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Artik geleneksellesti...

13-14 Mayis 2016, Birinci  Uluslararast  Lif ve  Polimer  Arastirmalari
Sempozyumu’nun ilkinin tarihiydi. Ikincisini 27-28 Nisan 2017 tarihinde
gerceklestirdik. 3. Uluslararas1 Lif ve Polimer Arastirmalari Sempozyumu artan bir talep ve
arastirma niteligi ile artik geleneksel hale gelmistir. Uludag Universitesi, UTIB (Uludag
tekstil Thracatcilar1 Birligi) ve BTSO (Bursa Ticaret ve Sanayi Odasi)’nin destekleri
ile bugiine gelen uluslararasi sempozyum bundan sonraki yillarda ¢ok daha profesyonel
olarak ve geliserek devam edecektir. Sempozyumu bugiine getiren desteklerinden dolay1
Uludag Universitesi, UTIB ve BTSO’ya hemen tesekkiirii bir borg biliyoruz.

Gectigimiz iki sempozyum ve bu sempozyuma gonderilen calismalar iki 6nemli gercegi
gostermektedir: 11k olarak lif ve polimer arastirmalari alanlarinda iilkemizde de diinya
capinda ve diinya ile es zamanli calismalar yapilmakta ve bu calismalarin akademik
camiayla paylasimi biiyiik bir gururla yapilmaktadir. Ote taraftan, Tiirkiye disindan
aragtirmacilar tarafindan 3. Uluslararas1 Lif ve Polimer Arastirmalari Sempozyumu’na
gonderilen bildirilerin say1 ve nitelikleri de bu sempozyumun tam bir giincel, uluslararasi
sempozyum oldugu ger¢egini ortaya koymaktadir.

Gegtigimi yil ilk olarak basladigimiz “En Iyi Bildiri Odiilii” gegen yil bekledigimizin iistiinde
karsilik bulmus ve ¢ok basarili bir doktora 6grencimizi ddiillendirmistik. Bu yilda ¢ok
sayida doktora Ogrencisi arastirmaci “En lyi Bildiri Odiilii” i¢in basvuru yapt1 ve Bilim
Kurulu bu adaylar arasindan birini odiillendirecek. Bunun da lif ve polimer arastirmalarinin
gelecegini sekillendirecegine inantyoruz.

“UTIB Tiirkiye Tekstii ve Konfeksiyon Sektorinde X. Ar-Ge Proje Pazar”
etkinliginin bir pargasi olarak ger¢eklestirdigimiz {iglincii bulugsmamiz lif ve polimer
alaninda arastrma yapan bilim insanlarmin kalici ilisikler kurmasina vesile
olmaktadir. Daha nice yillar bir araya gelmek i{imidi ve heyecaniyla basarili
caligmalarinizin devamin diliyoruz.

Prof. Dr. Yusuf ULCAY
Prof. Dr. Ali DEMIR






It is now traditional...

13-14th May 2016 was the days that the First International Fiber and Polymer
Research Symposium held in Bursa. The second symposium was held on 27-28th April
2017. The third International Fiber and Polymer Research Symposium is now heading
toward becoming a traditional event with increasing demand and quality form researcher all
over the world. The symposia have been generously supported by Uludag University,
UTIB (Uludag Textile Exporters Union) and BTSO (Bursa Chamber of Trade and
Commerce) so far. From next year onwards, we believe that this traditional symposium
will be organised in an even more professional and developed way. It is our sincere
duty to thank Uludag University, UTIB and BTSO for their kind, generous and trouble free
support so far.

The papers submitted to the two previous two symposia and this years event has shown
two distinct realities: First, it is clearly shown that the research in the field of fiber and
polymer carried out in Turkey is concurrent and well in line with the international
research. The Turkish researchers are very much proud of sharing their experience with
national and international academics. On the other hand, the attendance of
international researchers has been consistently increasing with increasing quality and
depth.

Last year, we have announced a novel competition as “Best Presentation Award” among
the PhD students. It was great success with may applications and the scientific committee has
chosen a winner that has been well welcomed by all participants of the symposium. There has
also been many applications for the “Best Presentation Award” this year. The Scientific
Selection Committee will make a decision and award one of them. We believe that this
competition is securing the future of fiber and polymer research in Turkey.

The Third International Fiber and Polymer Research Symposium is co-organised with and as
part of the “UTIB Turkish Textile and Clothing Sector, Xth International R&D Brokerage
Event”. We do believe that this event will create intense and long lasting relationships between
researchers all over the World. We therefore would like to meet all of you in the future symposia
in the beautiful and historical city of Bursa.

Prof. Dr. Yusuf ULCAY
Prof. Dr. Ali DEMIR
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AIM

The aim is to develop a rapid prototyping method for
the fabrication of microfluidic chips using
thermoplastic materials.

INTRODUCTION

Recently, thermoplastics such as poly(methyl
methacrylate) (PMMA), polycarbonate (PC), cyclic
olefin copolymer (COC), and poly(ethylene
terephthalate) (PET), are attracting attentions for
microfluidic  applications [1].  Thermoplastics
possess inherent robustness to mechanical
deformation and resistance to biomolecules [2, 3].
Moreover, thermoplastics allow for high-volume
fabrication of microchips using microinjection
molding [4] and hot embossing [5]. Multi-layer
thermoplastic chips can be assembled through a
single-step thermal fusion bonding in which all
layers have similar glass transition temperatures
(Ty) [6, 7]. Furthermore, computer numerical
control (CNC) micromachining [8] and laser
ablation methods [9, 10] with the ability to directly
fabricate architectures without master molds,
provide appropriate means for laboratory-scale
chip fabrication.

Although thermoplastics offer many
advantages, fabrication of whole-thermoplastic
microfluidic chips with built-in thermoplastic-
based actuators such as microvalves and
micropumps is not as straightforward and well
established as whole-PDMS microfluidics. This
mainly stems from high rigidity and Young’s
modulus of major thermoplastics, which makes the
fabrication of thin elastomeric ~membranes
challenging.

EXPERIMENTAL

Material and Method

Raw cast transparent PMMA sheets
(McMaster, USA) in different thicknesses (1-3

mm) were used for fabricating the microchips.
PMMA is a biocompatible polymer [11] with
high optical transparency and low gas
permeability coefficient (2.5%107'2 m%/s) [12]. In
comparison, gas permeability of PDMS is 4x10
m?/s [13].

A commercial CO, laser-cutting machine
(VLS2.30, 25 W, wavelength 10.6 um, Universal
Laser Systems, USA) with an X-Y platform
adjustable in Z-axis was used for laser
micromachining of the PMMA sheets. The laser-
cutting machine was interfaced with software
VLS.2.30 for adjusting speed, power, and
resolution of the laser scanner. Core]DRAW
Graphics Suite X5 software was used to draw
designs in desired geometries, which were then
sent to VLS.2.30. The interface software converts
the CorelDRAW drawing into a series of
command signals to control the servo motors of
the laser ablation device and the attached laser
head for micromachining of PMMA substrates and
TPU films.

A TPU film (PT9200US NAT 1.0 mil, Covestro
LLC, MA, USA) with a thickness of 25 pm was
used to fabricate flexible membranes implemented
in the microvalves and micropumps. TPU is an
important category of thermoplastic elastomers
with broad use in biomedical applications because
of its strong biocompatibility and proper
mechanical properties [14]. The TPU film was cut
in desired shapes using the laser-cutting machine.
Depending on the application, the terms TPU film
and TPU membrane are used interchangeably in
this paper. A conventional laboratory vacuum
oven (Isotemp vacuum oven 280A, Fisher
Scientific, USA) was used for thermal treatment
and bonding of PMMA and TPU. Chloroform was
purchased from Sigma-Aldrich for solvent
treatment of laser-engraved PMMA specimens.
Mechanical characterizations of TPU films were
performed using tensile



testing machine (MicroTester, Model 5942,
Instron, USA; MTS Q-test/S Universal Testing
Machine, USA). A custom-made valve controller
system was used to actuate fabricated microvalves
and micropumps [15, 16]. The system consisted of
FESTO pneumatic valves (MHI model with an
operation voltage of 24 V), which were controlled
by a WAGO controller system. A software
interface was developed in MATLAB for
communication with the controller system to
control the actuation of microvalves and
micropumps using nitrogen gas.

EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

Smooth curved channels were obtained using the
unfocused laser machining followed by
chemical/thermal treatment (Figure 1). It should
be noted that, the optimized fabrication process
had a critical step of exposing laser-engraved
PMMA specimens to chloroform vapor with
subsequent thermal treatment, which significantly
improved the surface smoothness of the engraved
channels (Figure 1a and 1b). Such elimination of
surface roughness/microcavities of the laser-
engraved channels would ensure hydraulic
tightness and liquid sealing and thus successful
fabrication of the Quake microvalves. In addition,
the developed bonding procedure could lead to
successful embedment of engraved channels in
PMMA, as shown in Figure 1c.

Microvalve Characterization

As shown in Figure 2a, thermoplastic
normally open microvalves were fabricated to
investigate their functions in impeding aqueous
liquid flow. Pressurized nitrogen gas was used to
actuate the TPU membranes, located in the control
chambers, as well as for liquid injection to the
fluidic channel of the microvalves; gas regulator
was used to control the pressure of nitrogen gas
(Figure 2b). Initially, the bonding strength of the
thermally bonded PMMA-TPU-PMMA layers
constituting the microvalve architecture was
tested. No burst failure of the chip was observed
for liquid and gas pressures of up to 415 kPa
(maximum pressure accessible in our laboratory
setting), which were applied to the liquid channel
and the control chambers, respectively.
Subsequently, the deformation of the TPU
membrane upon applying nitrogen gas to the
control chambers was visualized. As shown in
Figure 2c¢, the liquid channel was blocked by
downward deformation of the membrane upon
applying gas pressure. To  quantitatively
characterize the performance of the microvalves,
leakage test was performed for gas pressures of

105, 140, 175, 210 and 245 kPa with a liquid
pressure of 13 kPa (Figure 2d). Pressure used
for valve and pump actuations were measured
compared to atmospheric pressure.

When all 5 valves were fully open, the 13 kPa
liquid pressure produced a flow rate of 180 pL/
min through the channel of the chip. In general,
this flow rate is adequate for microfluidic
applications.

As shown in Figure 2d, the leakage flow rate
through the microvalves decreased as the gas
pressure for the microvalves increased. The
peak-to-peak variation in flow rates through
different channels at different pressures may be
because of variations from channel dimensions
and pressure control. Precise control of gas
pressure for liquid injection to the chip could not
be achieved since we did not have access to
high-precision pressure regulator. Thus, there
was a chance that liquid pressure experienced
minor changes due to variations in gas pressure
used for liquid injection. Variations in channel
dimensions may be produced during laser
engraving, assembly and fusion bonding
processes. For precise control over the applied
pressure for fusion bonding a metallic jig with
adjustable pressure can be developed as already
explained in [7] .

No leakage was observed for all microvalves
upon applying a gas pressure of 210 kPa. The
leakage test was performed through measuring
the volume of liquid filled in a tubing with
certain inner diameter (0.508 mm) during a
specific period of time.

To further study the effect of TPU creep on the
valves performance, each valve was kept
closed individually for 24 h with a gas pressure
of 240 kPa. Within this period, the leakage rate
was monitored while the pressure of the liquid
injected into the channel was set on 35 kPa. No
leakage was observed for all microvalves. This
feature is of critical importance since for on-chip
flow manipulations the microvalves may need to
be kept closed for an extended period of time.
Micropump characterization

A peristaltic micropump was developed by
integration of three interconnected microvalves
on a common liquid channel (Figure 3a). Flow
pumping was achieved by the consecutive
actuation of three adjacent microvalves using
nitrogen gas. As shown in Figure 3b, the effect
of actuation gas pressure and the frequency of
actuation on the pumping flow rate were studied,
encompassing pressures of 35, 70, 140, 210 and
275 kPa and frequencies of 1, 2, 3, 4, 5, 10, and
20 Hz. It should be noted that, since the chips



were made relatively thick compared to the size of
the valves, the high-frequency actuations did not
have any noticeable physical impact on the overall
shape of the device. The flow rate was measured
by the volume of liquid filled a tubing with certain
inner diameters during a specific period of time.
As the gas pressure was increased from 70 to 275
kPa, the maximum flow rate obtained decreased
from 7.15 pL/min to 3.8 uL/min at the actuation
frequency of 5 Hz. As for the effect of actuation
frequency, the pumping flow rate reached a peak
value, which however, after a specific actuation
frequency, monotonically dropped. In general, for
all actuation pressures, the maximum flow rates
were obtained within the frequency range of 3-5
Hz. For these experiments; the intake and
discharge ports of the micropump were levelled.
The micropump was further tested continuously
for 10 days to evaluate its long-term performance in
liquid pumping. The micropump was actuated
using 70 kPa gas pressure at an actuation frequency
of 1 Hz. The flow rate was measured every 12 h.
As shown in Figure 3¢, the micropump could
pump liquid continuously without any failure. The
pumping flow rate was measured between 3.37 uL/
min to 3.71 pL/min (coefficient of variance <10%),
which is sufficiently stable for many microfluidic
applications. The variations in measured flow rate
in different days could be attributed to
inconsistencies in flow measurements and minor
changes of actuation gas pressure.

Owing to the robust performance of the
micropump in continual liquid injection, it can be
used for various experiments where continual
driving of fluids is required for an extended period
of time such as microfluidic drug screening in
microfluidic microbioreactors and organs-on-chip
devices.

In addition, the impact of downstream pressure on
the overall pumping flow rate was investigated. To
achieve this goal, a liquid column with an
adjustable height was used at the discharge port of
the micropump while the suction port of the
micropump was connected to a liquid reservoir
maintained at atmospheric  pressure.  The
downstream pressure was adjusted through altering
the height of the liquid column (H) at the discharge
port. Experiments were conducted using an
actuation pressure of 70 kPa at a frequency of 1 Hz.
The maximum flow rate of 3.5 pL/min was
obtained with zero liquid height at the discharge
port. As shown in Figure 3d, the pumping flow
rate was decreased to 1.2 plL/min as the
downstream pressure at the discharge port was

increased to 1100 mm, which was equivalent to a
pressure of 10.75 kPa.

CONCLUSIONS

In this paper, we described the development of a
novel rapid prototyping method to fabricate
whole-thermoplastic microfluidic chips from
PMMA and ceclastomeric TPU. Mechanical
characterization of the TPU film revealed its high
ultimate tensile stress, which enabled the
fabrication of  high-performance actuators
including microvalves and micropumps. Laser
micromachining with unfocused laser beam was
used to fabricate semi-circular microchannels in
PMMA while the TPU film was used as an
elastomeric membrane to block the liquid channel
required for on-chip flow manipulations. A high-
strength thermal fusion bonding method was
further optimized to bond the TPU film to laser-
micromachined PMMA to fabricate
micropumps and microvalves. Gas-actuated
microvalves were fabricated and successfully
demonstrated  leakage-free  operations. In
addition, the micropumps showed a flawless
operation through continual pumping of liquid for
up to 10 days at a constant flow rate of 3.5 pL/
min. Employing this fabrication method, various
microfluidic components and circuitries can be
fabricated in a low cost and rapid fashion in a
research laboratory for on-chip applications.

SUGGESTION FOR FURTHER WORK

This Method can be improved for other microfluidic
components, especially for chemical synthesis and
biological applications. _

i

Figure 1. SEM micrographs of laser engraved channels (a)
and (b) before, and (c) after chemical and thermal surface
treatment. (d) Optical micrograph of an embedded channel
after bonding (without membrane).
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Figure 2. Fabrication and characterization of the normally
open microvalve. (a) Operation design of the microvalve. (b)
3D architecture of a fabricated chip with multiple
microvalves. (c) Operation of the valves integrated on the
chip with inlet liquid pressure of 13 kPa, for (c-1) all valves
are open and a flow rate of 180 pL/min was produced while
for (c-2) a microvalve was actuated with N, gas with 210
kPa pressure to completely close the channel. (d)
Characterization of the leakage rate versus applied N, gas in
different pressures to close the valves integrated on a chip,
using a liquid pressure of 13 kPa, which caused a flow rate
of 180 uL/min while all valves on chip were open.
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Figure 3. Fabrication and characterization of the
micropump. (a) Photograph and schematic showing a
fabricated micropump. (b) Effect of actuation pressure and
the frequency of actuation on pumping flow rate. (c) Long-
term performance of the micropump in pumping of liquid
for 10 days, frequency of actuation was 1 Hz with an
actuation air pressure of 70 kPa; error bars for recorded
data points were +5% of the average of each point. (d)
Effect of backpressure on pumping flow rate; pressure
difference between suction and discharge ports of the
micropump was produced by increasing the height of the
discharge port.
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AMACLAR
Bu projede, koku yayma ozelligine sahip olan poliiiretan
esasli mikro/nano  Olgekli  kapsiillerin  TDI-PEGyq,

etkilesimi ile tiretimi yapilacaktir. Bu kapsiillerin elastik
ve hidrofilik yap1 nedeniyle tekstil uygulamalarinda daha
uzun siire etkili koku depo edebilecegi ve salabilecegi
beklenmektedir.

GIRIS

Mikrokapsiiller, yillardir tip, farmokoloji, gida vb. ¢ok
farli alanlarda kullanilmaktadir.! Tekstil alaninda ise
ozellikle 1s1 depolayan, antimikrobiyal, gii¢ tutusur, yara
Otiisi, cilt bakim triinleri ve kokulu {iriinler iretiminde
mikrokapsiil  teknolojisi  kullanilmaktadir”>  Koku
maddeleri tekstil materyallerine ugucu 6zelliklerinden
dolay1 direk olarak uygulanamamaktadir. Bu yiizden koku
maddelerinin bir duvar igerisinde hapsedilmesi ile dis
etkilerden korunmasi saglanarak tekstil malzemelerine
aplike edilmektedir.’

Ticari olarak wulasilabilen koku mikrokapsiillerin
cogunlugu aminformaldehit tabanlidir, fakat c¢evresel
etkilerden dolayr bu kapsiillerin kullammi kisithidir.*
Koku ve parfim iceren mikrokapsiiller kompleks
koaversiyon yontemiyle jelatin ve arap zamki kullanilarak
iiretilebilir. Bu yontemde mikrokapsiiller birbirine
yapisabilir ve parcacik biiyiikliigii degisken araliklarda
daha iri tanecikler olusturabilir ve diisiik molekiil agirliklt
polimerler kullanildigindan mikrokapsiiliin dis etkilere
kars1 mekanik dayanimi diisiiktiir ve ¢abuk kirilir. Bu
yizden dis kabuk olarak poliliretan ve poliiire
sistemlerinde en etkili yontem iyi mekanik 6zelliklerinden
dolay ara yiizey polimerizasyonudur.’

Politiretan polimerinin {iretimi sirasinda Sekil 1°de
gosterildigi gibi polioller ve diizosiyanat malzemeleri
kullanilmaktadr.

O-C-N-CJ-N-C-O  + HO »~rn OH

katalzor

diizosivanat l

o
[l
CN-C-Ounnn

H

poliuretan

Sekil 1.Poliiiretan sentezi

diol
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Poliollerin kisa zincirli olmas1 (etilen glikol, polipropilen
glikol) polimerin kirilabilir olmasi saglamaktadir. Daha
uzun zincirli polioller (PEGyg, PPGygo ) kullanarak ise
malzemenin once elastik sonrasinda ise hidrofilik yap1
nedeniyle koku depo edebilir ve salabilir hale getirilmesini
saglayacaktir ve kapsiillerin tersinir bigimde ve tekrarli
olarak ¢alismas1 miimkiin hale gelecektir.

Bu c¢alismada, arayiizey polimerizasyon teknigi
kullanilarak koku maddesi, poliiliretan bir duvar igerisinde
hapsedilerek kapsiil {iretimi gergeklestirilmistir. Daha
sonara koku kapsiillerin kimyasal karakterizasyonu FTIR,
parcactk boyutu analizi, optik mikroskop (POM) ve
konrollii salinim hiz1 dlgiilerek yapilmustir.

DENEYSEL

Malzeme

Toluen 2,4-diiziosiyanat (TDI), Polivinil alkol (Moviol 3-
96) Sigma Aldrich, Polietilen glikol 400 (PEGyq),
Dibiitiltindilaurat (DBDTL) Merck, Portakal kokusu Tokat
Cemre Bitkisel Uriinler firmasindan tedarik edilerek
calismada kullanilmigtir.

Yontem

Tablo 1’ de gosterildigi sekilde yag ve su fazlari elde
edildikten sonra ceketli cam reaktdrde 300 dev/dk ile 80
°C’ de 2 saat karigtirllarak mikrokapsiil {retilmistir.
Uretilen mikrokapsiiller %30’luk metanol ile yikanarak
oda sicakliginda kurutularak FTIR, Parcacik biiyikligi,
Optik mikroskop ve Sallinim 6zellikleri belirlenmistir.

Faz Koku(mL) Su(mL) TDI(mL) PVA(gr) PEGuw(mL) DBDTL(mL)

Yag 18 6
Sul 125 2
Su2 60 20 0.25

Tablol. Yag ve su fazlarinin yap1 ve kimyasal sistemi

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Parcacik Biiyiikliigii Sonucu: Parcacik biiylikligi
analizleri (Malvern Marka MS200E MODEL) ile
belirlenmistir. Pargactk boyutu Ol¢limii  Oncesinde
mikrokapsiiller su ve yiizey aktif madde ( Triton- X 100,
2-3 damla ) ile homejenizatdr ile 10000 dev/dk hizda 15
dk karistirillmis ve homojen mikrokapsiil dispersiyonu elde
edilmesi amaglanmigtir.



Ortalama parcacik biiyiikliigii 0.307 pm olarak bulunmusg
olup, mikrokapsiillerin pargacik boyutu 0.238 pm ile
0.374 pum arsinda degismektedir. Parcacik biiylkligi
dagilimi Sekil 2° de gosterilmistir.
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Sekil 2. Pargacik biiyiikliigii sonucu

Optik Mikroskop Sonucu: Uretilen mikrokapsiiller
Leica marka optik mikroskop altinda 100 kat biiyiitiilerek
yap1 ve dagilimlari incelenerek Sekil 3’ de gosterilmistir.

Sekil 3. Polarize optik mikroskop goriintiintiisii

Uretilen kapsiillerin parcacik biiyiikliigii analizinde 0-1
pum arasinda oldugu tespit edilerek nano boyutta oldugu
gozlemlenmistir, bu yiizden optik mikroskopta 1 pm’a
yakin olan kapsiiller goriintiilenebilirken, 1 pm’ dan
kiiciik kapsiiller zor goriintiilenebilmistir. Kapsiillerin
nano boyutta iretilmesinden dolayr yiizey alam
genigleyerek daha fazla sayida kapsiil diretimi
gerceklestirilerek koku salimim etki ve siiresi uzatilmistir.

FTIR Sonucu: FTIR spektroskopisi ile kimyasal yapi
analizinde mikrokapsiiller, mikrokapsiil {iretiminde
kullanilan duvar ve ¢ekirdek maddelere ait spektrumlar
incelenmis ve mikrokapsiil yapisinda koku ve duvar
polimerinin mevcut olup olmadigi arastirilmistir.

PEGyy e ait —OH gerilme pikleri 3300 ile 3600 cm’!
arasinda, -CH gerilme pikleri 3000 cm™ civarinda
goriilmiistiir, koku maddesine ait —OH gerilme pikleri
belirgin degil iken —CH gerilme pikleri 2900-3000 cm™
arasinda goriilmektedir. Toluendiizosiyanat ait —CH
gerime pikleri yaklasik 3000 cm™ civarindadir. Uretilen
mikrokapsiilde 3300 cm” civarinda -NH pikleri
goriinmektedir. -C=C pikleri 1525 cm™ de, -C=0 pikleri
yaklasik 1700 cm™ de goriilmektedir. -NH, —C=0 ve -
C=C pikleri poliiiretan duvarin koku c¢ekirdek maddesini
kapsiilleyerek olustugunu gostermektedir.

1"
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Sekil 4. FTIR analiz sonucu

Kontrollii Salimim Sonucu: Uretilen koku kapsiilleri petri
kabina konularak hassas terazide 24 saatte bir 30 giin
boyunca agirlik 6l¢iimii yapilmis ve koku maddesinin
kapsiil duvarindan uzaklagarak ortama koku salmasi
agirhik kaybn ile aragtirnlmustir. ilkgiin tartim sonucu 10.25
gr, songiin tartim sonucu 9.96 gr olarak kaydedilmistir.
Uretilen kapsiiliine ait 30 giin boyunca agirlik tartim
sonuglarinin yiizdesel degisimi Sekil 5° de gosterilmistir.
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Sekil 5. Kontollii salinimin yiizdesel degisimi

Sekil 5'te koku kapsiiliiniin 30 giin boyunca diizenli olarak
koku salinmi yaparak agirliginm % 3’lnii kaybettigi
gorilmektedir.



GENEL SONUCLAR

Koku maddesini TDI-PEGyq, etkilesimi ile poliiiretan
kabuk ile kapsiilleyerek tekstii  malzemelerinde
kullanilmak {izere mikro-nano boyutta kapsiil iiretimi
gerceklestirilmistir.  Kapsiillerin =~ pargactk  boyutu
analizlerinde nano boyutta oldugu ve zamana bagl olarak
kontrollii salmim ile koku maddesinin kapsiilden
uzaklagarak ortama koku verdigi gorilmiistiir.

Caligmanin ilerleyen dénemlerinde farkli diizosiyanatlarin
kapsiil tiretimindeki etkinlikleri arastirilacaktir.
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AIM

The present study aims at investigating the effect of
multi-walled carbon nanotubes (MW-CNT) and
nano silica particles on fire behaviour of
ammonium polyphosphate-based intumescent flame
retardant(IFR)/polypropylene (PP) system by using
limit oxygen index test and thermal analysis.

INTRODUCTION

Polypropylene (PP) is one of the most widely used
polymers in industrial fields such as textile,
automotive, packaging, and cable thanks to its
superior mechanical properties, low cost, easy
processing and chemical stability'. However, PP is
highly flammable due to its aliphatic hydrocarbon
structure’. As the use of halogen-containing flame
retardants is being restricted because of their
hazardous effect on health and environments.
Therefore demands for halogen-free flame
retardants are increasing™*. Ammonium
polyphosphate (APP) is a very commonly used
halogen-free flame retardant in PP, however, high
levels of loading of APP are generally needed to
achieve a reasonable flame retardancy which limits
the applicability of polypropylene in some fields
like fibre spinning®. Incorporating synergist
additives into the system can reduce the APP
concentration. Nanoparticles can be a good
candidate as a synergist for the APP/PP
combination.

Layered silicates and carbon nanotubes have been
used to enhance the flame retardancy properties of
halogen-free compounds®’. CNTs are fascinated
class of nanoparticles which act as a carbon source,
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forming a heat shield over the polymer layer. It has
the protective layer with a continuous network
structure that promotes the flame retardancy of the
polymer composites. Kashiwagi et al. (2002)
revealed that MW-CNT enhance the thermal
stability of PP and significantly reduce the heat
release rate of PP°. On the other hand, Shahvazian
& Seyedmir (2012) found that MW-CNTs interfere
with thermal stabilization and flame retardation
efficiency of both APP/PER and red phosphorus
flame retardant systems in the PP’.

Erdem et. al. (2009) showed that the LOI of PP
filaments have increased gradually in the presence
of SiO, nanoparticles'®. Li et al. (2013) found that
SiO, had a synergistic effect on the PP/APP/PER
system, with an optimum addition at 3.5 wt.%. It
improved the flame retardant properties of the
PP/APP/PER system and the strength of the char
layer''.

In this study, carbon nanotube and silica
nanomaterials were added to PP/APP blends in
different ratios. The effect of nanoparticles on the
thermal stability and flame retardancy of PP/APP
containing systems were investigated. The
maximum total content of formulations was set to
10 wt% to check their availability for
polypropylene fibre spinning in the future work.



EXPERIMENTAL
Materials

APP-based IFR (Exolit AP 760) was obtained from
Clariant Plastics and Coatings AG, Germany.
Isotactic polypropylene with a melt flow index
(MFI) of 35 g/10 min (230°C, 2.16 kg) was used.
Nano silica powder (particle size 60 nm) was kindly
supplied by Evonik. Multi-walled carbon nanotubes
(MW-CNT) were purchased from Grafen Co.,
Turkey. All the materials were used directly
without further purification.

Table 1. Compositions of the samples and LOI
test results.

Sample ID PP APP CNT SiO, LOI
wt% wt% wt% wt% %
Reference 100 = - - 19
PP
PP/APP 92 8 - - 223
PP/APP/C 90 ] ’ _ 20.9
NT
PP/APP/Si 90 8 - 2 21.4
0,
Methods
Samples were compounded by a twin-screw
micro compounder operated at 180°C and
moulded by injection (DSM Xplore, The

Netherlands). The total content of APP based IFR
was kept constant (8 wt%) and 2 wt% other
fillers were added to the system (Table 1).

The limiting oxygen index (LOI) values
were measured by LOI test device (Concept
Equipment, United Kingdom) according to
ASTM D 2863. Thermal analyses were carried
out on a thermal analyser (Q600 SDT, TA
Instruments, USA). Samples were heated in
alumina pans from ambient temperature to 800 °C
at a heating rate of 10 /min under nitrogen.

RESULTS AND DISCUSSION
The LOI value of neat PP (19%) increased to
22.3% by the addition of 8 wt% APP.

However, the addition of 2% silica and 2% CNT
to the PP/APP blend reduced the LOI down to 21.4
and 20.9, respectively. The addition of both MW-
CNT and silica to the system had a negative impact
on the LOI values.
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Table 2. TGA results of the samples.

Residue Residue
Sample ID T]()% Ts()% @ 500°C @ 700°C
(%) (%)
Reference PP 418.2 445.6 0.4421 0.4249
PP/APP 4255 4583 3.708 3.102
PP/APP/CNT 4364  462.4 4.511 4.085
PP/APP/SiO, 428.7 4585 5.288 4.880
TGA curves revealed that a single stage
decomposition had occurred for all samples

initiated above 350 [J (Figure 1). The addition of
CNT to the intumescent PP system (PP/APP)
changed the onset temperature of decomposition
slightly while the addition of silica did not cause a
notable effect on it. Results of the mass loss
temperatures at 10 wt% and 50 wt% showed that all
the flame retardant additives increase the initial
degradation temperature. The residual masses at
500 and 700 [ were also increased with the
addition of flame retardant additives and the highest
residual mass was obtained for PP/APP/SiO,
composition (Table 2).

The highest rate of decomposition was attained by
PP/APP/SiO, at 462.90 I while the lowest rate of
decomposition was observed for PP/APP at 463.28
[J (Figure 2). Thermal transitions of reference PP and
PP-IFR samples were recorded by DSC analysis
(Figure 3). Reference PP showed a maximum of
weight loss at 461 °C. When other flame retardants
were added to PP, maximum of weight loss was
shifted to slightly higher temperatures as seen in
Figure 2. The maximum shift was observed in
PP/APP/CNT samples and maximum of weight loss
was obtained at 470 °C.

0 M0 400 an 500

Tempershure {'C}

Figure 1. TG results of the samples.
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Figure 3. DSC results of the sample.

CONCLUSIONS

When MW-CNTs and silica added to PP/APP
system, the antagonistic effect was found and LOI
of the PP/APP system (8 wt%), was decreased.
TGA results showed that addition of CNT and silica
nanoparticles containing samples is lower than the
PP/APP composition.

The addition of the flame retardant additives increased
the onset temperature of decomposition compared
to Reference PP. The residual masses were also
increased with the content of the flame retardant
additives.

FUTURE WORK

MW-CNT and silica will be added to the system in
different ratios. Pyrolysis mechanism will be
evaluated by using Micro Combustion Calorimetry
and Cone Calorimetry. The dispersion of additives
in polypropylene matrix will also be analysed by
scanning electron microscopy. Finally, availability
of the compositions for fibre spinning will be
investigated.
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AMACLAR

Bu ¢alismada, dokusuz mikrofiber aramid kumaslar,
karbon fiber/epoksi kompozitlerin kirilma toklugunu
arttirmak amaciyla laminalararasi bolgeye
yerlestirilmistir. Referans ve nanotakviyeli kompozit
numunelere Charpy-darbe, arayiizey kayma (ILSS)
ve Mod-I kirilma toklugu testleri yapilmistir.

GIRIS

Karbon fiber takviyeli polimer matriksli kompozitler,
yiiksek agirlik/rijitlik orani, korozyon dayanimi ve
yorulma ozellikleri nedeniyle miihendislik
uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir.
Delaminasyon, fiber takviyeli kompozitlerde en
yaygin goriilen hasar modudur ve yapida herhangi bir
hasar belirtisi gostermeksizin ani bir sekilde
gerceklesir. Bu hasar modu, kompozitin diizlem-igi
mukavemetini azaltmakta ve erken yapisal hasarlara
sebep olmaktadir. Ayrica delaminasyon kompozitin
cevresel etkilere olan hassasiyetini ve kontaminasyon
riskini arttirmaktadir. Bilim insanlari, fiber takviyeli
kompozitlerin delaminasyon direncini arttirmak
amaciyla g¢esitli yontemler gelistirmislerdir. Bu
yontemleri iki gruba ayirmak miimkiindiir; (i)
mekanik yaklagim, (ii) malzeme yaklasimi. Mekanik
yontemlerden z-pimler ve dikisleme (stitching)
yiiksek delaminasyon direnci saglasa da, i¢ yapida
olugturduklar1 hasarlar nedeniyle kompozitin diizlem-
ici mukavemet degerlerini ve yorulma performansini
onemli derecede diisiirmektedir. Malzeme
yaklagiminda ise, recine g¢esitli nanokatkilarin
ilavesiyle toklastirilmaktadir. Ancak bu yontemde
reginenin viskozitesi dnemli Sl¢lide artmakta bu da
inflizyon uygulamalarinda sorun yaratmaktadir.
Ayrica, nanokatkilarin kompozit iginde homojen
dagilimi filtrasyon etkisi vb. sebeplerle miimkiin
olamamaktadir. Son yillarda, tabakalar arasinda
dokusuz kumaslarin kullanilmasi kirilma toklugunun
iyilestirilmesinde alternatif ¢6ziim yontemi olarak
goriilmektedir. Literatiirde, karbon', poliamid (PA),
Polieter eter keton (PEEK)® gibi ¢esitli dokusuz
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kumaslarin kullanilmas1 kirilma toklugunda onemli
iyilestirmeler saglamistir. Aramid dokusuz kumaslar
ile takviyelendirilmis kompozitler ile ilgili olduk¢a az
sayida ¢aligma bulunmaktadir.

DENEYSEL

Malzeme

Bu calismada, birincil takviye elemani olarak tek
yonlii karbon fiber kumaslar (350 g/m”) Kordsa-
Global, Turkey tarafindan tedarik edilmistir. Tkincil
takviye elemani olarak kullanilan dokusuz aramid
kumaslar (8.5 g/m®) ACP Composites, USA
firmasindan temin edilmistir.

Sekil 1. Aramid dokusuz kumaslarin SEM goriintiileri

Sekil 1°de dokusuz kumaglarin SEM goériintiileri
verilmistir. Ortalama fiber ¢ap1 15.36+3.67 um olarak



belirlenmistir. Epoksi recine olarak Momentive™
H160/L160 sistemi kullanilmigtir.

Kompozit deney numunelerinin iiretimi

Referans ve aramid takviyeli karbon fiber/epoksi
kompozitler [0], fiber dizilimde vakum inflizyon
yontemiyle  iretilmisgtir.  Sekil 2’de  {iretilen
kompozitlerin sematik gosterimi verilmistir. Regine
enjeksiyonundan 6nce Charpy darbe ve arayiizey
kayma gerilmesi test numuneleri i¢in her karbon fiber
arasina aramid kumaslar yerlestirilmistir. Mod-I
kirilma testleri i¢in sadece ikinci ve ligiincii kompozit
katmanlar arasina aramid kumaslar yerlestirilmistir.
Uretilen plakalarin kalinliklar1 ve Arsimet presibiyle
belirlenmis karbon fiber hacim oranlar1 (V¢ Tablo
1’de gosterilmistir.

Karbon fiber
kumaslar

Aramid dokusuz
kumas

(a) (b)
Sekil 2. (a) Referans ve (b) aramid takviyeli
kompozitlerin sematik gdsterimi

Tablo 1. Uretilen kompozit plakalarin karbon fiber
hacim oranlar1 ve kalinliklari

Karbon fiber
Plaka Kalinlik (mm) hacim oram
(Vfa %)
Referans 1.25 55
Aramid
takviyeli 144 49
Mekanik testler

Bu c¢aligmada, iretilen kompozit plakalardan
hazirlanan referans ve aramid takviyeli kompozit
numunelere Charpy-darbe, ara yiizey kayma (ILSS)
ve Mod-I kirilma toklugu testleri ISO-179 ve ilgili
ASTM standartlarina uygun olarak
gerceklestirilmistir. Her deney en az 5 kez tekrar
edilmis ve ortalama degerler standart sapma degerleri
ile birlikte verilmistir. Centikli darbe deneylerinde 10
x 80 mm deney numuneleri 15 Joule’lik c¢ekic
yardimiyla 3.46 m/s hizda darbe yiikiine maruz
birakilmigtir. Charpy darbe mukavemeti, deneyden
elde edilen enerji degerinin (J), centik dibi kesit
alanina boliinmesiyle elde edilmistir. ILSS testlerinde
ise span uzunlugu 10 mm olarak belirlenmis, bu

numunelere ii¢ nokta egme testleri
gerceklestirilmistir. Mod-I kirilma toklugu (Gy)
degerleri asagidaki formiile gére hesaplanmigtir [4].

F 3PS
G =——F— )
I N 2b(a+|A])

Burada P: uygulanan yiik (N), 6: deplasman (mm), b:
numune genisligi (mm), a: catlak ilerleme miktart
(mm) ve A: diizeltme faktoriidiir. (1) denklemindeki F
ve N dizeltme faktorleri ise asagida verilen
denklemler kullanilarak bulunmustur [4].
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(2) ve (3) denklemlerindeki L’ ve t ise Sekil 3’de
gosterilmistir.
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Sekil 3. DCB test numunesinin sematik gdosterimi

DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

Tablo 2’de referans ve aramid takviyeli
kompozitlerin Charpy-darbe ve ara ylizey kayma test
sonuglar1 gosterilmistir. Referans ve aramid takviyeli
kompozit numunelerin darbe mukavemet degerleri
sirastyla 79 ve 92 MPa olarak belirlenmistir.
Arayiizeyde aramid dokusuz kumaslarm
kullanilmasiyla darbe mukavemeti yaklasik %17
oraninda artmigtir. Aramid takviyesinden sonra
kompozit numunenin kalmligi %16 civarinda arttig1
diisliniiliirse, aramid mikrofiberlerin 6nemli derecede
darbe enerjisini sogurdugu goriilmektedir.

Tablo 2. Charpy-darbe ve ILSS test sonuglari

Charpy darbe
Numune dayanimi ILSS (MPa)
(kJ/m?)
Referans 79.0+5.5 58.6+2.9
Aramid 92.0 6.6 64.4+1.3
takviyeli




Sekil 4. Darbe sonras1 kirilma yiizeylerinin SEM
gorintileri

Aramid takviyeli deney numunelerinin darbe sonrasi
SEM resimleri Sekil 4’de gosterilmistir. Darbe
sonrast deformasyona ugramis aramid mikrofiberler
goriilmektedir. Referans ve aramid takviyeli
kompozit numunelerin arayiizey kayma mukavemet
degerleri sirasiyla 58.6 ve 644 MPa olarak
bulunmustur. Arayilizeyde aramid mikrofiberlerin
kullanilmas1 kayma mukavemetinde %10 civarinda
bir artig saglamistir.
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—— Referans
204 — = Aramid takviyeli

0
0 Zb 4b Gb Sb 160 1é0 1)10
Deplasman (mm)

Sekil 5. Mod-I kirilma toklugu testi yiik-deplasman
grafikleri
Sekil 5°de referans ve aramid takviyeli kompozitlerin
Mod-I yiik-deplasman  grafikleri  gdsterilmistir.
Ortalama maksimum yiik degeri referans ve aramid
takviyeli kompozitler igin swrastyla 11.8 ve 13.7
N’dur. Ortalama maksimum deplasman degeri
referans ve aramid takviyeli kompozitler igin sirastyla
121 ve 131 mm’dir. Aramid takviyeli deney
numunelerinde referans numunelere kiyasla yiik ve
deplasman degerleri artis gdstermistir. Sekil 6’da
Mod-I kirilma toklugu ile catlak uzunlugu degisimi
grafikleri (R egrileri) goOsterilmigtir. Referans
numuneler igin g¢atlak baslangic (Gic, i) ve ¢atlak
ilerleme kirilma toklugu (Gic, prop) degerleri 0.188 ve
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0.282 kJ/m? olarak belirlenmistir. Aramid takviyeli
numunelerde c¢atlak baglangi¢ ve catlak ilerleme
kirlma toklugu degerleri 0.201 ve 0.485 kJ/m® olarak
belirlenmistir. Buna goére, aramid mikrofiberlerin
catlak ilerleme kirilma toklugu degerini (Gic, prop)
%72 oraninda arttirdig1 gorilmistiir.
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Sekil 6. (a) Referans ve (b) aramid takviyeli

kompozitlerin R egrileri

GENEL SONUCLAR

*Referans kompozitlere gore, araylizeyde aramid
dokusuz kumaglarin kullanilmasi, darbe, arayiizey
kayma ve Mod-I kirilma toklugu degerlerini sirasiyla
%17, %10 ve %72 artig saglamigtir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Bu g¢alismanin devaminda, aramid takviyesinden

sonra karbon fiber hacim oranindaki disiisiin
azaltilmast i¢in konsolidasyonu iizerine caligmalar
yapilacaktir.
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AMACLAR

Her alanda oldugu gibi tekstilde de biiyiik yenilikler
yaratan nanoteknoloji geleneksel yontemlere gore
daha fazla avantaj saglamaktadir. Sagladigi bu
avantaj dogrultusunda tekstil yiizeyi iki adimh
(1slak ve kuru proses kombinasyonu) bir yontemle
nano boyutta kaplanarak kir itici ve su gecirmez
olarak modifiye edilmesi amaglanmustir.

1. Asamada kumas yiizeyi silikon dioksit (SiO,)
nanopartikiilleriyle kaplanip yiizey piirtzliligi
artinlmistir.  Kumasg yiizeyini olusturan tekstil
liflerinde mikropriizliillik olusturmak ic¢in tekstil
ylizeyi SiO, nanopartikiilleriyle kaplanmistir. 2.
Asamada Dbaglaticili kimyasal buhar biriktirme
(ICVD) yontemi ile yiizeyi SiO, nanopartikiilleriyle
modifiye edilmis kumas yiizeyine disiik yiizey
enerjili hekzaflorobiitil akrilat (HFBA)
kaplanmistir. ICVD yonteminde baglatici olarak
tert-biitil peroksit (TBPO) kullanilmistir. Kaplama
sonras1 karakterizasyon islemi ile yiizeylerin
kimyasal ve morfolojik yapilart agiga ¢ikarilmistir.
Yiizeylerin kimyasal yapilarini agiklamak icin
Fourier Doniigiimii Kizilotesi Spektroskopi (FTIR);
ylizey atom konsantrasyonlarint ve bag oranlarini
incelemek i¢in X-1511 Fotoelektron Spektroskopisi
(XPS); kaplama Oncesi ve sonrast kumasin
morfolojik yapisim1 incelemek i¢in Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM) kullanilmigtir. Ayrica
SiO, nanopartikiill boyutu Gegirmeli Elektron
Mikroskobu (TEM) ile incelenmistir. Ayrica
calismanin son asamasinda ise modifiye edilmis
kumas yiizeyi iizerinden su temas acis1 analizleri
yapilmigtir.

GIRiS

Gelisen  teknolojiyle  birlikte ~ malzemelere
mithendislik alaninda yeni Ozellikler farklh
yontemlerle uygulanmaya baslamistir. Gilinlik

hayatta dahil hayatin her alaninda kullanilan tekstil
malzemelerine fonksiyonellik katmak ilgi g¢eken
konulardan birisi olmustur. Bunlar1 birbirinden
ayiran tek Ozellik ise kullanilan yoOntemlerin
farkliligidir.

Kimyasal buhar biriktirme (CVD), polimer ince
filmler iiretmek i¢in kuru bir alternatiftir. Kompleks
geometrilere sahip olan yiizeyler, yiiksek derecede
homojen bir sekilde CVD ile kaplanabilir.
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Baslaticili  kimyasal buhar biriktirme (iICVD)
teknigi, CVD teknikleri arasinda termal (veya
klasik) CVD teknigine girer’. iCVD’ de direngle
isitilan filamentler reaksiyon icin gereken enerjiyi
saglar’’. Polimerizasyon mekanizmasmin serbest
radikal polimerizasyonu oldugu ispatlanmistir. Ve
bir baslaticinin kullanilmasi polimerizasyonun g¢ok
distik filament sicakliklarinda gerceklestirilmesine
izin verit. iCVD yonteminde substrat, film
biiylimesi i¢in tiirlerin adsorpsiyonunu tegvik etmek
iizere sogutulmaktadir. Bu nedenle kaplanacak alt
tabaka, alt tabakalarin kimyasal ve/veya fiziksel
ozelliklerini degistirebilen yiiksek sicaklik, plazma
veya 151k kaynaklarindan uzak kalmaktadir. Birikim
reaksiyonlari, kendiliginden monomerin
parcalanma  sicakligindan  diisik  filament
sicakliklarinda meydana geldiginden, monomerlerin
fonksiyonel gruplarinin ¢ok yiiksek seviyede
kaliciliklar1 gézlemlenmistir™’.

Bundan dolay1r iCVD teknigi avantajli bir
yontemdir. Ayrica yiizeye herhangi bir zarar
vermez ve konformal bir siirectir. Bu yiizden
gozenekli tekstil materyallerinde  gozenekleri
tikamadan kaplama yapilabilmektedir.
Stiperhidrofobik tekstiller, son zamanlarda, basit
imalat,  hammaddelerin  kolay = bulunmasi,
endiistriyel tekniklerle elde edilen siiperhidrofobik
yiizeylerin biiyiik dlgekli iiretimi ve bu alanlarin
cesitli alanlarda olas1 uygulamalar1 nedeniyle ¢ok
dikkat cekmistir. Tekstillerin siiperhidrofobikligi
sadece cesitli sivilardan korumamakla kalmaz ayni
zamanda liflerin  bozulmasina neden olan
islanmasimin ~ &nlenmesi  nedeniyle kumaslarin
omriinii uzatir’.

DENEYSEL

Malzeme

Polimerik nano kaplamalar igin &zel tasarlanmisg
iCVD reaktorii kullanilmigtir. Sirastyla monomer ve
baglatic1 olarak HFBA (Hekzafloro biitil akrilat) ve
TBPO (Di-tert biitil peroksit) kullanilmistir. Silikon
di oksit sentezi sol-jel yontemiyle
gergeklestirilmistir. Burada bagslatic1 olarak tetraetil
orto silikat (TEOS), alkol olarak etil alkol ve
katalizor olarak amonyum hidroksit (NH4OH)
kullanilmistir.



Yontem

HFBA ince filmleri baslatic1 (Di-tert biitil peroksit
(TBPO)) esliginde polyester (PET) ¢ozgii 6rme
kumas (117 gr/m®), silikon wafer ve aliiminyum
kapli cam iizerine biriktirilmistir. HFBA’nin oda
sicakliginda ki buhar basinci yiiksek oldugundan
(25 °C’ de 3.5 torr) sisteme oda sicakliginda
beslenmistir. Reaktdr basinci sabit tutulmustur.
Filament sicakligi, substrat sicakligi, monomer ve
baslatici akis oranlar1 bagimsiz parametre olarak
secilmistir.

Stiperhidrofobik yiizey elde etmek igin gereken
diger bir etken yiizey piiriizliliigiinii artirmaktir. Bu
nedenle silika pargaciklart kumas ile muamele
edilmigtir. SiO, nanopargaciklari (NPs) modifiye
Stober metoduna gore sentezlenmistir (Stober and
Fink 1968). Tetraetil orto silikat (TEOS), etil alkol
ve amonyum hidroksit (NH,OH) bir saat kuvvetli
karigtirmadan sonra oda sicaklifinda 12 saat
yaglandirilmigtir. Sekillendirilen silika parcaciklari
santrifiij edilerek cokeltilmistir. Elde edilen toz
partikiiller kumasla muamele edilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

iCVD sisteminde kaplama hizlarini etkileyen en
onemli parametreler taban sicakligi ve reaktant akis
hizlar1 olup, bu parametrelerin kaplama hizlarina
etkileri incelenmistir. Kaplama deneyleri 200 °C
filament sicakliginda  gerceklestirilmis  olup,
substrat sicaklig arttikga kaplama hizinin azaldigi
gozlemlenmistir. En yiiksek kaplama hizi olan 83
nm/dak., 5°C substrat sicakliginda gézlemlenmistir.
Elde edilen filmlerin kimyasal analizleri FTIR ve
XPS teknikleri ile yapilmustir. Sekil 2. HFBA
monomer ve iCVD HFBA karsilastirmali olarak
verilmistir. Kaplama neticesinde elde edilen
polimerin  fonksiyonel gruplarinin  korundugu
gozlemlenmistir. ~ Kaplama  sonrasi  kumasg
ylizeyinde statik su temas acist (Sekil 3.)
Olciimlerinde uzun flor zincir gruplarinin bu yiiksek
korunumu nedeniyle su temas agisinin 150°’nin
tizerinde oldugu gozlemlenmistir. iCVD HFBA
kaplamasindan 6nce ve sonra kumaslarin
morfolojik yapist SEM ile incelenmistir. Ayrica
sentezlenen SiO, nanopartikiillerin boyut ve
dagilimi TEM ile goriintiilenmistir.
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Sekil 1.Farkli sicakliklarda kaplama hizinin etkisi
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Sekil 3. SiO, ve iCVD-PHFBA ile kaplanmig
kumas yiizeyinde su damlacik goriintiisii

GENEL SONUCLAR

PHFBA ince filmleri iCVD teknigi ile basarili bir
sekilde tekstil yiizeylere biriktirilmistir. Ayrica
SiO, nanopartikiilleri ile de liflere ¢ift boyutlu
plriizlilik kazandirilmistir. Kaplama oOncesi ve
sonrast kumas morfolojisi SEM ile incelenip, sonug
kumasin PHFBA ince film kaplamasindan sonra
nefes alabilirligi ve yapist iCVD ’nin konformal
dogasindan dolay1r korundugu izlenmistir. Silika
parcgaciklari ile muamele edilmis kumaslarn SEM
sonuglarinda ¢ift boyutlu piiriizliiligiin elde edildigi
gozlemlenmis ve silika parcaciklari lif yiizeyinde
dagilmaktadir. Ince filmlerin kimyasal analizleri
FTIR ve XPS ile incelenerek sonugta HFBA
monomerine ait uzun florlu yan zincirlerin
korundugu goériinmiistiir.
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Doku Miihendisligi ve Fonksiyonel Uygulamalar icin Ozgiin Mimarilere
Sahip Fonksiyonel 3D Nanoliflerin Yapisal Ozelliklerinin Tayin Edilmesi
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AMACLAR

Bu calismada, Jelatin polimerinden tasarlanan farkli
cozelti igerikleriyle doku miihendisligi ve/veya
filtrasyon gibi fonksiyonel uygulamalarda
kullanilabilecek iki {i¢ boyutlu nanolif yapilarinin
iretimi ve yapisal 6zelliklerinin tayini amaglanmigtir.

GIRiS

Nanolifler akademik alanda ¢ap1 < 100 nm olan lifler
olarak kabul edilirken, ticari alanda bu 300 nm ve
hatta 500 nm’ye kadar genisleyebilmektedir. Yiiksek
spesifik ylizey alani, esneklik, birbirine baglanmig
gozenekler, biyo-aktivite, elektro-aktivite  gibi
ozelliklerin yegane kombinasyonu bu lifleri giyimden,
havacilik ve uzay yapilarinin gii¢lendirilmesine,
filtrasyondan, biyomedikal uygulamalar, enerji
depolama, elektronik ve c¢ok fonksiyonlu yapisal
kompozitler gibi genis bir yelpazede tercih edilen bir
malzeme haline getirmistir'. Nanoliflerin iiretiminde
glinimiizde halen en yaygin olarak kullanilan yontem
elektrostatik lif  ¢ekimidir (electrospinning).
Geleneksel elektrostatik lif ¢ekim yontemiyle iiretilen
nanolifler gerek morfolojik agidan gerekse fonksiyonel
acidan kisith fonksiyonel 6zelliklere sahiptir. Bu da bu
tiirden nanoliflerin doku miihendisligi gibi fonksiyonel
alanlarda uygulamalarii kisitlamaktadir. Bu yiizden
giiniimiizde ii¢ boyutlu nanoliflerin liretimi giindeme
gelmis ve calismalar bu alanda yogunlasmistir. Ug
boyutlu nanolifler doku miihendisliginde 06zellikle
dogal hiicre yapisin1 ve hiicreler arasi matriksi (ecm)
gerek gozenek, gerekse fonksiyon agisindan taklit
etme yetenegine sahiptir. Ayrica bu lifler, klasik iki
boyutlu  nanoliflere  nazaran farkli  gdzenek
boyutlarinda iretilmeye elverisli oldugundan basta
doku miihendisligi i¢in oldukca ideal bir yapi teskil
etmektedir®. Ug boyutlu nanoliflerin iiretimi icin tuz
kaplamali iiretiminden, igbiikey bigiminde toplayict
yardimyla lif iiretimine, 6z toplanma (self-assembly)
yoluyla iretimden, santifriij pompasi yardimiyla
nanolif {iretimine kadar ¢esitli yontemler basarili
bicimde uygulanmugtir*®,

Bu calismada ise bilinen literatiirden farkli olarak, ilk
defa, elektrostatik lif ¢ekimi i¢in hazirlanan polimer
¢ozeltisi igerisine organik asit ilavesi ve belirli
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parametrelerin  kombinasyonu yoluyla ii¢ boyutlu
nanolif eldesi gergeklestirilmistir.

DENEYSEL

Malzeme

Bu ¢aligmada ilk ¢ozelti daha 6nceden hazirlanan %
10’luk jelatin polimer ¢6zeltisinin 30 ml’sine 0.03 g
maleik asit eklenip 1 saat karigtirillmak suretiyle
hazirlanmigtir.  Cozeltiye 60 damla Sodyum
Hidroksit (NaOH) eklenerek pH derecesi 5 olarak
Ol¢iilmiistir. Aym sekilde 1:1 maleik/tanik asit
katkil1, 3:1 maleik/tanik asit katkili (pH 4 ve pH 5
degerlerinde ayr1 ayri1 hazirlanmis) jelatin ¢ozeltisi
olmak tizere 4 farkli ¢dzelti hazirlanip 3D nanolif
iiretimi yapilmis ve ideal parametreler belirlenmistir.

Yontem

Bu calismada polielektrolit ozelligi gosteren
cozeltiler kullanilarak elektrostatik lif ¢ekimi yoluyla
degisik  morfolojilerde 3D  nanolif {iretimi
gerceklestirilmis ve liflerin yiizey morfoloji SEM ile
karakterize edilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Tiim denemeler dikkate alindiginda elektrostatik
¢ekim icin en ¢ok uygulanan voltaj degeri 17 kV
olmus ve en ideal iiretimler bu gii¢ degerinde
gerceklesebilmistir. Yine en ideal toplayici-igne ucu
arasindaki mesafe 8 cm olarak belirlenmistir. Biiyiik
hacim/boyutta 3D yapisi i¢in ideal iiretim siiresi 300
dakika olarak belirlenmistir. Tek asit katkili ¢ozelti
ile calisildiginda bu siire 60 dakikaya, iki asit
katkisiyla calisildiginda ise karistm miktarma gore
150 dakika ya da 120 dakika’ya diisebilmektedir.
Besleme hiz1 diger proses parametrelerine géren ¢ok
degiskenlik gosteren parametre olmustur, bununla
beraber genelde 5 mlL/saat besleme hizinda daha
ideal bir 3D nanolif yapisina ulagilabilmistir. SEM
ve kamera goriintiileri birlikte incelendiginde (Sekil
1, Sekil 2, Sekil 3), c¢dzeltiye eklenen farkl
maleik/tannik asit kombinasyonlarinin ve pH
derecesinin morfolojiler iizerinde 6nemli derecede
degisiklige sebep oldugu goriilmiistiir.



Sekil 1. 17 kV voltaj, 8 cm toplayici-igne ucu
mesafesi, 5 ml/saat ¢ozelti besleme hizi, pH 4
degerinde 300 dakikada iiretilmis 3D nanoliflerin SEM
ve Kamera goriintiileri (3:1 Maleik/Tanik)

Sekil 2. 17 kV voltaj, 12 cm toplayici-igne ucu
mesafesi, 9 ml/saat ¢ozelti besleme hizi, pH 5
degerinde 120 dakikada iiretilmis 3D nanoliflerin SEM
ve Kamera goriintiileri (3:1 Maleik/Tanik)

Sekli 3.
mesafesi, 4 ml/saat ¢ozelti besleme hizi, pH 5
degerinde 300 dakikada tiretilmis 3D nanoliflerin SEM
ve Kamera goriintiileri (Maleik)

17 kV voltaj, 8 cm toplayici-igne ucu

GENEL SONUCLAR

3D nanolif {iretimi i¢in hazirlanan jelatin ¢ozeltilerinde
bulunan asetik asit, sodyum hidroksit, maleik asit ve
tanik asit gibi maddeler, c¢ozelti igindeki yiikleri
arttirarak ¢ozeltinin iyi derecede elektrolit 6zelligine
sahip olmasina neden olmuslardir. Cézelti pH derecesi
olarak 3D nanolif yap1 6zellikleri agisindan pH 4 daha
ideal olmakla beraber, doku miihendisligi igin
kullanildig1 takdirde biyo uyumluluk acisindan pH
derecesi 5 olan ¢ozeltiler tercih edilebilir.
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SONRAKi DONEM CALISMALARI

Gelecek caligmalarda, {iretilen nanoliflerin doku
mithendisliginde in-vitro uygulamalari ve filtreleme
alaninda filtrasyon etkinligi ozellikleri
incelenecektir.
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P(AN-ko-VA) Polimerinin Hidrojen Gaz1 ve Ni Katalizorii ile

Indirgenmesi ile Islanabilirliginin Arttirilmasi
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AMAC

Bu c¢aligmada, P(AN-ko-VA) polimerindeki siyano
gruplarmin bir kismi Ni katalizori ve H, gazi ile
indirgenerek amin gruplarina  donistiiriilmistiir.
Boylece 1slanabilirligi  arttirilmig  daha  yiiksek
hidrofiliteye sahip akrilik polimerler tiretilmistir.

GIRIS

PAN islenebilme zorlugu, makro molekiiller
arasindaki etkin ¢ekim kuvvetleri, zayif 1slanabilirlik
ve boyanabilme yetenegi gibi handikaplarindan dolay1
PAN lifler saf akrilonitrilden olusmamaktadir. PAN’1n
yiksek camsi gecis sicakligt nedeniyle oda
kosullarindaki plastik 6zellikleri zayiftir. PAN’mn
erime noktast 317 °C’dir ve polimerin zincirleri
arasindaki molekiiller aras1 gii¢lii gekim kuvveti belirli
¢oziiciilerde ¢oziinlirliigiinii kisitlamaktadir. Komsu
C-N  gruplarnn  arasindaki dipol kuvvetlerinin
olusturdugu yiiksek elektrostatik etkilesimler bag
donmelerini  zorlagtirmakta ve daha siki zincir
olusumuna neden olmaktadir [1]. PAN’1n camsi1 gegis
sicakligl ile erime noktasi arasindaki yiliksek fark
polimerin endiistriyel uygulamalarin1 da kisitlamasi
PAN liflerin diger bir dezavantajidir [2].

PAN homopolimerinin tekstil uygulamalarindaki
kisitlamalar1 ortadan kaldirmak amaciyla endiistri
uygulamalarinda AN monomeri akrilik asit, metakrilik
asit, metil metakrilat, vinil asetat, 2-vinil pridin,
itokonik  asit  gibi  komonomerlerle  birlikte
polimerlestirilmektedir  [3-5]. Polimere eklenen
komonomerlerin yapisinda polar gruplarin bulunmasi
life polar 6zellik kazandirir ve polimer zincirindeki
kristal bolgelerin oranmi azaltir. Boylelikle akrilik
lifin boyanma yetenegi artar, daha esnek bir form
kazanir ve bazi ¢oziiciilerdeki ¢oziiniirligii artar.

Bu  ¢alismada, P(AN-ko-VA)  kopolimerinde
1slanabilirliginin ve boyanabilirliginin arttirilmasi i¢in
polimer zincirindeki C=N gruplarmin bir kismi
kontrollii sekilde Ni katalizorii ve H, gazi ile
indirgenerek amin gruplarina dontstiiriilmistiir.

DENEYSEL

Malzeme

Caligmada akrilonitril (AN), vinil asetat (VA)
monomerleri, amonyum persiilfat (APS), sodyum

metabisiilfit (MBS), demir siilfat hepta hidrat redoks
baglaticilart kullanilmistir.

Yontem

P(AN-ko-VA) kopolimerinin polimerizasyonu cam
ceketli reaktérde 63°C sabit sicaklikta 350 rpm
mekanik karigtirict ile karigtirilan reaktorde 3 saat
boyunca siirdiiriilmiistiir. Elde edilen polimer vakum
altinda deiyonize su ile yikanarak siiziilmiis, etiivde
(50°C) 12 saat boyunca kurulama birakilmistir. P(AN-
ko-VA) kopolimerin H, gazi ve Ni katalizorii ile
indirgeme i¢in; drnek DMAc ¢oziisiisiinde ¢oziilerek
Ni metali varliginda farkli sicakliklarda (25, 35, 45
°C) reaksiyon devam ettirilmis, reaksiyon devam
ederken 15., 30. ve 60. dakikalarda 6rnekler alinmistir.
Alman Orneklerin  molekil agirhiklart  dagilimi
irdelenmigtir. Elde edilen polimerlerin 1slanabilirlik
6zelliklerinin test edilmesi igin polimerler tekrar film
yapilarak temas acilar1 Ol¢ililmiis, ylizey serbest
enerjileri hesaplanmistir.

DENEYSEL SONUCLAR ve TARTISMA

P(AN-ko-VA) kopolimerinin H, ve Ni katalizorlii
indirgeme sonrasi alinan Orneklerin 1slanabilirlik
degerlerinin belirlenebilmesi i¢in doner kaplama
cihazi ile bir cam yiizey iizerinde ince film olarak
kaplanan polimerlerin temas agilari indirgeme Oncesi
ve sonrast olarak karsilastirilmustir.  Indirgeme
sonrasinda polimer filmlerin 1slanabilirliklerinde bir
miktar atma goriilmustiir. Sekil 1’de P(AN-ko-VA)
kopolimerinin H, ve Ni katalizorlii indirgeme (25 °C-
30 dak) sonrasi temas agist Ol¢iim cihazi ile alinan
gorilintiisii  verilmistir. Tablo 1°de ise bu sonuglar
ayrmtili olarak irdelenmistir. Elde edilen sonuglara
gore azalan temas agist degerleri polimerlerin

1slanabilirliklerinin arttigini gostermistir.
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Tablo 1. P(AN-ko-VA) kopolimerinin ve kopolimerin

Sekil 1. P(AN-ko-VA) kopolimerinin H, ve Ni

H, ve Ni katalizorlii indirgeme sonrasi katalizorlii indirgeme (25 °C-30 dak)
alinan temas acilar1 6l¢timleri sonrasi alinan temas agilari
Metot ytot | yd P Sqrt | Sqrt
Sentezlenen Temas | Temas | Temas [mN | [mN | [mN | (v+) | (v-)
kopolimer acis1 acis1 acis1 /m] | /m] | /m]
(sol) (sag) (ortalama) -
P(AN-ko-VA) | 59.22 | 59.06 | 59.14 SR ol e e I O
P(AN-ko-VA) < x
> 5 | Hal 448 [ 448 | — |- |-
259C-15.dk 57,03 57,50 | 57,27 2 7 | Equigi
P(AN-ko-VA) O | OWRK/ | 489 [ 365 | 125 | — | —
25°C-30.dk | AT 3645 13996 Z % | Fowkes
P(AN-ko-VA) ¥ Wu 519 [ 349 [169 | - |-
25°C-60.dk 52’24 52’13 52’19 Zisman 243 J— J— J— J—
P(AN-ko-VA Asit- 469 | 38.7 | 82 0.9 4.9
3g°C-15dk ) 55,90 55,12 | 55,51 2 . | Baz
e > T | Hal 457 | 457 | -
PAAN-ko-VA) 1 54 95 | 5499 | 54,99 % 2 | Esitligi
35°C-30.dk ol OWRK/ | 499 | 356 | 144
P(AN-ko-VA) % s Fowk ' ' A
53,27 54,44 | 53,86 T4 |Lowkes
35°C-60.dk = wu 53.0 | 341 | 189 | — | —
P(AN-ko-VA) Zisman | 18.5 | ---
4 4 1
g5°C-15.dk | 84| 9646 ) 36,15 Asit. | 485 | 409 |75 |08 | 46
P(AN-ko-VA = Baz
4§°c-3o? i ) 5201|5201 | 5291 <% Mal FT R  E R
Lo e
P(AN-ko-VA 2 © | Bsitligi
4goc_60 dk ) 5082 | 5018 | 50,50 ; O | OWRK/ [ 51.0 | 37.9 [ 13.1 |- |-
- Y Fowkes
~ Wu 539 [ 362 | 178 | - -
Yiizey serbest enerjisinin belirlenebilmesi i¢in su, Zis.man 284 | - i i i
formamid, diiyoda metan ve etilen glikol sivilarini Asit- 47.1 1383 188 |09 |45
temas agilar1 Ol¢lilmiis ve farkli ampirik esitliklere ~ Baz
.. .. .. s < 24 | Hal 453 | 453 | --- — -
gore ylizey serbest enerjisi hesaplanmigtir. Tablo 2°de >3 Esitlizi
P(AN-ko-VA) "kopoﬁmerin H, gaz1 ve Ni .lfatalizérjﬁ (M,D 2 OWR%(/ 495 | 35, 36 | — —
ile indirgeme Oncesi ve sonrasinda alinan orneklerin Z | Fowkes
Attension Theta Lite (TL101) marka temas agisi <a Wu 525 | 344 | 18.0 | --- -
Ol¢lim cihazi ile cihazi ile elde edilen Asit-Baz, Hal - Zisman | 24.4 | --- - - -
Esitligi, Wu  (harmonik  ortalama esitligi), 4
OWRK/Fowkes ve Zisman ampirik esitliklerine gore Asit- 488 | 41.1 |77 |08 |46
hesaplanan yiizey serbest enerjisi degerleri verilmistir. < Baz
Indirgenen polimerlerin  yiizey serbest enerjisi | > 2 Hal =~ | 466 | 466 | — |- -
sentezlenen P(AN-ko-VA) kopolimerine oranla daha _fli e | Esitligi
yiiksektir. Yiizey serbest enerjisindeki artis polimerin :<Zﬂ éi ?W};K/ 512 1382 1 13.1 | — "
1 .l. l.\,. . - . . . ) < Ow es
1slanabilirliginin arttigini goéstermistir = Mwa 517 364 T8 1= —
Tablo 2. P(AN-ko-VA) kopolimerin ve kopolimerin Asman B8 4
H, ve Ni katalizorlii indirgeme sonrasi < . | Baz
yiizey serbest enerjisi degerleri = Hal 4717 | 41T | - - |
$ B | Esitligi
Metot vtot vd P Sqrt | Sqrt ZI %i ?WII:K/ 52.6 | 386 | 13.9 | - -
mN/ | [mN/ | [mN/ | b | () é e e
u . ] 9 | - o
] ] ] Zisman 30.5 | --- --- --- -
Asit- 47.6 37.9 9.7 1.3 3.7 Asit- 474 | 38.7 | 8.7 0.9 4.4
~| Baz - Baz
<[ Hal 447 | 447 | — ;% Hal 453 | 452 | — | — | —
& | Esitligi $ 2 | Esitligi
z | OWRK/ | 48.7 36.8 11.9 -- -- Z‘ g.) OWRK/ | 495 | 36.3 | 13.1 | --- -
< | Fowkes < 9 | Fowkes
A~ Wu 51.6 35.5 16.1 - - A~ Wu 52.5 | 349 | 175 | - -
Zisman 32.3 -—- -—- -—- - Zisman 248 | --- -—- -—- -—-
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Metot ytot | yd P Sqrt | Sqrt
[mN | [mN | [mN | ¢4 | ¢-)
/m] | /m] | /m]
Asit- 48.6 | 39.7 | 8.8 1.0 4.3
2 > Baz
> T | Hal 46.0 | 46.0 | --- — -
S & | Esitligi
Z' g) OWRK/ | 504 | 375 | 129 | --- -
NI Fowkes
A Wu 53.8 | 359 [ 175 | - -
Zisman | 312 | --- - - -
Asit- 47.8 | 404 | 7.4 0.6 5.8
2 » Baz
> T | Hal 484 | 484 | --- — -
S @ | Esitligi
Z‘ g.) OWRK/ | 53.7 | 359 | 17.7 | --- -
<9 Fowkes
A Wu 569 | 343 [ 227 | - -
Zisman | -0.7 | --- - - -
SONUCLAR

Bu ¢aligmada, H, gaz1 ve Ni katalizori ile 25, 35, 45
°C sicakliklarinda ve 15., 30. ve 60. dak. siirelerde
P(AN-ko-VA) kopolimerine indirgeme yapilarak
polimer zincirindeki siyano gruplari amin gruplarina
doniistiiriilerek 1slanabilirliginin arttiritlmasi
amaglanmistir. Hy, gazi ve Ni katalizorii indirgeme
sonrasinda polimerlerin temas agisi degerleri diiserken
yiizey serbest enerjisinin yiikseldigi yani sentezlenen

polimerlerin  daha iyi 1slanabildigi sonucuna
ulagilmistir.
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AMACLAR

Bu calismadan amag, lilkemiz i¢in gelecegi parlak
goriilen organik tekstil sektoriine hammadde teskil
eden organik pamuk tarimindan elde edilen liflerin
kalite 6zellikleri ve bunlar arasindaki korelasyonlarin
belirlenmesidir. Bu amagla, bu ¢alisma tekstil
sektoriiniin gelisimde Onemli ivme kazandiracagi ve
yol gosterici olacagi bilinmektedir.

GIRiS

Insanoglunun tarihsel gelisimi ve modern yasama
gecis siirecinde imal ve kullanim kolayligi nedeniyle
alliminyum ve tlirevleri insan yagsamina girmis olup,
yarim asir gibi bir siire yaygin bir sekilde
kullanilmigtir.  Aliiminyum  kaynakli  yasamsal
malzemelerin dogada temininin kolay olmasi, kolay
islenebilmesi ve ayni zamanda ucuz olmasi yagamsal
malzemelerde bir devrim niteligi olusturmustur. Ancak
aliminyum kokenli bu yasamsal malzemelerin bir
bunama hastalif1 olan Alzheimer hastaligina neden
oldugu anlasildiktan sonra yerini plastik esyalara hizla
birakmis ve kullandigimiz metal, cam ve tahtadan
yapilmig esyalarin yerini plastik esyalar almistir.
Plastik devrimi de uzun siirmemis ve bugiin gerek
plastik maddeler gerekse kullanilan boyalarin
kanserojen maddeler igerdigi kabul edilerek, yasamsal
malzemelerin  hammaddesi olma  konumundan
¢ikarilmaktadir. Tarimdaki devrim ise zirai ilaglar ve
suni giibrelerin kullamlmasi ile olmustur. Olgiisiiz ve
toprak tahlili yapilmadan kullanilan suni giibrenin
topragi hastalandirmasi ve verimsizlestirmesi yaninda
insan  sagligma olumsuz etkileri anlasilmaya
baglamistir. Diger yandan tarim ilaglarmin asirt
kullanimi, dogal dengeyi bozarak biyolojik cesitliligi
de azaltmis ve bazi tiirlerin dogada frekanslarinin
azalmasma ve hatta dogadan yok olmasmna neden
olmustur. Diinyada kullanilan kimyasal ilaclarin iigte
birinin pamuk tariminda kullanildig1 da bir gergektir.
Diger yandan kumaslarin  renklendirilmesinde
kullanilan boyalardan, kanserojen madde icerenler
yasaklansa da kesin ¢oziim olamamakta, biitiin bu
olumsuzluklara  karsi  “Organik  Tarim”  One
¢tkmaktadir. Organik pamuk {iretiminde iilkemiz
diinya {ilkeleri igerisinde Hindistan’dan sonra ikinci
sirada yer almaktadir. Ustelik Diinya ¢apinda organik
pamuga talep her gegen giin artarak devam etmektedir.
Molekiiler diizeyde yapilan arastirmalarda ise lif orani
ve lif kopma dayaniklilig1 arasinda negatif, lif kopma
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dayaniklilig1 ile lif uzunlugu arasinda pozitif yonde
korelasyonun bulundugu (Ulloa ve Meredith., 2000),
F5 generasyonunda yapilan bir ¢alismada bir ¢ok lif
ozelliginin ~ O6nemli  bir  sekilde korelasyon
gosterdigini, lif inceligi ve lif olgunlugu ile lif
kopma uzamasi ve lif inceligi arasinda yiiksek
korelasyonun bulundugu (Shappley ve ark., 1998),
lif inceligi ile lif kopma dayamklilifi arasinda
fenotipik, hem lif kopma uzamasi ile lif kopma
dayanikliligi, hem de lif olgunlugu ile lif kopma
dayamiklilign  arasinda  genotipik  korelasyonun
bulundugu (Kloth., 1998) bildirilmistir. Bu aragtirma
pamukta verim ve lif teknolojik 6zellikler arasindaki
iligkilerin  belirlenmesi amaciyla yiiriitiilmistiir.
Desaleng ve ark. (2009), Etiyopya Werer Tarimsal
Arastirma Enstitiisiinde, diallel melezleme ile elde
edilen 15 F; pamuk varyetesi ekilerek yapilan
calismada; lif mukavemeti ile, lif kalite kriterleri
arasinda pozitif; lif mukavemeti ile, lif uzunlugu
arasinda (r=0.64**); 1if inceligi ile iniformite
arasinda (r=0.61%%) olumlu ve onemli
korelasyonlarin  saptandigini  rapor etmislerdir.
Ayrica, lif uzunlugu ile lif inceligi arasinda (r=-
0.86**); lif uzunlugu ile kisa lif indeksi arasinda (r=-
0.85**) ve lif uzunlugu ile yeknesaklik arasinda (r=-
0.99**) olumsuz ve 6nemli korelasyonlarin tespit
edildigini bildirmislerdir.

DENEYSEL

Malzeme

Caligmada; May tohumculuk firmasindan temin
edilen Stonoville 468 (ST 468), Progen tohumculuk
firmasindan temin edilen BA 119 ve Bayer
tohumculuk firmasindan temin edilen Candia pamuk
(Gossypium hirsutum L.) ¢esitleri bitki materyali
olarak kullanilmigtir. Ayrica giibre materyali olarak;
Organik biiyiik bas hayvan giibresi (Biofarm),
Organik Giivercin Giibresi, Mikrobiyal Giibre
kullanilmustir.

Yontem

Hasat sirasinda verim siralarindan tesadiifi segilen
bitkilerden elde edilen toplam 30 adet koza
orneginden elde edilen kiitlii pamuklar denem ¢irgir
makinasi ile ¢ir¢irlanmigtir. Elde edilen lif pamuklar
Dis Ticaret Miistesarhgr 11 Midirligi  Lif
laboratuarinda, once kondiisyonlanmig ve daha sonra
HVI-SPECTRUM 1 (USTER) cihazinda lif kalite



ozellikleri saptanmigtir. Lif kalite 6zellikleri arasindaki
korelasyon JUMP programi yardimiyla yapilmstir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Cizelge 1. Incelenen Lif Kalite Ozellikleri Arasindaki
Korelasyon

5 )
g 5 |8 : | &2
3 = | = M 2
e « § = b ® g
B a R a a g &
M — P2 ~ k=l < A
1.Lif 1.0000
Uzunlugu
2.Lif Inceligi | -0.0089 1.0000
3.Lif 0.0744 -0.1310 1.0000
Uniformitesi
4.Lif Kopma | 0.1925 0.0868 0.3584%* | 1.0000
Dayanikliligi
5.Lif Kopma | 0.1961 0.1255 0.1854 0.2516*
Uzamasi

*#:0.01 diizeyinde 6nemli. *:0.05 diizeyinde dnemli.

Calismamizda Lif Kopma Dayanikliligi ile Lif
Uniformitesi arasinda olumlu ve énemli (r=0.3584*%),
Lif Kopma Dayanikliligi ile Lif Kopma Uzamasi
arasinda olumlu ve 6nemli (r=0.2516%*) bir korelasyon
bulunmustur.  Bulgularimiz  Desaleng ve ark.
(2009)’nin bulgular: ile uyumluluk igindedir. Ayrica
Lif Inceligi ile Lif Uzunlugu arasinda olumsuz ve
énemsiz (r= -0.0089) ve Lif Uniformitesi arasinda (r=-
0.1310) olumsuz ve Onemsiz bir korelasyon
bulunmustur.

GENEL SONUCLAR

Sonug olarak, tekstil sektoriinde aranan bir 6zellik olan
Lif Kopma Dayaniklilig ile Lif Uniformitesi ve Lif
Kopma Uzamasi arasinda olumlu(pozitif) ve dnemli
bir iligki bulunmustur. Tekstil sektoriinde iplik
yapilabilirlik ve iplik kalite kriterleri arasinda en g¢ok
aranan  Ozelliklerden biri olan lif kopma
dayanikliliginin pozitif ¢ikmasi aranan ve istenen bir
durumdur.

SONRAKI DONEM CALISMALARI
Bu c¢alismamiz gelecekte bu konuda yapilacak
caligmalara yol gosterici olacag: 6ngoriilmektedir.

TESEKKI"JR/BILGILENDIRME/FON KAYNAGI
Bu calismamiz “Harran Ovasi Organik Uretim
Kosullarinda, Organik ve Mikrobiyal Giibre
Uygulamalarinin Baz1 Pamuk Cesitlerinde (Gossypium
hirsutum L.) Tarmmsal ve Lif Kalite Ozellikleri
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Uzerine Etkisi’’konulu doktora tezinden iiretilmistir.
Bu calismamiz Harran Universitesi Bilimsel
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AMACLAR

Gliniimiiziin en biiylik endiistrilerinden biri olan
tekstil, yeniliklere agik bir endiistridir. Teknolojik
gelismeleri takip edemeyen ticari kuruluslar ya dis
kaynakli ucuz tekstil {iriinlerine yenik diismekte ya
da  kapasite azaltarak  sektdre tutunmaya
calismaktadir. Bu teknolojik gelismeler arasinda
polimer esliginde hazirlanan “kozmetik tekstil” gibi
yeni bir alanda yeni f{irlinlerin dogmasi veya
medikal alanda kullanilabilecek etken maddenin
salimmi  gergekleyebilen  tekstil  iriinlerinin
hazirlanmas1  6nde gelen bagliklardir. Yerli ve
yabanci literatiirde o6zellikle son yillarda yapilan
calisma sayisinin fazlaligi bu konulara duyulan ilgi
ve verilen 6nemin bir gdstergesidir. Burada, polimer
teknolojilerinden islevselligi ile en ¢ok dikkat ¢ceken
polimer kompozitlerin ve polimer mikrokiirelerin
hazirlanmalari, tekstil {riinlerine ve/veya liflere
uygulanmalar1 ve sonuglarini igeren ¢alismalara yer
verilecektir. Bu calismalar; anti bakteriyel, deriye
yonelik bilesenler igeren veya mikrokapsiillerle
koku yiiklenmis kozmetik tekstil iriinlerini ve
ayrica ilag salimi yapabilen biyomedikal tekstil
iirtinlerini kapsamaktadir.

GIRIS

Polimer ve lif dretim ve modifikasyon
yontemlerindeki gelismeleri takiben yeni iiriinler bu
sektorde hayat bulmaktadir. Bu teknolojik
iriinlerin temel kullanim amaglarinin  yaninda
sunduklari islevsel Ozellikleri, tirlinlerin cazibesini
ve maliyetini artirmakta ve {riin liks tanimina
giremeden ihtiya¢ listelerinde yerini almaktadir.
Ancak teknolojiye acgilan kapilarin  anahtari
stirdiiriilebilir proseslerden gecmelidir.
Siirdiirtilebilirlik dogaya zarar vermeyecek dogal
veya  bozunabilen = hammaddeler, kimyasal
malzemeler ve yontemler ile saglanabilecektir.
Daha onceleri kullanilan emiilsiyon siirecleri gibi
basit olmayan, 6zel cihazlar ve ¢ok iyi tanimlanmis
yontemler gerektiren mikrokapsiil ve mikrokiire
sistemlerin kullanim1 6ne ¢ikmistir. Bu sistemlerde
kiire veya kapsiili organik polimerler, yaglar,
proteinler veya polisakkaritler gibi malzemeler

olusturmakta; katki malzemelerini ise bitkisel
yaglar, boyalar ve kokular veya vitaminler
olusturmaktadirl.

29

Dogal bir polimer olan kitosan kiireciklerin diger
duvar malzemelerinden (arap zamki, jelatin vs.)
daha kalict etkiler biraktig1 ve daha fazla yikamaya
dayanikli  oldugu  bildirilmistir’.  Dogal  bir
polisakkarit olan kitosan kitinin deasetilasyonu ile
elde edilir. Biyouyumlulugu, biyobozunurlugu,
etkili bir adsorban olusu, toksik ve pahali olmayisi
ve ayni zamanda antibakteriyel 6zelliginin olmasi
kitosanin kozmetik, eczacilik, medikal, gida, tekstil
ve ziraat gibi ¢ok cesitli alanlarda kullanilmasina
yol agmustir. Sinek vb. kagirabilen ve deriyi
yumusatabilen iiriinlerin, seliilit olusumuna engel
tedavilerin, antibiyotiklerin, hormonlarin ve diger
ilaglar gibi tibbi {irinlerin tekstile uygulanmalart ve
tibbi tekstil {irlinlerinde antimikrobiyal ajanlar gibi
bazi 6rnekler’, tekstil firmalarimn iiriinlerine deger
katmak i¢in basvurduklart uygulamalardandir. Son
zamanlarda, faydali kozmetik iriinlerin salimini
yapabilen islevsel tekstil iriinleri olduk¢a ilgi
cekmistir. Bu islevsellik temel olarak; 6rnegin deri
nemlendiriciler gibi kozmetik etken maddenin
viicudun dogal hareketi ile deriye temast ve
giysiden deriye difiizlenmesi ile olmaktadir. Temas
sonucunda siirtiinme, basing, sicaklik degisimi veya
polimer kabugun biyolojik olarak bozunmasi
sonucu ¢ekirdekteki icerigin salimi gerceklesmekte
ve deri yavas yavas tazelenebilmektedir®.

DENEYSEL
Malzeme
Deneylerde  kullanilan  kimyasal —malzemeler;

kitosan (Sigma-Aldrich), % 100’lik asetik asit
(Merck, yogunlugu 1,05 g/cm?), sitrik asit (Merck),
sodyum hidroksit (Merck), emiilsiyon hazirlamada
yardimct malzeme olarak polyethylene glycol
sorbitan monooleate (Sigma-Aldrich), sodyum
hidroksit (Merck), % 96’lik etanol (Merck), aseton
(Merck), % 2’lik gluteraldehit (Biohand Ethyl-G), E
vitamini (Nature’s Bounty) ve narenciye yag1 (Bati
Akdeniz Tarimsal Arastirma Enstitiisii)’dir.

Yontem

Mikrokiirelerin hazirlanmasinda kullanilan
yontemler; baslica emiilsiyon olusturma
polimerizasyon metotlari, organik faz ayirma
(koaservasyon), puskiirtmeli kurutma ve

dondurmadir. Mikrokiire hazirlama ydntemlerinin
en 1iyi sonu¢ veren ve en c¢ok kullanilani
koaservasyonudur.



Bu yontem, bir polimer ¢ozeltisinde herhangi bir
etki ile polimerin ¢ozlniirligiiniin  azalarak,
polimerce zengin sivi damlaciklarinin ortamdan
ayrilip ortamla karigsmayan ayr bir faz olusturmasi
anlamma gelmektedir’. Bu yontem kullanilarak
mikrokiireler hazirlanmastir. Polimerin
¢oziilmesinde kullanilan ¢oézeltilerin derigimleri,
deney diizenegi arag/geregleri, karigtirma siireleri ve
kosullar1 (karigtirma sicakligi, pH’1, karistirma hizi)
gibi parametreler degistirilerek en iyi mikrokiireler
elde edilmeye calisilmistir. E vitamini igeren
mikrokiireler hazirlamak igin; asetik asitte ¢oziilen
kitosan belirlenen sartlarda karigtirilarak sodyum
hidroksit ¢ozeltisi igine 6zel gelistirilen bir diizenek
ile eklenmistir. Yikama, slizme ve olgunlagtirma
islemlerini takiben etanol iginde E vitamini
yiiklenmistir. Narenciye yagi i¢eren mikrokiireler
hazirlamak i¢in; eklenen malzemelerin oranlarinin
degistigi farkli regeteler, karistirma hizi, pH ve
islem siiresi gibi parametreler icin denemeler
yapilmistir. Hazirlanan regeteler optik mikroskop ile
incelenmis, diizglin mikrokiire olusum yogunluguna
gore ve koku durumlarina gore degerlendirilerek
asil receteler belirlenmis ve kumaglara iki ayri
yontemle yiiklenmigtir. Mikrokiire  yliklenmis
kumaslar ve mikrokiirelerin yapilart infrared
spektroskopi ve elektron mikroskopla, koku ve
vitamin salim davraniglart UV spektroskopi ile
incelenmistir. Ayrica lif-polimer kompozitlerin
hazirlanmasinda ¢ozeltilerin dispersiyonu yontemi
kullanilmistir. Elde edilen kompozitlerin
karakterizasyonu ve etken maddenin salim
calismalari yapilmustir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Biyobozunabilen dogal bir polimer olan kitosan
kullanilarak mikrokiireler hazirlanmistir. iki farkl
etken madde igin mikrokiire hazirlamada ana
yontem benzemekle birlikte kullanilan kimyasal
bilesenler ve deney kosullari farklidir. Bu sebeple
her biri i¢in ayr1 optimizasyon c¢alismalari
gergeklestirilmistir. Gorilintilleme islemlerinde optik
mikroskop ve taramali elektron mikroskop (SEM)
kullanilmistir.  SEM  analizi i¢in mikrokiireler
vakum yardimiyla altin ile kaplanmistir. Sekil 1'de
mikrokiirelerin fotograf makinesi, optik mikroskop
ve SEM goriintiileri sirasiyla verilmistir. SEM
goriintiilerinden ylizeyin oldukca girintili ¢ikintili
oldugu goriilmektedir. Bu durum kumasa
baglanmada biiyiik 6nem tagimaktadir. Elde edilen
goriintiilerden  mikrokiirelerin  olduk¢a benzer
geometrik yapida olduklart goriilmiistiir. Ayrica
tartilan mikrokiirelerin agirliklariin (0,0001 g)
da yaklasik aymi olduklart bulunmustur. Bu
sonuglardan 6zel tasarim yapilarak hazirlanan deney
diizenegi ile 6zdes mikrokiireler elde edilebildigi
sOylenebilir.
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(2) (b)

Selt 1. Mikrokiirelerin fotograf makinesi (a), optik
mikroskop (b) ve SEM (c) goriintiileri

Kumasa koku iceren mikrokiireler baglandiktan
sonra da kumas Ornekleri hem FTIR ile hem de
tekrar SEM ile incelenmistir. Koku yiiklenen
kumaslarin SEM goériintiilerinde yiiklenen kiirelerin
gbzlenmis olmast ve ATR spektrumlarinda da
narenciye yagina ait piklerin izlenmesi kiirelerin
kumaglara yiiklendiginin kanit1 olarak
degerlendirilebilir. Her bir regete spektrumlari ayri
ayr1 incelendiginde ise kumasa yiikleme yonteminin,
baglayicinin, regete ve kumas tiirlinin Onemli
parametreler oldugu goriilmektedir.
E vitamini yiliklenen mikrokiirelerin iiriin i¢inde

degerlendirilmesi asamasinda ihtiya¢ duyulacak nem
ve su tutma Ozellikleri belirlenmistir. Her deney en
az iki kez tekrarlanmistir ve ortalama degerler
iizerinde hesaplamalar yapilmigtir. Mikrokiirelerin
nem tutma 6zelligine drnek olarak Sekil 2 verilmistir.
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Sekil 2. Mikrokiirelerin nem tutma 6zelligine bir 6rnek

Mikrokiirelerden koku ve E vitamini salim
davraniglart UV (ultraviyole) spektrofotometre ile
belirlenmistir. Bunun i¢in dncelikle max. absorbans
degerleri belirlenmig, ardindan c¢alisma dogrulari
olusturularak ilerleyen siire ile salim ortaminda
degisen miktarlar belirlenmigtir. Ayn1  sekilde
hazirlanan  lif-polimer  kompozitlerden etken
maddenin salim1 UV spektroskopi ile incelenmistir.
Her bir regete  ve kumas ayri ayri incelendiginde;
recete  kimyasallarinin  ve recete hazirlama
parametrelerinin, kumaga yiikleme ydnteminin,
baglayicinin, recete ve kumas tiiriiniin iligkisinin
o6nemli parametreler oldugu goriilmiistiir.



GENEL SONUCLAR

Bu c¢aligma, kullanilan polimerin dogal ve
biyobozunur  olmast ile birlikte anlatilan
yontemlerde yer alan kimyasallarin az sayida olmasi
ve olduk¢a seyreltik kullanilmasi nedeniyle
stirdiiriilebilir  teknolojik  siiregler  arasindadir.
Ayrica  kullanillan  polimerin  zararsiz =~ ve
antibakteriyel olmasi, bu caligmada anlatilan insan
kullanimina yonelik tekstil veya lif uygulamalarinda
tercih nedeni olmustur. Bu c¢alismada secilen
polimer teknolojilerinin az iglem basamagi igermesi
ile uygulanabilirligi kolay ve yiiksektir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Caligmalarin  ticari  boyut kazanmasi igin
recetelerdeki mikrokiire caplarinin 6zdes olmasi
gerekmektedir. Bazi regetelerde oldukga yiiksek
oranlarda 6zdes kiire caplarina rastlanmistir. Bu
nedenle, bu regeteler temel alinarak biiyiik
6lgeklerde tekrarlanmasi gerekmektedir. Hazirlanan
kompozitlerde de lif boyutunun parametre olarak
incelenmesi amaciyla ek ¢aligmalar yiiriitiilmelidir.

TESEKKUR/BILGILENDIRME/FON
KAYNAGI

Bu c¢aligmada yeralan polimer kompozitler,
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Aragtirma  Projeleri  Komisyonu  tarafindan
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AMAC
Bu caligmada P(AN-ko-VA) polimerinin
slanabilirliginin ~ artirilmast  i¢in  polimerindeki

siyano gruplarinin bir kism1 H, gazi ve Pt katalizorii
kullanilarak  kontrollii bi¢cimde daha yiiksek
hidrofiliteye sahip amin gruplarina indirgenmesi
amaclanmistir.

GIRIS

PAN sertlik, yiiksek kimyasal direng, polar
maddeler ile uyumlulugu ve diisiilk gaz direnci gibi
iyl bilinen benzersiz 6zelliklerinden dolay: ticari
acidan olduk¢a onemli bir polimerdir [1]. Ancak
PAN’1n kirilgan olmasi, eriyik islenebilirliginin zor
olmasi, zayif elektrostatik kuvvetler ve makro
molekiiller arasindaki etkin ¢ekim kuvvetleri
nedeniyle zayif 1slanabilirlik ve boyanabilme
yetenegi, islenebilme zorlugu ve uzun siireli 1518a
maruz kalmas: durumunda renk degistirme gibi
handikaplarindan  dolayr tekstil endiistrisinde
kullanilan akrilik lif saf akrilonitrilden olusmayip,
istenilen  ozelliklere goére ve islenebilirligini
kuvvetlendirmek amaciyla genellikle %5-15
arasinda bir veya daha fazla komonomer igeren
tiirleri seklinde tretilmektedir [2-5]. Yapisinda en
az % 85 oraninda akrilonitril ve % 15’¢ kadar
komonomer igeren liflere akrilik 1if denir.
Yapisinda % 35-85 oraninda akrilonitril igeren
sentetik kopolimerlerden elde edilen liflere ise
modakrilik lif adi verilir [3].
PAN polimerinde komsu C-N gruplar1 arasindaki
dipol kuvvetlerden kaynaklanan yiiksek
elektrostatik  etkilesimler ~ bag  hareketlerini
kisitlamakta ve daha siki zincir olusumuna neden
olmaktadir [6]. PAN’1n camsi gegis sicakligr ile
erime noktas1 arasindaki yiliksek fark polimerin
endiistriyel uygulamalarini da kisitlamamasi PAN
liflerin diger bir dezavantajidir. Bu c¢aligmada
akrilik lifin 1slanabilirliginin arttirilmas: i¢in Pt
katalizorii ve H, ile polimer zincirindeki siyano
gruplart amin gruplarina degistirilerek polimerin
daha yiiksek hidrofiliteye sahip olmasi saglanmistir.

DENEYSEL

Malzeme

Bu c¢alismada akrilonitril (AN), vinil asetat (VA)
monomerleri, amonyum persiilfat (APS), sodyum
metabisilfit (MBS), demir siilfat hepta hidrat
redoks baslaticilar kullanilmistir.
Tablo 1. P(AN-ko-VA) kopolimerinin ve indirgeme
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Yontem

Bu c¢alismada polimerizasyon cam ceketli
reaktorde 63°C sabit sicaklikta 350 rpm mekanik
karigtiricr ile karigtirilan reaktdrde 3 saat boyunca
sirdiriilmistir. Elde edilen P(AN-koVA)
kopolimeri vakum altinda deiyonize su ile
yikanarak siiziilmiis, etiivde (50°C) 12 saat
boyunca kurulama birakilmigtir. P(AN-ko-VA)
kopolimerin H, gaz1 ve Pt katalizori ile
indirgemenmesi i¢in; drnek DMAc ¢ozisiisiinde
¢oziillerek Pt metali varliginda 25, 35, 45 °C
sicakliklarda reaksiyon 15, 30 ve 60 dakika
sirelerde devam ettirilmistir. Farkli siireler
boyunca indirgeme yapilan polimer &rneklerinin
molekiill  agirliklar1  dagilimi  irdelenmistir.
Polimerlerin  1slanabilirlik ~ 6zelliklerinin  test
edilmesi igin polimerler tekrar film yapilarak
temas agilar1 Ol¢lilmis, yiizey serbest enerjileri
hesaplanmustir.

DENEYSEL SONUCLAR ve TARTISMA
P(AN-ko-VA) kopolimerin H, gaz1 ve Pt
katalizorii  ile indirgeme sonrasinda  farkli

sicakliklarda ve farkli zaman araliklarinda alinan
orneklerin polimer zincirindeki -C=N baginin
ancak bir kismi indirgenebildigi i¢in molekiil
agirlig dagiliminda biyiik degisiklikler
gbzlenmemistir. Sekil 1’de P(AN-ko-VA)
kopolimerinin H, ve Pt katalizorli indirgeme (25 °
C-30 dak) sonrast alinan GPC kromatogrami ve
Tablo 1’de iiretilen P(AN-ko-VA) kopolimerinin
indirgeme Oncesi ve indirgeme sonrasi molekiil

agirhigt  dagilimi  sonuglari  ayrintili  olarak
irdelenmistir.
i
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Sekil 1. P(AN-ko-VA) kopolimerinin H, ve Pt
katalizorlii indirgeme (25 °C-30 dak) sonrast alinan
GPC kromatogrami



sonras1 aliman GPC sonuglari

Polimerler Mn Mw Mz HI
P(AN-ko-VA) | 54000 88000 126000 1,6
P(AN-ko-VA) | 52000 74000 107000 1,4
25°C-15.dk

P(AN-ko-VA) | 51000 81000 113000 1,6
25°C-30.dk

P(AN-ko-VA) | 49000 78000 107000 1,6
25°C-60.dk

P(AN-ko-VA) | 76000 145000 210000 1,9
35°C-15.dk

P(AN-ko-VA) | 70000 136000 198000 1,9
35°C-30.dk

P(AN-ko-VA) | 65000 105000 150000 1,6
35°C-60.dk

P(AN-ko-VA) | 58000 97000 144000 1,7
45°C-15.dk

P(AN-ko-VA) | 62000 98000 144000 1,6
45°C-30.dk

P(AN-ko-VA) | 58000 99000 150000 1,7
45°C-60.dk

P(AN-ko-VA)  kopolimerinin ve Pt
katalizorli indirgeme sonrast alimman Orneklerin

1slanabilirlik  degerlerinin  belirlenebilmesi igin
doner kaplama cihazi ile bir cam yiizey iizerinde
ince film olarak kaplanan polimerlerin temas
acilar1  indirgeme Oncesi ve sonrasi olarak
karsilastirilmistir. Indirgeme sonrasinda polimer
filmlerin 1slanabilirliklerinde bir miktar
atma goriilmistiir. Sekil 2’de P(AN-ko-VA)
kopolimerinin H, ve Pt katalizorlii indirgeme (25
°C-30 dak) sonrasi temas agis1 Olglim cihazi
ile alinan gorintiisii verilmistir. Tablo 2°de ise
bu sonuglar ayrintili olarak irdelenmistir. Elde
edilen sonuglara gbére azalan temas agisi
degerleri polimerlerin 1slanabilirliklerinin

arttigini gostermistir.

53,36° h 5295°

— it —

Sekil 2. P(AN-ko-VA) kopolimerinin indirgeme (25

°C-30 dak) sonrasi alinan temas agilari

33

Tablo 2. P(AN-ko-VA) kopolimerinin ve H, ve Pt

katalizorlii indirgeme sonrasi alinan
temas agilari 6lgiimleri

Sentezlenen ’:;rsr:as ’:;rsr:as Temas agisi
kopolimer (sol) (sag) (ortalama)
P(AN-ko-VA) | 59,22 59,06 59,14
osccaom | B0 |29 |6
SCovd | S8 | 3428 | shio
TONKOVA) sl | 5525 | 5143
ggﬁ&?g{”") 5446 | 5398 | 5422
ssocava |56 | 5095 |5t
isocana | 596 |5604 | 560
ssecod | | 4097 | 4170 | 4434

Bu caligmada, yiizey enerjisinin belirlenebilmesi
i¢cin su, formamid, diiyoda metan ve etilen glikol
sivilarmi  temas agilart  Olgiilmiis  ve  farkl
ampirik esitliklere gore yilizey serbest enerjisi
hesaplanmistir.  Tablo 3’de  P(AN-ko-VA)
kopolimerin H, gaz1 ve Pt katalizori ile
indirgeme Oncesi ve sonrasinda alinan orneklerin
Attension Theta Lite (TL101) marka temas
acist Ol¢lim cihazi ile cihazi ile elde edilen Asit-
Baz, Hal Esitligi, Wu  (harmonik  ortalama
esitligi), OWRK/Fowkes ve Zisman ampirik
esitliklerine gore hesaplanan  yiizey  serbest
enerjisi degerleri  verilmistir.  Indirgenen
polimerlerin yiizey serbest enerjisi sentezlenen
P(AN-ko-VA) kopolimerine oranla  daha
yiiksektir. Yiizey serbest enerjisindeki artig
polimerin 1slanabilirliginin arttigini géstermistir.

Tablo 3. P(AN-ko-VA) ve Pt katalizorli
indirgemesonrasi hesaplanan ylizey serbest enerjisi
degerleri
Metot ytot vd P Sqrt | Sqrt
[mN/ [mN/ [mN/ oY) | ()
m] m] m]
Asit- 47.6 37.9 9.7 1.3 3.7
~| Baz
<[ Hal a7 447 | —
| Esitligi
z | OWRK/ | 48.7 36.8 11.9 - -
< | Fowkes
=~ Wu 51.6 | 355 161 | — |-
Zisman 323 --- --- --- ---
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Metot ytot | yd Yp Sqrt | Sqrt Metot ytot | yd Yp Sqrt | Sqrt
[mN | [mN | [mN | @+ | () [mN | [mN | [mN | @+ | ()
/m] /m] /m] /m] /m] /m]
Asit- 46,7 1392 |75 |08 |44 Asit- 486 397 |89 |10 |43
- Baz 1 2 Baz
< x | Hal 448 448 | — | - | -— S =2 [ Hal 46,0 | 460 | — |- |-
7 & | Esitligi 4 & S | Esitligi
~ 7' | OWRK/ | 48,9 | 36,5 | 12,5 | - -- Z‘ g_) OWRK/ | 50,4 | 37,5 | 12,9 | --- --
Z % Fowkes 0 < Q@ Fowkes
;5 ~ [ W 519 | 349 | 169 | — | — & Wu 534 359 | 175 | — | —
9 Zisman | 31,2 | --- - - -
Zisman | 243 | — | -— [ -— [- Asit- 478 | 404 |74 |06 |58
Asit- 46,9 | 38,6 | 8,2 0,85 | 4,9 2 » Baz
| Baz 7 S 5 | Hal 484 | 484 [ — | — [ —
< ¢ | Hal 457 | 456 | —- _3 @ | Esitligi
>('3 S | Esitligi 9 > O [OWRK/ | 537 [359 [ 17,7 [~ |-
= 8 OWRK/ | 499 | 355 | 144 | — | — < o | Fowkes
<Z.: & | Fowkes 7 = Wu 569 | 343 [ 227 | — | —
= o Wu 53,0 | 34,1 | 189 | --- - Zisman -0,8 | - - - -
4
Zisman 18,5 | --- --- --- ---
- 2 SONUCLAR
gzlzt 48,5 ‘1‘0’9 7.5 0.82 | 46 Bu ¢alismada, P(AN-ko-VA) kopolimerine H, gazi ve
< v [ Hal 264 | 464 | — — — Pt katalizorii ile farkli sicakliklarda (25, 35, 45 °C) ve
> g Esitligi T farkli zaman araliklarda (15., 30. ve 60. dak.)
(&? 2 | oWRK/ | 51,0 | 37,9 | 13,1 | - - indirgeme yapilarak polimer zincirindeki C=N
<ZE % Fowkes 3 gruplari amin gruplarina ingenmesi ile
= | Wu 53,9 | 36,1 | 17,8 | - --- 1slanabilirliginin arttirilmasi amaglanmistir.
8 Indirgeme sonrasi kopolimerlerin temas agist
Zis.man 284 | - - - - degerleri  diiserken yiizey serbest enerjisinin
Asit- 47,1 | 383 | 8.8 0,97 145 yiikseldigi yani sentezlenen polimerlerin daha iyi
. EZT 153 4315 3T — — 1slanabildigi sonucuna ulasilmistir.
T |Esiligi L TESEKKURLER
=~ < | OWRK/ | 49,5 | 358 | 136 | — | — o
Z S | Fowkes D) Bu calismanin gerceklestirilmesine 0019.STZ.2013-
NI Wu 525 | 344 | 18,0 | — . 01 numarali SAN-TEZ projesi ile destek saglayan
- 4 Bilim Sanayi ve Teknoloji Bakanli’'na ve AKSA
Zisman | 244 | --- - - - Akrilik Kimya A.S.’ne tesekkiir ederiz.
Asit- 488 | 41,0 | 7,7 | 0,84 | 46
. Baz 8 KAYNAKLAR
< = Hal 46,6 | 46,6 | --- -- - [1] Peng, F. M., 1995. In Encyclopedia of Polymer Science
><'3 o | Esitligi 0 and Engineering. Wiley, 426 p, New York.
~ Y OWRK/ | 51,2 | 38,1 | 13,1 | -— — [2] Ravve, A., 1995. Principles of polymer chemistry.
Z oQ Fowkes 8 Plenum Press, 258-259 p, New York and London.
éclg Wu 542 | 36,4 | 17,8 | - - [3] The International Bureau for the Standardisation of
0 Man-Made Fibres (BISFA). (2006). Terminology
Zisman | 30,6 | --- o o o of man-made fibres.
Asit- 495 | 419 |75 0,77 | 4,9 http://www.bisfa.org/booklets/Terminology_ 2006
Baz ] .pdf.- (5 Subat 2016).
QE ~ | Hal 477 | 476 | — — — [4] Hutchinson, S.R., Tonelli, A.E., Gupta, B.S. ve
> g Esitligi ’ 7 ’ Buchanan, D.R., 2008. “An investigation of the
VA OWRK/ | 52.6 | 386 | 13.9 | — . structure-property ~ relationships  in  melt-
z O Fowkes ’ 1 ’ ’ processable high-acrylonitrile copolymer
<9 Wu 556 1367 | 189 | — _ filaments”, J. Mater. Sci., 43(15), 5143-5156.
A ’ 0 ’ ’ [5] Tiyek, 1., ve Bozdogan, F., 2008. “Yas Cekim
Zisman 1 305 | — — — — Yontemiyle Akrilik Lif Uretim .S.z;lﬂ.lalaqnda L.if
Asit 47’ 4 1386 |37 099 | 44 Igyapisinda Meydar}a Gelf:n Deglslkhklgrm Genlﬁs
— Baz ’ 3 ’ ’ ’ ’ Ag1 X-Ismi Difraksiyonu Ile Incelenmesi”, Tekstil
<>C 2 Tl 153 257 | — — — ve Konfeksiyon, 1, 15-22.
L Esitligi ’ 6 ’ [6] Bai, Y.J., Wang, C.G., Lun, N., Wang, Y.X., Yu, M.J,,
& Zhu, B., 2006. “HRTEM microstructures of PAN
:<Zﬂ %i ?in(s/ 49,5 26’3 3.1 - precursor fibers”, Carbon, 44(9), 1773-1778.
= Twu 525 | 349 | 175 | — | —
Zisman 248 | --- - - -
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AMACLAR

Bu c¢aligmada c¢apraz akiglh membran filtrasyon
sistemi ile boya endiistrisi atik suyundan renk
giderimi iizerine polimerik kompozit membran
performansi arastirilmistir. Yapilan ¢alismalarda NF
90 membran kullanilmigtir. Boya endiistrisi atik suyu
icin basing (10, 15 ve 20 bar) parametresinin % renk

giderim verimlerine etkileri incelenmistir.
GiRiS

Tiirkiye’de boya endiistrisi ingaat sektoriindeki
ilerlemelere paralel bir gelisim gostermekte ve toplam
iiretim seneden seneye artmaktadir. Uretimdeki artig
olusan atik su miktarlarina da yansimakta, bu nedenle
de Tiirkiye’deki endiistriyel kirlenme agisindan boya
lizerinde oOnemle durulmasi

endiistrisi gereken

endiistri dallarindan birini olusturmaktadir. Boya

endiistrisi attk sularmin  alict  ortamlara desarj
edilmeden 6nce hem ekonomik agidan uygun hem de
¢cevre korunmasi bakimindan yeterli bir diizeyde
aritimi igin gerekli aritma yontemlerinin belirlenmesi
ger Giinimiiz kosullarinda boyar maddelerin
giderilmesi genellikle iki asamada ger¢eklesir. Bunlar
fiziksel ve kimyasal yontemlerdir. Adsorpsiyon,
kimyasal c¢okelme, iyon degistirme ve membran

prosesler kullanilan proseslere 6rnektir. Bu yontemler
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mithendislik acisindan degerlendirildiginde
membranla ayirma diisiik maliyet, cevre dostu olmasi,
yiiksek giderim verimi ve enerji tasarrufuyla diger
proseslerden daha fazla avantaja sahiptir'. Bu amagla
calismada boya endiistrisi atiksuyundan polimerik
membran kullanilarak

kompozit renk giderimi

hedeflenmistir.
DENEYSEL
MALZEME

Calismada kullanilan polimerik kompozit NF90
nanofiltrasyon membran1 DOW FILTEC firmasindan
elde edilmistir. Deneylerde kullanilan atiksu ise

Tiirkiyede bulunan bir boya fabrikasindan alinmistir.

YONTEM

Deneysel c¢alismada  kullamilan  capraz  akis
nanofiltrasyon sistemi (SEPA CF, Sterlitech)
kullanilmastir. Calismada farkli membran

basinglarinin (10, 15, 20 bar) renk giderim verimi
tizerine etkileri incelenmistir. Siizlintli suyundaki renk
5, 15, 30, 45, 60, 90 ve 120 dakikalarda UV-vis
spektrofotometre kullanilarak

Esitlik 1

analiz edilmistir.
kullanilarak renk giderim verimleri

hesaplanmistir.



% Renk giderme (R) verimleri Esitlik (1)’ye gore

hesaplanmisgtir

% R = ((Ag-4:)/45)*100
(1)

Burada; A4, ve A; degerleri sirasiyla besleme ve

stizlintli absorbans degerlerini gostermektedir.

TARTISMA

Membran filtrasyonunda siiriicii kuvvet olan basing,
onemli bir isletme parametresidir. Sekil 2 ve 3’te iki
farkl1 besleme sicakliginda (25 ve 35°C) uygulanan
basing farki (AP) ile renk giderim verimlerinin
degisimi gosterilmistir.

Sekil 1’de goriildiigii gibi renk gideriminin 10,15 ve
20 bar i¢in swrasiyla %97,5 , %97,56 ve %97,13
degerleri elde edilmistir. Boylece basincin renk
giderimi {izerinde ¢ok biiyiik bir etkisinin olmadig1
gbzlemlenmistir.

98.00

97.50

97.00 _‘

96.50 -

% Renk Giderimi

96.00 -

95.50 -

95.00 T ‘

—  [@P:10 bar

®mP: 15 bar
mP:20 bar

Zaman (dk)

5 15 30 45 60

90 120

Sekil 1. 25°C°de 10-15 ve 20 bar basinglarda boya atik suyu i¢in zamana karsi renk giderim verimi

Puspasari vd. tarafindan (2016), boya atik suyunun
tekrar kullanimi i¢in ince film selillozlu kompozit
membranin uygulanmasi arastirilmistir. Yiiksek tuz /
boya seciciligi ve yiiksek aki ile diisik maliyetli
zarlarin kullanimi, boya atik suyunun ekonomik ve
cevre dostu bir uygulamasi igin idealdir. Burada,
trimetilsilil selillozdan hazirlanan rejenere seliiloz
zarlar yapay boya atiklarimin muamele edilmesi i¢in
incelenmistir. Deneylerde, Kongo Kirmizisi igeren bir
besleme ve yiksek NaCl konsantrasyonunu
kullanarak, membran yiiksek akis ile birlikte sifir tuz
giderimi ile boya g¢ikarma ozelligine sahip oldugu

gOriilmiistiir’.
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GENEL SONUCLAR

Bu c¢aligmada c¢apraz akis membran yontemi ile
polimerik kompozit membran olan NF 90 kullanilarak
boya atiksuyundan
aragtirilmigtir.  Renk  gideriminin  ¢alisilan
basinglarda ¢ok yiiksek oldugu bulunmustur. Bu
calismaya gore boya endiistrisi atiksuyundan renk

endiistrisi renk  giderimi

tim

giderimi i¢in polimerik kompozit membranin etkin bir
sekilde kullanilabilecegi goriilmiistiir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Bu c¢alismanin devaminda farkli endiistrilerin
atiksulardan renk giderilmesinde farkli ozellikteki
polimerik kompozit membranlarmin performanslar

karsilastirilabilir.
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AIM

This work aims at investigating the thermo-
oxidative degradation mechanism of wool (WO)-
polyamide(PA) blends. The degradation products
are identified by means of evolved gas analysis.

INTRODUCTION

Wool and its blends have a variety of end-uses in
aircraft cabins, e.g.; upholstery, floor coverings etc
', Intrinsic flame retardancy of wool products is not
sufficient to comply with the requirements
established by aviation organizations. A limited
number of flame retardant chemistries have been
developed up to date and are currently in use.
Among the other factors; it is crucial to evaluate the
thermal degradation and pyrolysis mechanism of
the fiber alone and in blends in order to understand
the effects of flame retardants.

Under air the thermal degradation of PA 6.6
reportedly takes place in two steps *. The first step
which starts at 380°C is assigned to the
decomposition of polymer and the second step
which starts at 450°C is assigned to the oxidation of
char. Three major mass loss steps were investigated
for the thermal degradation of wool in the presence
of oxygen3. The first step that ends at
approximately 120°C is associated to the loss of
absorbed water. The pyrolysis of wool takes place
at the second step which starts a little above 200°C.
The oxidative destruction occurs at the third step
which starts above 400°C. Obviously the
combination of polyamide and wool fibers will
result in a different mechanism of thermal
degradation.

Kinetic analysis of thermogravimetric data enables
the quantitative expression of the mechanism of
thermal degradation. Invariant kinetic parameters
(IKP) method was adopted to this work to compute
the kinetic parameters from thermogravimetric data.
This method which was developed by Leskinovich
and Levchik® and later used for the determination of
kinetic parameters of polymers’ allows for the
determination of kinetic parameters without using
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any assumption based on the form of kinetic
degradation function thus, the values obtained are
intrinsic characteristics of the system.

In general the rate of a reaction is expressed as:
da/dt=f(0)k(T) (1)

In Eq.1 o is the degree of conversion and f(a) is a
specific function. The rate constant, k, depends on
temperature and is not constant throughout the
process. The temperature dependency of k, is
explained by the Arhenius equation:

k(T)=Aexp(-E/RT)  (2)

In Eq2, A is the frequency factor, E is the
activation energy and R is the universal gas
constant. Linear heating rate, f3, is expressed as:

B=dT/dt (3)
Substituting Eq.s 2 and 3 in Eq.1, the following is
obtained assuming the integral of exp(-E/RT)
between the limits 0 and Ty is very small:

9@ =%f;exp (~op)ar @

Coats&Redfern method® and the iterative procedure
by Orfaé’ were used for the solution of the
temperature integral.

The following relation is obtained by integration
using Coats&Redfern method:

In [gj(oéiv) m <Aij>
Tiv 'BVEJ'V

E:

jv
- 5
RT, ©)

The iterative procedure by Orfad is applied using:

ln[ gj(ai,) _ln<Aij>

TZQ(E/RT)| \BuEj
Ej, .
RT, (6)

For a fixed heating rate, the apparent
activation energy (Ej,) and frequency factor
(Ajy) are calculated using 21 conversion
functions.  According to Eq7 a



compensation effect exists if a lineer
relation between E and InA is observed.

lnA]-,, = B‘U + IijV (7)

Finally, the true values of activation energy
and freqency factor are computed from the
slope and intercept of the I, vs B,.

B, = nAiny — LEiny  (8)
MATERIALS AND METHODS

Wool (23 p, 68 m) and polyamide (3.3 dtex, 85-90
mm, white, semi dull) fibers in top form were
blended on gilling machine in three different ratio
(100%WO, 90% WO-10% PA and 80% WO-
20%PA). Nm 36/1 yarns were spun on ring
spinning machine and doubled to produce Nm 36/2
yarns by ring doubling machine. Yarn samples were
scoured using a non-ionic detergent and the
composition of yarn samples was determined
according to Method 2 described in TS1700.
Thermal analysis of yarns were carried out by STA
equipment (STA Q6000, Perkin Elmer) at various
heating rates (f=5°C/min, 10°C/min, B=15°C/min,
20°C/min) under air flow (50ml/min) up to 700°C.
Approximately 5 mg of sample was used for the
analysis. The real time spectra of the evolved gases
were collected by a FTIR (Cary 600, Agilent
Technologies) coupled to a thermal analyzer (SDT
Q600, TA Instruments) with a heated transfer line.
A MATLAB code generated in our laboratory was
used for the calculation of kinetic parameters.

RESULTS AND DISCUSSION

Thermal degradation pattern of wool yarn is
different than its blends (Fig.1). The onset of
decomposition and peak of weight loss rate were
shifted towards higher temperatures with the
increasing PA content. 10% weight loss for
100%WO, 90% WO-10% PA and 80% WO-
20%PA occurred at 249, 254, 257 °C respectively.
During the endothermic decomposition step, the
peak of mass loss rate occurred at 274°C, 299°C and
300°C for 100%WO, 90% WO-10% PA and 80%
WO-20%PA respectively. It is noteworthy to
mention that at 435°C another peak of mass loss
rate was observed for 80% WO-20%PA.

DSC curves in Fig.2 indicate that, for all samples,
the endothermic process of decomposition take
place in the temperature range of 220-300 °C. The
exothermic processes start at approximately 400°C.
An example of analyses carried out at various
heating rates for the calculation of the kinetic
parameters is shown in Fig.3. The mass loss curves
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shifted towards higher temperature region as the
heating rate increased.

100 5
90 3
80 1
70 AT
_60 3E
S N
75'50 -5—
40 7 f
30 95
20 W0100 11
10 W090 13
WO080
0 15
35 235 435 635

Temperature (C)

Figure 1 TG and DTG curves of wool blends at a heating
rate of 10°C/min

Temperature (C)
35 235 435 635

on (W/e), o

28
10
12
14
16

18
20 WO0100

Normalized Heat Flow Endo

WQ090 WOR&0

Figure 2 DSC curves of wool blends at a heating rate of
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CONCLUSIONS

The major steps of mass loss were identified by
thermogravimetric analysis. Kinetics of thermal
degradation of yarns were studied within these
regions by IKP method. The gases evolved by the
decomposition of 100%WO, 90% WO-10% PA and
80% WO-20%PA were analyzed at various
temperatures.

FURTHER WORK

The evolved gases will further be analyzed by TG
coupled with a GC/MS. The results of TG-FTIR
and TG-GC/MS analyses will lead to a more
comprehensive understanding of the degradation
mechanism of wool and its blends.
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AIM

The aim of this study is to develop a fast and
reliable method to increase the conductivity of
commercial non-conductive fabrics.

INTRODUCTION

Textiles are fundamental for human life since it’s
early days. Until recent years textile industry
focused on aesthetics and comfort. Technical
textiles are a new breed of materials that focus on
specific applications. Technical textiles usually
employ blending polymers and additives with
conventional textiles to achieve improved
properties towards a specific application.

One way of modifying a textile is to improve its
conductivity. Conductive fabrics can be used for
muscle stimulation, RF and EMI shielding, thermal
heating, antistatic applications and smart textiles.
Conductivity may be achieved by using conductive
fibers or conductive coatings. Carbon and metals
such as nickel, copper, gold and silver are used to
increase conductivity. A relatively new approach is
to use conductive polymers as coating materials [1].

There are two conditions for having a conducting
polymer: First, the polymer needs to have
alternating single and double bonds. Second, the
polymer structure has to be disturbed by oxidation
or reduction. Well known conductive polymers are
polypyrole (PPy), polythiophenes (PT), poly(3,4-
ethylenedioxythiophene) (PEDOT), polyacetylene
(PA) and polyaniline (PANI).

PANI is a conducting polymer which attracted
much attention due to its low cost, good
conductivity and good thermal and environmental
stability. PANI has different oxidation states. These
states can be summarized as seen in Figure 1. The
fully reduced state is leucoemeraldine state and
fully oxidized state is called pernigraniline state.
Half oxidized emeraldine base state is the
conductive form of PANI when protonated [2].

M

(O-+O-4O—=C~;),

Figure 1. Structure of polyaniline [3]

Oxidative polymerization of PANI is generally
conducted in acidic medium using ammonium
persulfate (APS) as oxidant/initiator. Both
temperature and pH has an effect on final MW of
the polymer and kinetics of the reaction [4].
Polymerization kinetics of aniline (AN) is
represented by the semi-empirical kinetic equation
given below [5].

—d[AN]dt = —k,[AN][APS] + k,[AN][P]

Since its discovery in 2004 [6], graphene is a
popular material owing to its excellent physical
properties. Graphene is a single layer graphite
consisting of sp® hybridized carbon atoms. The
existence of 3 sigma bonds per carbon atom and
delocalization of electrons result in good physical
properties and zero effective charge carrier mass

[7].

EXPERIMENTAL
Material
Aniline, ammonium  persulfate, potassium

permanganate, hydrazine monohydrate, hydrogen
peroxide, sulphuric acid and hydrochloric acid were
purchased from Merck and were used without
further purification. Sodium nitrate was purchased
from Sigma-Aldrich and used as received. Graphite
was purchase from Morgan Karbon Grafit San. A.S.

The fabric used for the experiments is 90 wt% wool
and 10 wt% polyamide with 0.61mm thickness.

Gamry Reference 3000 Potentiostat was used for
conductivity tests.

Method

Graphene oxide was prepared using modified
Hummers method [8]. Graphite and sodium nitrate
were mixed in concentrated H,SO,4 Then,



potassium permanganate was added to the solution
in an ice bath. H,O, was added to end the reaction.
Graphene oxide (GO) in the reaction medium was
first washed with dilute hydrochloric acid and then
repeatedly washed with water.

In-situ polymerization of aniline was done by
oxidative  polymerization of aniline with
ammonium persulfate (APS). The fabric to be
coated with polyaniline was kept in reaction
medium for 30 minutes prior to polymerization.
The fabric was washed with hydrochloric acid
solution until the washing solution turned colorless
and then washed with acetone again to remove the
excess HCL

GO was reduced to graphene (RGO) by reaction in
acidic medium using hydrazine monohydrate at
95°C for 2 hours. The dried fabric was dipped in
RGO solution, kept in APS solution for 30 minutes
and then washed with water.

RESULTS AND DISCUSSION

GO was successfully prepared and reduced to be
used as an additive. SEM image of prepared GO
sample can be seen in Figure 2. EDS analysis
showed that C/O ratio was 3.08 which is within the
range reported in literature.

Polymerization was carried out at different
temperatures to see the effect of coating quality on
the fabric. It was seen that at lower temperatures,
polymerization initiation was slower, but the
separation of the phases was more distinctive.

Figure 2. SEM image of prepared GO

In-situ polymerization over the fabric at 0°C
resulted in a homogenous, very thin polyaniline
layer over the fabric. The images of the fabric
before and after the polymerization can be seen in
Figure 3.
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CONCLUSIONS

p—

a) b) |‘ﬁ
Figure 3. (a) Fabric before polymerization (b)
Fabric after polyerization

Coating by dipping the fabric in a polyaniline
solution is impossible without using additives since
the polymer solution does not wet the surface
readily as shown in Figure 4.

Figure 4. 15 minutes after polyaniline solution
dropped on the fabric

The resistivity of polyaniline coated fabric was
measured as 3.2x10° Q.cm. Polyaniline coated was
3.6 wt% of the fabric. The resistivity of polyamide
is about 10" Q.cm and can be decreased to 1.8x10°
Q.cm by adding 10 wt% carbon black or 1.7x10°
Q.cm by adding 10 wt% carbon nanotubes [9].
These results are summarized in Table 1.

Table 1. Effects of various additives on the
resistivity of PA fibers

Polymer | Additive/coating | Wt% of | R
additive (Q.cm)

PA - - 10"

PA Carbon black 10 1.8x10°

PA Carbon NT 10 1.7x10°

PA-wool | Polyaniline 3.6 3.2x10°

(this coating

study)

PA-wool | Polyaniline 3.6+1.3 1320

(this coating + RGO

study)

In-situ polymerization of aniline on PA/wool fabric
was successfully conducted and the fabric was




coated with a thin polyaniline film. Polymer coating
decreased the resistivity of the fabric from 10 to
3.2x10° Q.cm. This method proved to be more
efficient than other methods such as blending
carbon black and CNT to the polymer as far as
surface conductivity is concerned. Addition of
RGO reduced resistivity further to 1320 Q.cm. In-
situ polymerization on non-conductive fibers can be
a way to use traditional textiles in more demanding
applications.

FUTURE WORK

A more detailed study to improve the adhesion of
RGO to polyaniline and to the fabric will be
conducted as well as further electrical tests such as
cyclic voltammetry for possible application for
super capacitors.
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AIM

In this study, selected environmental friendly
flame-retardant materials for epoxy resin aiming
fiber-reinforced polymer composites using were
investigated. Within the scope of the study, five
different types of flame retardant additives were
added to the epoxy resin system and thermal
degradation behaviours of the composites were
evaluated by simultaneous TGA-FTIR system.

INTRODUCTION

It is stated that the main cause of the life losses due
to the fires is the inhalation of toxic gas or smoke
before the flame reaches the people during the
combustion. The approach was adopted to the use
of flame retardant materials used to reduce or
prevent fire damage in building, furniture and
transport. For this reason, production and use
speeds of these flame retardant materials has greatly
increased because these material have to meet the
flammability standards defined by authorities'.
However, this approach can not reduce the number
of vital losses or injuries that occur in fires at the
desired amount because it ignores mostly the
problem of toxic gas and smoke formation'?’. The
main reason is that the flammable materials used in
polymers is pyrolyzed during exposure to heat and
produces more toxic combustion products than the
gases resulting from the ignition of untreated
polymeric  materials®**.  For example, the
combustion products of untreated wool fabric under
flaming conditions are CO,, CO, NOy and water,
while hydrogen cyanide and organocyaninides are
formed during pyrolysis. It is known that the most
of the deaths during fire are caused by the
poisoning of carbon monoxide and hydrogen
cyanide conjugation”’.

Halogenated aliphatic or aromatic carbon-based
flame retardant additives containing F, Cl, and Br
were used in form of organo-bromine and organo-
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chlorine compounds®.  Although these additives
provide flammability performance at a good level,
restrictions have been placed on their use due to the
formation of toxic by-products such as HBr, HCI,
HF, and tetrabromo bisphenol A, which are formed
in smouldering conditions. Commonly used
environmental friendly flammable materials are
inorganic compounds such as  aluminium
hydroxide, aluminium polyphosphate, antimony
trioxide, zinc borate and silicon oxide, halogenated
organic compounds such as tetrobromobis phenol
and decobromobis phenyl, organophosphorus
compounds and phosphorus- nitrogen based the
compounds®’. These compounds listed above have
taken place of halogenated flame retardant additive
materials because of environmental problems
caused by them.

Flame retardant polymeric materials should be
investigated for smoke and toxic gases released in
combustion and pyrolysis conditions even if new
generation environmental friendly flame retardant
material are used to increase thermal stability®’.
The chemical structure of the polymer directly
affects the formation of fumes and toxic products’.
The addition of flame-retardant systems to
polymeric materials increases the efficiency and
proportion of toxic and irritant combustion products
throughout the fire. Previous studies'” showed that
simultaneous thermogravimetric analysis and FTIR
were successfully used for the evaluation to thermal
degradation behaviour of polymeric material in
micro-scale conditions.

Epoxy resins are dominant position in high
performance material owing to their excellent
mechanical and chemical resistance although they
require to be improved their thermal stability
especially in aerospace and defence industries. In
this study two groups flame retardant material were
used to enhance thermal resistance of epoxy resin
and the effect of these materials on thermal



decomposition behaviour of epoxy resin was
studied.

EXPERIMENTAL
Materials

Five different types of flame retardant additives
(red phosphorus (Sigma), Ammonium
polyphosphate (Exolit AP 760, Clariant), ATH
(Sigma), SbO; (Sigma) and ZnB (Chemtura)) were
added to the epoxy resin with stirring at a speed of
750 -1000 rpm for 5 min using mechanical mixer.
These epoxy resin system were cured firstly at
room temperature for 1 day, final laminates was
prepared than after 8 hours
at 80 °C second cure stage.

Methods

Thermogravimetric analyses (TA Instrument, SDT
Q600, USA) were carried out for all samples under
100 ml/min nitrogen gas flow rate and 20 °C/min
heating rate to 1000°C. Combustion products were
determined by FTIR (Agilent Carry 600, USA)

connected to TGA device by heated line
simultaneously.
RESULTS AND DISCUSION

Compositions and sample codes of FR/Epoxy
laminates were listed in Table 1. The thermal
stability and decomposition behaviour of cured
epoxy/FR  laminates were investigated and
thermogravimetric analysis results was summarized
in Table 2.

Table 1:Cured epoxy laminates and their contents

Resin code Loading
Flame retardant Epoxy ratio
(weight)
%
Control EO
Phosphorus Red El %2
based phosphorus
Exolit AP 760 E2 %2
Inorganic ATH E3 %2
based E7 %20
SbO; E5 %2
ZnB E6 %2

Table 2: Thermogravimetric analysis results of
cured epoxy laminates

Sample Char residue Tmax Mass loss Max.
at 800 °C (X)) rate Heat flow

() (%/°C) Wig)
E0 3.5 380 1.3 2.2
El 12.0 387 1.2 1.7
E2 13.0 384 1.3 2.2
E3 8.5 385 1.2 2.2
ES 10.0 391 1.4 1.9
Eé6 15.0 394 1.4 1.9
E7 17.5 392 1.1 2.0
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The residual resin content of the epoxy (E0) resin
was determined to be 3.5%. Luda et al.* determined
that the epoxy resin begins to decompose at 295 °C
in three main stages during the thermal analysis of
the brominated epoxy resin. The reason for
observing two-digit mass loss in our TGA of the
sample is overlapping in stages because of the
lower resolution feature of our heating program. In
the study conducted by the Cyrys et al.' found that
three types flame retardant resins had 77%, 85%
and 80% of the mass loss in the argon environment,
respectively in TGA.

The evolved gas analysis of cured FR epoxy resin
was figure out the main compositions in thermal
degradation process by TGA-FTIR spectra shown
in Figure 1. In process of depolymerisation of
epoxy resin, main gas phase products are H,O
(3650 cm™) CO, (3100-2600 cm™), phenol (3650 -
3500 cm™), hydrocarbons (2850- 1200 ¢cm™) and
aromatic rings (around 1650 cm™) shown in Figure
2.

Figure 1. TGA-FTIR spectrum of gas phase in the
thermal degradation of cured EP samples

L Rr—

Figure 2: Control epoxy laminates(E0) extracted
spectrum at 17 min

CONCLUSION

Incorporation of flame retardant materials into
epoxy resin can be improved the thermal stability
dramatically. Specifically, epoxy resin residue at
800 °C was increased between three and six times




nearly (2 % weight). Effect of flame-retardants on
epoxy resin decomposition behaviour was
determined. Extracted spectrums of each sample in
maximum mass loss point FR epoxy laminates are
similar to control epoxy resins. When temperature
reaches 390 °C, -CHj; peeks between 2974-2850
em™ were suppressed in FR epoxy laminates and
CO and CO, peeks intensity were increased at
2358-2450 cm™.

FUTURE WORKS

TGA-FTIR results can be supported GC-MS to
investigate other thermal gas phase products. Also,
results obtained from TGA-FTIR system, as micro
scale analysis can also be correlated by the cone
calorimeter-FTIR system.
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AMACLAR

Bu ¢alismanin amaci goriintii analizi tekniklerinden
yararlanarak kumas dokiimliliiginii objektif olarak
Olcebilen 0Ozgilin bir Olgiim sistemi tasarlamaktir.
Tasarim esnasinda dikkate aliman diger Onemli
hususlar ise, gelistirilen bu sistemin var olan Gl¢iim
sistemlerine nazaran daha hizli 6lgiim yapabilmesi,
kolay tasinabilmesi ve farkli 1giklilik ortamlarinda da
dogru sonuglar verebilmesidir.

GIRIS
Tekstil ylizeylerinin tarih boyunca en Onemli
ozelliklerinden biri yapmin kolay egilebilirligi

olmustur. Egilebilir olup mekanik 6zelliklerini uzun
siire muhafaza eden malzemelerin baginda kumasglar
gelmektedir.  Giinlik kiyafetlerden ev  tekstili
iirlinlerine kadar bu 6zellik kumaglarda aranmaktadir.
Kumasa dokunuldugunda siibjektif olarak kumas
egilebilirligi ile ilgili bir karara varilabilse de, bu
hissiyatin objektif olarak Ol¢iilmesinin gerekliligi
asikardir. Dokiimliiliik, kumasin egilebilirligi ile ilgili
bir 6zellik olup, kumasin kendi agirhigi altinda sekil
degistirme  davranis1  olarak tanimlanmaktadir'.

Kumasim dokiimliiliik 6zelligi yaygin olarak “Cusick”
dokiimliilik cihazi ile dlgiilmektedir (Sekil 1). Cihaz,
ayna ve

numune tablasi, konkav 1siklandirma

. . 2
sisteminden olusur”.

Sekil 1. Dokiimliliik lgiim cihazi
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DENEYSEL

Malzeme

Kumasg dokiimliiliikk 6zelliginin 6lgiimii igin 5 farkli
tipte dokuma kumag 4/1 saten oOrgiide iiretilmistir.
Tiim kumaslarda ayni tip ¢ozgii ipligi kullanilmigtir.
Cozgii ipligi 50/72 yari-mat 600 turlu (Z) polyester
ipliktir. Uretilen kumaslarm atki iplikleri farklidir.
Kumaglarda kullanilan atki iplik ozellikleri Tablo
1’de verilmigtir.

Tablo 1. Kumaglarda kullanilan atki iplik 6zellikleri

Kod Atk ipligi (Ne)no  Iplik tipi
1 20/1 Kesik elyaf polyester
2 20/1 Viskon
3 40/1 Kesik elyaf polyester
4 40/1 Viskon
5 36/2 Poliviskon
Yontem

Dokuma kumaslarin 6ncelikle TS 9693 standardina
uygun olarak “Cusick” dokiimliiliik cihazinda
dokiimliilik katsayisi tayinleri yapilmistir. Bunun
icin kumasglar 24 saat kondiisyonlanmis, kalip
kullanilarak dairesel formda kesilmistir. Olgiimde
kullanilmak {izere yar1 saydam aydinger kagitlari
dairesel olarak kesilmis ve agirliklart Slgiilmiistiir.
Bu 6n hazirliklardan sonra, kumaslar ilk olarak
numune tablasina  sabitlenmistir. Kumaslarin
dokiimlii haldeki golgesi konkav ayna ve 151k
vasitasiyla onceden dairesel olarak kesilmis yari
saydam aydinger kagidi iizerine diiglirilmiistiir.

Kagit tizerindeki golge alanin sinirlar1 yine aydinger
kagidi tlizerine elle ¢izilmistir. Cizim disinda kalan
bolge makas ile kesilerek uzaklastirilmig, kalan kagit
agirhigr tartilmistir. Bu agirlik degerinin, aydinger
kagidinin  kesilmeden oOnceki agirligina orant
dokiimliilik katsayisi olarak hesaplanmstir.

Gelistirilen 6l¢me yontemi
“Cusick” dokiimliiliik cihazinda elde edilen kumasg

golge goriintiilerinin ~ fotograflar cekilerek
bilgisayara aktarilmigtir. MATLAB yaziliminda
hazirlanan  bilgisayar ~ programu  vasitastyla

dokiimliilik katsayilar1 hesaplanmigtir. Gelistirilen
bilgisayar programi asagida verilen sirada goriintii
analizi  tekniklerini  kullanarak  hesaplamalari
gerceklestirmektedir:



- GOriintiiniin gri renk tonlarina cevrilerek 0-255
arasinda say1 matrisine doniigtiiriilmesi

- Daire formundaki kagit ve tabla sinirlarinin tespiti,
en uygun ¢ember koordinatlarinin bulunmasi, cember
merkezi ve yarigapinin elde edilmesi (Sekil 2)

Sekil 2. Daire siirlariin gorsel gosterimi

- D1s ¢ember diginda kalan her matris elemanina 255
degerinin atanmasi (Bu islem sonucu olusan goriintii
Sekil 3’te verilmistir)

Sekil 3. Cembef dis1 alanin temizlenmesi

- Olgiim yapilan ortamdaki dis 1s1klandirma sebebiyle
goriintii lizerinde Sekil 3’de fark edilebilecek 151k
gradyaninin sonuglar iizerindeki etkisini azaltmak i¢in
gorlintli matrisinin 151k gelis dogrultusuna dik iki
pargaya boliinmesi

- Goriintii matrisi histogramindan tabla, kumas gdlgesi
ve aydinlik bolge sayisal deger araliklarinin tespiti
(Sekil 4), alanlarin hesaplanmasi

DENEYSEL SONUCLAR

5 adet kumagm dokiimliilik katsayilar1 once klasik
kesme ve tartma yontemine gore, ardindan goriinti
analizi teknikleri kullanilarak gelistirilen bilgisayar
programi vasitasi ile hesaplanmistir. Sonuglar Sekil

48

5°da verilmistir. Tki farkli yontemle elde edilen
sonuclarin arasindaki iligkinin derecesini belirlemek
icin korelasyon katsayisi hesaplanmistir. 0.89 degeri
elde edilmistir.
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Sekil 4. Goriintli matrisi histogrami
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Dokiimliiliik katsayisi

Kumag kodu
Sekil 5. Dokiimliiliik katsayisi 6l¢iim sonuglari

GENEL SONUCLAR

Goriintli  analizi  teknikleri kullanilarak kumag
dokimliligiini objektif o6lgen 6zgin bir Olglim
sistemi  tasarlanmistir.  Yiiksek  sayilabilecek
korelasyon katsayist elde edilmistir. Hizli ve pratik
Ol¢lim yapilabilmektedir. Farkli 1s1klilik
ortamlarinda da dogru sonuglar verebilmesi igin
sonraki donem ¢aligmalar1 planlanmaktadir.
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AMACLAR

Bu calismada atik ahsap tozlarinin cam elyaf/epoksi
polimer kompozitlerin yapisina katilabilirligi ve bazi
mekanik Ozelliklerine olan etkilerinin incelenmesi
amaglanmistir.

GIRIS

Kompozitler; hafiflik, yiiksek mekanik dayanim,
korozyon direnci gibi 6zellikleri sayesinde oldukga
yaygin kullanilan yeni nesil malzemelerdendir.
Gelismekte olan otomotiv, havacilik, savunma v.b.
endiistriler ise bu tip malzemelere olan talebi her
gegen giin arttirmaktadir'™. Yeni malzeme tiiretme
caligmalarinda ise mevcut malzemeleri g¢esitli
takviyelerle destekleyerek hibrit yapilar elde etmek
onemli yer tutmaktadir. Malzemelerin yapisal
Ozelliklerinin partikiil takviyesi ile gelistirilebilmesi
bu yontemlerin yaygmlasmasini saglamistir™®. Fakat
nano ve mikro Olgekli katki malzemelerinin pahali
ve zahmetli yontemlerle {iretilmesi nihai {iriiniin
ekonomik  ulagilabilirligini olumsuz  yoOnde
etkilemektedir. Bunun yaninda bazi malzemelerin
imalat operasyonlarindan kalan ve ¢dp niteligindeki
artiklar1 ise potansiyel takviye malzemesi 6zelligi
tasiyabilmektedir. Ornegin orman iiriinlerinden ¢ok
yonlii  yararlanmanin  gerceklestigi  giiniimiizde,
yalniz aga¢ malzemeden on binlerce farkl: {iriin elde
edilmektedir. Bu kadar genis kullanim yeri bulabilen
aga¢c malzemenin degeri, tiikketimi ve diinya niifus
artisina  bagli olarak orman varliginin c¢esitli
sebeplerle azalmasi goz Oniine alindiginda siirekli
artmaktadir. Bu nedenle, aga¢ malzemenin
ekonomik ve rasyonel sekilde degerlendirilmesi
zorunlu hale gelmistir’. Kiiresel 1sinma kaynakli
iklim degisikligi belirtilerinin hemen her bdlgede
hissedildigi diinyamizda yasam dongiisii agisindan
6nem arz eden ormanlarimizi ve lignoseliilozik
esasli hammadde kaynaklarini daha verimli
kullanmak amaciyla en ufak atiklarina kadar
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degerlendirmek hem maliyeti diisiirmek hem de
dogada kaybolma siirecini hizlandirmak agisindan
olduk¢a 6nem arz etmektedir®. Bu kapsamda ahsap
polimer kompozit (Wood Polymer Composite-WPC)
malzemeler tiretilerek basli basina bir endiistri
olusturulmustur. Bu kapsamdaki polimer
malzemeler ise genellikle polipropilen (PP),
polietilen (PE) ve polivinil klorir (PVC) gibi
termoplastik malzemelerdir’'’. Hazirlanan
calismada ise atik ahsap tozlarinin cam elyaf/epoksi
polimer kompozitlerin yapisina katilabilirligi ve
cekme ile li¢ nokta egilme dayanimlarina olan
etkileri incelenmistir.

DENEYSEL
Malzeme

Calismada destek malzemesi olarak 300 gr/m’
yogunluklu cam elyaf kumas ve matris malzemesi
olarak HEXION MGS L-160 ve H-160 ticari kodlu
epoksi re¢ine sistemi kullanilmigtir. Ahsap tozu atik
saricam (pinus slyvestris) talagindan elde edilmistir.
Saricam agacinin kiitiik haldeyken ki yogunlugu %8
nemde 0,39 gr/cm3 olup”, elenmis toz formda
olgillen gdriniir  yogunlugu 0,163  gr/cm’’tiir.
Ortalama boyut ise 91-109 um araligindadir.

Yontem

Agirlikca %1, %3 ve %5 oranlarinda ahsap tozu
takviye edilmis epoksi regine (regine:sertlestirici
oran1 4:1) el ile tabakalama yontemi kullanilarak 6
kat halinde elyaflara tatbik edilmistir. Yapi
icerisinde hava kabarcigt olusumunu en aza
indirebilmek i¢in vakum ortamina alinan elyaflar
oda sicakliginda 24 saat kiirlenmeye birakilmistir.
Elde edilen kompozit levhadan kesilen numuneler;
ASTM D-3039 standardina gore 2 mm/dk hizda
¢ekme deneyine ve ASTM D-7264 standardina gore
3 mm/dk hiz ile 80 mm destek kiris genisliginde ii¢
nokta egilme deneyine tabii tutulmuslardir. Sekil



1’de kullanilan malzemeler, {retim sistemi ve

iiretilmis kompozit levha verilmektedir.

Sekil 1.a) Ortalama 91-109 pm boyutunda elenmis ahsap tozu,
b) Ahsap tozunun epoksi ile karistirilmasi, ¢) Vakum uygulamasi,
d) Ahsap tozu takviye edilmis cam elyaf/epoksi kompozit levha.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Deneylerden elde edilen sonuglara goére cam
elyaf/epoksi kompozit yapiya katilan %3 oraninda
ahsap tozu, kompozitin ¢ekme dayaniminin 285,6
MPa‘dan 317,8 MPa‘ya yiikselmesini saglamistir.
Benzer bigimde ii¢ nokta egilme deneyi sonuglarina
gore maksimum egilme kuvveti % 5 oraninda ahsap
tozu ilavesinde 222.2 N’dan, 3143 N’a
yiikselmistir. Sonuglar Sekil 2°de verilmistir.
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Sekil 2.a) Cekme deneyi sonuglari, b) Ug nokta egilme deneyi
sonuglart.
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GENEL SONUCLAR

Yiiksek maliyetli nano tozlar yerine, atik talastan
elde edilmis mikro dlgekli ahsap tozu, tabakali cam
elyaf/epoksi kompozitin yapisina basaryla tatbik
edilmistir. Deneysel sonuglara gore yapiya katilan
ahgsap tozu kompozitin ¢ekme dayanimint %11
egilme dayanimini ise %41 oraninda gelistirmistir.

SONRAKIi DONEM CALISMALARI

Farkli ahsap tiirlerinin tozlari, farkli 6lgekli veya
modifiye edilmis artik malzemeler de incelenebilir.
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AIM

TITK, Agrolinz Melamine GmbH, Linz (a
subsidiary of Borealis group) and smartpolymer
jointly developed an innovative melt-blown process
for manufacturing of fire-resistant non-woven. The
developed process is now transferred together with
Slovenian company Melamin d.d., Kocevje into
production scale. MER non-woven at commercial
format are now disposable.

INTRODUCTION

Melamine formaldehyde (MF) resins are thermoset
material already well-known for decades. BASF
started the production of filaments (BASOFIL-) and
of non-wovens made of them already in the late
90’s, but has shut-down it couple of month ago,
again. The main disadvantage of BASOFIL was its
expensive costs and its coarse fibre diameter in the
range of 12 to 20 wm. Due to this higher fineness
application was restricted to lower thermal
insulation application, only.

Melt-blown of crude MF resins was not possible,
until resins were modified by addition of methanol
into the polycondensation process. Resulting
melamine etherified resins (MER) exhibit lower
melting temperatures and could be adjusted at
required melt viscosity. TITK and Borealis
Agrolinz Melamine GmbH, Linz succeeded to
develop an innovative melt-blown process for the
production of MER non-woven based on these new
resin characteristics.

The key step inside the melt-blown process is the
accurate adjustment of spinning temperature and of
melt viscosity as well as the adaptation of flow-rate
of needed blowing air. Furthermore a resin
consolidation of formed spinning capillaries has
had to be developed and integrated into the melt-
blown technology.

Typical fibre diameter lower than 5 um, thermal
decomposition at 400 °C and continuous use at
temperatures up to 250 °C permitted to manufacture
non-wovens at grammage of 20 g/m” up to 750
g/m’. Further melt-blown non-wovens represent
inherent flame resistance (LOI of 32), neither
shrinking nor melting or dripping and only low and
non-toxic smoke gases when faced with fire.
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Recently the process is transferred by smartpolymer
and Melamin d.d. into production scale. Further
investigations of MER melt-blown non-wovens are
directed towards the development of a suitable
textile design and towards the required application
characteristics.

EXPERIMENTAL
Material and Methods

MER manufactured by Melamin d.d. was used
without any further purification. It was molten and
extruded at 120 °C and further processed by the
developed MB process (figure 1).
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figure 1: Melt-blown process scheme for
manufacturing of MER non-woven

Thermal conductivity was assessed according to
standard DIN EN 12667:2001. The degree of sound
absorption was evaluated according to DIN EN ISO
10534 - 2: 2001 - Acoustics - Determination of
sound absorption coefficient and impedance in
impedance tubes - Part 2 and DIN EN ISO 354:
2003 - Acoustic absorption measurement in a
reverberation room.

EXPERIMENTAL
DISCUSSIONS

The new non-woven made of thermoplastic
melamine resin is inherent non-combustible. The
heat and flame resistance of MER based non-woven
are matching those of much more expensive
materials, like e.g. aramid. In all identified market
segments (e.g. hot gas filtration, protective clothing,
home textiles and transportation) growth is
worldwide stipulated by tighter legislative
regulations and an increased environmental, health

RESULTS AND



and safety awareness. MER could meet all the
requirements and may satisfy market regulations. In
case of fire only low and non-toxic smoke gases are
liberated even meeting the tight regulation of the
EADS standards. Due to the developed efficient
melt-blown technology the new material costs
marketable minimum 50% below competing
materials. Favourable production costs are even
enabling competition with mass-materials of far
lower technical characteristics.

Fineness and samples grammage could be easily
adjusted regarding the intended thermal or acoustic
analysis. Thermal conductivity was determined at
0.028 W/m K. Degree of sound absorption is
excellent and fulfils all the applied evaluation
standards.

CONCLUSIONS

Modification of melamine formaldehyde resins by
methanol etherification opens up thermoplastically
processable MER. TITK and its industrial partners
succeeded to develop a melt-blown process
including MER processing specifics. Recently a
production facility is erected at Kocevje site of
Melamin d.d. Melt-blown non-woven represent fire
resistance, low and non-toxic smoke gases,
competitive manufacturing costs and excellent
material properties regarding thermal and acoustic
insulation.

SUGGESTIONS FOR FURTHER WORK

Further work is dealing with improvement of the
melt-blown process, the MER non-woven textile
processing and the upgrade of application
properties.
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AIM

The development of implantable glucose sensors will
provide monitoring high-risk diabetics in any clinical
settings and point of care. We have developed
biocompatible optical hydrogel fiber sensor that can
quantitatively report on the concentration of glucose.
In situ co-polymerization in a mold allowed obtaining
poly(ethylene glycol) diacrylate hydrogel cores (@
=200 um - 2.0 mm) having a uniform Ca alginate
cladding (©=50 pm). The hydrogel fibers
functionalized with phenyl boronic acid derivatives
enabled sensing variation through dynamic changes in
the Donnan osmotic pressure and effective refractive
index. By measuring the monochromatic transmitted
light through the hydrogel fiber, the concentration of
glucose was quantified in the physiological range (1.0-
12.0 mM). It is anticipated that the presented sensing
platform will have implications in the development of
optical glucose sensors for continuous point-of-care
diagnostics in diabetes monitoring.
INTRODUCTION

Diabetes is a significant global health challenge
caused by either a deficiency of insulin or resistance to
insulin.(2012) This epidemic affecting more than 382
M people is on the rise worldwide.(Guariguata et al.,
2014) In the United States, 9.3% of the population
lives with diabetes projected to increase to 1 in 3
adults by 2050. In addition, diabetes is the seventh
leading cause of death with an annual cost burden of
$245 B ($176 B in direct expenses) in the United
States.(Control and Prevention, 2012)

Optical glucose sensors are emerging as a highly
sensitive detection platform for the quantification of
glucose concentration.(Wang and Wolfbeis, 2012) The
advantages of optical sensors over traditional dyes,
fluorescent molecules and electrochemical assays
include that they (i) are label-free, (ii) are able to be
used in real-time continuous monitoring, (iii) are not
influenced by electromagnetic fields, (iv) enable sterile
sensing, and V) are amenable to
miniaturization.(Steiner et al., 2011) Optical
continuous glucose sensors based on reversible
glucose binding with phenylboronic acids (PBAs)
have been reported in platforms such as holographic
thin films,(Kabilan et al., 2005) crystalline colloidal
arrays,(Ward Muscatello et al., 2009) glucose-
mediated assemblies of fluorescent dyes and quantum
dots (QDs),(Huang et al., 2013, Wu et al., 2010)
hybrid nanogels embedded with dyes and inorganic
nanoparticles.(Ruckh and Clark, 2013) While these
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platforms are suitable for measuring glucose in vitro,
there is an urgent need for the development of fully
biocompatible glucose sensors in vivo. While there
are optical waveguide systems in the form of
optodes, they utilize solid-state (e.g. silica) materials
that are not compatible with biological systems for
implanting in vivo.(Tierney et al., 2009)

Here, we report the development of a generic, label-
free biocompatible hydrogel optical fiber sensor for
glucose monitoring. We demonstrate high light
guiding efficiency and stability for optical sensing of
glucose. By combining the advantages of fiber optics
and reversible sensing mechanism of PBA
derivatives, we  produced glucose-sensitive,
biocompatible waveguides. An optimized two-step
process was developed to created hydrogel fibers
containing covalently bound pendant PBAs
employed to fabricate the core and cladding.
Quantitative readouts were attained through
spectrophotometry. The great advantages of our
sensor over current technologies are (i) reusability,
(ii) amenable to mass manufacturing, (iii)
biocompatibility, and (iv) reproducibility to sense
glucose concentrations in the range of 0—12 mM
with high analytical sensitivity. Our glucose-
responsive hydrogel fiber sensors may have clinical
applicability in continuous glucose monitoring in
diabetes. These hydrogel fibers may be injected
subcutaneously to monitor the concentration of the
glucose in transdermal fluid.

EXPERIMENTAL

Material

Syntheses of glucose-responsive hydrogel fibers.
Poly(vinyl chloride) (PVC) tube as fiber molds (10
cm, Cole Parmer, Tygon S3, inner diameter (ID):
0.5-2.0 mm) was attached to a ruler in horizontal and
leveled position. The monomer solution (800 mL)
was injected into the fiber mold using a syringe. The
monomer solution was polymerized by exposing the
mold to UV (365 nm, 5 mW cm %; Spectroline) for 3
min. The crosslinked hydrogel fiber core was
extracted from the tube by applying water pressure
using a syringe. The core was rinsed with ethanol
and water (1:1, v/v) and placed in PBS. The cladding
was prepared by immersing the hydrogel fiber cores
in sodium alginate (1-4 wt%) for 3 s and dried for 3
min. The fibers were submerged in calcium chloride



(CaCly) solution (100 mM) for 1 min to form a
calcium (Ca) alginate cladding.

Method

The hydrogel fiber glucose sensor consists of a
PEGDA hydrogel core and Ca alginate cladding (Fig.
la). When illuminated with a monochromatic light
source (i), the fiber guides light. Any change in the
optical properties of the core or cladding will produce
alters the intensity at the output (Io). The changes in
the intensity of the transmitted light can be correlated
with the concentration of glucose.
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Figure 1. Principle of operation of the glucose-
sensitive hydrogel fiber. (a) Structural composition of
the PEGDA fiber core cladded with Ca alginate. (b)
The hydrogel matrix is functionalized with a
phenylboronic acid derivative. (1) PEGDA hydrogel,
(2) 3-APBA in charged tetrahedral state, (3) glucose
(c) The cis diol groups of the boronic acid derivative
bind to glucose molecules and change the refractive
index of the hydrogel fiber. (d) The increase in the
concentration of the glucose molecules can be
quantified by measuring the variation in the intensity
of the output light.

EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

Synthesis of Glucose Sensitive-Hydrogel Fibers. We
developed a biocompatible optical glucose sensor by
incorporating a PBA derivative (i.e. 3-APBA) into
PEGDA hydrogel fiber. PBA derivatives complex
with carbohydrates through their cis-diol groups (Fig.
2a). The complexation equilibrium is fundamentally
dependent on the pH of the system. At acidic pH (<
7.0), the uncharged trigonal planar form of the PBA
does not complex with carbohydrates. However, above
the pK, point of (~8.8) the PBA, its charged tetrahedral
state reversibly binds to glucose. When immersed in
buffered glucose solutions (pH 7.4, 1.0-14.0 mM), cis
diols of 3-APBA in the PEGDA hydrogel fiber forms
reversible covalent bonds with glucose molecules.
This complexation is fully reversible. The formation of
boronate anions upon glucose-3-APBA complexation
increases the Donnan osmotic pressure of the hydrogel
fiber. These changes in hydrophilicity alter the
hydrogel refractive index. The refractive index of the
PEGDA hydrogel fiber shifted from 1.365 to 1.370,
which might be attributed to the increase in the
concentration of the glucose. The refractive index of
the PEGDA-co-3-APBA hydrogel fiber decreased as
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the concentration of the glucose was increased from
2.0to 12.0 mM.

The expansion of the hydrogel due to Donnan
osmotic pressure increase saturated in 1.5 h (Fig.
2d). As the concentration of glucose within the
physiological range was increased from 4.0 to 12.0
mmol L, cross-section area of PEGDA-co-3-APBA
hydrogel fibers expanded up to 12 %, showing a
linear relationship to the change in glucose
concentration. The changes in the refractive index of
the PEGDA-co-3-APBA hydrogels were quantified
by measuring transmitted light across the fiber. A
532 nm wavelength laser was coupled to the
hydrogel fibers swollen in different glucose
concentrations, The light intensity at the beginning
and the end of the fiber was measured to quantify the
concentration of glucose. Light loss decreased 17 %
as the concentration of glucose was increased to 12
mmol L. The decrease in light scattering might be
attributed to the change in the refractive index of the
hydrogel fiber due to glucose binding. Therefore, the
change of the refractive index of the hydrogel fiber
can be correlated with the concentration of the
glucose.
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Figure 2. Quantification of glucose concentrations
with optical hydrogel fibers. (a) Complexation of cis
diol of 3-APBA with a glucose molecule. (b) The
change in the refractive index of PEGDA hydrogel
in the presence of different glucose concentrations.
(c) The change in the refractive index of PEGDA-co-
3-APB hydrogel in the presence of different glucose
concentrations. (d) Time-lapse measurements of the
expansion of hydrogel fiber diameter in the presence
of glucose (12 mM). (e) The change in the thickness
of the hydrogel fibers as the glucose concentration is
increased. (f) Light intensity of the hydrogel fiber
measured in the presence of different glucose
concentrations, showing a decrease in light scattering
with increasing glucose concentration.



CONCLUSIONS

We have developed biocompatible cladded optical
PEGDA hydrogel fibers and optimized their light
guiding properties to efficiently deliver light via total
internal reflection. The presented fabrication approach
allows synthesizing hydrogel optical fibers with wide
range of thicknesses. The hydrogel fibers were
functionalized with 3-APBA to quantify the
concentration of glucose. The cis diol groups of 3-
APBA reacted with the glucose molecules to change
the effective refractive index of the hydrogel
proportional to the concentration of the glucose. The
reversible complexation of the PBA with glucose
holds potential to achieve fully reversible and stable
optical sensing of glucose in real-time monitoring
systems. Depending on the laser light wavelength, the
presented optical fibers can operate both in both
visible and infrared regions for in vitro or in vivo
diagnostics.

SUGGESTION FOR FURTHER WORK

There are several approaches that can improve the
performance of the present sensors. In the present
work, the cladding was not firmly bound to the core,
hence the development of cladding methods that can
bound to the core covalently will improve
performance in vivo. Furthermore, the utilization of
plasmonic nanoparticles, photonic crystals, or sensing
materials that produce wavelength shifts in the visible
spectrum based on the concentration of the glucose
can improve the sensitivity and prevent limitations in
bending loss of the fibers.
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AMACLAR
Bu calismada, nanolif kaplamasinin bitki canlilig
tizerindeki etkisinin incelenmesi i¢in elektrospin
teknigi ile Poliakrilonitril (PAN) nanolifleri iiretilerek
bir saksi bitkisi olan giil (Rosa) bitkisinin iizeri
kaplanmigtir.

GIRIS

Konvansiyonel liflere oranlara c¢aplar1 oldukca kiigiik
olan liflere nanolifler denmektedir. Bu liflerin c¢aplari
genel olarak  bir mikrometrenin  altindadir.
Nanoliflerin farkli tekniklerle (sablonlu sentez,
meltblowing, fibrilasyon, bikomponent, elektrospin
vb.) Tretilmesine ragmen elektrospin ydntemi,
nanoliflerin dretimi igin diisik maliyetli ve kolay
yontem olmasindan dolay1 6n plana ¢ikmaktadr'™.
Bu yontemle 50-100 nm ¢aplarma kadar nanolifler
iiretilebilmektedir*®. Nanolifler yiiksek molekiiler

oryantasyona sahip olup, yiksek ozgil yilizey
alanlarina sahiplerdir.
Ag tabakasit seklinde fretilen nanolifler sahip

olduklart nano boyuttaki gozenekler sayesinde ¢ok
degisik ve genis uygulama alanlarinda
kullanilmaktadir. Nanoliflerin baglica uygulama
alanlari; filtreleme, doku miihendisligi uygulamalari,
yara Ortiiciler, membranlar, ilag salimi, sensorler,
koruyucu kaplamalar vb'dir’ ™.

Teknik tekstillerin bir kolu olan ve tarim alaninda
kullanilan tekstiller, son yillarda 6nemi artan bir
alandir. Bu tekstiller genel olarak, giinesten koruma,
kuglardan koruma, bitki kaplama, yer kaplama,

rizgardan koruma, zararli boceklerden koruma,
paketleme malzemeleri olarak uygulama alam
bulmaktadir’” 2.
DENEYSEL

Caligma kapsaminda poliakrilonitril(PAN) polimeri
dimetilformamid ¢oziiciisii ile 80°C’de 3 saat
karistirilarak agirlikga %14°1iik ¢ozelti elde edilmistir.
Deneylerde bitki numunesi olarak iki adet saksida
yetistirilmis giil (Rosa) bitkisi kullanilmigtir. Bu
bitkilerin bir tanesi PAN nanolifleriyle kaplanirken
digeri kaplanmamigtir. Nanolif {iretiminde kullanilan
elektrospin deney diizenegi 2 adet yiiksek voltaj gii¢
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kaynagi (+50 kV’lik ve -50 kV’lik), siringa pompast
ve toplayici plakadan olugmustur. Nanolif {iretimi,
sirasinda uygulanan voltaj, igne ucu-toplayici arasi
mesafe, debi ve igne i¢ ¢ap1 sirasiyla; 36 kV, 18cm,
0,05mL/dak ve 0,7 mm olarak sabit tutulmustur.
Ayrica nanolif kaplamasi sirasinda ortam sicakligi
25°C ve rolatif nem %50 olarak tespit edilmistir.
Nanolif kaplama islemi 10 dakika boyunca devam
ettirilmis, PAN nanolifi ile kaplanan ve kaplanmayan
bitki numuneleri 20 giin boyunca ortalama 20°C ve
%065 rolatif nem ortaminda bekletilmislerdir. Her giin
bitkiler gorsel olarak kontrol edilmis ve fotograflar
¢ekilmistir.20 glin sonunda PAN nanolifi ile kaplanan
bitki numunesi su ile temizlenmis ve son durum
karsilastirilmasi yapilmstir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Sekil 1’de kaplama islemi Oncesi iki bitki

numunesinin goriintiileri ve 20 giin boyunca meydana
gelen degisimler gosterilmektedir.

islem Gncesi

3. glin



7.giin

20. giin

Sekil 1. Bitki numunelerinin 20 giinliik inceleme gorintiileri

Tablo 1. Bitki numunelerinin 20 giinliik inceleme sonuglari

Giin Kaplama Yapilan Kaplama Yapilmayan
Bitki Bitki
3 Sararma yok Sararma ¢ok az
7 Sararma yok Sararma az
12 Sararma yok Sararma orta
20 Sararma yok Sararma yiiksek

Sekil 2°de 20 giin sonunda nanolif kaplamasi
bitki

uzaklastirildiktan ~ sonraki numunelerinin

goriintiileri verilmektedir.

Sekil2. 20. giin sonunda nanolifkaplamasi uzaklastirildiktan
sonraki bitki goriintiileri

Sekil 2’de de goriilecegi lizere PAN kapli bitkide
yesil yapraklar daha fazladir. Bitkilerin g¢igek
kisimlarmimn kaplama yapilmayan &rnekte tamamen
kurumus oldugu, diger taraftan is kaplama yapilan
ornekte canliligin devam ettigi gozlemlenmistir. Bu
gozlemlerler 15185inda PAN nanolif kaplamasimin
bitkinin canliligin1 korumasina olumlu bir etkisinin
oldugu tespit edilmistir. Bu durum, yapilan nanolif
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kaplama igleminin nemin korunmasina yardimci
olmasiyla agiklanabilir.

GENEL SONUCLAR

Bu calismada, PAN nanolifleri ile saksida yetistirilen
2 adet ayn tiir giil (Rosa) bitkisinden birinin iizerine
kaplama yapilmis ve 20 giin boyunca bu iki bitki
numunesi gorsel olarak takip edilmistir. Tim
inceleme ve arastirma igin gbzlemsel yoOntem
kullanilmis ve yapilan bu ¢alisma ile PAN nanolifleri
ile kaplanmig giil bitkisinin, 20 giin sonunda
kaplanmamis ayni cins bitkiye gére daha canli oldugu
ve cigeklerinin kurumadig1 tespit edilmistir.

SONRAKIi DONEM CALISMALARI
Bitki kaplamasinin az su isteyen bitkiler iizerinde
daha uzun siireli gozlenmesi planlanmaktadir.
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AMACLAR

Bu caligmanin amaci, karbon kompozitlerin epoksi
yapistirma baglantilarin1  elektrospin  yontemi ile
iiretilmis naylon 6.6 nanofiberlerle takviye ederek
giiclendirmektir. Ayrica bu ¢alismada optimum
kalinliktaki naylon 6.6 nanofiber takviyesi deneysel
olarak belirlenmistir.

GIRIS

Giiniimiizde endiistriyel sistemlerin ihtiyaci olan enerji
titketimini azaltmak igin ¢esitli yollar denenmektedir.
Yakatta tasarruf saglamanin en dnemli yontemlerinden
bir tanesi de, bu sistemlerin agirligini azaltmaktir.
Sistem elemanlarini birlestirmek icin kullanilan civata,
percin ve kaynak gibi gelencksel baglanti
yontemlerinin yerine daha hafif bir baglanti sekli olan
yapistiricilarin kullanimi sistemleri daha hafif hale
getirmektedir'.

Havacilik ve uzay, otomotiv, savunma sanayi gibi
endiistrinin  birgok 6nemli alaninda kullanilmaya
baglayan yapistirma teknolojisinin dnemi giin gectikge
hizla artmaktadir. Yapistiricilarin  sagladign  istiin
avantajlar bir¢ok uygulamada kullanimina olanak
saglamaktadir. Ugak gdvdelerinde birbiri ile kaynak
baglantis1 yapilamayacak pargalarin yapistirma teknigi
ile Dbirlestirilebilmesi, pergin-civata baglantilarina
kiyasla homojen gerilme dagilimi elde edilmesi ve
konstriiksiyonda hafiflik saglamas1 énemli avantajlari
arasinda yer almaktadir®.

Yapistirma baglantilarin miihendislik
uygulamalarindaki ~ mekanik  birlestirmelere  ve
alisgilmis mekanik baglantilara (civata, pergin v.b.)
karsin birgok avantaj saglamasi alternatif olarak
kullanilmasini artirmaktadir. Kompozit parcalari boyle
yapistirma yontemi ile birlestirmek igin epoksi gibi
polimer yapistiricilar yaygin olarak kullanilmaktadir.
Kompozit parcalart birlestirmek i¢in yapistirict
kullanimi, diisiik maliyet, agirlik oranina gore yiiksek
mukavemet, diigiikk stres konsantrasyonu, daha az
islem gereksinimleri ve @istiin yorulma direnci ve gevre
direnci gibi bircok avantaj saglamaktadir’.
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Vietri ve ark.* (2014) epoksi/nanoyapili karbon
formlarina dayali yeni yapistiricilar gelistirmeyi
amag¢ edinmislerdir. Havacilik yapistiricilart olan
epoksi recine gelistirmek i¢in farkli tiplerdeki nano
takviyeler epoksi matriks igerisine dagitilmistir.
Buharla biriktirilmis karbon nanofiber takviyeli bu
yapistiricilar  kompozitleri  birlestirmek  i¢in
kullanilmaistir. Giiltekin ~ ve ark.’ (2016)
calismalarinda, tek tarafli bindirmeli baglantilarda
dort  farkli  yontem  kullanarak  yapiskana
nanopargacik ekleyerek elde edilen nanokompozit
yapistiricinin ¢gekme mukavemetini deneysel olarak
belirlemislerdir. Sayman ve ark. (2015) yaptiklar1 bir
calismada®, tek eksenli statik gerilme yiiklemesinde
tek katli yapiskanla birlestirilen kompozit-kompozit
yapistirma baglantilarinin son darbe sonrasi hasar
tepkilerinin  degerlendirilmesi, mevcut deneysel
calismalarinin asil amaci olmustur. ilk olarak, farkl
sicakliklarda (-20, 0, oda sicakligi, 50 ve 80 °C)
cesitli enerji seviyelerine (10, 15, 20 ve 25 J) sahip
eksenel ¢ekme darbeleri ger¢eklestirmislerdir.

Bu c¢aligmada, karbon kompozit levhalari
birlestirmek i¢in epoksi yapistirici kullanilarak elde
edilmis olan tek tarafli bindirmeli yapistirma
baglantilar1  farkli  kalinliklarda naylon 6.6
nanofiberler ile takviye edilerek nanofiberlerin
epoksi yapistirict performansina arastirilmistir.

DENEYSEL

Malzeme

Yapistirma baglantilarinda kullanilacak olan Karbon
elyaf kompozit malzemeler vakum infiizyon yontemi
ile {iretilmis ve ASTM D 5868-01 standartlarina
uygun olacak bi¢cimde 25x101.6 mm boyutlarinda
kesilmistir. Kompozit malzeme yiizeyi yapistirmaya
uygun hale gelebilmesi i¢in ¢ekme eksenine 90° lik
bir ag1 ile zimparalanmig ve asetonla ultrasonik
banyoda temizlenmistir.

Nano fiber iiretimi i¢in 1 gram naylon 6.6, 7ml
formik asit ve 3ml kloroform karisiminin igerisine
ilave  edilmis ve  manyetik  karistiricida
karistirilmigtir.  Ardindan  soliisyon — siringaya



¢ekilerek tamburlu elektrospin cihazina baglanmis ve
nano elyaf iiretimi ger¢eklestirilmistir.

Yontem

Yapistirma baglantilarinda kullanilacak nanofiberlerin
optimum miktarini belirlemek i¢in 0.08, 0.13 ve 0.18
mm olmak iizere 3 farkli kalinlikta nanofiberler
iretilmis ve yapistirma bolgelerinin  boyutunda
kesilmistir. Daha sonra kesilen yapistirma baglanti
bolgelerine epoksi ile birlikte uygulanmistir. Uretilen
bu numuneler ile saf epoksi kullanilarak yapistirilan
numuneler ¢ekme testine tabi tutulmustur.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Uretilen yapistirma numuneleri Instron-8801 iiniversal
¢ekme test cihazinda ¢ekme testine tabi tutulmustur.
Test sonucunda elde edilen gelime-sekil degistirme
egrileri Sekil 1. de gosterilmistir. Buna gore;
yapistirma bolgelerine 0,08 ve 0.13 mm kalinligindaki
nanofiber  takviyesi,  yapistirma  baglantisinin
mukavemetini, toplam sekil degistirebilme kabiliyetini
ve elastisite modiilinii arttirmistir. Ancak 0,18 mm
kalimligindaki nanofiber ilavesinde ise yapistirma
baglantisinin mukavemetinde kayda deger bir diisiis
vardir. Bu durum epoksinin nanofiberi tamamen
1slatamamasindan  kaynaklanmaktadir. 0,18 mm
kalinliginda nanofiber ilaveli yapistirma baglantisinin
hasar bolgeleri incelendiginde nanofiberin ortadan
ikiye ayrildig1 gozlemlenmis ve epoksinin bu bdlgeleri
tam olarak 1slatamadig: tespit edilmistir. Sonug olarak
bu c¢alismada denenen 3  farkli  kalinliktaki
nanofiberlerden 0,13 mm kalinligindaki nanofiberin en
iyi sonug verdigi tespit edilmistir.

16 Saf Epoksi
14 —0,08 mm / Nanofiber
?12 —0,13 mm / Nanofiber
E 10 0,18 mm / Nanofibe
z8
T 6
© 4
2
0

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Sekil Degistirme (mm)

Sekil 1. Yapistirma numunelerinin Gerilme-Sekil
Degistirme grafigi

GENEL SONUCLAR
Bu ¢alisma sonucunda iiretilen nanofiberlerin epoksi
esasl yapistirma baglantilarina ilavesi ile birlikte ciddi
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oranda bir mukavemet artist gozlemlenmistir.
Ozellikle kullanilan malzeme agirligmin 6neminin
yiiksek oldugu havacilik sektdriinde uygulanabilir
oldugu kanisina varilmistir.

SONRAKi DONEM CALISMALARI

Naylon 6.6 nanofiberlerin yapistirma
baglantilarindaki olumlu etkisi gozlemlendiginden
dolayr bir sonraki c¢aligmalarda bagka polimer
nanofiberler kullanilarak bu ¢aligmanin gelistirilmesi
hedeflenmistir. Ayrica  nanofiberlerin  igine
mukavemeti daha da arttirict nano malzemeler
koyulmasi disiiniilmiistiir.
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AIM

This study aims to enhance sound absorption
properties of nonwoven mats used in
versatile regions in a car. Thus, nonwovens in
varying weights and number of layers with
different compositions are wused for sound
absorption and transmission loss analyses.

INTRODUCTION

Automotive textiles are considered as one of the
most crucial market in the technical textile sector.
' Woven, knitted, nonwoven, coated fabrics
and different fabric compositions are the
textile materials used in automative industry.
Among these materials, nonwoven fabrics have
taken attention due to their light weight,
flexibility, versatiliy, low production costs, high
productivity, easily tailored properties and sound

efficiency. The wusage of nonwoven fabrics
generally include carpets and insulation. **
Automotive interior noise causes  serious

problems like driver fatigue and road accidents,
thus it is important to improve sound absorption
properties of textiles wused in automotive
industry.* Sound absorptive textile materials
convert the kinetic energy of the sound to heat
energy when the sound hits the fibers. Thereby,
the sound disapperas after striking the sound
absorptive materials because of the energy
conversion. Various parameters such as fiber size,
air-flow resistance, porosity, tortuosity, thickness,
density, surface impedance and compression affect
sound losses in fibrous materials. For a nonwoven
fabric, air-flow resistance of the material is one of
the most influential sound-absorbing characteristics.
Fiber arrangement in nonwovens are frictional
elements that generate resistance to acoustic wave
motion. The sound amplitude is decreased by
friction when the waves try to go through the fabric
layers.2,3,5

Lee and Joo6 analyzed sound absorption properties
of nonwoven polyester fibers having different
deniers and it was stated that finer fibers showed
higher absorption properties. Sengupta7 tried to
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reduce sound by using polyester, polypropylene
and jute / polypropylene needle-punched
nonwovens. It was observed that the best sound
reduction was achieved by jute / polypropylene
nonwovens when they were blended in equal
amount. Seddeq5 tested sound absorption properties
of several needle-puched blends of cotton and
polyester nonwoven and concluded that less dense
and more open structure absorbs sound of low
frequencies (500Hz), denser structure performs
better for frequencies above than 2000 Hz.
In this study, nonwoven fabric composites with
different compositions and weights are produced
and sound absorption and transmission losses are
analyzed by impedance tube method in order to
generate a structure with better sound absorption
properties for automotive industry.

EXPERIMENTAL

Materials

Polyester nonwoven carpet, Stiren-Butadien rubber,
Polyethylene, Thermoplastic resin felt and

Ethylene-Vinyl-Acetate (EVA), Polyurethane and
Fenolik resin are used for producing different
sample compositions. Table 1 shows Nonwoven
fabric composition prepared for rear trunck.

Table 1. Nonwoven fabric composition prepared for

rear trunck

Sample- | Sample- | Sample-
1 2 3
Nonwoven felt (g) 200 200 200
Latex (g) 50 50 50
Polyethylene (g) 80 80 80
Hard Layer (g) 500
Heavy Layer (g) 1200 1600
Method

Acoustic properties of produced samples were tested by
impedance tube method according to the ASTM E1050
standard. The obtained results are compared and the
appropriate fabric composition with enhanced acoustic

properties is decided.




RESULTS AND DISCUSSION

Impedance tube analysis results show that samples
having higher volume, lower density and porous
structure possess better sound absorption properties.
For the tests, four different regions which are
dashboard, hood, floor and rear trunck of a car are
selected and so different sound frequencies are
applied to these regions.
It is observed that for dashboard wusing
thermoplastic resin felt, for hood using felt and for
rear trunck using EVA make contribution to
increase sound absorption properties of the textile
materials.

Figure 1 demonstrates sound absorption test
results of dashboard. It can be understood from
the figure that sample-1 which consists of
thermoplastic felt and polyurethane has better
acoustic properties when compared to sample-2
which is composed of thermoplastic felt and heavy

layer.
—— Sample-1
—— Sample-2
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0,24
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Figure 1. Sound absorption test results of
dashboard

GENERAL RESULTS

In general, it can be concluded that increasing layer
number allows to increase sound absorption and
transmission loss properties of the samples. In order
to improve the acoustic properties of the materials,
structures with more pores and low density must
be generated.

FUTURE WORKS
Nonwoven fabric compositions will be tuned
for the future work.
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AMACLAR

Cip icerisinde organ sistemleri son zamanlarda
gelistirilen bir in vitro teknigi olup insan doku ve
organlarina ¢ok benzer 3D canli hiicreler igeren
calismada kardiyak
ilacinin

sistemlerdir.  Yapilan bu

organoitlere  verilen model  kanser
olusturdugu hasarin izlenmesi i¢in mikroakiskan

tabanli platform tartisilacaktir.

GIRIS

Yeni ilaglarin aragtirilmasi ve gelistirilmesi igin
maliyet ve zaman ¢ok Onemli iki parametredir.
Yeni bir ilacin gelistirilmesi yaklagik 12 ile 15 yil
aras1 siirer ve gelistirilen yeni ilaglarin sadece
birkag tanesi fiziksel, psikolojik ve spiritiial agidan
iyilestirici ilag piyasalari tarafindan kabul gériir'. In
veya doku kiiltir modellerinde
gelistirilen ilacin sadece fizyolojik ve patolojik 6n
etkileri ile toksisite sonuglari gdzlemlenebilir’.

vitro hicre

Eger in vitro sonuglari umut vaat ediyorsa,
gelistirilen  bilesigin etkisi hayvan modelleri
kullanilarak arastirilir. Bununla beraber bu iki
modelin énemli dezavantajlar1 vardir. Ornegin in
vitro modeller kompleks hiicre-hiicre ve hiicre-
matris etkilesimlerini tamamiyla temsil edemezler
ve bu eksik etkilesim hatali teshis yapilmasina
olabilir’.  Diger baz1 ilag
bilesimlerinin ~ kompleks doku
etkilesimleri bu ilaglarin bir kisminin in vitro da

neden taraftan

hiicre  ve

etkin ama in vivo da etkisiz olmalarina sebep olur.
In vitro g¢aligmalarinda ortaya ¢ikmayan ve bu
nedenle beklenilmeyen toksisite ve diisiik etkinlik
yiiksek derecedeki kayip oranlarinin en O6nemli
ek olarak, ilag

nedenlerinden biridir. Buna
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gelistirilmesinde en yliksek orandaki basarisizlik ve
maliyetin  arttig1
gergeklestirilen klinik aragtirmalarindaki ikinci ve
figiincii fazdir’. Bu nedenle 6nceki asamalarda

kisim  son  asamalarda

yapilan uygun gozlem ve arastirmalar maliyet ve
harcanan siireyi 6nemli derecede azaltmaktadir.

Yeni ilag adaylarinin basarisiz olmasmin baglica
nedenleri mevcut in vivo ve in vitro modellerinde
diisiik ya da etkisiz kalmalari ile beraber ciddi yan
etkilerinin bu modeller araciligiyla
gozlemlenememesidir®.

Cip igerisinde organ son zamanlarda gelistirilen bir
in vitro teknigi olup insan doku ve organlarina ¢ok
benzer faaliyetleri olan ve bunu ii¢ boyutlu (3D)
mikroakigkan ve diger mikro-boyuttaki destekli
yapilarla olusturulan ve mimik edilen doku ve
organlarin faaliyetleri, mekanik ve fizyolojik
responslart aynen insan viicudundaki organlar gibi
' Gicli  bir  sekilde
inanilmaktadir ki, bu sofistike bigimde gelistirilen
¢ip igerisinde organ modelleri kisa siire igerisinde
hayvan  modelleri test
denemelerinin yerini alacak ve bize potansiyel yeni
tan1 ve tedavi yontemlerini daha ucuz ve hizlh
sekilde sunacaktir. Bu teknoloji ile iiretilen mikro-

. .2
incelenmektedir™

lizerinde  yapilan

yapilarin davraniglari aynen insan viicudundaki
yapt iskelelerinin davraniglart gibi hiicrelerinin
yasamast ve bilylimesi ayrica bu hiicreler ile
molekiiller, iyonlar, ilag partikiilleri gibi yapilar
arasindaki interaksiyon bu modellerdeki mikro-
kanallar vasitastyla gergeklesir ve gozlemlenir.
Burada yapilan c¢alismada, gelistirilen aptamer
elektrokimyasal biyosensoriin - bir  ¢ip
icerisindeki kalp organoit platformunda salgilanan
biyolojik belirteclerinin tespiti uygulanan model

temelli



kanser ilac1 ile gergeklestirilmistir.
DENEYSEL

Malzeme ve Yontem

Bu calismada 6zel olarak dizayn edilmis algilama
alant yaklagik 1500 wm olan mikroelektrodlar
polidimetilsiloksan (PDMS) kullanilarak
fotolitografi ile elde edilen mikroakigkan ¢ipler
igerisine yerlestirilmistir. Elektrokimyasal 6l¢iimler
CHI660E cihazi ile yapilmistir. 5'Amin igeren CK-
MB 1A aptamer kullanilmig ve kardiyo-kiireleri
model kanser ilaci olarak doksorubisine (DOX)
maruz birakilmastir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

ESC-CM'lerden elde edilen kardiyak sferoidler
(cap yaklasik olarak ~200 pm), jelatin metakriloil
(GelMA) hidrojelin  igine gomiilerek, biyo-
reaktoriin tabaninda foto ¢apraz baglanma ile
homojen dagitilip insan hiicre tabanl: ¢ip icerisinde
kalp platformu elde edilmistir (Sekil 3).
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Sekil 1. (a) Mikroakigkan biyoreaktér ve kalp
sferoidlerinin optik mikrografinin fotografi. (b)
DOX'min farkli konsantrasyonlarina (0, 1 ve 10
uM) maruz kaldiktan sonra kardiyomiyositlerin
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normallestirilmis bagil kalp atim hizlarinin dl¢iimii.
(c) Hiicrelerin farkli konsantrasyonlarda DOX'a
126 saate kadar maruz kaldiktan sonra elde edilen
kardiyomiyositlerin tahlilleri.  Canli
hiicreler yesil, oli hiicreler kirmiz1
renklendirilmistir. (Olgek cubugu: 200 pm.)°.

canly/6lu

Kalp sferoidleri, biyoreaktorlerde herhangi bir
problem olmadan 5 giine kadar basariyla
kiltirlenmistir.  Bir  anti-kanser ilact  olan
Doxorubicin (DOX), kalp sferoidlerinde kardiyak
hasart indiikklemek igin model ilag olarak
kullanilmis  ve  kardiyomiyositlerden
sonucunda salgilanan CK-MB antijen diizeylerinin

bunun

artmast ve kalp atim hizlarinda degisiklige neden
Nitekim Sekil 3°’te de
gorildigi DOX'e
birakildiktan sonra, ¢ip igerisinde kalpte bulunan

olmasi beklenmistir.

uzere, hiicreler maruz
kardiyomiyositlerin goreli kalp atim hizlarmin
onemli 6l¢iide azaldigt ve bunun da 1 ve 10 pM
ilag konsantrasyonlarma karsilik gelen %85 ve
%82 diisme oranlarinda oldugu goriilmektedir.
Ayrica ilag calismalarinda

hiicreler tiim zaman araliklarinda yiiksek hiicre

icermeyen kontrol

canlilign gorilirken ilaca maruz kalan hiicrelerin,
ozellikle de 10 pM DOX'in kullanildig1 grupta, 5
giinlik stire boyunca canliligin biiyik oranda
azaldigi anlagilmaktadir.

GENEL SONUCLAR

Yapilan ¢aligmada basarili bir sekilde ¢ip icerisinde
kalp mimik edilmis ve bir anti-kanser ilact olan
DOX'nin farkli konsantrasyonlaria kars1 tepkisi in
sekilde
gergeklesmistir. Burada elde edilen platformun
ozellikle gelecekte basta ilag gelistirilmesi olmak

vivo hayvan deneylerinde beklenildigi

iizere hastaliklarin modellenmesi ve tedavisinde
hayvan deneylerine gerek kalmadan ya da ¢ok az in
vivo deneyleri ile ger¢eklesmesi diisiiniilmektedir.
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Nanofiberleri Kullanarak In vitro Yara Iyilesmesi
Avec, Hiiseyin', Gergeroglu, Hazal®

IMetalurji ve Malzeme Miihendisligi, Eskisehir Osmangazi Universitesi, Eskisehir, Tiirkiye

°Nanobilim ve Nanoteknoloji Béliimii, Eskisehir Osmangazi Universitesi, Eskisehir, Tiirkiye
havciesogu@gmail.com

AMAC

Bu calismada, yara ortiisii sektoriinde ¢ogunlukla
kullanilan sentetik ve kimyasal bazli antimikrobiyal
maddelerin kullanimi sirasinda olusan riskler gdz Oniine
almarak; bu malzemelere alternatif tamamen dogal ve gevre
dostu bitki 0ziiti iceren antibakteriyal ve fonksiyonel
nanoaglarin liretimi hedeflenmistir.

GIRiS

Yasamsal fonksiyonlara sahip oldugu bilinen deri,
canlilarin dig diinya ile temas noktasi olarak anatomik bir
bariyer gorevi gormektedir. Ancak yanik yaralari, kronik
yaralar ve diger agir dermatolojik durumlar gibi farkli
Olceklerde meydana gelen tahribat ve zedelenmeler sonucu

doku  Dbiitiinliigli  travmatik  veya  cerrahi  olarak
bozulabilmektedir.”** Bu bozulmalar sonucu olusan yaralar
tiplerine bagli olarak bazi durumlarda kendiliginden

onartlirlar. Bu duruma ragmen, yara c¢evresinde olusan
patojenler ve ideal olmayan yara Ortiileri nedeniyle yara

. L 4 .

iyilesme  siiresi artmaktadir.” Yara ¢evresinde olusan
mikroorganizmalara karsi antibakteriyal ve maksimum
gecirgenligine sahip yeni nesil yara Ortiilerine ihtiyag

duyulmaktad1r.1’5 Ote yandan giiniimiizde antimikrobiyal ajan
olarak kullanilan kimyasal ve sentetik bazli malzemelerin

iretimi, kullanimi ve atilimi esnasinda insan ve ¢evre sagligi

acisindan olumsuz etkileri oldugu bilinmektedir.” Bu nedenle,
ilag endiistrisinde 2021 yilinda diinya c¢apinda 8.46 milyar

dolarlik pazar hacmine ulagmasi beklenen yara Ortiisii

sektoriinde”  kullamlmak iizere c¢evre dostu, ekonomik,
nontoksik yara ortiilerinin geligtirilmesi 6nemli bir arastirma

konusu haline gelmistir.

Bu calismada, literatiirde ilk defa yara Ortiisii
uygulamalarinda  kullanilmak iizere antibakteriyal ve
iyilestirici ajan olarak yara ¢evresinde olusan gram pozitif ve
gram negatif patojenlere karsi etkin antimikrobiyal aktifligi
oldugunu tespit ettigimiz ve iilkemiz florasinda yetisen
Satureja Hortensis(SH) bitki 0ziitii, biyomedikal alanda
siklikla kullanilan PLA ve PCL polimerik nanofiber yapisina
entegre edilerek kullanilmigtir.

DENEYSEL

Malzeme

Ortalama molekiiler agirlig1 sirasiyla 60.000 PLA ve 80.000
olan PLA ve PCL polimerleri  Sigma  Aldrich

firmasindan temin edilmistir. Dogal antibakteriyal ajan olarak
kullanilmak iizere segilen Satureja Hortensis (SH) bitkisi ise
Balikesir orijinlidir.

Yontem

Katkili ve katkisiz nanofiberler elektro egirme yontemi ile elde
edilmistir. SH etkisinin ekstraksiyon
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caligmalar1  ise  su-buhar  destilasyon  yontemi ile
gerceklestirilmistir. Elde edilen katkili/katkisiz nanofiberler
ile SH oziitlinlin antibakteriyal analizi Disk difiizyon metodu
ile gergeklestirilmistir. Ayrica, taramali elektron mikroskobu
ile morfolojik  yapt incelenmistir.  Yapilan  FTIR
calismalarinda ise SH Oziitinin PCL ve PLA nanolif
yapisinda kimyasal bir degisikligine neden olup olmadig:
tartigtlmigtir.

DENEYSEL SONUCLAR ve TARTISMA

Gergeklestirilen antibakteriyal analizler sonucu dlgiilen
zone caplart Cizelge 1’de gosterilmistir. SH’nin, birgok
enfeksiyon tilirleri icinde yaygin  kullanilan
Amoksisilin’den S. Aureus igin %227, P. Aeruginosa igin ise
%141 daha etkin aktiviteye sahip oldugu goriilmektedir. Buna
ek olarak, katkisiz nanofiberler biyoaktivite gdstermezken,
katkili PCL/SH ve PLA/SH nanofiberlerin her iki patojene
kars1 dkin antibakteriyal aktivitesi oldugu tespit edilmistir.
Cizelge 1. Antibakteriyal analiz sonucu 6l¢iilen zone caplari.

Malzeme S.Aureus(mm) | P. Aeruginosa (mm)
Amoksisilin 15 22
SH 49 53
PCL 0 0
PCL/SH 14 16
PLA 0 0
PLA/SH 18 18

PLA nanoliflerinin bitki 6ziitii eklenmeden once ve
sonrasindaki SEM analizlerinde (Sekil la ve b) ortalama
caplar sirasiyla; (a) 93 (£25), (b) 109 (£37) nm olarak
artigin

Olciilmistir. Nanofiber ¢apindaki bitki ozt

katkisindan kaynaklandig1 belirlenmistir.

|
-1
(b)

(a)
Sekil 1. PLA nanofiberlerin SEM goriintiileri; (a) PLA, (b)
PLA/SH.

PCL nanoliflerinin bitki 6ziitii eklenmeden O6nceki SEM
analizinde (Sekil 2a) katkisiz nanoliflerin ¢ap1 203 (£83) nm
olarak Olciilmiistiir. Ancak PCL/SH nanofiberlerin (Sekil
2b) dretiminin verimli bir sekilde gergeklestirilemedigi

goriilmektedir. Electrospinning yonteminde uygun
Ozelliklerde elektro g¢ekim ¢ozeltisi hazirlanamamis ise
optimizasyon



calismalar1 esnasinda gerceklestirilen 1iyilestirmeler yeterli
ile

olmamaktadir. Bu nedenle polimer bitki oziitiinlin

uyumlulugu énemlidir.

(a)
Sekil 2. PCL nanofiberlerin SEM goriintiileri; (a) PCL, (b)
PCL/SH.

Gergeklestirilen FTIR karakterizasyonlarinda ise SH
Oziitlinilin iki ana bilesenine (Thymol ve Carvacrol) ait spesifik
dalga boylarmim PCL/SH ve PLA/SH spektrum grafiklerinde
(Sekil 3 ve 4) 1080, 1225, 1314, 1533, 1735, 3362 cm™Vde
belirgin sekilde goriilmiistiir.
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Sekil 3. PCL e PCL/SH nanofiberlerinin FTIR spectrum
grafikleri; (a) PCL, (b) PCL/SH.

Sekil 3 ve 4’te goriilecegi tlizere PCL ve PLA
nanoliflerinde o6ziitlin kimyasal bir degisiklige ugramadan

entegre oldugu kanitlanmistir.
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Sekil 4. PLA ve PLA/SH nanofiberlerinin FTIR spectrum
grafikleri; (a) PLA, (b) PLA/SH.

66

FTIR karakterizasyon caligmalar1 diger analizler ile birlikte
degerlendirildiginde bitki Oziitiiniin entegre edildigi PCL ve
PLA nanoliflerinde iki bilegenli diizglin lif yapist PLA/SH
numunelerinde elde edilmistir.

GENEL SONUCLAR

Belirtilen bitki 06ziiti igeren polimerik nanolif yapisi
bildigimiz kadartyla literatiire gore ilk defa
gerceklestirilmistir.  Nano boyutlu malzemelerin  sahip

olduklar1 essiz Ozellikler ile tamamen dogal ve cevre dostu
bitki o6ziitii birlestirilerek iiretilen kompozit nano aglar yara
tedavisi uygulamalarinda potansiyel kullanima sahip, yenilik¢i
ve c¢evre dostu bir yaklasim ortaya koymustur.

SONRAKi DONEM CALISMALARI

Gelecek ¢aligmalarda, elde edilmis bitki 6ziitii iceren nano
liflerin ideal bir yara Ortiisiinden beklenen &zellikleri
karsilayabilecek oOzelliklere sahip oldugunu kanitlamak igin
kontrollii salmmm ve hava gegirgenligi analizlerinin
yapilmasinin uygun olacagi diiiiniilmektedir.
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AMACLAR

Yapilan ¢aligmada karbon nanotiip (CDKNT)
katkili bazalt elyaf takviyeli (BTP) kompozit
plakalarin  diisik hizlh  darbe  davranislari
incelenmistir. CDKNT’ler epoksi matrise agirlik¢a
%0.3 katki oraninda ilave edildikten sonra bazalt
elyaf kumaglardan diisik hizli darbe deneyi
numuneleri iiretilmistir. Bu numunelere 10j ve 20j
enerji seviyelerinde ASTM-D-7136 standardina
gore diisiikk hizli darbe testleri gerceklestirilmistir.
CDKNT katkisinin BTP/Epoksi kompozitlere olan
etkileri kuvvet-deplasman deney sonuclar1 ve hasar
analizleri ile incelenmistir. CDKNT katkisinin
maksimum kuvvet degerlerini yiikseltirken, ¢ok
miktar1  olan  deplasmini  disiirdigic = ve
delaminasyon hasarini azalttig1 tespit edilmistir.

GIRIS

Bazalt elyaflarin polimer kompozitlerde takviye
malzemesi olarak kullanilmasi son zamanlarda
yayginlasmaya baslamis olup, bazalt elyaflar ile
ilgili calismalar hala yeterli seviyeye ulagsmamastir.
Bazalt elyaflar, mekanik ozellikler olarak e-cam
elyaflar dan istiin olup, karbon elyaflar kadar
ozellikle elastisite modiilii olmak {izere ¢ok daha iyi
mekanik Ozellikler sergilemese bile, maliyetleri
karbon elyaflardan oldukga diisiiktiir(Demirci 2017,
Demirci 2015, Pavloski ve ark.2007, Colombo ve
ark.2012, Deédk ve Czigany 2009, Dehkordi ve ark.
2010). Bazalt elyaflar ile birlikte diger elyaf
takviyelerinin ozellikleri tablo halinde Tablo 1’de
verilmistir.

Tablo 1. Bazalt, Karbon ve E-Cam elyaflarmn mekanik
ozellikleri ve birim maliyetlerinin karsilastirilmalar1 (Pavlovski
ve ark. 2017, Colombo ve ark.2012, Demirci 2015, Demirci
2017).

Takviye Cekme Elastikiyet Uzama Yogunluk Maliyet

Malzemeleri Dayanimi
Modiilii Miktari (gr/em®) (kg/$)
(MPa) (GPa) (%)

Karbon Elyaf 4800 230 1,48 1,75 30
Bazalt Elyaf 3200 109 2,31 2,6-2,7 2,5
E-Cam Elyaf 2600 74 2,05 2,5-2,6 1,1

Son yillarda elyaf takviyeleri ile birlikte

kompozitlerin mekanik &zelliklerini arttirmak icin
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matris  malzemelere  nanopartikiil  katkilar
yapilmaktadir. Nanopartikiil katkilar1 iizerine
endiistriyel ve bilimsel bircok arastirmalarin
yapilmalari devam etmektedir. Yapilan
caligmalarda genel itibariyle nanopartikiillerin
kompozitlere saglamis oldugu mekaniksel ve
fiziksel Ozelliklerin avantajlarindan faydalanmak
tizere c¢ok duvarli karbon nanotiip katkilar
kullanilmaktadir(Eskizeybek 2012, Hossain ve ark.
2014, Demirci 2017).

DENEYSEL
Malzeme

Gergeklestirilen ¢alismada nanopartikiil katkisi
olarak ¢ok duvarli karbon nanotiipler Timesnano
sirketinden temin edilmistir. Cok duvarli karbon
nanotiipler ortalama 30nm dis ¢ap ve 10-30pm
uzunlugundadir. Bazalt elyaf kompozit levhalarin
imalinde 11-13 pm elyaf cap1 araliklarinda olan
Kamenny Vek Advanced Basalt Fiber 12KV 400
tex 3k twill bazalt elyaflar kullanilmistir. Matris
malzemesi olarak DGEBA(MGS L160) orta
viskoziteli epoksi ve MGS H2 60S sertlestirici
kullanilmistir(Demirci 2017).

Yontem

Agirlikga  9%0.3 CDKNT’ler epoksi matrise
oncelikle 10dk mekanik karistirici, sonra 1 saat
ultrasonik  karistirict  ile  karigtirma  islemi
gergeklestirilmistir. Vakum infiizyon yontemi ile 6
tabakali CDKNT katkili ve katkisiz kompozitler
vakum infiizyon yontemi ile iiretilmistir. 10j ve 20j
enerji seviyelerinde ASTM-D-7136 standardina
gore diigiik hizlt darbe testleri
gergeklestirilmistir(Demirci 2017).

Deneysel Sonuclar ve Tartisma

ASTM-D-7136 standardina gore %0.3 CDKNT
katkili ve katkisiz BTP/Epoksi kompozitlerin 10j ve
20j enerji seviyelerindeki kuvvet-deplasman
grafikleri Sekil 1 ve Sekil 2°de verilmigtir. Sekil 1
ve Sekil 2° deki 10j ve 20j enerji seviyesindeki
kuvvet-deplasman grafikleri incelendiginde,
CDKNT  katkili  BTP/Epoksi  kompozitlerin
maksimum kuvvetlerinin  katkisiz BTP/Epoksi
kompozitlere gore daha yiiksek degerler aldig:
goriilmektedir.  Aym1  zamanda,  deplasman
degerlerinin yani ¢okme miktarlarinin da katkisiz



BTP/Epoksi gore daha diisiik degerler aldig1 tespit
edilmistir.  Diigik hizli  enerji  seviyesinin
artmasiyla, tiim kompozitler i¢in maksimum kuvvet
ve deplasman degerlerinin arttigt
belirlenmistir(Demirci 2017).
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Sekil 1. 10j enerji seviyesinde CDKNT katkili ve katkisiz

BTP/Epoksi kompozitlerin kuvvet-deplasman grafigi(Demirci

2017).
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Sekil 2. 20j enerji seviyesinde CDKNT katkilhi ve katkisiz
BTP/Epoksi kompozitlerin kuvvet-deplasman grafigi(Demirci
2017).

Grafikler incelendiginde, lokal egilme rijitliklerinin
CDKNT’lerin  katilmasiyla arttifi  ve bunun
deplasman degisimine etki ettigi yorumlanmuistir.
Kompozitleirn hasar goriintiileri incelendiginde,
enerji seviyesinin artmasiyla birlikte delaminasyon
hasarlarinin ~ arttigt aym1 zamanda 20j enerji
seviyesinde lokal elyaf kirilma hasarlariin da
gozlemlendigi tespit edilmistir(Demirci 2017).

GENEL SONUCLAR

CDKNT  katkih  ve  katkisiz  BTP/Epoksi
kompozitlerin 10j ve 20j enerji seviyelerindeki
disik  hizh darbe deneyleri sonuglari

degerlendirildiginde;

o Enerji seviyesinin artmasiyla maksimum
kuvvet ve deplasman degisim degerlerinin
arttig1,

o CDKNT katkisinin ayni enerji
seviyelerinde maksimum kuvvet degerini
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arttirdig1 ve deplasman degisimini azalttig1 tespit
edilmigtir.
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AMACLAR

Gergeklestirilen bu ¢alismada CDKNT(Cok duvarli
karbon nanotiip) katkili ve katkisiz Bazalt Elyaf
Takviyeli(BTP)/Epoksi kompozitlerin 0, 10, 20 ve
40 deniz suyu korozyon (Akdeniz) siirelerinde
ASTM D 3039/D 3039M-14 standartlarina gore
¢ekme dayaniminda meydana gelen degisimler
incelenmistir.  Cekme  deneyleri  neticesinde,
CDKNT katkisiyla BTP/Epoksi kompozitlerin
¢ekme dayaniminin artti1 ve deniz suyu korozyon
ortaminda BTP/Epoksi  kompozitlerin  ¢ekme
dayanimindaki diislislere diren¢ sagladii tespit
edilmistir.

GIRIS
Bazalt elyaflar son zamanlarda diger elyaf
takviyelerine saglamig olduklar1 mekanik

dayanimlar ve korozyon direnglerinden dolay1
arastirma ve uygulama sahalarinda tercih edilen
caligma  konular1  olmaktadir.(Demirci 2017,
Demirci 2015, Pavloski ve ark.2007, Colombo ve
ark.2012, Deédk ve Czigany 2009, Dehkordi ve ark.
2010). Bunun yaninda elyaf takviyeli polimer
kompozitlerde, nanopartikiil katkilariyla mekanik
ozellikler iyilestirilmeye caligilmaktadir.
Nanopartikiillerin ~ polimer matrise katkisiyla
saglamis olduklar1 avantajlar ile beraber, korozyon
ortamlarinda kompozitlerin mekanik davraniglarina
olan etkileri {iizerine de g¢alismalar yapilmaya
baslanmistir. Han ve ark. (2016) SiO, nanopartikiil
katkili ve katkisiz epoksi nanokompozitleri 7 giin
ve 30 gin deniz suyu korozyon ortaminda
beklettikten sonra kirilma tokluklarindaki kayiplari
incelemislerdir. Kim ve ark. (2012) agirlikca %l
silanla modifiye edilmis karbon nanotiip katkili
bazalt takviyeli epoksi kompozitlerde deniz suyu
korozyon ortaminda yaklasik 40-60 giinler arasinda
egme dayanimmda meydana gelen degisimleri
incelemislerdir.(Eskizeybek 2012, Hossain ve ark.
2014, Demirci 2017, Han ve ark. 2016, Kim ve ark.
2012).

DENEYSEL
Malzeme

Bu c¢aligmada nanopartikiil katkis1 olarak ¢ok
duvarli  karbon nanotlip (CDKNT), matris
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malzemesii; DGEBA(MGS L160) orta viskoziteli
epoksi, takviye malzemesi olarak ise Kamenny Vek
Advanced Basalt Fiber 12KV 400 tex 3k twill
bazalt elyaflar kullanilmistir(Demirci 2017).

Yontem

Agirlikca  %0.3 CDKNT’ler epoksi matrise
oncelikle 10dk mekanik ve 1 saat ultrasonik
kangtirma  islemi  neticesinde  karistirilmastir.

Vakum infiizyon yontemi ile 6 tabakali CDKNT
katkili ve katkisiz kompozitler vakum infiizyon
yontemi ile dretilmistir ve ASTM D 3039/D
3039M-14 standartlarina gore 0, 10, 20 ve 40giin
deniz suyu ortaminda (Akdeniz) Dbekletilen
numunelere ¢ekme deneyleri
uygulanmistir.(Demirci 2017).

Deneysel Sonuglar ve Tartisma

ASTM D 3039/D 3039M-14 standartlarina gore 0,
10, 20 ve 40giin deniz suyu ortaminda (Akdeniz)
bekletilen numunelere ¢ekme deneyleri
uygulanmigtir. Cekme deneyleri sonucunda, artan
korozyon siiresine gore c¢ekme dayanimindaki
degisimler tespit edilmistir(Demirci 2017). Sekil
1.’de korozyona maruz kalmamis CDKNT katkili
ve katkisiz BTP/Epoksi kompozitlerin ¢ekme
dayanimi grafigi verilmistir.
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Sekil 1. Deniz suyu korozyonuna maruz kalmamis CDKNT

katkil1 ve katkisiz BTP/Epoksi kompozitlerin ¢ekme dayanimlari
grafigi(Demirci 2017).



Sekil 1’deki korozyona maruz kalmamis CDKNT
katkili ve katkisiz BTP/Epoksi kompozitlerin
¢ekme grafikleri incelendiginde, karbon nanotiip

uzamanin arttig1 gdzlenmistir.
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Sekil 2. 0, 10, 20 ve 40 giin korozyon giinlerinde CDKNT katkili
ve katkisiz BTP/Epoksi kompozitlerin ¢ekme dayanimlari
grafigi(Demirci 2017).

Sekil 2 incelendiginde korozyon = siiresinin
artmastyla beraber ¢ekme dayaniminda diisiislerin
oldugu gozlemlenmektedir. 10 giin korozyon
stiresinde CDKNT katkili BTP/Epoksi
kompozitlerde  %5.9,  katkisiz ~ BTP/Epoksi
kompozitlerde %6.7 ¢ekme dayaniminda azalma
tespit edilmistir. 20 giin korozyon ortaminda
CDKNT katkil1 BTP/Epoksi kompozitlerde %12.6,
katkisizlarda %16.1 ¢ekme dayaniminda azaltmalar
goriilmiistiir. 40 giin deniz suyu korozyon
ortaminda bekletilen CDKNT katkili BTP/Epoksi
kompozitlerde ise %20.5, katkisizlarda ise %26.5

¢cekme dayaniminda azalmalar
belirlenmistir(Demirci 2017).

GENEL SONUCLAR

CDKNT  katkih  ve  katkisiz  BTP/Epoksi

kompozitlerin 0,10,20 ve 40 giin korozyon
stirelerinde gore ¢cekme dayanimindaki degisimler
degerlendirildiginde;

o CDKNT katkistyla BTP/Epoksi
kompozitlerin ¢ekme dayaniminda artis
sagladigi,

o Korozyon siirelerinin artmasiyla tim
kompozitlerin cekme dayaniminda
azalmalarin gorildig,

o CDKNT katkisinin artan  korozyon
stiresine  gore ¢ekme  dayaniminin
azalmasma  diren¢  sagladigi  tespit
edilmistir.
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AMACLAR

Tekstil endiistrisinde boyama ve baski proseslerinin
daha

lizerine

sebep oldugu kirliligi azaltmak amaciyla
ekolojik proseslerin  gelistirilmesi

ozonlama gibi yenilik¢i ¢aligmalar yapilmaktadir.
Bu caligma baski teknolojisinde  yenilik¢i
calismalara uygun bir sistem tasarimi sunmaktadir.

GIRIS

Kiiresel 1smmma, su kaynaklarinin azalmasi,
kimyasal atik sorunlari ve ekoloji konusundaki
yasal diizenlemeler, mevcut calisamalarin cevre
dostu Olgiitlere uygun olarak yapilmasini
saglamaktadir. Tekstil baskiciliginin  gelecegi
biiylik oranda “siirdiiriilebilir ve temiz iiretim” gibi
gevreci Uretim yaptirimlar: ve talepleri tarafindan
sekillenmektedir. Bu anlamda tekstil baskiciliginda
son yillarda giindeme gelen; baski siireglerinde
zararsiz kimyasallarin kullanilmasi, daha az enerji
ile tiretim ve daha az su tiikketimi, minimum baski1
pati atig1, iresiz baski, formaldehitsiz (pigment)
baski gibi konularin giindemde kalmaya devam
etmesi beklenmektedir'?. Asindirma baski ile ilgili
yapilan literatir =~ arastirmasinda;  kullanilan
kimyasallarin toksikliginden, ¢evreye ve insan
hayatina verdigi zararlardan bahsedilmis bu durumu
hafifletmek ya da engellemek igin g¢esitli
alternatifler sunulmustur. Bu alternatiflerin icinde
ozellikle enzimler gibi dogal kaynakli ¢aligmalarin
yogunlugu dikkat ¢ekmistir'™. Teknik acidan,
ekolojik iretim siirecinde, ¢evre dostu ham
maddelerin  kullanilmasi kadar segilen {iretim
yontemlerininde ¢evre dostu olmasi bilylik 6nem
tasimaktadir’.
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Tekstil terbiyesi igin  gelistirilen  yenilik¢i
yontemlerden biri de ozonlamadir. Ozonlama; ozon
gazimmin  oksidatif  6zelligini  kullanan  ve

konvansiyonel terbiye islemlerine kiyasla daha
disiik enerji ve su tiketen ¢evre dostu bir
uygulamadir.  Tekstilde; denim  agartmadaki
endiistriyel kullaniminin yani sira 6zellikle agartma
proseslerinde ve boyama atik sularm
temizlenmesi/geri alanlarda da
kullaniminda da ciddi ¢alismalar mevcuttur. Baski
proseslerinde ozon kullanimi ile ilgili literatiir
incelendiginde; calismalarin sadece iglem sonrasi

sonrasl
kazanmimi vb.

olusan atik sularin temizlenmesine yonelik oldugu
goriilmiistiir™ . Incelenen patentlerde ise;
ozonlama ile tekstil mamiillerinin renklerinin
acilmasina yonelik proseslere ve aygit tasarimlarina
rastlanmig ancak 2015/00421 no’lu patent bavurusu
disinda  c¢alismalarda net bir desen elde
edilmesinden bahsedilmemistir'®'®. Bu verilerden
yararlanarak tasarimi yapilan sistemde ozon gazi ile

baski yapilarak yenilikgi bir ¢aligma planlanmustir.

DENEYSEL

Malzeme

Makine konstriiksiyonunda sac profil, gaz tedarigi
i¢in ozon jeneratorii kullanilmistir. Kullanilan ozon
gazinin tahliyesi i¢in ist kapaga fan yerlestirilmis,
uygulamada pamuklu dokuma kumaglar ve biri
desenli olmak {iizere iki adet sablon kullanilmistir.
Sekil 1°de makine teknik ¢izimi ve Sekil 2°de ozon
jeneratorii modifiyeli makine prototipi
goriilmektedir.

Yontem
Ozon jeneratoriinden elde edilen gaz, sistemin alt
kismindan ozon etkilesim kamarasina verilmis,



sablonlar arasina nemlendirilerek yerlestirilmis
kumas icerisinden geg¢mesi saglanmis ve st
kapaktaki fan yardimi ile tahliye edilmistir.
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Sekil 1. Tasarimi yapilan makinenin tenik ¢izimi

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Uygulama sonrast numunelere % renk sdkme,
mukavemet ve KOI testleri yapilmis ve elde edilen
degerler konvansiyonel agindirma baski yontemi ile
elde edilen numuneler ile kiyaslanmistir. Kiyaslama
sonucunda ozon gazi ile agindirilan numunelerin %
renk sokme ve mukavemet degerleri, konvansiyonel
asindirma baski ile elde edilen numulere yakin
degerlerde  oldugu  goriilmiistiir.  Calismanin
cevresel etkisini inceleme amaciyla yapilan KOI
Ol¢iimleri ise, konvansiyonel asindirma baskiya
gore cok daha iyi sonuglar vermistir. Elde edilen
numuneler Sekil 2. ‘de verilmistir.

Sekil 2. Ozon gazi ile agindirma baski yontemi ile
elde edilen numuneler

GENEL SONUCLAR

Higbir kimyasal madde kullanilmadan elde edilen
numuneler ile tasarlanan sistemin basarili oldugu
gOrilmiistiir. Sonu¢ olarak Sekil 2.’de de
gorildiigii lizere yapilan sistem tasarimi ile hem
baski efekti elde edilmis hem de ¢evresel etkisi ¢ok
az olan bir tiretim yontemi gelistirilmistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Yapilan sistem tasariminin  gelistirilmesi ile
sanayiye uygulanabilir hale gelmesi sonraki
donemde yapilabilecek ¢alismalar arasindadir.
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NOT: Sistem tasarimi i¢in patent bagvurusunda
bulunulmustur. TPE basvuru no: 2015/00421
Renkli Kumas Ya Da Kiyafetlerin Ozon Ile
Desenlendirilmesi Icin Makine Ve Yontem

KAYNAKLAR

I. Yildirim, L., Erdem fsmal, O., 2012 “Tekstil
Tasariminda Cevre Dostu Yaklagimlar” , Akdeniz
Sanat, 4(8), 9-13.

2.Dale, S., 2013. Discharge Printing. Wearables, p.
26-27(www.wearablesmag.com- (Erisim  Tarihi
24.08.2015)

3.El-Thalouth, I. A., Kantouch, F., Nassar, S. H.,
El-Hennawi, H. M., Youssef, M. A. 2008.
“Ecofriendly discharge printing on cotton fabrics
using laccase enzyme” Indian J Fibre Text
Res,3(33): 52-57.

4 Karthikeyan, K., Dhurai, B. 2011. New method of
discharge printing on cotton fabrics using
horseradish peroxidase. AUTEX Res J, 11(2): 61-
65.

5.Ragheb, A.A., Haggag, K., El-Thalouth, I. A.,
Rekaby, M.T. 2013. Bio-discharge Printing on
Cotton Knitted Fabrics Using Enzyme and Brewers
Yeast. Journal of Applied Sciences Research, 9(1):
205-225.

6.Arooj, F., Ahmad, N., Chaudhry, M. N. 2015. A
Pilot-Scale Application of Ozone to Bleach Raw
Cotton Fabric Using Various Additives. Ozone:
Science & Engineering, 37(3): 203-215.

7.Eren, H. A., Ozturk, D., Eren, S. 2012.
Afterclearing of disperse dyed polyester with
gaseous ozone. Coloration Technology, 128(2):75-
81.

8.Bahtiyari, M. 1., Benli, H. 2016. Ozone bleaching
of cotton fabrics with the aid of ultrasonic
humidifier. Cellulose, 23(4): 2715-2725.

9.Piccoli, H. H., Ulson de Souza, A. A., Ulson de
Souza, S. M. A. G. 2015. Bleaching of knitted
cotton fabric applying ozone. Ozone: Science &
Engineering, 37(2): 170-177.

10.Eren, H. A. 2006. Afterclearing by ozonation: a
novel approach for disperse dyeing of polyester.
Coloration technology, 122(6): 329-333. Eren, H.
A.2007. Simultaneous afterclearing and
decolorisation by ozonation after disperse dyeing of
polyester. Coloration Technology, 123(4):224-229.
11.Eren, H. A., Ozturk, D., Eren, S. 2012.
Afterclearing of disperse dyed polyester with
gaseous ozone. Coloration Technology, 128(2):75-
81.

12 Kant, R. 2012. Textile dyeing industry an
environmental hazard. Natural science, 4(1): 22-26.
13.Gnoni, M. G., & Elia, V. 2013. An
environmental sustainability analysis in the printing
sector. International Journal of Sustainable
Engineering, 6(3), 188-197.

14 .Slater, K. 2003. Environmental impact of
textiles: production, processes and protection (Vol.
27). Woodhead Publishing.



15.Eryuruk, S. H. 2012. Greening of the textile and
clothing industry. Fibres & Textiles in Eastern
Europe, (6A (95)): 22-27.

16.Husain, 1., Husain, J., Arif, M. 2013.
Environmental impact of dyeing and printing
industry of Sanganer, Rajasthan (India). Turkish
Journal of Engineering and Environmental
Sciences, 37(3): 272-285.

17.Yigit,I., Eren,S., Eren H.E., 2017, Ozone
Utilisation for Discharge Printing For Reactive
Dyed Cotton. Coloration Technology, Doi:
10.1111/cote.12306 (Yayin No: 3576144)
18.Patent Aragtirma.
http://online.turkpatent.gov.tt/EPATENT/servlet/
PreSearchRequestManager-(Erisim tarihi:
22.08.2016)
19.www.google.com/patents-(Erisim tarihi:
22.08.2016)

73



Kopolimer Makro Sentetik Lif Takviyeli Betonlarda

Performans incelemesi
SANAL, irem

Bahgesehir Universitesi
irem.sanal@eng.bau.edu.tr

Amaglar
Makro  Sentetik  Lif  Takviyeli  Betonlar
(MSLTB), bir miihendislik malzemesi olarak

olgunluga erigmistir ve halihazirda baz1 insaat

miihendisligi uygulamalarinda yaygimn  olarak
kullanilmaktadir. Bununla birlikte, MSLTB igin
tasarim yaklasimlar1 celik  lifleri  kadar iyi
gelistirilmemistir ve yonergelerin
gelistirilmesine ~ yardimc1  olmak  ve pratik
uygulamalart artirmak icin bu yeni
malzemeye iliskin daha fazla arastirmaya
ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu c¢alismanin  temel
amact  MSLTB'nin mevcut bilgi ve

uygulamalarini elestirel bir bakigla incelemek ve
bu liflerin farkli beton Kkarigimlarinin taze ve

sertlestirilmis  durum  performanst iizerindeki
etkisini incelemektir.

Giris

Birgok lif takviyesi alternatifi igerisinden,
polimerden  yapilmis sentetik lifler somut

uygulamalarda yaygm olarak kullamlmaktadir '
> Son zamanlarda, hem ekonomik nedenlerle
hem de hizmet edebilecekleri genis islevsellik
araligi nedeniyle sentetik lif takviyeli beton
uygulamalar1 popiilerlik kazanmaktadir. Sentetik
lif takviyeli betonun mekanik &zellikleri, lifin
mukavemeti, elastisite modiilli, tipi, boyutlart ve
dozaji ile * °® genis olgiide degisir. Bazi
uygulamalarda, ¢elik ve sentetik lifler daha iyi
performansa sahip betonalr elde etmek igin bir
arada da kullanilabilmektedir 3,12

Son zamanlarda, celik  liflerin  yapisal
uygulamalardaki bazi dezavantajlarina istinaden,
yerlerine gegmesi i¢in makro-sentetik lifler

iiretilmistir >"°, ancak bu lifler ile giiclendirilmis
betonlarin mekanik davranis1 hakkinda bilgi hala
sinirhidir.

Bu c¢alisma makro-sentetik liflerin iki farkli
ylizdede (% 0.5 ve % 0.8) kullanilmasiyla betonun
mekanik 0Ozelliklerine olan etkisini arastirmak
amaciyla yapilmistir. Ayrica, nihai mekanik
ozellikleri diger beton numuneleri ile karsilagtirmak
icin iki farkli yiizdede (% 1 ve % 1.5) gelik lifler ile
de beton numuneler hazirlanmistir.
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Bu calismanin temel amaci, makro sentetik lif
takviyeli betonun mevcut bilgi ve uygulama
durumunu elestirel bir bigimde gézden gecirmek ve
ayritili bir incelemeyi takiben, liflerin taze ve
sertlesmis betonun performansina olan etkisine

dikkat  etmektir.  Makro  sentetik  liflerin
islenebilirlik, basin¢ dayanimi ve su emme
sonuclart  tlizerindeki  etkileri ¢elik  liflerin

performansiyla karsilastirilarak ele alinmig ve
yiiksek performansli betonarme i¢in optimum
karigim oranlar1 belirlenmistir.

DENEYSEL
Malzeme

Beton numuneleri i¢in kullanilan ¢imento, Ak¢ansa
Cimento Sirketi tarafindan iiretilen CEM 1 42.5 R
olup, F tipi ugucu kil (FA), 2 tip kaba agrega
(maksimum c¢ap = 20mm) kullanilmistir. Beton
karigimlar i¢in kullanilan kum ve ogiitiilmis tas
yogunlugu 2.65 g / cm® ve 2.71 g / cm®tiir. iki
farkli uzunlukta ¢elik lif (35 ve 50 mm) ve
Sekil I'de goriilebilen, en-boy orani 80 olan
makro-sentetik lifler kullanilmistir. Tablo 2,
kullanilan Makro-sentetik liflerin  fiziksel ve
mekanik o6zelliklerini gdsterir. Ayrica tim beton
karisimlarinda, %1.7 oraninda, 1.075 kg / m?
yogunluga  sahip  olan siiperakiskanlastirici
(Glenium-51) kullanilmaistir.

Tablo 2.Kullanilan makro-sentetik liflerin fiziksel
ve mekanik 6zellikleri.

Uyumluluk ASTM C-1116
Koken 100% Kopolimer
Lif Tipi Monofilament
Renk Gri
Asit / Alkali Direnci Miikemmel
Ozgiil Agirhk 0.91
Uzunluk
Cekme

Mukavemeti

Sekil 1. Makro Sentetik Elyaflar



100x100x100 mm olgiilerindeki 21 kiibik beton
numunesi (7 grubun her birinden 3 numune) ve 14
prizmatik beton numunesi (7 grubun her birinden 2

numune), 40x40x160 mm boyutlarinda
dokiilmustiir.

Yontem

Celik lifler, ugucu kiil, makro sentetik lifler ve
kimyasal  katkilardan olusan farkli  hacim

oranlarinda toplam 7 grupta beton karisimi tretildi.
Numune performanslarint  degerlendirmek igin
numuneler ilizerinde mini ¢okme testi, basing testi
uygulanmis ve bu farkli beton karigim gruplarinin
su gecirgenliginin Olgiilmesi i¢in su absorpsiyonu
ve sorptivite testleri yapilmistir.

Bu calismada, beton numunelerin basing dayanim
testleri ASTM C39 standardina uygun olarak
gergeklestirilmis ve betonun su emme direnci Sekil
2'den goriilebilecegi gibi, ASTM C 1585-04'e
(ASTM, 2006b) gore numunenin bir yiizeyi suya
maruz birakildiginda zamanin bir fonksiyonu olarak
suyun emilmesinden kaynaklanan kiitle artigini
Olcerek test edilmistir.

— —

su ) o)

N Celik destekler

f
i

Sekil 2. Su emme testi kurulumunun sematik
goriinlisii
Bu nedenle, bu kapsamli ¢aligma ile, makro sentetik
elyaflarin gilinlimiizdeki uygulamalar1 ve beton
elemanlarda bir fiber takviye mekanizmas: olarak
kullanilma potansiyeli hakkinda ayrintili bir anlay1s
kazanmilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Daha oOnceki ¢aligmalardan, liflerin ve ugucu
kiillerin akiskanligi azalttig1 bilinmektedir. Tablo
3'e gore, elyaflar karigima dahil edildiginde, mini
¢okme ¢apt ve dolaywistyla  karigimlarin
islenebilirligi de azalmigtir. Bu sonuglar, makro
plastik elyaflarin eklenmesinin ¢6kme miktarini
azalttigini ve bdylece taze betonun islenebilirligini
azaltigmi gostermektedir. Bu nedenle, en diisiik
islenebilirlik sonuglarinin hem elyaf hem de ugucu
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kil iceren karigimlar
sonucuna varilabilir.

grubuyla elde edildigi

Tablo 3. Mini Calkant1 Akig1 Test Sonuglari

Karisim Cokme Cokme
Kodu Yayillmasi Yayilmasindaki
(mm) Azalis (%)
01 47 -

ST1.0 41 12,8

ST1.5 36 234

FF0.5 40 14,9

FF0.8 36 23,4
ST1.0FA12 32 31,9
FF0.5FA12 33 29,8

Tablo 4"l dikkate alarak, hem gelik liflerin hem de
makro-sentetik liflerin bir araya getirilmesinin
beton numunelerinin basing dayanimini arttirdigi
goriilmektedir. Makro-sentetik liflerin eklenmesi,
Tablo 4'te gosterildigi gibi, lif hacim miktarina gére
basing dayaniminda% 3,2'den % 8,7'ye artan bir
iyilesmeye neden olmaktadir. Nihai numune basing
dayanimlarma bakildiginda, % 0.8 oraninda makro
sentetik liflerin etkisiyle olusan iyilesme, celik
liflerin % 1 oraninda eklenmesiyle anca elde
edilebilmektedir. Bu davranig, beton karigimindaki
makro-sentetik liflerin, betonun mekanik
ozelliklerini arttiran diger agregalarla iyi bir
birlesme/baglanma  gergeklestirmis  olmasiyla
aciklanabilir.  Beton igerisindekieliflerin  su
hareketlerine  direng  gostermesi, dolayisiyla
permeabiliteyi  diisiirmeyi  etkiliyor  oldugu
bilinmektedir. Beton karigimlarmin kilcal emme
katsayilar1 Sekil 3'de sunulmustur.

Tablo 4. Basing mukavemeti ve mukavemet artigi

sonuglari
Ortalama % Dayamim
Karisim Basing Artis1
Kodu Dayanimi (MPa)

01 55,27 -
ST1.0 61,38 11,1
ST1.5 59,37 7,4
FF0.5 60,1 8,7
FF0.8 57,04 3,2

ST1.0FA12 69,11 25,0
FF0.5FA12 68,1 232



Tablo 5. Tiim Numune Gruplari i¢in Su Emme Test Sonuglari

Olgiim Zamani (t) Vt Su emme indeksi (1) (Kiitle Artisi/Yiizey Alani/Suyun Yogunlugu)
Kontrol Celik Lifler Makro Sentetik Ugucu Kiil
Numunesi Lifler
giin saat dk sn (sn) * ST1.0 STI1.5 FF0.5 FF0.8 STIFAI2 FF0.5FA12
1 60 8 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
5 300 17 0,06 0,03 0,03 0,02 0,03 0,02 0,00
10 600 24 0,10 0,07 0,06 0,11 0,06 0,05 0,01
20 1200 35 0,20 0,08 0,08 0,14 0,07 0,06 0,02
30 1800 42 0,30 0,08 0,10 0,20 0,11 0,08 0,02
1 60 3600 60 0,40 0,14 0,14 0,24 0,15 0,12 0,03
2 120 7200 85 0,60 0,18 0,17 0,30 0,17 0,14 0,03
3 180 10800 104 0,80 0,22 0,30 0,52 0,27 0,16 0,04
4 240 14400 120 1,00 0,39 0,44 0,66 0,32 0,20 0,08
5 300 18000 134 1,30 0,55 0,59 0,87 0,41 0,34 0,24
6 360 21600 147 1,56 0,76 0,94 1,00 0,61 0,52 0,33
12 720 43200 208 4,00 2,12 2,20 1,93 1,86 1,81 1,20
2 24 1440 86400 294 4,70 3,00 3,22 2,55 2,61 2,35 1,76
36 2160 129600 360 5,00 4,44 4,52 3,67 3,34 2,86 2,49
Kontrol Numunesine Kiyasla Su
11 10 2 4
Emme Kapasitesindeki Azalis (%) 0 27 33 3 50
8 Genel olarak, makro-sentetik elyaflarin ve ucgucu
E7 kiiliin eklenmesinin, mekanik performansin artmasi
Es ve su emiliminin azalmasi acisindan daha iyi
'_‘u*, 5 dayaniklilik ile sonuglanan en iyi sonuglari
§ 4 verdigine karar verilebilir.
w3 Z =
£, — GENEL SONUCLAR
24 Iy, —c
@ === < _ Makro sentetik elyaf takviyeli betonlarin mekanik
0 100 200 300 400 performanslarinin degerlendirilmesi lizerine yapilan

Vt (s2) bu caligmanin sonuglarna dayanarak, asagidaki
Keiitral s1 15 _— sonuglar ¢ikarilabilir:
ontr i B = . . . . .
wFFO8  —STIFA12 —FFO5FA12 - Makro sentetik liflerin betona eklenmesi, taze

haldeki beton karigimlarinda ¢okme yayilmasinda
azalmaya neden olmaktadir.

- Lif ylizdesindeki artis hem celik 1if hem de
makro-sentetik lif takviyeli beton numuneleri igin
basing dayaniminin diismesine neden olur.

- Celik liflerden farkli olarak, beton i¢indeki makro-

Sekil 3. Su emme siiresi ve kilcal emilim katsayilar
veren zaman arasindaki iliski

Daha detayl: bir sekilde, Tablo 4'teki normal beton
numuneyle karsilastirildiginda,% 0.8'lik  makro

sentetik lif iceren beton numunesi, su emiliminde %
33'liik bir azalmaya neden olurken, % 1 celik lif
igeren numune su emiliminde sadece % 11'lik bir
azalma saglamistir. Onemli bir nokta da, ucucu kiil
ilavesi, FF0.5 FA12 numune karisimi olmasi
nedeniyle absorpsiyonu% 50'ye dramatik bir
sekilde arttirmistir. Bu nedenle, polipropilen lif ve
ucucu kiil ilavesinin su emilimini azalttig1 ve
kuruma biiziismesini azalttig1 bulundu.
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sentetik lifler, betonda su emilimini azaltir ve
makro-sentetik  liflerin  ve  ucgucu  kiiliin
kombinasyonu, numuneler arasinda en diisiik su
emme degerini verir

- Celik liflerin % 1'i yerine makro-sentetik eliflerin
% 0,8'inin, basin¢ mukavemeti acgisindan neredeyse
ayni1 artigsa neden oldugunu agikca goriilmiistiir.
Dolayisiyla betonda makro-sentetik liflerin ¢elik
lifler yerine kullanimiyla birlikte, mekanik
performansta géze carpan bir degisim olmaksizin,



hem kullanilan 1if miktar1 hacimsel olarak %20
civarinda azaltilabilecek, hem de su emilimi
azaltilmis olarak betonun durabilitesi (dayanikliligr)
arttirilabilecektir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Caligmanin devaminda, betonda kapiler su emme

Ozelliginin  yanisira, beton  dayanikliliginda
(durabilitesinde) ¢ok oOnemli bir yeri olan
donme/¢oziinme testlerinin de yapilmasi
amaglanmaktadir. Boylelikle polimer makro
sentetik liflerin betonda ve insaat sektoriinde

kullaniminin arttirilmasina yonelik daha kapsamli
bir ¢galigman1 tamamlanmasi amacglanmaktadir.
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Iplikteki Periyodik Hata Frekansinin Wavelet

(Dalgacik Donusimii) Analiz Teknigi Ile Tespiti
DAGKURS, Liitfullah', ISERI, ismail®
1Gaziosmanpasa Universitesi Tokat Teknik Bilimler MYO Tekstil Programi

20Ondokuz May1s Universitesi Miih.Fak. Bilgisayar Miihendisligi
lutfullah.dagkurs@gop.edu.tr

AMACLAR

Ipligin uzunlugu boyunca gosterdigi periyodik
degisimler (cap degisimi, numara degisimi, ince —kalin
yerler vb) dokuma ve 6rme kumaslarda ¢esitli goriiniim
bozukluklarina yol agmakta ve elde edilen kumagin
kalitesini onemli &lgiide diisiirmektedir. Iplik iizerinde
bulunan periyodik degisimler geleneksel olarak ipligin
spektogramina bakilarak bulunabilmektedir. Yapilan
bu c¢alisgmada iplikte bulunan periyodik hatanin
tespitinde spektogramlar yerine farkli bir ydntem
olarak wavelet (dalgacik donisiimil) analiz teknigi
kullanilarak iplikte bulunan periyodik hatanin frekansi
bulunmustur.

GIRIS

Liflerin incelik ve uzunluk ozellikleri agisindan genis
sinirlar igerisinde degisim gostermesi ve liflerin iplik
uzunlugu  boyunca tesadiifi yerlesimlerinden
kaynaklanan diizglinsliz dagilislar nedeniyle ipligin
numara, mukavemet,biikiim vb...0zelliklerinde 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  diizgiinsiizlikler” veya
“periyodik hatalar” ad1 verilir."

Bir iplikteki periyodik hatanin tespiti i¢in Oncelikli
olarak ipligin uzunlugu boyunca gosterdigi kiitlesel
degisimi incelenmelidir. Ipligin kiitlesel degisimi
giiniimiizde yaygin olarak kapasitif 6l¢lim cihazlariyla
Olciilebilmedir. Kapasitif 6l¢iim cihazinda  iplik
kapasitore ait birbirine paralel 2 plaka arasindan (Sekil
1) gegirilerek kapasitans degisimi elektronik olarak
Olciilmektedir. Kapasitor arasindan gegen iplik dlgiim
sisteminin  kapasitansim1  siirekli  degistirmektedir.
Kapasitans gegen ipligin kiitlesine baglidir. >

E‘

Plate /
~
- (~) -y
\ /
\
\ /

Amplified Signal

Mass Signal _——

Capacitor

Y s

Sekil 1. Kapatif Ol¢iim Prensibi
Kaynak: http://nptel.ac.in/courses/116102005/13
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Kapasitif 6l¢lim cihazlarindan elde edilen kiitlesel
degisim verileri sonug olarak elektriksel sinyallerdir.
Bir sinyal fiziksel bir biyiikliigii veya degisimi temsil
eden bir fonksiyondur ve tipik olarak olgunun dogasi
ve davranist hakkinda bilgi icerir.’

Ipligin uzunlugu boyunca elde edilen kiitlesel degisim
sinyalleri tek boyutlu siirekli olan sinyaller
grubundadir. Genel olarak bir iplikteki kiitlesel degisim
grafigi (diagram) Sekil 2°de verilmistir.

100 _ Diagras N¥o :1 _ Mass

Cut Length :Normal
T

% (
&
i

Al
100

180 200 300 Lol

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

Sekil 2’deki iplik diagramina bakildiginda bu diagram
icerisinde var olabilecek periodik degisimlerin
goriilmesi ve tespiti oldukca giictiir. Geleneksel olarak
iplikteki periyodik degisimlerin tespitinde
spektogramlar kullanilmaktadir. Yapilan bu ¢aligmada
iplikte bulunan periyodik degisimlerin tespitinde
geleneksel  yontemin  yerine  wavelet  analizi
kullanilmistir.

Glinlimiizde, bir¢ok fiziksel biiyiikliik siirekli ve ayrik
sinyal olarak gosterilmekte ve bu sinyallerin analizinde
yaygin  olarak  Wavelet  (dalgacik) analizi
kullanilmaktadir. Bir dalgacik, ortalama degeri sifir ve
sifir olmayan bir norma sahip etkin bir sinirli stireli
dalga seklidir. *

Fourier analizinin temelini olusturan siniis dalgalar ile
dalgaciklar1 karsilastirildiginda (Sekil 3) siniizoidlerin
siirli bir siiresinin olmadig1 ve eksi ile art1 sonsuzluk
arasinda uzandigr goriilir. Sinlizoidler diiz ve
ongoriilebilir olmasina ragmen, dalgaciklar diizensiz ve
asimetrik olma egilimindedir.*
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e Wave Wavek! db1d)

Sekil 3. Siniis Dalgalari Ile Dalgaciklar




Wavelet (Dalgacik) doniisiimii, bir isaretin zaman-
frekans analizi i¢in kullanilan bir doniisiim tiriidir.
Dalgacik analizi; kisa zamanl Fourier analizinin aksine
zaman frekans alanin1 degil, zaman-6lgek alanim
kullanir. Sekil 4 dalgacik analizi sonucunda sinyalde
oleek ve zaman degisimini gostermektedir.’

|

| ﬂlﬂ | “ | ,
Wk

Zaman

Sekil 4. Dalgacik Analizinde Olgek-Zaman Alani

Oleek
_—
—

Genlx

MALZEME
Yapilan bu calismada Matlab Simulink kullanilarak
120m/dk hizla 10dk boyunca ipligin kapasitif bir
sensorden gecirildigi simiile edilmistir. Yapilan
simiilasyona ait matlab simulink diagrami Sekil 5’de
gosterilmistir.

Pulse
Generator

simout

To Workspace

Uniform Random
Number

Sekil 5. Uzerinde Periyodik Hata Bulunan Iplik
Verisinin Simiile Edilmesi

Simiilasyon yapilirken iplikteki periyodik hataya
karsilik 5Hz frekansta kare dalga tiretilmis ve ipligin
normal kiitlesel degisimi olarak belirli bir aralikta
iretilen rasgele sayilarla toplanarak belli bir
uzunluktaki iplige ait iizerinde periyodik degisimleri

barindiran sinyal elde edilmistir. Elde edilen
simiillasyon  verisine ait grafik Sekil 6’da
goriilmektedir.

Xizessl Dedsim

Sekil 6. Uzerinde 5Hz’lik Periyodik Hata Bulunan
Iplige Ait Kiitlesel Degisim Grafigi

YONTEM

Iplige ait 9000 adet simiilasyon verisi Matlab Wavelet
ara¢ kutusuna yliklenerek, dalgacik tipi mexh, dlgek
blyiikligi 64 secilerek iplige ait wveriler analiz
edilmistir.
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SONUCLAR

Sekil 7°de iizerinde periyodik hata bulunan iplik
verisine ait skalogram goriilmektedir. Skalaogramlarda
enerjinin maksimum degeri islenen sinyalin frekansimi
vermektedir. Enerjinin maksimum oldugu yerdeki
Olcek degerini ve frekansi program kendisi hesaplayip
gostermektedir. Yapilan bu calismada girilen iplik
verisi i¢in dalgacik doniisiimii uygulandiginda Slgek
32’de maksimum enerji degeri verdigi ve maksimum
enerji degerine karsilik gelen frekans degerinin ise 5
Hz oldugu tespit edilmistir.

Sekil 7. Skalogram

Sonug olarak iplikte bulunan periyodik hatalarin
tespitinde klasik yontem olarak kullanilan spektogram
analizi yerine farkli bir yontem olarak dalgacik

doniistimii  analizinin  yapilabilirlii ve iplikteki
periyodik  hatalarin  frekansinin  bulunabildigi
goriilmektedir.
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AMACLAR

Bu calismanin amaci ege kiyilarinda avciligi
yapilan pembe Kkarideslerin islenmesi sirasinda
ortaya cikan kabuklarin kitosan kaynagi olarak
kullanimi, iretilen kitosan  biyopolimerinden
nanokiire sentezi gergeklestirilmesi, sentezlenen
nanokiirelerin pamuklu kumaglara uygunlanmasiyla
ortaya ¢ikan  antibacteriyel ve  antifungal
degisimlerin arastirilmasi olarak belirlenmistir.
GIRiS

Kitosan, antibakteriyel ozelligi bilinen[1], deniz
kabuklulari, mantarlar ve bazi bocek ¢esitleri gibi
bir ¢ok kaynaktan {iretilebilen biyobozunur bir
polimerdir[2]. Yeryiiziinde selillozdan sonra en
fazla bulunan ikinci biyopolimer olmasi kitosana
kars1 artan ilginin sebeplerindendir. Ulkemizde
aveiligl, yetistiriciligi ve islemeciligi yapilan bazi
deniz kabuklular1 olmasina karsin, yiiksek miktarda
kitosan yapan firmalar

uretimi ticari

bulunmamaktadir.

Kitosan medikal, ¢evre ve ziraat oldugu kadar
tekstil sektoriinde de kullanim alanina sahip bir
biyopolimerdir[3]. Antibakteriyel tekstil yapilari
iretmek, reaktif boyamada boyarmadde alimini
artirmak, burusmazlik yada kolay tiilenebilirlik
gibi ozelliklere sahip tekstiller tiretmek gibi bir ¢ok
amacla  kullanilabilmektedir.
yanisira kitosan elektro ¢ekim yontemiyle nanolif,
1slak ¢ekim yontemi ile lif, iyonik jellesme gibi bir
¢ok yontemle de nano-mikro kiire formuna kolayca
getirilebilmektedir[4].

Biitiin  bunlarin

Bu c¢alisma kapsaminda karides atiklarindan elde
edilen kitosan biyopolimerinden nano-mikro kiire
iretimleri daha oOnce kullanilan iyonik jellesme
gerceklestirilmis  ve 4 farkli
konsantrasyonda  pamuklu  kumaglara  fulard
yardimiyla uygulanmistir. Uretilen islem gormiis
kumaslarin antibakteriyellik,

ozelliklerindeki degisim arastirilmistir.

metodu ile

antimantarlik
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DENEYSEL

Yontem

Kitosan biyopolimerinin  karides atiklarindan
iretimi Kiigiikgiilmez ve arkadaglarinin yontemine
gore gergeklestirilmistir[5]. Uretilen biyopolimerin
FT-IR analizi, molekiil agirligi ve DSC analizleri

gergeklestirilmistir.

Kitosanin nano-mikro kiire formuna getirilmesi

iyonik jellesme yontemine gore
gergeklestirilmistir[6]. Bunun i¢cin %0,5
konsantrasyonda  kitosan  ¢ozeltisine  1mg/ml

tripolifosfat ¢ozeltisi kitosan/TPP orani 3/1 olacak
sekilde eklenmistir. Reaksiyon sonunda malzeme
santrifiij edilmis ve saf suya alinmistir.

Pamuklu kumaslara kitosan nano-mikro ¢6zeltisinin
fulard  yardimiyla, her  bir
konsantrasyon i¢in  %90-95
saglanacak basing ve hizda gergeklestirilmistir.
Uretilen kumaslar daha sonra 70 derece 30 dakika

uygulanmasi

emdirme orani

bekletilerek kurutulmustur.

Antibakteriyellik  dzelliginin  belirlenmesi  i¢in
AATCC-100, anti mantar Ozelligin belirlenmesi
icin ise AATCC-30 standardi kullanilmistir

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Uretilen kitosana ait FT-IR spektrumu sekil 1°de
verilmistir.

Spektrum incelendiginde 3450 cm™ de O-H piki,
2930 cm™ de C-H piki, 1640 cm™ de C=0 ve 1570
cm™ de ise kitosanmn karakteristik piki olan N-H
pikinin yer aldig1 goriilmektedir.

100

Gegirgenlik %)
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Sekil 1: Kitosan biyopolimerinin FT-IR spektrumu



Uretilen kitosana ve iyonik jellesme metodu ile
nano-mikro kiire formuna getirilmis foormuna
ait alinan XRD sonuglar1 sekil 2 de verilmistir.

— Kitosan
— Nano-Mikra Kitosan

Yogunluk (Sayim/Saniye|

Agi(20)

Sekil 2: Kitosan ve nano-mikto kitosana ait XRD
sonuglari

Kitosan spektrumunda kristal yapidan kaynaklanan
iki farkli giiclii pik goriilmektedir. Bunlar 10.4° ve
21° dolaylarindadir.
sonrasinda ise giiglii pikler
Bunun nedeni iyonik jellesme metodu ile kitosanin
kristal yapisinin amorf forma gegmesidir. Diger bir
deyisle XRD sonuglari, iyonik jellesme reaksiyonun
gergeklestigini gostermektedir.

Iyonik jellesme metodu
goriilmemektedir.

Kitosan ve Nano-Mikro kitosana ait TGA egrileri
sekil 3°de verilmistir. Sonuglara gore kitosan 100-
270 °C sicakliklar arasinda daha stabil kalirken,
Nano-mikro kitosan yapisinin bu aralikta kitosana
gore %20 fazla agirlik kaybettigi goriilmektedir.
500 °C sicaklikta ise kitosan, kitosana nano-mikro
kiirelere gore %10 daha az kiil birakmigtir. Bunun
nedeninin kullanilan ¢apraz baglayicinin daha fazla
kil  biwrakma  egiliminde  olmasi  oldugu
diistiniilmektedir.

<0
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Sekil 3: Kitosan ve nano-mikro kitosana ait TGA
egrileri

Uretilen nano-mikro kitosanin boyut dagilimi sekil
4’de verilmistr. Alinan sonuglara gére malzemenin
biiyiik ¢cogunlugu mikro boyutta olsa da, ortalama
boyutlar1 687 nm civarinda oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4: Uretilen nano-mikro kiirelerin boyut
dagilimi

Kitosan nano-mikro kiire uygulanmig dokunmus
kumasin antibakteriyellik sonuglari tablo 1’de
verilmistir. Sonuclara gore islem gérmemis kumas
herhangi bir antibakteriyel aktiviteye sahip degil
iken, kars1 %0,1
konsantrasyonda islem gormiis kumagin etkinligi
%50 nin ilizerindedir. Gram negatif bir bakteri olan
k.phenomenia bakterisine kars1 ise %0,5 ve iizeri
konsantrasyonlarda etkin antibakteriyel aktiviteden
bahsedilebilmektedir.

s.aerous bakterisine

Cizelge 1: Antibakteriyel etkinlik sonuglari

Antibakteriyel Etkinlik
Konsantrasyon | S.aureus K. pneumoniae
Referans - -
%0,1 %52 %34
%0,25 %65 %42
%0,50 %99 %75
%0,75 %99 %99
%1 %99 %99

GENEL SONUCLAR

Calisma kapsaminda kitosan ekstraksiyonu ve
sekilde
gerceklestirilmistir. Kitosan ve nano-mikro kitosan
yapilar1 arasinda bozunma davranisi

nanokiire iiretimleri basarilt




olarak degisimler tespit edilmistir. Ayrica yapilan
XRD analizleri ile kitosan biyopolimerinin
kristal yapisinin gergeklestirilen nanokiire iiretim
islemi ile amorf Dbir yapiya geetigi
gorilmiistiir. Uretilen malzemenin pamuklu
kumaslara antibakteriyel ozellik
kazandirabildigi belirlenmistir.
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AIM

This paper aims to determine the mechanical
properties of composite materials obtained from
carbon and carbon-aramid hybrid woven fabrics
produced at different constructions with the same
yarn and production conditions and analyze the
effects of the weaving structure and hybridization on
the mechanical properties.

INTRODUCTION

Many studies have been conducted on the behavior of
hybrid composites under tensile loading. These
studies have mainly concentrated on UD composites
[1, 2]. Bunsell and Harris [1] investigated hybrid
composite materials made of carbon and glass fiber.
Fariborz et al. [2] analyzed the tensile behavior of
inter-ply hybrid composites using a Monte-Carlo
simulation technique. The existence of the hybrid
effect for strain was shown along with its sensitivity
to the fiber volume fraction and distribution.

As indicated in the abovementioned studies,
hybridization in inter-ply hybrid composite materials
is generally achieved by the arrangement of different
fabric plies at different configurations. In this case,
the properties have shown large variations depending
on the fabric ply arrangement. However, it seems that
for the case of intra-ply woven hybrid composites, in
which hybridization is achieved by intermingling the
yarns in woven fabric, the effect of the woven
structure on the mechanical properties has not been
satisfactorily addressed in the literature. Furthermore,
a great majority of the studies on hybrid composites
are focused on glass-carbon fiber hybrid fabric

composites, but there are few studies on the effects of
carbon-aramid hybridization on the mechanical
properties.

MATERIALS AND METHODS

The 12 K carbon yarn was purchased from Dow-
Aksa, and the Twaron 1000 yarn was purchased from
Teijin. The 80 Tex thermo plastic (TP) coated glass
fiber yarn was used in the weft direction in the Quasi-
UD woven sample (Sample D). The TP coating in the
outer section of the glass yarn is polyamide. All
woven fabrics were produced under the same
production conditions and with the same weaving
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machine. The hybrid fabrics were woven at the same
structure and density with 100% carbon fabrics. In
hybrid fabrics, whereas warp yarns are carbon, fill
yarns are aramid. Araldit LY 564 type epoxy resin
and XB 3486 hardener were used. The mixture ratios
between the resin and the hardener were taken as
100:34 as weight ratio.

The tensile tests were performed in an Instron 4505
test device with a cross head speed of 5 mm/min in
accordance with ASTMD 3039 standard. The
samples were cut into 25x250 mm dimensions using
a water jet, and aluminum end tabs were stuck to the
ends of the samples using epoxy glue. A video
extensometer was used in the tests as an optical
extensometer with a precision of approximately
0.01% strain. The tensile tests were conducted in the
warp and/or fill direction depending on the type of
sample. In quasi-UD fabric composites, there is no
yarn reinforcement in the fill direction. Therefore, the
tensile tests were only conducted in the warp
direction. Due to the fact that the hybridization was
made only in the fill direction in the hybrid fabric
composites, the tests were performed only in the fill
direction

RESULTS

A comparison of the experimentally obtained
Young’s modulus values and the Rule of Mixture
(RoM) values showed that the woven fabric structure
had a more pronounced effect. Comparison in terms
of Young’s modulus demonstrated that, for sample A,
there was only a 7% and 5% difference between the
experimentally obtained and RoM results in the warp
and weft directions, respectively. However, in sample
B, the experimentally obtained data was 41% and
44% lower than the data obtained by the RoM for the
warp and weft directions, respectively. This indicates
the significant effect of yarn crimps on the
mechanical properties. For sample C, whereas the
experimental results were almost equal to the RoM
results in the warp direction, for the fill direction, the
experimental results were slightly lower than the
RoM results. In the quasi-UD sample having
minimum yarn crimp, the value obtained from RoM
was 12% higher than the experimental value. The
findings show that the values obtained from RoM
were consistent with those obtained from the



experimental results; however, the experimental
results were lower than expected in case of increased
yarn crimps in the woven structure.

The results indicated that yarn crimps dramatically
affect the tensile modulus in woven fabric
composites. The results of the quasi-UD woven fabric
composites, which had almost no crimp in the woven
fabric structure, were found to be nearly identical to
those calculated with RoM.

The tensile strength results showed a similar trend to
the Young’s modulus results. The lowest tensile
strength values were obtained from samples A and B.
Although Sample B had a higher yarn density, its
tensile strength was lower than sample A. A
comparison of sample B with sample A showed that
the tensile strength in the warp and fill directions
decreased by 21% and 26%, respectively. The only
difference between these two samples is that Sample
B has more yarn crimp due to yarn tightness in the
fabric. Additionally, more fiber deformation can
occur during the weaving process because of the
higher yarn density for Sample B. In sample C, with
relatively lower warp and weft crimps, a higher
tensile strength was obtained compared to samples A
and B. In sample C, 10% and 5% higher strength
values were obtained in the warp and weft directions
compared to sample A; 26% and 23% higher tensile
strength values were obtained for the warp and weft
directions compared to sample B. Almost 2 times
higher tensile strength values were obtained in
sample D when compared to samples A, B and C.
The tensile strength results obtained from RoM
showed a significant deviation from the experimental
data. The experimental results were 75-130% lower
than the results calculated with RoM. In particular,
there was a significant difference in the tensile
strength values, which indicates the significant effect
of crimp on the tensile strength of woven composites.
Knockdown factors of 0.75 (or 75% decrease) and
1.35 (or 135% decrease) were identified between the
measured and calculated results. The decrease of the
knockdown factor in the tensile strength due to yarn
crimps in the structure was found to be 0.6-0.9 for
different textile structures in previous studies [3-5].
In some of these studies [17, 18], carbon epoxy with
a 5 and 8 harness satin, as well as cross-plied UD
composites with the same fiber volume fraction, were
compared; the knockdown factor ranged between
0.63 and 0.87 in the woven composites. The
knockdown factor was 0.7 in the studies related to the
two-dimensional (2D) braid [2]. These values
verified the results of this study.

CONCLUSIONS

In this study, the tensile properties of composite
materials obtained from carbon and carbon-aramid
hybrid woven fabrics with different constructions and
produced under the same production conditions were
determined, and the effects of weave structure and
hybridization on the mechanical properties were
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analyzed. The results of the study are presented
below.

* As the yarn crimps increased in the woven
structure, the mechanical properties of the composite
materials significantly decreased. Based on the same
fiber volume fraction, Young’s modulus decreased by
34% in the warp direction and 39% in the fill
direction due to increased yarn crimp. The tensile
strength decreased by 27% in the warp direction and
by 24% in the fill direction depended on the
increased yarn crimp.

* Non-linear characteristic of the stress-strain
graphics showed variation according to the weaving
structure. Young’s modulus gradually decreased as
yarn crimps increased in the woven composites.
However, Young’s modulus gradually increased in
the quasi-UD woven composites, which had almost
zero yarn crimp. This finding is explained by the
combination of the fiber stiffening and fiber
straightening effects [2, 6].

* As yarn crimps increased, the tensile strength
decreased by a knockdown factor in the range of
0.75-1.3 compared to the expected value

* Young’s modulus was 16-33% higher than
expected in the hybrid samples. With decreasing yarn
crimps in the hybrid samples, the knockdown factor
decreased to 0.33.

* Ultimate strain values of hybrid composites were
increased by 132-147% compared to the carbon-
epoxy composite samples
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AIM

the aim of this study was to investigate the
mechanical properties of flax, jute and
jute/carbon woven fabric composites and
compare them with those of 3K carbon woven
fabric composites.

INTRODUCTION

Owing to the adverse effects of composite materials
on the environment, their high cost, and other
unfavorable properties, researchers have begun to
explore natural fiber-based hybrid composites.
Hybrid composites, which are obtained by combining
synthetic and natural fibers, have been developed to
overcome the aforementioned shortcomings. Natural
fibers themselves can be treated as composites, which
makes them tougher than synthetic fibers;
furthermore, appropriately configured high-quality
natural fiber-reinforced hybrid composites possess
good strength and stiffness values that approximate
those of glass fiber-reinforced composites. It has been
observed that the partial replacement of artificial
fibers with natural fibers allows for the formation of
artificial-natural hybrid composites, which show
characteristics intermediate between those of purely
natural and purely synthetic fiber-based composites.
Indeed, researchers have demonstrated that improved
properties can be achieved by hybridizing natural
fiber-based composites with glass fibers.

It is clear that, despite the significant advantages of
natural fibers, because of their limited mechanical
properties, they are not favored for use alone in
composite materials to obtain adequate
reinforcement in certain applications requiring
high mechanical performance [1]. In this case,
hybridizing with conventional carbon and glass
fibers may lead to better results [2]..

MATERIALS AND METHODS

The properties of the jute and flax yarn and fabrics
were experimentally determined. All woven fabrics
were produced under the same conditions and with
the same weaving machine. The hybrid fabrics were
designed to have the same yarn density as 100%
carbon fabrics. In the hybrid fabrics, the warp yarns
were composed of carbon, whereas the weft yarns
were composed of jute. Araldit LY 564 epoxy resin
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and XB 3486 hardener were mixed in a weight ratio
of 100:34 to produce the composite materials.

The tensile tests were performed in an Instron 4505
test device with a cross head speed of 5 mm/min in
accordance with ASTMD 3039 standard. The impact
behavior of each composite was evaluated according
to (ASTM D256) at room temperature. Izod and
Charpy impact tests were used to test the polymeric
materials.

RESULTS

The tensile strength of the carbon fiber composites
was 4.7 times higher than that of the flax composites
and 2.7 times higher than that of the jute composites.
Similarly, the Young's modulus was 8 times higher
than that of the flax composites and 5 times higher
than that of the jute composites. These findings
demonstrate that the mechanical properties of the
natural fiber composites are too low and
incomparable to those of carbon fiber composites.
The results obtained for the carbon-jute composites
were lower than expected. The Young's modulus and
tensile strength of the carbon-jute hybrid composites
were higher than those of the 100% jute composite
but still lower than expected. For the carbon-jute
hybrid composite, the Young's modulus and tensile
strength only increased by approximately 24% and
2.6%, respectively, relative to those of the 100% jute
composite. The Young's modulus and tensile strength
of the hybrid composite were, respectively, 4.2 times
and 2.2 times lower than those of the 100% carbon
fiber composite. Similar behavior for carbon-flax
composites was reported by Dhakal et al. [3].
However, the tensile strength and Young's modulus
can increase to a certain level by hybridizing, which
holds for fibers that exhibit similar tensile strengths
and Young's moduli. Combining a fiber that has high
tensile strength and Young's modulus values with
another that has lower strength and modulus values
cannot provide the expected hybrid effect. This
situation can be attributed to a split in the weak
fibers, which eliminates their load-carrying ability.
Consequently, it is clear that combining carbon and
natural fibers cannot increase the tensile properties of
the composites as expected.

The impact test results are very similar to the tensile
test results. The flax-epoxy composites’ impact
strength and toughness values were 16% and 27%
lower than those of the jute-epoxy composites. The
carbon-epoxy composites showed the highest impact



strength. Compared to those of the 100% flax-epoxy
composites, the strength and fracture toughness were
3.1 and 5.8 times higher, respectively. Furthermore,
the carbon-epoxy composites’ impact strength and
fracture toughness were 2.5 and 4.4 times those of the
jute epoxy composites, respectively. These results
show that carbon-epoxy composites with a high
Young’s modulus and strength also exhibit a much
higher impact strength than that of natural fibers [4].
By hybridization, the impact strength and fracture
toughness of the composites increased by a certain
amount. Results prove that by hybridizing, the impact
properties increased to a greater degree than did the
tensile properties. Therefore, it can be concluded that
jute fibers slightly increased the toughness of the
composite materials. The jute-carbon hybrid
composites’ impact strength and fracture toughness
improved by 65% and 51%, respectively, compared
to those of the 100% jute material. However, the jute-
carbon hybrid composite materials’ impact strength
and fracture toughness were 1.11 and 2.56 times
lower, respectively, than those of the 100% carbon
fiber composites

The water absorption properties were evaluated
according to the differences between the dry weight
of the composite materials and their weight after 2
and 24 hours of soaking. According to the results, the
natural fiber-reinforced composites exhibited very
high water absorption values. The water absorption
values of the flax-reinforced composites were 0.19%
and 0.49% after being soaked for 2 and 24 hours,
respectively. The water absorption values of the jute-
reinforced composites were greater than those of the
flax-reinforced composites. The water absorption
values of the jute-reinforced composites were 95%
and 55% greater than those of the flax-reinforced
composites after soaking for 2 and 24 hours,
respectively.

The water absorption values of the carbon-epoxy
composites were very low. Specifically, the values
were 3.9 and 8.2 times less than the water absorption
values of the flax-reinforced composites after soaking
for 2 and 24 hours, respectively. Similarly, the water
absorption values of the carbon-epoxy composites
were 8 times and 13 times less than the values of the
jute composites after soaking for 2 and 24 hours,
respectively. The water absorption values were
observed to increase with hybridization. The water
absorption values of the hybrid composites were 46%
and 11% less than those of the jute-reinforced
composites after soaking for 2 and 24 hours,
respectively. The water absorption values of the
hybrid composites were much higher than those of
the carbon fiber composites. The water absorption
values of the hybrid composites were 3.8 and 11.7
times greater than those of the carbon fiber
composites after soaking for 2 and 24 hours,
respectively.
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CONCLUSIONS

In this study, the properties of natural fiber woven
fabric composites were investigated experimentally.
The following results were obtained:

- The tensile strength and Young's modulus of jute-
epoxy composites were 33% and 42% higher than
those of flax-epoxy composites.

- The mechanical properties of carbon-epoxy
composites were significantly higher than those of
natural fiber composites. However, hybridization
with carbon fiber made the hybrid materials stiffer,
giving rise to stronger mechanical properties those of
the jute fiber composite samples. This finding
demonstrates that the hybridization of carbon and jute
fibers can result in a composite material with
improved tensile properties.

- The flax-epoxy composites’ impact strength and
toughness were 16% and 27% lower than those of the
jute-epoxy composites. The impact strength and
fracture toughness of the carbon-epoxy composites
were significantly higher than those of the natural
fiber composites. However, the results show that the
hybridization of carbon and jute fibers can give rise
to significantly improved impact properties.

- The water absorption values of the jute-reinforced
composites were 86% and 55% greater than those of
the flax-reinforced composite after soaking for 2 and
24 hours, respectively. The water absorption values
were observed to increase with hybridization. Due to
their remarkable sensitivity to moisture, the natural
fibers examined in this study were determined to be
easily influenced by environmental effects
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AIM

This paper describes the use of contact angle
measurements to determine the surface energies of
matrix and fibre which are very important for
mechanical properties, using a series of test liquids
on both. Matching the surface energies in this way
will thus help to significantly reduce the number of
unsuccessful processing experiments.

INTRODUCTION

During the manufacturing of thermoplastic
composites (as well injection molding as extrusion
and pultrusion) the wetting of the (natural) fibres is a
tough job in many cases [1-2]. First of all, most
thermoplastics (contrary to thermosets) have a
relatively high melt viscosity (>1000 Pa s). Thus
very high processing pressures and/or impregnation
times are required to fully wet fabrics or bundles of
continuous fibres. Besides this condition, the matrix
needs to physically adhere to the fibres. During the
development of specific PVC-wood fibre composites
a very weak physical fibre-matrix bonding was
observed in almost all cases (Figure 1). A clear
relation between breaking stress, impact resistance,
and DMA parameters (tan 8) on the one hand and the
level of fibre wetting on the other hand was observed.
But especially the level of water absorption
(cataplasm-test) of the composite proved to be a good
indicator for fibre wetting [3].

Figure 1 SEM iage of a PVC-wood fibre
(untreated) interface
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CONTACT ANGLE MEASUREMENTS

While thermoplastics tend to have non-polar,
hydrophobic surfaces, natural fibres are very polar
and thus hydrophilic. Surface energy (solids) and
surface tension (liquids) are widely used in the
cosmetics and cleaning agents industry can be
expressed by the Young equilibrium:

Yy costt=y, —y, [mMN/m]

With:  y, = surface tension of the liquid in air

ysv = surface tension of the solid in air

yg = surface tension of the solid in the
liquid

0 = the resulting angle measured between the solid
substrate and a tangent to the liquid drop

In theory, the contact angle between a thermoplastic
and fibre material could be determined by classic
contact angle measurement. In reality, the high
viscosity and the thermal degradation of many molten
thermoplastics don’t allow to even forming a
controllable drop [4, 5]. These experiments failed for
this reason. The direct measurement of a contact
angle between a matrix - fibre pair is thus not
feasible.

TEST METHOD

As already stated the polar and non-polar or
dispersive components of the surface energy of
thermoplastics and natural fibres are very different.
An assumption made is that the total surface energy
is the sum of the polar component and the dispersive
component:

YViotal = VpTya [mMN/m]

In order to obtain a physical match between
thermoplastic and fibre, one should match both the
polar and the dispersive components. Another
important assumption is that the surface energies of
the thermoplastics are temperature dependent only to
a low extent. The adapted Owens-Wendt equation
below is then one possibility to express the surface
tension equilibrium in its polar and dispersive
components of the surface energy for PVC, PP, PE,
PA, PVC.[4]

71(1+C°Sﬁ)/2\/7—1d = \/Tsp(\/ﬁ/yld)-'- Vsa

y, = total surface tension of the liquid in air
yip = polar component of the liquid surface energy



yia = dispersive comp. of the liquid surface energy

ysp = polar comp. of the substrate surface energy

ysa = dispersive comp. of the substrate surface energy
0 = the resulting angle between a solid substrate and
a tangent to the liquid drop

The equation above comprises two unknowns : the
substrate surface energies y, and y,; The problem
can only be solved by measuring the contact angle of
minimum 2 known liquids with a substrate of the
thermoplastic and repeating this with a substrate of
the fibre material [6].

The adapted Owens-Wendt equation can be written
as a linear regression y = ax + b.

PVC MATRIX AND NATURAL FIBRES

The developed PVC-wood fibre compound, mainly
for use in WPC decking boards, has been improved
using the indirect contact angle measurement
technique as described above.

It is extremely important to use a series of liquids
with a relatively high viscosity to detect the unwanted
absorption of the test liquid by the natural fibre
substrate, the time variation of the contact angle
should be well observed. Water f.i. is almost never
suitable for natural fibres.

By calculating the 2 components of surface energy
one can much more efficiently determine a coupling
agent that will reduce or increase one or both surface
energies and thus one can tune the natural fibres to
the matrix. While a coupling agent may be
chemically ideally suited for both cellulose and PVC,
the physical wettability may restrict these bonding
reactions.

A linear regression equation was given as:

y=4.3517x+3.8948

this linear equation was formed using three different
liquids: H,O, silicon oil and ethylene-glycol. The
surface tensions of these liquids are shown below
(Table 1).

Table 1 Polar and dipersive surface tensions of
liquids

Substance vy (mN/m) ]y, (mN/m) |[ y4 (mN/m)
Water 72.8 51.0 21.8
Glycerol 64 30 34
Ethylene glycol 48 19 29

During the experiments it is very important to use a
consistent way of preparing the samples and coating
the fibre substrates. The level of accuracy can be
increased by using more than 2 or 3 liquids.
However since some assumptions are made in this
model it is strongly advised to compare only results
that have been measured in the same conditions and
using the same test liquids.
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Calculated surface energies
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Figure 2 Comparison of calculated surface energy
values (polar ysp and dispersive ysd) of untreated
and treated natural fibres and the PVC matrix

Figure 3 clearly shows the huge physical
incompatibility between untreated wood and PVC,
especially the polar component. The good match
between PVC and wood treated with compatibilizer
B was confirmed after extruding the new compound
(decking profile extrusion) : water absorption tests
showed a reduction by as much as 50% while impact
resistance increased by 70%. The fibre geometry,
fibre weight fraction and processing conditions were
kept constant.

CONCLUSION

Indirect contact angle measurement proved to be a
valuable technique when direct measurements are not
possible. The characterisation of a treated natural
fibre should include the determination of the physical
(mis)match besides the chemical bonding potential.
The porous nature of the natural fibres limits the
choice of liquids. During the development campaign
some 30 coupling agents were tested to improve
mainly impact resistance and water absorption. The
best results proved to have a good surface energy
match between treated fibre and the PVC matrix.
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Amaclar

Bu calismanin amaci jiit liflerinin merserizasyon ve
hidrofobik kimyasal islemlerle modifiye edilmesi ve
kimyasal modifiye isleminin, jiit liflerinden iiretilmis
kompozit malzemelerin mekanik ve fiziksel
ozellikleri  lizerindeki  etkilerini  arastirmaktir.
Kompozitlerin nem yaslanma &zellikleri ve difiizyon
katsayilar1 da bu ¢aligma kapsaminda arastirilmistir.

Giris

Kompozit malzemelerde dogal liflerin kullanimi giin
gectikge artmaktadir. Dogal liflerin takviye elemani
olarak kullanimlarmin pek ¢ok avantaji olmakla
birlikte, baz1 6nemli dezavantajlart1 da vardir. Bu
amagcla aragtirmacilar, dogal liflerin hidrofobikligini

arttirma ve elyaf matris arayliziinii iyilestirme,
bunlara bagli olarak da kompozitin mekanik
ozelliklerini  arttirmak i¢in c¢esitli  girigimlerde

bulunmaktadirlar. Dogal liflerde en ¢ok kullanilan
ylizey  modifikasyon islemlerinden  bazilan
asetilasyon, merserizasyon, graft polimerizasyonu,
enzimatik islemler ve plazma islemleridirl. Alkalilerle
muamele isleminin, seliiloz olmayan maddeleri dogal
elyaflardan uzaklagtirma Ozelliginden dolay1, bu
amagla siklikla kullanildig1 bilinmektedir®. incelik ve
nem degisimindeki degisiklikler agik¢a seliilozdan
arindirma  derecesinden etkilenmistir. Jabbar ve
.':lrkadaslarl3 farklt ortam sicakliklarinda ¢esitli
konsantrasyonlarda (% 1, %5 ve % 10) kimyasal
olarak iglenmis jiit liflerinden {iretilmis kompozitlerin
ozelliklerinde dnemli bir iyilesme meydana geldigini
rapor etmislerdir.

Jit lifleri, kompozit malzemelerdeki yapisal
uygulama ic¢in yaygin olarak kullanilan bir liftir.
Ancak en bilyilik problemi, kompozit malzeme iginde
bile nem absorbsiyonu olmasidir. Bu nedenle jiit
liflerinin  modifikasyonunda lif-matris  arabirim
yapismasini artirmak kadar, ayn1 zamanda nem geri
kazanimu da disiirmek Onemlidir. Jit lifinin
hidrofobik muamelesi ilizerine yayinlanan son
aragtirmalar hidrokarbon, florokarbon ve hibrit
fluorokarbon kullanilarak gergeklestirilmistir4. Bu
islemler sadece liflerin nem geri kazanimi azaltmakla
kalmadigi, ayn1 zamanda lif matris arayiiziiniin ve
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dolayisiyla mekanik 6zelliklerin iyilestirilmesine de
yardimci oldugu sonucuna varilmigtir.

Materyal ve Yontem

Calismada 225 + 3 g/m* olan bezayag jiit kumas
takviye olarak kullanilmigtir. Cozgii ve atki iplikleri
sirastyla 200 tex ve 350 tex iken, ¢ozgii siklig1 4, atki
sikligi 3.5 iplik/cm'dir. Matris malzemesi olarak
doymamis polyester recine, kobalt naftalat ve metil
etil keton peroksit, sertlestirici ve hizlandirict olarak
kullanilmastir.

Takviye kumaslari, 6n islem, mercerisasyon ve
hidrofobik kaplama olmak {izere ii¢ ayr1 isleme tabi
tutulmustur. On islem alkali ortamda ve sicak ¢ozelti
icinde gergeklestirilmistir. Arkasindan merserizasyon
yapilmistir. Akabinde ise, Calismada HUNTSMAN®
tarafindan iretilen OLEOPHOBOL CP-C (hibrit-
florokarbon), PHOBOL RSH (florokarbon) ve
PHOBOL CPC (hidrokarbon) kullanilarak ¢ tip
hidrofobik kimyasal islem ger¢eklestirilmistir. Daha
sonra, regine inflizyon yontemi ile kompozit plakalar
iretilmistir.

Jit kumaslarin  (muamele edilmis ve muamele
edilmemis) nem geri kazanimi, ASTM D2495
standart test yontemine gore belirlenmistir.

Cekme testi hem takviye hem de kompozit numuneler
icin  gerceklestirilmigtir. ~ Jit  kumaslarin  ve
kompozitlerin ¢ekme mukavemeti sirasiyla, ISO
13934-1 ve ASTM D3039 yontemlerine gore
gergeklestirilmistir.

Kompozit malzemelerin nem absorbsiyon 6zellikleri
suda daldirma yontemine gore gergeklestirilmistir.
Nem absorbe etmis kompozitlerin mekanik
ozelliklerindeki degisim arastirilmigtir.

Sonuclar ve Tartisma

Muamele edilmemis, merserize edilmis ve kimyasal
isleme tabi tutulmus takviyelerin nem geri kazanimi
belirlenmis ve sonuglar Sekil 1'de gosterilmistir.
PHOBOL CPC, OLEOPHOBOL CPC ve PHOBOL
RSH kimyasallar1 ile muamele edilen takviyenin nem
tutma degerleri sirastyla% 6 + 0.45,% 4.8 £ 0.52 ve%
5.3 = 0.47 olarak bulunmustur. Kimyasallarla
muamele edilen takviyelerin daha diisitk nem geri



kazanimi vardir, ¢iinkii kimyasal ylizey gerilimi 14-
28 mN / m arasindadir.
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Sekil 1. Jiit kumaslarin nem geri kazanim degerleri.
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Kompozit Numuneler
Sekil 2. Jiit kompozitlerin nem geri kazanima.

Sekil 2'de gosterildigi gibi takviyelerin ve bunlara
karsilik gelen kompozitlerin nem geri kazanimi
agisindan 6nemli bir fark vardir.

Farkli kimyasallarla muamele edilen kumaslar benzer
aralikta bulunur ve nem geri kazanimi degerlerinde
cok fazla fark olusturmazlar.

Tim  kompozit numunelerin nem  kinetigi
incelenmistir. 36000 saniyeye kadar tiim numunelerin
nem geri kazanimi sabit bir sekilde artmaktadir.
Grafiklerden agikca goriildiigii gibi, 10800 saniyeden
sonra biitin  kompozitler dengeye gelmistir.
Islenmemis takviyeli kompozit, diger kompozitlerden
daha fazla su emme &zelligine sahiptir, ¢linkii regine
ile takviye arasinda geligsen arayiiz, diger kompozitler
kadar iyi degildi. Bir bagka nedeni, islenmemis
takviyenin daha fazla nem alabiliyor olmasidir.
Kimyasal islem gormiis jiit ile giiclendirilmis
kompozitler, suya maruz kaldiklarinda daha az nem
emme Ozelligine sahiptir.

Tablo 1. Difiizyon katsayisi degerleri

Numune Nem Doyma Diffiizyon Katsayis1
Miktar, (%) D (10° m%s)
islemsiz 25 1.3
Merserize 17.6 1.15
PHOBOL CPC 16.5 1.14
OLEOPHOBOL

CPC 14.9 0.45
PHOBOL RSH 15.2 0.78
Recine 0.93 0.43
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Recinenin ve farkli kompozit numunelerin difiizyon
katsayist Tablo 1'de verilmistir. Buradan muamele
edilmemis kompozitin diflizyon katsayisinin diger
kompozitlerden daha yiiksek oldugu gézlemlenebilir.
Bunun nedeni, muamele edilmemis kompozitin nem
geri kazanimi digerinden daha yiiksek olmasidir.

Tablo 2. Kompozitlerin ¢ekme 6zellikleri

Uzama Mukavemet

Numune % (MPa) Modul (GPa)
islemsiz 1.98 10.04 +£0.54 1.91£0.12
Merserize 1.80 11.98 £ 0.67 2.25 +0.17
Phobol CPC 1.88 12.54+£0.42 2.27 +£0.20

Oleophobol
CPC 1.71 15.71 £0.59 2.59 +0.19
Phobol RSH 1.83 15.81 £0.62 2.22 +0.16
Tablo 2'de kompozit numunelerin  gerilme

mukavemeti, modiili ve uzama orani degerleri yer
almaktadir. Kimyasal islem gormiis kumasglarin
¢ekme mukavemetinin muamele edilmemis ve
merserize edilmis jlit kumaslardan daha yiiksek
oldugu agik¢a goriilebilmektedir.

Sonug¢

Hidrofobik islemler jlit kumaslarin ve kompozit
numunelerin nem oranini 6nemli Glgiide azaltmistir.
Islenmemis kompozitlerin suya maruz
birakildiklarinda nem emme davranisi, kimyasal
islem gormiis takviyeli kompozitlerden yaklasik iki
kat daha fazladir. Muamele edilmis ve islenmemis
kompozitlerin mekanik &zelliklerinde Onemli bir
farklilk da  gbzlenmistir. Kimyasal islemden
gecirilmis florokarbon (Oleofobol RSH) ve hibrit
florokarbon (Oleofobol CPC) bilesimi, iyi gerilme ve
modiil 6zelliklerine sahiptir. Nem yaglanmasina baglh
olarak, muamele edilmis kumas kompozitlerinin
mukavemeti kaybi, iyi lif-matris arayiizii nedeniyle
muamele edilmemis kompozitlere kiyasla daha azdir.

Referanslar

1- Ali, A., et. al.: Hydrophobic treatment of natural fibers and their
composites — A review. J. Ind. Text. (2016).

2- Wang, W., et. al.: Changes in composition, structure, and
properties of jute fibers after chemical treatments. Fibers Polym.
10, 776-780 (2009).

3- Jabbar, A., et. al.: Modeling and analysis of the creep behavior
of jute/green epoxy composites incorporated with chemically
treated pulverized nano/micro jute fibers. Ind. Crops Prod. 84, 230—
240 (2016).

4- Ali, A., et. al. Impact of hydrophobic treatment of jute on
moisture regain and mechanical properties of composite material. J.
Reinf. Plast. Compos. 34, 2059-2068 (2015).

5- Dhakal, H.N., et. al. Effect of water absorption on the
mechanical properties of hemp fibre reinforced unsaturated
polyester composites. Compos. Sci. Technol. 67, 1674-1683
(2007).



Dokuma Hatasinin On-Line Kontrolii Ve Kumasin Elyaf

Ozellikleriyle iliskilendiren Tespit Sistemi Gelistirilmesi

TOPALBEKIROGLU, Mehmet', ZOR, Gékben?,

'Gaziantep Universitesi, Tekstil Mithendisligi Béliimii, Gaziantep/TURKIYE

*Kilis 7 Aralik Universitesi, Tekstil Teknolojisi Programu, Kilis/TURKIYE
tbekir@gantep.edu.tr, gzor@kilis.edu.tr

AMACLAR
Bu ¢aligmada otomatik hata tespit uygulamalar: i¢in

kumas elyaf karakteristigine gore parametreler
gelistirilmesi ve bu parametrelerin otomatik hata
tespit  sistemlerine  tanimlanarak  verimliligin
arttirilmasi1 amaglanmistir.

1. GIRiS

Otomatik kumas kalite kontrol uygulamalari

giivenlik, diisiik maliyet, is¢iden kaynakli hatalarin
azaltilmasi ve istatistiksel iretim bilgisi verme gibi
avantajlar saglamaktadirlar. Bu yilizden otomatik
kalite kontrol islemi dokuma endiistrisinde dnemini
arttirmaktadir’.  Bir dokuma kumasin renk ve
parlakliginin, gdriinimii ve algilanmasi ii¢ faktdrden
etkilenir. Bunlar gézlenecek yiizeye 1sinlari ileten 151k
kaynagi, kumagin optik yansima  Ozellikleri,
gbzlemcinin goz hassasiyeti seklinde siralanabilir. Bir
tekstil materyalinin (elyaf, iplik, kumas) parlaklig1 ve
rengi, o materyalin yapisi ve fiziksel-kimyasal
bilesimine baglldlrz. Yansima, 1s1§in materyalin i¢
kismina gegmeden yiizeyinden yansiyarak goze
ulagan kismidir. Kumas yiizeyinin yapist 11k
yansimasini, kumasm parlakligim1  ve  rengin
algilanmasim etkiler’. Kumasglarda parlakligi verengi
etkileyen temel parametreler dokuma tipi, Ortme
faktorii, gozenek tipleri, ¢ozgii ve atki iplik cinsi,
terbiye islemleridir”,

2. MATERYAL VE METOD

Calisma kapsaminda dort farkli dokuma kumas
numunesi iretilmistir. Bu numunelerde biitiin kumas
ozellikleri ayni birakilirken; sadece ayni kalinlikta
farkli elyafa sahip atki iplikleri kullanilmigtir.
Numunelerde kullanilan atki ipliklerinin elyaf cinsleri
pamuk, keten, polyester ve lyocell olarak
belirlenmigtir (Tablo 1). Ayrica bu numunelerde ayni
ozelliklerde atki kacig1 hatasi olusturularak otomatik
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hata tespitinde hatalarin algilama hassasiyetleri
saptanmuigtir.

Kumas numune parlakliklarinin hata tespitine
etkilerini incelemek igin spektrometre ve goriintii
analizi yontemleri (MATLAB®, Photoshop®)
kullanilarak numunelerin parlakliklar1 bulunmus ve
elyaf cinsinin kumas parlakligina ve dolayisiyla hata
tespit yontemlerine etkisi belirlenmistir.

Tablo 1.Numune kumays iiretim parametreleri

Cozgii Cozgii | Cozgii | Atk Atla Cinsi | Atla | Orgii
Kalinhg Cinsi Sikhk | Kalinhg Sikhk
20/1 Ne Pamuk 32 20/1 Ne Pamuk 22 1/38S
20/1 Ne Pamuk 32 33/1 Nm Keten 22 138
20/1 Ne Pamuk 32 300 dny Polyester 22 1/38S
20/1 Ne Pamuk 32 20/1 Ne Lyocell 22 1/38S
3. DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Kumas  numunelerinin  parlaklik  degerlerinin

bulunabilmesi igin birinci metot olarak spektrometre
cihazi ile dl¢iimler yapilmistir. ikinci metot da ise
Matlab goriintii analizinden elde edilen resimler
photoshop programinda analiz edilerek parlaklik
degerleri ve standart sapma degerleri
bulunmustur(Tablo  2).Bu  0dlglimlerde  kumas
numunelerinin parlaklik degerleri; hatali bolgeler ve
hatasiz bolgeler i¢in ayri ayri1 bulunmustur (Sekil 1-
2).Sonuglar degerlendirildiginde kumag
numunelerinin parlaklik degerleri biiyiikten kiiclige
dogru polyester, pamuk, lyocell ve keten atkili
kumaslar olarak siralanmaktadir.

Otomatik hata tespit metotlarinda hata
belirginliklerinin ~ Ol¢imiinde  “standart ~ sapma
katsayis1” degerinden faydalanilmigtir. Bu deger

hatali bolgenin standart sapma degerinin hatasiz
bolgenin standart sapma degerine bdliinmesiyle
bulunmaktadir.Katsayis1 diigiik ¢ikan kumaslarda ki
hatalarin tespit edilebilirligi daha yiiksek olur iken;
yine katsayisi bilyiik olan kumaslarda ki hatalarin
belirginligi daha diisiik olmaktadir.




Buna gore kumasg parlakligi en yiiksek olan polyester
atkili numunenin, standart sapma katsay1 degeri diger
numunelerden daha yiiksek ¢ikmistir. Ayni sekilde
parlaklik degeri en az olan keten atkili numunenin
standart sapma katsayisi ise en diisiik degere sahip
olmustur. Bu sonuglar bize parlak yiizeyli
kumaslardaki hatalarin tespitinin diger kumaslardan
daha zor oldugu sonucunu vermektedir.
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Sekil 1. Numunenin hatasiz bolgede ki degerlerinin tespiti
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Sékil 2. Numunenin hatali bélgede ki degerlerinin tespiti

Tablo 2. Kumas numunelerinin parlaklik, standart sapma ve
standart sapma katsayis1 degerleri

Spektrometre Goruntli Analizi Standart S
Parlaklik Parlaklk (andart SaPm | andart
Numune Degerleri Degerleri Degerleri
i Sapma
Cinsi (Lightness) (Mean Value) p
Katsayist
Hatasiz | Hatali | Hatasiz | Hatali | Hatasiz | Hatal
Kisim | Kisim | Kisim | Kisim | Kisim | Kisim
1 | Pamuk 59.78 | 58.36 | 250.04 | 219.26 | 32.43 | 87.11 2.69
2 Keten 54.86 | 53.37 | 228.25 | 196.88 | 75.86 | 105.31 1.39
3 | Polyester | 62.91 | 61.44 | 255.45 | 223.66 | 37.96 | 103.12 2.72
4 | Lyocell | 5598 | 53.8 | 239.64 | 208.23 | 58.01 96.99 1.67
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4. GENEL SONUCLAR

Mevcut otomatik hata tespit uygulamalar1 genellikle
biitin ~ kumaslar  icin  ayn1  parametrelerle
calismaktadir’. Yani mevcut sistemler bir hatay1 bir
kumagta yakalayabilmekte iken, farkli bir kumastaki
aynt  biiyiiklik ve cinste ki hatayr hata
olarakyakalayamamaktadir. Yapilacak bu ¢alisma
sayesinde  kumas elyaf cinslerine  gdreyeni
parametrelerbusistemlere  tanimlanarak,  degisen
materyal Ozelliklerine uyum saglanabilecek ve hata
tespit uygulamalarinin daha verimli hale getirilmesi
saglanacaktir.

5. SONRAKI DONEM CALISMALARI

Otomatik hata tespit islemlerine etki eden diger
kumag parametrelerinin sisteme olan etkilerinin
incelenmesi ve buna bagli olarak otomatik hata tespit
islemlerinin daha da iyilestirilmesi planlanmaktadir.
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OZET
Bu calismada farkli kesit yapilarina sahip polyester
ipliklerini ~ kullanarak,  farkli  dokuma  orgii

yapilarindaki kumaslarin parlaklikla olan iliskisini
agiklanilmistir. Bu amag¢ dogrultusunda, iplik
numaralar1 aynt 4 farkli kesit (oval, i¢i delikli oval,
dort kanalli tirtikli, i¢i delikli oval ile dort kanali
tirtikl1 kesitin karigimi) yapisina sahip 20 Ne polyester
iplik ile 4 farkli o6rgii yapida (bezayagi,dimi,saten,
basket) dokuma kumag iretilmistir. Calisma
kapsaminda kumagslara Color Quest II marka
spektrofotometre cihazi ile parlaklik testi uygulanmis
ve dokuma yapilarinin ve kesit yapilarinin kumas
parlaklig1 tizerinde etkisi oldugu gozlemlenmistir.

Anahtar Kelime :
parlakhk

elyaf kesiti, dokuma yapilar,

1. GIRiS

Duran yaptigi ¢alismada (2001)", her lifin st
ylizeyine gelen 15181in bir kismmin yansitildigi veya
reflekte edildigi belirtilmistir. Bir tekstil materyalinde
birgok beyaz (renksiz) lif bir arada bulundugu igin,
ortalama gelen 15181n tamamina yakinmin yansitildigi
vurgulanmigtir. Fakat tekstil yiizeyini olusturan lifler
yizeyde c¢ok c¢esitli sekilde konumlandiklarindan
parlaklik bir aynada oldugu gibi degil, cesitli yonlere
dogru daginik sekilde oldugu ve ham bir tekstil iirlinii
iizerine gelen 15181n ¢ogunu yansittigindan beyaz 151k
ortamimda bu materyallerin beyaz goriindiigiine
deginilmistir.  Field yapngi ¢ahsmada  (1999)°,
parlakligin, rengin 151klilig1 ve doygunlugu iizerinde
etkili oldugunu ve yiiksek parlaklik gériiniimiine sahip
ylizeyde ylizeyden yazilan 1s1ik bakis acisina bagh
oldugunu belirtmistir. Yiizeyin tekstiirti parlaklik ile
iligkili ve c¢ikintili bir tekstiire yapisinin az bir
parlaklik gosterdigi belirtilmistir. Choo ve digleri ise
(2003)° parlaklik, kalinlik, yiizey ve kumagmn
sikligimin kumas goriinimii iizerinde etki eden dnemli
faktor oldugunu belirtmistir. Gabrijelcic ise (2007)°,
dokuma  i¢in  kullanmilan  ipliklerin  atlama
uzunluklarinin kumasin yansima, renk, parlaklik ve
cikintt alanmi etkilemesini vurgulamistir. Iplikteki
atlama uzunlugu artmasiyla bu ipligin etkisinin daha
¢ok belirginlestigi ve bu yapilar iizerinde 15181
etkisinin daha farkli oldugu belirtilmistir. Bezayagi
kumaglar, kumas yapisindaki baglant1 noktalarmin
maksimum olmasindan dolay1 diisiik parlakliga sahip
kumas yapilar1 olarak belirtilmistir. Saten kumaslarda
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ise, kumastaki kesisim noktalarinin farkli dagilimi ve
uzun iplik atlamalar1 sonucunda belirli bir dogrultuda
paralel olarak yonelmis ipliklerden olusan diizgiin 151k
yansimasindan dolay1 yiiksek parlaklik elde edildigini
anlatmistir. Akgiin ve arkadaglari ise (201 2)5, dokuma
kumagslarin renk ve reflektans degerlerine bagl olarak
algilanmasi kumasgi olusturan ipliklerin kimyasal ve
fiziksel 6zelliklerine bagli oldugunu ve kumas yapisal

parametreleri ile reflektans degerleri arasinda
iligkilerin ~ degerlendirilmesi  {izerine  goriislerde
bulunmustur.

2. MATERYAL VE METOD

Calisma kapsaminda kullanilan polyster ipliklerin lif
uzunluklart 38 mm ve biikiim seviyeleri 704 tur/m
aym tutularak yalmiz kesit sekilleri degistirilmis
kesikli filamentlerden olugmaktadir. Burada polyester
iplikleri 4 farkl lif kesitte sahip ve hepsi ayni 20 Ne
iplik numarasinda olacak sekilde ring iplik egirme
prosesinde {iretilmistir.  Sekilde 1'de polyester
ipliklerinde kullanilan 4 farkli lif kesitlerin SEM
mikroskobik gorlintii resimleri verilmektedir. Lif
kesitleri; Oval (Sekil 1.a), i¢i bosluklu oval ve 4
kanalli tirtikli yapt karigimi (Sekil 1.b), 4 kanalli
tirtikli yapt (Sekil 1.c) ve i¢i bosluklu oval (Sekil
1.d)'dir.

Sekil 1. PES liflerinin kesit SEM goriintii resimleri

Bu polyester ipliklerini kullanarak 1/1 bezayagi, 3/1 (s)
dimi, 4/1 (s) saten ve 3/3 basket 6rgii yapilarina (Sekil
2 bakiniz) sahip 16 farkli dokuma kumaslari tiretildi.



W ARP DIRECTION

WEFT DIRECTION

WEFT DIRECTION

Sekil 2. Calismada kullanilan dokuma 6rgii yapilari (B1) Bezayagi,
(B2) Dimi, (B3) Saten ve (B4) Basket

Dokuma kumaslarin iiretim parametreleri;

Atk ipligi ; 20/1 Ne PES (oval, 4 kanalli tirtikli yap1
ve i¢i bos oval yap1 karigimi, 4 kanatlh tirtikli yapi, i¢
bos oval)

Cozgii Ipligi; 20/1 Ne PES (oval, 4 kanalli tirtikl1 yapt
ve i¢i bos oval yap1 karisimi, 4 kanath tirtikl1 yapi, i¢
bos oval)

Atk Siklig1: 23 atki/cm

Tarak No: 110/3

Tarak Plani: siralt

3. DENEYSEL SONUCLARI VE TARTISMA

Deney caligmasinda iiretilen 16 farkli dokuma kumas
numunelerine Color Quest II marka spektrofotometre
cihazi ile parlaklik testi uygulanmis ve dokuma
yapilarinin ve kesit yapilarimin kumas parlaklig:
iizerinde etkisi incelenmistir. Her kumas icin 4
parlaklik  Olglimii  yapilmis ortalama degerleri
alimmustir. Test sonuglar1 Tablo 1'de verilmistir.

Tablo 1. Kumasglarin 6lgiilen parlaklik indeksi test
sonuglari

| Kumags No | PES Yatay Kesiti | Dokuma Yapilari | Parlaklik indeksii
! 1 Bez Ayagi 80,29 !
- 4 -

! 2 Dimi 80,39 '
| — Oval 1
i 3 Saten 81,1
—

: 4 Basket 79,48 :
H 5 Bez Ayagi 81,59 |
1 6|ici bog Oval & 4 kanalli Dimi 84,09 i
i 7 tirtikli Yapi Saten 85,3 |
1 8 Basket 82,1 |
| 9 Bez Ayagi 84,18 |
| 10 Dimi 84,9 !
1 4kanallitirtikli Yapi ]
H 11 Saten 85,45
—

: 12 Basket 83,61 '
i 13 Bez Ayag! 78,5 .
: 14 o Dimi 78,99 '
——— Ici Bog Oval

i 15 Saten 79,61 i
I - S N Basket _ _ l._._. 9,

Sekil 2'de Farkli dokuma kumas orgii yapr ile
parlaklik indeksi arasindaki iliski gosteren grafik

verilmistir.

Farkli Dokuma Yapilan ile Parlakiik indeksi Arasindaki iliski
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Sekil 3. Farkli dokuma 6rgii yapilari ile parlaklik
indeksi arasindaki iligki

Sekil 3'de grafigi incelendiginde bezayagi dokuma
yapisindan saten dokuma Orgli yapismna dogru
parlaklikta artan bir egilim s6z konusudur. Yalniz bu
artan egilim basket dokuma 6rgii yapilarina geldiginde
azalmistir. Bu bize saten 6rgii ile yapilan dokumalarin
en parlak degerleri verdigini gostermektedir. Dimi
orgii ile bezayagi orgii yapilarini kiyasladigimizda ise
dort farkli egride de dimi dokuma yapilart daha parlak
oldugu goriilmiistiir. Bezayag: ile basket orgii yapi
arasindaki iliskiye bakildiginda ise oval ve 4 kanalli
tirttkli kesitli PES ile dokunan yapilarda bezayag:
daha parlak iken, i¢i bos oval ve karisimli kesite sahip
dokumalarda basket dokuma yapist daha parlaktir.
Sekil 4'de farkli lif kesit yapilar ile parlaklik indeksi
arasindaki iliski veren grafik sunulmustur.

Farkli Yatay Kesit Yapilani ile Parlaklik indeksi Arasindaki iligki
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Yukaridaki grafikte farkli kesit yapili PES liflerin
farkli dokuma orgii yapilarinda kattig1 parlaklik
degerleri incelenmistir. Goriildigi lizere dort farkli
dokuma yapisi ile dokunan dort kanalli tirtikli kesite
sahip PES iplikleri en yiiksek parlaklik degerlerini
vermigstir. En yiiksek parlaklik degerleri firtikli yapida
iken, en diisiik parlaklik degerleri i¢ci bos oval yatay
kesit yapili kumaslarda gorilmiistiir. Oval kesitten,
dort kanalli tirtikli kesit yapisina dogru parlaklik
degerlerinde artis vardir, i¢i bos oval yapmin
kullanilmasiyla parlaklik degerleri en diisiik seviyeleri
gormiistiir. Parlaklhig1 yiiksek zwrtikli yapiya, i¢ci bog
oval kesitin karigtirilmasiyla dokunan kumaslarda



parlaklik degerlerindeki diislis goriilmektedir. Oval
kesit ile i¢i bog oval kesit kiyaslandiginda ise, i¢i bog
oval kesitin daha mat oldugu belirtilmistir.

4. SONUC

Yaptigimiz ¢alismalarda lif kesit seklinin ve dokuma
orgli  yapisinin  parlakliga olan etkisi ortaya
koyulmustur. Dokuma o6rgii yapilarindaki yiizme
oraninin yiiksek ve baglanti noktalarimin az oldugu
saten dokumalarda kumas parlaklik degerlerinin
yiliksek oldugu; farkli lif kesitlere sahip PES liflerin
dort kanall tirtikln yap: en yiiksek parlaklik degerlerini
gostermis, i¢ci bos oval kesit yapili liflerin
kullanilmasiyla parlaklik degerlerinin en diisiik oldugu
goriilmiistiir. Dort kanalli tirtiklt yapr ile i¢i bos oval
yapmin karigimiyla yapilan c¢alismalarda parlaklik
degerlerinde azalan bir egim ortaya ¢ikmaktadir.
Buradan ayrica ¢ikaracagimiz bir diger sonug; bize,
kesitlerdeki yapilart hem sekil olarak hem de oransal
olarak degistirerek de parlaklik degerlerinde artirma
veya azaltma yapabilecegimizi ortaya koymaktadir.

5. TESEKKURLER

Yapilan ¢alismalarin bir kismi Kipag Mensucat Arge
Merkezi Laboratuvarlarinda; bir kismi ise Gaziantep
Universitesi ~ Tekstil ~ Miihendisligi ~ Boliimiinde
gergeklestirilmistir. Caligmalarda emegi gecen Kipas
Mensucat Arge Merkezi Birimine ve  Gaziantep
Universitesi Tekstil Miihendisligi Boliimiine tesekkiir
ederiz.
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AIM

Develop a process control system for dry and wet
textile processes that are either continuous or serially
connected with time lags. This new process is called
“dynamic process control system” and provides
process averages and control limits that are relative to
the conditions of the prior processes. By obtaining
more accurate control limits, the root causes of the out
of control situations may be determined precisely, and
unnecessary corrective actions (false positives) that are
detrimental to quality monitoring and improvement are
minimized.

INTRODUCTION

Development of textile science and engineering during
the last 100 years has been truly remarkable based on
the published research reports and claims. However, as
Prof. John W. S. Hearle (UMIST) once said in his
farewell seminar at NC State University in 1999, it is
quite troublesome to find only a small fraction of what
has been discovered and reported by him and others is
being applied in textile manufacturing operations
today [1]. In particular, the structural models and
prediction equations published to date are seldom used
in quality and process control practices in the US or
elsewhere. Why?

Textile quality control often involves keeping output
of individual processes in control though the uses of
Shewhart control charts. Although textile producers
have invested in quality control systems through
Shewhart control methods, manufacturers have yet to
experience a significant cost reduction or increased
benefits. This is mainly due to the use of control
systems that are static and inflexible for
accommodating the complex, dynamic and interactive
nature of textile production environment. Frequent
false alarms and unwarranted process calibrations
based on the “single stage control algorithms,” often
built in the manufacturing equipment, have resulted in
loss of production time, materials and consequently
profit.

In case of an out-of-control situation, the backtracking
of the problem source naturally begins with the last
machine where the problem is caught [1, 4]. This is
known as feedback control often accompanies
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instability with a tendency for over-control or
unwarranted calibration. In addition, a feedback
control in textiles often leads to disappointing
guesswork rather than an effective corrective action
due to 1-to-N nature of manufacturing processes [4].
Thus, use of a static target reference in a continuous,
dynamic textile process causes frequent false alarms
when the changes in process averages originate from
the prior process stages. To remedy this difficulty, a
dynamic EWMA control chart procedure [3] can be
employed. However, this procedure was somewhat
effective only for short-run process control situations
as it forces us to examine only the current process
average against the target with no reference to the
biases generated by the prior processes [5, 6, 7]
indefinitely. This undoubtedly is a terribly inefficient
control process completely void of structural
relationships already known for the causes and
effects.

APPROACH

This task however requires the development of
general theories and a working model for “Dynamic
Process and Quality Control System (DTPQCS)” by
surveying the published papers or well-established
scientific facts. Currently, we are in the process of
developing the “functional and/or structural
relationships” between the input and output variables
of two contiguous process stages as a foundation for
DTPQCS. Among the textile manufacturing
processes, the staple yarn spinning is the current
focus of this investigation. In the next stage, we plan
to establish the “dynamic process average” and the
“dynamic control limits” for each process stage
based on the functional/structural relationships
between the variables involved in the previous and
present process stages. Finally, the DTPQCS
developed may be implemented for an actual staple
spinning process in order to verify the validity of the
system and model. Upon successful testing, the
scientific knowledge and experience gained allows
us to apply this methodology into wet textile
processes.
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AMACLAR

Bu ¢alismanin amaci Boron Nitrit nanopartikiil katkili
karbon fiber/epoksi kompozit borularin kriyojenik
ortam sartlarinda diigik hizli darbe davraniglarinin
incelenmesidir. Diisiik hizl1 darbe testleri 23°C, -50°C
ve -100°C sicakliklarda gergeklestirilmistir.

GIRIS

Diinyada meydana gelen enerji krizleri ve cevrenin
korunmasina artan ilgi nedeniyle karbon fiber takviyeli
plastik kompozit borularin (CFRP) kullanimi birgok
mithendislik alaninda giin gectikge artmaktadir. Bu
borularin tercih edilmesinin nedenleri arasinda
hafiflik, yiiksek mukavemet, yiiksek korozyon direnci
ve iretim kolaylig1 gosterilebilir. Ancak bu kompozit
malzemeler dinamik darbe yiiklerine kars1 hassastirlar.
Darbe sonrasi olusan goriiniir hasarlar kompozitin

rijitligini  ve  mukavemetini  ciddi  derecede
diislirebilmektedir. ~ Kompozit  yapilarin  servis
uygulamalarindaki giivenliginin  saglanmasinda

malzemenin hasar tolerans1 ve darbe sonrasi kalinti
mekanik ozellikler kritik 6neme sahiptir (Liu ve ark.l).
CFRP borular kullanim esnasinda darbeye veya farkli
basinglara maruz kalabilir; bu durumda numunelerin
mekanik Ozelliklerindeki degisimi detayli olarak
incelenmelidir. Ozellikle darbe hasari, CFRP borularin
patlama mukavemetini disilirdiigii icin oldukga
onemlidir (Zhu ve ark.?). Filaman sarim yontemiyle
iiretilen borularin darbe davraniglariyla alakali birgok
calisma yapilmistir. Bu c¢alismalarin  biyiik bir
¢ogunlugu cam elyaf/epoxy borularin  darbe
davranslariyla alakalidir (Hawa ve ark.’, Wakayama
ve ark., Sabacy ve Mahdi’). Filaman sarim
yontemiyle iiretilen CFRP kompozit basingli kaplarin
diigik hizli darbe davranislarimin arastirildigir  bir
calismada  matris  hasari, fiber  hasar1  ve
deleminasyonlar detayli olarak incelenmistir. Vurucu
capimin artigtyyla numunede meydana gelen hasarlarin
arttig1 ve numunelerin patlama mukavemetinde azalma
meydana geldigi ortaya konmustur(Matemilola ve
Stronge®).

Geligsmis kompozit malzeme igeren siiper iletken
cihazlar, hidrojen depolama tanklari ve enerji cihazlari
diigiik sicakliklara maruz kalmaktadirlar(Takade ve
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ark.”). Bu nedenle kompozit malzemelerin kriyojenik

ortam sartlarindaki mekanik ozelliklerinin
belirlenmesi ile ilgili cesitli caligmalar
yapilmaktadir.

Kompozit malzemelerin mekanik 6zelliklerinin

arttirilabilmesi i¢in, Carbon nanotiip, Boron Nitride,
silisyum dioksit gibi nano malzemelerin kullanimi
akademik alanda ilgi gérmeye baslamistir(Ulus ve
ark.®, Ustiin ve ark.’, Ulus ve ark.'®). Bu ilgi; tokluk,
mukavemet ve elastiste modiili gibi mekanik
ozelliklerin es zamanli olarak iyilestirilmesi, yanma
dayanimi ve camsi gegis sicakliginin azalmasi gibi
termal Ozelliklerin gelistirilmesi konularinda da her

gecen giin artmaktadir. Ulus ve ark.”” Boron
Nitride(BN) ve  MWCNT  epoxy  hibrit
nanokompozitlerin mekanik ozelliklerini

arastirmiglardir. BNNP/epoksi kompozitlerde ¢ekme
mukavemetinin %0.5 agirlik oranina kadar arttigini;
fakat daha yiiksek oranlarda yeniden distiigiinii
ortaya koymuslardir. Ayrica siinekligin ve toklugun
da bir miktar arttigin1 tespit etmislerdir.

Bu c¢alismada Boron Nitride nanopartikiil ile
giiglendirilmis, filaman sarim yontemi ile iretilen
karbon fiber/epoksi kompozit borularin oda
sicakliginda ve diisiik sicakliklardaki diisiik hizh
darbe davraniglar1 incelenmistir. Kompozit boru
numunelerin darbe cevabina nanopartikiil
takviyesinin ve diisiik sicakliklarin etkisi detayli
olarak incelenmistir.

DENEYSEL

Malzeme

Uretilen nanodolgulu Kompozit numune ve boyutlar
Sekil-1 de goriilmektedir.

n=8 layers

Sekil 1. Kompozit Tiip



Yontem

Bu calismada diisiik hizli darbe testleri 15 joule enerji
seviyesinde 23°C, -50°C ve -100°C sicakliklarda
gergeklestirilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

15 joule enerji seviyesinde gercgeklestirilen darbe
testlerinin 23°C, -50°C ve -100°C sicakliklarindaki
kuvvet-zaman grafikleri Sekil-2’de kuvvet
yerdegistirme grfikleri Sekil-3’te gosterilmistir.
BNNP ilavesinin tim sicaklik degerlerinde kompozit
borunun darbe cevabina etki ettigi gorilmektedir. Tiim
sicaklik degerleri icin nanopartikiil takviye edilmis
numunelerden elde edilen en biiyiik temas kuvveti
degerlerinin saf numuneye gore daha yiiksek oldugu
goriilmektedir. En biiyiik temas kuvvetinin yiiksek
olmasi malzemenin rijitliginin arttigini
gosterir(Uyaner ve Kara''). Oda sicakligidaki
deneylerden elde edilen grafiklerde nanopartikiil
etkisinin daha fazla oldugu tespit edilmistir.
Nanopartikiil takviyeli numuneler daha rijit oldugu
icin, aynt sicaklik degerlerinde en biiyilk yer
degistirme degeri nanopartikiil takviyeli numunelerde
daha az olmustur.
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Sekil 2. a) 23°C, b) -50°C c¢) -100°C sicaklik

degerleri i¢in Saf ve BNNP takviyeli numunelerin
diigiik hizli darbe deneylerinden elde edilen kuvvet-
zaman degisimleri
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Sekil 3. a) 23°C, b) -50°C c¢) -100°C sicaklik
degerleri icin Saf ve BNNP takviyeli numunelerin
diisiik hizli darbe deneylerinden elde edilen kuvvet-
deplasman degisimleri

GENEL SONUCLAR

Tim sicaklik degerleri igin nanopartikiil takviye
edilmis numunelerden elde edilen en biiyliik temas
kuvveti degerlerinin saf numuneye gore daha yiiksek
oldugu  tespit  edilmistir.  Sicaklik  diistiikge
numunelerde meydana gelen hasar miktar1 arttig1 i¢in
en bilyiik temas kuvvetinde azalma meydana gelmistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Sonraki doénem ¢aligmalarinda, yiiksek sicaklik
degerlerinde nanopartikiil takviyeli numunelerin darbe
cavaplarinin aragtirtlmasi planlanmaktadir.

TESEKKUR/BILGILENDIRME/FON KAYNAGI

Bu calismada kullanilan kompozit borular TUBITAK
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AMACLAR

Atik  haldeki tavuk tiiylerinden(TT) sandvig
kompozit malzemelerin gelistirilmesi i¢in TT
rachis(sap) materyalinden farkli  baglayicilar
kullanarak plakalar iretilmis ve geleneksel ses
yaliim malzemeleri ile kombine edilerek akustik
ozellikleri yiiksek malzemeler gelistirilmistir.

GIRiS

Insan sagligm hem fizyolojik, hem de psikolojik
acidan etkileyerek birgok saglik problemine neden
olan giiriiltd ile miicadele saglikli yagam ve ¢alisma
ortaminin saglanmasimin en Snemli konularindan
biri haline gelmistir. Bu problemi ¢6zmek igin
farkli Ozellikleri olan ¢ok sayida ses yalitim
malzemeleri {iretilmistir. Cok katmanli sandvig
malzemelerinin tamami yapisinda ses yutum
ozelligi yiiksek olan bir veya daha fazla ara katman
malzemesi bulundurmaktadirlar.

Ses yalitimi saglayan malzemeler olarak dogal ve
yapay lifler, ahsap yiini, cam yiini, tas yind,
poliiiretan  kopiik, kauguk gibi malzemeler
kullanilmaktadir®.

Kus tiiyleri lizerinde yapilan aragtirmalarda bir¢ok
ilging Szelliklerini ortaya ¢ikmustir''. Sz konusu
malzemenin mikro gozenekli i¢yapiya ve yiiksek
mekanik  ozelliklere  sahip  olmast  6nemli
bulunmustur. Literatiirde ¢ok katmanli, sandvig
yapilt ses yalitim malzemeleri ile ilgili var olan
calismalarda ¢ok katmanli yapilarin  farkli
karakteristiklerinin ses yalitim &zelliklerine etkileri
incelenmistir.

Davern {i¢  katmanli  yapilar  iizerindeki
calismasinda; malzemenin akustik empedansi ve
ses yutma katsayisinin énemli derecede katmanlarin
gozenekliligine ve yogunluguna bagli oldugunu
belirtmistir’. Cok katmanli yapilarm ses yalitim
ozellikleri o6nemli derecede onlarimn
konstriiksiyonuyla  belirlenmektedir. Dunn  ve
Davern ii¢ katmanli gdzenekli malzemeler {izerinde
yaptig1 calismada; dis katmanmn ses dalgalariin
yaptya girmesini saglarken, i¢ katmanlarin ses
enerjisinin azaltilmasimi sagladigini belirtmistir.
Cok katmanl: ses yalitim malzemelerinin 6nemli bir
bileseni dokusuz yiizeylerdir. Dokusuz yiizeylerin
ses yutma Ozellikleriyle ilgili Zwikker ve
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Kosten’den®' baslayarak ¢ok sayida ¢alismalar
yapilmistir. Bu ¢aligmalara gore, gézenekli dokusuz
yiizeyler genellikle genis frekans araliginda ses
absorbsiyon yetenegine sahip olmayip yiiksek
frekanslarda yiiksek, diisiikk ve orta frekanslarda ise
diisiik yutuma sahiptirler’.

Buna gore de gdzenekli malzemelerin orta ve diigiik
frekanslarda ses yutma ozelliklerinin iyilestirilmesi
amactyla ¢ok sayida caligmalar yapilmistir ve
yapilmaktadir. Bu calismalarin bir kismi gézenekli
malzemelerin ses absorbsiyonunun
modellenmesiyle ilgilidir Bu caligmalar
sayesinde ses yutma agisindan efektif malzemelerin
gelistirilmesi miimkiin olmustur. Malzeme kalinligi,
yogunlugu ve gozenekliyi, malzemedeki lif miktart,
liflerin  karakteristikleri, yonlenmesi, malzeme
ylizeyinin sekli, malzemenin lif igerigi ile ilgili

15,16,19

calismalar  dokusuz  yiizeylerin ses yutma
ozelliklerinin 6nemli derecede iyilestirilmesini
saglamistir®'>17,

Farkli liflerin kullanimi ve fiiretim yontemlerinin
uygulanmasiyla lif igerikli gézenekli malzemelerin
ses absorbsiyon  Ozelliklerinin  iyilestirilmesi
yoniinde de birgok caligmalar yapilmugtir™*'> 1%,
Dokusuz yiizeylerin farkli malzemelerle
desteklenmesi sonucu orta ve diisiik frekanslarda
ses yutma Ozelliklerinin iyilestirilmesi daha iyi
parametrelere sahip ¢ok katmanli ses yalitim
malzemelerinin gelistirilmesine yol agnugtir™”'.
Sunulan ¢aligma tavuk eti {iretiminde yan iriin
olarak ortaya ¢ikan ve Onemli kismu atik
durumunda olan tavuk tliylerinin islenmesi sonucu
elde edilen materyallerden ses yalitimi saglayan
sandvig yapilar geligtirilmesiyle ilgilidir.

DENEYSEL
Malzeme

TT liflerinden {iiretilmis dokusuz ylizey Nonwoven
ve NonwovenN2, TT lif iretiminden yan iriin
olarak ortaya cikan saplardan iretilen Composite ve
CompositeC2 olarak isimlendirilen numuneler ile
cam ylini, tas ylini ve tekstil atiklarindan tretilen
kege kullanilmistir.

Yontem

Sandvi¢ yapilar Sekil la ve 15’de goriildiigi gibi
¢ekirdeginde nonwoven ve kompozit katman olacak
sekilde hazirlanmis, geleneksel ses yalitim
malzemeleri ile farkli kombinasyonlarda iretilmis
yapilarin akustik parametreleri Bswa Impedance
Tube ile dlgiilmiistiir.
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Sekil 1. Sandvig yapilarin hazirlanma sekilleri.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Sekil2 ve Sekil3’te kullanmilan kompozit ve
nonwoven; sekil4 ve sekil5’te ise geleneksel ses
yalitim malzemeleri ile iiretilmis yapilarin ses
yutum ve ses iletim kaybi egrilerine gére composite
kod isimli malzeme compositeC2’ye, nonwoven
kod isimli malzeme ise nonwovenN2’ye gore daha
iyi akustik degerler gostermistir.

Geleneksel olarak ses yalitiminda kullanilan cam
ylinii, tas ylinii ve kege gibi materyallerin yiiksek
frekanslarda ses absorbsiyon katsayis: yiiksek olsa
da orta ve diisiik frekanslarda digiktir. Bu
malzemelerin ses iletim kaybi1 ise ¢ok daha diisiik
degerlerdedir. Bu malzemelerin TT sapindan
irettigimiz kompozit malzemelerle desteklenmesi
sonucu elde edilen yapilarin desteklenmemis olana
gore daha yiiksek akustik degerler sergiledigi
goriilmektedir. 3,5cm kalinhigindaki nonwoven-
composite-nonwoven yapisi 63-6300Hz frekans
araliginda 20-60DB ses yalitim1 saglamamuistir.

— composite

——compesite C2

08 - nonwoven
= nONWOVEN N2

Composite - S0gr Rachis + 12,581 EVA
achis + 8,25g7 EVA

o
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Sekil 2. Ses absorbsiyon katsayisi degerleri.

Transmission Loss, DB
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Sekil 3. Ses iletim kayb1 degerleri.
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Absorption coefficient
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Sekil 4. Geleneksel yalitim malzemelerinden tiretilmis sandvig
yapilarin ses yutum egrileri.

Transmission Loss, DB
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Sekil 5. Geleneksel yalitim malzemelerinden tretilmis sandvig
yapilarin ses iletim kaybi egrileri.

GENEL SONUCLAR

iki katmanli malzemelerde daha iyi ses yutumu igin
disiik yogunluga veya yiiksek gozenekliye sahip
katmanin 6nde olmasi gerekmektedir.

Cok katmanli yapilarda katmanlarin kalinlik,
agirlik, yogunluk ve gozeneklilik gibi degerleri
yaninda katmanin yapidaki yeri de bazi akustik
ozellikleri etkilemektedir.

Uretilen kompozit, cam yiinii, tas yiinii, kege gibi
yapilarin akustik parametrelerini yiikseltmistir.
Veriler TT’den iiretilmis materyallerin, o6zellikle
gozenekli kompozit yapilarin ses yalitim malzemesi
olarak kullammminin iyi perspektifler vadettigini
gostermektedir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Diisiik kalinlik ve yiiksek ses yalitim 6zelliklerine
sahip malzeme {iiretmek amaciyla farkli yapisal
ozelliklerde tekstil esasli malzemelerden ve
kompozitlerden sandvi¢ yapilar gelistirilecek ve
elde edilen verilere dayali teorik genellestirmeler
yapilacaktir.

TESEKKUR/BILGILENDIRME/FON
KAYNAGI

Calisma T.C Erciyes Universitesi Bilimsel
Aragtirma Projeleri Koordinasyon Birimi tarafindan
FDK-2016-6847nolu proje ile desteklenmistir.



KAYNAKLAR

1.

10.

11.

12.

13.

Davern, W.A. (1977). Perforated facings backed
with porous materials as sound absorbers-an
experimental study. Applied Acoustics 10(2):
85-112

Dunn, I.P. & Davern, W.A. (1986). Calculation
of acoustic impedance of multi-layer absorbers.
Applied Acoustics 19(5): 321-334

Fatima, S. & Mohanty, A.R.. (2011). Acoustical
and fire-retardant properties of jute composite
materials. Applied Acoustics 72(2): 108-114
Koizumi, T.; Tsujiuchi, N.; Adachi, A. (2002).
The development of sound absorbing materials
using natural bamboo fibers. 2002 WIT Press,
Ashurst Lodge, Southampton, SO40 7AA, UK
Kucuk, M. & Korkmaz, Y. (2012). The effect of
physical parameters on sound absorption
properties of natural fiber mixed nonwoven
composites. Textile Research Journal 82(20):
2043-2053

Lee, EY. & Joo, C.W. (2004). Sound
Absorption Properties of Thermally Bonded
Nonwovens Based on Composing Fibers and
Production Parameters. Journal of Applied
Polymer Science 92(4): 2295-2302

Li, T.-T.; Wang, R.; Ching-Wen Lou; Jia-Horng
Lin. (2012). Acoustic absorption evaluation of
high-modulus puncture resistance composites
made by recycled selvages. Textile Research
Journal 82(6): 1597-1612

Lin, J.H.; Liao, Y.C.; Huang, C.C.; Lin, C.C,;
Lin, C.M.; Lou, C.W. (2010). Manufacturing
process of sound absorption composite plank.
Adv Mater Res 97-101: 1801-1804

Lin, J.H.; Lin, C.C.; Huang, C.C.; Lou, C.W.
(2011). Manufacturing technique of sound-
absorbent PET/TPU composites. Adv Mater Res
239-242:1968-1971

Liu, X.J.; Liu, J.L.; Xu, B.J.; Gao, W.D. (2012).
Acoustic analysis of multi-layer porous material
sound absorbing structure. J Vibration and
Shock 31(5):106-110

Martinez-Hernandez, A.L. & Velasco-Santos,
C. (2012). Keratin Fibers From Chicken
Feathers: Structure and Advances in Polymer
Composites. In Keratin: Structure, Properties
and Applications. Pp: 149-211, Edited by
Dullaart, R. & Mousques, J. Nova Science
Publishers, Inc. New York.

Nazire, D.Y.; Pamela, B.L.; Nancy, B.P;
Michielsen S. (2011). Effects of porosity, fiber
size, and layering sequence on sound absorption
performance of needle-punched nonwovens. J
Applied Polymer Science 121(5): 3056-3069
Shahani, F.; Soltani, P.; Zarrebini, M. (2013).
Sound Absorption Characteristics Of Needled
Nonwoven Fabrics. The International Istanbul
Textile Congress 30 May-1 June 2013, Istanbul,
Turkey.

103

14.

15

16.

17.

18.

19.

20.

21.

Shahani, F.; Soltani, P.; Zarrebini, M. (2014).
The Analysis of Acoustic Characteristics and
Sound Absorption Coefficient of Needle
Punched Nonwoven Fabrics. J Engineered
Fibers and Fabrics 9(2): 84-92

. Shoshani, Y. & Yakubov, Y. (1999). A model

for calculating the noise absorption capacity of
nonwovens. Textile Research Journal 69(7):
519-526

Shoshani, Y. & Yakubov, Y. (2000). Numerical
assessment of maximal absorption coefficients
for nonwovens. Applied Acoustics 59(1): 77-87
Tai, K.C.; Chen, P.; Lin, C.W.; Lou, C.W.; Tan,
H.M.; Lin, J.H. (2010). Evaluation on the sound
absorption and mechanical property of the
multi-layer needle-punching nonwoven.
Advanced Materials Research 123-125: 475-
478

Thilagavathi, G.; Pradeep, E.; Kannaian, T.;
Sasikala, L. (2010). Development of Natural
Fiber Nonwovens for Application as Car
Interiors for Noise Control. J Industrial Textiles
39(3): 267-278

Voronina, N. (1996). Improved empirical model
of sound propagation through a fibrous material.
Applied Acoustics 48(2): 121-132

Yang, S., Yu, W, D., 2011. Air permeability
and acoustic absorbing behavior of nonwovens,
Journal of Fiber Bioengineering and
Informatics, 3(4), 203-207.

Zwikker, C. & Kosten, C.W. (1949). Sound
absorbing materials. Oxford, UK: Elsevier,
1949



Akrilik Ipliklerin Bobinde Boyanmasim Etkileyen

Faktorlerin Incelenmesi
YILMAZ Enver', KAPLAN Miisliim?, FETTAHOV Resul?®

'Bartin Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Tekstil Miihendisligi Ana Bilim Dali

*Bartin Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Tekstil Mithendisligi Bolimii

. Sorumlu

yazar: enveryilmaz5454@gmail.com

AMACLAR
Bu calismada farkli boyama patronlarinin akrilik
elyafi igeren farkli ipliklerin boyanmasina etkisi
incelenmistir.

GIRIS

Tekstil aksesuarlar1 olarak bilinen ve {iretim
asamalarinda elde edilen yar1 mamul ve mamullerin
sarilmasi i¢in kullanilan sarim aracinin teknolojik
islemlerinin  kaliteli ~ve  verimli  bi¢imde
yuriitiilmesinde o6nemli yeri vardir. Open End,
bobinleme, dublaj makinelerinde kullanilan konik
veya silindirik bi¢imli patronlar bu aksesuarlarin bir
tiriidiir. Patron genelde sarim yapisinin bi¢imini
belirleyen  sevkiyat, sarilma ve  ¢Oziilme
operasyonlarinin normal bi¢gimde gerceklestirilmesi
kosullarim1 saglayan bir sarim aracidir. Bobin
boyamada kullanilan patron ise bunun yaninda
boyama ve terbiye islemlerinde iplige boya
iletimini, boyama rejimini ve boyama kalitesini
onemli derecede etkileyen bir ara¢ sayilmaktadir.
Boyama araci gibi kullanilan bir tekstil aksesuari
olan boyama patronlarmin yapisal o6zelliklerinin
incelenmesi ve degerlendirilmesi iizerine yeteri
kadar caligma yapilmamistir [1-4]. Bu calismada
farkli patronlarin akrilik lifi igeren ipliklerin renk ve
fiziksel 6zellikleri tizerindeki etkisi incelenmistir.

DENEYSEL
Malzeme

Bu calisma kapsaminda, boyama yapmak ii¢ farkli
tip iplik secilmistir (Tablo 1).

Tablo 1: Calismada kullanilan ipliklerin 6zellikleri

Kod Elyaf oram Ng\llnl:)r a
A %100 Akrilik 34/2
%30 Polyester
B 0470 Akrilik 26
%350 Pamuk
%50 Akrilik 182

Akrilik ipligin boyanmasinda boyarmadde olarak
katyonik boyama i¢in kullanilan kimyasal maddeler
ve yardimci kimyasallar, polyester iplik kism1 i¢in
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dispers boyama igin kullanilan kimyasal maddeler
ve yardimci kimyasallar ve pamuk kismi igin
reaktif boyama i¢in kullanilan kimyasal maddeler
ve yardimci kimyasallar kullanilmistir.

Boyanacak iplikleri sarmak ic¢in isletmelerde
kullanilan farkli yiizey yapiya sahip bir plastik
patron ve yeni diskli patron uygulanmistir. Bu
patronlar I ve II seklinde numaralandirilmigtir
(Tablo 2).

Tablo 2: Calismada  kullamilan  boyama
patronlarinim &zellikleri
Yiizey delikli
Patron alam
.. dis
. Yiizey P
Kod Sekli delikli alam | S*P" | vararh A) .
cm . delikli
yuzey alan
alam
orani
1 Silindirik | daire 6,5 0,647 64,7
1I Diskli dikdortgen 7,7 0,813 81,3
silindirik
Yontem

I-A ve II-A bobinine %100 34/2 denye numarali
akrilik iplik, I-B ve II-B bobinine %30 polyester
%70 akrilik Nm2,6 numarali karisim iplik, I-C ve
II-C %50 pamuk %50 akrilik Nm18/2 numarali
karigim iplik sarilmastir.

Boyama islemini gergeklestirmek i¢in bu patronlara
gevsek sarim yapan bobinleme makinesinde %100
akrilik ipliklerden 17 cm ¢apinda, 900-1000 gr
agirliginda ve 0,36 grem3 yogunlugunda, %30
polyester %70 akrilik karisim ipliklerden 18 cm
capinda, 750-800 gr agirhiginda ve 0,24-0,25 grcm3
yogunlugunda ve %50 pamuk %50 akrilik karigim
ipliklerden 16 cm ¢apinda, 950-1000 gr agirliginda
ve 0,44 grem3 yogunlugunda bobinler sarilmistir.
Bundan sonra boyama ve kurutma islemleri
yapilmigtir. Daha sonra ipligin boyanma kalitesinin
degerlendirilmesi igin spektrometre cihazinda renk
degerlerinin 6l¢limi, siirtme hasligi (Kuru ve Yas)
ve silirtme hashigi oOl¢iimii  gergeklestirilmistir.
Bunun i¢in bobinin i¢ ve dis ¢aplar1 da dahil
olmakla 4 farkli caplarindan iplik numuneleri
alimarak kagit kartona uygun bi¢imde sarilmistir.
Her ¢aptan




3 er numune alinmis ve her numuneden 3 er 6l¢iim
yapilarak her cap i¢in ortalama renk, siirtme hasligi,
sirtme hashigi (Kuru ve Yag) degerleri
hesaplanmagtir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Daha onceki boliimlerde de belirtildigi gibi bobin

boyama kalitesine etki eden en Onemli

parametrelerden  biri  patron olarak

yapist
bilinmektedir. Bu sebeple farkli yapilarda ¢esitli
patronlar ile ayni parametreler kullanilarak boyama
deneyleri yapilmig ve renk degerleri aralarindaki

farklar sayisal sonuglarla verilmistir (Tablo 3).

Tablo 3: Farkli patronlardaki
degerleri ve patron parametreleri

renk degisim

Boyama Sarim Bobin Ortalama
Patronu Yogunlugu | Agirligs, Renk
gr/cm’ ar Farkliliklart
Delikli
Kod | alan h G DEref
% BO
I-A | 64,7 0,36 922 0,51
II-A | 81,3 0,36 964 0,45
I-B 64,7 0,24 806 0,92
II-B | 81,3 0,25 776 0,85
I-C 64,7 0,44 960 2,05
II-Cc | 81,3 0,44 996 1,91

Sekil 1: Boyanmus iplikler
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Farkli yapilarda cesitli patronlar ile aym
parametreler  kullanilarak  boyama  deneyleri
yapilmis ve siirtme hasligi degerleri aralarindaki
farklar sayisal sonuglarla verilmistir. Buna gore I ve
II nolu patronlarin A ve B ipliklerinde kullanilmas1
sonucu boyanan ipliklerde siirtme degeri ortalama 5
olurken, IC ve IIC bobinlerinde siirtme haslig:
sonucu ortalama 4 olarak dl¢iilmiistiir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI
Devam eden c¢aligmalarda  farkhi

patronlarinin  siirtme haslifi ve yikama haslifi

boyama

iizerinde etkileri analiz edilerek uygun boyama
patronu 6zellikleri belirlenecektir.
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AMACLAR

Ulkemizde tekstil iiriinlerinin tiiketiminin ¢ok
biiyiik oranlarda olmasina ragmen, tekstilde geri
doniisiim ¢aligmalarn yetersizdir. Bu ¢alisma, tekstil
atiklarinin geri doniisiimii i¢in alternatif bir yontem
olusturma amaciyla gergeklestirilmistir. Calismada
i¢inde kimyasal madde bulunmayan pamuklu tekstil
atiklar1 kompostlastirilarak istiridye mantari iiretimi
saglanmistir. Bu sayede hem tekstil atiklarinin
degerlendirilmesi hem de ¢aligmanin yapildig:
Bartin ili i¢in yeni bir ticaret alani olusturulmasi
hedeflenmistir.

GIRIS

Tekstil endiistrisi, hammadde {iiretimi (suni elyaf)
yari iglenmis iiriin tiretimi (iplik, dokuma ve 6rme
kumaglar ile terbiye islemleri) ve nihai {iirlinlerin
iretiminde (hali, ev tekstili, giyim ve endiistriyel

kullanim i¢in tekstil) tiim dretim dongilislinii
kapsayan  genis  sayida alt  sektdrlerden
olusmaktadir. [1]  Tekstil atiklari,  tekstil

fabrikalarinda iiretim siirecinde ortaya ¢ikan veya
tilkketicilerin tiiketim sonrasi ¢ikan atiklardir. Bu
baglamda, tekstil atiklari, tiiketim Oncesi ya da
tiiketim sonras1 olarak siniflandirilir [2]. Ulkemizde
bir milyon tondan fazla tekstil atig1 ortaya ¢ikarken
bunun o6nemli bir kismu geri doniisiime
girmemektedir (Tablo 1). Degerlendirilmeyen
160.000 ton pamuklu tekstil malzemesini liretmek
icin 380.000 ton kiitlii pamuk gerekmektedir [3].
Geri kazanimin arttirilmasryla dogal kaynaklarimiz
korunurken enerji tasarrufu saglanabilecektir.
Ayrica malzemelerin yasam Omiirlerinin
arttiritlmastyla ekonomiye katki saglanmis olur.

Tablo 1: Tekstil atik tiirleri ve miktarlar1 [3-4]

Atik tiirii Miktar:
(ton/y1l)

Uretimden kaynaklanan 590.000
endiistriyel tekstil atiklari
Evsel kullanim sonrasi ortaya 564.657
¢ikan tekstil atiklari
Geri Kazanilabilir Nitelikte 1.155.000
Tekstil At1g1
Degerlendirilemeyen pamuklu 160.000
tekstil malzemeleri
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DENEYSEL
Bu calisma kapsaminda mantar iiretimi pamuk,

saman ve talag kompost igerisinde, ayni ortamda
yetistirilmistir ve mantarlarin  gelisimi  takip
edilmistir. Mantarlar tohumla iretilemediginden
mantar tretimi degisik tahil danelerine sardirilmis
misellerle gerceklestirilmigtir. Bu miseller +4 °C
derecede saklanmistir. Kompost pastorize ya da
kimyasal yol ile dezenfekte edilmis ve sicaklik 20-
25 °C distiglinde misel ekim islemi yapilmistir.
Oncelikle kompost daha onceden klordioksit ile
dezenfekte edilen yere serilmistir.

Sekil 1: Atik pamuk elyafi igerisinde yetisen
mantarlar



Daha sonra kompost %70 nem bulundurana kadar
bekletilmistir. Bekleme islemi sonrasi torbalara 5
cm  kompost iizeri misel olacak sekilde
doldurulmustur. Doldurma islemi sonrasi hazirlanan
torbalar misel 6n gelisme odasina alinir. Bu devre
icin oda sicaklig1 20-24 °C, hava nemi ise %80-90
arasinda olmalidir. Oda sicakligini bu devre icin 27-
28 °C gegmemelidir ¢linkii torbalarin i¢ sicaklig +2
derece daha fazladir. Misellerin 30 °C’de biiyiimesi
¢ok yavaglar 30 °C {izeri sicaklikta ise misellerin
O0lmesi s6z konusudur. Yine aym sekilde diisiik
sicakliklarda 13 °C'nin altinda misel gelisimi
yavaglar ve 0 °C'de ise dliirler. Bu nedenle kompost
i¢ sicakligi ve ortam sicakliklar1 devamli olarak
kontrol edilmelidir.

Kiiltlir mantarinin  biitiin  yetistirme periyodu
boyunca istedigi nemli ortam hastalik ve zararlilarin
gelismesine uygundur. Bu yiizden herhangi bir
hastalik ya da zararli goriilmeden bile ilaglama
yapilmalidir.  Misel ekimi  gerceklestirilmis
kompostlar karanlik odaya getirilmeden 6nce oda
% 2'lik klor dioksit (ClO,) ile temizlenerek 1 giin
kapali tutulur ve iyice havalandirilir. Oda girisine
paspas veya kire¢ tozu konulur. Daha sonra
kompostlar odaya yerlestirilir. Tiim kosullar yerine
getirildiginde miseller 16-18 giin igerisinde
kompostun her tarafin1 sarar ve kompost renginde
degisim gozlenir ve odada mantar kokusu hissedilir.
Boylece misel on gelisme donemini tamamlamig
olur.

Direkt olarak gelen giines 15181 mantarin kalitesini
bozar, yapraklarinda gatlaklar ve lekeler olusmasina
sebep olur. Misel gelisimi tamamlanmis
kompostlara 1 ¢m? bilyiikliigiinde delikler agilir.
Daha sonra sicakligi 16-18 derece olan odaya
alinarak beyaz 1sik veren floresan lamba ile giinde
8-10 saat arasi mantar gelismesi takip edilir (Sekil
1). 5-7 gin igerisinde ilk mantar taslaklari
goriilmeye baslanir ve 5-6 giin sonra ilk triinler
hasat edilebilir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Bu calismada saman, talas ve pamuk kompost

igerisinde  yetistirilen mantarlarinin = gelisimi
incelenmis ve sonuglar degerlendirilmistir. Buna
gore pamuk kompost igerisinde  bulunan
mantarlarin en kisa stirede yetistigi

gozlemlenmistir. Saman kompost igerisinde yetisen
mantarlarin ~ azot-protein  degerlerinin  ihmal
edilebilecek oranda daha yiiksek oldugu tespit
edilmistir. Ayrica saman, talas ve pamuk
kompostlarin igerisinde yetisen mantarlarin tadinda

belirgin bir tat farklilig1 tespit edilmemistir.
Boylece atik dogal liflerin istiridye mantari
iretiminde kullanilabilecegi gosterilmistir.

Calismamizin konusu olan istiridye mantar1 saglik,
ekonomi, lezzet acisindan yetigtirilmesi ve
tilkketilmesi gereken, maliyeti diisiik bir mantar
tiriidiir. Gerekli ortam sartlar1 saglandiginda hem
tekstil atiklarinin  degerlendirilmis hem de
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ilkemizde yeni bir ticaret

beklenmektedir.

alaninin  olugmasi

SONRAKI DONEM CALISMALARI
Devam eden c¢alismalarda farkli kompostlarda

yetistirilen mantarlarin iiretim takibi devam edecek
ve analizlerin detaylandirilacaktir.
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AMACLAR

Bu caligmanin amact tekstil isletmelerinde ve
kompozit malzeme {iretiminde kullanilan ¢apraz
sarimli  bobinlerin  6nemli sarim  yapi
parametrelerinin teorik incelenmesidir. Ayrica
bobinin sarim katlarinda iplik dolanimlarmin
yerlesim durumu, kat kalinligi, katta bulunan iplik
uzunlugu, kat siklig1 ve diger parametrelerin tespiti
amaclanmistir.

GIRIS

Kompozit malzemeler giiniimiizde sanayinin hemen
hemen tiim alanlarinda kullanilan en yaygmn
materyallerden biridir. Kompozit malzemeler farkli
yontemlerle {iretilebilmektedir. Bu yontemler
arasinda en yaygin olan1 tabaka yapili
kompozitlerin iiretimi yontemidir [1]. Bunlardan
biri de son zamanlarda gelismekte olan farkl
bicimli tiiplere (konik, silindirik ve diger karmasik
ylizeyli) iplik sarmakla istenen boyutlarda elde
edilen sargilardan veya bu sargilarin acilimimdan
olusturulan tabakali matrislerin  kullanimi1
yontemidir [2].

Gerek kompozit materyallerin gerekse de tekstil
isletmelerinde kullanilan bobin, masura gibi
sargilarin  olusumu  genelde ¢apraz  sarma
yontemiyle gergeklestirilmektedir. Kullanim
amacina gore bu sargilarin Onemli parametreleri
sarim yogunlugu, sarilan iplik uzunlugu, sarim
katlarinda ipliklerin yerlesim durumu ve katlarin
kalinligidir. Bu konularda ¢ok sayida teorik ve
deneysel caligmalar yapilmis ve bobinin kalitesinin
iyilestirilmesi dogrultusunda 6nemli pratik sonuglar
elde edilmistir [3-5].

Bobinin sarim yapisinda sarim kat1 kalinliginin
uygun cihazlarla dogrudan o6lgiilebilmesi imkansiz
oldugundan gerek kat kalinlig1 gerekse de kat
olusumu iizerine birgok arastirmacilar teorik
incelemelerine dayanarak farkli goriisler ortaya
koymuslardir [4]. Bu calismalarda sarim katinin
tanimlanmasi konusunda ve kalinliginin
belirlenmesi i¢in birbirinden farkli denklemler
onerilmistir [6,7]. Ancak bunlar teorik agidan
onemliyse de, pratik uygulamalarda istenen sonuca
ulasmakta yeterli bulunmamaktadir.

Bu c¢alismada bobinde ipligin sarilma kosullar
dikkate alinarak sarim katinda iplik uzunlugu,
dolamlar arasindaki mesafe ve bir katta bulunan
dolam sayilarini teorik olarak hesaplama yontemi
gelistirilmistir.
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SILINDIRIK BOBINDE SARIM  YAPI
PARAMERTRELERININ TESPITI
Belirtildigi gibi sarim yapismnin  en Onemli
parametresinden biri sarim kat1 ve onun 6zelligidir.
Bobinin sarim kati, iplik gezdiricinin gidis gelisleri
sirasinda sarilan capraz dolamlardan olusan bir
sarim parametresidir. Elementar ve dolgun olarak
iki tiir sarim kati1 tanimlanmaktadir [4]. Elementar
kat, iplik gezdiricinin bir gidis sirasinda bobine
sarilan dolamlardan ibaret seyrek bir sarim katidir
(Sekil 1a). Dolgun kat ise elementar katin dolamlari
arasindaki boslugun sonradan sarilan dolamlarla
doldurulmasindan elde edilen kattir (Sekil 15).
Sarim katlarinin ve onlarin agilimindan elde edilen
figtirler Sekil 1 de gosterilmistir.
Yapila teorik aragtirmalar sonucu bobinin kullanim
acisindan  agsagida sunulmus Onemli sarim
parametreleri tespit edilmistir.
Bobinde sarim kainda kalinligi
0 = (D -Dy) /1,5d;

Bobinde bulunan dolgun katlarinin sayis;

my = (D—Do)/25
Bobinin her hangi bir D, ¢apinda bir katin olusumu
icin iplik gezdiricinin gereken gidis gelislerin
sayist;

Kor =20 L/[(D —Dy) 1]
Bobinin her hangi bir D, capt i¢in kata sarilan iplik
uzunlugu

L,= 10D, 6 pl, Sincx /(2T)

Dolgun katta dolamlar arasindaki mesafe

a=10"T /(Cp Cosax )
Bobinin genisligi boyunca bir dolgun katin siklig1
k = H/(d+a)

Sekil de ve denklemlerde D -bobinin dig ¢api, Dy
bobinin i¢ ¢ap1 d; -sarilan ipligin ¢api, J- sarim
katinin kalinligy, 1~ iplik gezdiricinin bir gidis gelisi
sirasinda bobine sarilan ipligin uzunlugu, O - sarim
yogunlugu, « - ipligin sarilma agisi, T —ipligin
dogrusal siklig1 (tex cinsinden numarasi), a- dolgun
katin dolamlar1 arasindaki mesafe, H- bobinin
genisligidir.
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Sekil 1: Silindirik bobinde sarim katlar1 a- elementar sarim kati, b- dolgun sarim kati, c- elementar katin agilimi,
d-dolgun katin agilimi.

SONUCLAR

Tekstil isletmelerinde ve kompozit malzemelerin
yapmminda kullanilan c¢apraz sarim yapis: teorik
olarak incelenerek ilk defa dolgun sarim kati
kavrami ortaya atilmis ve onun parametrelerinin
tespiti  metodu  Onerilmistir. Bu  metottan
yararlanarak istenen parametrelerle kullanim
amacma  gore  sarim  yapisinin  tasarimi
yapilabilmektedir.
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DEMIRCAN, Ozgiir

Ondokuz Mayis Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Boliimii,
Samsun
ozgur.demircan@omu.edu.tr

AMACLAR

Kompozit malzemeler diisiik yogunluklu ve c¢ok
fonksiyonlu 6zelliklerine sahip olduklari i¢in havacilik,
savunma sanayii, biyomedikal uygulamalar, elektronik
iletisim antenleri, hava araglarmin dis yiizeyleri gibi
pargalarda kullanilabilirler. Bu projenin amaci
otomotiv endiistrisi i¢in karigim fiberli takviye
malzemeler kullanarak termoplastik kompozitleri
baskili kalip yontemiyle iiretmek ve karboksille
(COOR) ile fonksiyonellestirilmis Karbon Nanotiipleri
(KNT)’leri kompozitlere takviye etmeden Once ve
ettikten sonra termoplastik kompozitlerin mekanik
ozelliklerini aragtirmaktir.

GIRIS

Nano malzemelerin kullanimi, kompozit malzemelerin
ozellikleri iizerinde biiyilik bir etkiye sahiptir. Yiiksek
mukavemet, modiil, yiizey hacim orani1 ve hafifligi ile
Karbon Nanotiipler (KNT)'ler kompozitler i¢in ideal
bir nano malzeme takviyesi olarak
kullanilabilmektedir. Bu giicli nano parcaciklar,
otomotiv endiistrisi igin yeni nesil termoplastik
matriksli kompozit malzemeler i¢in 6zellikle daha
caziptir.

Literatiirde bir arastirmada COOH ile
fonksiyonellestirilmis  Karbon Nanotlip (KNT)
takviyeli poli trimetil teraftalat nanokompozitlerin
hazirlanig1 ve karakterizasyonu iizerine bir arastirma
yapilmustir'. Buna gore agirlikga 0.3% oraninda nano
malzeme takviyesi nanokompozitin ¢ekme dayanimi
ve modiiliisiinii en fazla oranda arttirmustir.

Cok Duvarli Karbon Nano Tiiplerle (CDKNT) takviye
edilen Polipropilen (PP) nanokompozitlerin mekanik
ozellikleri literatiirde aragtirilmigtir. Literatiirde PP
matriksli termoplastik polimerlere degisik oranlarda
KNT eklenmis arastirmalar yapilmistir.
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Degisik oranlarda (%0, 0.5, 1, 1.5 ve 2) hazirlanan
CDKNT’lerin PP polimere eklenmesiyle iiretilen
polimer nanokompozitin mekanik 6zelliklerinin
iyilestigi goriilmiistiir. En iyi iyilesme %1.5 oraninda
CDKNT eklenmesiyle ortaya c¢ikmis ve c¢ekme
dayanimi, tokluk ve Young modiiliisii degerlerinin
sirastyla %141, 287 ve 108 oranlarinda artmasi
saglanmistir?.

Literatiirde PP matriksli termoplastik polimerlere
degisik oranlarda KNT eklenmig arastirmalar olmasina
ragmen Diisiikk Erime Noktali Polietilen Tereftalat
(LPET) matriksli termoplastik polimerlere katilmig
COOH ile fonksiyonellestirilmis KNT’lerle ilgili
aragtirmalara  rastlanmamasi  segilen  konunun
6zgiinligiini olusturmaktadir.

DENEYSEL

Malzeme

CDKNT’ler Ege Nanotek Kimya Sanayi Ltd. Sti.,
[zmir firmasindan tedarik edilmisti. E cam
fiberlerinden ve LPET matriks fiberlerinden olusan
karigim fiberleri iceren takviye kumaslar1 £45° agilarda
cift eksenli fiberler iceren kivrimsiz kumaslardir.

R O el = A

Q Tastyict iplikler

T 7T T Baglant iplikleri

Sekil 1. LPET matriksli ve E camli +45° a¢ilarda ¢ift
eksenli fiberler iceren kivrimsiz kumas yapisi



Ve Metyx, Istanbul firmasindan tedarik edilmistir
(Sekil 1).

CDKNT’ler karboksille modifiye edilmis (COOH-
CDKNT) ve daha sonra COOH-CDKNT etanolle
karigtirllarak ~ ¢ozelti  olusturmustur.  Yiizeylerine
COOH-CDKNT piiskiirtiilmiis LPET matriksli ve E
camli takviye malzemeleri MSE, Kocaeli firmasindan
tedarik etti§imiz 50 ton kapasiteli sicak baski
makinasinda termoplastik kompozit olarak
iretilmiglerdir.

Yontem

KNT’nin COOH ile modifiye edilmesi:

KNT’nin polimerlere daha siki baglanabilmesi igin
COOH ile modifiye edilmis KNT nin kullanilmas1 bu
aragtirmamizda planlanmigtir.  Modifiye edilme
prosesinde izlenmis asamalar su sekildedir:

110 (agirlikga 9%0,09) mg ham CDKNT + konsantre
H>SO4 ve HNO3 ultrasonik bir banyoda 40°C 3 saat
sonike  edilmistir. Karisitm oda  sicakliginda
sogutulduktan  sonra, karboksilli CDKNT’lere
(COOH-CDKNT), 300 ml soguk deiyonize (DI) su
ilave edilerek 0,05 pm gézenek boyutuna sahip filtre
kagidi yardimi ile siiziilmiistiir. Siiziintii nétr (pH 7.0)
olana kadar DI su ile yikanmistir. Filtre kagid1 tizerinde
elde edilen numune 8 saat 80°C’de numune igerisinde
ki nemi uzaklastirmak i¢in vakumlu firin icerisinde
kurutulmugtur’.  Vukovic’in  ¢alismasindan  farkli
olarak yaptigimiz arastirmada 110 mg ham CDKNT
kullanmak yerine, 1000 mg ham CDKNT
kullanilmigtir. Ciinkii ¢ok az miktarda kullanilan ham
CDKNT ile yapilan on fonksiyonellestirme
calismalarinda filtre kagidinin iizerinde yeterince
fonksiyonellestirilmis CDKNT olmadig1 goriilmiistiir.

Deneyin ilk asamasinda, cam fiberlerinden ve Diisiik
Erime Noktali Polietilen Tereftalattan (LPET) olusan
karisim fiberleri igeren takviye kumaslar1 igeren
kompozitler sicak baski makinesi ile belirlenen sicaklik
ve basing ile imal edildi. Daha sonra, karisim fiberleri
ihtiva eden takviye kumaslar, piiskiirtme yontemi
kullanilarak COOH-CDKNT’ler ile kaplanmustir.
COOH-CDKNT'ler agirlikga  %0.9  yiizdesinde
kullanilmistir. Daha sonra, aymi ¢esit karigtirtlmig
fiberleri kullanarak, fakat bu sefer {izerlerine
puskiirtme ile COOH-CDKNT’ler entegre edilmis
takviye kumaslar1 iceren kompozitlerin tretildigi bir
deney yapildi. Elde edilen kompozit malzemelerin
mekanik 6zellikleri (iig-nokta egme testleri) Ondokuz
Mayis Universitesi (OMU) Merkezi Laboratuvarinda
(KITAM) biinyesinde bulunan INSTRON 5982
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100KN Egme Testi ile tayin edilmistir. Egme testleri
icin kompozit malzeme numuneleri Sekil 1’de
gosterildigi gibi ti¢ farkli yonde (0°, 45° ve 90°)
hazirlandi ve test edildi.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Tablo 1’de CDKNT*, COOH-CDKNT takviyeli ve
nano malzeme takviyesiz termoplastik kompozit
malzemelerin egme testi sonuglar1 (egme dayanimi-
egme modiiliisii) gosterilmektedir. Tiim numunelerde
45° yoniindeki test sonuglar1 (egme dayanimi ve egme
modiiliisii) en yiiksek ¢ikmig, 0° ve 90° yoniindeki
sonuglar 45° yoniindeki sonuglari takip etmektedir.

Tablo 1. CDKNT#, COOH-CDKNT takviyeli ve nano
malzeme takviyesiz ~ termoplastik ~ kompozit
malzemelerin egme testi sonuglari/egme dayanimi-
egme modiiliisii

® Ortalama egme dayanim (MPa)
® Ortalama egme modiiliisii (GPa)

514.7 253
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Ortalama egme dayanimi (MPa)
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1S3
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COOH-CDKNT CDKNT Takviyesiz COOH-CDKNT CDKNT Takviyesiz

0° Yénii 45° Yonii 90° Yénii
45° yoniindeki agirhikea %0.9 oraninda COOH-
CDKNT eklenmis numunelerin egme modiiliisii ve
egme dayanimi degerleri (25.3 GPa ve 514.7 MPa)
agirlikca 9%0.9 oraninda CDKNT iceren (14.1 GPa ve
402.2 MPa) ve KNT takviyesiz (10.6 GPa ve 242.5
MPa) numunelere gére daha yiiksek ¢ikmustir.

COOH-CDKNT  eklenmis numunelerin  egme
modiiliisii ve egme dayanimi degerleri nano malzeme
takviyesiz numunelere gore %58 ve %53 oranlarinda
yiiksek  cikmustir. COOH-CDKNT eklenmis
numunelerin  egme modiliisii ve egme dayanimi
degerleri CDKNT eklenmis numunelere gore %44 ve
%22 oranlarinda yiiksek ¢ikmigtir.

45° numuneleri 0° ve 90° numunelerine gore daha
yilksek  mekanik  Ozellik  gostermistir.  45°
numunelerinde egme testi numunesinin boyuna kesiti
yoniinde tastyict elyaflar oldugu igin (Sekil 1), 45°

;
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numuneleri diger yonlerdeki numunelere (0° ve 90°)
gore yiiksek mekanik 6zellik gostermistir. 0° ve 90°
numunelerinde  tagiyict  elyaflar  egme  testi
numunesinin boyuna kesitinde +45°agilarda kompozit
numunesinde yerlesmis olduklarindan dolayr mekanik
ozellikleri 45° numunelerine goére daha disiik
cikmigtir. 90° numunelerinde baglanti elyaflar1 egme
testi numunesinin boyuna kesiti yoniinde yonlenmis ve
0° numunelerinde ise baglanti iplikleri egme testi
numunesinin boyuna kesiti yOniine dik yonde
yonlenmislerdir. 0°’nin 90°’ye gore yiiksek mekanik
ozellik gostermesi 0° numunelerindeki baglanti
ipliklerinin tasiyici elyaflari 90°’ye gore daha fazla
farkli noktalardan bir arada tutmasiyla agiklanmistir.

COOH-CDKNT eklenmesiyle en iyi sonuglarin elde
edilmesinin nedeni COOH-CDKNT’lerin soliisyonda
en optimum olarak karismasindan ve kumasa
puskiirtiilmesiyle polimer ile regine arasindaki yiik
transferini  iyilestirmesinden  kaynaklanmaktadir.
Literatiirde de pek c¢ok arastirmada az oraninda
CDKNT’nin polimerlere eklenmesiyle en optimum
mekanik Ozelliklerin elde edilmesi nedeniyle elde
ettigimiz sonuglarin literatiirdeki diger arastirmalarla
da uyumlu oldugunu gostermistir.

GENEL SONUCLAR

Tiim numuneler arasinda 45° yoniinde egme testi
yapilan numunelerde test sonuglar1 (egme dayanimi ve
egme modiiliisii) 0° ve 90° numunelerine gore daha
yiiksek ¢ikmustir. Ayrica, COOH-CDKNT eklenmig
numunelerin  e§me modiiliisii ve egme dayanimi
degerleri diger COOH takviyeli ve nano malzeme
takviyesiz numunelere gore daha yiiksek oranlarda
cikmustir.

SONRAKi DONEM CALISMALARI
Sonraki donemde iiretilecek termoplastik kompozitlere
diisiik hizli garpma testleri yapilmasi planlanmistir.

TESEKKUR/BILGILENDIRME/FON KAYNAGI

Bu calisma OMU BAP ofisi tarafindan
PYO.MUH.1901.16.001 numarali proje ile
desteklenmistir.
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Bazalt ve Cam Fiber Takviyeli PA 6.6 Matriksli Termoplastik
Kompozit Malzemelerin Mekanik ve Termal Ozelliklerinin
Arastirilmasi
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AMACLAR

Kompozit malzemeler, diisiik yogunluklu ve ¢ok
fonksiyonlu 6zelliklere sahip olduklari igin havacilik,
savunma sanayii, biyomedikal uygulamalar, otomotiv
sanayii, elektronik iletigim antenleri, hava araglarinin
dis ylizeyleri gibi parcalarda kullanilabilirler. Bu
aragtirmayla  motorlu  araglarda hava emme
manifoldunda kullanilabilecek bazalt ve cam fiber
takviyeli PA 6.6 matriksli termoplastik kompozit
malzemelerin gelistirilmesi, mekanik performansinin
belirlenmesi ve kryaslanmasi hedeflenmistir.

GIRIS

Kompozit malzemelerde elyaf kullanimi sertlik,
mukavemet, E- modiiliisii, 1s1l iletkenlik gibi yapisal
ozelliklerin iyilestirilmesini saglar. Bazalt elyaflar
kompozit malzemelerde yiiksek mukavemet, yiiksek
elastisite modiiliisti, yiiksek 1s1l dayanimi ve diisiik
yogunluk Ozelliklerini saglar. Bu giiclii 6zelliklere
sahip bazalt elyaflar 1s1 dayaniminin istendigi kompozit
malzemelerde avantaj saglar'. Bazalt elyaf E-cam
elyafi iretimi ile karsilastirildiginda borik asit gibi
katkilar kullanilmadan sadece wufalanmis bazalt
kayalari ile liretim yapildigindan daha temiz ve ¢evreci
bir imalat s6z konusudur. Otomotiv sanayinde
motorlarin hava giris manifoldlarinda kullanilan
termoplastik kompozit malzemelerde yiiksek yalitimi
ve hava tutma dzelligi istendiginden PA 6,6 matriksli
bazalt ve cam elyaf katkili termoplastik kompozit
malzemelerin iiretimi ve geligtirilmesi yaptigimiz bu
arastirmayla hedeflenmisgtir.

Cam ve bazalt elyaf katkili termoplastik ve termoset
kompozit malzemelerin  Ozellikleri literatiirde
aragtirtlmigtir. Literatlirde termoset bir malzeme olan
izoftalik polyester regine, iki ¢esit siirekli elyaf E-cam
ve iki gesit siirekli bazalt elyafla takviye edilmistir?.
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Uretilen kompozit malzemelere fiziksel ve mekanik
testler uygulanarak ozellikleri saptanmis ve elyaf
tiirlerinin birbirine gore Ustiinliikleri tespit edilmistir.
Sonu¢ olarak bazalt elyaf gesitlerinin E-cami elyaf
cesitlerine gore daha 1iyi Ozellikler gosterdigi
goriilmiistiir. Bu sonuca ulagmada kullanilan elyaflarin
¢ap ve yogunlugu da onemli olmustur. Bagka bir
yapilan arastirmada da bazalt fiberlerin beton yapilarin
dayanikhihigim arttirdig1 gdsterilmisgtir®.

Literatiirde belki ¢ok az sayida bazalt ve cam fiber
takviyeli PA 6.6 matriksli termoplastik kompozit
malzemelerle ilgili arastirmalar yapildigi ve bu
malzemelerin araglarda motor manifoldu olarak
kullanilabilecegi bir arastirmaya hemen hemen pek
rastlanilmadig1 goriilmiistiir. Bu arastirmayla motorlu
araclarda hava emme manifoldunda kullanilabilecek
bazalt ve cam fiber takviyeli PA 6.6 matriksli
termoplastik kompozit malzemelerin gelistirilmesi,
mekanik ve termal performansimnin belirlenmesi ve
kiyaslanmasi hedeflenmistir.

DENEYSEL

Malzeme

Kirpilmig bazalt elyaf (12 mm boyunda) ve kirpilmis
cam elyaf (12 mm boyunda) Dost Kimya
Hammaddeler Sanayi ve Tic. Ltd. Sti/ Istanbul’dan
tedarik edilmigtir. Poliamid 6.6 (graniil) re¢ine Hazar
Plastik Sanayi ve Tic. Ltd. Sti/ Istanbul’dan tedarik
edilmistir.

Kirpilmis bazalt elyaf ve cam elyaf ayr1 ayr1 PA 6.6
graniil regine ile harman edilerek 50 ton basing
uygulama kapasitesine sahip manuel sicak presleme
cihazi ile kompozit plakalar halinde iiretilmistir (Sekil

1.



Sekil 1. Kirpilmig bazalt elyaf (resimde sol alt) ve cam
elyafla (resimde sag alt) takviye edilmis PA matriksli
kompozit plakalar.

Yontem

Deneyin ilk agamasinda bazalt elyaf takviyeli ve cam
elyaf takviyeli kompozit plakalar sicak baski makinasi
ile belirlenen sicaklik ve basingta imal edildi. Bazalt
elyaf ve cam elyaf takviyeli kompozit plakalarda
birbine yakin elyaf hacim orani elde edebilmek i¢in
100 gr PA 6.6 i¢ine 200 gr cam elyaf ve 100 gr PA 6.6
icine 170 gr bazalt elyaf eklenmistir. Ve {iretilen
kompozitlerin elyaf hacim oranlar1 yakma testiyle
yaklasik olarak %50 hesaplanmistir. Elde edilen
kompozit malzemelerin mekanik &zellikleri (¢ekme
testleri ve ii¢c-nokta egme testleri) Ondokuz Mayis
Universitesi (OMU) Merkezi Laboratuvarinda
(KITAM) biinyesinde bulunan INSTRON 5982
100KN ile tayin edilmistir. Isil analiz 6zellikleri
Ondokuzmayis Universitesi (KITAM) Biinyesinde
bulunan Termogravimetrik analiz (TGA) cihazinda test
edilmistir. Cekme testi numuneleri tiretilen plakalardan
kesme makinesi ile 20mm x 190mm boyutlarinda
kesilmistir. Ug-nokta egme testi numuneleri iiretilen
plakalardan kesme makinesi ile 80mm x 15mm
boyutlarinda kesilmistir. Her bir plakadan 3 adet ¢gekme
ve egme testleri i¢in numuneler alinmigtir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

PA 6,6 matriksli cam elyaf ve bazalt elyaf takviyeli
termoplastik kompozit plakalardan alinan ¢ekme
numuneleri test edilmistir. Sekil 2°de goriildiigii gibi
cam elyaf katkili kompozit plakanin ¢gekme modiiliisii
ve mukavemeti degerleri 4,7 GPa ve 47,5 MPa, bazalt
elyaf katkili plakanin ¢ekme modiiliisii ve mukavemeti
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degerleri 7,3 GPa ve 110,3 MPa hesaplanmugtir. Elde
edilen degerlere gore bazalt elyaf katkili kompozit
plakanin ¢ekme modiiliisii ve dayanimi, cam elyaf
katkili kompozit plakaya gore daha yiiksektir.

CEKME TESTi
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Sekil 2. PA 6,6 matriksli bazalt elyaf ve cam elyaf
takviyeli kompozit malzemelerin ¢ekme testi sonuglari

Uretilmis olan bu plakalardan alinan numunelere {ig-
nokta egme testi yapilmigtir. Sekil 3°de goriildiigii gibi
bazalt elyaf takviyeli kompozit plakanin ii¢-nokta
egme testi sonucunda egme modiiliisii ve mukavemeti
degerleri 13,7 GPa ve 228,6 MPa, cam elyaf takviyeli
kompozit plakanin egme modiiliisii ve mukavemeti
degerleri 10,8 GPa ve 165,7 MPa hesaplanmigtir.
Bazalt elyaf takviyeli kompozit plakanin egme
modiiliisii ve mukavemeti, cam elyaf katkili kompozit
plakaya gore daha yiiksektir.

UC-NOKTA EGME TESTI
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Sekil 3: PA 6,6 matriksli bazalt elyaf ve cam elyaf
takviyeli kompozit malzemelerin {i¢-nokta egme testi
sonuglari

Cam elyafin ¢ekme mukavemet degeri 3400 MPa,
bazalt elyafin ise gekme mukavemet degeri 4840 MPa
dir. Bu nedenle, ayni elyaf hacim oraninda iiretilen
bazalt elyaf ve cam elyaf takviyeli kompozit
malzemelerde bazalt elyaf takviyeli kompozit malzeme
icinde bulunan bazalt elyaflar cam elyaflara gore daha
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mukavemetli olduklari i¢in yapilan ¢gekme ve ii¢-nokta
egme testlerinde bazalt elyaf takviyeli kompozit
malzemeler cam elyaf takviyelilere gore daha
mukavemetli ¢ikmiglardir.

Yine bu plakalardan alinan numunelere Termo
gravimetrik Analiz (TGA) yapilmistir (Sekil 4). Bu
analiz sonucunda bazalt elyaf takviyeli kompozit
numunenin agirh@ belli bir siire sabit kalmis
sonrasinda sicaklikla birlikte azalma gdstermistir. Cam
elyaf takviyeli kompozit numune baslangigta agirlig
artmig, sonrasinda  sicaklik  etkisiyle azalma
gostermistir. Sicaklik degeri arttikca bazalt elyaf
takviyeli kompozit numunesinin agirligi, cam elyaf
takviyeli kompozit numunenin agirhigindan daha
yiiksek oldugu saptanmistir. Bu grafik sonucunda
sicaklik etkisine kars1 bazalt elyaf takviyeli kompozit
numunenin dayaniminin, cam elyaf takviyeli kompozit
numunesine gore daha yiiksek oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 4: Bazalt elyaf takviyeli ve cam elyaf takviyeli
kompozit malzemenin termogravimetrik analizi
sonucu sicaklikla birlikte agirlik degisimi

GENEL SONUCLAR

Bazalt elyaf takviyeli kompozit malzemenin cam elyaf
takviyeli kompozit malzemeye gore mekanik
ozellikleri ve 1s1l dayanimi daha ytiksektir. Uzun siireli
sicaklik  etkisi altinda ¢alisan hava emme
manifoldlarinin  motora ilettigi hava igerisindeki
oksijenin sicakliktan etkilenmemesi gerekir. Isil
dayanimi yiiksek olmasi sebebiyle bazalt elyaf
takviyesinin kompozit malzemelerde tercih sebebi
olabilir.
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AMACLAR

Birgok arastirmaci yaptigi teorik ve uygulamali
arastirmalarla, 1if ve iplik &zelliklerinin termal konforu
belirleyen kumas ve giysi Ozelliklerine etkilerini
incelemiglerdir [1]. Yenilikgi lif ve polimer yapilari ile
termal konfor iyilestirilebilmektedir. Bu ¢aligmada, bu
tiir yapilarin sanal giysi simiilasyonlarindaki termal
konfor modellemesinde kullanilabilecek ve yazilima
adapte edilebilecek bir termal diren¢ Ol¢iim cihazi
tasarlanmig ve laboratuvar sartlari altindaki objektif
Olciimler ile karsilagtirarak uygulanabilirligi  ve
gegerliligi incelenmistir.

GiRiS

Ug boyutlu giysi simiilasyon programlari, hizla gelisen
teknoloji ile birlikte, kisisel kullanimdan profesyonel
tasarimlara kadar tekstil tasariminin ve pazarlamasinin
bir par¢a halini almistir. Bu programlar miisteriler
tarafindan satin alma karar1 vermeden Once, Ureticiler
tarafindan ¢ok sayida tasarimin degerlendirilerek
iriinlerin pazara hizli bir sekilde sunulmasinda,
miisteri memnuniyetini gelistirmede, hedef miisterileri
hakkinda daha fazla bilgi edinmede ve miisterinin
viicuduna uygun tasarlanmis giysilerin saglanmasinda
bir pazarlama aract olarak kullanilirlar [2-3].
Yazilimlarin  biyiik bir kismi1 gdrsel tasarima
odaklanirken, bazi biiyiik yazilim sirketleri (Lectra,
Optitex, Gerber vb.) gdrsel modellemenin yani sira
kumas davraniglarimi da dogru bir sekilde simiile

etmek adma programlarini geligtirmeye
caligmaktadirlar. Kumasin mekaniksel ve fiziksel
ozellikleri, programlarin giysi davranigini

yansitabilmesinde biiyiikk 6nem tasimaktadir. Yazilim
ireticileri, kumasin mekanik o6zelliklerini test eden
6zel dlgliim sistemlerinin (KESF, FAST vb.) maliyetli
olmasindan  dolayi, kendi 0&l¢lim  cihazlarini
geligtirmeye baglamiglardir. V-Stitcher ve Optitex
yazilim programlari gerekli kumas verilerinin elde
edilmesi i¢in kendi Ol¢iim aletlerini gelistirmislerdir

[4].

Jess (2013), galismasinda iki farkli test sisteminden
elde edilen kumas objektif 6l¢iim sonuglarmin 3D
sanal giysi simiilasyonuna etkisini incelemistir. Giysi
simiilasyon programi olarak V-Stitcher (Browzwear)
programi, kumas ozelliklerinin test edilmesinde V-
Stitcher test kiti ve FAST sistemi olmak iizere iki
farkli sistem kullanilmistir. Sonug olarak her iki test
sisteminin 3D giysi simiilasyon programinda uyum
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gosterdigi sonucuna ulasilmistir. Ayrica FAST
sisteminin  stre¢ kumaslarin  Ol¢iimiinde  bazi
sinirlamalar gosterdigini belirmistir [4].

Giirsoy ve arkadaslari  (2016), c¢alismalarinda
prototip iiriin dikilerek Olgiileri alman manken
izerinde gercek provasi yapilmis ve 3 boyutlu sanal
giysi programi olan Browzwear V-Stitcher’da
olugturulan manken fizerine giydirilerek sanal
provasi gerceklestirmislerdir. Sanal prova ve gergek
provanin birbiri ile uyumlulugu uzman goriislerine
dayali olarak degerlendirmislerdir. ~ Arastirma
sonuglarinda, iretilen giysinin sanal prova
sonuglarinin gergek prova sonuglart ile ¢ok uyumlu
oldugu tespit edilmis, sanal provanin giyim iiretim
stireglerinde kullanilabilecegi vurgulamiglardir [5].

Giiney ve Ucgiil (2017), ¢alismasinda streg
kumaglarmm hem sanal giysi simiilasyonuna ait
Browzwear Kumag Test Seti (Browzwear Fabric
Test Kit) hem de laboratuvar sartlarinda o6lgiim
cihazlar1 ile (Mukavemet cihazi ve egilme direnci
test cihazi) esneme dayanimlarini ve egilme
direnglerini test etmislerdir. Sonuglarin
kargilastirmasinda, test kiti ile objektif kumag 6l¢iim
degerleri arasinda istatistiksel bir uyumun oldugunu
belirtmisglerdir [6].

Literatiir ¢alismalari incelendiginde kumas mekanik
ve fiziksel Ozelliklerinin yazilima tanimlanarak
yapilan simiilasyonlarin  biiyiikk oranda sanal
gergekeilik sagladign  goriilmiistiir. Ancak giysi
konforunun en Onemli parcalarindan birisi olan
termal konfor modellenmesi suana kadar yazilimlara
adapte edilmemis ve kullanilmamistir. Caligmamiz,
viicudu saran sportif giysilerin (compression sports
wear) sanal giysi simiilasyonlarindaki termal
konforunun tahminlenmesinde kullanilmasi iizerine
bir arastirmayr ve hizli, kullanim dostu o&lgiim
saglayacak bir Olgiim cihazinin tasarlanmasini
icermektedir.

DENEYSEL

Malzeme

Bu c¢aligmada farkli elastan oranlarina sahip on iki
stre¢ kumas, tasarlanan Ol¢iim cihazi ile termal
diren¢  karsilagtirmast  i¢in  kullanilmis  olup,
kumaslarin fiziksel ve yapisal dzellikleri Tablo 1' de
gosterilmistir.



Tablo 1. Kumaslar fiziksel ve yapisal 6zellikleri

No | Kompozisyon Kumag Agirlik Kalinlik
Yapisi (g/m?) (mm)

1 %82 PES %18 | Atkili 155 0,41
Elastan Orme

2 %80 PES %20 | Cozgili 250 0,46
Elastan Orme

3 %80 PA %20 | Cozgili 210 0,64
Elastan Orme

4 %85 PA %15 | Cozgili 240 1,33
Elastan Orme

5 %83 PES %17 | Cozgili 280 1,23
Elastan Orme

6 %75 Pamuk %25 | Atkili 200 0,49
Elastan Orme

7 %80 PES %18 | Atkili 300 0,59
Elastan Orme

8 %82 PA  %I8 | Cozgilu 180 0,57
Elastan Orme

9 %80 PA %20 | Cozgili 240 0,78
Elastan Orme

10 | %84 PA  %l6 | Cozgila 180 0,49
Elastan Orme

11 | %80 PA %20 | Cozgili 240 0,65
Elastan Orme

12 | %85 PES %15 | Cozgiili 230 0,48
Elastan Orme

Yontem

Kumagslarim, laboratuvar sartlart altinda

kondisyonlanarak Alambeta test cihaz1 ile termal

direng  Olglimleri  yapilmistir. Aymi  kumaslar

laboratuvar sartlar1 altinda 6n kol iizerine konarak test
cihaz1 ile 1s1 akigina bagli olarak elektriksel voltaj
degisimi gozlemlenerek termal direng ve ¢ikis voltaji
arasindaki iliski incelenmistir. Olgiim f{initesi, oda
sicakligina sogutma {initesi ve on kol l¢lim prensibi
Sekil 1' de gosterilmistir.

Sekil 1. Olgiim kiti ve 6n‘ kol termal direng olgiim

prensibi

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
Kumaslar1 laboratuvar sartlar1 altindaki termal direng
6l¢iimleri Tablo 2' de gdsterilmistir.

Tablo 2. Kumaslarin termal direng Ol¢timleri (*10°

m’K/W)
Kumas 1 2 3 4 5 6
No
Termal 8.4 6,74 9,04 27,88 22,56 10,96
Direng (0,07) (0,20) (0,20) (0,55) (0,56) (0,25)
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Kumas 7 8 9 10 11 12
No
Termal | 9,84 8,9 13,02 7.1 8,54 6,92
Direng | (048) | (0,14) | (021) | (023) | (0,19 | (0,17)
Kumaglarin tasarlanan cihazdan alinan 6lgiim

sonuclari ile termal direng arasindaki iligki agsagidaki
grafikte gostertilmistir.
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Sekil 2. Termal direng ve Olglim cihazi sonuglari
arasindaki iligki

GENEL SONUCLAR

Kumas 1s1 gegisinin pratik bir sekilde 6nkol testi ile
elektriksel degerlere doniistiirelerek 6l¢iimlendirmesi
sonucu elde edilen veriler ile Alambeta test cihazi ile
Olgiilen termal direng Ol¢im sonuglari arasinda
anlamli bir iligkinin oldugu tespit edilmistir. Ancak
cihazin gelistirilerek standart bir Slgiim protokolu
kazandirilmasi gerekmektedir.

SONRAKi DONEM CALISMALARI

Olgiim cihazi sonuglariin sanal giysi simiilasyonuna
entegrasyonu , termal kamera analizleri ve subjektif
gilyim denemeleri ile desteklenerek saglanmasi
planlanmigtir.
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AMACLAR

Calisma kapsaminda ¢esitli liflerle %100 ve karisim
olarak elde edilen ring ipliklerinin havali splays, sulu
splays ve twin disk olarak 3 farkli diigiimleyicide
diigim performanslarinin incelenmesi ve lif cinsi
acisindan optimum diiglimleme metodunun ortaya
konulmasi amaglanmstir.

GiRIS
Iplik iiretiminde bobinleme islemi sirasinda ¢ok

sayida iplik kopusu meydana gelmektedir. Bu
kopuslarin  haricinde istenilen iplik kalitesine
ulagabilmek i¢in belirlenen degerlerin  disina

¢ikildiginda iplik temizleyiciler tarafindan kesmeler
yapilmaktadir. Her iki durumda da kopan veya
kesilen ipligin diigiimlenerek bobinleme islemine
devam edilmesi gerekmektedir. Ancak iplikte yapilan
diigimiin kalitesi iplik performansi agisindan ¢ok
onemlidir. Kopan iplik ug¢larinin iyi bir sekilde
diigiimlenmedigi durumlarda iplik kopma
mukavemeti ve uzamasi diismekte ve bu da kumas
iiretimi sirasinda makinelerde ¢ok fazla kopusa ve
sonucta randiman disiikliigline sebep olmaktadir.
Ayrica diigiim yerlerinin goriiniimii de iplik kalitesine
tesir eden diger bir husus olarak ortaya ¢ikmaktadir.
Diigiim yerlerinde meydana gelen tiiylenmeler, kumasg
tiretiminde kopus artisi ve randiman kaybinin yani

sira  kumasta  tiyliligin  artarak  gérinimiin
bozulmasina neden olmaktadir. S6z konusu
problemler farkli diigimleme metotlarinin

gelistirilmesini saglamistir.

Giliniimiiz bobin makinelerinde havali splays (splice),
sulu splays ve twin disk olarak adlandirilan ii¢ farkl
diigiimleme sistemi mevcuttur. Halen en ¢ok
kullanilan ~ diigiimleme sistemi ilk gelistirilen
sistemlerden biri olan havali splays diigiimlemedir.
Diger sistemler ise uygulamada heniliz yeterince
bilinmemekte ve dolayistyla az kullanilmaktadir.
Splays diigiim, bobin makinelerinde splays digiim
aparati kullanilarak yapilan diigiimdiir. Kesik iki ucun
hava yardimi ile agilmast ve uglar 3-4 cm {ist iiste
konularak ve hava, su veya 1s1 yardimi ile birbiri
iistiine dolandirilarak birlestirilmesi ile
gergeklestirilir'.
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Twin disk diigiimleme sisteminde, disliler vasitasiyla
zit yonde dondiiriilen metal diskler {lizerine giydirilen
halka seklindeki kauguk biikiim yiizeyleri kullanilarak
digiimleme yapilir. Kopan iplik uglarinin 6nce
biikiimii agilir, daha sonra lif sakali seklindeki iplik
uglar1 st dste bindirilir ve tekrar biikiiliirler. Bu
yontemin avantajlari, havanin veya herhangi bir bagka

malzemenin bulunmamasi ve sonuglarin
tekrarlanabilir olmasidir®.

Konu ile ilgili bazi ¢aligmalar ise kisaca
ozetlenmistir.  Yildirnm'  yiiksek lisans tezinde,
isletmede biiyiik kalite kayiplarina neden olan splays
diiglim  goriintiistiniin ~ iyilestirilmesi  iizerine

calismistir. Calisma ile yiin ipliklerine 6zel havali
splays diigiim degerlendirme karti olusturulmustur.
Giirkan Unal’ ve arkadaslari tarafindan yapilan
calismada, farkli lif 6zelliklerinde, farkli numara ve
biikiim degerlerindeki ipliklerin hava ile diiglimleme
sonrasinda, maksimum mukavemet ve uzama
saglanabilmesi i¢in uygun diigiim ayarlarinin tespit
edilmesine gahisiimistir. Nawaz' ve arkadaslar, dogal
ve sentetik karisimli ipliklerde diiglim bolgesinin
mukavemet Ozelliklerinin sentetik lif orani arttikga
iyilestigini tespit etmiglerdir. Hassen’ ve arkadaslari
ile Taskin® ve arkadaslari yapilan galismalarda
diigiimleme mekanizmasi tipinin diigim bdlgesinin
Ozelliklerini degistirdigi, su piskiirtmeli digiim
yapan mekanizmanin diigiim boélgesinin mukavemet
ve goriiniim 6zelliklerini iyilestirdigi bulunmustur.

DENEYSEL

Malzeme

Ne 30 numara %100 penye pamuk, %100 viskon,
%50-50 penye pamuk-modal, %50-50 penye pamuk-
polyester, %65-35 penye pamuk-polyester
hammaddeli olarak iiretilen 6rme ve dokuma ring
iplikler kullanilmigtir.

Yontem

Belirlenen ipliklerin MESDAN Splice Scanner test
cihazinda ilk asamada iplik kopma mukavemeti ve
uzamasi Olciilmiistiir. Tkinci asamada ise SAVIO
bobin makinesinde 1’er géz havali splays, sulu splays
ve twin disk diigiimleyiciler takilarak s6z konusu



ipliklere belirli araliklarla diigim yaptirilmis ve
yapilan her bir diglimiin aninda mukavemet ve
uzamasi test cihazi ile 6l¢iilmiistiir. Her bir iplik i¢in
iplik kopma mukavemeti ve uzamasi ile farkli
diigimleyicilerde yapilan diigiimlerin mukavemet ve
uzamasinin tespitinde 10’ar dl¢lim yapilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Sekil 1 ve 2’de sirasiyla ipliklerin diiglim Oncesi ve
her bir diigiimleyici sonrasi kopma uzamasi ve
mukavemeti  degerleriyle  olusturulan  diigim
performans grafikleri verilmistir.

Oiplik DOHavali Splays BSulu Splays B Twin Disk
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Sekil 1. Ipliklerin diigiim &ncesi (iplik) ve diigiim sonras1 kopma uzamasi

Sekil 1’de verilen grafikten %100 pamuk ipliklerde
genel olarak diigiim Oncesi kopma uzamasina gore
tim digimleyiciler i¢in diigiim sonrast kopma
uzamasi degerlerinin diistiigii goriilmektedir. Ancak
s6z konusu diismeler havali ve sulu splays
diigimleme tekniklerinde belirgin sekilde fazla ve
birbirine olduk¢a yakin degerlerde iken twin disk
diigiimleme tekniginde ise daha diisiik degerlerdedir.
Pamuk/poliester karigimi ipliklerde, diigiim &ncesine
gore diiglimleme sonrasi kopma uzamas: degerlerinin
diigtiigii; en fazla diigmenin havali splays
diigiimlemede oldugu; sulu splays ile twin disk
arasindaki diiglim sonrasi1 kopma uzamas farkinin az
oldugu; ipliklerdeki poliester lif oraninin artmasiyla
diigimleme Oncesi ve sonrast kopma uzamasi
degerlerinin arttig1 gozlenmektedir.

Pamuk/modal karisimi ipliklerde de diger ipliklerde
oldugu gibi tiim diigiim tipleri i¢in diigiimleme
oncesine gore kopma uzamasi degerlerinin diistiigii;
ancak orme ipligi icin diigiimleme tipleri arasinda
belirgin bir deger farki olmadigi; dokuma ipligi i¢in
ise sulu splays ve twin disk diigiim kopma uzamasi
degerlerinin birbirine yakin ve havali splays diigiim
kopma uzamasi degerinden daha diisiikk oldugu
izlenmektedir.

%100 viskon ipliklerde ise diger ipliklerden farkli
olarak diiglim Oncesine gore tim diigiimleme
tiplerinde diigiim kopma uzamasi degerleri diismesine
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ragmen twin disk diigiim uzama degerlerinin diger
diigim tiplerinden oldukg¢a diisiik oldugu; ayrica
havali splays diigiim uzama degerlerinin sulu splays
diigim uzama degerlerinden daha yiiksek oldugu
tespit edilmistir.

Diigiim oncesi (iplik) ve sonrasi kopma mukavemeti
degerlerinin gosterildigi grafikten (Sekil 2) %100
pamuk ipliklerde havali ve sulu splays diiglimleyiciler
icin diiglim sonrast kopma mukavemeti degerlerinin
oldukga diistiigii; degerlerin birbirine yakin olmasina
ragmen genel olarak sulu splays diigiimlemenin biraz
daha yiiksek oldugu; twin disk diigiimleyicide ise
mukavemetin pek diismedigi hatta diigiim Oncesi
kopma mukavemetinden yiiksek oldugu
goriilmektedir.

Pamuk/poliester karisimi iplikler i¢in %100 pamuk
ipliklerinde oldugu gibi havali ve sulu splays
diigiimleyicilerde belirgin diisme oldugu ve sulu
splaysin havali splaysa gore daha iyi oldugu, twin
disk diigtimleyicide ise diiglim Oncesine gore daha
yiiksek kopma mukavemeti oldugu gozlenmistir.
Pamuk/modal karisimi ipliklerde ise diigiim sonrasi
kopma mukavemeti degerlerinin tim
diigiimleyicilerde diistiigli; 6rme ipligi i¢in haval
splays degerinin sulu splays ve twin diske gére daha
diisik oldugu, dokuma ipligi iginse kopma
mukavemeti degerlerinin hemen hemen ayni oldugu
tespit edilmistir.



Diplik DOHavali Splays BSulu Splays B Twin Disk

Mukavemet
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Sekil 2. Ipliklerin diigiim &ncesi (iplik) ve diigiim sonras1 kopma mukavemeti

Kopma uzamasinda oldugu gibi diger ipliklerden farkli
olarak %100 viskon ipliklerde tiim diigimleyici tipleri
igin diigiim sonrasi kopma mukavemeti degerlerinin
diistiigii, sz konusu kopma mukavemeti degerlerinin
yiiksekten diisiige sirasiyla havali, sulu ve twin disk
seklinde gerceklestigi goriilmektedir.

GENEL SONUCLAR

%100 pamuk ve pamuk igeren karigim ipliklerde twin
disk diigiimleyiciler en iyi diigiim performansini
gosterirken %100 viskon ipliklerde en koti
performansi sergilemistir.

%100 pamuk ve pamuk/poliester karisimi ipliklerde
diigim oOncesi ile kiyaslandiginda diigiim sonrasi
kopma mukavemeti ve uzamasi, havali ve sulu splays
diigiimleyicilerde diiserken twin disk diigiimleyicide
diigmeyip aksine bir miktar artmigtir.

Pamuk/modal karigimi ipliklerde diigiim sonrasi
kopma mukavemeti ve uzamasi agisindan sulu splays
ve twin disk diigiimleyicilerde birbirine yakin degerler
gozlenirken havali splays ile aralarinda farklar ortaya
¢ikmustir.

%100 viskon ipliklerde diiglim performansi iyiden
kotiiye dogru sirastyla havali splays, sulu splays ve
twin disk seklinde gerceklesmistir. Ozellikle havali
splays ve sulu splays diigiim performanslari birbirine
daha yakin iken twin diskte yapilan diigiimlerin
performansi s6z konusu diigiimleyicilere gore oldukga
diigiik gikmustir.

Ipliklerin 6rme veya dokuma ipligi olmalarinin ise
diigim performans: f{izerine net bir etkisi tespit
edilmemistir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI
Ileriki calismalarda aym liflerle
numaralarinda  veya farklt liflerle

farkli  iplik
¢alismanin
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tekrarlanmasi faydalidir.

TESEKKUR

Calisma kapsamindaki ring ipliklerin {iretimini
yapan SELCUK IPLIK ISLETMELERI ve diigiim
performans testlerinin gergeklestirilmesini saglayan
SIRECI TEKSTIL ISLETMELERI’ne tesekkiir
ederim.
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Gizli Is1 Depolama Ozellikli Yag Alkollerinin Mikrokapsiilasyonu
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AMACLAR

Calismada, n-dodekanol tekstil materyallerine aplike
edilebilecek gizli 1s1 depolama maddesi olarak
mikrokapsiillenmistir. ~ Ama¢  mikrokapsiill ~ duvar

yapisinda amin gruplar1 olan, yiliksek 1s1 depolama
6zellikli kati-s1v1 faz degisim maddesi liretmektir.

GiRiS

Faz degistiren maddeler (FDMler), ortam sicakligi
maddenin erime sicakliina ulastiginda, erime prosesleri
boyunca ortamdan gizli 1s1 sogururken, tam tersi
durumda ise katilasma prosesi boyunca depoladigi bu
1s1y1 ortama geri verirler. FDMler yiiksek 1s1 depolama
kapasiteleri nedeniyle termal enerji depolama
malzemesi olarak kullanilirlar.

Literatirde faz degisim maddesi olarak genellikle
parafinlerin, de yag
mikrokapsiillendigi goériilmektedir. Yag alkolii olarak n-
dodekanol yag alkoliiniin in situ ve miniemiilsiyon
polimerizasyonu ile mikrokapsiilasyonu ile ilgili
calismalar dikkat ¢ekmektedir (Yu vd., 2009; Chen vd.,

2012a,b). Bu c¢aligmada ise n-dodekanol emiilsiyon

nadiren alkollerinin

polimerizasyonu metodu ile (poli(metil metakrilat-ko-
metaktilamid) duvar igerisine mikrokapsiillenmistir.

DENEYSEL

MALZEME

Cekirdek madde olarak n-dodekanol, duvar polimer
i¢in
monomerleri, yilizey aktif madde olarak triton X 100,
bagslatict tersiyerbiitil
hidroperoksit, demirsiilfat, sodyumtiyosiilfat reaktif
maddesi ve c¢apraz baglayici
dimetakrilat kullanilmistir.

sentezi metil metakrilat ve metakrilamid

olarak amonyum persiilfat,

olarak etilenglikol
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YONTEM
Mikrokapsiil
metodu ile gerceklestirilmistir. Caligmada mikrokapsiil
iretim prosesi tek asamali ve iki asamali olarak

iretimi  emiilsiyon  polimerizasyonu

gerceklestirilmis ve proseste yapilan modifikasyonun
mikrokapsiil arastinnlmustir.  Iki
dretiminin ilk asamasinda metil

ozelliklerine etkisi
asamali sadece
metakrilat monomer ile duvar yap1 olusturulurken ikinci
asamada metil metakrilat metakrilamit monomeri ile
kopolimerlestirilmistir. ~ Uretilen ~ mikrokapsiillerin
kimyasal FT-IR, morfolojileri TEM,
depolama/yayma o&zellikleri DSC ve 1s1l kararliliklar

TGA analizi ile belirlenmistir.

yapilari 181

DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA
Mikrokapsiillerin yapilarindaki n-dodekanol varligi ve
sentezlenen polimer/kopolimer duvar yapist FT-IR
analizi, kiiresel mikrokapsiil morfolojisi ve mikrokapsiil
duvar/cekirdek yapist TEM analizi ile tespit edilmistir.
DSC analizine gore, mikrokapsiiller tek agamali ve iki
asamali liretim i¢in sirasiyla 19 °C’de 159 j/g ve 155 j/g
1s1 depolarken, 18 °C’de 157 j/g ve 150 j/g 1s1
TGA gore
mikrokapsiillerde ilk bozunmanin 130 °C’de bagladig1
ve iki asamali bozunmanin gerceklestigi belirlenmistir.

yaymaktadir. analiz ~ sonuglarina

TESEKKUR
Bu calisma Siileyman Demirel Universitesi BAP
Koordinatorliigiic.  4958-YL2-17 nolu Projesi ile
desteklenmistir.
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AIM

This study examines the effect of electron beam
irradiation on mechanical properties of PLA fibers for
self-reinforced composites. This challenge is being
tackled within the H2020 project BIO4SELF which
aims at fully biobased SRPCs.

INTRODUCTION

PLA finds interesting industrial applications and
different researchers have investigated diverse
strategies to increase its mechanical properties. In
order to solve PLA common drawbacks (low
maximum utilization temperature and its relative large
brittleness), it is possible to design self-reinforced
PLA composites'. These are composites with PLA
reinforcement fibers in a PLA matrix.

Electron beam processing effectively and efficiently
creates useful changes in material properties and
performance’, such as polymer crosslinking and chain
scission.

EXPERIMENTAL

Material and Method

Based on literature, three compounds were selected as
crosslinking agents to be added to high Tm PLA
during the extrusion process in order to promote
radical reactions under E-Beam irradiation. Different
PLA filaments were produced adding 3% of
crosslinking agent and exposed to electron beam
irradiation dose range 10—100 kGy.

EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

For all the treated samples a significant increase of
elastic modulus and decrease in tenacity and strain
starting from 20 kGy were observed. The maximum
irradiation dose was defined at 100 kGy according to
the increased fragility of the material reached at this
value. The effectiveness of the crosslinking process
has been proven by the modulus increase from 8 GPa
to 13 GPa.

Italy
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Figure 1. Modulus of PLA filaments containing
TMPTA as with crosslinking agent as a function of
dose range.

Electron paramagnetic resonance (EPR) has been
applied to characterize the radicals formation after
the irradiation treatment for PLA monofilaments
with and without crosslinkers (Figure 2). Analyzing
these EPR spectra showed that among the various
crosslinkers tested TMPTA is the most effective.

3n2s 375 342 175 315 815

Magnatic Flald {mT)

Figure 2. EPR spectra of PLA monofilaments with
and without crosslinkers (treated with a dose of 30
kGy; spectra have been recorded in duplicate).

CONCLUSIONS

Radiation treatment to increase the stiffness of PLA
filaments was successful: with the aid of a selected
crosslinking additive, the modulus could be elevated
from ca 8-9 GPa to ca. 13-14 GPa.



SUGGESTIONF FOR FURTHER WORK

In the next months, focus will be given to approaches
how to make the yarn less brittle after the radiation
treatment (e.g. via the introduction of plasticisers).
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Farkh Tiplerde Politetrafloretilen
Membranlarla Lamine Edilmis Kumaslarin
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AMACLAR

Politetrafloretilen ~ (PTFE) membranlar, lamine
edildikleri kumaslara su gecgirmez-nefes alabilir 6zellik
kazandirmakta ve klasik kumaslarin katma degerini
artirmaktadir. Bu c¢aligmanin amaci, ticari olarak
kullanilan farkli tiplerde PTFE membranlarla lamine
edilmis  kumaglarin  mekanik ve  gecirgenlik
ozelliklerinin karsilagtiriimasidir.

GiRiS

PTFE; kimyasallara ve 1siya karst yiiksek dayanimu,
inertligi, stabilitesi ve hidrofobik yapisi ile bilinen bir
polimerdir. PTFE polimeri, tekstil alaninda lif]
kaplama polimeri ve laminasyon filmi formunda
kullanmim alani bulmaktadir'?. PTFE membranlara; iki
yonli germe c¢ekme islemi yapilarak gozenekli
mikroyapi kazandiriimaktadir'”.

PTFE membranlar, zayif yapilarindan dolay1
destekleyici bir zemin kumasa lamine edilerek
kullanilmaktadir. PTFE-kumas kompozit yapilar;

askeri giysilerden spor giysilerine kadar c¢ok cesitli
koruyucu giysilerde kullanim alan1 bulmaktadir. PTFE
membranlar ile laminasyon iglemi, bu giysilere su ve
zararli  kimyasallara  karst  bariyer  ozelligi
kazandirirken, membranin mikrogozenekli yapisi
sayesinde konfor ile ilgili su buhar1 gegirgenliginin de
devam ettirilmesini saglamaktadir'”.

PTFE membranlarin temel yapist ayni olmakla
birlikte, farkli alanlardaki gereksinimleri kargilamak
tizere PTFE membranlar zamanla ¢esitlenmistir. Bu
konuda gelistirilen PTFE membranlara bikomponent
membranlar ve bitim islemi gormiis PTFE membranlar
ornek verilebilir. Bu tiir membranlar son kullanim
nefes alabilirli§in azalmasi ve maliyetin katlanmasi
gibi dezavantajlara da sebep olabilmektedir *.

Bu c¢alismada, ticari olarak kullanilan ti¢ farklt PTFE
membran temin edilmis ve ii¢ farkli zemin kumasa
lamine edilerek, kumaslarin fiziksel, mekanik ve
gecirgenlik ozelliklerinde meydana gelen degisimler
incelenmistir. PTFE membran olarak; tek katmanl
monokomponent PTFE, poliiiretan (PU) ile kombine
edilmis iki katmanli bikomponent PTFE ve plazma
islemi yapilarak yag itici ozelligi gelistirilmis tek
katmanli PTFE membran kullanilmistir.
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DENEYSEL

Malzeme

Caligmanin materyalini polipropilen (PP), poliamid
(PA) ve poliester (PET) zemin kumaglar ile
monokomponent (PTFEm), bikomponent (PTFEbi)
ve plazma ile islem gérmiis oleofob PTFE (PTFEpl)
membranlar olusturmustur.

Yontem

Zemin  kumaslar ile PTFE  membranlarin
laminasyonu; isletme tipi sicak eriyik laminasyon
cihazinda (Zappa, Italya) yapilmistir. Sekil 1° de
deney numunelerinin (3 adet zemin, 9 adet lamine
kumas) kodlar1 verilmistir.

NUMUNELER

| | |

| | | .
PP.Z PET-Z PAZ zemin

| | A kumaslar

1 | i
I I e I e B
g 8 @ § 3 @ # 3 q
E E E E E E E EE lamine
A A A A A A A p, Dumuneler
[V P P I R T R

Sekil 1. Deney numuneleri

Numunelerin  fiziksel, gecirgenlik ve mekanik
ozellikleri Tablo 1°de verilen standart yontemlerden
yararlanilarak tespit edilmistir. Ayrica membran
ylzeyleri Jeol 6060 marka taramali elektron
mikroskobu (Japonya) kullanilarak incelenmistir.

Tablo 1. Numunelere uygulanan testler

Test edilen 6zellik Yararlanmilan standart

Gramaj TS 251°
Kalinlik TS 7128 EN ISO 5084°
Hava gecirgenligi TS 391 EN ISO 9237’

Su buhari gegirgenligi BS 3424-Boliim 34°

Su gecirmezlik TSE 257 EN 20811°

Kopma muk./ uzama TS EN ISO 13934-1"°

Yirtilma mukavemeti TS EN ISO 13937-2""

Egilme direnci ASTM D1388 B yontemi'”




DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

PTFE membranlarin yiizey goriintiileri Sekil 2°de
verilmistir. Buna goére PTFEm ile PTFEbi
membranlarinin  PTFE yiizey goriiniimleri aynidir.
Plazma ile islem g6rmis PTFEpl membraninin
ylizeyindeki  fibriller — pargalanmigtir. ~ PTFEbi
membraninin ters yiizii PU ile kati film formunda
kaplanmaigtir.

PTFEDbi (PTFE yiizii) | PTFEDi (PU yiizii)

Sekil 2. Membranlara ait SEM goriintiileri

Tablo 2’de numunelere ait ortalama gramaj ve kalinlik
sonuglari verilmistir. Buna gére laminasyon islemi PP
ve PA numunelerde %35-53, PET numunelerde ise
%24-40 arasinda agirlik artisina sebep olmustur.
Gramaji daha yiiksek olan PTFEbi membrani daha
yiiksek lamine numune gramaji vermistir. Benzer
sekilde en yiiksek kumas kalinliklari PTFEbi ile
lamine edilmis numunelerde tespit edilmistir.

Tablo 2. Numunelere ait fiziksel 6zellikler

Gramaj Kalinhk

Kumas kodu (e /mz)J (mm)
PP-Z 71 0,26
PP-PTFEm 96 0,22
PP-PTFEbi 111 0,27
PP-PTFEpl 96 0,21
PET-Z 93 0,20
PET-PTFEm 114 0,21
PET-PTFEbi 130 0,22
PET-PTFEpl 115 0,20
PA-Z 69 0,13
PA-PTFEm 91 0,15
PA-PTFEDbi 106 0,16
PA-PTFEpl 91 0,14

Tablo 3’te numunelere ait gecirgenlik ozellikleri
verilmistir. Zemin kumaglar, lamine numunelerle
karsilastirildiginda oldukga yiiksek hava

gecirgenligine sahiptir. PTFE membranlar ile
laminasyondan sonra, zemin kumas tipi ve PTFE
membran tipinden bagimsiz olarak tiim numunelerin
hava gegirgenliklerinde 6nemli derecede azalmalar
meydana gelmistir. Lamine olan tim numuneler
riizgar gegirmez kumasg smifina girmektedir”.
Laminasyon sonrasti PTFEm disindaki tiim
numunelerin su buhar gegirgenliklerinde azalmalar
meydana gelmistir. En diigiikk su buhan gegirgenligi
degerleri PTFEbi ile lamine edilmis numunelerden
elde edilmistir. Bunun sebebi, Sekil 2’de de
goriildiigiic.  lizere membranin  ters  yiiziinde
mikrogézenekli olmayan bir katmanin bulunmasi ve
bunun da su buhari gegisini yavasglatmasidir.

Zemin kumaglarin su gegirmezlik degerleri oldukga
diigik  tespit edilmistir. Laminasyon iglemi
sonrasinda tim PP ve PA numunelerin su
gegirmezlik degerleri 1000 cm su siitunu (s.s.)
civarina yiikselmigtir. Genel olarak lamine edilmis
PET numuneler daha diisiik su gecirmezlik degerleri
vermistir. Tim numunelerin su gegirmezlik degerleri
¢ok yiiksek elde edilmistir ve koruyucu giysilerde
kullanima uygundur’.

Tablo 3. Numunelerin gegirgenlik 6zellikleri

Hava gegir. Su bu.harl . Su .
Kumas kodu gegir. gecirmezlik

(mm/s) (g/mzlgiin) (cm s.s.)
PP-Z 128,6 658 19
PP-PTFEm 1,4 737 986
PP-PTFEbi 104 648 1100
PP-PTFEpl 0,8 640 1100
PET-Z 38,2 654 5
PET-PTFEm 1,5 701 760
PET-PTFEbi 14 652 593
PET-PTFEpl 0,8 664 1004
PA-Z 82,5 621 28
PA-PTFEm 1,3 703 1100
PA-PTFEDbi 7,6 610 1067
PA-PTFEpl 0,8 646 1100

Numunelere ait mekanik ozellikler Tablo 4’te
verilmigtir. Zemin kumas 6zelliklerine baglh olarak
en yiksek kopma mukavemeti degerleri PET
numunelerden elde edilmistir ve bunu PP ve PA
numuneler takip etmistir. Laminasyon iglemi tiim
numunelerin kopma mukavemeti degerlerinde artis
saglamigtir. Daha yiiksek kalinliga ve gramaja sahip
olmasina ragmen, PTFEbi ile lamine edilmis
numunelerin  kopma mukavemetleri PTFEm ve
PTFEpl ile lamine edilen numunelere yakin elde
edilmistir.

En yiiksek yirtilma mukavemeti degerleri lamine PA
numunelerden elde edilmistir ve bunu PET ve PP
numuneler takip etmistirr Kopma mukavemeti
sonuglarina benzer olarak, PTFEDi ile lamine edilmis



numunelerin  yirtlma mukavemetlerinde de diger
numunelere kiyasla yliksek degerler elde edilmemistir.
Numunelerin egilme direngleri incelendiginde, tiim
lamine numunelerin egilme direnglerinin, zemin
kumaglara gore oldukg¢a yiiksek oldugu tespit
edilmistir. PP numunelerde membran tipi, lamine
numunelerin  egilme direncini  Onemli  gekilde
etkilememisken, PET ve PA numunelerde en yiiksek
egilme direnci degerleri PTFEDi ile lamine edilmis
numunelerden elde edilmistir.

Tablo 4. Numunelerin mekanik 6zellikleri

Kopma Yirtilma E,gilm‘?

Kumas kodu mukavemeti | Mukavemeti 3;?:‘:1;
™ ™)
cozgii | atki | cozgii atki

PP-Z 593 | 428 | 16,9 | 14,5 21
PP-PTFEm 704 | 494 [ 18,0 | 153 113
PP-PTFEbi 702 | 486 | 17,6 | 14,6 112
PP-PTFEpl 706 | 485 | 20,2 | 16,1 112
PET-Z 954 | 503 | 213 | 17,0 41
PET-PTFEm | 1052 | 551 | 194 16,2 96
PET-PTFEbi | 996 | 457 | 21,1 | 17,5 129
PET-PTFEpl | 1011 ] 561 | 21,5 | 19,6 106
PA-Z 578 | 384 35,0 315 31
PA-PTFEm 698 | 489 | 26,8 | 23,6 83
PA-PTFEDbi 648 | 463 | 30,6 | 28,1 111
PA-PTFEpl 684 | 536 | 27,2 | 26,5 64

GENEL SONUCLAR

Elde edilen sonuglar genel olarak incelendiginde,
zemin kumas tipinin PTFE ile lamine edilmis
numunelerin gegirgenlik ozelliklerine az miktarda
etkide bulundugu tespit edilmistir. Ayrica temin edilen
PTFEm, PTFEbi ve PTFEpl membranlari ile lamine
edilmis numunelerin gegirgenlik performanslarinin
birbirine kismen benzer oldugu gozlenmistir.
Gegirgenlik sonuglarinin aksine, lamine numunelerin
mekanik Ozelliklerinin zemin kumaslarin mekanik
Ozelliklerinden etkilendigi tespit edilmistir. PTFE
membranlarin tipinin degismesi 6zellikle numunelerin
egilme direnci sonuglarini etkilemistir. En yliksek
egilme direncini veren PTFEbi membranlarinin,
kumaglarin egilme ve sekil alabilirligini olumsuz
yonde etkileyebilecegi sonucuna varilmistir.

SONRAKIi DONEM CALISMALARI

Numunelerin 1slanma/kuruma 6zellikleri ve yikama
sonrasi gecirgenlik 6zelliklerinin test edilmesi ve farkli
PTFE membranlarin kullanim strasindaki
performanslarinin karsilastirilmasi planlanmaktadir.

TESEKKUR

Calismay1 destekleyen D.E.U. BAP Koordinasyon
Birimine ve Liteks Plastik Tmperteks Tekstil San. ve
Tic. Ltd. Sti.'ne (Istanbul) tesekkiirlerimizi sunariz.
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AMACLAR

Son yillar dogal protein lifi olarak tavuk
tilylerinden elde edilen lifler dikkat ¢ekmektedir.
Bu liflerden yiiksek katma degerli malzemeler
tiretilmesi agisindan tavuk tiylerinin yapisinin
incelenmeye ihtiyact vardir. Bu ¢alisma tavuk
titylerinin yapisal 6zelliklerinin analizi lizerinedir.

GIRIS

Tavuk tlylerinin yapist diger kus tlylerine
benzemektedir. Tiiylin omurgasmni teskil eden
sapindan (rachis) lifsi yapiya sahip “sakal” kismi
(barbs) dallanmaktadir ve onlar birlikte tiiyiin telek
olarak adlanan birincil yapisini olusturmaktadir.
“Sakal” kismini teskil eden lifsi yap1 {lizerinde
kiigiiciik ¢engeller (barbules) bulunmaktadir ki, bu
da tiiylerin ikincil yapisini olusturur (Sekil 1).

Sekil 1. Tavuk tiiylerinin yapisi [1]

Kus tityleri kendi aralarinda disg goriiniimiine ve tily
yapisina gore farklilik gosterir. Bu farklilik, onlarin
yerine getirdikleri fonksiyonlara bagldir. Ornegin
ucmak i¢in kanat tliyleri kullanilirken, yalitim
amactyla alt tiiyler kullanilir. Farkli fonksiyonlar
gerceklestiren tiiyler dogal olarak birbirinden farkli
ozellikler gostermektedir. Kus tiiyleri birkag
kategoride siniflandirilir; kontur tiiyler, hav tiiyleri,
yonlendirici tiiyler, kil tiiyleri, kuyruk tiiyleri, kanat
tiiyleri.
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Sekil 2. Kus tiiylerinin tiirleri ve yapist [2]
a - kontur tiiyleri (contourfeathers), b - yalitim tiiyleri (semiplumes),
¢ - yonlendirici tiyler (filoplumes), d - hav tiiyleri (downfeathers),
e - kil tityler, & - kuyruk tiiyleri, / - kanat tityleri

Tiiylerin sakal kismint olusturan ¢engelli tiiyciikler
birbirine ¢ok yakin yerlesmek suretiyle ucu egri
¢engelleriyle birbirine baglanirlar. Neticede telek
hava ve su gegirmez bir 6zellik kazanir [3, 4, 5].

Tiiy sapinin ¢ap1 3 mm kadar olabilir, uzunlugu ise
tily yerlesimine baglhidir. Sakal kismini olusturan
tiyciiklerin - uzunlugu 10...35 mm ve ¢api
merkezden uzaklik ve yakinliga bagli olarak
10...50 um arasindadir [6]. Sakallar1 ayrica gozden
gecirdigimizde onlarm her birinin bir telege
benzedigini gérmek miimkiindiir.

Tavuk tiiyleri kaz ve oOrdek tiliylerinden daha
kirilgan  olmasi, agirhigi,  kabaligi,  diisiik
elastikiyeti, hav tliylerinin olmamasi veya daha az
olmastyla secilmektedir. Bu nedenden dolay1 tavuk
tiiylerinin mevcut haliyle kullanim imkanlar1 genis
degildir.

Tavuk tiiylerinin “sakal” kisminin mekanik usulle
kesilerek omurgadan ayrilmasi yoluyla tavuk tiiyi
lifleri elde edilmektedir. Erciyes Universitesi
Tekstil Miihendisligi Boliimiinde bdyle bir
teknoloji gelistirilmistir [7].

Son yillarda tavuk tiiylinden elde edilen liflerin ¢ok
sayida oOnemli Ozelliklere sahip oldugu ortaya
cikarilmigtir. 0,8g/cm?® 6zgiil agirligr ile dogal ve
yapay lifler arasinda bilinen en hafif lif olan [3]
tavuk tiiyl liflerinin uzunlugunun 3-13mm oldugu
belirtilse de [8], bu degerin 4,5cm’e kadar
olabildigini ifade eden kaynaklar da mevcuttur [9,
10]. Tavuk tiiyl liflerinin uzunlugunun genis bir
aralikta degismesinin farkli nedenleri olabilir. Bu,
ilk swrada tily tipinin  yapisma, tasidigi
fonksiyonlara, viicut {izerindeki yerlesimine,
tavugun yasina, tiiriine, ¢evre sartlarma vs. bag



olmalidir. Literatiirde bu konuda fazla bilgi

bulunmamaktadir.

DENEYSEL CALISMALAR

Malzeme

Calismada kullanilan tiiyler Tirkiye’nin farh

bolgelerinde yetistirilen 3 farkli tavuktan elle yolma
islemi ile elde edilmis olup, 30°C sicaklikta saf
suyla yikanip, oda sicakliginda ¢eker ocakta
kurutulmustur.

Yontem

Tavugun farkli beden boélgelerinden elde edilen
tilylerinin uzunluklari, ¢aplar1 ve bolgelere gore %
oranlart incelenecektir. Caligmada bir tavuk sematik
olarak 8 bolgeye ayrilmistir: sirt, boyun, gogiis,
kanat alt1, karin alti, govde, kuyruk ve kanat. Sekil
3’den bu bolgeler goriilebilir.

Sekil 3. Kesilen tavugun 8 ayr1 bolgesinden elde edilen tiiyler

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Tavuk tilyliniin viicut bolgeleri iizere tipolojisini
analiz etmek amaciyla tavuk viicudu sart1 olarak 8
bolgeye ayrilmig, her bolgeden alinan tiyler 3
uzunluk agisindan 3 gruba ayrilmistir (sekil 3).

Bir tavugun viicudunun 8 ayr1 bolgesinden alinan
tiiylerin bolge farkina gore agirlik olarak ne kadar
farklilik gosterdigi analiz edilmis ve degerler Tablo
1’de sunulmustur. Bu degerlere bakildiginda diri
agirligr yaklagik olarak 1,4kg olan ve ebatlari
birbirine yakin olan 3 farkli tavugun aym
bolgelerinden elde edilen tiiy miktarlariin yakin
oldugu goriilmektedir. Tablo 1’deki degerlere gore
bir tavugun agirlik acisindan en ¢ok tily alinan
bolgesi kanat ve sirt bolgesidir.
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Bir tavuktan alinan ortalama tliy miktar1 ortalama
0,34gr standart sapma ile 73gr’dir. Bu, tavugun diri
agirligimin yaklagik olarak %5°ni olusturmaktadir.

Tablo 1. Tavuk bedeninin farkli bélgelerinden ¢ikan tily miktar:

Tavuk bedenin Toplam telek agirhg (zv) Toplam
zarti olarak telek
ayirdifamiz mikearn

bolgeleri 1.Tavuk | 2.Tavek | 3Tavuk | Ortalama | St Sapma (%)

Sire 1194 1,75 12,97 1222 046 16,75

Boyen 7.08 6,59 742 7.03 030 5,63

Gogus 574 948 10.66 996 034 13,65

Kanat Al 4.68 451 554 461 040 6,73

Kana Al .80 167 832 7.96 23 1091

Guvde 791 741 £33 7.89 032 10.81

Kuyruk 9,26 9,05 10,04 245 037 12,95

Kanat 13.32 13,88 13.42 1354 021 1856

Toplam miktar 7161 70,34 76,93 72.96 034 100

Sekil 3’te verilmis bolgelerden alinmig ve 3 gruba
ayrilmis tiiylerin uzunluk agisindan analizi yapilmis
ve tablo 2’de verilmistir. Bu tabloya gore, kontur
tiylerinin  uzunluklarmin ~ 8...19cm, yalitim
tiiylerinin 5...13cm, hav tiiylerinin ise 3...7cm
arasinda degistigini gorebiliriz. Tavuklar ucan kus
olmadiklar igin yonlendirici tiiyler
bulunmamaktadir. Kil tiiyler ise miktarca azinlik
teskil ettiklerinden dolay1 dikkate alinmamislardir.

Daha sonra elde edilen tiiyler sap kismindan elle
kesilerek life doniistiiriilmiis ve bir tiiylin ug, orta
ve kok kisimlarindan elde edilen liflerin uzunluk
analizi yapilmistir (Tablo 2).

Tablo 2. Bir tavugun 8 ayr bolgesinden alinan tily liflerinin
uzunluk analizi

Tavugun 8 farkh Telek Lif uzuntugu, cm
boliimii lugu, cm

alnan tify ecegitleri g Orta Kok
Sirt 510 7.1 22 1
Boyun 3.7 13 28
Gogis 6...10 24 25 12
Kanat Alty 5.8 1.5 22 L3
Kann Alty 6...11 14 23 18
Govde 6...11 24 33 1,2
Kuyruk 4...16 15 28 12
Kanat 719 13 22 .8

Tablo 2’deki degerlere bakildiginda bir tiiyden elde
edilen en biiyik uzunluk degerinin genellikle
telegin orta kisimda bulunan liflere ait oldugu
sOylenebilir. Bu ac¢idan govde tiiylerinin orta
bolgesinden alinan lifler en uzun liflerdir.

Ayrica bir tavuktan elde edilen tily liflerinin
uzunluk dagilimi analiz edilmistir. Bu amagcla
rastgele secilen 100 adet lifin uzunluklar1 6l¢iilmiis
ve gruplandirilarak sonuglar Tablo 3’e aktarilmistir.
Tablodaki degerlere gore sayica en fazla olan
liflerin uzunluklari 1,2...2,0cm arasinda
degismektedir. En uzun liflerin sayist ¢ok daha
azdir.



Bir tavuktan alman lifler uzunluk agisindan 3 6nemli
grupta toplandigindan ve diger iki gruptaki lif miktart
¢ok az oldugundan her ii¢ gruptan da 5 lif &rnegi
alinarak 5 farkli noktada ¢aplar1 6l¢iilmiis ve ortalama
degerleri Tablo 4’e¢ aktarilmigtir. Tablo 4’ten
goriildiigi gibi liflerin uzunlugunun artmasiyla cap
degeri azalmaktadir.

Tablo 3. Rastgele se¢ilmis 100 adet lifin uzunluga bagl dagilimi

Lif Uzunhuklary(cm) Lif sayist (adet) |
1 I Zcm'in altn olan lifler 4
2 L.2-1.6cm arast olan lifler 35
3 1,6- 2cm arast olan lifles 32 |
4 2-2 4cm aras: olan lifler 26 |
5 2. 4cm’in iizermde olan lifler 3 [

Tablo 4. Farkli uzunluk gruplarina ait liflerin ¢ap analizleri

Ni der iizere farkh rda Iif capr Ortalama Std. Sapma
Blglimleri (pm)
1.2...1.6cm aras: lifler 65,54 351
1.6.. 2cm aras liflec 59.09 2.16
2...2,4cm aras: hifler 216 1,05

GENEL SONUCLAR

Bir tavuktan alinan tily miktar1 tavugun agirhgmin
yaklasik %5°ni olusturmaktadir. Tiyiin sap ve lif
kismmin agirlik agisindan oraninin yaklasik 50:50
oldugu, liflerin uzunlugunun 1,0...3,5cm arasinda,
degistigi  ortaya c¢ikmistir. Liflerin  ¢apmin
30...60um arasinda degistigi, uzunlugu ile ¢ap1
arasinda ters oranti oldugu goézlemlenmistir. Bu
degerlerin tavuklarin cinsine ve beslenme sartlarina
bagl degisebildigi tahmin edilmektedir. Tavuk
tiiylerinden elde edilen en ince liflerin kanat ve
kuyruk, en kaba liflerin ise gogiis ve boyun
kisimlarindan alindi8: tespit edilmistir.
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Onerilen projede ozelikle savas yaralanmalarinda
yasanan sok dolayisiyla yasanan kan kaybim
onlemek amaciyla ipek fibroin ve polietilenimin
molekiiliiniin olusturdugu mikropartikiiller
vasitasiyla kontrollii pihtilagmay1 tetikleyici Faktor
VII/VIIa salimi yapabilen yapilar iiretilerek farkli
tekstil liflerine entegre edilecektir. Bu lifler
kullanilabilecegi gibi yara Ortiisii olarak da
kullanilabilecegi gibi, teknik askeri {iniformalarda
da kullanilabilecektir.

GIRIS

Insan viicudunun kanamaya verdigi ilk reaksiyon
hemostatik reaksiyondur. Bu siiregte kanda yer alan
pthtilagma faktorleri birbirleri ile iletisime gegerek
pthtilagma reaksiyonunu aktiflestirerek pihti agini
olusturup kanamay1 durdururlar. Viicudumuzun bu
¢ok 1iyi isleyen mekanizmasi maalesef savas
yaralanmalar1 gibi biiylik kanamalarda viicutta
yasanan stres ve sok nedeniyle olabildigince
yavaglamaktadir. Savas yaralanmalarinda yasanan
ve hemoraj adi verilen kan kayb1 (yaklasik toplam
kan hacminin %15-60’1 arasinda), hastaneye
ulasamadan hayatin1 kaybeden askerlerin yaklasik
%90’ oliim sebebi olarak verilmektedir. Yakin
zamanda yaralanmalarda kullanilan ortii liflerinde
cok farkli malzemeler denenmistir. Ozellikle
hemostatik 6zellikteki liflere bitkisel kaynakli
(seliiloz bazli), jelatin bazli, kolajen bazli, fibrin
bazli, thrombin bazli ve kitin bazli olarak Ornekler
verilebilir. Buna karsilik literatiirde bagka bir¢ok
alanda kullanimina karsin hemostatik lif yapiminda
ipek fibroin uygulamalarina rastlaniimamaktadir.
Ipek fibroin proteini islenebilirligi, esneme ve
germe dayanimi bakimindan olduk¢a kullanigh bir

malzemedir. Ipek  fibroini aym1  zamanda
biyomalzeme olarak doku mihendisligi ve
rejeneratif  tip  alaninda  olduk¢a  yogun

kullanilmistir.? ipek fibrilleri tarihte uzun bir siire
ameliyat dikislerinde kullanilmis olsa da yakin
zamanda fibroin proteininin farkli bigimlerde
proses edilmesi ile partikiil, hidrojel yada
elektroegirilmis liflere doniistiiriilerek bir cok farkli
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dokunun yenilenmesinde kaide olarak
kullanilmistir.” ipekden iiretilen nanopartikiiller
hem biyoaktif kimyasallar1 tasiyict olmasi hem de
tistin mekanik ozellikler bulundurmasi sebebiyle
multifonksiyonel 0Ozellikler tasimaktadir. Buna
karsilik ipegi islemek ve kullanilabilir hale
getirmek uzun ve mesakkatlidir. Ornegin, fibroin
proteininden {iretilen naopartikiiller molekiiler
yapisindaki amorf boéliimlerin stabilizasyonunda
sorunlar yasanmasindan dolayr kolloyidal bir
stabilite gostermemektedir ve partikiil boyutu, sekli
ve homojen dagiliminda sorunlar yaratmaktadir.
2015 yilinda Wang ve arkadaslarinin yaptig1 bir
caligmada iiretilen fibroin nanopartikiillerinin iki
saat gibi kisa bir siirede yaricaplarinin yaklasik 25
kat1 boyuta gelerek homojen partikiiler yapisim
kaybettigi saptamuglardir.’). Buna  karsilik
partikiillerin etrafin1 diisiik molekiiler agirlikli
kitozan, polietilenglikol-polietilenimin (PEG-PEI)
yada sadece PEI gibi katyonik polimerler ile
kapladiklarinda hem partikiil ¢apinin korundugu
hem de partikil seklinin = stabilize oldugunu
gostermiglerdir.  Olusturulan  partikiiller — hem
fibroinin mekanik Ozelliklerini hem de kabugu
olusturan molekiiliin (6rn. PEI antibakteriyeldir)
Ozelligini icermektedir. Biz bu c¢alismada PEI
polimeri kullanilarak stabilize edilmis ipek fibroini
mikropartikiillerini kullanarak hemostatik Faktor
VII/VIIa salinimi yapacak partikiiller olusturarak
bunlarin askeri tekstillerde savag yaralanmalarinnda
kullanilmak iizere katki maddesi olsturmayi
hedeflemektedir.

DENEYSEL

Yontem

Fibroin dogal haldeyken suda ¢dziinemeyen bir
proteindir. Ipek fibrilinin dis kabugundaki serisin
proteini ayrildiktan sonra fibroini ¢oziiniir hale
getirmek i¢in genellikle yliksek konsantrasyonlarda
tuz kullanilir. Kullanilan tuz amorf halde bulunan
fibroinin sekonder yapisini agarak proteinin
molekiiler yapisini rahatlatir. ipek ¢oziiciisii olarak
literatiirde  karsimiza lityum bromiir  (LiBr)®
¢ikmaktadir. Fakat 6n ¢aligmalarimizda LiBr’un



pahali olmasi sebebiyle alternatif bir yontem olan
Ajisawa c¢ozeltisini kullandik. Ajisawa ¢ozeltisi
ipek ilk asamada ¢6zelti haline ge¢mesinde gayet
basarili olsa da sonrasinda CaCl,’ii uzaklagtirmak
i¢in yapilan diyaliz igleminde ¢dziinen proteinin bir
kismmin aggrege olmasina sebep olmaktadir.
Protein aggregasynunu Onlemek amaciyla diyaliz
isleminde asamali konsantrasyonlarda iire (4 M,
2M, IM, 0 M) kullandik. Literatiirde protein
izolasyonunda siklikla kullanilan {iire gradiyenti
proteinlerin yiiksek iire varliinda denature olup
asamal1 olarak iire konsantrasyonu azaltilarak tekrar
geri donmesi amaciyla kullamilir.  Ajisawa
¢ozeltisinde CaCl, ortamdan uzaklastirilirken
fibroin molekiillerinin  aggregasyonu Onlenir.
Partikiil elde etmek igin istenen yiiksek
konsantrasyona ulagmak i¢in ise baslangi¢ ipek
miktarlarin1 optimize etmemiz gerekti. Kozabirlik
A.S. den alinan ipek kozalar1 (Sekil 1.A.) ilk olarak
makasla kiigiik pargalara ayrilarak kurtcuklardan
temizlendi. Daha sonra 1 g, 5 g, 10g olmak iizere 3
grup halinde tartildiktan sonra cam petri kaplarinda
daha sonraki islemler i¢in saklandi. Ilk olarak iki
katmanli olan ipek kozasi liflerinden serisin
proteininin  ayrilmasi  islemi  gerceklestirildi.
Tartilan kuru ipek kozalar1 100C’de kaynamakta
olan %0.5 w/vol Na,COs igerisine eklendi (Sekil
1.B). 60 dakika siiresince kaynatilan ipek
liflerinden serisin proteini ayrildiginda pamuksu bir
lif elde edildi (Sekil 1C).

Sekil 1. ipek kozalarindan fibroin proteinin
ayrilmasi iglemi.

Daha sonra elde edilen fibroin pamugu
deiyonize su ile 5 defa dikkatlice yikanarak diger
safsizliklardan ayristirildi. Temiz fibroin pamugu
daha sonra kaynamakta olan Ajisawa’nin terneri
sisteminde (CaCl,:C,HsOH:H,0 1:2:8 molar
oranda) eklenerek fibroin pamugunun Ajisawa
sisteminde ¢6ziilmesi gerkeklesene kadar kaynatildi
(90C de yaklastk 1 saat). Coziilme islemi
tamamlandiktan sonra fibroin ¢ozeltisi 5 kDa alt
sinirli diyaliz torbasina aktarilarak 2L 4M dire
¢Ozeltisinde 3 saat, 2 M {lire ¢ozeltisinde 3 saat, | M
iire ¢ozeltisinde 3 saat ve OM {ire ¢ozeltisinde 30
saat olmak iizere diyaliz edildi.

Elde edilen fibroin cozeltisi
konsantrasyonu 10 mg/ml’e ayarlandiktan sonra
partikiil yapisin1 olusturmak {iizere hacimce %90
oraninda aseton ile karistirildiktan sonra asetonun
tamami uzaklasincaya kadar ¢eker ocakta manyetik
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karigtiricida karistirildiktan sonra homojenizatorde
10.000 devir/dk’da 30 dakika boyunca karistirildi.
Takiben partikiil boyut analizi islemi cihazinda
parcacik boyutlar1 ve dagilimi incelendi. PEI-
fibroin partikiileri ise, 10 mg/ml baglangi¢ fibroin
konsantrasyonu ile iretilmis partikiil ¢ozeltisi
hacimce 1:1 oraninda 100 pg/ml PEI ile
homojenizatéorde 40 dakika karistirilarak PEI ile
kapli partikiiller elde edildi. Pozitif yiikli PEI
negatif yiiklii fibroin partikiillerinin etrafini sararak
cekirdek kabuk seklinde yapilar olusturacaktir. Elde
edilen  yapilarin  pargactk  biyilikligi  ve
parcaciklarin boyut dagilimlarini incelemek iizere
parcacik boyut analizi yapildi.

DENEYSEL SONUCLAR

Elde edilen fibroin c¢dzeltisinin saf bir protein
¢ozeltisi olmast dolayisiyla igerisindeki protein
konsantrasyonu asagida verilen formiil kullanilarak
spektrofotometre yardimiyla saptandi;

Absorbance at 280 nm X MAg;oin
Molar Extinction katsaylszﬂmm

[Fibroin] =

fibroin
spektrofotometrede okunan deger ile fibroinin kDa
cinsinden molekiiler agirliginin ¢arpiminin fibroin
proteininin exctinction katsayisma esittir. Ipek
proteini igin literatiirde verilen exctinction katsayist
degeri 473,480 M cm™ dir. Diyaliz isleminden

Kisaca konsantrasyonu

| sonra deiyonize su igerisinde 20 defa seyreltilmis

fibroin ¢ozeltisinin spektrofotometrede goézlenen
sinyali Sekil 2 de verilmistir.
—

Sekil 2. Fibroin ¢6zeltisinin 280 nm deki absorbans
spektrasi.

Bu  sinyaldeki  deger  kullanilarak
konsantrasyon hesaplandiginda 1g baslangi¢ ipek
konsantrasyonunun 2.33 mg/ml konsantrasyonda
bir ¢ozelti verdigi saptanmistir. Calismamizda en az
10 mg/ml fibroin konsantrasyonu gerektigi i¢in 10
g ve 5 g baglangi¢ ipek kozasi ile de iglem tekrar
edilmistir. 5 g baslangic ipek ¢ozeltisi protokol
islemlerin  bir sorun yaratmadan
konsantrasyonda fibroin ¢o6zeltisi verirken 10 g

istenilen



baslangic ipek kozasinda yasanan yiiksek protein
aggregasyonu ve  ¢Okmeden
yapilamadi. Tablo 1 her bir baslangi¢ ipek kozasi

otiirii  Olclim
miktar1 i¢in elde edilen final konsantrasyonlari
Ozetlemektedir. Buna dayanarak 5 g baslangi¢ ipek
kozast miktarini ¢alismamizin ileriki asamalarinda
kullanmaya karar verilmistir.

ipek Kozas1 Miktari
1g 5¢ 10¢g
Fibroin 2.33 21.48 Olgiilemedi
Konsantrasyonu
(mg/ml)
Cozelti tiibiditesi Az Az Cokme
yasand1

Tablo 1. Baslangigc Ipek konsantrasyonlarina

tekabiil eden fibroin protein miktarlar1 ve ¢ozelti
tiibiditesi..

Sekil 3’te gosterilen parcacik boyut
dagilimi diyagrami pargaciklarin %50’sinin 52.03
pm boyutlarinda oldugunu ve islemimiz sirasinda
nano  boyutta  partikiillere  ulagamadigimizi
gostermektedir. Bunun yanisira pargacik boyutu
histograminin iki tepeciginin olmasi ise genel
olarak iki
takabiil etmektedir. Bu sonuglar literatiirde de
belirtildigi ipekten
presipitasyonu yoluyla elde edilen pargaciklarin
ipegin colloidal stabilitesinin olmamasi sebebiyle
homojen bir dagilim goéstermedigi ve elde edilen
pargaciklarin  zamanla  tekrar
ugrayarak  ¢ok  daha  biiyik
doniistiigiinii gdstermistir.

farkli parcactk grubunun olmasina

lizere sadece aseton

aggregasyona
pargaciklara

1000
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Sekil 3. Fibroin partikiillerinin pargacik dagilim
analizi sonuglari.

U¢ defa Olciimlerde  pargacik
boyutlarinin sadece fibroin partikiillerine oranla
%50 daha kiiciik oldugu belirlenmistir. Bunun

tekrarlanan

yanisira par¢acik boyut dagilimi histogramiin tek
bir tepecikten olusmasi ise eklenen PEI in pargacik
homojenitesine olumlu etki
belirlenmistir. leriki asamada

gosterdigi
pargacik  sekli
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taramali elektron milroskobu kullanilarak
belirlenecektir.
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Sekil 4. PEI-Fibroin partikiillerinin pargacik
dagilim analizi sonuglar.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

fleriki asamada elde edilen partikiillere Faktor
VII/VIla molekiili yiiklenerek hemostatik ve
antibakteriyel etkisi gézlemlenecektir.
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acan Prof. Dr. Cemil Alkan a tesekkiir ve
siikranlarimizi sunarim.

KAYNAKLAR

1. Hardy JG, Roémer LM, Scheibel TR.
Polymeric materials based on silk proteins.
Polymer. 2008 2008/09/23/;49(20):4309-27.

2. Ebrahimi D, Tokareva O, Rim NG, Wong
JY, Kaplan DL, Buehler MJ. Silk-Its Mysteries,
How It Is Made, and How It Is Used. ACS
Biomater Sci Eng. 2015 Oct 12;1(10):864-76.
PubMed PMID: 27398402. Pubmed Central
PMCID: PMC4936833.

3. Wang S, Xu T, Yang Y, Shao Z. Colloidal
Stability of Silk Fibroin Nanoparticles Coated with
Cationic Polymer for Effective Drug Delivery. ACS
Appl Mater Interfaces. 2015 Sep 30;7(38):21254-
62. PubMed PMID: 26331584.

4, Rockwood DN, Preda RC, Yucel T, Wang
X, Lovett ML, Kaplan DL. Materials fabrication
from Bombyx mori silk fibroin. Nat Protocols.
2011 09//print;6(10):1612-31.



Gamma Isinlari ile Isinlanmis Polimer Liflerin Yariiletken

Polimerlerle Kaplanmasi

OZCAN, Fatih', SEVIL, Ugur Adnan’

lSel<;uk Universitesi Fen Fakiiltesi Kimya Boliimii, Konya

“Hitit Universitesi Mithendislik Fakiiltesi Polimer Miihendisligi Bolimii, Corum

uguradnansevil@hitit.edu.tr

AMACLAR

Bu c¢alismada amag: c¢esitli dozlarda gamma
radyasyonu ile 1ginlanan seliiloz esasli tekstillere,
bizim gelistirdigimiz buhar fazi polimerizasyonu
yontemiyle polianilin, polipirol ve politiyofen
kaplamak ve iletkenlik, spektroskopik ve SEM
incelemeleri gergeklestirmektir.
radyasyonu ile 1smmlamadaki amag; polimer lif
yizeyinde daha ¢ok fonksiyonel grup yaratarak
ylizeye tutunacak monomer miktarint arttirmaktir.
Monomer daha sonra buhar fazi polimerizasyonu
ile polimerine doniistiiriilmekte ve kaplama ya da
asilama islemi tamamlanmaktadir. Bu yontem hizli

Gamma

ucuz ve temiz olup, kaplama homojenligi iyi
kalitededir.

Giris

Bilindigi gibi tekstil {iretiminde kullanilan polimer
liflerin, polianilin, polipirol ve politiyofen gibi
iletkenlik ~ gdsteren  polimerlerle
kaplanmas1 ¢ok talep almaktadir. Bu polimerlerin
¢Oziiniirliikklerinin kotii olmasi, {iriin olusturmada en
biiyiik sorundur; bununla birlikte elektron saglayan
dondr yiizeylere ince film olarak kaplanabilmeleri
nedeniyle son derece kullanishdirlar. Ister mekanik
ozellik  gelistirme, kimyasal
ozelliklendirme amaci ile olsun, kaplama, asilama,
kompozit ya da hibrit iiriinler bu amaglarla siirekli
gelistirilmektedir.

elektronik

ister fiziki ve

Son yillarda iletken polimerler, elektronik aygitlarin
bir  sekilde
kullanilmaktadir. Radyasyon doz 6l¢limii, antistatik

yapiminda  olduk¢a  basarili
metal ve tekstil kaplamalar, giines pili, oled,
transistor, kapasitor, gaz ve biyolojik sensor, esnek
ekranlar ve akilli malzemeler gibi birgok iirtiniin
yapiminda, metallere meydan okuma konumuna

hizla gelmis bulunmaktadir. [1,2].
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Iletken polimerler iyi iletkenlik 6zellikleri, cevre ve
atmosferik kosullara dayanikli oluslar1 ve iyi film
olma o6zelliklerine sahip olduklari igin &zellikle
textil alaninda antibakteriyel kumaslar ve manyetik
zithlanmig kumaslar gibi bir ¢ok amagla kullanim
olanag1 bulabilmektedir.

Cesitli  yaynlardan  bilindigi  gibi  Iletken
polimerlerin polimerizasyonu i¢in bir¢gok ydntem
onerilmektedir. Bunlardan yaygin olanlari: 1slak
kimyasal oksidasyon, elektrokimyasal
polimerizasyon ve buhara fazi polimerizasyonu
olmak {iizere {i¢ tanedir. Buhar fazi polimerizasyon
yontemi temiz, hizli ve maliyetinin diisiik olmasi
sebebiyle digerlerinden ayrilir.
oksitleyici / basaltici kaplanmis bir ylizeyde,

Temel olarak

monomer buharinin polimerlestirilmesi  esasina
dayanir. Kimyasal buhar fazi polimerizasyonu,
¢0ziicli kullanilmadan farkl1 yilizeylerde homojen ve
yiiksek 1iletkenlige sahip ince polimer tabakalari
iiretmede basarili bir yontemdir.

Stussi’nin buhar fazi polimerizasyonu yontemi’;
bir yalitkan ylizey lzerinde istenilen yapida,
kalinlikta ve tek diizelikte, iletken polimerlerin
tabakalar halinde yapilandirilmasina imkan veren
yenilik¢i bir yontem olarak tarif eder. [3]. Buhar
fazi monomerin ¢ozeltide
degil de buhar fazinda olusu baska bir deyisle sivi
icermeyisi, diger polimerlesme ydntemlerine olan
en onemli Gistiinligiidiir. Yine bu yontemle oldukga

polimerizasyonunda,

homojen tabakalar iretilmesi miimkiindir. BFP
yontemi ¢ok temiz ince film ve ¢ok piiriizsiiz
homojen yiizeyler iiretilmesinde bir tanecik yoldur.
[4,5].

Bu yontemin avantajlart ile ilgili yukarida ifade
edilen durumlarin yaninda; baslaticinin kaplanacak

ylizeye sabitlenmesi ve baglatictnin  buhar
basimcinin ¢ok diisiik olmasi (kat1 olmasi nedeniyle)
buhar faz1 polimerizasyonunun



dezavantajlaridir[6,7]. Bizim onerdigimiz
yontemde: baglaticinin dahi buhar fazinda olmasi,
buhar fazi polimerizasyonun gehresini, reaksiyon
hizin1 ve mekanizmasini ve siirecini bagkalastirmig
ve sorunlar yok edilmistir. Bu ¢alismada, polimer
liflerini yariiletken polimerlerle kaplanmasinda
kullandigimiz yeni bir yontem agiklanmistir. Biz bu
calismada degisen dozlarda gamma radyasyonu ile
isinladigimiz seliiloz esasli tekstilleri buhar fazi
polimerizasyonu yontemiyle kapladik iletkenlik,
incelemelerini

spektroskopik ve sem

gerceklestirdik.

DENEYSEL
Malzeme

Anilin monomer, distile edilmistir. Amonyum
persiilfat derisik HCI ¢6zeltisi hazirlanmistir.
Seliiloz kumaslar piyasadan satin alindig1 sekliyle
kullanilmistir.

Yontem

Kumaslarin 1sinlanmasi, buhar fazi polimerizasyon
(BFP) yontemiyle PANI kaplanmast:

Candu tipi gamma kaynaginda, havada, 15 ve 30
kGy dozlarda 1gmmlanmig kumaglar, 3 saat anilin
buharinda bekletilmisgtir (30°C). Polimerlesme,
kumaglarin APS buharima maruz birakilmasiyla
gergeklestirilmistir.  Polimerlesme 20 dakika da
tamamlanmuistir.

Kumas yiizeyine kaplanan PANI’nin gravimetrik
yontemle tayini:

Isinlanan kumaglar i{i¢ saat boyunca aniline
buharinda bekletilmistir. Kumasa tutulan monomer

miktar1 gravimetrik yontemle belirlenmistir. Daha

sonra  anilinin  tamami  BFP  y0ntemiyle
polimerlestirilmistir. Gravimetrik Olciimler
sonucunda  1ginlanmamis  seliiloz  kumasin

adsorbsiyon kapasitesi ¢ok yiiksek bulunmustur.
Bunun nedeni, kumas yiizeyinde bulunan ve anilin
monomeri ile kovalent bag yapan -elektrofilik
merkezlerin sayisinin ¢ok olmasidir. Isinlama etkisi
ile gozlenen artis ise; kumasta meydana gelen
radyoliz iriinlerinden (karbonil ve tiirevleri)
kaynaklanmaktadir. Isinlamayla olusan ¢ok sayida
karbonil ve tiirevleri, anilin monomeri ile kimyasal
baglar yaparak monomerin tutunmasini
arttirmaktadir. Tutunan anilin miktarinin artmasi

PANI miktarmin artmasini saglamistir.  Sonug
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olarak, kumas i¢in, tutulan anilin miktar1 ve
dolayzsi ile kaplanan PANI miktar1 artan dozla artis
gostermistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA
iletkenlik incelemeleri

Buhar fazi polimerizasyonu yodntemiyle polianilin
kaplanmig yiizeylerin iletkenlik degerleri ortalama
olarak 2 S/cm™ dir.

SEM resimleri

Resimlerden PANI kaplamalarinin son derece
homojen oldugu goriilmektedir.

Resim PANI kaplanmus seliiloz kumaslarin SEM
gorintiisi

FTIR incelemeleri

Isinlanmamis ve 1smmlanmig kumaglarin  FTIR
spektrumlarina bakildiginda, isinlama neticesinde
yeni titresim  pikleri  goriilmektedir.
Havada 1sinlanan 6rneklerin FTIR spektrumlarinda
karbonil, HCOO- ve R-O-R gruplara ait piklerin
siddeti yiiksek ¢ikmistir. Kumag drneklerine anilin
tutunmas1 kovalent baglarla gerceklesmektedir.
Polimerizasyondan sonra PANI kaplanmis kumas
orneklerin spektrumlarinda yalnizca emraldine—tuz
yapisinin titresim pikleri goriilmektedir.

gruplarin



Absorbance

Sekil 1. Isinlanmis, 1sinlanmamis ve PANI
kaplanmig seliiloz kumaslarin FTIR spektrumlari
goriilmektedir.

UV incelemeleri

Son {iriin olan PANI kaplanmis kumaglarin UV
spektrumu sekilde goriildigi gibidir. 350 nm
civarinda w — m* gegiglerine ait band; 850nm
civarinda ise bipoloron yapiy1 gosteren (iletkenkligi
temsil eden band olusumu goriilmektedir.

3.398 T T T

pani coated pe/pp

Abs.
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1.500 1 1 1
200,00 550,00
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Sekil 2. PANT kaplanmus seliiloz kumasin UV
spektrumu

GENEL SONUCLAR

Bu c¢alisma sonucunda elde edilen veriler son
derece olumludur. Polimer liflerinin homojen
kaplanmasi, liflerin baglanma yerlerinde PANI
birikmesinin olmayist ¢ok 6nemlidir. Siirecin hizli
temiz ve ucuz olmasi da diger bir avantajdir.
Kaplama ile liflerin kimyasal ve fiziksel etkilere
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karst korunmasi en iyi sekilde saglanmaktadir.
Radyasyon yiizeyde tutulan anilin miktarm ve
dolayis1 ile PANI miktarmi arttirmada son derece
olumlu bir rol oynamustir.

SONRAKI DONEM CALISMALARI

Biz bu c¢alismalarin ardindan, bu tiir kaplama
kullanarak hazirladigimiz kumaglarin radyasyon
korumasi ve antibakteriyel korumasi ¢aligmalarinda
kullanilabilirligi planlanmaktadir.
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AMACLAR

Son yillarda ozellikle siirdiiriilebilirlik ve ekolojik
sorunlarla ilgili bilincin artmas: ile birlikte kompozit
malzeme iiretiminde destek materyali olarak bitkisel
liflerin kullanimi dikkat c¢ekmektedir. Hafiflik, iyi
0zgiil mukavemet, doga dostu ve siirdiiriilebilirlik gibi
istiin  Ozelliklerine ragmen yapisinda bulunan
kimyasal bilesenler ve yiiksek hidrofillik yapisi nedeni
ile kompozit iiretiminde seliilozik liflerin modifiye
edilmesi gerekmektedir. Bu c¢alismada kompozit
malzeme iretiminde destek materyali olarak yaygin
olarak kullanilan Hindistan cevizi liflerinin alternatif
bir modifikasyon islemi olan sodyum perborat
tetrahidrat ile modifiye edilmesi ve karakterize
edilmesi amaglanmistir.

GIRIS

Giliniimiizde pek ¢ok farkli alanda kullanim
potansiyeline sahip olan polimer esasli kompozit
malzemeler, liflerin 6zellikle mekanik ozellikleri ile
polimer maddelerin baglanma ve fiziksel 6zelliklerini
birlestiren hibrid materyallerdir. Son yillarda 6zellikle
biyobozunurluk, doga dostu iiretim ve siirdiiriilebilirlik
kavramlarinin 6nem kazanmasi ile birlikte seliiloz
esasl lifler kompozit malzeme iiretiminde kullanimi
artis gostermektedir. Bu amagla 6zellikle keten',
kenevir?, j1"1t3, sisal®, Hindistan cevizi® ve benzeri lifler
yaygin olarak kullanilmaktadir.

Bitkisel lifler basta selilloz olmak iizere hemiseliiloz
lignin, pektin, vaks, yagli-mumlu maddeler ve
inorganik maddeler olmak {izere farkli kimyasal

icerige sahip bilesenlerden olusmaktadir. Ayrica
yapisinda yliksek miktarlarda  hidroksil  grubu
bulunmaktadir. Lif yiizeyinde bulunan seliilozik

olmayan bilesenler, ylizey safsizliklari ve yiiksek polar
karakteri nedeni ile kompozit malzeme iiretiminde
polimer ile arayiizeyi zayiflatmakta ve mekanik
dayanimi diigiirmektedir. Bu nedenle destek lifleri
ve/veya matris polimerleri fiziksel ve kimyasal
yontemler ile modifiye edilmektedir®™. Literatiirde
konu ile ilgili yapilan caligmalara alternatif olarak
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selilloz esaslt lifler yiikseltgen maddelerle de
modifiye edilebilmektedir. Bu amagla kullanilan
potasyum dikromat ve potasyum permanganat gibi
yaygin olarak kullanilan maddelerin yanisira sodyum
perborat esasli oksidasyon maddeleri de alternatif
olarak karsimiza ¢ikmaktadir. lgili literatiir
incelendiginde konu ile ilgili sinirli sayida galigma
oldugu belirlenmistir. Bulut ve Aksit (2013)%in
yaptigt calismada sodyum perborat trihidrat jiit

liflerinin  yiizey  hidrofoblugunu ve ylizey
piiriizliiliigiinii  arttirarak  polipropilen ile olan
araylizey dayanimimi arttirmigtir.  Seki ve ark.

(2017)""de yaptigi cahismada ise sodyum perborat
tirhidrat farkli konsantrasyonlarda c¢alisilmis ve
ylizey hidrofoblugunun arttirtlmasi igin belirli bir

optimum konsantrasyon degerinin oldugu
belirlenmistir.
Bu c¢alisgma kapsaminda kompozit malzeme

iretiminde destek materyali olarak yaygin olarak
kullanilan Hindistan cevizi liflerinin alternatif bir
modifikasyon islemi olan sodyum perborat
tetrahidrat ile modifiye edilmesi ve karakterize
edilmesi amaglanmigtir.

DENEYSEL

Malzeme

Calisma kapsaminda kullanilan Hindistan cevizi
lifleri yaklastk %35 oraninda seliiloza sahiptir.
Liflerin modifikasyonu i¢in sodyum perborat
tetrahidrat kimyasallar1 kullanilmigtir.

Yontem

Liflerin modifikasyonu

Hindistan cevizi lifleri sodyum perborat tetrahidratin
%2, 5, 10’luk sulu ¢ozeltisi ile 75°C sicaklikta 30
dakika siire ile modifiye edilmis ve sonrasinda saf su
ile yikanarak 105°C sicakliktaki etiivde kurumaya
birakilmistir.



Modifiye liflerin karakterizasyonu

Modifikasyon islemi sonrasi Hindistan cevizi lifleri
fourier doniisiimlii infrared spektrofotometre (FT-IR),
taramali elektron mikroskobu (SEM) ile karakterize
edilmistir. FT-IR analizi, Perkin Elmer Spectrum BX
cihazinda 600-400 cm™ absorpsiyon bantlarinda
yapilmistir. Liflerin topografisi ise JEOL-JIM 6060
taramali elektron mikroskobunda incelenmistir. Ayrica
liflerin ThermoScientific ile XPS analizi yapilmistir.

DENEYSEL SONUCLAR/TARTISMA

Sekil 1’de ham ve modifiye Hindistan cevizi liflerinin
FT-IR spektrumlar1 goriilmektedir. Liflerin FTR
spektrumunda 3,364 cm™ bandinda bulunan pik O-H
gerilimlerini  ve  hidrojen  baglarmm  varligim
géstermektedirg. Yapilan modifikasyon islemleri bu
pikin yogunlugunda artis meydana getirmistir. 2,919
cm’ bandinda bulunan, C-H titresimlerini gdsteren
pikte ise yapilan muamele sonrasi degisim meydana
gelmemistir’. Asetil ya da karboksilik asitte bulunan
C=0 titresimleri ve antisimetrik COO" titresimlerini
gosteren pikler siras1t ile 1,733 ve 1,684 cm’!
bantlarinda  bulunmaktadir®.  Ozellikle  karbonil
gruplarin1 gosteren pikin siddeti muamele sonrasi
6nemli derecede azalmistir. Meydana gelen bu
degisim hemiseliillozun kismen giderildigi
gosterebilmektedir'®.  1,500-1,600 cm”  arasinda
bulunan ligninin varligimmi gosteren piklerin siddeti de
yapilan islemler sonucu azalmistir'".
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Sekil 1. Ham ve modifiye Hin;iistan cevizi liflerinin FT-IR
spektrumlart: (a), (b), (c) and (d) siras1 ile C5, C2, C10 and
ham lifler

Sekil 2’de ham ve modifiye Hindistan cevizi liflerinin
SEM goriintiileri verilmektedir. Ham liflerin yiizeyi
incelendiginde, yiizeyde yaklagik 20mikron g¢apinda
kiiresel sekilde cikintilar oldugu goriilmektedir'”.
Islem sonrasi yiizeydeki safsizliklarm giderildigi ve
daha temiz bir yiizey elde edildigi goriilmektedir. Lif
ylizeyinde rastgelen bulunan g¢ok sayidaki cukurlar
kiiresel ~ sekildeki  ¢ikintilarda  bulunan  yagh
safsizliklarin kismen giderildigi gosterebilmektedir'?.
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ZB3m 18 49 SEI

11 48 SEI

~C5(x1000)

18 48 SEI
C10 (x750)
Sekil 2. Ham ve modifiye Hindistan cevizi liflerinin SEM
goriintiileri



FTIR ve XPS analizi sonuglarina goére en fazla
degisimin  %10° Iuk konsantrasyonda yapilan
modifikasyon islemi sonucu meydana geldigi
belirlenmistir. Bu nedenle XPS analizi ham ve C10
liflerine  uygulanmigtir. Tablo 1’deki sonuglar
incelendiginde, modifikasyon sonrasi lifin karbon
oraninin artip oksijen oraninin azaldigi goriillmektedir.
H.cevizi lifin C/O oram1 3,68’den 4,35’¢ artmustir.
Malzemelerin yilizey C/O oraninda meydana gelen
artis ile Dbirlikte yiizey hidrofoblugun arttigi
sdylenebilmektedir®. Bu nedenle %10 konsantrasyonda
yapilan islemin kompozit malzemelerde onemli bir
ozellik olan liflerin ylizey hidrofoblugunu gelistirdigi
sOylenebilmektedir.

Tablo 1. Ham ve modifiye liflerin XPS datalar1

C O C/O
C 74.57 20.29 3.68
C10 77.06 17.73 4.35

GENEL SONUCLAR

Bu ¢aligma kapsaminda kompozit malzeme iiretiminde
yaygin olarak kullanilan Hindistan cevizi lifleri seliiloz
esasli liflerin modifikasyonuna alternatif olabilecek
sodyum perborat ile modifiye edilmis ve
modifikasyonun lifin fonksiyonel gruplarina ve yiizey
ozelliklerine olan etkisi incelenmistir. Analiz sonuglari
incelendiginde, fonksiyonel gruplarda meydana gelen
degisim, yapilan modifikasyon isleminin lifin
hemiseliiloz  ve  lignini  kismen  giderdigini
gostermektedir. Modifikasyon iglemi ve artan
konsantrasyon artist ile birlikte, lif yiizeyinin
diizgilinlestigi, safsizliklar ve selillozik olmayan
bilesenlerin yilizeyde bulunan g¢ukurlara ¢iktigi ve
kismen uzaklastig1 goriillmektedir.

SONRAKIi DONEM CALISMALARI

Yapilan modifikasyon isleminin  lifin  termal
stabilitesine ve kristal yapisina etkisinin incelenmesi,
lif katkili polimer esasli kompozit lif {iretimlerinin
yapilmasi planlanmaktadir.
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AIM

This study was aimed for fabrication and
characterization of silver sulfadiazine (SSD) loaded
Polyethylene oxide (PEO)/Polycaprolactone (PCL)
composite nanofiber formulations, for topical drug
delivery applications. The SSD loaded nanofibers
were verified by using FT-IR and XRD. Nanofiber

surface morphology was examined using SEM.

INTRODUCTION

Nanofibers have unique properties such as high
porosity, high surface area, imitating the Extra
Cellular Matrix (ECM) and enabling drug delivery.
Because of these characteristics, nanofibers are
widely used in biomedical applications such as
wound dressings, drug delivery systems, scaffolds

and artificial blood vessels.

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, enables long
term degradation rate and drug release up to several
weeks.

Moreover, PCL has good mechanical
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properties (Young's modulus, elasticity, tensile

strength) [1,2]

Silver sulfadiazine (SSD) is a non-ionised, water

insoluble complex silver salt. SSD is used

extensively in topical treatment of infected burns

13].

Dubey et al studied on fabrication %4 PEO-%]l
PCL blended and AgNPs incorporated nanofiber
composites as wound dressing materials. In situ
synthesis of AgNPs was done in PEO solution by
reduction of Ag". PEO serves as a reducing agent
and provides stabilization of AgNPs in the fibers. In
this blend PCL prevents the use of crosslinking
agent and heat treatment. Due to the addition of
charged Ag particles fiber diameter decreased from

224 nmto 116 nm [4].

Khan et al studied successful fabrication of AgNPs-
PEO composite nanofiber. PEO acts as both the
reduction agent for Ag+ and the protection agent
for the resulting AgNPs in solution. The formation
of AgNPs in the PEO solution increased fiber
quality with reduction of the fiber diameter and
bead fibers. Fiber diameter decreases from 313 nm
to 214 -197 nm with the addition of 0,17 and 0,26
wt% AgNO3 respectively, due to the increase in

electrical conductivity [5].

In this study, firstly process and solution

parameters were optimized for the nanofiber

production, SSD was used as a drug and added into



PEO/(Ethanol/Acetic Acid) solution. SSD was
loaded into PEO with different amounts ranging
from  %0,05 to %2. Then PEO+SSD
(Ethanol/Acetic Acid) and PCL/
(Ethanol/Chloroform) solutions were blended thus

composite electrospun nanofibers were fabricated.

XRD and FT-IR analysis were performed with SSD

loaded and pure nanofibers. Also surface
morphology of nanofibers was examined by SEM

and optical microscope studies.

EXPERIMENTAL

Materials

Polycaprolactone (PCL), Polyethylene oxide (PEO)
and Silver sulfadiazine were purchased from Sigma
Aldrich. SSD was loaded into 3.5% PEO solution
with different amounts ranging from %0,005 to %2.
Finally, PCL and SSD loaded PEO solutions were

mixed 7:3 (W/w).
Method

Electrospinning method was wused to produce
nanofibers. Electrospun nanofibers were fabricated
with 14 kV high voltage and 1 mL/h feeding rate.
The grounded electrode plate was utilized as a
collector with a fixed distance from the tip to

collector (12—14 cm).
EXPERIMENTAL RESULTS

SEM images show that, SSD loaded smooth and
bead free nanofibers were obtained (Figure 1). PEO
fiber diameter decreases from 290 to 240 nm with
addition of SSD. Otherwise, there are bead defects
in pure PCL but there is no bead defect in
PCL/PEO+SSD nanofiber (Figure 2). This indicates
that blend of PCL, PEO and SSD molecules have
good interaction in fiber structure. XRD analysis
carried out to and

was study distribution

crystallinity of the SSD loaded into the nanofibers.
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XRD pattern of silver sulfadiazine loaded PEO
nanofibers and pure PEO nanofibers are shown in
Figure 3. The diffraction pattern of SSD loaded

nanofibers showed microcrystalline nature of SSD,

as indicated by the distinctive peaks at 9.7-10,4°
and 19,3°[6,7] .

0,05%

Figure 1. SEM Images of pure and SSD loaded
PEO nanofibers

Figure 2. SE Images of a) ure PC b) SSD
loaded PCL/PEO (7:3) Composite Nanofibers

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

(SO2) [7]. The complexation of SSD with PEO was



confirmed by the appearance of the 733, 685, 585
and 554 cm™.

%2 SSD
%1 8SD
%0,5 SSD
%0,1 SSD
%0,05 SSD

ALM Pure Nanofiber|
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Figure 3. XRD Pattern of pure and SSD loaded
PEO nanofibers
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Figure 4. IR Spectra of pure and SSD loaded PEO
nanofibers

CONCLUSIONS

Water insoluble SSD was incorporated into the
electrospun nanofibers successfully. Decreasing
fiber diameter is related to the increase in electrical
conductivity because of the SSD charged particles.
FT-IR results show that, overall symmetry of the
drug molecule might not be significantly changed
and SSD is physisorbed with nanofibers. The XRD
patterns confirmed microcrystalline structure of
SSD in the PEO nanofibers. Thereby first steps
were taken to a new formulation for topical drug

delivery.

%2 SSD
%1 SSD
%0,5 SSD
! %0,1 SSD
%0,05 SSL

FUTURE WORK

Experimental studies showed that composite
PEO/PCL nanofibers can be good candidates for
topical drug delivery applications. 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.
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AIM

Ensete fiber extracted from ensete ventricosum plant
was treated by alkali. Morphology of untreated and
treated fibers have been studied using Fourier
transform infrared spectroscopy and scanning electron
microscopy. The physical, chemical & mechanical
properties of single ensete fibers were investigated.

INTRODUCTION

Natural fibers which could be obtained from natural
resources such as plants, animals or minerals have
given attention by researchers while considering their
advantage from environmental and economic
perspectives [1]. Plant-based natural fibers used as
composites reinforcing are generally grouped as stem
fibers (flax, hemp, jute, ramie, kenaf, etc.), leaf fibers
(sisal, banana, pineapple etc.) and seed fibers (coir, oil
palm, etc.). These fibers are chemically composed of
cellulose, hemicelluloses, lignin, and pectin, with a
minor amount of extractives [2].

Ensete fiber which extracted from pseudo stem of
ensete ventricosum plant is also one of stem fibers and
can be a candidate for composite production. Ensete
fibers have been extracted from the leaves of this plant
as major material for the weaving, ropes and cord
production, as well as for baskets production[3].
Recent works on chemical treatments of natural fibers
by  alkaline, silane, acetylation  treatment,
benzoylation, peroxide, maleated coupling agents,
Sodium chlorite treatment, Isocyanate treatment could
be summarized as a good way to improve interfacial
bonds and then mechanical and thermal properties of
the composites [4]-[6].

Surface treatments play a significant role in enhancing
mechanical properties of composites. However, the
surface modifications should be studied for optimum
treatment process to balance the desired results with
cost-effective process. According to different research
work, banana fibers which have similar properties with
ensete fibers were treated with NaOH solutions (2.5, 5,
and 10%) at temperature intervals of 60-70°C, for 30
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minutes - lhr [7]. In this work the effect of alkali
treatment on ensete fiber at different percentage of
Sodium hydroxide has been studied from surface
morphology, physical and mechanical properties of
single fibers characterizations.

EXPERIMENTAL

Materials

For this study, the ensete fiber was extracted from
pseudo-stem of ensete plant and imported from the
Southern region of Ethiopia. Sodium hydroxide was
supplied from Merck Company and its different
weight percentage was used as a surface treating
chemical.

Methods

Surface modification of ensete fibers with NaOH
(2.5, 5 and 7.5%) was done by adding it to distilled
water. The aqueous solution heated to 30C in MLR
1:20. Then ensete fibers were immersed and treated
for 2hr while temperature rising to 35°C and finally
fibers were rinsed with tap water until PH of treated
fibers reduced to 7 and dried at room temperature.

RESULTS

Similar to other cellulosic natural fibers, ensete fiber
is chemically composed of cellulose, hemicellulose,
lignin, pectin, moisture, wax, and oils. The
percentages of these contents were analyzed for raw
ensete fiber and given in Error! Reference source
not found..

Table 1 Chemical constituents of ensete fiber

Cellulose 56.05
Hemicellulose 24.04
Lignin 2.21
Extractives, wax, ash,... 17.7
not quantified each




FTIR spectra of alkali-treated and untreated ensete
fibers were collected using a Vertex 70 ATR FTIR
Spectrometer model of Bruker and the results are
shown in Figure 1. From the FTIR spectra, the main
peaks are originated from the backbone of cellulose,
i.e. cellulose, hemicellulose, and lignin. There are
distinct peaks obtained for the surface-modified ensete
fibers which vary in its transmittance intensity from
untreated fibers because of hemicellulose and lignin
removal.
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Figure 1. The FTIR spectra of the untreated and alkali
treated ensete fibers.
From Figure 2 the SEM images of fiber cross section
show that the fiber lumen size decreased and
completely collapsed during the alkali treatment
process due to swelling of the fibers. The fiber surface
morphologies show that binding materials were
removed from ensete fiber bundles after alkali
treatment. A possible explanation is that binding
materials such as pectin, lignin, and hemicelluloses
were removed from ensete fibers during the alkali

treatment, which led to fibrillation and breakdown of

the fiber bundle into elementary fibrils of fibers.

X-Section

5% NaOH tr

Figure 2. Cross section and surface morphology of
untreated and treated ensete fiber

Mechanical properties of Untreated and Alkali Treated
ensete fibers are given in Figure 3. There is no
significant variation in tensile strength of alkali-treated
ensete fibers with alkali concentration but slight
increase. The Young’s modulus of the ensete fibers
increased for 2.5% and 5% NaOH to maximum
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whereas those treated with 7.5% NaOH solution
decreased which could be attributable to the twisting
of the fibers and fibrils separation.
Single Fiber Tensile strength and Medulus
800
700

S 8888 &
Modulus (GPa)
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Figure 3. Untreated and treated ensete fiber tensile
Strength and modulus

CONCLUSIONS

As a conclusion, the surface modifications results in
removal of binding elements of cellulosic fibrils of
ensete fibers. The uptake of Na™ from alkali swells
up the fiber and its lumen gets smaller as
concentration of NaOH increased. The fibers
fineness decrease when it is treated and this is due to
weight loss. The tensile strength of ensete fiber
found to be increased while modulus dropped for
7.5% alkali treatment because of fibrils higher
extension at this concentration of treatment.

FUTURE STUDIES

The effect of alkali treatment on single ensete fiber
has been investigated in this study. In next studies
we are going to focus on ensete fiber reinforced
composite development and its characterization.
Chemical modification by silane, acetylation,
benzolyation and etc will be an option to get better

fiber-matrix adhesion and optimized process
parameters.
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AIM

In this study, the effect of air pressure on fiber
diameter was investigated for solution blowing as fiber
production technique. For that purpose, computational
fluid dynamics (CFD) analysis was applied via Ansys
software. The results from the CFD analysis were
further ~ compared  with  experimental  tests.
Additionally, the nozzle design was discussed for
further improvement of the fiber production method.

INTRODUCTION

Nanofibers are widely used for different type of
applications, such as filtration & separation, energy
storage, biomedical applications, etc. Nanofibers have
very high surface area to volume ratio which is nearly
thousand times higher compared with human hair. Due
to that reason, they have potential for various
applications, especially for filtration applications [1].
Although there are several nanofiber production
techniques already reported, solution blowing is one of
the most promising techniques due to its higher
production rate and reliability for safety concerns. In
this technique, compressed air is used as a driving
force for fiber formation. The compressed air guides
the polymer solution from the nozzle tip through the
collector. During this distance, the solvent is
evaporating and the polymer material is turning into
fibers, which are collected on the surface of the
collector. During the production process, there are
many parameters that affect fiber diameter and
nonwoven morphology. The effective parameters can
be categorized as material parameters, process
parameters and system parameters. Solution viscosity
and concentration and polymer molecular weight are
parameters imparted by the material (polymer) used.
On the other hand, air pressure, solution feeding rate
and working distance are process parameters to be
controlled. Finally, nozzle geometry is the system
parameter to be taken into account. Among all of
them, air pressure is one of the most critical
parameters for the fiber diameter, because it is the
driving force that form the fibrous structure. For that
reason, in this study, only air pressure is indicated as
effective parameter [2]. In the experimental part of the
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study, air pressure of 1, 3, and 6 bars were studied.
In addition to the experimental part, numerical
analysis was studied by using Ansys software.

Fiber

Inner nozzle

Polymer
solution

Collector

Compressed Outer nozzle
air
Figure 1. Schematic of solution blowing technique [2].

In the numerical part of this study, finite volume
analysis was conducted to simulate airflow pressure,
velocity and turbulence kinetic energy distribution.
The simulation results were compared with
experimental results of thermoplastic polyurethane
(TPU) based nanofiber production with the same
custom-made coaxial nozzle.

EXPERIMENTAL

Materials

Thermoplastic polyurethane (C95, BASF
Corporation, Germany) was dissolved in N, N-
dimethylformamide (DMF) to obtain 10%wt.

concentration solution without any further treatment.

Methods

Nanofibers were produced using solution blowing
technique at air pressure of 1, 3, 6 bars and the
diameter of the fibers was measured form a set of
SEM images from each sample. On the other hand,
CFD analysis was conducted for finite volume
methods by using ANSYS® Fluent software,
regardless of time and only air flow characteristic is
taken as a parameter.

RESULTS

A parametric study to obtain thermoplastic
polyurethane (TPU) based nanofibers with 170+112
nm average diameter was conducted and reported in
a previous study [2]. In the experimental part for
nanofiber production, nanofibers with average



diameter of  279+115nm, 170+£112nm, and
257£166nm, were obtained using air pressure of 1, 3,
and 6 bars as a driving force, respectively [1].

Figure 2. Mesh structure for the geometry

In the finite volume analysis part, a polyhedral type
mesh structure with 1261886 elements (Figure 1) was
created for the CFD model. The boundary conditions
for the numerical analysis were given in Table 1.

Table 1. Boundary conditions

Ambient Temperature (K) 298
Atmosphere pressure (mbar) 1013,25
Air pressure (bar) 1,3,6
Air temperature (K) 300

The air flow velocity, and turbulence kinetic energy
are given in Figure 3, and Figure 4, respectively.

s

S : 22

Figure 3. Velocity contour of air flow, 1 bar (left), 3 bars
(right).

As shown in the simulation (Figure 3) expected, air
velocity increases with increasing air pressure.
Maximum velocity values are found in the narrowest
part of the nozzle with a value of nearly 300 m/s.

Figure 4. Turbulence kinetic energy contour of air flow.
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On the other hand, according to Figure 4, the higher
the air feeding pressure, the higher the turbulence
kinetic energy. The dissipation and loss of turbulent
flow are taking more time for higher pressure.

CONCLUSIONS

As a conclusion, air pressure is a main driving force
for the nanofiber production via solution blowing
method. The flow characteristic of air is the most
critical phenomena in this technique. The driving
force for the nanofiber production increases with
increasing air pressure. Due to that reason, in the
experimental part, when the air pressure increased
from 1 bar to 3 bars, fiber diameter also decreased,
from 279+115nm up to 170+112nm. On the other
hand, fiber diameter increases, when the pressure
increases further from 3 bars to 6 bars. The
mechanism behind this phenomenon is that higher
pressure has higher turbulence kinetic energy (Figure
4). Due to that reason, air pressure above 3 bars,
induces turbulent flow that makes the fibers merge
together, and thus average fiber diameter increases
from 170£112nm (3 bars) to 257£166nm (6 bars).
The CFD simulation for 6 bars is not given here due
to lack of space.

FUTURE STUDIES

Since solution blowing is a promising technique for
large-scale nanofiber production the finite volume
method reported in this study helps improving the
nozzle geometry. Such improvement of the nozzle
geometry will be further used for design of a nozzle
for a large-scale production system. Additionally,
air/polymer interaction will be studied to see
polymer solution distribution inside the air flow.
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AIM

In this study, nanofibrous air filter samples were
produced via solution blowing technique. Polyamide
(PA6) was chosen as a base for the nanofibrous filter
samples, while glass particles as an additive. The
effect of glass particles on the pressure drop values of
the filters was investigated.

INTRODUCTION

Air purification has become an important issue
worldwide as a result of the increased population and
industrial development. Melt-blown filters, spunbond
filters and glass fiber filters are the conventional air
filters [1]. Nanofibrous filters, as another and novel
alternative for air filtration, offer higher efficiency
lower pressure drop, longer filter life, and flexibility
compared to traditional filters [2].

Solution blowing is one of the promising non-electro
nanofiber production technique [3]. Pneumatic forces
are used to form the fiber from a polymer solution. In
this technique compressed air forwards the polymer
solution towards collector and fibers are collected as a
nonwoven structure on the collector [4].

In this study, polyamide based nanofibrous webs were
produces for particulate air filtration application.
Pressure drop is critical parameter for filtration
performance. It directly affects the both filter lifetime
and energy consumption. Due to that reason, glass
particles were incorporated into to filter samples to
decrease the fiber packing density and thus to decrease
the pressure drop. Lowering the pressure drop resulted
in higher air permeability. In addition to this air
permeability test was conducted to see the effect of
glass particle on filtration performance.

EXPERIMENTAL

Materials

Polyamide (PA6) was dissolved in formic acid and
acetic acid (1:2 wt. ratio) to obtain 10%wt.
concentration solution without any further treatment.
Glass particles (3micron diameter) were added in
ratios of 1, 5, 10, 15 % wt.
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Methods

Solution blowing technique was used for the
nanofiber production. Table 1 shows the parameters
used for production of the five samples reported in
this study. Scanning electron microscopy (SEM) and
elemental mapping EDAX (Tescan Vega3 model) is
used to analyze fiber diameter and glass particle
distribution. Finally, Prowhite Airtest II from Pro-ser
is used for air permeability test.

Table 1. Filter samples.
No Sample
PA6
PA6 + 1% GP
PA6 + 5% GP
PA6 + 10% GP
PA6 + 15% GP

[V B LR S R

RESULTS

SEM images of neat and glass particle added PA
fibers are shown in Figure 1. They show that single
fibers as well as entangled fibers have been formed.
Beads were also observed on the nanofibers
produced from pure and all glass particles containing
solutions. Moreover, no relation was found between
glass addition and fiber morphology. This is an
indication that the glass particles exhibit only
physical interaction within the polymer solution.
Since the beads observed have nearly similar
morphology with glass micro-particles, elemental
mapping was performed to differentiate the glass
particles from the beads. EDAX mapping showed
that glass particles have nearly homogeneous
distribution within the fiber structure. Additionally,
the measured glass concentration has linear relation
with the added amount of glass particles, as
expected.

Air permeability test was conducted according to EN
ISO 9237 standard (Table 2). Air permeability
results show that incorporation of glass particles up
to 10%wt. increased the air permeability, compared
to the reference sample (PA 6 sample). However,
15%wt. glass particle incorporation has counter
effect on air permeability. The phenomenon behind



this effect is that large amount of glass particles blocks
the air flow easily. This effect is called non-slip flow.

[1wt.9%si |

[ 10 we. 9% si | [ 15 wt. % si

[om.ss]

Table 2. Air Permeability of Samples

. Air perm. test (EN ISO Air perm.
Material 9237) (mm/s)
TP —100 Pa
PA 6 NOM -5 42
TA - 20 cmt’
A6 TP - 100 Pa

P +

1%GP NOM -5 . 58.6
TA-20cm
TP - 100 Pa

PA 6+

50,GP NOM -5 i 91
TA-20cm
TP —100 Pa

PA 6+

10%GP NOM -5 , 126.6
TA-20cm
TP —100 Pa

PA 6+

15%GP NOM -5 , 78
TA-20cm

GP: glass particle, TP: test pressure, TA: test area,
NOM: number of measurement

CONCLUSIONS

Pressure drop as one of the most significant
parameters that affects filter’s lifetime and energy
consumption should be kept as lower as possible. In
this regard, we this study we show that glass particles
embedded into nanofibrous filter have beneficial effect
on air permeability. Filter membranes with high air
permeability lead to lower pressure drop and thus
better filtration performances.

[Swl.%Sl
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Figure 1: SEM (1 and 10 kX magnified) and EDAX mapping images of PA fibers with 0, 1, 5, 10 and 15 wt. % glass addition
(Red points in EDAX images show Si element from glass particles).

FUTURE STUDIES

Since the addition of glass particles was proven to
increase the air permeability of the samples,
particulate filtration performance will be analyzed as
a future study. Furthermore, the mechanical
properties of PA 6 based nanofibrous samples will
be studied.
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AIM

This study aims to produce PAN/nHA composite
nanofibers as a precursor material for composite
carbon  nanofibers  containing  homogeneously
distributed nano-hydroxyapatite particles. For this
purpose, polyacrylonitrile (PAN)/nHA nanofibers
were produced via centrifugal spinning. Homogeneous
distribution of nHA particles was achieved. Moreover,
mechanical properties of nanofibers were enhanced
with the addition of nHA particles.

Keywords: Centrifugal spinning, carbon nanofiber,
hydroxyapatite.

INTRODUCTION

Orthopedic implants are generally fabricated from
metals such as titanium alloys, stainless steels, and
cobalt-chromium alloys. However, these metallic
implants are much stiffer than the cortical bone. Thus,
the implant absorbs most of the load and leaves the
bone virtually unstressed which causes bone loss as a
result of stress shielding effect [1]. Moreover, the
human body is a corrosive environment to metals [2].
Last but not least, their radiolucent property permits
for artifact-free radiographic imaging [3]. Therefore,
researchers have been working on polymer matrix
composites which can overcome mentioned problems
[4].

Polymer-matrix composite materials are resins
reinforced by fibers [5]. Carbon fibers (CF) are
popular reinforcement material due to their
lightweight, high strength, and chemical stability [6].
However, their poor biological activity limits the
usage of carbon fibers in biomedical applications. One
way to solve this problem is addition of a
hydroxyapatite ~ (HA)  into  carbon  fibers.
Hydroxyapatite is a major mineral in the bone matrix
[7]. The addition of this material to carbon fibers
causes increase of the bioactivity of CFs [8].

The aim of this study is producing PAN/nHA
composite nanofibers as a precursor material for
obtaining composite carbon nanofibers (CNF)/nHA in
which nano-hydroxyapatite (nHA) particles will be
homogeneously  disturbed. In  this  regard,
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polyacrylonitrile (PAN) nanofibers were produced
via centrifugal spinning. Centrifugal spinning (C-
Spin) is a novel technique for producing fibers
having nano- or microscale diameters. In the C-spin
method, the polymer solution is fed into a spinneret
which has orifices [9]. The centrifugal force
generated by the spinneret rotation pushes the
polymer solution to the inner surfaces of the
spinneret. When the centrifugal forces overcome the
surface tension and viscous forces of the solution,
polymer jet exits from the orifices. The polymer jet
elongates and the solvent evaporates until reaching
the collector, where the nanofibrous web is obtained
[10].

Further in this study, scanning electron microscope
(SEM) was used to investigate the morphology of
nanofibers, while tensile tests were performed to
determine their mechanical properties. To best of our
knowledge, there are no previous studies
investigating the properties of centrifugally spun
nHA containing PAN nanofibers.

EXPERIMENTAL

Materials

Polyacrylonitrile (PAN) (Mw=150000 g/mol) was
dissolved in the N, N-dimethylformamide (DMF
98%) at 90 °C for six hours. The polymer
concentration was set to 12 wt.%. Hydroxyapatite
(99.7% purity and 60 nm diameter) was added to
PAN solution at different amounts (2.5, 5, 10 wt.%).
Methods

Nanocentrino L1.0 (Areka Group LLC.) device,
shown in Figure 1, was used to fabricate the
composite nanofibers. The device consists of a
spinneret, high-speed motor, rotating collector, and
syringe pump.

Collector

Nanofiber

=
Spinneret /’I I \ Needle

Solution Feeding

Figure 1. Schematic of Nanocentrino L1.0 device.



RESULTS

SEM images of the nHA/PAN nanofibers, containing
different amounts of nHA particles are shown in
Figure 2. The images clearly show that homogeneous
distribution of nHA particles was achieved. Also, there
is no significant difference in the morphologies of pure
PAN nanofibers and those containing 10 wt.% nHA-
PAN nanofibers.
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Figure 2. SEM images of A) Pure PAN, B) 2.5 wt.%
nHA-PAN, C) 5 wt.% nHA-PAN, D 10 wt.% nHA-
PAN
It is well known that addition of nHA particles leads to
increase of biological activity of PAN nanofibers.
Despite, the addition of nHA also affects the
mechanical properties of the fibers [11]. The results
from the tensile tests (Table 1), confirmed that tensile
strength and elastic modulus of PAN nanofibers were

enhanced with the addition of nHA particles.

Table 1. Tensile Test Results

Sample Code Tensile l\ﬂzsut;'cls
Strength (MPa) (MPa)
PAN 0.41+0.5 8.37
PANZ Swi% 0.60+0.8 6.05
PAI:Ili{SAWt% 0.74+0.11 25.02
PANI;I;(;‘Wt% 1.04+0.15 28.88
CONCLUSIONS

In this study, PAN/nHA nanofibers were produced
with a feasible technique for industrial production.
Such composite nanofibers are promising precursor for
production of CNF/nHA, which can be effective
reinforcement for polymer matrix composites for
biomedical applications.
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FUTURE STUDIES

CNF/nHA will be produced from the centrifugally
spun PAN/nHA nanofibers and applied as nanofiber
reinforcement in polyethylene matrix composite.

REFERENCES

[1] P. J. Biermann, J. C. Roberts, and A. A. Corvelli,
“Polymeric ~ composite  orthopedic  implant,”
6602293, Aug-2003.

[2]  D. C. Hansen, “Metal corrosion in the human body:
the ultimate Dbio-corrosion  scenario,” The
Electrochemical Society Interface, vol. 17, no. 2, p.
31, 2008.

[3] D. J. Hak, C. Mauffrey, D. Seligson, and B.
Lindeque, “Use of carbon-fiber-reinforced
composite implants in orthopedic surgery,”
Orthopedics, vol. 37, no. 12, pp. 825-830, 2014.

[4] N. Boudeau, D. Liksonov, T. Barriere, L. Maslov,
and J.-C. Gelin, “Composite based on
polyetheretherketone reinforced with carbon fibres,
an alternative to conventional materials for femoral
implant: manufacturing process and resulting
structural behaviour,” Materials & Design, vol. 40,
pp. 148-156, 2012.

[5] Z. S. Bagheri, I. El Sawi, E. H. Schemitsch, R.
Zdero, and H. Bougherara, ‘“Biomechanical
properties of an advanced new carbon/flax/epoxy
composite material for bone plate applications,”
Journal of the mechanical behavior of biomedical
materials, vol. 20, pp. 398-406, 2013.

[6] N. Saito et al., “Application of carbon fibers to
biomaterials: a new era of nano-level control of
carbon fibers after 30-years of development,”
Chemical Society Reviews, vol. 40, no. 7, pp. 3824—
3834, 2011.

[71 M. Supova, “Problem of hydroxyapatite dispersion
in polymer matrices: a review,” Journal of
Materials Science: Materials in Medicine, vol. 20,
no. 6, pp. 1201-1213, 2009.

[8] I. Rajzer, R. Kwiatkowski, W. Piekarczyk, W.
Binia$, and J. Janicki, “Carbon nanofibers produced
from modified electrospun PAN/hydroxyapatite
precursors as scaffolds for bone tissue engineering,”
Materials Science and Engineering: C, vol. 32, no.
8, pp. 2562-2569, 2012.

[9] L. Amalorpava Mary et al., “Centrifugal spun

ultrafine fibrous web as a potential drug delivery

vehicle.,” Express Polymer Letters, vol. 7, no. 3,

2013.

R. T. Weitz, L. Harnau, S. Rauschenbach, M.

Burghard, and K. Kern, “Polymer nanofibers via

nozzle-free centrifugal spinning,” Nano letters, vol.

8, no. 4, pp. 1187-1191, 2008.

T. Mikotajczyk, M. Bogun, M. Btazewicz, and I.

Piekarczyk, “Effect of spinning conditions on the

structure and properties of PAN fibers containing

nano! Jhydroxyapatite,” Journal of Applied Polymer

Science, vol. 100, no. 4, pp. 2881-2888, May 2006.

(10]

(1]



Carbon Nanotube Hybrid Microfibers for Bioactuator
Su Ryon Shin
Division of Engineering in Medicine, Department of Medicine, Brigham and Women’s Hospital, Harvard Medical
School, Boston, MA, USA
sshin4d@bwh.harvard.edu

AIM

Here, we fabricated thin, biocompatible, and highly
controllable electrochemical microactuators which
composed of hyaluronic acid (HA) hydrogel and
single-wall carbon nanotubes (SWCNTs) for various
biomedical engineering applications.

INTRODUCTION
Multifunctional ~microfibers
researched for various
electronic textiles, flexible electronics, artificial
muscle, implantable medical devices, and
microactuators (Darbari, Abdi, et al. 2011; Kong and
Chen 2014). Particularly, the development of
microfiber-based actuators that can operate in the
biological environment in the human body is crucial
for biomedical applications such as surgical robots and
actuating catheters (Mineta, Mitsui, et al. 2002; Vara
and Collazos-Castro 2015). For the realization of
microfiber-based actuators, microfibers with reliable
mechanical and electrical properties are required. Also,
biocompatibility of microfibers is also important for
their safe operations in the body, where contact
between microfiber and tissues is required.

have been
applications  including

widely

In electrochemical actuation, electrodes usually
deform by absorption of ions in an electrolyte during
application of a voltage. This method is advantageous
to other actuation mechanisms for being highly
controllable as the amount of electrical charge
determines the extent of deformation of the electrodes.
We choose this method as biological fluid could act as
an electrolyte and provide ions needed for the
operation of the electrochemical actuator, which
provides the possibility of further miniaturization of
the system. For an actuator to operate in a biological
fluid with low salt content, electrodes with very high
actuation efficiency should be used. The actuation
efficiency depends on the electrical, electrochemical,
and mechanical properties of the actuator.
Nanotechnology-enabled fabrication methods are the
best candidates for production of such thin and
efficient electrodes. Carbon nanotube (CNT) fibers
possess excellent mechanical and electrical properties
(Koziol, Vilatela, et al. 2007; Zhang, Li et al. 2007). If
placed in an electrolyte and electrically charged, they
exhibit electrochemical actuation. This works by two
mechanisms: (1) electric charging, which is a result of
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increase in bond length due to quantum mechanics
effect of addition or removal of charges (2), double
layer capacitance which is due to the space occupied
by ions (Shin, Lee et al. 2008; Shin, Lee et al. 2012).
In our preliminary results, we have shown that in
electrolytes with low salt content during application
of electrical potential as low as 1 volt, fibers made of
CNT by wet-spinning perform as efficient
electrochemical actuators. Aligned CNT as
supercapacitors have been demonstrated to function
effectively in the blood (Pushparaj, Shaijumon, et al.
2007). Also, bending fibers made of CNT papers
have been shown to be highly controllable
(Baughman, Cui, et al. 1999). Furthermore, we have
shown that biomolecules such as deoxyribonucleic
acid (DNA) and hyaluronic acid (HA) increase the
electrochemical efficiency of CNT fibers by acting
as ion conductor and binder. HA has been chosen as
biomolecule because it works effectively in the
dispersion of CNTs in water without the need to use
biosurfactants or superacids (Lynam, Moulton, et al.
2007). We combine the advantage of CNTs and
biomolecules  with  draw-spinning  fabrication
technique to create high-performance
electrochemical microactuators.

EXPERIMENTAL

Material

We were synthesizing CNT forests by chemical
vapor deposition (CVD). HA (MW: 41 kDa — 65
kDa) were purchased from  Nanolntegris
Technologies Inc. Other chemical and reagents were
purchased from Sigma-Aldrich.

Method

To achieve a high degree of alignment of CNTs in
the fiber, we used draw-spinning of CNT forests.
The CNT fibers were then placed in a bath of 0.3
wt% HA. Then, the fiber was washed and immersed
in the crosslinking solution.

EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

To achieve a high degree of alignment of CNTs in
the fiber, we used draw-spinning of CNT forests.
CNT forests which are vertically aligned CNTs, are
grown on a substrate in a nominally vertical
direction (i.e., although the overall direction is



vertical, the CNTs are tortuous and entangled along
their height) (Fig. 1a). When a CNT is debonded from
the substrate, it pulls the next CNTs due to
interlocking between CNTs. The CNT sheet with a
high degree of alignment of CNTs could be spun to
form a fiber (Fig. 1b-d). We used crosslinked HA
biomolecules to improve the capacitance and stability
of CNT fibers. The CNT fibers were placed in a bath
of 0.3 wt% HA. Then, the obtained fiber was

crosslinked by hexamethylenediamine.  Finally
obtained CNT/HA fiber showed nanoscale roughness
along the microfibers (Fig. 1e). Our results

demonstrate excellent cyclic voltammetry curves for
CNT fibers drawn from CNT forests and subsequently
coated with HA (Fig. 1 f-g).

10 nm

(c) CNT sheet draw
from CNT forest

@b \ —

Figure 1. (a) SEM and TEM micrographs showing
CVD-grown CNT forests in macro, micro, and nano
scales. (b) Schematic demonstration of draw-spinning
of CNT fibers from CNT forests. (c) CNT sheet is
being drawn from a CNT forest. (d) Optical and SEM
images of CNT fibers drawn from CNT forest. (e)
SEM image of an HA-coated CNT fiber. (f) Cyclic
voltammetry of the HA-coated CNT fiber in PBS and
(g) obtained cyclic voltammetry curve.

CONCLUSIONS

We successfully fabricated highly aligned CNT fibers
coated with HA. Due to significantly higher alignment
and entanglement of CNTs in CNT fibers and HA
existence, the CNT/HA microfiber showed high
electrical conductivity, mechanical, and capacitance
properties.

SUGGESTIONF FOR FURTHER WORK
Electrical, electrochemical, and mechanical properties
of the CNT composite yarns will be evaluated and
optimized. Furthermore, actuation efficacy of the
microfibers will be evaluated, and the design will be
optimized.
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AIM

We investigate two approaches to use 3D printing for
fabrication of microfluidic channels, and study their
characteristics, suitability and limitation to fabricate
the device. The first approach is sacrificial molding,
and the second approach is direct 3D printing of
microfluidic molds for replication of
polydimethylsiloxane (PDMS).

INTRODUCTION

Recent advance in additive manufacturing potentiated
the fabrication of microchannels, albeit with
limitations in resolution of printed structures, freedom
of geometry, and choice of printable materials [1]. We
investigated two approaches using 3D printing for
fabrication of microfluidic channels, and studied their
characteristics, suitability and limitation. The first
approach is sacrificial molding [2]. We fabricated
mechanically stable molds for 3D microchannels that
can be completely removed in water. The process of
fabrication is compatible with broad range of rigid and
soft polymer matrices cured by heat or ultraviolet (UV)
light. Importantly, the mold is stable and resilient in
hydrogels despite being hygroscopic, which allows for
fabrication of microchannels in biocompatible
matrices. The second approach is direct fabrication of
microfluidic molds by 3D printing. We evaluated four
common techniques of 3D printing—fused deposition
modelling (FDM), selective laser sintering (SLS),
stereolithography (SL) and photo-polymer inkjet
printing (PJ) for their suitability to fabricate molds for
soft lithography.

EXPERIMENTAL

Design and fabrication of PVA mold. 3D models for
sacrificial molds were created using commercially
available 3D CAD software (AutoCAD 2015,
Autodesk). Fused deposition modelling (FDM) 3D
printer (ROKIT 3dison multi) was used to to fabricate
a mold consisting of polyvinyl alcohol (PVA) in a
layer-by-layer manner.
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3D printing of molds for replica molding.
AutoCAD was used to design the molds for
replication of PDMS. The designs were exported as
STL files. Four different printers, one of each for
four different 3D printing techniques, were tested,
namely, fused deposition modelling (FDM),
selective laser sintering (SLS), photo-polymer inkjet
printing (PJ), and stereolithography (SL).

EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSIONS

We demonstrated that sacrificial molding using 3D
printed, PVA molds allowed to fabricate a T-
junction microchannel with the nominal dimension
of 200 um height and 200 pum width (Fig. 1). The
mold was stable in seven substrates we tested (rigid
polymers, soft polymers, and hydrogels) during
casting and it can be easily removed in water under
ultrasonication.
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Fig. 1. Microchannels fabricated using sacrificial
molding in seven different matrices.

In addition, we demonstrated that a polymer jet
printer (PJ) and a stereolithography (SL) printer was
successfully used to fabricate mold for replication of
PDMS (Fig. 2). We investigated the cross-sectional
profile of printed molds, and studied the agreement



between the designed dimensions and printed
dimensions.

[PJ

[SL]

Fig. 2. The profile of microchannels fabricated using
polymer jet (PJ) and stereolithography (SL).

CONCLUSIONS

We investigated two approaches of 3D printing for
fabrication of microfluidic channels. Sacrificial
molding using 3D printed, water-soluble PVA mold
allowed to fabricate microchannels in various polymer
metrices, including biocompatible hydrogels. 3D
printing of soft lithography molds allowed to engineer,
in a facile manner, microchannels with non-planar
cross-sections and those with axial gradients in height.
These 3D microchannels allows to manipulate fluids
within the channel in a manner that is impossible in
planar microchannels.
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