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5" International Fiber and Polymer Research Symposium (5" IF&PRS)

The 4" International Fiber and Polymer Research Symposium was held on 4-5 October 2018 at Bursa
Uludag University. With about 30 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 Autun in 2019. With the support and sponsorship of Istanbul Technical University, we
are having the first fiber and polymer research symposium on 3™ May 2019. We are thankful to all those
who have contributed to the success of this symposia.

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

- Medical Textiles

- Nanotechnology Applications
- Fibers

- Yarn Technology

- Conventional Fibers

- Functional Textiles

- Composite Textiles

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 5" IF&PRS will also be another success story for all
those who have attended as well as our beloved city for Istanbul as well as our country.
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Prof. Dr. Yusuf ULCAY
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PURPOSE

work is focusing on engineering a system to control
the drug release profile rate especially for wound
dressing. Nanocomposite multilayer fibrous
membranes, using electrospinning, have been
developed in form of sandwich structure of three
layers.

INTRODUCTION

Building on the success of the many earlier studies on
electrospun nanofibers technique which provide a non
woven web to the order of nanometers introducing
superior properties such as large surface area, superior
mechanical properties and ease of implementation in
many fields of applications, elctrospun nanofibers
became an important issue for many researchers in
various fields. Using elctrospun fibers as a drug
carrier, is showing a huge promising potential for the
future of biomedical application, especially developing
nontraditional wound dressing [1,2,3]. Our work in
this research is focusing on engineering a system to
control the drug release profile rate especially for
wound dressing. Different wound types require
different drug release rates Fig. 1. So that controlling
the rate of drug release attract the attention of many
researchers [4].

Chitosan (B-(1-4)-linked D-glucosamine) is a natural
polymer derived from deacetylation of Chitin (the 2nd
most abundant polymer after cellulose) existing in
crust shells e.g. shrimp shell, crab shell and krill [5].
Chitosan has attractive attention in medical
applications due to its antibacterial, antitumor,
Hemostatic, Fungistatic, non-toxic, wound healing,
biocompatible and biodegradable properties [6, 7, 8, 9,
10]. It has been used in various fields such as
agriculture, waste treatment, cosmetics, food [11,
12,13].

Nanofibrous structures are promising materials for
applications in medical sector such as tissue
engineering, wound dressing, drug delivery, hygiene
industry (napkins, wipers, absorbers), intelligent
textiles (sensing, actuating) and for coatings
(multifunctional coatings) [14,15,16]. The formation
of nanofiber with diameters being in sub-micrometer
to several nanometer depending on the polymer and
processing conditions specially for treatment of dermal
wounds caused by fire, heat, chemicals, ultraviolet,
electricity or disease [17]. Due to medical properties

of chitosan, it has attracted significant properties in
nanofiber fabrication for cell and tissue engineering
[18, 19].

Our work in this research is focusing on engineering
a system to control the drug release profile rate,
especially for wound dressing. Nanocomposite
multilayer fibrous membranes, using electrospinning
method, have been developed for drug release in
form of sandwich structure of three layers Fig. 2.
Inner layer was kept Polycaprolactane (PCL) loaded
with drug. The two outer layers have been changed
with different blend ratios between Chitosan (Cs)
and PCL as follow [0%:100% Cs:PCL, 30%:70%
Cs:PCL, 50%:50% Cs:PCL, 70%:30% Cs:PCL].
EXPERIMENTAL

Material

Chitosan from shrimp shell was prepared in our labs
(Mv=600-750 KDa ) determined by Mark—Houwink
equation. the degree of deacetylation (DD) was 87%,
The DD was measured by FTIR, Polycaprolacton
(PCL) (Mn=70-90 KDa ) of Sigma-Aldrich ,
Method

For outer layers, solution of 3% chitosan (w/v) has
prepared using TFA. PCL solution has been
dissolved in TFA with 10 % (w/v). Blended
solutions from theses two previous solutions were
prepared. For inner layers, PCL was dissolved using
AA/FA (70:30) and then 10% of ciprofloxacin HCL
has been added. NANON electospinning machine
has been used for producing nanofiber.
EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

Fig. 1 shows the drug release profile rate of different
multilayer systems. The difference between the
samples is the composition of the two outer layers. It
is very clear that by increasing the percentage of
chitosan content the drug release is accelerated. This
can be attributed to the hydrophilicity of chitosan
which cause more diffusion of the drug through the
medium of puffer solution.

To investigate the difference between the multilayer
system (sandwich structure) and the blending
system, a sample with composition of
Cs:PCL(50:50) loaded by Ciprofluxacin.HCI was
produced as a monolayer. The monolayer blended
sample compared to multilayer structure of
Cs:PCL(50:50) as outer two layers and PCL contain



Cipro 10% as inner layer. Fig. 6 shows the drug
release profile rate of the two system monolayer
blended and multi layer. The results indicate that by
the sandwich technique, the drug can be sustained for
a long period.
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CONCLUSIONS
A multilayer system has been developed to control the
drug release profile rate according the need. Different
compositions of the outer layers have been produced
to control the release of drug. It was very clear that by
increasing the hydrophopicity of the outer layer, the
release rate is slowing down. The comparison between
the monolayer and multi layer system has indicated the
multilayer system can maintain the drug much more
time than the monolayer. it can be concluded that the
drug release can be controlled as needed (Different
wound types require different drug release rates). This
can be achieved by engineering the carrier and outer
layer in regarding to its thickness and hydrophilcilty.
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PURPOSE

In this work, a critical investigation is presented about
the electrospinning process and its role in medical
textiles from the perspective of electro-physics vision.
The impact of collector design is critical in changing the
electric field distribution and consequently the
characteristics of the formed nanofibers mats. In
addition, some recent literature about some challenges
in scaling-up of electrospinning process is presented.

INTRODUCTION

The importance of the subject, uses of the topic
literature survey, etc...

Electrospinning is considered to be one of the simplest
and most cost-effective techniques to produce one-
dimensional nanostructures employed in the production
of nanofiber mats from polymer solutions when applied
with a high electric field, with mean diameter range of
a few tens or even hundreds of nanometers'-2. Changing
the electrospinning parameters such as applied electric
field, distribution of electric field, and pumping rate can
result in different properties for the produced fibers
along with different diameters 3. Electrospinning has a
wide range of applications including energy harvesting,
drug delivery systems, tissue engineering and medical

textiles*”. In traditional collectors, the generated
electrospun nanofibers is randomly-oriented the
bending instability that happens to the polymer jet
under the effect of an applied electric field and
Columbic interactions on the jet’s droplets®. To obtain
aligned nanofibers mats, the simplest way is to use
high-speed drum collector, with the limited ability for
scaling up. The second technique, which we are
presenting here, is to control the electric field
distribution ~ through  different  designs  of
feeder/collector sides with the ability of adding
magnetic field. That can enhance the ability of scaling-
up process to obtain better aligned nanofibers. In this
work, we are introducing different suggested designs of
the feeder/collector side along with their impact on the
generated nanofibers mats. Although the electric field
design procedure can be helpful for different types of
nanofibers, but we would focus on medical textile and
how this procedure can be helpful.

EXPERIMENTAL
Material

In this study, we have used different polymers
including poly (vinyl alcohol) (PVA) due to its bio-
compatibility and Polyvinylidene Fluoride (PVDF)
due to its piezoelectric properties and its
corresponding possible application in smart medical
textiles..

Method

Figure 1 shows different suggested collector designs
in electrospinning process, to generate static-field
aligned nanofibers mats.

Collector
Solution _
\
”;L s 2 =
Syringe

[ W GND

High voltage

Figure 1. Electrospinning setup with different
collector designs.

EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

In order to investigate the electric and magnetic field
distributions, COMSOL Multiphysics was used to
study the different collectors to show the field profiles
on the metallic collector. Figure 2 shows the electric
field distributions for different designs of collector. In
the conventional collector, the electric field is equally
distributed. However, it is clear that when the electric
field is applied to the concave/modified concave or 2-
metal bar collectors the field is not equally distributed
and inhomogeneity of the electric field is present. A
noticeable degree of alignment is observed in the
special collector designs SEM scan.



(a) (b) (e)

Figure 2. Electric field distributions of different
collector designs

(a) (b)

Figure 3: SEM images of enhanced aligned nanofibers
in case of (b) curved collector, compared to normal
straight collector in case (a).

CONCLUSIONS

Static electric field distributions can be helpful in
generating better aligned nanofibers. That can enhance
the scaling-up opportunities of aligned nanofibers in
wide variety of applications including medical textiles.

SUGGESTIONF FOR FURTHER WORK

More designs of feeders/collectors can be studied along
with combined magnetic field. More characteristics
have to be studied especially within optically smart
textiles.
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AMACLAR

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

GIRIS

Kolajenin kontrollii hidroliziyle elde edilen jelatin,
uygun emilme etkinligi agisindan kontrollii ila¢ salimi,
yara Ortiileri gibi pek ¢ok biyomedikal uygulamada
yaygin olarak kullanilmaktadir. Hiicre dis1 matrisi
(extracellular matrix-ECM) taklit eden jelatin, yara
iyilesmesini ve doku rejenerasyonunu
hizlandirmaktadir!. Ayni zamanda biyouyumluluk,
plastisite, hiicre birlestirme ve hiicre biiylimesinin
tesvik edilmesi gibi cazip Ozelliklerinden dolay1
biyomalzeme olarak kullanima uygundur. Jelatin,
morfolojik olarak gdvdesinde serbest karboksil gruplari
igerir? ve hidrojen baglariyla bir ag olusturmak iizere
sodyum karboksimetil seliiloz (sodium carboxymethyl
cellulose-CMC) ile harmanlanma potansiyeline
sahiptir.  Endiistriyel ag¢idan degerlendirildiginde
maliyeti oldukga diisiiktiir?.

CMC toksik ve tahrig edici olmamasi, biyouyumlu
olmas1 dzellikleri sayesinde gida, kozmetik, farmasotik
ve biyomedikal alanlarda kullanilmaktadir. Yara
iyilesmesi prosesinde iyilesme siiresini ve yara izi
olusumunu azaltmaktadir. Ideal yara ortiisiinden
beklenen 0&zelliklerden biri olan yara eksiidasini
absorbe ederken yara etrafinda nemli bir alan
birakmaktadir. Nemli ortam sayesinde re-epitelizasyon
hiz1 nemli 6lgiide artmaktadir®. Bu dzelliklerinin yan
sira nekrotik doku debrimani ve anjiyonez olusumuna
yardimct olmast nedeniyle yara Ortiisii caligmalarinda
tercih edilmektedir’.

Suda diigiikk sicakliklarda ¢oziinebilir olan jelatinin,
yara Ortiisii gibi medikal amagli kullanimlarda viicut
sicakligindaki ¢oziliniirliigliniin azaltilmasi
gerekmektedir. Bunun ig¢in jelatinin, gluteraldehit,
karbodiimidler, poliepoksi bilesenleri gibi
kimyasallarla ¢apraz baglanmasi saglanarak termal ve
mekanik &zellikleri iyilestirilmektedir. S6z konusu
capraz baglayicilardan glutaraldehit (GTA), ucuz
olmasi, kolay bulunmasi, muadillerine kiyasla daha kisa
stirede capraz bag yapabilmesi agisindan siklikla tercih
edilmektedir. Kolajenin GTA ile ¢apraz baglanmasinin,

malzemeleri biyolojik olarak uyumlu ve non-
trombojenik (kani pihtilastirmayan) hale getirir. Bu
sayede mukavemet, esneklik ve biyolojik
biitiinliikklerini  koruyarak biyobozunmay1 6nemli
dlciide azalttig1 da bilinmektedir®.

Siinger yapili malzemeler, yara iizerinde ekstra bir
tabaka gorevi gormekte ve yaraya
yapismamaktadirlar.  Ayrica gdzenekli yapilar
sayesinde emici 6zellik saglayarak yaraya uygun nem
kosulu temin etmektedir. Bu nedenle bakteri
olusumunu minimum diizeye indirmektedir. Bu
ozelliklerinden dolayr kopiik yapilar; yara ortiileri,
absorpsiyon ve yalitim i¢in temel yara bandajlarinda
kullamlmaktadir®.

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

DENEYSEL
Malzeme

Jelatin (230-250 Bloom, s18ir jelatini), Halavet Jelatin
firmasindan temin edilmigtir. CMC (30 PA) DOW
firmasindan, GTA ise (Sigma Aldrich) Laborteknik
firmasindan alinmugtir.

Yontem

Tablo 1’de goriilen parametrelere Taguchi yontemi
uygulanarak Tablo 2’de goriilen deney setleri
olusturulmustur. Jelatin/CMC karigimlari, 50°C’de
distile suda ¢oziildikten sonra GTA eklenerek
petrilere  dokiilmistiir. 60 saat boyunca oda
sicakliginda bekletilmis ve liyofilizatore alinarak -
40°C’de 5 saatlik siireyle dondurulup 20°C’de 22 saat
kurutulmustur.

Tablo 1. Taguchi i¢in ana parametreler

1. deger 2. deger 3. deger

Jelatin (%) 0.5 1 2
CMC (%) 0.5 1 2
GTA (%) 0.5 1 2



Tablo 2. Deney tasarimi

Tablo 3. Numunelerin gdzenek caplari

Numune Jelatin (%) CMC (%) GTA (%) Numune Gozenek cap1 (um)
N1 0.5 0.5 0.5 N1 97.63+£28.97
N2 0.5 1 1 N2 134.95+61.52
N3 0.5 2 2 N3 203.36+76.46
N4 1 0.5 2 N4 168.21£59.01
N5 1 1 0.5 N5 158.94+48.78
N6 1 2 1 N6 190.57+87.82
N7 2 0.5 1 N7 137.2428.26
N8 2 1 2 N8 111.95+£57.17
N9 2 2 0.5 N9 109.89+44.33

DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA GENEL SONUCLAR

Sekil 1’deki SEM  goriintiileri  incelendiginde
numunelerin heterojen, gozenekli ve ags1 bir yapiya
sahip oldugu goriilmektedir. N5 numunesinin gdzenek
dagilmmin  nispeten daha  homojen  oldugu
gozlemlenmistir. N1 numunesinin ise en ince gézenek
duvarina sahip oldugu tespit edilmistir.

Sekil 1. Dondurup kurutma ydntemi ile iretilmis, 200

biiyiitmede (A) N1 (B) N2 (C) N3 (D) N4 (E) N5 (F)

N6 (G) N7 (H) N8 (I) N9 kopiiklerinin kesitlerinden
SEM goriintiileri

Tablo 3’e gore N1 numunesinin 97.63+28.97 um’lik
gbzenek capi ile en diigiik degere, N3 numunesinin ise
203.36+76.46 pm’lik gozenek capi ile en yiiksek degere
sahip oldugu goriilmektedir.

%0.5 jelatin / %2 CMC miktarina sahip olan N3
numunesinin gozenek c¢aplarinin en biiyiik oldugu,
%0.5 jelatin/CMC miktarina sahip olan NI
numunesinin gdzenek ¢aplarinin ise en kiigiik oldugu
gorilmiistiir. %1 jelatin/CM miktarina sahip olan N5
numunesinin ise gdzenek seklinin daha orantili ve
gozeneklerinin homojen dagildig tespit edilmistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Yara ortiisii olarak degerlendirilmek {izere sivi alimu
(fluid uptake), yara iyilesme siirecine etki, toksisite ve
mekanik karakterizasyon testleri yapilacaktir.
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AIM OF THE STUDY

This study was aimed for fabrication and
characterization of silver sulfadiazine (SSD) loaded
Polyethylene oxide (PEO)/Polycaprolactone (PCL)
composite casting films, for drug delivery
applications. The SSD loaded casting films were
verified by using FT-IR. Hydrophilicity of the SSD
loaded films were measured and compared with the
contact angle instrument. Surface morphology of
films was examined using SEM and Optical

Profilometer.

INTRODUCTION

Drug-delivery system consists of a formulation that
enables introduction of a biomolecule into the body,
enhances the therapeutic activity and maintains
sufficient drug content in the blood by controlling
the time, rate and side effects of release. Recently,
research and development in drug delivery systems

have achieved significant progress [1].

Various polymers have been used from natural
polymers and synthetic polymers like collagen,
gelatin, chitosan, silk fibroin, and hyaluronic acid,
poly(lactic acid) (PLA), poly(e-caprolactone)
(PCL), polyethylene oxide, and copolymers, such
as poly (I-lactide-co-caprolactone) and poly(lactic-
co-glycolic acid) (PLGA), to fabricate patches for
Drug-loaded

drug-delivery applications.

biopolymers can be used for topical, dermal and

transdermal drug delivery for external and internal

applications [2].

PEO is a widely used polymer in drug delivery
because of water solubility, low toxicity,
biocompatibility —and biodegradability. = PEO
interacts with the body fluid quickly due to
hydrophilicity, resulting in degradation. PEO was
selected as a polymeric matrix for solid dispersion
of drugs to enhance bioavailability of drugs due to
its well-known biocompatibility and high water
solubility. Furthermore, PEO provides uniform
drug distribution and creates suitable conditions for
cell growth. Hydrophobicity of PCL that enables
long term degradation rate and drug release up to
several weeks. Moreover, PCL has good
mechanical properties (Young's modulus, elasticity,

tensile strength) [1,3].

Silver sulfadiazine (SSD) is a non-ionised, water
insoluble complex silver salt. SSD is wused

extensively in topical treatment of infected burns

[4].

In this study, film casting method was utilized to
fabricate PEO/PCL composite casting film for
topical drug delivery. A water insoluble drug,
Silversulfadiazine (SSD) was incorporated into the
films. The SSD loaded films were verified by FTIR,
surface morphology and surface roughness was
examined by SEM and Optical Profilometer.
Hydrophilicity of the SSD loaded films was



measured and compared with the contact angle

instrument.

EXPERIMENTAL

Materials

Polycaprolactone (PCL), Polyethylene oxide (PEO)
and Silver sulfadiazine were purchased from Sigma
Aldrich. SSD was loaded into 3.5% PEO solution.
Finally, PCL and SSD loaded PEO solutions were

mixed 7:3 (W/w).
Method

Film casting technique was used for the production
of the composite films. The prepared solution was
dropped in aluminium foil then solution was
sheared in a rapid way by doctor blade. The
solution was formed as a film and allowed to dry in

oven at 40 C° for 30 min.
EXPERIMENTAL RESULTS

The surface roughness was determined with Optical
Profilometer. The roughness parameter of a given
surface is defined as the centerline average or the
distance between the highest and the lowest point of
the surface irregularities. The dried samples were
analysed and we observed that the surface
roughness of the drug loaded films were greater
than pure films. The probable reason of that is not
only the presence of SSD inside the film but also

the presence of SSD on the surface of the films.

Samples PEO | PEO+SSD | PCL/PEO | PCL(PEO+SSD)

Roughness | 3,7
(nm)

PEO+SS

PCL/PEO

PCL(PEO+SSD

Figure 1. Optical Profilometer Images of of Pure
and SSD Loaded PCL/ PEO Casting Films

Figure 2 showes that compared to PCL film, SSD
loaded PCL/PEO films have less defects and more
smooth surface.

Figure 2. SEM Images of a) Pure PCL b) SSD
loaded PCL/PEO (7:3) Casting Films

The conformational stability of SSD was
determined by using FT-IR spectroscopy in Figure
3. SSD presented peaks at 1651 and 1581 cm!
(NH2bending), 1595 and 1500 cm !(phenyl skeletal
vibrations), 1552  cm !(pyrimidine  skeletal
vibrations), at 783 and 1016 cm'due to asymmetric

(S02) [5]. The complexation of SSD with PEO was



confirmed by the appearance of the 733, 685, 585
and 554 cm™.
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Figure 3. IR Spectra of pure SSD and casting films

Wettability analysis was performed by contact
angle measurement. PCL/PEO film showed better
hydrophilicity when compared to the pure PCL film
or drug loaded composite film. Stabilization of the
drug loaded polymeric matrix was achieved by

blending with a hydrophobic PCL polymer.
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Figure 4. Contact angle measurement photos
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CONCLUSIONS

FT-IR analysis were performed with SSD loaded
and pure casting films. Also surface morphology
and roughness of the films were examined by SEM
and optical profilometer. Wettability studies are
done by contact angle instrument. Experimental
studies showed that composite PEO/PCL casting
films can be good candidates for topical drug
delivery applications. Thereby first steps were taken

to a new formulation.
FUTURE WORK

In future studies, detailed experimental studies will
be carried on in vitro drug release. The accumulated
release of SSD will be calculated as a function of

time with UV absorption measurements.
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AMACLAR
Kirilma ve kontrollii salim mekanizmasi ile koku salim
ozelligine sahip poliiiretan mikroparcaciklar

toluendiizosiyanat (TDI)-propilen glikol etkilesimi ile
iretilmigtir. Mikropargaciklarin karakterizasyonu FTIR,
parcacik biiyiikligii, polarize optik mikroskop (POM) ve
taramal1 elektron mikroskop (SEM) analizi ile yapilmus,
ayrica diizenli agirlik takibi ile kontrollii salim, belirli
araliklarla da mekanik etki uygulanarak kirilma 6zellikleri
belirlenerek, tekstil uygulamalar1 i¢in kullanilabilirligi
arastirilmigtir.

GiRiS

Poliiiretanlar ¢ok yonli malzemelerden biri olarak
endistride yaygin olarak kullanilmaktadir.  Tekstil
endiistrisinde  6zellikle elastomerik liflerin {iretiminde
kullanilmaktadir. Poliliretan elastomerlerin {iretiminde
cesitli isosiyanat ve dioller kullanilarak liflerin yapisinda
sert ve yumusak birimlerin beraber bulunmasi saglanir.
Yumugsak bolgeler liflerde uzama yeteneginin olugmasini
saglar ve amorf yapida olup kolaylikla deforme olurlar.
Sert bolgeler ise kisadir ve polimer zincirleri arasinda
(;apralz bag olusturarak yapinin birarada kalmasim teskil
eder.

Son yillarda katma degeri yiiksek olan fonksiyonel tekstil
irtinlerine ilginin artmasindan dolay1, mikrokapsiilasyon
teknolojisi  tekstil  {irlinlerinde de  kullanilmaya
baslanmustir. Ozellikleri tekstil de termal konforun
iyilestirilmesi iizerine birgok calisma yapilmustir.” Koku
maddeleri ugucu oOzellikte olduklarindan dolay1 tekstil
iiriinlerine direkt uygulanamaz ve etki siireleri de ¢ok kisa
olur. Mikrokapsiilleme teknikleri sayesinde koku
maddeleri bir kabuk polimeri ile kaplanarak tekstilde
uygulanabilir hale getirilerek etki siireleri kontrollii salim
sistemleri ve kirilma mekanizmalari ile uzatilmugtir.®

Koku maddesi polimerik bir membran ile kaplanarak, dig
etkenlerden korunmaktadir. Bu membranin kimyasal
yapisi ve fiziksel Ozellikleri (kabuk kalinhigi, zincir
uzunluklari, gozenek yapisi, mekanik ozellikleri gibi)
koku salim hizim1 direk olarak etkilemektedir. Bazi
sistemlerde yavag salim ile uzun siire etki saglanirken,
baz1 sistemlerle de hizli salim saglanabilir. Ara riizey
polimerizasyon teknigi ile poliiiretan-iire
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mikrokapsiilasyon sistemlerinde kullanilan
kimyasallarin farkliligi ve miktar1  (izosiyanatlar-
polioller), koku maddesinin 6zellikleri, kullanilan yiizey
aktif madde, reaksiyon sartlari gibi ( sicaklik, siire,
karigtirma hizi) bir c¢ok parametre kapsiil yapisim
degistirmekte ve koku salim siire ve sekli
degismektedir.* Poliiiretan polimerinin tiretimi sirasinda
polioller ve diizosiyanat malzemeleri kullanilmaktadir.
Kisa zinzirli polioller (etilen glikol, propilen glikol)
kullanarak polimerin mekanik etkilerle kirilabilir olmasi
saglanabilir. Uzun zircirli ve daha yiliksek molekiil
agirlikli polioller kullanarak ta (PEGy0, PEG00, PGago,
PGiyg) malzemenin elastik olmasi saglanarak koku
depo edebilir ve salabilir hale getirilir.’

Calisma kapsaminda , araylizey polimerizasyon teknigi
kullanilarak  lavanta koku maddesinin, toluen
diizosiyanat ve propilen glikol etkilesimi ile kapsiil
tretimi  gergeklestirilmistir. Koku salan kapsiillerin
kimyasal karakterizasyonu Fourier transform infared
(FTIR), pargacik boyutu analizi, optik mikroskop
(POM), taramali elektron mikroskop (SEM) goriintiileri
ve konrollii salinim hizi 6l¢iilerek yapilmistir.

DENEYSEL

Malzeme

Toluen 2,4-diiziosiyanat (TDI), Acros Organics,
Propilen glikol, Sigma Aldrich, Polivinil alkol (Moviol
3-96), Sigma Aldrich, Dibiitiltindilaurat (DBDTL),
Merck ve Lavanta ugucu yagi, Tokat ilinde dogal olarak
yetigtirilen lavanta ¢iceginden elde edilerek katkisiz
olarak (Kocatiirk eczanesi) ¢alismada kullanilmustir.

Yontem

Tablo 1’ de gosterildigi sekilde yag ve su fazlari elde
edildikten sonra ceketli cam reaktdrde 200 dev/dk ile 70
°C’ de 2 saat karistirilarak mikrokapsiil {retilmistir.
Uretilen mikrokapsiiller %30’luk etanol ile yikanarak
oda sicakliginda kurutularak FTIR, Pargacik biiyiikliigi,
Optik mikroskop, Taramal1 elektron mikrokop ve Salim
ozellikleri belirlenmistir.



Tablol. Yag ve su fazlarinin yap1 ve kimyasal sistemi

Faz Koku Su Izosiyanat PVA (gr) PG (mL) |DBDTL (mL)
(mL) (mL) (mL)

Yag 20 7.5 TDI

Suy 120 2

Suy 60 2,81 0.5

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Parcacik Biiyiikliigii Sonucu Parcacik bilyiikliigii
analizleri Malvern marka pargacik dlger ile belirlenmistir.
Parcacik boyutu 6l¢giimii 6ncesinde mikrokapsiiller su ve
yiizey aktif madde (Triton- X 100, 2-3 damla ) ile
homejenizator ile 10000 dev/dk hizda 15 dk karigtirilmig
ve homojen mikrokapsiil dispersiyonu elde edilmesi
amaglanmgtir.

Particle Size Distributy
6
s
g
g
z 3
>
2
1
0.1 1 10 100 1000
Particle Size (pm)

Sekil 2. Parcacik biiyiikliigii sonucu.

Ortalama pargacik biiyiikliigii 15,96 um olarak bulunmug
olup, mikrokapsiillerin pargacik boyutu 5,02 pm ile 53,33
um arasinda degismektedir. Parcacik biiyiikligii dagilim
Sekil 2°de gosterilmistir.

Optik Mikroskop Goriintiileri (POM) Uretilen
mikrokapsiiller Leica marka optik mikroskop altinda 1200
kat Dbiyitillerek yapt ve dagilimlari bakimindan
incelenmis Sekil 3° de gosterilmistir.

Sekil 3. Polarize optik mikroskop goriintiisii.

POM goriintiilerine gorede pargacik biiyiikligii dagilimina
paralel olarak biiyiiklik 10-20 pm arasi olarak tespit
edilmistir.

SEM Goriintiileri : Koku kapsiileri ¢esitli biiyiitme

oranlarinda, FE-SEM, MIRA III, TESCAN marka
cihazda  kontrolli  salim 06nce ve  sonrasinda
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goriintiilenerek kapsiil sekil, kabuk yapist ve kirilma
durumlart incelenerek Sekil 4’de gosterilmistir.

SALIM SONRASI

Sekil 4. Kontrol salim once ve sonrasinda SEM
goriintiileri.

SEM goriintiilerine gére mikrokapsiiller dairesel olarak
dretildigi, 50 um’lik bir kapsiilinde yaklasik 5 um
kabuk kalinligina sahip oldugu ve kirilabildigi tesbit
edilmistir.

FTIR Sonucu: FTIR spektroskopisi ile kimyasal yap1
analizinde mikrokapsiiller, mikrokapsiil iiretiminde
kullanilan duvar ve ¢ekirdek maddelere ait spektrumlar
incelenmis ve mikrokapsiil yapisinda koku ve duvar
polimerinin mevecut olup olmadig1 arastirilmistir. Ayni
zamanda salim 6nce ve sonrasinda FTIR alinarak koku
maddesinin polimer duvarindan salim yapip yapmadig:
arastirilmigtir.

TDI

Monopropilen
glikol

16351540

1223
4000 3000 2000 1000 400
Wavenumber [cm-1]

Sekil.5 FTIR analiz sonucu.



Sekil. 5° de gosterilen FTIR grafiklerine gore propilen
glikol’e ait —OH gerilme pikleri 3300 ile 3600 cm’
arasinda, -CH gerilme pikleri 2900 cm™ civarinda
goriilmiistiir, koku maddesine ait —OH gerilme pikleri
belirgin degil iken —CH gerilme pikleri 2800-3000 cm''
arasinda goriilmektedir. Toluendiizosiyanat ait —N-C-O
gerime pikleri yaklasik 2250 cm™ civarindadir. Uretilen
mikrokapsiilde 3300 cm” civarinda -NH pikleri
goriinmektedir. -C=0 gerilme ve —CN gerilme pikleri
1635 cm™ de, -NH biikiilme, -CN gerilme pikleri 1540 ve
1223 ¢cm™ —C=0 pikleri yaklasik 1740 cm™ de ve —C-O-C
piki yaklagik 1100 cm™ goriilmektedir. -NH, -C=0 ve —
CN ve —C-O-C pikleri poliiiretan duvarin koku ¢ekirdek
maddesini kapsiilleyerek olustugunu gostermektedir.

Kontrollii Salimm Sonucu: Uretilen koku kapsiilii petri
kabimna konularak hassas terazide 24 saatte bir 30 giin
boyunca agirlik Slglimii yapilmis ve koku maddesinin
kapsiil duvarindan uzaklasarak ortama koku salmasi
agirhik kaybr ile arastirilmistir. Ayrica 10 gilinde bir
mikrokapsiillere mekanik etki uygulanarak kirilma
durumalarinda salim hizi etkisi degerlendirilmisir.
Uretilen kapsiillere ait 30 giin boyunca agirhk tartim
sonuglarinin yiizdesel degisimi Sekil 6° da gdsterilmistir.
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Sekil 6. Kontollii salinimin kiitlesel degisimi.

Koku kapsiilleri 30 giin boyunca diizenli olarak koku
salimi yaparak agirhigmin yaklasitk % 30°’nu kaybettigi
goriilmektedir.

Lavanta

a0 1372 016

Salm Gncesi
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Sekil 7. Kontrollii salim once ve sonrasi kapsiillerin,
lavanta ve bos poliiiretan kapsiiliin FTIR grafikleri.
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Ayrica Sekil.7’de gosterilen kontrollii salim Once ve
sonrasinda alinan FTIR sonuglarina gore lavanta
kokusundan gelen 1740 cm™ —C=0, 1372 cm™ —C-O ve
916 cm’ dalga boyundaki pikler salim sonrasinda
azalarak ve kaybolarak lavanta kokusunun kontrolli
salim ile kapsiillerden uzaklastigini1 gostermektedir.

GENEL SONUCLAR

Lavanta koku maddesini TDI-PG etkilesimi ile
poliiiretan kabuk ile kapsiilleyerek  tekstil
malzemelerinde kullanilmak {izere mikro boyutta kapsiil
tretimi gergeklestirilmistir. Kapsiillerin pargacik boyutu
analizlerinde mikro boyutta oldugu ve zamana bagh
olarak kontrollii salim ve kirilma mekanizmasi ile koku
maddesinin kapsiilden uzaklasarak ortama koku verdigi
gorillmiistiir.

Caligmanin ilerleyen donemlerinde farkll
diizosiyanatlarin ve diollerin kapsiil iiretimindeki
etkinlikleri ve kabuk kalinligimin kirilma ve salim
davranislarina etkisi arastirilacaktir.
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AMACLAR

Bu c¢alismanin amaci, poliviniliden floriir (PVDF)
esasli esnek piezoelektrik nanojeneratorlerin, enerji
doniisiimiinde ¢ikis voltaji ve sinyal yogunlugunun
polianilin ile fonksiyonellestirilmis indirgenmis grafen
oksit (rPANIGO) ile gelistirilmesidir. Bu iletken
malzeme, nanolif iiretiminde katki olarak ve katkisiz
nanolife kaplanarak &n elektrot olarak kullanilmigtir.
Uretilen nanojeneratorlerin ¢ikis voltaj degerleri ele
almarak kaplama metodu ile nanolif igine katki
metodu kiyaslanmistir. Caligma sonuglarina gore,
maksimum voltaj degeri, rPANIGO kapli numunelerde
10,60 V olarak elde edilmistir.

GIRIS

Nanojeneratorler, kiiglik miktarlardaki atik mekanik
enerjiyi kullanilabilir veya depolanabilir elektrik
enerjisine doniistiiren cihazlardir. Nanojeneratorler,
mekanik enerji doniisimiinii basing (piezoelektrik)
etkisi' ile ve statik elektriklenme (triboelektrik)
mekanizmas:® ile gergeklestirebilmektedir.
Piezoelektrik etki, mekanik miidahaleye (biikme,
basma vb.) maruz kalan bir malzemenin yiizeyindeki
farkli bolgelerde potansiyel fark ortaya c¢ikarmasidir.
Bu mekanizma ile ortaya c¢ikan potansiyel farkin
kaynagi ise malzemedeki molekiiler paketlemenin bir
simetri merkezine sahip olmamasidir’. Bu amagla
kullanilan ilk piezoelektrik malzemeler metal oksit
kristalleridirler. Piezoelektrik enerji doniigiimiinde,
tiretilen enerjinin iletimi veya piezoelektrik etkinin
gelistirilmesi amaciyla grafen, karbon nanotiip, iletken
polimerler, metal nanomalzemeler, farkli uygulama
teknikleriyle kullanilabilmektedirler*”.

Piezoelektrik nanojeneratorler, 2006°da Z.L. Wang
tarafindan ortaya atildigi tarihlerden sonra inorganik
bilesikler iizerinden gelistirilmigtir'. Fakat
inorganiklerin kirilgan olmasi ve kolayca sekil
alamamasi gibi sebeplerden dolay1 farkli arayislara
girilmistir.

Piezoelektrik nanojeneratdrlerde polimerlerin
kullanim1 poliviniliden floriir ile baglanmistir. Bu
baglamda Abdolhasani, PVDF/grafen kompozit
nanolifler iiretmis ve piezoelektrik dlgiimler almugtir®,
Fuh ve arkadaslari’, CVD metoduyla grafen
sentezleyerek yilizdiirme metoduyla PET substratlara

transfer etmislerdir. Piezoelektrik katman olarak
iretilen PVDF nanolifler, yakin mesafeden iretilmis
ve bu sayede iretim esnasinda polarizasyon
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isleminden de gegerek B-kristalin faz olusumunun
artirilldigr  ongorilmistir. PET/grafen elektrotlar
arasina alman PVDF nanolif, PDMS recineye
daldirilip kiirlenerek nanojeneratdr iiretilmistir.

Roy ve Mandal, benzer bir ¢alisma yaparak PVDF
nanolifler {iretmistir. Fakat nanoliflere dolgu olarak
kiitlece %0,25 oraninda CdS ile
fonksiyonellestirilmis  indirgenmis grafen oksit
(CdSGO) ilave ederek piezoelektrik etkinin
yogunlugunu artirmayr hedeflemistir'®.  Nanolif
iretiminden sonra alman FT-IR spektrumlarinda
1275 ve 1233 cm!’de gozlenen pikler, elektro-aktif
B ve y fazlarin varligi; o fazmn ise elimine edildigi
kanitlamistir.  Ayrica  piezoelektrik  6lglimler
sonucunda da CdS/rGO katkili PVDF nanolifler,
katkisiz olanlara gore 3 kattan fazla bir performans
gostermistir. Iletken polimerlerin kullamldig1 bir
caligmada, list elektrot olarak altin kapli poliiiretan
substrat elektrot olarak segilirken alt elektrot olarak
iletken bir kopolimer seg¢ilmistir'!.  Caligma
kapsaminda 3.,4-etilen dioksitiyofen (EDOT) ve
anilin monomerleri 5:1 oraninda Kkarigtirilarak
polimerize edilmis ve cam ylizeyine kaplanmigtir.
Piezoelektrik katman olarak camin iletken yilizeyinde
ZnO nanoteller bilyiitiilmiistiir. Elektriksel dl¢timler
icin cihazin st ve alt elektrotlar1 Schottky
bariyerinden gecirilerek DC formda 6l¢iilmiistiir.

DENEYSEL

Malzeme

Calisma kapsaminda iiretilecek nanolifler igin
¢oziicii olarak aseton (Sigma-Aldrich) ve dimetil
formamid (DMF) (Merck); polimer olarak ise
poliviniliden floriir (PVDF) (Alfa Aesar) (d: 1,76
g/cm3) kullanilmigtir.

Indirgenmis grafen oksit iiretimi icin grafit (Merck),
stlfirik asit (%98, Merck), fosforik asit (%85,
Sigma-Aldrich), potasyum permanganat (Sigma),
hidrojen peroksit (%35, Sigma-Aldrich) ve hidrazin
hidrat (%55, Sigma), hidroklorik asit (%37, Fischer
Chemicals) ve etil alkol (ISOLAB) kullanilmastir.
Polianilin  sentezlenmesi  ve  grafen  oksit
fonksiyonellestirmesi i¢in ise anilin (%99,9, Sigma-
Aldrich), hidroklorik asit (%37, WVR Chemicals) ve
amonyum persiilfat (%98, Sigma) kullanilmigtir.

Yontem



rPANIGO sentezi igin literatiirde belirtilen metot
kullanilmustir'2, Bu metoda goére PANI sentezi GO
varliginda yapildiginda polianilin makromolekiilleri
kovalent ve fiziksel olarak grafen oksit yiizeyine
tutunabilmektedir. PANI, GO varligindan
sentezlendikten sonra hidrazin hidrat ile indirgenmis
ve PANI’in iletken emeraldin formunu korumasi i¢in
IM HCl ile doplanmustir.

Nanolif liretmek amaciyla kiitlece 2:1 aseton/DMF
karisimi hazirlanmig ve bu karigimda kiitlece %10
polimer/katki icerecek miktarda PVDF/rPANIGO
¢Ozilmistir. Katkili nanolifler, polimer igerisinde
%0,1, %0,5 ve %1,0 rPANIGO igerecek sekilde
hazirlanan cozeltilerden {retilmistir. Katkisiz liflerin
elektroiiretimi 4 mL/sa ¢ozelti besleme hizi, igne-
tambur arast1 20 cm mesafe, 30 kV voltaj ve 300 rpm
toplayict tambur donme hizinda gergeklestirilmistir.
Bu degerler katkili nanolifler i¢in 7 mL/sa, 15 cm, 32
kV ve 300 rpm olarak belirlenmistir. kaplamali
numunelerin iiretimi, katkisiz nanolifli yapimmn 75mm
X 25mm alanmin, her iki yiizeyinin belirlenen
miktarda (1,50 mg, 2,50 mg, 3,50 mg, 4,50 mg)
rPANIGO piiskiirtiilmesi ile gergeklestirilmistir.

Tim ornekler, iiretim asamasi tamamlandiktan sonra
20 dakika siire ile 10 MV/m elektrik alana maruz
birakilarak B-kristalin faz olusumu desteklenmistir. Bu
islemden sonra Ornekler i¢ yiizeyi aliiminyum folyo
kapli PDMS filmler arasina alinarak bu ¢aligma igin
iretilmis test aparatina yerlestirilerek biikmeye maruz
birakilmistir.  Nanojeneratdrden alinan elektriksel
kontaklar bir osiloskopa baglanarak anlik ¢ikis
voltajlar1 kaydedilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

PVDF nanoliflerde B faz etkisinin gozlenmesi igin
elektrik alanda polarlanmis nanolif, polarlanmamis
nanolif ve toz PVDF FT-IR analizine sokulmustur.
Belirlenen dalgaboylarindaki absorbans piklerinin toz
PVDF’de olusmadigi; fakat hem polarlanmis hem de
polarlanmamis nanoliflerde olustugu gozlenmistir.
Polarlanmis ve polarlanmamis nanoliflerde ise f faz
piklerinde kayda deger bir degisim saptanmamistir.
Polimerin toz formdan nanolif formuna gecerken hem
lif ¢gekim prosesi geregi ugradig1 oryantasyondan, hem
de ¢Ozlinmiis halde iken ugradigi biiylik elektriksel
alan etkisinden dolay: B faza gectigi goriilmektedir!®'3.
Kaplama uygulanmis ve polarlanmis nanoliflerin
spektrumlar1 kaplanmamis ve polarlanmig PVDF
nanolif ile kiyaslandiginda spektrumdaki tiim piklerin
siddetinin azaldig1 gozlenmistir (Sekil 1). Pik
siddetlerindeki diisiislin sebebi, FT-IR analizine giren
aktif yiizeyin PVDF’in iizerine kaplanmis rPANIGO
olmasi olarak oOngoriilmektedir. rPANIGO katkili
nanoliflere ait FT-IR spektrumlarinda ise katki
malzemeleri kaplamali numunelerdekine benzer bir
sekilde absorbansi artirmis ve B-kristalin faz piklerini
bir miktar maskelemistir. Fakat bunun pik siddetine,
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kaplamali numunelere oranla olduk¢a kisith bir
etkisi oldugu gozlenmistir (Sekil 2).

—— PVDF

—— 1,50 mg kaplama

—— 2,50 mg kaplama
3,50 mg kaplama
4,50 mg kaplama

p(1233)

B(1275)

B¥(510)
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Sekil 1. Kaplamali nanolifli yapilara ait FT-IR
spektrumlari

p(1231)

\p(1275) |

Absorbans (a.u.)

1
400

Dalgaboyu (cm™)

Sekil 2.Katkil1 nanolifli yapilara ait FT-IR
spektrumlari

Alman piezoelektrik dl¢timler sonucunda herhangi
bir islem uygulanmamis saf PVDF nanolif igin
maksimum voltaj 1,92 V olarak dl¢lilmiistiir.
rPANIGO kaplamali numunelerde en yiiksek sonucu
veren, 1,50 mg/yiizey kaplama iceren nanolifli yapi,
10,60 V gerilim iiretmistir. Bu deger, 2,50 mg, 3,50
mg ve 4,50 mg/yiizey kaplama i¢eren numunelerde
sirastyla 8,24V, 5,12 V ve 1,20 V olarak
belirlenmistir (Sekil 3). rPANIGO kaplama, sadece
maksimum voltaj1 degil sinyal sayisimi (sinyal
yogunlugu) da artirarak daha hassas bir piezoelektrik
sistemin ortaya ¢ikmasini saglamistir. Kaplamali
numunelerde kaplama miktarinin artmasiyla voltajin
ve sinyal yogunlugunun azalmasi, kaplama
malzemelerinin 6zdirenglerinin metallere nazaran
oldukga yiiksek olmasindan kaynaklanmistir.

rPANIGO dolgulu nanoliflerde hem kaplamali
numunelerin hem de rGO katkili numunelerin aksine



bir sonug ortaya ¢ikmistir. Bu numunelerde rPANIGO
katkilama miktar1 arttikga maksimum ¢ikis voltaj
degeri ve sinyal yogunlugu bariz bir sekilde artmustir.
Maksimum g¢ikis voltajlar1 ise %1,0’lik numunelerde
5,0 V, %0,5’lik numunede 2,88 V ve %0,1’lik
numunede 3,00 V gerilim olarak tiretilmistir (Sekil 4).
Bu duruma, solvent igerisindeki rPANIGO’nun PANI
ylizeyin emeraldin-pernigranilin gecisinin tam olarak
kontrol altinda tutulamamasi1 nedeniyle, rPANIGO

katkinin  iletken-dielektrik  arasi  bir  karakter
sergilemesinin yol a¢tig1 diisliniilmektedir.
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[—— Voitaj] 0 2,50 mg [—— Votaj]
3 5]
H Bt oL e e H o .
RN i :
: Zaman (Saniye) * Zaman (Saniye)
. .
350 Voltaj 450 Volta)

Voltaj (Volt)
Voltaj (Volt)

Zaman (Saniye) Zaman (Saniye)

b b b

RN

Sekil 3.Kaplamali1 nanolifli yapilara ait ¢ikis voltaj
grafikleri
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Sekil 4. Katkil1 nanolifli yapilara ait ¢ikis voltaj
grafikleri
Numunelerden alinan taramali elektron mikroskop
goriintiileri neticesinde, beklenen 0&zellikte nanolif
olustugu goriilmektedir. Elektroiiretim metodunda
iretim  parametrelerinin = {iretilen  nanoliflerin
Ozelliklerine dogrudan etki etmesinden dolay1
kaplamalt ve katkili nanolifler arasinda bazi
ozelliklerin farklilik gosterdigi goriilmektedir. En net
nanolif formu gosteren numunelerin katkisiz PVDF
nanolifler oldugu tespit edilmistir. rPANIGO
kaplamalarin, tiim numuneler arasinda en koti
homojeniteye sahip oldugu, SEM goériintiilerinde de
kanitlanmistir.  rPANIGO  partikiiller etil alkol

Voltaj (Volt)
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icerisinde homojenize edilmesine ragmen ancak
partikiil boyutunun kii¢iiltiildiigii, topaklanmanin
engellenmedigi gozlenmistir. Hedeflendigi iizere
filmsi bir kaplama elde edilememekle birlikte
aglomere olmus rPANIGO partikiiller PVDF
nanoliflere tutunmaktadir. Topaklanmadan dolay1,
kiitlece belirtilen oranlarda kaplama uygulanmis olsa
da, istenilen tniform dagilim SEM analizi i¢in
secilen nanolif bolgelere yansimamaktadir. Ayrica
cok kiiciik ebatlara inmis rPANIGO partikiillerin
liflerin arasina penetre oldugu gozlenmektedir (Sekil
5). Katkili nanoliflere ait SEM goriintiilerinde,
rPANIGO’un aglomerasyona ugramasindan dolayi
lif kalitesini de bozdugu gozlenmistir. Ayrica
rPANIGO  partikiiller, life gomiili sekilde

kaldigindan dolay1 direkt olarak gorillememektedir
(Sekil 6).

Sekil 5.a) 1,50 mg rPANIGO kapli, b) 2,50 mg
rPANIGO kapli ¢) 3,50 mg rPANIGO kapls, d) 4,50
mg rPANIGO kapli numunelere ait SEM goriintiileri

Sekil 6.a) %0,1 rPANIGO katkil, ¢) %0,5 rPANIGO
katkil1 ve e) %1,0 rPANIGO katkili PVDF
nanoliflere ait SEM goriintiileri (1,0 kx)

GENEL SONUCLAR

PVDF nanoliflerde B-kristalin faz analizi i¢in FT-IR
analizi gergeklestirilmis ve [-faz pikleri nanolif
formuna gegtikten hemen sonra gozlenmistir. Lif

¢ekim prosesinin yiiksek elektrik alan altinda
gerceklesmesi  ve ¢ozelti formdaki polimerde
gruplarin kolayca yer degistirmesi sayesinde, PVDF
basta ¢ogunlukla a-kristalin fazda iken nanolifli yap1
olustugunda piezoelektrik B ve vy kristalin faza
geemistir. Saf PVDF nanolifin maksimum ¢ikis
voltaji 1,92 V olarak Ol¢iilmiistiir. Kaplama veya
katkt yapilmis tiim numunelerin piezoelektrik
6l¢timlerinde, en ince kaplamalarin, en yiiksek voltaj
degerini verdigi gozlenmektedir. Piezoelektrik etki
ile iiretilmis voltaj, kaplama miktar arttik¢a kaplama
malzemesinin 6zdirencinde kaybolmaktadir. Diisiik
kaplama  kalinliklarinda ise  nanopartikiillerin



nanolifler  arasina  girebilmesi ile  kaplama
uygulanmamis nanolifte polimerin 6zdirencinden
kaybolan akim kaplama malzemesi tarafindan
yakalanarak disar1 alinabilmektedir; kaplama kalinlig
diisiik oldugu icin de direngten etkilenmemektedir.
Kaplamali numunelerde maksimum voltaj degeri
10,60 V ile 1,50 mg rPANIGO kapli numuneden elde
edilmistir. kaplama malzemesinde, PANI ile rGO
sinerjik bir etki olusturarak diger malzemelerden daha
yiiksek bir voltaj tretmislerdir. rfPANIGO dolgulu
nanoliflerden alman Olglimlerde ise, kaplamali
nanoliflere nazaran daha fazla sinyal yogunlugu ve
daha diisiik maksimum voltaj elde edilmistir. Bunun
sebebi, kaplamali numunelerde polarlama, bir
yilizeyden digerine gerceklesirken dolgulu nanoliflerde
nanolif igerisindeki dolgu malzemeleri arasinda da
elektrik alan olusmasi seklinde agiklanabilir. Ayrica
iletken dolgularin polimere penetrasyonu kaplamaya
nazaran daha fazla oldugundan fiiretilen voltaji
elektrota daha kolay tastyabilmektedirler.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Ileriki zamanlarda planlanan calismalarda farkli

piezoelektrik malzemeler, farkli katki malzemeleri ve

yeni elektrot tasarimlarmin yani sira triboelektrik
nanojeneratorler iizerine de caligilmasi
planlanmaktadir.
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Kendi Kendini Onaran Malzemeler icin Mikrokapsiil
Uretimi

SEZER HICYILMAZ, Ayse!, CELIK BEDELOGLU, Ayse!
'Bursa Teknik Universitesi, Lif ve Polimer Miihendisligi, Y1ldirim, Bursa, TURKIYE

aysesezerh@gmail.com, ayse.bedeloglu@btu.edu.tr

AMACLAR

Kendi kendini onaran malzemeler, son yillarda,
ozellikle miihendislik ve tip gibi alanlarda ¢ok fazla
dikkat c¢ekmistir. Bu ¢alismanin amaci, kendini
onarabilen malzemelerde kullanilabilecek iyilestirici
ajan iceren mikrokapsiillerin iiretilerek O6zelliklerinin
karakterize edilmesidir. Ayrica, farkli oranlarda
(%0,025, %0,05 ve %0,1) grafen oksit takviyesi
yapilarak elde edilen yeni mikrokapsiillerin 6zellikleri
de bu ¢alismada incelenerek sunulmustur.

GIRIS

Malzemenin kendi kendisini onarma 6zelligi, malzeme
Omriinii  arttirirken  bakim-onarim  masraflarim
diigtirmektedir. Bunun yaninda hammade kullanimini
azaltarak karbon emisyonlar1 ve g¢evre kirliginin
azalmasina katkida bulunmaktadir. Bu gibi avantajlari
sebebiyle kendi kendini onaran malzemeler iizerine
c¢alismalar hem akademik hem de ticari anlamda
giinden giine artmaktadir.

Mikrokapsiiller, kendini onaran malzeme tretimi igin
yaygin olarak kullanilmaktadir Iyilestirici ajan iceren
mikrokapsiiller kaplama, polimer ya da kompozitlere
kolaylikla  dahil edilebilmektedir. ~Deformasyon
oldugunda mikrokapsiiller kirilarak iyilestirici ajan
salinmakta ve zarar géren bolgeyi doldurup sertleserek
iyilesmeyi saglamaktadir (Sekil 1) L.

Sekil 1. Mikrokapsiillerin iyilesme mekanizmasi?

19

Mikrokapsiil tretimi ile ilgili bir ¢ok c¢alisma
yapilmaktadir 7. Ozellikle mikrokapsiillerin diisiik
mekanik ve termal Ozellikleri en Onemli
problemlerden biridir. Bu problemi ¢dzmek igin
grafen, grafen oksit, karbon nanotiip, aliimina gibi
nanopartikiiller yaygin olarak kullamilmaktadir 813,
Yapilan c¢alismalarda gesitli surfaktantlar yardimci
olarak kullanilmistir. Bu ¢alismada surfaktant
kullanilmadan ve grafen oksit herhangi bir 6n islem
olmadan reaksiyona dahil edimistir. Bu ¢alisma
kolay iiretim yoOntemi acisindan digerlerinden
ayrilmaktadir.

DENEYSEL
Malzeme

Ure, formaldehit (%37°lik), resorsinol, amonyum
kloriir Sigma Aldrich firmasindan alimustir.
Hobbyart EP-100 Epoksi reginesi kullanilmusgtir.
Grafen oksit, grafiten Hummers metodu ile elde
edilmistir ',

Yontem

Mikrokapsiiller in-sitii emiilsiyon polimerizasyonu
yontemi ile iretilmigtir. 0.04 mol {ire, belli
miktarlarda amonyum kloriir ve resorsinol ile %
6’lik sulu ¢ozelti hazirlanmistir. Belli oranlarda
grafen oksit saf su karisimi homojenize edildikten
sonra reaksiyon ¢ozeltisine eklenmistir. HCI ¢ozeltisi
ile pH 3,5’¢ ayarlanmistir. 10 ml epoksi regine
damlatilarak reaksiyon ¢dzeltisine eklenmistir. 800
rpm karnigtirma hiziyla belli siire karistirilarak
emiilsiyon elde edilmistir. 0,076 mol formaldehit
eklenerek reaksiyon sicakligi 1°C/dk hizla 60 °C’ ye
cikarilmigtir. 4  saat  sonunda  reaksiyon
sonlandirilmig ve mikrokapsiiller su ve asetonla filtre
edilerek oda sicakliginda kurutulmustur.

Grafen oksit miktarlar1 reaksiyona giren kati
malzeme miktarina gore %0,025, %0,05, %0,1
olacak  sekilde belirlenmistir.  Elde edilen



mikrokapsiiller MC; 0,025 GO-MC; 0,05 GO-MC; 0,1
GO-MC olarak adlandirilmstir.

Uretilen mikrokapsiillerin morfolojisi ve boyutlari
taramali elektron mikroskopu (SEM) ile analiz
edilmistir. GO katkisinin mikrokapsiillerin termal
bozunma davranisi iizerine etkisi Termal Gravimetrik
Analiz (TGA) Cihaz1 ile inert ortamda (N) test
edilmigtir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Mikrokapsiillerin morfolojisi

Uretilen mikrokapsiillerin morfolojisi ve boyutlari
taramali elektron mikroskopu (SEM) ile analiz
edilmistir (Sekil 2-3). Katkisiz mikrokapsiillerin
yiizeyleri piiriizlii ve boyutlar1 yaklagik 50-200 mikron
arasinda  degigsmektedir. Grafen oksit katkisi
mikrokapsiillerin boyutlarini kiigiiltmiistiir. % 0,1 GO-
MC boyutlar1 10 - 50 mikron arasinda degigsmektedir.
Ayrica 0,025 ve 0,05 oraninda GO katkist 1-5 mikron
boyutlarinda olduk¢a diizgiin sekilli ve piiriizsiiz
yiizeyli mikrokapsiil olusumuna sebep olmustur. Cok
az miktarlarda GO eklenmesi {iiretimde emiilsiyon
ajam1 olarak davranmasma sebep olmustur °. 0,025
GO-MC ve 0,05 GO-MC goriintiilerinde GO filmleri
diizgiin yiizeyli mikrokapsiilleri orterek bunlari
birbirine baglamistir *. %0.1 GO-MC’ lerde, GO
varligi kapsiil kabugunda bulunan GO katmanlari
sebebiyle yiizeylerin girintili ¢ikintili olmast ve
sekillerinin  bozulmasindan anlasilmaktadir. GO
partikiilleri yiizeyde ve mikrokapsiiller arasinda

birikerek kapsiil kabuklarini kalinlagtirmgtir '°.

Sekil 2. Katkisiz mikrokapslerin SEM goriintiileri
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Sekil 3. % 0,1 G-C mikrokapsiillerin  SEM
goriintiileri

Mikrokapsiillerin termal 6zellikleri

GO katkili ve katkisiz mikrokapsiillerin  TGA
sonuglari Tablo 1’de verilmigtir. Tim
mikrokapsiiller 200 °C* de bozunmaya baglamuistir.
Tablo 1’ de goriildiigii gibi GO miktar: arttikga %30
ve % 50-60 agirlik kaybina denk gelen sicakliklar
artmigtir. Bu sonuglar, iiretilen mikrokapsiillerin 200
°C’ye kadar dayanikli oldugunu ve GO katkisinin 2.
bozunma sicakliklarini arttirdigini géstermektedir.

Tablo1. Mikrokapsiillerin TGA sonuglar1

Agirlik | MC | % % 0,50 | % 0,1
kaybt | (°C) | 0,025 | GO- GO-
GO- | MC MC(°C)
MC (°C)
O
%10 200 | 200 200 200
%30 259 | 259 265 270
%50 286 | 277 301 332
%60 317 | 296 347 365
GENEL SONUCLAR
GO katkili epoksi dolgulu katkisiz poli(iire-
formaldehit) mikrokapsiilleri surfaktansiz in-sitii

emiilsiyon polimerizasyonu yontemiyle {iretilmistir.
Bu g¢aligma iretim yontemi yoniinden diger
caligmalardan ayrilmaktadir. GO katkisinin belli bir
orana  kadar  surfaktant  ozelligi  gosterek
mikrokapsiillerin boyutlarin kiigiilterek daha diizgiin
sekilli olmalarina sebep olurken; %0,1 oraninda GO
katkis1 mikrokapsiil kabuklarmm kalinlagmasina
neden olmustur. 200 °C’ ye kadar dayanikl
mikrokapsiiller iiretilmis olup GO katkisi ile (0,05 ve
0.1) 2. bozunma sicakliklar arttirilmustir. Uretilen bu
mikrokapsiiller ~ kendini  onarabilen  epoksi
kompozitlerde dogrudan kullanilabilir.  Ayrica



iyilestirici ajan degistirilerek kendini onaran polimerik
kaplama ya da malzeme iiretiminde kolay ve ucuz bir
sekilde kullanilabilir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

arttirilarak
Ozelliklerinin

Ileri  caliyjmalarda GO  miktan
mikrokapsiiller tiretilmesi ve
incelenmesi planlanmaktadir.
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Atomik Katman Biriktirme (ALD) ile Kaplanan Naylon

Kumaslarin Antibakteriyel Etkinligi
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AMAC

Yapilan calismada teknik Nylon kumas (Cordura®)
ylizeyine, ALD (Atomic Layer Deposition)(Atomik
Katman Biriktirme) yontemi kullanilarak, TiO» ve
ZnO ince film kaplamalar yapilmistir. Kaplanmig
kumaslarda karanlik ve 151k ortaminda antibakteriyel
performanslarinin belirlenmesi amaglanmistir.

GiRiS

Endiistri, enerji kullanimimi ve ¢evresel etkileri en aza
indirirken mevcut islevi iyilestiren yeni yaklagimlar
aramaktadir. Buna gore, son yillarin bilinen ylizey
kaplama teknolojilerinden biri olan ALD metodunda
tipik olarak Ozellikler iyilestirilmistir. Genis yiizey
alanlarinda homojen kaplama saglamasi, diisiik
sicakliklarda kaplamaya imkan vermesi sebebiyle
ALD metodu daha etkin kaplama saglamistir. Kayaci
ve digerleri! ,elektrogekim yontemi ile elde ettikleri
naylon 66 nanoliflerini ALD yoéntemi kullanarak ZnO
kaplamiglar ve olusan membranlarin fotokatalitik
ozelliklerini test etmislerdir. Fakat memranin boya
¢ozeltisi icerisinde kabin tabanina ¢okmesi sebebiyle
UV-vis dl¢limlerinde etkisini gérememislerdir. Bagka
bir ¢alismada ise; Vihid-Nissi ve digerleri? polimer
filmler tizerine ZnO ALD ince film Kkaplayarak
polimer  filmlerin  antibakteriyel  etkinliklerini
incelemiglerdir.  Calisma  sonuglarinda  kaplama
kalinliginin etkisine bagl olarak yalmizca 50 nm de
etkinlik g6zlemlenmistir.

DENEYSEL

Malzeme

%100 Nylon 66 (Cordura®) kumas Bati Dokumacilik
firmasindan temin edildi. Kaplama islemleri UNAM
(Ulusal Nanoteknoloji Arastirma Merkezi)’da bulunan
ALD Savannah S100 (Cambridge Nanotech) cihazinda
gerceklestirildi. Prekiirsorler Tetrakis (dimetilamido)
titanyum (CgHxuN4Ti) (TDMAT) ve DietilZink

(Zn(C;Hs),) (DEZ) kimyasallar1  Sigma-Aldrich
firmasindan temin edildi.
Yontem

Kullanilan ALD yonteminde reaksiyonlar 150°C’de
gergeklestirilmistir. TiO; kaplama i¢gin TDMAT, ZnO
kaplama i¢in DEZ, oksijen kaynagi olarak su ve
tastyict gaz olarak azot kullanilmistir. Numunelerin
karakterizasyonunda SEM, FTIR, XRD yontemleri
kullanilmigtir. Istk altinda ve karanlik ortamda
gosterdikleri antibakteriyel etkinligini gozlemlemek
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amactyla ISO 20645 Agar Difiizyonu Plakas: testi
uygulanmistir. Caligmada S.aureus (ATCC 6538) ve
E.Coli (ATCC 35218) test bakterileri incelenmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Numunelerin agar difiizyonu plakasi testi sonuglari
Sekil 17 de verilmistir. ZnO kapli kumas
numunelerinin  S.Auresus bakterileri i¢in etkinlik
gosterdigi gorlilmiistiir. TiO2 kapli kumas numuneleri
i¢in inhibasyon ¢ap1 gézlenmemistir.
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Sekil 1. ISO 20645 Standardina gore yapilan
antibakteriyel etkinlik testi sonuglar1 (a) Ham kumas,
(b) ZnO ALD kaplanmis kumas numunesi, (c) TiO2
ALD kaplanmig kumas numunesi

GENEL SONUCLAR

Bu galisgma ZnO kaplamalarin kumaslar iizerinde
antibakteriyel  etki  sagladigimi = gOstermistir.
Kaplamanin kumas yiizeyinde homojen bir sekilde
dagilimina bagli olarak, kumasin temas ettigi
yiizeylerde bakteri liremesine engel olmaktadir.
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PURPOSE

To aim of this study is to fabricate black seed oil
loaded electrospun PU nanofibrous mats that use as
a wound dressing. The nanofiber morphologies and
chemical structures were analyzed by SEM and
FTIR, respectively. Besides, to be able to asses a
wound dressing, antibacterial effects were obtained.

INTRODUCTION

An ideal wound dressing should have help to
protect wound from infection and provide
appropriate environment for wound healing. In
terms of this, wound dressings
requirements which could satisfy wound healing.
These are high porosity for gas and water
permeation and a good barrier for protection of the

have many

wound from infection [1-2]. Considering these
requirements, wound dressing materials which are
processed by electrospinning have many advantages
such as huge surface area, special microporous
structure,
proliferation in wound healing. With
advantages offers potential the ideal

dressing materials while comparing conventional
wound dressings [3]. Electrospun wound dressing
materials have been developed by using natural,
synthetic and  composite  polymers  and
functionalization of fibers with active agents and
herbal molecules [4].

abilities of cell attachment and
these

wound

Polyurethane (PU) is frequently used in wound
dressings due to allow gas and water permeability
and its good barrier properties. Thus, fluid from
wound, which infection, does not
accumulated under the dressing, but then wound

causes

desiccation does not occur [5]. In recent years, the
health concerns are increased to be associated with
using synthetic compounds and antibiotic resistance

23

issues [6] The electrospinning researches toward
fabrication of fibers have been conducted on
regarding using natural compounds especially plant
extracts. Many plants and its extracts are ingredient
many therapeutic compounds [7]. Since ancient
times, applications of herbal extracts, oil are
familiar in treating burns and wound healing. One
of them is black seed oil known as nigella sativa in
Latin name. The black seed and its extracts have the
wide variety of applications in the traditional
medicine and treatment diseases
including diabetes, asthma, flatulence, polio, kidney
stones, and abdominal pains. Many
pharmacological results show that black seed oil

of wvarious

has effective properties such as analgesic, anti-
inflammatory, anti-oxidant, anti-cancer,
antimicrobial, anti-hypertensive and as an immune
stimulant [8]. Most of the therapeutic and protective
properties containing its
compounds of its oil and extracts. With the 30%-
48% of the thymoquinone, which is the known for
many therapeutic properties, is a major active
chemical component of the essential oil. The other
most important compounds are

are due to active

thymohydroquinone, dithymoquinone, p-cymene
(7%-15%), carvacrol (6%-12%), 4-terpineol (2%-
7%), t-anethol (1%-4%), sesquiterpene longifolene
(1%-8%) a-pinene and thymol etc [9]. There are
many researches regarding black cumin oil
potential usage. A study on burn wound of rabbit
skin where topically treated black cumin oil on burn
wounds shown that wound healing was faster than
untreated wound [10].

In this study, black seed oil was loaded into PU
matrices to prepare electrospinning solution. By
using single needle electrospinning technique,
nanofiber mats were fabricated. The initial solution



parameters and the nanofibrous mats were
analyzed.

EXPERIMENTAL RESEARCH

Materials

In this study, Elastollan thermoplastic polyurethane
that is the commercial product of BASF was used.
N-N Dimethylformamide (DMF) was purchased
from Sigma-Aldrich Co. (USA). Black cumin oil
was obtained and cold pressed from local farmer in
Bursa- Mustafakemalpasa (Turkey)

Methods

PU beads dissolved in DMF by magnetic stirring

for 24 h at room temperature to prepare 8% (W/v)
PU/DMF solution. The black seed oil and DMF
was mixed with 8% (v/v) to get homogenous
solution. Then prepared black seed oil solution was
added into PU solution to be ratio of 8:2 (v/v) of
PU/Black seed oil. Then, the mixture was stirred for
1h. Surface tensions, viscosity, pH which are the
solution parameters were measured. The results of
solution parameters are given as Table 1.

Table 1 Solution Parameters

Sample Name Viscosity Surface Tension pH
(cP) (mN/m)
8:2 (v/v) PU/Black | 211,2 38,98 9,45
Seed Oil
8% PU 665,6 37,20 9,94

The prepared PU/black seed oil solutions were
loaded into plastic syringe of 10ml with stainless
steel needle. To produce nanofiber mat, Inovenso
starter kit which has both the high voltage DC
power supplier and syringe pump was used. The
nanofibers were deposited on a flat collector which
was covered with aluminum foil.  The
Electrospinning was carried out at room condition
and process parameters were given below Table 2.

Table 2 Process Parameters

Applied Voltage 9-15kV
Feeding Rate 0,5 ml/h
Tip to Collector Distance 16 cm

Collector Type Flat Plate

The scanning electron microscopy (SEM) was used
to observed surface morphology and investigated
fiber diameter distribution of nanofibers mat. The
distribution of nanofiber diameter was analyzed by
using Image J. The antibacterial properties of
pristine polyurethane and polyurethane/black seed
oil nanofibrous mats were evaluated by standard
test method of ASTM E2149 against two
microorganisms such that Staphylococcus aureus
and Escherichia coli by INTERTEK Test
Hizmetleri A.S.
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RESULTS AND DISCUSSION

Scanning electron microscopy

The SEM Images of pristine PU and black seed oil
loaded PU nanofibrous mats were indicated Figure
1 and Figure 2. While the average diameters of
pristine PU nanofibers are 324492 nm, the average
diameters of black seed oil loaded PU nanofibers
are 199,952 nm. According to images, the fiber
morphology of pristine PU fibers which unloaded
with black seed oil was smooth and without bead.
Considered the main reason that black seed oil
loaded PU solution viscosity is lower than pristine
PU solution as given on Table 1. Many experiments
have shown that increasing viscosity leads to higher
amount of polymer chains entanglement in the
solution. By the increasing chain entanglement, the
electrical forces effect on electrospinning jet will be
able to fully stretch the polymer solution Thus;
polymer jet will be prevented continuous jet form
when travels toward collection plate without
forming bead shape. At the lower viscosity, the
chain entanglement is not enough for stretching of
polymer jet by electrical forces; the surface tension
will be dominant on electrospinning jet. This leads
to forming of bead polymer shape on collecting
plate [11].
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Figure2. Black Seed Oil Loaded PU Nanofibrous
Mat



Antibacterial Activity Results

The antibacterial properties of pristine polyurethane
and polyurethane/black seed oil nanofibrous mats
were evaluated by standard test method of ASTM
E2149 against two microorganisms such that
Staphylococcus aureus and Escherichia coli. The
black seed oil loaded PU nanofibrous mats were
showed antibacterial activity againist both E.coli
with 95,75% and S.aureus with 90,26%. However,
the pristine PU nanofibrous mats showed lower
antibacterial activity as seen on Table 3. These
reasons are due to presence of thymoquinone (TQ)
and thymohydroquinone (THQ), which are the

main compounds of black seed oil. Their
antibacterial effects were investigated againist
Escherichia  coli, Staphylococcus aureus,

Pseudomonas aeruginosa etc. The results showed
that the antibacterial activity was effective when the
presence of TQ and THQ [12].

Table 3 Antibacterial Activity Of Nanofibrous Mats

Antibacte
Mtcroorg B A rtle'
anisms Activity
R)
E. coli 4,0x10° 3,1x10° 22,50%
Pristine | ATCC
PU 25922
S.aureus | 3,8x10° 1,9x10° 50,00%
ATCC
6538
E. coli 4,0x105 1,7x104 95,75%
ATCC
25922
PU/Black
Seed Oil | S.aureus 3,8x105 3,7x104 90,26%
ATCC
6538
A | Concentration of “Antibacterial Treated Sample”

Specified Contact Time (cfu/mL) ()

B | Concentration of “Inoculum Only” Specified Contact
Time (cfu/mL)

R | Antibacterial Activity (R ) = (B-A)/Bx100

The Fourier Transform infrared Spectroscopy
(FTIR)

The FTIR spectrum of electrospun nanofiber mats
from PU and PU/Black Cumin Oil were shown in
Figure3. The black line on graphic shows spectrum
of pristine PU. The spectra of pristine PU exhibited
peaks at 3327 cm'l, 2954 cm'l, 2865 cm'l, 1727 cm’
', 1701 em™, 1597 em™, 1527 cm™, 1220 em™, 1142
em’ and 770cm™”. The peak at 3327 cm’ is a
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characteristic broad of PU that corresponds with
stretching vibration of the N-H in urethane groups
and the peak at 1597 cm™ and 1527 cm™ shows the
vibration of the NH stretch [13]. The other
absorption peaks of pristine PU were observed at
2954 c¢cm' and 2865 cm’ that denote CH2
asymmetric  vibration and CH3 symmetric
vibration, respectively [14]. Moreover, the peaks at
1701 ecm’ and 1727 cm™ exhibit stretching
vibration of carbonyl group (C=0O) in hard
segments and C-O vibration corresponding to
alcohol groups were observed at 1220 cm™, 1142
em”, 770cm™ [15]. The blue line on spectrum
graphic shows the spectrum of black cumin oil. In
the black cumin oil spectrum, the peak at 2923 cm™
and 2854 cm™ indicated C-H, O-H and N-H bonds.
The spectrum in the ranges of 1800-1600 cm™ has
sharp peak that characteristic peak was indicated
carbonyl (C=0) stretching vibration at 1743 cm™.
The other peaks at 1659 cm™ and 1512 cm™ indicate
to bonds of C=N, C=C and N=0. In addition, the
peaks present at 1465 cm™ and 1378 cm™ that
related to C-O-H and —COOH bonds, respectively
[16] .The PU/Black Seed Oil nanofiber spectrum
was shown with red spectrum line in Figure 3. The
peak at 3325 cm’ and 2951 cm’ related to
stretching vibration of the N-H and C=N which are
characteristic bond of PU. The sharp peak at 1727
cm ' showed C=0 bond and 1462 cm™ was related
to C-O and C-OH belonged to the wvarious
compositions of Black Seed Oil. Both PU and
Black seed oil spectrum peaks were observed.
Eventually, the most significant of PU and Black
seed Oil bond can be defined by that spectrum and
no abnormal bonds were found.

Black Cumin Oil
PU/Black Cumin Oil | f

Figure3. Fourier Transform Infrared Spectroscopy

CONCLUSION

In the present study, PU and PU/Black seed Oil
nanofibrous fiber mats were produced by single
needle electrospinning technique in order to
developing wound dressing. The nanofibrous mats




were analyze by SEM and FTIR. The results of
SEM images, the average diameters of pristine PU
nanofibers are 324492 nm, the average diameters of
black seed oil loaded PU nanofibers are 199,9+52
nm. FTIR results showed that any abnormal bonds
were detected. Besides, the antibacterial activity of
lack seed oil loaded PU nanofibrous mats was
detected by antibacterial tests. Eventually, It has
been shown to be able to consider the black cumin
oil loaded PU nanofibrous mats to develop as a
wound dressing

THE ONGOING STUDIES

In ongoing studies; the investigation will be
supported by in vivo studies and hemolytic
investigation. In addition to this, the oil release
from polymer matrice will be investigated in vitro
study. Thus, the wound dressing properties will be
verified by ongoing studies.
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AMACLAR

Iplik iizerinde olusan periyodik degisimler, iplik
iretimi esnasinda kullanilan makinalardaki mekanik
hatalardan veya liflerin kontrolsiiz hareketleri sebebiyle
olugabilmektedir. Periyodik degisimler, kumasta, moiré
hatalar1 olarak da bilinen farkli desenlere neden olur.
Kumas genisligine bagl olarak, agik¢a goriilebilir ve
bir kumasin ikinci kalite olarak derecelenmesine neden
olur. Yapilan bu caligmada gili¢ spektral yogunluk
fonksiyonu kullanilarak iplikteki periyodik hatanin
tespiti yapilmig ve hatanin frekansi (dalga boyu)
hesaplanmistir.

GIRIS

Liflerin incelik ve uzunluk &zellikleri agisindan genis
siirlar igerisinde degisim gostermesi ve liflerin iplik
uzunlugu  boyunca  tesadiifi  yerlesimlerinden
kaynaklanan diizgiinsiiz dagiliglar nedeniyle ipligin
numara, mukavemet,biikiim vb...6zelliklerinde iplik
boyunca degisimler ortaya ¢ikar. Tekstil malzemesinde
ortaya ¢ikan bu tip degisimler, bazen belli bir zaman
periyodu ile tekrarlama egilimi gosterirler ki, bu tip
degisimlere  “periyodik  diizgilinsiizliikler”  veya
“periyodik hatalar” ad1 verilir.!

Bir iplikteki periyodik hatanin tespiti i¢in ¢esitli 6l¢lim
metotlart vardir. Bunlar gorsel, mekanik, optik veya
elektriksel ~ olgim  yontemleri  olabilmektedir.
Giiniimiizde en yaygin olarak kullanilan dl¢lim teknigi
elektronik kapasitans metodudur.

o) 0 g dag 2
N\ '5 “z
3

Sekil 1. Kapatif Olgiim Prensibi
Kaynak:http://adtextiles.blogspot.com/2016
/09/comparison-between-capacitive-and.html
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Bu yontemde ipligin birim uzunlugundaki kiitlesel
degisimi ipligin siirekli olarak paralel bir plaka
kondansatoriinden gegcirilmesi ve kapasite
degisimlerinin elektronik olarak izlenmesi esasina
dayanir. Kondansatérden gecen iplik dielektrik bir
malzeme oldugundan, iplik paralel plakalar arasindan
gegtikce iplik kiitlesindeki degisimler kondansatoriin
kapasitansint  degistirir ve kapasitans degisimleri
sonugta paralel plakalar arasindan gegen ipligin
kiitlesel degisimini verir.?

Genel olarak bir iplikteki kiitlesel degisim grafigi
(diagram) Sekil 2’de verilmistir.

100 Diagras No :1 Nass

Cut Length :Normal
+% -

o 100 700 L [

100

Sekil 2. Iplikteki kiitlesel degisimler (Diagram)
Kaynak: https://textilestudycenter.com/graphical-
representation-mass-variations/

Iplik plakalar arasindan belli bir hizla gegirildigi i¢in
elde edilen sinyal tek boyutlu bir zaman serisi olarak
nitelendirilebilir.  Sekil 2’deki iplik diagramina
bakildiginda bu diagram igerisinde var olabilecek
periodik degisimlerin goriilmesi ve tespiti oldukga
gugtir.

Spektral analiz, bir sinyalin periyodik olup olmadigim
belirlemeye yardimeci olabilir ve farkli dongiileri
Olcebilir.

Giic  spektral  yogunluk  fonksiyonu  (PSD),
varyasyonlarin  giicinii  (enerji) frekansin  bir
fonksiyonu olarak gosterir. Baska bir deyisle, hangi
frekans varyasyonlarinin giiclii oldugunu ve hangi
frekans varyasyonlarinin zayif oldugunu gosterir. PSD
birimi, frekans basina enerjidir (varyans) (genislik) ve
PSD'yi bu frekans araliginda dahil ederek belirli bir
frekans araliginda enerji elde edilebilir.?

MALZEME

Yapilan bu c¢aligmada Matlab Simulink kullanilarak
100m/dk hizla 1000sn boyunca ipligin kapasitif bir
sensorden  gegirildigi  simiile edilmistir.  Yapilan



simiilasyona ait matlab simulink diagrami Sekil 3’de
gosterilmistir.

Pulse
Generator

simout

Add To Workspace

Uniform Random
Number

Sekil 3. Uzerinde Periyodik Hata Bulunan iplik
Verisinin Simiile Edilmesi

Simiilasyon Tablo 1’de verilen parametrelerle
calistirildiginda elde edilen degisim grafigi Sekil 4.’de
goriilmektedir.

Tablo 1. Simiilasyon Parametreleri

Rassal Say1
Ortalama 2
Degisim (Varyans) 0.00001
Ornekleme Zamani 0.1s
Kare Dalga
Puls Tipi Zaman Bazl
Zaman Simiilasyon Zamant
Biiyiikliik 0.01
Periyot 100sn’de 1
Puls Genisligi Periyodun %20’si
Simiilasyon
Coziimleyici Ode45
22
215
21
205 ]
5 2 el it

L L L L L
5000 6000 7000 8000 9000 10000

Zaman

L L L L
0 1000 2000 3000 4000

Sekil 4. Uzerinde Periyodik Hata Bulunan Iplige Ait
Kiitlesel Degisim Grafigi

YONTEM

Iplige ait 10000 adet simiilasyon  verisi
ortalamalarindan ¢ikarilarak spektral analizi yapilmig
ve periodogrami ¢izilmistir. Periodogramin elde
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edilebilmesi icin gerekli Matlab kodlar1 Tablo 2.’de
verilmigtir.

Tablo 2. Coziim i¢in kullamlan Simiilasyon Kodlar:

fs=10;

verinorm = veri - mean(veri);

[pxx,f] = periodogram(verinorm,[],[],fs);
plot(f,pxx)

ax = gca;

ax.XLim = [0 0.03];
xlabel('Frekans(Cevrim/sn)")

ylabel('Biiyiikliik")
SONUCLAR
Sekil 5’de fizerinde periyodik hata bulunan iplik
verisine ait peridogram goriilmektedir.

0.009

0.008

E 0.004
0.002 4
0.001 ll

Frekans ( gcevrim/sn)

Sekil 5. Peridogram

Yapilan simiilasyon caligsmasinda 10000 adetlik iplik
verisi igerisinde her 100 adette 1 tane bulunan (sn’de
1/100) periyodik hata olusturuldugundan,
periodograma bakildiginda iplik verisinde olusturulan
frekansta periyodik degisimin oldugu goriilmektedir.
Bu periyodik hata iplik tizerinde 16.67m * ye karsilik
gelmektedir.
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AMACLAR

Bu calismada herhangi bir pollimer lif/lkumas
yiizeyine, buhar fazi polimerizasyonu ile polipirol
kaplanmasi agiklanacaktir. Bu yontemde ilk asamada
pirol monomeri kumag liflerine buhar fazinda
yiiklenmektedir ve ardindan baslatic1 buharina maruz
birakilarak 10 dakika iginde lif yiizeyinin polimer ile
kaplanmasi gergeklestirilmektedir. Elde edilen tiriiniin
incelenmesi igin iletkenlik 6l¢timii, SEM ve FTIR
teknikleri ile kullanilmustir. Iletkenlik 6lgiimlerinde
elde edilen deger yaklagik 10 S/cm dir.

Giris

Polipirol ¢ok kullanilan yariiletken polimerlerden
biridir. Iletkenlig olduk¢a yiiksektir. Fiziksel ve
kimyasal 6zellikleri iletken polimer ailesi i¢inde en iyi
olamdir. Kimyasal oksidasyon ya da elektrokimyasal
yontemler kullanilarak cok kolay
polimerlestirilmektedir. Bunlarin yaninda; iretilen
polimerin ¢oziiniirliigii zayif oldugu ic¢in polimer
islemciligi agisindan sorun Onemlidir. Polipirol
elektronik arag-gere¢ liretiminde, sensor] 1., korozyon
onleyici kaplamalar ve bir ¢cok alanda ¢ok kullanilan
bir polimerdir; ayn1 zamanda tekstil sanayindede ¢ok
tercih edilmektedir. Uretim yontemleri kolaydir ancak
trtiniin islenmesi zordur. Bu sorunun iistesinden
gelmek icin bir ¢ok arastirmalar yapilmaktadir.
Ozellikle islemecilik sorunundan kaginmak icin sentez
esnasinda son iiriin olarak iiretmek hedeflenmektedir.
Bu amacla tercih edilen yontem buhar fazi
polimerizasyon yontemidir. Bu yontem kimyasal ve
elektro kimyasal yontemlere gore oldukga kolayliklar
icermektedir [2,3]. Mohammad ve ark., Stussi ve
ark.’nin calismalarinda agiklandigi gibi bu yontem
diger geleneksel yontemlere gore son derece kolay ve
hizlidir; ancak oksitleyici maddenin kaplanacak
polimer/lif yilizeye tutturulmasi, ortam neminin
diizenlenmesi v.b. gibi bazi sikintilarin varligr soz
konusu edilmektedir.

Bizim 6nerdigimiz yontemde: baslaticinin dahi buhar
fazinda olmasi, buhar fazi polimerizasyonun ¢ehresini,

reaksiyon hizini ve mekanizmasin1 ve siirecini
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bagkalastirmis ve sorunlar yok edilmistir. Bu
caligmada, polimer liflerini yariiletken polimerlerle
kaplanmasinda kullandigimiz  yeni bir ydntem
aciklanmigtir. Kumas/life buhar fazinda yiiklenen
anilin tiyofen ve pirol gibi monomerler, baslatict

buharma maruz  birakildiklarinda,  kumag/life
emdirilmis  monomer lif yiizeyinde siiratle
polimerleserek, homojen bir kaplama

olusturabilmektedir. Elde edilen; son iiriindiir ve ilave
bir arindirma, yikama vb isleme ihtiyag
duyulmamaktadir. Teknik hizli, temiz ve kolaydir.

DENEYSEL
Malzeme

Pirole monomeri saflastirilmamistir; baska bir deyisle
buhar faz1 polimerizasyonunda ~ monomerin
saflagtirilmasi gerekmemektedir. Amonyum
persiilfatin - SM HCI iginde ¢ozeltisi hazirlanmugtir.
Degisik kumaslar piyasadan satin alindigi sekliyle
kullanilmigtr.

Yontem

Kumaglar oda sicakliginda 3 saat pirole buharinda
bekletilmistir (25°C). Polimerlesme, kumaslarim APS
buharina maruz birakilmasiyla gerceklestirilmistir.
Polimerizasyon 10 dakika da tamamlanmugtir.

Kumas yiizeyine kaplanan PPy’nin gravimetrik
yontemle tayini:

Kumaglar pirol monomer buharinda bekletilmistir. 3
saat i¢cinde kumasin tuttugu pirol miktar1 gravimetrik
Ol¢iimler sonucunda (W/W: % 5) olarak belirlenmistir.
Daha sonra pirol monomeri tamamen BFP yontemiyle
polimerlestirilmistir. Buhar fazi1 polimerizasyonu
sonucunda kumasda olusan polipirol miktarinin < % 5
den daha az oldugu tespit edilmistir. Bu azaligin sebebi
donilisiimiin  tamamlanmamis olmasindan ziyade;
kumagtan monomer desorpsiyonunun gerceklesmesi
olarak gozlenmistir.



DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
iletkenlik incelemeleri

Buhar fazi yontemi ile polipirol kaplanmis kumag/lif
yiizeylerinde Olgiilen iletkenlik degerleri 10 S/cm
olarak olduk¢a yiiksek bulunmustur.

FTIR incelemeleri

FTIR  spektrumlarindan  pirol  monomerlerinin
kumag/lif yapisinda bulunan karbonil gruplarina
baglandiklar1 belirlenmistir.

GENEL SONUCLAR

Kumag/lif yiizeyine buhar fazi polimerizasyonu ile
polipirol kaplamasinin denendigi bu ¢alismada, elde
edilen sonuglar kaplammin homjen oldugunu
gostermistir. Kumas ylizeyinde Olgiilen iletkenlik
degeri 10 S/cm olarak belirlenmistir. Pirol monomeri
kumag/lif  molekiillerinde  bulunan fonksiyonel
gruplara baglanmistir ve oOlgiilen agirlik yiizdesi en
fazla % 5 nisbetindedir. Polimerizasyon esnasinda
monomerin kumag/lif yiizeyinden desorbe oldugu
gozlenmis ve bunun sonucu olarak kumas ylizeyine
kaplanan polimer miktarimin beklenenden az oldugu
belirlenmistir (% 4).
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PURPOSE

Date palm (DP) is considered one of the large sources
of natural cellulosic fibers. Long fibrillated date palm
fibers, which could be used in many different
applications, were extracted from the midribs using
chemical treatment followed by mechanical separation
process. DP midribs were chemically treated using
NaOH under varying conditions; NaOH concentration,
treatment duration, and temperature. A total of 27
samples were prepared in addition to an untreated
sample (control). Different characterization techniques
were applied on the 28 samples to determine the
optimum treatment conditions. The fibers physical
properties were obtained by measuring their density,
cross-sectional area, and fibers’ length. Also, the
fibers’ surface morphology was observed using SEM.
Moreover, single fiber tensile test (SFTT) was used to
determine the fibers’ mechanical properties. Finally,
by analyzing the results the optimum treatment
condition was selected based on cost, environmental
impact and fiber quality

INTRODUCTION

Natural fibers (NF) are fibers obtained from natural
sources. There are two types of NF; protein fibers
which are obtained from living creatures, such as, silk,
wool and hair, and cellulosic fibers which are obtained
from plants, such as, flax, jute, date palm and cotton
[1]. Cellulosic natural fibers, which are also referred to
as lignocellulosic fibers, consist of three major organic
constituents; cellulose, hemicellulose, and, lignin. The
cellulose is embedded in a lignin matrix as shown in
Fig. 1 [2]. In general, properties of NF are affected by
many factors; some of which are controlled, and the
others are uncontrolled. The controlled factors are
cultivation factors, extraction process parameters and
fiber treatment conditions. Whereas, the uncontrolled
factors are all related to naturally existing
characteristics in the fibers that can’t be changed like
the microfibril angle or natural defects [1]. Date palm
is considered one of the largely existing sources of
cellulose fibers. DP fibers could be extracted from
four different parts, namely, midribs, spadix stems,
leaflets, and mesh. The research on DP fibers is of
high interest to the scientific community, due to their
good mechanical, physical, and thermal properties, in
addition to, their versatility, low cost, and abundance.
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Fig.1. Microstructure of natural cellulosic fibers [3]

EXPERIMENTAL

The aim of this research work is to extract long
fibrillated fibers from the midribs of date palm (DP)
using two sequential processes; chemical treatment
and mechanical separation. The chemical treatment
was achieved by using NaOH. The chemical
treatment factors are NaOH concentration, treatment
duration, and treatment temperature. Each of the
previously mentioned factors had three levels. A full
factorial design of experiment was used to determine
the optimum treatment conditions. Therefore, 27
samples were extracted and treated in addition to an
untreated sample (control). The levels of each factor
were selected taking into consideration economic
feasibility in addition to suitability for use on an
industrial scale. The midribs used in this
experimental work were all obtained from the same
date palm tree which was a Barhi cultivar located in
Sharqia governorate, Egypt. Moreover, the midribs
were all obtained during the same period of time and
had the same level of maturity. This selection
criterion was adopted to ensure consistency amongst
midribs and to eliminate any of the cultivation
factors from the experiment.

The sample preparation is divided into three steps;
chemical treatment, mechanical separation, and
neutralization. The chemical treatment is performed
by immersing slices of midribs of equal sizes in a
NaOH solution at different conditions. Whereas, the
mechanical separation is performed by passing the
treated slices between 2 squeezing roller. Finally, the
neutralization is performed by immersing the fibers
in 5% acetic acid solution to neutralize the fibers’
pH.



The physical properties of the extracted fibers were
determined by measuring the fibers’ density, length,
and cross-sectional area. The mechanical properties
were obtained by performing SFTT. The tests results
were analyzed by comparing the findings and by
statistical analysis to determine the best treatment
conditions.

EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

The novelty of this work lies in the ability to extract
long fibrillated flexible fibers also known as textile-
grade fibers. The length of extracted fibers was nearly
300 mm and the research promise the extraction of
fibers having the length of the whole midribs which
could reach 3 m long. The fibers extracted in the
literature were very short nearly less than 5 mm as
shown in Fig. 2 (a) which make it very difficult to
further process these fibers. As for comparing the
tensile strength of the fibers extracted and the
literature, Fig. 2 (b) shows that the extracted fibers are
nearly five times stronger than midrib date palm fibers
reported in the literature.
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Fig. 2 Comparison between (a) the length and (b) tensile
strength of fibers extracted in this work and the literature

Date palm midrib fibers have very promising physical
and mechanical properties when compared to other
competing natural fibers. Fig. 3 shows a comparison
between the tensile strength of date palm and other
natural fibers. It can be noticed that date palm midrib
fibers have comparable strength to other natural fibers
such as flax and hemp.
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Fig. 3 Comparing tensile strength of date palm fibers with
other natural fibers

CONCLUSIONS

Date palm fibers were extracted from the midribs
using chemical treatment. 27 samples were extracted
in addition to the untreated sample by varying the
treatment parameters; NaOH concentration,
treatment duration, and treatment temperature. The
alkaline treatment had successfully fibrillated the
midrib fibers by reducing the cross-sectional area by
more than 77.5%. Moreover, the fibers’ tensile
strength was enhanced by 74%.

SUGGESTIONF FOR FURTHER WORK

As recommendations for future work, the fibers need
to be further characterized by determining their
thermal properties, degree of crystallinity and
orientation. Moreover, it’s important to investigate
the use of the extracted fibers as reinforcement for
composites and determine the properties of the
produced composites.
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AMACLAR

Son yillarda endiistrinin pek ¢ok dalinda oldugu gibi
tekstil sektoriinde de siirdiiriilebilirlik, yenilenebilir
materyaller ve geri kazanim igin caligmalar
yapilmaktadir. Tekstil malzemeleri iiretim zincirinin
asamalarinda linter, lif, iplik ve kumas formunda
atiklar olusmaktadir. Bu atiklar icerisinde seliilozik
esasli olan pamuk, jiit, keten ve benzeri bitkisel liflerin
atiklari hem tekstil sektori hem de kagit, gida
kompozit, savunma sektorleri i¢in Onemli birer
hammaddedirler. Seliilloz, hammadde olarak sanayinin
pek c¢ok dalinda kullanilan dogal bir polimerdir.
Tekstil sektorii igin ise rejenere seliiloz liflerinin
iretiminde 6nemli bir hammaddedir. Giliniimiizde
seliilozun en biiyiik kaynagi bitkilerdir. Yenilenebilir
bir kaynak olmak ile birlikte bitkilerden seliiloz eldesi
gida kaynaklarina ve tarima elverigli alanlarin hacmine
bagli olarak sinirlidir. Bu nedenle atik malzemelerden
selilozun geri kazanimi ve iiretim siirecine tekrar
katilmasi ile ilgili ¢alismalarin sayisi hizla artmaktadir.
Bitkisel lif atiklarindan seliiloz eldesi ve bu seliilozun
tekstil endiistrisi dahil diger sanayilerde kullanilmasi
hem yenilenebilir hem de siirdiiriilebilir bir
yaklasimdir. Bunun sonucunda keten, kenevir, sisal,
jiit gibi bitkisel lifler ve farkli bitkilerin tarim iiriinleri
atiklarmm  kullanimu gin  gectikge  Onem
kazanmaktadir®. Bu ¢aligmada tekstil iiretim
siirecinde aciga cikan bitkisel lif atiklarindan seliiloz
gibi o6nemli ve degerli bir biyo-polimerin geri
kazanimi ve tekrar kullanilabilirliginin saglanmasi
amaclanmustir.

GiRiS

Bitkisel liflerin en temel bileseni olan seliiloz life
mukavemet ve yapisal stabilite kazandirmaktadir.
Lifin cinsine gore selillozun yapisal geometrisi
degismekte ve lifin mekanik 6zelliklerinde belirleyici
bir rol oynamaktadir®. Seliilozun kimyasal yapist farkli
dogal liflerde aym1 olmasina ragmen, miktar1 ve
polimerizasyon derecesi varyasyon gostermektedir !!.
Polimerizasyon derecesi; odun seliilozunda 300-1700;
pamuk ve diger bitkisel liflerde 800-10000 arasinda
degismektedir. Selilloz dogada hemen hemen hicbir
zaman tek basina bulunmaz. Genellikle diger bitkisel
maddelerle beraber bulunur. Bu seliilozun dogal
ortamda pargalanmasimi  etkilemektedir.  Seliiloz
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fibrilleri  Oncelikle  hemiseliiloz,
proteinlerin  dahil oldugu diger
matriksine gomiilmiis haldedir

pektin  ve
polimerlerin

Bitkisel selillozun en onemli kaynaklari, agaclar,
yesil bitkiler ve bitkisel liflerdir. Cesitli bitkisel
liflerden seliiloz eldesine yonelik literatiirde farkli
calismalar bulunmaktadir. Moran ve arkadaslar1'?,
sisal liflerinden iki farkli yontemle seliiloz ekstrakte
edip, saflagtirarak nanoselilloz elde etmis ve
yontemlerin avantaj ve dezavantajlarini
karsilastirmistir ve elde ettikleri seliilozun safligini
ticari  seliilozla  karsilastirmiglardir.  Yapilan
enstriimental analizler neticesinde elde edilen seliiloz
yapisinda hemiseliiloz ve lignin miktarinin eser
miktarda oldugunu ve ekstrakte edilen seliillozun
kristalinitesinin de olduk¢a yiiksek oldugunu
belirtmislerdir. Yontemler temel olarak alkali
ekstraksiyon, agartma ve asit hidrolizi gibi bilindik
islemlere farkli yardimer maddeler eklenip ve farkli
islem siireleri uygulanarak belirlenmistir.

Jahan ve arkadaslari’, ise mikrokristalin seliiloz
eldesi i¢in dogrudan jiit lifini kullanmislardir.
Oncelikle lif igerigini belirleyip, ardindan formik
asit- peroksiformik asit yontemiyle seliilozu jiit lifi
yapisindan ekstrakte ederek asit hidrolizi ile
mikrokristalin  seliiloz yapist elde etmislerdir.
Caligmalar ile, olduk¢a ekonomik ve ulasilabilir bir
hammadde kaynagi olan jiitten, katma degeri klasik
jiit Uriinlerinden daha yiiksek bir nihai {iriin elde
etmeyi amacglamiglardir. Asidik islemle seliilozu,
hemi-seliiloz ve ligninden etkin bir sekilde ayristirip,
hidrojen peroksit islemi ile hem saflagtirma hem de
agartma yapmusglardir.

Wang ve arkadaslari’>, yaptigi ¢alismada, eko-
kompozit ve biyo-kompozit olarak kullanilmak {izere
jit liflerini alkali ¢zelti ve asit buharinda saflastirip,
yiiksek basingli su jetleri kullanarak mikro ve nano
fibriller elde etmislerdir. %12’lik NaOH ile oda
sicakliinda merserizasyon yapilmis, asit buhari
olusturmak i¢in HCI kullanilmistir ve %80°lik NaOH
¢ozeltisi ile yapilan kimyasal iglemi takiben basingl
su jetleri kullanilarak liflerin mikro ve nano boyutta
fibrillegsmesi saglanmistir. Kimyasal islemler jiit lifi
yapisindaki lignini arindirmak, fiziksel islem ise
liflerin eksen boyunca agilarak fibrilasyonunu
saglamak tizere uygulanmistir. Elde edilen mikro ve
nano fibril yapidaki liflerin, asit buhar1 sayesinde,



geleneksel yontemlere gore daha uzun lif boylarina
sahip oldugunu  gostermislerdir. Kopania ve
arkadaglar’’, keten ve kenevir bitkisi de dahil olmak
tizere farkli bitkisel atiklardan seliiloz eldesi {izerine
caligmalar yapmuslardir. Oldukga yiiksek seliiloz
icerigine sahip olan keten ve kenevir govdelerini
cesitli kimyasallar kullanarak seliiloz ekstraksiyonu ve
saflastirma islemi uygulamislardir. Bitki govdelerini
islem Oncesinde buharlama ve sicak su ile arindirmus,
sodyum hidroksit/hidrojen peroksit ile hamurlagtirmis,
ardindan delignifikasyon igin ¢esitli yOntemler
uygulamuslardir. Bu yontemler; oksijenle
delignifikasyon, sodyum klorit ile seliilozik olmayan
materyallerin arindirilmasi ve perasetik asit olarak
uygulanmigtir. Malzemenin bagslangi¢ icerikleri, elde
edilen iriinlerin igerikleriyle karsilastirilmistir. Bu

karsilagtirmalar, selilloz, hemiseliloz ve lignin
miktarlarmin  Olgiilmesi,  alfa-seliiloz  igeriginin
saptanmasi, viskozite sayist ve polimerizasyon
derecelerinin ~ Olgiilmesi  ve  pektin  miktarinin

saptanmasi seklinde gerceklestirilmistir.

Bu c¢alismada Onceki c¢aligmalarimiz kapsaminda
cesitli bitkisel lif atiklarindan elde edilen seliilozun
ozellikleri toplu olarak sunulmus ve karsilagtirmali
olarak degerlendirilmigtir 234514,

DENEYSEL
Malzeme

Calisma kapsaminda tekstil iiretim siirecinde olusan
jit, keten, muz sisal ve hindistan cevizilif atiklari
kullanilmigtir.  Kullanilan kimyasallar; ticari alfa
seliiloz, etilen diamintetra asetik asit (EDTA), formik
asit, etanol, benzen, aseton, hidroklorik asit, siilfiirik
asit ve hidrojen peroksit Sigma Aldrich’ten temin
edilmistir.

Yontem

Calisma kapsaminda ilk olarak bitkisel lif atiklarinin
kimyasal igeriklerinin belirlenmesi i¢in Zhang ve
arkadaglarinin ¢alismasinda tarif edilen Cin Tekstil
Endiistrisi Standardi uygulanmistir'®. Daha sonra lif
atiklarinin delignifikasyon ve ekstraksiyon
islemlerinden oOnce suda ¢o6ziinebilen maddeleri
uzaklastirmak iizere saf su ile 2 saat siire ile manyetik
karistiricili 1siticida 6n temizleme iglemi yapilmustir.
Yikanan lifler siiziilerek etiivde 105°C’de 6 saat
siireyle kurutulmustur 3.

Liflerin iizerinde bulunan yagst mumsu maddelerin
uzaklastirilmasi icin 2:1 benzen/etanol (v/v) ¢dzeltisi
ile mantolu 1siticida, sokslet aparati ile geri sogutmali
bigimde, 4 saat siire ile islem yapilmustir.
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Calismada seliilozun ekstraksiyonu i¢in formik asit-
peroksiformik asit yontemi uygulanmistir. Islemde
¢ozelti-lif oram1 20  (hacim/agirlik)  olarak
belirlenmis, 90% (v/v) formik asit ile 120 dakika
stireyle kaynama sicakliginda muamele
edilmistir. Formik  asitle iglem  goren lifler
delignifikasyon icin peroksiformik asit ile muamele
edilmistir. Peroksiformik asit ¢ozeltisi, %90 (v/v)
formik asit ve toplam c¢ozeltinin %4’ hidrojen
peroksit ile hazirlanmigtir. Reaksiyon, termal
dengede su banyosunda gergeklestirilmigtir. 120
dakika sonunda c¢ozelti siiziilerek lifler nétrlesene
kadar saf su ile yikanmistir. Yoéntem Jahan ve
arkadaslarinin ¢alismasmdan adapte edilmistir’. Elde
edilen hamurun agartma islemi %10’ luk (w/v)hamur
konsantrasyonu ile yapilmistir. Cozelti pH’muin 11
olmast i¢in 0,1 M NaOH ¢ozeltisi kullanilmistir.
Agartma islemi, 60°C sicaklikta, 1 saat siireyle
%35°1ik hidrojen peroksit ile gergeklestirilmistir.

Elde edilen seliiloz numunelerinin ve karsilagtirma
icin alinmig olan ticari alfa seliilozunpolimerizasyon
dereceleri ve nem igerikleri belirlenmistir. Bunlarla
birlikte XRD, FTIR, TGA analizleri yapilmstir.
DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Calisma kapsaminda seliiloz eldesinde kullanilacak

attk  Dbitkisel  liflerin  igerikleri ~ Tablol’de
gosterilmistir.
Tablo.1Bitkisel liflerin kimyasal icerikleri
Lif Seliiloz | Hemiseliiloz Lignin | Pektin
% % % %
Jut 63,5 13 13,8 2,6
Sisal 61 32 4,91 2,08
Muz 57 24 12 7
Keten 78 13 5 9
H. Cevizi 67 11 20,35 1,65

Elde edilen seliiloz numunelerine seliiloz ayraci olan
CUEN ile ¢oziinebilirlik testi yapilmis ve optik
mikroskopta ¢oziinme gozlemlenmistir. Mikroskop

altinda  gozlemlenen  ¢oziinme  Sekil 1°de
gosterilmektedir.
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Sekil: 1.1 Elde edilen selillozun CUEN ile ¢6ziinmesi

FTIR analizi sonuglar; bitkisel lif atiklarindan elde
edilen selilloz ile ticari alfa selillozun benzer
elementel dzelliklere sahip oldugunu gostermistir.



Bitkisel lif atiklarindan elde edilen seliiloz ve ticari
alfa selillozun kristal yapilarim incelemek ve
karsilagtirmak igin uygulanan XRD testi sonucunda
oldukga yakin kristalinite degerleri elde edilmistir.

TGA analizi sonucunda elde edilen veriler
incelendiginde, termal bozunmanin tiim drnekler igin
benzer sicakliklarda  bagladigi  ve  sonlandifi
gOriilmiistiir. Bununla birlikte 6rneklerin baglangi¢
sicakliklar1 arasinda 20°C ye yaklasan farklar
bulunmaktadir. Bu da  orneklerin  kristalin
yapilarindaki farkliliklardan kaynaklanmaktadir. Yine
analiz sonucunda Orneklerde meydana gelen agirlik
kayiplar1 da yaklagik olarak aymdir. Sonug¢ olarak
ticari alfa seliiloz ve bitkisel lif atiklarindan elde edilen
selillozun termal davranis ve stabilitelerinin benzer
oldugu gorilmistiir.

Bitkisel lif atiklarindan elde edilen seliiloz
numunelerinin polimerizasyon dereceleri 750- 1050
arasinda degigmektedir.

Cesitli bitkisel lif atiklarindan elde edilen seliiloz
numunelerinin ve ticari alfa seliilozun nem igerikleri

Tablo 2’de gosterilmistir.

Tablo.2. Seliilloz numunelerinin nem igerikleri

Seliiloz kaynagi  Nem Icerigi (%)
Jiit 7,25

Sisal 6,17

Muz -

Keten 8,57

Hindistan cevizi -

Alfa seliiloz 8,44

GENEL SONUCLAR

Bu c¢alismadaki temel amag tekstil endiistrisinde
kullanilan bitkisel lif atiklarindan seliilozun geri
kazanimi ve bu degerli hammaddenin tekrar {iretim
stirecine katilarak siirdiiriilebilirligin saglanmasi olarak
belirlenmis ve c¢alismalar sonucunda tekrar iiretim
siirecine  katilabilecek  nitelikte  selilloz  elde
edilebilmistir. Atik liflerden elde edilen bu seliiloz
degerli bir polimer olarak kagit, rejenere seliiloz lifi,
ambalaj {iretimi gibi 6nemli endiistrilerde hammadde
olarak kullanilabilecek niteliktedir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Yapilacak ileriki ¢aligmalarla bu selillozun daha
ayrintili  analizi sonucu ticari {iriine doniisme
potansiyeli bulunmaktadir. Calisma kapsaminda elde
edilen seliilozun rejenere selilloz lifi {retiminde
kullanilmast  ve  bu  asamada  uygulanacak
modifikasyonlar ile tekstil sektorii igin katma degeri
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yiiksek fonksiyonel bir {iriin iretilmesi seklinde
planlanmgtir.
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AMAC

Bu caligmada farkli miktarlarda anataz fazinda yari
iletken TiO, pargacik katkilanmis polyester liflerinin
fotokatalitik etki ile kendini temizleyen kumas
uygulamasi i¢in kullanim potansiyelinin incelenmesi
amaglanmaistir.

GIRIS

Cevre bilincinin artmasi ve siirdiiriilebilir kaynaklara
destek olabilmek adina fotokatalitik malzemelere olan
ilgi artmaktadir. Katkili lif iiretimi sonsuz yikama
dayanimi, esnek yiizey yapist ve atik olusumunun
azaltilmast  ile kaplama yontemlere  {istiinliik
saglamaktadir. Bu calismada kullanilan TiO,, kendi
kendini temizleme', ¢evre dostu uygulamalar’ ve
antibakteriyel® etkileri iizerine son zamanlarda farkl
caligmalar yapilan Onemli bir malzemedir. Farkli
fazlara sahip olan TiO; nispeten ucuz, kimyasal olarak
yiiksek stabilite gosteren, diisiik toksiteye sahip bir yar1
iletkendir ve anataz fazinda yiiksek fotokatalitik

etkisinden dolayi tercih edilmektedir®™>.

DENEYSEL

Malzemeler

Fotokatalitik etki ile kendini temizleyen kumas
iretiminde, %50 TiO, (anataz fazinda) igeren

masterbatch Clariant Firmasindan temin edilmistir.
Diger tiim sarf malzemeler Korteks Mensucat Sanayi
ve Ticaret A.S. Firmasindan temin edilmistir.

Yontem

Numune masterbatch oranlari, nihai iplikte TiO»
konsantrasyonlari sirasiyla %0, %1,5, %3, %4,5 olacak
sekilde ayarlanmistir. Hazirlanan regeteler ile katkili
eriyik ¢ekim islemi ile 300 denye 72 filamente sahip
iplik iiretimini takiben biikiim ve dokuma islemleri de
gerceklestirilmigtir. Kumas numuneleri c¢ay, kahve,
visne suyu, ketcap ile lekelenmistir. Karanlik ortam
(referans),isik haslig1 test cihazi ve giin 1518inda farkl
stirelerde test edilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Katkilanan  TiO, taneciklerin  numunelerin  lif
ylizeyinde dagilimlar1 SEM ile Sekil 1’de verilmistir.
Katki oranmna paralel olarak liflerin  yilizey
plriizliliginiin arttigi  gorilmektedir. Numunelerin
ylizeylerinde yapilan lekelendirmelerin temizlenme
performansi farkli 1s1k kosullarinda dahi olsa yiizey
puriizliligi ile paralellik tasimaktadir. Kendini

temizleme etkinliginin yani sira katki oranlarmin lif
mukavemetine ve rengine olan etkisi de incelenmis ve
bu calisma kapsaminda sunulacaktir.

Sekil 1. (a)Standart PET iplik, (b) %1,5 TiO, katkili
PET iplik, (c¢) %3 TiO, katkili PET iplik, (d) %4,5
Ti0; katkili PET iplik

GENEL SONUCLAR

Bu calisma, TiO> gibi inorganik bir maddenin eriyik
cekim asamasinda {iretime dahil edilerek, iplik
¢cekiminde PET matris ile birlestirilmesi dogrultusunda
fonksiyonel bir iriin elde edilebilecegini géstermistir.
Ti0, katki miktari, 1giklandirma siire ve ¢esidine gore
yiizeyin kendi kendini temizleme 6zelligi goriilmiistiir.
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Calisma kapsamindaki hammadde temini, deneysel
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AMACLAR

Bu caligmada tasarlanan bikomponent ameliyat ipligi;
giiniimiizde tekstil sektoriiniin birgok teknik alaninda
uygulandigi yiiksek katma degerli triinlerden olusan
teknik tekstiller ana alt dalinin; 6nemi, pazar payi ve
ticari degeri acgisindan en basinda gelen tibbi
tekstillerin, saglik sektdriinde en ¢ok ihtiyag duyulan
ve ragbet goren biyomalzeme {irlinlerinin baslarinda
gelen ameliyat ipligi ihtiyacina katki saglamasi
amaglanmigtir. Bunun i¢in bikomponent ameliyat
ipliginin yapisini; ¢ekirdek: PTFE — kabuk: PET
malzemeleri olusturacak sekilde once iiretip ardindan
sterilize edip ardindan g¢esitli yapisal, mekanik,
kimyasal ve biyolojik agidan beklenen 6zellikleri
saglamasi i¢in gereken testleri yapip ardindan steril
ambalaj ve paketleme uygulayip yiiksek katma degerli
bir biyomalzeme iiriinii iretmek (prototip) ve zamanla
isletmesini kurarak endiistrilesmesi hedeflenmistir.
GIRIS

Tibbi tekstiller, teknik tekstillerin giin gectikce dnemi
artan ve genis liriin yelpazesine sahip bir pazaridir. En
dikkat ¢eken iiriinii ise ameliyat iplikleridir. Polimer
teknolojilerinin  gelisimiyle beraber gelismektedir.
Dokuma, 6rme, nonwoven ve braided yapili olarak
iretilme imkanlar1 mevcuttur. (1,2). T1p, mikrobiyoloji
ve konfor gibi sahip oldugumuz bilimlerin yanisira
tekstil miihendisligi, kimya, standart testler ve
sertifikasyonlar1 da saglayan teknik disiplinler ile
yasam  bilimleri arasindaki  bir  konumda
konumlandirilan disiplinlerarasi bilimdir. (3).

Ameliyat ipliklerinin; tanimindan, tarihgesinden ve
kullanilan hammaddelerinden ve biyouyumluluk
durumlarindan bahsedilip drnekler gdsterilmistir. (4).
Ipek lifinin 6zelliklerinden bahsedilip tibbi tekstillerin
icinde ameliyat ipliklerinin ham maddesi olarak
kullanilabilmesinden, yerli ve milli kaynakli olarak
iretilebilmesinden ve bunun ekonomik agidan
Ulkemize saglayacag1 cesitli katkilardan
bahsedilmistir. (5).
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Bir cerrah i¢in, kapali ve dar bir alanda ameliyatlarda
dikis atmanin zorlugundan bahsedilip robot yardimli
uygulamalarin oneminden bahsedilmistir.
Gliniimiizdeki  ameliyatlarda bu isin  icraa
edilebilmesi i¢in robot dikig sistemini yapisin
aciklayarak Onermistir. Robotun transanal
endoskopik mikrocerrahi ¢ de uygulanmasinin biiyiik
kolayliklar saglayacagindan bahsetmistir. (6).

Vaskiiler hastaliklarin giinden giine arttigindan,
arterlerin  degistirilmesi  gerektiginden, sentetik
vaskiiler  protezlerin  tasarimu  ve  {iretiminin
o6neminden, by — pass yontemlerinin yerine basarili

protez ¢alismalarinin  arttifindan, multidisipliner
caligmalar gerektirdiginden ve tekstil temelli
vaskiiler protezlerden genel olarak bahsedilmistir.
.

Malzeme

Malzemeler, iki adet sentetik esasli hammadde olan
PET ve PTFE ° dir. ilk malzeme, bikomponent
ameliyat ipliginin i¢ (¢ekirdek) kismini olusturacak
olan PTFE malzemesidir. PTFE; Isil ve kimyasal
kararlilik, disik reaktiflik, minimum doku
reaksiyonu, hidrofob, miikemmel kayma o&zelligi,
diisik  strtinme katsayist  gibi  karakteristik
ozelliklerinden dolayr tercih edilmistir. Tkinci
malzeme, bikomponent ameliyat ipliginin dis
(kabuk) kismini olusturacak olan PET malzemesidir.
PET; Viicut tarafindan orta hizda kabul edilebilen bir
malzeme, yiizey iizerinde kendiliginden kan pihtilar
olusturmasi, c¢ogu kimyasala karsi kimyasal inert
(kanin pH ° larma uygun bir sekilde), optimum
yiiksek gerilmelere dayanikli, optimum esneyebilen
siinek bir malzeme olmasindan kaynakli bu iki adet
malzeme sec¢imi gerceklestirilmistir.

Yontem

Bu  bilgiler 1s18inda {iretilmesi tasarlanan bu
caligmada, birbirinden farkli 6zelliklere sahip olan
iki farkli sentetik esash ipligi olusturacak graniilleri
(mekanik, kimyasal, biyolojik ve yapisal dzellikler
acisindan)  bikomponent  makinesinde;  Once
graniiller, besleme {initesinden beslenip ardindan
ekstriiderde ergitip belirli bir kiitlesel debiyle
istenen; iplik numarasina ve enine kesitine gore
diizelerden basingla figkirtilir ve ardindan sogutma
kanal1 bolgesinde kullanilan sentetik esasli tiriinlerin
karakteristik O6zelliklerine bagli olarak belirli bir
sicaklikta sogutup (katilastirilip) ayni anda belirli bir
¢ekime ugratarak (liretimle ilgili ¢esitli teknik
parametreler olan; n, Ma, M, m, V, Ts, T, t, V¢ v.s
gibi) iplik formuna getirilecektir.



Ardindan olugan biyomalzeme iiriinii i¢ ice (kabuk-
¢ekirdek) bikomponent biyouyumlu ameliyat ipliginin
ucuna uygulama alanina gore farklilik iceren cesitli
igne (ug/kanca) profillerinden biri secilerek (genellikle
deri alt1 cerrahi operasyonlarda (yaraya bagli olmadan)
enine kesiti yuvarlak olan kor (blunt) profil tercih
edilir) ve baglant1 saglanir (birlestirilir). Ardindan ise
Sterilizasyon asamasi gelmektedir. Bu agsamada ise
olusturulan ameliyat ipliginin kullanilmasindan once
sterilizasyona ihtiyact vardir. Sterilizasyon isleminde
ise genellikle otoklav sterilizasyonu (belirli bir
sicaklik, basmmg ve siire altinda) yaygin olarak
kullanilmaktadir. Sterilizasyon islemi tamamlandiktan
sonra ise, diinya kalite standartlarina uygun olarak
cesitli mekanik, kimyasal ve biyolojik testlere tabi
tutulup basarili sonuglar alinirsa Once prototipi
ardindan seri iretimi (endistrilesmesi) c¢aligmalar:
yapilacaktir. Asagidaki gorselde ise tasarlanan
calismanin proses akis semasi (pag) sematik gosterimi
sergilenmistir.

Sheoth-Core

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Bu galigma tasarim asamasinda oldugundan dolay1
suan i¢in herhangi test veya testlerin verilerine bagh
grafiklerini veya tablolarmi igermemektedir.

GENEL SONUCLAR

Prototipin iretilmesi, sterilize edilmesi ve cesitli
yapisal, mekanik, kimyasal ve biyolojik testlerin
basarili sonuglar vermesi halinde yerli ve milli
endiistrimize  kiigiik  bir  katki  saglayacagi
diigiiniilmektedir. ~ Ayrica  Ulkemiz  agisindan
biyomalzemeler alanindaki olduk¢a biiyiikk bir
pazarm yerli ve milli iretilebilirligi igin yiiksek
katma degerli bir iriin olarak kiigiik katki
saglayacag1 da diistintilmektedir.

SONRAKi DONEM CALISMALARI

Uretilecek prototipin  gesitli  kalite testlerinden
basarili sonuglar almasi halinde kurulacak isletmenin
;yeri, yatirim maliyeti, {retim planlamast ve
kapasitesi, gereken insan giicli, makine giicii,
hammadde temini, proses akis semasi, sevkiyat ve
lojistik gibi ana konular aragtirilip planlanacaktir.
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Filament Kesit Seklinin ve Tekstiire Isleminin Polyester Iplik

Si1vi Emiciligi Uzerine Etkisinin Incelenmesi
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AMACLAR

Polyester iplikler yaygin olarak kullanilan dairesel lif
kesitinin haricinde, yiizey alanlarinin arttirilarak
konfor, sivi emicilik ve yalittim gibi 6zelliklerinin
gelistirilmesi amac1 ile i¢ci bos ve ¢ok-loblu Ilif
kesitlerinde de iiretilmektedirler. Bu ¢alismanin amaci,
lif kesit seklinin ve tekstiire isleminin tam-cekilmis
iplik (FDY) ve yalanci-biikiim tekstiire iplik (DTY) siv1
emicilik degerlerindeki etkilerinin incelenmesidir.

GIRiS
Tekstil yapilar1 gozenekli olmalarindan dolayr sivi
emici  Ozelligi  gostermektedirler.  Bir  tekstil

malzemesinin sivi emiciligi, malzemeyi olusturan
liflerin hammaddesine, liflerin yapiy1 olustururken
meydana getirdikleri bosluk miktar1 olarak belirtilen
gozeneklilige, gdzeneklerin ortalama biiyiikliiklerine ve
ilgili sivimin  yiizey gerilimine baghdir.! Tekstil
malzemelerinde sivi  emiciligin  dl¢lilmesi  igin
literatiirde ¢ok sayida ydntem belirtilmistir.>? Sivi
emicilik testleri kumasglar iizerinde yapilabilecegi***
gibi, bu kumaslar1 olusturan iplikler lizerinde yapilacak
sivi emicilik testleri’ ile kumaslarin emicilikleri tahmin
edilebilmektedir. Nyoni ve Brook’un ¢alismasinda’,
ipliklerdeki biikiim degerinin dikey emicilik degerine
etkisi arastirtlmistir ve biikiim degerinin iplik sivi
emiciligi  {izerinde Onemli bir etkisi oldugu
belirtilmisti. Wang ve arkadaslari®, iki farkli lif
kesitindeki yalanci biikiim tekstiire polyester iplikler
iizerinde yaptiklari ¢aligmalarinda, iplikteki maksimum
s1v1 yiiksekliginin biikiim degerinin artmasi ile arttigini
ve biikiimiin belli bir degerinden sonra ise sivi emilim
yiiksekliginin  azaldigin1  belirtmislerdir. Biikiimiin
artmasi ile iplik yapisindaki ortalama gozenek boyutu
azalmakta ve malzemenin kilcallik etkisi artmaktadir.
Ancak Wang ve arkadaslarinin ¢alismasinda®, siv1
emilim hizi belirtilmemistir. Liu ve arkadaslar®, kesikli
liflerden {iretilmis biikiimlii ipliklerde sivi emiciligini
inceledikleri ¢alismalarinda, radyal yondeki lif
migrasyonunun  lifler arasinda bulunan kilcal
bosluklardaki siirekliligi bozacaginit belirtmislerdir.
Ayrica, yiiksek biikiim degerlerinde iplik merkezindeki
liflerin biikiim kisalmas1 sonucunda burkulmaya maruz
kalacaklarin1 ve bunun da gozenek yapisini bozacagini
ongormiislerdir. Li ve arkadaslari'®, pamuk lifinden 2
ve 3 kathi olarak farkl biikiim degerlerinde iirettikleri
ipliklerin dikey emilim hizlarimi incelemislerdir.
Almoughni ve Gong!!, pamuk, polyester ve pamuk-
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polyester karigim ipliklerde yatay bir test diizeneginde
stvi  emicilik testi gerceklestirmiglerdir ve ayni
caligmalarinda gelistirdikleri teorik modelleme ile
deneysel sonuglar arasindaki korelasyonun yiiksek
oldugunu belirtmislerdir. Bu nedenle, lif kesit sekli ve
tekstiire islemi ile elde edilecek farkli yapidaki
ipliklerin sivi emiciliklerinin degerlendirilmesi i¢in
Almoughni ve Gong’ un prensibi!! kullanilmistir.

DENEYSEL

Malzeme

Kismen oryante edilmis iplikler (POY) ve FDY ler
Sekil 1.de gosterilen  kesit sekillerinde

iretilmiglerdir. POY iplikler 18 tex 48 filament, FDY
iplikler 11
iretilmislerdir.

tex 48 filament olacak sekilde

Sekil 1. Round (a), Hollow round (b) ve Hexa
channeled (c) lif kesitlerinin goriiniimii

POY’lar, yalanci biikiim tekstiire makinesinin farkli
birinci firin sicakliklarinda (130°C, 150°C ve 170°C)
tekstiire isleminden gegmislerdir.

Yontem

Ipliklerin dogrusal yogunluklar1 ISO 2060 (1994)
standardina gore tespit edilmistir. Tekstiire edilmis
ipliklerde kivrim kisalmasi degerleri DIN 53840-2
(1983) standardina gore Texturmat-Me cihazi ile
lciilmiistiir. Ipliklerin s1vi  emicilik dlgiimleri
literatiirde belirtilen yontemle gergeklestirilmistir.!!
Sivinin, yatay olarak yerlestirilmis iplikte bir
dakikada ilerledigi uzunluk siv1 iletim mesafesi olarak
Olclilmiigtiir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

FDY ve ii¢ farkli sicaklikta tekstiire islemi yapilmig
DTY dogrusal yogunluk 6l¢iim sonuglar: Tablo 1.’de
yer almaktadir. Tabloda iplik numara degerlerinin lif
kesit seklinden ve tekstiire sicakligindan bagimsiz ve
FDY’lerin 11tex, DTY’lerin 12tex dogrusal
yogunlukta olduklari goriilmektedir.



Tablo 1. FDY ve DTY dogrusal yogunluk degerleri

Hollow Hexa
(tex) Round Round Channeled
FDY 11,2+0,0 11,2+0,0 10,9+0,1
DTY130 11,9+0,1 11,9+0,1 11,8+0,1
DTY150 119+0,0 11,9+0,1 11,6 £0,0
DTY170 11,9+£0,0 11,702 11,6 £0,1

Tekstiire edilmis ipliklerin kivrim kisalmasi degerleri
Sekil 2’de verilmektedir. Biitiin kesit sekillerinde
tekstiire sicakligi artis1 ile daha yiiksek kivrim degerleri
elde edilmigtir. Kivrim  degerlerinde  tekstiire
sicakliginin yiiksek derecede etkili olmasinin yan sira,
lif kesit seklinin de daha az olmakla birlikte etkili
oldugu goriilmektedir.
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Sekil 2. DTY kivrim kisalmasi degerleri

FDY’ler ve DTY ler i¢in stv1 iletim mesafesi degerleri
Sekil 3.’de verilmektedir. DTY ler FDY’lerden daha
yiiksek s1v1 iletimi saglamiglardir.
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Sekil 3. ipliklerde siv1 iletim mesafesi degerleri

Tekstiire islemi ile iplik yapisindaki gozeneklilik

artmakta bu nedenle de sivi iletim Ozelligi
iyilesmektedir.

GENEL SONUCLAR

Iplik svi iletim &zelligi tekstiire islemi ile

iyilestirilmekte olup, hexa channeled lif kesit sekli cok
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az olmakla birlikte daha yiiksek s1v1 iletim mesafeleri
saglamistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Farkli tekstiire sicakliklarinda iretilecek farkli
filament sayisina sahip ipliklerin ve bu ipliklerden
tiretilecek 0rme kumas yapilarin sivi iletim 6zellikleri
incelenecektir.
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Fonksiyonel Iplik Karisimlari ile Uretilmis Aktif Medikal
Kompresyon (Basing) Ozellikli Seamless Bel Korselerinin
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AMACLAR

Calismanin amaci, fonksiyonel iplikler (Poliamid,
Elastan, Emana®) kullamlarak iki farkli 6rgii teknigi ile
oriilmiis dikissiz bel korselerinin basing ve destekleme
performanslarina  ham madde ve orgii etkisinin
incelenmesidir.

GIRiS

Teknik tekstiller, son kullanim amacina gére 12 ana
gruba ayrilmistir'’?. Bu gruplandirma iginde bulunan
tibbi medikal tekstiller, mukavemetli ve esnek olmasi,
genis Uriin yelpazesi, ¢ok fonksiyonlu 6zellik
gostermesi, ¢cevre ve doku ile biyolojik uyum saglamasi
ve cesitli materyallerle birlesebilmesi gibi 6zellikler
gostermektedir®.

Ozanteks Tekstil blinyesinde iiretilmekte olan seamless
bel korselerinde medikal kompresyon olusturmak i¢in
fonksiyonel iplikler kullanilmistir. Bu yapinin kullanim
amaci; spor yaparken destek saglamasi, ameliyat ve
dogum sonrasinda 6dem olugsmamasina yardimci
olmasi, agrryan dokulara ve eklemlere bask: yapmasi,
sicak tutulmak istenen yerlerde kullanilacak olmasidir.
Ayrica fonksiyonel iplik olarak kullanilacak ipligin de
ozellikleri eklenerek kas iyilesme hizina destek olmak,
eklem ve kas yorgunlugunu azaltmak ve seliilit
tedavilerine destek vermek amacindadir.

Medikal kompresyon (basingli) bel korsesi iiretimi icin,
elastanin kullamimu ile emana iplikleri kullanilmigtir®.
Medikal kompresyon kumaglarin iiretiminde kullanilan
elastanl iplikler ve rib 6rgii yapis: viicutta diizenli bir
basinci saglayan kompresyon 6zelliklerine sahiptir %
3

Basing konforu; gerginlik, agir, hafif, yumusak ve siki
gibi ¢ok sayida yapaylik hissi de iceren karmagsik bir
kavramdir*. Kumasin mekanik 6zellikleri ve giysinin
viicuda oturma durumu konfor diizeyini etkiler 7. Aktif
basinci olugturan tekstil materyalleri; elastik 6zelliklere
sahip ipliklerle olusturulan bel korseleri, bileklik ve
dizliklerde; kullanicinin hareketli veya hareketsiz
olmasma gore degismektedir '

Bu ¢aligmada aktif basingli bel korsesine uygulanacak
6l¢tim yontemleri; elastikiyet dl¢ilimii, patlama basinci
Olclimii yapilacaktir. Ayrica giysi tarafindan uygulanan
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basing Ol¢lim ydntemlerinden biri olan Laplace
kanuna gore, matematiksel hesaplamalari
yapilacaktir.

Literatiir aragtirmalarinda; Zhou ve arkadaslari (2008)
benzer ¢aligmalarinda, farkli biiyiikliiklerdeki basing
degerleri ve farkl periyotlarda 6l¢timler yapmislardir.
Basincin uygulama siiresinin, deri kan akisinin
tepkisinde etkili oldugunu belirtmislerdir '°.

Liu ve arkadaglart (2015), caligmalarinda bayan
hastalarda goriilen bel kemigi egriligi ve durus
bozukluklarini diizeltilmesi igin Ozel tasarlanmis
durug diizeltici korse iiretmis ve skolyoz hastaligi
goriilen 10 bayan denek fiizerinde 3 aylik giyim
denemesi siiresi sonucunda durus bozukluklarinin
diizeltilmesinde fark edilir bir fayda sagladigim
belirtmislerdir °.

Lihua ve arkadaglari, basimcin yara biiyiimesini
geciktirebildigini, boylelikle ciddi yanik yaralarinin
iyilesmesini  sagladigim1  belirtmiglerdir.  Elastik
giysinin viicuda siirekli olarak belirli orandaki
basinci, kollajen liflerin yeniden yapilanmasini
destekleyebilmektedir ®.

Verilen literatiir Orneklerinden bazilart  giysi
basincinin; kanda, deride, viicutta vb. etkilerinin bazi
orneklemeleridir.

DENEYSEL

Malzeme

70D/40F numarali Poliamid, Emana ve Elastan
ipliklerinden karigim oranlar1 farkli, ribli ve suprem
orgii teknigi ile Seamless makinesinde dort farkl bel
korsesi Oriilmiistiir. Boyahane asamasinda apreleme
islemi gdrmeden siyah renge boyanmuistir.

Yontem

Dikigsiz 6rme makinelerinde tiip formunda iiretilen
bel korselerine (EN ISO 14071-1) elastikiyet, (ASTM
D6797) patlatma, viicuda yapilan basing etkisi i¢in de
Laplace kanuna gore hesaplamalar1 yapilmis ve
analizleri gerceklestirilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Yapilan analizler ve testler sonucunda spor
kiyafetlerinde ve varis coraplarinda elastan igerigi



%10 ile %30 olmast istenmektedir ve elastan numarasi
biiyiidiikce bu degerler artmaktadir!®.
Elastan liflerinin elastikiyeti; giinliik ve resmi
kiyafetlerde kullanimi % 10-20 arasinda, jimnastik
kiyafetlerinde % 20-40 arasinda, spor kiyafetlerde ve
kayak kiyafetlerinde ise % 50-200 arasinda elastikiyet
istenmektedir. Bu oranlar {iriiniin igerdigi elastan
miktarina bagli olarak degismektedir * 7. S6z konusu
elastikiyet testinde tiretilen emana karigimli bel korsesi
belirli bir kuvvet altinda(15N) ¢ubuk ydniinde %209,35
elastikiyet saglarken, sira yoniinde ise %217,05
elastikiyet orani vermistir. Ayrica belirli bir uzama
oraninda kumasin olusturdugu kuvvet degerleri 1
numarali Lablace esitligine koyuldugunda korse
kumasinin basing degerleri hakkinda bilgi edinilmistir.
Ayrica Laplace kanuna gore denklem 1 de verilen
esitlik kullanilarak hesaplanmigtir.
mXF

P=2 Cxw (¢9)
W: Kumas numunesinin ¢api(cm)
F: Kumasta belirli bir uzamadaki kuvvet degeri (cN)
G: Kumasin temas ettigi dairesel ylizeyin ¢evresi (cm)
P: Kumas tarafindan uygulanan basi (hPa).

GENEL SONUCLAR

Tiiketicilerin medikal islemler sonrasi destekleyici ve
viicut sekillendirici korse tiirii iiriinlere olan talebi farkli
hammadde ve orgiilere sahip korselerin dikissiz 6rme
makinalarinda iiretimi ile kargilanabilmektedir.

Bu calismada, aktif medikal basingli bel kemerlerinin
basing performansi analizlerinin medikal yararlari
iizerine yapilan ¢aligmalarin bir boliimii incelenmis ve
Ozetlenmistir. Korselerin viicuda uyguladigi basing
degerleri deformasyon testleri ve Lablace denklemi ile
belirlenmistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Bu c¢aligmadan ¢ikan sonuglar 1siginda  farkli
hammadde, 6rgii ve elastan oranlarinin korsenin viicuda
uyguladigi basing oranlar aragtirilacaktir.

BILGILENDIRME

Bu calisma, Ozanteks Tekstil San. ve Tic. A.S. Ar-Ge
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Polivinil Alkol (PVA) ile Poli(etilen glikol) (PEG) 1000
Karisiminin Elektro Egirilmis Lif Olusumunun Incelenmesi

ve Isil Enerji Depolama Uygulamalarinda Faz Degisim
Maddesi (FDM) Olarak Kullanilmasi
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AMACLAR

Bu c¢alismanin amaci, gizli 1s1 depolama materyali
olarak poli(etilen glikol) (PEG) 1000 ile Polivinil alkol
(PVA) polimer karisimmin saf su i¢inde ¢oziinerek,
elektro lif c¢ekim yontemi ile lif olusumunun
incelenmesi ve 1s1l enerji depolama uygulamalarinda
faz degisim maddesi (FDM) olarak
kullanilabilirliginin arastirilmasidir.

GiRiS
Isil enerji depolama sistemleri ile yenilenebilir enerji

kaynaklarmnm mevcut oldugu zamanlarda 1sil
depolama yapilarak, enerjinin ihtiyag oldugu
zamanlarda depolanan bu enerjinin  kullanim

saglanabilir.®

Isil enerji; duyulur 1s1, gizli 1s1, termokimyasal 1s1 ya
da tiim bunlarim birlesimi olarak depolanabilir.!

Gizli 1s1, bir maddenin sicakligi sabit kalirken
maddenin fiziksel yapisim (kati, sivi ve gaz halinde
olugunu) degistiren 1s1 miktaridir. Gizli 1s1 depolama
yontemi, 1s1 depolama materyalinin i¢ enerjisinin
onemli oranda degismesi sonucunda faz degistirmesi
ile ortaya ¢ikan gizli 1simin  depolanmasiyla
gerceklestirilir. Diger 1s1 depolama yontemleri ile
karsilastirildiginda gizli 1s1 depolama yontemi icin
gerekli depo hacmi daha kiigiiktiir, bu ydntemin 1s1
depolama kapasitesi yiiksektir ve bu yontem sabit
sicaklikta 1s1 depolamak i¢in uygundur.'*%

Son yillarda, elektro lif ¢ekim yontemi ile 1s1l enerji
depolamanin tekstil uygulamalarinda kullanilmak
tizere elektro-egirilmis faz degistiren lif yapim
yayginlagmigtir.>

Bu ¢aligmada, PVA ile PEG 1000 polimer karigiminin
elektro-egirme yontemi ile lif olusumu incelenmis ve
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1s1l enerji depolamada FDM olarak kullanilmasi
uygun goriilmiistiir.

DENEYSEL

Malzeme

Bu caligmada, FDM olarak yaklasik 1000 g/mol
molekiil agirligina sahip poli(etilen glikol) (PEG)
1000 kullanilmigtir. Elektro lif ¢ekim ydntemi igin
PVA ve ¢oziicii olarak saf su kullanilmigtir.

Yontem

% 50 PEG 1000 polimeri ve % 50 PVA polimeri saf
su i¢inde ¢oziinmistiir. Elde edilen polimer ¢ozeltisi
elektro lif ¢ekim yontemi ile elektro-egirilmis lif
olusumunu saglamistir. Meydana gelen lifin
kimyasal karakterizasyonu FT-IR (JASCO FT/IR-
4700) cihaz1 ile yapilirken, termal 6zellikleri DSC
(DSC214 Polyma, Netzsch) cihazi ile morfolojik
ozellikleri ise SEM (TESCAN MIRA3 XMU) cihazi
ile belirlenmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Sekil 1’de PEG 1000’nin, PVA’nin, PEG 1000-PVA
elektro-egirilmis lifin FT-IR spektrumlar1 verilmistir.
Buna gére; 3396,03 cm’!, 3308,29 cm™, 3327,57 ey
! pikleri OH gerilmesine ait piklerdir. 2874,38 ¢cm’!,
2935,13cm’!, 2878,24 cm’! pikleri alifatik C-H
gerilmesine ait piklerdir. 1282,43 cm™! ve 1240 cm’!
pikleri C-H egilmesine ait piklerdir. 1103,08 cm™! ve
1099,23 cm™! pikleri C-O gerilmesine ait piklerdir.



PEG 1000

Polivial Alkol (PVA) 110308 em-1

330829 cm1
*T
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2313em1
'PEG 1000-PVA Elektro-Egiriuis Lif 1240 cm1
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Sekil 1. PEG 1000, PVA, PEG 1000-PVA elektro-
egirilmis lif FT-IR spektrumlari

Sekil 2’de PEG 1000-PVA elektro-egirilmis lifin DSC
termogrami verilmigtir. Buna gore; erime sicakligi 28

°C, katilasma sicakligi 27 °C; erime ve katilagsma
entalpisi sirastyla 65,88 J/g ve 63,71 J/g’dr.

DSC /(mWimg)

1

40 20 [ 20 40 60

Sekil 2. PEG 1000-PVA elektro-egirilmis lif DSC
termogrami

Sekil 3’te PEG 1000-PVA elektro-egirilmis lifin SEM
goriintiisii  verilmistir. Buna gore; lif olusumunun
meydana geldigi gozlenmistir.

Sekil 3.
goruntiist

GENEL SONUCLAR
Bu ¢aligmada % 50 oraninda PEG 1000 polimeri ile %
50 oraninda PV A polimeri suda ¢6ziilerek karistirilmig
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ve elektro-egirme yontemi ile 1s1l enerji depolamanin
tekstil uygulamalarinda degerlendirilebilmesi igin
kullanilabilecek nanolif elde edilmistir.

SONRAKi DONEM CALISMALARI

Sonraki donem ¢alismalarda, PEG 1000 ve PVA ile
olusturulan lif karigtminin PEG polimerinin diger
molekiil agirliklart  i¢in  de  degerlendirilmesi
diigiiniilmektedir.

TESEKKUR/BILGILENDIRME/FON
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Bu calisma, Tokat Gaziosmanpasa Universitesi, Fen-
Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Boliimii, Polimer
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Spunbond bikomponent teknolojisi ile tiretilmis deniz i¢cinde

ada dokusuz yiizeylerin fibrilasyonu
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AMACLAR

Bikomponent  teknolojisini  kullanan  spunbond
dokusuz yiizey tretim teknigi ile tretilmis, ‘deniz
icinde ada’ enine kesitine sahip liflerden olusan
dokusuz yiizeylerin ¢dzme islemi ile daha lifli bir
yapiya getirilmesi i¢in en uygun islem sartlarinin
bulunmasi ¢alismanin amacidir.

GIRIS

Lifli ve bosluklu yapisy, liflerin ags1 yapidaki diizensiz
yerlesimi, ayarlanabilir yogunluk, kalinlik
parametreleri, ince liflerin yap1 iginde direkt
kullanilabilmesi, hafifligi, diisiik maliyetli olusu,
dokusuz yiizey yapilari teknik tekstil uygulamalari igin
on plana ¢ikarmaktadir. Dokusuz yiizeyler, ince lifli
yapiya ve yiiksek lif yiizey alanina sahip olmalarindan
dolay filtrasyon, akustik kontrol gibi uygulamalar i¢in
uygundur. Bu c¢alismada, spunbond bikomponent
teknolojisi  ile  iiretilmis  dokusuz  ylizeylerin
fibrilasyonu i¢in uygun ¢dzme islemi sartlarinin tespiti
ile ilgili arastirmanin 6n sonuglari verilmistir.

DENEYSEL

Malzeme

Spunbond bikomponent iiretim sisteminde, iki farkli
polimer, ayn1 diizeden ¢ekilerek bir lif (bikomponent
filament) ic¢inde daha ince lifler (ada lifleri)
iiretilebilmektedir. Bu lif yapisina ‘deniz i¢inde ada’
(islands-in-the-sea) ismi verilmektedir'. Deniz ve ada
polimeri ortak bir ara yiizey paylasmaktadirlar.

Dokusuz yiizey The Nonwovens Institute, North
Carolina State University ‘de tretilmistir. Dokusuz
yiizeydeki bikomponent lifler ‘deniz i¢inde ada’ enine
kesit sekline sahiptirler ve bir lif icerisinde 180 adet
ince ‘ada’ lifi bulunmaktadir. Bu ada liflerinin etrafi
‘deniz’ olarak isimlendirilen ~ polimer ile
cevrelenmistir. Dokusuz yiizey kiitlece %75 oraninda
ada lifleri, %25 oraninda ise deniz polimeri ihtiva
etmektedir. Bikomponent lifin ada lifleri kismi i¢in
Naylon-6 (PA6) polimeri, deniz kismi igin ise
Polietilen (PE) polimeri segilmistir. Bir sonraki
asamada, dokusuz yiizeydeki liflerin birbirleriyle
baglant1 saglayarak yapinin siki, mukavemetli hale
gelmesi icin dokusuz yiizey su jetleri ile isleme
(hydroentangling) tabi tutulmustur.
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Yontem

Dokusuz yiizeylerde kati formda bulunan deniz
polimerinin (PE), yapidan wuzaklastirilmast igin
¢ozme islemi yapilmistir. Cozme islemi 1sitilmig
xylene ile laboratuvar sartlarinda gerceklestirilmistir.
Ada polimeri (PA6) xylene ¢oziiciisiine dayaniklidir.
Tim deniz polimerinin ¢dziilmesi durumunda
dokusuz ylizey 6rneginde %25°’lik bir kiitle kaybinin
gerceklesmesi beklenmektedir. Cozme islemi igin
adimlar1 verilen su siire¢ gelistirilmistir: Iginde
xylene bulunan cam balon 100 °C yiizey
sicakligindaki 1sitict tabla iizerine konulur. Balon
agzina sizdirmazlik bandi yerlestirilir ve balon
kelepgelerle sabitlenerek, geri sogutucu (reflux)
sistemine takilir. Geri sogutucu sistemi iginde,
sebeke suyu dolasimi saglanarak, xylene buharinin
sogutulup balon i¢ine yofusmast amaglanmistir.
Boylelikle ¢6ziicli miktar1 sabit tutulmustur ve
calisma ortamma Xxylene buharinin yayilmasi
engellenmistir. Geri sogutucu sisteme su alt
kisimdan verilir, tahliye iist kisimdan yapilir. Su
tahliyesi seri damlalar olacak sekilde ayarlanan su
¢ikigi, istenen xylene yogusmasini saglamaktadir.
Istenirse su akis1 hizlandirilip sogutma arttirilabilir.

Belirli bir siire sonra ¢6ziicii ve kumas iceren cam
balon geri sogutucu sistemden sokiiliir. Cikarilan
kumag 1000 ml’lik beherde bulunan 250 ml kaynar
saf suda 1 dakika boyunca durulanarak kumas
iizerinde kalan muhtemel polietilen ve xylene
kalintilarindan arindirilmasi saglanir. Ardindan ayni
amagla 1000 ml’lik beherde bulunan 250 ml soguk
saf suda 1 dakika boyunca kumas c¢alkalanir.
Durulama islemi sonrasi kumas 60 °C sicaklikta
hazir bekletilen i¢ hava dolasimi olan etiivde 15
dakika boyunca kurutulur.

Test Yontemleri

Cozme islemi sonucunda dokusuz yiizeylerde yeterli
deniz polimeri ¢Oziinmesinin saglanip
saglanmadigin1 anlamak i¢in ¢6zme iglemi dncesi ve
sonrast agirlik dlgiimii yapilmistir. Dokusuz yiizey
igyapisindaki degisim ile ilgili bilgi edinebilmek i¢in
hava gegirgenlik testleri yapilmistir. Olgiimler “SDL
Atlas MO21A” hava gegirgenlik test cihazinda
ASTM D 737 standardina gére yapilmigtir.



DENEYSEL SONUCLAR

Su jetleri ile 1 pasaj (22,5 MJ/kg) isleme tabi tutulmus
dokusuz yiizeylerin, ¢6zme islemi siiresine bagl
olarak agirlik ve gramaj kaybi, ylizde degerler olarak
Sekil 1’de verilmistir. Dokusuz yiizeylerde %25
oraninda polietilen var oldugundan, ¢6zme islemi
sonrast agirliktaki %25°lik azalma tiim polietilenin
¢oziindiigli anlamina gelmektedir. Sekil 1’deki
sonuglar incelendiginde 45 dakika sonrasinda %23,35
agirlik  kaybi  olgiildiigiinden, deniz polimerinin
¢Oziinmesi biiylik oranda gergeklesmistir. Bunun
yaninda ilk 15 dakika sonrasi %22,64’lik agirlik
azalmast tespit edildiginden ¢6ziinmenin hizlica
gergeklestigi sdylenebilir.

Sekil 1°de wverilen gramaj azalmasi degerlerine
bakildiginda ise genel olarak %20’ye ulasan bir
gramaj kaybi gerceklesmistir. Agirhk ve gramaj
kaybimmin ayni olmamasmin sebebi ¢6zme islemi

siiresince dokusuz yiizeyin boyuna dogrultuda
cekmesidir.
25%
o o @
- 20% - 0O [} a
E
@ 15% |
®
T 10% |
:>:3 @ Azirhk kaybi
5% O Gramaj azalmasi
096 . 1 1 1 I 1 I 1
0 10 20 30 40 50

Siire [dakika]
Sekil 1. Cozme islemi siiresine bagl olarak agirlik ve
gramajdaki azalma

Su jetleri ile 1 pasaj (22,5 MJ/kg) isleme tabi tutulmusg
dokusuz yiizeylerin ¢dzme islemi siiresine bagli olarak
hava gegirgenlik degerlerindeki degisim Sekil 2’de
verilmigtir. Sonuglara bakildiginda zamana bagh
olarak hava gecirgenlik degerlerinde bir diisiis egilimi
fark edilmektedir.

Gramaj azalmasina ragmen hava gecirgenlikteki diisiis
dokusuz yiizeyin igyapisindaki degisiklige isaret
etmektedir. Uzaklastirilan deniz polimeri nedeniyle,
ada liflerini bir arada tutan ara ylizey ortadan
kalkmigtir. Dolayisiyla ada lifleri serbest kalmistir. Bu
veriler 15181inda dokusuz ylizeyin daha lifli bir yap1
haline geldigi s6ylenebilir.
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Sekil 2. Hava gecirgenligin ¢6zme islemi siiresine
gore degisimi

GENEL SONUCLAR
Gelistirilen ¢ozme islemiyle, ilk 15 dakika sonrasi
%22,64’lik agirlik azalmasi olmus ve dolayisiyla
¢Oziinme biilylik oranda ger¢eklesmistir. Artan ¢dzme
islemi siiresi ¢oziinmede ancak fazladan %]1’e yakin
bir degisim saglamigtir.

Cozme islemi sonrast dokusuz yiizeyin gramaj
degerindeki diislis %20’lere ulagsmistir. Agirlik ve
gramaj kaybmin aym gerceklesmemesinin sebebi
¢ozme iglemi siiresince dokusuz ylizeyin boyuna
dogrultuda (makine dogrultusu) ¢ekmesidir.

Gramaj azalmasina ragmen hava gecirgenlik
degerlerinde goriilen diigiis dokusuz yilizeyin daha
lifli bir yap1 haline geldigini gostermektedir.

flk 15 dakikadan sonra %1’lik fazladan ¢dziinme
gerceklesmesine ragmen, hava gegirgenligi diistisii
%3,78’den %19,59’a gelmesi dikkat ¢ekici bir
sonugtur. Uzerinde daha fazla inceleme gereklidir.
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ABSTRACT

Centrifugal spinning (CS) is a novel method to
produce nanofibers with higher (nearly 40 times
higher per nozzle) production rates compared to
electrospinning. However, low collection efficiency is
a problem for this method. In this study, the effect of
pressurized air on production and the collection
efficiency in CS was investigated. The application of
compressed air was carried out by sending an equal
amount of air at 4 points from the periphery of the
spinneret to the collector. Results showed that samples
produced using pressurized air are more homogeneous
in terms of fiber distribution than samples produced
without using pressurized air.
Keywords: Centrifugal spinning,
pressurized air, air permeability.

nanofiber,

INTRODUCTION

Nanofibers are widely studied materials in biomedical,
textile, filtration and automotive applications [1] due
to their scalable pore sizes and large surface area [2].
Electrospinning (E-spin) is the most common method
for the fabrication of nanofibers [3]. Despite its
simplicity to get fibers 10 nm to 10um [4], E-spin has
limitations such as safety problems, low production
rates, and high dependency on polymer properties [5].
Centrifugal spinning (CS) which has higher production
capacity compared to E-spin is a novel method [1]. In
the CS method, a polymer solution is fed into
spinneret (rotating chamber which has orifices). Then,
the centrifugal force is generated by the high-speed
motor. Polymer jets exit from the orifices and
elongates. Nanofibers are obtained on the collector [1].
However, there are problems such as low efficiency of
collection and non-homogeneous fiber distribution for
this method. Collectors consisting of vacuum system
are used to solve this problem but still, sufficient
collection efficiency could not be achieved.

In this study, pressurized air was used to increase
collection efficiency and the effect of pressurized air
on fiber production and the collection efficiency on CS
were investigated.
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EXPERIMENTAL

Polyvinylpyrrolidone (PVP) (Mw=1,300,000) and
ethanol were used for the preparation of 10 wt. %
spinning solution. For this, the calculated amount of
PVP was added into ethanol and stirred for 1 hour at
500 rpm at 50 °C. The viscosity of 10 wt.% PVP
solution is measured as 198.8 mPa.s. Since the effect
of pressurized air on the fiber morphology is desired
to be observed, the solution concentration and
rotation speed are kept constant. 4 different samples
were fabricated according to the parameters given in
Table 1.

Table 1. The production parameters of samples.

Sample Rotation Speed  Air Pressure
P (rpm) (bar)
S1 0
S2 2
S3 8000 4
S4 6

NanoCentrino L1.0 (Areka Group LLC.) device as
shown in Figure 1 as a schematic was used to
fabricate nanofibers. The device consists of a
spinneret, high-speed motor, rotating collector unit,
and syringe pump.
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Figure 1. The schematic of the modified NanoCentrino
L1.0 system.
Scanning Electron Microscope (SEM) (Zeiss
Ultraplus) was used to investigate the morphologies
of nanofibrous webs. The fiber diameter
distributions were analyzed using 100 measurements
from 5 different scanning electron micrographs. Air



permeability test was performed according to EN ISO
9237 standard under 100 Pa pressure difference.
RESULTS

In the CS, the continuous collection of fibers in
direction of perpendicular to the spinning axis is
provided by the vacuum effect. When vacuum is not
applied or the efficiency of the vacuum is reduced by
deposition of a certain amount of fiber on the
collector, the flying fibers are formed in the spinning
cabin. After a period of time, these fibers form fiber
bundles by stacking together. Fiber bundles are
collected on the collector as aggregates resulting an
uneven, homogeneous fibrous web structure.

With the pressurized air application, the fibers formed
by the centrifugal force at the spinneret outlet are
collected directly on the collector surface. This allows
the formation of a smooth and homogeneously
distributed nanofibrous web structure. Images of
produced nanofibrous web structures were given in
Figure 2. According to images, the homogeneous
distribution of nanofibers was achieved by using
pressurized air.

Figure 2. Images of produced PVP nanofibrous webs using
a) S1,b) S2, ¢) S3 and d) S4 parameters

SEM micrographs of the S1, S2, S3, and S4 samples
were shown in Figure 3. According to SEM images,
there is no obvious change in fiber morphology.
However, when 2 bar of compressed air was applied,
the diameter of the fibers was increased by 65%.
Interestingly, the diameter of the fibers was reduced
by increasing compressed air pressure. All fiber
diameter results were given in Table 2

This effect can be explained by the meaning of
blowing effects of the compressed air and duration of
flight time of the fibers. When the pressure was low,
compressed air only reduced the time of flight for the
C-spun fibers. This reduced the drawing effect of the
centrifugal forces on the spun fibers and result in
larger fibers diameter. But increased compressed air
pressure brings a blowing effect on the C-spun fibers
and reduces their diameter.

'» "'" : :
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Figure 3. SEM image of a) S1, b) S2, ¢) S3 and d)
S4samples (scale bar 50 um).
It is clearly seen that the air permeability of samples
increased with an increasing air pressure which
resulted in a homogeneous web structure of
nanofibers. The air permeability of S2 is lowest due
to having thinnest fiber diameter and irregular fiber
collection. Also, the standard deviation of S2 is
higher compared to others. Finally, when the air
pressure increased (S3 and S4), the compressed air
acted as a driving force and fiber diameter decreased.
Moreover, air permeability is increased because of
the homogeneous distribution of fibers.

Table 2. Air permeability test results.

Sample Average fiber Air permeability
diameter (nm) (mm/s)
S1 549.5 +298 340.0 + 60
S2 907.9 + 535 274.6 £ 62
S3 811.1 £398 793.2 £37
S4 744.4 +£358 878.4+70
CONCLUSIONS

As a conclusion, the pressurized air is beneficial to
obtain homogenous fabric. On the other hand, the
fiber diameter increased with the effect of
pressurized air.

FUTURE STUDIES

As a future study, the filter test performance of PVP
nanofibrous webs will be analyzed to see their
usability for industrial applications. Therefore, the
mechanical performance of the fabrics will be
studied.
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ABSTRACT

The centrifugal spinning (C-Spin) is a novel and
promising technique for the nanofiber production.
However, collection efficiency of nanofiber is still a
big challenge for this technique. In this study, PVP
fibers were produced by using electrostatic-assisted
centrifugal spinning (ECS). The main driving force is
centrifugal forces for ECS, and the electrostatic force
is secondary force which is affecting collection
efficiency and the morphology of fiber.

Keywords: Centrifugal spinning, electrostatic force,
PVP.

INTRODUCTION

Centrifugal spinning (C-Spin) is a promising technique
to produce nanofibers at industrial scales. Also, this
method has advantages such as simplicity and low cost
implementation [1]. The operating mechanism of this
method, which is independent of the electric field, can
be compared to cotton candy machine [2]. In C-Spin
method, the spinneret which the polymer solution is
fed is rotated. Thus, centrifugal force is generated.
When centrifugal force overcomes the viscous forces
and surface tension, the polymer jet exits from the
orifices which are located on spinneret. Finally,
solvent is evaporated and nanofibers were obtained on
the collector [3].

Although it is possible to produce nanofiber at high
speeds with this method, two factors restrict its
applications: (1) collection efficiency of fibers due to
the rotating airflow and (2) hard controlling the
morphology of fiber in an unsteady airflow. To
overcome these problems, researchers found to
combining centrifugal spinning with electrostatic force
[4].

Dabirian et al. [5] produced PAN nanofibers using
electrospinning and electro-centrifugal spinning (ECS)
methods. Results show that ECS is more suited
technique for spinning solution with extremely low
viscosity and production of aligned nanofibers than
electrospinning. In another study, Chen et al. [4]
investigated effect of electrostatic force on
morphology of nanofibers produced via ECS. It was
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found that more uniform fiber with thinner diameter
and fewer beads were fabricated with ECS compared
to C-Spin.

In this study, PVP fibers were fabricated via ECS.
Experimental studies in the presence of electrical
field were performed via our new-design air-
powered centrifugal motor. Effects of voltage on
fiber morphology and collection efficiency were
investigated.

EXPERIMENTAL
Materials
The 10 wt. % polyvinylpyrrolidone (PVP)

(Mw=1,300,000) in ethanol solution was prepared by
mixing calculated amount of PVP in the ethanol on a
hot plate at 50 C for 1 h. Prepared solution was
allowed to cool down to room temperature and used
as spinning solution. Viscosity of the solution was
measured as 198.8 mPa.s.

Methods

In order to see the effects of air-powered CS and
electrical field-assisted CS on fiber production,
morphology of fiber and collection efficiency,
polymer solution was spun at nearly 4000 rpm under
0, 15 and 30 kV electrical fields. Morphologies of
the fibers were investigated with Tescan Vega 3
scanning electron microscope. Fiber distributions
were calculated using diameter of 100 single fibers.
Collection efficiency was measured by measuring
thickness of the samples that taken on the same area
from the collector. The productivity of the system
was inferred by interpreting of these two results
together.

RESULTS

Average fiber diameter, air permeability and
thickness of samples were presented in Table 1. It
can be observed that there is no significant change in
average diameter of samples with increasing of
voltage. Also, there is no difference morphology of
samples according to SEM images (Figure 1). Thus,
it is concluded that electrical force could not affect to
fiber morphology. This can be attributed that



centrifugal spinning (main force) is too higher than
electrical force (second force). Thus, effect of
electrical force on fiber morphology was not clearly
observed.

Figure 1. SEM images of samples

On the other hand, electro-centrifugal spun fibers have
thicker fibrous webs than c-spun fibers. Thus, air
permeability of samples was decreased. This can be
attributed to the air permeability value which
decreases with increasing sample thickness.

Table 1. Average fiber diameter, air permeability and
thickness of samples

Average fiber Air Thickness
Voltage . -
(kV) diameter Permeability of webs

(nm) (mm/sn) (um)
0 1332 £ 720 174.4425.5 10.02
15 1376 £ 963 145.6+42.6 10.5
30 1365 + 683 123.2471.15 11.5

CONCLUSIONS

PVP fibers were produced by using centrifugal
spinning and electrostatic-assisted centrifugal spinning
with using different voltages. Results show that while
fiber morphology was not affected by electrical force,
collection efficiency was increased with increasing of
applied voltage.

FUTURE STUDIES
The filter performance test will be realized as a future
study.
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ABSTRACT

Crystal cleavage formation for low density linear
polyethylene (LLDPE) has been obtained and
investigated via our modified melt-spinning line under
400 m/min drawing speed. The filaments were post
treated after just the extrusion process. The post
treatment condition parameters can be adjusted which
have a strong influence on crystal cleavage formation
for the fibers to control mechanical and other
properties.

INTRODUCTION

Polyethylene is one of the most abundant and
promising polymeric material. Although LLDPE
polymer type has more side branches than LDPE, they
are relatively short?. This led to the advantage of
increasing the strength and stiffness for these materials
when we compare to LDPE.

The melt-spinning line was modified by adding a post
treatment part to control formation of the crystal
cleavage for the tunable properties.

In our study, scanning electron microscope (SEM) was
used in order to investigate morphological structures
of the monofilaments. Resulting images (Fig. 2.)
showed that the failure behavior of monofilament
fibers exhibits more brittle after the formation of
precursor for crystal cleavage via the post treatment
than the reference, control, samples. In addition,
tensile tester and wide-angle X-ray diffraction
(WAXD) were performed to analyze and compare the
fibers after the post treatment.

EXPERIMENTAL
Materials

The ASPUN™ 6000 linear low-density polyethylene
(LLDPE) was obtained from Dow Chemical
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Company. The melt-flow index (MFI) and density of
ASPUN™ 6000 are 19 and 0.935 g/lem?,
respectively.

Method

Treated monofilament fibers were produced by a
single screw extruder melt spin line with 0.6 mm
spinneret diameter after the modification (Fig. 1).

Scanning electron microscopy (SEM) images were
obtained by using Tescan VEGA 3 microscope.

Mechanical properties of the filaments were
measured by an Instron ® 4411 Universal Tensile
Tester.

RESULTS AND DISCUSSIONS

The process conditions for the monofilament are
showed in Table 1. The fibers were collected onto
the roller at the take-up speed of 400 m/min.

<«— Spinneret

<+—— Filament

Post

treatment o
<«— Winding

Fig. 1. Schematic image of the modified melt
spinning line.



Table 1. The temperature adjustment of the melt-spinning
line during filament production.

Extruder | Extruder | Extruder Spin Spinneret
Region I | Region I1 Region Pump °C)
(°O (°O) I (°C) (°O)
135 165 200 190 185

Fig.2.a indicates formation of spherulitic texture along
the reference sample. On the other hand, SEM images
of the treated sample (Fig.2.b) have clearly developed
crystal

the precursor for form

microfibrillar structure.

cleavage to

Fig. 2. Cross-sectional SEM images of LLDPE
monofilaments (a) control (as-spun) and (b) treated at
1-2 and 10 kx magnification.

As shown in Figure 2, fibrillated breaking observed on
the treated as-spun samples which resembles the
behavior of drawn and well oriented with highly
crystalline high-performance fibers such as UHMWPE
34 even before the drawing process.

Table 2. Mechanical properties of control and treated PE
fibers.

Sample Diameter | Strength Stl:‘:‘::kat Modulus
(um) | MPa) O (MPa)

Control | 65+25 40+3 8.85+0.37 39+6

Treated 89+4 40+5 7.16 £0.21 60+6

Control and treated monofilament samples were
tensile tested at room temperature. Mechanical
performances of the obtained fibers are represented in
Table 2. According to the given results, albeit strength
of both treated and untreated fibers remain constant,
post treatment applied on-line production increased the
elastic modulus of the fibers by 54%.
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The results showed that the post treatment resulted
higher crystallinity and modulus with lower
elongation at break in comparison with the reference
sample.

CONCLUSION

LLDPE monofilaments were produced using melt
spinning line modified with a post treatment process.
The effect of the post treatment on the morphology
and the strength were investigated. SEM images
showed that the cross-sectional structure of the
treated filaments was clearly changed. Treatment
built up a fibrillated cross-section on the treated
samples. It can be concluded that precursor
formation for crystal cleavage of the fibers can be
controlled by managing process conditions during
the post treatment.

FUTURE STUDIES

The post treatment conditions will be investigated
and varied to see their effect on the formation of
crystal cleavage. Mechanical, morphological, and
other properties such as melting temperature will be
examined accordingly.
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AMACLAR
AquaBubble cihazi basit bir sekilde nanolif
membranlarin su gegirmeme ve nefes alabilme (hava
veya buhar gecirebilme) 6zelligi agisindin test etmeye
caligmaktadir.

GIRIS

Nanoliflerin kesfedilmesiyle birlikte, essiz
Ozelliklerinden biri olan secici gegirgenlik bilim
diinyasinin ve endiistrinin ilgisini {izerine toplamay1
basardi. Performans Kumaslari, Yara Ortiileri, Hava
Filtreleri, Su Filtreleri ve Ziraat Tekstilleri gibi 6nemli
disiplinleri i¢in odak noktasi haline gelmis ve “su
gecirmez - nefes alabilir membran karakterizasyonu ve
demonstrasyonu cihazi” i¢in ihtiya¢ olusturmustur.
Hava gecirme testi, hidrofobiklik tesi ve porozite testi
daha onceden halihazirda cihazlar1 var ve akademide
kullaniliyor. Fakat bu cihaz spesifik olarak bir seyi
Olgmek yerine hepsini bir araya getirerek sadece su
gecirmeden nefes alabilme dzelligini test ediyor. Daha
onceki test cihazlarinin dl¢tiigii parametrelerin hepsini
icinde barindiriyor ve sonu¢ odakli olarak analiz
etmemiz sagliyor.

DENEYSEL

Malzeme

Elektrospinning cihaziyla {iretilmis PVDF nanolif
membran ve icerisindeki hava kabarciklarini
gozlemleyebilecegimiz seffaf pleksiglass 2 adet
silindirik boru kullanilmistir. Basing degeri
ayarlanabilen (0-1 MPa) kompresor yardimiyla alt
kisimda hava basinci olusturulmustur.

Yontem

Seffaf borularin ortasinda test edeilecek membrani
yerlestirip iist kisma su dolduruyoruz. Daha sonra alt
kisimdaki silindirde basing olusturuyoruz ve
membranin hava kabarcig1 gegisine izin veriyoruz.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Kargilagtigimiz en biiylik problem membrani
yerlestirdikten sonra sikigtirma giiciiniin yetmemesiyle
birlikte {ist kisindaki suyun sizmasi olayidir. Bunu
¢ozmek icin yumusak kauguk ve ayarlanabilir kilit
sistemi kullanilmugtir.
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GENEL SONUCLAR
Ayarlanabilir kilit sistemiyle birlikte arzu edilen
kalinlikta membran veya kumasi test edebilmektedir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI
Nanoliflerin karakteristik 6zelliklerini spesifik olarak
test edebilen pratik cihazlarin tasarlanmasi ve
sektoriin ihtiyaglarina yonelik ¢oziimler sunulmasi
planlanmaktadir.
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AIM

The aim of the present study was to develop novel
wound dressing materials based on poly (vinyl
alcohol)-gelatine fibers with addition of honey by the
electrospinning  technique. The structural and
morphological properties of fibers were investigated
using Fourier Transform Infrared (FTIR) spectroscopy
and optical microscopy techniques. Antioxidant
properties of composite fibers were investigated using
cupric reducing antioxidant capacity assay.

INTRODUCTION

Healing of acute and chronic wounds is a complex
process of tissue regeneration which generally takes a
long time."? Therefore, development of ideal wound
dressing products is considered as a significant issue.
In recent years, the healing effect of wound dressing
materials have become increasingly important with the
raised expectations to overcome limitations of
traditional products.** The integrating of natural
products with healing capabilities to the dressing
materials is an available and efficient approach.

Plants and plant based products were widely
investigated for the wound healing processes. Among
the plant based products, honey is used in traditional
medicine for its therapeutic effects since ancient
times.” It has been known as unique remedy and
applied topically for wound care.”” Honey contains
various bioactive substances including enzymes,
vitamins, minerals and proteins. Due to its special
composition, honey has been shown to have anti-
inflammatory, antioxidant and antimicrobial activity,
debriding & deodorizing action, as well as pain
reducing effect.®’

Several  wound  healing  products  (gauzes,
hydrocolloids, films and foams etc.) are available in
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the wound care management market.'”'"" Especially,
electrospun fibrous matrices have widely gain more
interests of researchers as a potential candidates for
this market because of their high surface area,
porosity and ease of loading with multiple
materials.'>"

Fibers with antioxidant properties are assumed to
decrease the long term complications of diabetic
wounds which can be potential wound care
products."'® Previously, researches have shown that
honey loaded electrospun fibers have potential for
wound healing applications.** However, the studies
focused on the antimicrobial activity of fibers. In the
light of all of these data, in this study, honey loaded
poly (vinylalcohol)-gelatin  fibers have been
fabricated by electrospinning technique and their
potential for wound healing was investigated through
in vitro antioxidant activity assay.

EXPERIMENTAL
Materials

Poly (vinyl alcohol) (PVA) was purchased from
ZAG Chemical (Turkey). Gelatine powder and acetic
acid were purchased from Sigma Aldrich Chemical
Company. Honey was obtained from a local market.
Distilled water was used in the experiments.

Method

Preparation of Electrospun Fibers

This study was carried out in two stages (i) the
preparation of polymer solution and the addition of
honey to polymer solution in order to prepare a
homogenous mixture and (ii) the electrospinning
process to obtain antioxidant fibers (Figure 1).

The solutions were prepared by mixing different
ratios of honey (0.5-1.5 %) to the PVA (10% wt.)



and gelatin (10% wt.) solution. The solution was
transferred in a plastic syringe that was attached to a
plastic needle. Collection of the fibers was achieved
on a ground collector covered with an aluminum sheet.
Fibers containing 0, 0.5, 1.0 andl.5 % honey were
coded as PGH-0, PGH-0.5, PGH-1 and PGH-1.5,
respectively.

honey
mmng
e atine I tine-
gela:
.,VIA uo%, (m%, —
solution solution mixing solutio

PVA-gelatine-honey
solution

Syringe pump

Figure 1: Schematic illustration of the honey-loaded
PV A-gelatine fiber preparation.

Characterization of Electrospun Fibers

Fourier Transform Infrared (FTIR) spectroscopy
(Thermo Scientific Nicolet i550) was used to
investigate the chemical compositions and interactions
of electrospun fibers. The morphological analysis of
the fibers was investigated using an optical
microscope (Eclipse LV 150 N, Nikon).

Determination of antioxidant activity

The antioxidant activity of the fibers were estimated
using cupric reducing antioxidant capacity (CUPRAC)
assay according to the method of Apak et al.?, with
slight modifications.** The results were expressed as
A, that corresponds to the concentration giving 0.500
absorbance. Pure water was used as a control while o-
tocopherol and BHT were used as antioxidant
standards for comparison of the activities.

EXPERIMENTAL RESULTS/DISCUSSION
Structure of Electrospun Fibers

The FTIR spectra of honey loaded (PGH-1) and pure
PV A-gelatine fiber (PGH-0) is given in Figure 2. The
peaks were observed at 3300 cm™ (-OH stretching),
2935cm™ (CH, asymmetric stretching), 1643 cm™
(amide-I), 1432 cm™ (amide-II), 1374 cm' (C-H
wagging), 1242 cm™ (amide-III) and 834 cm™ (CH,
bending) for PGH-0 fiber which correspond to the
literature.”*? Differences were observed on the
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spectrum of honey-loaded fiber. The band at 1534
cm' shifted to a high wave number, while 1432 cm™
and 1085 cm™ shifted to a small wave number in the
PGH-1 fibers suggesting the interaction of honey
with the polymer matrix. Moreover, there were
intensity changes in some peaks.

Transmittance (%)
s
N

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber (cm?)

Figure 2: FTIR spectra of electrospun fibers
(a)PGH-1 (b)PGH-O0.
Morphology of Electrospun Fibers

The micrographs obtained with the optical
microscope showing general views of electrospun
fibers are presented in Figure 3. It was observed that
with the addition of honey, the homogeneity in the
matrix is significantly improved.

Figure 3: Optical microscope image of electrospun
fibers (a-b) PGH-0, (¢c) PGH-1.

Antioxidant activity

As shown in Table 1, PGH -1 fiber (A,5=2.8340.02
ug/mL) exhibited excellent activity which was
higher than the BHT (A0.5=3.98+0.59 pg/mL) and
a-TOC  (A0.5=40.40+0.04 pg/mL) wused as
antioxidant standards.



Table 1: Antioxidant activity results of electrospun

fibers.

Samble CUPRAC*
p Ay (ng/mL)

PGH-0 78.00+0.00
PGH -0.5 96.8940.00
PGH -1 2.83+0.02

PGH -1.5 70.28+0.00
BHT® 3.98+0.03

a-TOC® 40.40+0.04

a Values expressed are means + SD of three parallel measurements.
p< 0.05, significantly different with student’s t-test.
b Reference compounds.

CONCLUSION

The honey-loaded PVA/gelatine fibers were
successfully prepared using electrospinning technique.
The PGH-1 fiber was found to be the best reductant.
The honey loaded fibers can be explored as wound

dressing material because of their antioxidant
potential.

FUTURE WORK

Further studies are needed to determine the

hydrophobicity, antibacterial activity and cytotoxicity
of fibers.
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AMACLAR

Bu ¢alismada, Naylon 6.6 (N-6.6) ve referans numune
olarak saf epoksi ile yapistirilmis Aliiminyum (Al
2024-T3 alagim) levha ile Karbon Elyaf Takviyeli
Kompozit  plakalarin  tek  tarafli  bindirme
baglantilarinin  kayma dayanimi incelenecektir. Bu
testlerin sonucunda numunelerin kayma dayanimlari
analiz edilerek referans numune ile yapilacak
karsilagtirmalarla  nano-elyaf kece takviyesinin
yapistirictyt ve baglantinin  kayma dayanimini ne
yonde etkiledigi belirlenmistir. Ayrica tretilen N 6.6
nanoelyaflar i¢in taramali elektron mikroskobu (SEM)
ile yiizey morfolojisi ve epoksi regine ile N6.6
nanoelyaf takviyeli epoksi yapistiricilarin termal
bozunma sicakligi ve kiitle kaybi, Termogravimetri
Analiziyle (TGA) incelenmistir.

GIRiS

Gliniimiizde hizla gelismekte olan teknoloji ile
havacilik, uzay, otomotiv ve savunma sanayi gibi
sektorlerde istiin ozelliklere sahip malzemelere olan
ihtiyag giderek artmaktadir. Istenilen dzelliklere sahip
malzemelerin liretiminin yaninda caligma omrii ve
calisma esnasinda ugrayabilecegi hasarlara karsi
verecegi tepkininde Onceden bilinmesi Onem
kazanmaktadir.

Kullanim yerine bagli olarak, daha disiik tasarim
agirligi, daha diisiik maliyet ve daha basit kullamim
gibi amaglarla geleneksel metal ve metal alagimlarinin
yerine birbirinin zayif yonlerini diizeltecek sekilde
kompozit malzemeler iiretilmektedir. Kompozitler,
metallerle kiyaslandiginda korozyona kars1 daha etkili
ve daha iyi hasar toleranslarina sahiptir. Bu ve bunun
gibi sebeplerle iiretilen yeni nesil birgok arag gerecte
alasimlar ve kompozitler birlikte kullanilmaktadir.
Kompozit malzemelerin giderek artan kullanimi ve bu
alanda meydana gelen hizli degisim yapisal elemanlari
birlestirme tekniklerinde de etkili ve gilivenilir
yontemlerin ortaya ¢ikmasini zorunlu hale getirmistir.

Malzemeleri birlestirmek ve bir biitiin olarak bir arada
tutmak amaciyla civata, ¢ivi ve pergin gibi
malzemelerin yan1 sira kaynak ve lehim gibi
tekniklerin yerine yapistiricilarda alternatif olarak
kullanilmaktadir. Kompozit ve plastik gibi farkh
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malzemelerin  birlestirilmesinde  yapistiricilarin
kullanimi giderek artmaktadir. Ornegin ugaklardaki
motor yataklari hafif ve yiiksek mukavemetli karbon
elyaf/epoksi kompozitten olup aliiminyum yuvaya
baglantis1 yapistirma veya civata Dbaglantisiyla
yapilmaktadir. ~ Yapigtirma  baglantisi  civata
baglantisindan %50 daha mukavemetli oldugu ifade
edilmektedir '.

Giintimiizde endiistriyel sistemlerin ihtiyac1 olan
enerji tliketimini azaltmak igin ¢esitli yollar
denenmektedir. Yakitta tasarruf saglamanin en
6nemli yontemlerinden bir tanesi de bu sistemlerin
agirhigini - azaltmaktir. Sistem  elemanlarini
birlestirmek i¢in kullanilan civata, pergin ve kaynak
gibi geleneksel baglant1 yontemlerinin yerine daha
hafif bir baglant1 sekli olan yapistiricilarin kullanimi
sistemleri daha hafif hale getirmistir >>.

Yapigtirma baglantilarimin  mekanik davraniginin
tespit edildigi farkli deneysel yontemler olmasina
ragmen, basit geometrileri, liretim siire¢lerinin kolay
olusundan dolay1, yapistirict ile birlestirilmis tek
tarafl1 bindirme baglantilarinin deneysel yontemlerde
kullanim1 daha yaygindir (ASTM D1002, ISO 4587,
ASTM D3165) ve birgok yapistirma baglantt modeli
tek tarafli bindirme baglanti geometrisi kullanilarak
gelistirilmistir *.

Kinloch tarafindan hazirlanan  ‘‘Miihendislikte
Yapistiricilar”  adli yayinda®,  yapistiricilarin
kullanimlarindaki gelismeler, otomotiv sanayisindeki
ve ucak sanayisindeki kompozit malzeme yapiminda
kullanilmalar1 {izerinde durulmustur. Yapistiricilarin
kullanilma nedenleri ve kullanimimi kisitlayan
faktorler vurgulanmis, konstriiktif olarak dikkat
edilmesi gereken kurallar iizerinde durulmus
adezyon, kohezyon ve sertlesme olaylan
aciklanmaya ¢alisilmistir. Soyulma kuvvetlerine
maruz birlestirmelerdeki geometrinin etkisi teorik
olarak incelenmistir. Cevre sartlarinin yapistirma
baglantisinin nihai omrii {izerindeki etkilerinin
onemi agiklanmustir.

Sarag ve arkadaslar1 ® epoksi yapistiricilara agirlikga
farkli oranlarda (% 2, 4 ve 6) nano Al,O4 7, nano
TiO, * ve nano SiO, ° nanopargaciklar ekleyerek tek
tarafli bindirmeli baglantilarin kayma dayanimlari



incelenmigtir.  Ayrica bu baglantinin  mekanik
ozelliklerine, kayma yiikii altindaki farkli iist iiste
bindirme uzunluklarinin (20, 25, 30, 50 ve 70 mm)
etkisi deneysel olarak arastirilmistir. Deneylerin
sonucunda, kayma  dayanimina en  etkili
nanoparcacigin nano Al,O; ve artig orani ise agirlik¢a
% 4 oranindakinde % 97°dir.

Khoee ve  Hassani'®  yaptiklari  galismada
nanoelastomerik kopolimer takviye ederek epoksi
recinenin  yapisma mukavemetini  iyilestirmeye
caligmislardir.  Nano-boyutlu  kopoli  (stiren-biitil
akrilat-etilen glikol dimetilakrilat: St-BA-EGDMA)
parcaciklar, kiirlestirici maddesi piperidin kullanilarak
epoksi reginesinin (diglisidil eter bisfenol A; DGEBA)
toklugunun gelistirilmesi igin farkli igerikler ilave
edilmigtir.  Farkli oranlarda elastomerik nano
pargaciklar ile takviye edilmis ve edilmemis epoksi
yapistirict kullanilarak farkli yapistirilan malzemelerin
yapisma dayanimlarimi karsilagtirmak igin tek tarafli
bindirmeli baglant1 testleri yapilmigtir. Tarama
elektron mikroskopi (SEM) ve FTIR, epoksi reginenin
ve yapistirilan malzemenin ara yiizey morfolojisi ve
kimyasal bilesimi aragtirmak i¢in kullanilmistir. Sonug
olarak yapisma mukavemeti, epoksi recine ile
karsilagtirildiginda nanopargaciklarin  eklenmesiyle
onemli Olgiide arttigim  gostermektedir. Yiiksek
yapisma mukavemeti agirlikca % 20 elastomer
nanopargcaciklari ile elde edilmistir. Bu
nanopargaciklarin  takviyesiyle kirilma  toklugu
tyilestirdigi bulunmustur.

Genellikle epoksi matris malzemelere nanopargaciklar
takviye edilerek yeni ve farkli 6zelliklere sahip nano
kompozitler olusturulmaktadir. Ancak nanopargaciklar
belirli bir orana kadar takviye edilmektedir. Bu durum
nanopargaciklarin  kompozit malzeme igerisinde
kullanimint kisitlamaktadir. Ayrica nanopargaciklarin
iiretiminin oldukca zor olmasi baska bir etken olarak
goriilmektedir. Bu yiizden kompozit malzemelerde
nanoparcaciklarin yerine nano elyaflar ve nanoteller
kullanilmaktadir. Nanoelyaflarin kolay bir sekilde
iiretilebilmesi ve kompozit malzemelere
uygulandiginda  mekanik  6zelliklerin  artirmasi
uygulamalardaki etkisini 6ne ¢ikartmaktadir "',

DENEYSEL

Calisma kapsaminda, N 6.6 katkili nano elyaf kegeler
tretilmis ve yapisma baglantisinda kullanilacak
plakalarin  yiizey hazirhg islemleri yapilmistir.
Uretilen bu nanoelyaflar epoksi regineye takviye
edilerek  tek  tarafli  bindirme  baglantilan
olusturulmugtur. Ayrica referans numune olarak
takviyesiz saf epoksili tek tarafli bindirme numuneleri
de olusturularak takviye edilen nanoelyafin yapigma
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baglantisina  etkisi, ¢ekme

incelenmistir.

deneyleri yapilarak

Malzeme

e Naylon 6.6 (graniil halinde)

e 25x 101,6 mm ebatlarinda aliiminyum (Al
2024-T3 alagim) plaka (TAT)

e 25 x 101,6 mm ebatlarinda karbon elyaf
takviyeli kompozit plaka (IZOREEL)

e  Epoksi re¢ine (HEXION,L285)

e  Epoksi sertlestirici (HEXION,H285)

e Sodyum Hidroksit Boncuk (Farma Kalite)
Extra pure TK.170510.01002

e Fosforik Asit 85,0 % ( Gida Tipi ) Extra
pure TK.140360.01001

e Silfiirik Asit 95-98 % Extra pure
TK.170581.02501 2,51t.

e Aseton 99,5 % Extra  pure
TK.010050.05001

e Sodyum Dikromat Dihidrat  Extra pure

TK.170550.01002

Yontem
Uretime ilk olarak nanoelyaf kecelerden baslanmis
ve elektro egirme teknigi ile N6.6 katkili nanoelyaf
kegeler tretilmistir. Naylon 6.6 soliisyonu; graniil
halindeki 3 gram naylon 6.6’nin 30 ml formik asit
icerisine konularak manyetik karistiricida tamamen
¢ozlinlinceye kadar karigtirilmasiyla {iretilmistir.
Olusturulan bu ¢ozelti 5 ml’lik siringaya alindiktan
sonra nanoelyaf keceleri tiretmek {lizere elektro
egirme diizenegine yerlestirilmistir.
Elektro egirme parametreleri ise su sekildedir; (Bu
parametreler yapilan literatiir aragtirmasi
dogrultusunda deneme yanilma ile belirlenmis ve
elyaf {iretimi i¢in en uygun parametreler olduguna
karar verilmistir.)

e Voltaj 19-21 kV,

e Siringa ile tambur aras1 mesafe yaklasik 13

cm,

e (Cozelti besleme hiz1 0,35 ml/h
Uretilen nanoelyaflar kurutma isleminden sonra
yapisma bolgesi ebatlarinda (20x25mm) kesilerek
yapistirma isleminde kullanilmak iizere hazir hale
getirilmigtir (Sekil 1).

Sekil 1.
kesilmesi

N 6.6 nanoelyaflarin yapistirma igin



Nanoelyaf iiretiminden sonra yapistirma islemine
gegmeden Once yapistirmada kullanilacak olan
plakalarin yiizey hazirligt islemleri yapilmistir. Bu
ylizey hazirhigmin amaci verimli bir yapigmayi
saglamak icin yiizeylerde ki kir ve yag gibi maddeleri
temizlemek ve epoksinin niifuziyetini artirmak
amaciyla yiizey piriizliligii saglamaktir.

Bu kapsamda, Aliiminyum plakalara Sekil 2’de
goriillen asamalara gore islemler uygulanmistir. flk
olarak sodyum hidroksit-gesme suyu (100°C) karigimi
ile 10 dk aliiminyum plakalarin yiizeyi asindirilmig
sonra en az 43°C’de ki saf suda 10 dk durulanmustir.
Daha sonra siilfiirik asit - sodyum dikromat dihidrat -
saf su ¢ozeltisinde 65-71°C araliginda 13 dk yiizey
temizligi yapilmis ve oda sicakligindaki saf su ile
durulanmigtir. Son asamada fosforik asit - saf su
¢ozeltisinde yapilan anodisazyonla yiizey daglama
islemi gergeklestirilmis ve saf su da 10 dk
durulandiktan sonra 80°C firinda 40 dk kurutulmustur.

P

S— e ———————

Sekil 2. Aliiminyum plakanin yiizey hazirlig: islemleri

Kompozit plakalara ise Sekil 3’te gosterildigi gibi
ASTM D2093 standardina gore ylizey hazirhig
yapilmigtir. Bu kapsamda kompozitin yiizeyi sekilde
gosterilen yonlerde zimparalanmistir. Zimparalama
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islemi tamamlanan kompozit ilk olarak aseton
icerisinde  durulanmig daha sonra yapistirma
yiizeyleri temiz bir pecete ile silindikten sonra
ultrasonik temizleyicide aseton ile son temizligi
yapilmig ve temiz bir ortamda muhafaza edilerek
kurumaya birakilmigtir.

Yiizey islemleri tamamlanan aliiminyum ve
kompozit numuneler yapisma islemine kadar temiz
bir ortamda muhafaza edilmis ve 72 saat igerisinde
yapistirma islemi gergeklestirilmistir.

Sekil 3. Kompozit plakanin ylizey hazirligi islemleri

Tek tarafli bindirmeli baglantilarin yapistiriimasinda
yapistirict olarak epoksi Hexion marka L.285 modeli
recine kullamlmigtir. L285 modeli epoksi igin
sertlestirici olarak da yine Hexion marka H285
modeli epoksi sertlestirici tercih edilmistir. Epoksi
recinenin agirlik¢a % 40 1 kadar sertlestirici
(kiirlestirici) eklenip karigim mekanik karistiricida
10 dk kanstinlmistir.  Mekanik  karistiricida
karigtirtlmasindan dolay1 yapistirici igerisinde olusan
hava  kabarciklarinin  giderilmesi i¢in  oda
sicakliginda, — 0.75 bar basingta 5 - 10 dk arasi
vakum altinda tutularak gaz giderme islemi
gergeklestirilmigtir.

Hazirlanan epoksi yapistirict referans numuneleri
olusturmak i¢in nano-elyaf kege kullanmadan
Altiiminyum-Kompozit baglantilar1 olusturmak i¢in
kullanilmigtir. Bu islem her plakaya yapistirict
siriilerek ve kalinligi (0,2mm) saglamak ig¢in
tasarimi  6zel olarak yapilmig kalip (Sekil 4)
kullanilarak gergeklestirilmistir. Yapistiric1 siiriilen
numuneler birbiri tistiine bindirilerek yapismak iizere
kalip icerisinde birakilmustir.



Sekil 4. Yapistirma kalib1

Ayni sekilde, nano-elyaf kege katkili baglantilar iginde
numunelere yapistirici epoksi siiriilmils ancak bu
kisimda farkli olarak oOnceden hazirlanmis ve
yapistirma bolgesi Olgiilerinde kesilmis nano-elyaf
keceler  epoksi  siiriilmily  kompozit  {izerine
yerlestirilmis ve iizerine tekrar epoksi yapistirici
stirlilerek iyice 1slanmasi saglanmustir (Sekil 5). Daha
sonra epoksi siiriilmiis her iki plaka kalip icerisinde {ist
iiste bindirilerek ve sabitlenerek yapismak iizere
birakilmigtir.

lizerine

Sekil
yerlestirilmesi

5. N6.6 nano elyafin kompozit

Yapistirma iglemlerinden sonra kiirleme islemi iki
asamali  olarak  gerceklestirilmistir. Ilk  olarak
yapistirilmis baglantilar oda sicakliginda 24 saat daha
sonra 80 °C firinda 15 saat bekletilerek kiirleme islemi
tamamlanmusgtir.

Deney i¢in hazirlanmigs olan numunelere, oda
sicakliginda (25 °C) cekme testleri uygulanmis ve
¢cekme testlerinde sekil degisiminin tespiti i¢in
ekstansiyometre kullanilmigtir (Sekil 6).
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Sékil 6. Cekme test cihazi ve ekstansiyometre

Cekme  Test
ekstansiyometre

Cihazdan gelen veri yerine
kullanilmasinin  nedeni sadece
yapisma  bolgesinde ki sekil  degisimini
belirleyebilmektir.  Bu  kapsamda  deneylere
baslamadan once ekstansiyometreyi baglayabilmek
icin  numunelere  yapisma  bdolgesinin  ug
kisimlarindan ufak ¢entikler agilmustir.

Karakterizasyon

N 6.6 nanoelyaflara ait SEM goriintiileri Selguk
Universitesi Ileri Teknoloji Arastirma ve Uygulama
Merkezinde bulunan ZEiSS Evo LS 10 cihaz1 ile
20kV gerilimde elde edilmistir.

TGA analizleri Necmettin Erbakan Universitesi
Bilim ve Teknoloji Arastirma ve Uygulama
Merkezinde (BITAM) Setaram-Labsys Evo marka
cihaz kullamlarak yapilmigtir. Test numuneleri azot
atmosferinde 10 °C/dk 1sitma oraninda ve 25°C ile
650 °C arasinda 1sitilmustir. Termal kararlilik,
bozunma sicakliklari ve kalnti kiitle TGA ile
incelenmistir.

Tek tarafli bindirmeli baglantilarin kayma dayanimi
deneyleri ASTM D1002-10 standardina uygun
olarak yapilmigtir ve bu deneylerin yapilmasi igin
Necmettin Erbakan Universitesi Makine
Laboratuvarindaki Shimadzu AGS-X ¢ekme test
cihazi ile Trapeziumx yazilimi kullanilmigtir. Tek
tarafli bindirmeli baglantilarin testleri 2 mm/dk
¢ekme hizinda gergeklestirilmis olup, deneyler 5’er
adet tekrar edilerek test edilmistir.



DENEYSEL SONUCLAR

Elektro egirme ile iiretilen naylon 6.6 nanoelyaflarin
SEM  goriintiilleri  almarak, modifiye edilen
yapistiricilarin TGA analizleri incelenmigtir. Ayrica
yapistirma baglantilarinin maksimum yiikleri sabit yiik
altinda ¢ekme cihaziyla tespit edilmistir.

Naylon 6.6 nano elyaflarin SEM goriintiileri

N 6.6 nano elyaflarin 5000 X ve 20000 X biiyiitmeli
SEM goriintilleri  Sekil 7°de verilmistir. SEM
goriintiileri Solidwork programina yapistirilarak nano
elyaflar boyutlar1 6l¢iilmils ve 270-370 nm arasinda
degistigi belirlenmistir. Ayrica 5000 X biiylitmeli
SEM  goriintiileri  incelendiginde iretilen nano

elyaflarda boncuklanmanin olugsmadigi goriilmiis olup,
nanoelyaflarin uzunluklar1 kesikli degil uzun elyaf
olarak {iretimi gergeklesmistir.

EWT = 2000V
|Probm= 2054

Syl A« 5E1
WO = BEmn

3 B Mag® 2000 KX b:i(b)
Sekil 7. N 6.6 nano elyaflarin SEM goriintiileri a)
5000 X ve b) 20000 X biiyiitme

EHT = 20 00KV
I Pete s 694

Sl A = EY
WO $hmn

Naylon 6.6
analizleri

Saf epoksi ve N 6.6 nano elyaf katkili yapistiricilarin
karsilagtirmalt TGA analizleri Sekil 8’de verilmistir.
Sekle gore; saf epoksili yapistirictya ait %5, %50 ve
tamamen bozunmanin  gergeklestigi  sicakliklar
strastyla 315, 350 ve 550 °C olarak olgiilirken N 6.6
nano elyaf katkili yapistirictya ait %5, %50 ve
tamamen bozunmanin  gergeklestigi  sicakliklar
sirastyla 315, 350 ve 575 °C olarak dl¢iilmiistiir. Bu
sonuglara gére N 6.6 nano elyaf takviyesinin

nanoelyaf yapistiriecllarm  TGA
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yapistiricida tamamen bozunma sicakligini %4 kadar
iyilestirdigi tespit edilmigtir.

110
100 ——EPOKSI
90
80
70
60
50
40
30
20
10
0

———EPOKSI+N 6.6

Kiitle Kaybi (%)

25 125 225 325 425 525 625
Sicaklik (°C)

Sekil 8. Yapistiricilarin karsilagtirmali TGA analizi

Tek tarafli bindirmeli baglantilarin mekanik
ozellikleri
Saf epoksi regine ve N 6.6 nano elyaf katkili epoksi
yapistiricinin  tek tarafli bindirmeli baglantilarinin
karsilastirmali kayma dayanimlart  Sekil 9’da
verilmistir.

12

=——EPOKSI  ==——EPOKSI + N6.6

-
) 5]

Kayma Gerilmesi, T (MPa)
e

0 0,05 01 0,15 0,2 0,25 03 0,35
Kayma sekil degisimi, y (mm/mm)

Sekil 9. Tek tarafli bindirmeli yapistirma
baglantilarinin karsilagtirmali kayma dayanimlari
Saf ve N 6.6 katkili tek tarafli yapistirma
baglantilarinin mekanik 6zellikleri Tablo 1’de
verilmistir.
Tablo 1. Tek tarafli bindirmeli yapistirma
baglantilarinin mekanik 6zellikleri

Epoksi | Epoksi+N 6.6
En Biiyiik Kayma
Gerilmesi, T (MPa) 6,81 11,67
En Biiyiik Kayma
Birim Sekil Degigimi , 0,33 0,35
Y (mm/mm)
Yapigma Baglantisinin
Toklugu (kJ/m?) 1380 2140
Yapigma baglantisinin
Kayma Modiilii, G 0.025 0.040
(GPa)




Sonuglar incelendiginde tek tarafli  bindirmeli
yapistirma baglantisma N 6.6 katkisinin  yapisma
baglantisindaki en biiyiik kayma gerilmesi (T), tokluk
ve kayma modiiliinii (G) sirastyla %71, %55 ve %62
oranlarinda artirdig1 goriilmistiir.

GENEL SONUCLAR

Aliiminyum-Karbon elyaf kompozit tek tarafli
bindirme baglantilarinda epoksi recineye N 6.6
nanoelyaf Kkatkis1 yapigsma baglantisinin mekanik
ozelliklerini iyilestirmektedir. Bu kapsamda yapisma
baglantisinda ki en biiyiik kayma gerilmesi (T), tokluk
ve kayma modiiliiniin (G) sirastyla %71, %55 ve %62
oranlarinda artirdigt belirlenmistir. Ancak N 6.6
nanoelyaf katkisinin yapistiricida ki termal bozunma
sicakligini yeterince iyilestirmedigi saptanmuistir.

SONRAKi DONEM CALISMALARI

215M777 numarali, “Havacilik Uygulamalarinda
Kullamlmak Uzere Naylon-6.6 Nanoelyaf ve Grafen
Katkili Epoksi Yapistiricilarin - Gelistirilmesi  ve
Mekanik Ozellikleri” adli, TUBITAK (Tiirkiye
Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Kurumu) destekli
proje kapsaminda ve bu ¢alismanin devami niteliginde
“Aliiminyum-Karbon Elyaf Takviyeli Kompozit
Levhalarin Yapistirma Baglantilarindaki Naylon 6.6
Nano-Elyaf = Takviyeli ~ Yapistiricilarin ~ Farkli
Sicakliklar Altindaki Eksenel Darbe Davraniglarr” adli
yiikksek lisans tezi yazim asamasindadir. Ayrica
belirtilen proje kapsaminda elde edilen verilerle
makale yayimlar1 hedeflenmektedir.

TESEKKUR
Bu c¢alisma; 215M777 numarali, “Havacilik
Uygulamalarinda Kullanilmak Uzere Naylon-6.6

Nanoelyaf ve Grafen Katkili Epoksi Yapistiricilarin
Gelistirilmesi ve Mekanik Ozellikleri” adli proje
biinyesinde, TUBITAK’m (Tiirkiye Bilimsel ve

Teknolojik ~ Aragtirma  Kurumu)  destekleriyle
ylritilmistir. Bu kapsamda, proje ekibi olarak
bizlere gilivenen ve maddi/manevi desteklerini

esirgemeyen TUBITAK ’a tesekkiirlerimizi sunuyoruz.
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Karbon kompozit malzemelerin iiretimi ve uygulamalari, giiniimiizde gelisen iiretim teknolojileri ve degisen
ihtiyaclar dogrultusunda her gegen giin artmaktadir. Karbon kompozitler agir yiikler altinda calisabilmeleri
ayrica hafif olmalar1 ve korozyona dayanimlari sebebi ile giiniimiiz popiiler miihendislik malzemelerinden
olmuslardir. Karbon kompozit malzemeler enerji, spor, otomotiv, savunma sektorlerinde kullanimi her gecen
giin artmaktadir. Degisen ihtiyaglar dogrultusunda karbon kompozit malzemelerde her gecen giin gelistirilmekte
ve mekanik Ozellikleri artirilmaktadir. Karbon kompozitlerin mekanik o6zellikleri ¢esitli yontemlerle
gii¢lendirilebilinir; bunlarin en basinda karbon kompozitin imalati asamasinda nano pargacik takviyesi ekleme
ile mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesi gelmektedir. Bu ¢alismada saf karbon kompozit ve %0.5 karbon nano
tiip (CNT) takviyeli karbon kompozitin ¢ekme ve asinma dayanimi aralarinda ki farklar ortaya konmus ve
gelistirmeler gézlemlenmistir. Bu ¢alisma ¢ekme dayamini dlgmek igin ¢ekme test cihazi olarak servohidrolik
altgene hareketli SHIMADZU8801 cihazi tercih edilmistir. Asinma dlciimleri i¢in Selguk Universitesi Teknoloji
Fakiiltesinde bulunan Ball on Disc metodu ile ¢alisan tribometre tercih edilmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Karbon kompozit, CNT, Asinma, Cekme, Tribometre

1.GIRIS

Kompozit malzemeler matris temelli olarak ii¢ ana baglikta incelenmektedir. Bunlar ;Polimer Matris Metal
Matris , Seramik Matris kompozitlerdir. Polimer Matris Kompozitler Matris olarak cesitli recineler, elyaf olarak
cesitli malzemeler (cam yiini, karbon elyaf, Au elyaf vb.) kullanmaktadirlar. Polimer tabanli malzemeler
giinlimiiz mithendislik uygulamalarinda hafifligi saglamlig1 ve yiiksek mekanik &zellikleri ile genis bir yelpazede
kendine kullanim alan1 bulmaktadir. Polimer tabanli malzemelerde elyaf olarak uygun fiyatli olmasindan cam
ylni kullanim1 yaygin olmakla beraber pahali ama kullanim alan1 daha genis ve daha saglam olan karbon elyaf
kullanim1 da iiretim maliyetlerinin diismesiyle hizla yayginlagmaktadir. Ustiin mukavemet ve sertlik 6zellikleri
g6z Oniine alindiginda yapisal uygulamalar i¢in uygun bulunurlar [1,2]. Polimerler ve bunlarin kompozitleri
disliler, kamlar, tekerlekler, carklar, frenler, contalar, bur¢lar ve yataklar gibi bircok mekanik pargada kullanilir
[3]. Kullanimlarinin avantajli oldugu bdlgelerden biri, temas asinmasini igeren durumdur. Polimer bazli
kompozit malzemeler daha yiiksek yiiklerde stabilite, sicaklik, daha iyi yaglama ve asinma 6zellikleri agisindan
artan talepleri nedeniyle tribolojik uygulamalarda giderek daha fazla kullanilmaktadir [4,5] Tribolojik 6zellikler
hakkinda, bazi aragtirmalar CNT'lerin varliginin aginma direncini arttirdigini gdéstermistir[6,7—8] ve siirtlinme
katsayisini azaltir [7,8]. Bununla birlikte, CNT'lerin orani, tribolojik olarak biiyiik bir etkiye sahiptir. [7]. Bu
calismada herhangi bir nano partikiil takviye edilmemis karbon kompozitle, i¢ine %0.5 CNT eklenmis karbon
kompozitlerin aginma katsayisi ve aginma miktarlar1 incelenmis ve CNT eklenmesinin karbon kompozite etkisi
ve avantajlart ¢aligilmustir.

2. DENEY

Bu c¢alismada yapilan deneylerde kullanilan tiim numuneler literatiir taramasi sonucu ortaya ¢ikan yiiksek
hassasiyet iceren iiretim metotlar1 ile iiretilmistir. Asinma deneylerini iki ana boliimde; numune hazirlanmasi ve
deneylerin yapilmasi olarak inceleyebiliriz

Karbon kumaglarin, ayirici kumaslarin hazirlanmasi ve vakum torbalarin hazirlanmasi; 50*50 cm karabon
kompozit plakalar iiretilecek sekilde 50*50 cm boyutlarinda karbon kumaslar (karbon kumasg 6zellikleri Tablo 1)
kesilmistir 55*55 cm ayirict kumas kesilmistir. 60%60 cm vakum torbalari hazirlanmigtir. Epoksi i¢ine %0.5
CNT takviyesi homejenik olarak eklenmesi i¢gin epoksinin miktar olarak %0.5 ine karsilik gelen CNT aseton
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icinde ultrasonik karigtirict ile 5 dakika boyunca karistirilmistir. Aseton iginde homojenik olarak karistirilan
CNT, asetonla birlikte epoksiye eklenmis ve 6nce 10 dakika mekanik karistirict ile ardindan 15 dakika ultrasonik
karisitirict ile homejen bir sekilde karistirilip vakum firininda 65 derece aseton ugmasi igin 24 saat bekletilmistir.
Firinda ¢ikartilan %0.5 CNT 1i epoksi mekanik karistiric ile sertlestiricisi 10 dakika boyunca karistirilip vakum
infizyon ile kompozit yapimina uygun hale getirilmistir. Daha 6nce hazirlanan karbon kumaslara firga ile epoksi
kiiri uygulanmis ve VIM tezgahina yatirilmigtir. Vakum altinda 65 derecede 24 saat pisirilen CNT 1i ve saf
karbon kumaslardan karbon kompozit plakalar elde edilmistir. Elde edilen karbon epoksi plakalar hassas
kesicilerle 120 mm ¢apinda 5mm kalinliginda daireler (Resim 1) ve 25*250mm boyutlarinda 5mm kalinliginda
dikdortgen plakalar olarak kesilmis ve deneye hazir hale getirilmislerdir.

Tablo 1: Karbon Kumas Ozellikleri.

Parameter / Parametre Property / Ozellik

ArealWeight (gr/m2) Agirlik 530

Weavetype Dokuma tipi Plain (Bez ayag1)

Warpyarn Cozgii ipi 12K Carbon fiber (12K Karbon elyaf) (A-42 - 800 tex
— AKSACA)

Endscounts (ends/cm) Cdzgii siklig 3.75+ %3

Weftyarn Atki ipi 12K Carbon fiber (12K Karbon elyaf) (A-42 - 800 tex
— AKSACA)

Pickscounts (picks/cm) Atki siklig1 3,75 + %3

Width of fabric (cm) Kumas eni 100

Tensile Strength (ISO 10618) (MPa) Cekme 4200

Mukavemeti

Thickness of fabric (ISO 5084) (mm) Kumas kalinlig1 | 0,6

120mm

Resim 1: Asinma Deneyi i¢in hazirlanmis numune 6rnegi

Yontem

Bu calisgma c¢ekme dayamimi Olgmek icin ¢ekme test cihazi olarak servohidrolik altcene hareketli
SHIMADZUS8801 cihazi tercih edilmistir Resim 2. Asmma olgiimleri i¢in Selcuk Universitesi Teknoloji
Fakiiltesinde bulunan Ball on Disc metodu ile galisan tribometre tercih edilmistir Resim 3. Bu galisma
temelde asinma direncinin incelenmesi olsa da, bir malzemenin mekanik o6zelliklerine bakarken
mutlaka ¢ekme dayanimina da bakmak gerekir ve c¢ekme mukavemetini incelemek gerekir.
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¢ekmedayamini 6lgmek icin cekme test cihazi olarak servohidrolik altgene hareketli SHIMADZU8801
cihazi tercih edilmistir. Bu calismanin temel konusu olan asinma testleri icin teknoloji fakiltesi
biinyesinde bulunan 0zel tasarim tribometre kullaniimistir. Mevcut tribometre (ASTM G-99)
standardina uygun 6l¢lim yapmaktadir. Tribometreservomotor aracihgi ile kendi ekseni etrafinda
farkli hizlarda dénebilen bir 12 cm disk mevcuttur. Diskin (izerinde numune tutucu vardir. Sonsuz
vidali bir ylk kolu ile bilyenin konumlanmasi yapilmaktadir. Bu calismada yapilan deneylerde 10mm
celik bilye kullaniimistir. Mevcut tribometre yik senséri ile asinma esnasinda olusan yiki gelismis
bir yazihm araciigi ve data logger ile ana bilgisayara anlk olarak kaydetmektedir. Bilgisayara
kaydedilen ham veriler programin ara ylzl ile exell dosyasina cevrilmektedir. Exell dosyasina
kaydedilen alinan yola bagl anlik ylikler, asinma igin uygulanan yike boéliminden anlik strtiinme
katsayisi elde edilir. Deneyler 10000 m sabit yol, hiz ve yikler altinda yapilmistir.

Resim 2: CekmeTesti Cihazi ve Sematik Gosterimi

Loading lever

Wear disc Drive disc

Specimen holder
Specimen
\ Bearing housing [ ‘ |
€
y,
friction force, F
acting on the pin U Geared motor
Weights
—— Proximity sensor
I

Resim 3: Ball on Disc Tribometresi Sematik Gosterimi

Asinma testleri sonucu olusan yiizeylerin profillerinin ¢ikarilmasi, aginma deriliklerinin, incelenmesi ve yiizey
piiriizliiliiklerinin 6l¢iilmesi i¢in ileri teknoloji laboratuarinda kurulu bulunan SEM(ZEISE EVO LS10) cihazlar
kullanilmugtir.

Malzeme Asinma Miktarinin Olgiimii: Numuneler, hassas bir dijital tartim makinesi kullanilarak
asinma testinden énce ve sonra tartildi. ilk ve son agirliklari bilinen numunelerin asagidaki formiilden
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Malzeme asinma oranlari hesaplandi. Ayrica ayni islem celik bilyeler icinde uygulandi ve asindiricida
olusan asinma miktarlari da kayit altina alindi.

MAM = Numune ilk Agirlik (gram) — Numune Son Agirlik (gram)

MAMbilye = Bilye ilk Agirlik (gram) — Bilye Son Agirlik (gram)

Siirtiinme Katsayisi Olgiimii (us) Asinma deneyi yapimi sirasinda anlik olarak yiik hiicresinden alinan
ham verilerin bir program araciligi ile islenmesinden saglanan veriler bize siirtinme kuvvetini verir.
(Fs). Elde ettigimiz bu Fs kuvvetini normalden uyguladigimiz kuvvete béliminden anlik sirtinme
katsayisini buluruz. (us). Anlik alinan siirtinme katsayilarinin ortalamasi ise bize malzemenin
surtinme katsayisini ve

Fs(anlik)
FN

us(anlik) =

_ usl+ps2 +ps3...us(n)
n

us

Deneysel Sonuclar ve Tartisma

Bu ¢aligmada her ne kadar karbon kumas/epoksi kompozitlerde aginma calisilsa da, asinma mekanik 6zelliklerde
tek basina anlam ifade etmeyecegi i¢in Once iretilen kompozitlerin temel mekanik 6zelligi olan ¢ekme
dayanimina bakilmigtir. ASTM D 3039 standardina gére numuneler genisligi 25,4 mm ve boyu 250 mm olacak
sekilde kesilen kompozit numunelerin ¢ekme yiikleri altindaki mekanik 6zellikleri belirlemek i¢in ¢ekme testleri
2 mm/dk ¢ekme hizinda pozisyon kontrollii olarak yapilmustir.(ASTM D 3039, 2005.). her bir malzemeden

bes numune toplamda on numune igin gekme testi uygulanmistir. Asagida ki deneylerde ¢ekme testi
sonuglari kargilagtirmali olarak verilmistir.

GERILME (N/mm?2)

385
380
375
370
365

360
355
350
345
SAF

%05CNT
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Grafik 1: Saf/ %0.5 CNT li Karbon/Kumas Epoksi Nano Kompozit Cekme Test Karsilagtirmasi (Gerilme)

Grafik 1 de goriildiigi gibi saf ve %0.5 CNT takviyeli kompozitlerin her biri i¢in yapilan ve tutarli sonuglar elde
edilen beser deneyinin ortalama gerilme degerleri karsilastirilmistir. %0.5 CNT igeren karbon kompozitin ¢ekme
dayaniminin daha yiiksek oldugu ve CNT takviyesinin mekanik ozellik olan ¢ekme dayanimini arttirdigi
gbzlemlenmistir.

Bu ¢aligmada iki farkli malzemede sabit yiik, hiz ve yolda asinma ¢aligmalar1 yapilmistir ve ¢ikt1 degerleri olarak
malzeme asinma miktart (MAM) ve siirtiinme katsayilar1 (ps) elde edilmistir. Literatiir taramalarindan elde
edilen veriler 15181nda Yiik 20N, hiz 2.25 m/s ve yolda 10000m olarak alinmistir Grafik 2, Grafik 3 ve Grafik 4

sabit hiz ve yiik altinda ps degerleri ve MAM Kkarsilastirmali olarak verilmistir.

ps/yol

0,7
0,6
0,5
0,4
0,3 —SAF
0,2
01

us

——CNT0.5%

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
YOL

Grafik 2: Saf ve %0.5 CNT li Karbon Kompozit Malzemenin 10000m Yol Boyunca Anlik ps Degerleri

us ortalama

0,5
0,4
03
0,2
0,1

SAF uso CNT %0.5 pso

Grafik 3: Saf ve %0.5 CNT li Karbon Kompozit Malzemenin 10000m Yol Boyunca Ortalama ps Degerleri
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Grafik 4: Saf ve %0.5 CNT li Karbon Kompozit Malzemenin 10000m Yol Boyunca MAM Degerleri

Grafik 2,3 ve 4 beraber incelendiginde her ne kadar CNT takviyeli kompozit malzemede ps degeri fazla olsa da
MAM miktar1 az olmustur. Bu paradigmay1 saglayan etki ise CNT takviyesinin asinma sonucu yiizeyde olusan
1s1y1 aginma bdolgesinden uzaklastirmasi ve yiiksek pus degerine ragmen malzemenin yilizeyde kalmasini sagladig
diistiniilmustiir. Asagida yiizeyde olusan asinma etkilerinin SEM goriintiileri saf ve CNT takviyeli kompozitler
icin verilmistir.(Resim 4) %0.5 CNT iceren Nano Kompozit sag tarafta gosterilmis ve icinde bulunan CNT ler
daire i¢ine alinmustir.

Signal A = SE1 EHT=2000KV  pag= 25X 1 mm Signal A = SE1 EHT=2000KV  pag= s500kXx  2MT
92 WD =37.5mm | Probe = 100 pA or, 6 WD = 95mm | Probe = 100 pA o

IResim 4: Saf ve %0.5 CNT igeren Karbon Kompozit Malzeme SEM gériintiileri

Genel Sonugclar

Karbon kompozit malzemeler nano partikiil eklenmemis hallerinde dahi diger konvensiyonel malzemelere gore
daha iyi mekanik 6zellikler gostermektedirler. Ancak iglerine farkli nano partikiiller katildig1 zaman, saf haline
gore daha iyi mekanik Ozellikler gostermektedirler. Karbon kompozit malzeme kullanimi her gegen giin
yayginlasmaktadir ve giiniimiizde yiiksek siirat ve/ veya agir yik altinda calisan sistemlerde fren olarak
kullanilmaya baslanmistir. Bu sektdrlerin basinda siiper otomobil, yiiksek hiz trenleri ve ugak frenleri baglica
sayilabilinir. Bu c¢alismada iirettigimiz %0.5 CNT takviyeli karbon kompozit malzeme yiiksek us degeri ve
diisiik aginma miktari ile asir1 yiik ve hiz altinda ¢aligan sistemlerde fren kampanasi olarak kullanilabilinir.
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PURPOSE

The aim of the study is to investigate the electrical
conductivity of fabrics coated with graphene nano-
powder at different concentration rates. And it was
aimed to determine the effect of coating on the bending
rigidity of fabrics.

INTRODUCTION

Demand for electrically conductive
increasing greatly in recent years®.
Electrically conductive fibers and textile surfaces are
widely used for industrial materials, such as sensors,
electrostatic discharge and electromagnetic interference
shielding in clothing, and also in military applications.
Textiles can gain electrical conductivity with different
methods such as wusing conductive polymers,
conductive yarns or conductive coatings®.

Graphene is a nano material which is the subject of
many application fields and whose usage area is
expanding?.

In the literature, there are some studies about fiber, yarn
and composite structures added graphene in electrical
conductivity and electromagnetic shielding
applications. Among the manufacturing processes,
various coating techniques have been attractive due to
simple in process and easy to handle. For example; Kim
et al.% Aksit et al.?; Adamhasan'; Tao et al.”; used
coating technology in their studies to develop
electrically conductive textiles.

textiles s

EXPERIMENTAL

Material

Pre-treated 100 % polyester plain weave fabrics were
used in the study. Graphene powder which has 50-100
nm particle size was used as coating material. Binder,
fixator, thickener and anti-foam agent were coating
chemicals used in coating pastes.

Method

Fabrics were coated with graphene nano-powder at 50,
100 and 200 g/kg concentration rates according to knife
over roll coating technique. Coating thickness was
arranged as 0,5 mm. The coated fabrics were cured at
160°C for 3 minutes. Surface resistance measurements
of coated fabrics were made according to ASTM D 257
standard with Keithley 8009 Resistivity Test Fixture.
Bending rigidity of samples was measured with SDL
Atlas Fabric Stiffness Tester according to TS 1409
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standard. Three coated fabrics were chosen for each
concentration rate.

EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

Table 1 shows that surface resistivity values
decreased with the increasing of graphene
concentration. The highest surface resistivity value
(2.53x104 Q/sq ) was obtained at 200 g/kg graphene
concentration rate.

Table 1. Surface resistivity test results of fabrics

Sample Concentration | Surface
Code (g/kg) Resistivity
(Q/5q)
R, - 2.61x109
GR50 50 5.29x107
GR100 100 1.36x105
GR200 200 2.53x104

*R,: Coated fabric which has not filler material (graphene)

Bending length, flexural rigidity and overall flexural
rigidity were calculated according to related equations
and their average results were given in Table II.
Bending length and flexural rigidity values were
increased with increasing graphene concentration for
both warp and weft directions.

Table 2. Bending length, flexural rigidity and overall
flexural rigidity results of fabrics

Bending Flexural Rigidity Overall
Sample | Length (cm) | (mg.cm) Flexural
Code Warp | Weft | Warp Weft Rigidity
(mg.cm)
Ry 1.59 1.58 | 67.93 66.66 67.29
GR 50 | 2.66 2.3 549.87 355.47 442.11
GR 100 | 2.88 2.66 | 77434 610.1 687.33
GR 200 | 3.52 3.44 | 1644.25 | 1534.67 | 1588.51

*R;: Raw fabric

CONCLUSIONS

This study describes nano graphene coated fabrics by
knife over roll technique. According to reference
fabric, surface resistivity values were decreased with
graphene coating; thus electrical conductivity
property of fabrics increased. Overall flexural rigidity



of fabrics increased with increasing graphene
concentration as expected.

SUGGESTIONF FOR FURTHER WORK
Shielding effectiveness measurements, multi-layer
coatings with different filler materials and some
performance tests according to the potential using area
will be performed in further works.
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PURPOSE

The aim of this study is developing electrostaticly
charged PVDF-based nanofibrous membrane and its
application as electret filter media. For that purpose
nanofibrous PVDF membrane was produced using
electrically-assisted solution blow spinning technique.

INTRODUCTION

Particulate matter (PM) air pollution is the results of
many factors, e.g. industry abnormal emissions, fossil
and fuel-based transportation, and leads to around
800,000 premature deaths' each year for which high
efficiency filter media research has been receiving
great attention recently’>*. One of the most promising
filter media is fibrous membrane and especially
nanofibrous membrane, a thin nano-porous layer made
of interconnected nanofibers that possesses high
surface area to volume ratio and high porosity, is
capable of filtering micron and nano-aerosal**. And an
economical and important filtration filter feature is
addition of electret filtration to the media which is the
addition of electret characteristic to the realized
membrane®,

Electrspinning technique has been realized as one of
the most common method for nanofiber fabrication.
Studies show the internal morphology and properties
of the electrospun membrane easily can be controlled
to meet the requirement of the end product’®.
Nonetheless, electrospinning operates at low solution
flow rate, basically low production rate, which hinders
its shift into industry for large-scale purpose’. A new
emerging facile technique, namely solution blow
spinning, has been realized as a potential solution for
the production issue of electrospinning with which the
ease of controlling the internal morphology is still
present'®. In addition to, with the integration of high
electric voltage to solution blow spinning, the span of
the available parameters to control the morphology
increases to facilitate wide range of properties!!.
Materialwise, Poly(vinylidene fluoride) (PVDF) has
found its way into membrane base structure due to its
outstanding properties, e.g. thermal, chemical, and
mechanical stability and electrical property at which
they come from its different crystal phases. One of the
most widely studied PVDF crystalline is beta () phase
due to its dominant electrical properties as
electroactive crystal phase'>'. With the enhancement
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of this crystalline phase, the electret property of the
PVDF-based membrane has been proven to be more
active',

Herein, PVDF-based nanofibrous membrane has
been developed as electret filter media. For that
purpose nanofibrous PYDF membrane was produced
using electrically-assisted solution blow spinning
technique. Surface morphology and crystalline
phases of the membranes were characterized by
Scanning Electron Microscope and XRD, while their
filtration efficiency analyzed using filter test.

EXPERIMENTAL

Material

PVDF (761 Kaynar) was acquired from Arkema and
dried before use. Dimethylformamide (Tekkim
Kimya, 99.9%) and Acetone (VWR Chemicals,
100%) were used as solvents and were used as they
were received.

Method

Parametric approach was adopted by varying
solution concentration (12wt. %, 16 wt. %, and 20
wt. %) and electric voltage (0, 10, 20, and 30 kV).
PVDF membranes were produced using electrically-
assisted solution blow spinning developed by Areka
Advanced Technologies.

EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

Surface morphology results show (Figure 1) average
fiber diameters are more or less the same for 12%
concentration at different electric voltage, 405 + 229,
358 £222,369 + 151, 359 £ 221 nm at 0, 10, 20, and
30 kV, respectively. Moreover, at 16% concentration
average fiber diameter shows differences between
solution blown and electrically-assisted solution
blown membranes, 727 + 366, 479 + 185, 470 +
218, 408 £ 143 nm at 0, 10, 20, and 30 kV,
respectively. On the other hand, 20% concentration
produced may defects (images are not included here
for lack of sp .

b : L\ c — § R
Figure 1. Scanning electron microscope results of
12% as-spun membrane at different electric voltage




(a) 0kV, (b) 10kV, (c) 20 kV, and (d) 30 kV. (Note:
due to lack of space some of the images are missing
and shall be presented during the conference day)
Filtration efficiency results reveal (Figure 2) that there
is a clear linear relationship between filtration
efficiency and electric voltage at which the samples
were produced. The higher the electric voltage the
higher the filtration efficiency and consequently the

higher the corresponding pressure drop.
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Figure 2. Filtration efficiency at different electric
voltage values

Charges elimination reflect the true electret property of
the produced nanofibrous membrane (results shall be
presented on the conference day).

CONCLUSIONS

It is reasonably to conclude that the higher the solution
concentration the larger the average fiber diameter. On
the other hand, the highest electric voltage for different
concentration has higher filtration efficiency. In
addition to, electric voltage seems to enhance the
morphology.

SUGGESTIONF FOR FURTHER WORK

Further investigation is required to provide a better
explanation for the enhancement of filtration
efficiency and on charges stability for long period of
time.

ACKNOWLEDGEMENTS/SOURCES OF
FUNDING
This project is supported by Tubitak.

LITERATURE

1.  He, M., Ichinose, T., Kobayashi, M., Arashidani, K.,
Yoshida, S., Nishikawa, M., Takano, H., Sun, G. and
Shibamoto, T. 2016. “Differences in allergic
inflammatory responses between urban PM2.5 and fine
particle  derived from desert-dust in  murine
lungs” Toxicology and Applied Pharmacology, 297,
pp.41-55.

2. Anderson, J., Thundiyil, J. and Stolbach, A. 2011.
“Clearing the Air: A Review of the Effects of Particulate

75

S8

~

Matter Air Pollution on Human Health” Journal of
Medical Toxicology, 8(2), pp.166-175.

Sun, Q. and Leung, W. 2019. “Charged PVDF multi-
layer filters with enhanced filtration performance for
filtering nano-aerosols” Separation and Purification
Technology, 212, pp.854-876.

Angulakshmi, N. and Stephan, A. 2014. “Electrospun
Trilayer Polymeric Membranes as Separator for
Lithium—ion Batteries”. Electrochimica Acta, 127,
pp.167-172.

Vincent, J. (1995”. Air filtration: An integrated
approach to the theory and applications of fibrous
filters. Journal of Aerosol Science, 26(1), p.171.

Ali Kilic, Stephen Russel, Eunkyoung Shim 2017. The
charging and stability of electret filters. Elsevier Ltd.
Fibrous Filter Media.

Kilic, A., Oruc, F. and Demir, A. (2008). Effects of
Polarity on Electrospinning Process. Textile Research
Journal, 78(6), pp.532-539.

Park, J., Lee, I. and Bea, G. (2008). Optimization of
the electrospinning conditions for preparation of
nanofibers from polyvinylacetate (PVAc) in ethanol
solvent. Journal of Industrial and Engineering
Chemistry, 14(6), pp.707-713.

Xia, M., Liu, Q., Zhou, Z., Tao, Y., Li, M., Liu, K.,
Wu, Z. and Wang, D. (2014). A novel hierarchically
structured and highly hydrophilic poly(vinyl alcohol-
co-ethylene)/poly(ethylene terephthalate) nanoporous
membrane for lithium-ion battery separator. Journal of
Power Sources, 266, pp.29-35.

Polat, Y., Pampal, E., Stojanovska, E., Simsek, R.,
Hassanin, A., Kilic, A., Demir, A. and Yilmaz, S.
2015. “Solution blowing of thermoplastic polyurethane
nanofibers: A facile method to produce flexible porous
materials” Journal of Applied Polymer Science,
133(9), p.9.

Lin, Y., Yao, Y., Yang, X., Shen, L., Li, L. and Wu, D.
2009. “Effect of gas flow rate on crystal structures of
electrospun and gas-jet/electrospun poly(vinylidene
fluoride) fibers” Chinese journal of polymer science,
27(04), p.511.

Oshima, K., Evans-Strickfaden, T., Highsmith, A. and
Ades, E. 1996. “The Use of a Microporous
Polyvinylidene Fluoride (PVDF) Membrane Filter to
Separate  Contaminating Viral Particles  from
Biologically Important Proteins” Biologicals, 24(2),
pp.137-145.

Ma, W., Zhang, J., Chen, S. and Wang, X. 2008. “B-
Phase of poly(vinylidene fluoride) formation in
poly(vinylidene fluoride)/poly(methyl methacrylate)
blend from solutions” Applied Surface Science,
254(17), pp.5635-5642.

Lolla, D., Lolla, M., Abutaleb, A., Shin, H., Reneker,
D. and Chase, G. 2016. “Fabrication, Polarization of
Electrospun Polyvinylidene Fluoride Electret Fibers
and Effect on Capturing Nanoscale Solid
Aerosol” Materials, 9(8), p.671.



Medikal Uyku Tekstillerinde Kullanilmak Uzere Lavanta
Yag1 Kontrolli Salimi Yapan Aromaterapi Etkili

Mikrokapsiiller
OZSEVINC, Ali', ALKAN, Cemil®
'Gaziosmanpasa Universitesi, Tekstil Programu, Tasliciftlik Kampiisii, 60240 Tokat
*Gaziosmanpasa Universitesi, Kimya Béliimii, Tashg¢iftlik Kampiisii, 60240 Tokat
ali.ozsevinc@gop.edu.tr

AMACLAR

Esansiyel yaglarin aromaterapi etkisi ile birgok hastaligin
semptomlarin1  azalttigt  yapilan  c¢alismalar  ile
ispatlanmistir.  Calisma  kapsaminda lavanta yagi
kontrollii salim1 yapan, poliiretan temelli mikrokapsiiller
tiretilerek karakterizasyonlar1 yapilmistir. Medikal uyku
tekstillerinde kullanilarak, katma degeri yiiksek tekstiller
icin aromaterapi etkili mikrokapsiiller elde edilmesi
amaglanmistir.

GiRiS

Aromaterapi; bitkisel kaynaklardan elde edilen esansiyel
yaglarin 1iyilestirici etkilerinden faydalanarak zihinsel,
bedensel ve ruhsal rahatlatma olarak tanimlanmaktadir.
Aromaterapide 50’den fazla bitkiden yararlanilir. Lavanta,
portakal, giil, sardunya, ¢ay agaci, yasemin, sandal agaci,
okaliptiis yag1 en yaygin kullanilan aromatik bitkilerdir.'
Esensiyal yaglar solunum, masaj veya oral yoldan
kullanilabilir. Lavanta yagmin faydalar1  iizerine
caligmalar1 inceledigimizde lavanta yaginda bulunan
linalol ve linalyl asetatin narkotik ve yatistirict etkisi
oldugu goriilmektedir.” Gednay ve arkadaslar1 5 damla
lavanta yagini pamuklu gazli beze uygulayarak hastalarin
yanina koymuslar ve kisa siire igerisinde solunum yoluyla
uyku kalitesinin arttigimi tesbit etmislerdir.” Ayrica Peng
ve arkadaslar1 lavanta yagindan salman asetikolinin
uykuya gegiste rahatlatici etkisini tesbit etmislerdir.”

Mikrokapsiilasyon teknolojisi sayesinde tekstil sanayinde
katma degeri yiiksek fonksiyonel tekstiller
iiretilebilmektedir. Kokulu tekstil iirlinlerinin popilaritesi
giin gectikge artmaktadir, fakat bu tip iriinler firmalarin
patentli riinleri olduklar1 i¢in {retim teknolojileri
bilinmemektedir. Koku maddeleri ugucu 6zelliklerinden
dolay1 tekstil malzemelerine direkt uygulanamaz ve
uygulansalar bile etki siireleri ¢ok kisa olur.” Bu yiizden
mikrokapsiilasyon sayesinde polimerik bir kabuk ile koku
maddesi kaplanarak tekstilde kullanilabilir hale getirilir.
Di1s kabuk polimerinin &zellikleri koku salim hizim
belirleyen en 6nemli parametredir. Oregin etil seliiloz
bazli kapsiiller mekanik etki ile ¢ok ¢abuk kirilabilir ve
ortama koku salar.®

Calisma kapsaminda medikal ve uyku tekstillerinde
kullanilmak tizere lavanta kokusu salim ozelligi ile
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aromaterapi etksi gosteren mikrokapsiiller, arayiizey
polimerizasyonu ile poliiiretan bir kabuk ile kaplanarak

elde edilmistir. Lavanta yagi, metilenbisfenol
diizosiyanat-propilen glikol etkilesimi ile
kapstillenmistir. Fourier transform infared (FTIR),

Parcacik biiyiikliigii analizi, Polarize optik mikroskop
(POM), Taramal1 elektron mikroskop (SEM) goriintiileri
ve diizenli agirlik takibi ile de kontrollii salim 6zellikleri
belirlenmistir.

DENEYSEL

Malzeme

Metilenbisfenol diizosiyanat (MBFDI), Propilen glikol
(PG), Polivinil alkol (Moviol 3-96), Sigma Aldrich,
Dibiitiltindilaurat (DBDTL), Merck ve Lavanta ucgucu
yagi, Tokat ilinde dogal olarak vyetistirilen lavanta
ciceginden elde edilerek (Kocatiirk eczanesi) ¢aligmada
kullanilmustir.

Yontem

Mikrokapsiil iiretimi 70 C’ sabit sicaklikta, 200 dev/dk,
2 saat mekanik karistirici ile karigtirilarak cam reaktdrde
gergeklestirilmistir. Tablo 1° yag ve su fazlart igin
kullanilan kimyasallar ve miktarlart gosterilmisgtir.
Uretilen mikrokapsiiller siiziilip %30’luk etanol ile
yikanarak oda sicakliginda kurutulmuslardir.

Tablo 1. Mikrokapsiil liretimi i¢in kullanilan kimyasallar
ve miktarlari

Faz Koku Su Izosiyanat PVA (gr) PG (mL) |DBDTL (mL)
mL) | @L) (mL)

Yag 20 7.5 MBFDI

Suy 120 2

Su 60 2.58 0.5

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Parcacik Biiyiikliigii Sonucu : Pargacik boyutu 6l¢iimii
oncesinde mikrokapsiiller su ve yiizey aktif madde (
Triton- X 100, 2-3 damla ) ile homejenizator ile 10000
dev/dk hizda 15 dk kangstirilmig ve homojen
mikrokapsiil dispersiyonu elde edilmesi amaglanmustir.
Pargacik biiyiikliigli analizleri Malvern MS 200E marka
parcacik dlger ile belirlenmistir.

Ortalama parcacitk biiytikligii 14,45 pm olarak
bulunmus olup, mikrokapsiillerin pargacik boyutu 5,14



pm ile 35,20 pum arasinda degismektedir. Parcacik
biytikligii dagilimi Sekil 1 de gosterilmistir.

Particle Size Distribution

Volume (%)

PR NWSTON®
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Particle Size (um)
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Sekil 1. Pargacik biyiikliigii sonucu.

Optik Mikroskop Goériintiileri (POM) : Uretilen
mikrokapsiiller Leica marka optik mikroskop altinda 1200
kat biiyiitiilerek yap1 ve dagilimlar1 incelenerek Sekil 2°de
gosterilmigtir.

Sekil 2. Polarize optik mikroskop goriintiintiisii.

SEM Goériintiileri: Uretilen kapsiiller farkli biiyiitme
oranlarinda, FE-SEM, MIRA TIII, TESCAN marka
cihazda kontrollii salim 6nce ve sonrasinda goriintiileri
alinarak kapsiil sekil, kabuk yapist ve kirilma durumlar
incelenerek Sekil 3’de gosterilmistir.

Kontrollii salim sonrasi

Sekil 3. Kontrol salim 06nce ve sonrasinda SEM
goriintiileri.

SEM  goriintiillerine  gore, mikrokapsiiller ~POM
goriintiilerine ve parcacik biiyiikliigii dagilimina paralel
olarak 10-20 um arasinda olduklar tespit edilmistir.

FTIR Sonucu: FTIR spektroskopisi ile kimyasal yap1
analizinde mikrokapsiiller, mikrokapsiil iiretiminde
kullanilan duvar ve ¢ekirdek maddelere ait spektrumlar
incelenmis ve mikrokapsiil yapisinda koku ve duvar
polimerinin mevcut olup olmadig: arastirilmistir. Ayni
zamanda salim 6nce ve sonrasinda FTIR alinarak koku
maddesinin polimer duvarindan salim yapip yapmadig:

arastirilmigtir.
Lavanta V’ W

MBFDI
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Mikrokapsil
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4000 3000 2000 1000 400
Wavenumber [cm-1]

Sekil.4 FTIR analiz sonucu.

Sekil. 4’ de gosterilen FTIR spektrumlarina gore
mikrokapsiiliin yapisinda bulunan —NH, -CH, -CH,,-
C=0, -CN ve —C-O-C piklerinden lavanta kokusunun
politiretan  bir kabuk ile kaplanarak iiretildigi
anlagilmaktadir. Tablo 2.de mikrokapsiilin yapinda
bulunan kimyasal gruplar gosterilmistir.

Tablo 2. Mikrokapsiil yapisinda bulunan kimyasal grup,
pik cinsi ve dalga numaralar1

Dalga Numarasi (cm™) Pik cinsi
3290 -NH gerilme piki
2966 -CH asimetrik gerilme(-CH;)
2920 CH asimetrik gerilme(-CH,)
2854 -CH simetrik gerilme (-CH,)
2290 -N-C-O serbest izosiyanat
1770 C=0 gerilme
1640 -NH gerilme, -CN gerilme
1536 -NH biikiilme, -CN gerime
1106 -C-O-C eter gerilme

Kontrollii Salimim Sonucu: Uretilen koku kapsiilii petri
kabina konularak hassas terazide 24 saatte bir 30 giin
boyunca agirlik 6l¢timii yapilmis ve koku maddesinin
kapsiil duvarindan uzaklasarak ortama koku salmasi
agirhk kaybi ile arastirilmistir. Ayrica 10 giinde bir
mikrokapsiillere mekanik etki uygulanarak kirilma
durumalarinda, salim hiz1 etkisi degerlendirilmisir.



Uretilen kapsiillere ait 30 giin boyunca agirlik tartim
sonuclarinin ylizdesel degisimi Sekil 5’de gosterilmistir.

100

90 \
a0\
ey
3070 \\ Kok
= ——Koku
_lé 60 \ kapsili
550
<

40

30 rrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrorororT
1 357 911131517192123252729

iin

Sekil 5. Kontollii salinimin kiitlesel degisimi.

Koku kapsiilleri 30 giin boyunca diizenli olarak koku
salimi yaparak agirhiginin yaklasik % 50’sini kaybettigi
goriilmektedir.

Ayrica Sekil.6’da gosterilen kontrollii salim Once ve
sonrasinda alman FTIR spektrumlarmma gore lavanta
kokusundan gelen 1740 ¢cm” —C=0, 1372 cm” —-C-O ve
916 cm’ dalga boyundaki pikler salim sonrasinda
azalarak ve kaybolarak lavanta kokusunun kontrollii
salim ile kapsiillerden uzaklastigini1 gostermektedir.

Salim oncesi
mikrokapstl

Salim sonrast
mikrokapsal f'\/’\
Politretan

70 L
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Sekil 6. Kontrollii salim 6nce ve sonrasi kapsiillerinin,
lavanta ve bos poliiiretan kapsiiliin FTIR grafikleri.

GENEL SONUCLAR

Lavanta koku maddesini MBFDI-PG etkilesimi ile
poliiiretan kabuk ile kapsiilleyerek medikal uyku
tekstillerinde kullanilmak {izere aromaterapi etkili mikro
boyutta kapsiil liretimi gerceklestirilmistir. Kapsiillerden
zamana bagli olarak kontrollii salim ile koku maddesinin
kapsiilden uzaklagarak ortama koku verdigi goriilmiistiir.
Uretilen aromaterapi etksine sahip lavanta yagi igeren
kapsiiller, tekstil malzemelerine emdirme yontemleri ile
aplike edilebilir ve c¢apraz baglayicilar ile yikama
dayanimi artirilabilir. Ozellikle yatalak, agri ve uyku
sorunu ¢eken hastalarin  yastik  Ortiisii, nevresim
takimlarinda kullanilabilirligi diigiintilmektedir.
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AIM

The aim of this study was to develop PVC surface
with antibacterial and fibrous structure. In this context,
antibacterial activity and molecular composition of
PVC nanofibers were investigated. As a result, it is
considered that antibacterial agent used in PVC based
nanofibers is suitable and these structures can be used
in hospital equipment, toilet seat cover and surface
coatings for intensive care units.

INTRODUCTION

Millions of people have died and still being suffering
because of the hospital infections. In order to reduce
diseases caused by pathogens and consecutive deaths,
antibacterial agents should be used in polymeric
materials in hospital equipment. Today, antibacterial
materials find potential usage, especially in medical
and pharmaceutical applications. Many antimicrobial
agents, such as antibiotics, silver ions, quaternary
ammonium compounds, N-halamines, and other
biocidal agents, such as triclosan and chitosan have
been applied to textile materials by various chemical
and physicochemical processing methods to protect
the substrates from chemical and biological activities.'
Antimicrobial compounds have two types according to
their effect on microorganisms through diffusion and
direct contact.”? Quaternary ammonium salts, chitosan,
N-halamines have effects on them via contact.
N-halamine compounds have exhibited superior
activity against Gram-positive and Gram-negative
bacteria, fungi, protozoa, and viruses.*’ Thanks to two
excellent properties of N-halamines provide durability
and be rechargeable. In the 1990s, N-halamine
antimicrobial polymers were used in potable water
disinfection and antimicrobial textile applications.®
There are large number of studies about various coated
polymer surface such as cellulose, nylon, cotton with
N-halamines in the literature.®'® However, there is
only one experimental study about PVC N-halamine
extrusion.!! But the research about electrospun N-
halamine loaded PVC are limited. This research
represents novel subject in the literature. In this study,
we have proved that we can have antibacterial effect in
pH 5.
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EXPERIMENTAL

Materials

In this study, the chemicals polyvinyl chloride
(PVC), Triton-x 100, ethanol (CH,OH), Potassium
iodine (KI), hydrochloric acid (HCI), N,N-Dimethyl
formamide (DMF), Tetrahydrofuran (THF), Sodium
Thiosulfate pentahydrate (Na»S;03.5H,0) and
sodium hypo chloride (NaClO) were purchased from
Sigma Aldrich ® Chemical Company.

Method

This study was carried out in two stages with the
synthesis of antibacterial agent and the addition of
this agent to the electrospinning process to obtain
antibacterial nanofibers.

Synthesis of Antibacterial Agent

50 mmol of 2,2,4,4-tetramethyl-4-piperidone, 100
mmol of potassium cyanate (KCN) and 300 mmol of
ammonium carbonate ((NH4)COs3) were added in
100 ml ethanol and 100 ml distilled water and mixed
for 48 hours in room temperature. After 48 hours,
solution was filtered and TTDD was obtained. Then,
TTDD was washed with hot water and to dry TTDD
it was carried out vacuum for 24 hours in ambient
condition.

o

o
Ethanol/water

sl

H
Figure 1.Synthesis of TTDD.

Chlorination
The obtained dry TTDD was put at pH 7 with 6 M
HCI in 30% sodium hypochlorite solution and the
solution was treated with HCI in magnetic stirrer for
1 hour and fixed at pH 7 in room temperature.
Afterwards, TTDD was filtered again and washed
with distilled water. This agent was dried in oven at
50 °C finally.
Electrospinning Process
Antibacterial agent loaded concentration of 15%
PVC solution where prepared by dissolving TTDD
at 3% based on the weight of PVC granules,



respectively, in DMF/THF. Until a homogenous
solution was mixed and then electrospun.
Rechlorination and Titration

The antibacterial PVC nanofiber was immersed in a
30% commercial aqueous sodium hypochlorite
(NaOCl) solution at pH 5 at room temperature. Triton-
X was dropped in solution. After, the chlorinated PVC
samples was washed with distilled water and dried at
50 °C for 1 h to remove free chlorine from the surface
of the PVC nanofiber.The loaded chlorine on the
nanofiber was determined by the
iodometric/thiosulfate titration method."!?

EXPERIMENTAL RESULTS/DISCUSSION

The chemical structure of the antibacterial nanofibers
characterized by FT-IR analysis
to determine whether TTDD is involved in PVC based
nanofibers. The effect of TTDD agent is clearly
observed in IR spectrums of the nanofiber with
different amounts of TTDD. The characteristic peaks
of PVC were observed at 681 cm™! and 604 cm™'. They
were found in both pure PVC and PVC nanofiber
containing amount of 3% TTDD. However, it is
obvious that peak intensity of the PVC nanofibers with
TTDD agent decreased in Figure 2. The characteristic
peaks of TTDD agent were observed at 3400 cm™' (OH
of X), 2853 cm™ (CH; of X), 1720 cm™ (C=0 of
ester), 1775 cm™! (imide group) as shown in Figure 2.
In Figure 3, As TTDD ratio increases, the intensity of
peaks at 681 cmland 604 cm’!, which is the
characteristic peak of PVC decreased and increase of
imide and C=0 peak intensities from TTDD was seen.
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Figure 2: FTIR spectra of pure PVC nanofiber and
3% antibacterial agent in PVC nanofiber.

Quantitative antibacterial tests were performed on the
pure PVC nanofiber sample and
it showed that this sample did not have antibacterial
activity against Staphylococcus aureus (ATCC™
6538) in Table 1. When the PVC nanofiber treated
with 3% TTDD at 6 hours with 40% ACE solution, it
was found that this sample has a weak antibacterial
activity against the bacteria Staphylococcus aureus
(ATCC™ 6538) as shown in Table 1. As a result of
the tests, nanofiber structures containing 3% TTDD

has strong antibacterial effect both on Escherichia
coli (ATCC™ 25922) and S. aureus.

Table 1. Growth value of PVC nanofiber containing
3% TTDD sample according to the ATTC standards.

Contact Average value Growth Value
time
(cfu) (log
cfu)
Staphylococcus 4,27%10° -7,84 (%)
aureus
3 hour 4,27%10° 9,63 -0,04
(ATCC 6538)
0,00%10° -100 (%)
24 hour 0,00%10° 0,00 -9,67
Escherichia coli 3,22%10° -99,44 (%)
(ATCC 35218) 24 hour
3,22%10° 3,51 -2,25
CONCLUSION

In this study, antibacterial N-halamine TTDD was
added to PVC and nanoweb surfaces were obtained.
In the FT-IR analysis of the obtained materials, both
PVC and TTDD peaks were carried out and so
this shows that the PVC nanoweb with the addition
of TTDD was obtained successfully.

Nanoweb structure was formed with adding of
TTDD into PVC solution and the nanoweb structure
are antibacterial. It was chlorinated to keep its
antibacterial property, and the amount of chlorine
was obtained by titration due to the existence of
TTDD was also.

FUTURE WORK

It will be investigated titration of PVC nanofibers
with antibacterial agent TTDD in different media
such as at pH 7 (neutral) and pH 12 (alkaline),
respectively.

THANKS
We would like to thank to Mehmet Orhan who
carried out antibacterial test of all nanofiber samples.
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PURPOSE

Structures such as aircrafts, bridges, buildings and
other structures in needs for a monitoring system that
can detect cracks and damages that may lead to a
sudden failure to the structure. Since all these structure
deals directly with people, there is a strong need for a
reliable structural health monitoring system (SHM)
that can detect and locate the internal and unseen
damages. Health monitoring system may be attached
to the structure surface and/or embedded into the
structures. In this research, Polymer optic fibers (POF)
were embedded into 3D woven preform during the
weaving process. Composite materials were fabricated
using epoxy and vinylester resin. Several
investigations were carried out on this study; effect of
resin on POF sensing efficiency and also the effect of
embedding POF on mechanical properties of
composite materials. In addition, the ability and
sensing efficiency of embedded POF under bending
and impact test were evaluated. Results showed that
resin type has a significant effect on optical fiber
integrity. Results also revealed that embedded optical
fibers has no negative effect on composite structure
integrity. Effect of weaving process and resin infusion
process can be monitored using embedded optical
fiber, which can be utilized to ensure the high

performance of the final produced composite
structure.
INTRODUCTION

Engineered infrastructure such as dams, bridges,
skyscrapers, and airports are heavy, expensive and
need to be maintained from time to time. Nevertheless,
any construction has a lifetime which mainly depends
it is location and the surrounding atmosphere such as
earthquakes, tornadoes, etc.’.Thus, structural health
monitoring systems (SHM) are must in order to detect
any changes that may occurred to the structure, which
present an indication to the damage and/or structural
failure’”. SHMs include sensing object whether
electrical or optical sensors, data collecting unit, and
data analysis systems®. Sudden structure failure may
happen due to the growth of undetected hidden and
unnoticeable damage. Thus, reliable SHM system that
able to detect the internal failure and locate the failure
location is desired’.

Advantages of textile composites such as light weigh,
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high strength to weigh ration have led to the utilization
of composite in many applications such as aircrafts,
automobile, military, wind turbine blade’. In addition,
three dimensional woven preforms used in composite
materials permit optical fiber sensors to be integrated
into 3D woven preform during the weaving
manufacturing process’. Nonwoven preform, stack of
2D woven, and 3D woven preform are different
technologies that is used to create 3D textile structures.
3D orthogonal woven preforms are known for their
higher resistance to crack propagation, eliminate
delamination, faster in resin transfer, and higher fiber
volume fraction®’ Composites’ manufacturing
parameters, internal strain, Impact damage and
bending during the composite manufacturing process
can be monitored using embedded optics sensors into
textile structures’/**,

Polymeric optical fiber (POF) sensors carry many
advantageous such as high numerical aperture,
flexibility and easy to handle, inexpensive, easy to
splice and cleave, do not require protective layer, and
can handle high tensile strain and high fracture
toughness’. Optical Time Domain Reflectometer
(OTDR) is used to measure optical fiber transmission
signal losses, determine the defects’ location, and also
measure optical fiber length’’. In this research OTDR
is also used to monitor optical fibers signals during the
woven preform fabrication, composite fabrication,
under mechanical tests’. POF sensors were embedded
into 3D orthogonal preform during the preform
fabrication.

EXPERIMENTAL
Material

Polymeric Optical Fiber (POF)

The used POF selected was low attenuation, IR-
transparent with a high bandwidth graded index (GI).
POF specifications are; core diameter of 62.5 pm, and
cladding diameter of 750 um. POF core and cladding
are made of perfluorinated polymer (PF)
(Polyperfluoro-butenyvinyleether). The refractive
index of the core and cladding were 1.357 and 1.342,
respectively.

3D Orthogonal Woven Preforms
3D orthogonal woven preform were made of E-glass



fiber, supplied by PPG Industries. Three different
linear densities of E-glass fiber were acquired for the
weft (x-yarn), warp (y-yarn), and through thickness (z-
yarns). The linear densities of the used E-glass fibers
are 735 (g/km or tex) for the x-yarn , 2275 (g/km or
tex) for the y-yarn, and 276 (g/km or tex) for the z-
yarn, respectively. Figure 1 shows 3D orthogonal

woven preform with x-, y-, and z-yarns identification.
Z;yarn

Figure 1. 3D orthogonal woven preform (Y-yarn
(yellow), x-yarn (red), z-yarn (purple), and POF
(blue)l7»18

Resin System

The resin used is a two-part system consisted of Epoxy
2000 and Hardener 2120 acquired from Fibre Glast
Developments Corporation. This system has a pot life
and curing time of 2 hours and 12 hours, respectively,
at room temperature (about 21° C). Mixing ratio of
resin: hardener was 3:1 by volume. This resin system
did not have any negative effect on POF signal
integrity. Details on our research method and findings
on the determination of the compatibility of resin
system and POF to reveal whether the resin causes
entire loss of the dynamic range can be found
eleswherel3. POF with significant loss in dynamic
range as a result of resin treatment would be
disqualified as sensor’’.

Experimental Design

Table 1 depicts experimental design of prepared 3D
orthogonal woven composite for bending and impact
tests. Three variables namely number of y-yarn layers
(2, 3, and 4 layers), Two x-yarn density/layer were
used (1.57, 4.72 Wefts/cm/layer), and increment
bending load of 5 levels that differ in value depending
on sample thickness or number of layers. Repeated
impact test was carried out on prepared samples at
constant potential energy of 9 J. Drop tower impact
device was setup to acquire this potential energy at 70
mm drop height, 1.310 Kg drop weight, and impact
speed of 3.71 m/s. Impact test was repeated 30 times
or until POF reached its maximum signal loss.
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Table 1 Sample Specifications

Sample \(A\;e/:ff:tft]s)/i?r?g Warp Layers (Weft
ID Layers)
yer)
A 1.57 2(3)
B 4.72 2(3)
C 1.57 3(4)
D 4.72 34)
E 1.57 4(5)
F 4.72 4 (5

Preform Manufacturing

3D preforms were manufactured using 3D weaving
machine (donated by 3TEX Inc.) Figure 2 shows the
3D weaving machine while the weaving of a preform
that is consists of 4 warp layers and 5 weft layers. In
3D orthogonal weaving, the 5 weft yarns are inserted
simultaneously using 5 rapiers. The top and bottom
layers are the through thickness yarns and the four
layers in the middle are the warp yarns. The weft yarns
(x-yarn) are inserted perpendicular to the warp yarns.
One 5 meter long POF was inserted in the weft
direction in each preform during weaving process.
Two protruding ends of POF (at the beginning and end
of insertion) with enough length were accounted
during weaving to allow connection of the POF to the
OTDR to assess signal loss during manufacturing and
when the composite samples are subjected to bending
and impact tests.

The POF has to be bent at the selvages and the bending
radius must be equal or higher than the critical bending
radius to avoid signal loss due to bending of the POF
in the preform (figure 3). More in this critical
parameter is published previously by Seyam and
Hamouda [18]. The parameters that were kept
unchanged include: 102 y-yarns/layer, total of 102 z-
yarns (drawn in two harnesses), 2.36 dents/cm reed, 4
y-yarns and 1 z-yarn/reed dent, plain weave, and 43
cm preform width.

Z-yarn

X-yarn

Figure 3. Embedded POF into 3D preform!®



Resin Infusion

The preforms were treated by the resin system using
vacuum assisted resin transfer molding (figure 4). The
protruding end of the POF was connected to an OTDR
to monitor attenuation during resin infusion (figure 5).
The vacuum pressure used was 100 kPa.

Figure 5 Preparation for VARTM?

Signal Attenuation Measurement of POF

A photon-counting OTDR type LOR-220
manufactured by Luciol was used to assess the
attenuation or signal loss of POF embedded in
composite panels during weaving process, resin
infusion and when the panel is subjected to bending
and impact test. The OTDR is equipped with laser light
source and inputs short pulse into the POF. Part of the
light is backscattered, as a result of defect to the POF
from micro-bending and macro-bending during the
manufacturing process and under bending and impact
load to the input direction. The time required for the
backscattered light allows the identification of the
location of defect and the level of signal loss. More on
the working principle of OTDR can be found
elsewhere’’.

Bending testing and evaluation

Three-point bending test was conducted using
TESTRESOUCES (130Q1000 load frame). The
bending test machine is a customized machine with
dual column load frame with 500 mm clearance
between the two columns to wide specimen. The span
length ranges between 30 and 470 mm. The bending
test conducted at speed of 4 mm/min and span length
of 65 mm. The specimen length was 45 cm in the x-
direction, which is the direction of the POF, and 15 cm
width (figure 6). One protruded end of the POF was
connected to the OTDR to measure the backscattering
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level and induced signal attenuation under applied
load and after releasing the load.

3-poi 1.75m
-point
bending rods
1.45 m OTDR trace
T I .L..
/' /" POF
282 m 22m
2.7m

Figure 6. schematic diagram of impact test !°

Impact Testing and Evaluation

Instron impact tester model CEAST 9310, which is
low energy impact tester, was used to impact each
sample repeatedly for up to 30 impacts or until the
POF lost its entire dynamic range whichever reaches
first. Each sample was impacted with energy of 9
Joules using 1 Kg mass and 3.71 m/s velocity. One
protruded end of POF was connected to the OTDR to
assess the signal loss before the impact and after each
impact. Figure 3 shows schematic of a sample
prepared for the test and the impact location, which is
approximately in the middle of the POF length (about
2.5 meters from the OTDR front panel connector).

Impact tester 1.69 m OTDR trace
S T i |
—
/ POF
3.04 m e Striker
ample
holder 0 12.7mm

Figure 7 schematic diagram of impact test '°

EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

Attenuation measurement during fabrication
Backscattering level (measured by OTDR) was
measured for as supplied POF (control). The
backscattering level was recorded after weaving POF
into 3D preform, after applying vacuum for, and after
resin infusion. This technique will allow for the
identification of the cause of signal loss if any. Figure
8 depict the typical OTDR trace of sample E which
consists of 4 x-yarn layers with  x-yarn density of
1.57 x-yarns/cm/layer). The embedded length of POF
sensor was 1.369 m, whereas POF entered the 3D
preform at length of 1.452 m and exited the preform at
length of 2.821 m. Noticeable drop on the
backscattering level at distance of 2.13 m occurred
after applying 100 Kpa vacuum pressure. This drop



indicates significant effect of the vacuum pressure on
POF resulting from fiber distortion due to micro
bending effect, which was not recovered after resin
curing. Results also indicates that weaving process
didn’t cause any damage to the POF sensor.

Control

—— After Weaving
——After Vacuum

—After infusion

1.45m

282m

Ampllitude [dB]

Sample E

Distance [m]

Figure 8. Backscattering of embedded POF into
composite sample with 4 y-yarn layers and 1.57 x-
yarns/cm/layer for different fabrication processes.

Compiled signal attenuation data after each process of
composite fabrication process is shown in figure 9
shows. Results showed that all embedded POF into
samples made of 2 y-yarn layers showed attenuation
after weaving process (0.14 dB-0.22 dB) while POF in
samples of 3 and 4 y-yarn layers did not exhibit
significant signal attenuation. This result may have
attributed to that samples made of 2 y-yarn layers
exhibit open and flexible structure that may cause the
POF to be easily distorted at the contact points with
preform yarns and during sample handling. Waviness
of POF in such structure was noticed. The results of
signal attenuation after vacuum application indicate
that open structure samples with low number of y-yarn
layers and x-yarn densities did not provide support for
the POF a matter that caused more signal loss.
However, after 24 hours from resin infusion the signal
attenuation of all samples is about the same, which is
evidence of distortion recovery of the POF.

2.00

Sample A Sample B Sample C

mSampleD mSampleE mSampleF

grrom B |

After weaving After Prepration After vacuum

=
in
2

=
5
S

Loss [dB]

o
in
3

After infusion

Composite Fabrication Process

Figure 9. Signal attenuation of embedded POF during
the fabricating process

Attenuation of POF Signal due to Bending
One protruded end of the embedded POF was
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connected to OTDR and backscattering and signal
attenuation was collected while 3D composite samples
experienced different bending loads. Bending load
was applied to the required level, then the test was
paused and backscattering signal was collected. The
load was released and signal was measured. Signal
was also measured for all samples at failure load and
after releasing the load.

OTDR signal traces of embedded POF in composite of
4 y-yarn layers with x-yarn density 1.57 (sample E)
under different bending loads are shown in figure 10.
Results revealed that under bending load of 605 N, no
signal loss was recorded. Loads/strain 1,210 N/1.6%,
1,815 N/2.3%, 2,303 N/2.9%, and 2,460 N/3.0%
caused drops in POF backscattering at three different
locations (1.75 m, 2.24 m, and 2.70 m), which present
the three contact points between composite sample and
the upper rod of bending fixture. Signal attenuation is
caused by bending and flattening of the POF at these
three points. Results indicate that the change in cross-
section shape of the POF leads to change in the
refractive index of POF, which leads to that drop in the
backscattering level at these three locations. when
2,460 N load is applied on the composite sample
(breaking load) it was noticed that signal attenuation
of POF sensor is very high. The recorded OTDR’s
signal indicate loss and reflection, which is a clear
indication of structure damages. This may occur due
to necking in POF sensor under very high bending
moment.

Backscattering data and signal loss were also collected
after releasing each load. Figure 11 shows the
backscattering level after removing the loads. OTDR
trace results showed a significant recovery of POF
after removing the bending load up to 2,303 N. Results
also showed that backscattering level returned to its
original levels after removing the loads. After
releasing the breaking load of 2,460 N, Backscattering
trace showed that the reflection part of the signal has
been removed and the signal loss of POF decreased
from 10.43 dB to 2.9 dB from 10.4 dB.

——1815N, 2.3 %, 6.5 mm
~——2303N, 2.7 %, 8.0 mm
——2460 N, 3.0 %, 8.8 mm

Ampllitude [dB]

Distance [m]

Figure 10. Backscattering of sample E made of 4 y-
yarn layers and density of 1.57 x-yarn/cm/layer under
different bending loads.
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Figure 11. Backscattering of sample E made of 4 y-
yarn layers and density of 1.57 x-yarn/cm/layer after
removing different bending loads

Attenuation of POF Signal due to Impact

The POFs embedded in samples D and F maintained
dynamic range of 9 dB and 11 dB, respectively, after
30 impacts. The POFs in samples A, B, C, and E lost
their dynamic range (not capable of sensing any more
due to damage) after 3, 9, 3, and 14 impacts,
respectively.

OTDR traces of the POF embedded in sample A is
shown in figure 12. Figure indicates that the whole
dynamic range was lost after the third repeated impact.
Even though the signal loss was significant after the
first impact. This can be attributed to the structure of
the sample, whereas this sample exhibit the least fiber
volume fraction, lowest number of warp/weft layers,
and lowest weft density which makes it vulnerable to
impact. The impact damage was transferred to the
POF, which means that the signal loss of the POF is
proportional to the occurred damage. Figure 13 shows
the corresponding images of the sample after each
impact and it can be noticed that the damaged area is
increasing with the number of repeated impacts.

0
05 0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8

——0Impact
—— 1stimpact

2nd Impact
——3rdimpact

Amplitude [dB]

Distance [m]

Figure 12. Signal traces of POF embedded in sample
A before and after impact
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Figure 13. Images of sample A after impact 1, 2, and
3 and the back of the sample after impact 3.

OTDR traces of the POF embedded in samples D and
F are shown in Figure 14 and 15. It can be seen from
the figure that the POF maintained 11 dB from its
dynamic range after 30 impacts. The signal loss value
was gradually increasing with the number of impacts.
Unlike sample A, samples D and F possesses the
highest fiber volume fraction, highest number of
warp/weft layers, and highest weft density. Such
structure provided high resistance to the impact
energy. The damage of the sample after each impact
was gradually transferred to the POF. Again, this is a
good indication that the POF sensing is proportional to
the sample damage. Figure 8 shows the corresponding
images of the sample after each impact and it can be
seen that the damaged area is increasing with the
number of impacts.

Similar results were noticed for samples B, C, D, and
E. Generally, the signal loss in these samples was also
proportional to the degree of damage assessed visually
and the damage level is a function of the structure
parameters.
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Figure 14. Signal traces of POF embedded in sample
D before and after 30 impacts
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Figure 15. Signal traces of POF embedded in sample
F before and after 30 impacts (traces of impacts 28,
29, and 30 are very close to trace of impact 27)



Figure 16. Images of sample F after each of 30
impacts and the sample image of the back after
impact 30.

All acquired results from OTDR prove that the signal
loss is related to the damage of the composite samples;
as the damaged area is increased and reach the other
side of the sample (back), the signal attenuation
increases. However, this assessment is subjective and
the mechanical performance cannot be quantified.

Composite mechanical properties

Our previous study was conducted to study the effect
of embedding POF into 3D orthogonal composite
structure on its mechanical properties [20]. Twelve
composite samples were fabricated with three different
parameters namely; presence or absence of POF,
number of warp yarn layers (y-yarns), and three
different weft densities (x-yarn). Bending and tensile
tests we conducted on fabricated samples to evaluate
the performance of 3D woven composites due to the
POF integration. Figures 17 and 18 showed that the
performance of the samples containing POF sensor
were not significantly different from those without
sensor. Cross-section images of composite samples
revealed that the presence of POF has no effect of
composite structure. Cross-section image showed
small resin pockets due to the presence of POF and
these pockets were located beside the POF and at the
side of z-yarn and minor distortion of the x-yarn in
contact with POF has occurred. Results also indicated
that as the weft density increased the distortion
decreased. Although, neither these resins pocked nor
the x-yarn distortion cause any negative effect on the
composite mechanical properties.
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Figure 17. Bending strength of composite samples
with embedded POF
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Figure 18. Tensile strength of composite samples
with embedded POF

CONCLUSIONS

This research aims to evaluate the embedded POFs for
SHM. To reach the aim, composite samples with
embedded POFs with different parameters (number of
warp layers and weft densities) were fabricated. 3D
orthogonal preforms was used to fabricated the
composite samples made of E-glass tows. 3D weaving
machine and VARTM technique were used to
manufacture the composite samples. OTDR was
connected to the embedded POF to measure the signal
attenuation. POF Signal were collected during the
preform manufacturing process, VARTM process,
after curing and under different bending loads and
repeated impact tests.

It was found that the weaving process has no
significant effect of POF signal. Very small
attenuation in POF signal was recorded during the
VARTM process. Very good respond of the POF were
recorded under different bending loads and after
releasing the loads. Also, damage due to repeated
impact was indicated by signal attenuation for the low
weft densities’ samples.
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ABSTRACT

In this study, the production of TiO; nanofibers (NFs)
via centrifugal spinning and subsequent calcination
methods was aimed. Also, produced NFs was used as a
mesoporous layer in perovskite solar cells to improve
the electron transfer properties of the solar cell.

Keywords: Centrifugal spinning, TiO; nanofiber,
Perovskite Solar Cell
INTRODUCTION
Titanium dioxide (TiO2) NFs with potential

applications in the fabrication of dye-sensitized solar
cells, photo-catalysts, gas sensors, and water treatment
systems[1]. In the literature, the production of TiO, NFs
generally performed via electrospinning method (ES)
[2], [3]. ES is a cheap and simple method which is
widely used in the production of 1-dimensional NFs.
Despite its simplicity to get fibers 10 nm to 10um [4],
ES has limitations such as safety problems, low
production rates, and high dependency on polymer
properties [5]. Centrifugal spinning (CS) is a novel
method stands out with higher production capacity [6].
In the CS method, the driving force for the formation of
NFs a polymer solution is centrifugal force which is
generated by the high-speed motor. Polymer jets exit
from the orifices and elongates and the solvent
evaporates. Obtained NFs collected on the collector [6].
In the literature, there are few studies on the production
of TiO; by C-Spin method [7].

Perovskite solar cells (PSC) are named because of the
usage perovskite material with the chemical formula of
CH;3NH3X1; as the photoactive layer in their structures.
In general, PSCs are produced in the form of planar and
mesostructured architecture and TiO» used as an n-type
semiconductor material. In these studies, the aim is to
improve the electron conductivity of this material and
layer and to decrease the recombination of the loads and
increase the efficiency. In this context, many studies
have been carried out on the use of 1-D (1D) TiO,
nanostructures for dye-sensitive solar cells, facilitating
the penetration of viscous materials into the layer and
providing higher load transmission and lower load
recombination [8], [9].

In this study, TiO, NF production was performed by
centrifugation and subsequent calcination method.
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Fibers were analyzed by SEM, XRD, UV-Vis
analysis methods. In addition, the NFs were used as a
mesoporous layer in perovskite solar cell and their
effect on performance was investigated.

EXPERIMENTAL

Polyvinylpyrrolidone (PVP, Mw=1,300,000, Aldrich)
was used as carrier matrix, while titanium bis
acetylacetonate diisopropoxide (TiAcAc, Aldrich)
was the TiO, precursor. The precursors were
dissolved in ethanol (EtOH). All chemicals were of
analytical grade and used without further purification.

The schematic representation and the setup for
centrifugal spinning (NanoCentrino L1.0, Areka
Advanced LLC.) were given in Figure la, and b,
respectively. The PVP-TiAcAc composite NFs were
produced at 7000 rpm with a feeding rate of 15 ml/h
on a 20 gsm spunbond web. The distance between the
spinneret and the collector was kept constant as 20
cm. The fabrication chamber was set to 25°C and 50%
relative humidity. The produced fibers were
calcinated in air at 550 °C with a heating rate of 2 °C/
min for 1 hour and cooled down to room temperature.

] i

a) Solution Feeding b)
s

Figure 1: a) Schematic representation of the C-Spun method and
b) the NanoCentrino L1.0 setup.

The calcined fibers were grounded and used in the
preparation of the mesoporous paste. The PSCs used
in this study were produced in c- TiO, / mesolayer
(NF/particle based) / CH3NH3;XI3/ SpiroMeOTAD /
Ag.

SEM (Tescan Vega3) was used to investigate the
morphologies of the webs before and after heat
treatment. Thermal properties of the composite NFs
were examined by Hitachi STA 7300 Differential
Thermal Analysis (DTA) device. The crystal structure
was analyzed by X-ray diffractometer (Rigaku Ultima
IV). Optical properties were analyzed by Shimadzu
UV 2600 UV-Vis spectrophotometer and the band
gap of the material was calculated. I-V curves of the



produced cells and performance analysis were also
performed using the solar simulator and Keithley 2400.

RESULTS

SEM images of produced fibers before and after
calcination were given in Figure 2. According to SEM
images, fibers have a smooth surface and showed a
homogeneous distribution with n diameter of 810+ 112
nm. After calcination, some of the fibers stick together
and resulted in a thicker diameter than the fibers
uncalcined one. Additionally, as a result of thermal
decomposition and removal of PVP, lengths of fibers
were shortened. The average fiber diameter of TiO»
fibers found as 590 + 25 nm.

T
—

2 Tl Y
Figure 2: SEM images of the fibers before and after calcination.

According to the XRD diffraction pattern (Figure 3),
TiO, NFs showed anatase and rutile crystal structures
and the anatase phase of the structure is higher than the
rutile. Formation of rutile in the structure may be
attributed to the nanosized effect and also close
calcination temperature to anatase - rutile transition
temperature (600°C).

—Tio2
I 21-1272 - Anatase
21-1276 - Rutile
S J \

20 30 py 50 60 70
2 Theta (degree)

Figure 3: XRD diffraction pattern of calcined T1O); fibers.

Intensity (a.u.)

As a result of diffuse reflectance measurements, the
reflectance values of TiO> NFs were found to be lower
than P25 commercial TiO, powders. This may be due
to the fact that the light is retained within the TiO> NF
structure because of its thicker size than P25 particles
and also its crystalline structure (the rutile phase in
which the light is more absorbed). Bandgap values were
calculated as 3.39 eV for commercial nanoparticles and
298 eV for TiO, NFs using Kubelka-Munk
transformation.

In Table 1, the performance of PSCs was given.
According to results, NF-based cells gave the lowest
efficiency. It may be caused the thicker fiber size an
uneven coating of subsequent layers.
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Figure 4: Diffuse reflectance and Kubelka-Munk trans-formation

of P25 particles and TiO; NFs.
Table 1: Performance table of the PSCs.

Jsc Voc Eff

(mA/cm2) V) FF (%)

NF 14.29 270 023 240

P25 15.22 0.73 0.09 3.99

Planar 15.58 427 0.21 3.55
CONCLUSION

TiO2 NFs were produced via CS and subsequent
calcination process. Obtained fibers consisted of
anatase and rutile mixed phase. TiO» NF based PSC
was produced and 2.4 % efficiency obtained. It is
predicted that the yield value can be improved by the
use of low diameter TiO; fibers.
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ABSTRACT

Nanofibers can be fabricated from blend polymer
solutions to combine properties of two or more
polymers. In this study, TPU/PAN composite fibrous
webs were fabricated via novel technique namely
solution blowing. Morphology of nanofibrous webs
was analyzed by Scanning Electron Microscope
(SEM). Air permeability test was performed to
determine air barrier properties of the samples.

Keywords: Solution blowing, composite nanofiber, air
permeability.

INTRODUCTION

Nanofibrous webs are promising media for air
filtration applications due to their superior filtration
efficiency compared to conventional air filters.
Nanofibers webs have small pore sizes and large
surface area. Thus, these materials have advantages
such as low basis weight and high permeability. Also,
as a result of obtaining air slip effect on nanofibers,
lower pressure drop values can be obtained for
nanofibrous webs [1]. Studies [2] showed that
nanofibrous air filters can show as high collection
efficiency as HEPA filters (filtering out 99.97% of
particles greater than or equal to 0.3 pum in diameter
[3].

The quality factor, which means the filtration
performance of nanofiber mats, was evaluated by the
ratio of aerosol filtration efficiency to pressure drop.
Mei et al. [4] found that if the nanofiber mat is
composed of a binary mixture of two fiber sizes, the
pressure drop can be decreased and higher quality
values can be achieved.

Polyacrylonitrile (PAN) is a popular polymer for the
fabrication of fibrous filter media due to its thermal [5]
and chemical stability and excellent capability of
withstanding ~ the  weathering  process  [6].
Thermoplastic polyurethane elastomer (TPU) also has
good mechanical properties [7]. Both of the polymers
can be dissolved in dimethylformamide (DMF).
Combining these two polymers as a hybrid structure in
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the form of a nanofibrous web structure may result in
mechanically and chemically stable air filter media
with high performance.

In this study, TPU/PAN composite fibrous webs
were fabricated via novel technique namely solution
blowing. Morphology of nanofibers was investigated
by SEM. Air permeability test was conducted to
determine air barrier properties of samples.

EXPERIMENTAL

Materials

Polyacrylonitrile Mw= 150,000, Aldrich),
thermoplastic polyurethane elastomer (Density= 1.21
g/cm®, BASF) were used in order to polymer
sources, and N, N-Dimethyl Formamide extra pure
(DMF, Molar mass= 73,10 g/mol, Tekkim) was used
as a solvent. All chemicals were of analytical grade
and were used without further purification.

Methods

AeroSpinner L1.0 (Areka Group LLC.) device was
used to produce nanofibers. In this method,
compressed air is used as a driving force for fiber
formation.

In this study, 12 % PAN, and TPU solutions were
prepared by using DMF with a magnetic stirrer.
Also, TPU-PAN blend was prepared by mixing TPU
and PAN polymers in the ratio of 50 / 50 wt %. For
each production, 20 ml precursor solutions were
used in the production. Other process parameters
were kept constant such as 5ml/h feeding rate and 10
bar compressed air pressure.

Viscosity values of the prepared solutions were
measured with a rotational viscometer (Fungilab
Alpha R series). Morphology of nanofibers was
investigated by SEM (Zeiss Ultraplus). Air
permeability test was conducted according to EN
ISO 9237 standard with air permeability test device
(Prowhite Airtest II). Finally, the tensile test was
conducted by using Instron 4411 Universal tester to
check the mechanical strength of the samples. The
samples were prepared with 50mmx10mm
dimension for the tensile test. The initial length of



samples was kept as 30 mm and force applied at
10mm/min head speed.

RESULTS

The viscosities of the solutions were measured as
1748, 1486, and 1382 mPa.s for PAN, PAN/TPU
blend, and TPU, respectively. Figure 1 shows SEM
images of each sample. The PAN has a higher average
fiber diameter (933 = 409 nm) than TPU (185 =+
53nm). And the blend of PAN and TPU has average
fiber diameter (549 + 151 nm) nearly between of them.
It can be said that the fiber diameter was reduced as
the viscosity of the polymer solution decreased.

Figure 1. SEM image of a) PAN, b) PAN/TPU blend and, c)
TPU nanofibers (scale bar 10 um).

The air permeability results show that PAN has the
highest air permeability value. The reason behind it is
that the highest average fiber diameter of PAN. This is
a well-known fact that air permeability values are
directly = proportional to the fiber diameter.
Additionally, The tensile test results were given in
table 2. According to results, PAN/TPU blend has the
highest ultimate tensile strength (UTS) and modulus
which is corrected our prediction. Blend form of the
sample provided better mechanical performance.

Table 1. Air permeability test results.

Sample Average fiber Air permeability
diameter (nm) (mm/s)
PAN 933 +£ 409 342.5+99.2
PAN/TPU 549 £ 151 120+ 7.5
TPU 185+ 53 50.3+3.2

Table 2. Tensile test results.

Sample Ultimate Tensile =~ Modulus  Elongation
Strength (MPa) (MPa) at UTS (%)

PAN 0.7 +0.03 147+£1.08 152+2.21
PAN/TPU 2.54 +£0.33 243+3.04 40.7+1.57
TPU 1.71 £0.41 3.1+£0.51  66.6+9.09
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CONCLUSIONS

TPU/PAN composite fibrous webs were produced
via novel solution blowing. The results show that
with the increase in viscosity, fiber diameters
increased. The air permeability value which can be
used to estimate the pressure drop value was
increased with increasing of fiber diameter.

FUTURE STUDIES
The filtration performance was performed for all
samples.
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YUMUSAK DOKU MUHENDISLIGINDE NANO
YAKLASIMLAR
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Yumusak Doku Nano
Yaklasimlarin Onemi

Yumusak doku miihendisliginde, 6zellikle hiicreler i¢in
uygun ortamlarin  ve 3D kiltiir ortamlarmin
olusturulmasinda biyomalzeme olarak kullanilan yap:
iskelelerinin 6nemi biliyliktiir. Bu yap1 iskelelerinin
istenilen fiziksel 6zelliklerde olmasi amaciyla; sentetik
ve dogal polimerlerin elektroegirme gibi bir takim
yontemlerle nanolif haline getirilmeleri 6nem arz
etmektedir.

Miihendisliginde

Doku Miihendisliginin Temel Unsurlar:

Doku miihendisligiyle ilgili olarak 3 temel unsur ileri
stirtilmektedir:

1- Calismanin amacina uygun olarak secgilen
iskele yapisina ekilecek hiicreler

2- Doku wuyaricti maddeler olarak biiylime
faktorleri, sitokinler gibi biyosinyal molekiilleri,

3- Uygulama i¢in elverisli ve 3D Kkiiltiir ortami
saglayan biyomalzeme olarak kullanilan yapi iskeleleri
(scaffold) seklinde ifade edilmektedirler.

Yapi iskeleleri
Yap1 iskeleleri, 3 boyutlu ortamlar olarak hiicrelerin
hayatta kaldiklari ve ¢ogalabilecekleri ¢evreyi

olusturan yapilardir. Rejenaratif tip alaninda yapilacak
calismada belirlenen hedeflere uygun 3 boyutlu iskele
yapisinin dizayn edilmesi gereklidir.

Yap: iskeleleri dogal kaynakli ve sentetik kaynakli
olmak tizere iki sinifa ayrilirlar:

Sentetik kaynakli yap1 iskeleleri islenebilir ve
ayarlanabilir mekanik 6zellikler sergilerler. Bu yapilar
ile rejenarasyonu ve modellenmesi istenen dokuya
uygun geometrik sekil elde edilebilir ve {iretim verimi,
malzeme esnekligi, ylizey ozelliklerinin
modifikasyonlart  saglanabilir. ~ Ancak  sentetik
biyomalzemeler hiicre tutunma yetersizligi ve buna
bagli olarak yetersiz ekstraseliiler matriks {iretimi,
trombosize sebep olma, biyobozunma siiresinin
ayarlanamamasi gibi dezavantajlar sergiler.

Dogal kaynakli biyomalzemelerden olusan iskele
yapilari ise ilk olarak kendiliginden biyouyumluluk
gostererek avantaj saglar; ancak bu yapilardan 6zellikle
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de sclillerize yapilarda goriilen zayif mekanik
ozellikler dezavantaj yaratmaktadir.

Yumusak Doku Miihendisligine ‘Electrospinning’
Yaklasim

Bu ¢alismada, arastirmacilar PU sentezinde kullanilan
reaktorler  lizerine ¢aligmalar  yapmiglar  ve
biyouyumlulugun ve biyo bozunabilirlik etmenlerinin
gelistirilmesini amacglamiglardir. Bunun yani sira
voltaj, akis orani, ¢aligma uzaklig1 vb elektrospinning
parametrelerinden en uygun olanlar1 se¢cmeyi de
amaglamislardir.

Yumusak Doku Miihendisliginde Liyofilize ipek
Siingerler

Bu ¢alismada, Liyofilize ipek siingerleri, 3D iskele
boyunca mezenkimal kok hiicrelerin yapismasini, in
vitro hiicre ¢ogalmasini ve deri altina in vivo olarak
implante edildiginde hiicre infiltrasyonu ve iskele
seklini degistirmesini desteklemislerdir.

BEKLENTILER

Doku miihendisliginin amacit  rejeneratif  tip
caligmalarinin  siirdiiriilebilirliginin  saglanmasidir.
Zarar goren doku ve organlarin iyilestirmeleri ya da
yerine yapilacak olan yeni yapilarin, var olan yapilara

en uygun ve uyumlu sekilde iretilmelerinin
disiplinlerarast yaklagimlarla saglanmasini
amaclamaktadir.
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SERAMIK NANOLIFIN ONEMIi

Seramikler, kimyasal ve 1s1l kararliliklarindan dolay1 ve
atomlar1 arasindaki iyonik ve kovalent baglarin bir
sonucu olarak ortaya ¢ikan yiiksek mekanik ve
elektriksel ozellikleri nedeniyle birgok uygulamada
yaygin olarak kullanilmaktadir.! Yiiksek oksidasyon ve
korozyon direnci, yari iletkenlik, duyarlilik, elektrik
yiikii depolama, katalitik davranig, manyetik 6zellikler,
kristal birimlerin yeniden yapilandirilmasi, 6zel faz
doniistimii ve genis bir biyo-uyumluluk yelpazesi
seramik nanoliflerin essiz dzelliklerinden bazilaridir.!
Dikkat ¢ekici bagka bir 6zellik, bir uygulama sirasinda
rahatlikla taginabilen ve islenebilen membranlar
(desteklenmis veya serbest duran ve dokunmamig veya
dokunmus) olarak kolayca hazirlanabilmeleridir.?
Seramik nanolifler, kataliz6r, membran, sensor,
biyomateryal, yakit hiicresi ve elektronik cihaz ve
batarya parcalarinda sik¢a kullanilmaktadir. Seramik
nanoliflerin dogrudan, sadece inorganik bir 6ncii (metal
alkoksitler veya metal tuzlari) ve bir solvent igeren
¢Ozeltinin  elektrospinlenmesi ile elde edilmesi
miimkiindiir.>  Bununla birlikte, uygun olmayan
reolojik oOzellikler ve metal alkoksitlerin veya metal
tuzlarmin hidroliz hizlari, elektrospinleme isleminin
kontrol edilmesini ¢ok zorlastirir. Bu problemleri
¢ozmek icin, c¢ozeltiye matris halinde bir polimer
verilmesi gerekir.2 Daha sonra kalsinasyon islemiyle
liflerin mekanik 6zellikleri iyilestirilir.

SERAMIK NANOLIF CESITLERI

Al203-B203 seramik lifi elektrospinning yontemiyle
dretilir yaslandirma teknigi uygulandiktan sonra
camlarda katki maddesi olarak ve elektronik cihazlarda
kullanilir. LiCoO:2 bataryalarda ve alternatif enerji
kaynaklarinda kullanilir. TiO2 seramik lifi sol-jel
teknigi ile tretilerek giines hiicrelerinde kullanilir.
La:Zr207 seramik lifi yakit hiicrelerinde ve katalizor
olarak kullanilir. CuO seramik nanolifi elektrospinnig
ile iretilerek FET cihazlarinda kullanilir. GaN
nanolifleri optik 6zelliklerinden dolay1 fotosensorlerde
kullanilir. ZnO nanolifi hafiza depolama cihazlarinda
ve gaz sensorlerinde kullamilir.? Seramik nanoliflerin
daha bircok cesidi ve cesitlerinin 6zelliklerine gore de
kullanim alan1 bulunmaktadir.
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SERAMIK NANOLIF URETIM YONTEMLERI
2002'den bu yana, elektrospinning, 1D seramik
nanolif tiretimi i¢in yiiksek verimli bir yontem olarak
bilinmektedir.*Daha sonraki yillarda seramik nanolif
iretimi i¢in iki geleneksel yontemin kombinasyonu
kullanilmaktadir; elektrospinning ve sol-jel teknigi.
Genelikle seramik nanolifler seramik Onciillerinin
polimer varliginda elektrospinlenmesi ve ardindan
daha yiiksek sicakliklarda kalsinasyonu ile iiretilir.*
Bu prosediir su ii¢ adimi izler; Seramik malzemeyle
bir polimer ve soljel Onciisii igeren bir
elektrospinning ¢6zeltisinin hazirlanmasi, ¢dzeltinin
uygun kosullar altinda elektrospinlenmesiyle
inorganik 6ncii ve polimer yardimec1 maddeleri iceren
oncii nano liflerin iiretilmesi ve son olarak polimerleri
uzaklagtirmak ve seramik fazi elde etmek i¢in Onciil
nano liflerin yliksek sicaklikta kalsine edilmesi. Poli
(vinil alkol) (PVA), suda yiiksek ¢Oziiniirliigii ve
¢inko asetat ve bakir nitrat dahil olmak iizere birgok
tuzla iyi uyumlulugundan dolayr matris olarak
kullanilan en yaygin polimerlerden biridir.? Polivinil
pirolidon (PVP), polivinilasetat (PVAc) sik¢a
kullanilan diger polimerlerdir. Seramik nanolif
dretimi icin elektrospinleme ydnteminin avantaji,

nanolif  bileseninin, elektrospinleme oncii
¢ozeltilerinin  ayarlanmasiyla  kolayca  kontrol
edilebilmesi ve fiber morfolojilerinin,

elektrospinleme ve kalsinasyon islemleri sirasinda
ayarlanabilmesidir. Kataliz ve kimyasal sensorler gibi
bir¢ok uygulama i¢in ek maddelerin kati1 seramik bir
matris malzemesine dahil edilmesi siklikla
gereklidir.® Elektrospinleme yonteminin seramik
nano lif hazirlamada kullanilan diger tekniklerden
aywan dikkat g¢ekici 6zelliklerden biri, nanolif ve
nanotiiplere bagka materyallerin dahil edilmesinin
veya kapsiillenmesinin ¢ok basit ve elverisli
olmasidir. Kalsinasyon basamaginda polimerin
uzaklastiritlmast ve seramik fazin sinterlesmesi
nedeniyle, nanoliflerin ¢apt ¢ogu zaman azalir.
Onemli bir sekilde, sonugta ortaya ¢gikan seramik nano
liflerin  bilesimi, faz1 ve ylizey pirizliligi,
kalsinasyon sicakliginin  ve/veya  kalsinasyon
siiresinin ayarlanmastyla kolayca kontrol edilebilir.®



ULTRA HAFIF, ESNEK, YUKSEK SICAKLIGA
DAYANIKLI SERAMIK NANOLIF SUNGERLER

Bu calismada Wang ve arkadaslari, seramigin yiiksek
sicakliklardaki kimyasal ve mekanik direncini g6z
oniinde bulundurarak, TiO2, ZrO2, BaTiO3 vb.
seramiklerden nanolif elde etmislerdir. Elde ettikleri
liflerden biiylik olgekli, hafif, yiiksek sicakliga
dayanikli, ti¢ boyutlu siingerler tiretmislerdir. Bu iiretim
i¢in ¢ozeltiden iifleme teknigini kullanilmistir. Seramik
siingerler, yogunluklari 8-40 mg/cm? arasinda degisen
¢ok sayida karisik seramik nanoliften olugmaktadir.
Yapilan testler sonucunda, Ti02 nanolif siingerinin
yiksek enerji emilimi gosterdigi (6rnegin, %50
gerilimde enerji yogunlugunda 29.6mJ/cm*e kadar
dagilmasi) ve hem oda sicakliginda hem de 400° C'de
%20 gerilimden fazla sikistirilmasindan sonra hizla
iyilestigi gorilmiistiir. Bu seramik lifler 1300° C'de bile
geri kazanilabilirligini korur. Bu ¢aligma sonucunda
seramik nanolif siingerlerinin  esneklige bagh
elektriksel direng, foto-katalitik aktivite ve 1s1 yalitimi
gibi  birgok fonksiyona hizmet edebilecegini
gormekteyiz.’

YUKSEK DAYANIKLI SERAMIK NANOFiBRUS
AEROJELLER

Bu makalede Yang ve arkadaslari, SiO2 nanoliflerini
alliminoborosilikat matrislerle birlestirerek siiper esnek

lamel yapili seramik nanolifli aerojeller(NFAJ)
olugturmak i¢in c¢alismalar yiiriitmiislerdir. Bu
yaklagim, rastgele biriken Si02  nanoliflerin,

ayarlanabilir yogunluklara ve istenen sekillerde biiyiik
Olgekte elastik seramik aerojellerle birlestirilmesini
saglar. Yapilan caligmalar elde edilen aerojellerin,
degismeyen siiper-elastikiyetin ve hizli toparlanma
ozelliklerinin 1100°C'ye  kadar  korundugunu
gostermektedir.  Entegre seramik yapist ayrica
aerojellere saglam yangin dayanimi ve 1s1 yalitim
performansi saglar.?

GUCLU VE TEKRAR KAZANILABILINEN UC
BOYUTLU SERAMIK NANOLATITLERI

Bu ¢alismada Lucas ve arkadaslari, eszamanli olarak
ultra hafif, giicli ve enerji emici olan ve %50
gerinimden sonra orijinal sekillerini geri kazanabilen,
nano Olgekli seramiklerden olusan nanolatitler
iretmisglerdir. Yapilar, 5-60 nanometre et kalinliginda
ve metre kiip bagma 6.3 ila 258 kilogram yogunlukta
olacak sekilde yapilmustir. Sikistirma deneyleri,
tiiplerin ¢eper kalinlik-yarigap oraninin optimize
edilmesinin, kurucu katidaki kirilmayi elastik kabuk
biikiilme lehine bastirabilecegini ortaya koymustur.’
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SERAMIK LiF URETIM SISTEMININ PROSES
VE YAPI iLiSKiSi

Bu makalede Wolfgang ve arkadaglari, seramik
elektrospinning’in deneysel ve teorik temellerini
incelemistir. Ayrica, lantanum kuprat elyaflari icin
ateslenmis elyaf ¢capinin 6ngoriilmesine izin veren
genisletilmis bir elektro hidrodinamik (EHD) teorisi
sunmuslardir. Bu genisletilmis EHD teorisinin ¢cogu
seramik elektrospinning islemine uygulanabilir
oldugu varsayilmaktadir.'”

ELEKTROSPINNING iLE URETILEN CINKO
OKSIT GAZ SENSORLERI

Bu ¢aligmada Wang ve arkadaslari, Ortalama ¢ap1 150
nm olan ¢inko oksit(ZnO) nano lifleri elektrospinleme
ile sentezlemislerdir. Hazirlanan ZnO nano lifleri,
hizli bir tepki (zaman-3s) ve geri kazanim (zaman -
8s), siiper hassasiyet ve yiiksek segicilik dahil olmak
izere 300°C ¢alisma sicakliginda etanole Kkarsi
miikkemmel algilama Ozellikleri sergilerler; bu da
iretilen seramik nanolifi pratikte gaz sensorlerini
{iretmek igin iyi bir aday yapar.!!

BEKLENTILER

Elektrospun nano lifler, nano Olg¢ekte gelecekteki
akilli elektronik cihazlara kolayca monte edilebilir.
Elektro nano liflerin elektrospinlenmesi i¢in bir bagka
belirgin avantaj, imalat isleminin olduk¢a verimli ve
6lgeklenebilir olmasidir. Diisiik maliyetli elektrospun
nano lifler foto-katalist ve lityum iyon aki
elektrotlarindaki uygulamalar i¢in yiiksek potansiyele
sahiptir. Hem elektrospinning hem de sol-jel isleme
teknikleri siirekli iyilestirildigi i¢in, Oniimiizdeki

yillarda  seramik  nanolif  &zelliklerinin  ve
uygulamalarinin anlasilmasinda ilerleme
kaydedilmesi beklenmektedir.
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FILTRASYONDA VE AMBALAJLAMADA
KULLANILAN NANOLIFLERIN ONEMI

Gida endiistrisinde nanofiltrasyon olarak kullanilan
nanoliflerin por biiylikligii, membran kalinlig, lif capi
ve lif diizeni, filtrasyon zamani ve filtratin akis hizi i¢in
onemli parametrelerdir. Nanofiltrasyon icin filtre
edilemeyen kisim (retentate) ile filtrat (permeate)
iirtinlerinin fizikokimyasal ozellikleri 6nem
tagtmaktadir. Gida ambalajinda kullanilmak i¢in
hazirlanan antimikrobiyal nanolifler i¢in kalinlik, nem
igerigi, suda ¢oziniirliigii, su buhar1 gegirgenligi 6nemli
parametrelerdir. Gidanin i¢erisindeki bakteriyel gelisim
de analiz sonucu i¢in Onemlidir. Bu sebeple tiim
nanoliflerin fiziksel oOzellikleri taramali elekron
mikroskobu, atomik kuvvet mikroskobu, FT-IR ve UV
spektroskopisi, filtrasyon sonucundaki riinlerin
fizikokimyasal ozellikleri HPLC, UV-
visspektroskopisi, refraktometre, pH metre ile analiz
edilerek incelenmesi amaglanmustir.

NANOFILTRASYONDA KULLANILAN
NANOLIiF VE GIDA  AMBALAJINDA
KULLANILAN ANTIMIKROBiYAL NANOLIF
CESITLERI

Nanofiltrasyonda elma suyu klarifikasyonu igin
elektrospun poly(ethylene terephthalate) nanolif, kahve
ekstraksiyonu  igin  polyamid TFC membran
kullanilmigtir.  Gida ambalaj malzemesi olarak
antimikrobiyal nanolif {iretiminde, electrospun gelatin-
glycerin-e-poly-lysine, jelatin igerisine  gomiilii
moringa yag/kitosan nanopartikiillii nanolif ve e-poly-
lysine/kitosan nanolifi iretilmistir.

NANOFILTRASYON VE ANTIMIKROBIYAL
GIDA AMBALAJLAMA MEKANIZMASI

Gida endiistrisinde nanofiltrasyon ve gida
paketlemede kullanilan nanoteknoloji uygulamalari
giiniimiizde bir¢ok avantaj saglamaktadir.

Gida prosesinde filtrasyon uygulamalarinda
geleneksel filtrasyon, ultrafiltrasyon (UF) ve ters
ozmoz (RO) yontemi kullanilmaktadir. Ancak
nanoliflerin ¢ok gdzenekli yapisi, genis yiizey alani,
kiigiik gozenekli yapisi, filtredeki akisin hizli olmasi,
filtrasyon sonucu olusan filtre edilemeyen kisim ile
filtratin yiiksek kalitesi, kurulum ve islem maliyetinin
diisiik olmast sebebiyle endiistride yaygin bir bigimde
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kullanilmaya baglanmigtir. Glikoz surubundan %99
saflikta dekstroz eldesinde ve igilebilir suyun
yumusatilmasinda kullanilan NF uygulamasit buna
ornektir'-2. Bu gibi sebeplerden dolay1 instant kahve
iiretiminde, kahve ekstraksiyon asamasinda ve meyve
suyu klarifikasyonunda NF kullanilarak NF
performansi ve filtrasyonu sonucu olusan gidanin
kalitesi incelenmistir®*,

Son yillarda gida ambalaj malzemesi iizerine
birgok  nanoteknolojik  ¢aligmalar  yapilmigtir.
Ambalajin mekanik 06zelligini gelistirecek olan
antimikrobiyal nanolifler iretilmistir. g-Poly-lysine
(e-PL), antimikrobiyal &zellige sahip gida koruyucu
bir madde olarak et iiriiniinde olusabilecek Listeria
Monocytogenes bakterisinin yan etkileri engellemek
amaciyla gelatin-glycerin-e-poly-lysine kompozit
nanolif iiretilmistir®. Peynirde L. Monocytogenes ve S.
Aureus  bakterilerini inhibet etmek amaciyla
antimikrobiyal ve yiiksek oksidatif 6zellige sahip
moringa yag1 ve kitosan nanopartikiilleri ile gdmiili
jelatin nanolifi, tavukta S. #yphimurium ve S.
enteritidis bakterilerini inhibe etmek i¢in e-poly-
lysine/kitosan nanolifi iiretilmistir®”. Uretilen bu
nanoliflerin mekanik 6zellikleri ve iiriin igerisinde
gelisebilecek olan mikrobiyal aktivite kargisindaki
etkisi ve tiriiniin duyusal ve mikrobiyolojik 6zellikleri
incelenmistir.

Application of Electrospun Poly(ethylene
terephthalate) Nanofiber Mat to Apple Juice
Clarification

Elma suyu klarifikasyonu igin elektrospinning
yontemi ile poly(ethylene terephthalate) nanolif
tiretilmistir’. Laboratuvar 6lgekli olan bu galigmada
geleneksel filtrasyon, UF ve NF karsilagtirmasi
yapilmig ve filtre performanst bakimindan NF,
geleneksel filtrasyona gore 10, UF’a gore 5 kat1 kadar
daha kisa siirede islemini tamamlamistir. Geleneksel
filtrasyonda sicaklik ve bentonit ve jelatin gibi
berraklagtirma ajani kullanilirken nanofiltrasyonda
buna ihitya¢ duyulmamustir ve bu da maliyet agisinda
biiyiik bir kazangtir. NF’daki akis miktar1 ise UF’a
gore 3 kat1 kadar fazladir. NF, filtre performansi kadar
elma suyunun yapisinda da biiylik basar1 elde
edilmistir. Toplam fenolik madde miktarinda, renk,
bulaniklik, toplam kat1 miktar ve asitliginde herhangi



bir degisiklik meydana gelmemis sadece protein
miktarinda az bir kayip meydana gelmistir.

Application of Nanofiltration for Coffee Extract
Concentration

Instant kahve iiretiminde kahve ekstraksiyonunda
nanofiltrasyon  uygulanmigtir¥. RO ve  NF
karsilagtirilmig ve polyamid membran kullanilmistir.
NF’nin RO’ya gore ¢cok daha az maliyetli oldugu ve
ekstrasyonun daha etkili oldugu belirlenmistir. Akis
hizinin, filtratta kalan kahvedeki kafein miktarinin daha
fazla oldugu tespit edilmistir.

Novel Electrospun gelatin-glycerin-e-poly-lysine
Nanofibers for Controlling Listeria Monocytogenes
on Beef

e-Poly-lysine (e-PL), dogal olarak firetilen
antimikrobiyal ozellige sahip FDA (Food and Drug
Administration) tarafindan onayli gida koruyucu bir
maddedir. Et {iriiniinde depolamada, tasimada
olusabilecek Listeria Monocytogenes bakterisinin yan
etkileri  engellemek  amaciyla  electrospinning
yontemiyle gelatin-glycerin-e-poly-lysine kompozit
nanolif {iretilmistir’. Et iiriinii L. Monocytogenes ile
inokiile edilip tiretilen nanolif ile etraflica sarilip farkli
derecelerde depolanmustir. 7 ve 10 giinliik depolama
sonucunda bakteri kolonisi inhibe edilmesinin yani sira
kolonide azalma meydana gelmistir. Ette renk, koku,
tat, kirmuzillk  analizinde  Onemli  bir  fark
gozlenmemistir. Boylelikle antimikrobiyal nanolifler
basarili bir sekilde etkisini gdstermistir.

Moringa OQil/chitosan Nanoparticles Embedded
Gelatin Nanofibers for Food Packaging Against
Listeria Monocytogenes and Staphylococcus Aureus
on Cheese

Peynirde Listeria Monocytogenes ve
Staphylococcus Aureus bakterilerini inhibet etmek
amactyla antimikrobiyal ve yiiksek oksidatif 6zellige
sahip moringa yagi ve kitosan nanopartikiilleri ile
gomiilii jelatin nanolifi, elektrospinnning yontemi ile
iiretilmistir®. Peynir L. Monocytogenes ve S. Aureus ile
inokiile edilip iiretilen nanolif ile etraflica sarilip farkli
sicakliklarda 4 giin depolanmistir. Depolama sonucu
bakteri  kolonisi  inhibe  edilmistir.  Duyusal
ozelliklerinde herhangi bir fark gériilmemistir.

Preparation of e-polylysine/chitosan nanofibers for
food packaging against Salmonella on chicken
Tavukta Salmonella typhimurium and Salmonella
enteritidis bakterilerini inhibe etmek icin e-poly-
lysine/kitosan nanolifi electrospinning ydntemi ile
basarili bir sekilde iiretilmistir’. Tavuk pargasina
bakteriler inokiile edilerek farkli sicaklikta 4 ve 7 giin
depolanmistir. Depolama sonucu bakteriler inhibe
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edilmistir. Duyusal analiz sonucunda ise onemli bir
fark bulunmamustir.

BEKLENTILER
Gida ambalajinda antimikrobiyal olarak iiretilen
nanoliflerin  uzun siireli antimikrobiyal etki

gostermesi, raf dmriinii uzatabilecek (sicaklik ve nem
kontrolii saglayabilen) yapiya sahip olmast ve
endiistriyel olarak {iretilip kullanilmasi ve ayrica
nanofiltrasyonun da endiistriyel olarak daha yaygin
bir bicimde kullanima gecilmesi beklenmektedir.

KAYNAKLAR

1. Binder, T.P., Clinton, N., Hadden, DK., Sievers, L.J.: US5869297
(1999).

2. Muralidhara, S, Lee, R.S., Aschauer MN,, : US 20030015470
Al (2003).

3. Vincze, I, ve Vatai, G. (2004). Application of
nanofiltration for coffee extract
concentration. Desalination, 162, 287-294.

4. Veleirinho, B., ve Lopes-da-Silva, J. A. (2009).
Application  of  electrospun  poly  (ethylene
terephthalate) nanofiber mat to apple juice
clarification. Process Biochemistry, 44(3), 353-356.

5. Lin, L., Gu, Y., ve Cui, H. (2018). Novel electrospun
gelatin-glycerin-g-Poly-lysine nanofibers for
controlling Listeria monocytogenes on beef. Food
Packaging and Shelf Life, 18, 21-30.

6. Lin, L., Gu, Y., ve Cui, H. (2019). Moringa
oil/chitosan  nanoparticles = embedded  gelatin
nanofibers for food packaging against Listeria
monocytogenes and Staphylococcus aureus on
cheese. Food Packaging and Shelf Life, 19, 86-93.

7. Lin, L., Xue, L., Duraiarasan, S., & Haiying, C. (2018).
Preparation of e-polylysine/chitosan nanofibers for
food packaging against Salmonella on chicken. Food
packaging and shelf life, 17, 134-141.



POLIANILIN GAZ SENSORU

Hasbi ONER
Istanbul Teknik Universitesi, Nanobilim ve Nanomiihendislik BSliimii, Istanbul

onerl9@itu.edu.tr (Hasbi ONER)

GAZ ALGILAMA LIFLERI

150 yildan uzun bir siiredir bilinen polianilin,
potansiyeli ile o6nemli yer kaplamaktadir. Kolay
sentezlenmesi, ¢evre stabilizasyonun yiiksek olmasi ve
asit baz etkilesimli kimyas1 nedeniyle en faydali iletken
polimerlerden biridir. Bu polimerin bir nanoyapisinin
yeni dzellikler veya arttirilmis performans sunabilecegi
icin nano fiber ve nano partikiil yapili polianilin, son
birkag yilda biiyiik ilgi goérmistir. Bu makale,
polianilin nano liflerinin sentezi, islenmesi, 6zellikleri
ve uygulamalari konusundaki son aragtirmalarimizi
ozetlemektedir [6].

MEKANIZMASI ve AVANTAJLARI

Polianilin oda sicakliginda kimyasal tiirlerle reaksiyona
girebilme kabiliyetleri nedeniyle kullamishdir. Yiizey
alan1 etrafindaki gaz1 algilamak ic¢in kullanilan
sensorler igin 6nemli bir yere sahiptir. Farkli yiizey
oranina sahip ¢ok sayida iiretim yontemi ve farkli lifler
vardir. Polianilin, tersinir asit / baz doping islemi
sayesinde benzersiz bir dzellige sahiptir. Asit veya katki
katilmis ziimriit formunda polianilin iletkendir [2].
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Polianilinin elektriksel 6zellikleri asitler veya bazlar
gibi analitlere maruz kaldiklarinda  biiytikliik
derecelerine gore degismek ile birlikte gaz fazinda bu
analitlerin tespiti i¢in yararli bir malzeme olmaktadir.
Polianilin temel olarak HX veya NH3X igeren
malzemeyi algilamak i¢in oksidasyon ve indirgeme
islemlerini kullanir [5]. Elektronlarin sensor iizerinde
akmasma izin verir. Nano liflerin  ¢apimin
polimerizasyonda kullanilan asit ile iliskili oldugu
bulunmustur. Hidroklorik asitle iiretilen nano liflerin
ortalama capi, yaklasik 30 nm'dir; kafur siilfonik asitte
yapilanlar 50 nm'ye yaklasmakta ve perklorik asitte
sentezlenenler, yaklasik 120 nm'dir. Sicaklik, reaksiyon
siiresi ve anilin ve oksidan konsantrasyonu gibi diger
reaksiyon parametrelerinin, ortaya ¢ikan elyaflarin
boyutlar {izerinde ¢ok az etkisi oldugu goriilmektedir
[6]. Sensdr tepkisi nano fiber ¢api ile ilgilidir; daha
kiigiik capli nano fiberler, biiyiik ¢apli nano fiberlerden
daha biiyiik tepki gosterirler ¢linkii orantili olarak daha
yiiksek bir yiizey alanina sahiptirler, boylece gaz ile
daha biiyiik c¢apli nano fiberlerden daha verimli
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etkilesime girebilirler [5]. Yiizey alan1 metal oksit
veya bagka bir uygun malzeme eklenerek
genisletilebilir.
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and TiO:2 Nanoparticles Using Self-Assembly
Method and Their Application in Gas
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HAVA FILTRELERINDE NANOFiBERLERIN
ONEMIi

Mikro ve nano boyutlardaki partikiiller solunum
yoluyla insan viicuduna girmekte ve cesitli solunum
yolu rahatsizliklarina sebep olmaktadir. Giiniimiizde
artan sanayilesme ile hava filtrelerine duyulan ihtiyag
giin gectikge artmaktadir. Hava filtreleri genel olarak
ameliyathaneler, koruyucu giysiler, gaz maskeleri,
mikro¢ip tUretim tesisleri, niikleer fabrikalar, arag
kabinleri ve elektrikli siipiirgeler gibi alanlarda ve
cesitli proseslerde kullanilmaktadir. Son yillarda hava
kirliligi ile basa ¢ikmak icin, nanolifli hava filtrelerinin
kullamimi, yliksek ylizey-hacim orani, yiiksek
gozeneklilik oran1 ve yiiksek verim alinmasi nedeniyle
yaygin olarak uygulanan giivenilir bir yaklagim
olmustur. ! Fiber ¢ap1 azaldik¢a, birim alandaki fiber
miktar1 artmig olur, dolayisiyla gézenek sayisi azalir.
Filtrenin yiizey alaninin artmasiyla ise, gozenek boyutu
kii¢iiliir ve partikiiliin yakalanma verimi artar. Bu da

nanofiberleri hava filtrelerinde secici malzemeler
haline getirir. 2

GENEL URETIM TEKNIKLERI  VE
MEKANIZMALARI

Nanolif iiretiminde, elektrospinning yontemi genellikle
hizli, ucuz, tekrarlanabilir ve seri tiretime uygun oldugu
icin kullanilmaktadir. Hutten hava filtrasyonunda
kullanilan kegelerin {iretim metotlarinin  ergitme
ifleme, spunbond, islak yatirma ve elektro-egirme
oldugunu ifade etmistir. En kiiciik fiberin elektro-
egirme yoOntemiyle tretilebilecegini, ayrica elektro-
egirme haricindeki tiim iiretim ydntemlerinde 1 pm
fiber ¢apinin altina inilmesinin pek miimkiin olmadigini
ifade etmistir.> Elektrospinning ile, diger ydntemlere
kiyasla daha az enerji, daha az malzeme ve genis bir
polimer yelpazesine sahip nanolif iiretimi yapilabilir.
Cesitli polimerlerden nanolif iiretebilmek, istenen
fonksiyonlara gore filtre malzemesi seg¢ebilme imkani
saglar. Cok kiigiik boyuttaki partikiillerin ayristirilmasi
hassas filtreleme islemleridir ve mikrofiltrasyon,
ultrafiltrasyon, nanofiltrasyon ve ters osmoz
mekanizmalariyla  gergeklestirilir.  Mikrofiltrasyon
inceligi 0,1 pm (100 nm)’den daha az olan pargaciklarin
filtrasyonu igindir. Ultrafiltrasyonda ise pargacik
boyutu 0,004 pm ile 0,1 pm (4-100 nm) arasindadir.
Nanofiltrasyon i¢inse boyut araliginin yaklagik olarak
0,0012 pm - 0,012 pm (1,2-12 nm) oldugu
bilinmektedir.?
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YUKSEK VERIMLi, ANTiMiKROBIYAL,
HAFIF HAVA FILTRESI OLARAK : IPEK
NANO LiFLER

Ipek, yaygin olarak bulunan, biyouyumlu ve ¢evresel
acidan siirdiirtilebilir bir dogal materyaldir. Bu
caligmada, tipik ticari mikrofiber hava filtrelerine
kiyasla hem PM; s hem de mikron alt1 partikiiller i¢in
diisik hava akimi direnci ve hafiflik ile {stiin
filtrasyon etkinligi sergileyen insan dostu bir ipek
nanofiber hava filtresi gosterilmigtir. Ek olarak,
antibakteriyel aktivite gibi fonksiyonlar, ipek
nanofiber hava filtrelerine kolayca entegre edilebilir
ve ¢ok islevli hava filtrelerinin iiretilmesine olanak
saglar. Ipegin dogal bollugu ve biyouyumlulugu ile
birlikte diger oOzellikleri, ipek nanoliflerinin hava
filtreleri, 6zellikle rahat ve kigisel hava temizleyicileri
olarak kullanimi i¢in bilyiik bir potansiyel oldugunu
gostermektedir. Bu calismada, ipek nanofiber
membranlar, hammadde  olarak  ipekbocegi
kozalarmin elektrospini ile elde edilmistir. Ipek
nanofiber membranlar, PM; s icin %98.8 ve benzer
filtrasyon ~ verimine sahip ticari mikrofiber
membranlardan daha diisiik bir basing diisiisii ile 300-
nm partikiiller i¢in %96.2 filtrasyon verimi
gostermistir. Ek olarak, bir ipek nanofiber zarmin
temel agirhigl, benzer filtrasyon verimliligine sahip
tipik bir ticari solunum maskesinin sadece 60’da
1’idir. Ayrica AgNP katkili ipek nano lifleri, tipik bir
Gram negatif bakteri olan Escherichia coli'ye (E. coli)
ve tipik bir Gram-pozitif bakteri olan Staphylococcus
aureus'a (S. aureus) karst belirgin antibakteriyel
faaliyetler gostermigtir.*

YUKSEK VERIMLIi, CEVRE DOSTU, OPTIiK
OLARAK YARI SAYDAM VE COK iSLEVLI
HAVA FILTRELERIi iCIN IPEK PROTEINI
NANO LIiFLER

Bu caligmada hava kirliligini azaltmak, c¢evreyi
korumak ve giinlik yasamda karsilasilan tehlikeli
kimyasal buharlar1 tespit etmek i¢in oldukca etkili
olan yiiksek verimli, ¢evre dostu, biyouyumlu, yar1
saydam ve ¢ok islevli bir hava temizleme filtresi rapor
edilmektedir. Hammaddesi Bombyx mori kozas1 olan
ipek proteini nanolif, bir elektrospinleme islemi ile
dogrudan bir pencere ekraninda iiretilmistir. Ipek
nanolifinin hava filtrelerinin optik 6zellikleri (yar1
saydamlik ve sagilma), goriilebilirligi saglamak ve
oda sicakligimi kontrol etmek igin avantajl



bulunmustur. Uretilen bu ipek liflerin hava filtreleme
verimleri, ticari (yari-HEPA) filtrelerin performansini
asarak, 2.5 ve 10 pm altindaki boyutlarda PM'ler i¢in
%90 ve %97'ye ulasabilecegi  gosterilmistir.
Kullanimdan sonra, ipek proteinli nano lifler dogal
olarak bozunabilir. Ayrica, ¢alismada organik boyalarla
entegre edilmis ipek nanoliflerin gilinlik yasamda
karsilasilan tehlikeli ve ugucu buharlar algilayabildigi
de belirtilmistir. Amonyak (NH3) ve metanol (MeOH)
buharlarinin tespitinde kullanilan oldukg¢a hassas
kolorimetrik ve fliloresan kemosensor kapasiteleri
gosterilmigtir.>

YUKSEK VERIMLI ELEKTROSTATIK
FILTRASYON ICIN AL KAPLI ILETKEN
NANOFIBER FILTRELER

Bu ¢aligma, enerji tasarruflu ve yiiksek performansh bir
elektrostatik filtreleme sistemi i¢in iletken bir
metal/polimer kompozit hava filtresinin
gelistirilmesine iliskin degerli bilgiler sunmaktadir.
Havadaki partikiillerin (>% 99) verimli elektrostatik
olarak uzaklastirllmast adina Al kapli bir iletken
nanofiber filtre iiretilmistir. Eger bir lifli filtre yiiksek
elektrik iletkenligine sahipse, ESP (elektrostatik
¢oktiiriictl) teknolojisi dogrudan filtreye uygulanabilir.
Son zamanlarda grubumuz, Al 6nciil miirekkebi
AlH3{O(CsHy),}  kullanilarak  dogrudan  Al'in
ayrismasinin bir polyester (PET) dokunmamus filtrenin
lifleri iizerine reaksiyonu ile iiretilmis bir Al-kaplamali
iletken fiber filtresi gelistirilmistir. Bu filtre, 10 cm/s'lik
bir hava akig hizinda ~ 4.9 Pa bolgesinde diigiik basing
diistisleri gosterirken, 30 ila 410 nm arasindaki partikiil
boyutlart i¢in %99’dan yiiksek elektrostatik PM
giderme oranlar1 vermistir. Ek olarak, lif biiyiikliigii ve
paketleme yogunlugunun filtrasyon verimi, kalite
faktorii ve pargacik biriktirme davranigi lizerindeki
etkilerini sayisal olarak analiz etmislerdir.®

YUKSEK VERIMLI YUZEY MODIFiYE
NANOFIBER FILTRELER

Bu ¢alismada, elektrospun poliakrilonitril nano lifleri
(EPNF'ler) tarafindan yiiksek verimli bir PM;s
yakalama hava filtresi gosterilmistir. EPNF'lerin
yiizeyi, -CONH,, -COOH ve -COOR gibi fonksiyonel
gruplar liretmek i¢in oksijen plazma islemiyle
degistirilmistir. EPNF'ler, DC gilic kaynagi, PM
kaynagi, PM sensorii ve PM giderme test odasindan
olusan el yapimi PM ¢ikarma sisteminde hava filtresi
olarak kullanilmistir. Test sonucu PM; s giderim verimi
%94.02, basing diisiisii 18 Pa, Diinya Saglk Orgiitii
tarafindan onerilen PM seviyesine ulasma siiresi 15dk,
kalite faktorii 0.1564Pa -1 olarak gosterilmigtir. Tiim
ana faktorler karsilastirildiginda, PEPNF (the plasma-
treated EPNFs) hava filtresi en verimli PM ¢ikarma
performansint gostermistir. Bu deneysel sonuglara
dayanarak, yiizey modifikasyonunun, yiiksek

101

performansli PM giderme verimi elde etmek igin
etkili bir metodoloji oldugu bulunmustur.’

TEK KULLANIMLI VEYA COK KULLANIMLI
GAZ MASKELERI

Bu patentte, nano lifleri olusturmak igin bir
elektrospinleme iglemi ile kigisel bir koruma
ekipmani maskesi veya solunum cihaz1 gibi bir
filtrasyon  ortamimin imalat yOntemleri One
stiriilmiigtiir. Baz1 diizenlemeler, 6rnegin bir insan
yiizii seklinde olabilen digbiikey bir kalip iizerine
elektrospinleme  malzemesi  igerebilir.  Diger
diizenlemeler, diiz bir katlama maskesi gibi kisisel bir
koruyucu ekipman maskesinin bir i¢ veya dis kabugu
iizerine elektrospinleme malzemesi giydirilir. Bu
elektrospun nanolifler islevsellestirilebilir ve bu
nedenle 6rnegin bir veya daha fazla gaz yakalamak
icin kullamlabilir.3

BEKLENTILER

Cevresel uygulamalar icin gelecek nesil filtreler,
uygun maliyetli ve enerji tasarruflu nanolif
membranlara dayanmalidir. Ayrica, iretim verimliligi
solvent parametresine de bagli oldugu i¢in zararl
organik ¢oziiciilerin kullanim1  olmadan {iretim
stireclerinin  gelistirilmesi  gerekmektedir. Yakin
gelecekte ozel filtreler sadece ozel bir boyutta
olmayabilir, ayn1 zamanda nanoparcacik bazl
adsorbanlarla entegre edilmis nanolifler kullanarak
spesifik bilesikleri cekmek icin de imal edilebilirler.
Ek olarak, tiriinlerin daha kii¢iik, daha ince, daha hafif
olmasi1 ve daha yiiksek yasam dongiisiine sahip olmas1
beklentiler arasindadir.
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