligmada
kullanilan OCSiAl Tubal SWCNT’ler PINHAS

A.S. tarafindan temin edilmistir. Firmaya
tesekkiirlerimizi sunariz.
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AIMS

The aim of this study was to produce composite
nanofiber webs having heterogeneous-twin-switch
shape memory function (thermal and water
responsiveness) by reinforcement of commercial
shape memory polyurethane (SMPU) matrix with
varying cellulose nanowhisker (CNW)
concentrations.

INTRODUCTION

Shape memory polymers, which can detect external
stimuli such as temperature, water/moisture, light,
electricity, pH, etc. and react to them, are a member
of smart materials that could change their shape
from a temporary deformed shape to their original
by an external stimulus®. The commonly used
SMPs, which were also studied for textile
applications, are thermal induced structures’.
Nowadays, segmented SMPU is one of the most
commonly used thermal induced SMPs®. SMPUs are
phase separated polymers due to the thermodynamic
incompatibility between hard and soft segments'®
and this characteristic enables remarkable shape
memory effect. On the other hand, in recent years
there are attempts to modify SMPUs to have a
switching temperature within the range of body
temperature and create dual responsive structures
that can be stimulated by different external stimulus
according to the requirements of some end use areas
such as comfort and biomedical applications. In this
manner, moisture-induced SMPs have gained much
popularity,  recently'. = The  formation  of
nanocomposite materials by introducing hydrophilic
nanoparticles as reinforcing filler or the switching
element into polymer matrix such as graphene
oxide'!, organoclay, cellulose, etc.’ is a very useful
approach to obtain the water-induced SMPs and
modify mechanical characteristics of shape memory
polymers. Among these nanoparticles, CNWs have
attracted interest in recent years as a nanofiller and
these particles have also been considered in the
context of shape memory polymers due to their
stiffness, high strength and large surface area'’.
Water-induced shape memory effect could be
obtained by the percolation network formed by
CNWs whose hydrogen bonds can be reversibly
regulated by water molecules® '> '*. Nevertheless,
the water-responsive shape recovery speed of shape
memory composites including CNW is slow causing
long shape recovery time’. Response speed is as
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important as shape fixity and shape recovery ratios,
which are determinant indexes for the performance
of shape memory effect .

Based on the mentioned information, it was aimed to
produce nanofibrous shape memory structures
having heterogeneous-twin-switch shape memory
function (thermal and water responsiveness
simultaneously) with a faster response compared to
film and filament forms. For this aim, composite
nanofiber webs including CNW nanofiller within
SMPU matrix were produced via electrospinning to
obtain water besides temperature responsiveness.
Besides extra water responsiveness, it was aimed to
obtain faster shape recovery effect due to extremely
high specific surface area of nanofibers. To
determine shape memory properties of the twin-
switch smart materials, comprehensive thermo-
aqueous shape memory test procedure including
different thermal and moisture conditions in
different orders and combination was used.’

EXPERIMENTAL
Materials

Pellet-type MM-3520 SMPU (SMP Technologies
Inc., Japan) was used as matrix material which has a
T, of 35°C, suitable for body applications. CNWs
which were used as a nanofiller (Grafen Co.,Turkey)
have a length of 150-200 nm and width of 20 nm
and crystallinity of 98.98%.

Method

For producing SMPU-CNW  nanocomposite
solutions, SMPU pellets were dissolved in DMF at a
concentration of 10 wt. %. These SMPU solutions
were then mixed with CNWs at different ratios (1, 3,
5 wt. %) and a fixed amount of nonionic polysorbate
surfactant and sonicated until dispersion became
visually homogenous. Electrospun CNW-SMPU
composite nanofiber webs were fabricated with 20.2
kV high voltage, 1 mL/h feeding rate and a fixed
needle to collector working distance of 15 cm.

The morphological features of electrospun
composite nanofibers were evaluated by SEM. Also,
the effects of CNW on the mechanical and shape
memory performances of composite nanofibers were
investigated by tensile and thermo-aqueous
programming procedure including shape memory
tests under different thermal and moisture conditions
(thermal environments below and above 7, of
SMPU, dry and aqueous environments).



EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

SEM images show that, very smooth neat SMPU
nanofibers with the average diameter of 31051 nm
were obtained (Figure la). With the addition of
CNWs, the diameter and standard deviation of the
composite nanofibers increased and also bead
defects were formed (Figure 1b-d).
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Figure 1. SEM images of SMPU and SMPU-CNW
composite nanofibers.

Tensile properties of the SMPU and SMPU-CNW
composite nanofibers at room temperature were
summarized in Table 2. These results indicated that,
tensile strength in the composite nanofibers
increased significantly while the elongation to break
decreased with CNW loading.

Table 2. Mechanical properties of SMPU and
SMPU-CNW composite nanofibers.

Breaking strength Elongation
Samples (Mpa) (%)
SMPU 18.40+0.005 80.54+0.127
SMPU-CNW-1 24.569+0.029 72.79+2.606
SMPU-CNW-3 26.850+0.392 67.44+2.955
SMPU-CNW-5 28.625+0.749 54.69+4.007
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Figure 3. The shape recovery ratios and the
percentage of the water-induced recovery against the
total shape recovery (p index) of SMPU and SMPU-
CNW composite nanofibers.

In thermal-aqueous test results, we obtained the
maximum total shape recovery wvalue of
approximately 100 % for 5 wt. % CNW (Figure 3)
and 81.25 % of this recovery belongs to water-



induced shape memory effect at 2 min of shape
recover time. Summing up, it was observed that
produced composite nanofibers maintained its
thermal-induced shape switchable effect originally
existing in SMPU and simultaneously it possessed
water-induced shape memory effect due to the
percolation network of the whose hydrogen CNWs
bonding can be regulated by water reversibly. In
addition to high shape recovery value, another index,
responsive speed is also important for the SMP.
Noticeably, our composite nanofibers have a fast
responsive velocity within 2 min. As far as we
known, our composite nanofibers demonstrate faster
responsive speed than reported water-responsive
CNW-polymer shape memory composites.

CONCLUSIONS

According to the results, strength of composite
nanofibers increased with CNW concentration as
expected and elongation decreased as a result of
limited mobility of molecule chains in amorphous
region and the entropic elasticity restriction of the
SMPU matrix. Thermo-aqueous shape memory test
results show faster and excellent shape memory
abilities than a standard SMPU filament because of
higher specific surface area of nanofibers. CNW
concentration enhanced shape recovery of the
structure due to the percolation network induced by
water besides temperature response ability originally
existing in SMPU matrix.

SUGGESTIONS FOR FURTHER WORK

Composite structures as in this study, enable to
obtain extra functions by an easier and cheaper
modification process. After analyzing shape memory
function of the composite nanofiber webs, for
further work, extra tests may be designed and carried
out to test end use performances such as biomedical
and other industrial applications.
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AMACLAR
Tekstil sektoriinde denim kumaslar1 asindirmak ve
eskitilmig bir gorlinti kazandirabilmek ig¢in

“PONZA TASI” ad1 verilen; dogal siinger yap1 tast
olan malzeme kullanilmaktadir. Ponza tasinin, hafif,
gozenekli ve suyu emebilen bir yapisi vardir. Hafif
olmasimin yaninda siirtiinme katsayist son derece
yiksek bir tastir. Aymi zamanda kolayca
ufalanabilme o6zelligi gosterir. Bu sayede kumasa
zarar vermeden vermis oldugu siirtinme ve ¢arpma
etkisi ile iirlinlerin eski goriinmesine ve renklerinin
acilmasmi saglar. Ancak tiim bu avantajlariin
yaninda; ufalanmast ve kum-toz haline gelmesi
nedeniyle atik suda ¢ok ciddi miktarda bulundugu
i¢in bertaraf ve aritma zorlugu g¢ikarir. Bu nedenle,
yikama iglemleri esnasinda ponza tasi gibi efekt ve
eskime verebilecek, siirtiinme katsayist yiliksek ve
ayni zamanda agir olmayan ve ponza tasi kadar
ufalanma  egilimi  olmayip  tekrar  tekrar
kullanilabilecek ~ yapay-kompozit = malzemelere
ihtiya¢ vardir. Bu ¢aligmada, polimerik malzemeler
ve farkli tipte dolgular ile kompozitler
gelistirilmistir. Ayrica tekstil yikama atiklar1 vb. atik
malzemelerden yararlanilarak kompozitler

iiretilmigtir.  Gelistirilen kompozitlerin mekanik,
asinma, yogunluk vb. Ozellikleri karakterize
edilmistir.

GIRIS

Ponza tasi taglanmis denim tretimi i¢in en 6nemli
malzemedir. Formu volkanik piiskiirme sonucu
disart ¢ikan yiiksek sicakliktaki silika yogun
yapigskan eriyik igerisindeki gazlar yiikselirken
kabarcik olusturmasidir. Meydana gelisi on bes bin
yildan fazla zamana dayanir. En ¢ok Tirkiye,
Yunanistan, Izlanda az miktarda da Filipinler,
Endonezya, Cin ve Japon, Ekvator, Meksika ve
Amerika’da bulunur.’ Ponza, baslica su sektorlerde
kullanilmaktadir; ingaat, tekstil, tarim, kimya, diger
endiistriyel ve teknolojik alanlar. Ponza tasmin
tilkemiz i¢in en 6nemli kullanim alanlarindan biri de
tekstil sektoriidiir. Ulkemizde hammadde potansiyeli
acisindan ¢ok bulunan bir malzeme olmasina
karsilik  tekstil  sektdriinde son 20  yildir
kullanilmaktadir. Tekstil sektoriiniin bazi dallarinda
ponza, aranilan ve miktar1 azimsanmamasi gereken
onemli girdi hammaddelerinden biri olmustur.
Yaygin olarak, denim kumaslarin renginin agilmasi
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ve yumusatilmasi amaciyla kullanilmaktadir. Bu
sektorde kullanilan ponzanin kimyasal ve fiziksel
ozelliklerine dikkat edilmelidir. Kimyasal ve fiziksel
ozelliklerine dikkat edilmez ise malzemenin
yumusaklig1r ve renginin agilmasi istenen diizeyde
gerceklesmemektedir.* Ponzamin genel kimyasal
bilesimi Tablo 1’de verilmistir. Ponza tagindan
istenen fiziksel 6zellikler ise su sekildedir:

e Ponza orta sertlikte olmali, kirilmadan ezilmeli,

e Yabanci maddelerden arindirilmis olmali, demir
oksit, sodyum oksit ve potasyum oksit miktarlari
kumas1 boyamayacak ve rengini etki etmeyecek
sekilde olmalidir.

e Ponza kuru, gozenekli ve yuvarlak olmalidir,

e Kullanilacak ponza, 3x4x5 cm ebatlarinda
olmalidir,

e Rengi beyaz olup suda yiizmeli, su emme orani
tekstil kalitesi i¢in ideal olmaldir.'

Tablo 1. Ponzanin Genel Kimyasal Bilesimi*

Bilesen | icerik | Bilesen | igerik
Si0, | 60-75 |Na,0+K,0| 7-8
Al,O3 13-15 TiO, Eser
Fe,05 1-3 SO, Eser

Ca0 1-2 Cl Eser

Tekstil sektoriinde son zamanlarda gelisen teknoloji
ile birlikte, iiretilen kumaslarin daha az ponza ile
agartmak  mimkiin  olabilmektedir. Bu tip
kumaglarda parga basina ponza tiketimi 0,5 kg
civarindadir.” Ponzanin kolayca ufalanmasi, kum-toz
haline gelmesi nedeniyle atik suda c¢ok ciddi
miktarda bulunmasi, bertaraf ve aritma zorlugu
cikarir. Bu nedenle denim kumaslari yikama
islemleri esnasinda ponza tasiyla aym etkiyi
verebilecek, siirtiinme katsayisi yiiksek ve aymi
zamanda yogunlugu diisiik ve ponza tasi kadar
ufalanma egilimi  géstermeyen, tekrar tekrar
kullanilabilecek  yapay-kompozit bir malzeme
geligtirilmesi tekstil sektorii i¢in 6nemli bir adim
olacaktir.



DENEYSEL
Malzeme

Bu c¢alismada kullanilan polyester recine ve
yardimcir sarflar kullanilmistir. Ponza atigi, Sik
Makas Giyim Sanayi ve Ticaret A.S tarafindan,
farkli boyutlarda cam kiireler (0.25-0.5 mm, 0.5-1
mm ve 1-2 mm boyutlarinda) ise OMNIS Kompozit
Ltd.Sti., tarafindan tedarik edilmistir. Kullanilan atik
baca kiilleri, Yatagan Santrali kiilleridir. Uretilen
kompozit malzemelerin ozelliklerinin
karsilastirilabilmesi i¢in saf ponza da ayrica tedarik
edilmistir.

Yontem

Kompozit Deney Numunelerinin Uretimi

Proje kapsaminda, kat1 dolgu malzemeler polyester
recine ile farkli oranlarda karistirilarak numuneler
hazirlanmistir. Hazirlanan numunelerin bilesimleri
Tablo 2’de gosterilmigtir. Numunelerin {iretimi igin
asagidaki islemler sirasiyla uygulanmistir:

e Yogunluk, su emme ve basma testleri icin 50
mm ve aginma testi i¢in 30mm ¢apinda plastik
kaliplar hazirlanmigtir.

e Polyester regine uygun oranlarda hizlandirict ve
sertlestirici ile karigtirilarak hazirlandu.

e Kati malzeme ile polyester Tablo 2’de belirtilen
oranlarda uygun olarak karistirilmistir.

e Hazirlanan karigim kaliplara dokiildii. Kiirlenme
icin yaklasik 1 saat oda kosullarinda bekletildi.

e Kiirlenen numuneler, ikincil kiirlenme (post-
curing) icin 80 [JC’de 3 saat etiivde
bekletilmistir.

e Etiivden alinan numuneler kaliplardan ¢ikarilip,
test edilmistir.

Hazirlanan numunelerden 6rnek goriintiiler Sekil 1°
de gosterilmistir.

(b)

(c)
Sekil 1. (a) %30 baca kiili, %20 cam kiire (0,5-1
mm), %20 cam kiire (1-2 mm), %30 polyester regine
iceren numuneler, (b)%65 cam kiire (0,5-1 mm) ve

%35 polyester regine igeren numuneler, (c) %65
ponza atig1 ve %35 polyester igeren numuneler
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Tablo 2. Hazirlanan Numunelerin Bilesimleri

Malzeme Agirhik Yuzdeleri
%55 Cam Kure
%45 Polyester
%60 Cam Kure
%40 Polyester
%65 Cam Kure
%35 Polyester
%50 Cam Kure
%50 Polyester
%60 Cam Kure
%40 Polyester
%65 Cam Kure
%35 Polyester
%50 Cam Kure
%50 Polyester
%60 Cam Kure
%40 Polyester
%70 Cam Kure
%30 Polyester
%65 Ponza Atik
%35 Polyester
%68 Ponza Atik
%32 Polyester
%70 Baca Kula
%30 Polyester
%75 Baca Kula
%25 Polyester
%78 Baca Kula
%22 Polyester
%32,5 Ponza Atik
%16,25 Cam Kure (0,5-1 mm)
%16,25 Cam Kure (1-2 mm)
%35 Polyester
%45 Ponza Atik
%10 Cam Kure (0,5-1 mm)
%10 Cam Kure (1-2 mm)
%35 Polyester
%30 Baca Kula
%20 Cam Kure (0,5-1 mm)
%20 Cam Kure (1-2 mm)
%30 Polyester
%45 Ponza Atik
%15 Cam Kure (0,5-1 mm)
%15 Cam Kure (1-2 mm)
%25 Polyester

Cam Kure (0,25-0,5 mm)

Cam Kure (0,25-0,5 mm)

Cam Kure (0,25-0,5 mm)

Cam Kure (0,5-1 mm)

Cam Kure (0,5-1 mm)

Cam Kure (0,5-1 mm)

Cam Kure (1-2 mm)

Cam Kure (1-2 mm)

Cam Kire (1-2 mm)

Ponza Atik

Ponza Atik

Baca Kualu

Baca Kula

Baca KuLa

Ponza Atik
Cam Kure (0,5-1 mm)
Cam Kire (1-2 mm)

Ponza Atik
Cam Kure (0,5-1 mm)
Cam Kure (1-2 mm)

Baca Kula
Cam Kure(0,5-1 mm)
Cam Kiure (1-2 mm)

Baca Kula
Cam Kure(0,5-1 mm)
Cam Kure (1-2 mm)

Uygulanan Testler

Hazirlanan numunelere yogunluk, su emme,
mekanik ve asmma testleri uygulanmustir.
Numunelerin test sonuglart ile ponza taginin

sonuglart karsilagtirilmistir.  Yogunluk testi igin,
hazirlanan numunelerin yiikseklik ve ¢ap uzunluklar
kullanilmigtir. Su emme deneyi i¢in, baslangig
agirliklart bilinen numuneler suyun iginde 72 saat
bekletilmistir.  Numunelerin  agirliklar1  belirli
araliklarla  Olclilmiistiir. Asimma deneyi igin,
numunelerin ilk boylar 6l¢iilmiistiir. Daha sonra 30
mm ¢apindaki numuneler otomatik asindirma
makinasina baglanmistir. Numunelere 5 N’luk sabit
yiik belirli siirelerde uygulanmigtir. Test sonunda
numunelerin nihai boylar1 6l¢iiliip, asinma orani
hesaplanmistir. Test parametreleri Tablo 3°te
verilmistir. Asinma testi, ayn1 deney diizenegi
yardimiyla, zimpara kagidi yerine denim kumas
kullanarak tekrarlanmigtir. Ayrica numunelere
maksimum gerilmelerinin  hesaplanabilmesi igin
basma testi uygulanmistir. Basma hizi 5Smm/dk.
olarak ayarlanmustir.



Tablo 3. Asinma Testi Parametreleri

Asinma Test Parametreleri
Baski Kuvveti (N) 5
Disk Devri (rpm) (saat yoni) 150
Baslik Devri (rpm) (saat yoni) 50
Zimpara Kagidi 80D

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Tablo 4’ te referans (ponza) ve iiretilen numunelerin
yogunluk  testlerinin  sonuglart  gosterilmistir.
Referans numunesinin yogunlugu 0,52 g/cm’ olarak
belirlenmistir. Sadece ponza ati§1 veya baca kiilii
kullanilarak {iretilen numunelerin yogunluklarinin
referans degerinin ¢ok iizerinde oldugu goriilmiistiir.
Diger numunelerin referans degerine yakin sonuglar
verdigi belirlenmistir.

Tablo 4. Yogunluk test sonuglari

Ortalama Yogunluk (g/cm~3)
Ponza 0,52
Cam Kiire (0.25-0.5 mm) (%55) 0,59
Cam Kiire (0.25-0.5 mm) (%60) 0,53
Cam Kiire (0.25-0.5 mm) (%65) 0,48
Cam Kiire (0.5-1 mm) (%50) 0,58
Cam Kiire (0.5-1 mm) (%60) 0,48
Cam Kiire (0.5- 1 mm) (%65) 0,41
Cam Kiire (1-2 mm) (%50) 0,47
Cam Kiire (1-2 mm)(%60) 0,39
Cam Kiire (1-2 mm) (%70) 0,33
Ponza Atik (%65) 1,43
Ponza Atik (%68) 1,45
Baca Kiilii (%70) 1,75
Baca Kiilii (%75) 1,79
Baca Kiilui (%78) 1,85
Atik (%32,5)
Cam Kire (0,5-1 mm) (%16,25) 0,61
Cam Kiire (1-2 mm) (%16,25)
Baca Kiilui (%30)
Cam Kiire (0,5-1 mm) (%20) 0,64
Cam Kiire (1-2 m) (%20)
Atik (%45)
Cam Kiire (0,5-1 mm) (%10) 0,87
Cam Kiire (1-2 mm) (%10)
Baca Kiilui (%45)
Cam Kiire (0,5-1 mm) (%15) 0,89
Cam Kiire (1-2 m) (%15)
N . . e
Tablo 5’te numunelerin su emme deneyinin

sonuglart verilmistir. Sonuglar incelendiginde 72
saat sonunda referans numunesinin Kkiitlesinde
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%25,24 oraninda bir artis gozlemlenmistir.
Hazirlanan numuneler arasinda %50 oraninda 1-2
mm boyutlarinda cam kiire ve %50 oraninda
polyester regine igeren numunenin referans degerine
en yakin degeri verdigi gorillmistiir.

Tablo 5. Su emme test sonuglari

Numune 72 saat sonra su emme
nedeniyle kitlece artis (%)
Ponza 25,24
Ponza Atik (%65) 0,70
Ponza Atik (%68) 2,48
Cam Kiire (0.25-0.5 mm) (%55) 3,41
Cam Kiire (0.25-0.5 mm) (%60) 23,62
Cam Kiire (0.25-0.5 mm) (%65) 44,40
Cam Kire (0.5-1 mm) (%50) 16,48
Cam Kire (0.5-1 mm) (%60) 36,59
Cam Kiire (0.5- 1 mm) (%65) 55,60
Cam Kiire (1-2 mm) (%50) 25,92
Cam Kiire (1-2 mm)(%60) 40,33
Cam Kiire (1-2 mm) (%70) 47,62
Baca Kuilii (%70) 0,23
Baca Kulii (%75) 0,25
Baca Kulii (%78) 0,47
Atik (%32,5)
Cam Kiire (0,5-1 mm) (%16,25) 26,33
Cam Kiire (1-2 mm) (%16,25)
Baca Kulii (%30)
Cam Kiire (0,5-1 mm) (%20) 8,31
Cam Kiire (1-2 m) (%20)
Atik (%45)
Cam Kure (0,5-1 mm) (%10) 9,40
Cam Kiire (1-2 mm) (%10)
Baca Kuilii (%45)
Cam Kiire (0,5-1 mm) (%15) 3,45
Cam Kiire (1-2 m) (%15)

Numunelere uygulanan asmma testinin sonuglari
Tablo 6’da gosterilmistir. Referans numunesinin
dakikada 13,17 mm asindig1 belirlenmistir. Deney
sonuglar1 incelendiginde hazirlanan numunelerin
tamaminin referans numunesinden daha az asindigt
gozlemlenmistir. En az asinmayr %65 oraninda
ponza atig1 ve %35 oraninda polyester regine igeren
numune gostermistir.

Tablo 6. Asinma test sonuglart

Numune Asinma (mm/dk)
Ponza 13,17
Cam Kiure (0,25-0,5 mm) (2655) 4,40
Cam Kiire (0,25-0,5 mm) (2660) 5,57
Cam Kure (0,25-0,5 mm) (2665) 8,09
Cam Kire (0,5-1 mm) (2650) 2,98
Cam Kire (0,5-1 mm) (2660) 6,29
Cam Kire (0,5-1 mm) (265) 6,97
Cam Kure (1-2 mm) (2650) 3,85
Cam Kure (1-2 mm) (2660) 7,46
Cam Kure (1-2 mm) (2670) 10,30
Baca Kiilii (2670) 0,16
Baca Kulu (2675) 0,21
Baca Kiilii (%678) 0,21
Ponza Atik (2665) 0,10
Ponza Atik (2668) 0,77
Atik (%32,5)
Cam Kiure (0,5-1 mm) (2616,25) 0,64
Cam Kire (1-2 mm) ( 2%616,25)
Atik (%645)
Cam Kure (0,5-1 mm) (210) 0,44
Cam Kure (1-2 mm) ( 2610)
Baca Kulu (2630)
Cam Kire (0,5-1 mm) (2620) 0,78
Cam Kire (1-2 mm) ( %20)
Baca Kulu (2645)
Cam Kiure (0,5-1 mm) (215) 0,47
Cam Kire (1-2 mm) ( %15)




Tablo 7°de mekanik test sonuclar1 verilmistir.
Hazirlanan numunelerden 1-2 mm boyutlarinda
strastyla %60 ve %70 oranlarinda cam kiire iceren
numunelerin referans degerinin altinda kaldigi, diger
numunelerin bu degerin {izerinde sonuglar verdigi
gorilmiistiir.

Tablo 7. Mekanik test sonuglari

Numune Ortalama Gerilme (N/mm?)

Ponza 1,15
Cam Kiire (0.25-0.5 mm) (%55) 5,47
Cam Kiire (0.25-0.5 mm) (%60) 1,37
Cam Kiire (0.25-0.5 mm) (%65) 1,47
Cam Kiire (0.5-1 mm) (%50) 4,50
Cam Kiire (0.5-1 mm) (%60) 2,10
Cam Kiire (0.5- 1 mm) (%65) 1,59
Cam Kiire (1-2 mm) (%50) 1,31
Cam Kiire (1-2 mm)(%60) 0,96
Cam Kire (1-2 mm) (%70) 0,78
Atik (%32,5) 184

Cam Kiire (0,5-1 mm) (%16,25) i
Baca Kiilii (%30) 129

Cam Kiire (0,5-1 mm) (%20) !

s
Baca Kiilii (%45) 12,19
Cam Kiire (0,5-1 mm) (%15)

GENEL SONUCLAR

Hazirlanan her bir numunenin test sonuglar1 ponza
tas1 ile karsilagtirilmistir ve bu sonuglara gore %60
oraninda 0.25-0.5 mm boyutlarinda cam kiire igeren
numuneler ile %50 oraninda 1-2 mm boyutlarinda
cam kiire iceren numunelerin ponza tasinin
degerlerine en yakin degerlere sahip oldugu rapor
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edilmistir. Ancak projenin amagclar1 goz Oniine
alimdiginda ponza tas1 kadar ufalanma egilimi
olmayip tekrar tekrar kullanilabilecek bir malzeme
iretilmesi hedeflendigi i¢in basma degeri yiiksek,
asinma orani diigik numuneler de tercih sebebi
olabilir. Ayrica %65 oraninda 0.25-0.5 mm ve 0.5-
Imm boyutlarindaki cam kiirelerin su emme
degerleri ponza tasinin su emme degerlerinden
yiiksek olmasina ragmen diger test sonuclari ponza
tagina yakin oldugu icin ponza tagina alternatif bir
kompozit malzeme olabilecegi diigiiniilmiistiir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Yapilan caligmada, iiretilen numunelerin ponzaya
gore daha dayanikli oldugu goézlemlenmistir.
Bununla birlikte gelistirilen kompozitlerin denim
kumas asindirma performansina yonelik
aragtirmanin  slirdiiriillmesi gerekmektedir. Gelecek
calisma planlar1 arasinda farkli katki maddelerinin
arastirilmasi ve hazirlanan numunelerin hali hazirda
kullanilan enzimatik kot yikama kosullarinda
degerlendirilmesi s6z konusudur.
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AMACLAR

Fiber takviyeli kompozitler iistiin 06zelliklerinde
dolayr son donemlerde silindirik yap1 sistemlerinde
siklikla kullanilmaya baslanmis ve Onemli bir
konuma gelmistir. Bu c¢alismadaki amag farkli tip
fiber ve yonelim kullanilarak hibrid kompozit
silindirik yapilar iretmek, bu silindirik yapilarin
mekanik ozelliklerini ve hibridizasyonun etkilerini
incelemektir. Bu dogrultuda (+55°), sarim agisiyla 1
metre boyunda 60 mm i¢ ¢apa sahip 6 tip farkli
kompozit silindirik yap1 filament sarim yontemi ile
iretilmis, bu silindirik yapilara fiber igerigi, halka
cekme testi ve radyal basma testleri uygulanmigtir.
Sonuglar incelendiginde hibridizasyon ile cam fiber
takviyeli kompozit silindirik yapilara kiyasla
mekanik 6zelliklerin arttirildigr gézlenmis ve karbon
fiber takviyeli silindirik yapilara kiyasla maliyet
azaltilmusgtir.

GIRIS

Silindirik yapilar havacilik, otomotiv, denizcilik
endiistrilerinde ve ¢ogunlukla boru sistemlerinde
tagima, saklama  ve giic iletimi igin
kullanilmaktadirlar. Son zamanlarda gelistirilen ve
iiretilen  silindirik  yap1  sistemlerinde yiiksek
mukavemet, diisiik agirlhik ve yiiksek korozyon
direnci  gerekmektedir. Bu Dbaglamda iistiin
ozelliklerinden dolayr kompozit malzemeler birgok
alana oldugu gibi silindirik yap1 sistemlerine de
entegre edilmektedir'™.

Kompozit silindirik yapr sistemleri su ve yag gibi
gesitli sivilar1 tagimada kullanilmaktadir. Kompozit

silindirik  yapilar ¢elik aluminyum gibi diger
mithendislik malzemelerine gére bu tasimay1
minimum kayipla yapabilmektedirler. Tasima

esnasinda temel esas kompozit silindirik yapilarin,
swvilari uyguladigt i¢ basinct kaldirabilmesidir. Bu
amagla  cesitli  ¢alismalar  yiiriitiilmiistiir'’.Bu
caligmalarda statik i¢ basing testi, yorulma ve sonlu
elemanlar analizleri kullanilmistir ve ¢aligmalardaki
esas amag¢ kompozit silindirik yap: iiretimindeki en
O6nemli parametre olan sarim agisinin etkilerini
incelemektir. Sonug¢ olarak +£55° sarim agist ile
sarilan silindirik yapilar, maksimum i¢ basinca
dayanabilmislerdir.

Kompozit silindirik yapilar ayn1 zamanda yiikleme,
tasima ve operasyon esnasinda egilme, eksenel ve
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radyal yiiklere de maruz kalmaktadir’. Sarim
acisinin yaninda i¢ ¢ap, kalinlik, sarim hizi gibi
parametler de kompozit silindirik yapilarim mekanik
ozelliklerini etkilemektedir. Sarim agis1 ve ig
basincin  yaninda bu parametlerin  mekanik
ozelliklere etkisi de arastirmacilar tarafindan
calisilmustir.

Caligmalarda eksikligi hissedilen konu hibrid
kompozit silindirik yapilardir. Her ne kadar cesitli
sarim parametlerinin mekanik o6zellikler {izerine
etkileri aragtirilmis olsa da hibrid sarim ile {iretilen
kompozit silindirik yapilarin 6zellikleri {izerine fazla
aragtirma yapilmamistir. Bu baglamda ¢alismamizin
amact farkli fiber tipleri ve oryantasyonlar
kullanilarak hibrid kompozit silindirik yapilarin
gelistirilmesi ve mekanik ozelliklerinin
incelenmesidir. Caligmada cam ve karbon fiber
silindirik yapilar iretilmis daha sonra hibrid
kompozit silindirik yapilar tretilerek aralarindaki
farklar incelenmistir. Sonug olarak hibrid kompozit
silindirik yapilarin cam fiber ile sarilan silindirik
yapilara gore mekanik 6zellikleri arttirdigi ve karbon
fiber silindirik yapilar ile kiyaslandiginda maliyeti
diigiirdiigii gozlenmistir.

DENEYSEL
Malzeme

Bu ¢alismada devamli fiberler elyaf takviyesi olarak
tercih edilmistir. Cam fiber (1200 Tex FWR6) Sise
Cam A.S. (Tirkiye) firmasindan, karbon fiber
Dowaksa A.S. (Tirkiye) firmasindan tedarik
edilmistir. Regine olarak epoksi sistemleri tercih
edilmistir. Epoksi sistemleri 3 bilesenden olusup bu
bilesenler; Araldite™ MY740 epoksi, Araldur™
MYO918  sertlestirici ve DY062 hizlandirict
seklindedir.

Yontem

Kompozit Silindirik yapilarin Filament Sarim
Teknigi ile Uretimi

Kompozit silindirik yapilarin iiretiminde siireg
oncelikle CADWIND yazilimi kullanilarak simiile
edilmis ve hatalar diizeltilmis daha sonra CNC
filament sarim cihazmna  aktarilarak  {iretim
gerceklesmistir. Sarim esnasinda fiberler oncelikle
recine banyosundan gegerek islatilmis daha sonra
+55° sarim agisi ile aliiminyum mandrel iizerine 4



kat olacak sekilde farkli varyasyonlarda sarilmistir.
Sarim yapildiktan sonra kompozit silindirik yapilar 2
saat 80°C’de 2 saat 120°C’de kalacak sekilde
kiirlenmis ve daha sonra aliiminyum mandrelden
styrilarak {iretim tamamlanmistir. Bu yontemle farklt
fiber tiplerinde ve varyasyonlarinda 1 metre
uzunlugunda 6 farkli kompozit silindirik yap1
iiretilmis ve testleri yapilmustir. Uretilen kompozit
silindirik yapilarin &zellikleri asagidaki tabloda
gortiilebilir. C, D ve E tipi silindirik yapilarda karbon
fiber ve cam fiber ayr1 ayr1 katmanlarda olacak
sekilde sarilirken F tipi silindirik yap1 karbon fiber
ve cam fiber ayni anda sarim yapilarak tiretilmistir.

Tablo 1: Sarim Konfigiirasyonu (K: Karbon, C:
Cam)

3:;:?1{:;1: Tabakalar | Kalmhk | iccap

A 4 Cam 2.04 60
B 4 Karbon 1.42 60
C K/C/K/C 1.79 60
D K/3C 1.86 60
E 3K/C 1.68 60
F (K+C), 2.15 60

UYGULANAN TESTLER

Fiber icerigi Testi

Uretilen kompozit silindirik yapilara ilk olarak fiber
icerigi testi uygulanmistir. ASTM  D3171°
standardina goére asit ile pargalama yontemi
kullanilmistir. Her bir tip silindirik yap1 i¢in en az 3
ornek alinmig sonu¢ hesaplanirken bu {i¢ Ornegin
ortalamalar1 hesaplanmistir. Tablo 2’de her bir

tercih edilmistir. Test, Shimadzu AG-IC serisi 100
kN kapasiteye sahip mekanik test cihazi kullanilarak
5 mm/dk sabit hizda gerceklestirilmistir. Test
numunesi ve test kurulumu figiir 1°de goriilmektedir.

Figiir 1: a) Sematik Gosterim ve Kurulum b) Test
Oncesi Numune Goriinimi

Radyal Basma Testi

ASTM D2412% standardina gore uygulanan testte
iiretilen kompozit silindirik yapilardan alinan 18 cm
uzunlugundaki numunelere figlir 2’de gosterildigi
gibi iki paralel plaka arasinda 12.5 mm/dk hizinda
radyal yonde yiik uygulanmustir.

Figiir 2: Radyal Basma Testi Kurulumu

Deney sonucunda i¢ captaki degisim kullanilarak

kgmpqzit. . silindirik ~ yapmin  fiber  icerigi silindirik  yapilarin ~ sertligi ve yiizde egilme
gosterilmistir. miktarlar1 hesaplanmigtir.
_ DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Tablo 2: Fiber Igerigi Test Sonuglari Halka ¢ekme testi sonucunda referans olarak kabul
Silindirik yap: Tipi Fiber Icerigi (%) edilen cam fiber ve karbon fiber takviyeli kompozit
A 58.14 silindirik yapilarin halka ¢ekme dayanimi sirasiyla
B 61.41 3109.2 MPa ve 510.3 MPa olarak hesaplanmistir.
C 61.70 Uretilen biitlin kompozit silindirik yapilarin halka
D 63.94 ¢ekme testi sonuglari tablo 3’de verilmistir.
E 65.71 ]
F 63.87 Tablo 3: Halka Cekme Testi Sonuglari
Silindirik Halka Cekme Testi Sonucu
Halka Cekme Testi yapi Tipi (MPa)
Cember ¢ekme dayammu testi ASTM  D22907 A 309.2+ 14.6
standardina gore ayrilan disk metodu kullanilarak B 5103 +£17.8
ﬁretilgn lfqmp.o.zit silindirik ya?ﬂara uygulanmigtr. C 3031+ 142
Her bir silindirik yapidan 5’er 6rnek hazirlanmis ve
testi yapilmistir. Bu testteki asil amag silindirik D 329.8+£23.0
yapmin  dayanabilecegi  yaklagik i¢  basimci E 404.3+22.2
bulabilmektir. Numunelerin boyutlar1 i¢ basing F 406.4 + 228

testine gore daha kiiciik ve alinan sonuglarin daha
giivenilir olmasindan dolay1 ¢alismamizda bu test
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Catlak ilk olarak alan1 azaltilmis bdlgenin bir
kenarindan baslamis sarim agisinda bir diger deyisle
fiber yoniinde ilerleyerek kirilma gerceklesene kadar
devam etmistir. Figiir 3’de test Oncesi ve sonrast
numunelerden bir 6rnek gosterilmistir.  Biitiin
numuneler ayni kirtlma davranigini géstermistir.

Figiir 3: Test Oncesi ve Sonrast Numune Gériintiileri

Tablo 3’de gosterildigi gibi karbon fiber takviyeli
kompozit silindirik yapilar digerleriyle
kiyaslandiginda en yiiksek halka ¢ekme dayanimini
gostermistir. Bunun yaninda en diisiik dayanima
sahip cam fiber takviyeli silindirik yapilarin
dayanimi hibridizasyon ile arttirilabilmistir. Tek kat
karbon fiber halka ¢ekme dayanimina ¢ok biiyiik
etki gostermemis ancak iki kat karbon (C tipi) ve ii¢
kat karbon fiber (E tipi) ile sartlan hibrid kompozit
silindirik yapilarin hala ¢ekme dayaniminda ciddi bir
artis goOrilmistiir. Hibrid sarim ile iretilmis
kompozit silindirik  yapilar kendi aralarinda
kiyaslandiginda karbon ve cam fiberin aym1 anda
sarildig1 hibrid silindirik yapilar (F tipi) en yiiksek
¢ekme dayanimini géstermistir.

Radyal basma sonucu hesaplanan silindirik yap1
sertligi ve ylizde egilme sonuglart tablo 4’de
goriilmektedir.

Tablo 4: Radyal Basma Testi Sonuglari

Silindirik Rijitlik Yiizde Egilme
yap1 Tipi (N/mm) (%)

A 710.5 51.70

B 453.7 16.70

C 552.7 22.79

D 613.8 26.44

E 440.4 23.10

F 855.6 20.19

Tablo 4’deki sonuglar karsilastirildiginda karbon
fiber takviyeli ve F tipi iiretilmis kompozit silindirik
yapilar en diisiik ylizde egilme sonuglarina sahiptir.
F tipi kompozit silindirik yapilar diger hibrid
silindirik yapilarla karsilagtirildiginda en yiiksek
sertlige ve en diisiik ylizde egilme sonuclarini
gostermistir.
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Figiir 4: Radyal Basma Testi Kuvvet vs Egilme
Grafigi

Figure 4°de verilen grafikte de goriildiigi {izere
kirimuzi ¢izgi ile gosterilen F tipi silindirik yapilar
en yiiksek kuvvete dayanmis ve en diisiik egilme
yiizdesinde kirtlma gdstermistir.

GENEL SONUCLAR

Filament sarim teknigi ile {iretilen farkli fiber ve
konfigiirasyona sahip kompozit silindirik yapilara
cesitli mekanik testler uygulanmigs ve elde edilen
sonuglar birbiri ile karsilastirilmistir. 6 farkl: tiretilen
silindirik yapiya uygulanan bu testler sonucunda
beklenildigi lizere karbon fiber takviyeli kompozit
silindirik yapilar en yiiksek mekanik &zellikleri
gostermistir.

Uretilen silindirik yapilarda hibridizasyonun etkileri
analiz edildiginde halka ¢ekme dayaniminda cam
fiber takviyeli silindirik yapilarin dayanimi, tek kat,
2 kat ve 3 kat karbon fiber eklenmesiile sirasiyla
%6.7, %27.2, %30.7 arttirtlmigtir. Gorildiigi iizere
iki ve ii¢ kat karbon fiber takviyesi ciddi bir artig
saglamistir. Karbon ve cam fiberin aym anda
sarilarak tretildigi F tipi silindirik yapilar ise cam
fiber takviyeli silindirik yapilara gore halka cekme
dayaniminda %31.4’liik bir artis saglamustir.

Sonug olarak hibrid sarim ile iretilen kompozit
silindirik yapilar mekanik 6zelliklerde artis saglamis
ve karbon fiber takviyeli silindirik yapilara gore
maliyeti diigiirmiistiir. Halka ¢cekme testi ve radyal
basma sonuclar1 beraber incelendiginde en yiiksek
sonuglar F tipi silindirik yapilarda gbzlenmistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Yapilan ¢alismada, hibrid kompozit silindirik
yapilarin mekanik ozellikleri arttirdig1r gézlenmistir.
Ancak 2 tip mekanik test uygulanmigtir. Bunlara ek
olarak 3 nokta ve 4 nokta egme, eksenel yonde
basma gibi farkli tip mekanik testlerde uygulanip
bulgular saglamlastirilabilir ve ayni zaman sonlu
elemanlar analizi ile elde edilen sonuglar
dogrulanmalidir.
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Kumas Fiziksel Ozellikleri Bazinda Yirtilma ve Kopma
Mukavemeti Arasindaki Iliski
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AMACLAR
Yapilan bu c¢aligmada diger tiim parametreler sabit
tutularak  iplikve kumas fiziksel  Ozellikleri

degisikligi bazinda kumasin kopma mukavemeti ile
yirtilma mukavemetindeki degisimler incelenmistir.
Kopma mukavemeti ile yirtilma mukavemeti
arasindaki iligki aragtirilmistir.  Bilindigi  iizere
kumas mukavemeti, onu olusturan iplik 6zellikleri
ile dogru orantili bir sekilde degismektedir. Iplik ve
kumas fiziksel 6zelliklerinin bu degisimdeki etkisi
belirlenerek, kumas {iretilmeden Once kumasg
mukavemetinin nasil degiseceginin Ongodriisiiniin
yapilmasi diistiniilmustiir.

GIiRiS

Literatiirde bilim insanlar1 genelde dokumada
kullanilan iplikler ile {iretilen kumasmiliskilerini
farkli durumlarda incelemislerdir. Dimitrovski ve
digerleri tarafindan yapilan bir calismada, atki
ipliklerinde vortex ve ring ipliklerin kullanildig:
dokuma kumaslarin gerilme ozelliklerini
karsilastirilmistir  [1].  Gabrijelcic  ve digerleri
ise,dokuma ve orgili tiplerinin kumaslarm kopma
mukavemetlerine  etkisini  incelemislerdir  [2].
Yildirrm ve Kanber bir ¢aligmada iplik karisim
oranlarindaki degisimlerin kumas kopma
mukavemetine ve uzama oranlarna etkisini
aragtirmistir [3]. Ichetaonye ve digerleri birbirine
gecirilmis kumaslarda,iplik kompozisyonunun ve
dikis uzunlugunun etkisini arastirmuslardir  [4].
Kurtga yiiriitmiis oldugu yiiksek lisans tezinde, atki
ipligi ozellikleri, siklik ve Orgii tipinin kumas
mekanik 6zellikleri {izerine etkisini aragtirmigtir [5].
Teli ve ¢alisma arkadaslar, iplik ve kumasin yapisal
ozelliklere bagimliligini arastirmiglardir [6].

Yirtilma mukavemeti, apreli kumaslarda kumasgi
yirtilmaya zorlayarak zit yonlerdeki kuvvetlere
maruz kaldiginda kullanim yoniinde gosterdigi
direng olup tiim kumasglarda istenen bir 6zelliktir.
Yirtilma esnasinda iplikler tek olarak yada gruplar
halinde kopar [7,8].

Yirtilma mukavemeti temel olarak kumasa mekanik
ve kimyasal bitim islemleri uygulanan kumas ile lif,
iplik ve kumas karakteristigine baghdir. Yillar
boyunca, iplik parametrelerinin  (tek iplik
mukavemeti, dogrusal yogunluk, homojenlik,
pliriizsiizliik, uzayabilirlik, biikiim ve iplik tipi) ve
kumas parametrelerinin (doku yapisi, kumas fikse
sartlar, kumag konstriiksiiyonu, birim alan agirlig)
yirtilma mukavemeti iizerine etkisi incelenmistir [9].
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Yirtilma mukavemetine yonelik birgok c¢alisma ring
egirme teknolojisine gore egrilmis iplik kullanimi ve
mukavemete  etkiyen  parametreler  iizerine
yogunlagmistir [7]. Mansour ve Lord, % 50/50
pamuk/PES ring ve open end ipliklerinden bezayagi
kumaslar iiretmisler ve kumaglarm yirtilma
mukavemetlerini karsilastirmiglardir [8,10]. Buna
gore, ¢ozgli ve atki blikiimiiniin artis1 ile ¢ozgli ve
atkl yoniindeki yirtilma mukavemetlerinin arttigi ve
ek olarak atki sikliginin artmasi ile kumaslarin atki
yoniindeki yirtilma mukavemetlerinin azaldigi; fakat
¢Ozgli yoOniindeki yirtilma mukavemetlerinin  bir
miktar azaldigin1 her iki iplik tipinde gdzlenmistir.
Ozdil ve Ozgelik bir ¢alismasinda, %50 Pamuk-%50
PES kumaslarin tim yirtilma mukavemeti test
metotlarinda, %100 pamuklu kumaslara gore daha
yiiksek mukavemet degerleri verdigi sonucuna
ulagmustir [11]. Siki ve birbiri {istiinde kalmayan
bezayagi gibi kumaslarda yirtilma mukavemeti
diisiiktiir. Scelzo ve digerleri tarafindan pamuklu
bezayagi kumaslarda kumaslarimn tiretildigi ipliklerin
incelmesiyle, yirttlma mukavemetinin azaldigi
gozlenmistir [8,12].

DENEYSEL
Malzeme

Yapilan c¢alismada, Tablo 1 ve 2'de Ozellikleri
verilen atki iplikleri kullanilmustir. Iplik biikiim
miktarlar1  yaklasik olarak ayn1 ayarlanmaya
calistlmistir ve iplikler arasindaki biikiim miktart
degisimi aralarinda bir miktar fark olacak sekilde
ayarlanabilmistir.

Cozgii ipligi parametreleri sabit tutulmustur ve
¢Ozgl sikligr 44 tel/cm olarak belirlenmistir. 150
Denye IMG Teksturepoliester (polietilen teraftalat-
PET) filament ¢6zgii ipligi olarak kullanilmistir.

Ix1 bezayag1 doku yapisinda kumas Picanol
Optimac dokuma makinesinde iiretilmistir.



Tablo 1: Kumas iretiminde atki ipligi olarak mukavemeti ve yirtilma mukavemetine ait grafiksel
kullanilan ipliklerin 6zellikleri gosterimler sunulmustur. Sekil 1 ve 2 iplik dogrusal
Dene | Pk [ pee T o . yogunlugu bazindaki degisimleri icermektedir. Sekil
e | Dogrusal | o Katsayis: Iplik Egirme 3 ve 4 ise lif kompozisyonu bazindaki degisimleri
o yog(lll\?el;lgu (T/m) (ae) Kompozisyonu |Sistemi icermektedir.
Al-1 40/1 920 3,69 | %100 pamuk | Ring . . . g
L 20/1 920 3.69 | %100 pamuk | Ring Tablo 2: Atk iplik mukavemeti ve sikligt
AL3 40/1 920 3,69 | %100 pamuk | Ring Atkt ipligi Atk ipligi Atkt
a1 | 36/1 | 860 | 3,64 | %100 pamuk | Ring Deneme |y 1 ma uzama A
A22 36/1 860 | 3,64 | %100 pamuk | Ring no orant (%) Mukavemeti (adet/cm)
as | 36/1 | 860 | 3,64 | %100 pamuk | Ring — (gl/ T866X) =
A3-1 30/1 750 3,48 | %100 pamuk | Ring Al-1 2 2
a2 | 30/ | 750 | 348 [ %100 pamuk | Ring AL2 6,02 1,86 28
s | 30/ | 750 | 3.48 | %100 pamuk | Ring AlL3 ga?g 11»886 ;g
%67 pamuk . A2-1 > >
Ad-1 30/1 780 3,61 %33 pes Ring a2 5,19 1,8 28
%67 pamuk . A23 5,19 1.8 32
A4-2 30/1 780 3,61 %33 pes Rll’lg A3 5,8 1,82 22
%67 pamuk . A32 5.8 1,82 28
A4-3 30/1 780 3,61 %33 pes ng A35 5,8 1 ,82 32
%50 pamuk . Ad-1 6,52 1,63 22
A 307 760 3,52 %50 viskon Ring A4-2 6,52 1,63 28
%350 pamuk . Ad3 6,52 1,63 32
as2 | 301760 ) 3,52 g s0 vigkon | RIS s 5,67 17 2
%350 pamuk . A5 5,67 1,7 28
asy | 30117601 352 | g sh ickon | RINE Asa 5,67 1,7 32
%50 pamuk . A6-1 7,98 2,05 22
A6-1 30/1 910 4,22 %50 pes Rll’lg Ao 7,98 2’05 8
%50 pamuk . : 7,98 2,05 32
A6-2 30/1 910 4,22 N Ring Al 2 2
%350 pes
V)
A63 30/1 910 4,22 A»(;)(;ginel:k Ring Tablo 2'den goriilecegi iizere iplik karigiminda %50
PET olmasi durumunda iplik mukavemetinin arttig1
Yy viskon karigiminda ve %33 PET karisiminda iplik
ontem

Iplik ve kumas fiziksel oOzelliklerinin kumas

mukavemetine etkisi ve kopma ve yirtilma
mukavemetleri  tlizerindeki  etki  farkliliginin
incelenmesi amaglanmigtir. Buna gore dokuma

kumas {iiretilmistir. Dokuma kumas, 22,28,32 tel/cm
olmak tizere 3 farkli atki sikliklarinda iiretilmistir.
Iplik fiziksel ozelliklerinin kumas mukavemetine
etkisi kumas siklik degeri bazinda incelenmistir.
Cozgii iplik 6zellikleri ve sikligi degistirilmemistir.
Bu yiizden kumas mukavemet ve uzama oranindaki
degisim sadece atki yoniinde incelenmistir.

Kumas tiretiminde kullanilan atki ipliklerinin iplik
kopma mukavemeti testi tensojet test cihazinda
yapilmistir. Biikiim miktar1 testi TS 247 EN ISO
2061 standardina gore yapilmistir.

Uretilen dokuma kumaslara ISO 13934-1 serit
metodu standardina goére kopma mukavemeti ISO
13937-2 standardina goére yirtilma mukavemeti
Shimadzu marka c¢ok amacgli c¢ekme-basma test
cihazinda uygulanmustir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Atk ipliklerinin mukavemet degerleri Tablo2'de
kumasin atki yoniindeki kopma mukavemet ve
yirtilma mukavemet degerleri Tablo3'de verilmistir.
Sekil 1 ve 2 'de ise atki yoniindeki kumas kopma
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mukavemetinin diigtiigii gorilmiistiir. S6z konusu
dististin  lif kompozisyondan ziyade biikiimdeki
farkliliktan dolay1 olustugu diisiiniilmektedir.

Tablo 3: Kumasin atki yoniindeki kopma
mukavemet ve uzama orani
Kumas Kumas
Deneme Kopma Standart yirtilma Standart
no Mukavemeti | sapma | Mukavemeti | Sapma
™) )

Al 232 9,2 9,5 0,3
Al2 325 2,9 8,4 0,2
A3 414 24,8 7,6 0,3
A2 263 8,0 10,5 0,8
A22 362 4,6 8,8 0,6
A23 436 17,3 8,6 0,1
A3 305 5.4 11,5 0,3
A3 404 12,3 9,5 0,2
A33 559 8,8 7.9 0,5
A 318 6,3 13,5 0,7
Ad2 447 52 11,0 0,3
Ad3 540 22,7 9,6 0,1
A5-1 311 5,0 12,4 0,3
A5 429 5,7 10,0 0,1
A3 514 11,7 8,6 0,2
A6 409 13,5 19.4 0,6
A62 527 36,7 13,7 0,2
A63 659 259 12,4 0,4




Tablo 3, Sekil 1-4'den goriilecegi Tlizere
kumaskopma mukavemetiatki ipligi kalinlastikca ve

atki  sikligt  arttikga  artmaktadir.  Kopma
mukavemetindeki artigin  atki  sikligt  ve iplik
dogrusal yogunlugu ile dogru orantili oldugu

goriilmiistiir. Yirtilma mukavemetinin siklik arttik¢a
diistiigli bu diisiistin ise iplik dogrusal yogunluguna
bagh  olarak  degistigi  goriilmiistir.  Iplik
kalinlastik¢a diisiis oraninin arttigi gézlemlenmistir.
Bu artisin atki ipligi kalinlastig1 i¢in daha siki bir
doku  yapisinin  olugmasindan  kaynaklandigi
ongorilmiistiir. Lif kompozisyonunun degismesiyle
yirtilma mukavemetinin degistigi yapidaki polyester
orant arttikca yirtilma mukavemetinin  arttig1
goriilmiistiir. Polyester oraninin artmasiyla yirtilma
mukavemetinin siklik degisiminden etkilenmesinin
daha fazla oldugu sonucuna varilmistir.

600 /7
520
g 440
B
zE
££
Zz 360
*
£
280 =
-l 3
00 +— p— _—— 28
401 361 301 A xkip
iplik dogrusal
yogunluge
’ @200-280 @280-360 0360-440 0440-520 = 520-600
Sekil 1: Kopma Mukavemeti
120
o A
-~ pE——
z 10,0
=
2
s
-
3 %0
2
£
- 8,0 3
8
Atla sikhg
7.0
4071 361 3o
iplik dogrusal
yogunlugu
’ a7,0-80 @E0-90 09,0-10,0 010,0-11,0 |11,0-120

Sekil 2: Yirtilma Mukavemeti
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Yartilma nwkayemeti (N)

#0100 Pamuk 26467 Pam
Atk kb

Lif kompozisyomn

27080 85,090 09,0100 o010 ®10020

Sekil 3: Yirtilma Mukavemeti

Kopaxs mukavemeti (N)

Wl kompozisyonu

9200-280 B280-360 D360-340 D440-520 -520-600

Sekil 4: Kopma Mukavemeti

GENEL SONUCLAR

Kopma mukavemeti kumag siklig1 artmasina karsin
yirttlma mukavemetinin - distiigii  gorilmistiir.
Yirtilma mukavemeti kopma mukavemetinin aksine
siklik, iplik dogrusal yogunlugu ve iplik
kompozisyonu degisiminden dogrusal olarak
etkilenmedigi saptanmuistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Bu c¢alismanin devami olarak karisim oranlari,
egirime sistemi ve iplik dogrusal yogunluk
degisimlerinin kumas yirtilma mukavemetine,
kopma mukavemetine, boncuklanma ve yliizey
degisim ozellikleri ile 1s1k ile etkilesim dzelliklerine
etkilerininde  incelenmesi  planlanmistir.Ayrica
matematiksel ~ modelleme  yapilarak  kumas
iretilmeden iplik Ozelliklerinin degisimi halinde



nasil bir sonu¢ olusacagmin tahminlenmesine
yonelik denklemler olusturulacaktir.

TESEKKUR/BILGILENDIRME/FON
KAYNAGI

Dokuma kumas {iretiminin yapilmasi i¢in dokuma
makinelerini ¢alismamiza tahsis eden Dominant
Tekstil firmasina ve iplik bobinlerin {iretimini yapan
Selcuk Iplik firmasina tesekkiir ederiz.

KAYNAKLAR

1. Dimitrovski K. Nikoli¢ M., Kostajnsek K.,
Cizman M., 2014, “Atk ipliklerinde vortex ve ring
ipliklerin kullanildigt dokuma kumaslarin gerilme
ozelliklerinin karsilagtirilmas1”, XIII. Uluslararasi
Izmir Tekstil ve Hazir Giyim Sempozyumu, {zmir,
Tiirkiye.

2. Gabrijel¢i¢ H.,Cernosa E., Dimitrovski K., 2008,
“Influence of WeaveandWeftCharacteristics on
Tensile Properties of Fabrics”, FIBRES &
TEXTILES in Eastern Europe, 16, 45-51.

3. Yildimm K., Kanber A., 2016, “’Lif Karisim
Oranlarinin Kumas Mukavemetine Etkisi’’, 1. Lif ve
Polimer Sempozyumu.

4. Ichetaonye S.,Ichetaonye D., Tenebe O., Dim J.,
Yibowei M., 2013, “Theeffect of
yarncompositionandstitchlenght on
interlockfabrics”, Journal of Textileand Apparel
Technologyand Management., 8, 1-10.

32

5. Kurtga E., 2001, “Atki ipligi 6zellikleri, siklik ve
orgii tipinin kumas mekanik ozellikleri iizerine
etkisi”, Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul, Tiirkiye.

6. Teli M.D.,Khare A.R., Chakrabarti R., 2008,
“Dependence  of  yarnandfabricstrength  on
thestructuralparameters”, AUTEX ResearchJournal,
8, 63-67.

7. Kumaslarin Kullanim Ozellikleri

https://acikders.ankara.edu.tr/pluginfile.php/26133/
mod_resource/content/1/Kuma%C5%9Flar%C4%B
1n%20Kullan%C4%B 1m%20%C3%96zellikleri.pdf

Son Erigim Tarihi:15.09.18

8. Can Y., Kirtay E., 2015, “’Pamuklu Bezayagi
Kumaglarin Yirtilma Mukavemetlerine Etki Eden
Iplik Ozellikleri>> Afyon Kocatepe Universitesi
Dergisi, 7(2), 65-78.

9. Dhamija S., Chopra M., 2006, “’Tearing Strength
of Cotton Fabrics in Relation to Certain Process and
Loom Parameters’’, 32, 439-445.

10. Mansour M., Peter, R.L., 1973, “’Comparison of
Physical Properties of Fabrics Woven from Open
End and Ring Spun Yarns’’, Textile Research
Journal’” 154-165, (March).

11. Ozdil N., Ozgelik G., 2006, ° A Study on
Comparison of Tearing Strength Test Methods of
Fabrics’’, Tekstil ve Konfeksiyon, 3, 174-179.

12. Scelzo, W.A., Backer, S., Boyce, M.C., 1994,
“’Mechanistic Role of Yarn and Fabric Structure in
Determining Tear Resistance of Woven Cloth-Part I:
Understanding Tongue Tear’’, Textile Research
Journal, 64, 291-303.



Sarimsak Yagi ve Sodyum Aljinat Kullanmilarak
Antimikrobiyal Film Uretimi

DOKUZLU, irem, KALEMTAS, Ayse
Bursa Teknik Universitesi, Miihendislik ve Doga Bilimleri Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimii, Bursa, Tiirkiye
ayse.kalemtas@btu.edu.tr

AMACLAR

Bu c¢aligmada hem giinlimiizde yasanan cevre
problemlerinin ¢dziimiine katki saglamak, hem de
hayvansal gidalarda kullanmak {izere daha hijyenik
ve dogal hammaddelerden antimikrobiyal gida
ambalajlar1 gelistirmek amaciyla sarimsak yagi
iceren sodyum aljinat biyobozunur antimikrobiyal
film tiretimi hedeflenmistir.

GIiRiS

Polimerler son yillarda hayatimizda ¢ok genis bir
uygulama alani bulmustur. Ancak petrol tabanli
olan polimerlerin  kullanim sonrasi dogada
bozunmasinin ¢ok uzun yillar almasi ve gevreye
verdigi zararlar bircok arastirmaya konu olmustur.
Bu zararlar yeni arayislar1 beraberinde getirmis ve
biyopolimerlerin dniinii agmistir.

Biyopolimerler bakteri, alg ve mantarlar gibi
canlilarin drettigi dogal ve dogada bozunuma
ugrayabilen  polimerlerdir.  Dogada  canlilar
tarafindan iretilen biyopolimerler son yillarda
biyomalzeme olmalarindan dolay1 basta tip olmak
tizere ¢ok sayida farkli  bilim dalinda
kullanilmaktadir. Aljinat da kullanilan bagslica
biyobozunur 6zellikteki biyopolimerlerden biridir.
[1]

Aljinat, aljinik asit olarak kahverengi deniz
yosununda bulunmakta olup ilk olarak 19. yy’in
baslarinda kimya alaninda Fransizlar tarafindan
kullanilmugtir. Ardindan 1881 yilinda Ingiltere’de
iretim caligmalar1 baglamigs ve 1900’lerde ham
aljinat olarak diinyaya sunulmustur. Giiniimiizde en
yiiksek tliretim pazarina sahip olan iilke Cin’dir. [2]

Aljinat suda kolayca ¢0Oziinebilme &zelligi
sayesinde c¢ozeltilerde kivam arttirict  olarak
kullanilabildigi gibi jel olarak ve film yapiminda da
giin gectikce artan oranda kullanim imkani
bulmaktadir. [2]

Aljinat  filmler 6zellikle biyobozunur dogasi
sayesinde c¢evreye zarar vermemesi ve atik
problemlerini ortadan kaldirmasi ile dikkat

cekmektedir. Aljinat filmler gida ambalaji olarak
tercih edildikleri zaman kullanildiklar1 gida
lirliniinii neme ve suya karst da koruyup raf 6mriinii
uzatmaktadir. Bir diger dikkat ¢eken ozelligi ise
sentetik polimer filmlerin aksine geri doniigiimlii
olarak kullanilabilir olmalaridir. [3]
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Aljinatin en 6nemli iyilestirmeye agik yonlerinden
biri antimikrobiyal olmayisidir. Bu negatif yoniinii
ortadan kaldirmak ic¢in antimikrobiyal 6zellik
saglayan ilavelerle birlikte kullanilmaktadir. Gida
uygulamalarinda  kullanilan maddeler organik
asitler, bakteriyosinler, enzimler alkoller, yag
asitleri ve baharat 6zleridir. Sarimsak, sogan, tar¢in,
karanfil ve kekikten elde edilen 0zlerin
antimikrobiyal aktivite gosterdigi birgok c¢aligmada
kanitlanmistir. Bitkilerde yer alan antimikrobiyal
bilesikler ugucu yag olarak elde edilmektedir. [4]

Bu caligmada kullanilan sarimsak yagi, buharl
damitma kullanilarak sarimsagin soganlarindan elde
edilen esanshi bir iriindiir. [4] Sarimsak iginde
bulunan diallyl thiosulphinadedan elde edilen
allisin ve alojen sarimsagin antimikrobiyal
Ozelligini saglayan bilesimlerdir ve damitma
isleminde esans olarak yaga ge¢mektedir. [5]

Giliniimiizde ozellikle et, tavuk gibi ¢cabuk bozulan
hayvansal gida iiriinlerinin raf dmriinii uzatmak i¢in
kullanilan ambalajlarin  antimikrobiyal —&zellik
tasimast da beklenmektedir. Bu nedenle aljinat
filmlerin {iretimi ve karakterizasyonu konusunda
¢ok sayida c¢alisma yapilmaktadir.[6-11] Bu
calismalarin bazilarinda aljinat filmlerin mekanik
ozelliklerini iyilestirmek i¢in cesitli kil, seliiloz
lifleri vb ilavelerin katildig1 goriilmektedir. [11,12]
Bazi galismalarda ise farkli yag ilaveleri veya ZnO,
Ag gibi inorganik ilaveler yapilarak filmlerin
antibakteriyal ozellige sahip olmasi
saglanmaktadir.[14,15] Bu yaglar arasinda
sarimsak, limon, portakal, kekik, defne gibi pek ¢ok
farkli yag yer almaktadir. [15-17] Bu nedenle bu
calismada farkli miktarlarda sarimsak yagi igeren
antimikrobiyal ve biyobozunur aljinat filmler
retilmistir.

DENEYSEL
Malzeme

Bu ¢alisma kapsaminda sodium aljinat ve sarimsak
yagt kullanilarak  biyobozunur film {iretimi
gergeklestirilmistir.

Yontem

100 mL saf su icerisine 3 gram sodyum aljinat ilave
edilereck manyetik karistiricida karigtirma islemi
gergeklestirilmistir. Ardindan plastiklestirici olarak
0,4 mL gliserol ilave edilerek yarim saat tekrar



karigtirma islemi yapilmistir. Sarimsak yagi etanol
ile %10 konsantrasyona seyreltildikten sonra %0,1
— %0,3 ve %0,5 (v/v) oraninda aljinat ¢ozeltisine
eklenmistir. Elde edilen son ¢ozelti 9 cm caph
kaliplara dokiilerek 24 saat boyunca 45°C’de
kurutulmugtur. Kurutulan aljinat filmler saf su ve
CaCl, ile hazirlanan ¢ozelti igerisine daldirilarak
belirli siirelerle bekletildikten sonra saf suyla
defalarca yikanip ardindan tekrar kurutma islemine
tabi tutulur.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Bu caligma kapsaminda iiretilen aljinat filmlerden
birine ait makroskobik goriinti Sekil 1’de
sunulmaktadir. Goriildiigii iizere olduk¢a homojen
bir film iretimi gerceklestirilmistir. Sarimsak yag1
%0,5 oraninda kullanilarak hazirlanan filme ait
FTIR analizi sonucu Sekil 2’de sunulmaktadir.

Sekil 1. Uretilen aljinat filme ait goriintii

GENEL SONUCLAR

Giintimiizde 6zellikle et, tavuk gibi ¢abuk bozulan
hayvansal gida iiriinlerinin raf dmriinii uzatmak i¢in
kullanilan ambalajlarin  antimikrobiyal &zellik
tasimasi da beklenmektedir. Bu nedenle bu
caligmada farkli miktarlarda sarimsak yagi igeren
antimikrobiyal ve biyobozunur aljinat filmler
tiretilmistir. Uretilen filmlerin olduk¢a homojen
oldugu gozlemlenmistir. Filmlerin antibakteriyal ve
diger ozellikleri detayli olarak incelenerek gida
ambalaji  olarak kullanim potansiyeli ortaya
¢ikarilacaktir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Burada sunulan verilen bu ¢aligmanin ilk deneysel
calismalarina aittir. Heniiz iretilen filmlerin
mikroyapi, mekanik, 1sil, faz, gecirgenlik, renk
analizleri ~ ve  antibakteriyal  testleri  vb
gerceklestirilmemis olup ilerleyen zaman icerisinde
daha kapsamli analizler de yapilacaktir.
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AMACLAR

Sularda fosfat kirliligi giinlimiizde karsilagilan
onemli ¢evre sorunlarindan biri olup bu ¢alismada
aljinat—-CeO, polimer esasli kompozit kiireleri
iiretilerek sulardaki fosfat kirliliginin giderilmesi
icin adsorpsiyon ¢aligmalar1 gerceklestirilmistir.

GIRIS

Fosfor elementi, ¢esitli kimyasal formlarda dogal
olarak bulunur ve tiim canli organizmalar icin
vazgecilmez bir 6zellige sahiptir. Ayrica fosfor sucul
ortamlarda smirlayict besin olarak kabul edilmekte
olup dogada en yaygin fosfor formu fosfattir. [1]
Fosfat igeren malzemeler 6zellikle giibre, yiyecek ve
icecek  endiistrisi, temizlik malzemeleri, su
yumusatmada kullanilan malzemeler ve metalurji
sektorii gibi pek ¢ok farkli endiistriyel uygulama
alanina sahiptir. [2] Giliniimiizde fosfat igeren
malzemelerin yaygin sekilde kullanilmasi nedeniyle
O6nemli oranlarda fosfat iceren atiklarin olusumu da
ne yazik ki kaginilmaz olmaktadir. Bu atiklar ise
genellikle aritilmayan evsel ve endiistriyel atik
sularla, erozyon veya yagmur sulariyla irmak, gél ve
denizlere ulagmakta ve ¢ok dnemli bir su kirliligine
neden olmaktadir. [3]

Su sistemlerinde asir1 fosfat girisi, ekosistemi tehdit
eden oOtrofikasyona neden olmaktadir. [4] Fosfat
igeren kirliliklerin biiyiik su kaynaklarina ulasmadan
once aritilmasi gerekmektedir. Sudaki asirt fosfat
alglerin biiylimesini arttirir ve su kalitesinin
bozulmasma neden olmaktadir. Fosfat giderimi ve
otrofikasyonun kontrolii i¢in giinlimiizde kimyasal
coktiirme, biyolojik giderim ve adsorpsiyon gibi pek
¢ok farkli teknikler kullanilabilmektedir. Bunlar
arasinda adsorpsiyon yontemi kolay c¢alisilmast,
maliyet etkin bir yontem olmasi, diisiikk fosfat
konsantrasyonlarinda bile olduk¢a verimli olmasi ve
yeniden kullanilabilirlik gibi 6nemli avantajlart
nedeniyle son yillarda 6zellikle dikkat ¢ekmektedir.
(5, 6]

Kahverengi deniz yosunlarindan elde edilen ve
dogal bir polisakkarit olan aljinat, sulu sistemlerde
yer alan pek c¢ok  farkli  kirleticilerin
uzaklastirilmasinda kullanilmakta olan verimli, elde
edilmesi kolay, biyouyumlu, toksik olmayan,
hidrofilik 6zellige sahip, biyo—bozunur ve ekonomik
bir biyopolimerdir. Aljinat sahip oldugu ilgi ¢ekici
ozellikleri nedeniyle 6zellikle son yillarda tizerinde
¢ok sayida c¢aligma  yapilmakta olan  bir
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biyoadzorban malzemedir. Iki degerlikli Ca™, Sr™,
Ba"? gibi ¢esitli katyonlarin varliginda jel olusturma
kabiliyetine de sahip olan aljinatlar pek ¢ok farkli
uygulama alaninda kullanima sahip olan ve kullanim
alanlar1 her gegen giin artmakta olan bir malzemedir.
[7, 8] Aljinat kiireler 6zellikle Cu, Mn, Co, Pb, Cd,
Ni, La gibi agir metallerin, cesitli boyar madelelerin
ve baz1 diger kirleticilerin  atik  sudan
uzaklastirilmasi i¢in kullanilmaktadir. [7, 9-16]

Nadir toprak elementleri igerisinde seryum oksit
(CeO,) en bol bulunan ve en ekonomik olan
oksitlerden biri olup asit ve bazlara karsi oldukg¢a
direnclidir. Floriir, dikromat ve arsenik tiirevleri gibi
cesitli zararl iyonlara karsi adsorpsiyon kapasitesi
oldukca yiliksek olan CeO, fosfat adsorpsiyonu
uygulamalarinda da kullanilmaktadir. [17-22] Bu
calismada aljinat—CeO, kompozit kiireleri iretilerek
bu kompozitlerin fosfat adsorpsiyon 06zellikleri
incelenmistir.

DENEYSEL
Malzeme

Kompozit kiire iiretiminde aljinat ve CeO, tozlar
kullanilmistir. Fosfat igeren ¢ozeltiler, Merck’den
temin edilen potasyum dihidrojen fosfat (KH,POy,)
kimyasali ile 50 ppm olacak sekilde hazirlanmig
olup, ¢ozeltilerin pH degerleri, NaOH ve HCI ile
ayarlanmustir.

Yontem

Aljinat-CeO, kompozit kiirelerin iiretilmesi igin
oncelikle ag. %3 aljinat igeren bir sulu ¢ozelti saf su
kullanilarak hazirlanmis ardindan igerisine ag. %2
oraninda CeO, ilavesi gergeklestirilmistir. Cozelti
homojen oluncaya kadar mekanik karistirict ve
ultasonik kullanilarak karigtirilmistir.  Hazirlanan
¢oOzelti bir siringa pompa yardimiyla CaCl, sulu
¢ozeltisine damlatilarak kompozit kiireler (Sekil 1)
elde edilmistir. Hazirlanan polimer esasli kompozit
kiireler en az 1 saat CaCl, sulu ¢ozeltisi igerisinde
bekletildikten sonra defalarca saf su ile yikama
islemi gergeklestirilmistir. Bu islemin ardindan

gretilen kiireler 70°C’de 24 saat siireyle
kurutulduktan  sonra  deneysel  caligmalarda
kullanilmustir.

Bes farkl pH degerinde (pH=

4,9-7,0-9,1-10,0—-11,0) ¢ saat siireyle 0, 90 ve
180. dakikalarda 6l¢im alinmak suretiyle deneysel
caligmalar gerceklestirilmistir. Alinan numuneler



0,22 um siringa filtreden gegirilerek, numunelerdeki
fosfat konsantrasyonlari Thermo Scientific Dionex
ICS-1100 cihaz1 kullanilarak belirlenmistir. Cihazda
yapilan fosfat analizleri igin alti noktali bir
kalibrasyon egrisi ¢izilmis ve bu egrinin R? degeri
0,9996 olarak hesaplanmustir.

TN

SEaP, o

T A

(b)
Uretim sonrast (a) herhangi bir islem
uygulanmamis olan ve (b) 70°C’de 24 saat kurutma

Sekil 1.

islemi uygulanan aljinat—CeO, esasl

kompozit kiireler.

polimer

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Bu calisma kapsaminda f{iretilen aljinat—-CeQO,
kompozit kiireler kullanilarak bes farkli pH
degerinde (pH=4,9-7,0-9,1-10,0-11,0) yapilan
deneysel caligmalar sonucunda sulu fazdan fosfat
giderimi Sekil 2’de sunulmaktadir. Cozeltinin pH
degeri arttikca sulu fazdan fosfat gideriminin arttig1
gbzlemlenmistir. Sekil 2°den de goriildiigii lizere en
yiiksek verim olan %73 giderim degerine 3 saatin
sonunda pH=11,0 degerinde ulasilmistir. Asidik pH
degerinde ise sadece %4 gibi goz ardi edilebilecek
bir giderim saglandig belirlenmistir.
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60 opH 49
50 o =pH 7,0
COl ApHO.1
g 40 ¢ s ®pH 10,0
E 30 OpH 11,0
=
Z 20 o
g 10 o
=
0 Fe
0 50 100 150 200
Zaman (dakika)
Sekil 2. Gergeklestirilen deneysel c¢alismalart
neticesinde elde edilen fosfat giderimi
GENEL SONUCLAR
= Bu c¢alismada aljinat—CeO, polimer esash

kompozit kiireler iiretilmis ve bu kiirelere iiretim

sonrasi kurutma hari¢ herhangi bir islem
uygulanmamustir.

= Bes farkhh pH (pH= 4,9-7,0-9,1-10,0-11,0)
degerinde deneysel caligmalar

gerceklestirilmistir. Uretilen kompozit kiirelerin
bazik bolgede etkin giderim sagladigi ancak
asidik bolgede calisilan pH degerinde (pH= 4,9)
verimin ¢ok diisiik oldugu belirlenmistir.

= En yiliksek fosfat gideriminin pH=11,0"da
saglandigi ve verimin %73 oldugu belirlenmistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Farkli bilesimlerde kompozit kiireler iretilerek, bu
kompozitlerin faz bilesimi, mikroyapisi ve 1sil
ozellikleri incelenecektir. Uretim sonrasi
kompozitlere g¢esitli 1s1l, kimyasal vb. islemler
uygulanarak bu degigkenlerin fosfat giderim
kapasitesine etkileri incelenecektir.

TESEKKUR

Elif KOC’a Thermo Scientific Dionex ICS—-1100
kullanimi konusundaki yardimlar1 igin tesekkiir
ederiz.
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AMACLAR

Endiistriyel atik sularda yer alan katyonik boya
kirliliklerini adsorplamak igin polimer kompozitler
gelistirmek.

GIRIS

Bazik boya da denilen katyonik boyalar tekstil
endiistrisinde akrilik, naylon ve yiin {iriinlerin
boyanmasinda kullanilir. Boyalar, biyomedikal,
plastik, kozmetik, kaucuk, gida, deri, farmasotik

endiistriler gibi bir ¢ok alanda yaygin olarak
kullanilmaktadir. (1)

Atik sulardaki bazik boyalar ¢ok toksik, biyodegrade
olmayan, fizikokimyasal yontemlerle bozunmayan
Ozellikte olduklarindan insan sagligina tehtid
unsurudur. (2)

Adsorpsiyon haricinde diger yontemler pahalidir ve
diistik konsantrasyonlarda verim gdstermezler.
Kimyasal ve fiziksel adsorpsiyon basit ve efektif
yontemlerdir. Bu yiizden diger yontemler arasinda
adsorpsiyon boya gideriminde tercih edilen bir
yontemdir.

Adsorpsiyonun  verimi  kullanilan  adsorbentin
kalitesinden ileri gelir. Bu nedenle de daha iyi bir
adsorbent tasarlamak Onem tagimaktadir.
Arastirmacilar boyalarin yapisina afinitesi olan
adsorbentler sentezlediklerinde yiiksek verimli
adsorpsiyon elde edebilirler. (3-7)

Bu calismada, yiiksek verimli manyetik polimer
kompozitlerin ~ sentezlenmesi  hedeflenmektedir.
Polimerik yapilar bazik sari 28 giderimi amaciyla
siispansiyon polimerizasyonu ile sentezlenmistir.

DENEYSEL
Malzeme

Bazik Sar1 28 (BY28)

Sigma Aldrich

Nitrik asit

Merck

Sodyum hidroksit

Merck
Etilenglikoldimetakrilat (EG)
Merck

N-vinil Pirolidon (VPO)
Merck
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2,2°-Azobisizobiitironitril (AIBN)

Sigma- Aldrich

Poli (vinil alkol) (PVA; MA: 72.000, %98 hidrolize
edilmis)

Merck

Manyetit(Fe;04,20-30nmg¢apinda)

Sigma- Aldrich

Toluen

Merck

Etil Alkol
Merck

UV-vis. (Hach Lange Dr 5000) spektrofotometresi.

SEM
(Carl Zeiss Evo 40, Cambridge, Ingiltere)

Yontem

m-poli(EG-VPO) mikrokiireleri, N-vinil pirolidon
(VPO) ve etilenglikoldimetakrilat (EG)
monomerlerinin  siispansiyon polimerizasyonuyla
elde edildi. M-poli(EG-VPO) kiirelerinin sentezinde
kullanilan bu ydntemde bir dispersiyon fazi, bir de
organik faz yer almaktadir. Dispersiyon fazi; 50 ml
saf suda PVA stabilizériinden 0.2 graminin
karigtiricilt 1siticida ¢oziinmesiyle olusturulmustur.
Organik faz ise; 0,1 g baglatict AIBN 10 mL
gbozenek yapict toluende 5 dakika karigtirilarak
¢Oziinmesi saglanip 5,0 mL c¢apraz baglayici EG ve
3,4 mL VPO monomeri eklenip homojen faz elde
edilinciye kadar karigtirilarak hazirlanmigtir. 65°C
sabit sicaklikta, kapali silindirik pyrex camdan
yapilmis polimerizasyon reaktoriinde (Electromantle
Ceketli Isitici, Ingiltere) manyetik karistirict
yardimiyla sistem karigtirilarak sirastyla dispersiyon
fazi, 1,0 g manyetit, organik faz ecklenerek
karistirilmigtir. Polimerizasyon, 65°C sicaklikta 4
saat, 75°C sicaklikta 2 saat 600 rpm Kkaristirma
hizinda siirdiiriildi. Belirtilen siire sonrasinda
dispersiyon fazi dekante edildi. Elde edilen polimer
mikrokiireler, su ve etil alkol karigiminda bir giin
bekletildi. Sivi karigim dekante edildi. Tepkimeye
girmeyen monomer veya ¢dziicliniin uzaklastirilmasi
amaciyla polimer mikrokiireler su ve etil alkolle
yikandi. Yikanma igleminden sonra da polimer
mikrokiireler  siiziilip vakum etiivinde 70°C
sicaklikta 48 saat siire ile kurutuldu.
m-poli(EG-VPO) mikrokiirelerinin yiizey yapisi,
yiiksek biiyilitme saglamasi nedeniyle taramali
elektron mikroskobu (SEM) (Carl Zeiss Evo 40,
Cambridge, Ingiltere) ile incelendi. Ik adimda



mikrokiireler, iletken bir yapistirict yardimiyla SEM
plakas1 iizerine tutturuldu. Sonra, mikrokiirelerin
yiizeyi vakum altinda 200 A kalmliginda metalik
altin ile kaplanarak iletken hale gelmesi saglandi ve
ormmek SEM  oOrnek yuvasina  yerlestirilerek
fotograflari ¢ekildi.

Adsorpsiyon ¢alismalart BY28 sulu ¢ozeltileriyle
yapilmistir. Optimum pH belirlenmis Izoterm
caligmalari igin farkli konsantrasyonlarda
adsorpsiyon miktarlar belirlenmistir.

A

Sekil 1. m-poli (EG-VPO) mikrokiirelerinin SEM
goruntisi

m-poli(EG-VPO) mikrokiirelerinin ylizey
morfolojisi, taramali elektron miktroskobu (SEM)
ile goriintiilendi. Sentezlenen bu mikrokiireler igin
elde edilmis olan SEM goriintisii (Sekil 1), m-
poli(EG-VPO) mikrokiirelerinin kiiresel yapisini
gostermektedir.

Maksimum adsorpsiyon miktar1 pH 2-10 arasinda
pH 8’de elde edildi.

Baslangic  konsantrasyonu 150 ppm  iken
adsorpsiyon miktar1 pH 8’de 31,75 mg/g olarak elde
edildi.

Adsorpsiyon dengeye 30 dakikada gelmistir.

Langmuir ve Freundlich adsorpsiyon izoterm
modelleri uygulandi. Langmuir izoterm modeline
uygun oldugu goriildii.

GENEL SONUCLAR

m-poli(EG-VPO)  mikrokiireleri; etilen glikol
dimetakrilat (EG), N-vinil pirolidon (VPO), baslatict
2,2’-azobisizobiitironitril  (AIBN) ve stabilizor
poli(vinil alkol) (PVA) kullanilarak siispansiyon
polimerizasyonu yontemiyle sentezlenmistir.

BY28’in polimer kompozitlere adsorpsiyonunun
Langmuir izoterm modeline uyumlu oldugu
belirlenmistir.

SONRAKIi DONEM CALISMALARI

Adsorpsiyon kinetigi ve desorpsiyon ¢alismalari
yapilmasi planlanmaktadir.
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AIM

It is aimed in this study, to enhance the conductivity
of PEDOT:PSS as a transparent electrode for
organic solar cells (OSC) substitute to indium tin
oxide (ITO). After fabrication of PEDOT:PSS layer,
it was treated with various chemicals.

INTRODUCTION

The production of new materials, the developments
in material engineering, and the developed device
structures have resulted in an increase in the
research and development efforts of organic solar
cells in the last 40 years [1]. Despite the fact that
mostly  inorganic materials are used for
photovoltaics [2], many researchers have also spent
tremendous efforts to improve organic solar cells
within the last four decades [3-8].

The organic SCs generally consist of a light-

harvesting semiconductor sandwiched between two

electrodes. In detail, bulk heterojunction (BHJ)
organic solar cells have the following layers (See

Figure 1):

» Semi-transparent conductive layer as electrode at
the bottom (Indium Tin Oxide (ITO), Ag NW,
PEDOT:PSS (PH 1000) etc.),

* A conductive polymer to smoothen the surface of
ITO and hole-injection layer (Poly(3,4-
ethylenedioxythiophene)-poly(styrenesulfonate)
(PEDOT:PSS (P VP AI 4083)),

* Polymer-based light-harvesting photoactive layer
(P3HT:PCBM, etc.), and

* Top electrode (Al, Ag, Ca, etc.) to collect
electrons [9].

Electron donors e—_ :(-)- 8
~& o Q0 Oy
e 0 S Anode (Al)
Positive charge Z”;t f/ .Y m \;—Q a Photo
Negative chary ‘ﬁ% % ’“‘ 7] active [} PEDOTPSS
Q 0 layer Cathode (ITO)
Q Glass
Electron acy mn

Primary
Electrode

Figure 1. Structure of bulk hetereojunction solar cell
and photovoltaic conversion.

ITO is commonly used in optoelectronic devices as
hole transport layer with its prevailing properties of
high conductivity (10-30 S/m), high optical
transparency (over
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90 % transparency at 550 nm), and suitable WF
(<4.8 eV) [2]. However, such disadvantages as high
temperature  processes, vacuum  conditions,
decreasing of indium resources, acid requirement for
some processes, surface roughness, brittleness when
it is bent [3-5] forced the researchers to find
alternatives to ITO. Carbon nanotubes [6-8, 10],
carbon based materials like graphenes [11-13],
conductive polymers [14-18], metal grids [19-21],
nanowires [22-24], semi-transparent metal layers
[25, 26], metal oxides [27, 28] and combination of
these materials can be given as examples for
alternatives to ITO. These materials are
indispensable materials for optoelectronic devices as
transparent electrodes.

In literature, there are number of studies to improve
conductivity of PEDOT:PSS (PH1000) to use as an
electrode alternative to transparent conductive ITO.

Researchers added various solvents such as alcohols
or acids to PEDOT:PSS solution or dropping them
to PEDOT:PSS (PH 1000) layer. PEDOT:PSS (PH
1000) electrodes are not only flexible but also
solution processable [18, 29-36]. In this work,
selected solutions, methanol, acetone, sulfuric acid,
hydrochloric acid, formic and DCB:methanol
mixture were dropped on a spin-coated PEDOT:PSS

(PH1000) layer and sheet resistance of the thin film
were measured before and after the treatment.

EXPERIMENTAL
Materials

Microscope slides purchased from the stock were
used as substrates. PEDOT:PSS (see Figure 2 for the
chemical structure) was purchased as high
conductive grade (Clevious PH 1000) with <0.0012
Q.cm bulk resistance from Heraeus company [37].

n
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Figure 2: The chemical structure of PEDOT:PSS
[38].



All the solvents with technical grade were purchased
from Sigma-Aldrich [39].

Methods

The slides cut as 20mm squares were sonicated in
acetone, isopropanol (IPA), deionized water,
respectively, dried in vacuum ovenand then UV-
ozone treated prior to coating. Selected solvents
were dropped on a spin-coated PEDOT:PSS layer
and sheet resistance of the thin film were measured
before and after the treatment.

EXPERIMENTAL RESULTS/DISCUSSION

In order to enhance the conductivity of the
PEDOT:PSS, the applied treatments and their sheet
resistance values measured are given in Table 1.

Table 1: The sheet resistance measurements of
solution treated PEDOT:PSS layers.

Sheet resistance

Treatment (Q/cm)
No treatment 218
Methanol 458
Acetone 292
DCB:methanol 254
Formic acid 152
Hydrochloric acid 192
Sulfuric acid 100

As seen from Table 1, the best conductivity is
obtained with sulfuric acid treatment resulting
almost doubled as pristine PEDOT:PSS (PH 1000).

In the light of the above results, acid treatment of
PEDOT:PSS (PH 1000) layer as anode

- PEDOT:PSS (PH 1000)/PEDOT:PSS (P VP Al
4083) /P3HT:PCBM/Ca/Al

has been adobted in the preparation of standard solar
cells and as a reference sample

- ITO/PEDOT:PSS/P3HT:PCBM/Ca/Al)

with ITO anode was fabricated. And the device
efficiencies obtained are given in Table 2.

The organic solar cells prepared as reference sample
had the best power conversion efficiency (PCE) of
4.74 % which is emanating from a measured short
circuit current density (Ji) of 14 mA/em’, a
measured open circuit voltage (Vo) of 0.652 V and
a calculated fill factor (FF) of 0.52.

The organic solar cells prepared with PEDOT:PSS
(PH 1000) anode had the best power conversion
efficiency (PCE) of 0.39 % which is emanating from
a measured short circuit current density (J.) of 3.2
mA/cm’, a measured open circuit voltage (V) of
0.601 V and a calculated fill factor (FF) of 0.20.
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Table 2: The photoelectrical results of solar cells

with PEDOT:PSS and ITO anodes.

Device Jsc Voc FF MNbest

(mA/em’) (V) (%) (%)

PEDOT:PSS 3.2 0.601 20 0.39
anode

ITO anode 14 0.652 52 4.74

The IV curves of the investigated OSCs with
PEDOT:PSS (PH 1000) anode and reference sample
are given in Figure 3.
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Figure 3: The IV curves of the investigated OSCs
with PEDOT:PSS (PH 1000) anode and reference
sample.

The optical images of the solar cells for the
investigation of solar cells with PEDOT:PSS (PH
1000) anode are given in Figure 4.

Figure 4: The optical images of the solar cells for the
investigation of solar cells with PEDOT:PSS (PH
1000) anode.

CONCLUSION

Considering complicated production methods of ITO
based solar cells; PEDOT:PSScan be good
alternative for organic solar cells since they can be
applied via solution-based coating techniques.

FUTURE WORKS

It is believed that the reason for the low efficiency
obtained from the devices with PEDOT:PSS anode
is coming from the very thin of PEDOT:PSS layer as



electrode together with the non-uniform of that layer
on a glass substrate. Therefore the thickness and the
uniformity of PEDOT:PSS anode layer should be
further improved in the future work.
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AIM EXPERIMENTAL
In this study, metal organic framework is Metarials
synthesized on cotton fabric for sensor application. Copper (II) nitrate trihydrate, benzene-1,3,5-

INTRODUCTION

Metal-Organic Frameworks (MOFs) have high
surface areas and their structural diversity makes
them a significant interest to chemists. Many
different methods to produce them also make them
very versatile which allows scientists to tailor their
chemical and physical properties towards their
application areas [1]. The fundamental feature of
these materials is their porosity, the ratio between
total occupied and empty space, the size of the pores
and the surface area. Typical values for the surface
area of porous materials applied in technological
processes range between 2000 and 8000 m*/g [2].
MOFs were first thought to be best for gas-storage

applications however later on their versatile
structure allowed scientists to use them for gas/vapor
separation, selective catalysis, fabricating

luminescent and fluorescent materials and also for
drug delivery systems.
It is known that Cu-BTC is sensitive to humidity and

various gases and that the color changes in response
to these various studies.

Figure 1. Crystalline structure of Cu-BTC [3]
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tricarboxylic acid (trimesic acid), ethanol, N,N-
dimethylformamide (DMF), sodium hydroxide and
sodium chloroacetate were obtained from Emsure
and Sigma Aldrich.

Methods
Synthesis of Cu3(BTC)2 on Cotton
Carboxymethylation of Cotton

The carboxymethylated cotton fabric material was
prepared to deposit CuBTC. For this aim, the cotton
fabric was immersed in the sodium chloroacetate
solution (1 M), prepared in 15% w/v sodium
hydroxide solution for 1 h.
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Figure 2. Carboxymethylation of the cotton
fabric(a), deposition process on cotton (b)

Deposition of Cu3(BTC), on Cotton fabric

After carboxymethylation of cotton fabric, 860 mg
Cu(NO3),2.5H,0 was mixed in a 12 ml of
DMF:Ethanol:Water (1:1:1) mixture and a swatch of
cotton fabric was put into the mixture. After stirring
them for overnight 500 mg trimesic acid was
dissolved in the same DMF:Ethanol:Water solution
added to the mixture dropwise and kept stirring for
24h. After stirring process the cotton fabric was
washed with distilled water, DMF and ethanol for
5h, respectively. Then cotton fabric was dried in air.



RESULTS AND DISCUSION

Figure 5 was shown SEM images of the untreated
cotton fabric and threated cotton fabric after the
deposition process. As seen from the Figure the
fabric is properly covered with Cu-BTC.

The results of FTIR characterization of Cu-BTC on

Figure 3. Cotton fabric (left) and CuBTC deposited
cotton fabric (right).

Figure 4. Wet (left) and dry (right) CaBTC
deposited cotton fabric.

Figure S.

fabric (lower).

Scanning electron micrographs (SEM) of
cotton fabric (upper) and Cu-BTC deposited cotton

cotton shown in figures below;
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Figure 6. FTIR spectra of cotton fabric before and

after carboxymethylation process and Cu-BTC
deposited cotton.
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Figure 7. FTIR spectra of raw cotton and Cu-BTC
deposited cotton.
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Figure 8. FTIR spectra of raw cotton, Cu-BTC and
Cu-BTC deposited cotton

According to the Figure 7 and Figure 8, results of
FTIR characterization show both cotton and Cu-
BTC peaks which indicate a successful deposition of
HKUST-1 on cotton has been achieved. In the figure
6 it can be seen that the peak around 1644 cm
represents carboxylate groups and the peak around
2915 cm’ represents C-H stretching [4].



CONCLUSION

MOFs can be used in many different applications
because of their versatile structure. Their versatility
can be further increased by deposition on different
surfaces. CU-BTC is one of the most used metal
organic frame work that contains dimeric cupric
tetracarboxlyate units with short copper-copper
internuclear interactions. Deposition of Cu-BTC on
different materials proved to be quite useful in many
applications, especially in sensing processes. Results
of the deposition has been investigated with SEM,
and FTIR characterization methods. All that
characterization methods showed a successful
attachment of Cu-BTC crystals on the surface of
cotton fabric.

FUTURE WORK

As a continuation of the work, different surfaces can
be used for the deposition process, such as different
fabric types and paper types. Deposition can be
carried out using different methods and this work
can be integrated into many areas of life.

47

ACKNOWLEDGEMENTS
The cotton fiber was provided by Gamateks.

REFERENCES

[1] Falcaro, P., Ricco, R., Yazdi, A., Imaz, I,
Furukawa, S., Maspoch, D., & Doonan, C. J. (2016).
Application of metal and metal oxide
nanoparticles@ MOFs. Coordination Chemistry
Reviews, 307, 237-254.

[2] Shekhah, O., Liu, J., Fischer, R. A., & Wdll, C.
(2011). MOF thin films: existing and future
applications. Chemical Society Reviews, 40(2),
1081-1106.

[3]Webl:https://crystallography365.wordpress.com/
2014/01/03/the-structure-of-empty-space-hkust-1/

[4] da Silva Pinto, M., Sierra-Avila, C. A., &
Hinestroza, J. P. (2012). In situ synthesis of a Cu-
BTC metal-organic framework (MOF 199) onto

cellulosic fibrous substrates: cotton. Cellulose,
19(5), 1771-1779.



Production of Silica Nanofibers via Centrifugal
Spinning Method

TEPEKIRAN, Beyza Nur'?, CALISIR, Mehmet"? KILIC, Ali'
'"TEMAG Labs, Textile Tech. and Design Faculty, Istanbul Tech. Uni., Istanbul, Turkey
*Nano Science and Nano Engineering Department, Istanbul Tech. Uni., Istanbul, Turkey
alikilic@itu.edu.tr

ABSTRACT
In this study, silica based nanofibers were produced
by centrifugal spinning (C-Spun) method.

Production of the silica nanofibers was realized at
two steps i)spinning of nanofibers and ii) subsequent
calcination to get inorganic SiO, nanofibers from
organic PVP-TEOS nanofiber web. Scanning
electron microscope (SEM), differential thermal
analysis (DTA), X-ray diffraction (XRD) and fourier
transformed infrared spectra (FTIR) analysis were
realized for characterization.

INTRODUCTION

Nano and sub-micron sized fibers have getting huge
attention since their high surface areas, high L/D
ratio, low density and high porosity. Although
electrospinning is a simple and common method for
the preparation of fibrous membranes at the nano
and submicron-scaled levels, it has limitations such
as high voltage necessity (>10 kV), low production
rate and high dependency on material properties like
viscosity, surface tension, conductivity and dielectric
constant. As an alternative, centrifugal spinning(C-
Spin) (of force spinning, rotary jet spinning) is a
new novel method to produce nanofibers. In this
method, the polymer solution fed into a high speed
rotating spinneret. When the applied centrifugal
force overcomes the surface tension of the solution,
polymer jet is spread towards a vacuum collector.
After evaporation of the solvent, the nanofibers are
collected uniformly on the surface of the collector
Comparing to electrospinning as a conventional
nanofiber production method, C-spin has several
advantageous like easer production, higher
production rate and electrical field-less fabrication.

Inorganic nanofibers, especially silica NFs can be
applied for diverse engineering applications such as
from tissue engineering, drug delivery, high
temperature air filter," and biosensor because of the
unique properties, such as low thermal conductivity,
non-toxicity, and chemical inert’.

EXPERIMENTAL

Method

Polyvinylpyrrolidone (PVP, Mw=1,300,000,
Aldrich), tetraethyl orthosilicate (TEOS, Merck),
ethanol (EtOH), 1 M HCI and distilled water were
used as carrier matrix, silica precursor, solvent,
catalyst and hydrolysis substance, respectively. All
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chemicals were of analytical grade and were used
without further purification.

Materials

Silica source (TEOS) was added into 10% PVP-
ETOH system at 5 and 15 wt. % (will be called as
5T and 15T hereafter). After this process optimum
amount of HCI and H,O were added to PVP-TEOS
solution. The resulting solution was used as polymer
source of centrifugal spinning method. As spun
fibers then calcinated was achieved at 600 °C.

RESULTS AND DISCUSSION

The SEM images of neat and calcinated ST, and 15T
fibers were shown in Figure 4. Fibers with average
fiber diameters of 1.38 and 0.91 um were obtained
from neat 5 and 15 wt. % TEOS - PVP solutions.
The thicker fiber structure 5T samples were
attributed to the higher viscosity of 5T precursor
solution, Table 1. It is a well-known fact that
increasing concentration (viscosity) results in thicker
fiber structures in C-Spun.

According to results of thermal analysis, there are 4
zones seen in the TG curve. The 6 % weight loss
observed in the first region between 50 and 90 °C is
because of removal the residual ethanol and the
moisture bound to the sample which was seen as an
endothermic peak in the DTA curve. The second
zone corresponding to 100 and 280 °C is due to
polycondensation process and corresponds to a 6 %
weight loss. In the third zone which is in between
280 and 500 ° C, measured weight loss was 51 %.
While there was no significant mass loss in the 4th
region (500 - 1000 °C), 3 exothermic peaks
corresponding to approximately 500, 690 and 870
°C were observed. These peaks were attributed to
alpha to beta quartz and beta quatz to trydimide
phase transformations in SiO,. The absence of
weight change after 500 ° C suggests that the
produced fibers can be used in high temperature
filtration applications. Structural stability of
produced SiO, fiber webs were tested with propane
flame which has a maximum flame temperature as
1100 C shown in Figure 3. According to test, there
is no structural change in the web.



Table 1. Viscosity table of 10 wt. % PVP and 5T,
and 15T solutions

Viscosity (mPa.s)
10 wt. % PVP 192
5 wt. % TEOS 158
15 wt. % TEOS 151.27

Figure 1. SEM images and fiber diameter
distribution of a) 5T, e) 15T, and their calcinated
forms at a different temperature: b and f) 300°C and
¢ and g) at 600°C, respectively.
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Figure 2. DTA/TG curves of PVP-TEOS nanofibers
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Figure 3. 5T silica nanofiber burning test (a) when
gasoline subject to the surface; (b) after heat
removed from the nanofibers.
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CONCLUSION

Centrifugal spinning is a promising technique for the
production of heat resistant inorganic nanofibers.
The thermal performance analyze showed that silica-
based nanofibers are promising for air filtration and
other high temperature applications at a temperature
of around 600 °C.

FUTURE STUDIES In the future studies, we will
continue to investigate the effects of different
concentrations and molecular eight PVP solutions on
process and products.
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Indirgenmis Grafen Oksit Katkili Piezoelektrik
Nanojeneratorler
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AMACLAR
Bu calismada, PVDF esasli  piezoelektrik
nanojeneratorlerde yenilik¢i elektrot tasarimlari

kullanilarak cihazin ¢ikis voltajinin gelistirilmesi
hedeflenmistir.

GIRIS

Nanojeneratorler, giinliik yasantida ortaya ¢ikan atik
mekanik enerjinin geri doniligiimii igin tasarlanan
cihazlardir. Mekanik  enerjinin  doniisiimii,
piezoelektrik(basing), triboelektrik(temas) veya
piroelektrik(is1) etkisi ile gergeklestirilebilmektedir'.

Piezoelektrik  etki, piezoelektrik = malzemenin
molekiiler simetrik bir merkezi olmamasindan
kaynaklanmaktadir’.  Egme,  biikkme,  basing

uygulama gibi durumlarda asimetrik molekiiliin
farkli yiizeylerinde farkli elektronik yogunluklar
olusur. Molekiiler dizilimi bu kurala uyan ve mevcut
caligmalarda kullanilan piezoelektrik malzemeler ise
metal oksitler, piezo-polimerler ve perovskit tuzlar
olarak siralanabilmektedir’.

Nanojeneratorlerde elektrot olarak kullanilacak
malzemeler zor deforme olan ve piezoelektrik
katmanin esnemesine izin verecek yapida secilerek
cihazin daha fazla eksendeki atik enerjiyi
yakalamasi saglanabilmektedir. Bu amagla yeterli
mekanik o&zellikleri saglayan ve nihai cihaza
esneklik sansi tanityan iletken malzemeler, cesitli
kaplama metotlar1 ile uygulanarak Onerilen
cihazlarim iiretiminde kullanilabilmektedirler®”.

DENEYSEL
Malzeme

Numune iiretimi i¢in poliviniliden floriir tozu Alfa
Aesar’dan;  dimetil formamid, grafit tozu ve
KMnO,4 Merck’den; HCI, H,SOy, aseton, etanol, ve
fosforik asit Sigma’dan temin edilmigstir. Nanolif
liretimi igin  Inovenso  Nanospinner 24
elektrospinning cihazi kullanilmigtir. Piezoelektrik
voltaj ¢ikigt igcin HANTEK 6022BE PC osiloskop ve
piezoelektrik akim ¢ikist i¢in KEITHLEY 2400
kullanilmastir.

Yontem

PVDF tozu, kiitlece 2:1 oranda aseton ve DMF
karisiminda  ¢ozllmiis, bu ¢ozeltiden nanolif
iiretilmistir. ~ Uretilen  piezoelektrik  nanolifler,
indirgenmis grafen kaplanarak esnek elektrotlart
olusturulmustur.
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Indirgenmis grafen oksit eldesi icin gelistirilmis
Hummers metodu kullanilarak ¢6zelti igerisinde
grafit tozundan tretilmistir®. Uretilen grafen oksit,
probe sonikator ile 30 dakika homojenize edilmis,
ardindan hidrazin hidrat varliginda 12-24 saat arasi
95 °C sicaklikta brrakilmistir. Islemin sonunda
yikama ve saflastirma  iglemlerinden sonra
indirgenmis grafen oksit(rGO), etanol igerisinde
tekrar probe sonikasyona maruz birakilarak
homojenize edilmistir.

Hazirlanan rGO dispersiyonu termo-gravimetrik
analiz(TGA) cihazinda  ¢dOziiciisii  ugurularak
konsantrasyonlar1 tespit edilmistir. Etanol
igerisindeki rGO konsantrasyonu 1.84 mg/mL
dispersiyona solvent ilavesi ile 1 mg/mL
konsantrasyona getirilmistir.

rGO c¢ozeltisi, ticari olarak ulagilabilir bir sprey
sisesine alinarak nanolif filmlerin her iki ylizeyinde
2.5cm x 8 cm bir alana piiskiirtilmiis ve 72 °C
sicaklikta kurutulmustur. Kaplama islemlerinde her
bir yiizey i¢in 0.75 mg, 1.25 mg, 1.75 mg ve 2.25
mg rGO kullanilmistir. Kaplama islemlerinden 6nce
ve sonra tartim alinmasi ile piiskiirtme esnasinda
olas1 hatalarin saptanabilmesi ve nanolif katman

bagmma  kiitlece  yiizde kaplama  miktarlari
belirlenmistir.
Kaplama islemleri tamamlandiktan sonra iki

yilizeyden temas alinarak iki yiizey arasi iletkenligin
olmadigi tespit edilmistir. Son olarak piezo-
polimerin B-faz yogunlugunu artirmak amaciyla 16
MV/m elektrik alana 20 dakika boyunca maruz
brrakilmustir.

Teste hazir PVDF film, i¢ yiizeyleri bakir bant ile
kaplt 0.5 mm PDMS filmler arasma alinmig, bu
filmlerin bakir kismindan ¢ikarilan kablolar bir
osiloskopa baglanmistir. Nanojenerator, diizenli
olarak ileri geri haraket eden bir test diizenegine
yatay olarak sabitlendikten sonra dlglimler
almmistir. Nanojenerator, her bir biikkme isleminde
%60 kadar boyut degistirmektedir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Nanolifler, taramali  elektron  mikroskobuna
sokularak  goriintiller elde edilmistir. Alinan
goriintillerde  nanolif olusumunun yamt sira
nanoliflerin igerisinde boncuksu yapilar tespit

edilmistir. Ayrica nanoliflerin ¢aplarinin 400-600
nm arasinda oldugu gézlenmistir (Sekil 1).
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Sekil 1. Nanolif yiizeylerin 10000 kat yakinlasma ile
alinmis SEM goriintiisii ve yaklasik lif ¢aplari.

Uretilen nanolifler, polarizasyon isleminden sonra
FT-IR analizine sokulmustur. 840 ve 1200 cm™’de
polarlanmis nanolifteki piklerin daha keskin olmasi,
B faz olusumunun arttigini kanitlamigtir.

Nanolifler kaplanmadan 6nce ve kaplandiktan sonra
alinan tartimlar ile kaplamalarin kiitlece %0.47,
%0.76, %1.10 ve %1.57 oldugu belirlenmistir.
Kaplamalar, bir vakumlu etiiv i¢erisinde yapilmis ve
¢Ozeltinin asamali olarak piiskiirtiilerek madde kayb1
en aza indirilmeye caligilmistir.

Yiizey
basina
kullanilan
rGO
Kaplamanin
nanolifteki
kiitlece
ylizdesi

0.75mg | 1.25mg|1.75 mg |2.25 mg

0.76 1.10 1.57

ac 4_—4
Sekil 3. Sirasiyla kiitlece %0.47, 0.76, 1.10 ve 1.57
rGO kapli PVDF nanolifler.

Aliman piezoelektrik  Olgiimlerde en yiiksek
performanst %....’liikk numune 0.26 V ¢ikis voltaji ile
sergilemistir(Sekil 6). Ayrica katkisiz nanolif, 0.4
voltlara kadar voltaj Ttretirken kaplama islemi
uygulanan numunelerde voltajm 0.10 V-0.26 V
arasinda seyretmesi, iletken katkinin daha fazla
elektronu daha hizli sekilde transfer edebilme
yetisini dogrulamistir. Kaplama ile birlikte azalan
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voltaj degerlerinin yani sira nanoliflerdeki iletken
kaplama ile birlikte sinyal yogunlugunun arttig1 da
saptanmigtir.

06

0.4

Voltaj (Molt)

Sekil 4. Katkisiz Nanolifin ¢ikis voltaj degeri

——Voltaj

Voltaj (Molt)

Zaman (Saniye)

Sekil 5.
degeri

%0.47 rGO katkili nanolifin ¢ikis voltaj

Voltaj

Yoltaj (vol)

Zaman (Saniye)

Sekil 6. %1.57 rGO katkili nanolifin ¢ikis voltaj
degeri

GENEL SONUCLAR

Calisma sonunda elde edilen verilerle iletken
elektrot tasariminin piezoelektrik malzemelerden
elde edilecek giici arzu edilen forma getirdigi
sOylenebilmektedir. rGO kapli numunelerde en
yiiksek performanst 0.26 V gerilim ve 375 nA akim



degerleri ile %1.56’likk numune sergilemistir.
Malzemenin ylizey morfolojisine uygun olmayan bir
elektrotun, iiretilen voltaji polimerin igerisindeki 6z
direngte kaybolmasina sebep oldugu da saptanmustir.

SONRAKIi DONEM CALISMALARI

Bu alanda sirada yapacagimiz calismalarda iletken
nano parcaciklarin elektrot olarak kullanilmasi
yerine polimerin i¢erisinde dolgu olarak kullanilmasi
planlanmaktadir.
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KAYNAGI

Bu calisma, Bursa Teknik Universitesi Bilimsel

Arastirma Projeleri Birimince desteklenmektedir.
Proje No: 172L01.

52

KAYNAKLAR
e Yazar soyadlarina gore alfabetik sirada yazilir.

1. Wang, Z. 2006. “Piezoelectric Nanogenerators
Based on Zinc Oxide Nanowire Arrays”.
Science, 312, 242-246.

2. Erhart, J. 2013. “Experiments to demonstrate
piezoelectric and pyroelectric effects”. Physics
Education, 48(4), 438-447.

3. Wang, Z.L. 2007. “Nanopiezotronics” Advanced
Materials. 19(6), 889-892.

4. Chang, J.A., Cheng, Y.Y., Chou, S.C. 2011.
“Development  of  flexible  piezoelectric
nanogenerator: Toward all wet chemical
method”. Microelectronic. 88, 3015-3019.

5. Ham, M.H., Jang, H., Lee, B.H., Lee, M.S., Lee,
W., Son, M. 2018. “Flexible Transparent
Nanogenerators Utilizing Shape-Modulated ZnO
Nanorod Arrays on Graphene Electrodes”.
Advanced Materials Technology, 3.

6. Chen, J., Li, C., Shi, G., Yao, B. 2013. “An
improved Hummers method for eco-friendly
synthesis of graphene oxide”. Carbon, 64, 225-
229.



Nanolif Esash Aerosollere Kars1 Koruyucu Yiiz Maskesi
Gelistirilmesi
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AMACLAR

Proje kapsaminda, iceren nanolifli bir katmana sahip
yiiz maskeleri, hava kirliligine ve g¢esitli is
sahalarinda partikiil madde referansli maruziyetlere
kars1 kisisel koruyucu donanim olarak gelistirilecek

ve pilot oOlgekli sistemde iiretim denemeleri
yapilacaktir.

GIRIS

Artan diinya niifusu ve artan endiistriyel {retim
nedeniyle  solunan  hava  kalitesi  giderek

azalmaktadir. Azalan hava kalitesine ilave olarak her
gecen giin insanlarin solunum yolu ile tasinan
mikrop, virlis ve bakteri gibi enfeksiyon ajanlarina
kars1 direnci de azalmaktadir. Bu tablo, kisisel
korunmay1 6n plana ¢ikarmaktadir. ilk akla gelen
kisisel korunma cihazi da yiiz maskesidir.

Avrupa Cevre Ajansmin 2010 raporuna gore
Avrupa’nin pek ¢ok yerinde partikiil madde (PM) ve
ozomun (O3) dis atmosfer degerleri igin ciddi
sorunlar devam etmekte, azot dioksit (NO,)
seviyeleri ise kritik degerleri tagimaktadir.

Hava kirliligi noktasinda en problemli yerlerden biri
olan Pekin, Cin’de otoriteler insanlari maske
kullanmaya tesvik etmektedir. The Guardian’in
haberine gore Cin’de 2013 yilinda hava kirliliginden
korunma iiriinleri marketinin biyiikligii bir 6nceki
yila gore %80-100 artislar 387 milyon dolarlik bir
boyuta ulagmustir.

Nanolifler, 1000 nm c¢apin altindaki ¢aplara sahip
fiberler olarak tanimlanmustir. Nanofiber
teknolojisiyle, birim agirliktaki ya da hacimdeki
ylizey alan1 oldukga artar. Sekil 1°de fiber capinin
ylizey alanmma gore degisimi gosterilmistir. Buna
gore yiizey alanlar, nanofiberler i¢in 1000-10 m*/g,
tekstil mikro fiberler i¢in 10-1 m?/g, konvansiyonel
tekstil fiberleri igin lmz/g’dan daha kiigiiktiir (Ko,
2003).

Fiber inceligi, filtre verimliligi ile yakindan
iligkilidir ve filtre performansini belirleyen en
onemli  Ozelliktir.  Filtrasyon uygulamalarinda
nanofiber yapilarin diger materyallere gore en biiyiik
avantajlari, igerdigi c¢ok kiiciik fiberler ve
gozenekler, cok genis yiizey alani, bunlara bagl
olarak yiiksek filtrasyon verimliligidir. Nanofiber
filtreler, hava, su, kan gibi akiskanlardan ¢ok kii¢iik
partikiillerin filtrasyonuna olanak saglamaktadirlar
(Kozanoglu, 2006)

Ozellikle bircok Cin sehrinde goriilen PM2,5
kirliligine kargt bir alternatif koruyucu {iriin
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gelistirme amaciyla yola ¢iktiklari arastirmada Li ve
ark. (2015), kiigiik miktar polietilenoksit katkilt
polisiilffon (%  18) malzemelerinden nanofiber
filtreler iiretmis ve bunlarin hava ge¢is direnci ve toz
tutma  verimliligini  incelemislerdir. ~ Yapilan
arastirmada %18’lik PSU ¢ozeltisi DMAc ile
hazirlanmig ve 13 kV yiiksek voltaj, 13 cm toplama
mesafesi ve 0,4 ml/h besleme debisiyle, 15, 30,
60’ar dakika kaplama yapilarak, 500-800 nm
boyutlarinda fiberler igeren ii¢ farkli nanofiber
maske malzemesi {iretilmis ve  sonuglar ticari
maskelerle mukayese edilerek degerlendirilmistir.
Elde edilen sonuglar asagida Tablo-1 ile
sunulmustur. Bu sonuglara goére kalite faktorii
(diisiik basing kaybi ve yiikksek toz tutunumu)
acgisindan bakildiginda 15 dakika kaplama ile elde

edilen maske malzemesi digerlerinden daha
avantajlidir (Li ve ark, 2015).
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Sekil 1. Lif Cap1 ve Yiizey Alan Iliskisi (Ko, 2003)

Tablo-1:
ozellikleri

Maske

Yiz maskelerinin kullanim alanlar1 ve

Kullarum Alani Basing Kaybr

(KPa)

Pm2,5 Toz
Tutma Verimi
| (%)

| Kullan-at non-woven yiz | Hastanelerde sadece hijyen 0,29 32,9

| maskesi | amagh |
Operasyon Esnasinda Ameliyathanelerde kullanim 0,645 96,5
Kullanim Igin non-woven | amagh

| maske | |

| Ito PM2,5 | PM2,5 kirliliginden korunmak icin | 0,655 1828

N95 Profesyonel is saghg ve givenligi | 0,51 94,9
amagh, mikrobiyal riskten
korunmak igin

R9S Endustriyel toz ve tehlikeli 0,625 99,9

| | gazlardan korunmak igin |
| Nanofiber Maske (15dk) | 0,41 1909
Maske (30dk) 0,87 96,7
| Nanofiber Maske (60dk) | 1,108 1994



Inovenso laboratuvarinda yer alan laboratuvar
6lcekli tek ve ¢ok igneli electrospinning cihazinda
farkli polimerik malzemeler ve tasiyici (substrat)
malzemeler kullamilarak PM 2,5 ve aerosol
maddelere karst koruma amacgli maskeler liretilmis
ve TS 143 Koruyucu solunum cihazlar1 (Toz
siizgecleri-Ozellikler, ~deneyler ve isaretleme)
standardina gore testleri yapilmistir. Elde edilen
sonuglar, bircok polimerik malzeme ve operasyon

kriterleri kombinasyonu ile standart geregini
saglayacak performansta maske iretimi
gerceklestirilmistir.

TS EN 143 standardinda maskeler performanslarina
gore P1, P2, P3 isimleriyle 3’e ayrilmislardir.
Filtrenin hava akismma karst gosterdigi direng,
miimkiin oldugunca diisiik olmali ve hi¢bir durumda
Tablo 2’de verilen degerleri asmamalidir. Yine aynt

standarda gore partikiiler maddenin filreye
maksimum  niifuziyet degerleri Tablo 3’de
verilmistir.

Tablo 2. En fazla solunum direnci (TS EN 143)

Stzgeg tird [ En fazla direng, mbar*)

*) 1 bar = 10° Nim? = 100 kPa

Tablo 3. Siizgece (koruyucu maske filter yapisina)
niifuziyet (TS EN 143)

[ Deney aerosollerinin stizgece nUfuziyeti, en fazla, (%) |
|95 Limin'da Sodyum klorr deneyi | 95 Limin'da Swi parafin deneyi |
20 20

Sizgeg tird

P1
P2 6 6
P3 | 0,05 | 0,05

DENEYSEL
Malzeme - Yontem

Proje kapsaminda nanolif {iretimi igin polimer olarak
kiitlece %15 PVDF (Arkema, Kynar MG15), kiitlece
%65 DMAc (Merck) ile kiitlece %20 Aseton
(Merck) igerisinde ¢oziilmiistiir.

Nanolif tiretimi i¢in Inovenso iiretimi olan 12 igneli
NS24 model elektro-egirme cihazi kullanilmistir.
Laboratuvar sartlarinda yapilan {iiretimde sisteme
igne basina 1,5 ml/sa polimer ¢ozeltisi beslenmis ve
elektregirme islemi 15 kv yiiksel voltaj ile 18 cm
igne ve toplayici aras1 mesafede yapilmistir.

Sekil 2. Inovenso — NS24 model ¢ok igneli elektro-
egirme cihazi
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SEM goriintiileri Inovenso {irlinii SEMOSCOPE
marka masaiisti SEM cihazi ile g¢ekilmistir. Filtre
verim testleri ITU-TEMAG laboratuvarindaki
Certitest 8130A marka ve model otomatik filter test
cihazi ile TS ENI143 standardi referans alinarak
yapilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Yukarida belirtilen polimer ¢ozeltisi ve nanolif
iretim parametreleri ile tiretilen nanoliflerin taramali
electron mikroskobu ile incelemeleri yapilmis ve
Sekil 2°de verilmistir.

Nanolif kaplamalart  filtrasyon  verimliliginin
belirlenemebilmesi i¢in farkli kalinliklarda yapilmis
ve kalmliklar gram/metrekare cinsinden verilmistir.
Farkli nanolif kaplama degerlerine gore ulasilan
filtrasyon degerleri Tablo 4’te Verilmistir

taramali

Sekil 2. Nanolif kaplama

electron
mikroskobu goriintiisii
30 ml/sa 95 ml/sa
Numune | aerosol akis | aerosol akis
Kaplama hizinda hizinda VERIM
Kalinligi solunum solunum (%)
(g/m2) direnci direnci
(mbar) (mbar)
0,12 0,029 0,106 16,889
0,25 0,052 0,18 24,4504
0,375 0,125 0,438 48,6825
0,5 0,155 0,562 50,1385
0,75 0,284 0,954 75,232
0,12 0,013988 0,0609 16,91324
0,24 0,063476 0,2274 28,16708
0,36 0,112964 0,3939 39,42092
0,48 0,162452 0,5604 50,67476
0,6 0,21194 0,7269 61,9286
0,72 0,261428 0,8934 73,18244
0,84 0,310916 1,0599 84,43628
0,96 0,360404 1,2264 95,69012

Kaplama kalinlig1 ve basing diisiisii ile filtrasyon
verimleri arasindaki iligki Sekil-3 ve Sekil-4’teki
grafiklerle verilmistir. Grafiklerden goriildiigii lizere
bu iliski lineere yakin bir artma-azalma karakteri
gostermektedir. Buradan yola ¢ikarak referans alinan



EN 143 standardina gore en performansh filtreyi

iiretebilmek igin 1 g/m’ nanolif kaplamas:
gerekmektedir.
15
©
JED 1 y=1,3875x-0,1056
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Sekil 3. Farkli kaplama kalinliklarinda solunum
direnci degerleri
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Sekil 4. Farkli kaplama kalinliklarinda filtrasyon
verimi iligkisi

GENEL SONUCLAR
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Proje gercevesinde simdiye kadar yapilan ¢aligsmalar
degerlendirildiginde nanolif yapilarin  kirletici
parametrelere karsi koruyucu ekipman olarak
kullanilmas: teknik olarak uygun olup, ekonomik
faydalar1 agisindan da dikkate degerdir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Ilerleyen donemde elde edilen laboratuvar dlgekli
uygulamalar iliskin veriler dogrultusunda pilot
Olgekli cihaz ile tretim denemeleri ve iiretime
yonelik fizibilite analizleri yapilacaktir.
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AMACLAR

Gerek biyolojik gerekse gevresel etkenler nedeniyle
yara  iyilesme  siiresi ~ uzayan  hastalarda,
biyopolimerler kullanilarak elde edilen yara ortiileri
ile yara iyilesme  siiresinin  kisaltilmasi
hedeflenmektedir.

GIiRiS

Kolajenin kontrollii hidroliziyle elde edilen jelatin,
uygun emilme etkinligi agisindan kontrollii ilag
salimi, yara Ortiilleri gibi pek ¢ok biyomedikal
uygulamada yaygin olarak kullanilmaktadir. Hiicre
dis1 matrisi (extracellular matrix-ECM) taklit eden
jelatin, yara iyilesmesini ve doku rejenerasyonunu
hizlandirmaktadir'. Aym zamanda biyouyumluluk,
plastisite, hiicre birlestirme ve hiicre bilyiimesinin
tesvik edilmesi gibi cazip Ozelliklerinden dolay1
biyomalzeme olarak kullanima uygundur. Jelatin,
morfolojik olarak govdesinde serbest karboksil
gruplart igerir’ ve hidrojen baglariyla bir ag
olusturmak tizere sodyum karboksimetil seliiloz
(sodium  carboxymethyl cellulose-CMC) ile
harmanlanma potansiyeline sahiptir.

CMC toksik ve tahrig edici olmamasi, biyouyumlu

olmast Ozellikleri sayesinde gida, kozmetik,
farmasotik ve biyomedikal alanlarda
kullanilmaktadir.  Yara iyilesmesi prosesinde
iyilesme siliresini  ve yara izi olusumunu
azaltmaktadir. Ideal yara ortiisiinden beklenen

Ozelliklerden biri olan yara eksiidasin1 absorbe
ederken yara etrafinda nemli bir alan birakmaktadir.
Nemli ortam sayesinde re-epitelizasyon hizi énemli
dlgiide artmaktadi’. Bu ozelliklerinin yani sira
nekrotik doku debrimani ve anjiyonez olusumuna
yardimci  olmasi  nedeniyle  yara  Ortiisii
calismalarinda tercih edilmektedir®.

Diisiik sicakliklarda suda ¢oziinebilir olan jelatinin,
yara Ortiisti gibi medikal amagli kullanimlarda viicut
sicakligindaki ¢oziinlirliigliniin azaltilmasi
gerekmektedir. Bunun igin jelatinin, gluteraldehit,
karbodiimidler,  poliepoksi  bilesenleri  gibi
kimyasallarla ¢apraz baglanmasi saglanarak termal
ve mekanik Ozellikleri iyilestirilmektedir. So6z
konusu ¢apraz baglayicilardan glutaraldehit (GTA),
ucuz olmasi, kolay bulunmasi, muadillerine kiyasla
daha kisa siirede capraz bag yapabilmesi acisindan
siklikla tercih edilmektedir. Kolajenin GTA ile
capraz baglanmasinin, malzemeleri biyolojik olarak
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uyumlu ve non-trombojenik (kani pihtilastirmayan)
hale getirir. Bu sayede mukavemet, esneklik ve
biyolojik biitiinliiklerini koruyarak biyobozunmay1
onemli dlgiide azalttig1 da bilinmektedir’.

Siinger yapilt malzemeler, yara iizerinde ekstra bir
tabaka gorevi gormekte ve yaraya
yapismamaktadirlar.  Ayrica gdzenekli  yapilari
sayesinde emici Ozellik saglayarak yaraya uygun
nem kosulu temin etmektedir. Bu nedenle bakteri
olusumunu minimum diizeye indirmektedir. Bu
ozelliklerinden dolay1r kopiik yapilar; yara Ortiileri,
absorpsiyon ve yalitim i¢in temel yara bandajlarinda
kullanilmaktadir®.

Bu calisgmada jelatin/CMC karigimlarina GTA ile
capraz baglanma uygulanmistir. Elde edilen jel
yapilar liyofilizatérde kurutularak siinger yapili yara
ortiileri elde edilmistir.

DENEYSEL
Malzeme

Jelatin (230-250 Bloom, sigir jelatini), Halavet
Jelatin firmasindan temin edilmistir. CMC (30 PA)
DOW firmasindan, GTA ise (Sigma Aldrich)
Laborteknik firmasindan alinmstir.

Yontem

Taguchi yontemi uygulanarak Tablo 1’de goriilen
deney  setleri  olusturulmustur.  Jelatin/CMC
karisimlari, 50°C’de distile suda ¢oziildiikten sonra
GTA eklenerek petrilere dokiilmiistir. 60 saat
boyunca oda  sicakliginda  bekletilmis  ve
liyofilizatére alinarak -40°C’de 5 saatlik siireyle
dondurulup 20°C’de 22 saat kurutulmustur.

Tablo 1. Deney tasarimi

Jelatin CMC GTA
Numune (% wiw) (% wiw) (% viw)

N1 0.5 0.5 0.5
N2 0.5 1 1
N3 0.5

N4 1 0.5 2
N5 1 1 0.5
N6 1 2 1
N7 2 0.5 1
N8 2 1 2
N9 2 2 0.5




DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

Sekil 1°’deki SEM goriintiileri incelendiginde
numunelerin heterojen, gozenekli ve ags1 bir yapiya
sahip oldugu goriilmektedir. N5 numunesinin
gbzenek dagiliminin nispeten daha homojen oldugu
gozlemlenmistir. N1 numunesinin ise en ince

gbzenek duvarina sahip oldugu tespit edilmistir.

Sekill. Dondurup kurutma yontemi ile iiretilmis,
200 biiyiitmede (A) N1 (B) N2 (C) N3 (D) N4 (E)
NS5 (F) N6 (G) N7 (H) N8 (I) N9 kopiiklerinin
kesitlerinden SEM goriintiileri

Tablo 2’ye gore NI numunesinin 97.634+28.97
pm’lik gozenek c¢api ile en diisiik degere, N3
numunesinin ise 203.36£76.46 um’lik gézenek cap1
ile en yiiksek degere sahip oldugu goriilmektedir.

Tablo 2. Numunelerin gdzenek ¢aplari

Numune Gozenek cap1 (pm)
N1 97.63+28.97
N2 134.95+61.52
N3 203.36+76.46
N4 168.21+59.01
N5 158.94+48.78
No6 190.57+87.82
N7 137.2+28.26
N8 111.95+57.17
N9 109.89+44.33

GENEL SONUCLAR

%0.5 jelatin / %2 CMC miktarina sahip olan N3
numunesinin gozenek caplarinin en biiyiik oldugu,
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%0.5 jelatin/CMC miktarina sahip olan N1
numunesinin gozenek ¢aplarmin ise en kiiclik
oldugu goriilmiistiir. %1 jelatin/CM miktaria sahip
olan N5 numunesinin ise gozenek seklinin daha
orantili ve gozeneklerinin homojen dagildig: tespit
edilmistir.

SONRAKi DONEM CALISMALARI

Yara ortiisii olarak degerlendirilmek tizere sivi alimu
(fluid uptake), yara iyilesme siirecine etki, toksisite
ve mekanik karakterizasyon testleri yapilacaktir.
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AMACLAR

Bu calismada, tekstil uygulamalarinda
kullanilabilecek gizli 1s1 depolama materyali olarak
poli(etilen glikol) (PEG) ile Poli(akrilonitril) (PAN)
polimer karistmi  N,N-Dimetilformamid (DMF)
¢Ozlciisii icinde ¢oOzilinerek, elektro lif c¢ekim
yontemi lif olusumunun incelenmesi ve 1sil enerji
depolamada faz degisim maddesi (FDM) olarak
kullanilmas1 hedeflenmistir.

GIRIS
FDM kullanilarak gizli 1s1 depolama ile tekstil
driinlerinde 1s1l  konfor saglanabilir. FDM’ler

enerjiyi gizli 1s1 olarak depolayan maddelerdir.
Maddenin faz degistirmesi prosesinde; maddenin
erimesi sirasinda erime sicakliginin sabit kaldigt
noktada ortamdan aldig1 1siya veya tersinir durumda
maddenin katilagmasi sirasinda katilagma
sicakliginin sabit kaldigi noktada ortama saldigt
1stya gizli 1s1 denir. Son donemlerde, bir¢ok 1sil
enerji depolama uygulamalarinda organik ve
inorganik FDM’lerden faydalanarak enerji tasarrufu
saglanmaktadir.>’

Tekstil irlinlerinde 1s1l konfor saglamak amaciyla
FDM ve polimerlerden yararlanilmaktadir ve
bununla ilgili calhismalar yapilmaktadir."”

Son yillarda, polimerlerden elektro-egirme yontemi
ile nano veya mikro boyutlarda lif /fiber olusumu ile
ilgili ¢aligmalar dikkat ¢ekmektedir. Elektro-egirme
yontemi elektriksel alanda lif/fiber olusumunu
saglayan bir yontemdir.’

Pan ve ark. 2012 yilinda PAN ve PEG polimer
karigimi ile elektro-egirme yontemi kullanarak
nanofiber olusumu ile ilgili bir ¢aliyma yapmislardir.
Bu ¢alismada PAN ve PEG ile yapilan fiberler % 30
oraninda PEG igermektedir. PEG’in fiberlerin
yapisina ve fiber karigiminin karigabilirligine etkisi
incelenmistir.*

Bu c¢alismada, % 50 oraninda farkli molekiil
agirliklarinda  PEG  polimeri FDM  olarak
kullanilmak {izere PAN polimeri ile karistirtlip DMF
¢oziiciisii  icinde ¢oziinmiis ve elektro-egirme
yontemi ile lif olusturulmustur. Olusan bu liflerin
termal  oOzellikleri belirlenerek 1s1l  depolama
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yonteminde FDM olarak kullanilabilecegi alanlar
degerlendirilmistir.

DENEYSEL
Malzeme

Bu c¢alismada FDM olarak farkli molekiil
agirliklaria sahip poli(etilen glikol)ler (PEG 1000,
PEG 4000 ve PEG 10000) kullanilmustir. Lif ¢ekimi
icin PAN ve ¢oziiciti olarak DMF kullanilmustir.

Yontem

% 50 PEG polimeri ve % 50 PAN polimeri DMF
¢Oziiclisli i¢inde ¢oziinmiistiir. Elde edilen polimer
cozeltisi elektro lif c¢ekim yontemi ile elektro-
egirilmis lif olusumunu saglamistir. Meydana gelen
lifin kimyasal karakterizasyonu FT-IR cihaz1 ile
yapilirken, termal Ozellikleri DSC cihaz1 ile
belirlenmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Sekil-1’de PEG 1000, PAN ve PEG 1000-PAN
elektro-egirilmis lifin  FT-IR  spektrumlari
verilmistir. Buna gore, 3384,46 cm’! ve 3433,64 cm’
" OH grubuna ait pikler; 2874,38 cm™, 2932,23 cm
ve 2867,63 cm™ C-H grubuna ait pikler; 1103,08 cm’
' C-O grubuna ait pik; 2239,91 cm™ CN grubuna ait
pik ve 1449,24 cm™ CH,-CN grubuna ait piktir.
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Sekil-1. PEG 1000, PAN, PEG 1000-PAN elektro-
egirilmis lif FT-IR spektrumlari

Sekil-2’de PEG 4000, PAN ve PEG 4000-PAN
elektro-egirilmis lifin ~ FT-IR  spektrumlarn
verilmistir. Buna gore, 3445,21 cm” ve 3492,45 cm’
" OH grubuna ait pikler; 2874,38 cm™, 2932,23 cm™



ve 2881,13 cm™ C-H grubuna ait pikler; 1091,51 cm™
"ve 1102,12 cm™ C-O grubuna ait pikler; 2239,91
cm” CN grubuna ait pik ve 1449,24 cm™ ve 1457,92
cm™ CH,-CN grubuna ait piklerdir.
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Sekil-2. PEG 4000, PAN, PEG 4000-PAN elektro-
egirilmig lif FT-IR spektrumlari

Sekil-3’te PEG 10000, PAN ve PEG 10000-PAN
elektro-egirilmis lifin ~ FT-IR  spektrumlan
verilmistir. Buna gore, 3490,53 cm” ve 3467,38 cm’
' OH grubuna ait pikler; 2874,38 cm™, 2932,23 cm’
ve 2882,09 cm™ C-H grubuna ait pikler; 1091,51 cm”
"'ve 1103,08 cm™ C-O grubuna ait pikler; 2239.91
cm” CN grubuna ait pik ve 1449,24 cm™ CH,-CN
grubuna ait piktir.
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Sekil-3. PEG 10000, PAN, PEG
elektro-egirilmis lif FT-IR spektrumlar

10000-PAN

Sekil-4’te PEG 1000-PAN elektro-egirilmig lifin
DSC termogrami verilmistir. Buna gore, erime
sicakligr -1,6 °C, katilagma sicakligi 17 °C, erime ve
katilasma entalpisi, sirasiyla 53,21 J/g ve 58,43
J/g’dir.
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Sekil-4. PEG 1000-PAN elektro-egirilmig lif DSC
termogrami
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Sekil-5’te PEG 4000-PAN elektro-egirilmis lifin
DSC termogrami verilmistir. Buna gore, erime
sicaklig1 44 °C, katilagma sicakligr 34 °C, erime ve
katilasma entalpisi, sirasiyla 79,34 J/g ve 74,29
J/g’dir.

DSC /(mWimg)
1 exo

Sekil-5. PEG 4000-PAN elektro-egirilmis lif DSC
termogrami

Sekil-6’da PEG 10000-PAN elektro-egirilmis lifin
DSC termogrami verilmistir. Buna gore, erime
sicakligl 52 °C, katilagma sicakligr 40 °C, erime ve
katilasma entalpisi, sirasiyla 84,94 J/g ve 83,45
J/g’dir.
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Sekil-6. PEG 10000-PAN elektro-egirilmis lif DSC
termogrami

GENEL SONUCLAR

Bu c¢alismada % 50 oraninda farkli molekiil
agirliklara sahip PEG 1000, PEG 4000 ve PEG
10000 polimerleri ile % 50 oraninda PAN polimeri
karistirtlmig ve elektro-egirme yontemi ile FDM
olarak kullanilabilecek lif elde edilmistir. Ozellikle,
PEG 4000, PEG 10000 ve PAN ile elde edilen lif
karigimlarinin  tekstil riinlerinde FDM  olarak
kullanilabilecegi ortaya konmustur.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Sonraki dénem ¢alismalarda, PEG 1000, PEG 4000,
PEG 10000 ve PAN ile olusturulan lif karigimlarinin
diger molekiil agirliklart i¢in de degerlendirilmesi
diisiiniilmektedir.
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OBJECTIVES

The aim of the work is to give information about the
production of the acting layer which shows high
filtration performance for face mask application,
learn the surface morphology (specific surface area,
diameter of nanofiber, porosity, etc.) of acting layer,
then evaluate the adsorption characteristic of filter
material.

INTRODUCTION

As a result of growing population and increasing
industrialization, there are many pollutants in the air
both in powder form and as gas. The ultra-thin
particles or toxic/harmful gases are dangerous for
human health. Increasing wars have increased the
number of particles and toxic gases in the air.
Wood, coal, fuel oil and natural gas are usually
burned for heating purposes or industrial
applications and volatile organic compounds
(VOCs) are released. Many VOCs are toxic and
cause serious health problem. Examples of volatile
organic compounds are gasoline, benzene,
formaldehyde and solvents such as toluene, xylene
and styrene'. An effective face mask can be used to
prevent against these pollutants.

In the literature, active carbon nanofibers (ACNFs)
are widely used as filter material owing to their high
specific surface area, small nanofiber diameter,
porous structure, excellent adsorption ability,
chemical and thermal stability”. Especially
micropores onto ACNFs have significant importance
for holding toxic gases. Much of the adsorption
takes place in micropores. And as specific surface
area increases, the amount of adsorption increases.
To further increase of ACNFs’ adsorption ability,
metal oxide nanoparticles such as MgO, Al,O3;,
Sn0O,, MnO, TiO,, CaO can be added in solution
that to be used to produce ACNFs’. Toxic gases are
adsorbed to ACNFs only physically. However, some
of

chemical reactions can occur between toxic gases
and acting layer in the case of using metal oxide
nanoparticles. This is related to catalytic behaviour
of metal oxides, surface reactive oxide/hydroxyl
groups of metal oxides cause destructively adsorbing
and detoxifying toxic chemicals. These chemical
reactions can cause toxic gases to turn into harmless
by-products. Owing to both chemical and physical
adsorption, the adsorption ability of metal oxide
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decorated ACNFs will increase. Besides, as a result
of addition of metal oxide in solution, the obtained
nanofiber surface gets rougher than pure ACNF
surface and specific surface area of acting layer
increases, thus adsorption ability enhances”.

In order to produce ACNFs, PAN is generally used
as a precursor instead of rayon and pitch, because
PAN has a higher carbon content than the others.
After stabilization, carbonization and activation
process, ACNFs are obtained. During these
processes, it is expected that all the elements except
carbon are removed from the structure, and many
micro-and-meso pores are obtained onto ACNFs
surface. Metal oxide NPs in PAN NFs lead to
enhance activation and, the specific surface area and
pore volume of ACNFs increases by their catalytic
activity during activation of PAN. The dissociated
oxygen from metal oxides forms the ultra-
micropores by the formation of CO and CO, during
activation®. Owing to formed micropores, the
adsorption ability of ACNFs will enhance.

In this work, destructive adsorption of VOCs was
investigated by using metal oxide decorated ACNFs
and it is aimed to clarify this subject.

EXPERIMENTAL

Materials

Industrial PAN powder, its solvent
dimethylformamide (DMF), and metal oxide

nanoparticles such as MgO, Al,O;, SnO,, MnO,
Ti0O,, CaO will be used for this study.

Fabrication of PAN Nanofiber Decorated with
Metal Oxide Nanoparticles

First, the metal oxide nanoparticles in the various
contents will be added into DMF, then the solution
is stirred for 1 hour with the magnetic stirrer. 18%
wt of PAN powder will be dissolved in the mixture
solution of the DMF-metal oxide nanoparticle and
the solution will be mixed with the magnetic stirrer
for 20 hours. Sonication will be done to obtain the
desired dispersion.

Fabrication of Activated Carbon Nanofiber
(ACNFs) Decorated with Metal Oxide
Nanoparticles

The stabilization, carbonization, and activation of
prepared PAN NFs will be carried out in a furnace.
During the stabilization process, the prepared
nanofibers are heated to 280 °C at a rate of 1 °C/min



in air condition and kept at 280 °C for 1 h. After
stabilization, carbonization is carried out by Argon
gas and the temperature increased to 600 °C at a rate
of 2 °C/min and kept at 600 °C for 2 h. For
activation, the temperature is increased to 800 °C at
a rate of 3 °C/min in CO, atmosphere and kept at
800 °C for 1 h. Finally, the sample is cooled to room
temperature and the process is completed.

EXPERIMENTAL RESULTS

In the study of Dadvar et al [5], MgO NPs and
Al, O3 NPs was used in ACNF and their properties
was compared with metal oxide free ACNF. The
results are shown in Table 1.

As seen in Table 1, With addition of metal oxide in
PAN precursor; specific surface area, total pore
volume, micro and mesopore volume increased and
as the mass fraction of metal oxide increases;
specific surface area, total pore volume, micro and
mesopore volume were observed to increase.

The reason of difference among MgO and Al,O; is
related to specific surface area of these metal oxides.

Behnam et al [6] showed the adsorption ability of
metal oxide decorated ACNFs against Diazinon and
obtained results are shown in Graph 1 and Graph 2.

From the Graph 1, the amount of adsorbed Diazinon
increased rapidly up to 30 min, then slightly
decreased and remained constant. That dicrease in
metal oxide-free ACNF was greater than the others
due to desorption. This proved to us that there is a
chemical bond between the metal oxide
nanoparticles and the diazinon, and therefore the
desorption amount is lower than the metal oxide free
ACNFS.
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Graph 1. Destructive adsorption of Diazinon by
ACNFs containing various metal oxides

From the Graph 2, embedded metal oxide
nanoparticles in ACNFs increase the adsorption of
Diazinon depending on the type and specific surface
area of metal oxide NPs. Nanoparticles causes to
increase the total pore volume of ACNFs. As a result
of that, adsorption ability increases.
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Graph 2. The amount of adsorbed Diazinon versus
the specific surface area of the metal oxide NPs
decorated in the ACNF's

GENERAL RESULTS

The addition of metal oxide nanoparticles to the
PAN precursor causes roughness on the surface,
which increases the specific surface area of the
nanofiber. After the activation process, the diameter
of the nanofibers decreases, and some substances
removes from nanofibers and result micro- and
mesopores form on the surface of the nanofibers.

When we add the metal oxide nanoparticles into
nanofiber, these nanoparticles facilitate the pyrolysis
during the activation due to catalytic effect of metal
oxides and cause the formation of more micro and
mesopores. Therefore, the adsorption ability of
nanofiber enhances. The type, size and specific
surface area of the metal oxides to be used, and their
dispersion situation to nanofiber surface affects its
ability to adsorb.

FUTURE STUDIES

We aim to produce metal oxide decorated activated
carbon nanofiber as acting layer for using in face
mask.

Table 1. Comparison of basic properties of metal oxide free ACNF and metal oxide decorated ACNF

nanoparticle amount  specific surface area  total pore volume  micropore volume  mesopore volume  mesopore proportion
type of nanoparticles mass fraction m'g™ g™ g™ am'g”™ %
metal oxide free 0.00 383 020 0.09 0.1 $§
MgO Plus 0.10 838 0.60 049 0.1 185
0.15 1250 100 090 0.09 93
ALO; Plus 0.10 801 0.5 043 0.12 2l
0.1§ 1103 0.9 0.86 0.09 97
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Bikomponent Liflerde Dis Polimer Miktarinin Temas
Noktas1 Baglanti Dayanimina EtKisi
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AMACLAR

Bu ¢alismanin amaci silindirik bir merkez/¢ekirdek
polimer ve bu merkezin etrafini saran dis polimer
kisimdan olusan bikomponent liflerin bagka bir
bikomponent lifle temast durumunda, dis kisim
polimer miktarinin 1sil islem sonrast lif temas
noktasi baglanti dayanimina etkisini belirlemektir.

GIiRiS

Bikomponent teknolojisine sahip filament iiretim
yontemi birden fazla polimerin ayni diize deliginden
gegirilmesi esasini kullanarak iiretim yapar. Uretim
sonucunda ortaya ¢ok bilesenli fakat biitiin halinde
tek bir filament c¢ikar. Bu teknolojiyle farkli kesit
gorilintiilerinde bikomponent lif iretmek
mimkiindiir. Bu  kesitlerden yaygin olarak
kullanilanlar, dis kabuk ve c¢ekirdek (sheath and
core), dilimli kesit (segmented pie), deniz iginde ada
(islands-in-the-sea), yan yana kesit (side-by-side)
isimleriyle Tiirkce ve Ingilizce literatiirde yer
almaktadir'”. Dis kabuk ve gekirdek enine kesitine
sahip bikomponent liflerde dig polimer i¢ polimeri
tamamen ¢evreler. I¢ ve dis kismi olusturan
polimerlerin kendine has ozelliklerinden
faydalanilir. Ornegin i¢ kisim igin iletkenlik veya
yiksek mukavemet gibi oOzellikler verebilecek
polimerler tercih edilebilecekken, dis kisim igin
estetik veya yapisma Ozellikleri olan polimerler
secilebilir’. Tek polimerli Iif iiretiminde life fazladan
bazi teknik oOzellikler kazandirmak i¢in kullanilan
tim ek katki maddeleri, bikomponent liflerin
iretiminde de tek ya da iki polimer igin
kullamlabilir. ~ Ornegin  sadece  dis  kisma
renklendirici, gii¢  tutusurluk, antimikrobiyal
katkilari ilave edilebilir*.

Dis kabuk ve ¢ekirdek polimerinden olusan
bikomponent liflerin binder lifi olarak kullanimi
yaygindir. Dig kisim, ¢ekirdek kisma gore daha
diisiik erime sicakligina sahip polimerden se¢ilir. Isil
islemde dis kisim eritilir ya da yumusama
sicakliginin (softening point) iizerinde sicakliga
sitilarak’ temas noktalarmda baglanti  saglanir.
Yaygin kullanilan drnekler (sirastyla dis ve i¢ kisim)
PE/PP, PE/PET, co-PET/PET ve PP/PET polimer
¢iftleridir’. Binder goreviyle bikomponent lifler, 1s1l
birlestirme sonrast1 dokusuz yiizey iretiminde
siklikla tercih edilirler’. Ornegin spor ayakkabi astar:
olarak kullanimi vardir. Kumaslar boyutsal olarak
stabildir ve yiiksek asinma direncine sahiptir. Su
buhari gegisini kolaylikla saglamaktadir’.
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DENEYSEL
Malzeme

Dis kabuk ve merkez/cekirdek enine Kkesitinde
iiretilen bikomponent liflerin, merkez kismi icin
polipropilen (PP), dis kabuk kismu i¢in ise polietilen
(PE) polimeri se¢ilmistir. D1 kistmda PE polimeri
disiik erime noktasindan dolayr seg¢ilmistir. Bir
sonraki iglem olan 1sil birlestirme daha disiik
sicakliklarda yapilabilecektir.

Uretim Yontemi

Caligmada kullanilan lifler ¢ift ekstriidere sahip
laboratuvar tipi bikomponent lif makinesinde
iiretilmistir. Polimer viskozitesini lif gekilebilecek
uygun degerlere getirebilmek icin merkez ve dig
kisim i¢in ekstriidder sicakliklari makinede 200°C
olarak ayarlanmistir.

Dis polimer miktarinin temas noktast baglanti
dayanimina etkisini anlayabilmek i¢in,
merkez/cekirdek kismi besleyen ekstriider hizi ve
dolayistyla i¢ kisim polimer miktar1 sabit tutulmus,
dort farkli dis ekstriider hizinda iiretim yapilmistir.
Secilen hiz degerleri Cizelge 1°de verilmistir.

Cizelge 1. Liflerin iiretildigi ekstriider hizlart

Numune  Dis ekstriider hizi  I¢ ekstriider hiz1
no (dev/dak) (dev/dak)
1 0,5 0,3
2 0,8 0,3
3 1,2 0,3
4 1,5 0,3

Uretilen filamentler hem ¢ozgii ve hem de atki
olarak kullanmilmistir. Bezayagi orgiide dokuma
kumaglar el dokuma tezgdhinda seyrek bir yapi
olusturacak sekilde (2 ¢ozgl/em ve 4 atki/cm)
retilmistir.

Her bir kumas numunesi etiivde 125°C sicaklikta, 5
dakika bekletilerek, dis kisimdaki polimerin erime

sicakligima yakin  bir degerde yumusamasi
hedeflenmistir.  Atki  ve  ¢Ozgiilerin  temas
noktalarinda fazladan bir baglantt olusmasi
amaglanmistir.

Test Yontemleri

Atki ve ¢ozgili ipliklerinin temas noktasi baglanti
dayanimlarim1 6lgmek icin asagida verilen yontem
kullanilmigtir:  Kumaglarin 5 cm  genisligindeki
serbest ¢ozgii iplikleri mukavemet test cihazinin {ist



¢enesine sabitlenmistir. En alt kisimdaki atki
ipliginin  serbest iki ucu asag1 pozisyona
yonlendirilerek alt ¢ene kenarlarinda bulunacak
sekilde sabitlenmistir. Ust ¢ene hiz1 100 mm/dakika
secilmistir. Ust cene harekete basladiginda ilk yiik
sag ve sol kisimdaki atki ve ¢ozgl ipliklerinin
kesisme noktalarina binmektedir. Ardindan bu
noktalardaki baglanti kopmakta ve 1iist c¢ene
ilerledik¢e bir sonraki iki baglanti noktasina tekrar
kuvvet etki etmektedir. Bu dongii tiim baglanti
noktalar1 birbirinden ayrilana kadar devam eder.
Kuvvet degerleri kaydedilir.

DENEYSEL SONUCLAR

Her kumas tipi igin iki sira atki ipliginin kumastan
ayrilmasi saglanarak Ol¢timler almmustir.
Mukavemet cihazindan okunan kuvvet degerleri,
baglanti noktalarmin kopma aninda maksimum bir
degere ulagmaktadir.

Atk iplik baglantilart iki kenardan koptuklar: igin,
okunan maksimum deger iki baglanti noktasinin
toplam direncidir. Ulagilan tim maksimum yiik

degerlerinin  ortalamasi1  alarak ve ardindan
ortalama degerleri ikiye bdolerek baglanti direng
degerleri hesaplanmistir.  Sonuglar  Sekil 1°de
verilmigtir.
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Sekil 1. Farkli dis ekstriider hizlarinda tiretilen
ipliklerin baglanti noktasi dayanimlari

Sonuglara  bakildiginda tim kumaslarda 1s1
enerjisinin etkisiyle atki ve ¢o6zgli ipliklerinin
kesisme noktalarinda temas halinde bulunan dis
kisim polimer yumusayarak baglanti1 saglanmstir.

Genel olarak dis ekstriider hizi daha yiiksek
secilerek tretilen ipliklerin 1s1l islem sonrasi temas
noktasi baglantt dayanimlarinin daha yiiksek oldugu
gorlilmiistiir. Yiiksek dig ekstriider hizinda dis kisim
polimer miktar1 daha fazla oldugundan daha saglam
bir baglant1 beklenen bir sonugtur. Ancak en yiiksek
hizda dretilen iplik i¢in baglanti dayanim
artmamigtir. Bunun sebebi kumaslarin 1sil isleme
tabii oldugu sartlarin daha kalin olan dis kisim i¢in
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yetersiz kalmasi olarak tahmin edilmektedir. 125°C
sicaklikta, 5 dakika siirenin 4 numarali numune igin
dis kismi tamamen yumusatacak ve baglanti
saglayacak sartlar olmadig1 anlasilmaktadir.

GENEL SONUCLAR

o Ekstriider hiz1 arttikga numara dogrusala yakin
artmakta, farkli dis polimer miktari, 1s1l islem
sonrast farkli baglanti dayanimlari
olusturmaktadir.

o Dis ekstriider hiz1 yiiksek ve dolayisiyla dis
polimer miktar1 daha ¢ok olan yapilar daha
yiiksek baglanti dayanimi géstermistir.

o Isil iglem sartlarii bikomponent iplikteki
polimer miktarina gore belirlenmelidir. Polimer
miktar1 fazla ipliklerde 1s1l islem siiresi
uzatilabilir.

o lIstenilen gbzenek boyutlarinda tasarlanabilecek
seyrek dokuma yapmin, ilag, gida, seramik
sanayinde eleme ve filtreleme islemlerinde
alternatif bir iriin olarak kullanim potansiyeli
mevcuttur.

o Seyrek dokuma vyapiya sonrasinda yapilacak
islemlerle kalipla sekil verilebilir. Laminasyon
sonrasi da kalipla bi¢imlendirilebilir. Kompozit
malzeme i¢in  arayliz  elemam:  olarak
kullanilabilir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

I¢c ve dis polimer miktar1 ve kumas konstriiksiyon
parametrelerine bagli olarak en uygun 1si1l
birlestirme sartlarinin aragtirilmasi planlanmaktadir.
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Akrilik Filament ipligin Tekstiire Edilebilirliinin
Incelenmesi
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AMAC

Bu calismanin amaci, akrilik filament ipligin
tekstiire edilebilirliginin incelenmesidir. Halihazirda
PET, PP, PA vb. ipliklerin tekstiire edilmesinde
kullanilan termomekanik tekstiire yontemleri ile
aragtirma yapilarak akrilik filament iplik i¢in uygun
yontemin belirlenmesi hedeflenmistir.

GIRIS

Sentetik filament iplikler, tekstiire islemi ile iplik
yapisi degistirilerek tasarlanabilir. Tekstilire islemi,
diiz multifilament ipligin kivrimli ya da ilmekli hale
getirilerek daha agik ve hacimli yap1 kazandirilmasi
amaciyla uygulanan bir tekniktir.' Bu sayede, diiz
ipliklerde bulunmayan sicaklik, tuse ve dogal
goriiniim gibi Ozellikler elde edilerek dogal ve
sentetik ipliklerin iistiin ozellikleri
birlestirilmektedir.”

Termomekanik tekstiire temel

asamalar1 icermektedir’:

yontemleri  su

- Filament ipliklerin T, iizerine 1sitilmasi

- Filamentlerin deformasyonu

- Filamentlerin T, altina sogutulmasi

- Filamentlerin uygun gerginlik altinda yeniden
diizenlenmesi

- Tekstiire edilmis ipligin sarilmasi

Ilk iki adim yer degistirebilir ya da rastgele

gerceklesebilir.  Bahsedilen  adimlarin  basitge

anlattm1 gercek biikiim tekstiiresi ile yapilabilir.

Sekil 1°de gosterildigi gibi, filamentler ©nce

biikiilerek deformasyon saglanmakta ve T, lizerine

1sitma ve sogutma ile yeni yap1 fikse edilmektedir.

Son olarak biikiim agilarak iplikler relakse edilir ve

béylece hacimli yap1 elde edilir.

eat Cool

C@p .

Untwist

4§
\’M ®
\\"t\\;\ Separate and relax

Textured
filaments

Sekil 1. Gergek biikiim tekstiiresi’

Twist

Untextured
filaments

Y|
34

66

Yalanci biikiim prosesi, {i¢ ana parametreye sahiptir:
Gerilim, biikiim ve sicaklik. Bu degiskenler ile ¢ok
farkli ozelliklerde tekstiire edilmis iplikler elde
edilebilmektedir.* Dairesel bir filamentin burulma
orantilidir ve filament capt arttikca bikkme islemi
zorlasmaya baglar. Bu nedenle, yalanci biikkiim en
fazla 300 denye ipliklerin tekstiire edilmesi icin
uygun bir metot olarak goriilmektedir.” Akrilik
filament ipligin tekstiire edilmesi ile goriilen ender
caligmalardan biri yalanci bilikiim metodu ile
gergeklestirilmistir. US 3,022,565 numarali patente
gore en az 750 denye (15 dpf) kalinhikta akrilik
filament iplik tekstiire edilmistir.°

Nispeten az yer kaplamast ve yiiksek hizlara
cikilabilmesi gibi Ozellikleri nedeniyle akrilik
elyafin (tow) kivirciklandirilmasinda yaygin olarak
metot yigma kutusudur. Yigma kutusu ile tekstiirede
kivrim kaliciligt yalanci biikiim metoduna gore daha
koti olsa da oOzellikle kalin ipliklerin tekstiire
edilmesi igin 6énemli bir yontemdir.’ Yigma islemi
ile iki boyutlu bir tekstiire yapisi elde edilirken sicak
hava jeti ya da buhar kullanilan BCF (bulk
continuous fiber) metodunda bu yapi {i¢ boyutlu hale
gelmektedir.*

Termomekanik tekstiire yontemlerinden biri de
orme-sokme islemidir. Bu islemde, filament iplik
yuvarlak &rme makinesinde oriiliir. Orgii kumas
fikse edilir ve sokiilerek tekrardan bobinlere sarilir.
Final iplik, ilmek sekline gore deforme olur ve iig¢
boyutlu bir yap: kazamr.” Bu yontemle lifler dalga
benzeri diizlemsel bir harekete zorlanir ve fikse
edilir. Hacimlilik ve uzama ozellikleri kivircigin
siklik ve derinligi ile belirlenir.’

DENEYSEL
Malzeme

Yapilan ¢aligmalarda Aksa Akrilik tarafindan
tiretilen 600 dtex / 200f ekru akrilik filament iplik
kullanilmustir. Gergek biikiim ¢aligmalarinda bikiim
verne ve biikkim agma islemi Volkmann TFO
CarpetTwister’da uygulanmis ve fiksaj islemi
otoklav igerisinde gerceklestirilmistir. Sicak hava
jeti ile tekstiire islemi Barmag BCF makinelerinde
uygulanmistir.

Yontem

Akrilik  filament ipligin  bikim islemi ile
deformasyon 6zelligini anlamak i¢in {i¢ faktorli, ¢
basamakli ve ii¢ tekrarli tam faktoryel deney
tasarimi yapilmistir. Verilen biikiim fiksaj islemi



sonrasi tekrar ayni miktarda agilarak iplikler analiz
edilmistir. Deney tasariminda uygulanan
parametreler asagidaki gibi belirtilmistir:

- Biikiim (T/m): 600, 800, 1000

- Fiksaj sicakligi (°C): 90, 95, 98

- Fiksaj siiresi (dk): 10, 20,30

Elde edilen tekstiire edilmis iplikler, atki ipligi
olarak kullanilarak bezayagi dokuma yapilmis ve
kumasin hava gegirgenligi incelenmistir.

Sicak hava jeti ile tekstiire igleminde diger tim
parametreler sabit tutularak merdane ve jet
sicakliklarinin iplik mukavemeti iizerindeki etkileri
incelenmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Planlanan deney tasarimi Minitab 17 ile analiz
edilmigtir. Uygulanan biikiimiin (p-degeri=0,000)
tekstiire edilmis iplik mukavemeti iizerinde
istatistiksel olarak anlamli bir etkisi oldugu, fiksaj
stiresi ve sicakligmin tek basina belirgin bir etkisi
olmasa da ikili etkilesiminin (p-degeri=0,003)
anlaml etkisi oldugu belirlenmistir. Elde edilen bu
modelin  87.24% agiklayiciliga sahip oldugu
hesaplanmistir.  Ote yandan, bu parametrelerin
kivrim  kaliciligi {izerindeki etkisi incelendiginde
biikiimiin (p-degeri=0,000) tek basina ve fiksaj
sicaklign ile ikili etkilesiminin (p-degeri=0,007)
etkili oldugu goriilmiistiir.

Ayrica dokuma kumastan yapilan hava gegirgenligi
testlerinde uygulanan biikiimiin (p-degeri=0,000)
istatistiksel olarak anlamli bir etkisi oldugu
goriilmiistiir ve 78.56% aciklayiciliga sahiptir.

Elde edilen sonuglar 1s18inda iplik mukavemeti,
kivrim  kaliciligi, hava gegirgenligi 6zelliklerinin
maksimize edecek, kumas gramajinin ise minimize
edecek sekilde optimizasyon gergeklestirildiginde
optimum parametrelerin 600 T/m biikiim, 90°C
fiksaj sicakligi ve 20 dk fiksaj siiresi ile optimum
sonuglarin elde edilebilecegi belirlenmistir.

Sicak hava jeti ile yapilan ¢alismalarda ise diiz iplige
kiyasla farkli sicakliklarda tekstiire edilmis ipliklerin
mukavemeti analiz edilmistir. Sekil 2’de goriilecegi
gibi tekstiire islemi ile birlikte diiz iplige gore, iplik
mukavemetinde 15% mertebesinde diisiik olsa da
elde edilen degerler bircok tekstil uygulamasi i¢in
kabul edilebilir seviyededir. Ayrica tekstiire sicakligi
(jet ve merdane sicakligi) arttik¢a iplik mukavemeti
degerinde bir miktar diisiis oldugu belirlenmistir.

Sekil 2. Iplik mukavemeti (BCF tekstiire)
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Ayrica dzellikle 160°C tizerinde kivrim kaliciligr 80-
85% mertebesinde Ol¢iilmiistiir.

Ote yandan, orme-sokme (knit-de-knit), yigma
kutusu yontemleri ve yalanct biikiim ile akrilik
filament ipligin  sekillendirilebilirliginin  tespit

edilmesi amaciyla 6n ¢alismalar gergeklestirilmistir.
Gergeklestirilen tekstiire islemleri sonrasinda iplik
goriintiisii Sekil 3°te gosterilmektedir. Yigma kutusu
ve Orme-sokme yontemleriyle yapilan islemlerde
akrilik filament ipligin sekillendirilebildigi ancak

ayni

yalanc1  biikiim metodu ile etkinin

saglanamadigi gorilmektedir.

Sekil 3. Tekstiire sonrast iplik goriintiisii(A) Yigma
kutusu, (B) Knit-de-knit, (C) Yalanci biikiim

GENEL SONUCLAR

Farkli termomekanik tekstiire yontemleri ile
gerceklestirilen calismalarda akrilik filament ipligin
son kullanima uygun 6zelliklere sahip olacak sekilde
tekstiire edilebildigi belirlenmistir. Yapilan dokuma

caligmalarinda tekstiire isleminin irline
kazandirmas: beklenen o6zelliklerin bir kismi elde
edilmis olsa da ilave c¢alisgma gerekliligi

bulunmaktadir. Son kullanim alanina gore, uygun
tekstiire yoOnteminin belirlenmesi ve Dbelirlenen
tekstiire yontemi i¢in optimum calisma sartlarinin
saglanmast diger c¢alisma alanlar1 olarak ortaya
¢ikmaktadir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Belirtilen ¢aligmalarin  devami  niteliginde 6n
calismas1 gergeklestirilen knit-de-knit ve yigma
kutusu yontemlerinde proses sartlarinin
belirlenmesine yonelik ¢alisma gergeklestirilecektir.
Ayrica sicak hava jeti ile iretilen tekstiire ipliklerin
sonraki  tekstil proseslerinde verimli iretim
yapilabilecek ve tekstiire etkisini muhafaza edecek
sekilde kullanilabilmesine  yonelik caligmalar
stirdiiriilecektir. Elde edilecek tim bu bilgiler
1s181nda akrilik filament iplige 6zgii yeni bir tekstiire
yontemi iizerinde calisma yapilmasi
degerlendirilecektir.
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Vortex Orme Kumaslarin Hava Gegirgenligi
Uzerine Lif Cinsi, Karisim Oram ve Kumas
Sikhigimin Etkileri

UYANIK, Seval', DURU BAYKAL, Piar’,
'Gaziantep Universitesi, “Cukurova Universitesi
uyanik@gantep.edu.tr

AMACLAR

Calisma kapsaminda ¢esitli 1if tiplerinin, lif karisim
oranlarmin ve kumas sikliginin vortex ipliklerden
ortilmiis ve boyanmis kumaslarin hava gegirgenligi
iizerine etkilerinin ortaya konulmasi amaglanmustir.

GIiRiS

Hava gegirgenligi, kumas1 olusturan lif yapisi, iplik
yapisi, kumas konstriiksiyonu ve kumasin gordiigi
terbiye islemlerinden etkilenmektedir. Kalin iplikli
ve sik konstriiksiyonlar daha az hava gegirgenligine
izin verir. Lif tiirli agisindan dogal liflerin gézenekli
yapilar1 nedeniyle iyi hava gecirgenligine sahip
oldugu soylenebilir. Kumasa uygulanan terbiye
islemlerinin hava gecirgenligine etkisine
bakildiginda, genel olarak kumas gozenekliligini
degistiren her uygulama hava gegirgenligini de
degistirmektedir'

Literatiirde hava gegirgenliginin kumas siklig1 ve
buna paralel olarak gbzenek yogunluguyla dogrudan
iligkili oldugunu kanitlayan c¢aligmalar mevcuttur.
Oinuma® ile Chidambaram® ve ark. c¢aligmalarinda,
ilmek iplik wuzunlugu arttifinda kumaslarda
gozenekliligin ve hava gecirgenlik degerlerinin
arttigin1  belirtmislerdir. Marmarali* ¢alismasinda
elastan iceren kumaglarin daha siki bir yapi1 egilimi
gosterdigi icin elastansiz kumaglara gére gramaji ve
kalinlik degerinin daha yiiksek, hava gecirgenligi ve
boncuklanma egiliminin ise daha diisiik oldugunu
ortaya koymustur. Bagka bir c¢aligmada Ucar ve
Yilmaz® kumas siklastikca hava gegirgenliginin daha
az olmasina bagl olarak kumas yiizeyi boyunca 1s1
kaybinin azaldigim1 isaret etmistir. Mavruz ve
Ogulata® ise ¢alismalarinda orgiileri olusturan
ipliklerin numarast arttikga (iplik inceldikge) ve
kumas siklig1 azaldikea iplikler arasindaki bosluklar
(gbzenek) artacagindan gegen hava miktarinin da

artigini, ayrica kumas kalinligr  arttiginda
gozeneklerde siirtinme ve paralelinde basing
kayiplarinin ~ artmasiyla havanin  gozeneklerden

gecisini zorlagtigini belirtmislerdir.
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DENEYSEL
Malzeme

Vortex egirme sisteminde karde pamuk (CO) ,
viskon (CV), modal (CMD), poliester (PES), naylon
6.6 (PA) ve giimiis katkili poliester (Flexsil-D2™-
FD2) lifleri kullanilarak farkli karisim oranlarinda
Ne 30 inceliginde iplikler iiretilmistir. Uretilen
iplikler 30 pus, 28 E Mayer-Relanit yuvarlak 6rme
makinesinde iki farkli siklikta oriilerek ve ardindan
lif cinslerine uygun boyama prosesleri ile boyanarak
bitim iglemi gérmiis numuneler elde edilmistir.

Yontem

Kumaslarin siklik, gramaj ve kalinlik gibi yapisal
Ozelikleri sirasiyla TS EN 14970, TS EN 12127 ve
TS 7128 EN ISO 5084 standartlarina gore
belirlenmistir.

Kumaslarin gézenek yogunlugu ise izleyen esitlikle
hesaplanmistir. Burada € gozenek yogunlugu, d iplik
capt, 1 ilmek iplik uzunlugu (lfa), c¢ birim
uzunluktaki ilmek sira sayist (cpc), w birim
uzunluktaki ilmek ¢ubuk sayisi (wpc), t kalinliktir
(Ogulata ve Mavruz, 2010).

€
nd?lcw

=l-— @)

Kumas numunelerinin hava gegirgenlikleri TS 391
EN ISO 9237 standardina gore Prowhite PHG-01A
model dijital hava gecirgenligi test cihazinda 20 cm?
deney alani kullanilarak 6rme kumaslar igin
standartta Ongorillen 100 Pa basmg farki ile
gerceklestirilmistir. Her bir kumasg tipinden mm/sn
olarak 5 adet 6l¢iim alinmustir.

Kumaslarin fiziksel 6zellikleri, gézenek yogunlugu
ve hava gegirgenlik degerleri Cizelge 1’de
verilmigtir.



Cizelge 1. Kumaslarin hava gegirgenligi ve gézenek yogunlugu degerleri

Tlmek Tlmek sira | Tlmek ¢ubuk . . Hava
A < Gramaj Kalhnhk | Gézenek . .
Kumas cinsi | uzunlugu (Ifa) | sayisi/cm sayisy/cm 2 . .| gecirgenligi
g/m mm yogunlugu
mm cpc wpce mm/sn
co 2,7 18,83 14,08 129,8 0,477 0,881 1137,60
3,0 15,50 14,00 114,2 0,460 0,906 1442,04
2,7 20,50 14,08 1483 0,410 0,902 1330,72
o > s , > E E >
70100 cv 3,0 15,92 14,00 128,2 0,410 0,924 1728,96
CMD 2,7 19,25 14,42 139,8 0,403 0,919 1626,55
3,0 15,92 13,42 119,5 0,377 0,941 2116,47
2,7 20,00 14,67 1323 0,470 0,881 873,40
FD2 > B 8 > E E »
co/ 3,0 16,5 13,83 117,3 0,477 0,906 1134,40
2,7 21,75 14,42 164,7 0,427 0,901 1245,95
0/ 05 > s 8 > E E »
7095-5 CV/FD2 3,0 17,92 13,75 141,7 0,417 0,924 1771,17
2,7 20,58 14,67 162,3 0,420 0,903 1440,05
CMD/FD2 3,0 17,00 13,83 136,3 0,403 0,928 1989,15
2,7 20,67 14,33 137,6 0,487 0,871 754,80
CO/FD2 3,0 17,00 14,00 1242 0,483 0,897 1042,40
2,7 22,75 14,17 169,2 0,433 0,900 1146
/0. > > s B E E
790-10 CV/FD2 3,0 17,50 14,67 147,3 0,417 0,923 1541,08
CMD/FD2 2,7 21,67 14,00 160,7 0,427 0,902 1300,96
3,0 16,75 13,92 139,5 0,410 0,928 1874,63
2,7 23,33 14,00 175,2 0,510 0,867 477,60
CO/CV/FD2 3,0 19,08 13,58 156,5 0,503 0,896 834,00
2,7 21,50 14,17 163,3 0,483 0,880 730,00
%50-45-5 CO/CMD/FD2 3,0 17,50 13,75 144,5 0,477 0,907 1091,40
¢ CO/PES/FD2 2,7 22,00 14,33 163,3 0,503 0,871 770,40
3,0 17,92 13,83 143,2 0,490 0,901 1112,40
2,7 22,00 14,83 174,0 0,513 0,850 555,40
PA/FD2 > . > s s s 5
copa/ 3,0 18,17 14,00 146,5 0,503 0,885 903,00
2,7 22,58 14,17 169,2 0,500 0,871 599,20
V/FD2 > > s > E s 8
coicvi 3,0 18,50 13,83 149,2 0,503 0,896 858,80
2,7 21,75 14,50 161,7 0,487 0,875 646,60
%60-30-10 CO/CMD/FD2 3,0 17,83 14,00 143,5 0,493 0,900 998,60
¢ CO/PES/FD2 2,7 22,00 15,00 169,2 0,503 0,859 517,40
3,0 18,00 14,42 146,8 0,497 0,890 966,80
2,7 22,33 14,08 161,3 0,503 0,867 625,80
CO/PA/FD2 3,0 18,00 14,00 142,5 0,503 0,893 951,40

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Sekil 1’de verilen grafikten tiim kumaslarin hava
gecirgenligi lizerinde kumas sikliginin etkili oldugu
ve paralelinde 3,0 1fa kumaslarin 2,7 1fa kumaslara
gore seyrek olmalart nedeniyle daha fazla hava
gecirgenligine sahip olduklar1 gdzlenmektedir.

%100 ve ikili karistm kumasglarda tiim karisim
oranlarinda ve Ifa degerlerinde en yiliksek hava
gecirgenligine modal igeren kumasglar sahip olup
bunu viskon iceren kumaslar izlemistir. Pamuk
iceren kumaslar ise her grupta en diisiik hava
gecirgenligini gostermistir. Bu durum Cizelge 1
incelendiginde kumaglarin  goézenek  yogunluk
degerleriyle rahatlikla agiklanabilmektedir. Pamuk
iceren kumaslar en diisiik gbzenek yogunluguna
sahip olup havanin gegebilecegi bosluklar azaldigi
icin en diisik hava gecirgenligini, modal igeren
kumasglar en yiiksek gézenek yogunlugundan dolay:
her grupta en yiksek hava gecirgenligini
gostermistir.
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Uclii karistm kumaslarda %5 Flexsil iceren grupta
her iki siklikta da modal ve poliester igeren
kumaglarin hava gecirgenlikleri birbirine ¢ok yakin
ve digerlerine gore daha yiiksektir. Bu kumaslar
naylon ve viskon iceren kumaslar takip etmekte olup
viskon igeren kumaglar en diigiikk hava gegirgenligini
gostermistir. Viskon igeren kumaslar hari¢ sonuglar
kumaslarin gozenek yogunluklariyla ortiismektedir.
Birbirine yakin hava gecirgenligi gosteren modal ve
poliester igeren kumaslarin gézenek yogunluklar: da
birbirine yakindir. %10 Flexsil igeren grupta modal
iceren kumaslar hem 2,7 Ifa hem de 3,0 Ifa
degerinde diger kumaslara gore daha fazla hava
gecirgenligi  gostermistir. Ancak grupta ayni
sikliklarda kumaglarin hava gecirgenligi genel olarak
birbirine yakindir. Buna sebep %35 Flexsil igeren
kumaslarla kiyaslandiginda bu gruptaki kumaslarin
gozenek yogunluklarmin birbirine biraz daha yakin
olmasidir. Bu grupta 2,7 Ifa degerinde en diisiik
gozenek yogunlugunu gosteren poliester igeren
kumas beklendigi gibi en diisiik hava gegirgenligini
gostermistir.
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Sekil 1. Hava gecirgenligi

Hem %5 Flexsil hem de %10 Flexsil iceren grupta
viskon igeren kumaslarin naylon igeren kumaslara
gore daha yiliksek gozenek yogunluklari olmasina
ragmen hava gecirgenlikleri daha diisiiktiir. Bu
sonug viskon igeren kumaslar i¢in hava gegirgenligi
iizerine etkili bagka Dbir faktoriin oldugunu
gostermektedir. Cizelgeden bu kumaslari olusturan
ipliklerin numaralar1 arasinda biraz fark oldugu ve
viskon igeren ipligin biraz daha kalin oldugu
belirlenmistir. Bu durum viskon igeren ipligin g¢ap1
daha dar olmasma ragmen siki oldugunu ve
dolayisiyla kesitteki lif sayisinin fazla ve lifler
arasindaki bosluklarin az oldugunu ifade etmektedir.
Bunun sonucunda gbzenek yogunlugu dikkate
alinmadiginda lifler arasinda havanin gecebilecegi
bosluklar azaldigi icin bu kumasta hava
gecirgenliginin naylon iceren kumastan diisiik ¢iktig1
diisiiniilmektedir.

Yapilan istatistiksel analizlerde, gézenek yogunlugu
ile hava gegirgenligi arasindaki korelasyon katsayisi
(r) 0,938 degeri ile 0,01 anlam diizeyinde oldukca
kuvvetli ve pozitif olup bu sonugla kumasta hava
gecirgenliginin gozenek yogunlugunun artmasiyla
arttigi kanmitlanmistir. Ayrica iplik ¢ap1 ile hava
gecirgenligi arasinda -0,484" ve iplik yogunlugu ile
hava gecirgenligi arasinda 0,479" olarak orta
kuvvette bulunan korelasyon katsayis1 degerleri
iplikte cap artis1 ve yogunluk diistisii ile kumasta
hava gecirgenliginin azaldigin1 ifade etmektedir.
Iplikte tiiyliilik arttiginda  kumaslarin  hava
gecirgenliginin olumsuz etkilenecegi diisiincesiyle
tiylilik ile hava gecirgenligi arasinda yapilan
korelasyon testlerinde ise etkili bir iligki
bulunmamustir.

GENEL SONUCLAR

e Caligma ile orme kumaglarin hava gegirgenligi
iizerine en etkili faktoriin kumaglarin g6zenek
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yogunlugu oldugu ortaya c¢ikmistir. Kumasta
gozenek  yogunlugunun artmasiyla havanin
kumasta gegebilecegi bosluklar arttigi icin hava
gecirgenligi de artmaktadir.

e Gozenek yogunlugu, lif cinsine gore degisim
gosteren iplik capi ile hem ilmek iplik uzunlugu
hem de lif cinsine bagli olarak degisim gosteren
kumas fiziksel Ozelliklerinden etkilenen bir
faktordiir. Bu da gercekte 6rme kumaglarin hava
gecirgenliginin dncelikle ilmek iplik uzunlugu ve
ardindan lif cinsinden etkilendigini ortaya
koymaktadir.

o Lif cinsine bagl olarak degisen iplik ¢apmin ve
dolayisiyla  kumas kalinliginin  azalmasiyla
kumasta gézenek yogunlugu ve paralelinde hava
gecirgenligi artmaktadir.

e [lmek iplik uzunlugu ve buna bagl olarak degisim
gosteren ilmek yogunlugu azaldiginda da kumasta
gbozenek yogunlugu artmakta ve bdylece hava
gecirgenligi artis gostermektedir. Ilmek iplik
uzunlugunun artmastyla kumaslarin = gozenek
yogunlugunda  %2-4 artis olurken hava
gecirgenliginde ise ¢ogunlukla %20-45 arasinda
degisen artig oranlar1 gézlenmistir.

e Orme kumaglarin hava gegirgenligi agisindan en

iyi lif modal lifi olup bu lifin yer aldig1
kumaslarda daha yiiksek gdzenek yogunlugu ve

dolayisiyla daha yiiksek hava gecirgenligi
gozlenmektedir. Ayrica modal lifinin yer aldigi
ipliklerin ~ diger ipliklere gore daha az

diizgiinstizliik, iplik hatas1 (kalin yer ve neps) ve
tiylillik icermesi de kumasta havanin gectigi
bosluklar1 netlestirerek hava gegirgenliginin
yiiksek olmasinda etkili yan faktdrler olarak ortaya
¢itkmaktadir.

e Aynm1 elyaf kombinasyonuna sahip kumaglarda
poliester lifi iceren kumaglar genel olarak modal



lifi iceren kumaslara olduk¢a yakin ve biraz daha
diisik gozenek yogunlugu degerleri gostermistir.
Bu da poliester lifi igeren kumaslarda modal lifi
iceren kumaslar kadar yiiksek hava gegirgenligi
olmasim1 saglamistir. Hatta bazi poliester lifi
iceren kumagslarda biraz daha yiiksek hava
gecirgenligi gozlenmistir. Bu durum, séz konusu
kumaslarda iplik c¢aplari ayn1 oldugu halde iplik
yogunlugunun farkli olmasindan
kaynaklanmaktadir.  Poliester iceren iplikte
yogunluk daha diisiik olup iplik kesitindeki lif
sayisinin azalmasi ve lifler arasindaki bosluklarin
artmast sebebiyle havanin gegebilecegi bosluklar
artarak hava gegirgenligi modal i¢eren kumaslara
gore daha fazla olmustur. Poliester igeren
kumaslarda iplik tiyliligi arttiginda ise iplik
yogunlugu faktorii etkisi azalmig ve tiyliligiin
artmastyla modal lifi iceren kumaslara gore hava
gecirgenligi de azalmustir.

Naylon lifi, modal ve poliester lifine gore yer
aldigi kumaslarin gozenek yogunlugunun ve
dolayisiyla hava gecirgenliginin diisiik olmasina
yol acacak sekilde etki etmektedir. Ancak viskon
lifi igeren kumaslar ile kiyaslandiginda daha diistik
gozenek yogunluguna ve birbirine yakin iplik
kalite degerlerine sahip olmasina ragmen iplik
yogunlugunun ¢ok daha diigsiik olmasi sebebiyle
naylon lifi yer aldigi kumaslarda hava
gecirgenligini artirmigtir.

Viskon lifi ile pamuk lifi kiyaslandiginda ise
viskon lifinin yer aldigi kumaglar daha yiiksek
gozenek yogunlugu ve dolayisiyla daha yiiksek
hava  gecirgenligi  goOstermektedir.  Ancak
aralarindaki hava gecirgenligi farki gbzenek
yogunlugu farkina gore ¢ok daha fazla olup pamuk
lifi igeren kumaslar beklenenden daha diisiik hava
gegirgenligine sahiptir. Bu durum, yiiksek oranda
pamuk lifi igeren ipliklerin diizgiinsiizliik,
ozellikle kalin yer ve neps acisindan iplik hatalari
ile tuyliilik gibi kalite degerlerinin viskon orani
yiiksek ipliklere gore olduk¢a kotii olmasindan
kaynaklanmaktadir.

Bulgular 15181nda, iplik agisindan ¢ap1 dar ve siki
ipliklerin kumasta gézenek yogunlugunu artirarak
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hava gegirgenligini artirdigi, diger yandan g¢ap:
genis ipliklerde lifler aras1 kilcal bosluklarin hava
gecirgenligini bir miktar artirdigi, ancak tiylii
ipliklerde kumas gdzeneklerindeki siirtiinmenin
artmasiyla hava gecirgenliginin azaldigi; kumas
acisindan ise gbézenek yogunlugu az veya diger bir
sekilde sik ve kalin kumaslarin hava gecirgenligini
azaltt1g1 sdylenebilir.
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AMACLAR

Bu projede, farkli 6rgiiye sahip ( B 1/1, D 2/1, D 2/2.
P 2/2 ) pamuklu kumaslara su iticilik bitim islemi
yapilarak, farkli orgii ve atki sikligindaki su
gecirgenlik ve temas agisi degerleri arasindaki iligki
aragtirilarak,  teknik  tekstil  uygulamalarinda
kullanilabilirlikleri aragtirtlmistir.

GIRIS

Su iticilik bitim islemleri, kumas yiizeyinde su
damlaciklarinin kalmasini yani kumasin 1slanmasini
ve su damlalarinin ge¢mesini engelleyen ve ayni
zamanda da su buharinin gegmesini saglayan degisik
bitim maddeleriyle yapilan uygulamalara
denmektedir.'

Sekil 1. Su itici kumasg

Tekstil drlinlerinde en ¢ok wuygulanan bitim
islemlerinden biri su iticiliktir. Bu islem ozellikle
giyim endiistrisinde sik¢a kullanilmaktadir. Su ve kir
itici kimyasallar elyaftaki ylizey gerilimini diigiirme
prensibine dayandigi igin beraber degerlendirilirler
ve beraberinde kir itici 6zellik te kazandirir ve tekstil
malzemelerinin kolay temizlenmesini saglar. Su itici
kumaslar, kumas yiizeyinin kimyasal maddelerle
reaksiyona girerek su itici karakter kazandirilmasi
esasina dayandigi i¢in su gegirmez kumaslar gibi
suyun gegisini tamamen engelleyemezler.”

Su gecirmez kumaslarda ise yiizeyin tamami kati
polimerik  maddelerle kaplanarak su  gegisi
engellenir. Kumas yiizeyinin gozenekleri tamamen
veya kismen kapanarak su gecirgenlik o6zellikleri
iyilestirilmekte, buna kargin hava ve nem gegirgenlik
ozellikleri de kotiilesmektedir. Su itici kumaglarda
ise kumasin gézenek yapisi kapanmaz hava ve nem
transferi saglanir.’ Kaplama y6ntemi ile su gegirmez
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ozellik  saglanmasi  teknik ve  endiistriyel
uygulamalarda  sorun  yaratmazken,  giinlik
kiyafetlerde konfor on plana ¢iktig1 igin istenmeyen
bir durumdur. Ciinkii insan viicudunda terlemeden
dolay1 olusan su ve su buhart kiside islaklik ve
rahatsizlik hissi verecegi i¢gin uzaklastiriimasi
gerekir. Bu da ancak deri solunumu ile saglamr.* Su
gecirmez kumaglar ise deri solunumuna izin
vermediginden, klasik su itici kimyasallarla
saglanan su iticilik de smirli oldugu i¢in giiniimiizde
nanoteknolojinin ilerlemesiyle beraber
stiperhidrofobik yiizeylerin olusturulmast &nem
kazanmustir.”

Caligma kapsaminda su ticilik bitim islemi
uygulanan 4 farkli 6rgii ve 2 farkli atkr sikligindaki
pamuklu dokuma kumasglarin su gegirgenlik ve

temas iliskisi arastirilmis  ve teknik  tekstil
uygulamalarindaki  taleplere  cevap  vermesi
arastirilmigtir.

DENEYSEL

Malzeme

% 100 pamuklu kumagslar Madosan Tekstil’de
dokuma islemi gergeklestirilerek, Hasozgen Boya-
Baski fabrikasinda on terbiye islemi yapilmustir.
Nanopel su iticilik bitim kimyasali piyasadan tedarik
edilerek kullanimistir. On terbiye islemi yapilan
dokuma kumaslarin gramaj, siklik ve orgli yapilari
asagidaki tabloda verilmistir.

Tablo 1. Dokunan ve On Terbiye islemi Géren
Kumaslarin Ozellikleri

Kumas| Cozgii Cinsi | Cozgii | Atk Cinsi | Atki |Gramaj Oraii

No | ve Numarasi | Sikif1 |ve Numarasi {Sikhgi| (gr/m?) st
20/1 Penye P0/1  Karde|

1 |Pamuk 51 |Pamuk 18.5] 208 |B1/1
20/1 Penye 20/1  Kardej

2 [Pamuk 51  |[Pamuk 18 201 |D2/1
20/1 Penye 20/1  Kardej

3 |[Pamuk 51  |[Pamuk 18 203 |D2/2
20/1 Penye 20/1  Kardej

4 [Pamuk 50 |[Pamuk 18 198 |P2/2
20/1 Penye P0/1  Karde]

5 [Pamuk 51 |Pamuk 23.5| 227 |Bl/1
20/1 Penye 20/1  Kardej

6 [Pamuk 51  |[Pamuk 23.5| 228 |D2/1
20/1 Penye 20/1  Kardej

7 [Pamuk 51  |[Pamuk 23.5| 225 |D2/2
20/1 Penye 20/1  Karde

8 |Pamuk 50 |[Pamuk 23 222 |P2/2




Yontem

Dokuma kumaslar Tablo 2’ de belirtilen regete ile 10
m/dk hizda, 4 bar sikma basincinda % 65 emdirme
oraninda Nanopel marka su iticilik bitim
kimyasallar1 ile emdirme yapilmistir. Daha sonra
etiivde 120°C, 2dk kurutma ve 170°C, 2 dk fiksaj
yapilmustir.

Tablo 2. Su iticilik regetesi
60 g/It NT X-490

29 g/It Ultratex S-227

25 g/lt Hydrophobol XAN
2 g/It Invadine PBN

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Su Gegirgenik Sonuclari: Su gegirgenlik test
cihazinn 100 cm®lik daire seklindeki kismia
yerlestirilen ve ardindan sikistirilan kumas, deney
esnasinda alt yiizeyinden 60 cm/dk yiikselen basinglt
suya maruz kalmis ve deney, kumas yiizeyinde 3 su
damlacig1 goriilinceye kadar devam ettirilmistir. 3
damlacik goriildiigii andaki deger, kumagin cm H,O
cinsinden  su  gegirgenlik  degeri olarak
kaydedilmistir. Her kumas numunesinden 3 ayri
Oliim  yapilmig ve  degerlerin  ortalamasi
hesaplanarak sapma degerleriyle birlikte Tablo 3’ te
verilmistir.

Tablo. 3 Su gegirgenlik degerleri

K‘Il\]“;as Su Gegirgenlik Degeri(cmH,0)
1 355411
2 253504
3 30.7+0.6
1 33.4+0.5
5 475503
6 38.940.1
7 312402
8 302413

Su iticilik bitim isleminin su gegirgenligini ne derece
etkiledigini gorebilmek ig¢in ham kumaglarin su
gecirgenlik degerleri de Slgiilmiis ve bu degerlerin
kumas orgii tipi ve sikliktan bagimsiz olarak 17.2-

18.8 cmH,O araliginda degistigi tespit edilmistir.

Su gegirgenlik testlerinde degerin yiiksek c¢ikmasi,
kumasimn su gegirmezlik 6zelliginin iyilestigini
gostermektedir. Nanopel ile bitim iglemi gormiis
kumaslar incelendiginde daha siki olan ve gbézenek
sayist daha az olan bezayag doku tipine sahip
kumaslarmn (1 No’lu) dimi (2 ve 3 No’lu) ve panama
(4 No’lu) dokuma tipli kumaslara nazaran daha
yiiksek su gegirgenlik degerleri verdigi gorilmistiir.
Ayrica ayn1 dokuma tipine sahip ancak atki sikligi
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daha yiiksek olan kumaslarda (6rn. 1 ve 5 No’lu, 2
ve 6 No’lu, 3 ve 7 No’lu ve 4 ve 8§ No’lu) su
gecirgenlik  degerlerinin  daha  yiiksek ¢iktig1
gozlenmistir.

Temas Acist Sonucglari: Temas agis1 Ol¢limleri
Attension Theta marka temas agis1 Olcer cihazla
yapilmigtir. Sekil 2°de 18 atki sikligindaki B 1/1, D
2/1, D 2/2. P 2/2 o6rgiilii kumaglar, Sekil 3’de ise
23.5 atki sikligindaki B 1/1, D 2/1, D 2/2. P 2/2
orgiilii kumaglar i¢in temas agisi Ol¢liim sonuglart
gosterilmistir

1.No’lu Kumag

2 No’lu Kumas

3 No’'lu Kumas

4 No'lu Kumas

Sekil 2. 18 Atki sikligindaki B 1/1, D 2/1, D 2/2. P
2/2 orgiilii kumaglar igin temas agilari



o’lu Kumag

6 No'lu Kumas

7.No’lu Kumas

8 No'lu Kumas

Sekil 3. 23.5 Atk sikligindaki B 1/1, D 2/1, D 2/2.
P 2/2 orgiilii kumaslar i¢in temas agilari
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Temas acist degerleri incelendiginde atki sikligi
artisginin (3-4 tel/cm) genel olarak temas acisi
sonuglarim iyilesitrdigi gdzlemlenmektedir. Orgii
tipine gore temas agist degerleri degerlendirildigi
zaman ¢ozgii hakimiyetin 6n yiizde yiiksek oldugu D
2/1 kumaslarda, diger kumaslara gore daha yiiksek
oldugu tesbit edilmistir.

GENEL SONUCLAR

Su iticilik bitim islemi yapilmig kumaslarin, genel
olarak su gecirgenlik degerlerinde iyilesme
gozlenmektedir. Cozgli ve atki baglant1 (gdzenek)
sayisi en fazla olan B 1/1 orgiilii kumaglarda bu artig
daha fazla olmustur. Atki sikligi artig1 ile su
gecirgenlik degerlerinde de iyilesme olmaktadir.

Temas acis1 degerleri su gegirgenlik degerleri ile
benzer ozellik gostermis ve atki siklik artisi ile
beraber ¢ok az iyilesmistir. Su gegirgenlik degerleri
gozenek sayist ile direk iliskili iken, temas agist
degerleri gbozenek yapisindan ziyade yiizey
ozelliklerinden etkilenmistir. B1/1, D2/2 ve P2/2
orgiiler dengeli orgiiler iken D2/1 o&rgiide ¢ozgi
hakimiyeti fazladir. D2/1 orgiilii kumaslarda temas
agist daha yiiksek ¢ikmaktadir.
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AMACLAR

Tekstil atik sularinda yer alan boyar maddelerin
giderimi  glinimiizde ¢6ziime kavusturulmasi
gereken oOnemli c¢evre sorunlari arasinda yer
almaktadir. Bu ¢alismanin  amaci iretilen
aljinat—kitosan  biyobozunur polimer matrisli
kompozit kiireler kullanilarak Red S2B kirmizi
tekstil boyasinin giderimini saglamak ve tekstil atik
sularinin ekosisteme verecegi zararlarin en aza
indirilmesi i¢in etkin bilimsel ¢dziimler tiretmektir.

GIRIS

Boyalar kumaslara veya gesitli yiizeylere tutunabilen
ve renk verebilen dogal ya da sentetik kokenli
bilesiklerdir. ~ Sentetik boyalar tekstil, kagit,
kozmetik, deri, pigment, gida ve plastik gibi cesitli
endiistriyel veya giinliik uygulamalarda yaygin
olarak kullanilmaktadir. [1] Giiniimiizde kullanilan
100.000°den fazla ticari boya bilinmekte ve bunlarin
yillik diretimi 7 x 10° tonu bulmaktadir. [2] Diinyada
tekstil endiistrisinde kullanilan boya miktar1 yillik
10.000 tonu bulmakta ve bunun yaklasik 100 tonu
her yil sucul ortama desarj edilmektedir. [3]
Pargalanmaya kars1 direngli bir yapida olmalari,
gigli  bir sekilde adsorplanabilmeleri  ve
¢Oziinirliiklerinin yiliksek olmasindan dolay1 boyalar
sucul ya da karasal ortamda birikerek ciddi sorunlara
yol  acabilmektedirler. [4] Boyarmaddelerle
kirlenmis atik sularin sucul ortama karigmasi, giines
ismlarinin suya niifuz etmesine engel oldugu igin
dolayli  olarak  akuatik flora ve faunay:
etkilemektedir. Bunun yam sira bazi boyalarin
kanserojen, mutajen veya alerjik etkiye sahip olmasi
bu tiir atik sularin insan sagligini da olumsuz
etkilemesine yol agabilmektedir. [5,6] Biitiin bu
risklerden dolayr boyarmadde iceren atik sularin
aritimu biiylik bir 6nem arz etmektedir. Gliniimiizde
bu  atiksularin  arttimi ig¢in  adsorpsiyon,
koagiilasyon/flokiilasyon, fitoremediasyon, kimyasal
¢oktiirme, elektro-diyaliz veya gelismis oksidasyon
prosesleri gibi ¢esitli yontemler kullanilmaktadir.
[7.8,9]

Adsorpsiyon atiksulardaki organik/inorganik
kirleticilerin gideriminde kullanilan en etkin ve ucuz
proseslerden biridir. [10,11] Dolayisiyla dogal
malzemeler, biosorbanlar ya da endiistriyel/tarimsal
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faaliyetler sonucu olusan bazi yan iriinler gibi ¢ok
¢esitli adsorbanlar bu amacla kullanilmis ve bu

konuda bir¢ok caligma yapilmistir. [12,13] Son
zamanlarda boyalarin dogal ve biyobozunur
polimerlerle adsorplanarak giderilebilecegi de

gosterilmistir. Yapilan bazi ¢aligmalar aljinat [14,
15] ve kitosan [16, 17] gibi biyosorbanlarin birgok
farkli yapidaki boyaya karst yiiksek afinite
gosterdigini ortaya koymustur.

Sodyum aljinat, aljinik asidin sodium tuzu olup
kahverengi alglerden elde edilen lineer bir
biyopolimerdir. Sulu ortamda Ca*" iyonlar1 gibi
bivalent katyonlarin varliginda kararli {i¢ boyutlu
hidrojeller olusturabilirler. Bivalent iyonlar bitisik
biyopolimer  zincirlerin  ¢apraz  baglanmasini
saglarlar. [18, 19] Suda kolayca ¢oziinebilen aljinat
cozeltilerde kivam arttirici olarak kullanilabildigi
gibi jel olarak ve film yapiminda da giin gectikge
artan oranda kullanim imkani bulmaktadir. [20]
Kitosan, dogada seliillozdan sonra en fazla bulunan
ikinci  biyopolimer olan kitinin alkali N-
deasetilasyonu ile olusan biyouyumlu, yiiksek
molekiiler agirlikli katyonik bir biyopolimerdir. [21]
Polikatyonik yapidaki kitosan ile aljinatin negatif
yiikleri arasinda kuvvetli bir etkilesim olusur. Bu
etkilesim aljinatin karboksilik gruplari ile kitosanin
amin gruplari arasinda gergeklesen elektrostatik bir
etkilesimdir. [22]

Kitosan adsorpsiyon kapasitesi yiiksek bir malzeme

olmasina karsin mekanik Ozelliklerinin = zayif
olmasindan dolayr kimyasal ve fiziksel bazi
modifikasyonlarla  6zelliklerinin  iyilestirilmesi
gerekmektedir. [23,24] Kimyasal capraz

baglanmalarla kitosanin kristal yapist degistirilebilir
ve asit, alkali ya da kimyasallara karsi direnci
artirilabilir. Bu amagla kullanilabilecek ¢apraz
baglama ajanlarindan biri aljinattir (aljinat tuzlar).
Aljinat tuzlart metal iyonlarma kars1 yiiksek
afiniteye sahip olmalarina karsin suda sigsme egilimi
gostermeleri ve diger mekanik zayifliklar1 atiksu
aritimindaki kullanimlarint kisitlamaktadir. [25, 26]
Aljinatin kitosan ile birlikte kullanilmasi aljinatin bu
dezavantajlarin1 ortadan kaldirabilecek ve her iki
polimerin {istiin Ozelliklerini birlestirebilecek bir
yaklagimdir. [27]



DENEYSEL
Malzeme

Kompozit kiire {iretiminde aljinat ve kitosan
biyopolimerleri kullanilmistir. Kirmizi tekstil boyasi
(Sunfix Red S2B) iceren ¢ozeltiler, konsantrasyonu
50 ppm olacak sekilde hazirlanmis olup, ¢dzeltilerin
pH degerleri, NaOH ve HCI ¢ozeltileri kullanilarak
istenen degerlere ayarlanmustir.

Yontem

Aljinat—kitosan biyobozunur kompozit kiirelerin
iiretilmesi i¢in 6ncelikle homojen bir sekilde aljinat—
kitosan ¢ozeltisi hazirlanmigtir. Belirlenen bilesimde
hazirlanan ¢ozeltiler bir siringa pompa yardimiyla
damlatilarak kompozit kiireler (Sekil 1) tiretilmistir.
Uretilen kiirelerin boyutunun yaklagik olarak 2-3
mm oldugu ve olduk¢a homojen bir tane boyut ve

dagilimina sahip olduklari belirlenmistir.
T 3

Sekil 1. Uretilen aljinat—kitosan biyopolimer

kompozit kiireler.

Hazirlanan biyobozunur polimer esasli kompozit
kiireler kullanilmadan Once defalarca saf su ile
yikama islemine tabi tutulmus ve ardindan da
kurutma islemi gergeklestirilmistir. Bu iglemin
ardindan  dretilen  kiireler boya  giderimi
calismalarinda kullanilmigtir.

Dort farklt pH degerinde (pH= 1,8-5,6-7,6—10,4)
iki saat siireyle boya giderim ¢alismalari
gerceklestirilmistir. Caligmalarda 50 ppm 50 mL
boya ¢ozeltisine 0,1 gram aljinat—kitosan kiire ilave
edilerek, ¢o6zelti 100 rpm ile karistirilarak
gerceklestirilmistir. Zamana karsi alinan numuneler
0,22 um sirmga filtreden gegirilerek, Thermo
Scientific Evolution 201 spektrofotometre cihazi
kullanilarak 514nm dalga boyunda adsorbanslar
Ol¢tilmiistiir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Uretilen kompozit kiirelerin kullanildig1 deneysel
caligmalarda zamana karsi Olgiilen adsorbans
degerleri Tablo 1°de verilmektedir.
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Tablo 1. Iki saat sonunda boya giderim miktarlart

pH=1,8 |pH=5,6 | pH=7,6 | pH=10,4

0 dakika

Baglangic 0,871 | 0,902 | 0,881 0,832
degerleri

30 dakika 0,176 | 0,890 | 0,872 0,829
60 dakika 0,111 | 0,889 | 0,872 0,819
90 dakika 0,064 | 0,872 | 0,864 0,803
120 dakika 0,034 | 0,872 | 0,860 0,793
2 saat sonunda | o g0 1 | o33 | 024 | %47
% boya giderimi

Gergeklestirilen caligmalar sonucunda en yiiksek
boya gideriminin pH=1,8'de elde edildigi ve
giderimin  %96,1 oranma ulastigi belirlenmistir.
Boya ¢ozeltisinin pH degeri arttikca giderimin hizli
bir sekilde diistigii ve bazik bdlgede giderim
veriminin ¢ok diisiik gergeklestigi belirlenmistir.

Sekil 2. Baslangic ve deney sonundaki boya
konsantrasyonlar1

Sagda hazirlanmig olan boya ¢ozeltisinin ilk hali ve
solda ise aljinat—kitosan kompozit kiirelerle 2 saat
boya giderim g¢aligmasi sonucunda pH=1,8
degerinde elde edilen boya c¢dzeltisinin son hali
goriilmektedir.

GENEL SONUCLAR

= (Caligma kapsaminda aljinat—kitosan kompozit
kiirelerin ~ basarili  bir  sekilde iretildigi
belirlenmistir.

= Uretilen aljinat—kitosan kompozit kiirelerin Red
S2B kirmizi boyasinin gideriminde ¢ok etkin
oldugu ve 50 ppm'lik 50 mL'lik ¢ozeltide 0,1 g
kullanildiginda, iki saatin sonunda %96 renk
giderimi sagladig1 belirlenmistir.

= Renk gideriminde boya ¢6zeltisinin pH degerinin
¢ok oOnemli oldugu ve giderimin diisik pH
degerlerinde (pH=1,8) basarili oldugu
belirlenmistir.

= (ozeltinin artan pH degerine bagl olarak asidik
bolgedeki pH degerlerinde bile anlamli giderim
degerlerine ulasilamadig: belirlenmistir.



SONRAKI DONEM CALISMALARI

*  Uretilen polimer kompozit kiirelerin detayl

karakterizasyon  ¢alismalar1  (faz  analizi,
mikroyapi ve 1s1l analizler vb.)
gerceklestirilecektir.

= Aljinat—kitosan kompozit kiirelerin iretim

kosullar1 detayli olarak caligilarak boya giderim
stirecine etkileri irdelenecektir.

= Zamana, sicakliga, kullanilan aljinat—kitosan
kompozit kiire miktarina ve pH'a bagli olarak
boya giderim c¢alismalart detayli olarak
gerceklestirilecektir.
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OZET

Bu calismada; %100 pamuklu kumasa bor minerali
ve sol-jel yOntemiyle giic tutusur Ozellik
kazandirilmasi amaglanmistir. Ayrica, dayanikl alev
geciktirme o6zelligi kazandirmak igin, pamuklu
kumas, ikili sol sisteminden once capraz baglayici
uygulanmistir. Alev alma siiresi, yanma miktari,
sertlik test sonuglari, referans kumas ve ticari alev

geciktirici  iglenmis  pamuklu  kumaslar ile
karsilagtirtlmistir.
GIRIS

Tekstil,  gilinlik  hayatimizda en  Onemli
malzemelerden biridir [1, 2]. Bilim ve teknolojinin
gelismesi  ve insanlarin  yagsam  standardinin
iyilestirilmesiyle, tekstil tiirleri tibbi uygulamalardan
dekorasyona ve ortak giysilere kadar ¢cok daha ¢esitli
hale gelmistir. C, H, O'dan olusan tekstiller ¢ogu
yanict1 ve tutusabilir Ozelliktedir. Pamuk genis
uygulama alanlarma sahip miikemmel dogal bir
malzeme olmasinin yani sira yanict bir liftir [3, 6, 7].

Giinlimiizde artan sanayilesme, toplu yerlesim
alanlar1 ve gelisen teknoloji ile yangin riski artmakta
ve alev geciktirici tekstil {irlinlerinin kullanimi
zorunlu hale gelmektedir. Pamuklu kumaslarda
kullanilan geleneksel alev geciktiriciler fosfor ve
halojen igerir. Alev geciktiriciler, pamuga en iyi alev
geciktirme saglar. Ancak, termal bozunma sirasinda
HBr ve HCI gibi bazi zehirli ve asindirict gazlar
olusur [8,9]

Tablo 1 Liflerin tiirii ve yapisina gore LOI degerleri

[4.5]
Lif Turt Lif yapis1 LOI
degeri
Pamuk, C,HveO 17-20
Polyamid C,H,NveO,S 18-25
Polyester 1-C, H, O + aromatik 21-22
Aramidler 2-C, H, O, N + 27-30

aromatik

Son yillarda halojen icermeyen cevre dostu, alev
geciktirici gelistirmek i¢in endiistriyel ve akademik
aragtirmacilar tarafindan arastirilmaktadir. Silikon,
nitrojen ve bor bilesikleri, ¢evre dostu Ozellikleri

olmasi sebebiyle alev geciktiriciler olarak ilgi odag1
haline gelmektedir [3, 10]. Tiirkiye diinya rezervinin

2H;BO; —x—» 2H l;();_A;, B,O;

Sekil 1: Borik asitin camsi yiizey reaksiyonu

% 73, 2’sine sahiptir. Bor, yliksek atesleme sicakligi,
kolayca aktarilabilir iiriin transferi ve emisyonlari
cevreyi kirletmez. Bor, lif piroliz sicakliginin
altindaki sicakliklarda, lifi c¢evreleyen yalitim
katman olusturarak alev geciktici ozellik saglar
(sekil 1) [11].

Sol-gel yontemi son yillarda tekstil {iriinlerinde ilgi
gormeye basladi. Sol-gel metodu, materyalin
yapisini bozmadan, organik ve inorganik bilesiklerin
farkli tekstil ylizeylerine etkili bir sekilde
baglanmasini saglar ve hafif isleme kosullarinda
uygulanabilir [12]. Molekiiller arast Van Der Waals
ve elektriksel itme kuvvetlerinin etkisi yergekimi
kuvvetine gore daha fazla oldugu i¢in solii meydana
getiren malzemeler dibe ¢okmez. Iste bu molekiil
¢ozelti icinde genisleyerek biiyiik bir boyuta ulagirsa
bu maddeye jel denir. Kat1 yapimnin devamliligy, jele
elastik bir 6zellik kazandirir.[13,14,15]

Alkoksit Hidrolizi

Peptitlesme veya
Polimerizasyon

Jel Eldesi

Kalsinasyon/Sinterlesme

Sekil 2: Sol-jel Yonteminin Basamaklar

Alongi[16]. Sol jel islemlerinin yiiksek sicaklikta bir
yalitkan bariyeri olarak SiO, agmin kalkan
etkisinden dolay1r selilozun termal ve yanma
davranisini degistirebildigini bulmustur.

Akkoprii  ve dig.[17]. Poliester kumaslara,
antibakteriyel ve giic tutusurluk ozellik katmaya
yonelik incelemeler yapmislardir.



Cireli ve dig. [18]. Pamuk icin yeni alev geciktirici
terbiye sistemleri olarak kullanilmak iizere, fosforik
asit veya etildikloro fosfatin varliginda sol-jel
islemlerini kullanarak fosfor katkili silika ince
filmleri sentezlemistir. Bu filmler arttirilmis alev
geciktirici dzellikler gdstermistir.

El-Tahlawy dig.[18]. Cevre dostu giic tutusur
pamuklu tekstilleri elde etmek i¢in kitosan fosfati
denemistir.

Bu c¢alismada, bor katkili bir silika ¢6zeltisi
hazirlanmis ve daha sonra kumas sol-jel yontemi ile
uygulanmistir. Silika-bor (S-B) kaplanmis kumas
hem referans kumas hem de ticari alev geciktirici
irtin {irinlerle islenmis kumaslar ile alev alma
stiresi, alev yayillma siiresi ve sertlik degerleri
agisindan karsilagtinlmigtir. Sonug olarak; silika-bor
(S-B) kaplanmigs kumaglar ticari alev geciktirici
islenmis  kumaslar  kadar  basarili  oldugu
gozlenmistir. Kaplanmig kumas referans kumastan
daha fazla sertlik degerleri sergilemistir.

DENEYSEL
Malzeme

%100 pamuklu boyali bez kumas Ozanteks Tekstil
San.Tic. A.S saglandi. Tetractoksisilan (TEOS),
borik asit (H;BO;) ve biitatetrakarboksilik (BTCA)
Gilimiissu Aritma Tesisleri San. Tic. A.S. satin
alindi. Ethanol (EtOH) and hidroklorik asit (HCI)
Molar Kimya Kimyaevi Maddeler Pazarlama
Tic.Sti. satin alindi. Ticari alev geciktirici
kimyasallar Rudolf duraner kimyevi maddeler Tic.
ve San. A.S satin alindi.

Yontem

Bu caligmada 45 cm x 30 cm ¢apinda pamuklu
boyali bez kumas kullanildi. %6°lik
biitatetrakarboksilik asitle muamele edildi. Ardindan
%1,4 borik asit %1 silika-bor jeli hazirlanip kumasa
% 80 emdirildi. 100°C kurutuldu. 170°C, 1,5dk fikse
yapildi. 5 kez ev tipi yikama yapildi.Yanma testi ile
alev alma, alev yayilma siiresini, stiffnes testi ile
kumasin sertligi referans ve diger alev geciktirici
ticari iiriinlerle karsilagtirildi. Ayrica Stiffnes testi ile
sertligi sertlik dereceleri “ASTM (Amerikan Test ve
Malzemeler Dernegi) D 4032 Dairesel Egilme Test
Yontemi kullanilarak belirlenmistir[19].

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Yanma Testi

5 kez TS EN 1S06330,2012[20] standartlarina gore
yikanan kumaglar referans kumas hari¢c 5sn aleve
maruz birakildi. Alev alma ve alev yayilmasi siiresi
incelendi. Referans kumas ise 3 sn’ de alev aldi.
23sn de 10 cm x 10 cm kumasin tamam yandi.
Ticari yitkama dayanimi olmayan alev geciktirici ile
islenmis kumas 22 sn yanarken yikamalar sonrasi
alev geciktirici 6zelligin kayboldugu goézlemlendi.
Ticari yitkama dayamimi olan alev geciktirici ile
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islenmis kumas 39 sn kumasin tamami yanarken,
silika-bor kapli pamuk kumas alev almadigi
gozlemlenmistir.

Sertlik testi

TSE EN ISO 6330, 2012 standartina goére yikanan
kumaslar ASTIM D 4032[19] standartlarina gore
sertlikleri belirlenmigtir. Referans kumasa sertligine
en yakin ticari alev geciktirici ile islenmis kumaslar
oldugu gozlemlenmistir. Silika- bor kapli kumasin
referans kumasa gore 2 kat1 kadar sert oldugu tespit
edilmistir. Bunun sebebi, jelin kumasa g¢apraz
baglanmasini saglayan HCI’in molar derisimini fazla
oldugundan kaynaklanmaktadir [21].

GENEL SONUCLAR

Bu ¢alismada, tetraetoksisilan (TEOS) ve borik asit
(H3;BO3) kullanilarak homojen silika- bor solunu
basarili bir gekilde hazirlanmasi saglanmistir. 5
saniye aleve maruz birakilmstir. 5 yikamadan sonra
alev geciktirici ozelligin devam ettigi
gozlemlenmistir. Bununla birlikte, sonuglar, ticari
iiriinle muamele edilmis kumaslarin ve sol-jel kapl
kumaglarin  iyi bir alev geciktirici dzelligi
sergilendigini gostermektedir. Sertlik testi, silika-bor
kapli pamuklu kumasglarin ticari iriinle muamele
edilmis  kumaslardan daha sert oldugunu
gostermistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Borik asitli sol-jel yonteminin yikama dayanimi olan
alev geciktirici triin elde elde edilmistir. Bunun
yaninda kumasin  yumusakligmida  etkiledigi
gozlemlemistir. Sonraki c¢aligmalarda kumas ile
olusan jel arasinda ¢apraz bag olustusumu saglayan
ortamim molaritesi diisliriilerek kumasta olusan
sertlik azaltilabilir.

TESEKKUR

Bu calisma, 18S01 Ozkaynak Projesi kapsaminda
Ozanteks Ar-Ge merkezi tarafindan desteklenmigtir
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AIMS OF STUDY: In this article, a silver
nanoparticle (Ag NPs) decorated titanium dioxide
(TiO;) nanocomposite was fabricated for the
hydrophobic surface formation on fabric with the
versatile properties. According to the results, Ag
NPs led to increase the hydrophobicity by improving
surface roughness. As a result, a super-hydrophobic
surface, which can exhibit photocatalytic and
antimicrobial affect was obtained in a facile, and low
cost way.

Keywords: TiO,, Super-hydrophobic

surfaces

Ag NPs,

1. INTRODUCTION

Recently, great effort for the fabrication of water
repellent textile surfaces have been studied. Among
the surface coating methods, chemical methods have
advantages such as, robust treatment, decent self-
cleaning properties, washing durability, and decent
photocatalytic efficiency [1]. For this reason, TiO,
nanoparticles have been functionalized with
hydrophobic moiety containing agents [2]. In this
context, the hydrophobic nature of
polydimethylsiloxane (PDMS) render it as an
attractive substrate for the super-hydrophobic
surface formation [3].

In this study, monodisperse Ag NPs deposited TiO,
nanoparticles were prepared in a facile and low cost
way and employed as the super-hydrophobic coating
material on fabric with decent washing durability.
PDMS was used for the formation of super-
hydrophobic surface on the fabric. Ag NPs were
decorated on TiO, due to its low cost and inherent
antibacterial, and photocatalytic activity. Also, Ag
NPs led to the surface enhancement, which increase
the contact angle.

2. MATERIAL AND METHOD
Preparation of 5% TiO, NPs solution

295.8 mL of DW, and 25 mL of glacial acetic acid
were mixed in a beaker. Then, 6.2 mL of 37% HCI
was added. The mixture was heated to 60 °C, and
thenl1 mL of titanium (IV) isopropoxide (TIP) was
added dropwise to the heated mixture. The mixture
was left at 60 °C for 2 h with stirring, and 5% TiO,
NPs solution was ready to use.
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TiO,-PDMS-Ag NPs preparation and fabric
coating

40 ml of 5% TiO, solution, and 6.7 mL of
polydimethylsiloxane (PDMS) were mixed in an
Erlenmeyer flask. Then 6 mL of 1 M AgNO;
solution was added to the mixture. To reduce
AgNO; to Ag nanoparticles, 8 mL of 0.017 M
NaBH,; were added to the mixture was mixed with
30 mL of tetrahydrofuran (THF). Then the fabrics
were immersed in this mixture for 5 min and dried at
60 °C for 3 h.

3. RESULTS AND DISCUSSION

The scanning electron microscopy (SEM) images of
bare fabric was demonstrated in Fig.1.A. Upon the
super-hydrophobic material coating, the surface
roughness increased to some extent (Fig.1.B

9,00 K 1

fabric, and B.

of A. bare
TiO,-PDMS-Ag NPs coated fabric.

Figure 1. SEM images



The wettability of a solid surface is typically
measured by the contact angle (CA) method. Fig. 2.
A shows the water contact angle of the bare fabric
with a low contact angle value, which display the
hydrophilic fabric surface. Considering a contact
angle of 146°, PDMS rendered the surface even
more hydrophobic surface, which results from its
hydrophobic nature of the apolar chains of PDMS.
Upon the metal nanoparticles deposition, increasing
surface roughness led to super-hydrophobic surface

formation [4].

Fig.2. Contact angle images of A. bare fabric, B.
TiO,-PDMS coated fabric, and C. TiO,-PDMS-Ag
NPs coated fabric
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4. CONCLUSION

In summary, Ag NPs deposited TiO, nanocomposite
was fabricated for the super-hydrophobic surface
formation on the bare fabric with a facile, non-toxic,
and low-cost way. Ag NPs have various properties
such as, surface increasing, antimicrobial, and
photocatalytic ~ effects.  Therefore, a  super-
hydrophobic ~ surface, = which can  exhibit
photocatalytic and antimicrobial affect was obtained
as a futuristic fabric coating material.
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AMACLAR

Calisma kapsaminda oOncelikle viskon, pamuk ve
poliester ~ kumaslarin  pilling  (boncuklanma)
degerlerini iyilestiren polimerlerin sentezlenmesi
amaglanmigtir. Ardindan sentezi gerceklestirilen
polimerlerin  tekstil uygulamalar1  yapildiginda
kumasa antipilling 6zelligi kazandirmasinin yani sira
kumasin tusesini iyilestiren, hidrofilitesini arttiran
veya geriye gotiirmeyen fonksiyonel polimerler
olmasi1 hedeflenmektedir. Uygulandigi kumaglarda
polimerlerin kaygan ve yumasak efekt vererek tuseyi
iyilestirmesi  beklenmektedir. Tekstil yardimci
kimyasallarinda genel oOnemli kriterler olan
stabilizasyon siiresi, suda ¢oziinebilme, sararma ve
antibakteriyel Ozellik konularinda da yapilacak
inceleme ve gerekirse iyilestirme ¢aligsmalari
projenin diger amagclar1 arasindadir.

Sentezlenen ve tekstil uygulamalarindan basar ile
gecen fonksiyonel polimerler arasindan piyasanin
fiyat beklentisine cevap verebilecek, en uygun
maliyetli polimer secilip Rudolf-Duraner {iriin
gaminda yerini alacaktir. Segilen bu {iriiniin deneme
iretiminin  gergeklestirilmesi,  tespit  edilen
miisterilerde denemelerin de yapilarak basarisinin
kanitlanmasi ve tekstil pazarinda pilling problemi
yasayan firmalarin beklentisine cevap verecek bir
tirlin olmasi en temel amacimizdir.

GIRIS

Siirtinme sonucu, giysi ylizeyine bir veya daha fazla
lifle tutunan kii¢iik, karmasiklagsmig lif kiimeleriyle
karakterize edilen ve giysiye hos olmayan bir
goriiniim veren kumas yiizey hatasina boncuklanma
yani pilling denir. Siirtiinme, yikama ve giyim gibi
mekanik etkilerden tekstil yilizeyinde olusur.
Uluslararas1 Kumas Bakim Enstitiisii’niin Egitim ve
Tiiketici  {liskileri Departmami  ise  “kumas
yiizeyindeki topaklar veya kiiclik lif
karmagiklagmas1”  seklinde  pilling  tanimini
yapmaktadir. Boncuklar yiizeye siki siki tutunurlar.
Cinkii  lifler kumagtaki ipliklere hala sikica
baglidirlar. Boncuklanma, kumas dokunus ve
goriiniimiinii degistirir. (Kahraman, B., 2006%). Bu
istenmeyen durum, kumas estetigini bozmakta ve
kumagin kullanim 6zelliklerini kotiilestirmektedir.

Boncuk olusumu genellikle; hav olusumu, boncuk
karmasiklasmasi, boncuk biiylimesi ve boncugun
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uzaklagsmasi olarak dort asamada incelenebilir.
Boncuklagsmanin nedeni iplik yiizeyinde bulunan
liflerin migrasyonuna bagli olarak giysi iizerinde
serbest liflerin olugmasi ve bu elyafin birbirine
dolanip geg¢mesidir. Ayrica boncuk olusumunu
kolaylagtiran yabanci maddeler de boncuklara
yapisabilirler. Olugsmaya baglamis boncuk belirli bir
boyuta kadar biiyiir. Eger herhangi bir anda egilme
ve c¢ekme kuvvetleri gibi dig kuvvetler boncugu
ylizeye  baglayan  tutucu  liflerin  toplam
mukavemetini gecerse boncuk ayrilir. Bu durum
diisiik kopma mukavemeti ve egilme direncine sahip
bazi sentetik lifler ve yiin lifleri i¢in gegerlidir. Eger
tutucu liflerin toplam mukavemeti dis kuvvetlerden
fazla ise boncuk ylizeye bagli sekilde kalmaya
devam eder. Boncuklar genelde yabanci madde
igerirler ve istenmeyen kumas goriinlimii daha da
belirginlesir.

Boncuklanmanin bir sorun olarak algilanip iizerinde
ciddi arastirmalarin  baglamas1 1950’1l yillara
rastlamaktadir. O donemde Orme kumaslarin
popiilerliginin artmasi en biiyiik sebeptir. Daha sonra
sentetik liflerinin bulunmasi1 ve bu liflerin dogal
liflerle karisimlariin tekstil hammaddesi olarak

kullanilmaya baglamasi bu liflerden iiretilen
kumaslarda, boncuk miktari1 ve boncugun
dayaniklilik = siiresini arttirmig  ve boncuklanma

sorununun daha da ciddi bir sorun olarak ele

alimmasina sebep olmustur.

Ilk calismalarin biiyilk bir kismi, boncuk olusum
mekanizmast ve bu mekanizmanin modellenmesi
iizerinedir. 1970 ve 1990 wyillart arasinda
boncuklanmaya etki eden faktorlerin belirlenmesi,
boncuklanma test yontemleri ve farkli teknikler
kullanilarak boncuklanma mekanizmasinin
goriintiilenmesi gibi konularda ¢aligitlmistir. 2000°li
yillara gelindiginde ise daha ¢ok tiiysiiz iplikten
tiretilen kumaslarin boncuklanma performanslarinin

diger konvansiyonel yontemlerle iiretilenlerle
kiyaslanmast  gibi  konulara  yer  verildigi
gorilmistiir.

Giliniimiizde hala &nemini koruyan bir arastirma
konusu olup kumasglarin daha az boncuklanmasi
amaciyla galismalar yapilmaktadir. Bu ¢alismalarda
boncuklanmayr  azaltmak i¢in  kimyasallarin
kullanilmast ¢ok 6nemli bir aragtirma konusudur.



Proje kapsaminda gelistirilecek olan fonksiyonel

polimerlerin yenilik¢i yonleri asagidaki gibidir;

1. Muadillerinden farkli olarak viskon kumaslarda
da antipilling olarak kullanilabilmesi.

2. Biinyesindeki  kimyasallarin  yapisi

yumusak tuse vermesi.

geregi

3. Uriiniin {iretim asamasindaki prosesinde diisiik
iretim maliyeti.

4. Kumasta yumusak ve kaygan bir efekt birakmasi.

5. Muadillerine gore yiiksek stabilite ve yiiksek raf
omri.

6. Muadillerinden farkli olarak yiiksek hidrofilite
ve kumasta sararma yapmamas.

Projede gelistirilecek olan viskon kumaglarda
antipilling ozelligine sahip polimer, sahip olacagi
Ozellikler ile tekstil sektdriinde yer alan
muadillerinin ~ birgok  dezavantajin1  ortadan
kaldiracak ve sektoriin ihtiyaglarina dogrudan cevap
verebilecektir. Yerli imkanlarla bu 6zelliklere sahip
bir {iriin gelistirilip ticarilestirilmesiyle birlikte
yurtici ve yurtdisi tekstil sektdrlerinde dnemli bir
rekabet giicii olusturulacak ve firma pazar pay1
artacaktir. Tekstil terbiyesinde kullanilan
kimyasallarin  6nemli bir kisminin yurtdisindan
tedarik edildigi diisiiniildiigiinde s6z konusu iiriiniin
ihracatinin yapilabilmesi ve i¢ pazarda onemli bir
konuma sahip olmast ile iilke ekonomisine de
katkida bulunulacaktir.

Proje siirecinde polimerler {izerine yapilacak
calismalar sonucunda 6nemli bir bilgi birikimi elde
edilecektir. Calismalarda kullanilacak yontem ve
teknolojiler konusunda iilkemizde yeterli know-
how’in bulunmamasi sebebiyle s6z konusu ¢alisma
sonucunda ulusal bilgi birikimi de artmis olacaktir.

DENEYSEL
Malzeme
Asagidaki fotografta goriilen kumas ¢esitleri

kullanilmustir. Yesil ve pembe renkte olan kumaslar
O0rme, beyaz ve kahverengi desenli olanlar ise

dokuma tiptedir.
\

o
> |

L

Sekil 1. Kullanilan kumaslar

Polimerlerler ise serbest radikal polimerizasyonuyla
baglaticilar kullanilarak sentezlenecektir. Cesitli
monomerlerin kullanilmas1 ile kopolimerler elde
edilecektir. Calismada kullanilan monomerler RD
Mon 1, RD Mon 2, RD Mon 3 olup yapisim
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paylasamiyoruz. Sebebi, bu polimerden elde edilen
irtinlerin Rudolf-Duraner iiriin gaminda yer almasi
planlanmaktadir.

Yontem

Sentezlenen polimerlerin kumas ve diger tekstil
uygulamalarindaki performansinin belirlenmesi igin
laboratuvar ortaminda kumas uygulama g¢aligmalart
yapilacaktir. Bunun i¢in farkli iplik ve dokuma
Ozelliklerine sahip kumas tiirleri (pamuk, poliester,
viskon) se¢ilecek ve bu kumas numunelerine yonelik
uygulama regeteleri hazirlanacaktir. Hazirlanacak
recetelere uygun olarak gelistirilecek fonksiyonel
polimerlerin sudaki ¢ozeltileri hazirlanarak viskon,
pamuk ve polyester kumaslarda fular aplikasyonu
uygulanacaktir. Bu asamada, fonksiyonel
polimerlerin farkli konsantrasyonlardaki ¢ozeltileri
hazirlanacak, kumaglar bu ¢ozeltilerde istenilen
pick-up degeri elde edilinceye kadar tabii tutulacak,
sonrasinda uygun basing  belirlenerek  fular
makinasindan gegcirilecektir. Bu iglemin ardindan
kumaglar ram  yardimiyla  kurutulacak  ve
sartlandirma odasinda bir giin bekletildikten sonra
tuselerine bakilarak kumasglarmn efekti
degerlendirilecektir.

Tiim iglemler bir kez daha tekrar edilerek, bu sefer
ISO-12945-2 standardina uygun seklide Martindale
pilling testi cihazinda 2000 kez cevrilecektir.
Ardindan hem pilling degerlendirme goriintiileyicisi
cihazinda gorsel degerlendirmesi yapilacak hem de
Pill Grade cihaz1 kullanilarak kumaglarin tekrarlanan
Olgtimlerinin ortalamasi1 almarak pilling degerleri
sayisal olarak oSlctilecektir. Boylece, kumas pilling
ozelliklerinin ne derece iyilestigi incelenecektir.

Ote yandan gelistirilecek fonksiyonel polimerlerin
beyaz kumaslarda sararmaya yol acgip agmadigim
gormek i¢in, fonksiyonel polimerlerin sulu
¢ozeltileri beyaz kumaslara da aplike edilecektir.
Kumaglar  fikselenerek optik beyazlik  testi
yapilacaktir, bdylece ¢ikan beyazlik degerlerine gore
yiiksek sicakliklarda kumagta sararmaya neden olup
olmadigi anlasilacaktir. Ayrica tiim kumaslarin

hidrofiliteleri de degerlendirilecektir. Biitiin bu
calismalar piyasada mevcut olan muadil iiriinlerle de
gerceklestirilerek  sonuglar  kiyaslanacak  ve

gelistirilecek fonksiyonel polimerlerin etkisi net bir
bicimde ortaya konmus olacaktir. Yapilacak test
caligmalarinin sonuglari, formiilasyon regetelerinin
maliyetleri ile kiyaslanacak ve iiriin kalitesi - maliyet
acisindan optimizasyon c¢alismalar1 yapilacaktir. Bu
caligmalarin sonucunda fiyat performans orani en iyi
olacak yani kaliteli, yiiksek Omiirlii, ayn1 zamanda
diigik maliyetli polimer {riinii secilecektir.
Sentezlenen polimerler ile ilgili prosediirler, yapilan
denemeler sonrasi olan asagidaki deneysel sonug
boliimiinde verilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Basglangigta bir 6n formiilasyon gelistirme ve test
calismasi gergeklestirilmis, sonuglar irdelenmistir.



Calismalarda bir ¢ok monomer kullanilarak
kopolimerler sentezleri yapilmistir. Polimerlerler ise
serbest radikal polimerizasyonuyla baslaticilar
kullanilarak sentezlenmistir. Degisik mol
oranlarinda  monomerler  kullanilarak  ¢esitli
polimerizasyon reaksiyonlari basari ile
gerceklestirilmistir.

Sentezi  gerceklestirilen polimerlerin  ortalama
molekiil agirliklart jel gegirgenlik kromatografisi
kullanilarak MW ve Mw/Mn belirlenmistir. Ayrica
FTIR analizi ile sentezlenen polimerlerin yapist
incelenmistir. Polimerlere su eklenerek elde edilen
iriinlerin  stabilitesi-¢oziiniirligii  incelenmistir.
Sonrasinda farkli konsantrasyonlarda (10, 20, 30, 50,
80 g/1) polimerler hazirlanmis ve fular uygulamalari
yapilmistir. Martindale test cihazi ile 1SO-12945-
2’ye gore 2000 c¢evrimlik bir test islemi
gerceklestirilmistir. Kumaglarin pilling degerleri,
sararma ve hidrofilite parametreleri ile tuseleri
kontrol edilmistir. Yapilan c¢aligmalar asagidaki

tabloda 6zetlenmistir.
e

Metot Fular
IPolimer konsantrasyonu (g/1)| 10,20, 30, 50, 80.
5055

20°C

Polimerin farkl
konsantrasyonlardaki
gbzeltilerinin hazirlamisi

Antipilling
polimerinin
sentezi

JoH_(asetik asit)
Sicaklik

Flotte 65%-75%
Kurutma sicakiiz ve zamani | 130°C, 1 dakika
|Kondenzasvon 1zun

Polimerin gozeltileri bu metot ile tim
kumaslara uygulanmas

ali este t ulmasi, Mertindale
pilling test cihaz 000
devir siirtinmeye maruz birakilmasi

e =

T~

Pill Grade Cihazi ile kumaslarin
pilling egilimi dlgllmesi

Kumaslarin
sararma,
hidrofilite ve
yumusaklik
parametrelerinin
incelenmesi

Pilling assessment wiever
ile gorsel olarak pilling
egiliminin degerlendiriimesi

Tablo 1. Yapilan caligmalarin 6zeti

Fonksiyonel  polimerlerin  eldesi ve  tekstil
uygulamalari ile agagidaki sonuglara ulagilmistir.

QO Pillling azaltict olacagi diistiniilen polimer bagari
ile sentezlenerek karakterize edildi.

U Bu polimer kullnilarak farkli
konsantrasyonlardaki ¢ozeltileri hazirlanarak
cesitli kumaglara fular uygulamalari yapildu.

O Orme ve dokuma pamuk kumaslarmn pilling
egilimi test edildi ve kumaslardaki pilling
verilerinin  1-2 derece arttift yani pilling
egiliminin 6l¢iide azaldigir goézlemlendi. Pilling
degerlerinde kumas ¢esidine bagli olarak artig
farkliligt  yasanmakla birlikte gnelde 1-2
derecelik bir artis civarindadir. Boylece
sentezlenen polimer ile kumaslarin pilling
egiliminde azalma oldugu soylenebilir.

U Polimer ¢ozeltisinin @ 50 g/l  uygulandig
kumaslarda pilling egiliminin yeteri o&l¢iide
azaldigy, fiyat-kalite performansi
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diistintildiiglinde bu miktarin optimum deger
olduguna karar verildi.

U Kumaslarda yumusak ve kaygan bir tuse elde
edilmigtir.

U Kumagslarin optik beyazlik degerlerinde olumlu
sonuglar elde edildi. Beyaz 6rme ve dokuma
pamuk kumagslarin yiiksek sicaklikta
kurutulmaya maruz birakildiginda sararmadigi,
islemsiz kumas ile ayn1 Berger degerine sahip
oldugu goriildii. - Islemsiz beyaz 6rme kumas
icin 154 Berger sararma dayanimi elde edilirken
antipilling kimyasali uygulama sonras1 (20 g/l)
157 Berger degeri elde edilmistir.

U Polimer ¢ozeltisi  uygulanmig  kumaslarin
hidrofilitesinin iyi oldugu, suyu hizlica emdigi
anlagildi. Sentezlenen polimer ile kumaslarin
hidrofilik bir 6zellik kazandig1 goriilmiistiir.

U Sentezlenen polimer uygulandigi
yumusak ve kaygan tuse kazandirdi.

kumaglara

B untreated
m10g/l
m20g/l
m30g/l
B50g/l
mg0g/l

O P, N W B~ U

White
knitted

Pink knitted

White
patterned
woven

Brown
patterned
woven

Green
knitted

Sekil 2. Farkli konsantrasyonlardaki polimer
¢ozeltisinin 6rme ve dokuma pamuk kumaslara
uygulanmasi ile kumaslarda elde edilen pilling
verileri

*Derece 5: pilling olusumu yok

GENEL SONUCLAR

Elde ettigimiz veriler hedefledigimiz gibi bir {iriin
gelistirebilecegimize dair umut vermektedir. Proje
bitiminde en uygun {irlin ile pazarin beklentisine
cevap verilebilir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Calismalar daha fazla kumasta tekrarlanacaktir.
Belirlenen cesitli polimerler sirayla sentezelenecek
ve tekstil uygulamalar1  gergeklestirilecektir.
Uygulamalar sonucu odzellikle pilling problemini
azaltan ve iyi tuge veren stabil bir {irlin yapilacaktir.
Ve bu driiniin.fonksiyonel polimerler arasindan
hangisi ile yapilacagina karar verilecektir.

Sentezlenen polimerlerin lif polimer yapisal
etkilesimleri XRD (X-Isin1 Difraksiyon) analizleri
ile arastirilacaktir. NMR analizi ile sentezlenen
polimerlerin yapisi incelenecektir. Lif-polimer yiizey
morfolojileri ve igsel yapilar1 SEM-EDX ve TEM
analizleri ile belirlenecektir. Monomer katilim
derecelerini belirleyebilmek igin elementel analiz



kullanilacaktir. Lif-polimer termal o6zellikleri icin
TG/DTA analizleri ger¢eklestirilecektir.

Sentezi ve tekstil uygulamalar1 yapilan polimerlere
ek olarak denemeyi  planladigimiz  bagska
kopolimerler ile c¢alisma derinlestirilecektir. Ve
sonunda fiyat kalite performansi goéz Oniinde
bulundurularak en uygun polimer segilip iiriin haline
doniistiirtilecek ve Rudolf-Duraner iriin gaminda
yerini alacaktir. Secilen bu {irlinlin  deneme
iretiminin  gergeklestirilmesi,  tespit  edilen
miisterilerde denemelerin de yapilarak basarisinin
kanitlanmas1 ve tekstil pazarinda pilling problemi
yasayan firmalarin begenisine sunmak da ilerleyen
ve sonraki donem caligsmalardir.
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AMACLAR

Bu ¢aligsma ile fosfor iceren yanma geciktirici katkilt
gozenekli malzeme gelistirilerek karakterizasyonu
yapilmistir. S6z konusu malzemenin ozellikle ses
absorbsiyon, sivi filtrasyon ve termal izolasyon

malzemesi olarak  kullanilabilecegi  Ongiiriisii
yapilmustir.

GIRIS

Gozenekli polimerler, yiiksek yilizey alani, iyi
tasarlanmig gozenek yapist ve kolay proses
edilebilirligi sayesinde dikkat c¢ekici arastirma

konusudur. Bu polimerler gaz depolama, filtrasyon,
sensOr sistemleri, kontrollii ila¢ salinimi ig¢in
enkapsiilasyon ajanlari, proton degisim membranlar,
antiyansitict kaplamalar olarak bir¢ok uygulamada
kullanilmaktadir [1,2].

Kumar vd. bir ¢alismasinda silikon kaugugu igeren
emiilsiyon sistemlerinin akustik uygulamalarda
kullanilabilirligini aragtirmistir [3].

Hoisington vd. 140-220 °C arasinda degisen camsi
gecis sicakliklarina sahip bismaleimid (BMI) esash
acitk  gozenekli  polimer  kopiklerin  1s1l
performanslarmni kiyaslamistir [4].

Cevresel sorunlarin artmasindan dolay:r dolay1 1s1 ve
ses absorplama kapasitesine sahip yiiksek gozenekli
polimerlere oldukga fazla ihtiya¢ duyulmaktadir [5].
Buna gore absorplama orani yiiksek malzemelerin
hafif, yiizey alani yiiksek ve hiicresel yapida olmasi
beklenmektedir. Is1 yaliim malzemelerinin ig
yapilarmin taginim yoluyla 1s1 transferini en aza
indirmek i¢in hiicresel yapinin minimum diizeyde
olmasi ve 1sinin bilyiik bir kismint geri yansitmasi
icin de reflektif 6zellikte olmalidir. Binalara ait
yangin yonetmeligine gore dis kaplamalarin,
binalarda zor alevlenici ve yiiksek binalarda ise zor
yanici malzemeden yapilmasini gerektirmektedir. Bu
sebeple gozenekli polimerlerin yangin karsisinda
kendilerinden beklenen performansi gosterebilmeleri
ve zararlarin daha iyi kontrol altina alinabilmesi i¢in
ayni zamanda ¢esitli katki maddelerine baghdir [6].

Yanma geciktirici  katkilar
malzemeler ve halojenli bilesikler gibi yanma
geciktiricilerden  farkli  olarak  fosfor igeren
bilesiklere ragbet artmaktadir. Katkilar ve reaktif
monomerler gibi fosfor iceren yanma geciktiriciler,

icinde inorganik
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yogunlagsan faz ve gaz fazi mekanizmasi yoluyla
yanma geciktirici Ozelliklere sahip polimerik
malzemeler olarak bilinmektedir. Fosfor yogunlasan
fazda kiil olusumunu katalizler ve bu da altta kalan
malzemeyi 1sidan koruyarak gaz salimmini azaltmak
icin bariyer olarak rol oynar. Fosfor igeren yanma
geciktiriciler genellikle polimerlere katki yada
reaktif yanma geciktirici olarak katilir [7]. Alev
geciktirici katkilar genelde daha ekonomiktir; ancak
polimerden sizma yapmaya egilimli olduklari icin
polimerlerin  mekanik ozelliklerini  ve proses
edilebilirligini olumsuz etkiler. Reaktif fosfor igeren
alev geciktiriciler polimer matrisin ana zincirine
katilarak alev geciktiricilerin diizenli dagilmasindan
dolay: yiiksek alev geciktirici etki ile sonuglanir.

Fosfor esasli yanma geciktirici madde olan 9,10-
dihidro-9-okza-10-fosfafenantren-10-oksit (DOPO),
organik heterosiklik bir bilesiktir. DOPO yiiksek 1s1l
kararlilik, oksidasyona dayanim ve miikemmel su
dayanimina sahip olmasindan dolay1 polyester lif,
poliiiretan kopiik ve termoset reginelerde alev
baglama ajani olarak kullanilmaktadir [8].

DENEYSEL
Malzeme

Polimer disklerin hazirlanmasinda akrilat esaslt
monomer olan glisidil metakrilat (GMA), capraz
baglayict etilen glisidil dimetakrilat (EGDMA),
yiizey aktif ajan olarak poly(ethylene glycol)-block
poly(propylene glycol)-block-poly(ethylene glycol),
deiyonize su ve yanma geciktirici dihidrookzafosfa
fenontren (DOPO) kullanilmistir.

Yontem

Bu  c¢alismada  emilsiyon  polimerizasyonu
kullanilarak yiiksek 1s1l dayanima sahip polimer
diskler iiretilmistir. Ilk olarak GMA monomeri,
capraz baglayict EGDMA ve DOPO’nun belirli
miktarlarda mekanik karigtiricida  homojen  bir
sekilde  karigmasinin  ardindan elde edilen
prepolimerler dnceden hazirlanmis polimer tiiplere
dokiillmiistiir.  Etiivde  belirli  siire  capraz
baglanmasinin ardindan safsizliklarin giderimi i¢in
polimerler ekstrakte edilmistir. Son olarak belirli
sicaklikta etiiv ortaminda polimer disklerin kurumasi
gergeklegmistir.  Elde edilen numunelerin UV
koruma, 1s1l ve morfolojik dzellikleri incelenmistir.



DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Sekil 1’de %1, 3 ve 5 DOPO katkili GMA esash
polimer diskleri elde edilmistir. Elde edilen polimer
disklerin SEM goriintiileri Sekil 1’de gosterilmistir.
Saf polimerden olusan malzemede diizenli bir
gbzenek yapisi olusurken, gii¢ tutusur katkinin bu
gbzenek yapisini bozdugu ve aglomere formatinda
bir yapiya doniistiirdiigli gorilmiistiir. Ayrica
katkiin polimerin fiziksel 6zelligini de degistirerek
sekilsel biitiinliigiinii bozacak sekilde sinterlenmis
toz malzeme formuna getirdigi goriilmiistiir.
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Sekil 1. %1, 3 ve 5 DOPO katkili polimer diskler ile
disklere ait SEM goriintiileri.

Gii¢ tutusur katkinin malzemenin su tutma 6zelligini
diistirdigi ancak bozunma karakterini
degistirmedigi Sekil 2'deki TGA termogramindan
goriilmektedir. Polimerin bozunma karakterinden
kopolimer oldugu goriilmektedir. Kiitle degisim
termogramindan su ¢ikigindan sonra iki kademeli
bozunma hem saf hem de katkili polimerde
goriilmistiir. DSC termogramindan ilk pikin ugucu
cikist oldugu ve saf polimerde bu pik enerjisinin
katkili  polimerlerde = daha  yiiksek  oldugu
gOriilmistiir. Saf polimerde 330°C civarinda camsi
gecis gozlenirken katkili polimerlerde yayvan
endotermik piklerin oldugu goriilmiistiir. Bu piklerin
giic tutusur malzemelerin yanmayr geciktirme
mekanizmalarindan olan gaz ¢ikigindan
kaynaklandig1 6ngorilmiistiir.

Malzemenin yansitma karakteri incelendiginde, hem
IR bolgede hem goriiniir hem de UV bolgede
yansitma oraninin ¢ok yiiksek oldugu goriilmiistiir.
Ozellikle IR bolgedeki yansitma o6zelliginini cok
yiksek oldugundan dolayr bina dig yiizey
kaplamalarinda 1s1 yalitim amagli kullanilabilecegini
gostermektedir [9]. Bilindigi gibi yaz aylarindan
bina i¢ 1s1s1s1nin artmasi giin 151ginda meveut olsn IR

1giindan kaynaklanmaktadir. IR 1$Ininin
yansitilmasiyla bina i¢ 1sisinin  yiikselmesi
Onlenebilir. Yapmin beyaz olmasindan dolay1

goriliniir 151k bolgesinde yansima saf olanda %100
civarinda olurken katkililarda %1004 ge¢mistir. Bu
durumun nedeni, katkinin fosfor esasli olmasindan
kaynaklandig1 diigiiniilmektedir. Saf polimerin IR
yansiticiligl 1500-2500 nm arasinda %60 civarinda
iken 1500-400 nm arasinda %100 civarinda olurken
katkinin bu degerleri artirdigt ve bu artisa da
yapidaki fosforun neden oldugu diisiiniilmektedir.
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Katkili yapimmin uygun mukavemette ve gozenek
yapis1 bozulmadan {iretilmesi halinde ¢ok iyi bir 1s1
ve ses izolasyon  malzemesi  olabilecegi
diigiiniilmektedir.

%15.38

Weght (%)

Terpers

Sekil 2. Katkisiz numuneve %5 DOPO katkili
polimer disklere ait TGA termogramiu.

Heat Flow (Wig)

Sekil 3. Katkisiz numuneve %5 DOPO katkili
polimer disklere ait DSC termogramu.

polimer disklere ait UV spektrum.

GENEL SONUCLAR

Katkisiz ve DOPO katkili (%1,3,5 oranlarinda)
olarak tiretilen gozenekli polimerlerin UV spektrum,
1511 ve morfolojik sonuglar1 degerlendirildiginde
mekanik ozellikleri iyilestirildigi takdirde dis
cephelerde kullanilabilecegi diistiniilmektedir.
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AIM

The goal of this study is to produce polyacrylonitrile
(PAN) based activated carbon nanofibers (ACNFs)
for face mask applications. The morphology of the
produced nanofibers are examined by SEM. The
adsorption characteristics of ACNFs will also be
investigated.

INTRODUCTION

Due to the increasing industrial activities, many
toxic gases such as carbon monoxide, chlorine,
nitrogen dioxide, formaldehyde and hydrogen
sulphide are being increasingly released to the
environment causing serious air pollution for all of
us. These toxic gases affect human life as well as
environmental ecology. They especially cause
chronic or acute health problems even if they are
very low in concentrations. Therefore the research
on human health protection by using improved face
masks have become of importance. In this regard,
activated carbon nanofibers with improved surface
area as well improved adsorption properties have
attracted the attention of many researchers.
Activated carbon nanofibers have spectacular
adsorption capacity because of their small diameter,
high microporosity, narrow pore size distribution,
large surface area and excellent surface chemistry.
For producing activated carbon nanofibers,
polyacrylonitrile (PAN) has been the most popular
polymer because it has high carbon ratio and
efficient activation process.

ACNFs have been produced by combination of four
steps that are formation of precursor nanofiber,
stabilization of this nanofiber, carbonization of
stabilized sample and finally activation of
carbonized nanofiber. In activation process there are
two ways to activate of the sample, these are
chemical activation and physical activation. Some
chemical activated agents such as KOH and HNO;
are used in chemical activation and CO, or steam
flows are utilized in physical activation process.
Among these two processes, physical activation has
most commonly used for electrospun nanofibers [1].
During the stabilization, the PAN structure converts
to ladder type structure due to the oxidation,
dehydrogenation and cyclization reactions and a
result of C=N bonds convert to C=N. The applied
temperature and time are important for this step in
terms of the properties of final product and for the
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process to be successful. During the carbonization
and activation  non-carbon  elements  and
disorganized carbons are eliminated from the
sample, therefore the diameter of the sample
decreases, the microporosity forms and the weight is
lost [2,3]. To provide maximum surface area, high
microporosity and proper nitrogen content, the
temperature, reaction time and the gases or chemical
agents used in activation step must be carefully
selected and adjusted.

ACNFs can be used to remove toxic gases in terms
of their shallow and homogenous microporosity,
high surface are and abundant nitrogen functional
groups contant. The shallow microporosity
contribute the increasing of adsorption ability of
ACNFs in humid condition due to the rapid
desorption of water molecules from the adsorbent. In
addition, it is known that micropores are a key way
to come true of adsorption facts, but macropores
have not effects to it and mesopores serve as a
pathway for the passage of adsorbates. Furthermore
the nitrogen groups lead to improve of adsorption in
two ways; 1) these groups might react with the
adsorbates and 2) these groups show electro negative
charge so they ensure the electrostatic gravitation to
adsorbates having carbonyl groups that show electro
positive charge [4,5]. Thanks to all these features,
the use of ACNFs in filters has become quite
widespread. In this study PAN based ACNF has
been studied for face mask application.

EXPERIMENTAL
Materials

In this experiment, PAN (BASF) was used as the
polymer in the production of nanofibers produced by
electrospinning machine (INOVENSO). DMF
(MERCK) was used as solvent and 10% (w/w)
solution was stirred on the magnetic mixer one day.

Method

The prepared solution was used for electrospinning
process to produce nanofiber. After the spinning
process, the produced PAN nanofiber was stabilized
at 275°C by 3°C/min heating rate in air. The
stabilized sample was then carbonized and activated
one after another at 700°C by 3°C/min heating rate.
Carbonization was proceeded in Ar gas at 30min and
activation was executed in CO, at 30min. After the
all of these processes the SEM images of the
samples were analyzed



EXPERIMENTAL RESULTS/DISCUSSION

The produced PAN nanofiber were suitable for the
activation process in terms of the thinckness. It can
be seen in Figure 1, the nanofibers are homogen and
lineer, they also have diameters between 286 and
629nm.

o

Figure 1. The SEM image of PAN nanofiber with
1.00kx left side and 10.0kx right side

After the stabilization, the sample was taken out
form the furnace. Appearance of the stabilized
sample turned to fawn coloured because of the heat
treatment. The original PAN nanofiber did not burn
while heat treatment and according to the SEM
images (Figure 2) there are no breakage of
nanofibers and defects. The diameters also have
decreased after the stabilization because of the
oxidation, dehydrogenation, cyclization. The
diameters of the stabilized sample are between 184
and 278nm.

During the carbonization and activation, the non-
carbon elements are eliminated from the sample so
microporosity forms in the nanofibers. These
microporosity contributes the adsorption process. In
this experiment, final product sample has some
porosity seen in Figure 3. The nanofibers
morphology has liked curvy, it is normal in
activation process due to the conjuction of
nanofibers at high temperature. After the actiivation
diameters of nanofibers have not changed because of
the conjuction but it still has small diameters
between 148 and 359nm.

7EAG Laen rews

Figure 2. The SEM images of stabilized sample with
1.00kx left side and 9.97kx right side
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Figure 3. The SEM images of activated sample with
1.00kx left side and 10.0kx right side

RESULTS

Activation process ensures some porosity to
produced PAN nanofiber, however the diameter of
the final sample has not changed much, it may be
due to the short carbonization process time. If the
optimum long process time is performed, the
reduction of diameters will be more.

NEXT TERMS STUDIES

To understand the usability of activated carbon
nanofiber on the face mask, our next work will be
related to microporosity analyze, nitrogen contents
and adsorption capacity of the final product.
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Abstract

Polypropylene (PP) nonwovens are very important
textile material. It is widely used in membranes and
medical textiles. Modification of the wetting
behavior of its hydrophobic surface is essential to
control fluid interactions, adhesion, transport
processes, sensing, etc. The current work
investigates the development of
antibacterial/hemostatic =~ material  based  on
polypropylene nonwoven using soybean protein
isolate (SPI). A layer by layer technique was applied
to impart the desired properties. In the first layer, a
cationic surfactant, dioctadecyldimethylammonium
bromide (DODA) was absorbed onto PP surface
prior to the protein deposition to enhance its
wettability. Then an antibacterial layer of silver
nanoparticles/soybean protein isolate, was acquired
to the surface of PP. Separately, nano-sized silver
metal was synthesized in high concentration in less
than five minutes via solid state grinding of silver
salt and soybean protein. A third layer contains
thrombin protein was absorbed to the surface of PP
to attain hemostatic properties to the system. The
adsorption of soybean protein onto DODA-treated
PP leads to significant improvement in water
wettability and a shift in the contact angle from 128°
to completely wettable surfaces (=0°). The formation
of nanostructured silver was elucidated by using

complementary  spectroscopy  and  imaging
techniques, including UV-vis, SEM, X-Ray
Diffraction, TEM, and Surface Chemical

Composition. Finally, the reactivity of loaded
thrombin protein was confirmed by the exposure of
the treated PP nonwovens to fibrinogen protein.
Thrombin was released from the system and fibrin
gel was formed on the surface of PP nonwoven. The
developed system showed interesting behavior and
could be used as antibacterial’/hemostatic wound
dressing material.

Introduction

Polypropylene (PP) has been studied intensively
because of its relevance in textiles/fabrics, diapers,
filters, and medical implants'.  Associated
applications require high wettability, good adhesive
properties, and in the case of medical implants,
resistance to protein fouling™. However, one
drawback of most of these polymeric materials is
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their low surface energy resulting in low water
wettability. To overcome this latter issue, different
surface modification procedures have been
evaluated, including plasma treatment *°, corona
discharge 2 flame treatment, UV light irradiation 6
electron beam ozone treatment accompanied with
surface grafting and protein adsorption followed by
polymer grafting These treatments have
successfully “activated” the surface for further
attachment of other molecules for the express
purpose of improving hydrophilicity, and reducing
the adhesion of biomolecules that can cause surface
fouling **'°.

Our group initiated an effort to valorize the soy
protein surface coatings that have been developed
for polypropylene fabrics. Specifically, we
considered the case of medical textiles and the use of
soy proteins to acquire antibacterial properties *''. In
the current work soy protein isolate (SPI) is being
used to acquire antibacterial/hemostatic properties to
polypropylene (PP) nonwovens by surface
modification. The ultimate goal of this treatment is
to prepare functional fabrics from PP nonwovens,
which are able to assist in coagulating blood in
bleeding wounds. To achieve such goal, two layers
of soy protein were applied to the surface of PP
nonwovens. First layer contains silver nanoparticles
(AgNPs), which was prepared in-situ during the
denaturation of SPI. The second layer contains
thrombin, which is a blood protein that activate the
natural blood clotting cascade. The consumption of
Thrombin solution to stop bleeding is widely used in
the surgical operating rooms in the hospitals.
However, its utilization in the wound dressing
materials is not yet found because of loading
difficulties and activity loss over time. We strongly
believe that the application of soy protein to PP
would increase its hydrophilicity and allow better
loading of Thrombin to the fabrics, due to chemical
structure similarity between the two proteins. Silver
nanoparticles were prepared in situ during the
denaturation of soy protein for the purpose of
improving the antibacterial resistivity of the
material, since it is going to be in contact with
blood. This takes advantage of the fact that soy
protein isolate (SPI) brings hydrophilicity to the
surface of polypropylene nonwovens.



Results and Discussion

Soy protein isolate (SPI) with 4% of tyrosine amino
acid, is the main source of reduction ability during
the preparation of protein based silver nanoparticles.
Under alkaline condition, the phenolic groups in
tyrosine ionize to phenolate anions, which have the
capability to transfer electrons to Agt, thus Ag
metal particles are formed and the phenolic groups
simultaneously transform into semiquinone. Under
the TEM, silver nanoparticles appear as dark
spherical dots in the range of 30nm average
diameter.

The treatment of PP surface with a surfactant
(DODA) improved the absorption of SPI. Three
different concentrations of surfactant (0.5, 1, and 3
wt. %) were used to treat PP surfaces. There was an
increase in the hydrophilicity of the PP surfaces after
the treatment. As the concentration of the SPI
increases the contact angle decreases. The contact
angle of the PP (125°) was reduced significantly to
(45°) by applying 7 wt. % SPI solutions. There is a
slight increase in the values of samples treated with
SPI/AgNPs than that treated with SPI, which may be
attributed to the hydrophobic nature of the AgNPs.

The adsorbed amounts of either SPI or SPI/AgNPs
was calculated via gravimetric analysis before and
after treatment. Native PP fabrics were weighted
before and after treatment. Moreover, the treated
samples were incubated in 100mL of 0.1N sodium
hydroxide for 24h under shaking to remove all the
attached SPI or SPI/AgNPs. The weights and UV-
vis absorbance of the samples were monitored and
the final loadings were calculated and reported in
table 1. The results show that a very limited amount
of SPI was able to modify the PP and make it more
hydrophilic. In addition, when the number of
treatment cycles increased, from one to two cycles,
SPI loading increases. Consequently, we expect the
loading of Thrombin to increase.

SPI5wt.% | SPI7 wt.%

SPI 3 wt.%

Blank SPI

AgNO3 (300mM)

Stirring, pH 8,
85°C, 2h

Figure 1: SPI and SPI/AgNPs solutions

Table 1: Protein loading on polypropylene
nonwovens.

Sample Content Proziig)t(r)l?ging
PP-Soy-Thrombin (one cycle) 28
PP-Soy-Thrombin (two cycles) 43
PP-Soy/AgNPs-Thrombin (one cycle) 39
PP-Soy/AgNPs-Thrombin (two cycles) 53

96

the surface of
investigated by

The protein coverage on
polypropylene nonwovens was
scanning  electron microscope (SEM) and
florescence microscopy. Figure 2 shows SEM
images for the PP fabrics treated with soy proteins.
The difference in contrast is clear between treated
and untreated samples. In addition, a film like
morphology can be observed for the treated samples.
This could be attributed to the presence of soy
protein on the surface

Further confirmation of protein coverage was proved
by florescence microscopy. In this experiment the
labeling reaction was carried out using Fluorescein

PP-SPI/AENPs (2]

Figure 2: SEM images for the PP fabrics treated with
soy proteins

Fluorescence signal was very weak when no
surfactant (DODA) was used. A stronger florescence
signal was observed upon the application of the
surfactant.

On the other hand, reactivity of the loaded thrombin
was evaluated by observing the fibrinogen first clot
time. PP treated samples were treated with soy
protein and Thrombin and left overnight for drying
at room temperature. Then exposed to 5 mL
fibrinogen solution (2g/L) and the first clot was
observed. The first clot was formed after 45 sec.
After 5 min all fibrinogen was gelled up completely
as clear from Figure 3.

Figure 3: gelling of Fibrinogen via loaded
Thrombin. Left (SPI/Thrombin) Right (SPI/
Thrombin/ Fibrinogen)

The gelling of fibrinogen was observed by Rheology
measurements. The storage modulus (G’) of a gel is
always higher than its loss modulus (G’’). In the
Rheology measurements, the gelation of the
materials starts even before the rheometer
equilibrate (takes 120 sec), so that the first clot time
was impossible to be detected. However, this
measurement gives an idea about the progress of the
gelation process and the strength of the formed gel.
The storage modulus (G’) of the PP/SPI/Thrombin
samples was found to increase over time and reaches
(190 Pa) in approximately 15 minutes, whereas, G’



of the thrombin/fibrinogen solution was around (20
Pa).

This results shows that the gelling process was
improved by the presence of SPI.

The minimum inhibitory concentration (MIC) of the
antibacterial substance before applying it to the
substrate, PP in our case.

The antibacterial activity of the treated PP
nonwovens was tested against E. coli. Fabrics
treated with SPI/AgNPs (two cycles) were able to
significantly reduce the number of survival E. coli
colonies.

For further understanding of the absorption behavior
of soy protein isolate on polypropylene and
thrombin on the surface of soy protein, quartz crystal
microbalance (QCM) technique was used. In this
measurement the mass variation per unit area is
calculated by measuring the change in frequency of
quartz crystal resonator.

The adsorption experiments were carried out with
the PP thin films. Freshly prepared protein solution
(1000 pg/mL) in phosphate buffer (PBS) at pH 7.4
were used. There was a change in frequency as a
result of DODA absorption on the surface of PP
film. DODA sowed acceptable affinity towards the
surface of PP with irreversible absorption around
75% of the initial injected amount. Up on the
injection of soy protein solution to surfactant treated
PP surface, a considerable amount of soy was
absorbed, and however, only 60% was irreversibly
attached to the surface. Another absorption peak was
observed for thrombin with 80% irreversible
absorption from the soy protein surface (Figure 5).

PP/SPI-AgNPs samples. (a) Blank, (b) PP/SPI, (c)
PP/SPI-AgNPs 1 cycle, and (d) PP/SPI-AgNPs 2
cycles

—

Thrombin

Rilse— PBS

Rinse- PBS

l.

97

. —__
SPI-AgNPs
Rinse- PBS
l Thrombin

+ Rinse- PBS

Wit

Figure 5: Absorption of soy protein and/or
soy/AgNPs, and thrombin on flat PP thin films
determined by the frequency shift as a function of
time upon injection of 1 mg/mL solutions in QCM
experiment.
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