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OZET

Aktif karbon lif iiretiminde oksidatif termal stabilizasyon (oksidasyon) asamasi ¢ok
onem kazanmistir. Bu calismada; farkli kimyasal 6n islemler yapilarak oksijenli
ortamda farkli sicakliklarda 1s1l islemler yapilmigtir. Yapilan 6n kimyasal islemler ve
daha sonra yapilan 1s1l islemler numunelerin renk degisimine neden olmustur. Renk
degisimleri numunelerin termal yonden kararl bir yapiya kavustugunu goéstermistir. 200
°C den sonraki 1s1l islem sicakliklarinda numunelerin yanmazlik 6zelligini kazandiklari

goriilmiistiir.

Kimyasal 6n islemlerden sonra yapilan 1sil iglemler sonunda elde edilen numunelerin
yapisinda fiziksel ve kimyasal degisimler oldugu gozlenmistir. Fiziksel ve kimyasal
yapidaki degisimler lif ¢ap1 ve iplik numarast Ol¢iimleri, termogravimetrik (TGA)
analiz, FT-IR spektroskopisi ve X-ismn1 difraksiyonu yontemleri ile karakterize

edilmistir.

Yapilan islemler sonucunda; numunelerin lif ¢aplarinda ve iplik numaralarinda 1s1l
islem sicakliginin artmasina paralel olarak azalma goriilmiistiir. TGA analizlerinde ham
viskoz rayon liflerine gore kimyasal 6n islem ve daha sonra oksijenli ortamda 1s1l islem
gormiis numunelerin termal kararliliklarini kazandigi ve 1s1l islem sicakliginin artmasina
paralel olarak kiitle kaybinin azaldigi ve karbon veriminin arttigi goriilmiistiir. Azot
ortaminda yapilan ham viskoz rayon’un TGA analizinde % 12 civarinda olan karbon
verimi miktar1 yapilan kimyasal 6n islemler ve 1s1l islemler sonucunda % 48-49’lara

kadar artmustir.
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Infrared spektroskopi (FT-IR) verilerinin analizinden ¢ikan sonuglara gére, ham viskoz
rayon numune ile islem gérmiis numuneler karsilastirildiginda 1sil islem sicakliginin
artmasina paralel olarak viskoz rayona ait karakteristik piklerin azaldig1 ve 225-250 °C
sicakliklara yok oldugu goriilmistiir. Molekiiler yapisi degisen numuneler yapilan
islemler sonucunda c¢apraz baglar olusturarak, termal yonden daha kararli bir yapiya

sahip olmuglardir.

X-1s1n1  difraksiyonu (XRD) sonuglart 1sil islem sicakligina bagli olarak yapisal
degisikliklerin olabilecegini gostermistir. Viskoz rayon lifleri 1s1l islem sicakliginin
artmasina paralel olarak seliiloz II kristal yapisim1 kaybederek 225-250 °C’de yapilan
1s1l islemlerde termal yonden kararli amorf bir yapiya donlismiistiir. Kimyasal
islemlerden sonra 250 °C’de oksijenli ortamda 1si1l islem yapilmasi durumunda
numunelerin yliksek sicakliklarda yapilan karbonizasyon ve aktivasyon islemlerine

hazir hale gelebilecegi goriilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Viskoz rayon, termal stabilizasyon, termal analiz, infrared

spektroskopisi, X-1s11 difraksiyonu
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INVESTIGATION OF THE STRUCTURAL PROPERTIES OF THERMALLY
STABILIZED CELLULOSE BASED TEXTILE MATERIALS PRIOR TO
CARBONIZATION AND ACTIVATION

Taner SOY

Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
M. Sc. Thesis, January 2012
Thesis Supervisor : Assoc. Prof. Dr. Ismail KARACAN

ABSTRACT
Thermal oxidative stabilization stage necessary during the activated carbon fiber
production is very important for high quality activated carbon fiber. In this study,
thermal treatments were carried out in an oxygen containing environment using
different stabilization temperatures following different chemical pretreatments.
Chemical pretreatments followed by thermal treatments caused colour variations of the
samples. Colour variations indicate the occurence and presence of thermally stable
structures. Thermal treatments carried out with stabilization temperature of 200 °C or

higher showed the samples acquiring non-burning characteristics.

Following the chemical pretreatments and thermal treatments in air, the samples showed
different physical and chemical structures. Physical and chemical changes were
characterized using fiber diameter, linear density, thermogravimentric (TGA) analysis,
FT-IR spectroscopy and X-ray diffraction measurements. The results showed that the
fiber diameter and linear density values decreased with increasing stabilization
temperature. The results obtained from TGA showed that the samples acquired thermal
stability after going through chemical pretreatments followed by thermal treatments in
an oxygen containing atmosphere and mass loss decreased, carbon yield increased with
increasing thermal stabilization temperature. Carbon yield of thermally stabilized
samples increased to 48-49% in comparison with the carbon yield of 12% for the

untreated sample.

According to the results obtained from IR-spectroscopy, when the IR spectra of
untreated viscose rayon and treated samples were compared, it was observed that the

characteristic IR bands of untreated viscose rayon decreased in intensity with increasing
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stabilization temperature and disappeared altougether when the stabilization temperature
was reached around 225-250 °C. The structurally modified samples acquired more

stable molecular structure by developing ladder-like cross-links.

The results obtained from X-ray diffraction analysis showed the changes of crystal
structure with increasing stabilization temperature. Viscose rayon fibers gradually lost
the cellulose II crystal structure with increasing stabilization temperature and totally
became amorphous when the stabilization temperature of 250 °C was reached. The
results showed that the samples become ready for high carbonization and activation
temperatures when the chemical pretreatment followed by thermal treatment is carried

out in an oxygen containing atmosphere at 250 °C.

Keywords: Viscose rayon, Stabilization, Thermal analysis, Infrared spectroscopy, X-

ray diffraction
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GIRIS
Aktif karbonizasyon Oncesi seliilloz esasli tekstil malzemelerinin termal kararliliginin
saglanmasi1 ve aragtirilmasi amaclanmaktadir. Aktif karbon lif iiretiminde oksidasyon
asamast yliksek sicakliklara dayanim agisindan ¢ok dnemlidir. Oksidasyon islemi genel
olarak oksijen bakimindan zengin hava ortaminda 150-250°C aras1 sicakliklarda
yapilmakta 30 ila 60 dakikalik siireler de uygulanmaktadir. Genel olarak kimyasal
islemlerin oksidasyondan once yapilmasi karbon verimi acisindan gereklidir. Ciinki
oksidasyon islemi asamasi uygulanmadan 6nce kimyasal 6n islemlere tabi olmayan
seltilozik tekstil materyallerinden elde edilen karbon miktar1 diisiik olmaktadir.
Kimyasal 6n islem olmadan elde edilen aktif karbon yetersiz olmaktadir. Bu ¢aligmanin
amaci kimyasal islemlerden sonra oksidasyon islemiyle birlikte daha sonraki yiiksek
sicakliklarda yapilan karbonizasyon ve aktivasyon agsamasina hazir hale getirmektir.
Burada kullanilan seliiloz esasl tekstil maddesi farkli kimyasallarla nihai {iriintin aktif
karbon kalitesini artirmaktir. Bu ¢alismada oksidasyon sicakliklari 150-175-200-225-
250 °C lerde yapilarak sicakligin nihai iirliniin lizerindeki etkileri gézlemlenirken farkli
stirelerde bekletilerek farkli bekletme siirelerinin etkisi gézlemlenecektir. Kimyasal 6n
islemlerde kullanilacak kimyasallar farkli ancak ¢ozelti icerisindeki ylizdelik oranlari
aynt tutulacaktir boOylece ¢Ozelti yogunlugunun etkisi ortadan kaldirilacak ve
kimyasallar arasindaki etki farklar1 gozlemlenecektir. Elde edilen nihai iiriin farkh
testlere tabi tutularak yapilan islemlerin sonuglar1 deneysel olarak gézlemlenip bir araya
getirilerek kiyaslanacak ve en iyi nihai iirline sahip olabilecegimiz sartlarin optimum
ozellikleri belirlenmeye ¢aligilacaktir. Bdylece nihai aktif karbon lifi yapim asamasinda

baslangi¢ asamasinda kullanilacak yontemler belirlenmis olacaktir.



1. BOLUM

GENEL BiLGILER

1.1. AKTIF KARBONUN ONEMIi

[Ik kullannm M.O. 16. yy.’ a kadar uzanan aktif karbondan ileri aritmada
yararlanilmaktadir. Aktif karbon sularda bulunan organik kokenli maddelerin pek
cogunu bliyiik verimle giderebilmektedir. Bu nedenle diger aritma sistemlerine tistiinliik
saglamaktadir. Ozellikle giiniimiizde kullammi yayginlasan pestisitler, herbisitler gibi
zehirli maddelerin nehir, deniz ve gollerde karisarak yarattigi kirliligin onlenmesi i¢in
aktif karbon gelecekte daha da 6nem kazanacak bir malzemedir. Aktif karbon sadece
organik maddelerin  uzaklastirllmasinda degil, birgok inorganik maddenin
uzaklastirilmasinda da kullanilmaktadir. Aktif karbon 37° C’ de pratik olarak herhangi
bir organik solventi adsorplamakta ve 120° C veya daha yiiksek sicakliklara 1sitildigt

zaman adsorbladigr maddeyi birakmaktadir.

Aktif karbon; koku; tat, renk giderimi yani sira ¢ozlinmemis organik ve organik
olmayan kirliliklerinde giderilmesinde, atik sularin aritiminda, bitkisel ve hayvansal
yaglarin aritilmasinda, organik olmayan asit, tuz, ve bazlarda, elektroliz havuzlarinda,
maddelerin ayrigtirilmasinda uygulanan aritim proseslerinin vazgegilmez bir elemanidir.
Aktif karbon mineralinin {iretiminde kullanilan en yaygin hammadde; hindistancevizi
kabugu, komiir, odun ve petrol atiklaridir. Aktiflestirme isleminde kullanilan
hammaddelerin ¢ogu, islenmemis halde 10-15 m? /g i¢ yiizey alanna sahiptirler.
Hammadde yiiksek sicaklikta buharla aktif hale getirilerek, absorbsiyon i¢ ylizey alani
arttirir [1].



1.2. AKTIF KARBONUN TANIMI

Aktif karbon yiiksek karbon igerigine sahip maddelere uygulanan aktivasyon siireci ile
i¢c ylizey alan1 ve gozenek hacmi oldukga gelistirilmis sogurgan malzeme olarak
tanimlanabilmektedir. Bu yapiy1 ifade eden herhangi bir kimyasal formiil
bulunmamaktadir. Aktif karbonun genisletilmis yiizey alani, mikro gézenekli yapisi,
yiiksek adsorpsiyon kapasitesi ve yiizey reaktivitesi sogurgan olarak kullanilmasini

saglar [2].

Aktif karbon genellikle hi¢bir yapisal formiil ya da kimyasal analiz yolu ile karakterize
edilemeyen, ¢ok gozenekli karbonlu malzemelere verilen terminolojik bir addir. Aktif
karbonlarin gozeneklerinin hacmi ve yiizey alani, genellikle, sirasiyla 0.2 ml / g ve 400
m” /g'dan daha fazladir Gozeneklerin boyutu 3 A ile birkag bin A arasinda
degismektedir. Aktif karbona yiiksek adsorplama 6zelligini veren kiiclik boyutlu mikro

gbzeneklerdir. Mikro gozeneklerin olusumu aktivasyon islemine baghdir [3].

Organik esash aktif karbon; bilesim olarak % 87-97 oranlarinda karbon icermekte olup
geri kalan oranlarda ise hidrojen, oksijen, kiikiirt ve azot icerebilir. Ote yandan
kullanilan hammaddeye ve proseste katilan diger kimyasal maddelerin igerigine baglh

olarak daha farkli elementleri de igerebilmektedir.

Aktif karbon, bulunan ilk adsorbent olarak dikkati ¢cekmesine ve hala endiistride genis
bir kullanim alanmna sahip olmasimna ragmen hazirlanmast i¢in uygun yontemin
gelistirilmesi ve gozenek yapisinin anlasilmasi yolundaki gelismeler halen devam
etmektedir [2].
Aktif karbonu diger adsorbentlerden ayiran 6zellikler arasinda;
e Ayirma ve saflagtirma gibi endiistriyel prosesler Oncesinde nem giderme
islemine gereksinim duymamasi,
e Genis ve girilebilir i¢ ylizey alan1 sayesinde polar olmayan veya ¢ok az polar
olan molekiilleri adsorplama 6zelligine sahip olmasi,
e Adsorpsiyon temelinin Van der waals baglarina dayanmasi ve bunun sonucu
olarak da rejenerasyon icin gerekli olan enerji ihtiyacinin diger adsorbentlere

oranla diislik olmasi yer almaktadir [4].



Aktif karbon endiistride ¢ok yaygin olarak kullanilan adsorbentlerden birisidir. Onun
kullanim1 renk giderimi, hava kirliligini aritma, ¢ozelti geri kazanim, metal madeni
uygulamalar1 ve atik aritim gibi pek ¢ok alanda diisiiniilebilir. Birgok su otoritesi aktif
karbonu kimyasal aritim prosesinin bir pargasi olarak kullanir. Toz aktif karbon ve
graniil aktif karbon tat, koku ve rengi diizenlemek icin kullanilir. Aktif karbon; turba,
linyit, komiir, mangal kdmiirii ve findik, ceviz gibi maddelerin kabuklarindan gesitli

islemler sonucu hazirlanir [5].

1.3. AKTiF KARBONUN TARIHCESI

Eski caglarda karbon sadece yakit olarak degil farkli amaglar i¢in de kullanilmistir.
Misir papiriislerinde karbonun tibbi amaglarla kullanildigina rastlanmistir (MO 1500).
Hipokrates zamaninda, odun “char”lar1 cesitli hastaliklar icin kullanilmistir. Eski

Hintliler igme sularini kok komiiriinden gegirip filtre etmiglerdir [6].

Japonya’da MS 13. ylizyilda Kashiwara Jingu, Nara’da insa edilmis eski bir tiirbenin

icerisinde kok komiirii filtresi kullanilan bir kuyu bulunmustur [7].

1773’te, Scheele tarafindan aktif karbonunu gaz adsorpsiyon ozelligi kesfedilmistir.
1785’te Lowitz, odun komiiriinlin bir¢ok sivilarin rengini giderme 6zelligi oldugunu
gbzlemlemistir. 1808°de, seker pancari ve seker kamisi endiistrilerinde hammaddesi

kemik olan aktif karbon kullanilarak agartma islemi gerceklestirilmistir [2].

Aktif karbon, endiistriyel anlamda ilk defa 1811 yilinda Ingiltere’de, ¢ok az miktarda
karbon igeren kemik kiilii ile seker c¢oOzeltisinin agartilmasi igleminde kullanilmistir.
Kemik kiiliiniin yapis1 kalsiyum fosfat ve ¢cok az miktarda karbondan olusmaktadir. Bu
nedenle ger¢ek anlamda karbon degildir. Bitkisel maddelerden renk giderici olarak
kullanilan odun komiirii eldesi 1856—1863 yillar1 arasinda Ingiliz patenti olarak

yayinlanmistir [5].

19. ylizyilda, farkli hammaddelerden, agartma 6zelligine sahip aktif karbonlarin {iretimi

konusunda ¢aligmalar yapilmigtir. 1822°de, Bussy, kemik karbonlarinin kandaki



potasyum bilesikleri (potasyum hidrat, potasyum karbonat vb.) ile birlikte 1sitilmasi
durumunda agartma giicliniin 30 kat arttifini tespit etmistir. Laboratuvarda hazirlanan

kan komiirleri modern anlamdaki aktif karbonunun ilk 6rnekleridir [8].

Avrupa’da odun komiirii ve daha sonra kok komiirii, seker pancarini rafine etmek igin
kullanilmigtir. Bu islem Napolyon zamaninda kitaya karsi ambargo nedeni ile Fransa’da

baslatilmistir [7].

Kloriir ¢ozeltisinden altinin adsorplanmasinda aktif karbon kullanimi ilk olarak 1847
yilinda gerceklesmistir. Davis bu fikirden yola ¢ikarak 1880 yilinda klortirlii ¢ozeltiden
altinin alinmasi isleminde odun kok komiiriinii kullanmistir. Bu yontem, Avustralya’da

yaygin olarak kullanilmaktadir [6].

1865°te Hunter, Hindistan cevizi komiirlerinin gaz adsorpsiyon kapasitesinin oldukca
yiiksek oldugunu saptamistir. Hindistan cevizi komiirlerinin o zamana kadar gelistirilen
komiirlere gore daha iyi 6zelliklere sahip oldugu belirlenmistir. Stenhouse 1856°da, un,
katran ve magnezyum karbonat karisimini 1sitarak agartici char; Lee 1863’te, turbayi,
hava ve buhar ile 1sitarak, koku giderici 6zellige sahip aktif karbon hazirlamislardir.

Fakat bu iirlinlerin ticari boyutta {iretimleri olmamustir [8].

1894 yilinda Johnson, siyaniir ¢ozeltisinden altin eldesinde odun kok k&miiriiniin

kullanilmas1 patentini almistir [6].

1900 ve 1901°de Ostrejko, modern ticari aktif karbonun patentini almistir. Bu siirecte,
bitkisel kaynakli maddeler metal kloriirle karistirilip uygun sicaklikta karbonize
edilmistir. Yapilan bir diger ¢alismada, bitkisel odun CO, gaz atmosferinde yliksek

sicakliklara kadar 1sitilarak aktive edilmistir [8].

Ik ticari toz aktif karbon, Eponit, 1909°’da Ostrejko’un patenti kullamlarak odun ile
hazirlanmistir. Norit, 1911 yilinda seker endiistrisinde kullanilan aktif karbonu
Hollanda’da iiretmistir. Amerika’da ilk aktif karbon {iretimi soda kagit hamuru (pulp)
tiretiminde agiga cikan atik {iriin olan siyah kiiliin degerlendirilmesi amaciyla yapilan

calismalarla  gerceklestirilmistir.  Siyah  kiil  fabrikalarda  pigment olarak



kullanilmaktaydi. Fabrikadaki bir ¢alisan tesadiifen siyah kiiliin agartma 6zelligini fark
etmistir. Giiniimiizde bu {iriin “Filtchar” olarak bilinmektedir. Bu {iriinlin 6zelliklerinin
her parti f{retimi esnasinda degisiklik gostermesi, istikrarli bir {irlin  kalitesi
gostermemesi nedeniyle bu iriiniin pazarlanmasinda giigliiklerle karsilagilmistir.
Gelistirilen Sudan IIT metodu ile filtchar’in 6zellikleri eskiye gore daha iyi karakterize
edilmeye ve tiikketim ic¢in daha iiniform 6zellikler gosteren aktif karbonlar iiretilmeye

baslanmustir [8].

1915°te 1. Diinya Savasi sirasinda Almanlar klor gazini silah olarak kullanmislardir. Bu
gaz insanlarin nefes almalarini engelleyip, bogulmalarina sebep olmaktaydi. Riizgarla
dagilan bu gaza kars1 her iki taraf da korunma yolunu bilmiyordu. Bu durum, zaman
zaman Alman askerlerinin de 6lmesine neden olmaktaydi. Almanlarin bu gaza kars
korunmak i¢in aktif karbon igeren gaz maskeleri kullanmaya baslamasi, aktif karbonunu
ilk olarak savunma amaclh kullanimini giindeme getirmistir. Aktif karbonun en énemli
uygulama alan1 sudan tat, koku, renk verici ve istenmeyen organik kirliliklerin
uzaklagtirilmasi islemidir. Birgok ecza ve kimya triinlerinin saflastirilmasinda gaz faz
uygulamasi olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Son yillarda aktif karbonunu hidrometalurji
alaninda altin, glimlis ve molibdenin geri kazanimindaki uygulamalar1 giderek
artmaktadir. Giinlimiizde aktif karbonlar dogrudan veya dolayli yollarla da olsa

giindelik hayatimizin vazgeg¢ilmez bir parcgasi haline gelmistir [8].

1.4. Aktif Karbonun Ozellikleri

Aktif karbonun ana bileseni karbondur ve % 85-95 arasinda bulunur. Ek olarak aktif
karbonlar; hidrojen, azot, siilfiir ve oksijen gibi diger elementleri icerir. Bu
heteroatomlar kaynak hammaddeden tiirer veya aktivasyon prosesi ve diger hazirlama
islemleri boyunca karbonla birlikte olusur. Tipik bir aktif karbonun elemental
bilesiminde; % 88 C, % 0,5 H, % 0,5 N, % 1 S ve % 6—7 O bulunur. Aktif karbonun
oksijen igerigi kaynak madde ve hazirlanisa gére % 1-20arasinda degisebilir. En yaygin
olarak kullamlan aktif karbonlar 800—1500 m?/g yiizey alana 0,2-0,6 cm’/g gbzenek

hacmine sahiptir [5].

Ozel uygulamalar icin toz, graniil, pellet veya lif formunda aktif karbonlar

tiretilebilmektedir. Toz haldeki aktif karbon graniillerin ¢giitiilmesi elde edilmektedir.



Graniil aktif karbon, graniil haldeki baslangic maddelerinden iiretilebildigi gibi, toz
haldeki aktif karbonlarin bir baglayici vasitasi ile graniil hale getirilmesinden de elde
edilebilir. Pellet haldeki aktif karbon iiretiminde ise, baslangi¢ maddesi uygun bir
baglayici ile pellet haline getirilir ve aktive edilir. Lif formundaki aktif karbonlara 6rnek
olarak da aktif karbon fiberler, poliakrilik ve fenolik recineler gibi sentetik fiberlerin
inert gaz atmosferi altinda ve yliksek sicaklikta karbonize edilip aktive edilmesiyle

tiretilmektedir [9].

Aktif karbonun 6nemli 6zelliklerinden biri elektrigi gecgirmesi ve tasimasidir.
Aktif karbonlarin biiyilik bir kismi desite edilmis suda serbest birakildigi zaman pozitif
kutuba giderler. Bu negatif yiiklenme karbonun hazirlandigi metoda biiyiik 6l¢iide baglh
olarak degisebilir. Aktivasyon sicakligi ve karbonun mineral bilesiklerinin elektriksel

ylklenmeyi etkiledigi tespit edilmistir [1].
1.4.1 Aktif Karbonun Genel Ozellikleri

Aktif karbon, biiylik kristal formu ve oldukg¢a genis i¢c gozenek yapisi ile karbonlu
adsorbanlar ailesini tanimlamada kullanilan genel bir terimdir. Aktif karbonlar, insan
sagligina zararsiz, kullanigh iiriinlerdir. Aktif karbonun hem endiistride hem de giincel
hayatta pek ¢ok uygulamada yer almasini saglayan fiziksel ve kimyasal oOzellikler

bulunmaktadir [10].

Cesitli hammaddelerin baslangi¢c maddesi olarak kullanilmasi ile tiretilen aktif
karbonlarin ¢ok biiyiik bir kismu, {iretim siireglerinin bir sonucu ve hammadde tiirlerinin
ozelliklerine bagli olarak gdzenekler igerirler. Uretim sonrasi uygulanan gesitli kimyasal
ve 1s1l islemler, baglangigtaki gdzenek yapisini gelistirebilir ve yeni mikro gézeneklerin
olugmasini saglayabilir. Yiiksek adsorpsiyon kapasitesi i¢in, genis bir spesifik yiizey

alan1 ve kiiciik boyutlu gozenek artisinin saglanmasi gereklidir [9].

1.4.1.1. Molekiil ve Kristal Yapis1

Aktif karbonunu molekiil ve kristal yapisini anlamak i¢in bu maddenin yiizey kimyasini

anlamak gerekmektedir. Aktif karbonla, karbon siyahi arasindaki fark karbon siyahinin



daha kiiciik i¢ yiizey alanina sahip olmasidir. Aktif karbon yapis1 hakkindaki birgok veri
karbon siyahindan elde edilmektedir. Karbon siyah1 ve aktif karbonun temel birim
yapisi saf grafitin yapisina benzemektedir. Karbon siyahi, boyama amaciyla kullanilan
bir ¢esit renk pigmentidir.

Aktif karbondaki grafitik boliim ¢ogunlukla 67 tabakadan olusmaktadir ve Sekil 1.1°de
goriildiigii gibi her bir boliimiin ortalama g¢ap1 yaklasik olarak 10 nm’dir. Tabakalar
yogun ve diizenli hegzagonal halkalardan olugmaktadir ve iki bitisik tabaka 0,335 nm
aralik ile ayrilmaktadir. Tabaka iizerindeki iki komsu karbon atomunun mesafesi 0,142
nm’dir. Bu, grafit i¢in baskin yapidir. Grafit boliimiin boyutu inert atmosfer ve yliksek
sicaklikta (>1000 'C) grafitizasyon islemi ile arttirilabilir [5].

Sekil 1.1. Grafit kristallerin yapis1 [11]

Karbon-karbon baglari1 arasindaki uzaklik 1.415 Adir. Karbonun ii¢ elektronu komsu
atomlarla diizenli kovalent baglar yapmakta, geriye kalan bir elektron bag ise yapilar
arasinda salinmaktadir. Bu durum karbon atomlar1 arasinda cifte bag olusumunu
saglamaktadir. Bu, grafit i¢in baskin yapidir. Aktif karbonun yapisi grafitten biraz
farklidir. Karbonizasyon iglemi siiresince, bir ¢ok aromatik ¢ekirdek (grafittekine benzer
Sekil 1.2.) olusmaktadir. X-151m1 ile yapilan incelemeler, bu yapilarin altigen olarak,
baglanmis karbon atomlarini igeren mikrokristalin yapisinda oldugunu, gostermektedir.

Diizlemlerin yaricap1 150 A" dir. Mikrokristaller arasindaki uzaklik 20-50 A 'dir.



Heterosiklik gruplar, adsorpsiyon, desorpsiyon ozelliklerini ve komsu diizlemin

uzakligini etkilemektedir [10]

Sekil 1.2. Grafit ve aktif karbonun yapis1 [10]
Hazirlama metodundan ve safsizliklarin olmasindan dolayr mikrokristal yapida bazi
bosluklar olusmaktadir. Hazirlama islemi veya hammaddenin dogasindan dolayi,
diizlemin kenarindaki halka yapilar heterosikliktir. Heterosiklik gruplar, adsorpsiyon,

desorpsiyon 6zelliklerini ve komsu diizlemin uzakligini etkilemektedir.

Sekil 1.3. Aktif karbon tabakasinin genel goriiniimii [5]
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Aktif karbonun yapisi, grafite gore diizensizdir (Sekil 1.3.). Aktivasyon islemi siiresince
kristallerin yiizeylerindeki karbon baglarinin diizenli dizilisi bozulmaktadir. Yapinin
gelisimi karbonizasyon ve aktivasyon sicakliklarimin bir fonksiyonudur. Hegzagonal
karbon halklari, bazi molekiil kirtlmasina ugramis, rastgele siralanmis, biri digeriyle
dogrudan iligkili grafit kristallerden olusmaktadir. Biitlin yapi1 bundan dolay1 cok
diizensizdir ve ¢ogunlukla ‘turbo ince tabakali’ olarak belirtilebilmektedir. Aktif
karbonlardaki yliksek mertebeden yapisal bozukluklar nedeniyle, diizlemsel katmanlarin
koselerindeki karbon atomlar1 ig¢in birgok tepkime olasiligi vardir. Sonu¢ olarak,
genellikle kirik grafitik halka sistemlerinin kenarlarinda mevzilenmis oksijen igeren

organik fonksiyonel gruplar karbonun yiizeyinde bulunmaktadir [5].

1.4.2. Fiziksel Ozellikleri

X 1smlar analizine gore, aktif karbonun temel yapisi hakkinda iki goriis vardir. Bu
gorilislerden bir tanesi, yapmin basit kristaller halinde kabul edildigi olusumdur.
Grafitten farkli olarak, paralel tabakalar dikey bir eksen lizerinde miikemmel bir sekilde
dizilmemis olup, tabakalarin birbirleri {izerindeki agisal konumlar1 rastgele ve
diizensizdir. Sekil 1.4’de gosterilen bu yapi, turbostatik yap1 olarak adlandirilir. Burada
basit kristallerin dizilimi tamamen rastgele olup, karbonizasyon sicakligina baghdir.
Aktif karbon yapisi ile ilgili diger gorlise gore, yapi, karbon altigenlerinin ¢apraz baglh
uzay kafesi (cross- linked space lattice) seklindedir. Bu yap1 hetero atomlarla kararh

hale getirilir [9].

O D

Sekil 1.4. Aktif karbonun grafitik tabakalarinin diizeni [9]
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1.4. 2.1 Yiizey alam

Aktif karbonun en oOnemli fiziksel Ozelligi, yiizey alami olup, aktif karbon
karakterizasyonunda Onemli bir parametredir. Aktif karbon yiizey alani, BET
(Branauer- Emmet- Teller) yontemi ile belirlenir. BET, gazlarin kati malzemelerin
yiizeylerine fiziksel adsorpsiyon karakteristigini kullanarak yiizey alani hakkinda bilgi
veren bir yontem olup, gazin, kat1 ylizeyinde olusturdugu fiziksel olarak adsorbe olmus
mono tabaka prensibini esas alir. Malzemenin BET yontemi ile analizi sonucu gézenek

hacmi, gozenekliligi ve aktif ylizey alan1 hakkinda detayl bilgi elde edilebilir [9].

Aktif karbonun i¢ yiizeyi (aktiflestirilmis yiizey) cogunlukla BET vyiizeyi olarak (m?%/g)
ifade edilir. Yiizey alam1 azot (N,) gazi kullanilarak olgiiliir. Su aritiminda kullanilan
aktif karbon taneciklerinin i¢ yiizey alaninin yaklasik 1000 m*/g olmas: istenmektedir.
Kirlilik olusturan maddeler, aktif karbonun yiizeyinde tutulacagindan, yiizey alaninin
biiylikliigii kirliliklerin giderilmesinde oldukga etkili bir faktordiir. Prensip olarak,
ylizey alanm1 ne kadar biiyiikse, adsorpsiyon merkezlerinin sayisinin da o kadar biiytlik
oldugu diisiiniiliir. ideal yapidaki bir aktif karbonda gdézenekler 0,2-1,0 cm’/g
civaridadir. Yiizey alani ise 400-1000 m*/g araliginda olmakla birlikte 6zel amagl
tiretimlerde bu deger asilabilmektedir. Gozenek boyutlar1 ise 0,3 nm ile binlerce

nanometre araliginda degisiklik gostermektedir [12].

1.4.2.2. Gozeneklilik (Porozite)
Aktif karbonun bir diger onemli 6zelligi de gozenek yapisidir. Aktivasyon siireci

stiresince, aktif karbonda gozeneklilik olusumu asagidaki adimlardan olusmaktadir.
. Karbonizasyon sicakliginin artmasi ile 6ncelikle H,O, CO,, CH4 ve CH3OH gibi
kiiclik molekiiller uzaklasir.

. Yapidan uzaklasan kii¢iik molekiillerin yerine mikro gézenekler olusur.

. Gaz halde uzaklasan maddeler, kat1 icerisinde artan basing¢lari nedeni ile mikro
kanallar acarlar. Bu sirada ¢apraz bagl seliilozik ana yap1 bozulmaz.

. Karbonizasyon sicakligi arttirildiginda, tek karbon atomlarmin hareketi ile

hekzagonal diizendeki karbon atomlarinin olusturdugu ilk karbon yapisi ortaya ¢ikar.
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. Sicaklik artis1 etkisi ile karbon olmayan atomlarin yapidan uzaklastirilmasi ile
seliiloz yapis1 grafitik yapiya doniisiir. Bu slire¢ miikemmel olmaktan uzak olup, olusan
karbon yapis1 ilk sekillenmede pek c¢ok hata igermektedir. Olusan karbon yapisi
tabakasal degildir.

o Seliilozik yapmin parcalanmasinda ve karbon yapisi olarak yeniden
diizenlenmesinde, her ana polimer farkli bir tepkime izledigi i¢in, aktif karbon yapis1 da
hala tam olarak modellenmemistir.

Aktif karbonda gozenek boyut dagilimindaki farkliliklar, farkli sekil ve boyutlardaki
molekiilleri adsorplama kapasitesini etkiler. Adsorplama kapasitesi, 6zel uygulamalar

i¢in 6nemli bir Sl¢iittiir [9].

1.4.2.2.1. Aktif karbondaki gozeneklerin sekilleri ve boyutlar:

Herhangi bir aktif karbon partikiiliinde degisik 6l¢iilerde gdzenekler bulunur. [IUPAC’a
gore gozenekler soyle siniflandirilir:

» Mikro gbézenekler (yarigapt 1 nm’den kiicilik olanlar),

* Mezo gozenekler (yarigcap: 1-25 nm olanlar),

* Makro gozenekler (yarigapt 25 nm’ den biiyiik olanlar).

Karbona adsorplama kapasitesi kazandiran yapilar mikro ve mezo gozeneklerdir. Mikro
ve mezo goOzenekler aktivasyon prosesi boyunca olusur. Aktivasyon basit olarak
kimyasal reaksiyonlar yardimiyla gézeneksiz ham maddede gozenekler gelistirmektir

[12]. Sekil 1.5.’de aktif karbonda mevcut goézenekler gosterilmistir [9]

Iki cesit aktivasyon prosesi vardir. Bunlar tarihsel kullanim sirasiyla “buhar
aktivasyonu” ve “kimyasal aktivasyon”dur. Bu iki islem baslica farkli gozenek yapilar
verir. Graniiler aktif karbonlar (GAC) ayrica makro gozeneklere de sahiptir. Bu
gozenekler gercek adsorpsiyonun olustugu mezo ve mikro goézeneklere (partikiiliin
icine) hizli girisi saglar. Toz aktif karbonlarda (PAC) kiiciik partikiil boyutlarinin
bulunmasindan ve makro gozeneklerin genelde bulunmamasindan dolayr PAC’a giris

sorun yaratmaz [12].
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D13 Yiizey
4 | )
I¢ Yiizey
Das Yiizey
Mikropor
Mezopor
Makropor
I¢ Yiizey — —p Por (Gozenek) Yapist Y,

Sekil 1.5. Aktif karbonda bulunan gézenekler [9]

Sekil 1.6. Aktif karbonun yiiksek oranda gelismis gozenekliligini gosteren “Makro
gbzenek” araligindaki elektron mikroskopisi ile alinan fotografi. Gosterilen
alan 15.8 ux 12.5 p [13].
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Sekil 1.7. Karbonun gozenekli yapisinin SEM goériintiileri.(A)Mezopor Kiiresel
(caplar1 100-300 nm) ve (B) nanopores (70 nm den daha kiigiik ¢apl)
goriilmektedir [14].

Buharla aktiflestirilmis karbonlardaki mikro ve mezo gozenek yapisini anlayabilmek
icin aktivasyon isleminin hemen 6ncesindeki maddenin yapisini incelemek daha faydali
olacaktir. Buhar aktivasyonunu yiiriiten basamak ham maddenin (¢lirlimiis bitki, linyit,
komiir) karbonlagmasidir. Buhar aktivasyonunda kullanilan karbonlagmis ham
maddelerin hepsi “bazal yiizeyler” olarak adlandirilan ¢ok kiiclik grafit benzeri
ylzeylerden olusur. Bazal yiizeyler, uglarinda diger atomlar1 igeren bazi ylizey
fonksiyonel gruplariyla birlikte daha ¢ok aromatik karbon atomlarindan olusur. Bazal
yiizeyler, diiz ya da biikiilmiis, 0.35 nm kalinliginda ve birka¢ nanometre genislik ve
uzunlugundadir. Karbonlagsmig maddede, bir¢ok bazal yiizey en sik istifleme seklinde
olabilir. Aym1 yondeki ¢ok sayidaki bitisik ylizey, grafit benzeri bir y1gin olusturacaktir.
Diger yerlerde ylizeylerin yonii tamamen rastgele olacaktir. Buhar aktivasyonu
prosesinde, karbonlagsmis madde yaklasik 1000 °C sicakliktaki buhar ile reaksiyona

sokulur. Bu kosullarda, karbon atomlarinin bir kismi1 gazlagma ile gider:

C(k) + HyO(g) —CO(g) + Ha(g)

Bir¢ok etkenden dolayi, karbonlasmis maddedeki farkli bazal yiizeylerin bu gazlagma
reaksiyonu boyunca degisik aktiviteler gosterir. Sonug olarak, bazi yiizeyler giderilirken
digerleri kalir. Boylece ¢ok gdzenekli bir yap1 olusmus olur. Uretim metodunun sonucu

olarak, mikro gozenekler genelde yarik seklindedir. Mikro gozenek duvarlari, bazal
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ylizeylere bitisik genis diiz kenarlardir. Aktivasyon adim adim mikro gézenekleri mezo

gbzeneklere genisletir [12].

1.4.2.2. Kimyasal Yolla Aktive Edilmis Karbonlarda Mikro Ve Mezo Gozenekler

Kimyasal aktivasyon prosesi, karbonlagsmanin ve aktivasyonun ayni zamanda ve diistik
sicakliklarda gerceklesmesinden dolayr buhar aktivasyon prosesinden farklidir.
Kimyasal yolla aktiflestirilmis karbonlar, aktivasyon kimyasalinin (genellikle fosforik
asit) yeni karbonlasmis madde (6rnegin talas) ile karistirilmasiyla tiretilir. Karbonlasma
sicakligr yaklasik 500 °C’dir. Aktivasyon kimyasali, tahtay1 kabartir ve seliiloz yapisini
acar. Karbonlagmada kimyasal madde komiire destek olur ve yapinin kiigiilmesine izin
vermez. Sonug, aktiflestirici madde ile doldurulmus gozenekli bir yapidir. Kalintilar
karbonun yikanmasiyla giderilir. Olduke¢a diisiik proses sicakliginin bir sonucu olarak,
kimyasal yolla aktiflestirilmis karbonda grafitik bazal yiizeyler bulunmaz. Onun yerine
her partikiil, kismen aromatik, kismen alifatik organik molekiil ya da neredeyse sonsuz
sayida farkli monomerlerden olusan ¢apraz bagli polimerler olarak bulunabilir. Bdylece
mikro gozeneklerdeki duvarlar bile diizgiin degil piiriizliidir ve ¢ok miktarda farkl
cinsten atomlar (en ¢ok da oksijen) icerir. Sonug olarak, kimyasal yolla aktiflestirilmis

karbonlar, buharla aktiflestirilmis karbonlardan daha az hidrofobiktir [12].

1.4.1.2.2.3. Gozeneklerin Pratik Uygulamalardaki Etkileri

S Fazdaki Uygulamalar; S1vi faz uygulamalarinin ¢ogu yiiksek molekiiler agirliktaki
maddelerin (6rnegin; renkli yapilar ya da hiimik maddeler) adsorpsiyonunu igerir.
Mikro gozenek sisteminin biiyiik bir kismi, boyutlarindan dolay1 bu tiirlerin ¢ogunu
kabul etmez. Bunun i¢in, fazla miktarda mezo gozenekli karbonlar gerekir ve yiiksek

miktarda toplam ylizey alanina sahip (mikro gozenekli) karbonlar kullanilmaz

Ideal olarak, karbon, adsorplanacak molekiiliin boyutundan biraz daha biiyiik boyutta

olan ¢ok fazla sayida gozeneklere sahip olmalidir [12].

Agwr Metal Bilesiklerini Iceren Uygulamalar; Birgok metal bilesiklerinin adsorpsiyonu
bilesik ile karbon arasinda kimyasal bir bag olusumunu igerir. Dolayistyla burada

karbon kimyasi ¢ok onemlidir. Cozeltideki altin siyaniiriiniin adsorpsiyonu bu tiir



16

uygulamalara iy1 bir 6rnektir. Buharla aktive edilmis karbonlar, 6zellikle altin siyaniiri
tizerinde yiiksek ¢ekim giiciine sahiptir. Kimyasal yolla aktive edilmis karbonlar her
durumda daha go6zenekli olabilmelerine ragmen buharla aktive edilmis karbonlarin
uyguladigi kadar altin siyaniiriine ¢ekim uygulamazlar. Degisik tipteki buharla aktive
edilmis bir¢ok karbon arasinda kii¢iik fakat anlamli farkliliklar bulunur. Bu farklar,
kimyasal yapidaki farkliliklardan ve iiretim metotlarindaki farkliliklardan dolay1
gergeklesir [12].

1.4.2.2.4. Farkh Aktif Karbon Tiplerindeki Mikro Ve Mezo Gozenekler

Toz Aktif Karbonlar; Buharla aktive edilmis ¢lirlimiis bitki, linyit ve hindistan cevizi
kabugu bazli karbonlarin gézenek boyutlarinin dagilimi incelendiginde; ¢iiriimiis bitki
bazli karbonlarin, hem mikro hem de mezo gozeneklerin varligindan dolay1 ¢ok amacli
kullanima olanak tanityan bir karaktere sahip olduklari goriilmiistiir. Linyit bazh
karbonlarin gézeneklerinin, yalniz 1-4 nm aralifindaki ¢aplardaki gézeneklerden degil,
ayrica milkemmel bir kullanim kolayligi saglayan daha genis mezo gozeneklerden
olustugu ve linyit bazli karbonlarin olduk¢a mezo goézenekli oldugu goriilmiistiir.
Hindistan cevizi kabugu bazli karbonlarin tamamen mikro goézenekli yapiya sahip
oldugu ve sadece diisiik molekiiler agirliktaki maddelerin giderilmesine uygun oldugu
goriilmiistiir. Clinkii daha yiiksek molekiiler agirliktaki maddelerin varlig1 ¢ogunlukla
mikro gozeneklerin girislerini kolaylikla tikayarak performansi engellerler. Kimyasal
yolla aktive edilmis karbonlara bakildiginda ise bu tip karbonlarin mikro ve mezo
gozenek araliklarinda son derece gozenekli bir yapiya sahip olduklar1 goriiliir. Bununla
birlikte, buharla aktive edilmis karbonlarla karsilastirildiklarinda, kimyasal yolla aktive
edilmis karbonlar daha az hidrofobik ve daha fazla negatif yiiklii gozenek ylizeyi

saglarlar.

Basingla Sikistirilmis ve Kwrik Tip Graniiler Karbonlar; Cilirimiis bitki bazli
sikistirtlmis karbonlar degisik gézenek boyut dagilimlarinda iiretilebilir. Mikro gézenek
tipte olanlar1 baskin olarak gaz fazi uygulamalarinda ve altin kaplamaciliginda
kullanilir. Diger tipte olanlar ise hem mikro hem de mezo goézeneklere sahiptir ve
cogunlukla kiiciik ve biiyiik molekiiller igeren sivi faz uygulamalarinda (su aritiminda)

kullanilir. Kirik tip komiir bazli karbonlar, hem mikro hem de mezo gozenekleri birlikte
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igerir. Kirik tip (sikistirilmamais) ¢iirtimiis bitki bazli karbonlar farkli gézenek boyutlar
dagilimi saglarlar ve bundan dolay1 ayrica ¢ok amagli kullanim saglayan bir karaktere
sahiptir. Linyit ya da hindistan cevizi kabugu bazli graniiler aktif karbonlar, toz

cesitlerindekiyle ayni mikro ve mezo gozenek yapilarina sahiptir [12].

Mikro gozenekler genellikle 0,15- 0,7 cm’/g gdzenek hacmine sahiptir. Bu gozeneklerin
spesifik yiizey alani aktif karbonun toplam ylizey alaninin yaklasik % 95’ini olusturur.
Aktif karbonun mikro goézenek yapilar1 genellikle, gaz veya buhar adsorpsiyonu daha

kiiciik alanlardaysa X-ray kirilma teknigi kullanilarak karakterize edilir [5].

1.4.1.3. KIMYASAL YAPI VE OZELLIKLERI

Aktif karbon igersindeki basit grafitik kristallerin kose ve uglarinda bulunabilecek ylizey
gruplari, kimyasal yapimin organik boliimiinii olusturur. Yiizey gruplarina, kimyasal
olarak bagli hidrojen ve oksijenin, aktif karbonun 6zelliklerine etkisi vardir. Hava ile
temas1 durumunda, kimyasal adsorpsiyonla karbon, oksijen ile bir bag yapar. Baslangic
maddesinde bulunan oksijen ve hidrojen, basit kristal yap1 diizeninde 6nemli rol oynar.
Hammadde yapisindan bagimsiz olarak sicaklik ve aktivasyon siiresinin mikro yapi
tizerine etkisi vardir. Karbonizasyon ve aktivasyon siiresince, yiiksek sicakliklarda
biiyiikk bir C/H orani saglanir. Aktif karbon yapisinda bulunabilecek heteroatomlarin
varlig1 ise bir baska kargasa durumunu teskil eder. Karbon kokenli maddelerde bulunan
hidrojen, oksijen ve diger heteroatomlar, karbonlarla baglar olusturur. Bu atomlar,
karbon atomlarin1 g¢evreleyen kuvvetli valanslar1 tam olarak dolduramayacagi igin,
kristal yapinin uglarina ve koselerine baglanirlar. Eger kristal kafes icersindeki karbon
atomlarinin hatali bir yerlesimi sézkonusu ise, bu atomlar enerjilerini azaltmak igin
oksijen, hidrojen ve diger atomlarla reaksiyona girerler. Yiiksek enerjili karbon
atomlari, kendi valanslarin1 komsu basit bir kristale baglanarak ya da karbonizasyon

boyunca termal bozunma iiriinlerine baglanarak doldururlar [15].
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(b) (c) (d)

b, ¢, d : lakton gruplari

o) QP
(f) (2) (b)

f.g.h : kinon gruplari

Sekil 1.8. Aktif karbonda bulunan baslica fonksiyonel gruplar [15].

Olusan kompleks bilesikler, 4 farkli ylizey oksitleri formundadir (Sekil 1.8.).

. Giicli karboksilik gruplar

. Zayif karboksilik gruplar

. Fenol gruplari

o Karbonil gruplart.

Yapidaki bu asidik oksitlerin ayrilmasi, alkali ¢ozeltiler ile nétralizasyonla saglanir.

Inert gaz atmosferi ve vakum altinda yapilan 1s1l islem de bu gruplarin karbondan

uzaklastirilmasini saglayabilir [15].

Serbest elektronlarin (6zellikle polar ve polorize olabilen maddeler) varligi, aktif

karbonun adsorpsiyon Ozelliklerini etkilemektedir. Aktif karbon, oksijen ve hidrojenle

bag yapmis elementleri icermektedir.



19

Aktif karbonun x—151n difraksiyon paterni, onun grafit yapili ¢ok kiiciik kristallerden
olustugunu gostermistir. Bununla beraber karbonun grafit yapisindaki tipik iist iiste olan
tabakalar yoktur. Aktif karbon yapisinda kristaller sadece 0,7—1,1 nm kalinliginda ve 2
— 2,5 nm genisligindedir ki bu da grafitte gdzlenen yapidan oldukca kiigiiktiir. Kristaller
arasi bosluklar ise amorf yapidaki karbonlar tarafindan doldurulmaktadir. Bu atomlar
diger atomlarla (6zellikle oksijen) {ic boyutlu baglar kurmus haldedir. Karbonun
diizensiz dizilisi sayisiz ¢atlak ve yarikla pargalanmistir ki bu parcalanmalar genellikle
silindirik yapidaki gozeneklerin (porlarin) olusumunu saglar. Bilinyede bulunan biiyiik
miktardaki mikro gozenekler, aktif karbona genis bir i¢ yiizey alami saglar. Bu da

adsorpsiyon 6zelliklerinin temelini olusturmaktadir [5].

Kullanilan baslangic maddesine bagl olarak, aktif karbonlar %1— 20 arasinda mineral
madde icerebilir. Aktif karbonda mineral madde icerigini silikatlar, aliiminatlar, eser
miktardaki kalsiyum, magnezyum, demir, potasyum, sodyum, ¢inko, kursun, bakir ve
vanadyum gibi anorganik maddeler olusturmaktadir. Gazlardan ve ¢dzeltilerden
elektrolitlerin ve nonelektrolitlerin adsorpsiyonunda, aktif karbon yapisindaki mineral
madde igerigi rol oynamaktadir. Yapida bulunabilecek demir, kalsiyum ve diger alkali
bilesikler, su buhari ile yapilan aktivasyon islemi sirasinda katalizor gorevi gérmektedir.
Sodyum ve potasyumun hidroksitleri ve karbonatlari, dar ve uzun sekilli mikroporlarin
olusumunu arttirdiklari; ayn1 zamanda bu toprak alkali bilesiklerin, metalik partikiillerin

kanallagmasi 6zellikleri ile mezopor olusumunu zenginlestirdigi bilinmektedir [15].

1.5. AKTIF KARBON URETIM YONTEMLERI

1.5.1. GENEL BAKIS

Karbon igeren biitiin maddeler aktif karbon iiretiminde kullanilabilmektedir [16].
Gliniimiizde aktif karbon; yliksek karbon ve diisiik inorganik madde igerigine sahip
bircok bol ve ucuz maddeden iiretilebilmektedir. Bunlar arasinda komiir, petrol kalintisi,
odun, findik ve hindistan cevizi kabugu, meyve cekirdekleri gibi bir¢cok atil biyokiitle,
fosil yakitlarin pirolizinden elde edilen ziftin yam sira, polimer bazli sentetik
hammaddeler de aktif karbon iiretiminde kullanilmaktadir. Baslangi¢ malzemesinin

se¢imi, kolay elde edilebilmesine ve saafiyetine baghdir [17].
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Karbon iceren hammaddeden aktif karbon {iretimi sirasinda, karbon icermeyen
kisimlarin biinyeden uzaklastirilmas: gerekmektedir. Bu islem esnasinda karbon iceren
malzemeden de bir kisim okside olarak uzaklasmaktadir. Bu islem sonucu yeni baglar
olusur ve vyiliksek miktarda gozenek igeren yap1 elde edilir. Giliniimiizdeki
uygulamalarda yabanci maddelerin uzaklastirilmas:t ve bolgesel oksidasyonlar yeterli

kalmamakta, nihai {iriin eldesi i¢in aktivasyon iglemine gerek duyulmaktadir [18].

Aktif karbon, secilecek uygun baslangic malzemesinden toz, tanecikli, kiiresel
sekillerde iiretilebilmektedir. Uretim siireci fiziksel ve kimyasal aktivasyon olmak iizere
ikiye ayrilmaktadir. Sekil 1.9’de aktivasyon siirecleri sematik olarak gosterilmistir.
Genel olarak aktivasyon siireci asagidaki adimlar i¢cermektedir; 1. Biinyedeki biitiin
suyun uzaklastirilmasi (dehidrasyon). 2. Organik maddelerin elementel karbona
doniisiimii, karbon olmayan kisimlarin uzaklastirilmasi (karbonizasyon). 3. Katranin

yanmas1 ve gozenek (por) genislemesi (aktivasyon) [2].

Fiziksel (gaz) aktivasyonda; su buhar1 veya CO, gibi oksijen bilesigi iceren gazlar
kullanilir. Bu gazlar sicak haldeki kdmiirlesmis malzeme {izerinden tiflenmektedir. 800
1000 °C gibi yiiksek sicakliklarda karbonlu basglangi¢c malzemelerinin bir kismi1 ayrisip
sayisiz gozenek ve catlak olusturmaktadir [18].

Kimyasal aktivasyon ise agag¢, turba ve benzeri esasli malzemelere c¢inko kloriir,
potasyum hidroksit, soydum hidroksit, fosforik asit, potasyum karbonat gibi

dehidrasyon 6zelligi olan ¢ozeltilerin emdirilmesi islemiyle gergeklesmektedir [16].

Baska bir deyisle kimyasal aktivasyon, ¢inko klortir, fosforik asit, sodyum hidroksit gibi
kimyasallarin baslangic malzemesinden su giderme islemine baghdir. Islemler 400—
1000 °C sicaklik araliginda gerceklesmektedir. Kimyasallarin 6ziitleme (ekstraksiyon)

islemiyle uzaklagtiritlmasindan sonra geriye gozenekli aktif karbon yapist kalmaktadir.

Aktif karbon iiretimi doner firin, ¢ok kamarali firin, dikey saft veya akigskan yatak
tipindeki firmlarda gerceklestirilebilmektedir [16].
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Karbonizasyon | Komiirlesmis Aktivasyon Aktif Karbon
i Uriin

CO», su buhari

Hammadde

Kimyasal Emdirme, Karbonizasyon, Yikama Aktif Karbon

h 4

(ZnCl,, H3PO4, KOH, NaOH, vs.)

Sekil 1.9. Aktivasyon yontemlerinin sematik gosterimi [2].

Kullanilan hammaddeye gore elde edilen aktif karbonun ozellikleri degismektedir.
Hammaddenin ucucu madde icerigi ve yogunlugu elde edilen aktif karbonun
ozelliklerini 6nemli Ol¢lide etkilemektedir. Odun ve lignin gibi diisik yogunluklu
maddeler yliksek ugucu madde igermektedir. Bunlardan iiretilen aktif karbon, diislik
yogunluklu ve biiylik gbzenek hacimli olmasi nedeniyle, gaz adsorpsiyonu i¢in uygun
olmaktadir. Hammadde, gerekli oldugu durumlarda asit ¢ozeltisiyle, ¢oziiciilerle veya
sadece saf su ile yikanarak aktivasyon siirecini etkilemesi muhtemel safsizliklardan
arindirilir.  Yikama islemleri ardindan hammadde {izerindeki nemin giderilmesi
amactyla kurutma yapilir. Hammaddenin aktivasyon oncesi gecirdigi adimlardan biri de
boyutlandirmadir. Bu islem istenen boyutta ve gdzenek yapisinda aktif karbon
tiretilmesi igin gereklidir. Hammaddenin tanecik boyutunun {iretilen aktif karbonun

ylizey alani, mikro gézenek hacmi gibi 6nemli 6zellikleri lizerine etkisi olabilmektedir

12].



1. Hammadde se¢imi

v

2. Hammaddeyi
boyutlandirma ve kurutma

3. Kiil giderimi

4. Kimyasal aktivasyon 5. Fiziksel aktivasyon
| J
4.1.Kuru 4.2. 4.3.
karistirma Emdirme Yogurma
[ |
43.1.
4.2.1. Siizme Buharlastirma
Y ¢ ¢ i
4.4. Isil islem 5.1. Karbonizasyon
|

4.5. Asit ile yikama

Y

4.6. Su ile yikama

4.7. Kurutma

v

5.2. Aktivasyon

!

AKTIF KARBON

Sekil 1.10. Aktif karbonun {iretim semas1 [59].
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1.5.1.1. Hammaddeler

Yeterli miktarda karbon igeren, kolay elde edilebilen ve diisiik maliyete sahip hemen
her madde, aktif karbon hammaddesi olarak kullanilabilmektedir. Kullanilacak olan
hammaddenin;

» Uretilecek aktif karbon veriminin iyi olmasi

» Inorganik madde iceriginin diisiik olmas1

» Maliyetinin diisiik ve kolay elde edilebilir olmas1

* Depolama siirecinde bozulmamasi

* Kolay aktive edilebilmesi

kriterlerini saglamasi1 gerekmektedir [2].

Aktif karbon iiretimi i¢in uygun karbon igerigi %40-80 arasindadir. Teknik
uygulamalarda odun talasi, odun, odun kémiirt, turba, linyit kullanilmaktadir. Meyve ve
yemis kabuklar1 (hindistan cevizi, findik, vs.), meyve ¢ekirdekleri, kagit fabrikasi
atiklar1 ve bunlarin yani sira petrol rafinasyon atiklari da nadir olarak genis ylizey

alanina sahip aktif karbon tliretiminde kullanilmaktadir [18].

Aktif karbon baslangic maddeleri Tablo 1.1.’de verilmistir. Kullanilan baslangi¢
maddesine gore, aktif karbonun fiziksel ve adsorpsiyon oOzellikleri degiskenlik
gostermektedir. Baslangic malzemesi se¢imi, o0 malzemenin maliyeti, elde edilebilirligi,

kalitesi, mineral madde ve kiikiirt igerigine gore belirlenmektedir [2].

Tablo 1.1. Ticari olarak aktif karbon tiretiminde kullanilan baglangic maddeleri

Baslangic Maddesi Kullanim (%)
Odun 35

Komiir 28

Linyit 14

Hindistan Cevizi Kabugu 10

Turba 10

Diger 3
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Odun, turba ve seliiloz igeren diger maddeler genellikle kimyasal aktivasyonla aktive
edilirler. Talas ve diger aga¢ esasli malzemelerde de bu sekilde islem goriilmektedir.
Piring ve musir sap1 ile ilgili pilot 6lgekte bir takim ¢aligmalar yapilmig ancak ekonomik

yonden degerli iiriin eldesi miimkiin olmamuistir.

Kimyasal aktivasyon yontemiyle {retilen malzemelerde, aktivasyon isleminde

kullanilan ¢dzelti iginde ¢oziinebilen kiil miktarlarinin diigiik olmasi istenmektedir.

Bunun sebebi de; yikama sonrast geri kazanima tabi tutulan aktivatoriin
temizlenmesinin miimkiin olmamasidir. Kotii  o6zellikte yikanabilir kiil iceren
malzemelerde (saman gibi) diisiik kiil miktar1 istenmektedir. Mikro gozenekli aktif
karbon iiretiminde genellikle yiiksek yogunluga sahip hammaddeler kullanilmakta ve
uzun silirede yavas bir sekilde aktivasyon islemi uygulanmaktadir. Makro gozenekli
aktif karbon ise hizli aktivasyon islemiyle elde edilmektedir. Kimyasal aktivasyon
isleminde emdirilen malzemenin oOzelliklerine bagli olarak nihai iiriin olan aktif
karbonun yapisi belirlenebilmektedir. Gaz maskelerinde veya siirekli adsorpsiyona tabi
tutulan alanlarda, yiiksek yogunluk ve mukavemet ihtiyaci nedeniyle yiiksek mekanik
dayanima sahip cekirdek kabuklarindan elde edilen komiirler kullanilmaktadir. Bu tiir
islemlerde Hindistan cevizi kabugundan elde edilen koklar veya yogunlugu artirmak
icin basing altinda sekillendirilmis, ince Ogiitiilmiis hammaddeler kullanilmaktadir.
Parca veya pres iriini hammaddeler aktivasyon sonrasi parcalanmak suretiyle
kullanilmaktadir. Renk giderme islemlerinde kullanilan aktif karbonlar genellikle diisiik
yogunluklu malzemelerden (odun komiirii, turba, talas vb.) iiretilmektedir [18]. Genel
olarak aktif karbon iiretiminde kullanilan hammaddelerin 6zellikleri Tablo 1.2.°de

verilmistir [20].

Aktif karbon hazirlanmasi fiziksel ve kimyasal aktivasyon olmak iizere baslica iki
yontem ile gergeklestirilmektedir. Hammadde, baslangic ozelliklerine bagli olarak

aktivasyon Oncesi ¢esitli islemlere de tabi tutulabilmektedir [2].
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Tablo 1.2. Aktif karbon iiretiminde kullanilan hammaddelerin 6zellikleri [20]

Hammadde

Karbon
(%)

Ucgucu
Miktar1(%)

Yogunluk
(g/cm’)

Kiil

Miktar1(%)

Uretilen Aktif
Karbon
Ozellikleri

Yumusak Odun

40-45

55-60

0,4-0,5

0,3-1,1

Yumusak,
toplam gozenek

hacmi biiyilik

Sert Odun

40-4

55-6

0,55-0,80

0,3-1,2

Yumusak,
toplam gozenek

hacmi biiyilik

Seliiloz

35-40

58-60

0,3-0,4

Yumusak,
toplam gozenek

hacmi biiyiik

Kabuklar

40-45

55-60

1,4

Sert, toplam
mikro gozenek

hacmi biiytik

Linyit

55-70

25-40

1,0-1,35

5-6

Sert, toplam
gbzenek hacmi

kiictik

Yumusak

Komiir

65-80

20-30

1,25-1,5

2-12

Orta sertlikte,
toplam gozenek
hacmi orta

biiyiiklitkte

Petrol Koku
biiyiikliikte

70-85

15-20

1,35

0,5-0,7

Orta sertlikte,
toplam gozenek

hacmi orta

Sert Komiir

85-95

5-10

1,5-1,8

2-15

Sert, toplam
gbzenek hacmi

biiyiik
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1.5.1.2. KARBONIZASYON

Karbonizasyon; karbonlu maddelerin 1sisal ayrigmasi, organik maddelerin elimine
edilmesi ve gozenekli sabit karbon fliretimidir. Bir baska deyisle, bitkisel kokenli
hammaddeler kullanildiginda bunlardan odun komiirii elde edilmesidir. Karbonlastirilan

bitkisel malzemeler odun komiirti, ¢esitli gazlar ve katran olarak ayrigmaktadir.

Bu islem genellikle; doner ve ¢ok kathi firinlarda 800 °C’nin altinda inert ortamda
yapilir. Karbonizasyon sonucunda elde edilen iirliniin 6zelliklerinin belirlenmesinde
karbonizasyon sicakligiin artig hizi, karbonizasyon sicakligi ve bu sicaklikta bekletme

stiresi, hammaddelerin fiziksel ve dogal 6zellikleri olduk¢a 6nemli parametrelerdir.

Karbonlu maddelerin karbonizasyonu sirasinda, karbon disindaki elementlerin biiyiik
bir kismu pirolitik ayrisma ile gaz haline (Ha, S;, Oz, N») ortamdan uzaklastirilirken saf
karbonun serbest atomlari, saf grafit kristalleri olarak bilinen kristolografik atom
sekilleri haline gelir. Bu kristallerin dizilisleri diizenli degildir. Bu yiizden kristaller
arasinda bosluklar kalir. Dekompozisyon (ayrigma) sonucunda elde edilen karbonlu

maddeler ¢ok diisiik adsorblama kapasitesine sahiptirler.

Karbonizasyon sonucu elde edilen iiriiniin 6zelliklerinin belirlenmesinde iki 6nemli
asama vardir. Birinci asama ergime periyodudur. Bu periyotta elde edilen iirliniin
ozelliklerinde sicaklik kontrolii dnemlidir. Ikinci asamada ergime periyodunda olusan
irin biiziilmeye ve sertlesmeye baslar. Meydana gelen biiziilme karbonizasyon

sonucunda karbondaki gézeneklerin olugsmasinda 6nemli bir rol oynar.

Karbonizasyonda bitlimlii komiirler kullanildiginda, ergime boyunca karbonlu
malzemede deformasyona sebep olmaksizin gazlarin gozenekleri terk etmesi igin
sicaklik artis1 yavas olmalidir. Odun, linyit, Hindistan cevizi ve petrokokun
karbonizasyonunda, ergime asamasinda partikiillerde problem meydana gelmemekte ve
diisiik sicaklik artisinda daha yogun ve daha sert karbonlarmis iirlin olugsmaktadir. Odun
diisiik bir yogunluga sahip olmasma ragmen, basing uygulanarak yigin yogunlugu

artirlldiginda {tiretilen gére daha fazla olmaktadir [21].
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1.5.1.3. AKTIVASYON

Aktivasyon (aktiflestirme), karbon iceren maddelerin aktif karbon iiretme islemine
denmektedir. Aktiflestirme sonucu olusan iiriin, ¢ok ince kristaller ve ¢esitli boyut ve
sekillerde gozeneklerden olusmus bir yapt haline gelmektedir. Aktiflesme islemi

karbonizasyonun tersine oksitleyici bir ortamda yapilmaktadir.

Aktivasyon kristal boslugu arasindaki amorf karbon yakilarak uzaklastirilir. Boylece

genis yiizey alanina sahip mikro, mezo ve makro gozenek kanallarindan olusan aktif

karbon elde edilir.

Aktivasyonda; organize olmamis karbon ayrilir ve karbonizasyon boyunca olusan
gbzeneklerin ¢aplart ve hacimleri artirilir. Aktivasyonu saglayan aktiflestiricilerin
etkilerini harekete gecirmek icin aromatik plakalar ortaya ¢ikarir ve bunun sonucunda
ilk fazda mikro go6zeneklerin olusmasi saglanirken, son fazda komsu gozenekler
arasindaki duvarlarin  tamamen yikilmasiyla mevcut gozenekler daha da
genisletilmektedir. Bunun sonucunda makro gozenekler artmaktadir. Buna karsin mikro

gbzeneklerin hacimleri azalmaktadir.

Karbonun aktivasyonu, fiziksel (1s1sal) ve kimyasal olmak tizere iki sekilde yapilir. Her

iki yontemde baslangic ham maddesinin bozulmasini igerir.

Fiziksel aktivasyon; karbonlu malzemenin gazifikasyonu yani karbonun 850-1100 °C
arasinda buhar, CO, vb. ile oksitlenmesidir. Bu iglem karbonizasyon ve aktivasyon

olmak tizere iki basamaktan olusur.

Kimyasal aktivasyon; tek basamaktan olusur. Soyle ki; kimyasal madde emprenye

edilmis hammaddelerin termal bozunmasi ile aktiflestirme islemi yapilir.

Aktif karbonlar genellikle aktivasyon proseslerine gore isimlendirilirler. Bu yiizden

fiziksel aktivasyonla elde edilenlere de kimyasal aktif karbonlar denir [21].
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1. 5.1.4 Fiziksel Aktivasyon
Bu tiir aktiflestirmeye 1s1sal aktiflestirme de denir. Bu yontemle ilk islem hammaddenin
karbonlastirilmasidir (karbonizsyon). islem genellikle 700 °C’yi ge¢men sicakliklarda

ve havasiz ortamda yapilmaktadir.

Karbonizasyon iiriinii aktif bir madde olmayip, yiizey alan1 diisiiktiir.

Ikinci adimda karbonizasyon iiriinii daha yiiksek sicakliklarda cesitli gazlarla (800 —
1000 °C) aktiflestirilerek, yiiksek ylizey alanina sahip, gozenekli aktif karbona
doniistiiriilir. Aktiflestirmede karbon icine oksitleyici gazlarin girmesi ve tepkime
tiriinlerinin tanecik i¢inden uzaklagmasi sirasinda karbon igine gozenek ve kanallar

olusmaktadir.

Aktivasyon islemi sonucunda iiretilen aktif karbonun gozenek yapilar1 ve ylizey

alanindaki degisimler; aktifleyici maddelere ve aktivasyon sicakligina baghdir.

Fiziksel aktiflestirmede aktifleyici olarak su buhari, CO, ve hava kullanilmaktadir.
Ayrica endiistiriyel islemlerde zaman zaman aktiflestirici olarak atik gazlar da
kullanilmaktadir. Bu aktiflestiricilerden diinyada en yaygin bi¢imde kullanilan1 su
buharidir. Su buhari i¢indeki O, ve H, gazlarinin ¢ikmasina neden olur. Bu sekilde

yanmanin sonunda yiiksek yiizey alani1 ve gézenek sistemi olusur.

Aktifleyici gazlar karbonla (hava-C, CO, —C, H,O-C) farkli hizlarda farkli reaksiyonlar
verir. Bunun sonucunda {iretilen {iriiniin gézenek yapilarinin gelisimi bu reaksiyonlara
bagl olarak farklilik gostermektedir. Sekil 1.11 de komiir numunelerinin farkli
oksitleyiciler ile aktiflestirme deneyleri sonuglarinda elde edilen iiriinlerin yiizey
alanlar1 degisimi goriilmektedir. Sekle gore burada oksitleyici olarak su buhar1 (H, O)
ile karbon dioksit (CO, ) kullanildiginda karbonun diisiik agirlik kaybi oranlarinda
ylizey alan1 maksimum olmaktadir. Fakat buna karsin, hava ile oksitlenmis karbonda
baslangi¢ reaksiyonundan sonuna dogru bir azalma goriilmektedir. Yapilan buharla
aktiflestirme deneyleri sonucunda elde edilen {iriiniin yiizey alan1 CO; ile aktiflestirilene

gore daha geligmistir. Sekil 1.12.> de H, O ve CO; ile yapilan deneylerin sonuglarinda
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daha ¢ok mikro mezo gozeneklerin gelistigi gorilmektedir. Bu deneylerde karbonun
agirlik kaybi karakteristik degeri gectikten sonra mikro gbzenek hacimlerinde azalma,
mezo ve makro gozenek hacimlerinde ise artis goézlenmektedir. Dolayisiyla mikro

gozeneklerdeki azalma hem yiizey hem de gozenek hacmini diistirmektedir [22].

H,O ve CO; ile yapilan aktiflestirme karsilastirildiginda; CO, ile aktivasyon daha az
enerjili bir reaksiyondur ve bunun i¢in daha yiiksek sicaklik gerekir. CO, ile yapilan

aktivasyonda yiizeysel aktivasyonda yiizeysel oksidasyon meydana gelmekte ve genis
gozenekler daha da genislemektedir [21].

. Ayrica, CO, molekiiliiniin boyutu daha biiyiik oldugundan aktif karbon gozenek

sistemine daha yavag niifuz eder ve mikro gézenek olusumunu sinirlandirir [21].
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Sekil 1.11. Farkl oksitleyicilerle ylizey alan1 degigimi [22].

o.o0n  ———r 0 l——f'—l—r—v—'—r—-r“--r—.— _._l
i * H,0 900 C ]
. " 0 CO; 950°C .
Eaa A Hava 550 °C
» ] .
\K._J/ 9
PR
i g 0.02 -
(2] N
SN

UL U S UL T T ——
.00 - 0.2 [ 0.6

Agirhk i{ﬂ_}'bl (%)

Sekil 1.12. Farkli oksitleyicilerle gézenek hacmi degisimi [22].
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Bir bagka yontem de aktiflestirmede O, kullanilmasidir. O, ile yapilan aktivasyonda
meydana gelen reaksiyonlar ekzotermiktir. Bu ylizden asir1 yanma meydana gelir ve
reaksiyonun kontrolii ¢ok zordur ve asagidaki reaksiyona gore geligir. Asirt 1sitma
yapildig1r icin elde edilen iirliniin 6zellikleri {iniform olmaz. Bu yOntem nadiren
kullanilmaktadir [21].

C+0;— CO; +92.4 Kcal

C+ 0,— 2CO + 53.96 Kcal
Aktiflestirmede aktif karbonun gozenek yapisinin olusumunda sicakligin etkisi de

olduk¢a onemlidir [21].

1.5.2. Aktif Karbonun Kullanim Alanlar

Aktif karbonun kullanim alanlarini asagidaki gibi siralayabiliriz;

Renk giderme: Birgok kompleks islem basamaklarinda genis kullanima sahiptir; gida
irlinleri, son {iriin agsamasinda renk degisikligi gereken kimyasallar ve ila¢ endiistrisi
bunlar arasinda gosterilebilir. Piyasa iireticilerinin karsilastiklar: talepler dogrultusunda
temiz iriinler saglama ya da dogru renk ozelliklerine sahip iiriinler hazirlama ihtiyaci
dogar. Bu ihtiyaclar icin dretilen aktif karbon, sivilarda renk, kalite ve 0Ozellik
degisikligine yol acabilen istenmeyen bilesikleri uzaklastirmak i¢in kullanilirlar. Gida
maddeleri sektoriinde aktif karbon, glikoz, nisasta, seker suruplar1 ve yaglarin rengini
agmak ya da rafinerizasyon amaciyla kullanilir. Ilag sanayisinde aktif karbon, iiriin

ilacin ve ara triinlerin saf ve renkten bagimsiz olarak ortaya ¢ikarilmasinda giivenilirdir.

Atik Maddeler: Atiklarin yok edilmesi ve kontrol altina alinabilmesi i¢in artan talep
dogrultusunda yakma islemi, zehirli, ev kokenli ya da klinik atiklarin islenmesi i¢in
benimsenmistir. Maddelerin kompleks dogalariin sonucu olarak bu kez baca gazlar
kirletici olmaya baslamis, atmosfere saliverilmeden Once islemden gecirilmesi geregi
dogmustur. Aktif karbonun bu tirii, dioksinleri, agir metalleri ve diger kalinti
elementleri baca gazindan aritmak i¢in gelistirilmistir. En yaygin islem teknigi, toz aktif
karbonla partikiil filtrelerinin kaplanmasi1 ve c¢esitli maddelerle karistirarak baca

gazlarina piiskiirterek zararl unsurlar1 yakalamak seklindedir. Istenmeyen unsurlar daha
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sonra baca gazi sistemden gegerken ilgili unsurlara uygun aktif karbonda adsorbe

olurlar. Komiir ve agactan elde edilir ve genellikle toz halinde kullanilirlar.

Altin: Gelismis kimyasal proses tekniklerinde, altinin ¢ok kii¢iik kalintilar1 bile ezilmis
maden cevherinin sodyum siyaniirle muamelesi yoluyla kazanilir. Bu amaca yonelik
hazirlanmis aktif karbon, sekillenmis kompleks altin1 adsorbe etmekte kullanilir.
Doymus aktif karbon asit yikamadan gecirilip altin, c¢inko c¢oktiirmesi veya
elektrowinning teknikleri ile yeniden kazanilir. Ayrica siyaniirli bilesiklerin aktif
karbonla rahatlikla yakalanmasindan dolay1 siyaniir atiklarinin dogaya salinmasi
tamami ile engellenerek eski tip civa teknigine gore ¢ok daha g¢evreci bir {iretim
yapilmis olur. Prosesin yeri ve tipine gore hindistan cevizi kabugundan ve odun
mengeili olan1 tercih edilir ve farkli tane boyutlarinda graniil, toz ve pelet yapidadir

[23].

1.5.2.1. Buhar Faz Uygulamalan

Bir ¢ok ¢oOziicli buhari, hava ile karistirildiginda yanict 6zellik gostermektedir.
Kimyasalin cinsine baglh olarak degisen hava/kimyasal buhari orani, kritik miktarin
istiine ¢iktiginda yanicilik goriilmektedir. Bu durumda buhar konsantrasyonu belli bir
degerin altinda tutulmalidir. Bu, calisilan sistemin giivenligi ve ekonomisi i¢in de
gereklidir. Aktif karbonla ¢oziliciiniin geri kazanildigir sistemler hizli ve etkili
caligmaktadir. Coziicliniin kazanimi %85-95 oraninda saglanmaktadir. Bu islemin
maliyeti de distliktiir. Aseton, izopropanol, tetra kloretilen, benzen, metanol,
trikloretilen, etanol, metil asetat, toluen, etil asetat, petrol naftasi, ksilen, etil eter,

¢oziicii naftas1 gibi ¢oziiciilerin giiniimiizde aktif karbonla geri kazanimi miimkiindiir.

Fermentasyon islemlerinde de aktif karbon kullanilmaktadir. Aktif karbon
mikroorganizmalar i¢in zehirli olan maddeleri adsorplayarak fermentasyonu
hizlandirmaktadir. Fakat, enzimleri ve mikroorganizma besinlerini de adsorplamakta ve

islemin yavaslamasina da neden olabilmektedir [8].

Aktif karbon, sigara agizliklarinda filtre olarak, kotii kokuyu ve duman i¢inde bulunan
bazi zararli maddelerin uzaklastirilmasinda da kullanilmaktadir. Benzer amaglarla aktif

karbon baska yerlerde de karsimiza ¢ikmaktadir. Ornegin; evsel ve endiistriyel atiklarin
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imhasindaki baca gazi filtreleri, endiistriyel islemlerden kaynaklanan gazlarin
uzaklastirilmasi, buzdolab filtreleri gibi. Havanin temizlenmesinde kullanilan iki sistem
vardir. Birincisi; ofisler, hastaneler, laboratuarlar, restorantlar gibi yerlerin havasinin
temizlenmesinde, ikincisi ise; barut, plastik endiistrileri, boya ve vernik endiistrileri,
suni deri endiistrileri gazlar1 gibi, atmosfer i¢in kirlilik yaratan gazlarin tutulmasinda
kullanilmaktadir. Havanin  temizlenmesi icin, 10 ppm altindaki kirlilik
konsantrasyonlarinda  (genellikle 2-3 ppm) levha seklinde karbon fiberler
kullanilabilmektedir. Bu filtrelerle uzun siire ¢alisilabilmektedir. Fakat, rejenerasyonu
pahalidir. Hava kirlilik kontrolii, kirlilik konsantrasyonu arttikga farkli adimlarla
gerceklestirilir. Etkinligini kaybeden karbonlar buhar; hava veya toksik olmayan
gazlarla rejenere edilebilmektedir. Bu iki uygulama farkli gozenekli yapiya sahip
karbonlar1 gerektirmektedir. Mikro gézenekliligi yiiksek karbonlar, yasam alanlarindaki
disiik  kirlilik konsantrasyonuna sahip havanin temizlenmesi i¢in uygundur.
Atmosferdeki kirliligi kontrol i¢in kullanilan aktif karbonlarda 10 - 500 ppm arasinda
degisen konsantrasyonlarda yiliksek adsorpsiyon kapasitesine sahip karbonlar

kullanilmalidir.

Bu karbonlarin gozenek yarigaplarini belirlemek zordur. Fakat, mezo ve siipermikro
gozenek dagilimi tercih edilmektedir. Aktif karbon filtreler, iyot, organik iyotlar (daha
cok metil iyot), kripton, ksenon gibi asal gazlarin ve radyoaktif buharin
uzaklastirilmasinda da kullanilmaktadir. Kaza olmasi durumunda, niikleer reaktorlerde
en ¢ok ilgilenilen metil iyot ve asal gazlardir. Helyumu sogutmak i¢in kullanilan agir
suyun temizlenmesinde aktif karbon kullanilmaktadir. Dogal gaz, aktif karbon
adsorpsiyonu ile uzaklastirilabilen % 3 propan ve % 4-5 yiiksek hidrokarbonlar
icermektedir. Propanin % 35’1, pentanin % 98-99’u ve yiiksek hidrokarbonlar aktif
karbon tarafindan uzaklastirilabilmektedir [24].

Tablo 1.3.’de aktif karbonun buhar fazdaki kullanim alanlar1 gortilmektedir.
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Tablo 1.3. Aktif karbonun buhar faz uygulamalar1 [24].

ENDUSTRI TANIMI TIPIK KULLANIMI
CcOzUCU GERI | islemin ekonomisini Asetat fiberler (aseton),
KAZANIMI optimize etmek ve buhar eczacilikla ilgili
emisyonlariin kontrolii uygulamalar (metilen
icin organik c¢ozeltilerin klor), film kaplama ve
geri kazanimi boya (etil asetal), manyetik
bant (MEK)
KARBONDIOKSIT Fermentasyon islemlerinde | Aminlerin, merkaptanlarin
karbondioksit ve alkollerin adsorpsiyonu
saflastirilmasi
ENDUSTRIYEL Organik buharlarin
HAVALANDIRMA adsorpsiyonu
ATIK IMHA Evsel, kimyasal ve klinik | Baca gazlarindan
atiklarin yiiksek sicaklikta | dioksitlerin ve agir
yakarak imhasi metallerin uzaklastirilmasi
SIGARA Agizlikta toz ve graniil Tadinin ve kokusunun
filtreler kontrolii veya sigara
dumanindaki zararl
elementlerin bazilarinin
ekstraksiyonu
SARTLANDIRMA Isitma ve havalandirma Havaalanlari, ofisler
KOMPOZIT FIBERLER | K&piik/lifli bilesenler Gaz maskeleri, suyun
icinde toz aktif karbonun islenmesi, ayakkabi i¢i
emprenyesi koku gidericileri
KOKU GIDERICIiSi Istenmeyen kokularin Filtre birimleri

giderilmesi
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1.5.2.2. Siv1 Faz Uygulamalar

Yeryiizlindeki su kaynaklar1 kisitli oldugundan, suyun insan hayatindaki 6nemi c¢ok
biiyliktiir. Bu nedenle, kullanilmis sularin tekrar kullanimi s6z konusu olmaktadir. Su
aritmanin temel amaci, insanlarin kullanmasi i¢in kimyasal ve bakteriyolojik agidan
temiz suyun elde edilmesidir. Eger atik sularin verildikleri kaynaklardan, daha sonralari
endiistriyel ve i¢cme sulart saglanityor ise, son derece dikkatli ve hassas olmak
gerekmektedir. Basta ilag ve gida sanayileri olmak {izere, tiim sanayi sular1 ve 6zellikle
de icme sular1 berrak, kokusuz, lezzetli olmali ve sagliga zarar verecek

organizmalardan, metal iyonlarindan arindirilmis olmalidir.

Suya istenilen oOzellikleri verebilmek amaciyla, atik sularin en ileri ydntemlerle
aritilarak dogaya verilmesi gerekmektedir. Atik sular, fiziksel, kimyasal ve biyolojik
aritmaya tabi tutulmaktadir. Bu islemlerden biri, birkagi veya hepsi birden
uygulanabilmektedir.

Atik sular, aritma teknolojisi agisindan;

. On aritma,

° Birincil aritma,

° Ikincil arrtma,

. [leri aritma asamalarindan gegirilmelidir.

On aritma, birincil ve ikincil aritma asamalarindan ge¢mis, ancak yine de istenilen
Ozelliklere sahip olmayan sularin aritiminda tersiyer aritma iinitelerine gerek duyulur.
Bu asamada karbon adsorpsiyonu, iyon degisimi, azot, fosfat giderilmesi, dezenfeksiyon

islemleri ve membran prosesleri kullanilir.

Endiistriyel atiklarin pek ¢ogu bugiin i¢in bilinen ve uygulanan biyolojik aritma
yontemleri ile giderilemeyecek kadar diisiikk konsantrasyonlarda organik madde
icermektedir. Suda ¢ozlinmiis, goriinmeyen ve degisik kokenli organik veya inorganik
atitk maddelerin giderilmesi i¢in en uygun yontemlerden bir tanesi, bu maddelerin dig
aktif kat1 yiizeylerinde adsorpsiyonudur. Su ve atik suda ¢6ziinmiis halde bulunan ve

biyolojik ¢iiriime olasiligi az olan c¢esitli kokulu, dogal veya yapay organik
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hidrokarbonlu maddeler, adsorban ve adsorplanan arasindaki elektrostatik ve ylizey
aktif giiclerin sayesinde, adsorban ara yiizeyinde birikmektedir. Sogurgan madde olarak
en yaygin olarak kullanilan madde, aktif karbondur. Siv1 faz adsorpsiyonunda kullanilan
aktif karbonlar tanecikli, toz veya sekilli formlarda olabilmektedir. Toz haldeki aktif
karbonlar 0,18 mm’den kiiciik boyutlarda, tanecikli veya sekilli aktif karbonlarda
pargacik boyu 0,2 — 5,0 mm arasindaki boyutlardadir [17].

Sivi faz uygulamalari igin tiretilen aktif karbonlarin %60°1 toz formundaki aktif

karbonlardan olugmaktadir [2].

Tanecikli ve sekilli aktif karbonlar genellikle sivinin sabit bir yataktan gecirildigi
stirekli sistemlerde kullanilmaktadir. Bilesikler, adsorpsiyon bolgesindeki karbon yatak
tarafindan sogurulur. Yatakta bulunan karbon sogurganlarla doygun hale geldiginde,
adsorpsiyon bolgesi akis yoniinde ilerler. Siire¢, kolondaki tiim aktif karbonlar doygun
hale gelene kadar devam eder. Bu sistemde normal sartlarda en az iki kolon seri halde
kullanilmaktadir. ilk kolon doygun hale geldiginde servis dis1 kalir ve serinin sonuna

taze karbon igeren kolon ilave edilir [17].

Toz aktif karbonun en ¢ok uygulama alani buldugu alan karistirma tanklarinin
kullanildig1 sistemlerdir. Kullanilan karbonun tipi, degme zamani ve karbon miktari,
istenilen saflagtirma miktarina goére degisim gdstermektedir. Bu sistemlerde karbon,

sistemden filtrasyon veya ¢okeltme yoluyla ayrismaktadir [17].

Aktif karbonlarin siv1 faz uygulamalarinda kullanimina 6rnek olarak atik su saflagtirma
mekanizmasi Sekil 1.13.’te verilmistir [2].

Adsorpsiyon (su, atiksu saflastirma) islemi, su aritiminda; ¢6ziinmiis halde, tat ve
kokuya sebep veren klorlu — hidrokarbon bilesikleri ve bazi agir metallerin giderimi ve
son zamanlarda, atitk su aritiminda c¢ilirlimeyen biyolojik atiklarin, yiizey aktif
maddelerin, tarim ilaglar1 ve bazi zehirli metal iyonlar1 gibi atiklarin giderimi igin

uygulanmaktadir [2-8].
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Graniil Aktif Karbon

Sekil 1.13. Atiksu saflastirma mekanizmasi [2].

Seker endiistrisinde aktif karbon seker surubundan renk veren maddelerin
uzaklastirilmasinda kullanilmaktadir. Bu, sekerin goriiniisiini iyilestirmek i¢in yapilan
bir islemdir. Ayn1 zamanda aktif karbonla muamele, koloidal maddeleri ve yiizey aktif
maddeleri uzaklastirmakta, ylizey gerilimini arttirmakta ve viskozitesini azaltmaya
yardime1 olmaktadir. Bu da sekerin kristalizasyonunu hizlandirmaktadir. Zamanla
kullanilan aktif karbonun etkinligi azalmaktadir. Bu durumda aktif karbon suyla
yikanip, 1sitilarak yeniden kullanima hazir hale getirilmektedir. Sarap ve alkollii
icecekler, graniil aktif karbon yatagindan gecirilerek, fuzel yaginin eser miktar
uzaklastirilmaktadir. Kanyak depolanirken ve iiretilirken istenmeyen tatlar olusur
bunlarin giderilmesi i¢in aktif karbon kullanilmaktadir. Birada meydana gelen renk

maddeleri ve fenolii gidermek i¢in de kullanilmaktadir.

Trigliseritler, bitkisel ve hayvansal kaynaklardan elde edilen yag ve gliseritlerin baslica
icerigidir. Ham yag, az miktarlarda serbest yag asidi ve diger bilesenleri icermektedir.
Yagin icerdigi kirlilikler ii¢c asamada giderilmektedir; notralizasyon, agartma ve koku
giderme. Aktif karbonun renk veren ve koku veren maddeleri uzaklagtirma &zelligi
vardir. Burada dikkat edilmesi gereken konu, kullanilan aktif karbonun pH’inin 5-8
arasinda olmasidir. Aktif karbonun kiiclik miktarlardaki ilavesi bile istenilen etkiyi
yaratmaktadir [8].

Tablo 1.4.’de aktif karbonun s1vi fazdaki kullanim alanlar1 goriilmektedir.
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Tablo 1.4: Aktif karbonun s1v1 faz uygulamalar1 [8].

ENDUSTRI TANIMI TIPIK KULLANIMI
ICILEBILIR SU Graniil aktif karbon filtreler | Organik bilesiklerin
ISLEMLERI kullanilir uzaklastiriimasi, kotii koku
ve tadin giderilmesi
ALKOLSUZ I¢ilebilir su islemleri, klor Organik bilesiklerin
ICECEKLER ile sterilizasyon uzaklastirilmasi ve klorun
giderilmesi
ALTININ GERI Leaching islemleri Sodyum siyanitte ¢dziinmiis
KAZANIMI altinin geri kazanimi
PETROKIMYA Kullanilan buharin Yag ve hidrokarbonlarin
temizlenmesi uzaklastirilmasi
YERALTI SULARI Yeralt1 sularindaki Kloroform, tetrakloroetilen
istenmeyen maddelerin ve trikloretan i¢eren
uzaklastirilmasi adsorblanabilir organik
halojenlerin ve toplam
organik halojenlerin
azaltilmast
ENDUSTRIYEL ATIK | islemler sirasinda agiga Biyolojik oksijen igeriginin,
SULAR ¢ikan sularin ¢evre icin kimyasal oksijen igeriginin
uygun hale getirilmesi ve toplam organik
halojenlerin azaltilmasi
YUZME Organik igeriklerin Kloramin seviyesinin
HAVUZLARI uzaklastirilmasi i¢in ozon kontrolii ve kalan ozonun
enjektesi uzaklagtirilmasi
YARI ILETKENLER | Yiiksek saflikta su Toplam organik karbonun
azaltilmast
ALKOLLER Icilebilir su islemleri Fenol ve trihalometanlarin

uzaklagtirilmasi
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Aktif karbonun, diinyadaki ¢evresel uygulama ve su temizleme alanlarindaki
kullanimi, yillik 300 milyon kg olup, bu deger her yil %7 oraninda artis gostermektedir
[25].

1.5.3. Aktif Karbonun Simiflandirilmasi

Aktif karbonun Ozellikleri, ylizey karakteristikleri ve davranislart géz Oniinde
bulundurularak siniflandirilmasi karmasik bir islemdir. Zira sadece, 6rnegin yiizey alan
gibi tek bir 6zellige gore siniflandirma yapmak aktif karbonun kalitesi hakkinda yeterli
fikir vermez. Ciinkii adsorplanan molekiiliin biiylikliigli degistik¢e, kullanilir yiizey
alan1 da degismektedir. Buna ragmen, yiizey alani ve gozenek yapisi ile ilgili bilgiler,
karsilagtirma amaciyla kullanilabilmektedir. Aslinda adsorpsiyon kapasitesi, aktif
karbonunu  kalitesi  hakkinda  fikir  verebilecek tek  parametre  olarak

degerlendirilebilmektedir [2].

1.5.3.1. PAC (Toz aktif karbon)

Baskin olarak 0,18 mm’den kii¢iik boyutlardaki 6giitiilmiis karbonlardir. Baglica sivi faz
uygulamalarda ve baca gazi arittiminda kullanilir. Bu tip aktif karbonunu genis ylizey
alan1 ve kiiclik yayimim mesafesi vardir. Cozelti faz1 adsorpsiyonu i¢in kullanilmaktadir.
Kullanim: oldukg¢a kolaydir. Karbon, ¢6zeltiye eklenir, karistirilir, kisa bir siire temas
ettirilir (5—30 dak.) ve filtrasyonla ayrilir. Bu gruba giren aktif karbonlar, tibbi

uygulamalar ve renk giderme i¢in kullanilmaktadir [2].

1.5.3.2. GAC (Tanecikli (graniiler) aktif karbon)

0,2—5 mm araligindaki boyutlardaki diizensiz sekillerdeki parcaciklar halindedir. Siv1 ve
gaz fazi uygulamalarinda kullanilir. Toz aktif karbona gore daha biiylik tanecik boyutu
ve daha kiiciik dis ylizey alanina sahiptir. Gaz ve sivi adsorpsiyonu uygulamalarinda

tercih edilmektedir. Tanecik boyutu uygulama siirecine gore degisir [2].

1.5.3.3. Pellet AC (Topak (pellet) aktif karbon)
Basingla sikistirilmig ve 0,8—5 mm capinda silindirik yapidadir. Diislik basing diisiisii
saglamasindan, yiiksek mekanik dayanikliligindan ve diisiik toz iceriginden dolay1

baslica gaz faz1 uygulamalarinda kullanilir [12].
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1.5.3.4. Kiiresel aktif karbon

Katori ve ¢alisma arkadaslar ile Nagai ve calisma arkadaslar1 katrandan kiiresel aktif
karbon iiretmislerdir. Katran, naftalin ve tetralin icerisinde eritilerek kiiresel aktif
karbon elde edilmektedir. Bu kiireler nafta ¢oziiciisii ile temas ettirilmekte ve naftalin
ekstrakte edilmektedir. Bu sekilde gozenek yapisi olusturulmaktadir. Bu gozenekli
kiireler agirlikca %30 oksijen igeren oksidasyon gazlarimin varhiginda 373 — 673 K
arasindaki bir sicakliga isitilmaktadir. Katran kiireler, oksijenin %10’unu kimyasal
olarak adsorplar. Okside kiireler, amonyak ile 423 — 973 K sicakliklar1 arasinda sitilir.
Daha sonra CO, veya buharla aktive edilir. Bu karbonlarin yiiksek mekanik

dayaniklilig1 vardir ve SO,, NO; adsorpsiyon kapasitesi ¢ok yliksektir [2].

1.5.3.5. Emprenye karbonlar

Iyot, giimiis, aliiminyum, magnezyum, ¢inko, demir, lityum, kalsiyum, ketonlar, tersiyer
aminler igeren karbonlar kullamlarak hazirlanirlar. Ornegin; iyotla emprenye edilmis
aktif karbonlar, gazlardan SO, ve H,S’in uzaklastirlmasinda sogurgan olarak

kullanilmaktadir [2].

1.5.3.6. Polimer kaplanmis aktif karbon
Fennimore ve calisma arkadaglariin, piiriizsiiz ve gecirgen bir “biocompatible”
polimeri, gozenekli karbonlarin etrafina ince tabaka halinde kaplayarak elde ettikleri

aktif karbondur [26].

1.5.3.7 Karbon molekiiler elek (KME)

Aktif karbon diizgiin ve dar bir mikro gdzenek yapisinda tiretildiginde karbon molekiiler
elek etkisine sahip olmaktadir. Bu tiir aktif karbon iiretiminde hammadde ve aktivasyon
kosullarinin se¢imi biiyiik 6nem kazanmaktadir. En yaygin uygulama alani ayirma
islemleridir. Ozellikle havadaki oksijen ve azot gazinin ayrilmasi kiigiik mikro
gozenekler iizerinde farkli hizlarla difiizyonundan faydalanilarak saglanabilmektedir
KME gozenekleri birkag Angstrom capindaki gozeneklerden olusur. Zeolitlerle
karsilastirildiginda KME, birkag avantajli 6zellik gosterir;

* Diizlemsel olarak molekiiller i¢in miikemmel sekil segicilige sahiptir.

* Yiiksek hidrofobik 6zellikler gdsterir.

. Yiiksek sicaklik ve korozyon dayanima sahiptir.
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Bu nedenle zeolit kullanilmayan yerlerde KME kullanilabilecegi diisiiniilmektedir.

Onemli olan nokta istenen gdzenek boyutunda KME hazirlanabilmesidir. KME’in
gozenek olusumu tamamiyla anlagilamadigindan ve gilinlimiizdeki KME {iretim
teknolojisi kesin gozenek kontrolii saglayamadigindan KME kullanimi zeolit kullanimi

kadar yaygin degildir [2].

1.5.3.8 Aktif karbon lifi

Aktif karbon lifleri; fenolik regine, poliakrilik re¢ine, viskon gibi sentetik liflerin yliksek

sicaklik ve inert atmosferde karbonizasyonu ve ardindan dikkatlice aktivasyonu ile elde

edilen yapilardir. Elde edilen bu yapinin diger aktif karbonlara gore baglica tistiinliikleri;

* Dar ve diizgiin mikro gézenek yapisi ile sogurulacak faz ile daha kolay etkilesim
saglamasi,

« Kii¢iik ve diizgiin lif yarigap1 ile daha hizli adsorpsiyon ve desorpsiyon saglamasi,

* Grafitik yapis1 sayesinde daha yliksek elektrik iletkenligine ve daha yiiksek sicaklik
dayanimina sahip olmasi,

* Daha kuvvetli ve elastik yapisiyla kagit ve giysi (NBC) gibi farkli uygulama
alanlarinda kullanilabilmesi

Tiim bu 6zellikleriyle aktif karbon liflerin gelecekte ¢ok genis kullanim alanlarina sahip

olacaklari diisliniilmektedir [2].

(@ (b)

Sekil 1.14. FE-SEM aktif karbon lifinin yiizeyinin gdzlemlenmesi: (a) x 10 K ve (b) x
100 K [27].
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Sekil 1.15. Conceptual diagram of dye adsorption on activated carbon fiber as proposed

by the bottle-neck model [27].

1. 5.3.8.1. Aktif-Karbon Lifinin tiretimi

Geleneksel olarak aktive edilmis karbon liflerinin iiretimi 3 adimda gerceklesir:

1-Stabilizasyon veya termal kararliligin (yanma direncinin) saglanmasi,

2-Karbonizasyon (Oksijensiz ortamda ve asal gaz ortaminda, azot veya argon gazi
ortaminda),

3-Aktivasyon (karbon dioksit veya su buhari ortaminda, 850-1000°C)

(kimyasal olarak veya son asamada karbondioksit, hava veya su buhar1 gibi gaz

ortaminda). Bu asamada karbonizasyon sonucunda karbon liflerine gézenekli bir yapi

kazandirilmaktadir (Sekil 1.16.).
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Him EHT = 2.00 kv Sigral A = SE2 Date 18 Apr 2006
Mags 10.00K X |—| W= 7 mm Photo Mo, = 1546 Time e dd 11

EHT = 200 &Y Signal A= SEZ Drte: 18 Apr 2008
W= Aem Proto o, = 1687 Tima 18.06:00

Sekil 1.16. Aktif karbon lifinin gézenekli yapis1 (Goriintii SEM ile elde edilmistir) [60].

Termal kararliligin saglanmasi ile genellikle seliilloz esash lifler karbonizasyon
asamasina hazir hale getirilmektedir. Bu asamada lifler aleve, 1s1ya ve yanmaya direng
kazanirlar ve yiliksek sicakliklarda oksijensiz ortamda gerceklesen karbonizasyon ve
aktivasyon asamalarina hazir hale gelirler. Karbonizasyon asamasi genellikle azot
ortaminda gerceklesmekte ve aktivasyon ise genellikle kimyasal yontemler ile veya
oksitleyici gaz ortaminda ger¢eklesmektedir. Bu amag icin karbondioksit, buhar veya

hava veya gaz karisimlar1 kullanilabilmektedir. Aktivasyon gazi olarak genellikle temiz,
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kolay kullanilabilmesinden dolay1 ve aktivasyon isleminde 800 °C civarinda yavas

reaksiyon hizi olmasindan dolay1 karbon dioksit tercih edilmektedir [61].

Karbonizasyon sicakligi genel olarak 400 °C ile 850 °C arasinda degisebilmekte olup
aktivasyon sicakligi ise 600 °C ile 900 °C arasinda degismektedir.

Son yillarda aktif karbon lifleri ve bunlardan {iretilen aktif-karbon kumaslar1 ticari
olarak liretilmeye ve yaygin olarak savunma sektoriinde kullanilmaya baslamistir. Aktif
karbon kumag diger aktif karbon malzemelere gore daha hizli adsorpsiyon, yliksek
buhar yiikleme, yiiksek filtreleme, daha az alanda filtreleme yataklarina gereksinim
hissettirmesi, ve rutubetli ortamlarda daha iyi performans sergileme gibi 6zelliklerinden

dolay1 tercih edilmeye baslamistir.

HAVA FILTRESI
Kiskag s PP Vida somunu
Kapama
Hava filtresi
- PYIC Filtre
Vakum Hortumu
Termaostatik valf
Vakum kontrol
Kelebek
Yaka Hava Girigi
Istici boru v 4

Sekil 1.17. Aktif-karbon lif esasli hava filtresi



44

(Sekil 1.17.)Kabin hava filtreleri dort ayr1 tabakadan olusmaktadir. Bu sayede arac
igerisinde bulunan havanin temiz kalmasi saglanir. On filtre daha biiyiik pargaciklart
yakalarken, mikro elyaf kumas, polenleri ve bakterileri tutar. Tasiyict kumas ise filtreyi
sabitlemeye yararken, aktif karbon tabakasi da ozon ve egzoz dumanlar1 gibi sagliksiz
ve kotl kokan gazlar1 yok eder. Bu yeni filtre sistemi, tiineller ve trafik tikaniklig1 gibi
asirt sartlar altinda dahi ara¢ klimasinin ve iifleyici fanin performanslarindan bir sey

kaybetmeden ¢aligmasini saglar.

1.5.4. BUHAR FAZ UYGULAMALARININ KULLANIM ALANLARI

1.5.4.1. Coziicii geri kazanimi

Aktif karbonun endiistriyel alandaki O6nemli uygulamalarindan biri ¢oziicii geri
kazanimidir [2]. Aktif karbonla ¢oziiciiniin geri kazamildigi sistemler hizli ve etkili
calismaktadir. Coziiciiniin kazanimi %8595 oraninda saglanmaktadir [8]. Organik
bilesikler, ugcuculuk ve ¢oziiciiliik gibi 6zellikleri sayesinde boya, yapistirici, polimerler
ve patlayicilarin liretimi, kuru temizleme, tohumlardan yag ¢ikarma gibi endiistriyel
uygulamalarda kullanilmaktadir. Organik c¢oziiciilerin yiiksek uguculuk o6zellikleri,
atmosfere dogrudan verildiginde yangin, patlama ve saglik problemleri gibi olumsuz
sonuclara yol acabilmektedir. Buhar toplama ve ¢oziiciilerin geri kazanimi sayesinde bu
problemlerin ¢o6ziilmesi ve c¢oziiciilerin yeniden kullanimi ile uygulamalar daha
ekonomik hale getirilebilmektedir [2]. Aktif karbonlar, adsorpsiyon ve sonrasinda
desorpsiyon (genellikle periyodik siireclerde) ile c¢oziicililerin geri kazanimi i¢in etkin
olarak kullanilmaktadir. Coziicii yiiklii hava, aktif karbon yatagindan gegcirilir. Bu sirada
sogurulan ¢oziicliler, daha sonra buhar kullanilarak desorbe edilir, temiz hava atmosfere
verilirken, ¢6ziicli yiiklii buhar ikinci sogurgana gider. Bundan sonra ise diisiik basingh
buhar ile desorbe edilen ¢oziicli, yogusturulur ve damitma veya faz ayrilmasi yoluyla
ayrilir. Daha sonra c¢oziicli sisteme geri beslenir [2]. Coziicii geri kazanimi igin
kullanilan aktif karbonlarin yapisit ¢ogunlukla mikro gézeneklidir. Mikro gdzenekler,
hava icinde diisiik derisimlerde bulunan aseton gibi kii¢iik buhar molekiillerini

yakalamak i¢in gii¢clii adsorpsiyon dzellikleri saglarlar.
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Tablo 1.5. Coziicii geri kazanimi [16].

Endiistri Alam Coziici

Plastik Film ve Folyo Eter, aseton, metil etil keton, alkoller,
metil kloriir, tetrahidrofuran

Baski1 Toluen, triklor etan, n — hekzan, petrol
eteri

Lastik, Kauguk Benzen, toluen, petrol eteri

Kuru Temizleme Tetrakloretan, floroklorohidrokarbon

Sentetik Deri ve Fiberler Alkol, aseton, esterler, hekzan, toluen,
Dimetilformamit

Yapistiricilar Petrol eteri, hekzan, toluen

Son yillarda, benzen ve siklohekzanon gibi daha agir buharlarin geri kazanim esnasinda
mikro gozeneklerden uzaklastirilmasi zor oldugundan, daha ¢ok mezo gozenekli aktif
karbonlar kullanilmaya baglanmistir [17]. Cesitli endiistriyel uygulamalarda ¢6ziicii

kazanimina iliskin 6rnekler Tablo 1.5’te verilmistir [16].

1.5.4.2. Koruyucu filtreleri

Askeri alanda

Ik olarak 1. Diinya Savasi sirasinda Almanlar’in, klor gazi kullanmalarindan dolay:
koruyucu filtre ihtiyact dogmustur. Bu amacla tanecikli aktif karbon iceren gaz
maskeleri iiretilmistir. Kimyasal savas tehlikesinin devam etmesi gaz maskelerinin daha
da gelismesine olanak saglamistir. Aktif karbon ayni zamanda cilt {izerinden insan
viicuduna niifuz eden sinir gazlarina kars1 da koruma saglamaktadir. Bunun i¢in hizli ve
etkin adsorpsiyona izin verecek sekilde ince veya fiberler seklinde aktif karbon iceren

koruyucu giysiler kullanilmaktadir [2].

Endiistriyel alanda
Askeri alanda oldugu gibi endiistride calisanlar da zararli gazlarla karsilagabilirler.
Askeri alanda kullanilan teknoloji endiistriyel alanlara da adapte edilmektedir. Havadaki

kirleticileri adsorplamak i¢in maksimum adsorplama kapasitesine sahip aktif karbon
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filtreler havalandirma {initelerinde kullanilabilmektedirler [2]. Ornegin barut, plastik
endiistrileri, boya ve vernik endiistrileri, suni deri endiistrileri gazlar1 gibi, atmosfer i¢in
kirlilik yaratan gazlarin tutulmasinda kullanilmaktadir. havanin temizlenmesi igin, 10
ppm altindaki kirlilik derisimlerinde (genellikle 2—3 ppm) levha seklinde karbon fiberler
kullanilabilmektedir. Bu filtrelerle uzun siire calisilabilmektedir. Fakat rejenerasyonu
pahalidir. Hava kirlilik kontrolii, kirlilik derisimi arttikgca farkli adimlarla
gerceklestirilir. Etkinligini kaybeden karbonlar buhar, hava veya toksik olmayan
gazlarla rejenere edilebilmektedir. Mikro gozenekliligi yiliksek karbonlar, yasam
alanlarindaki diisiik kirlilik derisimine sahip havanin temizlenmesi i¢in uygundur.
Atmosferdeki kirliligi kontrol i¢in kullanilan aktif karbonlarda 10-500 ppm arasinda
degisen derisimlerde yiiksek adsorpsiyon kapasitesine sahip karbonlar kullanilmalidir.
Bu karbonlarin gozenek yarigaplarini belirlemek zordur. Fakat mezo ve siipermikro

gozenek dagilimi tercih edilmektedir [24].

Niikleer alanda

Iyot bilesikleriyle doyurulmus aktif karbon atmosferdeki radyoaktif iyot bilesiklerini
uzaklastirmak i¢in kullanilir. Bu islem izotop degisimiyle olmaktadir. Bazi iilkelerde
tetractilendiamin (TEDA) ile doyurulmus aktif karbon kullanilir. Bu durumda
radyoaktivite yliklenmis iyot bilesenleri tuz formunda uzaklastirilmaktadir [16].

Diger wuygulamalar niikleer termik santrallerden gelen kripton ve ksenon
radyoniikleoidlerin kontroliinii i¢eren fiziksel adsorpsiyona dayanir. Kisa siireli yasayan
izotoplarin radyoaktif bozunmasina izin vererek adsorplanmalarin1 saglamak icin gazlar
aktif karbondan gegerken yeteri kadar bekletilmektedir. Bu amagla yiiksek miktarda
mikro gozenek igeren Hindistan cevizi kabugu veya komiir esashi aktif karbon
kullanilmaktadir. Aktif karbonun yenilenmesi (regeneration) islemine radyoaktif

bozunma bittikten sonra baglanilabilir [2].

1.5.4.3. Gaz saflastirma

Kimyasal endiistrilerde saf gazlarin {iretimi, zehirli gazlara kars1 koruma, havalandirma
sistemleri, sikistirilmis havadaki kompresor yaglarinin uzaklastirilmasi ve kirli havanin
saflastirilmast gibi bircok gaz saflastirma siirecinde aktif karbon kullanilmaktadir.
Istenmeyen gazlar veya buharlar aktif karbon iizerine adsorplamir. Katalizorler veya

hassas molekiiler elekler {iizerinden ge¢meden Once gazlardan hidrokarbonatlarin
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uzaklastirilmasinda aktif karbon kullanilmaktadir. Hidrojen siilfiir, potasyum iyodiirle
doygunlastirilmis aktif karbon ile oksijenli ortamda elementel kiikiirde doniistiirebilir.
Bu tepkime kirli havanin saflagtirilmast icin  endiistriyel uygulamalarda

kullanilmaktadir. Bu siire¢ karbon disiilfiir geri kazanimiyla birlestirilir.

Karbon oksisiilfiir, karbon disiilfiir ve tiyoller gibi organik siilfiir bilesikleri; yiiksek
sicakliklarda alkali karbon iizerinde asir1 oksijen igeren nemli gazlardan uzaklagtirilir

[16].

Komiir, yag, dogal gaz gibi fosil yakitlarda az miktarda civa bulunmaktadir. Bu
yakitlarin, 1s1 ve enerji lireten tesislerde kullanilmasiyla zehirli civa buharlar1 agiga
cikmaktadir. Kiikiirtle doygunlastirilmis tanecikli aktif karbon, kirlenmis gazlardan
karbon {izerinde civadisiilfiir seklinde civanin uzaklastirilmasinda etkin olarak
kullanilmaktadir [2]. Gaz ayrimi ve saflagtirllmasindaki diger kullanim alanlar ise;
dogal gazdan propan ve diger agir bilesenlerin ayrilmasi, hidrojen, azot, helyum,
amonyak, CO, ve CO gibi gazlardan safsizliklarin uzaklastirilmasi olarak siralanabilir

[28].

1.5.4.4. Gaz emisyon kontrolii

Aktif karbonun otomotiv alaninda temel uygulamasi yakit sistemlerinden ¢ikan gazlarin
tutulmasidir [17]. Motorlu araglardan ¢ikan gazlarin g¢evreyi kirletmesini engellemek
icin aktif karbon filtreler kullanilmaktadir. Ara¢ sicak ortamlara maruz kaldiginda
(6rnegin giines altinda birakildiginda) benzin deposundan buharlasan yakit aktif karbon
tarafindan adsorplanir, ara¢ calistirildiginda ise desorplanir ve karbiirator icin gerekli
temiz hava karbon kartus i¢inden emilir [16]. Gaz emisyon kontroliinde kullanilan aktif
karbonun yiiksek sertlik, buhar altinda c¢alisma kapasitesi ve yliksek doygunluk

derecesine sahip olmas1 gerekmektedir [2].

1.5.4.5. Kimyasal tepkimeyle kontrol

Emisyonlar1 6nlemek i¢in gazlarin tutulmasi, aktif karbonun veya emdirilen maddelerin
kimyasal Ozelliklerine bagli olabilmektedir. Karbon yiizeyi ile katalize edilen
oksidasyon tepkimeleri bazi emisyon kontrol stratejileri i¢in temeldir. Termik santral

baca gazlarindan atilan kiikiirtdioksit (SO,), kiikiirttrioksit (SOs)’e yiikseltgenerek ve



48

suyla tepkimeye girerek ugucu olmayan siilfiirik aside, hidrojensiilfiir (H,S) ise oksijen

varliginda kiikiirde doniistiigiinden uzaklastirilabilmektedir [17].

1.5.4.6. Gaz depolama

Mikro gozeneklerde tutulan gaz molekiilleri lizerinde rol oynayan adsorpsiyon giicleri
adsorplanan maddeleri yogunlastirmaktadir. Sonu¢ olarak, kuvvetli adsorplanamayan
sikigtirtlmis  gazlar1 depolamak igin aktif karbon, basing diisiiren ortam olarak
belirlenmistir. Yiiksek kapasiteli karbonla yapilan son modern ¢aligmalar, dogal gazla
calisan yolcu tasima araglarina yonlendirilmistir. Aktif karbona depolanan dogal gaz,
ticari olarak tasinabilir silindirik tliplerde kullanilmaktadir. Bu silindirler 2000 kPa’da
tekrar kolaylikla doldurulabilmekte ve 6000 kPa (59 atm) basingl konvansiyonel tiipler
kadar gaz tutabilmektedirler [17].

1.5.4.7. Kataliz

Kakatlizor en temel anlamda; mevcut aktivasyon sartlarinda yavas ilerleyen tepkimenin
hizim1 artiran ve tepkimeler sonucunda higbir sekilde iirlinler tarafinda yer almayan
kimyasal madde veya maddeler olarak tanimlanir. Bugiin kimya endiistrisinde pek c¢ok
iiretim ve silire¢ katalistlerin yardimiyla gerceklesmektedir. Katalizoriin en genel
maksadi reaktant bilesiklerin molekiiler baglarini zayiflatmak veya koparmak suretiyle

arzulanan tepkimenin gerceklesmesini ve iiriinlerin olusumunu saglamaktir.

Aktif karbonun genis i¢ yiizey alani ve ylizey aktivitesi, katalizor ve katalizor
destekleyici olarak kullanilmasina olanak saglar [2]. Bazi uygulamalarda, Ornegin
kiikiirkdioksit ve kloriirden siilflirilkloriiriin olusmasinda tek basina kullanilmaktadir.
Ama c¢ogunlukla diger katalizorlere tastyici olarak islev gormektedir. Tagiyici olarak
kullanildiginda sadece genis yiizey saglamakla kalmayip ayni zamanda da tepkime
hizin1 yiikseltici rol almaktadir [18]. Aktif karbon yiizeyinin katalitik 6zelliklerinden
hem organik hem de inorganik sentezlerde yararlanilir. Ornegin aktif karbon,
karbonmonoksit ve klordan fosgen iiretiminde katalizor gorevi gormektedir [17]. Ticari
olarak farkli uygulama alanlarinda kullanilan aktif karbonlara ait 6zellikler Tablo

1.6.”da verilmistir [18].



Tablo 1.6. Farkli uygulama alanlar1 i¢in aktif karbon 6zellikleri [18]
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UYGULAMA ALANLARI
i . Gaz ve Buhar | Gaz Suyun Renk Katalizor
OZELLIKLER M . : :
Geri askeleri | Temizlenmesi Gidermede | Olarak
Icin fcin
Kazaniminda
Tane Boyutu (mm) 4 1-2 0,5-3 | 0,08 | 0,001-0,2 2-4
Yi1gin Yogunlugu 300- | 350-
320-400 350-500 300-650 350-500
(g/L) 400 | 500
Gozeneklilik Makro, Makro,
Makro, Mezo | Mezo ve Mikr
Mikro Mezo ve Mezo ve
ve Mikro Mikro 0
Mikro Mikro
Ozgiil I¢ Yiizey Alan 500- 300- | 300-
5 600-1200 400-1200 | 600-1200
(m”/g) 1000 800 800
Benzol Adsorplama
Kapasitesi (20°C’de 20
%90 Buhar 50-80 50-80 20-50 50 40-100 50-80
Yogunlugunda g/100
g Karbonda Kapasite)
Melas Faktorii (Renk
o - - 3-7 3-7 0,7-5 -
Degistirme Giicii)
Fenol Adsorplama (1
mg Fenol/L Cozeltide -= 2-5 2-5 1-3 -
% Fenol/g Karbon)
Metilen Mavisi Testi
(100 g Karbon
kullanilarak 5
dakikada tamamen
4-10 4-20 4-8 4-8 4-40 -
renksizlestirilebilen
%0,15°1ik metilen
mavisi ¢ozeltisi
hacmi)
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1.5.5. Sivi Faz Uygulamalarimin Kullanim Alanlar:

1.5.5.1. icme suyu uygulamalari

Sivi faz uygulamalarinda kullanilan aktif karbonlarin yaklasik % 24’ igme suyu
islemlerinde kullanilmaktadir. Nehirler, irmaklar, goller ve kuyular gibi igme suyu
kaynaklarinin ¢ogu bakteri, viriis, bozunmus bitki ortiisii, halojenli maddeler ve ugucu
organik bilesiklerle kirlenmis durumdadir. Normal su dezenfektesi ve filtrasyonu
islemleri bu maddelerin uzaklastirilmast veya doniistiirilmesi seklindedir. Bununla
birlikte aktif karbon bu islemlere, zehirli ve diger organik maddelerin uzaklastirilmasi,
buna ilave olarak da sudaki kotii kokularin giderilmesi gibi 6nemli bir basamagi

eklemistir [17].

1.5.5.2. Yeralt1 sular iyilestirmeleri

1980’lerde yeralt1 sularindaki kirlilik miktarinin artisiyla birlikte 1984 yilinda EPA
(Environmental Protection Agency) tarafindan Yeralt: Sularinin Koruma Orgiitii (Office
of Groundwater Protection) kurulmustur. Bu olay yeralt1 sular1 iyilestirilmesinde aktif
karbon kullanimini artirmig, bunun sonucunda da sivi faz adsorpsiyonunda kullanilan
toplam aktif karbon miktar1 % 4 artmistir. Yeralti sularin1 temizlemede aktif karbon iki
farkli yontem seklinde kullanilabilir. Birinci yol toz haline getirilmis, tanecikli veya
sekilli formdaki aktif karbonun kirletici maddeleri sudan dogrudan adsorplamasi
seklindeki geleneksel yontemdir. Diger yontem ise ugucularin sudan havaya yardimiyla
styrilmasi, daha sonra bu havanin karbon yataktan gecerken ugucularin da ayrilmasi

seklindeki metottur [17].

1.5.5.3. Endiistriyel ve evsel atik sularin islemleri

Atik su islemleri, Amerika’daki sivi faz aktif karbon kullaniminin % 21’ini
olusturmaktadir. Atik sular, ¢cevreye verilmeden 6nce uzaklastirilmasi veya yok edilmesi
gereken zararli mikroorganizmalar, askida katilar, toksik organik ve inorganik bilesikler
gibi parcaciklar icermektedir. Uclii iyilestirme sisteminde toz haldeki, tanecikli veya
sekilli aktif karbon, birincil filtrasyon ve ikincil biyolojik uygulamay1 takiben kalan

toksik ve diger organik bilesiklerin uzaklastirilmasi i¢in kullanilabilmektedir [17].
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Seker endiistrisinde aktif karbon seker surubundan renk veren maddelerin
uzaklastirllmasinda kullanilmaktadir. Bu, sekerin goriiniisiinii iyilestirmek i¢in yapilan
bir islemdir. Ayn1 zamanda aktif karbonla muamele, kollodial maddeleri ve ylizey aktif
maddeleri uzaklastirmakta, yiizey gerilimini artirmakta ve viskozitesini azaltmaya
yardime1 olmaktadir. Bu da sekerin kristalizasyonunu hizlandirmaktadir. Zamanla
kullanilan aktif karbonun etkinligi azalmaktadir. Bu durumda aktif karbon suyla

yikanip, 1sitilarak yeniden kullanima hazir hale getirilmektedir [6].

1.5.5.4. Renk giderme

Sivi faz aktif karbonlarin % 21’1 seker ve musir surubu saflastirilmasinda
kullanilmaktadir. Beyaz seker, seker pancart ve seker kamisi suyundan elde
edilmektedir. Elde edilen c¢ozeltide renk giderimi aktif karbon veya iyon degisimli
recine yardimiyla yapilmaktadir. Yiiksek fruktozlu misir tatlandiricilart  misir
nisastasinin hidroliziyle iiretilir. Hos olmayan tat ve koku, aktif karbonla uzaklastirilir

[17].

Seker kamisindan seker tiretimi konusundaki ilk ¢alisma Amerika Seker Rafinerileri

Sirketi tarafindan gerceklestirilmistir [28].

1.5.5.5. Kimyasal siireclerde

Kimyasal siire¢lerdeki aktif karbon kullanimi toplamin % 8’1 kadardir. Yiiksek kaliteye
ulagmak icin aktif karbonla kirlilik uzaklagtirllmaktadir. Sap, soda kiilii ve potasyum
hidroksit iiretimi sirasinda, ¢ozeltiden organik bilesikleri uzaklagtirmak buna o6rnek

olarak verilebilir [17].

1.5.5.6. Yiyecek, icecek ve yemeklik yag

Sivi faz aktif karbonlarin yaklasik % 6’s1 bu alanda kullanilmaktadir. Yenilebilir gida
maddesi haline gelmeden Once nebati ve hayvansal yaglar, aktif karbon kullanmak
suretiyle organik ve inorganik bilesiklerden arindirilarak rafine edilirler. Aktif karbon
gida saflastirma siireclerinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Pek ¢ok gida {iriini
kristallendirme ve damitma gibi yontemlerle saflastirilamaz. Aktif karbonun
kullanilmastyla gida maddelerinde sadece safsizliklarin giderilmesine ¢aligilir, boylece

tiriiniin baska degerlerine zarar verilmez [17].
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Yenilebilir yagin rafinasyonunda karsilagilan problemlerin giderilmesinde aktif karbon
ozellikle renk ve koku giderme islemlerinde kullanilmaktadir. Hayvansal yaglardan
kirmizi, mavi ve yesil pigmentlerin uzaklastirilmasinda agartma topragi ve aktif karbon
kullanilir. Bu iki sogurgan kiyaslandiginda; aktif karbon agirliginin % 70’i kadar
pigment adrosplarken, agartma topraginda bu oran % 30 kadardir. Ancak aktif karbon
agartma topragina kiyasla daha pahali oldugundan, bu iki sogurganin karisimi tercih
edilmektedir. Aktif karbon daha o6nce de belirtildigi gibi yalnizca renk gidermede degil,
yaglarda koku veren maddelerin uzaklastirilmasinda da kullanilmaktadir. Yaglarda koku
olusmasma sebep olan maddeler PAH (polisiklik aromatik hidrokarbon) olarak
adlandirilmaktadir. Hafif PAH olarak degerlendirilebilenleri buharla koku giderme
yontemi ile yagdan uzaklastirilabilir. Ancak agir PAH (5, 6 ve 7 aromatik halka igeren)
olarak degerlendirilebilenler i¢cin bu yontem basarili olmamakta ve bu maddelerin

adsorpsiyonunda aktif karbon kullanilmaktadir [28].

1.5.5.7. Alkollii ickilerde kullanimi

Alkollii igeceklerin tiretiminde aktif karbon, istenmeyen tat ve kokularin giderilmesinde
etkin olarak kullanilmaktadir. Viski ilk damitildig1 zaman hi¢ de hos olmayan bir tada
sahiptir. Aktif karbon ile hog olmayan tadi veren maddelerin ¢ogu uzaklastirilir ve
sonugta elde edilen ickinin depolanmasina da olanak saglanir. Sarap, bira, konyak gibi

maddeler alkollii iceceklerin tliretimi esnasinda da aktif karbon kullanilmaktadir [18].

1.5.5.8. Eczacihikta kullanimi

Sivi ve buhar faz uygulamalarinin % 6 kadarin1 icermektedir. Aktif karbon pek ¢ok
kimyasal ve ilag iiretim siire¢lerinde kullanilmaktadir. Bu sayede diisiik maliyetle
tiretim ve kolay depolanma gibi avantajlar saglanmaktadir [28]. Cogu antibiyotik,
vitamin ve steroidler, fermentasyon iirlinlerinden c¢oziicii Oziitlemesi (solvent
ektraksiyon) ve damitimi izleyen karbon adrospsiyonu ile ayrilir [17]. Aktif karbon,
ayni zamanda zehirlenmelere karsi oral olarak da kullanilabilmektedir [30].

1.5.6. Diger uygulamalar

Kiictik karbon filtrelerle musluk suyunun saflastirilmasi; yag boya ve diger organiklerin
kuru temizleme ve geri doniisiim sistemlerinde adsorplanmasi; kotii kokularin
giderilmesi; kandaki toksinlerin elektrodiyaliz yardimiyla uzaklastirilmas: gibi bir¢cok

alanda kullanilmaktadir [17].
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Trigliseritler, bitkisel ve hayvansal kaynaklardan elde edilen yag ve gliseritlerin baslica
icerigidir. Ham yag, az miktarlarda serbest yag asidi ve diger bilesenleri icermektedir.
Yagin icerdigi kirlilikler ii¢ asamada giderilmektedir; notralizasyon, agartma ve koku
giderme. Aktif karbonun renk veren ve koku veren maddeleri uzaklastirma o6zelligi
vardir. Burada dikkat edilmesi gereken konu, kullanilan aktif karbonun pH’imnin 5-8
arasinda olmasidir. Aktif karbonunu kiiciik miktarlardaki ilavesi bile istenilen etkiyi

yaratmaktadir [8].

Aktif karbonun, diinyadaki ¢evresel uygulama ve su temizleme alanlarindaki kullanimu,

yillik 300 milyon kg olup, bu deger her y1l % 7 oraninda artis gdstermektedir [2].

1.6. Adsorpsiyon

Adsorpsiyon, akiskan fazda ¢oziinmiis haldeki belirli bilesenlerin bir kati adsorbent
ylizeyine tutunmasina dayanan ve faz yiizeyinde goriilen yiize tutunma olayidir. Kati
Orgilisii i¢inde bulunan iyonlar, ¢ekim kuvvetlerince dengelenmistir. Ancak kati
ylizeyindeki atomlarin dengelenmemis kuvvetleri, ¢ozeltideki maddeleri kat1 yiizeyine
cekerler ve yiizey kuvvetleri dengelenmis olur. Bu sekilde ¢ozeltideki maddelerin kati
ylizeyine adsorpsiyonu gerceklesir. Adsorpsiyon isleminde adsorplanan tiirlere
adsorbant denir. Adsorbantlar bir ya da birden fazla sayida olabilir. Yiizeyinde
adsorpsiyon gergeklesen madde ise adsorbenttir. Iyi bir adsorbentin temel 6zelligi, birim

kiitle basina genis ylizey alanina sahip olmasidir.

Gilintimiizde adsorpsiyon bir ¢ok dogal fiziksel, kimyasal ve biyolojik islemde 6nem
tagimaktadir. Ayrica adsorpsiyon prosesi, atiksulardaki organik ve kimyasal
kirleticilerin uygun bir kat1 yiizey lizerine tutularak giderilmesi isleminde de siklikla

kullanilmaktadir.

Adsorplayan madde yiizeyi ile adsorplanan kimyasal arasindaki ¢ekim kuvvetlerine

bagli olarak gergeklesen fic¢ tiir adsorpsiyon islemi tanimlanmaktadir.
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i. Fiziksel Adsorpsiyon: Kati yiizey ile adsorplanan madde molekiilleri arasindaki
cekim kuvvetleri sonucu olusan adsorpsiyon olayidir. Burada zayif van der Waals

kuvvetleri etkindir.

ii. Kimyasal Adsorpsiyon: Adsorplanan madde ile kat1 yiizey arasindaki fonksiyonel

gruplarin kimyasal etkilesimi ile olusan adsorpsiyondur.

iii. Iyonik Adsorpsiyon: Elektrostatik ¢ekim kuvvetlerinin etkisi ile iyonlar yiizeydeki
yuklii bolgelere tutunmaktadir. Burada adsorplayan ile adsorplananin iyonik giigleri
onemlidir. Iyonlar es yiiklii ise daha kiiciik olan tercihli olarak yiizeye tutulur. Cogu
adsorpsiyon olayinda bu iicii birlikte veya ardarda goriiliir.

Adsorpsiyonu etkileyen bazi faktorler sunlardir:

pH: Hidronyum ve hidroksil iyonlar1 kuvvetle adsorbe olduklarindan, diger iyonlarin
adsorpsiyonu ¢dzelti pH’sindan etkilenir. Ayrica asidik veya bazik bilesiklerin

iyonizasyon derecesi de adsorpsiyonu etkiler.

Sicakhik: Adsorpsiyon islemi genellikle 1s1 veren bir tepkime bi¢iminde gerceklesir. Bu
nedenle azalan sicaklik ile adsorpsiyon biiyiikliigii artar. A¢iga ¢ikan 1sinin genellikle
fiziksel adsorpsiyonda yogusma veya kristalizasyon 1silart mertebesinde, kimyasal

adsorpsiyonda ise kimyasal reaksiyon 1s1s1 mertebesinde oldugu bilinmektedir.

Yiizey alami: Adsorpsiyon bir yiizey islemi oldugundan, adsorpsiyon biiyiikliigii
spesifik ylizey alani ile orantilidir. Adsorplayicinin partikiil boyutunun kii¢iik, yiizey

alaninin genis ve gozenekli yapida olmasi adsorpsiyonu artirir [29].

1.6.1. Aktif karbonun adsorbsiyonu
Aktif karbonun adsorbsiyon kapasitesi; aktivasyon boyunca gelisen gozneklerin i

ylizey alani, gézenek hacimlerive dagilimlari ile ilgilidir.

Gozeneklerin boyut dagilimi, aktif karbon partikiillerinin adsorbe ettigi molekiillerin
boyut dagilimi ile tanimlanir. Sekil 1.18.” da aktif karbonun goézenek yapisi ve

gozeneklerde molekiillerin adsorbsiyonu goriilmektedir. Biiyiilk molekiiller mikro
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gozenekleri tikayarak kullanilabilir ylizey alanimi azaltmaktadir. Kiigiik molekiiller

genelikle gézeneklerin en ince kilcal kesimlerine kadar niifus ederler.

Karbonun adsorbsiyon islemi, aktifkarbonun fiziksel karakteristiklerine oldugu gibi
adsorbatin molekiil boyutuna da baglidir. Adsorbsiyon sadece gozeneklere girebilecek
molekiiller i¢cin miimkiindiir. Karbonun adsorbsiyon hizi ve kapasitesi ile ylizey alani
arasinda bir iliski vardir. Buna gore; diisiik yiizey alanina sahip aktif karbonun
adsorbsiyon hizi yiiksek, ancak adsorbsiyon kapasitesi diisiiktiir. Aktif karbonun
adsorbsiyon islemindeki etkinligi yiizey alaninin artmasi ile artmaktadir. Bu durum
adsorbsiyonda kritik bir faktordiir. Aktif karbonun adsorbsiyon kapasitesinin
belirlenmesinde; gaz fazda benzen, karbon tetrakloriir (CCly), azot (N,) ve sivi fazda
iyot, fenol, metilen blu adsorbsiyon testleri yapilmaktadir [21]. Sekil 1.19.’de, bir gaz

veya sivinin kati tanecik tarafindan adsorpsiyon mekanizmasini gostermektedir [19].

A: Gozenek Yapisi



Mezo Gozenek:

Mikro Gozenek

B. Farkli molekiileri adsorbsiyonu

Sekil 1.18.Aktif karbonun gézenek yapisi ve farkli molekiilleri adsorbsiyonu [21]

Kat: igerisine
Yiizeylerde adsorbe olan
absorblanan ¢Oziicl

tabaka Gozeneklerdeki
sivi faz

Sekil 1.19. Bir adsorbent taneciginde adsorbsiyon ¢esitleri [19].
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Sekil 1.19., tasinim mekanizmasindaki bagimsiz kademelerin fiziksel yapisini ve
yerlerini gostermektedir. Sekildeki numaralar kiitle transfer mekanizmalarini
gostermektedir. Her bir kademe farkli sekilde matematiksel olarak incelenebilir. Bu
bagimsiz kademeler su sekilde ifade edilebilir:
1. Adsorplanmis durumda difiizyon. Bu kisim tanecik faz difiizyonu olarak da ifade
edilmektedir.
2. Faz sinir tabakasinda reaksiyon.
3. Tanecikler i¢inde s1v1 fazda gozenek difiizyonu
4. Sorbent taneciklerin dis ylizeyleri ve onu ¢evreleyen akiskan faz arasindaki kiitle
transferi [19].
Aktif karbonun toplam yiizey alani, gozenek yapisi ve dagilimi, yiizeyde buluna
fonksiyonel gruplar, aktif karbonun adsorplama davranimini etkileyen Onemli
parametrelerdir. Agir metallerin, aktif karbon ile adsorpsiyon yontemiyle
uzaklastirilmas1 isleminde, aktif karbonun yiizey alan ve gdzenekliligi yaninda, aktif
karbonun iizerinde bulunan yiizey komplekslerinin yapisi ve miktar1 da dnemli bir rol
oynamaktadir. Aktif karbonlarin adsorplama 6zellikleri, yiizeyde bulunan oksijen iceren

fonksiyonel gruplarin mevcudiyetinden 6nemli 6l¢iide etkilenmektedir [19].
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2. BOLUM
MATERYAL YONTEM

2.1. SELULOZ

Seliiloz, dogada bitkiler tarafindan sentez yoluyla olusturulan organik bir maddedir.
Kapali formiilii (C¢H;9Os), olan lineer bir polisakkarittir. Kimyasal yapist % 44,4 C, %
6,2 H ve % 49,4 O icermektedir. Seliiloz makromolekiilleri 6 karbonlu bir monosakkarit

olan glikoz yapitaslarindan olusmaktadir.

CH,OH

H O ©H
H
OH H

OH H
H OH

Sekil 2.1. B — glikoz [31].

Olusumlarn sirasinda n tane  —D glikoz yapitasi, 180° lik farkli duruslarla 1. ve 4.
karbon atomlar1 iizerinden O kopriileri ile birbirlerine baglanmaktadir. Bu baglanma
sirasinda 1 mol su agiga ¢ikmaktadir. Piran halkasi seklinde bir yapiya sahip olan B —D
glikozlarin aralarindaki oksijen kopriileri asetal baglar1 olarak da adlandirilmaktadir

[31].
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10-38 %

Sekil 2.3. Ug boyutlu uzayda zincir konfigiirasyonun molekiiler modeli (Atomlar:C,0,
H) [32]

Karbonhidratlar molekiillerinde, aldehid veya keton seklinde bir karboksil grubu ile
cesitli sayilarda alkol gruplari iceren bilesiklerdir. Molekiillerinde alt1 veya daha az C
atomu icerenlere monosakkarit, iki monosakkarit molekiiliiniin birlesmesi ile meydana
gelen bilesiklere disakkarit, cok sayida monosakkaritin birbiri ile birlesmesinden
olusanlara da polisakkarit adi verilir. Seliiloz, bir monosakkarit olan B-glikozun ¢ok

sayida birbiri ile birlesmesi sonucu meydana gelmis bir polisakkarittir.
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H OH CHEOH 1;[ 9H CH;OH
C—C

____/0-\/0H H\HH/H \ 30 /OH H\,HH/H \/--—
H’\l'll 0/ B \OH I';[/C\HH\H / o~ \OH H/\H

i I
CH,OH H OH CHEOH H OH

Sekil 2.4. Seliiloz polimer zinciri

Seliilozun elde edildigi kaynaga gore molekiiliin polimerizasyon derecesi (polimer
molekiiliinde ki monomer sayis1) de degigsmektedir. Pamuk seliilozunun polimerizasyon
derecesi 3000-6500, keten seliillozunun 2500-9200, rejenere seliilozik elyafin ise 250-
400 arasindadir. Bir elyafta polimerizasyon derecesi ne kadar yiiksek ise, mukavemeti
ve teknolojik 6zellikleri o kadar yiiksektir. Seliilloz polimeri, dallanmis uzun zincirler
olusturur. Bu zincirler {lizerinde bulunan primer ve sekonder alkol gruplar1 karsilikli

etkileserek H-kopriilerini meydana getirir.

O-H O-H O-H O-H
. ; l , ' , ' Seliloz zinciri
O-H O-H O-H
: : —— Hidrojen képriileri
O-H O-H O-H O-H
' —! — ' Seliiloz zincir
O-H O-H O-H

Sekil 2.5. Hidrojen kopriilerinin olusumu

Seliiloz zincirleri birbirine paralel sekilde diizenlenmisse yukarida goriildigi tlizere
hidrojen kopriileri olusarak saglam bir sekilde baglanirlar. Bu baglanmalar sonucunda
kristalin bolgeler olusur. Polimer zincirlerinin birbirine paralel ve diizenli bir sekilde
bulundugu alanlara kristalin bolge, diizensiz ve karmasik olarak bulundugu alanlara da
amorf bolge denilmektedir. Dogal seliilozda kristalin bdlgelerin orani %70, rejenere

seliilozda %35-40 kadardir.



kristalin alan

\ / polimerler arasi bogluk

Sekil 2.6. Kristalin ve amorf alanlar

Amorf bolge orani fazla olan liflerde;

v

NS NN NN

Fazla absorban bir yapi,

Daha dayaniksiz,

Kimyasal reaktiflerden daha kolay etkilenme,
Daha kolay boyanabilme,

Daha yumusak bir tuse,

Plastik ve kolayca biikiilme.

Kristalin bolge oram fazla olan liflerde ise;

v

v

Daha az absorban yapi,

Daha dayanikls,

Kimyasal reaktiflerden daha zor etkilenme,
Daha zor boyanabilme,

Daha sert bir tuse,

Daha az plastik ve zor biikiilme gozlenir.
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2.1.1. Seliiloz maddesinin I¢ yapist
Odunlardan ve bitkisel artiklardan elde edilen seliiloz maddesi yalniz uzun seliiloz
makromolekiilerinden olugsmamakta, ayni zamanda kisa seliilloz makromolekiilleri ve
baska maddeler de igermektedir. Asagida odunlardan siilfit yontemine gore elde edilen
normal bir seliiloz maddesinde bulunan maddelerin miktarlar1 goriilmektedir. Bu
miktarlar odunun cinsine ve ¢aligma kosullarina gore daha da farkli olabilir.

o- Seliloz % 87,5 — 89,5

B- Seliiloz % 3,5 -6

vy - Seliilloz % 4,5 -7

Kiil % 0,1 - 0,2

Recineler % 0,4 — 0,7

Linyin % 0,05 - 0,1

Pentosanlar % 1,8 — 2,5
a — Seliiloz: Seliilloz maddesinin % 18’lik kostik ¢ozeltisiyle belirli kosullar altinda
islem gormesi sirasinda ¢oziilmeyen seliiloz kismia denir. a — Seliilozu olusturan
makromolekiillerin ortalama polimerizasyon dereceleri (OP) yiiksektir.
B — Seliiloz: Seliilloz maddesinin % 18’lik kostik ¢ozeltisiyle belirli kosullar altinda
islem gormesi sirasinda ¢oziilen fakat bu ¢ozeltiye asetik asit ilave edince tekrar ¢oken
kismudir. B — Seliilozu olusturan makromolekiillerin ortalama polimerizasyon dereceleri
(OP) 200’iin altindadir.
v — Seliiloz: Yukarida belirtildigi sekilde islemden gegirilip asetik asit ile f — Seliiloz
coktiiriiliip filtre edildikten sonra, ¢ozeltiye alkol ilave edince ¢oken kisimdir. y —
Seliilozu  olusturan  karbonhidrat  molekiillerinin  (oligomerlerinin)  ortalama
polimerizasyon dereceleri 10’un altindadir. Bir selilloz maddesindeki o — Seliiloz
miktar1 ne kadar yiiksekse, o kadar degerlidir. Ozellikle viskoz yontemine gore rejenere
seliiloz lifi elde edilirken, ilk adimda seliiloz maddesi % 18’lik sud kostik ile muamele
edildiginden Bve y kismi ¢oziinerek kayba ugramaktadir. Rejenere seliiloz lifi eldesi igin
degerli bir hammadde olan linterlerde o— Selilloz oranm1 % 98,5 — 99 ‘a kadar
cikmaktadir. Odun igerisindeki selilloz makromolekiillerinin ortalama polimerizasyon
dereceleri, dogal seliiloz liflerinde oldugu gibi yiiksektir. Fakat seliillozu odundaki diger
maddelerden ayirmak i¢in yapilan islemler (selilloz maddesi eldesi) sirasinda

makromolekiiller kismen pargalanmaktadir. Dolayisiyla normal seliiloz maddesindeki
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makromolekiillerin ortalama polimerizasyon dereceleri 600 — 1200 civarindadir. Yiiksek

nitelikteki seliilloz maddelerinde bu rakam 1750’ye kadar ¢cikmaktadir [41].

2.1.2. Seliilozun ozellikleri

Seliiloz suda ¢6ziinmeyen bir maddedir. Aslinda bir anhidroglikoz tinitesinde {i¢
hidroksil grubunun bulunmasi bu molekiiliin suda ¢oziinmesini kolaylastirmaktadir.
Ancak molekiil zincirlerinin birbirlerine paralel olarak siralanmasi ve molekiil zincirleri
arasinda, -OH gruplarinin Hidrojen Kopriileri olugturmasi seliilozun suda ¢éziinmesini
engellemektedir. Bag yapmak suretiyle bloke edilen hidroksil gruplarinin (-OH)
hidrofilik etkileri ortadan kaldirilmis olmaktadir. Seliillozun molekiil zincirleri arasinda
olusan baglar incelendiginde, Hidrojen Kopriilerinin disinda Van der Waals
Kuvvetlerinin de bulundugu goriilmektedir. Van der Waals Kuvvetleri, normalde zay1f
baglar olup, halkali yapilar arasinda olustuklart zaman oldukg¢a giiclii bir hal
almaktadirlar. Bu kuvvetler sayesinde seliilozun gii¢lii kafes yapisi olusmaktadir.
Seliilozun 6zellikleri arasinda polimerizasyon derecesinin de ayri bir énemi vardir.
Seliillozun molekiill agirligt ¢ok biiyilk olmasina ragmen aslinda biitiin seliiloz
molekiilleri ayni biiyiikliikte ve uzunlukta degillerdir. Dolayisiyla polimerizasyon
derecesi de ortalama bir deger gosterir. Seliiloz makro molekiillerinde Polimerizasyon
derecesi seliilloz molekiillerinin cinsine, elde edilis sekline ve gordiigii islemlere bagh
olarak cok farkli olabilmektedir. Ayrica 6l¢iim sirasinda farkli metodlarin kullanilmasi
da bu degeri etkilemektedir. Mesela, Akiskanlik Olgme Y®éntemine gore yapilan test
sonucunda seliilozun polimerizasyon derecesi (PD) 600-1000 araliginda degisirken

Ultra Santriflij Yontemine gore bu deger 3100 olarak bulunmustur.

Seliilozun fiziksel yapisi incelendiginde ise, kristalin ve amorf bdlgelerden olustugu
goriilmektedir. Bu kristalin ve amorf bolgelerin oranmi fiziksel ve kimyasal 6zellikler
tizerinde etkilidir. Yapida kristalin bolge orani arttik¢a sertlik derecesi artmakta, egilme
ve biikiilme yetenekleri azalmakta, kimyasal maddelere karsi dayanimlar1 artmaktadir.
Buna karsin, yapida amorf bolge orami arttikca yumusaklik artmakta, egilme ve
blikiilme yetenekleri yiikselmekte, sulu c¢ozeltilerin  yapiya niifuziyetinin

kolaylagsmasiyla kimyasal maddelere kars1 dayaniklilik azalmaktadir.
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Kristalin bolgelerde birbirlerine paralel bigimde siralanan ve wuzanan molekiil
zincirlerinin karsilikli olarak baglanmalari, geometrik bicimli kiigiik kristal iinitelerinin

olugmasini saglamaktadir. Bunlar monoklin bi¢iminde mikrokristallerdir. Boyutlari;

a=8,35°A
b=10,28 °A
c= 7,90 °A uzunlugundadir.

Seliiloz molekiillerin kristallenmesi; seliiloz I, seliilloz II, seliiloz III, seliiloz IV ve
seliiloz X olmak iizere 5 farkli formda gergeklesebilir. Seliiloz I, II, IT ve IV fibrilsel
yapida olup tekstil acisindan olduk¢a 6nem tasimaktadir. Pamuk, keten, jiit, rami ve
sisal gibi tiim dogal seliiloz liflerinde seliiloz I yapis1 goriilmektedir. Seliiloz II yapisi
ise viskoz, bakir rayonu ve polinozikler gibi rejenere seliiloz liflerinde, seliiloz IV yapisi
ise rejenere seliilozlardan olan yiiksek yas modiillii rayon liflerinde ve kord rayonlarinda
bulunmaktadir. Yukarida verilmis olan boyutlar seliiloz I yapisina ait olup seliiloz II, I1I

ve [V e ait olan boyutlar ise agagidaki gibidir [33].

a= 8,1 °A a= 17,74 °A
b=10,3 °A seliiloz 11 b=10,3 °A seliiloz 111
c=9,1°A c=9,9 °A

a= 8,11 °A

b= 10.3 °A seliiloz IV

c= 79°A

Molekiil zincirleri, birbirlerine olan paralelliklerini kaybederek gevsek ve karisik bir
yapt durumuna ge¢cmek suretiyle seliilozun amorf bolgelerini olustururlar. Genellikle
rejenere olmus seliilozlarda amorf bolgelerin oram1 da yliksektir. Seliilozun ¢esidine

gore, oryantasyon dereceleri de farklilik gosterir. Genellikle dogal seliilozlarda
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oryantasyon derecesi, rejenere seliilozlardan daha ytiksektir. Bununla birlikte seliillozun
bazi islemlere tabii tutulmasi ile selillozun oryantasyon derecesini arttirmak ya da
azaltmak miimkiindiir. Seliiloz makro molekiillerinin, farkli iglemler gérmeleri suretiyle

pek ¢ok alanda kullanimlart s6z konusudur. Bu alanlar asagidaki sekilde 6zetlenebilir:

Seluloz

v

All«;jli}]ii]{A Asitilasyon Nitrifikasyon

KsanrusI-'on Eterifikasyon

! I

Viskoz Ertyi@i  Eterler Organik Esterler

Viskoz Selefon
Rayonu

Suda  Asetat Plastikler Filmler Vernikler Patlayici

Eriyenler  Lifleri Maddeler

Sekil 2.7. Seliilozdan yararlanma alanlar [31].

2.1.3. Seliilozun Kimyasal Yapisi

Seliiloz yar rijit bir zincir polimeri olup, seliillozu meydana getiren uzun zincirli yapa,
diger molekiil zincirlerine nazaran daha rijit, daha giiclii molekiiller aras1 gii¢lere ve ¢cok
iyl simetrik konfiglirasyona sahip bir zincirdir ve kristal kabuk kafes yapisindadir.
Molekiiler yapiya sahip olan seliilozun karakteristik &zellikleri arasinda, hidrofilik
yapisi, kurdele yapisi, bozunabilme o6zelligi ve yiliksek reaktivite veren OH gruplari

sayesinde genis kimyasal c¢esitlilik verebilmesi sayilabilir.
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Seliilozun ¢ok biiyiik uygulamalar1 ve biyolojik fonksiyonlar1 onun farkl lif morfolojisi
lizerine dayanmaktadir. Bu morfolojik hiyerarsi elementer fibriller, mikrofibriller ve
mikrofibriler bantlar ile tanimlanabilir. Bu yapisal birimlerin boyutlari;

e Elementer fibriller i¢in 1,5-3,5 nm oraninda

e Mikrofibriller i¢in 10 -30 nm oraninda ve

e Mikrofibriler bantlar i¢in 100nm’nin iizerindedir.
Gozenek yapisi seliilozun fibril marfolojisini tamamlayan 6nemli bir yapidir. Bu yapz,

enzimatik degradasyon ve kimyasal reaksiyonlarda faydalanmak i¢in olduk¢a dnemlidir

[42].

Tiim dogal seliilloz liflerinde, molekiiller yonlenmis olarak birbirine paralel halde
bulunsalar da lif, kendi etrafinda spiral yapidadir. Bu spiral yapi lifin mukavemet,
uzama, oryantasyon, elastikiyet, v.b. gibi 6zelliklerini 6nemli derecede etkiler. Spiral
acis1 ne kadar kiiciik ise bu degerler o kadar iyi olurken aci1 arttikca bu degerler
olumsuzlasir. Yan yana uzanan seliiloz zincirleri birbirlerine yaklasip yogunlastiklar
bolgede kristalize olmug gibi goriiniirler ve bu bdlgenin yapisi sanki miinferit paketler
varmig gibi bir goriinlim kazanir. Seliilozdaki elementer fibriller band seklinde olup eni
boyuna nazaran daha kiigiik bir yapidadir. Buna gore elementer fibrillerinin eni 15-70 A
arasinda degisirken 30 selilloz zincirinin bir araya gelerek olusturduklari
mikrofibrillerin eni ise 100-400 A arasinda degismektedir. Bunlar1 elektron
mikroskobuyla 6zel yontem uygulayarak gérmek miimkiindiir. Mikrofibrillerin bir araya
gelmesi sonucunda ise 100-3000 A genisligindeki mikrofibriler bantlar olusmaktadir ki;
bunlar iyi bir 151k mikroskobunda goriilebilir. Lif yap1 taslarinin; elementer fibril,
mikrofibril, mikrofibriler bantlarin, lif icerisinde yerlesmeleri de oldukga diizgiindiir. Bu
sekildeki oryantasyon dogal seliiloz liflerinden rami ve kenevir de en belirgin halde
goriiniirken, rejenere seliiloz liflerinde ise lif elementerlerinin oryantasyon derecesi, lif
eldeleri sirasindaki ¢cekme (germe) derecesine bagl olarak biiyiik farliliklar gosterir

[30].

Seliilloza dayali polimerler smifinda dogal seliiloz, rejenere selilloz ve seliilozun
kimyasal kokenli tiirevleri yer almaktadir. Seliilozun modifikasyonu sonucu elde

edilenler arasinda dogal ve rejenere seliilozlar endiistride en yaygin kullanim alam

olanlardir [42].
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Sekil 2.8. Seliilozdan tiiretilen tirtinler [30].

Nishikawa ve Ona X-1sinlar1 diffaksiyon diyagramlarmi kullanarak ilk olarak yapidaki
kristalin ve amorf boélgeleri gdzlemlemistir. Herzag ve Jancke dogada yaygin olarak
bulunan ve farkli kaynaklardan alinan dogal seliillozun ayni X-iginlar1 diffraksiyon
ornekleri verdigini gozlemlemislerdir. Bu dogal seliiloz yapis1 X- 1sinlar1 diffraksiyon
calismast sonucunda “Seliilloz-I” olarak tanimlanmistir. Meyer ve Misch tarafindan
Onerilen seliiloz kafes yapist daha sonra Gardner ve Blackwell tarafindan modifiye
edilmistir. Giliniimiizde bu modifiye edilmis kristal kafes yapist kabul edilmistir. Bir

kristal yapi, 3 dogrultuda atomlarin periyodik tekrari seklinde tanimlanabilir. Kristal
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sistemlerde kafes sistemlerden bahsedilebilir. Asagidaki Tablo 2.1°de kafes yapi tipleri
gosterilmektedir.

Tablo 2.1. Seliilozun kristal yap1 tipinde en ¢ok goriilen kafes yapilar1 [30].

Sistem Kafes Parametreleri

Triclinik a#b#c a#B#y=90
Monoclinik a#b#c a=y=90, =90
Orthorhombik a#b#c a=P=y=90
Tetragonal a=b#c a=B=y=90
Heksagonal a=b=c a=p=90, y=120
Rhombohedral (Trigonal) a=b=c a=P=y=90
kiibik a=b=c a=P=y=90

Dogal seliilloz (pamuk, rami, odun seliilozu, v.b.) Seliilloz-I kristal kafes yapisinda
bulunmaktadir. Seliiloz-I’ in yapisinin, paralel seliiloz zincirinden olusan kapali kafes

formunda oldugu belirtilmistir [43].

X- 1simnlart diffraksiyon ¢alismalart sonucunda monoklinik birim hiicre ile tanimlanan
Seliiloz-I’in kristal yapisinda birim hiicre iki katli vida formunda burkulmus eksenli
birbirine paralel iki seliiloz zincirinden olusur. 1980’lerde CCP/ MAS NMR
spectroscopy kullanilarak yapilan incelemede seliiloz modifikasyonlarinda birbirleri
boyunca uzanmis /, ve Iz olmak iizere iki farkl kristalin yap1 ortaya ¢ikmustir. /,//g orani
seliiloz esasina bagli olarak degisir. Elektron microbeam 1sin diffraksiyon ve x-1sinlari
ile nétron difraksiyon kombinasyonu ile son zamanlarda yapilan incelemeler, seliillozun
triclinik (/, ) ve monoklinik (/g )gibi iki farkli kristal yapinin karisimina sahip oldugunu
gostermistir [44]. Sekil 2.9-a’da Ig kristal yapisinin sematik gosterimi ve Sekil 2.9-b’de

de bir birim hiicrenin merkez zincirlerinin yandan goriiniisii verilmistir.
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a)

callulose |

Sekil 2.9 Seliiloz I kristal yapisinin sematik gosterimi: a) a-b ylizeyi boyunca birim

hiicrenin yansimasi b) (100) kafes yapisindaki seliillozun sematize edilisi [44].

Is1 ve kimyasal uygulamalar vasitasiyla seliiloz farkli kristal yapilarina (polymorphs)
dondistiirtilebilir. Seliilozun bu kristal yapi tiirevleri Seliiloz-1, Seliiloz-1I, Seliiloz-I11j;
Seliiloz-11I;; ve Seliiloz-1Vy; Seliilloz-IVy olarak tanimlanmakta olup, Sekil 2.10°de
gosterildigi gibi kendi i¢ doniistimlerine sahiptirler [45-43].

Fejenerasyon
MWerserizasyon
Seliloz | ~ Seldloz |l
NHa NHs,
—NHzq) —NHzqy
Seldloz L Seldloz
] I5I
Sellloz V) Seldloz v

Sekil 2.10. Seliilozun kristal yap1 dontigiimleri [45].
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Seliiloz-I’in sodyum hidroksit gibi alkali soliisyon ile muamelesi sonucu modifikasyonu
saglanabilir. Uygulama sonrasi alkali kaldirildigi zaman yeni yapinin X-isinlari
difraksiyon ornekleri Seliilloz-I’inkinden farklilik gdstermektedir. Bu modifiye edilmis

olan seliiloz, Seliiloz-1I olarak tanimlanmaktadir.

seliilloz 1T
_/.l'"'
Sulu Seliiloz

Sekil 2.11. Alkalizasyon ve rejenerasyon boyunca selilloz modifikasyonunun x-iginlari
genis ag1 taramasi [44].

Hess ve Gundermann ise, Seliiloz-I’e akigkan amonyak uygulamasi ve su ile yikama
islemi yaptiktan sonra yaptiklari x- 1smlar1 diffraksiyon sonucunda elde edilen
orneklerin Seliiloz-I’inkinden farkli oldugunu gdrmiislerdir. Sonugta bu amonyak
uygulamasi yapilmis seliilloza Seliiloz-1II adi1 verilmistir. Meyer ve Badenhuizen adl
arastirmacilar Seliiloz-1I’nin formamid, su veya gliserol i¢inde 140°C-300°C arasindaki
sicaklilarda 1sitilmasi sonucunda da yapinin Seliiloz- [V’e doniistiigiinii bulmuslardir
[43].

Seliiloz-1I olarak adlandirilan kristalin yapisina sahip olan rejenere seliilloz bir polar
¢oziicii iginde dogal seliilozun eritilmesi ve bunu takiben yeni bir kristal yapisinin elde
edilmesi ile iiretilir. Seliiloz-1 lifleri 6nemli Gl¢iide giicii azaltic1 safsizliklarin pek
cogunu yapisinda icerirken, rejenerasyon prosesi ile ¢ok iyi oryante olmus lifler

tiretilebilir [42].
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Sekil 2.12 Seliiloz tiirevlerinin x- 1ginlar1 diffraksiyon 6rnekleri [43].

Seliiloz-I1 kristal yapisi rejenere ve merserize edilmis seliilozun kristal yapisidir.
Rejenere seliiloz; seliiloz eriyigi kaynagindan koagiilasyon yoluyla olusturulmus olup,
Seliiloz-II yapisinda ve muhtemelen hem paralel hem de anti-paralel molekiil zinciri
icermektedir diye bilinmektedir. Merserizasyon prosesi ise, sismeyi gerektirmektedir,
fakat seliiloz-I kristalleri ¢oziilmemekte ve paralel zincir konfigiirasyonunda anti-paralel
zincir yapisina donilisime izin vermemektedir. Bundan dolay1 da seliilloz zincirleri
paralel konfigiirasyonda kalir ve kristal yapidaki degisim seliillozun tekrar iinitesinde
bulunan Cg etrafindaki rotasyon ile saglanir. Seliiloz-1II yapisinin kafes yapisindaki
degisimde yine paralel seliiloz zincirleri ile Cs etrafindaki rotasyon ile olmaktadir.
Seliiloz-1 en sikisik paket kristal yapisina ve en yiiksek sayida molekiiller arasi hidrojen
baglarina sahiptir. Bunun ardindan Seliiloz-II daha agik bir paket yapisina ve daha
diisiik sayida H bag sayisina sahip olurken bunu da Seliiloz-III takip etmektedir. Is1

veya kimyasallar vasitasiyla Seliiloz-II ve Seliilloz-I grubu iginde i¢ doniisim ve
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Seliiloz-IIT veya Seliiloz-II’den Seliiloz-I’e dontlistimii de miimkiindiir. Hayashi ise,
Seliiloz-I’den Seliiloz-III; ve IV; ayrica Seliiloz-II’den de Seliiloz-1ll;; ve IV ’ye

doniisiim oldugunu ve bu iiriinlerden geriye doniisiim yapildigini1 goézlemlemistir [43].

CELLULOSEI

CELLULOSE

Sekil 2.14 Seliiloz -II’nin molekiiller aras1 hidrojen baglar1 ve kafes yapisi [43].
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Sekil 2.15 Seliiloz -IIT’{in molekiiller aras1 hidrojen baglar1 ve kafes yapisi [43].

CELLULOSE

Birim hiicrelerden yararlanilarak hesaplanmis olan Seliiloz-II’ nin yogunlugu
1,62gr/cm?®’tiir. Genellikle materyal % 50’ den daha az bir kristalin yapiya sahiptir.
Seliiloz-I" de molekiil zincirleri nerdeyse tam olarak uzanmis bir sekildedir. Molekiil
zincirleri levhaya benzer bir yapida a ekseni boyunca molekiiller arasi hidrojen baglari
sayesinde birbirine baglanirlarken bu levhalar ise b ekseni boyunca Van der waals
kuvvetleri ile bir arada tutulurlar. Seliiloz- II’de ise, hidrojen baglarinin birbirlerine
tutunmalar1 daha uzundur. Levhalarin paketlenme stilleri iki farkli formda olur. Seliiloz-
I’de tiim molekiil zincirleri agisal zincir boyunca paralel paketlenirken, Seliiloz-11de ise
yakin levhalar igindeki zincirlerin paketlenmesi anti paralel modda olmaktadir.
Sakurada ve Matsua x-1ginlar1 diffraksiyon metodu ile Seliiloz-I ve Seliiloz-II'nin
kristalinite modiiliinii belirlemek icin yaptiklar1 deneyler sonucunda sirasi ile Seliiloz-1
icin kristalinite modiiliiniin 130 GPa ve 120 GPa oldugunu ve Seliiloz-II icin ise
kristalinite modiiliiniin 90 GPa ve 106 GPa oldugunu ispatlamislardir. Blackwell
yapisina dayanarak Kroon Batenburg (ve ark.) hem Seliiloz-I hem de Seliiloz-II’nin
elastik sabitini, molekiiller i¢i ve molekiiller arasindaki hidrojen baglarin1 dikkate alarak
hesaplamistir. Onlarin yapmis oldugu hesaplamaya gore zincir eksenleri boyunca
Young modiilii Seliiloz-I i¢cin 136 m 6 GPa ve Seliiloz-II i¢cin 89 m 4 GPa olarak

bulunmustur. Northolt ise, yiiksek performansli aramid liflerininkine benzer bir yapiya
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sahip 1yi oryante olmus Seliiloz-II liflerinin yapilarin1 ve deformasyon mekanizmalarini

incelemistir [42].

Seliillozun kristal yapisinin ¢aligmalari ile ilgili temel teknik X- 1sinlart diffraksiyon
caligmalar1 olup son zamanlarda Neutron diffraksiyon, Raman, Infrared ve NMR

spectroscopier yardimiyla da kistalinite tayini yapilmaktadir [42].

2.2. Rejenere Seliiloz Liflerinin Tarihsel Gelisimi ve Lif Uretimi

20. yiizyilin baslarinda iiretilmeye baslanan seliilozik esasli rejenere liflerin {iretimleri
1980°e kadar hizli bir sekilde artmig, daha sonra ise azalma egilimi gostermistir. Fakat
bu azalma orami filamentlerde daha yiiksek, kesikli elyafta daha diisilk olmustur. Bu
azalmanin sentetik elyaf iiretimindeki artistan ileri geldigi diisliniilmektedir. Ciinkii,
1980°de iiretilen sentetik filament iplik miktarmin yaklagik t¢ katt 1999 yilinda
gergeklesmistir [35].

Rayon, farkl rejenere seliiloz lifi eldesi proseslerinden herhangi biri ile iiretilen liflere
verilen genel isimdir. Aslinda uygulamada yapilabilen ilk yapay liftir. 1664 yillarinda
Ingiliz arastirmaci Robert Hooke ipek bdceginin ipek yapmak icin salgiladigi salgiya
benzer bir maddeden yapay filament egrilebilecegi teorisini ortaya atmustir. Sonraki
yillarda “yapay ipek” arayisinda olan bircok bilim adami tarafindan bu teori
gergeklestirilmeye calisilmistir ve Fransiz George Audemars’a kadar hi¢ kimse basarili
olmamigtir. Dut agac1 kabugu cidarini nitrik asitile isleme sokarak seliiloz nitrat1 elde
etmis ve bunu eter-alkol karisiminda ¢6zdiikten sonra bundan lif ¢ekimi yapmis ve
havada kurutarak lif elde etmeyi basarmistir. Audermars ilk kimyasal lif patentini almis

olmasina ragmen, pratik olarak uygulama olanagi bulamamaistir [35].

Frederick Schoenbein 1845°de Basel’de pamugu nitrik asitle isleme sokarak
seliiloznitrat elde etmis ve bunu alkol-eter karisimi i¢inde ¢ozerek kolodyumu elde

etmistir. Bu madde ise seliiloz nitratliflerinin ana maddesini olusturmaktadir [36].

Pahali ve degerli ipegin yerini almasi igin iiretilen daha ucuz olan rayon (kesiksiz
viskon lifi, flos), ilk iiretilen rejenere seliiloz lifidir.Birgok bilim adamina goére bu proses

ekonomik olarak uygulanabilirligi ¢ok zor, yavas ve asir1 derecede beceri ve hassasiyete
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gerek duymaktaydi. Ilk ticari sentetik lif iiretimi Fransa’da Chardonnet Kontu Louis-
Marie-Bernigaud (1839-1924) tarafindan arastirmalardan 29 yil sonra 1884 yilindaki
patent ile nitroseliiloz esasl liflerin {iretimi yapilmistir. Daha sonra Ingiliz kimyaci
Charles Frederick Cross ve Edward John Bevan 1891-92 yillarinda viskoz prosesini
bulmustur. Courtaulds firmasi ilk ticari viskoz rayonunu 1905 yilinda iiretmistir.
Amerikada ise 1910 yillarinda American Viscose Company Avtex Fibers tarafindan

yapilmustir [35].

Ilk olarak Rayona “Yapay (Rejenere) Ipek” denilmis ancak iireticiler rejenere
kelimesinin ticari olarak iyi bir isim olmadigini diisiinmiislerdir. Sonunda “rayon” ismi
bulunmustur. Fransizca’dan tiiretilmis “rayon” kelimesi “rays of light”, “is1gin
hiizmeleri” anlamina gelmektedir. 1924’te “rayon” resmi isim olarak endiistriye

girmistir [37].

Baslangigta ipegin yerini alamamasina ragmen, rayon lreticileri bu liflerin 6zelliklerini
gelistirmeye c¢aligmiglar, c¢alismalar daha ¢ok Amerika, Rusya ve Japonya’da

yogunlasmistir [35].

1932°de kesikli lif iiretimi i¢in 6zel makineler dizayn edilmis; biiylik diizelerde on kat
daha fazla sayida gozenekler kullanilmis, diizelerden cekilen lifler toplanarak biikiilmiis
ve kesilmistir. Rayon, yiiksek dayanimli tipleri bulunana kadar (1940’11 yillara kadar)
fiziksel 6zellikleri degismeden pamuk liflerine alternatif olarak piyasada yer almigtir

[35].

1950°1i yillarin sonunda rayon iireticileri, bu liflerin alkaliye karsi hassasiyetini,
mukavemet kaybinin yiiksek oldugunu ve boyut stabilitelerinin yetersiz kaldigim
gérmiis, bu dezavantajlar1 elimine etmek amaciyla yiliksek yas modilli lifler
gelistirmislerdir. Yiiksek yas mukavemetli rayonlar genellikle normal rayondan ayirt
edilebilmeleri icin HWM olarak ifade edilmektedir. Aslinda HWMde bir viskon
rayondur. Fakat “viskon rayonu” ifadesi yas mukavemeti diisiik rayonlar igin
kullanilmaktadir. HWM, yiiksek performansli (HP) rayon olarak da adlandirilmaktadir
[31].
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Ik yiiksek performansli rayonlar; Amerika’da, AmerikanViskose (Avril) ve Amerikan
Enka (Fiber 700) tarafindan, Birlesik Krallik’ ta Courtaulds (Vincel) tarafindan
tiretilmistir. Avrupa’daki diger iireticiler Snia Viscosa (Koplon) ve Lenzing’dir (Hoch
Modul333). Bu rayonlar, asidik koagiilasyon banyosuna ¢inkonun, viskon ¢ozeltisine
cesitli aminlerin ve poliglikollerin eklenmesiyle ve tiim lif ¢ekim sartlarinin
modifikasyonlariyla elde edilmislerdir. Japonya’da Tachikawa Arastirma Enstitiisii
farkli bir yaklasimla ¢ok yiiksek polimerizasyon derecesinde (OP) seliiloz kullanmis,
yiiksek CS; konsantrasyonlariyla ¢inkosuz diisiik asitlikteki banyo konsantrasyonlarini
birlestirmis ve yiiksek germe sonucunda {iretilen liflere polinozik lifler adin1 vermistir.
Bunlar yiiksek yas modiiliine, diisiik kostik ¢oziiniirliigiine, diisiik elastikiyete ve aginma

dayanimina sahiptir [34].

Yiiksek performansli (HP) rayonlardaki son gelismelerle, bu liflerin pamukla daha ¢ok
rekabet edebilecegi anlagilmistir. Courtaulds’un Viloft’'u viskona sodyum karbonat
eklenmesiyle daha yiiksek su tutma kapasitesine sahip gozenekli bir elyaf olarak
tretilmistir. Viloft elyafi ve diger bir¢ok modifiye lifler yiiksek yas modiil tipinde
degillerdir. Daha yiiksek su tutma kapasitesine sahip lifler; Amerikan Enka’nin Absorbit
ve Avtex Fiber’in Maxisorblifleri olup bunlar viskona lif ¢ekiminden oOnce g¢esitli
poliakril asitler veya metilseliiloz, karboksiseliiloz gibi hidrofil partikiiller eklenmesiyle

uretilmektedir [34].

1970’11 yillarda, gili¢ tutusur lifler icin yapilan arastirmalardan viskon lifleri de
etkilenmis, bu calismalar sonucunda Avtex Fibers’in PFR Fiber (USA), Lenzing’ in
Flamgard’1 (Avrupa) ve Japonya’da Daiwabo’ nun HFG Fiber ve Kanebo’ nun Bell
Flam’1 gibi gili¢ tutusur viskon lifleri gelistirilse de onemli ticari talepleri olmamistir

[38].

Biiyiik capli isletmelerde karbon siilfiir degisen oranlarda; genel olarak %30-35, geri
kazanilmaktadir, kalan kismi ise buharlasmakta ya da bozulmakta ve atik yikii
olusturmaktadir.Ayrica bazi ¢inkostilfiir gibi lif ¢ekme banyosunda kullanilan ¢inkoda
toplanabilmektedir. Yine de viskon liflerinin {iretimi sirasinda hala 6nemli miktarda atik

sudan aritilmasi gereken onemli miktarda karbon siilfiir ve ¢inko oldugu ig¢in, artan
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cevresel endiseler dogrultusunda iireticilerin beklentisi karbon siilfiir ve ¢inko

emisyonlarinin azaltilabilmesi yoniindedir [37].

Cevre problemlerinin maliyeti giderek artmasi ile Enka, Rayonier, SniaViskosa, Rhone
Poulenc, Courtaulds ve diger firmalar rayonda ¢6zgen lif ¢ekim yontemini aragtirmaya
baslamislardir. Rayonier, 1977°de ACS’nin sempozyumunda dimetilformamid-
nitrojentetraoksit (DMF/N204) ve dimetilsiilfoksilat (DMSO)- paraformamid ic¢inde
seliiloz ¢ozeltisinden lif ¢ekimiyle yiiksek yagmodiil tipinde rayon liflerini tiretmek icin

yapmis oldugu calismalarindan bahsetmistir [38].

Viskon liflerine alternatif ¢evre dostu lif {iretim ¢aligmalarinin sonucu olarak 1976’da
Amerikan Enka firmasi tarafindan “Newcell” sunulmustur. 1987°de Akzo firmasi
Lenzing (Avusturya) ile 1990’dada Courtaulds (UK) firmasi ile lisans sézlesmesi
yapmistir. Lenzing (Avusturya) firmast bu liflere “Lenzing Lyocell” adin1 vermistir.
Kullanilan tiim solventin hemen hemen hepsini geri kazanan bu essiz liretim yontemini
gelistirmek 16 yil ve 500 milyon $ almistir. Prosesin temelleri ve iiretim tecriibesi
Grimby/Ingiltere’deki pilot iiretim isletmesinde kazamlmustir. Ik olarak Courtaulds
firmasi tiretim hattt kurmustur ve ticari olarak “Tencel” markasi altinda ilk tireticisidir

[39].

Lyocell lifleri, seliilloz hammaddesinin, islem sonrasinda tamamen geri kazanilabilen N-
metilmorfolin -N-oksit (NMMO) ¢o6zgeni iginde ¢oziilerek iiretilmektedir. Dolayisiyla
lyocell lifleri, diger rejenere seliiloz liflerine kiyasla daha ekolojik bir {iretim yontemine

sahip, biyolojik olarak tamamen parcalanabilen liflerdir [39].
Rejenere seliiloz liflerinin ilk temsilcisi olan viskon liflerinden sonra ikinci jenerasyon

olarak yiliksek mukavemetli modal lifleri {iretilmistir. Tekstil sanayinin son yillarda

tanistig1 liglincii nesil rejenere seliiloz ise Lyocell lifidir [39].

2.3. Rejenere Seliiloz Lifleri Hakkinda Bilgi
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Bazi dogal polimerlerden 6zel kimyasal islemler sonucunda rejenere lifler elde
edilmektedir. Rejenere lifleri olusturan dogal polimerlerin kimyasal o6zellikleri

degismemekte, sadece fiziksel 6zellikleri degismektedir.

Lif haline doniistiiriilebilen dogal polimerler, genellikle seliilloz veya protein esasl

2

olduklarindan, rejenere lifler de “Rejenere Seliiloz Lifleri ” ve “Rejenere Protein
Lifleri” diye ikiye ayrilmaktadirlar. Ancak bunlarin disinda, tekstil sanayinde daha az
kullanilan alginat lifleri ve kauguk lifleri gibi diger dogal polimerlerden elde edilen
lifler de “Diger Rejenere Lifler” olarak ii¢lincii grubu olusturmaktadir. Rejenere seliiloz
lifleri, diger rejenere liflere nazaran daha ¢ok dnem kazanmistir ve iiretimleri de daha

fazladir.

Seliiloz  esasli  rejenere liflerin  dikkat ¢eken Ozellikleri asagidaki  gibi

stiralanabilmektedir:

e lyi boyanabilme &zelligi ve oldukga yiiksek haslikta boyamalarin elde edilebilmesi

e Bu liflerden elde edilen tekstil iiriinlerinin yumusak tutumu ve zarif goriintimii

e Kolay islenebilme 6zelligi

e Liflerin parlakliginin yiiksek olmas1 ve kirlilik tastmamasi dolayisiyla, biitiin renk
niianslarmnin elde edilebilirligi

e Pratikte biitiin lif cinsleriyle karisim halinde kullanilabilmesi

e Upygun lif inceligi sayesinde, ¢esitli iplik tiplerinin ve kumas konstriiksiyonlarinin
iiretilebilmesi

e Yiiksek giyim konforu

e Yiiksek emicilik yetenegi vs.

e Yukarida s6z edilen bu avantajlarinin yani sira, genel olarak rejenere seliiloz
liflerinin baz1 dezavantajlar1 da bulunmaktadir:

e Diisiik yas mukavemeti

e Kuru ve ozellikle yas durumda yiiksek burusma egilimi

e Sulu ortamda ve 6zellikle alkali banyosunda ¢ekme ve deformasyon

e Suda ve 6zellikle alkali flotte igerisinde yiiksek sisme yetenegi

e Bazi durumlarda yeterli olmayan form stabilitesi

e Uzun kurutma siresi
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¢ Kolay tutusabilme [40].
Rejenere seliiloz liflerinin eldesinde hammadde olarak kullanilan seliiloz dogada
istenilen saflikta bulunmamaktadir. Bu nedenle dogada bulunan ve yeterince seliiloz
iceren odun ve bitkiler, 6nce bir saflagtirma isleminden gegirilerek seliiloz polimeri elde
edilmektedir. Seliiloz eldesinde hammadde olarak su kaynaklar kullanilmaktadir:

e Linterler: Pamuk tohumunun {izerindeki kisa lifler

e Agaclar: Kizilgam, kayin ve kavak agaclarinin odunlari

e Saman: Saman, ay¢igegi bitkisi saplari, keten eldesi sirasinda sapin
odun kismindan ayrilan pargalar... gibi kaynaklar kullanilmaktadir. Bu sekilde elde
edilen seliiloz maddesi daha ziyade diisiik kaliteli kagit iiretiminde kullanilmaktaysa da,
bazi 6zel islemler sonucu rejenere selilloz lif {liretiminde de kullanilabilmektedir.

Linterler ise 1yi cins rejenere seliiloz liflerinin eldesi i¢in kullanilmaktadir [36].
2.3.1. Rejenere (Yapay) Liflerin Simiflandirilmasi
S6z konusu seliilozik rejenere liflerin diger adiyla rayonlarin siniflandirilmasi Tablo

2.2.’de su sekilde verilmistir:

Tablo 2.2. Rejenere seliilozik liflerin siniflandirilmasi [46].

A Tlk Gelistirilen Seliilozik Lifler:
I . Viskoz Lifi (CV)
IT . Bakwr Lifi (CU. CC)
III. Nitrat Lifi (CN)
IV . Seliiloz Ester Lifler1
a. Seliiloz triAsetat Lifi - Primer Asetat (CT. CTA)
b. Selilloz Asetat Lifi - 2.5 asetat Sekonder Asetat (CA)
B. Modifiye Selillozik Lifler

I . Yiiksek Mukavemetli Seliiloz Lifler1 : Tenaso, Fortizon

IT . Yiksek Yas Mukavemetli Seliiloz Lifleri (Modal Lifler)
a. Polinozik : Lanusa, Tufcel, Zantrel
b. HWM : Modal

[I. Digerler : Sarille, Evlan, Celta

IV . Yeni Seliiloz Lifleri : Lyocell, Tencel, Newcell

Daha 6ncede belirtildigi gibi rejenere liflerin baslicalari, hammaddeleri dogadan elde

edilen seliiloz ve protein polimerleridir. Bunlarin disinda anorganik (inorganik) liflerden



80

elde edilen cam, silikat, metal karbon lifleri gibi lifler de vardir. Seliilloz dogada en
yaygin bulunan molekiil zinciridir. Bitkinin; giines 1s1m1 ve topraktaki nem yardimiyla
fotosentez yapmasi ile olusur. En bilinen selilloz glikozdur. Yapay liflerin dogal
liflerden tek farki gesitli fiziksel ve kimyasal yollarla tekstil lif 6zelligi ve formasyonu
kazandirilmasidir. Temel kimyasal yapisi degismez. Buna karsilik sentetik lifler ise,
yine dogadan (petrol ve komiir) elde edilen farkli iki veya daha fazla kimyasal
maddenin insanlar tarafindan laboratuarlarda sentezlenmesi yolu ile elde edilen sentetik
polimerlerdir. Dogada en saf seliiloz pamuk ve ramide bulunur. Seliiloz su kaynaklardan
elde edilir:

-Pamuk lif ve linteri,

- Odun (agag),

- Hububat saplar1 (bugday, arpa)

- Keten, kenevir saplari.

Rejenere seliilloz polimeri pamuk polimerine benzemektedir. En Onemli farki,
polimerizasyon derecesinin (PD) pamuktan daha diisiik olmasidir. Bundan dolay1
molekiiler zinciri kisa ve amorf bolgeleri fazladir. Bu nedenle su, boyar ve kimyasal
maddeleri biinyesine ¢ok kolay alir, cabuk boyanir ve canli renk, ipeksi goriinlimii verir.
Buna karsilik yas mukavemeti pamuga gore %55 kadar daha diisiiktiir. Bazlara kars1
dayanikli olmasina ragmen pamuga gore daha azdir. Rejenere lifler diinyada %83 kesik
(stapel), %17 devamli (filament, continue) olarak iiretilmektedir. Kesik olarak daha ¢ok
iiretilmesinin nedeni diger liflerle, ozellikle dogal liflerle yapilan karigimlarda

miikemmel bir uyum saglamasidir [46].

2.3.2. Rejenere Seliiloz Lif Uretimi
Rejenere seliiloz liflerinin hammaddesi olan selillozun elde yontemlerine de kisaca

deginmekte yarar vardir [40].

Rejenere seliiloz, akigkan haldeki seliiloz ¢6zeltisini bir diizenin deliklerinden ¢ekip,
sonra selillozun filament halinde asit banyosu igerisinde kuagiilasyonunu saglamak
yoluyla tiretilir. Filamentler diizeden ¢ekildikten sonra molekiillerin lif eksenine paralel
olarak oryantasyonu i¢in yeterli miktarda gerilir. Boylece, lifin saglamligi arttirilmis

olur, fiziksel 6zelliklerinde gelisme ortaya ¢ikar.
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Sekil 2.16. Rejenere seliiloz lif tiretim semasi

Seliiloz hammaddesinden, rejenere selilloz elyafi tiretimi li¢ temel yOnteme gore

gergeklestirilir.

v Viskoz yontemi,
v’ Bakir yontemi,
v" Nitrat yontemi.

Bu yontemlerden giiniimiizde gegerli olan viskoz yontemidir. Bakir yontemi artik
kullanilmamaktadir. Nitrat yontemi; nitrat rayonunun ¢abuk alevlenme ve hizli yanma

tehlikesi nedeniyle, uzun yillar 6nce tiretiminde dnemini yitirmistir.

2.3.2.1. Viskoz Yontemi

Viskoz rayonu, kimyasal lif ¢cekim yontemlerinden yas ¢ekim metodu ile iiretilmektedir.
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Yas cekim yontemi: Bu yontemde, dogal polimerin uygun bir ¢oziiciide ¢ozeltisi
hazirlanir. Bu ¢dzelti koagiilasyon (katilastirma) banyosu iginde bulunan diizelere
(delikli piiskiirtme baslig1) bir pompa yardimiyla sabit basing altinda gonderilir. Polimer
cozeltisi ince delikli diizelerden, yas bir banyoya filament seklinde ¢iktigindan , bu
bicimde pihtilasir ve ¢coker. Viskoz , modal ve akrilik lifleri yas ¢ekim yontemiyle elde

edilebilir.

l — keogiilasyon —  germe +— wikama — ;¢ RitimT kurutma

N
!izlemlers | p filament gy

polimer
cizeltizi

1=1tme,
zilindirleri

e
X

o
T
cozelti E1 997 Encyclopaedia Britannica, Ine.

Sekil 2.17. Yas lif cekim yontemi

Yas Cekim Yontemi ile Viskoz Uretimi
Viskoz elyafi genellikle iki sekilde elde edilmektedir.

v" Viskoz rayon (Filament halde)
v Viskon (Stapel halde)

Viskoz iiretimi i¢in odundan ve linterden elde edilen seliilloz hammaddesi kostik soda

ve sodyum bisiilfit ile islem gorerek yabanci maddelerden arindirilir. Seliiloz hamuru
kostik soda ¢ozeltisi (NaOH) ile islem gorerek alkali seliiloz haline doniisiir. Alkali
seliiloza, 6n olgunlastirma isleminden sonra karbon siilfiir (CS;) ilave edilerek seliiloz
ksantat elde edilir. Seyreltik sodyum hidroksit ilavesi ile de ham viskoz ¢dzeltisine
donistiirtiliir. Filtreleme ve ard olgunlastirma isleminden sonra viskoz cozeltisi asitli
bir banyoya diizelerden figkirtilarak, yas c¢ekim yontemiyle kati halde viskoz

filamentleri elde edilir.
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Sekil 2.18. Viskoz ¢ozelti eldesi

Katilagan filamentler, germe yikama ve kurutma islemlerinden sonra bobine sarilarak

viskoz rayon iplik elde edilir.

Selitloz maddesi

Asitli banyoda
koagiilasyon

Sudkostik muamelesi Sulfiir eldesi ~ Ard olgunlagtirma  Filtreleme Diizeden lif
gekimi
e 9

Viskoz rayonu Kurutma Yikama
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5 pliﬁ glig & yRat e Stapel kesme
" ' . o
| ) Yikama ve
— et : Al
—! i Kurutma = kiikiirt giderme
i DaE. TS s 3w

Sekil 2.19. Viskoz tiretim semast
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Sekil 2.21. Rayon iiretiminde germe-¢ekme

Filamentler tow (kablo) seklinde bir araya getirilir. Kesme islemi ile de stapel (kesikli)
hale doniistiiriiliir. Yikama ve kurutma islemlerinden sonra balyalanir ve viskon elyafi

elde edilir Balya halinde isletmelere sevk edilir. Viskon, kesikli rejenere seliiloz elyaftir
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ve genel &zellikleri bakimindan pamuga benzemektedir. (Ilerleyen konularda Viskoz

Rayon hakkinda daha genis bilgiler verilecektir.)

Kostik soda Sodyum bisiilfit

v

Seliiloz hamuru

'

Alkali seliiloz - (S,

.

Seliiloz ksantat 44— Seyreltik NaOH

v

Ham viskoz

<
¥

Filtre
¥

Ard olgunlastirma

v
Diize+Pompa

4+— Kositik

Koagiilasyon banyosu

v y
Rayon tiretinu Viskon tiretini
Filament Filament
L4 v
Yikama-Kurutma TOW
v v
Bobine sarma Kesme
v v
Rayon filament Yikama-Kurutma
Iplik iiretimi
¥
Balyalama
v
Viskon elyaf iiretimi

Sekil 2.22. Viskoz rayon iiretim agamalar1 semast

2.3.2.2. Bakir Yontemi
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Bakir rayonu eldesi i¢in; pamuk linterleri veya odun hamurunun bakir oksit ve amonyak
ile islem gérmesi yontemidir. Linterler, bu ¢dzeltide ¢oziilerek diizelerden gecirildikten

sonra su ve seyreltik asitler ile temas ettirilerek liflerin katilagmasi1 saglanmaktadir.
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Sekil 2.23. Bakir yontemi ile rejenere seliiloz elyaf iiretimi

Diizeden piiskiirtiilen lif ¢ozeltisi veya eriyigi kuagiilasyon banyosu iginde pihtilagarak
lif haline gelir. Bu proseste, yas elyaf ¢cekim islemi uygulanmistir. Kesiksiz bakir ipegi
ve bakir yontemine gore elde edilen kesikli rejenere seliiloz lifleri iiretimi hemen hemen

bitmis durumdadir.

2.3.2.3. Nitrat Yontemi

Elyaf maddesi olan linterler veya seliilloz maddesi dnce basit islemlerden gegirilir. Daha
sonra 30-40 ° C sicaklikta nitrolama asidi ile muamele edilir. Nitrat elyafi, nitrik asidin

seliloz maddesi tizerindeki etkisi ile elde edilir.

Nitrolama sonrasi seliilozdinitrat olusur. Asit fazlasinin uzaklastirilmas: i¢in yikama
yapilir. Seliilozdinitrattan ¢ozelti olusturulur. Dinlendirme ve filtreleme sonrasi kuru
elyaf ¢cekim yontemine gore elyaf c¢ekildikten sonra sicak hava etkisiyle katilastirma

yapilir. Bu sekilde iiretim gerceklestirilir.

Bu yontemin artik kullanilmamasiin nedenleri; patlama tehlikesi, pahali bir yontem
olmas1 ve su tiiketim miktarinin ¢ok yiiksek olusudur. Ayrica; cok hizli yanma 6zelligi
oldugundan, bu 6zelligin yok edilmesi veya azaltilmasi gerekir. Ancak, bu islemler de

elyafin saglamligin1 oldukca azaltir. Bu da kullanim degerini yok etmektedir.
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2.3.3. Bashca Rejenere Seliiloz Lif Cesitleri
Viskoz lifleri,

Modal lifleri,

Nitrat rayonu,

Bakir amonyum rayonu,

Asetat lifleri,

RN NN SR

Triasetat lifleri’ dir.

Bunlardan nitrat rayonunun ve bakir rayonunun giiniimiizde tiretimi yoktur. Viskoz
lifleri ve modifiye viskoz liflerinin iiretimi onemlidir. Asetat ve triasetatin 6zellikleri
nitrat, viskoz ve bakirdan farklidir. Bu iki elyafta elde edilen lif 6zellikleri de, seliiloz

liflerinden ¢ok, hidrofob sentetik kimyasal liflere benzemektedir.

2.4. Modifiye Rejenere Seliilozik Lifler

Seliiloz ham maddelerden elyaf iiretimi sirasinda degisik islemler uygulanarak, elyafa

farkli fiziksel ve kimyasal 6zellikler kazandirilarak iiretilmis rejenere seliiloz lifleridir.

Bu modifikasyon iglemi sonrasi liflerin mekanik &zelliklerinde, yapilarinda veya

kimyasal 6zelliklerinde az ya da ¢ok degisiklik meydana gelir.
Modifiye seliiloz lifleri {i¢ grupta toplanir;

v" Yiiksek mukavemetli viskoz lifleri,

v' Yiiksek yas modiillii viskoz lifleri (modal lifleri)

v" Diger modifiye lifler (6rnegin; kivrimli seliiloz lifleri, kanall1 seliiloz lifleri).

2.4.1. Yiiksek Yas Modiillii Rayon (Modal Elyafi)

Yiiksek saglamlik ve 1slak durumda ytiksek elastikiyet modiilii kazandiran islemlerle

tiretilen rejenere seliiloz lifleridir.
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Yas modiil, yas durumdaki bir lifi 0’dan % 5 uzunluga kadar uzatmak icin harcanan
g/tex ile Olgiilen kuvvettir. Teorik olarak, bu deger 20 ile ¢arpildiginda % 100’lik

esneme i¢in gerekli olan kuvveti verir.

Yiiksek yas modiillii rayon iiretimi i¢in viskoz iiretim metotlarinin modifikasyonu, life
viskoz liflerine nazaran kuru halde ¢ok yiiksek olmayan, fakat yas halde oldukca yiiksek

yas mukavemet kazandirir.

Ayni zamanda lifin giysi i¢in gerekli olan uzamaya sahip olmasini, ancak c¢ok az

yiiklenmelerle kolay uzamamasini saglar.

Modal lifleri olusturan makro molekiillerde ortalama polimerizasyon derecesi 450-
800°diir. (normal viskoz liflerinde 250-400). Bu lifler yas durumda 22,5 g/tex degerinde

kopma dayanimi ve sinirli bir esneme gostermek zorundadir.

Su emiciligi standart rayondan daha azdir ve bu nedenle yasken boyutsal stabilitesi daha
tyidir. Bu lifler, 6teden beri pamuktan yapilan kumaslarda genis olarak kullanilmakta ve

diger liflerle siklikla karistiriimaktadir.
Cesitli modal lifleri mevcuttur.

v" Polinozik lifler,

v" HWM (High Wet Modulus) lifleridir.

Ikisinde de ortak olan noktalardan birincisi; manto ile ¢ekirdek arasindaki, lif sikliginda
fark olmayan homojen lif yapisidir. ikincisi; tirtiksiz olup, yuvarlagimsidan, fasulye
veya bobrek bicimine kadar giden enine kesite sahip, pamuga benzeyen yiiksek polimer

fibriler yapilaridir.

Aralarinda ki fark ise; polinoziklerin daha yiiksek yas modiile sahip olmalari nedeniyle
merserizasyona daha elverisli olmalari, buna karsilik HWM liflerinin de daha yiiksek

blikme dayaniklilig1 gostermeleridir.

2.4.1.1. Polinoz Elyafi
Selillozdan elde edilen viskon liflerinin dezavantajlarinin azaltilmasi i¢in yapilan
calismalar sonucunda polinozik lifler ortaya c¢ikmis ve tekstil sektorii igerisinde

kullanim alan1 bulmustur. Rejenere seliiloz liflerinin dezavantaji olarak karsimiza ¢ikan
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yas mukavemetinin diisiikliigli ve boyut stabilitesinin kotii olmasi, liretim hattinda ve
oryantasyon asamasinda yapilan degisiklikler ile giderilmeye ¢alisilmis ve yas

mukavemeti iyi olan polinozik lifler tiretilmistir.

1951 yilinda Japonya’da S. Tachikawa tarafindan ilk kez polinozik lif iiretimini
gerceklestirilmistir. Polinozik lifler 1970 yillarinda Avrupa’da da iiretilmeye baslanmus,
ancak 1985 yilindan sonra Avrupa’da polinozik lif tiretimi yapilmamistir. 1985 yilinda
Toyobo polinozik bir lif olan Tufcel’i modifiye ederek bayan dis giysisi i¢in
kullanmistir. Tufcel kumasglar ile ipek hissi saglanmis ve dokiim kalitesinin iyi olmasi,
parlak renkleri ve pamuktan daha iyi nem tutma 6zelligi ile tercih edilen materyaller
haline gelmistir. 1999 yilinda Toyobo firmasi yeni bir polinozik lif olan Arusura’yi
tiretmistir. Bu lif lretilirken yeni diize dizayni1 ve filtrasyon metodu kullanmis ve daha

yumusak tutuma sahip lifler iiretilmistir.

Polinozik liflerin iiretilmesinde kullanilacak seliilozun a- seliiloz icerigi oldukga fazla
olmali ve polimerlesme derecesi de miimkiin mertebe dogal seliilozunkine yakin

olmalidir.

2.4.1.1.1. Polinoz Elyafi Uretimi

Polinozik lif iiretimi genel olarak 5 asamada toplanabilir.
v’ Alkali seliilozun elde edilmesi

v Seliiloz ¢6zeltisinin elde edilmesi

v Lif ¢ekimi

v' Yikama-kiikiirt uzaklastirma

Alkali seliillozun elde edilmesi:

%18-19 NaOH icerisinde seliiloz makro molekiilleri ¢oziilerek alkali seliiloz bulamaci
elde edilir. Alkali seliiloz olusumunda islem sicakligi 200°C, islem siiresi 2 saat olarak
uygulanmalidir. Alkali seliilloz bulamacit fazla dinlendirilmeden preslenmelidir.

Seliilozun alkali ile olan reaksiyonu asagida verilmistir.

(CeH100s)n + nNaOH —> (CsH04ONa)n + nH,0
Alkali-Seltloz
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Seliiloz ksentogenatin elde edilmesi:

Alkali seliiloz karbon siilfiir ile muamele edilerek seliiloz ksentogenat elde edilmektedir.
Polinozik lif iiretiminde kullanilan karbon siilfiir miktar1 viskoz lifi elde edilirken
kullanilandan daha az olmalidir. 2,5 saatlik islem siiresinin ilk 1 saatte sicaklik 20

°C’den 250 °C’a ¢ikarilmalidir.

(CsHgO:ONa)n + nCS; —-> (CsHy040-SC-SNajn

Alkali-seltloz seliloz ksentogenat

S
Rcell 0 C%#

- __t
S Na
Sekil 2.24. Seliiloz ksentogenat

Seliiloz ¢ozeltisinin elde edilmesi:
Normal viskoz lif ¢ekim ¢ozeltisi soda ile hazirlanirken, polinozik lif ¢cekim ¢ozeltisi

NaOH ile hazirlanmaktadir. Lif ¢ekim ¢ozeltisinin seliiloz/NaOH orani 2,14 olmalidir.

Lif cekimi:

Polinozik liflerde lif ¢ekimi yas lif ¢ekim yontemine gore yapilmaktadir.Banyo oldukga
yiiksek oranda su ve %1-2 siilfiirik asit icerir, 25°C’da piiskiirtiilen filamentler % 300’e
varan bir germe islemi yapilmaktadir. Yiiksek oranda germe islemine tabi tutulan
polinozik lifler daha sonra relaksiyona birakilmalidir. Islem sonunda ortalama

polimerizasyon derecesi 500-700 olan lif elde edilmektedir.

(C6H9040-SC-SN3)H + (n/2)H2SO4 - (C6H1005)n + HCSZ + (n/2)NaZSO4

Yikama-kiikiirt uzaklastirma:
Lif ¢oktiirme banyosundan ¢ikan liflerin ilik su ile iyi bir yikamadan gegirilmesi

gerekmektedir. Lifler iizerinde kalacak asit ve tuz artiklar1 daha sonra yapilan kurutma
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sirasinda liflerin zarar gormesine yol acabilmektedir. Liflerdeki kiikiirdiin giderilmesi
icin lif, igerisinde 2-5 g/t NaOH, sodyum siilfit ve sodyum siilfiir bulunan banyodan
gecirilmektedir. Lif, 80-900C’daki banyo icerisinden birka¢ dakika igerisinde
gecirilmelidir.

Banyo icerisinde asagida belirtilen reaksiyonlar ger¢eklesmektedir.

6NaOH + 12S — 2 Na;SZ + Na28203 +3H20 N82SO3 +S — N32S203

Polinozik lif iiretimi sirasinda gerek viskoz c¢ozeltisi igerisine gerekse piiskiirtme
banyosuna, amin, poliamin, amid ve heterogiklik azot bilesikleri, polietilen oksit ve
polipropilen oksit kopolimerleri, polietilen glikol gibi modifiye edici bilesikler ilave
edilmektedir. Bu maddeler ile piiskiirtme banyosundaki ¢inko iyonlar: ile kompleks
membran olusturulmakta, koagililasyonu frenlenmekte ve f{iretilen liflerin yas

mukavemetleri daha i1yi olmaktadir.

POLINOTIK LIF

Sekil 2.25. Polinozik, viskon ve pamuk liflerinin enine kesitleri

1
| | [
Eild
HI
POLINOZIK PAMUE VISKON

Sekil 2.26. Polinozik, viskon ve pamuk liflerinin boyuna kesitleri
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Tablo 2.3. Polinozik, poliester ve pamuk liflerinin 6zelliklerinin degerlendirilmesi

PARAMETRE PAMUK POLINOZIK POLIESTER

KONFOR

Nem tutma lyi Cok iyi Katu

Termal koruma Iyi Cok iyi Kéta

Hava gecirgenligi Cok iyi lyi Kéta

Yumusgaklik Iyi Cok iyi Koti

Yizey purizliligi Kot i Cok iyi

Statik dagiima Tyi Cok iyi Kati
ESTETIK

Dokuam Iyi Cok iyi Katu

Parlaklik Koti Cok iyi Cok iyi

Kinsmama Koti lyi Cok iyi

Uniformiuk Kaotl Cok iyi Kotu

KULLANIM PERFORMANSI
Antipilling Iyi Cok iyi Kéta
Yikama&giyim Iyi lyi Cok iyi
2.4.1.1.2.Polinozik Liflerin Fiziksel Ve Kimyasal Ozellikleri

v' Boyutsal Stabilitesi:
Polinozik liflerin yas mukavemeti ve yikama sonunda boyut stabilitesi olduk¢a iyi

olmakta ve yikama sonras1 kumaslarda sert tutum olugsmamaktadir.

v' Ince Iplik:

Laboratuar kosullarinda 0,5 denye inceliginde polinozik iplik iiretilebilmistir. 1 denye
polinozik elyaf bile kolaylikla iiretilebilmektedir. Ne60’ dan daha ince iplikler pamuk
ile rekabet edebilmektedir.

v" Boya Absorbsiyonu:

Polinozik materyaller pamuk ve viskonu boyayan tiim boyarmaddeler ile kolaylikla ve
tiniform olarak boyanabilmektedir. Polinozik liflerin boyarmadde absorpsiyonu pamuk

liflerininkine yakindir ve yikama sonrasi renk degisimi de az olmaktadir.
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v Parlaklik:

Piiriizsiiz yiizeyi ve dairesel kesiti sayesinde ipek gibi parlak bir goriiniime sahiptir.

v" Rec¢ine Muamelesi:

Recinesiz polinozik kumas viskon ve pamuga gore daha yliksek burusmazlik 6zelligi

gosterir ve regine ile bu 6zellik gelistirilebilir.

v Alkaliye Dayamikhhk:
Polinozik lifler fibriler yapisi nedeniyle viskona gore daha fazla alkali dayanimina
sahiptir. %100 polinozik kumaslarin iyi boyarmadde absorbsiyonu nedeniyle merserize

yapilmadan bile iyi parlakliga sahip olabilmektedir.

v Leke Tutmama:

Polinozik liflerin yuvarlak ve ¢apraz kesitleri nedeniyle iyi leke tutmama o6zelligine
sahiptir. Bunun yaninda bu liflerin temizlenmesi de oldukca kolaydir.

v' Mukavemet:

Polinozik lifler pamuk kadar saglamdir. Bu materyallerin 6zellikle yas dayanimlar

oldukea iyidir.

v' Diger Lifler ile Harmanlama ve Karistirilmast:
Diger lifler ile harmanlanmasi kolaydir. Sentetik lifler ile karisim yapildigr zaman hem

iplik egrilmesi daha kolay hem de harman olusturulmasi olduk¢a kolaydir.

2.4.1.1.3. Polinozik Kumaslarin Kullanim Alanlari

Polinozik kumaslar ipeg§e benzer goriiniimii ve pamuga gore daha iyi tusesi nedeniyle
degisik alanlarda kullanim imkani bulmustur. Polinozik kumaslar giysilik kumastan
teknik tekstillere kadar genis bir yelpazede kullanilmaktadir. Daha iyi boyanabilme ve

parlak renkleri nedeniyle liflerin kullanim alan1 artmaktadir.

Polinozik kumastan yapilan giysilerin kalici parlakligi ve liiks goriiniimii bu kumaglarin
bayanlar tarafindan tercih edilmesini saglamaktadir. Polinozik liflerin iyi nem emme

ozelligi nedeniyle, spor giysisi iiretiminde de kullanilmaya baslanmigtir. Hem nem
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gecirme Ozelligi hem de ipek hissi nedeniyle polinozik kumaslar bayan i¢ giyiminde de

kullanilmaktadir.

Polinozik kumaslarda nem emme Helenca-Comforta prensibine gore olmaktadir. Bu
prensibe gore kumas yliksek nem gecirme yetenegine sahip olan, yiliksek nem emme
yetenegine sahip olan seliilozik tabaka ve 1s1 ve nem diizenleyici hava tabakasindan
olusmaktadir. Bu prensibe gore cilt gozeneklerinden c¢ikan ter yiiksek nem geciren
tabaka tarafindan alinarak yiiksek emme yetenegine sahip olan seliilozik tabakaya iletilir
ve bu tabakadan da dis havaya verilir. Boylece cilt ve kumas tabakasi arasinda viicut
sicakligini tutabilen hava tabakasi olusur. Nem tutma 6zelliginin iyi olmasi nedeniyle
havlularda da kullanim alani bulmustur. Bu kumaslar is elbisesi yapiminda da

kullanilmaktadir.

Ev tekstili olarak mobilya kaplamalarinda, battaniye yapiminda, yatak carsaflarinda ve
hali yapiminda kullanilmaktadir. Polinozik kumaslar statik elektriklenmeye sebep
olmadig i¢in hali yapiminda 6zellikle tercih edilmektedir. Teknik tekstil alaninda ise

elektrik tellerinin kaplanmasinda, koruyucu giysi yapiminda kullanilmaktadir.

Westex firmasi tarafindan tretilen %85 ge¢ tutusur vinal lifi ve %15 polinozik lif
karisimindan tiretilen vinex kumaslar 6zellikle aliminyum isletmelerinde koruyucu giysi
olarak kullanilmaktadir. Fujibo tarafindan polinozik liflere ¢itin/¢itosan eklenerek 6zel
antibakteriyel polinozik materyaller {iretilebilmektedir.

Polinozik liflerin dogal nem alma yetenekleri ¢itosanin anti-bakteriyel aktivitesi ile
birlestiginde mitkemmel cilt hassasiyeti bulunan materyaller tiretilebilmektedir. Citopoli
olarak adlandirilan bu {iriin, diinyaca tinli Mark & Spencer (U.K.) ve El Corte Ingles

(Ispanya) sirketleri tarafindan kullanilmaktadir.

2.4.1.2. HWM (High Wet Modulus) Elyafi

Yiiksek yas modiillii rejenere seliiloz lifidir. Yiiksek saglamlik ve elastikiyet modiiliine
sahiptir. Bazlara kars1 dayaniksiz olmasi nedeniyle merserize edilemez. Yiiksek biikme
dayanikliligr vardir. Kaynar yikamadan sonraki ¢ekme yiizdeleri polinozik liflerden

belirgin bir derecede fazladir.
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HWM liflerinin eldesinde; yiiksek polimerizasyon derecesinde seliilloz kullanilir,
stilfiirlemede siibstitiisyon derecesi yiiksek tutulur. Lif ¢oktliirme banyosuna ¢inkosiilfat

ve modifikator ilave edilir. HWM rayonu poliester gibi liflerle karisima ¢ok uygundur.
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2.4.2. Asetat Lifleri

Asetat ipegi {iretimi icin odun hamuru, pamuk linteri veya artiklari kullanilir. Onceden

sodyum hidroksit (NaOH) ile islem gormiis olan odun hamuru, sodyum hipoklorit
(NaClO) ile agartilir ve kurutulur. Kurutulmus seliilloz hammaddesi, asetik asit i¢inde
slatilarak sisirilir. Bu islemde katalizor olarak siilfirik asitle beraber ¢inko klororiir de

kullanilir. Sisirilmis seliiloza asetik anhidrit eklenerek asetilasyon iglemi gergeklestirilir.

Bu reaksiyon ekzotermik (disariya 1s1 verebilen) oldugundan karigimin distan
sogutulmas1 gereklidir.6-7 saat sonra seliiloz tamamen esterleserek jelatinimsi viskoz
hale doniisiir. Viskoz siv1 % 50’lik asetik asit ¢ozeltisi ilave edilerek kismen hidroliz

edilir. Hidrolizin derecesi karisimdaki asetat yiizdesi ile belirlenir.

Asetat yiizdesi %45-55 oldugunda primer asetat, sekonder asetat veya 2,5 asetat denilen
bilesige donlismiis olur. Elde edilen sekonder asetat su dolu kaba dokiiliir ve beyaz toz
halinde ¢oktiiriiliir. Siiziiliir, yikanir ve kurutulur. Sekonder asetat agirliginin {i¢ kati
asetonda ¢oziindiiriiliir. Coziinme 24 saat sonra tamamlanarak lif ¢ekimine hazir duruma
gelinir. Once ¢odzelti vakumlanir ve siiziiliir. Kuru ¢ekim ydntemi ile filament haline
getirilir. Sekonder asetat ayrica 230° C’a kadar isitilip eritilerek yumusak cekim
yontemi ile de filament halinde ¢ekilebilir. Dayanikliligini artirmak i¢in germe ¢ekme

islemi uygulanir ve bobine sarilir.



2.4.2.1. Asetat Liflerinin Fiziksel Yapis1 Ve Ozellikleri

Tablo 2.4. Asetat liflerinin fiziksel yapisi ve 6zellikleri

('yaylanma )

KRITERLER ASETAT ELYAFININ FIZIKSEL YAPI VE OZELLIKLERI

Mikroskobik Asetat piiriizsiiz bir yiizeye sahiptir ve boyuna ¢izgileri viskoz

goriinil rayonundan daha seyrektir. Loblu bir kesiti vardir.

Uzunluk Genelde smirsiz uzunlukta filament halindedir. Kullamum yerine gére
istentlen uzunlukta stapel halinde kesilebilir.

Incelik Genelde mce numaralarda 1-5 dtex arasinda tirefilebilirler.

Renk Ozel olarak matlasturlmams ise seffaf renktedir.

Parlakhk Uretildiklerinde ~ parlk  olup  kullaim  amacma  gére
matlagtinlabilirler. Parlak, vari parlak veya mat halde olabilirler.

Mukavemet Cok iy1 degildir. Mukavemetleri 1,5-2 g/denye arasindadir.

(kuru)

Mukavemet (yas ) | Yasken mukavemet diiser. Yag mukavemette %30 diisme olur.

Uzama elastikiyeti | Cok yiiksek degildir. %25-30 arasinda bozulmadan uzayabilirler.

Rezilyans Orta derecededir, yaylanma 6zellig1 naylondan diigiik, pamuktan

yiiksekdtir.

Nem alma %6,5 . nem alabilir.

Sicaklik Utiileme sicakli1, 160°C, Diisiik isilarda itiilenmelidir.

Alev alma Her ikisi de yava yanar. Geriye kalan ertyik ciddi yanmalara sebep
olabilir.

Statik Statik elektriklenme derecesi diisiiktiir.

elektriklenme

Pilling Boncuklanmaz.

( boncuklanma )

Yogunluk 1 31glem’ | civarmdadir. Pamuk ve poliesterden diisiik . akrilik ve ve

naylondan yiiksek yogunluk degerine sahiptirler.

98
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2.4.2.2. Asetat Liflerinin Kimyasal Yapis1 Ve Ozellikleri

Tablo 2.5. Asetat liflerinin kimyasal yapis1 ve 6zellikleri

KRITERLER ASETAT ELYAFININ KIMYASAL OZELLIKLERI

Asitler Leke c¢ikarmada kullamlan asitlerden etkilenmezler. Konsantre
kuvvetli asitler 1se elyafi pargalar.

Bazlar (alkaliler ) | Sulu bazlarm etkisi azdir. Kuvvetl: bazlardan zarar goriirler.

Organik ¢oziiciiler | Etkilenmez.

Agartma Tavsiye edilen konsantrasyonlarda agarticilarmin kullanimmdan

maddeleri zarar gormezler.

Kiif ve mantar Kiife karst direnglidirler; fakat solmalara neden olabilir,

Giiveler , bocekler | Dayamklidirlar.

[sik , atmosfer Asetat giines 151g1nda uzun siire kaldiginda zayiflar.

kosullar

Su Sisme ve cekme gibi etkiler olmaz. Cok ¢abuk kurur. Islakken
dayani azalir,

Boyama Asetat , pamuk boyarmaddeleri ve 6zel boyalar ile boyanur.

2.4.2.3. Asetat Liflerinin Kullanim Alanlarn

Filament iplik halinde iiretilenler; abiye giysilik kumaslar, peliis, kadife, dekorasyon

amagli kumaglar, kiirk ve manto i¢in astarlik kumaslarin tiretiminde kullanilir. Kesikli

liflerden egirilen iplikleri; fantezi iplikler, elbiselik kumaslar, takim elbiselik ve

mantoluk kumaslarin tiretiminde kullanilir.

2.5. Viskoz Lifi (CV)

Diinyada iiretilen suni liflerin %’ii viskozdur. Onemi cok biiyiiktiir. Viskozun kesikli

haline viskon denir. Devamli (continue) olanina ticari yasamda flos'ta denir. [46]

Elde edilisi:
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En fazla uygulanan rejenere seliiloz lifi elde etme yontemi olan viskoz yonteminin 6zii;
linterler veya selilloz maddesinin kostik sodayla muamelesi sonucu olusan sodyum
seliilozunu, karbondisiilfid ile muamele edip seliilozksantojenat haline doniistiirmeye
dayanmaktadir. Seliilloz-ksantojenat seyreltik kostik soda igerisinde c¢oziilebilmekte
olup, bu sekilde elde edilen ¢ozeltinin diizelerden gecirildikten sonra asitli bir banyoya

sokulmasiyla, ¢6ziilme sona ermekte yani lifler katilagsmaktadir [47].

[ H OH CH,OH N
N O i
OH HNH  HAH N
AINH CH g
0
CH,OH H  OH i

Sekil 2.27. Viskoz lifinin kimyasal formiilii [47].

Hammadde olarak pamuk linteri, pamuk telefi, kavak, ladin, ¢am, okaliptiis agaclar1
tercih edilir. Cilinkii bu a-aglardan elde edilen seliiloz %94 oraninda saflastirilabilir.
Agaglarin odunlar1 yongalar halinde pargalanir; kostik soda ve sodyum disiilfiit i¢inde
kaynatilir. Boylece yabanci maddeden temizlenmis olur. Yikanir; kalin kagit levhalar
haline getirilir ve balyalanarak viskoz elyaf fabrikalarina gonderilir. Viskoz fabrikasina
gelen seliiloz hammaddesi 2 ana adimli iglemden gegirilir:

1. Alkali seliiloz eldesi: Seliilozun NaOH ile ¢6zeltilmesi,

2. Seliiloz xatogenatin olugsmasi: CS2 ile lif olabilecek kivama getirilmesi.

Elde edilisi asagida Sekil 2.27.de blok sema halinde agiklanmistir [46].



Odumn, gamn, ladin,

pamuk telefi,
linter

Saflastirma: %17 NaOH Kalin kagt levhalar

ile 15°C de 2-4 saat

L >

haline getirip presleme

w—

Kuguk vongalar halinde
parcalama

On olgunlastirma: Kapal
kazanlar i¢inde 20-25°C de
1-3 giin dinlendirme

Sulfurleme: 2-1 saat 325 kg

Seliiloz xatogenat

?}léiliilzeliﬂoz 30°C min altinda 30-32 kg |—= san—portakal ~kizil
== 7
Karstirma: NaOH—su
tle 15-17C de 3-6 saat
—1
HAM VISKON
- J
P Filtre, temizleme

Avyr1 kaba alma
2-4 giin 15-20C
Ard
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W/

ll El:tele | Lif
olgunlastirma - cekimi —L Filtre Hava
2 2 kabarciklarinin
alinimast
v |
Celam (Ya ¢ekim)
Diizeler
\vt I
Koagulasyon banyosu
7-10 birim H2S04
15-22 binnm NaSOA4
1-5 birtm ZnSO4 Gr‘rerme, (j.ekme
At ——>| Kutu, bobin veya
6575 bizin s kontinta 01|a1‘al<
Yikama
1 Siilfir Giderme
—|> Kurutma 1

Agartma

Sekil 2.28.. Viskon eldesi blok sema[46]
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Ozellikleri:
Cok parlaktir. Mat istenirse ¢ozeltisi igine TiO, atilir. Esas rengi saman sarisidir,
agartildiktan sonra giimiis beyazi olur. Uzun siire giines altinda durursa mukavemeti
diiser ama rengi solmaz. Asitlere dayaniksiz; bazlara dayaniklidir. Oksidantlardan
etkilenir. Peroksitlerle agartilir. Diiz, yumusak, piiriizsiiz, ipek tutumundadir. Bécek ve
mikroorganizmalara dayaniklidir. Tek dezavantaji amorf bolgeleri fazla oldugu (ancak
%30-40’1 kristalin bolgedir) i¢in fazla su emer ve mukavemeti diiser. icine en fazla nem
alan kimyasal liftir. Kurutulduktan sonra kendi 6zelligine doner.iyi boya alir. Alerjik
degildir. Ucuzdur. Dogal liflere en yakin liftir. Stapel halinde ¢ok kullanilir. Sicak tutar.
1,3 ile 2,5 dtex lif inceliginde iiretilir.

Kuru mukavemet. 2,0-2,6 gr/den Kuru % uzama %17-25 Nem alma %11-13

Yas mukavemet. 0,9-1,5 gr/den Yas% uzama %23-32 Ozgiil agir. 1,50-1,53
gr/cm3 [46].

Kullanildig: yerler:

“B-tipi” olarak adlandirilan daha az kivrimli olanlar % 100 veya pamukla (genelde
penyelenmis olarak), sentetik lifler, keten, yiin ile belli oranlarda karistirilabilir. i¢
camasirlar1 ve spor giyimde ¢ok kullanilir. Ayrica mobilya yiizii, masa Ortiisii, havlu,
bornoz, non-woven, astarlik, etek, bluz, list giyside kullanilir. Elastanla birlikte tiretilen
orme kumaslar son zamanlarda ¢ok fazla ragbet gérmektedir. 2,5 dtex lif inceliginde ve
polyesterle karisimli ipliklerle yapilan dokuma kumaglarda basarili sonuglar alinmstir.
“W-tipi” olarak adlandirilan kivrimli ve uzun lifli olanlar ise triko, battaniye, manto ve
takim elbiselik {iretiminde kullanimi1 yaygindir [46].

2.5.1. Viskon Liflerinin Ozellikleri

Viskon lifleri uzunlamasina bir¢ok ¢izgiye sahiptir. Bu cizgiler viskon liflerinin
karakteristik mikroskobik goriiniisleri olup, viskon c¢ozeltisinin diizensiz g¢ekilmesi

sonucu meydana gelmektedir [40].
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Sekil 2.29. Viskon lifinin SEM goriiniigii

2.5.2. Viskon Liflerinin Fiziksel Ozellikleri

Viskon liflerinin  pamuktan farkliliklari, farkli  kristal kafes yapilariyla
aciklanabilmektedir. Konvansiyonel viskon lifleri, pamuk liflerine gére daha diisiik
mukavemet, daha yiiksek su alma yetenegi, daha ¢ok burusma ve daha fazla esneklik
ozellikleri gostermektedir (Tablo 2.6.). Viskon filamentlerinin kendilerine has parlak bir
goriiniimii mevcuttur. Isik, lifin lizerine diistiigii sirada bir miktar absorbe edilmektedir.
Yansitilan 151k ise beyaz renktedir. Isigin ¢ogu, filament veya kesikli liflerin piirtizsiiz
ve diizenli ylizeylerinden yansitilmaktadir. Bdylece goz kamastiran ve 1siltili bir
parlaklik elde edilmektedir. Bu yilizden bir matlastirict madde, (genellikle
titanyumdioksit) lif ¢cekim ¢ozeltisine ilave edilebilmektedir. Titanyum dioksit, yaklasik
0,8 nm boyutlu beyaz bir tozdur. Bunlar filamentlerde mevcut oldugunda viskonun
beyaz goriiniime sahip olmasini saglamaktadir. Parlakligin azaltilma derecesi, lif ¢gekim

cOzeltisine ne kadar titanyum dioksitin ilave edildigine baglhdir.
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Tablo 2.6. Cesitli seliilozik liflerin lif 6zelliklerinin karsilastirilmasi [49].

Lif Ozellikleri Pamuk Viskon Modal Polizonik | Bakir Lifi | Lyocell
Lif inceligi dtex 1,8 1-100 1-3,3 1,3-4,2 1,422 0,9-33
Kuru Kopma
Dayanimi 24 -28 20-24 34-36 35-40 15-20 40 — 44
cN/tex
Kuru Kopma
7-9 20-25 13-15 10-15 7-23 14-16
Uzamas1 %
Yas Kopma
25-30 10-15 19-21 27-30 9-12 34 -38
Dayanimi
Relatif Yas
105 55 57 75 60 85
Dayanim %
Yas Kopma
12-14 25-30 13-15 10-15 16 —43 16 — 18
Uzamas1 %
Polimerizasyon 2000— 250 -
300—-600 | 500 -600 | 450-550 | 550—-600
Derecesi 3000 350
[lmek Dayanimi
10-14 12-16 8—-12 18 -20
cN/tex
Fibrilasyon
2 1 1 3 2-3 4-6
Egilimi
Su Tutma
. 45-55 |90-100 | 75-80 55-170 100 65-70
Degeri %
Kristalinite 25 25 40 25 40

Kimyasal lifler, dogal liflere gore, daha fazla yar1 saydamdir. Bir lifin yar1 saydamligi,

onun kismen seffaf (saydam) oldugu anlamina gelmektedir. Yani lif yapist ve polimer

sistemi, bazi 1smlarin liften tamamen ge¢mesine izin vermektedir. Ayrica bu, yari

saydam liflerin mikro yapilarinin da daha iiniform oldugunu gostermektedir. Saydam

olmayan (151k gecirmeyen) pamuk, yiin, keten gibi lifler oldukca karisik bir mikro

yapiya sahiptir. Bu lifler, kimyasal lifler ve ipekle karsilastirildiginda temizlemeden
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sonra bile daha fazla yabanci madde icermeye egilimlidirler. Bu yiizden; pamuk, keten
ve yiiniin lif iizerine diisen her 15181in bir kismini1 absorbe etmesi kuvvetle olasidir.
Geleneksel viskon lifleri; pamuga gore daha diisiik dayanim ve daha yiiksek
esneyebilme yetenegine sahiptir. Viskonda ortalama polimerizasyon derecesi daha
disiiktiir. Her iki lif ¢esidinde de hem baslangic materyali olan seliilloz maddesinin
(800-1200) hem de Ilif ¢ekim c¢ozeltisinin (300-700) ortalama polimerizasyon
derecesinin esit olmasina ragmen, lif ¢ekim ¢o6zeltisi ve ¢ekim banyosundaki maddelerin
varyasyonu sayesinde normal viskon liflerinde (pamuk-tipi) ortalama polimerizasyon
derecesi 180-280 iken modal liflerde (yliksek yas modiil tipi) 250- 380 degerlerindedir
[49].

Viskoz rayonu liflerinin ylizeyleri diiz ve piiriizsliz olup yumusak bir tutum veririler.
Bazi durumlarda hafif kivrimliliga rastlansa da pamuk liflerinde oldugu gibi bir
blikiimliilik goriilmez. Enine kesit goriiniislerinde dilizenli olmayan daireler

gbzlenirken, yiizeylerinde de uzun, ince ¢izgiler mevcuttur.

o

Sekil 2.30. Viskoz rayonu liflerinin enine ve boyuna kesit goriintiileri [31].

Viskoz rayonu nemi kolay absorblayan, hidrofilik bir lif olup biinyesine normal sartlarda
%11-13 oraninda nem alabilir. Bu deger, yapidaki amorf ve kristalin bdlge oranlarina bagl
olarak degisim gosterebilir. Viskozun yapisindaki amorf bolge miktarinin pamuga gore

daha fazla olmasi, viskoz elyafinin pamuk elyafina gore daha fazla nem almasini saglar.
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Hatta, viskoz elyafi suya batirilarak bir siire bekletildiginde biinyesine %100-110
oraninda su aldigi bile goriilebilir. Bu durumda elyafin hacmi ve uzamas: artarken,
mukavemeti azalir. Bilinyelerindeki fazla su uzaklastirildiginda, tekrar eski hallerine

donebilirler.

Viskoz rayonu kolay yanma Ozelligi gosterir. Termoplastik bir lif olmadigindan
sitilinca yumusama gozlenmez. Mukavemet kaybi 150 °C’de, dekompozisyon ise 185-

205 °C civarinda gergeklesir.

Giines 15181 lifin rengi lizerinde herhangi bir degisiklige neden olmazken, giines 1s1g1na
uzun silire maruz birakilmasi durumunda ise lif mukavemetinin gittikce azaldigi

goriilmektedir [31].

Incelik:
Tiim sentetik liflerde incelik diize deliklerinin ¢apina ve uygulanan ¢ekim islemlerine
bagli olarak degisir. Viskon lifi de rejenere bir lif oldugundan, kullanilan diize baglhigina

bagl olarak farkli inceliklerde iiretilebilir.

Uzunluk:

Kullanim yerine bagli olarak kesikli olarak ya da filament halinde {iretilebilir. Lif
uzunlugu kullanim yerine gore degisebilir. Makaslar ya da bicaklar yardimiyla ya da
kopartma yoOntemleriyle istenilen uzunluklarda lif elde edilebilir. Filament halinde

tiretilen liflere flos, kesikli hale getirilen liflere ise viskon lifi denilir.

Boyuna ve enine kesit goriiniisii:
Lif boyunca uzanan g¢izgiler vardir. Matlastirildiginda ylizeyde matlasma noktalari

goriiliir. Enine kesiti dairesel degil diizgiinsiizdiir.

Mukavemet:

Viskoz rayonu pamuk ile karsilastirildiginda her ikisi de %100 seliiloz olmasina
ragmen, polimerizasyon dereceleri farklidir. Bu degerler, pamukta 2000-10000 arasinda,
viskonda ise 200-250 arasindadir. Ayrica, kristalin bdlgelerin oran1 pamukta %70 iken

viskonda %40’tir. Bu farkliliklar, pamuk ve viskonun fiziksel ve kimyasal
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Ozelliklerinde farkliliklar yaratir. Be sebepten, viskon pamuktan daha mukavemetsiz,
kimyasal reaktiflere karsi da direnci daha azdir. Islandiginda da dayanikliligi daha
azalir. Mukavemeti kuru iken 18-22 cN/tex, 1slakken 9-11 cN/tex tir.

Uzama yenetegi:
Kopmadan % 27 uzama gosterebilir. Yas halde bu deger % 34’°e kadar ¢ikabilir.
Nem alma kabiliyeti:

Standart nem igerigi %10-16’dur.

Yogunluk:
Ozgiil agirhigr 1.52 g/cm3 tiir.

Alev alma yetenegi:
150 °C’nin tizerindeki sicakliklarda dayanikliligi azalir. 185-205 °C’deki sicakliklarda
yanar. Termoplastik degildir. Yandiginda yanik kagit kokusu duyulur. Kolay ve ¢abuk

yanar.

Parlaklik:

Viskoz rayonu filament halinde elde edildiginde ipege ¢ok benzer. Cok fazla parlaktir.
Uretimde matlastirici pigmentlerin ilavesi ile bile merserize pamuk parlakligina
erisebilir. Parlakligi nedeniyle, dayaniklilik gerektirmeyen yerlerde ipek yerine
kullanilir. Ayrica ince c¢ekilmis sentetik flamentlerle de karistirilabilir. Viskoz ipegine

kivrimlar da verilebilir.

Diger ozellikleri:

Iyi bir 1s1 iletkenidir, bu yiizden yazlik giysiler i¢in uygundur. Flos lifleri astarlik
kumaslarda, bluz, gomlek, elbise, bayan i¢ ¢amasir1 yapiminda kullanilir. Vizkoz
rayonu orta agirlikli, dayanma siiresi orta ile uzun arasinda degisen bir liftir. Nemi
cabuk emdigi i¢in ¢abuk kurur, dolayisiyla sicak havada pamuk ya da keten kadar iyi
degildir. Nadiren statik elektriklenir ve siirekli kullanimda boncuklasma sorunu yoktur.
Yas halde iken dayanikliliginin % 30-50’sini kaybettiginden yikama ve yas prosesler
sirasinda dikkatli olunmalidir. Kurudugunda eski dayanimini yeniden kazanir. Yikama

islemlerinden sonra 6nemli oranda ¢eker. Esnekligi ve rezilyans 6zelligi zayiftir [58].
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Tablo 2.7. Rayon liflerinin fiziksel 6zellikleri [31].

KRITERLER RAYON LIFLERININ FiZIKSEL OZELLIKLERI

Mikroskobik Viskoz ve yiiksek mukavemetli rayonda, elyaf boyunca uzanan

Goriiniis cizgiler vardir. Matlastiginda, bu islem dolayisiyla ylizeyde
matlagma noktalar1 gortiliir. Enine kesit diizgtinsiizdiir.

Uzunluk Istenilen boyda iiretilmesi miimkiindiir. Sonsuz filament halde
dretilir. istenilirse, daha sonra istenilen uzunlukta kesilerek viskon
elyafi elde edilir.

Incelik Lif iiretimi sirasinda incelik belirlenir. Dolayisiyla istenilen incelikte
uiretilebilir.

Renk Uretildiginde seffaftir. istenilirse pigmentlerle matlastirilabilir.

Parlakhk Pigmentler vasitasiyla matlastirilmamissa parlaktir.

Mukavemet Orta ve milkemmel derecededir. Normal rayon liflerinde mukavemet

(kuru) iyicedir(2-3 g/ denye). Yiiksek mukavemetli tiplerinde iyi ve
miilkemmeldir.

Mukavemet (yas) | Normal rayonlarda, 1slak halde mukavemet ortalama %30-50

arasinda diiser.

Uzama elastikiyeti

Uretim metoduna ve rayon tipine gére degisir. Genel olarak%15-25

arasinda uzama gortilebilir.

Rezilyens

(yaylanma)

Normal rayonda diisiik, yliksek mukavemetlilerde daha iyidir.

Nem alma(%)

Genel olarak hidrofildir. % 10-16 arasinda nem alir. Dogal

seliilozdan yiiksektir. Suda siserler, yavas kururlar.

Sicakhik 150 °C nin iizerinde gili¢ kaybeder. 175-205 °C arasinda dekompoze
olur. Utiileme sicaklig1 135 °C civarindadur.

Alev alma Herhangi bir iyilestirici islem gérmemisse kolay ve ¢cabuk yanar.

Statik Cok fazla statik elektriklenme problemi yoktur. Olsa da 6zel apreler

Elektriklenme uygulanilarak statik yiik azaltilabilir.
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2.5.2.1. Mukavemet

Viskonun polimer sistemi ¢ok amorf oldugundan pamuktan daha diisik mukavemete
sahiptir. Daha kisa, daha az oryante olmus viskon polimerleri, miimkiin olandan daha az
hidrojen baginin olugsmasina neden olmaktadir. Viskon yasken kuru halinin yaris1 kadar
bir mukavemete sahiptir. Bunun sebebi, su molekiillerinin girisine kolayca izin veren

yiiksek amorf yapidirn [40].

2.5.2.2. Elastik—Plastik Yap:

Viskon yumusak tutumlu bir liftir. Ciinkii polimer biiylik oranda amorf yapidadir ve
polimer zincirleri yeterince uzun degildir. Bu ylizden fazla sayida hidrojen kopriileri
olusmamaktadir. Dolayisiyla da lif ve tekstil materyalinin tutumu gevrek degildir.
Filament veya kesikli lif, kuvvet altinda birakildiginda polimerler birbirleri {izerinden
kaymaktadir. Bunun nedeni de viskonun amorf yapis1 ve pamukla karsilastirildiginda
daha az olan hidrojen baglaridir. Kuvvet kaldirildiginda ise polimerler eski orijinal
pozisyonlarina donememektedir. Bu yilizden filamentlerin polimer sistemi bozulup,
viskon materyali tahrip edilmis, gerilmis, kiristirilmis olmaktadir. Viskon ve diger
rejenere seliiloz lifleri, yas mukavemetlerinin azalmasima yol acan sebeplere benzer

sebeplerden dolay1, yasken daha plastik olmaktadir [40].

2.5.2.3. Higroskopik Yapi
Viskonun polar 6zelligi kadar, yiiksek amorf yapist da lifi hidrofil yapmaktadir. Pamuk
icin gegerli olan diger higroskopik 6zelliklere iliskin (statik elektriklenme gibi) noktalar,

viskon ve diger rejenere seliiloz lifleri i¢in de gecerlidir [40].

2.5.2.4. Termal Ozellikleri

Viskon ve diger rejenere seliiloz lifleri, pamugun termal 6zelliklerine benzer 6zellikler
gosterirler. Fakat rejenere seliiloz liflerinin pamuktan daha diisiik 1s1 dayanimina ve
daha zayif 1s1 iletimine sahip olma nedeni hakkinda tatmin edici bir agiklama
yapilamamaktadir. Viskon termoplastik olmayan en yaygin olarak kullanilan kimyasal
liftir. Bunun sebebi, su molekiillerini kolayca absorbe etmesini saglayan higroskopik

yapisidir [57].
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Sekil 2.31. Rayon lifinin DSC (Differential Scanning Colourimetry) egrisi [57].

Tablo 2.8. Rayon liflerinin TGA (Thermal Gravimetric Analysis) ve DTA (Differential
Thermal Analysis ) verileri [57].

TGA ve DTA verileri

Biiyiik agirlik Maksimum agirhik
Lik kaybi (%) 700 °C” deki
kayiplarmin sicaklik  Agirlik kaybi (% kaybinin sicakligi

yip g y Atk (%)

aralig (°C)

260-410 70 352 14 (410 °C’ da)

2.5.2.5. Viskon Liflerinin Nem Almasi ve Sisme Durumu

Viskon higroskopik bir lif olup, ortamdan hizla nemi almakta ve sentetik liflere gore
klima degisimlerine karsi daha hassas tepki vermektedir. Bu davranis, sonraki
islemlerde 0nem tasimaktadir. Standart klima kosullarinda (20°C, % 65 relatif nem)
viskon %13-14, pamuk %7-8 higroskopik nem icermektedir.
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Sekil 2.32. Relatif neme bagl olarak viskon liflerinin yapisina su almasi [34].

Viskonun en 6nemli 6zelliklerinden birisi, su alimi sirasinda sismesidir. Viskonun su

tutma kapasitesi % 80—115 iken, pamugun ki % 45-50" dir.

Liflerdeki sisme yeteneginin kurutmadan dolayi kaybolmamasina ragmen, su tutma
yetenegi her kurutma islemiyle azalmaktadir. Viskonda mukavemetin i1slanmayla
azalmast da dezavantajdir. Clinkii zincirler arasindaki hidrojen kopriilerinin etkisi,
suyun baglanmasindan dolay1 ortadan kalkmakta ve suyun kayganlastirma etkisiyle
Makromolekiillerin birbiri tizerinde kaymasi kolaylagmaktadir. OP’ nin diislik olmasinin

bir sonucu olarak da bu liflerin yas kopma dayanimlari, kuru kopma dayanimlarinin %
60-65’1 kadardir.

Mukavemet azalmasiyla es zamanli olarak esneme artmaktadir. Mukavemet igin
filamentlerin sayis1 da dnemlidir. Ince filamentler daha yiiksek relatif yas dayanim
gostermektedir. Ciinkii ince filamentler daha fazla kristalin manto yapisina sahip olup,

daha diistik bir sisme gostermektedirler.
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Viskon suda sistiginde uzunlugundan % 3-5 kaybetmekte, hacmi iki misli artmakta yani
cekmektedir. Viskon liflerinin ¢ekmesini iki 6nemli faktor etkilemektedir:
Lifin elastik uzama araliginin diisiik olmasi

Kuru durumdan yas hale gegiste liflerde meydana gelen sisme [40].

2.5.3. Viskon Liflerinin Kimyasal Ozellikleri

Viskoz rayonu genel 6zellikleri bakimindan pamukla benzer olarak kabul edilebilirse de
lif tiretiminde, boya ve baskida, apre islemlerinde uygulanan cesitli etkilere kars

reaksiyonu farklidir.

En 6nemli fark; viskoz rayonunun pamuga nazaran ¢ok daha hizli bir sekilde gesitli
etkilere reaksiyon vermesidir. Ornegin; viskoz rayonu alkali ve asitlere ¢cok kolay tepki
verir ve boyarmaddelere kars1 substantifligi daha fazladir. Yani; ayni renk tonunu elde
etmek icin viskoz elyafinda pamuktan daha diisiik (yaklasik %30) miktarda boyarmadde
kullanilir. Bir seliiloz lifi olmasi nedeniyle rejenere seliiloz liflerinin kimyasal
ozellikleri, dogal seliiloz liflerinden pamuga benzer. Genel olarak pamuga nazaran
kimyasal 6zellikleri daha narindir. Bu; ortalama polimerizasyon derecesinin daha diisiik

ve amorf bolgelerin daha fazla olmasindan kaynaklanir [58].

Rejenere seliiloz lifleri, matlastirildiklarinda bile genellikle merserize pamuktan daha
parlak boyanmaktadirlar. Bu, viskonun fazla miktardaki 151k yansitmasindan
kaynaklanmaktadir. Yansitilan 151k, boyanmis veya basilmis viskonun daha parlak

goriinmesine neden olmaktadir.

Viskon liflerinin esas kimyasal yapisi seliilloz olmakla birlikte, CS, ve Na,SO4 de

icermektedir. Yogunlugu 1,51 g/cm’’tiir [40].
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Tablo 2.9. Rayon liflerinin kimyasal 6zellikleri [31].

ETKENLER RAYON LIFLERININ KIMYASAL OZELLIKLERI
Pamukta oldugu gibi kuvvetli asitler zarar verir. Fakat

Asitler pamuktan daha hassastir. Sicak sulandirilmis mineral asitler
veya soguk konsantre asitler ¢iiriitiir.

Bazlar (alkaliler) Bazlara karsi dayanimi pamuktan disiiktiir. Derigik bazlar

sismeye sebep olur ve dayaniklilig1 azaltir.

Organik cozgenler

Kuru temizleme maddelerine karsi iyi derecede direnclidir.

Agartma Maddeleri

Sodyum hipoklorit gibi oksitleyici beyazlaticilardan

etkilenir.

Kiif ve mantar

Dayanimlari nem ve sicakliga baghdir. Zayiflatir ve renk

atmalarina sebebiyet verir.

Giiveler ve bocekler

Glivelere karst dayaniklhidirlar. Bununla beraber bazi

bocekler dolayli olarak zor da olsa zarar verebilir.

Isik ve atmosfer

Uzun siire maruz birakilirsa zarar goriir.

kosullar1

Su Sisme olur. Su, mukavemetin diismesine sebep olur.
Rayonun boyarmaddelere karst pamuktan daha fazla

Boyama affinitesi vardir. Direkt, kiip, kiikiirt boyarmaddeler
kullanilabilir.

2.5.3.1. Suyun etkisi:

Su, viskon liflerini pamuktan daha fazla sisirir. Amorf bdlgelerin fazla olmasi, giren su

miktarin1 ve sismeyi arttirir. Yapida amorf boélge miktar1 pamuktan daha fazla

oldugundan sisme daha fazladir. Suyun sisme etkisi nedeniyle 1slanma ve yikamada ¢ok

cekerler. Viskon liflerinin 1slanmalart mukavemetlerini diisiirtir [58].

2.5.3.2. Asitlerin EtKkisi

Viskon lifleri asitlere karsi ¢ok hassas olup, makromolekiilerdeki oksijen kopriilerinin

(asetal baglarinin) kopmasi sonucu parcalanmaktadir. Dikkat edilmesi gereken bir

husus, bu liflerdeki seliilloz makromolekiillerinin polimerizasyon derecelerinin diisiik

olmasi nedeniyle, ug¢ aldehit grubu sayisinin pamuktakine nazaran daha yiiksek
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olmasidir. Dolayisiyla asitlerden zarar gérmemis (hidroseliiloza doniismemis) rejenere

seliiloz lifleri de biraz indirgen 6zellik géstermektedir [40].

2.5.3.3. Bazlarmn Etkisi

Normal viskon lifleri bazlara karsi1 hassastir. Kuvvetli bazlarda kismen ¢6ziilmekte ve
¢Oziilme miktar1 Makromolekiillerin polimerizasyon derecesi diistiikkge artmaktadir. Bu
nedenle viskon lifi % 10-30’luk sodyumhidroksit ¢ozeltisi ile oda sicakliginda bir siire
isleme tabi tutulursa, kisa makromolekiiller ¢o6ziileceginden, lifin ortalama
polimerizasyon derecesi bir miktar artmaktadir. Buna ragmen liflerin fiziksel 6zellikleri

kotiilesmektedir [40].

2.5.3.4. Tuzlarin Etkisi

Bazi tuzlar da bazlar gibi viskon liflerini kismen ¢6zme 6zelligine sahiptir. Bu 6zellik,
tuzu olusturan katyon ne kadar kiiciik ve anyon ne kadar biiyiik olursa, o kadar kuvvetli
olmaktadir. Ornegin, normal viskon lifleri belirli kosullar altinda kalsiyumrodenir
cozeltisinde tamamen c¢ozilmekte bu oOzellikten faydalanilarak pamuk/viskon ikili

karisimlarinin kantitatif analizi yapilabilmektedir [40].

2.5.3.5. Yiikseltgen Maddelerin Etkisi
Yiikseltgen maddelerin etkisi pamuk liflerindekine benzemektedir. Fakat bunlardaki
seliilloz makromolekiilleri zaten kisa olduklarindan, zincirdeki az miktardaki bir kopma

bile liflerin dayanimlarinin biiyiik 6l¢iide diismesine yol agmaktadir [40].

2.5.3.6. Isigin Etkisi
Viskon lifleri giin 151¢1mma maruz kaldiklarinda, fotokimyasal bir par¢alanma meydana
gelmekte, renk kaybolmakta, ylizeysel zarar olugmakta dolayisiyla mukavemet

diismektedir [40].

2.5.3.7. Isinin Etkisi

Viskon lifleri termoplastik 6zellikte olmayip, 150 °C’da uzun siire kalirsa mukavemeti
diismektedir. 180-205 °C’larda zamana bagli olarak pargalanmakta, cabuk yanmakta ve
karakteristik kagit kokusu vermektedir [40].
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2.5.4. Viskoz rayonunun kullanim alanlari

Bu lifler; hazir giyim esyalari, ev tekstili ve endiistriyel uygulamalar olmak iizere birgok
alanda kullanilirlar (Elbiselik, gomleklik, gecelik, ceketlik, perdelik ve ddsemelik
kumaslar, tibbi uygulamalar, non-woven kumaslar vb.). Filament ve stapel halde
tiretimlerinin miimkiin olmasi, kullanim alanlarin1 genisletmistir. Filament halde parlak
ve mat olarak {iretilebilirler. Stapel halde ise c¢esitli kesikli liflerle karisim halinde

kullanilabilirler [31].

v' Viskoz rayon lifleri, kimyasal yollar ile elde edilen lifler arasinda dogal liflere en

yakin 6zellikleri bulunan liflerdir. Ucuz olmasi ile kullanma alani genisletilmistir.

v Stapel halinde elde edilmesi olanagi saglandiktan sonra kullanma alani daha

genislemis bulunmaktadir.

v' Giyimde ipekten daha serin tutmasi, ayni zamanda nem emme yeteneginin iyi
bulunmasi viskoz rayonunun kiymetini arttirmaktadir. Islandigi  zaman
mukavemetini Onemli derecede kaybetmesi ise bu liflerin olumsuz tarafidir. Son
yillarda kullanilan modern bitim islemlerinin uygulanmasi ile bu olumsuzluk kismen

giderilmigtir.

v Viskoz rayon tekstil sektorlerinin hemen hemen her alaninda yararh bir sekilde
kullanilmaktadir. Filament veya stapel halinde de tutumu yumusak ve kullanigh

mamiillerin yapilmasina elverislidir.
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Sekil 2.33 Viskoz Rayon ipligi

v' Cogunlukla erkek, kadin ve ¢ocuk giysilerinde alt iist giyim esyasi yapiminda,
mobilya yiizlerinin dokunmasinda, hali yapiminda ve oteki ev esyalar ile saglik

islerinde kullanilan ¢ok cesitli bez ve dokumalar1 yapilabilmektedir.

v" Rayon liflerine ayrica kivrim 6zelligi kazandirildigi zaman, bu gibi liflerden ayrica
halilar, kilimler, perdelikler, piiskiil ve sacaklar ve buna benzer ev esyalar1 yapildig

gibi dokusuz kumas yapiminda da degerlendirilmektedir.

v' Ogzellikle ticari olarak icermis olduklart % 44’luk C miktar1 nedeniyle karbon lif

tiretimi i¢cin de ham madde olarak kullanilabilirler.

Giiniimiiz lif tiketim oranlar1 dikkate alindiginda artan talep ve modaya bagl olarak,
viskon liflerinin kullanimlar gittikge artmaktadir. Ozellikle son yillarda gelistirilen yeni
tiretim teknikleri ile her tiir ihtiyaca cevap verebilecek farkli 6zellikte seliilozik esasl

rejenere lifler tiretilmigtir.
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3. BOLUM
GEREC VE YONTEM

3.1. DENEYSEL CALISMALARDA KULLANILAN CiHAZLAR

3.1.1. TGA ( Termogravimetrik Analiz )

Termogravimetrik Analizor (TGA) agirlik degisimlerini zaman veya sicakligin
fonksiyonu olarak o6lger. TGA' da yiiksek hassasiyet ve kararli baseline performansi

saglayan dikey tasarim kullanilir.

Termal analiz, termal davranis esnasinda katilarin sistematik olarak incelenmesi i¢in bir
tekniktir. Termal davranis altinda degisen karakteristik ol¢iiler sicaklikla birlikle dlgiiliir
ve kaydedilir. Bu yolla malzemelerin termal davranislar1 hakkinda ilave bilgiler
edinilerek onlarin bilesimine ait neticeler ve karakteristikleri iizerinde tahminler
yapilabilir. Isinin emilimi ya da evrimiyle metal ve alasimlarda faz degisimi olur.
Termal analiz belirli sicakliktaki emimi veya evrim degerlerinin belirlenmesiyle olur.
Bu ise esit zaman araliklarinda metal veya alagimlarin sitilip sogutulmasiyla olur.
Sicaklik zaman iligkisi, sogutma ve 1sitma egrilerinin ¢izimiyle anlagilir. Kirik ¢izgiler
yada yatay ¢izgiler ve pliriizsiiz egriler evrim sicaklifini (sogutmada) veya emilim

sicakligini (sicaklik yiiksek derecedeyken) gosterir.

TGA agirhigin yani numunenin kiitlesinin, numunenin sicakligina ya da zamana gore
Ol¢timiidiir. Numune genel olarak sabit sicaklik degerinde 1sitilir ya da sabit bir sicaklik
ta tutulur. TGA kontrolli oOrnekle dogrusal olmayan sicaklik programlari da
kullanilabilir. Sicaklik programi se¢imi numune hakkinda istenen bilgiye dayalidir.
Ayrica TGA deneylerinde atmosfer, reaktif, inert ya da oksit olabilmesinden dolay1 ¢ok

onemli bir isleve sahiptir.
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Termogravimetrik Analiz (TGA) alternatif olarak, TGA egrilerinin birinci tiirevi zaman
ya da sicakliga bagli olarak kullanilabilir. Bu degerler de kiitle degisimini gosterir. Bu
egrilere DTG egrileri ad1 verilir. TGA Ol¢limiiniin sonunda kiitlenin ya da % kiitlenin
zamana ya da sicaklifa karsi grafigi TGA egrileri olarak goriintiilenebilir. Kiitle
degisikligi numunenin birka¢ farkli yoldan malzeme kaybiyla ya da onu saran ortamla
reaksiyona girmesiyle olusur. Bu olusumda TGA egrilerinde bir adim seklinde ya da

DTG egrilerinde bir doruk noktasi seklinde olusur.

Sekil 3.1. Termogravimetrik Analiz Cihazi (TGA)

TGA egrilerinde adimlar1 olusturan kiitle kaybina sebep olan birgok farkli neden
olabilir. Ornegin; ucucu bilesenlerin buharlasmasi; kuruma, gaz emilimi ya da
buharlagmas1 vb. hava ya da oksijen ortaminda metalin oksitlenmesi inert gaz bulunan

ortamlarda termal bozunma; organik bilesikler. Heterojen kimyasal reaksiyonlar
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ferromanyetik malzemeler; sicaklikta bazi malzemelerin manyetik 6zelliklerinin

degisimi.

Termobalans: TGA’ nin en 6nemli boliimii; numune agirhiginin sicaklik ve zamana

gore fonksiyonunu 6lgen termobalanstir. TGA sonuglarini etkileyen baslica faktorler:

Agirlik i¢in; batmama ve termal genlesme atmosfer ortami1 yogunlasma ve reaksiyona

girme elektrostatik ve manyetik kuvvetler elektronik egilim.

Sicaklik i¢in; 1sitma hizi termal iletkenlik siirecin entalpisi numune ocak ve sensor

yerlesim diizeni elektronik egilim.
3.1.1.1. Tasarim ve Ol¢iim Prensipleri

v Numune Hazirlama: TGA deneyleri i¢in numune hazirlamada bir¢ok faktor
g6z Oniine almak gerekir. Bunlar; numune, analiz edilecek malzemenin tiim
Ozelliklerini tasimalidir. Numunenin kiitlesi test i¢in gerekli yeterlilikte
olmalidir. Numune, numune hazirlama asamasinda ¢ok az degisim
gosterebilmesi gerekir. Numune de, numune hazirlama asamasinda kirlenme
olusmamalidir. Numunenin morfolojisi reaksiyon sonucunun difiizyon degerini
ve reaksiyon gidisatinin siralamasini etkiler. Bununla birlikte numune
icerisindeki 1s1 transferini de etkileyebilir. Deneyde kullanilan kiitle, 1s1 transfer
stireci ve benzer difiizyonlar sirasinda kiitle kayip oranlarini etkileyebilir.

v Ol¢iim Yapmak: Termogravimetrik 6l¢iimleri bir ¢ok faktor etkileyebilir. Bu
faktorler; Metot parametreleri; 1sitma hizi, atmosfer ortami, numune hazirlama,
ornek boyutu, homojenlik, numune sekli: kaba taneli ya da ince taneli olma
durumu pota sec¢imi aletin etkileri, batmama ve gaz akisi durumu fiziksel
Ozelliklerin degisimi numunenin sigsmesi veya hareket etmesi, bu olaylari en aza
indirebilmek i¢in numune Ggiitiilebilir ya da platinyum Ag ile kaplanabilir.

v' Tava Etkisi: Tavalarin malzeme tipi, numunelerin reaksiyonundan
etkilenmeyecek sekilde olusturulmalidir. Genelde aliimina tavalar TGA
Olctimlerinde kullanilmaktadir. Bu tavalar 1600°C ye kadar kullanim avantajina
sahiptir. Safir tavalar aliimina tavalara gore daha dayaniklidir ve 6zellikle demir
gibi yiiksek erime noktasina sahip metallerin TGA O&lglimlerinde uygundur.

Aliimina tavalarda yiiksek sicakliklarda kismi erime ya da numuneyi kirletme
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olasiligi vardir. Platinyum tavalar DTA’nin performansini arttiran termal
iletkenlige sahiptir. Ancak metal numunelerde kullanilmadan once hasar
gérmiis platinyum tavalarin iizerine a- aliminyum oksit tozu ile ince bir tabaka
ile kaplanarak metal ile tavanin alagimlanmasi engellenmis olur.

v Firin Atmosferinin Etkisi: Eger gaz olarak helyum tercih edilirse ¢alisma
sicaklign 700 C°’nin altinda olmalidir. Reaktif gazlar hava, oksijen veya
hidrojenin argonla seyreltilerek (% 96 argon-% 4 hidrojen) patlama olasilig1
engellenmis olur. Genel olarak reaktif ve saf gazlar i¢in akiskan hiz1 30 ml/dak
kullanilir.

v' Basin¢ Azaltmimin Etkisi: Buharlasma ya da yogunlasma boyunca kiitle
kayiplart bozunma sirasinda sik sik olusur ve bu nedenle kiitle kayiplarini
birbirinden ayirmakta giiclik ¢ekilebilir. Ayrimin etkisini arttirabilmek igin
ol¢iim alaninin basinci diisiiriilerek yapilabilir. Ol¢iim 1.5 kPa basincin altina
diisiiriildiigiinde 6l¢iimde bir gelisme olusur. Ayristirma iki adimda ve ¢cok daha

yiikselmis olur.

3.1.2 FT- IR ( Fourier Transform Infrared Spektrometresi) CIHAZI

Perkin Elmer Spectrum 400 FTIR Spektrum Cihazi organik bilesiklerin
tanimlanmasinda kullanilir. Optik izomerler disinda biitiin bilesiklerin IR spektrumu
birbirinden farklidir. IR bolgesi elektromanyetik spektrumun goriiniir bolgesi ile mikro
dalga bolgesi arasinda yer alir. Bu bolge 4000-450 cm™ dalga sayisi arasidir. IR
spektrumu organik maddenin striiktiirii ile ilgili direkt bilgiler saglar. Ancak bir

maddenin saf olup olmadig1 hakkinda bizi bilgilendirmez.

Cam infraredi kuvvetli olarak absorpladigindan deneyler i¢in KBr, AgCl, NaCl veya
CaF,‘den yapilmis kaplar veya prizmalar kullanilir. Kati maddeler KBr ile toz haline
getirilerek ve belli bir 6l¢iide preslenerek IR spektrumu alinir veyahut nujol veya
¢ozeltide incelenir. Bu amag icin ¢oziicii olarak sadece CCly veya CS;, gibi ¢ok az

absorpsiyon bandlar1 gosteren ¢oziiciiler kullanilir.
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Sekil 3.2. FT-IR spektrometre cihazi

3.1.2.1. Kullanim alanlari:
IR spektrumlarinin kullanim alanlari ¢ok yonliidiir;

v’ Bir reaksiyonun yiirimesi veya bir kromatografi ayrilim gidisi belirli zaman
araliklarinda yapilan deneylerle ve IR spektrumu alinmasiyla takip edilebilir.

v' Preperatif ¢aligma yapan kimyacilar i¢in IR spektrumu kullanimi baglarin ispati
i¢in 6nem tasir. Ciinkii, bir reaksiyonda istenen maddenin olusup olusmadigina,
yan tirlinlerin ¢ikip ¢ikmadigina ve olusan iirlinlerin neler olduguna yanit verir.

v Coziicii etkileri ve asosiyasyon dengeleri hakkinda yararli bilgiler verir.
IR Spektrometresi baslica ii¢ kisimdan olusmustur:
1.Isin kaynagi
2. Monokromator

3. Alic1
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Kaynaktan ¢ikan 1smin yarist  Ornekten, diger yaris1 referanstan  geger.
Monokromatdrden gecen 1s1n, dalga boylarina ayrilip dedektor lizerine diiser. Boylece
elektrik sinyaline ¢evrilir. Cozelti hazirlamanin zor oldugu bilesikler icin ATR
(attenuated total reflectance) teknigi uygulanir. Bu spektrum, Ornegin kalinligindan
bagimsizdir. Dolayisiyla uygulanmasi kolay ve sogurganli§i ¢ok fazla maddeler
durumunda ¢ok yararhdir. ATR teknigi, polimer, kopiik, dokuma maddesi, boya veya
sir gibi kaplama maddesi ve baski miirekkebi, v.b. gibi maddelerin analizinde ¢ok

yararhdir.

3.1.3 XRD Cihaz ve Calisma Prensibi ( X-Isim1 Toz Kirinimi Cihaz )

X-ray kirinim teknikleri, tahribatsiz muayene tekniklerinden biridir. Bu yontem
sayesinde kristal yapisi, kimyasal kompozisyon ve fiziksel 6zellikler elde edilebilir. Bu
teknik Ornekten kirilan X-iginlarinin  yogunlugunun gozetlenmesine dayanir. Bu
gbzlemler kiriim acisi, polarizasyon, dalga boyu ya da enerji degiskenleri kullanilarak

yapilir.

X-ray 1511 difraksiyon teknikleri X-ray difraksiyonu, sistemdeki atomlardan ve elektron
bulutlarindan elastik kirilan X 1sinlarin1 kullanarak malzemenin atomik yapisina dair
ipuglan verir. Kristallerden kirillan en kapsamli agiklamay1 dinamik difraksiyon teorisi

Verir.

Tek kristal X-ray difraksiyonu proteinler, kompleks makromolekiiller, inorganik katilar

gibi kristallin materyallerin tiim yapisin1 ¢6zmek icin kullanilan bir yontemdir.

Toz difraksiyonu (XRD) kristallografik yapilari, taneleri, istenen boyda polikristalin ya
da toz halindeki kati Ornekleri karakterize etmek igin kullanilan bir tekniktir. Toz
difraksiyonu genellikle bilinmeyen maddeleri tanimlamada, Uluslararast Difraksiyon
Data Merkezinin veritabaninda karsilastirma yapmak icin kullanilir. Ayrica heterojen
kat1 karisimlarinin kristalin bilesenlerin ¢oklugunu belirlemek i¢in kullanilabilir. Toz
difraksiyonu ayrica kristalin materyallerin uzamasini belirlemek i¢in kullanilan yaygin

bir yontemdir. Diger yontemler;

. Ince film difraksiyonu
. Yiiksek ¢oziiniirliiklii X-ray difraksiyon
. X-ray pole figure.

. X-ray rocking curve
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BRUKER AXS D8 ADVANCE

Sekil 3.3. XRD ( X-Isin1 Kirinim Cihazi )

3.1.3.1 Cihazin Kullanim Alanlar:

Calisma prensibi olarak inorganik kristalin maddelerin arastirilmasina uygun olan X-
Istn1 Toz Difraktometre cihazi olduk¢a genis bir uygulama alanina sahiptir. Metaller,
alasimlar, ¢imento, kil ve kayag tiirlinde maddeler, kaplama malzemeleri, seramikler,
organik maddeler, inorganik polimerler, heterojen kati karisimlar, bobrek tasi,vb.
maddeler ile igerigi bilinmeyen bir malzemenin icerdigi bilesik veya element tayini i¢in

kullanilmaktadir.
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3.1.4. Diger Cihazlar
Optik mikroskop, ¢ikrik, etiiv, elektronik terazi.

Optik mikroskop: Ham iplik numunesi ile farkli kimyasal iglemlerden gecen ipligin
farkli sicaklardaki 1s1l islem asamalarindan sonra ki lif caplarinin degisimi gézlenip
karsilastirilabilmesi i¢in kullanilmistir. Kullanilan mikroskop (Sekil 3.4.) Olympus
CX31 modelidir.

Sekil 3.4. Optik mikroskop (Olympus CX31)

Cikrik: Calismalarda kullandigimiz ipligin numarasinin bulunmasinda ve bu iplik
numarasiin kimyasal ve 1sil islemlerden sonraki degisimlerinin gdzlemlenmesi

asamasinda iplik numarasi 6l¢giim ¢ikrigindan yararlanilmistir.
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Sekil 3.5. Iplik numaras1 &lgiim ¢ikrig

Elektronik Terazi: iplik numarasmi 6l¢gmedeki hesaplamalarda ve kimyasal karisimlar

hazirlanirken kullanilan kimyasal maddelerin tartimi i¢in kullanilmistir.

Sekil 3.6. Elektronik terazi
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Etiiv: Yas islem sonrasi numunelerin kurutulmasi ve 1s1l islemler i¢in kullanilmistir.

Sekil 3.6. Etiiv

3.1.5. Termo Gravimetrik Analiz (TGA) Deneyleri

Termogravimetrik analiz veya TGA, numunede sicakliga bagli olarak meydana gelecek
agirlik degisikliklerini tanimlamaya yarayan bir test metodudur. Bu analiz agirlik,
sicaklik ve sicaklik degisiminin Olgiimlerine baghdir. Bircok agirlik kayip egrisi
birbirlerine benzediginden agirlik kayip egrisinin sonuglari yorumlanmadan once bir
doniistime ihtiya¢ duyulabilir. Agirlik kayip egrisinin tlirevi hangi noktalarda agirlik
kaybinin daha belirgin oldugunu anlatmak i¢in kullanilabilir.

TGA, polimer gibi materyallerin karakteristiklerinin belirlendigi aragtirma ve testlerde
bozulma sicakligl, materyal tarafindan emilmis nem, materyal i¢indeki anorganik ve
organik komponent seviyesi, patlayicilarin ayrisma noktalari ve ¢oziicii tortularinin
tanimlanmasi i¢in kullanilir. Ayrica yiiksek sicakliklik oksidasyondaki aginma kinetigini

tahmin i¢in kullanilmaktadir.

TGA deneyleri i¢in numuneler ortalama 0,5 mm biyiikliigiinde kesilip toz haline

getirilmistir. 3-4 mg numune aliiminyum kaplara konulduktan sonra analiz yapilmistir.
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Testler 50-1200 °C sicaklik araliginda 10 °C/dak 1sitma hizinda yapilmistir. Testler
sirasinda numunelerin ugusmasini engellemek i¢in ¢elik 1zgaralarla kaplarin iizeri
kapatilmistir. Testler azot ortaminda yapilmistir. Sicakligin artmasi ile birlikte % olarak

agirhiktaki degisimin gorildiigi grafikler elde edilmistir.
3.1.6. Fourier Transform Infra-red (FT-IR) Spektrometresi Deneyleri

Elektromanyetik spektrumun dalgaboyu 0.75 pm ile 1000 pm (13333-10 cm™) arasinda
kalan bolgeye infrared bolgesi adi verilir. Infrared bolgesi, yakin (0.75 um-2.5 um)
(13333-4000 cm™), orta (2.5 pm—25 pm) (4000-400 cm™) ve uzak (25 pm—1000 pm)

(400-10 cm™) infrared olmak iizere {i¢e ayrilmaktadr.

Infrared 1smlar1 molekiiliin titresim hareketleri tarafindan absorblanmaktadir. Ciinkii
infrared 151mas1 UV ve gorliniir bolge 1s1mas1 gibi elektronik gecisleri saglayacak kadar
yiiksek enerjili degildir. Ancak molekiildeki donme ve titresim diizeyleri arasindaki

gecisleri saglayabilmektedir.

Molekiillerin hareketleri titresim ve donme olarak simiflandirilmaktadir. Donme
hareketi, asimetrik bir molekiilde, molekiillerin agirlik merkezi etrafinda donmesiyle

dipol momentte meydana gelen degisimle olmaktadir.

Titresim hareketleri ise gerilme ve egilme titresimleri olarak ikiye ayrilmakatdir.
Gerilme titresimleri iki atom arasindaki baglarin simetrik veya asimetrik gerilmesi

sonucunda (bag uzamasi veya kisalmasi) ortaya ¢ikmaktadir (Sekil 3.7).

' @ O )
N Ng”
) @

Simetrik Getilme Asimetrik Gerilime

Sekil 3. 7. Atomlar arasindaki simetrik ve asimetrik gerilme.

Egilme titresimleri ise yana sallanma, makaslama, biikiilme ve One arkaya sallanma

olarak 4’e ayrilmaktadir (Sekil 3.8).
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Sekil 3. 8. Atomlar arasindaki egilme titresimleri.

Bilesigin alinan IR spektrumu ile yapidaki baglarin durumu, baglanma yerleri, yapinin
aromatik veya alifatik olduguna dair bir bilgi edilinebilmektedir. IR spekturumunda
3600-1200 cm™ arasin1 kapsayan bolge fonksiyonel grup bélgesi, 1200-600 cm™ arasini
kapsayan bolge ise kiigiik yapisal degisiklikleri veren parmak izi bdolgesi olarak
adlandirilmaktadir. IR atlas1 olarak adlandirilan ve saf bilesiklerin spektrumlarinin yer
aldig1 bir atlas bulunmaktadir. Alinan spektrumlar bu atlastaki spektrumlarlada

karsilastirilarak ne oldugu hakkinda bilgi edinilmektedir.

IR spektrumu pek c¢ok grup i¢in karakteristik pikler vermektedir. Boylece spektrumu
alinan numunede hangi karakteristik gruplarin oldugu, dolayisiyla maddenin yapisinin
anlasilmas1 bakimindan kolay olmaktadir. Ayrica molekiil yapisinin degismesi ile

karakteristik grup piklerinin yerlerinin kaymasi1 6nemlidir.

Tez caligmasinda kullanilan viskoz rayon filamentlerin ve islem gérmiis numunelerin
FT-IR o6l¢iimleri KBr disk formatinda yapilmistir. Orta-infra-red bolgesi olan 4000-
400 cm™' dalga sayis1 araliginda ¢alisilmustir. Cihazin ¢oziiniirliigii 2 cm™ dalga sayisi,
tarama sayis1 32°dir. Elde edilen spektrumlarda ki piklerin siddetleri yorumlanarak

numunelerde meydana gelen kimyasal esasli yapisal degisimler tespit edilmistir.

3.1.7. X-Isim1 Toz Difraktometresi (XRD) Deneyleri

3.1.7.1. Kristal Yap:

Valans baglar1 her atom i¢in belli say1 ve acida komsu atomlar1 bir araya getirdiginden,
molekiillerde bir yap1t uygunlugu vardir. Mithendislik malzemelerinin ¢ogundaki atom

diziliminde {i¢ boyutlu tekrarlanan bir atom diizeni goriiliir. Boyle yapilara “Kristaller*

denilmektedir [62].
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3.1.7.2. Kristal Sistemler

Atomlarin dizilimi yedi ana kaliptan birisi seklinde olabilir. Bu kaliplar atom
diizlemlerinin kesismesiyle olusan esit uzay parcalar1 bigimleri ile sikica bagmtilidir.
Bunlarin en basit ve diizenli olan1 birbirine dikey ve birbirinden esit uzaklikta ii¢ paralel
diizlem sisteminin olusturduklar1 kiip serisidir (Sekil 3.9). Uzay birbirinden esit
uzaklikta li¢ takim paralel diizlemler tarafindan bolinmistir. x,y ve z eksenleri

karsilikli olarak birbirine dikeydirler.

Sekil 3. 9. Kiip kafesleri.

3.1.7.3. Kristal Yonleri

Kristal yapilarmin degisik 6zelliklerini incelerken belli kristal yonlerinin tanimlanmasi
gerekecektir. Kristal birim kafesi temel olarak alinirsa bu is kolaylikla yapilabilir. Sekil
3.10°de basit bir ortorombik kafesteki {ic yon gosterilmektedir. Parantez (hkl) kristal
diizlemlerini gosterir. 111 yonii merkezden ve {i¢ ana eksenin herbiri tizerinden bir kafes
birimi mesafeden gecen, kafesin ii¢ ylizeyinin kesistigi noktadan gecen dogru yoniidiir.
Ayni sekilde 101 ve 100 yonleride merkezden ve sirasiyla kafes biriminin 1,0,1 ve 1,0,0

mesafelerinden gegen dogrulardir [62].
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R

(111)

(101)

(100) 4

Sekil 3. 10. Kristal Yonleri.

Diizlemlerin geometrik olarak uzay bolimiiniin biitiin cesitleri yedi sistem ig¢indedir
(Sekil 3.11 ve Tablo 3.1). Bu birim hiicrelere Bravais kafesleri denilmektedir. Bravais

kafesleri 3 eksen boyunca uzamaktadir.

Monokiin
azb=#c
y#o=p=90°

Triklin
azb#c

® Qrtorombik
azbzc
a=p=y=90°

Tetragonal Hekzagonal
a=b=c a=bzc
a=pf=y=90° 90° =a=Ffzy=120"

Trigonal

a=b=c, a:ﬁ:Y
veya a=b
a=p=90", y=120°

Sekil 3.11. Kristal sistemleri icindeki 6rgii tiplerinin birim hiicreleri (Bravais hiicreleri).
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Tablo 3. 1. Kristal sistemlerin geometrisi.

Sistem Eksenler Eksen Acilar:
Kiibik a=b=c o=B=y=90°
Tetragonal a=b#c o=P=y=90°
Ortorombik a#b#c o=P=y=90°
Monoklinik atb#c o=1v=90°; p£90°
Triklinik azb#c o#P£Y£90°
Hekzagonal a=b#c o=F=90° ; y=120°
Rombohedral a=b=c o=B=y# 90°

3.1.7.4. X-Isinlar1 Analizi

X-Isin1 Difraksiyon analizi isminden de anlagilacagi lizere X-1511 denilen Ultraviyole
isindan daha kuvvetli fakat Gamma 1sinindan daha zayif enerjili 151n kullanilarak

yapilan analizi temel almaktadir.

X-Ray Diffractometer denilen aletler ile yapilan bu karakterizasyonda 6rnek tiiriine gore
degisik uygulamalar goriilmektedir. Ayrica dedektér ve 1simn dogast da Onemli

etkenlerdir.

X-Istm1 Kirmim yontemi (XRD), her bir kristalin fazin kendine 06zgii atomik
dizilimlerine bagli olarak X-iginlar1 karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi esasina
dayanir. Her bir kristalin faz i¢in bu kirinim profilleri bir nevi parmak izi gibi o kristali
tanimlar. X-Isin1 Kirinim analiz metodu, analiz sirasinda numuneyi tahrip etmez ve ¢ok
az miktardaki numunelerin dahi (s1v1, toz, kristal ve ince film halindeki) analizlerinin
yapilmasint saglar. X-Isin1 Kirinim cihaziyla kayaclarin, kristalin malzemelerin, ince

filmlerin ve polimerlerin nitel ve nicel incelemeleri yapilabilmektedir.



130



131



4. BOLUM

BULGULAR

Aktif karbon lif iiretiminde 6nce termal stabilizasyon islemi daha sonra karbonizasyon
ve aktivasyon islemleri yapilmaktadir. Karbonizasyon ve aktivasyon agamalari birlikte
aktif karbonizasyon olarak adlandirilmaktadir. Karbonizasyon ve aktivasyon islemleri
normal olarak 850-1000 °C civarinda yapilmaktadir. Bu kadar yiiksek sicakliklara
dayanabilmek i¢in hammadde olarak kullanilan viskoz rayon liflerinin karbonizasyon
oncesinde termal stabilizasyon asamasindan ge¢mesi gerekmektedir. Bu bakimdan

karbonizasyon Oncesi termal kararlilik asamasi ¢ok dnem arz etmektedir.

4.1. HAM NUMUNE CALISMALARI
Tez calismasinda kullanilan viskoz rayon liflerinin kimyasal ve 1s1l islemlerden once

ham halde iken sahip oldugu 6zellikleri tespit etmek i¢in bazi 6n ¢calismalar yapilmistir.

4.1.1 Lif capa ve iplik numarasi ¢calismalar:

Ham viskoz rayon liflerinin lif ¢aplar1 optik mikroskop ile elde edilmistir. 5 ayr1 gelisi
giizel se¢ilmis numunenin lif boyunca 20 ayr1 noktanin ¢aplar1 x40 objektif kullanilarak
alimmistir. Objektif kalibrasyonu elde edilen degerlerin um cinsinden elde edilmesi
amaci ile yapilmistir. Ham viskoz rayon liflerinin ortalama capinin 28.14 pum ve

standart sapma ise 0.31 pm olarak bulunmustur.

Ham viskoz rayon filament ipliklerin iplik numarasi 100 yarda uzunluk ve 5 ayr1 6l¢iim

ile ortalama 32.6 tex olarak bulunmustur. Ham numune 50 filament icermektedir.
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Sekil 4.1. Ham viskoz rayon liflerinin optik mikroskop goriintiileri (x40)
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4.1.2 TGA (Termogravimetrik analiz) calismalari

TGA termogramlar1 50-1200 °C arasinda 10 °C/dak. Isitma hizinda azot gazi ortaminda
elde edilmistir. Testler sirasinda numunelerin ugusmasini engellemek amaci ile yiiksek
sicakliga dayanikli ¢elik 1zgaralarla seramik kap igerisinde numunelerin {izerine
kapatilmistir. Sicakligin artmasi ile birlikte kiitle kaybi1 goriilmektedir. Ham viskoz

rayon liflerinin TGA termogrami 1. tiirevi ile beraber sekil 4.2°de verilmistir.

Viskoz rayon lifleri TGA taramasinin baglamasi ile beraber {lizerinde bulunan su veya
su buharini hizla 1sinin etkisi ile kaybetmeye baslar ve birinci dereceden kaynaklanan bu
kiitle kayb1 250 °C’ye kadar devam eder, daha sonra 250 °C ile 400 °C arasinda hizli bir
kiitle kayb1 ile devam eder. 1. tiirev kiitle kaybinin 350 °C civarinda en fazla nokta
oldugunu gostermektedir. Oksijensiz ortamda olusan bu kiitle kayb1 karbonizasyon
olarak devam eder. Isil islemin sonunda 1000 °C civarinda % 12.7 bir kalint1 birakir.
Bu kalint1 ise karbon verimi olarak degerlendirilmektedir. Teorik karbon verimi % 100
seliiloz i¢in % 44.44 olarak hesaplanmistir. TGA termogrami ham numunenin % 87.3
oraninda bir kiitle kaybina ugradigim1 gdstermektedir. Bu oranin diisiik olmasi
karbonizasyon verimini artirmak i¢in kimyasal 6n iglemlerin ne kadar énemli oldugunu
gostermektedir. Kimyasal islemlerden sonra elde edilecek TGA termogramlari elde

edilen karbon verimlerini verecektir.

Sekil 4.2: Ham viskoz rayon liflerinin TGA termogrami
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4.1.3. FT-IR spektroskopi calismalar:

Viskoz rayon liflerinin 4000-650 cm™ bélgesine ait FT-IR spektrumu Sekil 4.3’de
verilmistir. Bu bolge orta-IR bolgesi olarak bilinmektedir. FT-IR spektrometrenin
¢oziiniirligi 2 cm™ olup 50 spektrumun ortalamasi almmistir. Elde edilen piklerin

listesi, siddetleri ve tanimlamalar1 ile birlikte Tablo 4.3’de verilmistir.

1.00 T T T T I T T T T I T T T T I T T

0.75

0.50

Absorbance

0.25

4000 3000 2000 1000

-1
wavenumber (cm )

Sekil 4.3: Ham viskoz rayon liflerinin 4000-800 cm™ bolgesine ait FT-IR spektrumu

4000-2000 cm™ bolgesine ait FT-IR spektrumu Sekil 4.4°de, 1800-800 cm™ bdlgesine
ait FT-IR spektrumu ise Sekil 4.5°de sunulmustur. 3700-3000 cm™ bolgesi pikleri olan
3338 ve 3294 cm’ pikleri viskoz rayon liflerinde bulunan su veya su buharma ait OH
titresimlerine aittir. Obiir taraftan 1654 cm™ bélgesinde bulunan titresimde OH grubuna
aittir. Parmak izi olarak bilinen 1500-800 cm™ bolgesi ise iskelet zincirlerine ait
titresimlerine aittir. FT-IR kristalinite degeri geleneksel olarak 1378 ve 2927 cm’
piklerinin yiiksekliklerinin oran1 ile bulunur. 1378 cm™ pik lokal olarak 1590-1290 cm™
arast ve 2900 cm™ pik lokal olarak 3000-2000 cm™ arasi bolge kullanildiginda IR
kristalinite degeri %59.0 olarak bulunmustur. IR pik tanimlar1 Tablo 4.3’de verilmistir.
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ekil 4.4: Ham viskoz rayon liflerinin 4000-2000 cm™ bélgesine ait FT-IR spektrumu
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Sekil 4.5: Ham viskoz rayon liflerinin 1800-800 cm™' bélgesine ait FT-IR spek
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4.1.4. X-151m1 difraksiyonu ¢alismalar

Viskoz rayon liflerinin 5-35° 20 aras1 bolgeden elde edilen X-ray difraksiyon grafigi
Sekil 4.6’da sunulmustur. Viskoz rayon liflerinin kristal yapis1 seliiloz —II yapisindadir
ve birim hiicre monokliniktir. Egri analizi ile elde edilen pik parametreleri ise Tablo

4.4’de verilmistir.

10 20

T T | T T T T |
200t 101

Sekil 4.6: Viscose rayon liflerinin X-Ray difraksiyon grafiginin egri analizi ile beraber
toplu gosterimi

X-ray Difraksiyon grafiginin egri analizi sirasinda 4 pik kullanilmistir. Egri analizi

sirasinda ilave bir pik 26=19.21° ilave edilmistir. Bu pikin yari-yiikseklik genisligi

10.9° olup amorf yapidan kaynaklandig: diisiiniilmektedir. Kristalin Pik alanlarinin egri

analiz tabaninin iistiinde kalan toplam pik alanlarinin deneysel egrinin toplam alan orani

ile X-ray Kristalinite oran1 bulunmaktadir. Bu ¢alismada viscose rayon Liflerinin X-ray

Kristalinite oran1 %43.7 ve amorf orani1 %56.3 olarak bulunmustur.
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4.2. Ham viskoz rayon liflerinin farkh kimyasal on islemler ile termal
kararhhiginin saglanmasi

Bu calismada kullanilan viskoz rayon liflerinin termal kararliliginin saglanmasi igin
once kimyasal on islemler ardindan 1sil islemler yapilmistir. Yapilan kimyasal 6n

islemler ve 1s1l islem setleri asagida verilmektedir.

-Fosforik asit, H;PO4
-Amonyum siilfat, (NH4),SO4
-Diamonyum fosfat, (NH4), HPO4

-Fosforik asit + Borik asit, H;PO4 + H3BO3

4.2.1. Fosforik asit ile yapilan kimyasal on islemler ile elde edilen sonuclar

Fosforik asit ile yapilan kimyasal 6n islemler sirasinda farkli sicakliklar kullanilarak
termal kararlilik asamasina sicakligin etkisi arastirilmistir. Bu islemlerde % 3 fosforik
asit kullanilmis olup kimyasal islemler oda sicakliginda 20 dakika siire ile yapilmistir.
Yas islemden sonra numunenin iizerinde bulunan fazla sivi kuru havlu ile alinmis ve
bir gece dinlenmeye birakilmistir. Daha sonra 50°C sicaklikta 24 saat kurutulmustur.
Kurutulduktan sonra 1s1l islemler yapilmistir. Isil islemler 150-175-200-225 ve 250°C
sicakliklarda yapilmistir. Isil islemlerin sonunda numunelerde meydana gelen fiziksel
ve yapisal degisimlerin takip edilmesinde lif ¢api, iplik numarasi, renk degisimleri,
yanma testi, termal analiz (TGA), titresim analizi (FT-IR spektroskopisi) ve X-1s1n1

difraksiyonu calismalar1 yapilmistir. Elde edilen sonuglar detayl olarak incelenmistir.

4.2.1.1 Lif ¢ap1 ve iplik numarasi ¢calismalari

Lif caplar1 5 ayr gelisi giizel se¢ilmis numunenin lif boyunca 20 ayr1 noktadan x40
objektif kullanilarak alinmistir. %3 fosforik asit ile kimyasal 6n islem ve daha sonra
farkli sicakliklarda yapilan 1s1l islemlerden sonra elde edilen lif ¢aplar1 Tablo 4.12-4.16

sunulmustur. Lif caplarinin degisimi sekil 4.7°de sunulmustur.
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% 3PA ile islem goren vizkos rayonun 30 dk 1s1l islemden sonraki lif
caplan
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Sekil 4.7. %3 fosforik asit kimyasal 6n isleminden sonra yapilan 1si1l islemler sonucu
elde edilen lif ¢caplari

Lif ¢aplar1 23.9 pum ile 17.4 um arasinda degisim gostermektedir. 150°C da yapilan 1s1l
islem sonucu lif ¢ap1 23.9 um iken 250°C de yapilan 1s1l islem sonrasi lif ¢ap1 17.4 pm
degerine diismiistiir. Bu lif cap1 azalmasi 1s1l islem sirasinda agiga c¢iktigi diisiiniilen

CO, CO; ve su buharinin uzaklagmasi sonucu olustugu diistiniilmektedir.

Fosforik asit kimyasal 6n islemden sonra yapilan 1s1l islemler sonucu elde edilen iplik
numara degerleri Tablo 4.10’da verilmistir. Isil islemler sirasinda olusan renk
degisimleri de Tablo 4.10 verilmistir. Numunelerin 1s1l islem sicakliginin artmasi ile
renk degisimlerine maruz kaldig1 ve giderek koyu renk aldig1 gdzlenmistir. Ozellikle
200°C sicakliktan sonra numunelerin siyah renk oOzelligi kazandigr goriilmiistiir.
Numuneler 150-200°C arasinda yanarken, 200°C iizerine ¢ikmasi ile beraber, 225-250°

C arasinda yanmazlik 6zelligi de kazanmiglardir.

Iplik numara degerleri Tex cinsinden Tablo 4.10°de gosterilmistir. Iplik numara

degerleri 150-250°C arasinda 31.74 tex’den 18.2 tex degerine diismiistiir.
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%o 3 Fosforik Asit ile islem goren ipliklerin 1sil islemden
sonraki iplik numaralarmin olciilmesi

iplikNumara s1(tex)

0
150 175 200 225

® Iplik Numaras1|  31.74 30.12 27.3 21.27

Sekil 4.8. % 3 PA ile yapilan kimyasal islemler sonucunda ve 150-250 °C arasinda
yapilan 1s1l iglemler sonucunda elde edilen iplik numara degerleri

4.2.1.2 TGA (Termogravimetrik analiz) calismalar

% 3 fosforik asit ile yapilan kimyasal 6n islemlerden ve 150-250 °C arasinda yapilan
1s11 islemlerden sonra elde edilen numunelerin TGA termogramlart Sekil 4.9’da
gosterilmistir. TGA termogramlart 50-1200 °C arasinda 10 °C/dak 1sitma hizinda azot

gazi ortaminda elde edilmistir.

% 3 fosforik asit ile yapilan kimyasal 6n islemler ve daha sonra yapilan 1s1l iglemler
TGA termogramlarinda etkilerini gostermislerdir. TGA termogramlart 50-250 °C
arasinda numunelerin {izerinde bulunan su veya su buharindan kaynaklanan kiitle
kaybin1 gostermektedir. Kiitle kayiplari 1s1l iglem sicakliginin artmasi ile beraber hizla
azalmaktadir. Bu sonuglar kimyasal 6n islemler ile 1s1l islemlerinin kiitle kayiplarinin
azalmasinda etkili oldugunu gostermistir. TGA termogramlart ayn1 zamanda karbon
veriminin 1s1l iglem sicakliklarinin artmasi ile beraber arttigini gostermistir. Karbon
verimi degerleri sekil 4.10°de gosterilmistir. 500 °C’deki karbon verimi degerleri 1000

°C’deki karbon verimi degerlerine gore fazla oldugu goriilmistiir.
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Sekil 4.9. % 3 fosforik asit ile yapilan kimyasal 6n islem ve 1s1l iglemler sonucu elde
edilen TGA termogramlari.
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Sekil 4.10. % 3 fosforik asit ile yapilan kimyasal 6n islem ve 1s1l iglemler sonucu elde
edilen karbon verimi degerlerinin 1s1l islem sicakligina bagli olarak

degisimi.
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4.2.1.3. FT-IR spektroskopi ¢calismalari

% 3 fosforik asit ile yapilan kimyasal 6n islem ve 150-250°C arasinda yapilan 1sil
islemler sonucu elde edilen numunelerin 4000-400 cm™ orta-IR bdlgesine ait

spektrumlar Sekil 4.11°de sunulmustur.

293 PA FT-IR SpeKktra
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Sekil 4.11. % 3 fosforik asit ile yapilan kimyasal islemler ve 1s1l islemler sonrasinda
elde edilen IR-spektrumlari

IR-spektrumlart 4000-400 cm™ arasinda ciddi yapisal degisiklerin olustuguna isaret
etmektedir. 2900 cm™ civarinda gorillen ve metilen gruplarina ait olan C-H
titresimlerinin 1s1l islem sicakliginin artmasi ile siddetini kaybettigi goriilmistiir. Isil
islemin etkisi ile seliiloz zincirlerinden ayrilan hidrogen atomlarit yerine C=C cift
baglarina birakirken hidrojen atomlar1t H, gaz1 veya su (H,O) buhari olarak ortamdan
uzaklagmaktadirlar. Ozellikle 4000-3000 cm™ arasinda etkili olan OH gruplari,
intramolekiiler ve intramolekiiler hidrojen baglar1 1s1l islem sicakliginin etkisi ile yok
olmakta ve yerini 4-5 karbon atomdan olugan halkali yapilara birakmaktadirlar. OH-
gruplart 225-250 °C den sonra ortadan kaybolmaktadirlar. Kristal yapida oksijenli
ortamda yapilan 1s1l iglemlerin etkisi ile 1s1l islem sicakliginin artmasi ile azalmakta ve

225-250 °C sicakliklarda tamamen yok olmaktadir.
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4.2.1.4. X151 difraksiyonu ¢calismalari

%3 fosforik asit ile yapilan kimyasal islemler sonrasinda 150-250°C arasinda yapilan
1s1l iglemlere ait X-151m1 difraksiyon grafikleri Sekil 4.12°de gosterilmistir. Grafikler 5-
35° 20 aras1 bolgeyi kapsamakta olup 1s1] islem sicakliginin 150°C’den 250°C’ye kadar
artmasi ile beraber seliiloz II kristal yapiy1 kaybetmekte ve 225-250°C arasinda
tamamen amorf yapiya donlismektedir. Selilloz II yapiya ait (101), (10-1) ve (002)
yansimalarina ait pikler siddetini 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber
kaybetmektedirler. Sekil 4.13 ayn1 zamanda (101), (10-1) ve (002) yansimalarinin 1s1l
islem sicakliginin artmasi ile beraber genisledigini ve kristal ebatlariin kiigiildiigiini
gostermektedir. Seliiloz 11 kristal yap1 225 °C’de yapilan 1s1l islemde az miktarda
kalsada 250 °C’de tamamen yok olmakta ve yerini % 100 amorf yapiya birakmaktadir.
Numuneler bu asamadan sonra yapilacak karbonizasyon asamasina 250 °C’de yapilan
11l igslem ile hazir hale gelmistir. Numuneler kazandiklar1 yanmazlik 6zelligi sayesinde

ylksek karbonizasyon sicakliklarina hazir hale gelebilmektedirler.

%3 PA X-Isim Difragtogrami
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Sekil 4.12. %3 fosforik asit ile yapilan kimyasal iglemler ve 1s1l iglemler sonrasinda elde
edilen X-151m1 difraksiyonu egrileri
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4.2.2. Amonyum siilfat, (NH4),SOy, ile yapilan kimyasal on islemler ile elde edilen
sonuclar

Amonyum siilfat ile yapilan kimyasal on islemler sirasinda farkli sicakliklar
kullanilarak termal kararlilik asamasina sicakligin etkisi aragtirilmigtir. Bu islemlerde
%3 amonyum siilfat kullanilmis olup kimyasal islemler oda sicakliginda 20 dakika siire
ile yapilmistir. Yas islemden sonra numunenin iizerinde bulunan fazla sivi kuru havlu
ile alinmis ve bir gece dinlenmeye birakilmistir. Daha sonra 50 °C sicaklikta 24 saat
kurutulmustur. Kurutulduktan sonra 1s1l islemler yapilmistir. Isil iglemler 150-175-200-
225 ve 250 °C sicakliklarda yapilmigtir. Isil islemlerin sonunda numunelerde meydana
gelen fiziksel ve yapisal degisimlerin takip edilmesinde lif ¢api, iplik numarasi, renk
degisimleri, yanma testi, termal analiz (TGA), titresim analizi (FT-IR spektroskopisi) ve
X-151m1  difraksiyonu c¢alismalar1 yapilmistir. Elde edilen sonuglar detayli olarak

incelenmistir.

4.2.2.1 Lif ¢ap1 ve iplik numarasi ¢calismalari

5 ayn gelisi glizel se¢ilmis numunenin lif boyunca 20 ayr1 noktanin ¢aplar1 x40 objektif
kullanilarak alinmistir. % 3 amonyum siilfat ile kimyasal 6n islem ve daha sonra farkli
sicakliklarda yapilan 1s1l islemlerden sonra elde edilen lif g¢aplar1 Tablo 4.5-4.9

sunulmustur. Lif ¢aplarinin degisimi sekil Sekil 4.13°de sunulmustur.

%0 3 AS ile islem giren vizkos rayonun 30 dk 1s1l
islemden sonraki Llif ¢caplar:
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Sekil 4.13. % 3 amonyum siilfat ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan 1s1l iglemler
sonucu elde edilen lif caplar1
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Lif caplar1 25.7 um ile 16.4 um arasinda degisim gostermektedir. 150 °C da yapilan 1s1l
islem sonucu lif ¢ap1 25.7 um iken 250 °C de yapilan 1s1l islem sonrasi lif ¢ap1 16.4 pum
degerine diismiistiir. Bu lif cap1 azalmasi 1s1l islem sirasinda agiga c¢iktigi diisiiniilen

CO, CO; ve su buharinin uzaklagmasi sonucu olustugu diistiniilmektedir.

Amonyum siilfat ile yapilan kimyasal 6n islemden ve daha sonra yapilan 1s1l iglemler
sonucu elde edilen iplik numara degerleri Tablo 4.17°de verilmistir. Isil islemler
sirasinda olusan renk degisimleri de Tablo 4.17 verilmistir. Numunelerin 1s1l islem
sicakliginin artmasi ile renk degisimlerine maruz kaldigi ve giderek koyu renk aldigi
gozlenmistir. Ozellikle 200 °C sicakliktan sonra numunelerin siyah renk ozelligi
kazandig1r goriilmiistiir. Numuneler 150-200 °C arasinda yanarken, 200 °C {izerine

ctkmasi ile beraber, 225-250 °C arasinda yanmazlik 6zelligi de kazanmislardir.

%0 3 Amonyum Siilfat [( NH4)2 SO4 | ile islem goren
ipliklerin 30 dakikahk 1s1l islemden sonraki iplik
numaralarinin olctilmesi
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Sekil 4.14. % 3 amonyum stilfat ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan 1s1l islemler
sonucu elde edilen iplik numaras1 degerleri

Iplik numara degerleri Tex cinsinden Sekil 4.14’de ve Tablo 4.17°de gdsterilmistir.iplik

numara degerleri 150-250 °C arasinda 31.3 tex’den 18.2 tex degerine diismiistiir.

4.2.2.2 TGA (Termogravimetrik analiz) calismalar
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% 3 amonyum siilfat ile yapilan kimyasal 6n islemlerden ve 150-250 °C arasinda
yapilan 1sil islemlerden sonra elde edilen numunelerin TGA termogramlar1 Sekil
4.15°da gosterilmistir. TGA termogramlar1 50-1200 °C arasinda 10 °C/dak 1sitma

hizinda azot gaz1 ortaminda elde edilmistir.

% 3 amonyum siilfat ile yapilan kimyasal 6n islemler ve daha sonra yapilan 1s1l igslemler
TGA termogramlarinda etkilerini gostermislerdir. TGA termogramlart 50-250 °C
arasinda numunelerin {izerinde bulunan su veya su buharindan kaynaklanan kiitle
kaybin1 gostermektedir. Kiitle kayiplari 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber hizla
azalmaktadir. Bu sonuglar kimyasal 6n islemler ile 1s1l islemlerinin kiitle kayiplarinin
azalmasinda etkili oldugunu gostermistir. TGA termogramlart ayni1 zamanda karbon
veriminin 1s1l islem sicakliklarinin artmasi ile beraber arttigini gostermistir. Karbon
verimi degerleri Tablo 4.18 ve Sekil 4.16’de gosterilmistir. 500 °C’deki karbon verimi
degerleri 1000 °C’deki karbon verimi degerlerine gore fazla oldugu gortilmistiir. 1000
°C’deki karbon verimi degerleri 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber % 25.6’den
%49.6’a ylikselmistir. Bu durumda aktif karbon lif iiretiminde kimyasal iglemlerden
sonra 250 °C’te oksijenli ortamda 1s1l islemin karbonizasyon ve aktivasyon Oncesi

karbon verimi agisindan oldukga yararli olacagini gostermektedir.

%3 AS-TGA-Thermograms
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Sekil 4.15. % 3 amonyum siilfat ile yapilan kimyasal 6n islem ve 1s1l islemler sonucu
elde edilen TGA termogramlari.
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Sekil 4.16. % 3 amonyum siilfat ile yapilan kimyasal 6n islem ve 1s1l islemler sonucu
elde edilen karbon verimi degerlerinin 1s1l islem sicakligina bagl olarak
degisimi.

4.2.2.3. FT-IR spektroskopi calismalar

% 3 amonyum siilfat asit ile yapilan kimyasal 6n islem ve 150-250 °C arasinda yapilan
1s1l islemler sonucu elde edilen numunelerin 4000-400 cm™ orta-IR bolgesine ait

spektrumlar Sekil 4.17°de sunulmustur.

%3 ASFT-IR Spektra
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Sekil 4.17. % 3 amonyum siilfat ile yapilan kimyasal islemler ve 1s1l islemler sonrasinda
elde edilen IR-spektrumlarinin 1s1l islem sicakligina bagl olarak degisimi
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IR-spektrumlart 4000-400 cm™ arasinda oldukca dnemli yapisal degisiklerin olustuguna
isaret etmektedir. 2900 cm™ civarinda gorillen ve metilen gruplarma ait olan C-H
titresimlerinin 1s1l islem sicakliinin artmasi ile siddetini kaybettigi goriilmistiir. Isil
islemin etkisi ile seliiloz zincirlerinden ayrilan hidrogen atomlart yerine C=C cift
baglarina birakirken hidrojen atomlar1 H, gaz1 veya su (H,O) buhari olarak ortamdan
uzaklagmaktadirlar. Kristal yapida oksijenli ortamda yapilan 1sil islemlerin etkisi ile
1s1l islem sicakliginin artmasi ile azalmakta ve 225-250 °C sicakliklarda tamamen yok
olmaktadir. Isil iglem sicakliginin artmasi ile beraber, 6zellikle 200 °C’den sonra 1715-
1720 cm™’da yeni bir pik gériilmeye baslanmistir. Bu pik karbonil (C=0) olarak
tanimlanmaktadir. Daha oOnce belirtildigi gibi, 1s1l islemden sonra goriilen renk
degisiklikleri seliiloz zincirlerinde olusan yapisal degisikliklerin bir gostergesi olarak
algilanmistir. Numune iizerinde bulunan nemden kaynaklanan 1640 cm™ piki 1s1l islem
sicakliginin artmasi ile beraber siddetini kaybetmekte, 200 °C’de 1620 cm ’a , 225
°C’de 1606 cm '"a ve nihayet 250 °C’de 1600-1605 cm ' ‘a kaymaktadir. IR
spektrumunda goriilen bu degisimler C=C baglarmin olustugunu ve daha kararli bir
yapinin olustugunu gostermektedir. Seliiloz halkasini ait oldugu bilinen 1200-875 ¢cm™
bolgesindeki pikler ve 6zellikle 898 cm™’daki pikide siddetini 200 °C’den sonra
kaybetmeye baslamistir. IR spektrumunda goriilen bu degisimler seliiloz halkasinin

ciddi yapisal degisimlere ugradigini gostermektedir.

4.2.2.4. X151 difraksiyonu ¢calismalari

%3 amonyum siilfat ile yapilan kimyasal islemler sonrasinda 150-250 °C arasinda
yapilan 1s1l islemlere ait X-1511 difraksiyon grafikleri Sekil 4.18’de gdsterilmistir.
Grafikler 5-35° 20 aras1 bolgeyi kapsamakta olup 1s1l islem sicakliginin 150 °C’den 250
°C’ye kadar artmasi ile beraber seliiloz II kristal yapiy1 kaybetmekte ve 225-250 °C
arasinda tamamen amorf yapiya dontismektedir. Seliiloz II yapiya ait (101), (10-1) ve
(002) yansimalarma ait pikler 1sil islem sicakliginin artmasi ile beraber siddetini
kaybetmektedir. Sekil 4.18 aym1 zamanda (101), (10-1) ve (002) yansimalarinin 1sil
islem sicakliginin artmasi1 ile beraber yari-yiikseklik genisliklerinin ve kristal
boyutlarin kiiciildiigiinii gostermektedir. Seliiloz II kristal yap1 225 °C’de yapilan 1s1l

islemde varligini az miktarda korusa da 250 °C’de tamamen yok olmaktadir.
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Numunelerin karbonizasyon ve aktivasyon asamalarina bu asamadan sonra hazir hale

geldigi goriilmiistiir.

0p3-AS - Xasim difraktogram
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Sekil 4.18. % 3 amonyum siilfat ile yapilan kimyasal iglemler ve 1s1l iglemler sonrasinda
elde edilen X-151m1 difraksiyon grafikleri

4.2.3. Diamonyum fosfat, (NH4);HPO,, ile yapilan kimyasal 6n islemler ile elde

edilen sonuclar

% 3 Diamonyum fosfat ile yapilan kimyasal 6n islemler sirasinda farkli sicakliklar
kullanilarak termal kararlilik asamasina sicakligin etkisi aragtirilmigtir. Bu islemlerde
oda sicakliginda 20 dakika siire ile yapilmistir. Yas islemden sonra numunenin iizerinde
bulunan fazla sivi kuru havlu ile alinmis ve bir gece dinlenmeye birakilmistir. Daha
sonra 50 °C sicaklikta 24 saat kurutulmustur. Kurutulduktan sonra 1sil islemler
yapilmistir. Isil islemler 150-175-200-225 ve 250 °C sicakliklarda yapilmistir. Isil
islemlerin sonunda numunelerde meydana gelen fiziksel ve yapisal degisimlerin takip
edilmesinde lif ¢api, iplik numarasi, renk degisimleri, yanma testi, termal analiz (TGA),
titresim analizi (FT-IR spektroskopisi) ve X-1s1m1 difraksiyonu c¢alismalar1 yapilmistir.

Elde edilen sonuclar detayli olarak incelenmistir.

4.2.3.1 Lif ¢ap1 ve iplik numarasi ¢alismalar
5 ayn gelisi giizel se¢ilmis numunenin lif boyunca 20 ayr1 noktanin ¢aplari x40 objektif

kullanilarak alinmistir. % 3 diamonyum fosfat ile kimyasal 6n islem ve daha sonra
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farkl sicakliklarda yapilan 1s1] islemlerden sonra elde edilen lif ¢caplar1 Tablo 4.19-4.23

sunulmustur. Lif ¢caplarinin degisimi sekil Sekil 4.19°de sunulmustur.

% 3 DAP ile islem goren vizkos rayonun 30 dk 1s1l islemden
sonraki lif caplan
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Sekil 4.19. % 3 diamonyum fosfat ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan 1s1l islemler
sonucu elde edilen lif caplar

% 3 diamonyum fosfat ile yapilan yas islemler ve ardindan oksijenli ortamda yapilan

151l islemler sonrasinda lif ¢aplarinin azalma egilimi gostermektedir.

150°C da yapilan 1s1l islem sonucu lif ¢ap1 25.0 um iken 250 °C de yapilan 1s1l islem
sonrast lif ¢capt 16.3 um degerine diismiistiir. Bu lif ¢ap1 azalmasi 1s1l iglem sirasinda
aciga ciktig1 disiiniilen CO, CO, ve su buharmin uzaklagmasi sonucu olustugu

distiniilmektedir.

Diamonyum fosfat ile yapilan kimyasal 6n islemden ve daha sonra yapilan 1s1l islemler
sonucu elde edilen iplik numara degerleri Sekil 4.20 ve Tablo 4.24’de verilmistir. Iplik
numaralarinin 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber azalma egilimi gostermistir. 150
°C da yapilan 1s1l islem sonucu iplik numarasi tex cinsinden 32.4 tex iken 250 °C de
yapilan 1s1l iglem sonrast 18.3 tex degerine diigmiistiir. Bu durum kiitle kayb1 oldugunu
gostermektedir. Kiitle kaybi lif ¢ap1 azalmasinda oldugu gibi 1si1l islem sirasinda

ortamdan uzaklasan CO, CO,, su buharindan kaynaklandig: sanilmaktadir.
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Isil islemler sirasinda olusan renk degisimleri de Tablo 4.24 de verilmistir. Numunelerin
1s1l islem sicakligimin artmasi ile renk degisimlerine ugradigi ve giderek koyu renk
aldig1 gozlenmistir. Ozellikle 200 °C sicakliktan sonra numunelerin siyah renk 6zelligi
kazandig1 goriilmiistiir. Numuneler 150-200 °C arasinda yanarken, 200-225 °C iizerine

cikmasi ile beraber, 250 °© C sicaklikta yanmazlik 6zelligi de kazanmigslardir.

% 3 Di Amonyumfosfat [(NH4)2HPO4] ile islem goren
ipliklerin 30 dakikalik 1s1l islemden sonraki iplik
numaralarinin olciilmesi
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Sekil 4.20. % 3 diamonyum fosfat ile kimyasal 6n igsleminden sonra yapilan 1s1l islemler
sonucu elde edilen iplik numaralarinin 1s1l iglem sicakligina bagl olarak

degisimi

4.2.3.2 TGA (Termogravimetrik analiz) calismalari

% 3 diamonyum fosfat ile yapilan kimyasal 6n islemlerden ve 150-250 °C arasinda
yapilan 1sil islemlerden sonra elde edilen numunelerin TGA termogramlart Sekil
4.21’de gosterilmigtir. TGA termogramlart 50-1200 °C arasinda 10 °C/dak 1sitma

hizinda azot gazi ortaminda elde edilmistir.
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%3 diamonyum fosfat ile yapilan kimyasal 6n islemler ve daha sonra yapilan 1sil
islemler TGA termogramlarinda etkilerini gostermislerdir. TGA termogramlart 50-250
°C arasinda numunelerin iizerinde bulunan su veya su buharindan kaynaklanan kiitle
kaybin1 gostermektedir. Kiitle kayiplari 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber hizla
azalmaktadir. Bu sonuglar kimyasal 6n islemler ile 1s1l islemlerinin kiitle kayiplarinin
azalmasinda etkili oldugunu gostermistir. TGA termogramlart ayn1 zamanda karbon
veriminin 1s1l iglem sicakliklarinin artmasi ile beraber arttigini gostermistir. Karbon
verimi degerleri Tablo 4.25 ve Sekil 4.22°de gosterilmistir. 1000 °C’deki karbon verimi
degerleri 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber % 32.5°dan % 48.4’a yiikselmistir.
Bu durumda aktif karbon lif iiretiminde kimyasal islemlerden sonra 250 °C’de oksijenli
ortamda 1s1l islemin karbonizasyon ve aktivasyon 6ncesi karbon verimi agisindan % 3

diamonyum fosfat ile 6n islemlerin oldukg¢a yararl olacagini1 gostermektedir.

%%3DAP-30MIN-TGA-THERMOGRAMS
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Sekil 4.21. % 3 diamonyum fosfat ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan 1s1l islemler
sonucu elde edilen TGA termogramlari
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Sekil 4.22. % 3 diamonyum fosfat ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan 1s1l islemler
sonucu elde edilen TGA termogramlarindan elde edilen karbon verimi
degerlerinin 1s1l islem sicakligina bagli olarak degisimi

4.2.3.3 FT-IR spektroskopi calismalari
% 3 diamonyum fosfat ile yapilan kimyasal 6n islem ve 150-250 °C arasinda yapilan

1

1s1l islemler sonucu elde edilen numunelerin 4000-400 cm™ orta-IR bolgesine ait

spektrumlar Sekil 4.23’de sunulmustur.

IR-spektrumlar1 4000-400 cm™ arasinda oldukg¢a énemli yapisal degisiklerin olustuguna
isaret etmektedir. Numune iizerinde bulunan nemden kaynaklanan 1635-1640 cm ™' piki
1s1l iglem sicakliginin artmasi ile beraber siddetini kaybetmekte, genislemekte ve 1sil
islem sicakliginin 250 °C’ye yiikselmesi ile 1626 cm ’a kaymaktadir. Bu durum C=C
baglarinin olustuguna isaret etmektedir. Bu bdolgede, 0Ozellikle 200 °C’den sonra,
1715-1720 cm™"’da yeni bir pik gériilmeye baslanmustir. Bu pik karbonil (C=0) olarak
tanimlanmaktadir. Daha Once belirtildigi gibi, 1s1l islemden sonra goriilen renk
degisiklikleri seliiloz zincirlerinde olusan yapisal degisikliklerin bir gostergesi olarak

algilanmistir.
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Sekil 4.23. % 3 diamonyum fosfat ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan 1s1l iglemler
sonucu elde edilen IR spektrumlarinin 1sil islem sicakligina bagli olarak
degisimi

IR spektrumunda goriilen bu degisimler karbonil (C=0) ve ¢ift bagli C=C baglarinin
olustugunu ve seliiloz zincirlerinin daha kararli bir yapiya doniistiglini. Seliiloz
halkasini ait oldugu bilinen 1200-875 cm™ bolgesindeki pikler ve ozellikle 898
cm’daki pikide siddetini 200 °C’den sonra kaybetmeye baslamustir. IR spektrumunda
goriilen bu degisimler selilloz halkasinin ciddi yapisal degisimlere ugradigmi

gostermektedir.

4.2.3.4 X-151 difraksiyonu calismalar

%3 diamonyum fosfat ile yapilan kimyasal islemleri takiben 150-250°C arasinda
yapilan 1s1l islemlere ait X-isin1 difraksiyon grafikleri Sekil 4.24’de gosterilmistir.
Grafikler 5-35° 20 aras1 bolgeyi kapsamakta olup 1sil islem sicakliginin 150°C’den
250°C’ye kadar artmasi ile beraber seliiloz II kristal yapmin 1s1l islem sicakliginin
artmasi ile etkisini kaybettigi ve 225-250 °C arasinda yapilan 1s1l islemlerde tamamen
amorf yaprya donlismekte oldugu goriilmistiir. Seliiloz II yapiya ait (101), (10-1) ve
(002) yansimalaria ait pikler 1sil islem sicakliginin artmasi ile beraber siddetini
kaybetmektedir. Sekil 4.24’den seliiloz II yapiya ait (101), (10-1) ve (002)
yansimalariin 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber genisledigi ve bunun sonucu

olarak kristal boyutlarinin kiigtildiiglinii gostermektedir. Seliiloz II kristal yap1 200°C’de
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yapilan 1s1l islemde varligin1 az miktarda korusa da 225 °C’den sonra tamamen yok
olmaktadir. Yakma testlerinden de anlasilacagi gibi bu numunelerin yanmazlik 6zelligi
ile beraber yiiksek sicakliklarda (1000-1500 °C) yapilan karbonizasyon ve aktivasyon

(850-900 °C) asamalarina hazir oldugunu gdstermektedir.

203-DAP X-151n1 difraktogrami
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Sekil 4.24. % 3 diamonyum fosfat ile yapilan kimyasal islemler ve 1sil islemler
sonrasinda elde edilen X-ismm1 difraksiyon grafiklerinin 1s1l islem
sicakliklarina bagli olarak degisimi

4.2.4. Fosforik asit ve borik asit ile yapilan kimyasal 6n islemler ile elde edilen

sonuclar

% 3 fosforik asit ile % 3 borik asit ile yapilan kimyasal 6n islemler sirasinda farkli 1s1l

islem sicakliklar1 ile farkli 1s1l islem siireleri (30 dak ve 1 saat) kullanilarak termal

kararlilik asamasina etkileri arastirilmistir. Kimyasal 6n islemler oda sicakliginda 20

dakika siire ile yapilmistir. Yas islemden sonra numunenin iizerinde bulunan fazla sivi

kuru havlu ile alinmis ve bir gece dinlenmeye birakilmigtir. Daha sonra 50 °C sicaklikta

24 saat kurutulmustur. Kurutulduktan sonra 1s1l islemler yapilmistir. Isil islemler 150-

175-200-225-250 °C sicakliklarda ve 30 dak ve 1 saatlik bekletme siirelerinde

yapitlmustir. Isil islemlerin sonunda numunelerde goriilen fiziksel ve yapisal
degisimlerin takip edilmesinde lif ¢api, iplik numarasi, renk degisimleri, yanma testi,
termal analiz (TGA), titresim analizi (FT-IR spektroskopisi) ve X-1s1mm1 difraksiyonu

caligsmalar1 yapilmistir. Elde edilen sonuglar detayli olarak incelenmistir.
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4.2.4.1 Lif ¢ap1 ve iplik numarasi calismalari

Kimyasal 6n islemlerden ¢ikan numunelerin 1s1l iglemlerden sonra lif caplar1 5 ayri
gelisi giizel se¢ilmis numunenin lif boyunca 20 ayr1 noktadan x40 objektif kullanilarak
almmustir. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile kimyasal 6n islem ve daha sonra 150-
175-200-225-250 °C sicakliklarda 30 dakika bekletildikten sonra yapilan 1sil
islemlerden sonra elde edilen lif ¢aplar1 Tablo 4.25-4.30’da sunulmustur. Lif ¢caplarinin

degisimi Sekil 4.25-4.26’da sunulmustur.

%3 BA+ % 3PA ile islem goren vizkos ravonun 30 dk 1sil islemden
sonrakilif caplan
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Sekil 4.25. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit fosfat ile kimyasal 6n isleminden sonra 30
dak. siire ile yapilan 1s1l islemler sonucu elde edilen lif ¢aplarinin 1s1l islem
sicakligina bagli olarak degisimi

Isil islemlerden sonra 30 dakika bekletilen numunelerin lif ¢caplar1 150 °C iken 22.9 pym
ve 250 °C de iken ise 18.8 pum olmustur. Obiir taraftan 1s1l islemlerden sonra 1 saat
bekletilen numunelerin lif ¢aplari Tablo 4.31-4.35 verilmistir. Bu numunelerin lif
caplart ise 150-250 °C arasinda 23.5-17.0 um arasinda degisim gostermistir (Sekil
4.26).
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%3 BA+ % 3PA ile islem goren vizkos rayonun 60 dk 1s1l islemden
sonraki lif caplar
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Sekil 4.26. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit fosfat ile kimyasal 6n isleminden sonra 60
dak. siire ile yapilan 1s1l islemler sonucu elde edilen lif caplarinin 1s1l iglem
sicakligina bagli olarak degisimi

Fosforik asit + borik asit ile yapilan kimyasal 6n islemden ve daha sonra yapilan 1s1l
islemler 150-175-200-225-250 °C sicakliklarda 30 ve 60 dakika bekletildikten sonra
elde edilen iplik numara degerleri Sekil 4.27-4.28 ve Tablo 4.36-4.36’de verilmistir.
Iplik numaralarinin 1s11 islem sicakligmin artmasi ile beraber azalma egilimi
gostermistir. Bu durum 1sil islemlerden sonra kiitle kaybinin oldugunu unu
gostermektedir. Kiitle kaybi lif capi azalmasinda oldugu gibi 1sil islem sirasinda
ortamdan uzaklagan CO, CO,, su buharindan kaynaklandig1 sanilmaktadir. Isil islemler
sirasinda olusan renk degisimleri de Tablo 4.36-4.37 de verilmistir. Numunelerin 1s1l
islem sicakliginin artmasi ile renk degisimlerine ugradigi ve giderek koyu renk aldigi
gozlenmistir. Ozellikle 200 °C sicakliktan sonra numunelerin siyah renk ozelligi
kazandig1 goriilmiistiir. Numuneler 150-200 °C arasinda yanarken, 200-225 °C iizerine

ctkmasi ile beraber, 250 °C sicaklikta yanmazlik 6zelligi de kazanmislardir.
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% 3 Borik Asit (H3BOJ3) ve % 3 Fosforik Asit
(H3PO4) ile 30 dakikahik 1s1l islemden
sonraki iplik numaralarmin olciilmesi
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Sekil 4.27. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan
1s1l islemlerin 30 dakika bekletildikten sonra elde edilen iplik numaralarinin
1s1l islem sicakligina bagli olarak degisimi

%0 3 Borik Asit ve % 3 I'osforik Asit ile 1 saat islem goren
ipliklerin 1s1l islemden sonraki iplik numaralarmin
olciilmesi
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Sekil 4.28. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan
1s1l  iglemlerin 600 dakika bekletildikten sonra elde edilen iplik
numaralarinin 1s1l iglem sicakligina bagh olarak degisimi
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4.2.4.2 TGA (Termogravimetrik analiz) calismalari

% 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile yapilan kimyasal 6n islemlerden ve 150-250 °C
arasinda yapilan 1s1l iglemlerin 30 ve 60 dakika bekletildikten sonra elde edilen
numunelerin TGA termogramlar1 Sekil 4.29-4.30’de gosterilmistir. TGA termogramlari

50-1200 °C arasinda 10 °C/dak 1sitma hizinda azot gazi ortaminda elde edilmistir.

Fosforik asit + borik asit ile yapilan kimyasal 6n islemler ve daha sonra yapilan 1s1l
islemlerin TGA termogramlarinda etkili olduklar1 gériilmiistiir. TGA termogramlar1 50-
250 °C arasinda numunelerin iizerinde bulunan su veya su buharindan kaynaklanan
kiitle kaybin1 gostermektedir. Kiitle kayiplari 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber
hizla azalmaktadir. Bu sonuglar kimyasal on islemler ile 1sil islemlerinin kiitle
kayiplarimin azalmasinda  etkili oldugunu gostermistir. TGA termogramlari ayni
zamanda karbon veriminin 1sil islem sicakliklarinin artmasi ile beraber arttigini
gostermistir. Karbon verimi degerleri Tablo 4.38-4.39 ve Sekil 4.31-4.32°de
gosterilmigtir. 1000 °C’deki karbon verimi degerleri 1s1l islem sicakliginin artmasi ile
beraber yiikselmistir. Elde edilen karbon verimi degerlerinin 1s1l islem sicakligina ve 1s1l
islem siiresine bagli bir degisim oldugunu gostermistir.  Sekil 4.33°’de 1000 °C
sicaklikta elde edilen karbon verimi degerlerinin 1s1l islem sicakliginin ve 1s1l islem
siiresinin artmasina paralel artis oldugunu gostermistir. Bu durumda aktif karbon lif
iiretiminde kimyasal islemlerden sonra oksijenli ortamda yapilan 1sil islemin
karbonizasyon ve aktivasyon Oncesi karbon verimi agisindan 1s1l islem sicakligi kadar

1s1l islem siiresinin de dikkate alinmasin gerektigi anlasilmistir.
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Sekil 4.29. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan

1s1l iglemler 30 dakika bekletildikten sonra elde edilen TGA termogramlarin
1s1l iglem sicakligina bagli olarak degisimi
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Sekil 4.30. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan

151l islemler 60 dakika bekletildikten sonra elde edilen TGA termogramlarin
1s1l iglem sicakligina bagli olarak degisimi
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Sekil 4.31. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile yapilan kimyasal 6n isleminden ve daha

sonra Yyapilan 1s1l islemler (30 dakika) den sonra TGA termogramlarindan
olusturulan karbon verimi degerlerinin 1s1l islem sicakligina bagl olarak
degisimi
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Sekil 4.32. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile yapilan kimyasal 6n isleminden ve daha

sonra Yyapilan 1s1l islemler (60 dakika) den sonra TGA termogramlarindan
olusturulan karbon verimi degerlerinin 1s1l islem sicakligina bagl olarak
degisimi.
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Sekil 4.33. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile yapilan kimyasal 6n isleminden ve daha
sonra yapilan 1sil islemler den sonra TGA termogramlarindan 1000 °C’de
olusturulan karbon verimi degerlerinin 1s1l islem sicakligina bagli olarak
degisimi.

4.2.4.3 FT-IR spektroskopi ¢alismalar:

% 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile oda sicaklifinda yapilan kimyasal 6n islem ve
150-250 °C arasinda yapilan 1s1l islemler 30 ve 60 dakika bekletildikten sonra elde
edilen numunelerin 4000-400 cm™ orta-IR bolgesine ait spektrumlart  Sekil 4.34-

4.35’de sunulmustur.

IR-spektrumlar1 4000-400 cm™ arasinda oldukg¢a énemli yapisal degisiklerin olustuguna
isaret etmektedir. 30 dakika 1s1l islemlerde bekletilen numunelerin IR spektrumlari
numune iizerinde bulunan nemden kaynaklanan 1635-1640 cm ' piki 1sil islem
sicakligiin artmasi ile beraber siddetini kaybetmekte ve daha yayvan hale gelmektedir.

Bu titresimim dalga sayis1 150 °C den 225 °C’e kadar az da olsa 1637 cm ’den 1627
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cm ’a kaymustir. Fakat asil degisim 250 °C’de olmus ve bu pik 1609 cm ’a kaymustir.
Bu durum C=C baglarinin 250 °C’de olustugunu gdstermektedir.

Obiir taraftan 1720-1725 cm ' araliginda 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber
siddeti artan yeni bir pik olugsmaya baglamistir. Bu pik karbonil (C=0O) olarak
bilinmekte olup termal kararliligin artmasinda etkili olmustur. Daha once belirtildigi
gibi, 1s1l islemden sonra ortaya ¢ikan renk degisiklikleri seliiloz zincirlerinde olusan

yapisal degisikliklerin bir gostergesi olarak algilanmistir.

4000-2000 cm ' arasindaki bolgede ise intramolekiiler ve intermolekiiler OH-
gruplarinin ve metilen gruplari bulunmaktadir. Isil iglem sicakliginin artmasi ile beraber

dehidratasyon mekanizmasinin etkisi ile bu bolge siddetini kaybetmektedir.

%3 BA-%3PA 30 MIN FT-IR Spektra

4,5

Absorbance

400 765 1130 1495 1861 2226 2591 2956 3322 3687

Wavenumber(cm?)

Sekil 4.34. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan
1s1l islemler 30 dakika bekletildikten sonra elde edilen IR spektrumlarinin
1s1l islem sicakligina bagli olarak degisimi
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Sekil 4.35. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan
1s1l islemler 60 dakika bekletildikten sonra elde edilen IR spektrumlariin
1s1l iglem sicakligina bagl olarak degisimi

4.2.4.4 X151 difraksiyonu ¢calismalari

% 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile yapilan kimyasal islemleri takiben 150-250 °C
arasinda yapilan 1s1l islemlere ait X-151m1 difraksiyon grafikleri Sekil 4.36-4.37°de
gosterilmistir. Grafikler 5-35° 20 aras1 bolgeyi kapsamakta olup 1s1l islem sicakli§inin
150 °C’den 250 °C’ye kadar artmasi ile beraber seliiloz II kristal yapmin 1s1l islem
sicakliginin artmasi ile etkisini kaybettigi ve 250 °C arasinda yapilan 1s1l islemlerde
tamamen amorf yapiya doniismekte oldugu goriilmiistiir. Seliiloz I yapiya ait (101),
(10-1) ve (002) yansimalarina ait pikler 1sil islem sicakliginin artmasi ile beraber
siddetini kaybetmektedir. Sekil 4.37°den seliiloz II yapiya ait (101), (10-1) ve (002)
yansimalarmin 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber genisledigi ve bunun sonucu
olarak kristal boyutlarmin kiiciildiiglinii gostermektedir. Seliiloz II kristal yap1 225
°C’de yapilan 1s1l igslemde varligin1 az miktarda korusa da 250 °C’de tamamen yok
olmaktadir. Yakma testlerinden de anlasilacagi gibi bu numunenin yanmazlik 6zelligi
ile beraber yiiksek sicakliklarda (1000-1500 °C) yapilan karbonizasyon ve aktivasyon

(850-900 °C) asamalarina hazir oldugunu gostermektedir.
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Sekil 4.36. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan

1s1l islemler 60 dakika bekletildikten sonra elde edilen X-151m1 difraksiyonu
grafiklerinin 1s1l islem sicakligina bagh olarak degisimi
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Sekil 4.37. % 3 fosforik asit + % 3 borik asit ile kimyasal 6n isleminden sonra yapilan

1s1l islemler 60 dakika bekletildikten sonra elde edilen X-1s51m1 difraksiyonu
grafiklerinin 1s1l islem sicakligina bagh olarak degisimi



Tablo 4.1. Ham viskoz rayon liflerinin lif ¢aplar1
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OLCUM NO| 1.NUMUNE | 2. NUMUNE | 3. NUMUNE | 4. NUMUNE | 5. NUMUNE
1 25,52 28,72 27,76 27,16 32,39
2 25,67 28,66 27,91 26,87 32,39
3 25,67 28,21 28,06 26,87 32,09
4 25,52 28,06 27,76 26,72 32,69
5 25,52 28,36 27,76 26,57 32,24
6 25,67 28,21 27,91 26,57 32,09
7 25,52 27,91 27,91 26,72 32,09
8 25,52 28,21 28,06 26,57 32,39
9 25,67 28,06 28,06 26,27 32,24
10 25,82 28,36 27,91 26,42 32,69
11 25,82 27,91 28,21 26,57 32,54
12 25,52 28,06 28,36 26,42 32,69
13 26,12 27,91 28,21 26,27 32,69
14 26,12 28,06 28,66 26,42 32,99
15 26,12 27,76 28,06 26,12 32,09
16 26,27 27,76 28,06 25,82 32,69
17 26,12 28,21 27,91 25,82 32,54
18 25,82 28,06 28,21 25,52 32,39
19 26,27 27,61 28,06 25,82 31,94
20 25,97 27,31 28,51 25,67 32,09
X: 25,81 28,07 28,07 26,36 32,40
S: 0,27 0,33 0,24 0,44 0,29
Std. S. Ort. 0,31
Genel Ort: 28,14
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Tablo 4.2. Ham Viskon Rayon ipliginin tex cinsinden iplik numarasi 6l¢timleri

Ham Viskon Numunelerin Numunelerin Numl}ne'l crin Tex
Numuneleri Uzunlugu Agirhig Cinsinden
Numaralandirilmast
1. Numune 100 Yarda 2,9716 32,65
2.Numune 100 Yarda 2,9723 32,66
3 Numune 100 Yarda 2,9662 32,59
4 Numune 100 Yarda 2,9630 32,56
5.Numune 100 Yarda 2,9618 32,54
Numunelerin Ort. 100 Yarda 2,9669 32,6

Tablo 4.3: Ham numuneye yapilan IR analizi sonucu elde edilen piklerin molekiiler
titresimlerinin tanimlanmasi

Dalga sayisi Siddet Tammmlama

Ch)

3497 Cok kuvvetli OH gerilme (intramolecular hidrojen baglari)
3450 Cok Kuvvetli OH gerilme (intramolecular hidrojen baglari)
2927 Orta kuvvetli CH gerilme

2870 Orta siddette CH gerilme

1654 Kuvvetli Emilen H,O air OH gerilme

1436 Orta CHy  simetrik biikiilme

1378 Kuvvetli CH, biikiilme

1339 Orta OH biikiilme

1316 Orta CH, wagging

1281 Orta CH biikiilme

1202 Kuvvetli OH biikiilme

1160 Kuvvetli Asymmetrical in-phase ring stretching
1106 Kuvvetli Asymmetrical in-phase ring stretching
1052 Kuvvetli Asymmetrical in-phase ring stretching
1030 Kuvvetli C-O stretch

1015 Kuvvetli

1000 Kuvvetli C-O stretching

989 Kuvvetli

898 Zayif asymmetrical out of phase ring stretching




Tablo 4.4. Egri analizi elde edilen pamuk X-151m1 difraksiyonu pik parametreleri

hkl f A HHW Position | Integrated
(Height) | (Width) (20) Area
101 0.46 72.3 242 12.15 208.5
Amorf 1.00 37.8 10.9 19.21 364.2
10-1 0.36 120.1 2.34 20.10 357.3
002 0.84 95.48 2.08 21.92 194.6
Baseline 614.1

166
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Tablo 4.5. %3PA ile islem goéren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif caplart 150

°C ‘de 30 Dk
OLCUM |1. 2. 3. 4, 5.
NO NUMUNE |[NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE
1 23,88 29,7 21,34 24,18 20,45
2 23,88 29,7 21,49 24,18 20,3
3 23,73 29,7 21,79 24,33 20,3
4 23,58 29,25 22,24 24,48 20,3
5 23,58 29,25 22,24 24,33 20,6
6 23,58 29.4 22,54 24,33 20,3
7 23,88 29,25 22,84 24,33 20,6
8 23,43 28,66 23,13 23,43 20
9 23,43 29,1 22,84 23,73 19,85
10 23,58 29,55 23,13 23,58 20,3
11 23,73 29,1 22,84 23,73 19,85
12 23,73 28,66 23,13 23,73 19,85
13 23,58 28,51 23,28 23,88 20
14 24,03 28,51 23,28 23,88 20,3
15 23,43 28,51 23,73 24,03 20,15
16 23,73 28,51 23,43 24,18 19,7
17 23,73 28,66 23,58 24,48 19,55
18 23,58 28,51 23,43 24,18 19,55
19 24,03 28,36 22,39 24,33 19,4
20 24,03 27,76 23,43 24,33 19,55
X: 23,70 28,93 22,81 24,08 20,05
S: 0,19 0,54 0,69 0,31 0,37
Std. S. Ort. 0,42
Genel Ort: 23,91
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Tablo 4.6. %3PA ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif ¢aplar1 175°C

‘de 30 Dk
OLCUM |1. 2. 3. 4, 5.
NO NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE
1 22,54 20 23,73 25,97 25,22
2 22,84 19,55 23,58 26,27 24,93
3 22,69 20 23,73 25,82 25,07
4 22,84 19,4 23,73 25,82 25,52
5 22,99 19,55 24,03 25,67 25,22
6 22,69 19,25 24,18 25,82 25,22
7 22,54 18,81 23,58 26,12 25,37
8 22,99 18,96 23,58 26,12 25,07
9 23,13 18,81 23,58 26,57 25,22
10 22,84 18,66 24,03 26,27 24,33
11 22,99 18,96 24,33 26,72 24,03
12 22,84 19,1 24,33 26,72 24,33
13 22,99 18,66 24,33 27,01 24,18
14 22,99 18,81 23,88 26,87 24,18
15 22,99 18,81 24,33 27,01 23,88
16 22,99 18,66 24,48 27,01 24,18
17 23,13 18,81 24,33 27,46 23,58
18 23,28 18,51 24,33 27,16 23,73
19 23,28 18,51 24,18 27,61 23,88
20 23,28 18,51 24,48 27,76 24,33
X: 22,94 19,01 24,04 26,59 24,57
S: 0,22 0,46 0,33 0,64 0,62
Std. S.Ort. 0,45
Genel Ort: 23,43




169

Tablo 4.7. %3PA ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif ¢aplart 200°C

‘de 30 Dk
OLCUM |1. 2. 3. 4, 5.
NO NUMUNE |[NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE
1 21,04 16,27 15,07 16,12 20
2 20,6 15,67 14,78 16,12 20,3
3 20,75 15,82 14,78 16,42 20,45
4 20,3 16,27 14,63 15,82 20,45
5 20,45 16,27 15,07 16,27 20,3
6 20,9 16,12 14,93 16,12 20,3
7 20,75 16,27 14,78 16,27 20,45
8 20,3 16,42 14,93 16,87 20,6
9 20,6 16,87 14,93 16,87 20,6
10 20,9 16,87 14,48 17,46 20,75
11 20,6 17,01 14,18 17,46 21,04
12 21,04 17,01 14,63 18,06 20,45
13 20,75 17,01 14,78 18,06 20,9
14 21,04 17,16 14,48 18,21 20,75
15 20,6 17,16 14,33 18,51 21,04
16 20,75 17,01 14,33 18,06 21,04
17 20,75 17,16 14,33 18,21 20,6
18 20,3 17,46 14,33 18,21 20,75
19 20,3 17,46 14,78 17,61 21,34
20 20,45 17,31 14,63 17,46 20,9
X: 20,66 16,73 14,66 17,21 20,65
S: 0,25 0,54 0,26 0,89 0,32
Std. S.Ort. 0,45
Genel Ort: 17,98
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Tablo 4.8.%3PA ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif caplar1 225°C

‘de 30 Dk
OLCUM |1. 2. 3. 4, 5.
NO NUMUNE |[NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE
1 15,37 20,75 19,1 16,87 17,16
2 15,07 20,15 18,66 17,46 17,01
3 15,52 19,85 18,81 17,61 17,16
4 14,78 19,55 18,81 17,76 17,01
5 15,07 19.4 18,96 17,76 17,01
6 14,63 19,1 18,81 17,31 17,16
7 15,22 18,96 18,96 18,06 17,31
8 15,22 19,25 19,1 17,76 17,31
9 15,67 18,66 19,1 17,61 17,01
10 14,78 18,36 19,25 17,61 17,01
11 15,07 17,76 18,96 17,61 17,01
12 15,07 17,61 19,25 18,06 17,31
13 15,82 17,46 19,25 18,36 17,31
14 15,82 17,61 19,1 17,91 17,31
15 16,57 17,31 19,1 17,76 17,16
16 17,31 17,01 19,55 18,06 17,61
17 17,61 17,16 19,7 18,21 17,16
18 19,1 16,87 19,4 17,91 17,31
19 19,55 17,16 19,55 18,66 17,31
20 20 17,31 19,85 18,36 17,61
X: 16,16 18,36 19,16 17,83 17,21
S: 1,66 1,19 0,32 0,40 0,18
Std. S.Ort. 0,75
Genel Ort: 17,74




Tablo 4.9. %3PA ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif ¢caplari

250°C “de 30 Dk
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OLCUM |1. 2. 3. 4, 5.
NO NUMUNE |[NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE
1 16,12 19,85 18,66 18,51 15,07
2 16,27 19,7 18,21 18,21 14,78
3 15,82 20 18,21 18,36 14,63
4 15,82 19,85 18,21 18,06 14,18
5 15,67 20 18,06 18,81 13,88
6 15,67 20,3 18,36 18,81 13,73
7 15,97 20,45 18,36 18,81 13,58
8 15,97 20,45 18,21 18,66 13,73
9 15,97 20,45 18,36 18,51 13,58
10 15,67 20,45 17,91 18,81 13,73
11 15,67 20,6 18,06 18,36 13,88
12 15,67 21,19 18,36 18,66 13,43
13 15,67 20,9 18,51 18,66 13,43
14 15,52 21,04 18,21 18,36 13,13
15 15,97 21,34 18,51 19,1 12,84
16 15,37 21,34 18,51 18,81 12,69
17 15,37 21,64 18,51 19,1 12,84
18 15,67 21,79 18,81 18,66 12,84
19 15,07 21,79 19,1 18,66 12,84
20 14,78 21,79 18,66 18,96 12,84
X: 15,68 20,75 18,39 18,64 13,58
S: 0,35 0,70 0,28 0,28 0,69
Std. S.Ort. 0,46
Genel Ort: 17,41
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Tablo 4.10. % 3 Fosforik asit ile kimyasal 6n islem ve 1s1l islemlerden den sonraki iplik

numaralarinin l¢tilmesi

Isil Islem Iplik Iplik Renk Alev
Sicakhigi Uzunlugu | Agirhk (g) | Numarasi Karsisindaki
(°O) (m) (tex) Davranisi

Altin sarist Hizli ve

150 22,75 0,7223 31,74 alevli yanma
Koyu Hizli ve

175 24,57 0,7402 30,12 kahverengi | alevli yanma
Siyah Yavas ve

200 30,94 0,8448 27,30 alevli yanma

Siyah Aleve karst
225 23,66 0,5153 2127 dayanikl
formunu

korumustur

Siyah Aleve karst
250 25,48 0,4638 18,20 dayanikl
formunu

korumustur

Tablo 4.11. % 3 Fosforik asit ile kimyasal 6n islem ve 1s1l islemlerden sonra elde edilen

TGA termogramlarindan elde edilen karbon verimi degerleri.

Isil Islem Karbon verimi Karbon verimi
Sicakhig (%) (%)
(9] 500°C 1000°C
Ham 17.7 12.7
150 42.4 33.2
175 44.9 35.2
200 47.4 36.1
225 61.3 47.5
250 69.2 49.6




150°C “de 30 Dk

Tablo 4.12. %3AS ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif ¢aplar
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OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE |NUMUNE [NUMUNE |[NUMUNE |[NUMUNE
1 20,75 25,22 31,19 28,81 24,48
2 20,75 25,07 31,04 28,66 24,78
3 20,75 24,63 31,04 28,51 24,18
4 20,3 24,78 31,04 28,51 24,03
5 20,75 24,78 31,34 28,36 24,03
6 20,15 24,48 31,34 28,66 24,33
7 20,3 24,48 31,04 28,51 24,03
8 20,15 23,88 31,49 28,66 24,18
9 20,15 23,73 31,49 28,51 24,33
10 20 23,28 31,04 28,51 24,03
11 20 23,43 31,79 28,66 23,73
12 20,3 24,03 31,94 28,66 23,58
13 20,15 24,63 31,49 28,21 23,73
14 20,15 24,48 31,64 28,21 23,73
15 20,3 24,93 31,64 28,66 23,88
16 20,45 25,37 31,64 28,36 23,58
17 20,75 25,82 31,34 28,81 22,84
18 20,3 25,22 31,34 28,81 23,58
19 20,15 25,52 30,9 28,06 23,13
20 20 25,97 30,9 28,06 23,13
X: 20,33 24,69 31,33 28,51 23,86
S: 0,27 0,74 0,30 0,23 0,48
Std. S. Ort. 0,40
Genel Ort: 25,74
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Tablo 4.13. %3AS ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif ¢aplar
175°C “de 30 Dk

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE |NUMUNE [NUMUNE |[NUMUNE |[NUMUNE
1 25,52 24,48 24,03 21,94 29,1
2 25,82 24,48 23,73 21,94 28,81
3 26,12 24,18 23,88 22,24 28,96
4 26,12 24,33 24,18 22,09 28,96
5 26,12 24,63 24,78 22,54 29,1
6 25,82 24,48 23,88 22,39 28,96
7 25,97 24,78 23,58 22,39 28,96
8 25,97 24,78 23,28 22,09 28,96
9 26,12 24,93 22,99 22,24 28,81
10 26,12 25,22 22,54 22,24 29,25
11 26,42 24,93 22,54 22,24 28,66
12 26,42 25,37 22,24 22,39 29,1
13 26,42 25,07 23,43 22,24 29,25
14 26,42 25,08 23,28 22,09 28,96
15 26,42 25,37 22,99 22,24 28,81
16 26,57 25,37 23,13 22,24 28,96
17 26,57 25,67 22,99 21,94 28,81
18 26,42 25,82 22,69 22,09 29,1
19 26,87 25,97 22,69 21,64 29,1
20 26,57 25,97 22,54 21,79 29,1
X: 26,24 25,04 23,27 22,15 28,99
S: 0,32 0,54 0,66 0,22 0,15
Std. S. Ort. 0,38
Genel Ort: 25,14




175

Tablo 4.14. %3AS ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif ¢aplar

200°C “de 30 Dk

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE |NUMUNE [NUMUNE |[NUMUNE |[NUMUNE
1 19.4 17,61 20,75 21,64 25,22
2 19,1 16,87 20,45 21,79 24,63
3 19,55 16,57 20,3 21,34 24,33
4 19,1 16,42 20 21,34 23,73
5 18,81 15,97 20,6 21,34 23,88
6 19,25 15,52 19,85 21,34 24,03
7 18,66 15,07 20,15 21,19 23,88
8 19,1 14,48 19,85 21,64 23,73
9 18,21 15,07 19,85 21,79 23,13
10 18,51 14,63 19,85 21,49 23,13
11 17,76 13,58 20,15 21,94 23,13
12 18,06 13,43 19,85 21,79 23,28
13 17,61 13,13 19,85 21,64 23,58
14 17,76 12,99 19,85 21,49 23,13
15 17,46 12,84 19,85 21,34 23,73
16 17,46 12,69 19,85 20,75 23,13
17 17,61 12,84 20,15 21,04 23,13
18 17,31 12,54 20 20,75 23,43
19 17,01 12,84 19,85 20,6 24,03
20 16,87 13,58 20,3 20,6 23,88
X: 18,23 14,43 20,06 21,34 23,71
S: 0,85 1,61 0,28 0,41 0,56
Std. S. Ort. 0,74
Genel Ort: 19,56




Tablo 4.15. %3AS ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif ¢aplar
225°C ‘de 30 Dk

176

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE |NUMUNE [NUMUNE |[NUMUNE |[NUMUNE
1 18,96 18,21 16,72 18,36 21,64
2 19,25 18,21 16,42 18,96 21,94
3 19,1 18,21 16,42 18,51 22,24
4 19,55 18,06 16,87 18,51 22,09
5 19,55 18,06 16,72 18,66 21,79
6 19.4 18,06 16,72 18,36 21,64
7 19,85 18,21 16,87 18,96 21,79
8 19,1 18,06 17,16 18,66 21,94
9 19,25 18,06 16,87 18,36 21,64
10 19,25 17,61 17,16 18,66 21,49
11 19,55 17,91 17,16 18,36 21,04
12 19.4 17,91 17,31 18,06 21,49
13 19,1 17,76 17,31 18,21 21,34
14 19,25 17,91 17,31 18,06 21,19
15 18,96 17,76 17,31 18,06 21,19
16 18,81 17,91 17,61 18,06 20,6
17 18,96 17,91 17,46 17,76 20,45
18 19,1 18,06 17,46 17,76 20,3
19 19.4 17,76 17,46 17,61 20,3
20 19,25 18,21 17,31 17,46 20,15
X: 19,25 17,99 17,08 18,27 21,31
S: 0,25 0,17 0,35 0,42 0,64
Std. S. Ort. 0,37
Genel Ort: 18,78




Tablo 4.16. %3AS ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif ¢aplar
250°C ‘de 30 Dk

177

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE |NUMUNE [NUMUNE |[NUMUNE |[NUMUNE
1 19,55 15,37 14,03 15,97 17,76
2 19,7 15,52 13,88 15,82 17,01
3 19,7 15,67 13,73 15,97 17,01
4 19,25 15,37 13,88 15,67 17,46
5 19.4 15,22 13,58 16,12 17,31
6 19,7 15,37 13,43 15,82 17,31
7 19,55 15,07 13,43 16,12 17,76
8 19,7 15,22 13,73 15,97 17,01
9 19,7 15,37 13,43 16,12 17,46
10 19,85 15,22 14,03 15,97 17,31
11 19,7 15,37 14,18 16,12 17,16
12 19,85 15,37 14,78 16,27 17,01
13 19,85 15,22 14,03 15,82 17,31
14 19,85 15,37 14,33 16,27 17,31
15 19,7 15,22 14,48 16,12 16,72
16 20 15,22 15,07 15,82 17,01
17 19,85 14,93 14,78 15,97 16,87
18 19,7 15,07 15,07 15,97 17,01
19 19,7 15,52 14,93 16,12 16,72
20 19,85 14,78 15,52 16,27 16,57
X: 19,70 15,27 14,21 16,01 17,15
S: 0,17 0,20 0,62 0,17 0,32
Std. S. Ort. 0,29
Genel Ort: 16,47
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Tablo 4.17. % 3 Amonyum Siilfat [( NHy), SO, ] ile islem goren ipliklerin 30 dakikalik
1s1l islemden sonraki iplik numaralarinin 6l¢iilmesi

Isil Islem Iplik folik Numarast Renk Alev
Sicakhigr | Uzunlugu | Agirlik (g) P (tex) Karsisindaki
cO) (m) Davranisi

Altin sarisi Hizli ve

150 20,93 0,655 31,29 alevli yanma
Koyu Hizli ve

175 15,47 0,488 31,54 kahverengi | alevli yanma
Siyah Yavas ve

200 22,75 0,541 23,78 alevli yanma

Siyah Aleve karsi

225 29,12 0,6053 20,78 dafi j‘;ﬁﬂuve

koruyabilen

Siyah Aleve karst

250 26,39 0,4858 18,21 dafi j‘;ﬁﬁuve

koruyabilen

Tablo 4.18. % 3 amonyum siilfat ile kimyasal 6n islem ve 1s1l islemlerden sonra elde

Isil Islem Karbon verimi Karbon verimi
Sicakhigi (%) (%)
(°O) 500°C 1000°C
Ham 17.7 12.7
150 35.2 25.6
175 38.4 30.2
200 524 38.8
225 57.4 42.4
250 69.2 49.6

edilen TGA termogramlarindan elde edilen karbon verimi degerleri.
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Tablo 4.19. %3 DAP ile islem goren viscose rayonun 1sil islemden sonraki lif caplari
150°C “de 30 Dk

OLCUM |1. 2. 3. 4, 5.
NO NUMUNE |[NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE
1 28,66 24,33 25,37 24,03 25,07
2 28,36 24,33 25,22 23,73 24,33
3 28,81 23,88 25,07 23,88 23,88
4 28,66 23,58 25,52 23,73 22,99
5 29,25 23,73 25,37 24,03 23,43
6 29,1 23,58 25,52 25,07 23,13
7 29,1 23,28 25,07 24,33 22,84
8 29,1 23,28 25,52 24,33 23,13
9 29,1 23,13 25,22 24,78 22,99
10 28,06 22,69 25,52 24,93 23,28
11 27,46 22,84 25,67 25,67 22,84
12 27,61 22,84 25,22 25,97 22,99
13 27,46 21,79 25,37 25,37 22,84
14 27,31 21,34 25,97 26,12 22,69
15 27,31 20,9 25,37 26,27 22,69
16 27,76 21,04 25,22 26,12 22,99
17 27,61 20,9 25,67 25,67 23,43
18 28,21 20,75 25,22 26,27 24,03
19 28,21 20,75 25,52 27,16 24,48
20 28,81 20,6 25,37 27,01 25,22
X: 28,29 22,48 25,4 25,22 23,46
S: 0,68 1,32 0,22 1,09 0,77
Std. S. Ort. 0,82
Genel Ort: 24,97
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Tablo 4.20. %3 DAP ile islem goren viscose rayonun 1sil islemden sonraki lif caplari
175°C “de 30 Dk

OLCUM |1. 2. 3. 4, 5.
NO NUMUNE |[NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE
1 26,27 22,09 24,93 25,37 23,73
2 26,87 21,94 25,22 25,37 23,73
3 26,57 22,09 25,37 25,52 23,73
4 26,42 22,24 25,08 25,52 23,58
5 26,12 21,49 25,07 25,67 23,28
6 26,27 21,94 24,93 25,52 22,99
7 26,12 21,79 25,07 25,22 22,99
8 26,12 22,84 25,07 25,52 22,99
9 25,97 22,39 25,07 25,67 22,69
10 26,27 22,39 25,07 26,27 22,54
11 25,97 22,24 24,93 26,42 22,39
12 25,97 21,79 24,93 26,27 22,54
13 25,97 22,39 25,07 25,97 22,24
14 25,52 22,39 25,22 26,27 22,39
15 25,37 22,24 25,07 26,42 21,94
16 25,22 21,79 25,07 26,12 21,94
17 24,93 21,94 25,07 26,42 22,09
18 24,78 21,94 25,52 26,27 21,94
19 24,78 22,69 25,37 26,42 21,49
20 24,48 23,13 25,22 26,72 21,49
X: 25,80 22,19 25,12 25,95 22,64
S: 0,66 0,39 0,16 0,46 0,72
Std. S. Ort. 0,48
Genel Ort: 24,33
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Tablo 4.21. %3 DAP ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif caplari
200°C ‘de 30 Dk

OLCUM |1. 2. 3. 4, 5.
NO NUMUNE |[NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE
1 22,39 24,33 24,18 24,03 23,28
2 22,09 24,63 24,33 23,88 23,13
3 22,84 24,33 25,07 23,73 22,99
4 22,69 24,63 25,37 23,88 23,13
5 22,69 25,07 25,82 23,58 23,13
6 22,84 24,78 25,97 23,43 23,28
7 22,99 24,93 25,52 23,28 23,43
8 22,54 25,22 26,12 23,43 23,73
9 22,54 25,07 25,67 23,13 23,73
10 23,13 25,07 25,52 23,43 23,88
11 22,69 25,07 25,82 23,28 23,58
12 22,54 24,63 25,82 23,28 23,88
13 22,39 25,22 25,67 23,13 23,43
14 22,84 24,78 25,97 22,99 23,13
15 22,69 24,63 25,52 23,13 23,13
16 22,99 24,63 25,97 22,99 22,99
17 22,69 24,63 25,82 22,99 22,54
18 22,84 24,33 26,12 22,54 22,69
19 22,84 24,48 25,67 22,69 22,84
20 22,84 24,63 25,37 22,24 22,39
X: 22,70 24,75 25,56 23,25 23,21
S: 0,24 0,29 0,52 0,45 0,42
Std. S. Ort. 0,38
Genel Ort: 23,90
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Tablo 4.22. %3 DAP ile islem goren viscose rayonun 1sil islemden sonraki lif caplari
225°C ‘de 30 Dk

OLCUM |1. 2. 3. 4, 5.
NO NUMUNE |[NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE
1 24,93 17,46 20,15 20 21,04
2 24,78 17,46 20,3 19,85 20,3
3 25,07 17,31 20,15 19,7 20,45
4 24,78 17,46 19,85 19,7 20,9
5 24,33 17,76 20,15 19,55 20,6
6 24,33 17,46 19,85 19,4 20,75
7 24,63 17,76 20,15 19,55 20,45
8 24,18 17,76 20,6 19,25 20,75
9 24,93 17,91 20,15 19,25 20,6
10 25,07 18,06 19,55 18,66 20,45
11 24,93 18,06 20,15 19,1 20,3
12 24,63 18,06 20,15 18,81 20,6
13 24,93 18,21 19,85 18,66 20,3
14 24,78 18,21 20,15 18,51 20,15
15 24,48 18,06 20,3 18,81 20,45
16 25,07 17,91 20 18,66 20,15
17 25,22 18,66 20,3 18,81 20

18 24,93 18,66 20 18,81 20,15
19 24,93 18,66 20,3 18,81 19,7
20 24,63 18,96 20,3 18,96 19,7
X: 24,78 17,99 20,12 19,14 20,39
S: 0,28 0,46 0,22 0,45 0,35
Std. S. Ort. 0,35
Genel Ort: 20,48
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Tablo 4.23. %3 DAP ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif caplari
250°C ‘de 30 Dk

OLCUM |1. 2. 3. 4, 5.
NO NUMUNE |[NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE |NUMUNE
1 15,52 17,16 19.4 15,67 15,67
2 15,52 16,57 19,55 15,67 15,82
3 15,67 16,72 19,25 15,52 15,22
4 15,67 16,72 19,55 15,22 15,22
5 15,67 16,87 19,1 15,22 15,22
6 15,82 17,01 18,96 14,93 15,22
7 15,52 16,87 18,81 15,37 15,07
8 15,82 16,57 18,81 15,07 14,93
9 15,67 16,87 18,51 15,07 15,07
10 15,82 16,72 18,36 14,93 15,52
11 15,82 17,46 18,21 15,52 15,37
12 16,12 17,16 17,91 15,37 15,67
13 15,97 17,01 17,61 15,37 15,67
14 15,97 17,16 17,16 15,22 15,67
15 16,12 17,01 17,01 15,37 15,82
16 15,67 16,87 17,01 14,93 15,52
17 15,67 17,16 16,72 15,07 15,97
18 15,97 17,01 15,97 14,93 15,82
19 15,97 17,01 15,82 14,93 15,22
20 16,27 17,46 15,22 14,93 15,67
X: 15,81 16,96 17,95 15,21 15,47
S: 0,21 0,25 1,32 0,25 0,30
Std. S. Ort. 0,47
Genel Ort: 16,28
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Tablo 4.24. % 3 diamonyum fosfat [(NH4),HPO,] ile islem goren ipliklerin 30 dakikalik
1s1l islemden sonraki iplik numaralarinin 6l¢iilmesi

Isil islem
Sicakhigr
cO)

Iplik
Uzunlugu

(m)

Agirlik ()

Iplik
Numarasi

Renk

Alev
Karsisindaki
Davranisi

150

32,76

1,0604

32,36

Altin sarist

Hizli ve
alevli
yanma

175

32,76

0,9838

30,03

Koyu
kahverengi

Hizli ve alevli
yanma

200

29,12

0,8155

28,00

Siyah

Yavas ve alevli
yanma

225

37,31

0,9401

25,19

Siyah

Yavas ve alevli
yanma
sonucunda
kirillgan yapi

250

31,85

0,5835

18,32

Siyah

Aleve karst
dayanikli
formunu

koruyabilen

Tablo 4.25. % diamonyum fosfat (DAP) ile kimyasal 6n iglem ve 1s1l islemlerden sonra
elde edilen TGA termogramlarindan elde edilen karbon verimi degerleri.

Isil Islem Karbon verimi Karbon verimi
Sicakhig (%) (%)
(9] 500°C 1000°C
Ham 17.7 12.7
150 41.3 32.5
175 42.2 33.9
200 45.9 36.7
225 53.1 42.3
250 64.7 48.4




caplar1 150°C ‘de 30 Dk

185

Tablo 4.26. %3 PA + %3BA ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE
1 24,18 24,93 22,09 21,34 22,99
2 24,03 24,93 22,09 21,34 22,84
3 23,88 24,48 21,64 21,19 22,84
4 24,03 24,48 21,79 21,19 22,69
5 23,73 24,48 21,94 20,9 22,84
6 23,73 24,33 22,09 21,49 22,69
7 23,58 24,48 22,54 21,04 22,69
8 23,43 24,03 22,54 21,64 22,99
9 23,43 24,03 22,54 21,04 22,24
10 23,43 24,33 22,84 21,64 22,39
11 23,28 24,03 22,84 21,49 22,09
12 22,69 24,03 23,28 21,94 22,24
13 22,99 24,18 23,43 21,04 21,94
14 22,69 23,88 23,88 21,94 21,94
15 22,39 24,03 24,03 21,94 21,79
16 22,09 23,73 24,48 22,09 21,94
17 22,24 23,58 24,48 22,54 21,94
18 21,79 23,43 25,07 22,24 22,24
19 21,94 23,73 25,37 22,54 22,39
20 21,49 23,43 25,67 22,54 22,39
X: 23,05 24,12 23,23 21,65 22,40
S: 0,83 0,43 1,25 0,53 0,39

Std. S. Ort. 0,69

Genel Ort: 22,89




caplar1 175°C ‘de 30 Dk
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Tablo 4.27. %3 PA + %3BA ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE
1 22,39 21,94 22,09 24,03 25,52
2 22,54 21,34 22,54 23,88 25,22
3 22,69 21,49 22,99 23,43 25,22
4 22,69 21,04 23,28 23,88 24,93
5 23,13 21,34 23,73 23,58 25,22
6 22,84 21,49 24,03 23,43 25,07
7 22,84 21,64 24,48 23,58 24,93
8 22,84 21,64 24,33 23,58 25,07
9 22,84 21,94 24,93 23,13 25,07
10 22,54 21,64 24,78 23,28 24,78
11 22,54 21,94 25,37 23,43 24,33
12 22,39 21,94 25,07 23,28 24,03
13 22,09 22,09 25,67 23,13 24,33
14 22,39 22,84 25,37 23,43 24,18
15 22,09 22,69 25,37 23,28 24,33
16 22,24 22,69 25,52 23,28 24,78
17 22,09 22,99 25,52 23,58 24,33
18 21,64 22,99 25,52 23,43 24,48
19 21,79 22,84 25,82 23,58 24,48
20 21,49 23,13 26,12 23,88 24,18
X: 22,40 22,08 24,62 23,50 24,72
S: 0,43 0,65 1,16 0,25 0,43

Std. S. Ort. 0,59

Genel Ort: 23,47




caplar1 200°C ‘de 30 Dk

187

Tablo 4.28. %3 PA + %3BA ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE
1 19,4 18,81 16,57 21,94 17,16
2 19,55 18,81 16,12 22,09 17,16
3 19,4 18,66 16,12 21,79 17,01
4 19,4 18,81 15,97 22,24 16,87
5 19,85 18,81 15,82 22,39 16,72
6 19,7 18,66 15,97 22,24 16,87
7 19,7 18,81 15,67 22,39 16,57
8 20 18,66 15,82 22,54 16,42
9 20 18,66 16,12 22,39 17,01
10 20,15 18,66 15,67 22,84 16,87
11 20,15 18,51 15,97 22,24 17,01
12 20 19,25 15,97 21,94 17,31
13 20,15 19,1 15,97 22,69 17,31
14 20,3 19,4 16,12 22,09 17,76
15 20,3 19,4 15,67 22,24 17,61
16 20,3 19,7 15,67 21,79 17,61
17 20,75 19,7 15,82 22,39 17,61
18 20,3 19,55 15,97 22,24 17,61
19 20,6 19,55 15,97 22,24 17,76
20 20,45 19,85 16,42 21,94 17,61
X: 20,02 19,07 15,97 22,23 17,19
S: 0,39 0,43 0,23 0,27 0,40

Std. S. Ort. 0,35

Genel Ort: 18,89




caplar1 225°C ‘de 30 Dk
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Tablo 4.29. %3 PA + %3BA ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE
1 18,66 19,25 23,43 17,76 17,76
2 18,66 19,7 23,28 17,61 17,61
3 18,81 19,4 22,84 17,76 17,76
4 18,51 19,55 22,99 17,46 17,46
5 18,36 19,1 22,54 17,61 17,61
6 18,66 19,4 22,69 17,31 17,31
7 18,51 19,4 23,13 17,76 17,76
8 18,51 19,4 23,13 17,46 17,46
9 18,51 19,4 23,13 18,21 18,21
10 18,66 19,4 23,43 17,91 17,91
11 18,96 19,85 23,43 17,91 17,91
12 18,81 19,4 23,13 18,06 18,06
13 18,96 19,4 23,58 18,51 18,51
14 19,25 19,55 23,43 18,36 18,36
15 19,4 19,55 23,43 18,21 18,21
16 19,4 19,55 23,58 18,36 18,36
17 19,55 19,55 23,28 18,66 18,66
18 19,4 19,4 23,28 18,66 18,66
19 19,7 19,85 23,58 18,81 18,81
20 19,85 19,7 23,43 18,81 18,81
X: 18,95 19,49 23,23 18,06 18,06
S: 0,45 0,18 0,29 0,47 0,47

Std. S. Ort. 0,37

Genel Ort: 19,56




caplar1 250°C ‘de 30 Dk
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Tablo 4.30. %3 PA + %3BA ile islem goren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE
1 17,16 20,45 18,66 21,04 18,06
2 16,87 20,3 18,36 21,19 18,36
3 16,87 20,15 18,66 21,34 18,21
4 17,16 20,45 18,21 21,19 18,21
5 16,57 20,15 18,66 21,19 18,36
6 16,57 20,15 18,06 21,34 18,36
7 16,57 20,15 18,66 21,19 18,66
8 16,72 19,85 18,66 21,34 18,51
9 16,57 19,7 18,96 21,49 18,36
10 17,31 19,4 18,66 21,34 18,21
11 16,57 19,4 18,66 21,49 18,06
12 16,87 19,25 18,81 20,9 18,36
13 16,12 19,1 18,96 21,04 18,66
14 15,52 18,81 18,96 20,75 18,96
15 15,82 18,66 18,66 20,9 18,81
16 15,52 18,66 18,51 20,9 18,81
17 14,33 18,96 18,81 21,49 18,81
18 14,78 19,1 18,81 20,6 19,25
19 14,33 19,55 18,81 20,6 18,96
20 13,88 19,4 18,81 20,3 19,1
X: 16,10 19,58 18,66 21,08 18,55
S: 1,04 0,59 0,23 0,33 0,35

Std. S. Ort. 0,51

Genel Ort: 18,80
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Tablo 4.31. %3 PA + %3BA ile islem gbren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif
caplar1 150°C ‘de 60Dk

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE [ NUMUNE | NUMUNE
1 24,48 23,13 26,27 22,99 21,94
2 24,33 22,99 26,27 22,99 21,94
3 24,33 22,84 26,27 23,28 21,64
4 2433 22,54 26,42 22,99 21,49
5 24,48 22,69 26,12 22,99 21,49
6 24 .48 22,69 26,42 23,43 21,49
7 24,48 22,39 26,12 23,13 21,04
8 24,48 22,39 26,42 22,84 21,04
9 24.48 22,24 26,27 22,84 21,04
10 24,63 22,09 26,57 22,84 21,04
11 24,48 22,39 26,87 22,99 20,9
12 24,93 22,24 26,27 22,69 21,04
13 24,48 22,09 26,42 22,84 20,9
14 2433 22,24 26,12 22,99 20,9
15 2478 22,24 26,27 22,84 21,04
16 24,63 22,54 26,12 22,84 21,19
17 24,48 22,24 26,42 22,99 21,19
18 24,78 22,09 26,57 22,69 21,49
19 24,63 22,39 26,72 22,69 21,79
20 24,63 22,39 26,27 22,69 22,09
X: 24,53 22,44 26,36 22,92 21,33
S: 0,16 0,29 0,20 0,19 0,38
Std. S. Ort. 0,24
Genel Ort: 23,52




caplar1 175°C ‘de 60Dk
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Tablo 4.32. %3 PA + %3BA ile islem gbren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE
1 18,21 25,22 24,33 18,51 18,96
2 17,91 25,07 23,88 18,51 18,96
3 18,06 24,33 23,88 18,21 18,81
4 17,91 24,63 23,58 17,76 17,91
5 17,61 24,18 22,99 18,36 18,21
6 17,91 2433 23,13 18,21 18,66
7 17,76 23,73 22,84 18,66 18,51
8 17,76 22,99 22,84 17,61 18,06
9 17,46 23,13 22,84 17,76 18,36
10 18,06 23,43 23,13 17,61 18,36
11 17,61 22,39 23,13 17,16 18,21
12 17,76 22,39 22,54 17,16 17,91
13 18,21 22,24 22,99 17,46 17,61
14 17,91 21,94 23,58 17,31 17,46
15 18,36 21,79 23,73 17,16 17,76
16 18,36 21,34 23,43 17,46 17,76
17 18,66 21,04 24,03 17,61 17,46
18 18,81 20,45 23,73 17,76 17,76
19 18,81 20,45 24,03 18,06 17,61
20 18,51 20,45 24,48 18,36 17,61
X: 18,08 22,77 23,45 17,83 18,09
S: 0,39 1,56 0,54 0,49 0,49
Std. S. Ort. 0,69
Genel Ort: 20,04




caplar1 200°C ‘de 60Dk
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Tablo 4.33. %3 PA + %3BA ile islem gbren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE
1 20,15 22,69 25,08 23,13 24,18
2 20,3 22,69 24,78 23,28 24,03
3 20,45 22,84 24,63 23,13 23,43
4 20,6 22,69 24,78 23,13 22,99
5 20,9 22,09 24,63 23,28 22,54
6 20,9 22,69 25,07 23,13 22,39
7 20,9 22,39 25,22 23,43 23,13
8 20,9 22,54 25,22 22,99 22,09
9 21,19 23,13 2478 22,54 22,24
10 21,04 22,99 25,07 22,69 21,49
11 21,19 23,58 24,78 22,69 21,64
12 21,19 23,13 25,07 22,39 21,94
13 21,34 23,43 24,93 22,39 22,09
14 21,64 23,13 24,63 22,09 21,79
15 21,79 23,43 25,07 22,09 21,79
16 22,24 23,43 2478 21,34 21,64
17 22,24 23,28 25,37 21,19 21,34
18 22,54 23,73 24,78 21,04 21,04
19 22,24 23,73 2493 20,9 21,34
20 22,24 24,78 25,22 20,75 21,34
X: 21,29 23,11 24,94 22,38 22,22
S: 0,71 0,59 0,22 0,88 0,90
Std. S. Ort. 0,66
Genel Ort: 22,79
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Tablo 4.34. %3 PA + %3BA ile islem gbren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif
caplar1 225°C ‘de 60Dk

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE [ NUMUNE | NUMUNE
1 18,81 20,75 16,57 20,6 16,27
2 18,81 21,04 16,27 20,6 16,12
3 18,36 21,04 16,57 20,75 15,97
4 18,66 20,6 16,27 20,9 16,27
5 18,96 20,9 16,27 21,19 16,42
6 18,96 21,19 16,42 21,04 16,12
7 18,66 21,04 16,42 21,79 15,82
8 18,66 21,04 16,27 21,19 16,12
9 19,1 20,75 16,57 21,34 16,12
10 18,51 20,75 16,27 21,94 15,67
11 18,96 20,9 16,27 21,49 15,67
12 18,36 20,75 16,27 21,79 15,82
13 18,81 20,9 16,12 21,79 15,97
14 18,36 20,75 16,57 21,49 15,97
15 18,81 20,75 16,57 21,94 16,42
16 18,81 20,75 16,57 21,94 16,12
17 18,96 20,75 17,01 22,09 16,27
18 19,1 20,75 17,16 21,79 16,27
19 19,55 20,45 17,16 22,24 16,57
20 19,1 20,3 17,16 21,79 16,27
X: 18,81 20,80 16,53 21,48 16,11
S: 0,29 0,21 0,33 0,50 0,24
Std. S. Ort. 0,31
Genel Ort: 18,75




caplar1 250°C ‘de 60Dk
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Tablo 4.35. %3 PA + %3BA ile islem gbren viscose rayonun 1s1l islemden sonraki lif

OLCUM 1. 2. 3. 4. 5.
NO NUMUNE | NUMUNE | NUMUNE [ NUMUNE | NUMUNE
1 18,36 16,12 19,55 15,52 18,81
2 17,91 15,97 20 14,78 18,66
3 17,91 15,52 19,7 14,78 18,66
4 18,06 15,07 19,4 14,33 18,36
5 17,46 15,22 19,25 14,63 18,51
6 17,46 15,22 19,25 14,63 18,36
7 17,46 15,37 18,96 14,48 18,06
8 17,46 15,22 19,85 14,48 17,91
9 17,46 15,22 20,6 13,58 17,61
10 17,31 15,07 21,04 13,58 17,61
11 17,46 14,93 21,34 13,28 17,61
12 17,01 15,07 21,64 13,28 17,91
13 16,87 15,22 21,34 13,28 17,76
14 17,46 15,07 21,19 13,43 17,76
15 17,46 15,22 21,19 13,43 17,76
16 17,16 15,37 21,05 13,43 17,31
17 17,01 15,22 21,34 13,88 17,46
18 17,16 15,52 20,9 13,43 17,31
19 17,31 15,37 20,6 13,73 16,87
20 17,46 15,52 20,15 13,88 17,46
X: 17,46 15,32 20,41 13,99 17,88
S: 0,36 0,29 0,85 0,65 0,52
Std. S. Ort. 0,54
Genel Ort: 17,01
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Tablo 4.36. % 3 Borik Asit (H;BOs) ve % 3 Fosforik Asit (H3;PO,) ile 30 dakikalik 1s1l

islemden sonraki iplik numaralarinin 6l¢itilmesi

Isil islem Iplik Iplik Renk Alev
Slcaklls‘l (°C) Uzunlugu | Agirhk (g) | Numarasi Karsisindaki
. (m) (tex) Davranisi
Altin sarist Hizli ve
150 38,22 1,2439 32,54 alavli yanma
Koyu Hizli ve
175 29,12 0,875 30,08 kahverengi | alevli yanma
Siyah Hizli ve
200 45,5 1,2692 27,89 alevli
Siyah Yavas ve
225 42,77 1,0808 25,27 alevli
Siyah Aleve karst
250 49,14 1,0281 20,92 dayanikl
formunu
koruyabilen

Tablo 4.37 % 3 Borik Asit (H3BOs) ve % 3 Fosforik Asit (H3PO,) ile 60 dakikalik 1s1l

islemden sonraki iplik numaralarinin dlgiilmesi

Isil islem Iplik Iplik Renk Alev
Sicakhgi Uzunlugu | Agirhk (g) Numarasi Karsisindaki
(°O) (m) (tex) Davranisi
Acik Hizli ve
150 19,11 0,6065 31,73 Kahverengi Alevli
Koyu Yavas ve
175 8,78 0,266 30,29 Kahverengi Alevli
Siyah Yavas ve
200 26,39 0,7373 27,93 Alevli
Siyah Aleve kars1
225 24,57 0,5611 22,86 dayamikh ve
formunu
koruyabilen
Siyah Aleve kars1
250 27,3 0,5216 19,10 dayamikh ve
formunu
koruyabilen




Tablo 4.38. % 3 Fosforik asit + %3 borik asit (30 dak.) ile kimyasal 6n islem ve 151l
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islemlerden sonra elde edilen TGA termogramlarindan elde edilen karbon

verimi degerleri.

Isil islem Karbon verimi Karbon verimi
Sicakhigi (%) (%)
(°O) 500°C 1000°C
Ham 17.7 12.7
150 43.9 29.95
175 45.36 31.44
200 49.70 36.83
225 56.85 42.24
250 65.06 46.33

Tablo 4.39. % 3 Fosforik asit + %3 borik asit (1 saat) ile kimyasal 6n iglem ve 1s1l

islemlerden sonra elde edilen TGA termogramlarindan elde edilen karbon

verimi degerleri.

Isil islem Karbon verimi Karbon verimi
Sicakhigi (%) (%)
°O) 500°C 1000°C
Ham 17.7 12.7
150 43.38 33.18
175 46.95 36.22
200 49.88 37.64
225 58.65 44.11
250 68.14 47.93
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200 C

Sekil 4.38. Sicaklik degisimlerine baghh olarak viskoz rayon {izerindeki renk
degisimleri(%3 DAP 30 Dak. 150-175-200-225-250 °C)

Sekil 4.39. Kimyasal 6n islem ve 250 °C 1sil islem gormiis numunenin termal

kararliliginin kontrol edilmesi i¢in bir numune hazirlanmasi asamasi (%3
DAP)
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Sekil 4.40. Termal kararlilig1 saglanan numunenin yanmazlik testi
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5. BOLUM

TARTISMA- SONUC ve ONERILER

5.1. TARTISMA-SONUCLAR

Aktif karbon lifi iiretimi sirasinda oksidasyon, karbonizasyon ve aktivasyon islemleri
yerine getirilmektedir. Oksidasyon (termal oksidatif stabilizasyon) agamas1 aktif karbon
veriminin ve kalitesinin yliksek olmasi i¢in ¢ok Onemlidir. Bu ¢alismada hammadde
olarak viskoz rayon filament iplikleri kullanilmis olup 6nce farkli kimyasallarla
(fosforik asit, amonyum siilfat, diamonyum fosfat, foskorik asit + borik asit) kimyasal
on islemler oda sicakliginda 20 dakika siire ile yapildiktan sonra 1s1l islemler 150-175-
200-225-250 °C arasinda 30 dakika bekletme siiresi ile yapilmistir. Sadece fosforik asit
+ borik asit ile yapilan kimyasal 6n islemler sonunda yapilan 1s1l islemler 30 ve 60
dakika bekletme stireleri ile yapilmistir. Diger setlerde 1s1l islem bekletme siiresi 30

dakikadir.

Isil islemler sonunda numunelerde renk degisimleri gozlenmistir. Renk degisimi 1s1l
islem sicakliginin artmasi ile beraber altin sarisindan kahverengine ve nihayet siyaha
donitigmiistiir. Renk degisimleri (6zellikle siyah) numunelerin termal yonden kararh bir
yapiya kavustugunu gostermistir. 225 ve 250 °C de yapilan 1s1l islem sicakliklarinda
numunelerin yanmazlik 6zelligini kazandiklar1 goriilmiistiir. Kimyasal 6n islemlerden
sonra yapilan 1s1l islemler sonunda elde edilen numunelerin yapisinda fiziksel ve
kimyasal degisimler oldugu gézlenmistir. Fiziksel ve kimyasal yapidaki degisimler lif
cap1 ve iplik numarasi 6l¢limleri, termogravimetrik (TGA) analiz, FT-IR spektroskopisi

ve X-1s1n1 difraksiyonu yontemleri ile karakterize edilmistir.

Yapilan islemler sonucunda; numunelerin lif ¢aplarinda ve iplik numaralarinda 1sil

islem sicakliginin artmasina paralel olarak azalma goriilmiistiir. TGA analizlerinde ham
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viskoz rayon liflerine gore kimyasal 6n islem ve daha sonra oksijenli ortamda 1s1l islem
gbérmiis numunelerin termal kararliliklarin1 kazandigi ve 1s1l islem sicakliginin artmasina
paralel olarak kiitle kaybinin azaldig1 ve karbon veriminin arttig1 gortiilmistiir. Isil islem
sicakligr kadar 1sil islem siiresinin de karbon veriminin artmasinda etkili oldugu

gorilmiistiir.

Azot ortaminda yapilan ham viskoz rayon’un TGA analizinde % 12 civarinda olan
karbon verimi miktar1 yapilan kimyasal 6n islemler ve 1sil islemler sonucunda % 48-

49’lara kadar artmustir.

Infrared spektroskopi (FT-IR) verilerinin analizinden ¢ikan sonuglara gére, ham viskoz
rayon numune ile igslem gormiis numuneler karsilastirildiginda 1sil islem sicakliginin
artmasina paralel olarak Viskoz rayona ait karakteristik piklerin azaldig1 ve 225-250 °C
sicakliklara yok oldugu goriilmistiir. Molekiiler yapis1 degisen numuneler yapilan
islemler sonucunda ¢apraz baglar olusturarak, termal yonden daha kararli bir yapiya
sahip olmuslardir. Ham viskoz rayon lifine ait orta-IR spektrum bdlgesinde, kimyasal
on iglemler ve 1sil islemlerden sonra elde edilen IR spektrumlar1 farkliliklar
gostermistir. Ozellikle 4000-3000 cm™ IR bélgesinde etkili olan intra-molekiiler ve
inter-molekiiler hidrojen baglarina ait titresimlerin ‘dehidratasyon’ mekanizmalarinin
sonucu olarak 1s1l islem sicakliginin artmasi ile siddetini kaybettigi goézlemlenmistir.
3000-2500 cm™ IR bolgesinde metilen (CH,) gruplarma ait titresimlerin
dehidrojenasyon (dehydrogenation) mekanizmalarinin sonucu olarak hidrogen
atomlarinin 1s1l islem sicakliginin artmasi ile beraber ortamdan uzaklagmasi neticesinde
siddetini 6nemli 6l¢iide kaybettigi goriilmiistiir. 2000-800 cm™ bdlgesinde ise 1s1l islem
sicakligimin artmasi ile beraber karbonil (C=0) ve ¢ift baglhi C=C baglarinin olustugu
goriilmektedir. Goriilen bu spektroskopik degisimler seliilloz zincirinin ciddi bir
degisime ugradigin1 ve yiiksek karbonizasyon sicakligina dayanabilecek kadar termal

yonden kararli bir yapiya kavustugunu gostermektedir.

X-1s1n1  difraksiyonu (XRD) sonuglart 1sil islem sicakligina bagli olarak yapisal
degisikliklerin olabilecegini gdstermistir. Viskoz rayon lifleri 1sil islem sicakliginin
artmasina paralel olarak seliiloz II kristal yapisin1 kaybederek 225-250 °C’de yapilan
1s1l islemlerde termal yonden kararli amorf bir yapiya donlismiistiir. Kimyasal

islemlerden sonra 250 °C’de oksijenli ortamda 1si1l islem yapilmasi durumunda
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numunelerin yiiksek sicakliklarda yapilan karbonizasyon ve aktivasyon islemlerine

hazir hale gelebilecegi goriilmiistiir.

5.2. ONERILER
Bu tez ¢alismasinda viskoz rayon liflerinin karbonizasyon ve aktivasyon 6ncesi énemli
bir asamas1 olan termal kararlilik islemi kimyasal 6n islemlerden sonra yapilan 1sil

islemler ile gerceklestirilmistir

Termal kararlhilik islemi; numunelere farkli kimyasal 6n islemlerde sonra yapilan 1sil
islemler ile gerceklestirilmistir. 4 farkli kimyasal madde ile 6n islemler yapilmistir.
Eger yeterli zaman olsaydi kimyasal on iglemler farkli konsantrasyonlarda, farkli
kombinasyonlarda (iiglii ve dortlii), farkli 1s1l islem siirelerinde yapilarak optimum

sartlarin nasil saglandig1 gosterilebilirdi.

Kimyasal islemlerin etkisini belirlemek amaci1 ile karbonizasyon ve aktivasyon
islemlerinin yapilmas1 Onerilmektedir. Farkli aktivasyon islemlerinin etkilerinin

arasgtiritlmasi ayrica yararli olacaktir.

Kimyasal islemler pH degerlerinin etkisi dikkate alinarak farkli asidik, bazik ve metal
iyonlar1 iceren ortamlarda yapilmasi ayrica onerilmektedir. Lif ¢aplariin etkisi diger bir

parametre olarak dikkate alinmalidir.

Ayrica farkli rejenere lifleri (Lyocell, Tencel, Modal etc) iizerinde deneme ¢aligsmalari

yapmak faydali olacaktir.
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